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ndustrie 4.0 — Warmebehand-
ungsansatze fur Liefer- und
Prozessketteneinflisse

von Thomas Waldenmaier, Hermann Autenrieth

Mittels der Warmebehandlung metallischer Bauteile werden mal3geblich deren Gebrauchseigenschaften festgelegt,
wie z. B. Verschleil3- und Korrosionsbestandigkeit oder Festigkeit und Schwingfestigkeit. Wie bei vielen Prozessschritten
entlang der Fertigungskette eines Bauteils hangt der Erfolg einer Warmebehandlung auch stark von den vorangegan-
genen Prozessen und der Materialherstellung ab. Erste Industrie 4.0 Ansétze zeigen ein hohes Potenzial, um Einflusse der
Liefer- und der Prozessketten auf die Warmebehandlung zu verstehen und damit Handlungsempfehlungen abzuleiten.
Es werden im Folgenden drei Anwendungsfelder exemplarisch vorgestellt. Das erste Beispiel stellt Mdglichkeiten vor, wie
mit geeigneter Sensorik bei Nitrier- und Nitrocarburierprozessen Prozessabweichungen frihzeitig erkannt werden, um
rechtzeitig qualitatssichernde Mafinahmen einleiten zu konnen. Das zweite Beispiel zeigt den Einfluss von Lagerbedin-
gungen auf das Nitrierverhalten des Warmarbeitsstahls X40CrMoV5-1. Statistisch eindeutig nachgewiesen, kénnen kihle
und trockene Lagerbedingungen empfohlen werden, um eine negative Beeinflussung zu minimieren. Das dritte Beispiel
prasentiert einen ersten erfolgreichen Einsatz von kinstlichen Intelligenzmodellen, um resultierende Oberflachenharten
an Halbzeugen basierend auf Lieferzeugnisse unterschiedlicher Halbzeuglieferanten vorhersagen zu kénnen.

Industry 4.0 — Influences of supply and manufacturing
chain on heat treatment

The performance characteristics of metal parts, e. g. wear and corrosion resistance or strength and fatigue strength, is
decisive defined by their heat treatment. As for many process steps along the manufacturing chain the success of a given
heat treatment depends strongly on previous process steps and material production. First Industry 4.0 approaches show
high potentials to understand the influence of supply and manufacturing chains on heat treatment and to derive recom-
mended actions. In the following three application fields are exemplarily presented. The first example identifies options
to recognise early process deviations and to initiate counter measurements on time for nitriding and nitrocarburising pro-
cesses with appropriate sensor systems. The second example shows the influence of storage conditions on the nitriding
behaviour of the hot working tool steel X40CrMoV5-1. Statistically clear proven cool and dry storage conditions are effective
to minimise the negative influence. The third example presents a first successful usage of artificial intelligence models to
predict the resulting surface hardness of semi-finished parts from different suppliers on basis of the material certificates.

n zunehmendem Male werden Ansédtze von Indust-  handlungsprozessen und -anlagen sowie der guten Ver-
rie. 4.0 erfolgreich in der industriellen Praxis umgesetzt.  flgbarkeit wichtiger Prozessgroen, wie z. B. Temperatur,
Dabei stehen stets kostenoptimierte und robuste Pro-  Druck oder Prozessgaszusammensetzung, zeigt auch die
duktionsabldufe im Vordergrund, um qualitativhochwerti- ~ Wdrmebehandlung von Metallen ein grol3es Potenzial fur
ge Produkte nachhaltig und nachvollziehbar zu erzeugen.  diese modernen Produktionsansétze. Dartber hinaus ist
Aufgrund der Flexibilitat und Vielseitigkeit von Warmebe-  dies von besonderer Bedeutung, da die Warmebehandlung

Lizensiert fir: Marco Jost
© Vulkan-Verlag GmbH - 10/2020



FACHBERICHT SONDERTEIL

in vielen Anwendungen der entscheidende Prozessschritt ~ Zur Verdeutlichung der maglichen Einsatzgebiete der
zum Einstellen der Funktions- und Gebrauchseigenschaf-  Signalverarbeitung beim Nitrieren und Nitrocarburieren
ten eines Bauteils ist. Im Rahmen der vorliegenden Studie  wurden in einem Nitrierofen Versuchsreihen durchgefiihrt,
sollen dazu Beispiele und Anregungen gegeben werden.  bei denen Prozessabweichungen simuliert wurden. Ziel
war dabei, die Sensorinformationen mit den Prozessab-
Signalverarbeitung weichungen zu korrelieren. Als Proben wurden einfache
In Bild 1 ist beispielhaft eine Prozesskette dargestellt, wel-  Zylinder mit einem Durchmesser von 13 mm und einer
che im Wesentlichen aus einer Weichbearbeitung, einem  Hohe von 10 mm aus dem Warmarbeitsstahl X40CrMoV5-1
Reinigungsschritt, der eigentlichen Warmebehandlung,  (1.2344) verwendet.
einer erneuten Reinigung, einer Qualitatsprifung und einer Aus Tabelle 1 ist der Versuchsplan ersichtlich. Aufgrund
Hartfeinbearbeitung von Bauteilen besteht. Die Anlage zur ~ von Vorversuchen wurde deutlich, dass ein vorangegan-
Warmebehandlung selbst besteht aus dem Ofen sowie  gener Prozess auf den jeweils durchzuflihrenden Versuch
einem Regler und einer Steuerung. einen signifikanten Einfluss hat. Aus diesem Grund wurde
Die dargestellte Signal- und Informationsverarbeitung  der Referenzversuch (T0) lediglich zum Konditionieren des
ermdglicht Anséatze von Industrie 4.0 fur die
Warmebehandlung, wie z. B.:
M Erkennen von Trends, verandertes Anlagen-
verhalten, z. B. Evakuierdauer bei Vakuum-
anlagen oder Beeinflussung des C-Pegels
beim Einfahren einer Charge
m Adaptive Prozessanpassungen, beispiels-
weise in Abhdngigkeit von Ausgangsgrofien
der Weichbearbeitung oder Legierungszu-
sammensetzung
m Prozessoptimierung, wie z. B. hinsichtlich
der Qualitatsprafung mit robusteren Pro-
zessfenstern oder BerUcksichtigen der Bau-
teilvorgeschichte Bild 1: Beispielhafte Prozesskette mit Warmebehandlung sowie einer
m Verknipfen von Prozessen, etwa zwischen Signal- und Informationsverarbeitung entlang der Prozesskette
Reinigungsprozess und Warmebehandlung
oder Warmebehandlung und Hartfeinbe-
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arbeitung Ofens durchgefihrt und erst die Referenzversuche T1 bis
m Vorhersehen von Wartungsfenstern mit Anlageninfor- T4 als solche gewertet. Der Versuch T4b war ein Nitrocar-
mation zum frihzeitigen Einplanen von z. B. Ersatzteil-  burierversuch, welcher ein abschlieBendes Nachoxidieren
beschaffung und Monteureinsatz. beinhaltete. Der Einfluss dieses Nachoxidierens auf das Sen-

Tabelle 1: Versuchsplan zur Signalverarbeitung beim Nitrieren und Nitrocarburieren

Bezeichnung Beschreibung

TO Ofen konditionieren mit Referenzprozess

T1 Referenzprozess

T2-4 Referenzprozess wiederholen

T4b Ofen konditionieren mit Nitrocarburierprozess und Nachoxidieren (letzter Prozessschritt)
T5 Prozessabfolge: Einfluss eines Vorprozesses mit Nachoxidieren

T6 Prozessabweichung: 20 % Reduzierter Gesamtgasdurchsatz

T7 Prozessabweichung: 20 % Reduzierter Ammoniakdurchsatz (ersetzt durch Stickstoff)
T8 Prozessabweichung: Erhohte Bauteiloberflache (5 — 400 Proben)

T9 Prozessabweichung: Werkstoffverwechslung (50CrV4, 400 Proben)

T10 Prozessabweichung: 20 °C Hohere Behandlungstemperatur

™ Prozessabweichung: Frisch gereinigter Ofenraum

o1
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540 °C Soll-Temperatur

Ist-Temperatur}

500 °C 1050 mbar

, 400 mbar Druckg

Temperatur/Druck, °C/mbar
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sammensetzung ist durch die anlagenbedingte
Deaktivierung der Heizung bei Prozessdricken
kleiner 270 mbar zu erkléren. Die verschiedenen
Prozessgaszusammensetzungen und -durchsat-
ze sind ebenfalls in Bild 2 angegeben.

Der schematische Aufbau des Nitrierofens
(Hersteller Fa. BMI) ist in Bild 3 dargestellt. Wah-
rend der Sauerstoffsensor der Fa. Zirox und
der Wasserstoffsensor der Fa. Stange im Zwi-

~3 000 s ~8600s ~13200s

Dauer, s

>

1 h Nitrocarburieren (97 % NHj3, 3 % CO,), Soll-Gesamtgasdurchsatz 50 |/min
6 h Nitrieren (50 % NH3, 50 % N,), Soll-Gesamtgasdurchsatz 50 |/min

QoW

Bild 2: Prozesseinstellungen des Referenzversuchs

sorverhalten wurde mit dem Versuch T5 untersucht. Bei den
Versuchen T6 bis T10 wurden verschiedene Einstellungen
zur Simulation von Prozessabweichungen untersucht, wobei
die je restlichen Versuchseinstellungen dem Referenzver-
such entsprachen. Vor dem Versuch T11 wurde der Nitrier-
ofen grundlich mit einem Vakuumstaubsauger gereinigt.
Die Einstellungen des Referenzversuchs kdnnen Bild 2
entnommen werden. Die blau gestrichelten Bereiche stel-
len Prozessschritte dar, in denen der Ofen vor dem ersten
Aufheizen, dem zweiten Aufheizen von 500 auf 540 °C, bei
jedem Gaswechsel und vor dem erneuten Abkuhlen auf
Raumtemperatur auf einen Druck < 1,0 x 10" mbar evakuiert
wurde. Aufheizen und Abkdhlen erfolgten mit 1.050 mbar
Stickstoff. Die Prozessschritte Oxi-Nitrieren (A), Nitrocarburie-
ren (B) und das Nitrieren (C) wurden jeweils bei einem Abso-
lutdruck von 400 mbar durchgefiihrt. Der dargestellte leichte
Abfall der Ist-Temperatur zu Beginn der Prozessschritte A,
B und C wahrend des Fullvorgangs mit der Prozessgaszu-

1 h Oxi-Nitrieren (99 % NH,, 1 % synthetische Luft), Soll-Gesamtgasdurchsatz 50 |/min

schenbereich des inneren und &uferen Mantels
installiert sind, entnimmt das Messsystem Data-
nit der Fa. SCR das Prozessgas direkt aus der
Behandlungskammer. Das Messsystem Data-
nit wird zum Schutz der Sensorik nur bei Dri-
cken > 200 mbar betrieben. Des Weiteren ist
zu bemerken, dass sich bei diesem Nitrierofen
die Heizungen vor der Retorte innerhalb der Behandlungs-
kammer befinden. Dadurch sind stets aktive Oberflachen
verfligbar und das Nitrierergebnis wird nur geringflgig
durch die Probenanzahl bzw. Probenoberfldche beeinflusst.

Aufgrund der erwdhnten durchgefiihrten Vorversuche
konnten bereits die signifikanten Sensorsignale identifiziert
werden. Diese sind in Bild 3 grin markiert.

Wie aus Tabelle 1 zu entnehmen ist, wurde der Referenzver-
such viermal wiederholt. Die Ergebnisse der aufgezeichneten
Signale sind in Bild 4, Bild 5 und Bild 6 fir die dreij verschie-
denen Prozessschritte Oxi-Nitrieren (A), Nitrocarburieren (B)
und Nitrieren (C) dargestellt. Fur alle drei Prozessschritte ist
die Reproduzierbarkeit der Sensorsignale Wasserstoff (Stan-
ge), Wasserstoff (SCR), Ammoniak (SCR) und Taupunkt (SCR)
gut. Die Werte der Nitrierkennzahl (SCR) unterliegen einer
etwas groReren Streuung, da sich die Abweichungen des
Wasserstoffs und des Ammoniaks bei der Ermittlung der Nit-
rierkennzahl (SCR) verstarken konnen. Die Streuungen beim
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» Probentemperatur °C

» Vakuum mbar

» Druck mbar

» Wasserstoff’ Vol.-%

> Sauerstoff* mA | AuBerer
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» Nitrierkennzahl* bar1/2 Innerer
» Taupunkt® °C Mantel
» Kohlungskennzahl bar

* Hersteller Fa. Stange
* Hersteller Fa. Zirox
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Synth. Luft

Behandlungs-
kammer

Bild 3: Schematischer Ofenaufbau sowie installierte Sensoren und deren Positionen
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Sauerstoffsignal (Zirox) sind grolRer, wodurch g
eine Verwendung zur Identifikation von Pro- % H, (Stange) - NH, (SCR) S
zessabweichung limitierter sein wird. 50 d /,——--v o

Aus Bild 7, Bild 8 und Bild 9 wird der °‘:z %40 L
Einfluss der verschiedenen Prozessabwei- E ,\\J’\\ - o ()
chungen auf die Sensorsignale ersichtlich. 10 10 —
Bezogen andie eingebraChten Prozessab_ ’ 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 ° 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 <
weichungen lassen sich die Auswirkungen Lo Datey s |:
beim ersten Nitrierschritt, dem Oxi-Nitrie- o H; (SCR) " Nitrierkennzahl (SCR) U]
ren (Bild 7), wie folgt zusammenfassen: 50 16 E
m Das Nachoxidieren als vorangegange- R0 :Z’

ner Prozess wirkt sich bei fast allen Sen- £s

sorsignalen stark aus, beim O,-Sensor 10 s

aufgrund der schlechteren Reproduzier- 0 %o

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000

barkeit ist es weniger gut zu erkennen. Dauer, s Daer, s

m Der reduzierte Gesamtgasdurchsatz - 0, (Zirox) ’ Taupunkt (SCR)

fuhrt zu langeren Fullzeiten des Ofens,

wodurch der Start des anschlieBenden ™ P (S
Prozessschrittes (A, B oder C) verzogert 30 i 20
beginnt und dadurch auch erst spater 7 s & 20
endet. 0 -40
B [)er redUZierte Ammoniakgasdurch' 0 1000 2000 300003822 s5000 6000 7000 8000 0 1000 2000 300002822 s."aC!OO 6000 7000 8000
satz ist anhand der Nitrierkennzahl
nicht sichtbar (liegt im Streubereich Bild 4: Oxi-Nitrieren (A): Streuung der Sensorsignale innerhalb
der Referenzversuche), ist aber bei den der Referenzversuche 1 bis 4
Einzelwerten der H,- und NH;-Sensoren
gut zu erkennen. % fh tenge) - Rsch)
m Die erhéhte Oberflache zeigt einen ver- 50 €0
starkten Ammoniakumsatz und héhere : :z : 23
Wasserstoffanteile, wodurch die Nitrier- B g 32 //
kennzahlen geringer ausfallen. 10 10
u Der andere WerkStoﬂ: ISt nur indirekt 080;)0 9000 10000 11000 12000 13000 08000 9000 10000 11000 12000 13;;0
sichtbar, da 400 Proben aus 50CrV4 paeys G
sich dhnlich wie finf Proben aus X40Cr- o= H, (SCR) ; Nitrierkennzahl (SCR)
MoV5-1 (Referenzversuche T1-T4) hin- 50 \\ zb
sichtlich der H,-/NH;-Anteile & Nitrier- % 40 ‘ z;
kennzahl auswirken. % £s

20 =
m Die erhdhte Behandlungstemperatur ist 5 ¥ //"“:‘m"‘—
bei allen Sensoren gut sichtbar, wobei 0 = %o

das Wasserstoffsignal bei der SCR Sonde o N eegs . 0 1w W W s 00 1W

(direkte Messung in der Behandlungs- 0, (zirox) Taupunke (SCR)

kammer) noch deutlicher ist. ’ -
m Der frisch gereinigte Ofen zeigt nur 3 o

geringfligige Abweichungen zu den | ;20

Ergebnissen der Referenzversuche. 2 & 30 Voo e

-40

Die Auswirkungen der Prozessabweichun- BO00N 59000 A0 Gy 11OU0% 13090 S000" 90007 0K an0w0 100 115000
gen auf die Sensorsignale beim Prozess-
schritt Nitrocarburieren (Bild 8) sind: Bild 5: Nitrocarburieren (B): Streuung der Sensorsignale innerhalb

m  Das Nachoxidieren aus dem vorangegan- der Referenzversuche 1 bis 4
genen Prozess ist immer noch gut bei
den H,- und NH;-Sensorsignalen sichtbar.

m Der reduzierte Gesamtgasdurchsatz
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Bild 6: Nitrieren (C): Streuung der Sensorsignale innerhalb

Anteil, %

Signal, mA

der Referenzversuche 1 bis 4

H, (Stange)

®
— 40
T
€ 30
<
20
10
1 0
1000 2000 3000 4000 S000 6000 7000 8000
Dauer, s
H, (SCR)
7
16
5
2's
54
€3
3
52
=1
z
- 0
1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Dauer, s
0, (Zirox)
0
¥ -10
5

empera

s

1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Dauer, s

NH; (SCR)

)

0 1000 2000 3000 4000 S000 6000 7000 8000
Dauer, s

Nitrierkennzahl (SCR)

0 1000 2000 3000 4000 S000 6000 7000 8000
Dauer, s

Taupunkt (SCR)

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Dauer, s

Bild 7: Oxi-Nitrieren (A): Einfluss der Prozessabweichungen auf die Sensorsignale
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fuhrt wiederum zu ldngeren Fullzeiten
des Ofens und damit einer Verlange-
rung des Nitrocarburierschrittes.

Die Reduzierung des Ammoniakgasdurch-
satzes ist auch bei diesem Schritt durch
die H,- und NH;-Sensoren zu erkennen.
Die erhohte Oberflache zeigt im Nitro-
carburierschritt nur einen geringfiigig
erhohten Ammoniakumsatz.

Wie beim Oxi-Nitrieren zeigen 400 Pro-
ben des anderen Werkstoffs 50CrV4 ein
dhnliches Verhalten wie flinf Proben aus
X40CrMoV5-1 (Referenzversuche T1-T4).
Eine erhéhte Behandlungstemperatur
ist ebenfalls gut beim Nitrocarburie-
ren (nicht durch den Sauerstoffsensor)
sichtbar.

Der frisch gereinigte Ofen ist bei diesem
Prozessschritt etwas deutlicher als beim
Nitrieren zu erkennen und zeigt etwas
geringeren Ammoniakumsatz und damit
etwas weniger H, und etwas mehr NH;.

Zusammenfassend konnen die Auswirkun-
gen der Prozessabweichungen beim Nitrie-
ren (Bild 9) wie folgt wiedergegeben werden:

Das Nachoxidieren aus dem vorangegan-
genen Prozess ist nur noch geringfiigig
von der Referenz zu unterscheiden.
Auch beim Nitrieren ist die verldngerte
Prozessdauer durch den reduzierten
Gesamtgasdurchsatz gut sichtbar.

Der reduzierte Ammoniakgasdurch-
satz wird wieder am besten durch die
H,-Sensoren und den NH;-Sensor iden-
tifiziert.

Die erhohte Oberflache kann beim
Nitrieren nicht von der Referenz unter-
schieden werden.

Wiederum kann der Einfluss des ande-
ren Werkstoffs mit 400 Proben aus
50CrV4 nicht von der Referenz mit finf
Proben aus X40CrMoV5-1 unterschie-
den werden.

Die erhohte Behandlungstemperatur ist
mit den meisten Sensoren gut zu erken-
nen (nicht durch den Sauerstoffsensor).
Der frisch gereinigte Ofen zeigt wieder
etwas weniger Ammoniakumsatz, damit
etwas weniger H, und etwas mehr NH;.

Zur Untersuchung der Nitrierwirkung der
verschiedenen Prozessabweichungen
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wurden mithilfe von Glimmentladungs-
spektroskopie die Tiefenprofile der Stick-
stoffanteile an den Probenkoérpern aufge-
nommen (Bild 10). Dabei ist zu bemerken,
dass die Tiefenprofile bei einem Randab-
stand von 60 pm normiert wurden, um
die Ungenauigkeit des Messverfahrens
auszugleichen. Einzige Ausnahme ist das
Tiefenprofil des Versuchs bei erhohter
Behandlungstemperatur (570 statt 550 °C),
welches nicht normiert dargestellt ist. Die
Kurvenverldufe der normierten Tiefenpro-
file zeigen nur sehr geringe Unterschie-
de. Die erhdhte Behandlungstemperatur
resultierte bei vergleichbarer Dicke der
Verbindungsschicht in geringeren Stick-
stoffanteilen in diesem Bereich. Obwohl
die anderen Prozessabweichungen mit-
hilfe der Sensorik erkannt werden kénnen,
wirken sich diese noch nicht auf das Nit-
rierverhalten aus. Damit kann postuliert
werden, dass solche Prozessabweichun-
gen (im Rahmen der gewahlten Prozesspa-
rameter) frih genug erkannt werden
konnen, bevor die Bauteilqualitat starker
beeinflusst wird.

Zusammenfassend kénnen folgende Aus-
sagen zum untersuchten Nitrierofen und sei-
ner Sensorik getroffen werden:

m Der Sauerstoffsensor ist nur bedingt
verwendbar.

m Prozessablaufe (Einfluss vorangegan-
gener Prozess): Prozesse mit und ohne
Nachoxidieren sind gut erkennbar,
besonders mit dem Wasserstoffsen-
sor (Stange) und dem Taupunktsensor
(SCR). Anwendbarkeit ggf. auch fur Ein-
flusse beim Niederdruck-Aufkohlen, wie
z.B. Beladezeit Ofen, Leckage, Losemit-
tel des Acetylens, weitere Kontaminati-
onen, ist moglich.

m Fehlfunktion Massendurchflussregler:
Es sind verdnderte Prozessdauern bei
verschiedenen Gesamtgasdurchsdtzen,
auch frihzeitiger Uber veranderten
Druckanstieg beim Befllen des Ofens,
erkennbar. Veranderte Ammoniakzu-
gabe durch abweichende Wasserstoff-
und Ammoniakkonzentrationen sind
erkennbar.

m Fehlfunktion Temperatursensor: Erkenn-
bar, auch im Warmebehandlungsergeb-
nis, z. B. Tiefenprofil des Stickstoffanteils.
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Bild 8: Nitrocarburieren (B): Einfluss der Prozessabweichungen auf

die Sensorsignale
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Bild 9: Nitrieren (C): Einfluss der Prozessabweichungen auf die Sensorsignale
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Die Ergebnisse der Glimmentladungs-
16 e=mReferenz . .
spektroskopie aus Bild 10 deuten darauf
14 = Referenz || . . w
hin, dass die gewahlten Prozessparame-
. 12 e Referenz I . -
R ter zu einem robusten Nitrierprozess
= ety . fir den gewahlten Werkstoff geftihrt
£ s ARt sy o s haben. In dem folgenden Beispiel des
26 e scesdwHCate vorliegenden Beitrags soll ein deutlich
= e weniger robuster Prozess die méglichen
e Erhohte Oberfléche L :
Umwelteinflisse sichtbar machen.
£ N Anderer Werkstoff
) . T
0 20 40 60 80 100 120 Erhohté Lol Umwelteinfllisse
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Bild 10: Tiefenprofile der Stickstoffanteile, ermittelt durch Glimentladungsspektroskopie chungen wurden beim Werkstoff X40Cr-
MoV5-1 Auffélligkeiten hinsichtlich der
Ausbildung von passiven Oberflachen-
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Bild 11: Schematische Prozesskette mit verschiedenen Lagerbedingungen
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o
Bild 12: Versuchsdurchfihrung zu Untersuchung des Umwelteinflusses auf das Nitrierverhalten
56

Lizensiert fiir: Marco Jost
© Vulkan-Verlag GmbH - 10/2020



FACHBERICHT

Tabelle 2: Minimal- und Maximalwerte der Klima-
kammereinstellungen

Einflussgro3e Minimal- Maximal-
wert wert
Dauer, d 1 4
Temperatur, °C 18 40
Relative Luftfeuchtigkeit, % 25 75

hinsichtlich Dauer, Temperatur und relativer Luftfeuchtig-
keit vor dem Verguten. Da diese Umwelteinflisse an vielen
Stellen entlang der Prozesskette auf die Bauteiloberfla-
chen vor dem Nitrieren einwirken kénnen, wurde dieser
Umwelteinfluss mithilfe einer statistischen Versuchsplanung
untersucht. In Bild 11 ist eine schematische Prozesskette
mit einer Lagerung des Halbzeuges beim Hersteller und
beim Abnehmer sowie eine Lagerung der Bauteile vor der
eigentlichen Warmebehandlung dargestellt.

Aus Bild 12 ist die Versuchsdurchflihrung ersichtlich.
Nach der Herstellung von zylindrischen Proben wurden
diese nicht gereinigt. Vor jedem Versuch wurden die jeweils
verwendeten Probekérper trocken einseitig mit Schleifpa-
pier (Kérnung 320) geschliffen. Im direkten Anschluss wur-
den die Probekorper in einer Klimakammer ausgelagert. Die
Versuchseinstellungen der Klimakammer wurden fiir einen
vollfaktoriellen Ansatz mit maximalen und minimalen Wer-
ten fUr die EinflussgroRen Dauer, Temperatur und relative
Luftfeuchtigkeit gewahlt (Tabelle 2). Nach der Auslagerung
erfolgte direkt das Vergtiten und Nitrieren der Proben.

Um die Umwelteinflisse maéglichst leicht zu erfas-
sen, wurde ein sensibler Niederdruck-Nitrierprozess bei
400 mbar mit folgenden Versuchseinstellungen gewahlt:
m Voroxidieren: 1 h bei 470 °C, mit 100 % synthetischer

Luft (20 % Sauerstoff mit Rest Stickstoff)

m Oxi-Nitrieren: 3 h bei 470 °C, mit 20 % Ammoniak, 79 %

Stickstoff und 1 % synthetischer Luft
m Nitrieren: 5 h bei 470 °C, mit 20 % Ammoniak und 80 %

Stickstoff.

Beispielhaft sind in Bild 13 Tiefenprofile der Stickstoffan-
teile wiedergegeben. Dabei fallt auf, dass die bei minima-
ler Temperatur und minimaler relativer Luftfeuchtigkeit
ausgelagerte Probe (blaue Farbung) keinen signifikanten
Unterschied zwischen der frisch trocken abgeschliffenen
Seite und der noch aus der Weichbearbeitung stam-
menden Originalseite zeigt. Im Gegensatz dazu zeigt die
untersuchte Probe, die bei maximaler Temperatur und
maximaler relativer Luftfeuchtigkeit ausgelagert wurde,
einen deutlichen Unterschied zwischen den beiden Sei-
ten. Die frisch trocken abgeschliffene Seite zeigt eine
hohere Stickstoffaufnahme, wobei auch das Tiefenprofil
des Stickstoffanteils deutlich niedriger liegt als die beiden
blauen Tiefenprofile.

SONDERTEIL

Von allen Proben wurden anhand der gemessenen
Tiefenprofile die integrale Stickstoffmenge unter den
Kurven zwischen 5 und 35 pum ermittelt und als Maf3
fur die Nitrierwirkung verwendet. Die damit ermittelten
Daten wurden hinsichtlich ihrer statistischen Eignung
anhand eines Wahrscheinlichkeitsnetzes fur eine Nor-
malverteilung gepruft und kdnnen als valide angesehen
werden (Bild 14).

In Bild 15 ist das Pareto-Diagramm der standardi-

12 —4d @ 18°C und 25 % LF, geschliffen
1 =4 d @ 18 °C und 25 % LF, wie geliefert
R —4d @ 40 °C and 75 % LF, geschliffen
o
=08 —4d @ 40 °C and 75 % LF, wie geliefert
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Bild 13: Beispielhafte Tiefenprofile der Stickstoffanteile

sierten Effekte dargestellt, aus dem die Signifikanz der
Haupteinflussgroen und deren Wechselwirkungen zwei-
ter Ordnung untereinander ersichtlich sind. Als Signifi-
kanzniveau wurde ein Wert von 5 % angesetzt. Damit ist
statistisch eindeutig, dass die relative Luftfeuchtigkeit und
die Temperatur der Auslagerung die HaupteinflussgroRen
sind, aber auch deren Wechselwirkung einen signifikan-
ten Einfluss auf das Nitrierverhalten des Werkstoffs zeigt.
An vierter und funfter Stelle zeigen auch die Wechsel-

Wahrscheinlichkeitsnetz fiir Normalverteilung
(Antwortvariable ist Integral 5-35 pm)
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Bild 14: Wahrscheinlichkeitsnetz fur die Normalverteilung der
integralen Stickstoffaufnahme zwischen 5 und 35 um

der untersuchten Proben
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Pareto-Diagramm der standardisierten Effekte
(Antwort ist Integral 5-35 pm; a = 0,05)

2,045
Temperatur

B8
C Luftfeuchtigkeit
1] Kontamination

1 2 3 4
Standardisierter Effekt

Bild 15: Pareto-Diagramm der Haupteinflussgré3en und deren

Wechselwirkungen auf das Nitrierverhalten von Proben
aus dem Werkstoff X40CrMoV5-1

wirkungen dieser beiden Auslagerungsbedingungen
in Kombination mit der Kontamination (Unterschied
zwischen der frisch trocken abgeschliffenen Seite und
der Originalseite aus der Weichbearbeitung der Proben)
einen signifikanten Einfluss auf das Nitrierverhalten der
Proben. Auf der Grenze zur Signifikanz liegen noch die
Wechselwirkungen zwischen der Auslagerungsdauer
und der Auslagerungstemperatur sowie der Auslage-
rungsdauer und der Kontamination. Die Kontamination
selbst zeigt ebenfalls einen nahezu signifikanten Einfluss
auf das Nitrierverhalten.

Auf Basis dieser Ergebnisse ist eine generelle Handlungs-
empfehlung fur eine kihle, trockene und moglichst kurze
Lagerung von Bauteilen vor der Warmbehandlung auszu-
sprechen.

Des Weiteren legt das Beispiel nahe, dass der Infor-

FACHBERICHT

mationsaustausch auch hinsichtlich Lagerbedingungen
von Halbzeug oder Bauteilen zwischen Lieferanten und
Kunden entlang der Prozesskette intensiviert werden
muss. DarUber hinaus sollten weiterfUhrende Unter-
suchungen das Verstéandnis der Wirkzusammenhan-
ge verbessern, da es auch aus der industriellen Praxis
bekannt ist, das andere Werkstoffe und Prozessketten
solche Auffalligkeiten beim Nitrieren zeigen.

Liegen gentigend Informationen und das Verstandnis
zu den Umwelteinflissen und ihren Auswirkungen vor,
kénnen auch bereits vor einer Warmebehandlung Gegen-
mafnahmen zur Qualitdtssicherung definiert werden oder
sogar im Extremfall eine nicht sinnvoll durchflhrbare War-
mebehandlung vermieden werden (Bild 16).

Einen anderen Ansatz zum Verwerten von bereits Ubli-
cherweise zur Verflgung gestellten Lieferinformationen
bei Halbzeugen soll das letzte Beispiel zeigen.

Variierende Eingangsgrof3en

Meistens stehen mehrere Halbzeug-Hersteller zur Sicher-

stellung von Lieferketten zur Verfigung (Bild 17). Dabei

werden von den Halbzeug-Herstellern Ublicherweise
unterschiedliche Anlagen und Prozesse zur Produktion des
gewdlinschten Halbzeugs eingesetzt. Dadurch ergeben sich

variierende EingangsgroBen, wie z. B.:

m Verschiedene Materialchargen des Grundwerkstoffs
beispielsweise mit unterschiedlicher Legierungszusam-
mensetzung und Reinheit

m Unterschiedliche Harte- und Eigenspannungsvertei-
lungen.

DarUber hinaus werden die Halbzeuge oft auf verschiedenen
Produktionslinien oder auch in verschiedenen Werken zwar
mit vergleichbaren Anlagen und Prozessen weiterbearbeitet,
aber Einflisse, wie Werkzeugstandzeiten, Wartungsintervalle

» Zusatzliche Reinigung
» Zusatzlicher Aktivierungsprozess
» Zurlickweisen der Bauteile

Bild 16: Beispielhafte Weitergabe von Umweltinformationen, um rechtzeitig vor einer anstehenden Wéarmebehandlung
Gegenmalinahmen ergreifen zu kdnnen
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Bild 17: Schematische Lieferkette von der Erzeugung eines Halbzeugs bei mehreren Herstellern und Fertigstellung
eines Bauteils bei einem Weiterverarbeiter in mehreren Werken und Produktionslinien

oder auch die leichte Variation der Uber den Produktle-
benszyklus eines Bauteils angeschafften weiter entwickelte
Anlagentechnik, fihren zu einer weiteren Varianz hinsichtlich
der resultierenden Bauteileigenschaften.

Um die bendétigte Bauteilqualitat innerhalb der Spe-
zifikation zu halten, muissen aufgrund der variierenden
Halbzeugeigenschaften oft aufwendige Maschinenein-
stellungen und Ristzeiten vorgesehen werden. Ein Mal3,
z. B. fUr ein streuendes Verzugsverhalten bei der Kurzzeit-
Warmebehandlung mit induktiver Erwdarmung, kann die
Harte des Grundwerkstoffs sein. In dieser Eigenschaft sind
die Einflisse der unterschiedlichen Vorprozesse und Lie-
feranten enthalten. Insofern ist es naheliegend, die von
Lieferanten Ublicherweise zur Verfligung gestellten Infor-
mationen, wie Legierungszusammensetzung und Mikro-
strukturparameter, weiter zu verarbeiten. In Bild 18 ist der
Vergleich der mithilfe von Kinstlichen Intelligenz Modellen
vorhergesagten Oberfldchenhdrte zur experimentell ermit-
telten Oberflachenharte dargestellt. Dabei wurden sechs
Modelle der scikit-learn Bibliothek von Phyton mit der
Legierungszusammensetzung sowie dem Anteil an Ferrit
und Perlit des Halbzeugs trainiert. Es ist zu bemerken, dass
die Modelle ohne jegliche Informationen zur jeweiligen
Anlagentechnik oder der eingesetzten Prozesse beim Halb-
zeuglieferanten ausgekommen sind. Eine gute Vorhersage
der Oberfldchenharte wurde mit dem sogenannten Modell
,K-Nearest Neighbors" erreicht und damit ist auch indirekt
eine Einschdtzung des Verzugsverhalten maoglich.

In diesem Beispiel konnte gezeigt werden, dass moder-
ne Machine Learning Ansatze ohne Kenntnis der genauen
prozesstechnischen Zusammenhdnge in der Lage sind,
komplexe Korrelationen mathematisch zu beschreiben.
Dabei mussen jedoch aus der Vielzahl der verfiigbaren
Modelle die geeigneten identifiziert werden und deren
Hyper-Parameter angepasst werden.

Support Vector Regression
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Bild 18: Darstellung der modellierten Harte tber der
experimentell gemessenen Harte fur sechs
datenbasierte Ansatze
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