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EINLEITUNG



Einleitung

Warum Uberhaupt (vorlegierte) Pulver?

= Forderfahiges Halbzeug fur bspw. PBF-LB/M

= Hohe Schittdichte globularer Pulver vorteilhaft fur
PM-HIP

= Verringerte GrofRe der Gefugebestandteile:
Verbesserte Warmumformbarkeit

= Keine Makro-Seigerungen im Bauteil

v ‘1 5_‘4‘.‘

; . P
= Keine kristallografische Textur (im Zustand as-HIP) SR 3 “h'f,s.};,-\

%

= Moglichkeit der Erzeugung von Pseudolegierungen
" Hohere Hartphasengehalte in Werkzeugstahlen

=[]
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Zusammenhang Dichte/Eigensch.: klassische PM
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In der ,klassischen® Pulvermetallurgie liegt i.d.R. eine
Restporositat vor.

Mechanische Eigenschaften von Sinterteilen weisen —
bei gleichem Werkstoff und gleichem
Warmebehandlungszustand — eine erhebliche
Abhangigkeit von der Dichte auf.

Poren spielen bei (Werkzeug)-Stahlen, die mittels PM-
HIP gefertigt wurden, keine Rolle: a) 100%ige
Verdichtung durch HIP und b) zusatzliche
Warmumformung zu einem Halbzeug

Wenn in PM-HIP-Halbzeug Poren auftreten, sind diese
unerwunscht und stammen bspw. von
eingeschlossenen Gasen (v.a. Argon). Poren und
Mikrolunker finden sich ebenso in AM-Material.

Design and Mechanical Properties, Hoganas Handbook for Sintered Components (2015)
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Einleitung: Schmelzmetallurgie vs. Pulvermetallurgie
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tallurgie vs. Pulvermetallurgie

Karbide in ledeburitischen Werkzeugstahlen:
(a) bis (c) X210Crw12
(d) X153CrMoV12
(e) X230CrVMo13-4

(a) Netzwerk aus eutektischen M7C3-Karbiden (hell) um
die primar erstarrten Dendriten im Gussblock.

(b) Nach der Warmumformung sind die Karbide in
Stabachse zeilig gestreckt.

(c) Ein hoher Umformgrad bewirkt eine Dispersion
ausgerichteter Karbide.

(d) Nach dem Sprihkompaktieren und Umformen mit
feineren M_C,-Karbiden (< 10 ym) und wegen des

geringen Umformgrades geringer Zeiligkeit.

(e) Dispersion von M.C,-Karbiden (< 5 ym) nach PM-HIP.
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Einleitung: Vergleich der Prozessrouten

SM PM klassisch PM WZS
| | |
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PULVERERZEUGUNG



Pulverherstellung und Formgebung

Vier Pulverarten

1. Ferrolegierungen / Reinelemente (Presskraft |) [MISCHUNG]

2. teilweise vorlegiert (z.B. C) [MASTERALLOY]

3. vollstandig vorlegiert (Presskraft 1) => Werkzeugstahl [FERTIGLEGIERUNG]
4. ,Anlegiert® oder ,Angebunden” [ANGEBUNDEN]

Formgebung durch

- Schuttsintern (z.B. keramische Form)

- PM-Spritzguss (MIM, metal injection moulding)

- Kalt Isostatisches Pressen (CIP, cold isostatic pressing)

- Uniaxialpressen

- Kapseln in Blech fur PM-HIP (Standardverfahren fiir PM-Werkzeugstéhle)
- Additive Fertigungsverfahren (bspw. PBF, DED)
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Einleitung: Pulverarten in der Pulvermetallurgie

Fertiglegierung

Mischung

3 L] L
* . ‘.
g ® *

" LRl L
w
-

| &2

AN

Masteralloy

Angebunden
Organisch oder Diffusion

V. Arnhold, Tagungsband Hagener Symposium (2021)
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Pulverherstellung: Wasser- vs. Gasverdusung
/mduktionsofen

Valuum oder
| ~Schutzgasglocke

/ geschmolzenes Metall \

Trichter mit
Trichterdiise

Verdiisungs-
ceschmolzeues Metall
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Wasser

(Hochdmck) (Hochchmk) Fokus

_—|— Pulver

[ Behilter

Wasser

Pulver-Sammel-Behilter
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Pulverherstellung

Technisch etablierte Verfahren fur hochwertige, vorlegierte Pulver

f B e —

VIGA-Verfahren EIGA-Verfahren r = Inertgas (Ar oder N,)
(vacuum induction gas atomization) (electrode induction gas atomization) zerteilt den
§ Schmelzestrahl.

= Die Erstarrung der
Schmelztropfen erfolgt
wahrend des Absinkens
im Pulverturm.

" Abkuhlrate und
Erstarrungs-
geschwindigkeit sind
daher abhangig von der
Grole eines Pulverkorns

“’%
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Pulverherstellung

Technisch etablierte Verfahren far hochwertige, vorlegierte Pulver
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Quelle: 1. Hoffmann, Diplomarbeit, RUB (2011)
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Pulverherstellung

Drei Beispiele inertgasverduster Pulver auf Fe-Basis

AlSI H11

AISI 630
(X5CrNiCuNb16-4)

{
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Pulverherstellung

Wie sieht das Geflige eines Pulverkorns nach der Gasverdusung aus?

Pulverkorngeflige

X220CrVMo13-4
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é —— Exp. fit. k = 0.0994
2 ® Powder analysis
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SEM MAG: 30.0kx | WD: 15.44 mm ] MIRA3 TESCAN
View field: 18.4 pm Det: BSE

Hochsp. = 10.00 kV Arbeitsabstand = 3 mm Signal A = InLens .
Print MAG: 9.66 kx Date(m/dly): 10/05/20 LWT

doi: 10.1016/j.matdes.2021.109925
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Pulverherstellung: Gasauswahl

= Drei Inertgase von technischer Relevanz: Argon, Stickstoff, Helium
= Alternative: Luft und Wasser (Vorteile / Nachteile ?)
= Auswahlkriterien: Kosten, Legierungszusammensetzung, Abkuhlrate

= Stickstoff: billig, in bestimmten Fallen reaktiv, moderate Warmeleitung
= Argon: teurer als N,, inert, schlechte Warmeleitung

= Helium: sehr teuer, inert, hochste Warmeleitung

Gas Gewicht [g/mol] Warmeleitf. bei RT [W/m*K] Dichte bei 0°C [g/]]
Stickstoff 28 0,026 1,251
Argon 40 0,018 1,784
Helium 4 0,15 0,1785
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Pulverherstellung: Vermeidung von Satelliten

= Pulver sollten nach Inertgasverdusung eine spharische Form aufweisen
zur Gewabhrleistung guter Flie3fahigkeit und hoher Schuttdichte

= Oberflachenspannung fihrt zur Einformung der Schmelztropfen

= An grof3en Pulverpartikeln anhaftende, kleinere Partikel werden als
,Satelliten“ bezeichnet. Satellitenanteil nimmt bei feinen Pulvern zu.

= Fall A: flissiges kleines Teilchen trifft groRes festes Teilchen
=> splatting®

= Fall B: festes kleines Teilchen trifft groRes teilflissiges Teilchen
=> satelliting”

Technische Losung zur Verringerung der Satellitenbildung:
= Vermeidung von Staubbildung durch Anderung der Verdiisungsgeometrie

= Vorgehen: Absaugen von Prozessgas aus dem Verdusungsturm, Staubabscheidung und Wiedereinleitung
Uber einen aufleren Ring

= Effekt: Reduktion Staubanteil im Verdlisungsturm und Erzeugen eines Schildes aus sauberem Gas um den
Spruhkegel
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PULVEREIGENSCHAFTEN



Pulvereigenschaften

Welche Eigenschaften sind relevant fur die Weiterverarbeitung?

= Chemische Zusammensetzung: Einhaltung der SOLL-Analyse, i.d.R. nach Norm

= Gehalt an Begleitelementen, v.a. Sauerstoff (hochwertige Fe-Basispulver mit <100 ppm O)
= Spharizitat: Eine moglichst ideale Kugelform verbessert u.a. die Fliefahigkeit

= FlieRfahigkeit, bspw. durch Hall-Flowmeter oder Rotating-Drum-Test ermittelt

= Geringer Anteil an Satelliten verbessert die FlieRfahigkeit

" PulverkorngrofRen und -verteilung sind entscheidend fur Prozessfahigkeit

= Schittdichte entscheidet Uber Schrumpfung wahrend HIP und PBF-LB/M

= Hohes Absorptionsvermégen (f(A ,...)) von Vorteil fir PBF-LB/M

" Gehalt an Elementen mit hohem Dampfdruck, z.B. Mn, wichtig fur LE-Verluste wahrend PBF-LB/M

®= Thermophysikalische Eigenschaften u.a. wichtig fir Prozesssimulation
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Pulvereigenschaften
Spharizitat / Satelliten

Wasserverdustes Pulver

(

Gasverdustes Pulver
(“globular, geeignet fur HIP und AM

— 100 pm —
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Pulvereigenschaften

Warmeleitfahigkeit von Schittungen metallischer Pulver

Dilatometrie
-150°C bis 1650°C
Vakuum / Schutzgas

Laser Flash Analyse Differenzthermoanalyse
-150°C bis 1000°C RT bis 1650°C
He-Atmosphare

Dyn. He-Atmosphare

Warmeleitfahigkeit: A(T) =a (T) *p (T) * c, (T)

UNIVERSITAT
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Pulvereigenschaften

Warmeleitfahigkeit: Pulver vs. Bulk der zuvor gezeigten Fe-Basispulver
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Pulvereigenschaften

Welche Pulver eignen sich fur HIP, welche faur AM?

HS 3-3-4 Pulver

i [\ (< 500 pm)
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Abbildung zeigt die (normalisierte) Massenverteilung eines
inertgasverdusten HS 3-3-4 — Pulvers, abgesiebt auf <500um

Die Partikelverteilung (Anzahl oder Masse) gasverduster
Metallschmelzen ist nicht normalverteilt.

Das gesamte Pulver <500um kann fur PM-HIP genutzt werden.

Fur PBF-LB/M wird Ublicherweise Pulver 20<d<60 pm
verwendet (siehe gestrichelte Linien), also nur ein relativ
geringer Anteil der Gesamtpulvermenge.

Geringe Ausbringung von PBF-LB/M-Pulver ckonomisch und
okologisch nachteilig.

Verteilung lasst sich technisch beeinflussen, um spez.
Ausbringung zu erhohen, z.B. durch LE-Zugaben, Veranderung
der T der Schmelze, Verdlisung mit Heil3gas etc.

doi: 10.1016/j.matchar.2019.109872
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Pulvereigenschaften

Siebanalyse Gibt den Anteil der verschiedenen Korngréien am Ganzen an. Kleine Teilchen sintern schneller,
sind aber schlechter pressbar.

Fliellvermdgen Ist flr die Fulllzeit des Werkzeuges von Bedeutung. Gut rieselfahig sind kompakte Teilchen
regelmaliger Gestalt, kleine schlechter als grof3e. Durch Granulieren wird das Verhalten schlecht
flieRfahiger Pulver verbessert.

Fulldichte Quotient aus Masse/ Volumen des abgeflllten Pulvers. Ihre Konstanz ist wichtig fur die
Toleranzen in Pressrichtung.

Kontrollfragen

Warum versintern kleine Teilchen/Pulverpartikel besser als grol3e ?

Was bedeutet ,granulieren ?

Beurteilen Sie die ,Grinfestigkeit” von gas- und wasserverdistem Pulver !
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Pulvereigenschaften: Siebanalyse
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Granulation durch Spruhtrocknen

Gaszuflhrung
————

Bei schlechter Fliel¥fahigkeit: Sprihturm |

= Mischen von Pulver mit z.B.
Aceton/ Alkohol

= Mahlen im Attritor

= Zugabe von Paraffin oder ahnlichen
Presshilfsmitteln

= Trockung und Granulation im
Spruhturm

ﬁéil&gasstrom

Kontrollfrage
Fur welche Verfahren werden
flieRfahige Pulver bendtigt?
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Fulldichte, Pressbarkelt und Flie3fahigkeit

Schuttdichte wichtiges Mal fur Fertigung

= Pressbarkeit fur gasverduste, vollstandig
vorlegierte Pulver aus Werkzeugstahl fast nicht
vorhanden

= hohe Presskrafte
= grolde Menge an Presshilfsmitteln notwendig
= kaum Grunfestigkeit

* Pressbarkeit besser bei wasserverdusten Pulvern

estlmmug de'ulldlchte (FlleEveaIten) " Gute F”eréhigkeit erforderlich fur

nach ISO 3923 Pulverforderung, bspw. fur DED-Prozesse
Definierter Trichter & Bohrung
Messung der FlieRzeit fir 50g Pulver

29
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KOMPAKTIERUNG



Kompaktierung

= Schutzgassintern

= Vakuumsintern

= (uniaxiales) HeilRpressen

= Sinterschmieden / Pulverschmieden

= Pulverstrangpressen

= Spruhkompaktieren

= FlUssigphasensintern & Super-Solidus Flussigphasensintern
= Directed Energy Deposition (DED)

= Laser Powder Bed Fusion (PBF-LB/M)

= HeiB-lIsostatisches Pressen

[.]
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Kompaktierung
HIP und PBF-LB/M

Scannerspiegel (xy-Scanner) Laser
Vakuum- Ar P 2 @
pumpe _I“ [D
i * l—l— i
W |
ko F-Theta Linse ===y Reflection
“ Beschichter P ,«,S‘
(' | Absorption 1\ [
— . —_— . ’g. oS y > Scax;ering
\{A 4
|
1150°C !
1000 bar
— 5 Pulveriiberluf
Einflllen VerschlieRen Evakiilaren HeiRt-isostatisches Entfernen ulveriiberlaufer ‘ . ' ‘
in Kapsel der Kapsel Pressen (HIP) der Kapsel 3l The interactions of laser with powder particles

®  Pulver oder Pulvermischungen werden gekapselt.

®  Pulver auf Substrat => ,HIP-Cladding®“.

®  Kapseln mussen gasdicht sein.

®  Schrumpfung AV von ca. 30-40%, abh. Schittdichte
" 100% der theoretischen Dichte werden erreicht.

Pulverbettverfahren bislang am weitesten verbreitet.
Lagenweises Aufbringen einer Pulverschicht, h~50um
Lokales Umschmelzen, meist mit Laserstrahlung
Bauteile nicht 100% dicht; i.d.R. defektbehaftet

Post-Processing teils/oft notwendig
Quelle: EPMA
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Kompaktierung: HIP

= Heild Isostatisches Pressen
(Hot Isostatic Pressing)

Inertgas- =  Ofendurchmesser innen von 50 bis etwa 1500 mm

verdlisung Kapselrjllg_ﬂ__
3 = Gasdruck von 1 bis 3000 bar (300 MPa)
[I = Temperaturen bis 2500°C
g = Einsatz fur PM-HIP, das Nachverdichten von Bauteilen

Pl A
/7 PM-HIP ~

/ pra |

/
. I
e | ‘
|
\
\
A

~
Warmumformung

und die endformnahe Fertigung

= Neue Entwicklungen in der HIP-Anlagentechnik
erlauben hohe Abkuhlraten (vgl. VL und U ,Ni-Basis®)

RUHR
33 AMPM - Pulvermetallurgie der Werkzeugstahle | Prof. Dr.-Ing. Sebastian Weber UNIVERSITAT R U B
BOCHUM



Kompaktierung: HIP

manufacturing
of alloy powder by
gas atomisation

container

alloy iieltin design and HIP and temoval® validation &
s dyatomisagtion fabrication of heat treatment finishing to certification of
a container of part tolerance product
. P/M - HIP can also be used for
forglng route manufacturing of forging billets
. = d e validation &
alloy melting forginga W“!} an finishing to = =
7 " heat treatment certification of
and casting billet of part tolerance product

powder consolidation by
hot isostatic pressing

near net shaped product
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Kompaktierung: HIP

T Nachteile der HIP-Technologie:
— [emperature
= Pressure = Hohe Anlagenkosten

= Geringe Abkuhlrate nach HIP-Zyklus im Falle
,2hormaler® HIP-Anlagen ohne Schnellkuhlung

= AbkuUhlung zugiger durch Schnellkihlsysteme
bis hin zur Eignung fur Abschreckvorgange

1200
1000-
800-
600-

Natural cooling

Temperature, °C / Pressure (bar)

400+
200 Rapid cooling = Mechanische oder chemische Entkapselung
0 9 = Separate Warmebehandlung
-1 T T T T T T T T T T " i i
0 > J 5 8 10 Aufwendlge. Kapseltechnik
: - = Gefahr undichter Kapseln (,Argon-Schuss®)
1. Vacuum 4. Heating 7. Equalization .
2. Equalization 5. Holding 8. Backpumping * Begrenzte Anlagengrof3e
3. Pumping 6. Cooling 9. Release
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Kompaktierung: HIP

Anwendungsbeispiele der HIP-Technologie im Allgemeinen

= Offshore-Technik: kompliziert geformte Bauteile, Ventilgehause etc., z.B. aus PM-Duplexstahl
= Medizin: Halbzeug aus Co-Leg. z.B. fur Implanate
= Luftfahrt: Turbinenscheiben aus Ni-Legierungen

= Maschinenbau: Halbzeug aus Werkzeugstahl, Innenbeschichtung von Kunststoffextrudern durch

HIP-Cladding, near-net shape HIP zur Reduzierung des Zerspanvolumens der Nachbearbeitung
= Fertigung von Kernbrennstaben

= Nachverdichten von technischen Keramiken, gegossenen Zylinderblocken, Diamantwerkzeugen,

Hartmetall etc.
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Kompaktierung: HIP

| o'
5

Kapsel Futien Evaku- Kapsel Kapsel  PM-HIP-
leren vor HIP  nach HIP  Zylinder-
rohling
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Kompaktierung: HIP

O
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MIKROSTRUKTUR NACH
HIP UND PBF



Mikrostruktur

Wie sieht die Mikrostruktur nach der HIP-Verarbeitung aus?

HS 6-5:2 T VERGLEICH: X153CrMoV12
' (as-HIP) g el (konv.; geschmiedet)
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Mikrostruktur

Wie sieht die Mikrostruktur nach der PBF-LB/M-Verarbeitung aus?

HS 6-5-3 (as-built)

1) Dendrit

2) interdentr. Bereich
3) Zelle

4) Zellensaum
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Mikrostruktur

Wie sieht die Mikrostruktur nach der PBF-LB/M-Verarbeitung aus?

200 °C 21 mm

= Beispiel zeigt EBSD- und EDX-Daten eines
HS 6-5-3 nach PBF-LB/M bei einer
Vorwarmtemperatur von 200°C

®  Zelle-Saum-Struktur ist deutlich zu erkennen
® Nachweis erheblicher Mengen Restaustenit

® Mikroseigerungen zwischen Zellen und
Saumen nachweisbar (as-built)

® Mikroseigerungen und RA werden im Falle
eines thermischen Post-Processings
weitestgehend abgebaut, Zelle-Saum-Struktur
geht dabei verloren.
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DIFFUSIONSLEGIEREN
MIT KOHLENSTOFF



Diffusionslegieren mit C und/oder N

Stahlschmelze

S

—
[ NbC

82,
""‘-E'f*i.: Stahlpulver

= Problem: Bei hohen C- und Nb-Gehalten bildet sich NbC in der Schmelze und verstopft die Duse
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Diffusionslegieren mit C und/oder N

S C-freie

Stahlschmelze

4 .5._.;-. C-freies
.:'2:-‘:"-.'-.#‘1.:..{-:. Stahlpulver

= Problem: Bei hohen C- und Nb-Gehalten bildet sich NbC in der Schmelze und verstopft die Dise
= Losung: Verdusen eines Kohlenstoff-freien Pulvers und anschlieliende Zugabe von Kohlenstoff
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Diffusionslegieren mit C und/oder N

Unbehandeltes Pulverkorn

1800 | | [ | |

= eutektische Ausscheidungen intermetallischer

Phasen (IP) 1600 ) L+MX o

1400 —

1200
1100°C
o

Temperatur in °C

1000 o @*n+MX

800 —
a+MX+M,,C,

600 I I I I

0 0,5 1,0 1,5 2,0 25 3,0
A Kohlenstoffgehalt in Ma.-%

RUHR
46 AMPM - Pulvermetallurgie der Werkzeugstahle | Prof. Dr.-Ing. Sebastian Weber UNIVERSITAT R U B
BOCHUM



Diffusionslegieren mit C und/oder N

Mischen

C-freies Graphit-
Stahlpulver pulver

00.."0.3.::} ::: _I_ %ﬁf

¢ Vakuum-
pumpe
hodser
ki
N
— |— f'
\S
1150°C I I I
1000 bar
Einfullen Verschliellen Evakulieren Heif-isostatisches Entfernen
in Kapsel der Kapsel der Kapsel

Pressen (HIP)
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Diffusionslegieren mit C und/oder N

HIP + 1,40% C 1800 '
= Vollstandige Umwandlung der IP in NbC L
. . . . 1600 — L+MX —
= Gute Karbidverteilung, keine Graphitreste
= Karbidfreie Bereiche (Zwickel) O 1400 _
: ; 2 1200 +MX
3 1100°C e,
§ 1000 o @*N*MX -
800 — |
o+ MX+M,,C,
600 T T T T T

0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
A Kohlenstoffgehalt in Ma.-%

WB: Austenitisieren bei 1100°C
Abschrecken in Wasser
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ZUSAMMENFASSUNG



Zusammenfassung

= Die Verwendung vorlegierter Metallpulver hat mehrere spezifische Vorteile.

= Qualitativ hochwertige, vorlegierte, kugelformige Metallpulver fur HIP und AM-Prozesse kdnnen
durch Inertgasverdusung erzeugt werden, verbreitet ist dabei das VIGA-Verfahren. Die
resultierende PulverkorngrofRenverteilung ist deutlich asymetrisch.

= Die Mikrostruktur innerhalb eines Pulverkorns ist abhangig von dessen Grolde und der
Erstarrungsgeschwindigkeit.

= Wahrend PBF-LB/M geht die Primarstruktur innerhalb des Pulverkorns verloren, wahrend PM-HIP
nicht vollstandig.

= Pulvermetallurgie eignet sich bspw. fur seigerungsarme Werkzeugstahle mit hohem Karbidgehalt.

= Die Verdusung vollstandig vorlegierter Schmelzen erfolgt mit Wasser oder Gas, im Falle
hochwertiges Werkzeugstahle meist mit Stickstoff.
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Zusammenfassung

= Die Verdichtung von Pulver zu Halbzeugen erfolgt meist Uber HIP, gefolgt von einer
Warmumformung. Gasverduste Pulver bilden aber ebenso die Basis fur mehrere Metall-AM-
Prozesse. Fur PM-HIP Iasst sich nahezu das gesamte Pulverkornspektrum verwenden, fur PBF-
LB/M oder Laser-DED ist nur ein Teil geeignet.

= Halbzeuge aus PM-HIP werden meist umgeformt (geschmiedet) eingesetzt, eine Verwendung im
Zustand ,as HIP® ist jedoch auch moglich (verringerte Zahigkeit)

= FuUr die Verarbeitung sind Flie3fahigkeit, Schuttdichte und ggf. Pressfahigkeit wichtige
Eigenschaften. Zusatzlich sind die thermophysikalischen Eigenschaften u.a. fur AM-Prozesse von
Bedeutung. Dabei lasst sich die Warmeleitfahigkeit einer Pulverschiuttung lasst nicht aus den Bulk-
Werten ableiten.

= Diffusionslegieren® von Stahlpulver mit C (durch Zugabe von Grafit) ist wahrend des HIP-
Prozesses moglich wegen grol3er Diffusionslangen von C bei T=T
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Uberpriifungsfragen

1.

Was sind die wesentlichen Schritte der ,klassischen PM-Fertigung®“ und der PM von
Werkzeugstahlen?

Wieso werden vorlegierte Pulver und keine Elementpulver verwendet?

Auf welche Weise werden vorlegierte Stahl-Pulver erzeugt? Warum nicht mit Helium oder
Argon, sondern mit Stickstoff?

Welchen Zweck haben die Siebanalyse und die Bestimmung der Fliel3fahigkeit? Kennen Sie
einen Zusammenhang mit dem thermischen Spritzen und dem Plasma-Pulver-
Auftragschweillen?

Nennen Sie Nachteile des HIP-Verfahrens zur PM-Werkzeugstahl-Fertigung. Wofur kann HIP
aullerdem verwendet werden?

Wieso kann auf den Ublichen Weg kein NbC-haltiger PM-Stahl erzeugt werden?
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