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1 Einleitung

Das Spark-Plasma-Sintern (SPS) — auch FAST (Field Assisted Sintering Techno-
logy) genannt — ist eine neue und innovative Sintertechnologie, die bei der Ver-
arbeitung zahlreicher Materialien zunehmend an Bedeutung gewinnt, wie z.B.
bei nanostrukturierten Werkstoffen, Verbundwerkstoffen und Gradientenwerk-
stoffen. Der Prozess basiert auf einem modifizierten HeiBBpressverfahren, bei dem
der elektrische Strom statt durch einen externen Heizer direkt durch das Press-
werkzeug und das Bauteil lduft. Durch den gepulsten elektrischen Strom und den
so genannten ,,Spark-Plasma-Effekt konnen sehr schnelle Aufheizzeiten und
kurze Prozesszyklen realisiert werden. Dadurch konnen das Kornwachstum und
die Einstellung von Gleichgewichtszustinden unterdriickt werden, was Werkstof-
fe mit bisher unerreichbaren Zusammensetzungen und Eigenschaften, Materia-
lien im Submikron- oder Nanobereich und Verbundmaterialien mit einzigarti-
gen/ungewohnlichen Zusammensetzungen ermdglichst.

Industriell entwickelt wurde dieses viel versprechende Verfahren von der japani-
schen Sumitomo Coal Mining Co., Ltd. und ist heute nach Firmenaussage mit ca.
250 Anlagen (davon 4 in Europa) das am weitesten verbreitete innovative Sinter-
verfahren. Im Rahmen eines EU-geforderten Projektes wurde in den letzten Jah-
ren ein dhnliches Verfahren (FAST = Field Activated Sintering Technology) von
FCT Systeme GmbH, zur Marktreife entwickelt (Prinzip s. Abbildung 1).

Aufbauend auf jahrzehntelanger Erfahrung und erfolgreicher Anwendung der
klassischen HeiBpresstechnik begann man bei FCT Systeme GmbH vor etwa acht
Jahren mit der Entwicklung dieses bereits zu Beginn als viel versprechend einge-
stuften Sinterverfahrens. Ausgegangen wurde dabei von der Uberlegung, iiber
sehr schnell ablaufende Sinterprozesse neue Wege zur einerseits wirtschaftliche-
ren Produktion von Sinterwerkstoffen und andererseits Herstellung von bis dato
durch {iibliche Verdichtungsverfahren nicht konsolidierbarer Werkstoffe zu er-
moglichen.

Uber den industriellen Einsatz dieser neuen Fertigungstechnik liegen relativ we-
nige Informationen vor, da sich die anwendenden Industrieunternehmen im Hin-
blick auf die praktische Umsetzung des Verfahrens naturgemal} bedeckt halten.

Der erhebliche Umfang an F&E-Arbeiten, die in den letzten Jahren in Forschung
und Industrie durchgefiihrt wurden, sind jedoch ein klares Indiz fiir den hohen
Stellenwert, der dieser Herstellungstechnik eingerdumt wird.



2 Die FAST-Technologie

Das Spark Plasma Sinterverfahren (SPS) respektive Field Assisted Sintering
Technologie (FAST) ist in der Literatur auch unter den Begriffen Field Activated
Sintering Technology oder Pulsed Electric Current Sintering (PECS) bekannt.

SPS/FAST wurde in Anlehnung an die allgemein etablierten Verfahren der
HeiBpresstechnologie entwickelt, wobei beim SPS-Verfahren Presswerkzeug und
Pressling selbst direkt beheizt werden. Dies erfolgt entweder durch Energiezu-
fuhr tiber das Presswerkzeug von auflen und/oder durch direkten Stromdurchgang
durch den Pressling selbst. Der Energieeintrag erfolgt iiber den Einsatz einer spe-
ziell konzipierten Gleichstromimpulsquelle, die dem Anwender innerhalb eines
bestimmten Rahmens frei modulierbare Mdglichkeiten zur Impulsregulierung
und zur Anpassung an die vorhandenen Bedingungen im Pressling (Werkzeug)
und insbesondere im Werkstoff selbst gibt. Der Auslegung der Gleichstromim-
pulsquelle kommt demnach besondere Bedeutung zu.

Der Grundaufbau einer solchen FAST-Anlage wird in Abbildung 1 dargestellt.
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Abbildung 1: Das SPS/FAST-Prinzip: Spark-Plasma-Sintern

Die Basistheorie der SPS/FAST - Erwdrmung beruht darauf, dass der iiber das
Werkzeug eingeleitete Impulsstrom an den Korngrenzen der Ausgangspulverpar-
tikel zur partiellen Erwdrmung und zur Bildung eines elektrischen Feldes mit
Plasmaeffekt fiihrt (Schematische Darstellung siche Abbildung 2). Dabei spielen
die Art und Form des elektrischen Impulses, sowie dessen Dauer und Hohe eine
entscheidende Rolle bei der Erreichung des gewiinschten SPS-Effekt. Inwieweit
die vorliegenden theoretischen Annahmen 1:1 in die Praxis iibertragbar sind, ist
nicht in allen Details wissenschaftlich zweifelsfrei geklédrt. Beobachtungen wéh-
rend des Verdichtungsvorganges weisen jedoch sehr stark auf die Existenz der



angenommenen Ursache-Wirkungs-Beziehungen hin. Dies trifft insbesondere fiir
Werkstoffe zu, die den elektrischen Strom leiten bzw. partiell leiten, aber auch
fiir keramische Werkstoffe, die erst im Hochtemperaturbereich elektrisch leitende
Eigenschaften aufweisen. [1,2]
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Abbildung 2: Das theoretische Prinzip der FAST-Erwdrmung

Wie oben erwihnt, stellt die programmierbare Gleichstromimpulsquelle einen
wesentlichen Faktor fiir den Erfolg des FAST-Prozesses dar. So wurde ihr, be-
reits zu Beginn der umfangreichen Konstruktionsarbeiten zur Gesamtanlage,
grofite Aufmerksamkeit gewidmet. Ein erklartes Ziel der F&E-Arbeiten bei FCT
Systeme GmbH war von Anbeginn an, eine im Gegensatz zur vergleichsweise
starren Funktion der Sumitomo-Stromversorgung grundlegend flexiblere Impuls-
stromquelle zu entwickeln, die es dem Gesamtsystem ermoglicht, den jeweiligen
Anforderungen der unterschiedlichsten Anwendungen gerecht zu werden, um
den gewiinschten SPS-Effekt zu erlangen. Den Entwicklern und Konstrukteuren
bei FCT Systeme kam hierbei zugute, dass Sie einerseits auf umfangreiches Un-
ternehmens-Know-how zum Bau von Hochsttemperaturanlagen zuriickgreifen
konnten, sowie die erst seit wenigen Jahren verfiigbaren schnellen Transistorleis-
tungshalbleiter (IGBT).

Das Leistungsteil, wie es heute erfolgreich bei FAST-Anlagen eingesetzt wird,
ermoglicht eine symmetrische Belastung des Versorgungsnetzes und verhindert
eine Phasenverschiebung am Netz (cos ¢), was insbesondere bei hohen Betrieb-
leistungen, wie sie fiir die praktische FAST-Anwendung notwendig werden, von
groflem Vorteil ist.

Die von FCT Systeme GmbH verwendete Schaltung ermoglicht die problemlose
Erreichung der gewlinschten Gleichstromimpulse mit kurzer Impulsdauer. Je-
doch sind Impulsverformungen durch den nachgeschalteten Hochstromtransfor-
mator nicht vollig zu umgehen (Ausgangsstrom: 10 bis 60 kA) (Abbildung 3).
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Abbildung 3: Entstehung der Gleichstromimpulse

Abbildung 4 zeigt sehr deutlich die hohe Flexibilitit der eingesetzten Gleich-
strom-Impuls-Quelle nach dem vorgestellten Prinzip, wobei Impulsform, -lange
und -pause sowie Impulsgruppenldnge und -pause innerhalb sehr weiter Bereiche
flexibel eingestellt werden konnen, um den erwiinschten SPS-Effekt voll aus-
schopfen zu konnen. Diese Eigenschaften des Leistungsteils bedingen die hohe
Flexibilitdt des Gesamtsystems und dessen Eignung zur Entwicklung und Pro-
duktion neuer Hochleistungswerkstoffe.

Eine ausgereifte Software unterstiitzt den Anwender bei der Nutzung des breiten
Anwendungsspektrums.



Hohe Flexibilitdt vom reinen Gleichstrom zu variablen Impulsformen
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Abbildung 4: Impulsform Modulation

Bereits in der Anfangsphase der Entwicklungsarbeiten wurde schnell erkannt,
dass dem prognostizierten engen Zusammenhang zwischen der Werkzeugausle-
gung, dem Bauteilwerkstoff (Pressling) und der Energieversorgung der Anlage
besondere Beachtung zuteil werden muss. Detaillierte Kenntnisse der Einfluss
nehmenden Parameter, sowohl verfahrenstechnisch als auch werkstoftbezogen,
sind Vorraussetzung fiir eine gezielte und erfolgreiche Entwicklung des FAST-
Erwarmungsprozesses. Der Simulation des Erwidrmungsprozesses kommt des-
halb von Anbeginn an hochste Prioritdt zu, worauf spater noch eingegangen wird.
Bereits erste Arbeiten belegten den erwarteten und wesentlichsten Unterschied zu
klassischen Sinterverfahren (insbesondere der mit der FAST-Technik verwandten
HeiBpresstechnik), resultierend aus der direkten Beheizung von Werkzeug und
Pressling.

Durch den Einsatz homogenerer Ausgangswerkstoffe wurden mithilfe der FEM-
Methode (Finite-Element-Methode) zur Simulation der Wiarmeverteilung in
Werkzeug und Versuchskorper wichtige Erkenntnisse zur SPS/FAST-Theorie
gewonnen, auf deren Basis gezielt weiterfilhrende Arbeiten zur praktischen An-
wendung (reale Bauteile) forciert werden konnten (Abbildung 5). [3, 4,5,6]



Abbildung 5: Simulation des FAST — Erwdrmungsprozesses
(v. L.: Werkzeug vor und wéhrend des Prozesses, FEM-Simulation)

Im Rahmen des erwédhnten European Research Programms zur Entwicklung der
FAST-Technik (2002 — 2006) lag das besondere Augenmerk - auch aufgrund der
vorliegenden Unternehmenskernkompetenz - auf der Verdichtung von kerami-
schen Werkstoffen, Verbundwerkstoffen und Kompositmaterialien fiir Verarbei-
tungstemperaturen bis 2200°C.

Bereits im September 2003, nach relativ kurzer Entwicklungszeit, wurde die ers-
te Versuchsanlage fertig gestellt — als erste europdische Eigenentwicklung (Ab-
bildung 6). Sie ist mit einem Leistungsteil mit 8.000 A Stromstédrke ausgestattet
und erlaubt maximale Presslingsdurchmesser von 80 mm.

European research program ,,FAST* 2002 - 2006

Entwicklungsziel: Keramiken bis
2200°C
Projektnummer: GRD1-2001-40737
Anlagentyp: HP D 25/0
Hauptmerkmale: 8 kA, 80 mm 4,
2200°C, 250 kN
Einsatzbereit : 09/2003

Abbildung 6: Die erste Européische SPS-Anlage

Trotz notwendiger umfangreicher Modifikationen der Energieversorgung zur
Bewiltigung der ungewohnlich hohen Stromstirken bei gleichzeitig kurzen
Gleichstromimpulsen, erfiillte diese Anlage alle in sie gesetzten Erwartungen. Sie



bildete den Ausgangspunkt fiir die erfolgreiche Weiterentwicklung des
SPS/FAST-Konzeptes fiir praktische industrielle Anwendungen.

3 Anlagenentwicklung FAST/ SPS

Aufbauend auf den gewonnen Erkenntnissen der zweijahrigen Entwicklungspha-
se wurde mit dem gezielten Aufbau einer eigenen FAST-Anlagenfamilie begon-
nen, die sich im Kern an den Anforderungen aus Forschung und anwendender
Industrie orientiert (Abbildung 7).
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Abbildung 7: Die FAST-Anlagenfamilie HPD

Die bis heute von FCT Systeme GmbH weltweit verkauften FAST/SPS — Anla-
gen, die sowohl im Forschungs- und Entwicklungsbereich als auch in der Indust-
rie liberaus erfolgreich eingesetzt werden, zeigt Abbildung 8.
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Abbildung 8: Die von FCT verkauften SPS-Anlage weltweit



Der ersten Prototyp (HPD 250/1) verfiigt {iber eine maximale Presskraft von
2500 kN. Er eignet sich insbesondere fiir die produktorientierte Anwendung in
Forschung und Entwicklung, wenn abgesehen von rein werkstoffspezifischen
Aspekten die Bauteileigenschaften eine wichtige Rolle spielen (z.B. Biegebruch-
festigkeit, Zeitstandfestigkeit, Zugfestigkeit etc.).

Bereits nach kurzer Zeit entstand in der Industrie der Wunsch nach differenzier-
teren Anlagen. Zum einen verlangte man nach kleineren Anlagen, die einen ho-
hen Output bei kurzer Zyklendauer ermoglichen, und zum anderen nach groflen
Anlagen fiir Einsatztests mit gro3formatigen Bauteilen. Auffallend war auch das
Interesse industrieorientierter Institute an groBen Anlagen mit Presskriften von
bis zu 250 t fiir bauteilnahe Entwicklungsarbeiten.

Zwei maBgebliche Anlagenkonzepte wurden von FCT Systeme GmbH entwi-
ckelt:

- eine quasikontinuierlich arbeitende FAST-Anlage mit Durchmessern bis 300
mm und Zyklenzeiten von 5 bis 10 Minuten, sowie

- verschiedene schnell laufende Anlagen in Anlehnung an die TPA-Technik
mit Zyklenzeiten von 1 bis 3 Minuten bzw. 5 bis 10 Sekunden.

Diese Anlagen sind fiir die industrielle Fertigung konzipiert.

Fiir die industrielle Umsetzung von werkstoffspezifischen Entwicklungsarbeiten
steht heute eine FAST-Anlage mit 2500 kN Presskraft, 60000 A max. Impuls-
strom und 400 kW Leistung zur Verfiigung (HPD 250, Abbildung 9). Eine sol-
che Anlage wird gegenwirtig beim Fraunhofer IFAM, Dresden zur Durchfiih-
rung von Grundsatzversuchen eingesetzt.

Die Eignung dieser Hochleistungsanlagen zur Herstellung realer Bauteile aus
keramischen und pulvermetallurgischen Werkstoffen, sowie Kompositen und
Verbundwerkstoffen ist in vielen Bereichen bereits bestétigt [7,8]. Die ,,Kinder-
krankheiten* dieses Anlagentyps - hauptsidchlich bedingt durch Schwierigkeiten
im Zusammenhang mit den extrem hohen Stromstirken und Anwendungstempe-
raturen (2200°C) - sind auskuriert. Wahrend an der Entwicklung industrierele-
vanter Konzepte kontinuierlichen weitergearbeitet wird, steht als nidchster Schritt
die Serienfertigung von Bauteilen mit sehr spezifischen Werkstoffeigenschaften
an.



Type: HPD—-250/1:

Pressing force 100...2500 kN
Piston stroke 0...200 mm
Piston velocity 0...4 mm/s
Temperature RT...2.400 °C
Gas pressure 5-10...1.100 mbar

Pulse voltage 0...10 \%
Pulse current 0...60.000 A
Pulse time 1...1000 ms
Pause time 0...1000 ms

Abbildung 9: Das FAST Produktionssystem

Abbildung 10 zeigt eine Semi-Kontinuierliche Produktionsanlage vom Typ
HPD250C wie sie heute bereits mehrfach in der Industrie unter anderem fiir die
wirtschaftliche Herstellung von Sputter Targets eingesetzt wird.

Abbildung 10: FAST (SPS)-Produktionsanlage: HP D 250/C, Semi-Kontinuierlicher Betrieb

4 Einfluss der Temperaturmessung

Wie bei allen thermischen Konsolidierungsverfahren kommt der Temperaturmes-
sung hochste Bedeutung zu. Aufgrund der auBlergewohnlich schnellen FAST-
Prozessabldufe sind altbewdhrte Temperaturmessverfahren héufig nicht mehr



einsetzbar. So musste teilweise sogar auf vergleichende Messungen (Energieein-
trag) zurlickgegriffen werden - bei sehr hohen Prozessgeschwindigkeiten letztlich
die einzig praktikable Losung. Entscheidend fiir die Qualitit der Temperaturmes-
sung ist die Positionierung der Messstellen, um aussagekréftige Temperatur-
messwerte ,,physikalisch sauber* und korrelierbar zu erfassen.

Beim klassischen Heifpressverfahren ergibt sich wahrend des Prozesslaufes un-
ter Einbringung der Joule’schen Wérme von aulen (durch Induktions- oder Wi-
derstandsheizung) insbesondere bei groBvolumigen Bauteilen ein erheblicher
Temperaturgradient (rdumlicher Temperaturunterschied) zwischen den Randpar-
tien und dem Kern des Presslings. Bedingt durch diese Tatsache hat die Herstel-
lung groBvolumiger Bauteile mittel HeiBBpresstechnik Grenzen in punkto Bauteil-
homogenitit und Werkstoffeigenschaften. Zudem bendtigt ein HeiBpresszyklus
vergleichsweise viel Zeit, da mit der eigentlichen Druckaufbringung erst nach
angemessener Temperaturausgleichszeit sinnvoll begonnen werden kann.

Diese beiden Schwachpunkte der HeiBlpresstechnik, Bauteilinhomogenitit und
lange Zyklenzeiten, konnen mithilfe des SPS/FAST-Verfahren umgangen wer-
den. Hier kann die Kraftaufbringung sowohl einstufig (volle Presskraft von An-
beginn an) oder auch mehrstufig erfolgen, wobei bei optimaler Prozess- und
Werkzeuggestaltung ersteres zu bevorzugen ist (Abbildung 11).

Fiir die zwangsldufig hohen Aufheizgeschwindigkeiten, die zur Erreichung der
anvisierten Werkstoffeigensschaften bei gleichzeitiger Zyklenzeitverkiirzung er-
forderlich sind, ist, wie erwihnt, eine optimale Temperaturmessung extrem be-
deutsam. So wurde, abgeleitet von eigenen erfolgreichen HeiBpresskonzepten,
ein Messkonzept entwickelt, welches die Messung der Temperatur direkt am zu
verdichtenden Werkstiick ermoglicht. Fiir die schnelle SPS-Technik ist dies der
einzig obligate Weg.
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Abbildung 11: Temperaturhomogenitdt: Heifipressen und FAST bm Vergleich



Abbildung 12 zeigt den Einfluss der Messstelle auf die ,,Qualitdt™ der Tempera-
turmessung. Bei Einsatz eines relativ kleinen Presswerkzeugs und bei einer Ar-
beitstemperatur von 1500 °C fiihrt die Messung im AuBenbereich des Werkzeu-
ges - wie auch bei der Heillpresstechnik iiblich - im Vergleich zur Messung di-
rekt am Werkstlick - wie bei der FAST-Technik - zu beachtlichen Temperatur-
messdifferenzen von mehr als 200 °C. Dies hitte naturgemif Auswirkungen auf
die Temperaturregelung wihrend des Prozesses und die Prozessinterpretation.
Wie ebenfalls aus Abbildung 12 ersichtlich, sind heute, dank moderner Tempe-
raturregelsysteme (Thermoelement und/oder Pyrometer), Temperatureinstellun-

gen mit sehr geringen Abweichungen am Werkzeug bzw. am Werkstiick mog-
lich.
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Abbildung 12: Werkzeug- und Werkstiick-Temperatur: AT

Ein wesentliches Potential der schnellen SPS-Technik besteht in der Moglichkeit,
sehr feine, dichte Gefiige erzeugen zu konnen bzw. die Struktur der Ausgangs-
pulver im fertigen Pressling nahezu erhalten zu kdnnen. Der Grund hierfiir liegt
in den kurzen Zyklenzeiten. Unnétig zu erwdhnen, dass hierfiir eine exakte Tem-
peraturmessung und folglich eine ausgefeilte Regelungstechnik unerldsslich ist.
Dies sei am Beispiel eines Submikron-Siliziumnitridpulvers (Y AG) veranschau-
licht (Abbildung 13).
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direkt) und heifsgepresst (Temperaturregelung am Werkzeug)

Zur Verifizierung der oben genannten Ergebnisse wurde ein weiterer Versuch
durchgefiihrt, in einer sehr schnellen Heillpressanlage mit relativ kleinformatigen
Probeteilen aus Siliziumnitrid. Neben der visuellen Beurteilung des Gefiiges ist
auch die Messung des o-/B-Phasenbestandes des resultierenden Presslings sehr
aussagekréftig (Abbildung 14). Das Verhiltnis von a-SizNy zu -Si3Ny erlaubt
deutliche Riickschliisse auf die reale Arbeitstemperatur am Werkstiick: Tempera-
turdifferenzen von mehr als 200°C sind wahrscheinlich.
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Abbildung 74: Standard-Siliziumnitrid (E10): SPS-gesintert und heifsgepresst
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Abbildung 15: Vickershdrte im Vergleich zur Temperaturmessstelle

Auch die Hartemessung der resultierenden Bauteile unterstiitzt diese Vermutung
(Abbildung 15). Eine schnelle Prozessfiihrung unter Einbezichung der effektiven
Arbeitstemperatur am Werkzeug fiihrt bei der SPS-Technologie zudem zu deut-
lich besseren Hartewerten, und dies bei signifikant niedrigeren Sintertemperatu-
ren. Bedeutsam sind auch hier wieder die sehr dhnlichen Erscheinungsformen der
SPS- und der schnellen HeiBpresstechnologie. Fiir die Weiterentwicklung des
FAST-Konzepts bedeutet die Kenntnis der effektiven Temperatur am Werkstiick
eine wichtige Voraussetzung zur richtigen Interpretation der Versuchsergebnisse
und somit deren Ubertragung in die Praxis.

Ahnliche Versuche, die das oben Genannte bestiitigen, wurden am Fraunhofer
IKTS in Dresden durchgefiihrt. Gemessen wurde hierbei der Einfluss der Tempe-
raturdifferenz zwischen Werkstlick- und Werkzeugtemperatur auf Werkstoffge-
flige und -hérte liber das Gleitverschleilverhalten (Abbildung 16).
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Hier wird bereits der Vorteil der SPS-Technik hinsichtlich der Gefiigeausbildung
gegeniiber kommerziellen gasdruckgesinterten Werkstoffen deutlich. Auch das
darin steckende Potential. Alle Versuche wurden in relativ kleinen Werkzeugen
mit Durchmessern von etwa 50 mm durchgefiihrt (Abbildung 16). Im Folgenden
wird auf die Temperaturhomogenitét im Pressling eingegangen.

5 Werkzeug/Werkstoff-Wechselwirkungen

Die bei kleinen Bauteilen noch relativ unkritische Temperaturverteilung - im
Werkstiick bzw. Werkzeug - wird bei grofleren Bauteilen zum entscheidenden
Kriterium. Bereits erste Versuche mit iiberschldgig berechneten Werkzeugen auf
Graphitbasis brachten das Problem der unzureichenden Temperaturhomogenitit
im Pressling zu Tage. Besonders deutlich féllt der Temperatureinfluss auf die
thermischen und elektrischen Eigenschaften des zu verdichtenden Werkstoftes
auf. Diesem FEinfluss wurde in der Folge grole Aufmerksamkeit gewidmet, im
speziellen der Werkstoffveranderungen wihrend des Verdichtungsvorganges.
Dies war sehr zeitaufwendig und erforderte die Entwicklung neuer Messmetho-
den. Ausgehend von der Packungsdichte im vorverdichteten Zustand verdndern
sich diese Eigenschaften in mehreren 10-er Potenzen wihrend des Verdichtungs-
vorganges, sowohl bestimmt durch die einwirkende Temperatur und den Press-
druck als auch durch die daraus resultierende Dichte und den Gefligezustand.
Demnach sind fiir ,,neue Werkstoffe* jeweils entsprechende Basistests notwen-
dig, um die relevanten Eigenschaften, zumindest im groben Umfang zu ermitteln
und somit theoretische Berechnungen tiber den Ablauf des SPS-Prozesses zu er-
moglichen.

Die mittlerweile zur Verfiigung stehenden theoretischen Arbeiten in Verbindung
mit den vorhandenen neuen Messmethoden und die Anwendung der Finite Ele-
ment-Simulation (Abbildung 17) stellen eine wichtige Basis zur Auslegung des
Systems Bauteilwerkstoff/Werkzeugwerkstoff dar. Die Spezifikation von Werk-



zeuggeometrie und -material, insbesondere der Pressstempel und des Anlagen-
stempels, sind hier von entscheidender Bedeutung. Die bisherigen Arbeiten be-
ziehen sich auf Situationen, bei denen das gefiillte Werkzeug vor dem Prozess in
die Anlage eingebracht und nach dem Prozess wieder entfernt wird. Zurzeit an-
laufenden Arbeiten dienen dem Zweck, fest montierte FAST-Werkzeuge hin-
sichtlich der thermischen und elektrischen Eigenschaften so zu optimieren, dass
im wiederkehrenden Prozess ein stabiler Betriebszustand erreicht wird, der zu
homogenen Presslingen fiihrt und zugleich die FAST-Anlage im Dauerbetrieb
nicht iiberlastet.
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Abbildung 17: FEM-Simulation der Aufheizphase

Aus der gro3en Palette der Werkstoffe, die liber das FAST-Verfahren verdichtet
werden konnen ergibt sich in Verbindung mit den verschiedenen vorstellbaren
Werkzeugmaterialien ein auBlerordentlich breites Spektrum. Entsprechend grof3
ist die Anlegung der elektrischen Eigenschaften dieser Werkstoffe. Zur Verdeut-
lichung dieses Sachverhalts werden in Abbildung 18 die elektrischen Leitfahig-
keitswerte einer kleinen Auswahl wesentlicher Werkstoffe aufgezeigt (be1 Raum-
temperatur).
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Abbildung 18: Elektrische Leitfahigkeit verschiedener Werkstoffe (bei RT)

Fiir praxisnahe, exakte Berechnungen sind naturgemiB nicht die Werte bei
Raumtemperatur, sondern die bei den wihrend des Verdichtungsvorganges vor-
herrschenden Temperaturen relevant. Abbildung 19 veranschaulicht die die
Temperaturabhéngigkeit der elektrischen Widerstandswerte am Beispiel eines
Kupfer-Chrom-Werkstoffes, der sich zurzeit in der Entwicklung befindet fiir den
Einsatz als Kontaktwerkstoff. Die Werte wurden eigens wihrend eines FAST-
Prozesses in einer HPD-Anlage ermittelt.

Am Rande sei erwihnt, dass auch die Dichte des Probenmaterials einen Einfluss
auf dessen elektrische Leitfahigkeit hat.

Der Einsatz von Graphitwerkstoffen fiir die Werkzeugauslegung ist eine logische
und von Prinzip her richtige Schlussfolgerung. Dennoch ist Graphit nur als Aus-
gangsbasis fiir weitere Entwicklungen zu sehen, denn einige Eigenschaften des
Graphit, wie beispielsweise sein Kriechverhalten, Ubergangswiderstinde und vor
allen Dingen das Verschleilverhalten, lassen die Suche nach besser geeigneten
Werkstoffen, die einen reproduzierbaren Dauerbetrieb des FAST-Verfahrens si-
cherstellen, angeraten sein.
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Abbildung 19: Probenwiderstand Cu25Cr = f{T)

Die Stromdichte innerhalb des Pressstempels und des Presswerkzeuges stellt in
einem begrenzten Bereich auch einen MaBstab fiir die graduelle Erwdrmung von
Werkzeug und zu verdichtendem Material dar (Darstellung des Stromverlaufs:
Abbildung 20). Dauerhaft stabile Betriebszustinde konnen durch den Einsatz
von elektrisch isolierenden PressauBBenménteln erreicht werden. Auf diese Weise
erhdlt man reproduzierbare Prozessergebnisse, jedoch zwangsldufig auch einen
starken Einfluss auf die Stromdichteverteilung innerhalb der Pressstempel, was
zwingend in die Werkzeugberechnungen einflieBen muss. Bei groBformatigen
Bauteilen wird mit beiden Varianten, also dem elektrisch leitenden und dem
nicht leitenden Werkzeugmantel gearbeitet. Nach aktuellem Entwicklungsstand
werden dem nicht-leitenden Werkzeugmantel grofere Erfolgschancen fiir den
Dauerbetrieb eingerdumt. Zu beachten sind auch die sehr hohen Stromdichten,
die bei ungenauer Anpassung des Werkzeugs, z.B. durch falsche oder ungenaue
Toleranzangaben, zu fehlerhaften respektive stark inhomogenen Resultaten fiih-
ren kann. Dies sowohl im Niedrigtemperaturbereich bis 500 °C (z.B. Aluminium)
als auch im Hochtemperaturbereich bis 2200 °C (z.B. Wolframcarbid).

Die starke Abhéngigkeit des Prozessergebnisses von den elektrischen Eigen-
schaften des Presswerkzeugs und des Presslings bedingt die notwendigerweise
hohe Abstimmungsgenauigkeit der Prozessparameter. Generell wird das Arbeits-
feld der FAST-Anlagen hinsichtlich maximaler Spannung und maximaler Strom-
starke begrenzt durch die erreichbaren und letztlich in das Werkstiick iibertragba-
ren Leistungswerte. Infolgedessen haben die elektrischen Eigenschaften von
Werkzeug und Pressling einen wichtigen Einfluss auf die Dauer des Gesamtpro-
ZesSes.
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Abbildung 20: Stromverlauf im Presswerkzeug

Der elektrische Widerstand der Pressstempel und des zu verdichtenden Werkstof-
fes wiederum beeinflussen die geometrische Auslegung und die Moglichkeiten
einen optimalen Anlagenbetrieb sicherzustellen. In Abbildung 21 ist der Werk-
zeugwiderstand in Abhédngigkeit von der Anlagenleistung dargestellt. Der rot-
schraffierte Bereich kennzeichnet den begrenzten Arbeitsbereich, in dem ideale
Prozessergebnisse erzielt werden. Uberschreitung fiithrt zu extrem hohem Ener-
gieverlust tiber die Pressstempel; bei Unterschreitung ist die Energieaufnahme zu
gering, was zu inakzeptabel langen Prozesszeiten fiihrt.

Die ,,Feineinstellung® dieses optimalen Arbeitsbereiches erfolgt iiber die Werk-
zeug- und Werkstoffeigenschaften. Grundsétzlich werden vor der Werkzeugkon-
struktion entsprechende Berechnungen durchgefiihrt, ggf. zusétzliche Messungen
zur Eingrenzung bekannter Erfahrungswerte.
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Abbildung 21: Einfluss der elektrischen Leitfihigkeit (Beispiel)

Die produzierende Industrie, fordert zunehmend Bauteile mit speziellen Eigen-
schaften, z.B. nanostrukturierte Geflige, extreme Feinkornigkeit oder duBlerste
Bauteilhomogenitit bei gleichzeitig hoher Dichte. Extreme Bauteileigenschaften
stellen naturgemall extreme Anforderungen an die Betriebsparameter, die Werk-
zeugauslegung und die Werkstoffpréparation.

Erste Versuche mit Presslingen (@ 200 mm) aus feinstem Wolframcarbid (ko-
baltfrei) ergaben trotz Erreichung hoher absoluter Dichtewerte (>99% theoreti-
sche Dichte) ausgeprégte - und folglich fiir die beabsichtigte Anwendung untole-
rierbare - Schwankungen in der Dichteverteilung. Weitere Optimierungsarbeiten
hinsichtlich Werkzeugauslegung und Prozesstechnik wurden daher als notwendig
befunden, mit dem klaren Ziel, die bestmogliche Bauteilhomogenitét zu realisie-
ren. Dies wurde im Wesentlichen iiber die Werkzeugauslegung ereicht. Heute ist
es moglich, mit groBen Werkzeugen (z.B. @ 300 mm) eine gute Temperaturho-
mogenitit (Abweichungen kleiner 20 °C) bei gleichzeitig geringer Dichte- (<
0,5%) und Hérteabweichung (< 10 %) zu erreichen (Abbildung 22, 23).

Es sei noch einmal ausdriicklich darauf hingewiesen, dass jeder Bauteilwerkstoff
die Ausarbeitung eines eigenen Werkzeugkonzepts bedingt. Selbst geringfiigige
Schwankungen der Rohstoffeigenschaften, die bei Einsatz anderer Fertigungs-
techniken durchaus tolerierbar wiren, konnen beim SPS/FAST-Verfahren signi-
fikante Verdnderungen des Werkzeugkonzeptes erforderlich machen.



AN FEB 1 2006

16:08:39
NODAL SOLUTION

STEDP=3

SUB =12 T =2000°C
TIME=600

TEMP (AVG) AT = 65 K

RSYS=0

PowerGraphics Q - 200 mm
EFACET=1

AVRES=Mat

SMN =53.75

SMX =2212

TEMP=602.414

Zv =1
*DIST=143.611
XF =70.25
YF =117.5

293.606
533.461
773.317
1013
1253
1493
1733
1973
2212

RE00ROTEN

TEMP=2212

TEMP=2147
HPD250 G7-0-7 Mo5/CFC10/Gra40/Gra50/GraB80/Cé0 60kA/86s 25,7kA (+BN+CFC)

Abbildung 22: Finite Element Simulation (AT-Minimierung)
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Abbildung 23: Temperaturverteilung in einem Werkzeug @ 200 mm, 2100 °C, 100 K/min

Ein GroBteil der keramischen Werkstoffe besitzt eine relativ geringe elektrische
Leitfdhigkeit, die nochmals durch die Porositit im Anfangsbereich der Verdich-
tung reduziert wird. Das hat zur Folge, dass der iiberwiegende Teil des elektri-
schen Stromes nicht durch den Werkstoff sondern durch das leitfdhige Press-
werkzeug flieB3t. In Abbildung 24 sind die berechneten Anteile des Stroms durch
den Werkstoff im Vergleich zum Gesamtstrom dargestellt. Diese Berechnung
beriicksichtigt noch nicht den Einfluss der Porositét.
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Abbildung 24: Berechnete Anteile des Stroms durch den Werkstoff im Vergleich zum Gesamtstrom fiir ver-

schiedene keramische Werkstoffe (Werkzeug aus Graphit) [9]

Mit Ausnahme der Hartmetalle, Ubergangsmetallcarbide und vieler Boride ist
der direkte Stromdurchgang durch den Werkstoff gering. Das hat zwei Konse-
quenzen: fiir diese Werkstoffe wird es insbesondere bei schnellen Aufheizraten
und groBen Dimensionen der Probe zu thermischen Gradienten im Werkstoff
kommen und zweitens sind die eigentlichen SPS-Effekte kaum zu erwarten. Ei-
gene Messungen an S13N4 - Werkstoffen, hat gezeigt, dass zumindest Dimensio-
nen bis 60 mm Durchmesser und Autheizgeschwindigkeiten bis 100 K/min zu
homogenen Werkstoffen fiihren [10].

Die in der Literatur berichtete Effekte der drastischen Reduzierung der Sinter-
temperatur sind kritisch zu hinterfragen. Sie sind zum Teil durch die Art der
Temperaturmessung bedingt. Als reale Effekte sind aber der Einflusses des Dru-
ckes auf die Verdichtung (Abbildung 25) (dhnlich dem HeiB3pressen) und das
Verhindern der Reduktion der Sinteraktivitit durch Oberflichendiffusion und
Kornwachstum in der Autheizphase zu nennen.
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Abbildung 25: Verdichtung von BN/TiB, Kompositen als Funktion des Druckes. Das Maximum der Verdich-
tungstemperatur wird deutlich durch den Druck reduziert

Dessen ungeachtet sehen wir in der Methode ein grof3es Potential fiir vielfaltige
Anwendungen auch bei keramischen Werkstoffen. Das sind insbesondere:

Werkstoffe, die auch zurzeit heiBgepresst werden (z.B. BN, TiB,/BN-Komposite,
SiC- whiskerverstiarktes Al,O;, B4C). Durch die erreichbaren kurzen Zyklenzei-
ten ergeben sich hier Mdoglichkeiten der endkonturnahen Fertigung und Einspa-
rungen bei der Finishbearbeitung. Erste Untersuchungen im IKTS haben gezeigt,
dass die homogene Verdichtung von BN/TiB,-Kompositen zumindest bis zu
Probendurchmessern von 80 mm mdoglich ist und auch nichtrotationssymetrische
Bauteile homogen verdichtet werden konnen.

Die kurzen Zyklenzeiten und der Pressdruck, welcher bis zu 100 MPa oder mehr
erreichen kann, erlaubt die Verdichtung von Nanomaterialien mit minimalem
Kornwachstum. Dies ermdoglicht die relative kostengiinstige Herstellung von Na-
nowerkstoffen und Bauteilen. Neben der Herstellung der Nanowerkstoffe kann
man die Methode nutzen um keramische Werkstoffe mit definierter Struktur tiber
Sinterschmieden (superplastische Formgebung) herzustellen [11,12,13].

Die kurzen Zyklenzeiten im Minutenbereich erlauben neue Werkstoffkonzepte
fiir verschiedenste Anwendungen in weiten Bereichen (z.B. Schneid- und Ver-
schleiBwerkstoffe, Biowerkstoffe, Multifunktionswerkstoffe). So gibt es erste
Arbeiten zum Verdichten von Diamant bzw. ¢cBN/WC/Co - Kompositen
[14,15,16], die mit konventionellen Methoden nicht herstellbar sind. Im Bereich
der Biowerkstoffe wurde z.B. von ZrO,-HAP Kompositwerkstoffen hoher Fes-
tigkeit berichtet [17]. Diese Komponenten sind mit den konventionellen Verfah-
ren nicht versinterbar.

Hochdichte Funktionswerkstoffe [18] bzw. auch transparente Keramiken sind mit
der Methode effektiv herstellbar.
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Die Methode erlaubt die Versinterbarkeit von strukturiert aufgebauten Bauteilen
wie z. B. Multilayersystemen oder auch Gliihkerzen fiir Dieselmotoren.

Das schnelle Aufheizen, welches das FAST - System ermdglicht, kann dariiber
hinaus zu speziellen Mikrostrukturen in Fliissigphasen - Sinterwerkstoffen fiih-
ren. Dies kann durch hohe Unter-/ bzw. Ubersittigungen der Schmelze bedingt
sein. Ob das die Ursache fiir die zum Teil in der Literatur gefundene schnelle
Phasenumwandlung und Kornwachstum beim Verdichten von Si;N4-Werkstoffen
oberhalb einer kritischen Temperatur, muss noch in weiteren Untersuchungen
gezeigt werden.

Die aufgezédhlten Moglichkeiten sollen hier nur anhand eines Beispieles illustriert
werden. Nanokristalline B- Si;N, -Werkstoffe zeigen ein um Faktor 3-5 reduzier-
tes VerschleiBverhalten gegeniiber herkommlichen Werkstoffen [19]. Die Her-
stellung dieser Werkstoffe basiert auf Pulvern, die ca. drei Mal teurer als konven-
tionelle Si3N, - Pulver sind. Bei niedrigen Temperaturen mit FAST verdichtete
Werkstoffe zeigen einen stabil einstellbaren Anteil an a-SizNy. Diese so mit Pro-
zesszeiten von wenigen Minuten hergestellten Werkstoffe zeigen beim oszillie-
renden Reibverschleil dhnliche VerschleiBwerte wie die Nanowerkstoffe (Ab-
bildung 26).
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Abbildung 26: Reibverschleify unter ungeschmierten Bedingungen von konventionellen (a) und nanokristalli-

nen (b) 3-Si;N,~ Werkstoffen und von Si;N, Keramiken (hoher Anteil an metastabilem a-Si;N,),
die mit SPS verdichtet wurden (c-d) [10]

6 Beispiele fr FAST-Aktivitaten

Zwei wesentliche Kernziele standen bei der Weiterentwicklung des FAST -
Anlagenkonzeptes im Mittelpunkt: Zum einen war ein verléssliches technisches
Instrumentarium zu konzipieren, mit dessen Hilfe die angestrebten Hochsttempe-
raturen ohne Systemiiberlastung erreicht werden kdnnen. Zum anderen sollten
die Sinterzyklenzeiten extrem verkiirzt werden, zum Teil bis auf wenige Sekun-
den.
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So wurden bereits in einem frithen Entwicklungsstadium erste Verdichtungsver-
suche durchgefiihrt. Untersucht wurde das Verdichtungsverhalten von Verbund-
werkstoffen, die erst bei Temperaturen tiber 2000 °C ein signifikantes Sinterver-
halten zeigen. Aufgrund ihrer besonderen Eigenschaften bergen Verbundwerk-
stoffe dieser Art ein gro3es Anwendungspotential, z.B. als Verschlei3schutz, fiir
ballistische Einsédtze und Hochsttemperaturanwendungen etc.

Als Beispiel sei hier ein Titandiborit-Silicumcarbid-Werkstoff genannt, der in
einem relativ kurzen Zyklus von 15 Minuten auf nahezu volle Dichte gebracht
werden konnte - ohne eine signifikante Zweitphase (Abbildung 27). Bei Beurtei-
lung des aufgezeichneten Prozessverlaufs fiel auf, dass die die Bereiche mit der
hochsten Verdichtungsaktivitdt - sprich Verdichtungsgeschwindigkeit - weit un-
terhalb der maximal angewandten Arbeitstemperatur lagen, gleichwohl das Er-
reichen dieser Temperaturwerte notwendig war, um die angestrebten hohen
Dichtewerte zu erreichen. Weitere SPS/FAST - Tests mit verschiedenen Boriden
und Carbiden zeigen sehr dhnliche Verliufe. Der nichste Schritt wird die Uber-
tragung der bei der Produktion kleiner Bauteilen gewonnenen Erkenntnisse auf
gro3formatigere Bauteile sein, unter Verwendung nanoskaliger Pulver.

Neben den klassischen metallischen und keramischen Werkstoffen gewinnen
Funktionskeramiken zunehmend an Bedeutung - fiir SPS/FAST ein noch weitge-
hend unerforschtes Gebiet hinsichtlich der Nutzung dieser Verfahrenstechnik zur
Erzielung spezifischer Werkstoffeigenschaften. Aktuelle Beispiele hierfiir sind
elektrooptische, piezoelektrische und magnetische Werkstoffe. Ausgedehnte For-
schungsarbeiten der letzten Jahre haben zu einer schier uniiberschaubaren Flut an
Veroffentlichungen auf dem Gebiet des Spark-Plasma-Sinterns gefiihrt, welche
das Potential dieser Technik erahnen léasst. In diesem Zusammenhang sei auf ak-
tuelle Studien der Fraunhofer IKTS und IFAM verwiesen.
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Abbildung 27: Friihes FAST-Experiment bei 2300 °C

Die Fortschritte der letzten Jahre auf dem Gebiet der thermoelektrischen Funkti-
onswerkstoffe haben die Hoffnung geweckt, mithilfe der FAST - Technologie
unter Verwendung nanoskaliger Ausgangswerkstoffe einen wesentlichen Schritt
zum Einsatz dieser Technologie in der praktischen Nutzung zu tun.

Nanotechnologische Ansdtze haben gerade bei Funktionswerkstoffen realisti-
sche Chancen, da sich hiermit wesentlich verbesserte Eigenschaften erreichen
lassen. Fiir thermoelektrische Materialien, welche direkt und reversibel Strom in
Temperaturdifferenzen umwandeln, wurden damit Giiteziffern erreicht, die wah-
rend der letzten fiinf Jahrzehnte kaum realisierbar schienen (Abbildung 28).
(wobei Z = S**o/A mit S = Seebeck Koeffizient [uV/K], ¢ = elektrische Leitfi-
higkeit [QQcm], A = thermische Leitfahigkeit [W/mK] und T = absolute Tempera-
tur [K]) kann als MaBstab fiir die Qualitdt und Leistungsfahigkeit eines thermo-
elektrischen Werkstoffs herangezogen werden. Stoffe mit ZT > 1 werden meist
als High - ZT Materialien bezeichnet. Diese hocheffizienten Materialien sind als
mehrphasige Verbundwerkstoffe mit Ausscheidungen im Sub - Mikrometer-
bzw. Nanometer - Malstab (Nanokomposite) aufgebaut. Fiir die 6konomische
Herstellung von massiven Bauteilen sind allerdings die vielfach verwendeten
Diinnschichttechniken aufgrund der niedrigen Abscheidegeschwindigkeit unge-
eignet; andere Methoden erlauben meist nur die Herstellung von ,,akademischen*
Probenvolumina. Diese Limitierung wird klar, wenn man sich vor Augen fiihrt,
dass Standard - Abmessungen bei Peltier - Elementen (zum Heizen und Kiihlen)
und bei Thermogeneratoren (zur Stromgewinnung z. B. aus Abwirme) Material-
starken von 0.5 bis 2 mm aufweisen (Abbildung 29). Mit Hilfe der Schmelzme-
tallurgie konnen zwar grofe Mengen an hochqualitativen thermoelektrischen
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Werkstoffen hergestellt werden, welche aber auf Grund Ihrer mechanischen Ei-
genschaften (sehr sprode, Risse durch hohe Abkiihlraten etc.) kaum direkt wei-
terverarbeitet werden konnen. Daneben sind die heute iiblichen thermoelektri-
schen Werkstoffe auf Basis von Bi,Te; (Mischkristalle) mit groBen ,,einkristalli-
nen“ Doménen und starker Texturierung zu nennen. Aufgrund der groBBen Ani-
sotropie der physikalischen Eigenschaften in der Struktur kann so die Effektivitat
erhoht werden, andererseits sinkt die mechanische Belastbarkeit durch die leichte
Spaltbarkeit einzelner Ebenen des Kristallgitters. Durch eine schonende Zerklei-
nerungstechnik und nachfolgende Kompaktierung der nanostrukturierten Pulver
mit Hilfe des SPS Verfahrens lassen sich massive Halbzeuge herstellen, welche
fiir die Weiterverarbeitung zu Modulen geeignet sind (Abbildung 30). Durch die
Kurzzeitsinterung kommt es zu keinem oder nur zu geringfiigigem Kornwachs-
tum, so dass die bei der Kristallisation eingestellte Nanostrukturierung erhalten
bleibt. Daneben werden die Qualitatsverluste durch den Verlust der Texturierung
durch gute Korn-Korn-Kontakte (gute elektrische Leitfdhigkeit aufgrund der
Oberflachenreinigung des aktivierenden SPS Verfahrens) und vielen Korngren-
zen (verschlechterte Warmeleitfahigkeit) kompensiert.
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Abbildung 28: Ab 1995 Einfluss neuer nanoskaliger ~ Abbildung 29: Peltierelement mit 254 Thermopaa-

Werkstoffe [20] ren aus n- und p-leitendem thermo-
elektrischen Werkstoff auf der Basis
von Bi,Te;. [20]

26



SPS - gesintert polykristallin

N
o

A
[o¢]

Mittelwert Ausgangsmaterial / ®

-
n

Powerfaktor; pW/cmK?
>

N\

10 //
8
240 260 280 300 320 340 360
SPS - Sintertemperatur; °C
Abbildung 30: Thermoelektrischer Powerfaktor (S*[Jvon SPS gesintertem, polykristallinem Bi,Tes im Ver-

gleich mit dem einkristallinen Ausgangsmaterial [20]

Verbundwerkstoffe auf der Basis von Titan bzw. Titanlegierungen sind inte-
ressante Konstruktionswerkstoffe fiir Leichtbauanwendungen. Da die Titanlegie-
rungen herausragende spezifische Festigkeiten, hohe Duktilititen, Zahigkeiten,
Korrosions- und Kriechbestindigkeiten aufweisen, bieten sie sich als Matrix fiir
Verbundwerkstoffe mit Einsatztemperaturen von mehr als 500°C an. Am be-
kanntesten sind heute langfaserverstirkte Ti-Basis Werkstoffe. Partikelverstér-
kungen bieten die Vorteile einer vergleichsweise giinstigen, pulvermetallurgi-
schen Herstellung und der isotropen Eigenschaften. Daneben lassen sich diese
Materialien nach dem Sintervorgang leichter durch z. B. Schmieden weiter bear-
beiten. In der Literatur wurden in den letzten Jahren viele Ergebnisse iiber den
Einsatz von verschiedenen Verstirkungspartikeln publiziert. Beispiele sind z.B.
die Verwendung TiB, TiC, Seltenerdmetalloxide oder Siliziumcarbid. Die Einla-
gerung von SiC in die Titan-Matrix ist sehr interessant, da die niedrige Dichte
des Werkstoffs nochmals reduziert werden kann. Allerdings reagiert SiC bei ho-
hen Temperaturen mit der Matrix, was zur Bildung von sproden intermetalli-
schen Phasen (Siliziden) und zu deutlicher Verminderung der Eigenschaften der
Verbundwerkstoffe fiihrt. Fiir die Einlagerung von SiC-Fasern wurden erfolg-
reich Beschichtungen entwickelt, welche den Kontakt zwischen SiC und Ti wih-
rend der Herstellung verhindern. Derartige Diffusionsbarrieren sind fiir Partikel <
50 um kaum reproduzierbar und effizient herstellbar. Deshalb sind Konsolidie-
rungsverfahren die Druck zusammen mit niedrigen Temperaturen oder kurzen
Sinterzeiten zur Kompaktierung zulassen, erforderlich.
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Fiir die Herstellung von partikelverstirkten Titan-Basiswerkstoffen wurden
kommerziell erhiltliches TiAlI6V4- (< 100 um) und SiC-Pulver (F400) verwen-
det. Die Pulvermischungen wurden im Verhiltnis TiAlI6V4/15 Vol% SiC in ei-
nem Turbular-Mischer vorbereitet. Diese Mischungen wurden ohne weitere Vor-
behandlung in die Graphit-Presswerkzeuge (Qippen = 100 mm und 200 mm, 30
MPa) des SPS-Systems gefiillt und im Vakuum kontinuierlich mit 100°C/min auf
Sintertemperaturen zwischen 700°C und 1100°C aufgeheizt. Nach Erreichen der
Maximaltemperatur kiihlten Presswerkzeug und Sintergut in Ar-Atmosphére frei
ab.

Detailliertere Untersuchungen anderer Autoren, welche sich intensiv mit der
Ausbildung von Reaktionsschichten im Ti/SiC System beim konventionellen
HeiBBpressen beschéftigt haben, zeigen, dass Haltezeiten von 30 min und Sinter-
temperaturen von mehr als 850°C notwendig sind, um Sinterkdrper mit einer
Restporositit von < 10 % zu erhalten (Abbildung 31). Bei Sintertemperaturen >
900°C sind erste Reaktionszonen zwischen SiC-Partikeln und der Titan-Matrix
nachweisbar. Beim Kurzeitsintern nach dem SPS-Verfahren liegen, bei gleicher
Sintertemperatur (keine Haltezeit), die Sinterdichten oberhalb derer, welche beim
konventionellen Heipressen (Haltezeit 30 min) erreicht werden konnen. Dies
kann einerseits durch die sinteraktivierende Wirkung des SPS-Effektes bedingt
sein, andererseits an den bekannten Unterschieden zwischen der gemessenen und
der realen Temperatur des Sintergutes liegen.

Die maximale Sinterdichte von ca. 95 % theoretischer Dichte wird bei ca. 850°C
erreicht; eine weitere Steigerung ist kaum erreichbar. Durch die gute elektrische
Leitfahigkeit des metallischen Titanpulver in der Pulvermischung, ist der ohm-
sche Widerstand geringer als der des Presswerkzeuges. Es fliefit ein Grof3teil des
gepulsten Stromes, welcher die direkte Heizung durch Joule’sche Warme be-
wirkt, durch das Sintergut. Im Vergleich mit der Pressmatrize bzw. mit den
Presstempeln ist die Temperatur des Sinterkorpers deshalb hoher. Dadurch ent-
steht ein Temperaturgradient von der Mitte des zylindrischen Sinterkorpers nach
auBBen. In Folge dessen lésst sich auch, speziell bei sehr temperatursensiblen Sys-
temen wie Ti/SiC in der Mitte eine hohere Dichte nachweisen als in den randna-
hen Bereichen. Dies wird deutlich wenn man den Verlauf der Dichte iiber den
Radius der Sinterkorper bestimmt (Abbildung 32). Aufgrund der Untersuchun-
gen, welche den Reaktionsbeginn der SiC-Partikel mit der Ti-Matrix in Abhan-
gigkeit von Sintertemperatur und -zeit verdeutlichen, ldsst sich zeigen, dass wéh-
rend des Kurzzeitsinterns bei ungiinstiger Prozessfiihrung Temperaturdifferenzen
von 150 °C zwischen dem Inneren und dem Rand des Sinterkorpers auftreten
konnen. Durch den Einsatz von effizienten Isolierstoffen (Graphitfilz), welche
das Presswerkzeug (speziell die Matrize) bei hohen Temperaturen gegen grof3e
Verluste durch Wiarmestrahlung schiitzen, lassen sich die Inhomogenitdten weit-
gehend vermeiden. Hierdurch war es erstmals moglich groe Ti6Al4V/15 SiC
Sinterkorper ohne Restporositit herzustellen, auch wenn im Randbereich zurzeit
weiterer Optimierungsbedarf besteht. [21]
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Abbildung 32: Dichteverteilung in einer kurzzeitgesinterten Ti6AI4V/15 Vol% SiC Probe (200 mm, Tjer=

900°C) nach optimierter Prozessfiihrung. [21]

Ein hohes Potential wird der FAST-Technologie bei der Beeinflussung des Har-
te-/Zahigkeitsverhéltnisses von Wolframcarbid-Kobalt-Werkstoffen eingerdumt.
Verschiedene Forschungsarbeiten haben gezeigt, dass mithilfe der SPS/FAST-

Technologie bei gleichem Co-Gehalt eine hohere Bruchzéhigkeit erreicht werden
kann (Abbildung 33). [21]
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Abbildung 33: Hiirte und Bruchzdihigkeit von Abbildung 34: Mikrostruktur von binderfireiem
ultrafeinem WC-Co [21] ultrafeinem WC (SPS) [21]

Interessant ist hierbei vor allem, dass bei abnehmendem Co-Gehalt auch der Ein-
fluss der SPS - Technologie im Hinblick besserer Bruchzihigkeit abnimmt. Die
Einfliisse von Werkzeugeigenschaften (Schleifaufmass!) und Zyklenzeit auf das
Prozessergebnis setzten fiir diesen Anwendungsbereich jedoch bis dato noch
Grenzen.

Ein weiteres, viel versprechendes Anwendungsgebiet der SPS-Technologie ist
die Herstellung von Sputter Targets, die als Ausgangsmaterial fiir die unter-
schiedlichsten Beschichtungsverfahren, wie z.B. PVD-, Laser- oder lonenstrahl-
technik bendtigt werden. Targets aus Metallen/Metallcarbiden etc., aus kerami-
schen Materialien oder aus schmelztechnisch nicht herstellbaren Zusammenset-
zungen werden gewohnlich pulvermetallurgisch durch Pressen von Pulvern oder
Pulvermischungen und nachfolgendem Sintern oder durch HeiBBpressen herge-
stellt. Der Vorteil des FAST-Verfahrens zeigt sich in der ausgezeichneten Ho-
mogenitét der erreichten Targets bei sehr viel kiirzeren Prozesszeiten.

Die folgende Abbildung 35 zeigt den Prozessverlauf einer FAST-
Konsolidierung eines Co - freien Wolframcarbid - Werkstoffes fiir Sputter Tar-
gets mit einem Durchmesser von 200 mm. Unter optimierter Prozessfiihrung
wurden bei einer aktiven Sinterzeit von 40 Minuten eine Enddichte von >99%
der theoretischen Enddichte erreicht.

Weiteres Prozessoptimierungspotential besteht. So konnen, bei optimaler Werk-
zeugauslegung, zwei Presslinge in einem Zyklus gesintert werden. Durch Wei-
terentwicklung der Anlagentechnik (hohere Leistung) steht eine weitere Verkiir-
zung der Zyklenzeit im Raum.
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Sample: sputter target (disc dia. 200 x 13 mm)

Density: 15,51g/cm® (99,3% theo.)
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Abbildung 35: Werkstoff: WC (Co-frei), Abmessung: @ 200 x 13 mm, SPS-gesintert in der HPD 250

Die Leistungsfahigkeit der FAST-Technologie zeigt sich gegenwiértig in der er-
folgreichen Ubertragung bis dato gewonnener Erkenntnisse (Bauteildurchmesser
80 mm) auf groBvolumige Bauteile, beispielsweise aus Aluminiumlegierungen,
die nur iiber pulvermetallurgische Verfahren hergestellt werden kénnen - als

Ausgangsrohling fiir die Extrusions- oder die Schmiedeumformtechnik.

So konnte in auBlergewohnlich kurzer Zyklenzeit eine nahezu vollstdndige Ver-

dichtung der Presslinge erreicht werden (Abbildung 36). [22,23, 24]
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Dass derartige Werkstoffe auch in sehr kurzen Zyklen nahezu porenfrei herge-
stellt werden konnen - ohne den Schmelzpunkt des Materials zu iiberschreiten -
veranschaulichen die Gefligeabbildungen in Abbildung 37.

100 pm / 0BT T T

MMC — Al/B4C 20%

Abbildung 37: FAST-verdichtete Aluminiumwerkstoffe [25]

Wichtigstes Argument pro SPS/FAST, wie bereits mehrfach erwéhnt, ist die kur-
ze Zyklenzeit bei gleichzeitiger Erreichung optimaler Werkstoffeigenschaften.
Als Haupteinflusskriterium kristallisiert sich zunehmend der Energieeintrag in
den Pressling dar. Fiir die Anlagentechnik bedeutet das, dass vor allem die Ener-
gieversorgung noch flexibler und leistungsstirker werden muss.

Der aktuelle Stand zur Herstellung von Schmiederohlingen aus Aluminium-
Silizium-Legierungen (Dichte > 99%) ist eine Zyklenzeit unter 90 Sekunden,
unter Verwendung einer speziellen Technik zur ,,Energieportionierung® (Ener-

gieeintrag in den Pressling) bei exakter Erfassung der eingebrachten Energie
(Abbildung 38).
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Abbildung 38: Werkstoff: Al/Si-Legierung, Abmessung: @ 82 x 25 mm, SPS-gesintert in der HPD 250

Das neueste Forschungsprojekt im Hause FCT Systeme auf dem Gebiet des
Spark-Plasma-Sinterns heif3t ,,FAST?*“ mit dem Ziel noch kiirzerer Zyklenzeiten
(< 10 s) zu realisieren, in Anlehnung an die Trockenpresstechnik (TPA-FAST).
Auch hier spornen die erreichten Werkstoffeigenschaften, die gegossenen Bautei-
len weit iiberlegen sind, zur Ubertragung der Laborergebnisse in die Praxis an.

Als Beispiel fiir die Herstellung Verbund- respektive Mischkristallwerkstoffen
sei hier ein Titancarbonitrid/Aluminiumoxid genannt, wie es heute bei Schneid-
keramiken zu Bearbeitung von beispielsweise gehirtetem Stahl etabliert ist. Es
gelang mittels entsprechender Werkstoff- und Prozessoptimierung Bauteildichten
von > 99% zu realisieren, bei einer aktiven Zyklenzeit von weniger als drei Mi-
nuten. Weiterfithrende Untersuchungen zu diesen sehr Erfolg versprechenden
Arbeiten laufen, insbesondere im Hinblick auf den Einsatz noch feinerer Aus-
gangspulver (Abbildung 39).
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Abbildung 39: Werkstoff: Al,O3 (submikron) / TiC/N, Abmessung: @ 40 x 8 mm, SPS-gesintert in der HPD
250

Das Spektrum fiir weiterfithrende Versuche zur Verdichtung von metallischen
und nichtmetallischer Werkstoffen mittels FAST - Technik ist sehr breit ange-
legt. [26,27,28,29,30,31] Detaillierte Beschreibungen der einzelnen Moglichkei-
ten wiirden jedoch jeden vertretbaren Rahmen sprengen.

7 Ausblick

Die bisher erzielten Ergebnisse im Zusammenhang mit der FAST - Technologie
haben grofles Interesse zur Fortfiihrung dieser Arbeiten geweckt, sowohl was die
Grundlagenforschung hinsichtlich neuer Werkstoffe und Werkstoffeigenschaften
betrifft, als auch was die praktische Anwendung der Forschungsergebnisse anbe-
langt.
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Abbildung 40: Das ,, European Integrated Project on Nanotechnologies and Nanosciences *
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Anwendungen der FAST/SPS - Technik finden sich vorrangig in den Branchen
Elektrotechnik, Maschinenbau, Automotive und Medizintechnik.

Auf internationaler Ebene lauft gegenwirtig ein umfangreiches mehrjéhriges
F&E-Projekt an mit dem Titel ,,Nanoker* (Abbildung 40), in dessen Rahmen die
FAST-Technik eine wichtige Rolle spielt insbesondere im Zusammenhang mit
der Konsolidierung nanoskaliger Werkstoffe.

Deutsche F&E-Projekte, die die SPS-Technologie zur Fertigung von Nanomate-
rialien mit speziellen Eigenschaften zum Thema haben, sind in Abbildung 41
aufgefiihrt. Die Schwerpunkte sind Aluminumwerkstoffe, Komposite und Ver-
bundwerkstoffe, auch graduierte Werkstoffe.
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Abbildung 41: Deutsche F&E-Projekte mit FCT-Beteiligung

Zunehmend laufen Industriegeforderte Forschungsprojekte an mit klaren Ziel-
vorgaben zu den jeweilig anvisierten Werkstoffen und Bauteilen.

Neben den weiterhin wichtigen Grundsatzarbeiten zur Werkstoffentwicklung
steht die Realisierung komplexerer Bauteilgeometrien im Fordergrund zukiinfti-
ger Uberlegungen. Bis dato wurden ausschlieBlich einfache Geometrien (Schei-
ben, Ringe, Zylinder u.d.) realisiert (Abbildung 42). Erste Arbeiten zur Herstel-
lung von eckigen (rechteckig, quadratisch) laufen. Die wichtige Aufgabe der
Umsetzung komplexerer Bauteile (endkonturnah = ,near net shape*) steht noch
an.
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Abbildung 42: Ausblicke unter geometrischen Aspekten

Da industrielle Anwender von FAST-Anlagen, vor allen Dingen kostenorientiert
arbeiten miissen, werden neben den verbesserten Werkstoffeigenschaften den
verkiirzten Zyklenzeiten grofBe Bedeutung beigemessen. Da bei der Massenpro-
duktion bzw. dem Masseneinsatz der betreffenden Bauteile auch entsprechende
Leistungswerte pro Zeiteinheit erforderlich sind, wird zurzeit die FAST-
Technologie auf die TPA-Basistechnik iibertragen. Dies ist einerseits der aus
technologischischer Sicht schwierigste Teil der Entwicklungsarbeiten bisher,
aber auch der zukunftsweisendste (Abbildung 43). Erste Erfolge konnten bereits
verbucht werden, jedoch wird noch mit einigen Jahren intensiver Entwicklungs-
arbeit gerechnet. Ein solches System, mit dessen Hilfe ein schnellerer Ubergang
von Niedrigtemperaturniveaus (500 °C) auf Temperaturen iiber 2200 °C bewerk-
stelligt werden soll, befindet sich im Aufbau. Hauptaugenmerk liegt bei der Re-
produzierbarkeit der Prozesse, beim Werkzeugverschleil (Standzeit) und dem
Bearbeitungsaufmass.
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Fallen Abdecken Pressen/Halten AusstofRRen

Beidseitiges Pressen mit ,FAST" Erwdrmung

Abbildung 43: Implementierung der FAST- in die TPA-Technik

Auch hier steht, aufgrund der geforderten mechanischen und elektrischen Eigen-
schaften des Presswerkzeugs, die Werkzeugoptimierung im Mittelpunkt des Inte-
resses, insbesondere im Hinblick auf die angestrebten hohen Temperaturen.

Im Endeffekt muss bei allen Uberlegungen, die dieses Verfahren verlangt, be-
riicksichtigt werden, dass Entwicklungserfolge nur dann zu erwarten sind, wenn
abgesehen von den bereits erkennbaren Moglichkeiten auch die Produktionskos-
ten gesenkt und/oder die Werkstoffeigenschaften signifikant verbessert werden
konnen.

Man darf gespannt sein auf die zukiinftigen praktischen Einsatzmoglichkeiten
dieses viel versprechenden Verfahrens.
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