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Seit einigen Jahren ist die Additive Fertigung die Schlissel-
technologie des Rapid Prototyping. Neue Produktiterationen
kénnen zeitnah produziert werden und erste funktionale
Tests erlauben eine Potentialanalyse auf Basis eines funkti-
onsfahigen 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 hochkom-

plexer, z. T. miniaturisierter, leichter Bauteile mdglich, die
sich nicht mit traditionellen Fertigungsmethoden produzieren
lassen, wie z. B. hydraulische Komponenten von Flugzeug-
motoren.

Aus Kostengriinden ist die Additive Fertigung noch nicht ef-
fektiv in der Massenproduktion von Bauteilen. In diesen Fallen
sind klassische Fertigungsmethoden wie das Pulverspritzgie-
Ben noch Uberlegen.

Verder Scientific: Ihr Lésungsanbieter flr die
Additive Fertigung & PulverspritzgieBen

PartikelgroBen- und Partikelformanalyse, Elementaranalyse, Warmebehandlung, Gefligeanalyse und Hérteprifung: die Ver-
der Scientific Unternehmen bieten innovative, effiziente Losungen fir Ihren additiven Fertigungs- oder Pulverspritzgusspro-
zess in Kombination mit kompetenter Beratung und Support weltweit.
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PARTIKELCHARAKTERISIERUNG MICROTRAC
MEB

VON METALLPULVERN
MIT DYNAMISCHER
BILDANALYSE

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

Bildanalyse: What you see is what you get

Bildgebende Verfahren liefern einen direkten Ansatz bei der PartikelgréBenanalyse. Die Grundidee ist simpel: *What you
see is what you get”. Automatische Softwarealgorithmen bestimmen GréBe und Form basierend auf Aufnahmen individu-
eller Partikel. Informationen zur Partikellange und -breite sind direkt verfiigbar, wie in Abb. 2 dargestellt. DIA bietet groBe
Vielseitigkeit dank der simultanen Messung von PartikelgroBe und Partikelform. Eine Auswahl an Formparametern wird in
Abb. 3 erklart.
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Abb. 2: Verschiedene GréBenparameter, die in der Bildanalyse ver- Abb. 3: Verschiedene Formparameter, die in der Bildanalyse
wendet werden. Die GroBenverteilungen basieren auf Breite (rot), verwendet werden.
Lénge (blau) oder Durchmesser eines flachengleichen 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 Optische Mikroskopie (SIA) wurde bislang
eingesetzt, um einen qualitativen Eindruck der Partikelform zu
gewinnen. Die ungeniigende Verteilung der Partikel auf dem
Objekttrager und die kleine Materialmenge verhindern jedoch
eine zuverlassige quantitative Analyse. Die gleichen Nachteile
gelten fiir die Rasterelektronenmikroskopie, eine Methode, die
zudem noch anspruchsvoller, teurer und zeitaufwandiger ist.

In der Messanordnung der Dynamischen Bildanalyse be-
wegen sich Partikel, die Ublicherweise in einem GréBenbe-
reich von 0,8 pm bis zu mehreren Millimetern liegen, vor
einem Kamerasystem, transportiert durch einen Luftstrom
oder in Flussigkeit. So ist es mdglich, Daten von Hundert-
tausenden bis zu mehreren Millionen Partikeln inner-
halb weniger Minuten zu erhalten. Die Ergebnisse basieren
auf einer reprasentativen Probenmenge und sind daher sta-
tistisch abgesichert.

Abb. 4 zeigt den grundséatzlichen 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
bestimmen. Der CAMSIZER X2 von MICROTRAC MRB
basiert auf der einzigartigen Dual Camera Technologie:
zwei Kameras mit unterschiedlichen AbbildungsmaBstaben
decken einen sehr breiten Messbereich ab. Eine Kamera ist fur die
Erfassung kleiner Partikel mit hochster Prazision optimiert, die
zweite verfligt tiber ein groBes Sichtfeld und analysiert zeitgleich
die groBeren Partikel mit hoher Nachweiswahrscheinlichkeit.
Der CAMSIZER X2 nimmt Uber 300 Bilder pro Sekunde auf,
wobei ein Bild leicht mehrere Hundert Partikel enthalten kann.

DIA ermdéglicht die Messung der PartikelgréBenverteilung sowie
der quantitativen Partikelform (Prozentanteil runder gegen-
Uber unregelmdBig geformter Partikel, Satelliten, Agglome-
rate usw.). Geringste Mengen von Uberkorn, Unterkorn oder
unregelmaBigen Partikeln werden detektiert, selbst wenn der
Anteil nur 0,01% betragt. Die Dynamische Bildanalyse erlaubt
dem Anwender ein umfassendes Versténdnis von gréBen- und
formbezogenen Probeneigenschaften. DIA ist sowohl fur An-
wendungen in der Forschung und Entwicklung als auch in der
Qualitatskontrolle bestens geeignet, da sie sich neben Prazision
und Sensitivitat auch durch Robustheit und einfache Bedienung
auszeichnet.
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Abb. 4: Einzigartiges Messprinzip des CAMSZER X2
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Die nachfolgende Auswahl an Applikationsbeispielen demonstriert die hervorragende Eignung der Dynamischen
Bildanalyse fiir die umfassende Charakterisierung von Metallpulvern.

Geeignet flreine Vielzahl von Proben, PartikelgréBen und Partikelformen

Abbildung 5 zeigt die Ergebnisse der GroBenanalyse von zehn
unterschiedlichen Metallpulvern, welche fiir pulvermetallurgi-
sche Prozesse verwendet werden. Ungeachtet der Unterschie-
de in Zusammensetzung, Dichte, GroBe und Form, lassen sich
alle Proben mit dem CAMSIZER X2 ohne Gerateanpassungen
messen. Eine automatische Férderrinne transportiert die Probe
zum Analysator, wo die Partikel von einem Luftstrom erfasst
werden. Der Luftdruck kann von 5 kPa bis 460 kPa eingestellt
werden. In diesem Beispiel waren 50 kPa ausreichend flir eine
grindliche Dispergierung, d. h. eine Separierung der einzelnen
Partikel.

Die Proben weisen mittlere PartikelgréBen zwischen 10 und 50
pm auf, bei unterschiedlichen Verteilungsbreiten (Abb. 5). In
dieser Abbildung ist das Eisenpulver (Fe) das grébste, wahrend
das Stahlpulver (316) am feinsten ist. Das Titanpulver weist
eine sehr enge GréBenverteilung auf.

Die Formgrafik (Abb. 6) lasst erkennen, dass das Eisenpulver
das kleinste Aspektverhéltnis (Breite/Lange) hat, wahrend
das Titanpulver Uber den groBten Anteil an runden Partikeln
verfigt.
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Bild eines runden Metallpulver-
partikels

UnregelmaBige Partikel werden
zuverlassig detektiert

Abb. 6 (rechts): Partikelformanalyse von 10 unterschiedlichen
Metallpulvern mit Dynamischer Bildanalyse (CAMSIZER X2).
Neben den quantitativen Ergebnissen liefern die aufgenommenen
Bilder auch ein besseres Verstandnis von Morphologie und Gro-
Benunterschieden. Eher runde Partikel mit gréBerem Aspektver-
haltnis befinden sich auf der rechten Seite des Diagramms. Die
zuverldssige Detektion kleinster Anteile unregelméBiger Partikel
in einer groBen Menge tberwiegend runder Partikel ist ein groBer
Vorteil der Dynamischen Bildanalyse.

Pulvermetallurgische Prozesse erfordern in der Regel eine breite
PartikelgréBenverteilung; das Flllen der Form mit dem Pulver
funktioniert besser, wenn die Rdume zwischen den groBeren
Partikeln von den kleineren gefillt werden. Eine unregelmaBige
Partikelform kann fir den Sinterprozess durchaus vorteilhaft
sein, da sich so der Kontakt zwischen den Partikeln erhoht. Die
Partikel sollten aber auch nicht zu unregelmaBig sein, weil das
die Verdichtung erschwert.

Fir die Additive Fertigung wird eine runde Partikelform und eine
enge, gleichmaBige GréBenverteilung bendtigt, um eine glatte,
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Abb. 5: PartikelgroBenanalyse von 10 unterschiedlichen
Metallpulvern mit dem CAMSIZER X2. Die direkte Messung
gewahrleistet akkurate Ergebnisse.
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homogene Pulverschicht zu bilden und so prazises Sintern
zu ermdoglichen. Die durchschnittliche PartikelgroBe liegt
Ublicherweise zwischen 10 und 50 um, dementsprechend ist das
Titanpulver im Anwendungsbeispiel fir die Additive Fertigung
geeignet. UbergroBe oder sehr unregelmaBige Partikel miissen
mit duBerster Genauigkeit erfasst werden, da diese mit hoher
Wahrscheinlichkeit Defekte im fertigen Bauteil verursachen.
Mit DIA lassen sich zuverlassig auch geringste Mengen dieser
unerwinschten Partikel detektieren. Abb. 6 zeigt deutlich, wie
einfach sich defekte Partikel identifizieren lassen.
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Feine Metallpulver flr den MetallspritzguB3 (MIM)

Fir das MIM SpritzgieBen werden Metallpulver mit sehr feinen,
runden Partikeln bendtigt, Gblicherweise mit einer mittleren
PartikelgroBe unter 10 um. Das Beispiel in Abbildung 7 zeigt
die Messergebnisse fur zwei unterschiedliche Metallpulver, wie
sie fir MIM eingesetzt werden. Die Trockenmessungen wurden
mit dem CAMSIZER X2 bei einem Dispergierdruck von 50 kPa
durchgefiihrt. Der CAMSIZER X2 erkennt selbst kleinste
Unterschiede zwischen den beiden Proben und bestimmt die
Verteilungsbreite prazise.
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Abb. 7: Zwei Messungen von zwei verschiedenen Metallpulvern
mit einer mittleren PartikelgréBe (ds,) von 4,5 pm und 5,2 pm.
Der CAMSIZER X2 erfasst Partikel ab einer GréBe von 0.8 pm.

Reproduzierbarkeitsstudie mit Lotpulver

Die Pulvermetallurgie ist ein Hauptanwendungsgebiet flr
Metallpulver, aber es gibt auch andere, wie zum Beispiel
Lotpulver fir Platinen. Aufgrund der strengen Produktspe-
zifikationen missen die PartikelgréBe und Partikelform ver-
schiedener Lotpulver prazise analysiert werden (Abb. 8).

Ein Hauptkriterium, um die Zuverlassigkeit eines Messgerétes
zu bewerten ist die Reproduzierbarkeit. Einer unserer Kunden ist
Produzent von Lotpulver und hat eine Reproduzierbarkeitsstudie
durchgefihrt: ein und dieselbe Probe Lotpulver wurde mit vier
verschiedenen CAMSIZER Gerdten an zwei unterschiedlichen
Standorten gemessen. Der Test umfasste insgesamt 180
Messungen, die Ergebnisse sind in Abb. 9 dargestellt. Die
mittlere PartikelgréBe der Probe wurde mit 27,3 pm bestimmt,
mit einer Standardabweichung <0,1 pm!
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Abb. 8: Messergebnisse von 6 verschiedenen Lotpulvern von unter-

schiedlichen Herstellern. Dargestellt sind die kumulativen Verteilungen
(Q3, linke y-Achse) und die entsprechenden Haufigkeitsverteilungen
(g3, rechte y-Achse).

Abb. 9: 180 Messungen desselben Probentyps mit 4 verschiedenen
CAMSIZER Geréaten an zwei Standorten. Die x-Achse zeigt die
Nummer der Messung, die y-Achse den mittleren Partikeldurchmesser.
Die gemessene durchschnittliche PartikelgréBe variiert um weniger als
+/- 0,1 pm.
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Vorteile der DIA gegenlber anderen Messtechniken

Die mechanische Siebanalyse ist immer noch die am weitesten
verbreitete Messtechnik zur PartikelgréBenbestimmung von
Metallpulvern. Die Normen ISO 4497 und ASTM B214 beschreiben
die relevantesten Verfahren.

Die absolute untere GréBenbegrenzung fiir die Siebanalyse wird
durch die kleinste praktisch nutzbare Maschenweite von 20 pm
definiert (Luftstrahlsiebung), welche immer noch deutlich Gber
der durchschnittlichen PartikelgréBe vieler Proben fiir AM bzw.
MIM liegt. Folglich ist die Luftstrahlsiebung nicht fiir die prazise
und zuverlassige Bestimmung der kompletten GroBenverteilung
feiner Pulver geeignet. Das Verfahren wird haufig angewendet,
um die Menge des Uberkorns mit nur einem Sieb zu ermitteln,
z. B. mit Maschenweite 45 pm oder 63 um. Ein weiterer Nachteil
sind die fehlenden Informationen zur Partikelmorphologie.

Die Laserbeugung ist zur Messung feiner Metallpulver mit
PartikelgroBen unter 100 Mikrometern weit verbreitet. Diese
Technik nutzt die statische Lichtstreuung wie sie in ISO 13320
beschrieben wird.
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Laserbeugungsgerdte lassen sich einfach bedienen und liefern
schnelle Ergebnisse. Allerdings wird die PartikelgroBe auf Basis
des Streuwinkels und der Lichtintensitat eines Laserlichtstrahls
berechnet, der mit der Probe interagiert, so dass die Messung
indirekt erfolgt. Komplexe Softwarealgorithmen sind erforderlich,
um die PartikelgréBenverteilung basierend auf Annahmen und
Annaherungen zu berechnen. Eine Grundannahme ist zum
Beispiel, dass alle Partikel rund sind. Dementsprechend wird keine
Information zur Partikelgeometrie geliefert und jede Abweichung
der tatsachlichen Partikelform von der ,idealen™ Form verursacht
Diskrepanzen in der berechneten PartikelgroBenverteilung.
Dies flihrt zu ungenauen Ergebnissen, besonders bei Messung
der korrekten Verteilungsbreite. Ein weiterer groBer Nachteil
ist die sehr geringe Nachweisempfindlichkeit fiir kleine Mengen
von Unterkorn und Uberkorn. Der VDI hat vor kurzem eine
Richtlinie zur Charakterisierung von Pulvern fiir die Additive
Fertigung herausgegeben (VDI 3405 Teil 2.3). In dieser Richtlinie
wird die Dynamische Bildanalyse als die am besten geeignete
Methode zur Bestimmung der PartikelgroBe und Partikelform von
Metallpulvern bezeichnet.



MICROTRAC
MEB

Vergleich Siebanalyse, Dynamische
Bildanalyse und Laserbeugung

Leistungsmerkmal CAMSIZER X2 Siebanalyse Laserbeugung
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Fazit

Mit der zunehmenden Verbreitung von Technologien wie
Metall-SpritzgieBen (MIM) und Additive Fertigung, wachst
auch die Nachfrage nach geeigneten Metallpulvern mit sehr
spezifischen Eigenschaften. Fur die erfolgreiche Nutzung
der Pulver spielt nicht nur die chemische Zusammensetzung
eine Rolle, sondern auch die PartikelgroBe und Partikelform.
Je nach Anwendung muss das Pulver unterschiedliche
Spezifikationen erfiillen. Die Dynamische Bildanalyse
mit dem CAMSIZER X2 liefert alle relevanten Daten
zu Form und GroéBe. Im Vergleich zu Laserbeugung
oder (Elektronen-, optische) Mikroskopie basieren die
Messdaten auf einer groBen Anzahl von Partikeln und
bieten daher eine hohere statistische Sicherheit und
bessere Reproduzierbarkeit. Eine Messung dauert nur
1 bis 3 Minuten, was einen hohen Probendurchsatz und
kontinuierliche Qualitatskontrolle ermdglicht. Der CAMSIZER
X2 ist ein prazises und effizientes Instrument zur deutlichen
Verbesserung der Qualitatskontrolle von Pulverherstellern
und Produzenten von Metallbauteilen.
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PartikelgroBen- und Partikelformanalyse von
0,8 pm bis 8 mm mit Dynamischer Bildanalyse
(ISO 13322-2)

Prazise Analyse breiter GroBenverteilungen

Hervorragende Auflosung schmaler oder
multimodaler GroBenverteilungen

Zuverldssige Detektion kleinster Mengen
Uberkorn und Unterkorn

Messergebnisse 100 % kompatibel zur
Siebanalyse wenn gewiinscht
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ELEMENTARANALYSE

VON METALLPULVERN UND
METALLTEILEN AUS DER
ADDITIVEN FERTIGUNG

Die Additive Fertigung entwickelt sich zu einem etablierten Produktionsverfahren. Da es sich um eine recht neue Technologie
handelt, sind die nétigen Prozessschritte noch nicht einheitlich definiert. So fehlen z. B. industrieweite Standards, welche die
Qualitatssicherung beschreiben. Eine bekannte KenngréBe ist die PartikelgroBenverteilung des eingesetzten Pulvers. Die
KorngréBe sollte aber nicht das einzige zur Uberpriifung verwendete Qualitdtsmerkmal sein.

Zu den im Prozess verwendeten Ausgangsstoffen gehdren u. a. unterschiedliche Stahlsorten, Ti64, Al, Ni, Cr, W sowie Legie-
rungen. Um die Reinheit und die Qualitdt dieser Rohmaterialien zu Uberprifen, miissen geeignete Prozesse implementiert
werden. Die Qualitat dieser Materialien wird durch den Gehalt an verschiedenen ,Fremd"-Elementen im Metall bestimmt.?

! Berumen, S.; Bechmann, F.; et al, Quality Control of laser and powder bed-based Additive Manufacturing (AM) technologies, Physics procedia, 5, 617-622, LANE 2010
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ELEMENTARANALYSE

Die Bestimmung der beschriebenen Elemente sollte sowohl vor als auch nach dem Fertigungsprozess durchgefiihrt werden, um
zu gewahrleisten, dass sowohl die Ausgangsmaterialien als auch das Endprodukt in der angestrebten Qualitat vorliegen.

Diverse Elemente beeinflussen die
Qualitat von Stahl, allen voran der Koh-
lenstoffgehalt. Je nach Anteil und Art
der entsprechenden Einflisse dieser
Legierungselemente (C /Si/Mn/P/S/Cr
u.v.m) wird der Stahl in verschiedene
Guteklassen und Anwendungsgebiete
aufgeteilt. Im Folgenden sind die wich-
tigsten nicht-metallischen Elemente
und ihre Einfliisse beschrieben.

Kohlenstoff [C]: Der Kohlenstoffge-
halt hat Einfluss auf mehrere physika-
lische Parameter. Die Bezeichnung
»~Stahl® bezieht sich auf eine Eisenle-
gierung mit einem C-Gehalt zwischen
0,002 % -2,06%. Umso hoher der Koh-
lenstoffgehalt ist, desto geringer ist
der Schmelzpunkt.

Die Qualitat von Titan und dessen
Legierungen, z. B. Ti-6Al-4V (Grade 5),
wird von den folgenden Elementen
beeinflusst:

Wasserstoff [H]: Hat in Titan die glei-
chen Auswirkungen wie in Stahl. In Tit-
anlegierungen kann Wasserstoff die
Ausbildung von Mischphasen beeinflussen.

Stickstoff [N]: Stickstoff erhoht die
Sprodigkeit von Titan.

Sauerstoff [0]: Schon geringe Men-
gen Sauerstoff haben einen erheblichen
Effekt auf die Zahigkeit bzw. die Harte
von Titan. Der Titanschllssel zeigt, dass
schon geringste Unterschiede im Sau-
erstoffanteil den Unterschied zwischen
qualitativ hochwertigem Titan (Grad 1:
0,18% O) und weniger hochwertigem
Titan (Grad 3: 0,35% O) ausmachen
kénnen. Sauerstoff dndert die mechani-
schen und physikalischen Eigenschaften
erheblich. Titan mit 0,1% O ist etwa 3
Mal so stabil wie Titan mit 0,3% O.
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AuBerdem steigt die Sprodigkeit und
die Harte mit hoherem Kohlenstoffge-
halt.

Schwefel [S]: Ist Schwefel in der Legie-
rung vorhanden, erhéht das die Zerspan-
barkeit, d. h. die Eignung des Stahls durch
Methoden wie Bohren oder Frasen bear-
beitet zu werden. Umso hdher der Schwe-
felgehalt, umso geringer die Duktilitat.

Stickstoff [N]: Der Stickstoffanteil
ldsst sich in erwlnscht und unerwiinscht
unterteilen. Es gibt einige Spezialan-
wendungen, welche einen erhdhten
Stickstoffanteil erlauben. In den meis-
ten Fallen wird eher von nicht abge-
bundenem Stickstoff gesprochen. Der
ungebundene Stickstoff kann sich an

den Korngrenzen absetzen und Ein-
fluss auf die Zahigkeit nehmen.

Sauerstoff [0]: Sauerstoff zahlt zu den
sogenannten Stahlschadlingen, da er den
Stahl spréde macht und Alterungsspro-
digkeit verursachen kann.

Wasserstoff [H]: Wasserstoff in Stahl
verursacht eine Degradation der
mechanischen Stabilitat. Die sogenann-
te Wasserstoffversprodung bedeutet,
dass sich Wasserstoffatome (Protonen)
im Metallgitter anlagern und damit Ris-
se im Stahl verursachen kénnen.
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Abb. 1: Eisen-Kohlenstoff-Diagramm

Schwefel [S]/Kohlenstoff [C]:

Diese Elemente haben, sofern vorhanden, nur sehr geringfligige Auswirkungen

auf Werkstoff und Harte.




Es gibt verschiedene Wege, die Elementgehalte und Verunrei-
nigungen zu messen. Die meisten verlangen ein Zerstéren der
Probe um sicherzustellen, dass alle relevanten Anteile in der
gemessenen Teilprobe auch freigesetzt wurden.

Die Verbrennungsanalyse bietet einige Vorteile. Proben koén-
nen in jeder festen Form direkt gemessen werden - ohne
Vorbehandlung. Die durchschnittliche PartikelgroBe der
Metallpulver liegt bei den meisten AM Verfahren zwischen 5
und 150 pm. Diese wird durch eine PartikelgroBenbestim-

ELEMENTARANALYSE

mung im Vorfeld Gberprift. AnschlieBend kann das Pulver
mittels Elementaranalyse auf Inhaltsstoffe untersucht wer-
den.

Die Bestimmung von H/C/N/O/S kann nicht in einem Schritt
vollzogen werden. In einer Messung werden Sauerstoff,
Stickstoff und Wasserstoff bestimmt und in einer weiteren
der Kohlenstoff- und Schwefelgehalt. Dies liegt an den unter-
schiedlichen physikalischen und chemischen Eigenschaften
der Elemente.

Im Analysator ELEMENTRAC ONH-p
fallt die Probe in einen Graphittiegel.
Dieser erzeugt durch den Stromfluss
eine hohe Temperatur und die Probe
schmilzt. Enthaltener Sauerstoff, Stick-
stoff und Wasserstoff werden freige-
setzt. Der Sauerstoff wird an der Ober-
flache des heiBen Graphittiegels in CO
umgewandelt. Das inerte Tragergas
spllt diese Gase aus dem Tiegel.

Mit einem Kupferoxidkatalysator wird
das CO zu CO, oxidiert und in einer
Infrarotmesszelle (Abb. 2) detektiert.
Ein Infrarotstrahl mit einer spezifi-
schen Wellenldnge regt die Kohlen-
stoffdioxid Molekillle zum Schwingen
an. Der Verlust der Energie, welche in
Bewegungsenergie uberfuhrt wurde,
ermdglicht die genaue Berechnung des
Sauerstoffgehaltes der Probe. Der
Stickstoff- und Wasserstoffgehalt wer-
den mittels einer Warmeleitfahigkeits-

Halbleiterdetektor mit
Interferenzfilter

~u-

Infrarot-
quelle

s

Kivette mit variabler Lange

Abb. 2: Infrarotmesszelle

zelle (Abb. 3) bestimmt.

beheizte Kammer,
60°C

Abb. 3: Warmeleitfahigkeitszelle

Die Technik der ELEMENTRAC Warmeleitfahigkeitszelle
basiert auf einem mikromechanischen Siliziumchip, der
mit einer Membran gekoppelt ist und unabhéangig von
einem Referenzgasstrom arbeitet. Andert sich die War-
meleitféahigkeit des Gases, z. B. durch freigesetzten Stick-

Membran
120°C

Analysengas

stoff aus der Probe, dndert sich auch die fiir die Temperie-
rung der Membran notwendige Heizleistung, die als Mess-
signal ausgegeben werden kann. Dieses Verfahren ist
robust, nachweisstark und garantiert stabile Messwerte
Uber einen weiten Konzentrationsbereich.

| 13
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Gewicht Sauerstoff Stickstoff
[mg] [ppm] [ppm]
102,7 893,2 100,8
103,4 917,2 101,8
102,7 892,0 105,1
101,9 878,9 98,4
103,5 886,7 93,9
103,2 904,5 97,8
102,3 908,8 96,5
103,8 882,9 103,3
103,4 860,7 99,7
103,4 877,8 94,0

Durchschnitt 890,3 99,1

1 zertifizierte Werte: O: 890 ppm = 50 ppm; N: 99 ppm £ 10 ppm

Tabelle 1 zeigt ein typisches Ergebnis fiir eine simultane Sauerstoff-
und Stickstoffmessung an einer Titanprobe.

Im Induktionsofen wird die Probe im reinen Sauerstoffstrom
aufgeschmolzen, wobei der enthaltene Schwe-fel zu Schwe-
feldioxid (SO2), der enthaltene Kohlenstoff zu einem Gemisch
von Kohlenmonoxid (CO) und Kohlendioxid (CO,) reagiert.
Die Verbrennungsgase werden Uber einen Staubfilter und
einen Feuchtigkeitsabsorber gereinigt. Im Anschluss findet
die Detektion des Schwefeldioxids in Infrarotmesszellen statt.
Je nach Kundenwunsch kénnen beim CS-i Infrarotmesszellen
mit unterschiedlicher Empfindlichkeit (hoch/niedrig) kombi-

niert werden. Nachfolgend zur Schwefelmessung finden die
Oxidation von Kohlenmonoxid zu Kohlendioxid und die Oxida-
tion von Schwefeldioxid zu Schwefeltrioxid statt. Das SO; Gas
wird mit Cellulose entfernt und der Kohlenstoffgehalt wird
Uber individuell konfigurierbare Infrarotmesszellen ermittelt.
ELTRA Analysatoren kdénnen mit bis zu vier unabhangigen
IR-Messzellen ausgestattet werden.

Nichtmetallische Elemente wie Kohlenstoff, Schwefel, Wasserstoff, Sauerstoff und Stickstoff beeinflussen die physikalischen
Eigenschaften jedes metallischen Werkstoffs. Diese Elemente kénnen bereits in den pulverférmigen Ausgangsmaterialien flr
die additive Fertigung vorliegen oder im Produktionsprozess eingetragen werden. Deshalb ist es im Sinne der Qualitatssicherung
notwendig, die Ausgangsmaterialien und das Endprodukt zu analysieren. Die Elementaranalytik bietet einfache und robuste
Lésungen, um Elemente von <1 ppm bis in den Prozentbereich zuverldssig und reproduzierbar zu analysieren.

14 | Additive Fertigung | www.eltra.com



ELTRA
LOSUNGEN FilR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

ELEMENTRAC® (I Hm

ELEMENTRAC ONH-p

AR 875 (LOT 1216F)* e Simultane Bestimmung von Sauerstoff/Stickstoff
Gewicht Kohlenstoff Schwefel oder Sauerstoff/Wasserstoff durch
[mg] [%] [Y%] TragergasheiBextraktion

o Geschlossener Gaskreislauf mit optimierter

1003,4 0,8005 0,0128 0 0 e
Gasfiihrung fiir sensitive ONH Messungen

1001,9 0,8003 0,0125
1002,6 0,8012 0,0126
1003,2 0,8007 0,0126
1001,8 0,7971 0,0125
1004,2 0,7952 0,0125
1003,6 0,7962 0,0124
1003,1 0,7976 0,0123
1003,2 0,8020 0,0124
1002,9 0,8024 0,0123
Durchschnitt 0,7993 0,0125

Abweichung /
relative Abweichung

! zertifizierte Werte: C: 0,799% £0,017, S: 0,0125% +0,0034

¢ Verwendung von giinstigem Argon als Tragergas
moglich

0,0026 / 0,32% 0,0002 / 1,20%

Tabelle 2 zeigt typische Messwerte einer Stahlprobe.

ELEMENTRAC CS-i

e Simultane Messung von Kohlenstoff und
Schwefel ohne aufwandige Probenvorbereitung

e Induktionsofen fiir Temperaturen iiber 2000°C

o Frei wahlbare Konfigurationen der einzelnen
Messzellen

www.eltra.com




WARMEBEHANDLUNG

VON BAUTEILEN AUS

CARBOLITE
VG EROEETT

PULVERSPRITZGUSS &
ADDITIVER FERTIGUNG

CARBOLITE GERO bietet passende Ofen fiir die verschiedenen Prozessschritte im Pulverspritzgussverfahren (PIM) und in
der Additiven Fertigung (AM) von Metall- oder Keramikteilen an. Dazu zahlen z. B. das thermische oder katalytische
Entbindern, das Trocknen von Teilen, z. B. nach der Losemittelentbinderung, das Spannungsarmgliihen sowie das Sintern

unter Schutzgas, Wasserstoff oder Vakuum.

Die Additive Fertigung von Metallteilen I&sst sich in einen direkten und einen indirekten Prozess unterteilen. CARBOLITE
GERO hat sein Produktprogramm mit dem GPCMA fir direkte und dem HTK fir indirekte AM und PIM Prozesse nach den
héchsten Anforderungen entwickelt. Dies sind nur zwei Ofen aus dem umfangreichen Programm fiir die Additive Fertigung.

Spannungsarmglihen im direkten AM Prozess

Im direkten Prozess wird das Ausgangspulver selektiv
geschmolzen und Schicht fur Schicht verfestigt bis ein
komplexes dreidimensionales Teil entstanden ist.

Wenn Metallpulver durch einen Laserstrahl geschmolzen wird
(Selective Laser Melting SLM - Standardbezeichnung: Laser
Powder Bed Fusion L-PBF), ist eine nachfolgende
Warmebehandlung der gefertigten Teile erforderlich.

Der SLM Prozess wird digital direkt von den 3D CAD Daten
gesteuert. Fir jede Bauteilschicht wird eine diinne Schicht
feines, gesiebtes Metallpulver (Titanlegierung Ti6Al4V,
Kobaltchrom, rostfreier Stahl, Nickellegierungen Inconel 625
und Inconel 718 und Aluminiumlegierung AlSi10Mg) auf einer
Bauplattform aufgebracht, bevor die selektierten Bereiche
des Pulvers prazise durch den Laser geschmolzen werden.
Dieser Prozess wird so lange wiederholt bis das Produkt
Schicht flr Schicht fertiggestellt ist.
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SLM eignet sich fir die Herstellung sehr kleiner Teile und
Komponenten. Es lassen sich Geometrien reproduzieren, die
auf anderem Wege nicht machbar waren, wie zum Beispiel
eingeschlossene Raume. Die einzelnen Schichten kénnen bis
zu 20 ym dinn sein, die Toleranzen liegen bei £50 pm.

Momentan sind die Aufbauraten fir Teile die mittels SLM
gefertigt werden eher niedrig. Die Kosten sind hoch, da das
Ausgangsmetallpulver mit Hilfe von Kugelmuhlen produziert
wird und anschlieBend gesiebt und gepruft werden muss,
bevor es verwendet werden kann. Die aktuellen SLM
Maschinen erfordern eine betrachtliche Investition.

Wenn das zu fertigende Teil Abmessungen bis
250 mm x 250 mm x 350 mm aufweist, kdénnte der
Fertigungsprozess ideal sein fir Unternehmen, die Rapid
Prototyping oder geringe Mengen komplexer oder
L~unmoglicher" Teile bendtigen, welche anschlieBend maschinell
gebohrt, gefrast, aufgerieben, pulverbeschichtet, lackiert,
poliert oder eloxiert werden.
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Abb. 1: GPCMA GroBraum-Kammerofen flr Schutzgasat-
mosphare mit Temperaturen bis zu 1200°C und einem
moglichen Sauerstoffgehalt von <30 ppm. Er wird fiir das
Spannungsarmgliihen von Teilen eingesetzt, die mittels
SLM gefertigt wurden.

WARMEBEHAND
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Teile, die mittels der direkten additiven Fertigungsmethode
SLM hergestellt werden, weisen hohe Eigenspannungen auf,
ausgeldst durch den lokal konzentrierten hohen Energieein-
trag und die Bildung eines hohen Temperaturgradienten unter
dem Schmelzbad.

Die Reduktion der Eigenspannungen erfordert eine nachfol-
gende Warmebehandlung mit praziser Temperaturhomogeni-
tat. Zu diesem Zweck wird die Komponente fir einen definier-
ten Zeitraum bei einer bestimmten Temperatur gehalten. Der
Waéarmebehandlungsschritt muss prazise uberwacht werden, um
die mechanischen Eigenschaften der verwendeten Metallle-
gierung gezielt einzustellen, indem die Eigenspannungen
effektiv verringert werden.

Zudem wird die Warmebehandlung unter Schutzgasatmosphare
durchgefiihrt, um sicherzustellen, dass das gesinterte Teil nicht
mit Sauerstoffmolekiilen kontaminiert wird, welche die che-
mischen und physikalischen Eigenschaften des Endproduktes
verandern kénnten.

Mit dem GroBraum-Kammerofen fiir Schutzgasatmo-
sphédre (GPCMA) bietet CARBOLITE GERO ein Produkt fiir das
Spannungsarmgliihen von additiv gefertigten Bauteilen an,
welches die taglichen Betriebskosten reduziert, unerwiinschte
Oxidation verhindert und hervorragende Temperaturhomo-
genitat garantiert.

Abb. 2: Blick in eine Metallretorte des GPCMA/174 mit additiv
gefertigter Probe zum Spannungsarmgliihen.
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Der Ofen ist in verschiedenen GréBen erhéltlich (GPC-
MA/37, GPCMA/56, GPCMA/117, GPCMA/174, GPC-
MA/208 & GPCMA/245) mit Kapazitaten fir 1 bis 4 Bau-
plattformen zur vollen Ausnutzung des Kammervolumens
auch bei kleinen ProbengréBen. Eine Anpassung an die
Anforderungen der AMS2750E Nadcap Klasse 1 fir Anwen-
dungen in der Luft- und Raumfahrt ist durch den Einsatz
einer Inconel oder Haynes 230 Retorte mdglich.

Die Warmebehandlung erfolgt unter Schutzgasatmosphare
(Ublicherweise Stickstoff und Argon [flr Titan]). Der Sauer-
stoffgehalt Iasst sich je nach Anwendung bis auf 30 ppm redu-
zieren.

Die GPCMA Ofen verfiigen Uber eine Unterbodenheizung in
Verbindung mit einer Beheizung von oben und von den Sei-
ten zur Verbesserung der Temperaturhomogenitat in der
Retorte, wo sich die Thermoelemente befinden. Die Platzie-
rung der Kaskadensteuerung in der Retorte ermdglicht
schnellere Aufheizraten, wodurch die Zyklen in der Kun-
denanwendung deutlich reduziert werden kénnen, wenn die
optionale forcierte Kiihlung zum Einsatz kommt.

Um die Durchlaufzeiten noch weiter zu verringern, verfligt
der GPCMA/174 Uber eine temperaturverriegelte leichtgangi-
ge Drehtiir, welche das Be- und Entladen des Ofens erleich-
tert. Die Tur verflugt Uber eine wassergekiihlte Silikongummi-
dichtung, so dass eine Schutzgasatmosphare in der Kammer
Uber den gesamten Warmebehandlungsprozess aufrechter-
halten werden kann.
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Abb. 3: Vakuumofen HTK mit metallischer
Kammer filr das Entbindern und Sintern von
spritzgegossenen und additiv gefertigten
Bauteilen bei bis zu 1450°C.

Restentbindern und Sintern in PIM und indirekten AM Prozessen

Im indirekten additiven Fertigungsprozess sowie beim Pulver-
spritzgieBen, welches sowohl fiir Metalle als auch fiir Kerami-
ken genutzt wird, wird das Ausgangspulver mit einem Binde-
mittel vermischt. Dieses ist nach dem Formen des Gruinlings
noch vorhanden und wird in einem nachfolgenden Schritt
thermisch, katalytisch oder mithilfe von Losemitteln entfernt,
was zur Schrumpfung des Bauteils fihrt. Das erhaltene
Braunteil wird anschlieBend gesintert, um dem Fertigteil seine
finalen Eigenschaften und die endglltige Form zu verleihen.

Zunachst wird das Hauptbindemittel entfernt, z. B. auf thermi-
schem Weg. Nach diesem Prozessschritt wird das Pulver nur
noch durch einen Restbinder zusammengehalten, was das
Bauteil sehr empfindlich macht. In einem weiteren Schritt wird
der Restbinder thermisch entfernt und das Teil direkt in dem-
selben Ofen gesintert. Die Entbinderungsschritte im Ofen
machen die Entfernung der gasféormigen Abfallprodukte sowie
eine prazise Temperaturverteilung erforderlich, um die Materi-
aleigenschaften des gesinterten Teils gezielt anzupassen. Ent-
bindern kann unter Vakuum, Luft oder Schutzgas stattfinden.
Letztere werden haufig als Tragergas genutzt, um den Gasfluss

zu verbessern, die gasformigen Abgangsprodukte ,wegzufegen®
und die Entbinderungszeit zu verkiirzen. Der Entbinderungs-
schritt erfordert Ofen mit spezifischen Atmosphéren wie CAR-
BOLITE GERO sie anbietet. Um das Oxidieren der meisten
Metalle und Nichtoxidkeramiken zu verhindern, wird das Sintern
unter Schutzgas (Ar oder N,) oder Reduktionsgas (H, fiir Edel-
stahl) durchgefiihrt. Fir hochreine Anwendungen, wie z. B das
Sintern von Titan, ist sogar ein Hochvakuum erforderlich. Oxid-
oder nitridbasierte Keramiken wie Aluminiumoxid, Zirkonoxid
und Aluminiumnitrid kénnen an Luft gesintert werden.

Der HTK Ofen eignet sich hervorragend fiir das Restentbin-
dern und Sintern von additiv gefertigten oder pulverspritzge-
gossenen Bauteilen. Die hohe Temperaturhomogenitat ermdg-
licht ein prazises Entbindern und Sintern Uber das gesamte
Kammervolumen. Die Mdéglichkeit, unter Schutz- oder Reaktiv-
gas, Hochvakuum oder sogar Ultrahochvakuum zu arbeiten
macht auch das Sintern von sehr empfindlichen Teilen mdoglich.
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HEAT TREATMENT

Das rechteckige Design mit Fronttir erlaubt einfaches Be-
und Entladen der fragilen Bauteile, die nur durch den Rest-
binder zusammengehalten werden. Die HTK Serie ist in vier
GréBen erhaltlich: 8 Liter, 25 Liter, 80 Liter und 200 Liter.

Die Modelle mit metallischen Kammern aus Wolfram (HTK W)
oder Molybdan (HTK MO) ermdglichen eine Schutzgasatmo-
sphdre von hdchstmdglicher Reinheit und ein Endvakuumni-
veau im Hochvakuumbereich (5 x 10-6 mbar). Es kann
sogar ein Ultrahochvakuum konfiguriert werden. Typische
Gase sind z. B. Stickstoff, Argon (Titan), Wasserstoff (Edel-
stahl) oder Mischungen.

Die Heizelemente bestehen aus dem gleichen Metall wie die
Isolierung. Diese besteht aus mehreren Hitzeschilden aus
Wolfram oder Molybddn, je nach ausgewahltem Ofentyp.
Mit einer Retorte ldsst sich der Gasfluss leiten und die Tem-
peraturhomogenitat verbessern. Die Maximaltemperatur des
HTK W liegt bei 2200°C, die des HTK MO Modells bei 1600°C.

Die gasformigen Abfallprodukte, die beim Entbindern ent-
stehen, werden durch einen beheizten Gasauslass geleitet
und im Nachbrenner verbrannt. Ein umschaltbarer Gasfluss
ermdglicht das kontaminationsfreie Sintern von hochemp-
findlichen Materialien (siehe Abb. 4).

Wahrend des Entbinderns flieBt das Gas von oben durch den
rechten Einlass hinter die Retorte. Da diese nicht vollstandig

s islet syslem

i

Rrted gk uthel dor debisding

rotary vane

Abb. 4: Gasfuhrung durch die Retorte wéhrend des Entbinderns
oder Sinterns.
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abgedichtet ist und der Druck auBerhalb der Retorte etwas
hoher ist als innerhalb, flieBt das Gas in die Retorte hinein.
Dabei nimmt das Tragergas den gasformigen Binder mit in den
Gasauslass am FuB der Retorte. Die Gase werden dann durch
den beheizten Auslass zum Nachbrenner geleitet.

Nach dem Entbinderungsschritt lasst sich der Gasfluss andern,
um eine hochreine Atmosphare in der Retorte zu schaffen. Das
Gas flieBt jetzt durch den oberen linken Einlass direkt in die
Retorte und wieder hinaus, wo es den unteren rechten Gasaus-
lass passiert und in den Nachbrenner gelangt. Da kein gasfor-
miger Binder mehr enthalten ist, muss der Auslass auch nicht
beheizt werden. Dieser veranderte Gasfluss verhindert, dass
Ruckstande des Binders auBerhalb der Retorte wahrend des
Sinterns wieder in die Proben gelangen, so dass man am Ende
saubere Proben erhalt.

In der Kammer befinden sich die Heizelemente am Boden, an
der Decke und an der linken und rechten Seite, wodurch eine
sehr gute Temperaturhomogenitat erzielt wird. Um diese auch
bei groBen Kammerofen zu erreichen, sind zusatzlich die Rick-
wand und die Tur mit Heizelementen ausgestattet. Die HTK
Ofen werden von einem doppelwandigen Kessel umschlossen,
durch den Kihlwasser flieBt. Man spricht daher auch von Kalt-
wandofen.

Abb. 5: Molybdan-Retorte des HTK fiir hochreine Atmosphare
und Vakuum.
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CARBOLITE GERO
Eagzit LOSUNGEN FiR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG &
Mit dem GPCMA bietet CARBOLITE GERO einen Ofen fir das PUI'VERSPRITZGUSS

Spannungsarmglihen additiv gefertigter Produkte an, der
die taglichen Betriebskosten minimiert, unerwiinschte Oxida-
tion verhindert und hervorragende Temperaturhomogenitat
gewahrleistet. Vor allem lassen sich die Durchlaufzeiten dank
der Rundum-Beheizung, der optionalen forcierten Kihlung
und einfachen Be- und Entladung durch die wassergekihlte,
mit Silikon abgedichtete Drehtlr reduzieren.

Der HTK Ofen eignet sich hervorragend fir das Restentbin-
dern und Sintern von pulverspritzgegossenen oder additiv
gefertigten Komponenten. Die hohe Temperaturhomogeni-
tat erlaubt das prazise Entbindern und Sintern im gesamten
Kammervolumen. Die gréBtmadgliche Reinheit der Schutz-
gasatmosphdre und das Endvakuum im Hochvakuumbe-
reich bis hin zum Ultrahochvakuum erlauben das Sintern
hochempfindlicher Materialien wie Titan.

CARBOLITE GERO bietet Kunden auf Anfrage die Mdglichkeit,
additiv gefertigte Proben testweise warmezubehandeln, um

die bestmégliche Lésung fir individuelle Anforderungen zu GPCMA Grof3raum-Kammerofen
finden. fiir Schutzgasatmosphare fiir die

Additive Fertigung

Modell Innenabmessungen Retorte: e Spannungsarmgliihen unter N,, Ar

Hx B x T [mm]

e 0O, Gehalt unter 30 ppm maglich

GPCMA/37 205 x 337 x 538 e Prazise Temperaturhomogenitat
GPCMA/56 229 x 400x 610

GPCMA/117 279 x 500 x 840

GPCMA/174 428 x 500 x 815

GPCMA/208 428 x 500 x 970

GPCMA/ 245 650 x 700 x 1050

HTK 8 190 x 170 x 200

HTK 25 250 x 250 x 400

HTK 80 400 x 400 x 500
=

HTK Vakuumofen mit
metallischer Kammer fiir PIM
und Additive Fertigung

e Entbindern und Sintern unter H,, Ar, N,

¢ Umschaltbarer Gasfluss zur Behandlung
_.] empfindlicher Materialien

e Vollautomatische Steuerung

LRSI ALY § D ATERAL Py Sl Gl T el

www.carbolite-gero.de




ZERKLEINERN & SIEBEN [Hetsch

VON METALLPULVERN UND -TEILEN

Die Wiederverwendung von Rohmaterialien ist ein wichtiger Faktor in pulvermetallurgischen Prozessen. RETSCH hat eine Rei-
he von Gerdten im Angebot, welche zur Siebung von Pulvern und zur Zerkleinerung von Metallteilen geeignet sind, damit
diese wieder in den Produktionsprozess zurtickgefiihrt werden kdnnen. Die nachfolgenden Beispiele verdeutlichen die Nutzung

der RETSCH Siebmaschinen und Backenbrecher fiir diese Anwendungen.

Trennung von GroBenfraktionen durch Siebung zum Recyclen von
Metallpulverresten im 3D Druck mit Lasertechnologie

RETSCH Siebmaschinen wie die Vibra-
tionssiebmaschine AS 200 basic
sind bestens geeignet zur Siebung ag-
glomerierter Metallpulver, die fir den
3D Druck verwendet werden, sowie
zur Trennung des nach dem Druckvor-
gang ubriggebliebenen Metallpulvers
in Fraktionen, um die feinen Partikel
wiederzuverwenden. Concept Laser,
ein Hersteller von 3D Druckern fiir
Metallbauteile, setzt die AS 200 ba-
sic flr diese Anwendungen ein. Das
Basismodell der AS 200 Produktfami-
lie in bewahrter RETSCH Qualitat lie-
fert nach kurzer Siebdauer bis zu 17
GroBenfraktionen. Das Modell verfligt
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Uber eine digitale Parametereinstellung,
Leistungs- und Zeitanzeige, so dass ei-
senhaltige und eisenfreie Metallpulver
wie Wolframcarbid oder Edelmetalle
komfortabel gesiebt werden kdnnen.

Die am haufigsten fur diese Anwen-
dung genutzten Analysensiebe sind
die RETSCH Siebe mit 200 oder 203
mm Durchmesser und einer Hohe von
25 mm oder 50 mm gemaB ISO 3310-
1 oder ASTM E11. Maschenweiten zwi-
schen 32 ym und 150 pm sind am bes-
ten geeignet, um nicht-agglomerierende
Metallpulver zu sieben. Diese Maschen-
weiten werden am haufigsten einge-

setzt: 32 ym, 40 pm, 50 um, 63 pm, 100
pm und 150 m.

Die bewahrten RETSCH Siebe beste-
hen aus einem sehr stabilen Edel-
stahl-Siebrahmen, der hohe Zuverlas-
sigkeit der Siebergebnisse garantiert.
Das Gewebe der Analysensiebe wird
unter Berilicksichtigung gewebespezifi-
scher Parameter préazise in den Rahmen
eingefligt und anschlieBend gespannt.

Die individuelle Laser-Gravur jedes
RETSCH-Siebs garantiert eine eindeu-
tige Siebkennzeichnung und Rickver-
folgbarkeit.
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Recycling von Grinkdrpern
oder Hartmetallteilen aus
Spritzgussverfahren

Der Metallspritzguss (MIM) wird fir die Herstellung von Me-
tallteilen mit komplexen Geometrien eingesetzt. Das Aus-
gangsmaterial ist Metallpulver vermischt mit Binder; dieses
wird Uber eine SpritzgieBmaschine in Kunststoffformen ge-
gossen, um im ersten Schritt einen sogenannten Grinkdérper
zu bilden. Nach dem Entfernen des Binders erhalt man die
fragilen Braunteile, welche durch den nachfolgenden Sin-
terprozess zu stabilen Metallteilen mit komplexen Formen
werden. Bei jedem Schritt kdnnen Zwischenprodukte mit
unerwiinschten Eigenschaften anfallen. Diese werden zer-
kleinert und pulverisiert, um das entstandene Pulver
wiederzuverwenden.

Backenbrecher wie der BB 500 zerkleinern defekte Grinlinge,
Braunteile sowie Hartmetallteile innerhalb weniger Minuten.

Anwendungsbeispiel:

10 kg Grinlinge mit einer PartikelgréBe <100 mm wurden in
zwei Chargen 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 pm auf.

e T

RETSCH
LOSUNGEN FiiR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

Backenbrecher
BB 500

e Aufgabegut: mittelhart,
hart, sprode, zdah

Hoher Zerkleinerungs-
grad 50:1

Stufenlose
Spaltweiteneinstellung
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Vibrationssiebmaschine
AS 200 basic

® Messbereich*: 20 pm - 25 mm
e Digitale Leistungs- und Zeitanzeige

e Fiir Trocken- und Nasssiebung

www.retsch.de
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VON PROBEN AUS

3D DRUCKVERFAHREN

Das additive Laser-Pulver-Auftrag-
schweiBen ist eines der zahlreichen 3D
Druckverfahren. Bei dieser Technik wer-
den mittels LaserschweiBen pulverformi-
ge Werkstoffe auf ein Bauteil aufge-
schmolzen. Die gewilinschte Form eines
spezifischen Produktes bildet sich durch
das Abfahren von vordefinierten Bah-
nen heraus. Der Laserstrahl schmilzt das
Metallpulver kurzzeitig auf und es ent-
steht eine SchweiBBraupe. Die angestreb-
te Geometrie erhalt die dreidimensionale
Kontur durch das Uberlagern der Bahnen
bzw. der SchweiBraupen. Das additive
Laser-Pulver-Auftragschweien mdglichst
wirtschaftlich zu betreiben und ein hohes

MaB an Prazision und Qualitat zu gewahr-
leisten sind die nachsten Entwicklungs-
schritte. Auch die Skalierung steht im
Fokus: neben der Anwendung im groBen
MaBstab spielt auch die Imple-mentie-
rung von Mikrostrukturen <100 pm eine
wichtige Rolle.!

Folgende Materialien werden fiir
das additive Laser-Pulver-
AuftragschweiBen 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-
AuftragschweiBens.
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Abb. 2: Trennmaschine Brillant 220

Materialographischer Praparationsprozess

Im Folgenden beschreiben wir den materialographischen Praparationsprozess flir eine Probe, die additiv gefertigt wurde.

Eine typische materialographische Probenbehandlung
beinhaltet folgende Schritte:
* Trennen - z. B. mit einer Trennschleifmaschine
» Einbetten - vorteilhaft fir die weitere Bearbeitung
» Schleifen/Polieren - zur Bearbeitung des Gefiiges
* Untersuchung mittels
+ Bildanalyse
* Harteprifung

Die Grundlage dieses Artikels bildet die Untersuchung eines
Stahlbauteils (X6Cr17, Werkstoffnrummer 1.4016), welches
durch additives Laser-Pulver AuftragschweiBen hergestellt
wurde. Im ersten Schritt wurde mithilfe der QATM
Brillant 220 Prazisionstrennmaschine (Abb. 3) ein
kleines Stlick herausgetrennt, das reprasentativ flir das
komplette Bauteil ist. Dabei kam eine CBN (Bornitrid)

Trennscheibe mit einer Dicke von 0,65 mm und einem
Durchmesser von 153 mm zum Einsatz.
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Das Trennen erfolgte durch einen getakteten Fahrschnitt (0,2 mm
vor und 0,2 mm zuriick) mit einem Vorschub von 1 mm/s und
einer Drehzahl von 4500 min™.

Nach dem Trennen wurde die Probe in der QATM Opal X-Press
Warmeinbettpresse mit Epo schwarz eingebettet, was die
weitere materialographische Bearbeitung erleichtert. Das Einbetten
erfolgte fir 6 Minuten bei einem Druck von 200 bar und 180 °C,
gefolgt von einer 6-minutigen Abklhlung. Ein weiterer Vorteil ist
der hohe Grad an Parallelitat von 51 pm = 1 uym der eingebetteten
Proben (Toleranzen basieren auf dem Messschieber der zur
Messung der Probenhdhe verwendet wurde). Die eingebetteten
Proben wurden anschlieBend geschliffen (Einzelandruck) und mit
dem halbautomatischen Schleif- und Poliergerat Saphir 550
poliert (Einzelandruck). Der Schleifprozess wurde in zwei Schritten
durchgefiihrt. Zunachst Planschleifen mit einem Siliziumkarbid
(SiC) Schleifpapier Kérnung P240, um alle Deformierungen, die
durch den Trennprozess verursacht wurden, zu entfernen. Im
zweiten Schritt Schleifen mit einem Siliziumkarbid Schleifpapier
Kérnung P600, um die Oberflache fiir die weiteren Bearbeitungsschritte
zu glatten. Danach wurde die Probe mit dem harten Galaxy BETA
Poliertuch und einer 9 pm polykristallinen Diamantsuspension
vorpoliert, gefolgt von einem mittelharten Seidenpoliertuch
GAMMA mit einer 3 pum polykristallinen Diamantsuspension. Das
finale Polieren wurde mit einem weichen Synthetikpoliertuch
OMEGA und Eposil M durchgefiihrt. Die genauen Praparationsdaten
sind in Tabelle 1 ersichtlich.

Abb. 4: Warmeinbettpresse Opal X-Press

Abb. 5: Automatische Schleif- und Poliermaschine Saphir 550
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Tabelle 1: Schleif- und Polierparameter

Schritt Medium Schmiermittel/ Drehzahl Drehrichtung Einzelandruck
Suspension [U/min] Probenhalter L

Schleifen SiC, P240 Wasser 150 im Uhrzeigersinn 30 1:00

Schleifen SiC P600 Wasser 150 im Uhrzeigersinn 30 1:00

Polieren BETA Alkohol, Diamant 150 gegen den Uhr- 35 4:30
9 um (poly) zeigersinn

Polieren GAMMA Alkohol, Diamant 150 gegen den Uhr- 35 4:00
3 um (poly) zeigersinn

Polieren OMEGA Wasser, Eposil M 100 im Uhrzeigersinn 30 1:30

P Y
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Abb. 6: Bild der bearbeiteten Probenoberflédche. Die polierte
Oberflache reflektiert das Licht fast gleichmaBig, das Geflige
ist nicht erkennbar.

Das Ergebnis dieser Praparationssequenz war eine feinpo-
lierte Probenoberfldache. Abb. 6 zeigt die Aufnahme eines
Auflichtmikroskops mit 100-facher VergréBerung.

Da das Licht Uber der gesamten Probenoberfldche sehr
gleichmaBig reflektiert wird bleibt die Mikrostruktur
unsichtbar. Das menschliche Auge benétigt 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 ,V2ABei-
ze" zum Beizen verwendet, um durch selektives Atzen der
verschiedenen Phasen der X6Crl17 Stahlprobe den Kont-
rast zu erhéhen. Das Atzen erfolgte fiir 45 Sekunden und
in Abbildung 7 lasst sich die Mikrostruktur der Probe sehr
gut erkennen.
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Abb. 7: Probe nach Atzung mit “V2A Beize” (45 Sek.). Probenrand.
Das Geflge ist deutlich erkennbar.

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

Weitere Untersuchungen, wie zum Beispiel die Harteprii-
fung, erfordern eine plane und glatte Oberflache, um
zuverlassige Ergebnisse zu gewahrleisten. Der hier
beschriebene materialographische Praparationsprozess
stellt sicher, dass die Probe bestmdglich fir die Hartepri-
fung vorbereitet ist. Fiir diese Anwendung hat QATM den
Carat 930 im Angebot, ein leistungsstarkes Gerat fir die
Mikroharteprifung 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 unsicht-
bar. Fir eine genauere Untersuchung wurde der Kontrast
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Abb. 8: Kontrastierte Probe. Die geschweiBte Mikrostruktur des
Bauteils ist deutlich erkennbar.

durch Atzen erhéht (siehe Abb. 7). Die Oberflache hat
mehrere Risse, in deren Nahe farbige Flecken auf Reste
des Atzmittels hinweisen. Die SchweiBnéhte sind deutlich
erkennbar. Die Schicht-fir-Schicht Auftragstechnik bewirkt
eine Warmebehandlung der unterliegenden Schicht. Eine
Warmeeinflusszone wird gebildet, welche eine Verande-
rung der Mikrostruktur verursacht und Auswirkungen auf
die Probeneigenschaften hat. So kann zum Beispiel die
Harte verringert werden. Wenn Schichten von unter-
schiedlicher Harte Ubereinandergelegt werden, erhoht
dies kontinuierlich die mechanische Beanspruchung und
kann am Ende zu sogenannten sekundaren Rissen fihren.
Ein Grund fir die Bildung primarer Risse sind Abkihlgra-
dienten wahrend des Auftragens. Abbildung 8 zeigt eine
VergroBerung einzelner Schweiraupen und die entspre-
chenden Warmeeinflusszonen. Eine Harteprifung macht die
Harteunterschiede der aufgetragenen Schichten deutlich.

QATM ,
LOSUNGEN FUR DIE
ADDITIVE FERTIGUNG

Trennmaschine Brillant 220
e Prazisionstrennmaschine

¢ GrofBziigiger Trennraum mit groBem
Maschinentisch

o Seitendffnungen fiir durchgehende Teile

Warmeinbettpresse Opal X-Press
e Leicht zu bedienendes Verschlusssystem
e Vollautomatisch, elektronisch gesteuert

¢ Komfortable Bedienung iiber groBes LC Display
und optimierte Benutzeroberflache

|l—-|—-.
mm. E

""3 ]
e m
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Automatische Schleif- und
Poliermaschine Saphir 520

e Einspindliges Schleif-/Poliergerat mit Rubin 520
o Einzel- und Zentraldruck

e Variable Drehzahlregelung der Arbeitsscheibe

und des Polierkopfes

www.qatm.de
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IN DER PULVERMETALLURGIE

Die Harteprifung in der Pulvermetallurgie verlangt komplett andere Parameter und Verfahren als klassische Hartepriifanwen-
dungen. Die Proben missen flr die Hartepriifung entsprechend aufbereitet werden. Zunachst wird das Metallpulver in Harz
eingebettet, z. B. mithilfe einer Warmeinbettpresse. Dann wird die materialographische Probe poliert, um eine saubere Ober-

flache fur die Harteprifung zu erhalten.

Prufverfahren

Bei Nichteisenmetallen werden ubli-
cherweise die Prifverfahren nach Bri-
nell oder Vickers angewendet, je nach
Probe und Anwendung mit einer Prif-
kraft zwischen 2,5 kg und 1000 kg. Die
Anforderungen zur Prifung von Pul-
vern weichen hiervon deutlich ab: auf-
grund der kleinen PartikelgroBe <O0,1
mm sind nur eine sehr geringe Prif-
kraft und kleine Eindrucksdiagonalen
erforderlich, was nur mit der Vickers
Methode mog-lich ist. Fur das Alumini-

Abb. 2: GroBe eines Aluminiumpulverparti-
kels, gemessen mit der Harteprifsoftware
(40x Linse)
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umpulver in unserem Beispiel ist eine
Harte von 25 bis 35 HV zu erwarten,
so dass Ergebnisse mit Prifkraften
>15 g (HV0.015) bereits der Vickers
DIN EN ISO und ASTM Norm entspre-
chen kodnnen (Standardanforderung:
Vickers Eindrucksdiagonale >20 pm).
Wenn der Harteprifer sogar noch ge-
ringere Prifkrafte einsetzen kann, ist
auch eine Prifung noch feinerer Par-
tikel mdglich, dann jedoch nicht nor-
menkonform.

Abb. 3: Vergleich von Vickers EindrucksgroBen:
HV0.001, HV0.002, HV0.005, HV0.01 und
HV0.025 - Priifkrafte zwischen 1 g und 25 g.

Abb. 1: Eingebettetes Aluminiumpulver /
polierte Oberfldache / 4x Mikroskoplinse
Pulverpartikel, die auf die Halfte ihrer
GroBe poliert wurden oder groBe Partikel
sind am besten fir die Harteprifung mit
aussagekraftigen Ergebnissen geeignet.

Abb. 4: Harte: 30.3 HV0.005, geprift in der
Mitte des Querschnitts des Aluminiumpartikels
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Anforderungen an Harteprlfer in der
Pulvermetallurgie .
g Mikro
o Geringe Vickers Prufkrafte Héirtepri.'lfer
o Hohe Prazision des Schlittens und Messrevolvers Q10 M
o Optisches Messsystem mit hohem Kontrast bei starker
VergroBerung
Einfache Bedienung
o Strukturierte Ergebnisverwaltung

Fazit

Zur Qualitatskontrolle von Pulvern ist ein leistungsstarker Vi-
ckers Mikro Harteprifer wie der Q10/30/60 von QATM erfor-
derlich. Je nach Menge der zu prifenden Proben eignen sich
entweder die halbautomatische ,M" Version oder die vollau-
tomatischen ,A" oder ,A+" Modelle fiir diese Anwendung. Bei
entsprechender Prifkraft und Oberflachenbehandlung sind
die Prufer sogar in der Lage, die integrierte automatische
Bildauswertung zu nutzen, sowie die automatische Helligkeit
und Fokussierung. Das Reporting Tool und die Exportfunktion
erlauben das Erstellen von Priifprotokollen sowie den Datenex-
port in Datenverarbeitungssysteme.

Halbautomatischer Q10 M Vickers Hartepriifer
fiir das effektive manuelle Hartepriifen von
Pulvern. Priifkrafte von 0,25 g bis 10 kg.

e Exakte Positionierung und groBer Priifraum
e 6-fach Messrevolver

e Dynamische Hohenanpassung

www.qatm.de
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