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Aspekte zum superschnellen Sintern von
pulvermetallurgischen und keramischen Werkstoffen

Ing. (FH) Heinz Kessel (61)
studierte allgemeinen Ma-
schinenbau an der Fachhoch-
schule Coburg. Er war dann
16 Jahre lang involviert in die

Entwicklung nichtoxidisch ke-
ramischer Werkstoffe und Bauteile im Rahmen der
Entwicklungsgruppe CeraNox (AnnaWerk). Im
Jahre 1983 griindete er das Unternehmen FCT Fi-
ne Ceramics Technologies und ist dort bis heute
geschaftsfihrender Gesellschafter und Leiter des
Unternehmens. Schwerpunktsthemen des Unter-
nehmens sind neue Sintertechnologien und Anla-
gen fiir die Herstellung von pulvermetallurgischen
und sonderkeramischen Werkstoffen.

m Unter Verwendung des Energie-

einbringungsprinzips der Spark-Plasma-Sintertechnik
(SPS / FAST), ergeben sich interessante Aspekte zum
extrem schnellen Sintern von Formteilen aus kerami-
schen und pulvermetallurgischen Werkstoffen, be-
sonders bei der Verwendung feinstkérniger Aus-
gangspulver.

Durch diese modifizierte SPS / FAST - Verfahrenstech-
nik scheint es moglich, das volle Potential submikro-
und nanoskaliger Pulver und der resultierenden Gefii-
ge auszuschopfen, auch bei komplexen Bauteilgeo-
metrien. Erste Ergebnisse werden an keramischen
und pulvermetallurgischen Werkstoffen aufgezeigt.

The application of the energy input
principle used in spark plasma sintering technology
(SPS/FAST) yields interesting results that are benefici-
al to the super-fast sintering of moulded parts made
of ceramic and powder metallurgy materials, particu-
larly if these materials include the finest-grain initial
powders.

Thanks to this modified SPS/FAST technology it seems
to be possible to exploit the full potential of submi-
cron and nanoscale powders as well as the resulting
microstructures even in connection with complex
component geometries. Results have started to show
in ceramic and powder metallurgical materials.
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1 Einleitung

Die Spark-Plasma-Sintertechnologie ,SPS*
wird seit einigen Jahren als favorisiertes Ver-
fahren zur Solidifizierung von Submikron-Werk-
stoffen gesehen [1, 4]. Es gibt hier umfang-
reichste Literatur und viel versprechende Er-
gebnisse, die sich im Augenblick aber im We-
sentlichen auf Bauteile mit einfachen Geome-
trien wie Scheiben, Quadrate, Ringe etc. kon-
zentrieren. Von FCT Systeme GmbH sind ent-
sprechende Sinteranlagen unter der Bezeich-
nung ,FAST* (Field-Assisted-Sintering-Techno-

Bild 1 e Blick in den SPS-Arbeitsraum

Bild 2 ¢ ,High Speed”-Ofeneinsatz bei
1800 °C Betriebstemperatur

logy) verflighar. Der wichtigste Aspekt der
,FAST“- oder SPS-Technologie [2-3] ist hierbei
die extrem hohe Aufheizgeschwindigkeit und
die kurze Verweildauer bei Sintertemperatur,
was automatisch zu sehr feinkornigen Gefligen
fuhrt [5-7]. Die so hergestellten Werkstoffe wei-
sen verglichen mit konventionell gesinterten
Qualitaten ein ausgezeichnetes Potential ins-
besondere im Bereich hoherer Bauteilfestig-
keit, hoherer Zahigkeit und hoherer Harte auf.

Die SPS/FAST-Technologie wird dhnlich dem
Heilpressen in Presswerkzeugen aus Graphit,
Refraktarmetallen oder anderen, speziell ent-
wickelten Werkstoffen bei teilweise sehr hohen
Temperaturen durchgefiihrt, so dass die zuvor
erwahnte geometrische Einschrankung nur
schwer zu umgehen ist.

Um nun bei komplexeren Bauteilen eben-
falls das Potential feinstkorniger Ausgangspul-
vers auszuschopen, ist die Aufbringung einer
mechanischen Kraft zur Unterstiitzung der Kon-
solidierung, bedingt durch die zumeist ge-
wiinschte, komplexe Geometrie jedoch kaum
umsetzbar.

Es wurden deshalb Grundsatzversuche durch-
gefiihrt, um unter Verwendung des SPS/FAST-
Heizprinzips einen Weg zu 6ffnen, der es er-
moglicht, in sehr kurzen Sinterzyklen derarti-
ge Bauteile unter Ausschopfung des Aus-
gangspulverpotentials herzustellen. Gedacht
ist hierbei insbesondere an das Sintern kom-
plizierter Bauteile, die mittels Formgebungs-
verfahren wie Trockenpresstechnik und MIM-
bzw. PIM-Technologie hergestellt werden.

2 Versuchsdurchfiihrung

In einer Spark-Plasma-Sinteranlage FCT HP
D 250/1 (Bilder 1-2) mit einer Arbeitstempe-
ratur von bis zu 2400 °Cwurden in einem spe-
ziell entwickelten ,Werkzeug® (,High Speed”
Ofeneinsatz) (Bild 3) Schnellsinterversuche
durchgefiihrt. Um das Potential dieses Verfah-
rens grundsatzlich zu erproben, wurde hierbei
auf Werkstoffe zurtickgegriffen, die bereits in
der Praxis mit groSem Erfahrungspotential auf-
warten konnen. Das erlaubte den direkten Ver-
gleich des resultierenden Gefuiges, der erziel-
ten Werkstoffeigenschaften (z.B. Festigkeit, Har-
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Tabelle 1 « Ergebnisse der ersten Sinterversuche mit Hartmetall-Formteilen

e
st || St (Dichte bei konventioneller Sinterung = 14,4 g/cm3)
% Test Atmosphdre Temperatur Zeit bis zur Haltezeit Dichte /
‘emperatur
(Argon) (max.)/°C  Temperatur (max.)/s /s g/cm3

1 1 bar 1435 140 300 14,4

Bici 2 0,1 mbar 1435 140 300 14,7

3 0,1 mbar 1400 100 160 14,4

|] 4 0,1 mbar 1450 120 60 14,0

Bild 3  Versuchs- l 5 0,1 mbar 1365 100 60 14,4
) Emma ||| EE==—
aufbau fur 2200 °c SO, |} V00— ST, || St

Arbeitstemperatur fiir SPS-Anlage HP D 250 Tabelle 2 « Ergebnisse der ersten Sinterversuche mit SSiC-Formteilen

(Dichte bei konventioneller Sinterung = 3,12 g/cm3)

te, Zahigkeit) und primar der erreichbaren Dich- Test Temperatur Zeit bis zur Haltezeit Dichte /
te mit den konventionell gesinterten Werk- (max.) / °C Temperatur (max.) / s /s g/cm3
stoffen. 2075 265 60 2,99
In der erwahnten Spark-Plasma-Sinteranla- 2060 210 60 3,00
ge wurde ein Versuchsaufbau verwendet, der 3 2060 175 60 3,03

es ermoglicht, Bauteile bis zu 30 mm Durch-
messer bei Temperaturen bis tiber 2200 °C in
wenigen Minuten zu sintern. Ein weiterer Ver-
suchsaufbau, der es ermoglicht, Bauteile bis
max. 80 mm Durchmesser bei grosseren Bau-
teilwandstarken zu sintern, ist im Aufbau.

Die zurzeit laufenden Grundsatzversuche im
Stoffgebiet Wolframcarbid/Kobalt, Stahl/Ti-
tancarbonitrid, Wolfram/Kupfer, B,C/TiB, und
C-SiC zeigen sehr ermunternde Ergebnisse, die
gezielt weitergefiihrt werden sollten.

3 Versuchsergebnisse/Beispiele
3.1 Hartmetall

Fir erste Versuche wurden trockengepresste,
entbinderte Rohlinge aus Hartmetall (Wolfram-
carbid/10 % Co) mit den Endmafen 30 mm x 12
mm x 2 mm gesintert. Erste Vorversuche zeig-
ten erwartungsgemaR, dass die Temperatur-
messung bzw- regelung bei diesen extrem
schnellen Sinterprozessen (bis zu 2000 K/min.)
eine besondere Herausforderung darstellt. Den-
noch gelang es nach einiger Entwicklungsarbeit,

in nur 2,6 min Heizzeit (= Aufheiz- + Haltezeit)
Proben mit den geforderten Dichtewerten und
Abmessungen zu sintern. Bild 4 zeigt einen ty-
pischen Sinterzyklus und Tabelle1 einige Er-
gebnisse der mit diesem Werkstoff durchge-
fuhrten Sintertests. Zurzeit werden die einsatz-
relevanten Werkstoffeigenschaften der so her-
gestellten Hartmetallteile im Vergleich zu kon-
ventionell gesinterten Teilen analysiert. In ei-
nem weiteren Schritt soll dann durch spezielle
Anpassung des Pulverversatzes eine weiterge-
hende Optimierung hin zu nochmals verbes-
serter Werkstoffqualitat (z.B. Harte, Zahigkeit)
und/oder Kostensenkung erreicht werden.

3.2 Gesintertes Siliziumcarbid

Im Bereich der technischen Keramik wurden
Sintertests mit ringférmigen Standardbautei-
len aus Siliziumcarbid (B/C-Additiv, spez. Ober-
flache ca. 13 m2/g) mit 20 mm Durchmesser,
die tiblicherweise in Sinterzyklen von 12 h. (Hal-
tezeit 3 h) in Standardofen gesintert werden,

herangezogen. Die erwahnten SiC-Ringe (Aus-
gangsdichte ca. 1,8 g/cm3) wurden in Argon-
Atmosphare im ,High-Speed“ Ofen gesintert.
Bild 5 zeigt einen typischen Sinterzyklus. Die
Ergebnisse der Sinterversuche sind in Tabelle
2 zusammengefasst.

Die bisher erreichte max. Dichte unter An-
wendung von Gesamt-Heizzeiten von weniger
als vier Minuten liegen mit 3,03 g/cm3 schon sehr
nahe den sonst in der Produktion tblichen Dich-
ten von 3,12-3,15 g/cm3. Weiterfiihrende Ar-
beiten mit speziell angefertigten Versatzen un-
ter Verwendung von Ausgangspulvern mit ho-
herer spez. Oberflache, d.h. kleineren Korn-
grossen, sind zur Zeit angesetzt, um weitere Dich-
tezunahmen ohne Geflige- oder Korngrossen-
veranderungen bei gleicher oder noch weiter re-
duzierter Sinterzeit und Temperatur zu ermog-
lichen. Diese Versuche sollen zeigen, ob ahnli-
che vorteilhafte Werkstoffeigenschaften wie bei
der Standard SPS-Technologie auch bei kom-
plexeren Geometrien erreicht werden konnen.

Bild 4 e Typischer Sinterzyklus fiir Hartmetall bei 1365 °C Bild 5 e Typischer Sinterzyklus fiir SSiC bei 2060 °C
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Fiillen Abdecken

Bild 6 ¢ Integration der SPS ,High Speed”-Technologie in die Trockenpresstechnik

Heizen / Halten AusstofRen

3.3 ¢/siC-Verbundkeramik

Als weiteres Beispiel der bisher schon recht
umfangreich durchgefiihrten tastenden Grund-
satzversuche sei die Silizierung von Carbonfa-
serausgangskorpern genannt. Der Silizie-
rungsprozess lauft hier bei max. 1550 °Cin
ebenfalls kurzen Gesamtzeiten von max. 5 min
bei Wandstarken der Bauteile von etwa 20 mm
so ab. Die bisherigen Gefiigeuntersuchungen
zeigen bisher keine signifikanten Unterschie-
de zu standardmassig ,langzeitsilizierten® Bau-
teilen. Diese Versuche sind ebenfalls sehr er-
mutigend und werden nun in einem grosseren
,High Speed System*“ weitergefiihrt.

4 Ausblick

Die bisherigen Sinterversuche mit der schnel-
len SPS Sintertechnik sind so Erfolg verspre-
chend, dass zur Zeit an einer ,High Speed-Zel-
le*, integriert in einen Trockenpressautoma-
ten, gearbeitet wird (Bild 6). Dabei wird zu-

satzlich eine Moglichkeit entwickelt, wahrend
des High Speed Sinterprozesses einen Gasdruck-
aufbau ahnlich der Sinter-HIP-Technik zu rea-
lisieren, um das volle denkbare Potential die-
ser Technik zur Verdichtung von Bauteilen mit
komplizierter Geometrie aus submikron- und
nanoskaligen Pulvern weitestgehend auszu-
schopfen. Es zeigt sich die Moglichkeit auf, die
bei der SPS-FAST-Technologie erkennbaren
werkstoffbezogenen Vorteile unter Nutzung na-
noskaliger Ausgangspulver, die bisher auf ein-
fache Geometrien beschrankt waren, auch auf
komplexe Bauteile zu tibertragen, fiir die sich
im Maschinen- und Anlagenbau, besonders
aber in der Automobilindustrie interessante As-
pekte auftun konnten. Man darf mit hohen Er-
wartungen auf die Ergebnisse der weiteren Ar-
beiten schauen.
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