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ADDITIVE FERTIGUNG &
PULVERSPRITZGIESSEN

Seit einigen Jahren ist die Additive Fertigung die Schlusseltechnologie des Rapid Prototyping. Neue Produktiterationen
koénnen zeitnah produziert werden und erste funktionale Tests erlauben eine Potentialanalyse auf Basis eines
funktionsfahigen Prototypen. Diese Technologie bewegt sich rapide vom reinen Prototyping hin zur Entwicklung und
Gestaltung hochintegrierter Bauteile, welche mittels Additiver Fertigung produziert werden. Dadurch wird die Herstellung
hochkomplexer, z. T. miniaturisierter, leichter Bauteile moglich, die sich nicht mit traditionellen Fertigungsmethoden
produzieren lassen, wie z. B. hydraulische Komponenten von Flugzeugmotoren. Aus Kostengrlinden ist die Additive
Fertigung noch nicht effektiv in der Massenproduktion von Bauteilen. In diesen Fallen sind klassische Fertigungsmethoden
wie das PulverspritzgieBen noch liberlegen.

VERDER SCIENTIFIC: IHR LOSUNGSANBIETER FUR
ADDITIVE FERTIGUNG & PULVERSPRITZGIESSEN

PartikelgroBen- und Partikelformanalyse, Elementaranalyse, Warmebehandlung, Gefugeanalyse und Harteprufung: die Verder Scientific Unternehmen bieten

innovative, effiziente Losungen fur Inren Additiven Fertigungs- oder Pulverspritzgussprozess in Kombination mit kompetenter Beratung und Support weltweit.
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VON METALLPULVERN MIT
DYNAMISCHER BILDANALYSE

In diesem Artikel behandeln wir verschiedene Beispiele wie mit dem CAMSIZER X2 mittels Dynamischer Bildanalyse
(DIA) die PartikelgroBe und -form von gangigen Metallpulvern wie Ti64, Al, Ni, Cr, W sowie von Legierungen bestimmt
werden kann. Zu den Vorteilen dieser Methode zéhlen kurze Analysezeiten, hohe Auflésung und hervorragende
Wiederholbarkeit. Zusatzlich erhalt der Anwender eine Fulle von Materialdaten, welche ihm ein besseres Verstandnis

der Pulverqualitat ermoglichen.

BILDANALYSE: WHAT YOU SEE IS WHAT YOU GET

Bildgebende Verfahren liefern einen direkten Ansatz bei der PartikelgroBenanalyse. Die Grundidee ist simpel: “What you see is what you get”.
Automatische Softwarealgorithmen bestimmen GréRe und Form basierend auf Aufnahmen individueller Partikel. Informationen zur Partikellange und
-breite sind direkt verflgbar, wie in Abb.1dargestellt. DIA bietet groRe Vielseitigkeit dank der simultanen Messung von PartikelgréBe und Partikelform.

Eine Auswahl an Formparametern wird in Abb. 2 erklart.
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Abb. 1: Verschiedene GréBenparameter, die in der Bildanalyse verwendet Abb. 2: Verschiedene Formparameter, die in der Bildanalyse verwendet
werden. Die GréBenverteilungen basieren auf Breite (rot), Lénge (blau) oder werden.

Durchmesser eines fldchengleichen Kreises (grin).
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Bildgebende Verfahren kénnen in Statische und Dynamische Bildanalyse
unterteilt wurden (SIA und DIA, ISO 13322-1 und 2). Die Statische Opti-
sche Mikroskopie (SIA) wurde bislang eingesetzt, um einen qualitativen
Eindruck der Partikelform zu gewinnen. Die ungentgende Verteilung
der Partikel auf dem Objekttrager und die kleine Materialmenge ver-
hindern jedoch eine zuverlassige quantitative Analyse. Die gleichen
Nachteile gelten fur die Rasterelektronenmikroskopie, eine Methode,

die zudem noch anspruchsvoller, teurer und zeitaufwandiger ist.

In der Messanordnung der Dynamischen Bildanalyse bewegen sich
Partikel, die Ublicherweise in einem GréBenbereich von 0,8 um bis zu
mehreren Millimetern liegen, vor einem Kamerasystem, transportiert
durch einen Luftstrom oder in FlUssigkeit. So ist es moglich, Daten von
Hunderttausenden bis zu mehreren Millionen Partikeln innerhalb weniger
Minuten zu erhalten. Die Ergebnisse basieren auf einer reprasentativen

Probenmenge und sind daher statistisch abgesichert.

Abb. 3 zeigt den grundsatzlichen Aufbau des optischen Systems fur
Dynamische Bildanalyse. Die Partikel fallen durch das Messfeld und
werden aus einer Richtung von einer Lichtquelle beleuchtet, wahrend
eine Kamera von der entgegengesetzten Seite Aufnahmen macht.
Eine Software evaluiert die Schattenprojektionen der Partikel, um
die GroBenverteilung der Probe mit hoher Erfassungsrate zu bestim-
men. Der CAMSIZER X2 von MICROTRAC basiert auf der einzigartigen
Dual Camera Technologie: zwei Kameras mit unterschiedlichen Ab-
bildungsmaBstaben decken einen sehr breiten Messbereich ab. Eine
Kamera ist fur die Erfassung kleiner Partikel mit hochster Prazision
optimiert, die zweite verfugt Uber ein groBes Sichtfeld und analysiert
zeitgleich die gréBeren Partikel mit hoher Nachweiswahrscheinlichkeit.
Der CAMSIZER X2 nimmt Uber 300 Bilder pro Sekunde auf, wobei ein Bild

leicht mehrere Hundert Partikel enthalten kann.

DIA ermoglicht die Messung der PartikelgréBenverteilung sowie der
quantitativen Partikelform (Prozentanteil runder gegenuber unregel-
maBig geformter Partikel, Satelliten, Agglomerate usw.). Geringste
Mengen von Uberkorn, Unterkorn oder unregelmaBigen Partikeln wer-

den detektiert, selbst wenn der Anteil nur 0,01% betragt.

Die Dynamische Bildanalyse erlaubt dem Anwender ein umfassendes
Verstandnis von gréBen- und formbezogenen Probeneigenschaften.
DIA ist sowohl fur Anwendungen in der Forschung und Entwicklung
als auch in der Qualitatskontrolle bestens geeignet, da sie sich neben
Prazision und Sensitivitat auch durch Robustheit und einfache Bedie-

nung auszeichnet.
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Abb. 3: Einzigartiges Messprinzip des CAMSZER X2
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GEEIGNET FUR EINE VIELZAHL VON PROBEN, PARTIKELGROSSEN UND PARTIKELFORMEN

Abb. 4 zeigt die Ergebnisse der GroBenanalyse von zehn unterschiedli-
chen Metallpulvern, welche fur pulvermetallurgische Prozesse verwendet
werden. Ungeachtet der Unterschiede in Zusammensetzung, Dichte,
GroBe und Form, lassen sich alle Proben mit dem CAMSIZER X2 ohne Ge-
rateanpassungen messen. Eine automatische Forderrinne transportiert
die Probe zum Analysator, wo die Partikel von einem Luftstrom erfasst
werden. Der Luftdruck kann von 5kPa bis 460kPa eingestellt werden. In
diesem Beispiel waren 50kPa ausreichend fur eine grundliche Dispergie-

rung, d. h. eine Separierung der einzelnen Partikel.

Die Proben weisen mittlere PartikelgréRen zwischen 10 und 50 pm auf,
bei unterschiedlichen Verteilungsbreiten (Abb. 5). In dieser Abbildung ist
das Eisenpulver (Fe) das grobste, wahrend das Stahlpulver (316) am feins-

ten ist. Das Titanpulver weist eine sehr enge GréBenverteilung auf.
Die Formgrafik (Abb. 5) lasst erkennen, dass das Eisenpulver das kleinste

Aspektverhéltnis (Breite/Lange) hat, wahrend das Titanpulver Gber den

groBten Anteil an runden Partikeln verfugt.
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Pulvermetallurgische Prozesse erfordern in der Regel eine breite Parti-
kelgréBenverteilung; das Fullen der Form mit dem Pulver funktioniert
besser, wenn die Radume zwischen den gréBeren Partikeln von den
kleineren gefullt werden. Eine unregelmaBige Partikelform kann fur den
Sinterprozess durchaus vorteilhaft sein, da sich so der Kontakt zwischen
den Partikeln erhoht. Die Partikel sollten aber auch nicht zu unregelmagig

sein, weil das die Verdichtung erschwert.
Fur die Additive Fertigung wird eine runde Partikelform und eine enge,
gleichmaBige GroRenverteilung bendtigt, um eine glatte, homogene

Pulverschicht zu bilden und so préazises Sintern zu ermdéglichen.
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Abb. 4: PartikelgréBenanalyse von 10 unterschiedlichen Metallpulvern mit
dem CAMSIZER X2. Die direkte Messung gewdhrleistet akkurate Ergebnisse.

u_£ A 0. 6548 =n £ #iA B BN T
man 0,059 = alr_ft = .05 7 mm
[ [
. 5849 lﬂ'g
o 5355 Eom £5i0
Shargners 2. 8THE ‘Fhar prass 0. 1260
Shar e TO. T8 Thar pet s n BT

Bild eines runden Metallpulverpartikels — UnregelmdBige Partikel werden
zuverldssig detektiert

Abb. 5 (links): Partikelformanalyse von 10 unterschiedlichen Metallpulvern
mit Dynamischer Bildanalyse (CAMSIZER X2). Neben den quantitativen
Ergebnissen liefern die aufgenommenen Bilder auch ein besseres
Verstdndnis von Morphologie und GréBenunterschieden. Eher runde Partikel
mit gréBerem Aspektverhdltnis befinden sich auf der rechten Seite des
Diagrammes. Die zuverldssige Detektion kleinster Anteile unregelmdBiger
Partikel in einer groBen Menge Uberwiegend runder Partikel ist ein groBer
Vorteil der Dynamischen Bildanalyse.

Die durchschnittliche PartikelgréBe liegt Ublicherweise zwischen 10 und
50 pym, dementsprechend ist das Titanpulver im Anwendungsbeispiel fur
die Additive Fertigung geeignet. UbergroBe oder sehr unregelméBige
Partikel mussen mit duBerster Genauigkeit erfasst werden, da diese
mit hoher Wahrscheinlichkeit Defekte im fertigen Bauteil verursachen.
Mit DIA lassen sich zuverldssig auch geringste Mengen dieser uner-
wulnschten Partikel detektieren. Abb. 6 zeigt deutlich, wie einfach sich

defekte Partikel identifizieren lassen.



SYNC: DIA UND LASERBEUGUNG (LD) IN EINEM GERAT

Der neuartige SYNC-Analysator ist ein revolutionadres Hybridgerat,
das Laserbeugung und Dynamische Bildanalyse in einem Gerat
kombiniert und dieselbe Probe in derselben Probenzelle mit beiden
Methoden misst. Die Laserbeugung wird in der seit Jahrzehnten als
De-facto-Standard fur die Messung von GréBenverteilungen bei der

Qualitatskontrolle von Metallpulvern eingesetzt.

Die optische Bank des SYNC ist in Abb. 6 dargestellt. Drei Laser, die in
blau oder rot erhaltlich sind, ermoglichen in Kombination mit zwei linear
angeordneten Detektorarrays die Erfassung des Streulichts der Partikel
in einem Bereich von 163 Grad. Kleinere Partikel streuen das Licht in

groBeren Winkeln und mit geringerer Intensitat als gréBere Partikel.

Kamera

Der SYNC-Algorithmus fur Laserbeugung berechnet die PartikelgréoBen-
verteilung aus dem gemessenen Streulicht, wahlweise nach Mie-Theorie

oder mittels Fraunhofer-Naherung.

Gleichzeitig beleuchtet eine schnelle LED-Stroboskoplichtquelle die
Partikel, und eine Optik fokussiert das Ubertragene Licht fur eine
Digitalkamera, die eine vollstandige Videodatei der Partikelbilder
aufnimmt, wie dies auch beim CAMSIZER X2 der Fall ist, mit dem

Unterschied, dass der SYNC nur eine Kamera verwendet.

Abb. 7 zeigt den Bericht der mit Laserbeugung gemessenen GroBen-

verteilung wie er von der Metallpulverindustrie genutzt wird.

:

Abb. 6: Aufbau der optischen Bank des SYNC, kombinierte LD- und DIA-Komponenten

Die DIA-Software verfligt Uber eine Particle Viewer-Funktion (GUI) und
eine Streudiagramm-Anzeige. Diese kénnen verwendet werden, um den
Prozentsatz der Agglomerate in der Metallpulvercharge zu identifizie-
ren und zu quantifizieren. Dies ermdglicht Metallpulverlieferanten, eine
schlechte Charge (zu viele Agglomerate) vor dem Versand an den Kunden
zu recyceln; Teilehersteller kénnen eine minderwertige Charge ablehnen

und so die Zeit und das Geld fUr deren Verarbeitung sparen.

Sowohl| mit dem CAMSIZER X2 als auch mit dem SYNC lassen sich die
Agglomerate in einer Metallpulverprobe anhand von mehreren Formpa-
rametern quantifizieren. Die PartikelgréBe allein ist dafir nicht geeignet,
da diese Agglomerate in der gesamten GroBenverteilung vorhanden sind.
Die beiden Formparameter beschreiben beispielsweise das Seitenver-

haltnis bzw. die Konvexitat der duBeren Begrenzung des Partikels.

Nachfolgend wird ein Beispiel fur eine Messung mit dem SYNC erlautert.
Die verwendeten Parameter sind das Verhaltnis von Breite zu Lange (W/L
Aspect Ratio) und die Soliditat. Ein Partikel mit einer Soliditat von Tist ein
Partikel mit einer vollstandig konvexen auBeren Begrenzung ohne kon-

kave Einbuchtungen. Ein Partikel mit einem W/L-Verhaltnis von 1 wére

eine perfekte Kugel. Im CAMSIZER X2 sind die Parameter Konvexitat
(Conv) und Aspektverhaltnis durch Lange (b/l) erfasst.
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Abb. 7: PartikelgréBenbericht Laserbeugung mit dem SYNC, einschlieBlich
Perzentile, zusammenfassende statistische Daten und Hdufigkeits-/
Kumulativverteilungsdiagramme
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Die Suchfunktion der SYNC-Software wurde verwendet, um die Agglomerate zu isolieren und zu quantifizieren, zu denen alle Partikel gehdren, die nicht

innerhalb des roten Rechtecks in Abb. 8 liegen. Es wurde festgestellt, dass die Agglomerate 23 % des Volumens und 12 % der Anzahl der Partikel in der

Gesamtprobe ausmachen. Dies ist eine wichtige Information fur die Qualitatskontrolle von Metallpulvern.
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Abb. 8: Beispiel fur die dynamische Bildanalyse einer Metallpulverprobe mit dem SYNC. Partikel mit bestimmten Eigenschaften oder Eigenschaftskombinationen
kénnen visualisiert (links) und mit Hilfe von Streudiagrammen oder Verteilungskurven (rechts) entsprechend quantifiziert werden. Allerdings ist die Anzahl der

aufgenommenen Bilder und Partikel geringer als mit dem mit dem CAMSIZER X2..

VORTEILE VON DIA UND LD GEGENUBER ANDEREN MESSTECHNIKEN

Nach wie vor gibt es Anwender, die zur Bestimmung der PartikelgroRe
von Metallpulvern die mechanische Siebanalyse einsetzen. Die absolute
untere GroBengrenze fur die Siebanalyse ist durch die kleinste prak-
tisch nutzbare Maschenweite von 20 um (Luftstrahlsiebung) definiert,
die weit Uber der durchschnittlichen Partikelgré3e vieler Proben fur
AM oder MIM liegt. Daher eignet sich die Luftstrahlsiebung nicht fur die
prazise und zuverlassige Analyse der gesamten GroBenverteilung von
feinen Pulvern. Sie wird haufig dazu verwendet, den Anteil UbergroBer
Partikel mit nur einem Sieb, z. B. mit 45 pm oder 63 pm Maschenweite,
zu ermitteln. Ein weiterer Nachteil ist, dass die Siebanalyse keine Infor-

mationen Uber die Morphologie der Partikel liefert.

VERGLEICH & FAZIT

Mit der zunehmenden Verbreitung von Metallspritzguss und additiver Fer-
tigung steigt auch die Nachfrage nach speziell entwickelten Metallpulvern
mit spezifischen Eigenschaften. Nicht nur die chemische Zusammenset-
zung, sondern auch PartikelgréBe und -form sind von entscheidender
Bedeutung fur die Verarbeitbarkeit von Pulvern. Je nach Anwendung
muss das Pulver eine Vielzahl von Spezifikationen erfullen. Die Laserbeu-
gungs-GroBenanalyse fur Metallpulver ist in diesen Branchen fest etabliert
und wird es voraussichtlich auch bleiben. Laserbeugung (LD) plus Dynami-
sche Bildanalyse (DIA) mit dem SYNC und DIA mit dem CAMSIZER X2 lie-
fern alle relevanten Daten zur Partikelgré3e und -form von Metallpulvern.
DIA misst im Vergleich zur (Elektronen-/Optik-)Mikroskopie eine viel gréBRe-
re Anzahl von Partikeln und ist daher statistisch relevanter und bietet eine
bessere Reproduzierbarkeit. Eine Messung dauert nur 1 bis 3 Minuten, was
einen hohen Probendurchsatz und eine kontinuierliche Qualitatskontrolle
ermoglicht. Sowohl fur Pulverproduzenten als auch fur Hersteller von Me-
tallteilen sind der SYNC und der CAMSIZER X2 prazise und effiziente Syste-

me, die den Qualitatskontrollprozess erheblich verbessern.
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In den 1970er Jahren begann die Metallpulverindustrie, Siebung durch
Laserbeugung zu ersetzen. Seitdem ist diese Methode in der Branche weit
verbreitet und es ist davon auszugehen, dass sie die Standardmethode
fur die Zertifizierung und Uberprifung von PartikelgréBenverteilungen
bleibt. Laserbeugungsanalysatoren sind einfach zu bedienen und liefern

schnelle, belastbare Ergebnisse; zudem ist die Technologie gut bekannt.

Die Dynamische Bildanalyse hingegen wird in zunehmendem MaBe fur
die morphologische Analyse verwendet, um Qualitatssicherungsspezifi-
kationen fur Formen festzulegen und Eigenschaften zu kontrollieren, die

durch die GréBenanalyse allein nicht ermittelt werden kénnen.

DIA (CAMSIZER

X2 & SYNC) Laserbeugung Siebanalyse
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CHARAKTERISIERUNG VON METALLPULVERN UND DEN DARAUS GEFERTIGTEN PRODUKTEN -

DICHTE, OBERFLACHE UND POROSITAT

DICHTEMESSUNG VON FEINTEILIGEM METALLPULVER UND

POROSER METALLKORPER MIT EINEM GASPYKNOMETER (ISO 12154)

Die Kenntnis der Dichte, insbesondere der wahren Dichte, ist von
grundlegender Bedeutung fur die Charakterisierung aller Materialien.
Die Dichte als Quotient aus Masse und Volumen wird in der Regel durch
die getrennte Bestimmung dieser beiden GroBen ermittelt, wobei das
Wiegen der Messung relativ einfach ist. Bei metallischen Werkstoffen
wird das Volumen haufig an einem speziell angefertigten quaderférmigen
Probekodrper gemessen oder nach dem archimedischen Prinzip durch Ver-

drangung einer FlUssigkeit bestimmt.

Dies ist bei pulverféormigen Metallen nicht moglich. Deshalb wird hier
die Gaspyknometrie mit einem inerten Messgas wie Helium empfohlen.
In einer Messkammer mit bekanntem Volumen wird die durch eine
eingefuhrte Probe verursachte Gasverdrangung durch Messung des
veranderten Drucks bestimmt. Das vollautomatische Helium-Multivolu-
men-Gas-Pyknometer BELPYCNO L ist das Messgerat zur Bestimmung
des Volumens und der Dichte von Pulvern, Granulaten und porésen Fest-
stoffen, sowie Pasten und FlUssigkeiten. Durch eine integrierte Tempe-
raturregelung (Peltier-Elemente) ist es moglich, im Bereich von 14°C bis
40°C +0,01°C (bei 20°C) ohne Einfluss der Raumtemperatur zu messen.
So reicht bei gegebener Temperatur und ProbengefagroBe eine ein-
zige Kalibrierung aus, um dauerhaft mit einer Genauigkeit und Repro-
duzierbarkeit von 0,01% zu messen. Durch die enorme Zeitersparnis bei
der Kalibrierung kann der effektive Probendurchsatz deutlich erhéht

werden.

Das Multivolumenkonzept ermoglicht die bestmogliche Charakterisie-
rung der zu untersuchenden Materialien durch die optimale Kombination
von ProbengefalgroBen und drei korrelierenden Referenzkammern.
Der Einsatz eines hochprazisen Absolutdrucksensors (+/- 0,002 kPa)

ermoglicht die permanente Korrektur von atmospharischen Druck-

schwankungen wahrend einer Messung.
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Die Druckentlastung des Prufgases aus dem Referenzraum in den Pro-
benraum (DIN 66137) verhindert zuverlassig die Kontamination des Re-

ferenzraums durch feine Metallpulver.

Ein Bajonettverschluss sorgt fur reproduzierbares und einfaches Ver-
schlieBen des Probenraums. Die komfortable Bedienung erfolgt Gber
eine Computersteuerung oder als Stand-Alone-System Uber eine al-
phanumerische Tastatur und ein Display. Mit diesen Eigenschaften ist

das BELPYCNO L auch fur sehr raue Umgebungen bestens geeignet.

Ein integrierter Mikroprozessor steuert die gesamte Messung und fuhrt
die Berechnung der Ergebnisse durch. Schnittstellen ermoglichen den
Anschluss eines PCs, einer Waage sowie eines Druckers. Das BELPYCNO L
kann mit einer Vakuumpumpe und optional mit einem Feuchtigkeits-

sensor ausgestattet werden.

Die optionale Trennung von Messkammer und Steuereinheit ermaglicht

den Einsatz des Gerates in einer Glovebox, z.B. fur Anwendungen in der

Kerntechnik oder fur sauerstofffreies Handling in Reinmetallanwen-
dungen. Dartber hinaus wird der aktuelle Druck angezeigt und auf-
gezeichnet, ein wesentlicher Punkt zur Ermittlung adaquater Druck-
gleichgewichtszeiten fur die Volumenbestimmung sehr feinporiger

Materialien. Vollstdandige Messprotokolle werden ebenfalls gespeichert.
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Abb. 1 Prinzip des temperaturgesteuerten Helium-Pyknometers BELPYCNO L
(DIN 66137), mit Absolutdrucksensor P.

BELSORP MINI X - SCHNELLE, GENAUE UND WIRTSCHAFTLICHE BESTIMMUNG DER BET-OBERFLACHE

VON METALLPULVERN (ISO 15901-2, ISO 9277)

Die auf die Masse bezogene spezifische Oberflache (m?/g) ist ein wich-
tiger Parameter bei der Charakterisierung und Bewertung von Metall-
pulvern und anderen Materialien. Sie ist z.B. relevant fur die erzielbare
Wirkung bei Katalysatoren, Tragermaterialien (Pharmazie, Elektronik)
und Filtern. Ein weiterer Aspekt ist der optimale Auftrag von Beschich-
tungen oder, im Falle von Metallpulvern, als Qualitdtsmerkmal fur die
Verarbeitbarkeit. Es werden Sorptionsverfahren eingesetzt, bei denen
ein inertes Messgas bei konstanter Temperatur nahe dem Kondensati-
onspunkt an der Partikeloberflache adsorbiert wird. Mit zunehmender
Konzentration oder zunehmendem Relativdruck nimmt die Dicke dieser

adsorbierten Schicht zu.

Es gibt verschiedene Methoden, um die Anzahl der adsorbierten Mole-
kule in einer monomolekularen Schicht aus einem solchen Experiment
zu berechnen, die bekannteste ist die BET-Methode. Wenn man die
Oberflache eines einzelnen Molekuls kennt, ist es einfach, die Oberflache
der gesamten Probe zu berechnen. Darlber hinaus kann bei porésen
Materialien die PorengréBe aus der Messkurve (Isotherme) im Bereich
der Kapillarkondensation oder Porenfullung mit verschiedenen Modellen
(z. B. BJH, NLDFT) bestimmt werden. FUr Sorptionsmessungen wird in
der Regel Stickstoff als Messgas bei einer Temperatur von 77K (flussiger
Stickstoff) verwendet. Alternativ sind auch Messungen mit Argongas bei
87 Kmaglich.

Das BELSORP Mini X ist ein Sorptionsmessgerat, das nach dem sta-
tisch-volumetrischen Prinzip arbeitet. Dazu wird das Probengefal3 bei
Flussiggastemperatur zunachst mit einer Vakuumpumpe evakuiert,
dann wird das Probengas sukzessive eingedrungen und der daraus re-

sultierende Druckanstieg gemessen.
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CROTRAC




Abb. 2 Informationen, die aus
einer Sorptionsisotherme
gewonnen werden kénnen
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Die adsorbierten Molekule erzeugen eine Druckdifferenz zum erwar-
teten theoretischen Druck nach dem idealen Gasgesetz. Daraus wird
die adsorbierte Menge und damit die Adsorptionsisotherme bestimmt.
Nach Erreichen eines bestimmten End- oder Sattigungsdrucks kann
dann sukzessive wieder evakuiert und so die Desorptionskurve be-
stimmt werden. Prazise Sorptionsmessungen erfordern eine sehr genaue
Temperaturmessung und -regelung sowie prazise Druckmessungen,

wie sie im BELSORP Mini X technisch umgesetzt sind.
Mittels einer Steuer- und Auswertesoftware kann das BELSORP Mini X

von einem PC aus bedient werden, um Messergebnisse zu speichern und

zu analysieren.

Adsorption / Desorption isotherm
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Neben der PorengréBenbestimmung, die typischerweise mehrere Stun-
den dauert, ist die rein schnelle Bestimmung von BET-Oberflachen mit
bis zu12 BET-Analysen pro Stunde auf dem 3-Port-Gerat moglich - perfekt
fur die Qualitatskontrolle von feinen Pulvern mit hohem Probendurch-

satz.

Die Summe dieser Eigenschaften ergibt ein Sorptionsgerat, das mit
seiner Genauigkeit und seinem hohen Probendurchsatz den heutigen
Anforderungen der Qualitatskontrolle vollstandig entspricht, aber auch

in der Forschung eingesetzt werden kann.

BET-Plot

P/V olPo-P)

Abb. 3 BET-spezifische Oberficiche (SSA) von Metallpulver - Lithium-Nickel-Mangan-Kobalt-Oxid mit 0,34m/g
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BESTIMMUNG DER PORENGROSSE VON POROSEN
METALLEN MIT EINEM QUECKSILBER-POROSIMETER
(1SO 15901-1)

Zu den pordsen Materialien gehoéren z. B. Baumaterialien, Keramik, aber
auch Metallsiebe und Metallschaume, die aus Metallpulvern durch Addi-
tive Fertigung hergestellt werden. Porése Metalle sind zum Filtern von
Partikeln (DieselruB), als Katalysatortrager oder Warmetauscher ein-
setzbar. Andererseits kdnnen porose Metalle als Bauteile mit geringerer

Dichte und wegen ihrer moglichen Gewichtseinsparung interessant sein.

Die Kenntnis der Porositat, der PorengroRen und des Porenvolumens
ist von grundlegender Bedeutung fur die Charakterisierung pordser
Materialien. Eine weit verbreitete Technik ist die Quecksilberporosimet-
rie, bei der das nicht benetzende Quecksilber bei Raumtemperatur mit
einem Druck von bis zu 414 MPa in die Poren gepresst wird. Jede un-
erwlnschte Reaktion des pordsen Metalls mit Quecksilber kann durch
Passivierung, z. B. durch Oxidation, verhindert werden. Das Porenvolumen
entspricht der Menge des eingebrachten Quecksilbers. Nach der Wash-
burn-Gleichung ist die Porengrée (Radius, Durchmesser) umgekehrt

proportional zum aufgebrachten Druck.

e 27y cos 0
P

Mit Porenradius r [m], Oberflachenspannung von

Quecksilber y = 0,48 N/m, Intrusionsdruck p [Pa]

Mit einem Kontaktwinkel 8 = 143,3° erhalt man eine
einfache Schatzung fur den Porenradius r = 0,7500/p

Die BELPORE Quecksilberporosimeter messen Porendurchmesser von 3,6
Nanometern bis 1 Millimeter. Sie arbeiten nach dem P.A.S.C.A.L.-Prinzip,
das nicht nur eine Druckeinheit ist. Im BELPORE Porosimeter bedeutet es

die gleichgewichtsgesteuerte und optimierte Regelung des Druckaufbaus

durch "Pressurization by Automatic Speed-up and Continuous Adjustment

Logic".

MICROTRAC - PARTIKELCHARAKTERISIERUNG

Microtrac ist ein TechnologiefUhrer mit klarem Fokus auf Innovation. Microtrac verfugt Uber ein umfangreiches globales
Netzwerk sowie ein enorm breites Produktportfolio fUr die Partikelcharackterisierung.

GASADSORPTIONSMESSUNG PARTIKELGROSSE & PARTIKELFORM
Oberflache und PorengroBenverteilung Dynamische Bildanalyse (DIA)

Gas- & Dampfadsorption Laserbeugung (LD)
Katalysatorevaluierung

Dichtemessung ANALYSE DER STABILITAT & DISPERSITAT
Messung der Durchbruchkurve Dynamische Lichtstreuung (DLS)
Hochdruck-Gasadsorption Statische Mehrlichtstreuung (SMLS)
Quecksilberporosimetrie Zeta-Potential (ZP) - Ladungstitration
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Abb. 4 Ergebnisse der PorengréBenverteilung

Diese automatische Regelung wird durch das reale Porensystem ge-
steuert und ermoglicht klrzere Messzeiten bei garantierten Gleichge-
wichtsbedingungen und die Erfassung aller Poren innerhalb der Spe-
zifikation, bis zu 20.000 Messpunkte pro Analyse. Drucktabellen sind
somit UberflUssig. Da nur zwei Typen von Dilatometern (ProbengefaBe
fUr Pulver oder Feststoffe) fur alle Messaufgaben ausreichen und zu-
dem keine Gase oder flUssiger Stickstoff bendtigt werden, kénnen die

Betriebskosten niedrig gehalten werden.

Weitere Neuerungen sind die vereinfachte Bedienung des Nieder-
druckporosimeters BELPORE LP sowie ein erweiterter Messbereich bis
zu PorengroBen von 1 Millimeter! Die vertikale Entgasung und Befullung
mit Quecksilber am BELPORE LP ermoglicht die Einstellung des Ent-
gasungsdrucks und damit die Messung feuchter Proben ohne Veran-
derung der Materialfeuchte. Die 3D-Auswertesoftware PoreXpert ist
optional erhaltlich. Mit dieser Software kénnen aus den Porosimetrie-
daten z.B. Tortuositat, Diffusion, Perkolation und vieles mehr abgeleitet

werden.

BELPORE Porosimeter sind in Druckbereichen von 0,01 kPa bis 450 kPa
(mit Quecksilberfullung), 0,1 MPa bis 228 MPa oder bis 414 MPa erhaltlich.

-

MICROTRAC

PARTICLE CHARACTERIZATION

LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

CAMSIZER X2

PartikelgréBen- und Partikelformanalyse von

0,8 um bis 8 mm mit dynamischer Bildanalyse
(1ISO13322-2)

Prazise Messung von breiten GroBenverteilungen
Exzellente Auflésung von engen oder
multimodalen GréBenverteilungen

Zuverlassige Erkennung kleinster Mengen

Unter- und Uberkorn

Die Messergebnisse sind bei Bedarf zu 100 %
kompatibel zur Siebanalyse

BELSORP
MINI X

Gleichzeitige Messung von
bis zu 4 Proben mit hoher
Prazision bei 1,5-fachem
Durchsatz

Dediziertes Auslassventil
und verbesserte Software
reduzieren die Messzeit
erheblich

Schnelle Messung mit
optimaler Gasdosierung
(GDO) basierend

auf den Daten der
Adsorptionsisotherme
aus der vorherigen
Probenmessung

Erfahren Sie mehr auf www.microtrac.de
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ELEMENTARANALYSE
VON METALLPULVERN

UND METALLTEILEN AUS DER
ADDITIVEN FERTIGUNG

Die Additive Fertigung (AM) bietet den groBen Vorteil, dass komplexe Strukturen in einem einzigen Produktionsschritt
erzeugt werden kdnnen. Die DIN EN ISO/ASTM 52900:2018 Norm (Additive Fertigung — Allgemeine Definitionen) definiert
die Additive Fertigung als Uberbegriff fiir solche Techniken, die auf Basis einer geometrischen Darstellung physikalische
Objekte durch sukzessives Auftragen von Material erzeugen

Auch wenn diese Produktionstechnik deutlich jinger ist als das SchweiBen oder GieBen, muss auch hier ein standardisiertes
Qualitatskontrollverfahren angewendet werden. Ein wichtiger Teil der Qualitatskontrolle von Metallpulvern als
Ausgangsmaterial und gefertigten Werkstlicken oder Komponenten ist die Bestimmung des Kohlenstoff-/Schwefel- sowie

des Sauerstoff-/Stickstoff-/Wasserstoff-Gehalts, da die Konzentration dieser Elemente wichtige mechanische Parameter wie

Harte, Duktilitat, Korrosion und Sproédigkeit beeinflusst.

ENABLING PROGRESS | www.verder-scientific.de
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EINFUHRUNG C/S UND O/NH ANALYSE

Um den gesamten Bereich der C/S- und O/N/H-Analytik abzudecken,
werden zwei verschiedene Arten von Elementaranalysatoren bendtigt,
die z. B.in der ASTM E 1019 oder E 1447 beschrieben sind.

Die fur die Additive Fertigung relevante Norm DIN EN ISO/ASTM 52907 (Addi-
tive Fertigung — Verfahren zur Charakterisierung von Metallpulvern) verweist

auf die oben genannten sowie auf weitere Normen zur Qualitatskontrolle.

Elemente Verfahren Tragergas

Probentrager

Verbrennungsanalysatoren fur die Metallanalyse unterscheiden sich durch
die Art des integrierten Ofens (Induktions- oder Elektrodenofen), das Tra-
gergas und den Probentrager (Tiegel). Das gemeinsame Prinzip ist das
Schmelzen der Probe in einem Gasstrom und die Messung der freige-
setzten Gase in Infrarot- (IR) oder Warmeleitfahigkeitszellen (TCD). Die
Tabelle veranschaulicht einige grundlegende Merkmale von C/S- und

O/N/H-Verbrennungsanalysatoren.

Geeigneter Analysator

Probengewicht (mg)

Verbrennung im

crs Induktionsofen

Sauerstoff

TragergasheiBextraktion im  Helium / Stickstoff /

ALY Elektrodenofen (Argon)

Keramiktiegel 50 -1000

GCraphittiegel

(ELTRA)

ELEMENTARC CS-i

50 -3000 ELEMENTRAC ONH-p 2

RAC

Der mit Probe und Zuschldgen gefllte Tiegel
wird auf den Probenstdnder des ELEMENTRAC
CS-i gestellt

MESSUNG DES C/S-GEHALTS IN METALL ODER METALLPULVER

Mit einem Verbrennungsanalysator wie dem ELEMENTRAC CS-i lasst
sich die Kohlenstoff- und Schwefelanalyse schnell und einfach durchfih-
ren. Nach dem Einwiegen der Probe in einen Keramiktiegel muss ein
Zuschlagstoff (z. B.1,5 g Wolfram) zugegeben werden, der eine reibungs-
lose und komplette Verbrennung der Probe und damit die vollstandige
Freisetzung des eingebetteten Kohlenstoffs und Schwefels als CO, und

SO, gewahrleistet.

Durch die vollstandige Verbrennung der Probe kdnnen Metallpulver und
Metallteile in gleicher Weise verarbeitet werden, da die Probenform fur
eine korrekte Analyse nicht relevant ist. Die IR-Detektion des freigesetzten

CO, und SO, ermdglicht eine sichere und zuverlassige Messung Uber

ENABLING PROGRESS | www.verder-scientific.com

einen weiten Konzentrationsbereich. Ein typischer Arbeitsbereich eines
C/S-Analysators wie dem ELEMENTRAC CS-i liegt bei etwa 1 ppm bis zu 7 %
fur ein Nominalgewicht von 1000 mg. Die Dauer eines Analysezyklus
liegt in der Regel unter 120 Sekunden; optional lasst sich der Prozess mit

einem Probengeber mit 36 oder 130 Positionen automatisieren.

Neben Nickel kédnnen auch viele andere Metalle oder Legierungen auf
ihren Kohlenstoff- oder Schwefelgehalt analysiert werden. Zu den typi-
schen Proben gehoéren Stahl, Eisen, Kupfer, Titan und naturlich alle Legie-
rungen. Wie bei Nickel konnen die Proben in Form von Pulver, Spanen,

Granulat oder in fester Form eingesetzt werden.



Nickelpulver ASTM AMPM 2010

Gewicht Kohlenstoff Schwefel
[mg] [ppm] [ppm]
499,4 250,1 n2
499,8 250,9 10,4
499,5 248,8 91

500,1 250,9 12,5
500,6 2483 8
500,8 2429 9,9
500,8 2485 9,9
500,5 246,9 9,0
499,4 250,8 n8
5009 250,3 1,1
Durchschnitt 248,8 10,7
Abweichung / 25/1,0 12/1.2

rel. Abweichung [%]

C/S ANALYSE VON METALLPULVER

Analyse Kohlenstoff und Schwefel mit ELEMENTRAC CS-i
Probe Nickelpulver von ASTM Cycle AMPM 2010
Probenvorbereitung Keine

Einstellungen Zuschlag 1,7 g Wolfram

Zykluszeit : 90 Sekunden pro Analyse

MESSUNG DES O/N/H-GEHALTES IN METALL ODER METALLPULVER

FUr eine schnelle, zuverlassige und normenkonforme Bestimmung von
Sauerstoff, Stickstoff und Wasserstoff mussen verschiedene Details bertck-
sichtigt werden. Die Form der Probe, deren chemische Zusammensetzung
und das zu analysierende Element beeinflussen die Messparameter am
ELEMENTRAC ONH-p 2 ebenso wie das eingesetzte Flussmittel oder das
Probengewicht. ELTRA stellt fur eine sichere Analyse fur den ELEMENTRAC
ONH-p 2 verschiedene Anwendungsvorschriften bereit, um die Analyse so

zuverlassig und wiederholbar wie moglich zu gestalten.

Nach dem Einbringen der Probe in den Ofen wird die Probenkammer mit

Inertgas gespult, um atmospharische Gase zu entfernen. AnschlieBend

ELYRE

ELEMENTRAC ONH-p 2 mit
optionalem Autocleaner

Wasserkuhlung

Probenschleuse und Ofen des
ELEMENTRAC ONH-p 2

fallt die Probe in einen heiBen Graphittiegel, wo Wasserstoff und Stickstoff
in ihrer elementaren Form freigesetzt werden, wahrend Sauerstoff mit
dem Graphittiegel reagiert und CO bildet. Dieses CO wird durch einen
Katalysator oxidiert und als CO, in IR-Zellen gemessen, wahrend der Was-
serstoff- und Stickstoffgehalt mit einer Warmeleitzelle bestimmt werden.
Diese Anordnung ermaoglicht eine sichere Analyse von Sauerstoff, Stickstoff

und Wasserstoff vom unteren ppm- bis in den hohen Prozentbereich.
Genau wie der ELEMENTRAC CS-i kann der ELEMENTRAC ONH-p 2 mit

einem Autoloader fUr die automatisierte Analyse von bis zu 32 Proben aus-

gestattet werden.

Probeneinwurf

Probeneinlass und
Abdichtung der
Probenkammer

Probeneinlass

Wasserkuhlung

Graphittiegel
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Nickelpulver ASTM AMPM 2010

Gewicht Sauerstoff Stickstoff
[mg] [ppm] [ppm]
260 198 2
250 199 10,4
225 202 9]

243 199 12,5
227 203 8
287 202 9,9
233 203 99

291 203 9,0
270 202 mns
255 199 LA
Durchschnitt 201 107
Abweichung / 2,0/1,0 17/16

rel. Abweichung [%]

ZUVERLASSIGE WASSERSTOFFANALYSE

Fe/Ni-Pulver (Kundenprobe)

Gewicht Wasserstoff
[mg] [ppm]

399 n8

400 19

402 135

399 1,78
Durchschnitt 12,28

Abweichung / rel. Abweichung [%] 0,83/6,8

Der ELEMENTRAC ONH-p 2 nutzt eine Warmeleitfahigkeitszelle (WLD)
mit einem empfindlichen und einem robusten Messkanal um prazise
Messung vom niedrigen ppm- bis in den hohen Prozentbereich mit her-

vorragender Reproduzierbarkeit zu ermoglichen.

—

O/N ANALYSE VON NICKELPULVER

Analyse Sauerstoff und Stickstoff mit ELEMENTRAC ONH-p 2
Probe Nickelpulver von ASTM Cycle AMPM 2010
Probenvorbereitung Probe in Nickelkapsel fullen
Standard-Stahlanalyse mit 4500 W;

2,5-3 min. Messzeit je Probe

Einstellungen

H-ANALYSE VON EISEN-/NICKELPULVER

Analyse Wasserstoffanalyse mit ELEMENTRAC ONH-p 2
Probe Eisen/ Nickel (Kundenprobe)
Probenvorbereitung Probe in Nickelkapsel fullen

Standard H Stahlanalyse mit 3500 W;

2,5-3 min Messzeit je Probe

Einstellungen

ELTRA - ELEMENTARANALYSE

ELTRA gehort zu den fUhrenden Herstellern von Verbrennungsanalysatoren zur schnellen, prazisen und flexiblen
Bestimmung von C/S & O/N/H Konzentrationen in Feststoffen. Unsere Gerate liefern zuverlassige Ergebnisse fir eine

grof3e Bandbreite von Probenmaterialien und Messbereichen.

ELEMENTARANALYSATOREN
C|H|S Analysatoren
OIN|H Analysatoren
Thermogravimetrische Analysatoren
Referenz- und Verbrauchsmaterial




ZUSAMMENFASSUNG

Die C/S- und O/N/H-Analyse mittels Verbrennungs- oder Inertgas-Schmel-
zanalyse sind weltweit etablierte, normgerechte Verfahren, die sich sowohl

fur die Metallpulver- als auch fur die Feststoffanalytik eignen.

Die Bedienung ist einfach und ELTRA bietet eine Reihe von Applikations-
berichten fur eine Vielzahl von Probenmaterialien. Bei spezifischeren
Fragestellungen steht das ELTRA-Applikationslabor in Haan bereit, um
lhre Probe zu bearbeiten und zuverlassige Verfahren fur eine prazise

Messung bereitzustellen.

ELTRA

ELEMENTAL ANALYZERS

LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

ELEMENTRRALC

ELEMENTRAC ONH-p 2

I Elementaranalysator zur Messung von Sauerstoff-,
Stickstoff- und Wasserstoff-konzentrationen in
anorganischen Proben

| Einfache Applikation von Pins, Pulvern und Granulaten

I Optionaler Autocleaner

IR T —"

ELEMENTRAC CS-i

I Simultane Messung von Kohlenstoff und
Schwefel ohne aufwandige Probenvorbereitung

I Induktionsofen fur Temperaturen Uber 2000°C

I Frei wahlbare Konfigurationen der einzelnen
Messzellen

Erfahren Sie mehr auf www.eltra.com
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PULVERSPRITZGUSSTEILE
UND ADDITIV GEFERTIGTE

BAUTEILE

Carbolite Gero bietet eine Reihe von Ofen an, die fiir verschiedene Phasen des Pulverspritzgusses und der Additiven

Fertigungsprozesse fir Metall- und Keramikteile geeignet sind. Diese Ofen kénnen fir Prozesse wie thermisches oder

katalytisches Entbindern, Trocknen von Teilen (z. B. nach der Lésungsmittelentbinderung), Spannungsarmglithen und

Sintern unter Schutzgas, Wasserstoff, Vakuum oder Partialdruck verwendet werden.

Die Additive Fertigung mit Metallen kann in direkte und indirekte Prozesse eingeteilt werden. Carbolite Gero hat seine
Produktlinien, darunter GPCMA und V-L fir die direkte sowie EBO, GLO und HTK fir die indirekte additive 3D-Fertigung

und Pulverspritzguss, so konzipiert, dass sie den héchsten Standards entsprechen. Diese Produkte sind nur ein kleiner Teil

des von Carbolite Gero angebotenen Portfolios an Ofen und Warmeschranken fir die Additive Fertigung.

SPANNUNGSARMGLUHEN BEI DIREKTEN AM-PROZESSEN

Beim direkten Verfahren wird das Ausgangs-
pulver Schicht fur Schicht selektiv geschmolzen
und verfestigt, um direkt ein komplexes dreidi-

mensionales Teil zu erzeugen.

Beim Schmelzen von Metallpulvern mittels
Laser (selektives Laserschmelzen SLM - Stan-
dardbezeichnung: Laser Powder Bed Fusion
L-PBF) ist eine anschlieBende Warmebehand-

lung der gefertigten Teile erforderlich.

Der SLM-Prozess wird digital gesteuert, direkt
aus 3D-CAD-Daten. Fur jede CAD-Datenschei-
be wird eine diinne, gleichmaBige Schicht aus

fein gesiebtem Metallpulver (Titanlegierung
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Ti6Al4V, Kobaltchrom, Edelstahl, Nickellegie-
rungen Inconel 625 und Inconel 718 sowie Alu-
miniumlegierung AlSi,,Mg) auf der Bauplatte
abgeschieden, bevor die ausgewahlten Bereiche
des Pulvers prazise geschmolzen werden. Die-
ser Prazisionsprozess wird Schicht fur Schicht

wiederholt, bis das Bauteil fertig ist.

Mit SLM ist es maglich, sehr kleine Teile und
Details herzustellen, einschlieBlich Geometrien,
die nicht bearbeitet werden kénnen, wie z. B.

geschlossene Raume.

Mit Schichten von bis zu 20 Mikrometern und

Toleranzen von bis zu +50 Mikrometern bei

kleinen Details ist SLM eine hochprazise Ferti-
gungsmethode. Derzeit sind die Bauraten fur
Teile, die einen SLM-Prozess verwenden, relativ
langsam. Auch die Kosten sind hoch, da Roh-
metallpulver mit einer Kugelmuhle/MUhle her-
gestellt und dann vor der Verwendung gesiebt
und getestet werden mussen. Aktuelle SLM-Ma-

schinen erfordern eine erhebliche Investition.

Dennoch kann das Verfahren flr Unternehmen
ideal sein, die Rapid Prototyping oder kleine
Mengen komplexer oder sonst ,unmdglicher”
Teile anstreben, die spater maschinell gebohrt,
geschlitzt, gefrast, gerieben, pulverbeschichtet,

lackiert, poliert oder eloxiert werden kénnen,



Abb. 2: GPCMA-Ofen mit modifizierter Atmosphdre zum

Abb. 1: V-L-Ofen fur Vakuum- und Hochvakuumanwendungen
bis zu 10-6 mbar und Sauerstoffgehalten unter 10 ppm

Spannungsarmgltihen von SLM hergestellten Teilen bei Temperaturen bis zu
1150 °C und einem Sauerstoffgehalt unter 30 ppm

wenn das bendtigte Teil Abmessungen von bis
zu 250 mm hat. Bauteile, die im direkten Addi-
tiven Fertigungsverfahren SLM hergestellt
werden, weisen aufgrund des lokal konzent-
rierten hohne Energieeintrags und der Ausbil-
dung eines hohen Temperaturgradienten
unterhalb des Schmelzbades hohe Eigenspan-

nungen auf.

Der Abbau der Eigenspannungen erfordert eine
anschlieBende Warmebehandlung mit praziser
TemperaturgleichmaBigkeit. Hierzu wird das
Bauteil Uber einen festgelegten Zeitraum auf
einer bestimmten Temperatur gehalten.

Der Warmebehandlungsschritt muss genau

gesteuert werden, um die mechanischen
Parameter der ausgewahlten Metalllegierung
gezielt einzustellen und die Eigenspannungen

wirksam abzubauen.

DarUber hinaus wird die Warmebehandlung
ineiner inerten Atmosphare durchgefthrt, um
sicherzustellen, dass das Sinterteil nicht durch
Sauerstoffmolekule verunreinigt wird, die die
chemischen und physikalischen Eigenschaften

des Endteils verandern kénnen.

Mit dem Allzweck-Kammerofen mit modi-
fizierter Atmosphare (GPCMA) und dem
Vakuumofen (V-L) bietet CARBOLITE GERO

Produkte zum Spannungsarmglihen von

additiv gefertigten Bauteilen an, die die tag-
lichen Betriebskosten minimieren, uner-
wunschte Oxidation vermeiden und eine
erstklassige TemperaturgleichmaBigkeit ge-

wahrleisten.

Es stehen verschiedene GréBen zur Verfu-
gung (GPCMA/37, GPCMA/56, GPCMA/117,
GPCMA/174, GPCMA/208 und GPCMA/245)
mit Kapazitaten fur 1 bis 4 Bauplatten, um
das Kammervolumen auch bei kleinen Pro-
ben voll auszunutzen. Die V-L-Ofenserie ist
in 2 GréBen erhaltlich: 180 @ x 300 mm Hohe
und 450 @ x 600 mm Hohe.
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Die GPCMA-Reihe kann optional fur die Ein-
haltung von AMS2750G oder Nadcap fur
Luft- und Raumfahrtanwendungen spezifi-
ziert werden, wenn sie mit einer Inconel- oder

Haynes 230-Retorte verwendet wird (Abb. 3).

Die Warmebehandlung erfolgt Ublicherweise
in einer inerten Atmosphare (typischerweise

Stickstoff oder Argon).

Der Sauerstoffgehalt kann je nach Anwen-
dung und Material auf 30 ppm reduziert
werden. FUr hochempfindliche Materialien
wie Titan und seine Legierungen bietet der
Vakuumofen V-L Sauerstoffwerte unter
10 ppm. Diese Ofenserien verfligen Uber eine
360°-Heizung, um die Temperaturgleichma-

Bigkeit im Inneren der Retorte zu verbessern,

in der sich Thermoelemente befinden.

Die Positionierung der Kaskadensteuerung
innerhalb der Retorte ermdglicht genaue
Temperaturen an der Probe und schnellere
Aufheizzeiten, was in Verbindung mit der
optionalen Zwangskuhlung die Zykluszeiten
fur den Kunden erheblich verklrzen kann.
Die Ofen verfligen Uber eine temperaturverrie-
gelte Doppelschwenktur, die einen schnellen,

sicheren und einfachen Zugang zum Be- und

Entladen ermdglicht. Mit einer wassergekuhl-
ten Silikonkautschuk- oder Viton®-Dichtung
kann wahrend des gesamten Warmebehand-
lungsprozesses eine modifizierte Atmosphare
oder ein Vakuum in der Kammer aufrecht

erhalten werden.

Abb. 3: Retorte eines GPRCMA mit SLM-
Bauteil. Der Gasauslass der Retorte ist mit
einem Sauerstoffsensor ausgestattet, um
den Sauerstoffgehalt online zu tberwachen.
Dies gewdhrleistet eine hervorragende
Teilequalitdt mit sehr geringer Verfarbung

KATALYTISCHE UND THERMISCHE ENTBINDERUNG IN INDIREKTEN AM-PROZESSEN

Binder Jetting, Cold Metal Fusion und Fused Deposition Modeling haben
sich gut etabliert und weitere auf dem Vormarsch befindliche
AM-Technologien bieten héchste Flexibilitat und Vielseitigkeit fur
3D-gedruckte Teile.

Beider Herstellung metallischer, keramischer oder glaserner AM-Bauteile
werden organische Zusatzstoffe eingesetzt, um die Formgebung zu
erleichtern und dem gedruckten oder gepressten Grunkorper eine
gewisse Festigkeit zu verleihen. Vor dem Sintern muss der Binder vom
Grunteil entfernt werden. Die bei dieser thermischen Entbinderung
entstehenden gasféormigen Reaktionsprodukte kdnnen unter Umstanden,
etwa bei groBen Bauteilen oder schnellen Aufheizraten, nicht schnell
genug abgefuhrt werden. Dadurch entsteht in den noch porésen Bauteilen

ein Uberdruck, der diese zerstéren kann.

Definierte Temperaturprofile, eine hervorragende Temperaturverteilung
und eine gezielte Gasfuhrung sind Schlusselelemente fur ein optimales
Ergebnis beim Ubergang vom Griin- zum Braunteil. Seit Uber 30 Jahren
bietet Carbolite Gero hochwertige Warmebehandlungslésungen fur alle

Fragestellungen im Bereich der Additiven Fertigung.

Der EBO (Abb. 4) wurde speziell fur die strengen Anforderungen der
katalytischen Entbinderung von POM-haltigen MIM-/AM-Teilen entwickelt.
Dieser Ofen ist eine ideale Losung zum Entbindern von Grlnteilen aus

Catamold®-hergestellt von BASF-feedstock —bei niedrigen Temperaturen.

Salpetersaure (HNO;) wird bei120°C verdampft und mit dem Tragergas

Stickstoff in den Ofen eingeleitet, wo ein Umwalzgeblase die Grinteile

ENABLING PROGRESS | www.verder-scientific.de

mit dem Saure-GasGemisch umspult. Die Salpetersaure spaltet den
Binder und setzt dabei Formaldehyd (CH,O) frei, das im Konzentrations-

bereich von 7 % - 73 % gasférmig und explosiv ist.

Der Gasstrom leitet das Formaldehyd zum Ofengasauslass, wo es dann
mithilfe einer aktiven Nachverbrennung sicher verbrannt wird. Bei
AM-Technologien mit unterschiedlichen Bindemittelmaterialien soll der
thermische Entbinderungsprozess die Zersetzung des Bindemittels, die
sichere Entfernung flichtiger Substanzen und den Schutz des
Metallpulvers vor Oxidation gewahrleisten. Alle Anforderungen kénnen
von unseren GLO-Ofen (Abb. 5) erfullt werden. Jeder Ofen ist mit einer
gasdichten Retorte ausgestattet und ein kontinuierlicher Gasstrom leitet
die fluchtigen Stoffe zum Abgassystem. Es gelangt kein Sauerstoff in
den Ofen, wodurch die Probe geschutzt ist, nicht oxidiert und keine

gefahrliche Atmosphare entsteht.

Die Hauptentbinderung erfolgt unterhalb von 600°C. Diese Ofen sind
jedoch so konzipiert, dass sie eine kontrollierte Atmosphare bis 1100°C
ermdglichen, sodass auch der Vorsinterprozess stattfinden kann. Neben
Inertgas, Wasserstoff und Vakuum ist jede beliebige Atmosphare fur den
Entbinderungsprozess moglich, beispielsweise die Partialdruckentbinderung

unter Stickstoff.
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Abb. 4: EBO-Ofen zur katalytischen Entbinderung mit Salpeterséiure HNOx
und eingebautem Sicherheitssystem

Abb. 5: GLO-Ofen zur thermischen Entbinderung unter Inertgas, Wasserstoff
oder Partialdruck mit voll ausgestattetem Sicherheitssystem

RESTENTBINDERUNG UND SINTERN IN PIM- UND INDIREKT-AM-VERFAHREN

Bei der indirekten Additiven Fertigung und dem Pulverspritzgussver-
fahren, das fir Metalle und Keramik geeignet ist, wird das Ausgangspulver
mit einem Bindemittel vermischt. Der nach der Umformung des Grun-
teils noch vorhandene Binder wird in einem nachsten Schritt thermisch,
katalytisch oder mit Losungsmitteln entfernt, was zu einer Schrumpfung
des Teils fuhrt. Das resultierende Braunteil kann dann gesintert werden,

wodurch es seine endgultige Form und Eigenschaften erhalt.

Zunachst wird der Hauptbinder entfernt, z. B. thermisch. Nach diesem
Prozessschritt wird das Pulver nur noch durch einen GerUstbinder
(s. Abb. 9) zusammengehalten, was das Teil sehr empfindlich macht. In
einem weiteren Schritt wird der Grundbinder thermisch entfernt und das
Bauteil direkt im selben Ofen gesintert. Die Entbinderungsschritte erfordern
die Entfernung der fluchtigen Produkte und eine genaue Temperaturvertei-

lung, um die Materialeigenschaften des Sinterteils gezielt anzupassen.

Die Entbinderung kann unter Vakuum, Luft, Inertgas, Wasserstoff oder
Partialdruck erfolgen. Letztere werden haufig als Tragergase eingesetzt,
um den Gasfluss zu verbessern, die Bindemittel zu entfernen und die Ent-
binderungszeit zu verkirzen. Fir den Sinterschritt sind Ofen mit spezifi-
schen Atmospharen erforderlich, die im CARBOLITE GERO-Produktport-
folio verflgbar sind. Um eine Oxidation der meisten Metalle und Nichto-
xidkeramiken zu vermeiden, wird der Sinterschritt unter Inertgas (Ar oder
N,) oder reduzierendem Gas (H, fur Edelstahl) durchgefuhrt. Keramiken
auf Oxid- oder Nitridbasis, wie z. B. Aluminiumoxid, Zirkonoxid und Alumi-
niumnitrid, kdnnen an Luft gesintert werden. Der HTK von CARBOLITE
GERO eignet sich perfekt fur die Restentbinderung und das Sintern addi-

tiv gefertigter oder pulverspritzgegossener Teile.

Die hohe TemperaturgleichmaBigkeit erméglicht eine prazise Entbinde-
rung und Sinterung Uber das gesamte Kammervolumen. Die Méglichkeit,
unter inerten oder reaktiven Gasen, Hochvakuum oder sogar Ultrahochva-

kuum zu arbeiten, ermdéglicht das Sintern sehr empfindlicher Materialien.

Abb. 6: HTK-Metallkammerofen zum Entbindern und Sintern von Spritzguss-
und additiv gefertigten Teilen bis 1450 °C
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Abb. 7: Schematische Darstellung von HTK-Molybddn mit Gasfuhrung flr
Entbinderungs- oder Sintermodus

Das rechteckige Design mit einer VordertlUr ermdglicht ein einfaches
Be- und Entladen der zerbrechlichen Teile, die auf einem Gestell mit
Platten platziert sind. Die HTK-Reihe ist in verschiedenen GroéRen zwi-

schen 8 und 320 Litern erhaltlich.

Die metallischen HTK-Ofen aus Wolfram (HTK W) oder Molybdan (HTK
MO) stellen groBtmaogliche Reinheit der Inertatmosphare und Vaku-
umniveaus im Hochvakuumbereich (5 x 10® mbar) sicher. Sogar ein
Ultrahochvakuum kann angefragt werden. Zu den Ublicherweise ver-
wendeten Gasen gehoren: Stickstoff, Argon (Titan), Wasserstoff (Edel-
stahl) oder deren Mischungen. Die Heizelemente bestehen aus dem
gleichen metallischen Material wie die Isolierung. Die Ofenisolierung
besteht je nach gewahltem Ofentyp aus mehreren Strahlungsschir-
men aus Wolfram oder Molybdan. Mit einer Retorte kann der Gasstrom
gefluhrt und die TemperaturgleichmaBigkeit verbessert werden. Die
maximale Temperatur betragt beim HTK W 2200°C und 1600°C beim
HTK MO.

Die bei der Entbinderung entstehenden gasformigen Abfallprodukte
werden durch einen beheizten Gasauslass geleitet und in der gasbe-
feuerten Nachverbrennung umgewandelt. CARBOLITE GERO ermoglicht
durch einen umschaltbaren Gasfluss das kontaminationsfreie Sintern

hochempfindlicher Materialien. Dies ist in Abb. 7 dargestellt.

<600°C

ﬁ

e ENTBINDERN

GRUNTEIL

BRAUNTEIL

Abb. 8: Querschnitt eines HTK-Molybddn Ofens fir h6chstmdégliche Reinheit
der Atmosphdre und sehr niedrige Vakuumniveaus

Beim Entbindern stréomt das Gas von oben durch den rechten Einlass
(Entbinderung) Uber die Retorte. Da die Retorte nicht vollstandig abge-
dichtet ist und der Druck auBen etwas hoher ist als im Inneren der
Retorte, stromt das Gas in die Retorte. Beim Durchstromen der Retorte
nimmt das Tragergas das gasformige Bindemittel mit in den Gasaus-
lass am Boden der Retorte. Diese Gase werden dann durch den beheiz-

ten Auslass zum thermischen Nachbrenner geleitet.

Nach dem Entbinderungsschritt kann der Gasfluss geandert werden, um
den Teilen eine moglichst reine Atmosphare zu bieten. Das GCas stromt
durch den oberen linken Einlass (Sinterung) direkt in die Retorte und von
dort nach auBBen aus der Retorte, wo es durch den unteren rechten Gasaus-
lass in die Nachverbrennung gelangt. Da kein Bindemittel mehr vorhan-
denist, muss der Auslass nicht mehr beheizt werden. Der verbesserte Gas-
fluss verhindert, dass Bindemittelrickstande, die sich moglicherweise
auBerhalb der Retorte befinden, wahrend des Sinterns wieder auf die Pro-

ben gelangen, was zu saubereren Proben und héherer Qualitat fuhrt.

Die Heizelemente sind 360° um die Retorte herum positioniert und sorgen
so fur eine verbesserte Temperaturgleichmagigkeit. Fur groBere Arbeits-
volumina sind die Riickwand und die Vordertir der Ofen zusatzlich mit
Heizelementen ausgestattet, um eine hervorragende Temperatur-

gleichmaBigkeit zu gewahrleisten.

<1400°C

—

SINTERN

FINALES FORMTEIL



Abmessungen: Atmosphare**

Innenretorte H x B x T [mm]

Spannungsarmgliihen bis 1150 °C unter Schutzgas
GPCMA/37 205 x 337 x 538

GPCMA/56 229 x 400 x 610

GPCMA/M7 279 x 500 x 840 Stickstoff,
Argon,
GPCMA/174 428 x 500 x 815 Formiergas

GPCMA/208 428 x 500 x 970

GPCMA/245 650 x 700 x 1050

Spannungsarmgliihen bis 1150 °C unter Vakuum

V-L 180-300 300 X125 x 125 Hochvakuum,
Stickstoff, Argon,
V-L 450-600 600 X 315 x 315 Formiergas

Thermisches Entbindern und Vorsintern bis 1100 °C

GLO 8 125 x 125 x 300 (1300°Cversion!)
Vakuum,
GLO 40 200 x 200 x 600 Stickstoff, Argon,
Formiergas,
GLO 120 300 x 300 x 700 Wasserstoff,
Partialdruck
GLO 260* 400 x 400 x 800

Katalytische Entbinderung bis 130°C

EBO 120 380 x 400 x 770 Stickstoff,

EBO 250 500 x 500 x 1000 Salpetersaure

Restentbinderung und Sintern bis 1600 °C

HTK 8 170 x 190 x 190
Vakuum,
HTK 25 250 x 250 x 410 Stickstoff, Argon,
Formiergas,
HTK 80 400 x 420 x 520 Wasserstoff,
Partialdruck
HTK 120* 400 x 420 x 790

*GroBere Volumina auf Anfrage. **Andere Gasatmospharen auf Anfrage

Abb. 9: Sobald die bindemittelhaltigen Teile 3D-gedruckt sind, mussen sie
entweder mit Salpetersdure, Inertgas, Wasserstoff oder Vakuummitteln
entbindert werden, um das organische Material aus der Probe zu extrahieren.
Dieser Vorgang fuhrt zu einer Schrumpfung des Teils. Dennoch stabilisiert der
Gerustbinder weiterhin die Struktur des Braunteils, bis dieser zum Endprodukt
gesintert wird. Die Schrumpfung kann mind. 20% betragen und eine genaue
Vorhersage dieser Transformation ist entscheidend um Teile mit prézisen
Abmessungen und hoher Qualitét zu erreichen

CARBOLITE
YGEROEET

LOSUNGEN

FUR DIE ADDITIVE
FERTIGUNG &
PULVERSPRITZGUSS

SICHERHEIT ist einer der wichtigsten Aspekte in unserem
taglichen Leben. CARBOLITE GERO schiitzt nicht nur seine Ofen,
sondern auch die Beladung und Anwendung unserer Kunden.

Viele Ofen sind mit einem sogenannten Sicherheitssystem
ausgestattet, bei dem der Ofen vor jedem Betrieb seine
Funktionsfahigkeit und seine Gasdichtheit Uberpruft, um

das gewahlte Programm sicher durchzuflhren. Dies ist ein
grofBer Vorteil gegenlber anderen Produkten, sodass Ausfalle
minimiert, Schaden an der Beladung verhindert und langfristig
Geld gespart werden. Unsere intelligenten Ofen sind mit einer
SPS ausgestattet, die jeden Schritt im Prozess Uberwacht.

Bei Verwendung von Wasserstoff erreichen wir die SIL,-
Konformitat. Unser Sicherheitssystem ist TUV-zertifiziert und
unsere Produkte werden vor der Freigabe und Auslieferung
wochenlangen strengen Tests unterzogen, um konsistente,
qualitativ hochwertige Ergebnisse zu gewahrleisten.

Als lhr zuverlassiger Partner in der WARMEBEHANDLUNG
bieten wir jetzt und in Zukunft Lésungen fur die gesamte
Materialpalette im AM- und MIM-Bereich.

HTK-Metallkammerofen fur
Pulverspritzguss und Additive
Fertigung
Entbindern und Sintern unter H,, Ar, N,, Partialdruck
Umschaltbarer Gasfluss zur Verarbeitung
empfindlicher Materialien

Vollautomatisches Steuerungssystem
Geringer Energieverbrauch

Erfahren Sie mehr auf www.carbolite-gero.de
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SIEBEN UND

ZERKLEINERN
VON METALLPULVERN
UND -TEILEN

Die Wiederverwendung von Rohmaterialien ist ein wichtiger Faktor in pulvermetallurgischen Prozessen. RETSCH hat eine

Reihe von Geraten im Angebot, welche zur Siebung von Pulvern und zur Zerkleinerung von Metallteilen geeignet sind,

damit diese wieder in den Produktionsprozess zurlckgeflihrt werden kdnnen. Die nachfolgenden Beispiele verdeutlichen

die Nutzung der RETSCH Siebmaschinen und Backenbrecher fur diese Anwendungen.

TRENNUNG VON GROSSENFRAKTIONEN DURCH SIEBUNG ZUM RECYCLEN VON

METALLPULVERRESTEN IM 3D DRUCK MIT LASERTECHNOLOGIE

RETSCH Siebmaschinen wie die Vibrations-
siebmaschine AS 200 basic sind bestens
geeignet zur Siebung agglomerierter Me-
tallpulver, die fur den 3D Druck verwendet
werden, sowie zur Trennung des nach dem
Druckvorgang uUbriggebliebenen Metallpul-
vers in Fraktionen, um die feinen Partikel
wiederzuverwenden. Concept Laser, ein
Hersteller von 3D Druckern fuar Metallbau-
teile, setzt die AS 200 basic fur diese Anwen-
dungen ein. Das Basismodell der AS 200
Produktfamilie in bewahrter RETSCH Qualitat
liefert nach kurzer Siebdauer bis zu 17 Gro-

Benfraktionen. Das Modell verfugt Uber eine

RETSCH - ZERKLEINERN & SIEBEN

digitale Parametereinstellung und eine Leis-
tungs- und Zeitanzeige, so dass eisenhaltige
und eisenfreie Metallpulver wie Wolframcar-
bid oder Edelmetalle komfortabel gesiebt

werden kénnen.

Die am haufigsten fur diese Anwendung
genutzten Analysensiebe sind die RETSCH
Siebe mit 200 oder 203 mm Durchmesser und
einer Hohe von 25 mm oder 50 mm geman
ISO 3310-1 oder ASTM ET1. Maschenweiten zwi-
schen 32 pym und 150 um sind am besten ge-
eignet, um nichtagglomerierende Metallpulver

zu sieben. Diese Maschenweiten werden am

haufigsten eingesetzt: 32 um, 40 um, 50 um,
63 um, 100 pm und 150 pm.

Die bewahrten RETSCH Siebe bestehen aus
einem sehr stabilen Edelstahl-Siebrahmen,
der hohe Zuverlassigkeit der Siebergebnisse
garantiert. Das Gewebe der Analysensiebe
wird unter BerUcksichtigung gewebespe-
zifischer Parameter prazise in den Rahmen

eingefugt und anschlieBend gespannt.

Die individuelle Laser-Gravur jedes RETSCH-
Siebs garantiert eine eindeutige Siebkenn-

zeichnung und Ruckverfolgbarkeit.

RETSCH ist ein weltweit agierendes Unternehmen im Bereich der analysengerechten Probenvorbereitung und der PartikelgroBen-
analyse von Feststoffen. Auf Basis von mehr als 100 Jahren Erfahrung entwickelt RETSCH Gerate fur die Zerkleinerung und Siebanalyse,
die sich durch exzellente Leistung, Bedienkomfort, Sicherheit und eine lange Lebensdauer auszeichnen.

LABORMUHLEN UND BRECHER
Backenbrecher
RotormuUhlen
Schneid- und Messermuhlen
Morsermuhle & Scheibenmuhlen
Kugelmuhlen

SIEBMASCHINEN & ANALYSENSIEBE

Analysensiebmaschinen
Analysensiebe (ISO, ASTM)




RECYCLING VON GRUNKORPERN
ODER HARTMETALLTEILEN AUS SPRITZ-
GUSSVERFAHREN

Der Metallspritzguss (MIM) wird fur die Herstellung von Metallteilen mit
komplexen Geometrien eingesetzt. Das Ausgangsmaterial ist Metallpul-
ver vermischt mit Binder; dieses wird Uber eine SpritzgieBmaschine in
Kunststoffformen gegossen, um im ersten Schritt einen sogenannten
Grunkorper zu bilden. Nach dem Entfernen des Binders erhalt man die
fragilen Braunteile, welche durch den nachfolgenden Sinterprozess zu
stabilen Metallteilen mit komplexen Formen werden. Bei jedem Schritt
kénnen Zwischenprodukte mit unerwlnschten Eigenschaften anfallen.
Diese werden zerkleinert und pulverisiert, um das entstandene Pulver

wiederzuverwenden.

Backenbrecher wie der BB 500 zerkleinern defekte Grunlinge, Braunteile

sowie Hartmetallteile innerhalb weniger Minuten.

ANWENDUNGSBEISPIEL

10 kg Grunlinge mit einer AufgabegréBe <100 mm wurden in zwei Char-
gen bei geschlossenem Spalt (d. h. fast direkter Kontakt zwischen dem
feststehenden und dem beweglichen Brecharm) im Backenbrecher BB
500 zerkleinert. Jede Charge wies nach nur 1 Minute eine Endfeinheit von
85 % <250 um auf.

[Hetsch’

MILLING SIEVING ASSISTING

LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

Backenbrecher
BB 500

I Aufgabegut: mittelhart,
hart, sprode, zah
Hoher Zerkleinerungs-
grad 50:1
Stufenlose Spalt-
weiteneinstellung

HeveRees

Vibrationssiebmaschine
AS 200 basic

I Messbereich: 20 um - 25 mm
| Digitale Leistungs- und Zeitanzeige

I Fur Trocken- und Nasssiebung

Erfahren Sie mehr auf www.retsch.de
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MATERIALOGRAPHISCHE

PRAPARATION
VON PROBEN AUS

3D DRUCKVERFAHREN

Das additive Laser-Pulver-AuftragschweiBen ist
eines der zahlreichen 3D Druckverfahren. Bei
dieser Technik werden mittels Laserschweif3en
pulverférmige Werkstoffe auf ein Bauteil aufge-
schmolzen. Die gewlinschte Form eines spezifi-
schen Produktes bildet sich durch das Abfahren
von vordefinierten Bahnen heraus. Der Laser-
strahl schmilzt das Metallpulver kurzzeitig auf
und es entsteht eine Schweifraupe. Die ange-
strebte Geometrie erhalt die dreidimensionale
Kontur durch das Uberlagern der Bahnen bzw.
der SchweiBraupen. Das additive Laser-Pul-
ver-AuftragschweiBen maoglichst wirtschaftlich

zu betreiben und ein hohes Maf3 an Prazision

und Qualitat zu gewahrleisten sind die nachsten
Entwicklungsschritte. Auch die Skalierung steht
im Fokus: neben der Anwendung im grofBen
MaBstab spielt auch die Implementierung von

Mikrostrukturen <100 pm eine wichtige Rolle.!

Folgende Materialien werden fur das
additive Laser-Pulver-AuftragschweiBBen
eingesetzt:

| Leichtmetalle

| Hochdotierte Nickellegierungen

| Stahl

| Intermetallische Werkstoffe

| Harte Materialien (Karbide)

' Fraunhofer IWS, Additive Manufacturing, 2016, www.isam.network

Abb. 1: Prozess des additiven Laser-Pulver-
AuftragschweiBBens.



MATERIALOGRAPHISCHER
PRAPARATIONSPROZESS

Im Folgenden beschreiben wir den materialo-
graphischen Praparationsprozess fur eine Pro-

be, die additiv gefertigt wurde.

Eine typische materialographische Proben-
behandlung beinhaltet folgende Schritte:
| Trennen -z. B. mit einer
Trennschleifmaschine
| Einbetten - vorteilhaft fUr die weitere
Bearbeitung
| Schleifen/Polieren - zur Bearbeitung
des Gefuges
| Untersuchung mittels
Bildanalyse

Harteprufung

Die Grundlage dieses Artikels bildet die Unter-
suchung eines Stahlbauteils (X6Cr17, Werkstoff-
nummer 14016), welches durch additives
Laser-Pulver-AuftragschweiBen hergestellt wur-
de. Im ersten Schritt wurde mithilfe der QATM
Qcut 200 A Prazisionstrennmaschine (Abb. 3)
ein kleines Stlck herausgetrennt, das repra-

sentativ fUr das komplette Bauteil ist.

Dabei kam eine CBN (Bornitrid) Trennscheibe
mit einer Dicke von 0,65 mm und einem Durch-

messer von 153 mm zum Einsatz.

Abb. 2: Trennmaschine Qcut 200 A

Abb. 3: Qcut 200 A Trennmaschine.

Detai

be (Spannwerkzeug: Qtool 40 S)
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Das Trennen erfolgte durch einen getakteten Fahrschnitt (0,2 mm vor
und 0,2 mm zuruck) mit einem Vorschub von 1 mm/s und einer Drehzahl

von 4500 min™.

Nach dem Trennen wurde die Probe in der QATM Qpress 50 Warmein-
bettpresse mit Qprep EPO BLACK eingebettet, was die weitere materia-
lographische Bearbeitung erleichtert. Das Einbetten erfolgte fur 6 Minu-
ten bei einem Druck von 200 bar und 180°C, gefolgt von einer 6-minUtigen
AbkUhlung. Ein weiterer Vorteil ist der hohe Grad an Parallelitat von 51 um
+1um der eingebetteten Proben (Toleranzen basieren auf dem Messschieber
der zur Messung der Probenhoéhe verwendet wurde). Die eingebetteten
Proben wurden anschlieBend geschliffen (Einzelandruck) und mit dem
Schleif- und Poliergerat Qpol 300 Al ECO+ poliert (Einzelandruck). Der
Schleifprozess wurde in zwei Schritten durchgeflhrt. Zunachst Planschleifen
mit einem Siliziumkarbid (SiC) Schleifpapier Kérnung P240, um alle Defor-
mierungen, die durch den Trennprozess verursacht wurden, zu entfernen.
Im zweiten Schritt Schleifen mit einem Siliziumkarbid Schleifpapier Kor-
nung P600, um die Oberflache fur die weiteren Bearbeitungsschritte zu
glatten. Danach wurde die Probe mit dem harten Galaxy BETA Polier-
tuch und einer 9 um polykristallinen Diamantsuspension vorpoliert,
gefolgt von einem mittelharten Seidenpoliertuch GAMMA mit einer 3
um polykristallinen Diamantsuspension. Das finale Polieren wurde mit
einem weichen Synthetikpoliertuch OMEGA und Eposil M durchge-

fUhrt. Die genauen Praparationsdaten sind in Tabelle 1 ersichtlich.

Abb. 4: Warmeinbettpresse Qpress 50

Abb. 5: Automatische Schleif- und Poliermaschine Qpol 300 AT ECO+
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TABELLE 1: SCHLEIF- UND POLIERPARAMETER

Einzelandruck
Probenhalter [N]

Drehrichtung

Schritt

Schleifen

Schleifen

Polieren

Polieren

Polieren

SiC, P240

SiC P600

BETA

GAMMA

OMEGCA

Schmiermittel/ Drehzahl
Suspension [U/min]
Wasser 150
Wasser 150
Alkohol, Diamant 150

9 um (poly)

Alkohol, Diamant 150

3 um (poly)

Wasser, Eposil M 100

im Uhrzeigersinn
im Uhrzeigersinn

gegen den
Uhrzeigersinn

gegen den
Uhrzeigersinn

im Uhrzeigersinn

30

30

35

B5

30

1.00

1.00

4:30

4:00

1:30
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Abb. 6: Bild der bearbeiteten Probenoberflcéiche. Die polierte Oberfldche
reflektiert das Licht fast gleichmdBig, das Geflige ist nicht erkennbar.

Das Ergebnis dieser Praparationssequenz war eine feinpolierte Pro-
benoberflache. Abb. 6 zeigt die Aufnahme eines Auflichtmikroskops
mit 100-facher VergréBerung.

Da das Licht Uber der gesamten Probenoberflache sehr gleichmaBig
reflektiert wird bleibt die Mikrostruktur unsichtbar. Das menschliche
Auge bendtigt einen Kontrast von mindestens 10%, um diesen auf einer
beliebigen Oberflache zu erkennen. Dieser Kontrast wird durch Atzen
erzielt. In unserem Beispiel wurde das Atzmittel ,V2ABeize" zum Beizen
verwendet, um durch selektives Atzen der verschiedenen Phasen der
X6Cr17 Stahlprobe den Kontrast zu erhéhen. Das Atzen erfolgte fur 45
Sekunden und in Abbildung 7 lasst sich die Mikrostruktur der Probe

sehr gut erkennen.

Ein deutlicher Kontrast im Geflge lasst sich auch in der Mitte der Probe
ausmachen (Abb. 8).

Abb. 7: Probe nach Atzung mit “V2A Beize” (45 Sek.). Probenrand. Das Geflige
ist deutlich erkennbar.

Weitere Untersuchungen, wie zum Beispiel die Hartepriifung, erfor-
dern eine plane und glatte Oberflache, um zuverlassige Ergebnisse zu
gewahrleisten. Der hier beschriebene materialographische Praparations-
prozess stellt sicher, dass die Probe bestmoglich fur die Hartepriufung
vorbereitet ist. FUr diese Anwendung hat QATM den Qness 60 M EVO
im Angebot, ein leistungsstarkes Gerat fur die Mikroharteprufung und

optische Evaluierung.

Die polierte Oberflache in Abb. 6 weist mehrere Risse auf. Die gerade
Kante auf der linken Seite wurde durch das Trennen erzielt. Die Kontur
der SchweiBnaht ist unsichtbar. Fur eine genauere Untersuchung wurde
der Kontrast durch Atzen erhéht (siehe Abb. 7). Die Oberflache hat
mehrere Risse, in deren Nahe farbige Flecken auf Reste des Atzmittels
hinweisen. Die Schwei3nédhte sind deutlich erkennbar. Die Schicht-far-
Schicht Auftragstechnik bewirkt eine Warmebehandlung der unterlie-

genden Schicht. Eine Warmeeinflusszone wird gebildet, welche eine

QATM - LOSUNGEN FUR DIE MATERIALOGRAPHIE

QATM ist fUhrend in der Entwicklung und Fertigung von Maschinen fur die Materialographie (Metallographie).
Die Gerate werden erfolgreich in Bereichen wie Qualitatskontrolle, Schadensanalyse, Produktionskontrolle sowie

in der Forschung & Entwicklung eingesetzt.

Nasstrennschleifmaschine Mikroskope

Systemlabore

Warmeinbettpressen
Schleif- und Poliergerate, Atzgerate

Verbrauchsmaterialien




Abb. 8: Kontrastierte Probe. Die geschweiBte Mikrostruktur des Bauteils ist
deutlich erkennbar.

Veranderung der Mikrostruktur verursacht und Auswirkungen auf die

Probeneigenschaften hat. So kann zum Beispiel die Harte verringert

werden. Wenn Schichten von unterschiedlicher Harte Ubereinanderge-

legt werden, erhéht dies kontinuierlich die mechanische Beanspruchung
und kann am Ende zu sogenannten sekundaren Rissen fuhren. Ein
Grund fur die Bildung primarer Risse sind AbkuUhlgradienten wahrend

des Auftragens.

Abbildung 8 zeigt eine VergréBerung einzelner SchweiBraupen und die
entsprechenden Warmeeinflusszonen. Eine Harteprifung macht die

Harteunterschiede der aufgetragenen Schichten deutlich.
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QUALITY ASSURED

LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

Trennmaschine Qcut 200 A

| Prazisionstrennmaschine
I Hocheffizientes Klhlsystem
I Vollautomatische Prazisionsachsen

Warmeinbettpresse
Qpress 50

I Leicht zu bedienendes
Verschlusssystem
Vollautomatisch,
elektronisch gesteuert
Komfortable Bedienung
Uber grof3es LC

Display und optimierte
Benutzeroberflache

Automatische Schleif- und
Poliermaschine Qpol 300 Al ECO+

| Einspindliges Schleif-/Poliergerat

| Einzel- und Zentraldruck

| Variable Drehzahlregelung
der Arbeitsscheibe und
des Polierkopfes

Erfahren Sie mehr auf www.qatm.de
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HARTEPRUFUNG
IN DER PULVERMETALLURGIE

Die Harteprifung in der Pulvermetallurgie verlangt komplett andere Parameter und Verfahren als klassische
Harteprufanwendungen. Die Proben mussen flr die Harteprifung entsprechend aufbereitet werden. Zunachst wird das
Metallpulver in Harz eingebettet, z. B. mithilfe einer Warmeinbettpresse. Dann wird die materialographische Probe

poliert, um eine saubere Oberflache fur die Hartepriufung zu erhalten.

SELEKTIVES LASERSCHMELZEN (SLM)

Aluminiumlegierungen werden durch selek-
tives Laserschmelzen hergestellt und weisen
eine weitaus hoéhere Festigkeit auf als das
Reinmetall selbst. Beim SLM wird pulveri-
siertes Aluminium in einer dinnen Schicht

(normalerweise zwischen 15 und 500 um) auf

einer Grundplatte angebracht und anschlie-

Bend geschmolzen.
Abb. 1I: Das Geftige der additiv gefertigten Abb. 2: Dicke einer additiv gefertigten Lage,

Aluminiumlegierung - 5 x gemessen mit der Hdrteprdfsoftware - 5x
Die so gefertigten Bauteile weisen eine Harte

von 115 bis 130 HV auf, was in weiterer Folge
Prufkrafte >100 g bedingt. Fur das Aluminium-
pulver in unserem Beispiel ist eine Harte von
125 bis 130 HV zu erwarten, so dass Ergebnis-
se mit Prufkraften >100g (HVO.1) bereits der
Vickers DIN EN ISO und ASTM-Norm ent-
sprechen kénnen (Standardanforderung: Vi-
ckers Eindruckdiagonale >20 pm). Wenn am

Harteprufgerat geringere Prufkrafte einge-

setzt werden, ist auch eine Prufung von fei-

neren Partikeln moglich, dann jedoch nicht Abb. 3: Vergleich von Vickers EindrucksgréBen Abb. 4: Hdrte: 129 HVO.1, geprft in der Mitte des
normkonform. - 20x Querschnitts - 10x

QATM - HARTEPRUFUNG

QATM ist spezialisiert auf die Entwicklung und Herstellung innovativer Produkte fur die Harteprufung.
Neben einem breiten Portfolio an standardisierten Geraten bietet QATM auBerdem die Planung und Umsetzung
kundenspezifischer Sonderlésungen an.

Mikro Harteprufer Spannvorrichtungen
Rockwell Harteprufer Kundenspezifische Losungen
Universal Harteprufer Vollautomatische Prufanlagen
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QUALITY ASSURED

LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

ANFORDERUNGEN AN HARTEPRUFER IN DER
PULVERMETALLURGIE

Geringe Vickers Prifkrafte . - - ' 1 __a
Hohe Prazision des Schlittens und Messrevolvers Mlkro HarteprUfer i

Optisches Messsystem mit hohem Kontrast bei starker Ve Qness 60 M EVO

Einfache Bedienung
e S R
Strukturierte Ergebnisverwaltung T e —

FAZIT

Zur Qualitatskontrolle von Pulvern ist ein leistungsstarker Vickers Mikro

Harteprufer wie der Qness 60 von QATM erforderlich. Je nach Menge der

zu prufenden Proben eignen sich entweder die halbautomatische ,M"

Version oder die vollautomatischen ,A" oder ,A+* Modelle fUr diese An-

wendung.

Bei entsprechender Prufkraft und Oberflachenbehandlung sind die Prufer
sogar in der Lage, die integrierte automatische Bildauswertung zu nut-
zen, sowie die automatische Helligkeit und Fokussierung. Das Reporting
Tool und die Exportfunktion erlauben das Erstellen von Prufprotokollen

sowie den Datenexport in Datenverarbeitungssysteme.

Die Vickers / Knoop / Brinell Harteprufer Serie
Qness 60 EVO-Serie hebt Mikro- und Kleinlastharte-
prufung auf ein bislang unerreichtes Niveau.

I GroBer Prufkraftbereich (0,25 g — 62,5 kg)

I ASTM+DAKKS zertifizierter Vickers Prufkorper
serienmafig

I Dynamischer Revolver mit 8 Werkzeugpositionen

Erfahren Sie mehr auf www.qatm.de
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Egal, ob Sie Ingenieur, Forscher oder in der Qualitatskontrolle
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