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Abstract
Schelb, Bernhard

UBER EIN NEUES VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON FORMTEILEN MIT
KOMPLEXER GEOMETRIE UND GLEICHMASSIGER DICHTEVERTEILUNG AUS
SINTERWERKSTOFFEN UNTER VERWENDUNG VON VORFORMKORPERN

Es wird ein pulvermetallurgisches Formgebungsverfahren vorge-
stellt, welches die Herstellung von Formkdrpern komplexer Geo-
metrie gestattet, wie sie in der konventionellen PreBtechnik
nicht mdglich sind. Das Verfahren basiert auf der Verwendung
einer Kernformmaschine, die zur Herstellung von Vorformkdrpern
verwendet wird, welche in Prefirichtung an jedem Querschnitt

die fir das endgliltige Bauteil notwendige Pulvermenge aufweisen.
Zur Herstellung dieser Vorformkdrper wird billiges unreduziertes

Eisenpulver eingesetzt.

Der VorformkdOrper wird einer Reduktionsbehandlung unterzogen
und anschlieBend in einem einfachen PreBwerkzeug auf seine end-
gliltigen MaBe verdichtet. Im weiteren werden die verdichteten
Formkorper wie konventionelle PulverpreBlinge behandelt.

Es zeigt sich, daB die Dichtestreuungen in einem komplexen
Bauteil ohne besonderen Aufwand auf 20 % der bei konventionel-
ler PrefBBtechnik erhaltenen Dichteunterschiede eingeengt werden

konnen.

Die Verdichtbarkeit der Vorformkdrper und die physikalischen
Eigenschaften der fertig gesinterten Bauteile hdngen in hohem
MaBe von der Wahl der richtigen Reduktionsbedingungen ab. Bei
richtiger Flihrung des Reduktionsprogzesses sind die Werkstoff-
eigenschaften der fertigen Bauteile denen konventionall gefertig-
ter gleicher Werkstoffzusammensetzung gleichwertig und iibertref-

fen diese teilweise,.

Unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten ist das Verfahren geeignet,
bisher konventionell hergestellte Bauteile zu ersetzen, wenn durch
die Verwendung eines Vorformkdrpers spanende Endbearbeitung ein-

gespart werden kann.




Abstract

Schelb, Bernhard

A NEW METHOD TO PRODUCE STRUCTURAL PARTS OF COMPLEX GEOMETRY
AND UNIC DENSITY FROM SINTERED MATERIALS UNDER USE OF POWDER-
PREFORMS

A new P/M - process is introduced, which allows the production
of structural parts with complex geometry, as they are not
possible in conventional P/M - pressing - technic. The process
is based on the use of a core - moulding - machine, which is
used to produce powder - preforms. Each cross - section of
these preforms has the powder - filling, which is necessary
for the final part. For the production of these preforms a

cheap non -~ reduced, as - atomiged iron - powder is used.

The preform will be reduced and afterwards densified to its
final dimensions in a simple pressing - tool. The following
production - steps are equal to those of conventional P/M

technic.

It is shown that the density - distribution in a complex part
is much better than under use of conventional PM, especially
when very simple pressing - tools are used to densify the pre-

forms.

The choice of the correct reduction - conditions has a great
influence on the compressability of the preforms as well as %o
the physical properties of the pressed and sintered parts. If
the reduction - process is correctly controlled, the properties
of the final parts are equal or better than those of the same

material, made by conventional P/M - process.

Under the economic point of view, it is possible to produce
P/M - parts cheaper than conventionally, especially when
machining will be saved.
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1. Einleitung und Aufgabenstellung

Die Anwendung pulvermetallurgischer Techniken zur Herstel-
lung von Bauteilen hoher Formtreue und komplexer Geometrie
hat sich bei Stiickgewichten von einigen zehntel Gramm bis zu
etwa 5 kg und fir mittlere und hohe Stlickzahlen gegen konkur-

rierende Fertigungsverfahren durchgesetzt.

Vor allem die Energie- und Rohstoffeinsparungen, die sich ge-
geniiber den spanenden Fertigungsverfahren ergeben, filhren zu
einer wesentlichen Senkung der Herstellkosten und zu erheb-
lichen Einsparungen von Kapitalgiitern.

Die Entwicklung von entsprechenden Pressen und PreBwerkzeugen
versetzte die pulvermetallurgische Industrie Mitte der dreis-
siger Jahre in die Lage, Formteile fir den Einsatz im Maschi-
nenbau und in der Kraftfahrzeugindustrie zu fertigen (1,2).
Heute kann die Pulvermetallurgie in Formgenauigkeit und Preis
konkurrenzfdhige Mengenprodukte anbieten, die zum Teil auf-
grund ihrer Geometrie mit anderen Formgebungsverfahren nur

sehr aufwendig herstellbar sind.

Unter allen Mdglichkeiten der Formgebung von Metallpulvern
nimmt das konventionelle koaxiale PreBverfahren eine iliberra-
gende Stellung ein (3). Praktisch werden alle PM-Bauteile
mit Genauigkeitsforderungen an HuBere Konturen und Bohrungen

auf diesem Weg maBgenau und formtreu gefertigt.

Die Formgebung der Pulverformkdrper erfolgt in allseitig ge-
schlossenen Werkzeugen, die aus drei unabhidngig voneinander
beweglichen formgebenden Elementen bestehen - Matrize, Ober-
stempel und Unterstempel. Letzterer kann der besseren Stoff-

verteilung wegen aus mehreren Segmenten bestehen.

Obwohl in Jjlingster Zeit die Formgebungsmoglichkeiten durch
die Entwicklung von Eisenpulvern hodchster Kompressibilitdt,
und vor allem von Pressen mit verbesgserter Steuerungsméglich-
keit der Kinetik von PreBstempeln und Matrizen erheblich er-
weitert worden sind, so sind doch gerade der freien Wahl der

Bauteilgeometrie Grenzen gesetzt, die im folgenden kurz skiz-




ziert werden sollen.

Dem PulverpreBwerkzeug kommen bei der Herstellung von Bau-
teilen zwei wichtige Aufgaben zu, ndmlich erstens die Aufgabe
der richtigen Stoffverteilung vor der Verdichtung, um wegen
der Abhsngigkeit der physikalischen Werkstoffeigenschaften
von der Dichte einen in seiner Dichte mOglichst homogenen
FormkOrper herstellen zu konnen, und zweitens die Aufgabe

der Formgebung und Stoffverdichtung. Allein die Aufgabe der
richtigen Stoffverteilung entscheidet dariiber, welcher kon-
struktive Aufwand am PrefBwerkzeug zur Fertigung von Pulver-
preBkdrpern notwendig ist und welche Bewegungen am und im

Werkzeug steuerbar vorgesehen werden midssen,

Wird eine Pulversdule in einem allseits geschlossenen Werk-
zeug durch Eindringen des Oberstempels in die Matrize bela-
stet, so verhdlt sich das Pulver nicht wie eine Newton'sche
Flussigkeit oder eine Metallschmelze im DruckguBwerkzeug,
sondern der Druck wird vielmehr durch Reibung zwischen Pulver
und Matrizenwand und der Pulverteilchen untereinander mit zu-

nehmender Entfernung von der gepreBten FlH3che abgebaut.

Daraus ergibt sich, daB die Dichte des PulverprefkOrpers mit
zunehmender Entfernung vom PreBstempel abnimmt. Durch zwei-
seitige Verpressung mit gegenldufiger Bewegung von Oberstem-
pel und Unterstempel kann diesem Mangel entgegengewirkt wer-

den,

Die Reibung der Pulverteilchen untereinander fihrt auBerdem
auch dazu, daB beim Pressen mehrquerschnittiger Bauteile
kein ungehinderter Stofflbertritt zwischen den einzelnen

Querschnittsektionen stattfindet.

Damit ein PreBwerkzeug die Aufgabe der richtigen Stoffvertei-
lung in dem MaBe erfiillen kann, daB PreBkdrper mit vorgegebe-
ner Dichte gefertigt werden konnen, ist es erforderlich,
dessen Unterstempel, gegebenenfalls auch den Cberstempel,

in mehrere Segmente zu unterteilen, die einzeln angesteuert
werden konnen. Im allgemeinen muBl dabei zumindest der Unter-

stempel in genau so viele Segmente aufgeteilt werden




wie das zu pressende Bauteil Querschnittsverdnderungen auf-
weist (3). Die einzelnen Stempelsegmente sind gegeneinander
verschiebbar und werden zum Fiillen des PrefBlwerkzeuges iber
eine Traverse und einzelne Vorheber gegeneinander bewegt. Die
Fiillhohen in jedem Querschnitt des PreBwerkzeuges miissen da-
bei gegeniliber den entsprechenden MaBen des PreBlings tele-
skopartig so auseinandergezogen sein, daB der Quotient aus
der FUillhohe und der entsprechenden BautelilhOhe genau dem
Quotienten aus der Schiittdichte des verwendeten Pulvers und
der PreBdichte im Bauteil entspricht (Bild 1). Dieser "Fill-

faktor" bewegt sich bei Eisenpulvern um einen Wert von 2,5.

A B c D

Formling Erfordertiche Fillstellung Werkzeug  Pressendstellung
Pulver-, Saulen”
Fillfaktor =25

Bild 1: FUll- und .
PreBtechnik bei der & h
Herstellung von 21 e
mehrquerschnittigen %Ifgﬂ> & ,k
Sinterformteilen g

(I’laCh ZAPF) vorsg'ehobener

empel
PG

In Fullstellung ist das Stempelsegment unter dem niedrigeren
Fillraum um den Betrag der Differenz des PreBweges der beiden
Stempelsegmente vorgehoben. Wdhred des Verdichtungsvorganges
setzt das vorgehobene Stempelsegment auf der Werkzeuggrund-
platte auf und kann jetzt die notwendige Druckkraft auf das

Pulver ausiiben.

Den Aufbau einer Teilesystematik flir Sinterformteile, wie sie
von ZAPF und EUBA (3) vorgeschlagen wurde, zeigt Bild 2. Da-
bei sind die Formniveaus A - E fiir ein hypothetisches Bauteil
beliebig kombinierbar. Der Aufwand zur Herstellung eines Bau-
tells nimmt in den einzelnen Abschnitten von 1 nach 3 zu. Fur
den Aufbau der PreBwerkzeuge und die Anzahl der Stempelunter-
teilungen zur Erzielung einer ausreichend gleichmédBigen

Stoffverteilung ist das Formniveu B maBgebend.
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Formniveaus (nach ZAPF und EUBA)

Einquerschnittige Bauteile verlangen naturgemiB den einfach-
sten Werkzeugaufbau, bestehend aus drei formgebenden Haupt-
elementen, namlich Matrize, Unter- und Oberstempel und gege~-
benenfalls Dornen fiir Bohrungen. Konturen in den Stirnfl&chen

konnen bis zu Hohen von etwa 15 % der Gesamthohe des Bauteils

ohne Stempelunterteilungen mitgeprelt werden,

hen Anforderungen an eine gleichmZBige Dichteverteilung im

Bauteil gestellt werden (3).

Zweiquerschnittige Bauteile konnen in sogenannten Bundwerk-
zeugen gepreBt werden. Diese Werkzeuge sind dhnlich einfach
aufgebaut wie die Werkzeuge flr einquerschnittige Bauteile
(Bild 3). Wegen der unterschiedlichen Fiilldichten verschie-
dener Pulverchargen und den daraus resultierenden unter-
schiedlichen Fiillfaktoren verbietet der feste Fiillraum ober-
halb des Bundes den Einsatz solcher Werkzeuge flir Bauteile

mit eng tolerierten Dichteforderungen. Eine Anpassung an das

Fillvolumen des Pulvers ist nicht mdglich.

falls keine ho~-




Die Aufgabe der richtigen Stoffverteilung kann ein PreB-
werkzeug fir zweiquerschnittige Bauteile nur dann in vollem

MaBe erfiillen, wenn der Unterstempel geteilt ausgefihrt wird.

2

/

Oberstempel

~Bund

Unterstempel

77 N

Bild 3: Bundwerkzeug

Bei Bundmatrizen besteht weiter die Gefahr, daB der PreBling
durch Uberpressung im Bund beim Freilegen zerstort wird, da
die durch hohen PreBdruck verursachten groBen Querkrdfte auf
die Matrizenwand zu erheblicher Wandreibung fiihren, was Bie-
gekrafte und deshalb Risse im Bereich des Bundes zur Folge

haben kodnnen (4).

Fortschritte in der Werkzeugtechnologie haben dazu gefiihrt,
daB die fertigungstechnisch beherrschbaren Bauteilgeometrien

in den letzten Jahren immer komplexer wurden.

Besonders zu erwdhnen sind hier das Matrizenabzugsverfahren
(3, 5, 6) und das seit einigen Jahren erfolgreich angewandte

Zweifachmatrizenverfahren nach Olivetti (3,7).
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Allen koaxialen PrefBverfahren gemeinsam ist der verfahrensbe-
dingte Nachteil, daB Bauteile nur dann mit gleichm&aBiger
Dichteverteilung hergestellt werden konnen, wenn alle Pref3—
fldchen senkrecht zur Preflrichtung liegen. Sobald PreBflidchen
schrdg zur Prefirichtung liegen, mlssen Dichtegradienten im
Bauteil und gegebenenfalls vielfache Stempelunterteilungen in

Kauf genommen werden.

Es hat naturgemdB nicht an Versuchen gefehlt, die Modglichkei-
ten der pulvermetallurgischen Formgebung duch neue Verfahren
zu erweitern und der Pulvermetallurgie dadurch neue Press-
teil-Formen zuzufiihren (3). Es ist Gegenstand der vorlie-
genden Arbeit, ein Formgebungsverfahren zu entwickeln, das in
der Lage ist, pulvermetallurgische Genauteile mit homogener
oder gesteuerter Dichteverteilung zu fertigen, auch wenn am
Teil Fldchen vorhanden sind, die nicht senkrecht zur PrefB3-
richtung liegen oder gewdlbt sind.Die technologischen Grund-
lagen des neuen Formgebungsverfahrens werden dargestellt. An-
hand eines realen Bauteiles werden die Unterschiede in der
Dichteverteilung aufgezeigt, die sich zwischen dem Pressen
von losem Pulver und der Verdichtung von VorformkOrpern erge-
ben., Weiter wird der EinfluBl wichtiger Verfahrensparametef
auf die Werkstoffeigenschaften der fertigen Bauteile am Bei-

spiel des unlegierten Sintereisens untersucht.
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2. Das ZS-Verfahren, ein neues pulvermetallurgisches

Formgebungsverfahren

2.1 Uber die Vorteile von VorformkSrpern

Dem PreBwerkzeug kommen in der Pulvermetallurgie zwel ent-

scheidende Aufgaben zu, ndmlich:

- die Herstellung der richtigen Stoffverteilung
vor der Verdichtung, die dariber entscheidet,
ob der entformte Prelkorper riBfrei und mit
der gewollten Dichteverteilung gefertigt werden

kann.

- die Verdichtung selbst.

Der Aufgabe der richtigen Stoffverteilung im Pressling wird ein
einfaches PreBwerkzeug mit ungeteilten Stempeln nur in den
wenigsten Fdllen gerecht. Bei mehrquerschnittigen Bauteilen mit
Abstufungen an beiden Stirnseiten sind bereits grdBere Relativ-
bewegungen der Pulversdulen nach dem Einfahren des Oberstem-
pels, aber noch vor dem eigentlichen Verdichtungsvorgang not-

wendig, um die gewollte Stoffverteilung zu ermdglichen.

Bild 4 zeigt den Arbeitsablauf, der notwendig ist, um einen
PulverpreBkorper eines zweiseitig abgestuften, dreiquer-
schnittigen Bauteiles riBfrei und mit iiberall gleicher Dichte
herzustellen. Nach dem Fiillen des Werkzeuges (Bild 4 a) sen-
ken sich die beiden Unterstempelsegmente I und II, ohne Rela-
tivbewegungen auszufithren, etwas ab, um einen eventuellen
Pulververlust beim Eintauchen des Oberstempelsegmentes IV zu
vermeiden (Bild 4 b). Mit dem Auftreffen des Oberstempelseg-
mentes IV auf die Pulveroberfliche beginnt sich das Unter-
stempelsegment II mit der gleichen Geschwindigkeit abzusen-
ken, mit der das Oberstempelsegment IV in die Pulverschiittung
eindringt. Dabei werden die Pulvers#dulen zwischen den Stem-
pelsegmenten I und III und den Stempelsegmenten II und IV ge-
geneinander verschoben. Dieser Vorgang ist beendet, wenn das
Oberstempelsegment IIT auf der Pulverschittung auftrifft
(Bild 4 c¢).
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Bild 4: Erzielung der richtigen Stoffverteilung
bei zweiseitig abgestuftem dreiquerschnit-
tigem Bauteil

Beim anschlieBenden Verdichtungsvorgang miissen nun die ein-
zelnen Stempelsegmente so gesteuert werden, daB die Endstel-
lung von allen vier Stempelsegmenten gleichzeitig erreicht
wird (Bild 4 4).

Das geschieht so, daB durch die AbwiArtsbewegung des Unterkol-
bens der Presse den Vorhebern der Weg nach unten freigegeben
wird, Die Vorheber, Stifte aus gehdrtetem Baustahl, missen
die Gegenhaltekraft auf den Unterstempel so lange ibertragen,
bis der Unterstempel auf dem Schieber des Werkzeuges auf-
liegt (Bild 5). Diese Vorheber sind aufgrund der hohen Knick-

beanspruchung die gefdhrdetsten Teile eines Abziehwerkzeuges.
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Fullstellung Prefistellung A Abzugstellung
. I'"_E:_—h

N 6

Werkstuck
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Bild 5: Schieberwerkzeug, Funktion der Vorheber.
a)Flillstellung, b) PreBstellung, c) Abzug-
stellung

1 Matrizenplatte

@ 2 Grundplatte 7 Unterstempel vorgehoben

3 Saulenplatte 8 Vorheber

'@_ 9 Saule
&

4 Kopfplatte

5 Unterstempel fest 10 Dorn
6 Oberstempel 11 Matrize
B C

Dieses Verfahren ermdglicht eine exakte Stoffverteilung, so-
lange alle Stempelfldchen senkrecht zur PreBRBrichtung liegen.
Sobald eine oder mehrere Stempelflidchen in einem Winkel

# 90° zur PreBrichtung stehen, 148t sich eine so gleichmdBige
Dichte im PreBkdrper wie mit senkrecht zur PreBrichtung stehen-
den Stempelfldchen nicht mehr erzielen. Man ist daher bei einem
GroBteil von pulvermetallurgisch hergestellten Bauteilen geno-
tigt, Dichtegradienten in Kauf zu nehmen. Viele Bauteile mit
komplexen Geometrien kdnnen nur dann pulvermetallurgisch gefer-

tigt werden, wenn eine spanende Endbearbeitung vorgesehen wird.

Die vollkommene Trennung der Verfahrensschritte Stoffvertei-
lung und Stoffverdichtung bietet eine Moglichkeit, auch mehr-
fach abgestufte Bauteile und solche mit PreBflidchen, die
nicht senkrecht zur PreBrichtung stehen, mit iUberall gleicher
Dichte herzustellen. Anstelle des PulverpreBwerkzeuges werden
dann zwel getrennte, in ihrer Ausfihrung vollig unterschied-

liche Werkzeuge notwendig:
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-Ein Formwerkzeug zur Herstellung eines Vor-
formkdrpers, der die gewollte Stoffvertei-
lung aufweist. Das Formwerkzeug enthdlt keine
den Formvorgang beeinfluBenden teile. Nach
der Formgebung muBl sich das Formwerkzeug durch
entsprechende Tellungen zerlegen lassen, um

den Vorformkorper entnehmen zu konnen,

- Ein Nachverdichtungswerkzeug, welches ge-
geniiber konventionellen PreBwerkzeugen we-
gentlich einfacher gestaltet ist.Aufwendi-
ge Stempelunterteilungen und empfindliche
Vorhebungen, die sonst zum Erzielen der
richtigen Stoffverteilung notwendig sind,

kdnnen ganz oder teilweise entfallen.

In Bild 6 sind fir ein gedachtes Formteil die beiden Werkzeug-
prinzipien gegeniibergestellt. Die Herstellung im konventio-
nellen PM-Verfahren erfordert ein PreBwerkzeug mit vierfach
unterteiltem Unterstempel. Die unterschiedlichen Verdichtungs-
wege der einzelnen Stempelsegmente verlangen eine aufwendige
und komplizierte Pressensteuerung. Dagegen bietet die Verwen-
dung eines Vorformkorpers die Moglichkeit, fiir die Verdichtung
das denkbar einfachste PreBwerkzeug mit ungeteiltem Stempel
einzusetzen. Das fithrt zu erheblich billigeren und bruchsicher-
eren Verdichtungswerkzeugen und 13Bt gleichzeitig die Verwen-

dung einfacherer und billigerer Pressen zu.

Das durch Verwendung eines Vorformkorpers hergestellte Bauteil
unterscheidet sich von dem konventionell hergestellten durch
die Uber den gesamten Querschnitt homogene Dichte, sofern der
Vorformkdrper entsprechend gestaltet wurde. Der in Bild 6
gezeigte Vorformkdrper ist so beschaffen, daB sich im Fertig-
teil eine gleichm#dBige Dichte einstellt. wenn man einen Full-
faktor von 2,0 annimmt., Der Vorformkdrper ist also liber Jeder
Stelle des Unterstempels doppelt so hoch wie das verdichtete

Bauteil,




15

Ober-
stempel
Matrize
Unter-
geteilter stempel
Unterstempel
a) b)

Fertigteil

Bild 6: Ausfilhrunsbeispiel flr die Herstellung eines PrefBlings
a) fir konventionelles b) bei Verwendung ei-
Pulverpressen nes Vorformkdrpers
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Bild 7: Rechnerische Dichteverteilung bei konven-
tioneller Verdichtung von lose geschitte-
tem Pulver als Folge von Stempelprofilie-
rungen und Stempelunterteilungen
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Dagegen entsteht bei konventioneller Fertigung, bedingt durch
die profilierten Stempelsegmente, eine rechnerische Dichte-
verteilung, wie sie aus Bild 7 hervorgeht. Die erkennbaren

Dichtespringe entstehen durch die Stempelunterteilungen.

In der Praxis sind diese errechneten Dichteschwankungen aller-
dings nicht so gravierend, da sich Dichteunterschiede durch
Pulveriibertritte zwischen benachbarten Pulversdulen teilweise

ausgleichen.

Dieses Beispiel zeigt, daB der Ensatz von Vorformk&rpern fir
die pulvermetallurgische Bauteilefertigung folgende Vorteile

mit sich bringt:

Bessere Dichteverteilung. Bauteile mit profilierten
oder abgeschridgten Stirnflachen konnen mit gleich-

maBiger Dichte hergestellt werden.

Kostengiinstigere und betriebssicherere Verdichtungs-
werkzeuge. Stempelunterteilungen und Vorhebungen

konnen weitgehend entfallen.

Einfachere und billigere Pressen, da aufwendige
Steuerungsmoglichkeiten und Gegenhaltekradfte flr
die einzelnen Unterstempelsegmente und Vorhebungen

nicht notwendig sind.

Die Moglichkeit, Bauteile auf pulvermetllurgischem
Weg zu erzeugen, deren Herstellung bisher gar nicht

oder nur mit groBerem Schwiergkeitsgrad mdglich ist.
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2.2, Die Herstellung von Vorformkorpern

Die wichtigste Voraussetzung fur die Durchfiihrung eines Form-
gebungsprozesées, der unter Verwendung von Vorformkdrpern ab-
lduft, ist die Handhabbarkeit der Vorformkorper. Trotz der
geringen Dichte von weniger als 50 % der theoretischen Dichte
muB die Festigkeit der Vorformkdrper ausreichend grofl sein,
um diese sicher zwischen den Bearbeitungsstationen transpor-
tieren zu konnen und um ein zerstdrungsfreies Einlegen in das

Verdichtungswerkzeug zu gewdhrleisten.

2.2,1. Das Loose-Pack-Verfahren

Aus der Literatur ist das Loose-Pack-Verfahren von Rueckl be-
kannt, welches die oben geforderten Bedingungen erfiillt (8).
Als Ausgangsmaterial verwendet Rueckl unreduziertes Eisenpul-
ver, welches er mit feingemahlener Saccharose (012H22011) in-
tensiv mischt und anschliieBend durch Vibrieren in Formen
flillt. Als Formen konnen wiederverwendbare Metallformen aus
Blech oder verlorene Formen aus Papier Verwendung finden. Dem
Flillvorgang folgt eine Warmebehandlung in Luft bei 200 -

300° C so, daB die Saccharose zundchst schmilzt und dabei die
einzelnen Pulverteilchen benetzt und umhiillt. AnschlieBend
folgt eine chemische Zersetzung, wobei Wasserstoff und Sauer-
stoff der Zuckermolekiile als Wasser verdampfen. Der zuriick-
bleibende Kohlenstoff bildet nun ein Skelett, welches den
Vorformkdrper zusammenhilt und ihm eine gute Transportierbar-
keit verleiht. Der Vorformkdrper wird nun auBerhalb der Form
bei einer Temperatur von etwa 1000° C einer weiteren Wiarmebe-
handlung unterzogen, wobei eine wasserstoffhaltige Atmosphire
vorzugsweise Ammoniakspaltgas, als Schutzgas dient. Dabei
findet eine Reduktion der dem Rohpulver anhaftenden Eisenoxi-
de statt, wobei der Wasserstoff aus dem Schutzgas und der
Kohlenstoff aus der Saccharose als Reduktionsmittel dienen.
Ein eventueller KohlenstoffiiberschuB ist nicht unerwiinscht.
Er fihrt durch Aufkohlung zur Legierungsbildung und Festig-

keitssteigerung im fertigen Bauteil.

-
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Der Anwendungsbereich des Loose-Pack-Verfahrens beschrankt
sich nach Rueckl auf das nachfolgende Freiformschmieden im
offenen Gesenk. Die so hergestellten Bauteile miissen an-
schlieBend entgratet und wie andere Schmiedestilicke fertigbe-

arbeitet werden.

An anderer Stelle wurden Versuche durchgefihrt mit dem Ziel,
mit Hilfe des Loose-Pack-Verfahrens kalt nachverdichtete Ge-
nauteile zu fertigen (9). Diese Versuche erbrachten interes-
sante Werkstoffkennwerte, zeigten aber auch die Grenzen der
technischen Moglichkeiten des Verfahrens. Insbesondere die
Herstellung und Handhabung der Schiittformen sowie die Neigung
der Vorformkdrper zum Kleben an der Formwand nach dem Verkoh-
len der Saccharose fiihren dazu, daB die Moglichkeiten der

technischen Nutzung des Verfahrens negativ beurteilt wurden.

Ein weiterer Nachteil des Verfahrens ist die Vielzahl der be-
notigten Formwerkzeuge. Dazu zdhlen nicht nur die Werkzeuge
zur Formgebung der Vorformkdrper und die Schmiedewerkzeuge
zur Verdichtung der Vorformkdrper, sondern ebenso die Werk-
zeuge und Fertigungseinrichtungen zur Herstellung der Papier-

formen.

Das Loose-Pack-Verfahren bietet eine Moglichkeit, Vorformkor-
per herzustellen, mit denen Bauteile homogener Dichte und
komplexer Geometrie gefertigt werden kdnnen. Die Herstellung
der Vorformkorper ist allerdings aufwendig und zeigt keine
Aussichten, in einer Mengenproduktion interessante Stlckzah-

len fertigen zu koOnnen,

2.2.2. Das ZS-Formgebungsverfahren

Das hier beschriebene und untersuchte ZS-Verfahren ist eine
Weterentwicklung des Loose-Pack-Verfahrens, wobel besonderer
Wert auf eine wirtschaftliche und fertigungstechnisch gut
durchfithrbare Herstellung der Vorformkdrper gelegt wurde. Der

stark schematisierte Verfahrensablauf ist aus Bild 8 ersichtlich.
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Im folgenden sind die einzelnen Verfahrensschritte ndher be-

schrieben.

2.2.2.1 Mischen

Als Ausgangsmaterial flir die Herstellung der Vorformkdrper
wird wie beim Loose-Pack-Verfahren unreduziertes Eisenpulver
eingesetzt. Um einen Zusammenhalt der einzelnen Pulverteil-
chen nach der Formgebung zu gewdhrleisten, muB ein Bindemit-
tel zugemischt werden. Beim ZS-Verfahren wird ein Zweikompo-
nenten-Kunstharzbinder verwendet. Die Bindermenge, die not-
wendig ist, um den Pulverteilchen einen ausreichenden Zusam-
menhalt zu geben, liegt in der GrdBenordnung von 1 - 2,5 Gew.%.
Bindermengen unter 1 Gew.% reichen nicht aus, um dem Vorform-
korper ausreichende Festigkeit zu verleihen. Bei einem Bin-
dergehalt Uber 2,5 Gew.% zeigt die Pulver-Binder-Mischung schon
leicht pastenartige Konsistenz und 14Bt sich spdter nicht mehr

zuverldssig verarbeiten,

Da eine Erwdrmung des Mischgutes zu beschleunigter Aushirtung

des Kunstharzbinders flhren wlirde, muB die Mischung so erfol-
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gen, daB moglichst wenig Reibungsarbeit zwischen den Pulver-
teilchen verrichtet wird. Entsprechende Mischer werden fir

die GieBereiindustrie serienmdfig hergestellt.

2.2.2.2. Formen

Die Formgebung des Eisenpulver-Kunstharzbinder-Gemisches ge-
schieht auf Kernformmaschinen, wie sie aus der GieBereiindu-
strie bekannt sind. Benutzt werden dabei sogenannte Kern-
schieBmaschinen (Bild 9). Das Formgebungsverfahren entspricht
in allen Einzelheiten dem Cold-Box-Verfahren zur Herstellung

von Sandkernen

Aus einem Vorratsbehdlter wird die nicht flieBfdhige Pulver-
Binder-Mischung durch Riitteln in den unter dem Vorratsbehdl-
ter liegenden sogenannten SchieBzylinder gefiillt. Dieser
SchieBzylinder wird dann durch einen Schieber gegen den Pul-
vervorrat gasdicht verschlossen. Einzige Offnung des SchieB-
zylinders ist ein mit der zu fiillenden Form verbundenes Disen-
system. Beaufschlagt man die im SchieBzylinder befindliche
Pulvers&dule schlagartig mit Druckluft von etwa 6 bar, so wird
die Pulver-Binder-Mischung durch das Diisensystem in das Form-
werkzeug eingeblasen. Gleichzeitig entweicht die im Formwerk-

zeug befindliche Luft durch ein System von Entliftungsbohrun-
gen, die mit Metallkapilarfiltern abgeschlossen sind, um ein

Eindringen der Metallpulver-Kunstharz-Mischung in die Entluf-

tungskan#dle zu verhindern.

Die Pulverteilchen erfahren in den Dlisen eine starke Be-
schleunigung. Die dadurch zugefiihrte hohe kinetische Energie
des in die zu fiillende Form einschieBenden Pulvers bewirkt,

dafl selbst feinste Konturen vollstdndig ausgeformt werden.

Zur Aushidrtung des Zweikomponenten-Kunstharzbinders wird die
Form von der SchieBdiise getrennt. AnschlieBend wird das in

der Form befindliche Pulver-Binder-Gemisch von Druckluft
durchstromt, dem ein leichtfliichtiger Katalysator alg feiner
Nebel zudosiert wurde, welcher die rasche Aushdrtung fliissigen
Binders bewirkt. Dabei erfolgt die Aushidrtung an allen Stel-

len des Formkdrpers gleichzeitig und gleichmidBig. Die Aush&r-
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tezelt betrdgt nur wenige Sekunden und ist im wesentlichen
von den Stromungsverhdltnissen in der Pulver-Binder-Mischung
abhdngig. Mit zunehmender Hohe des FormkOrpers und mit hohe-

rer Pulverfeinheit nimmt die Aushdrtezeit zu. Nach der Aushédr-
tung des Binders wird die Form gedffnet und zerlegt und der

Vorformkdrper entnommen. Der FomkOrper ist hinreichend fest und

leicht hantierbar.

Pulvervorrat

Schieber

Pulver

Pulverfullung — L Form

— Werkzeugteilung

Bild 9: Prinzipieller Aufbau einer
KernschieBmaschine

2.2.2.3 Reduzieren

Der Reduktionsschritt ist erforderlich, da beim Formen des
Pulvers #dhnlich wie beim Loose-Pack-Verfahren ein organischer
Binder eingesetzt wird,der anschlieBend ausgebrannt werden

mufB3. Der hohe Kohlenstoffgehalt des Binders erlaubt den Ein-
satz von unreduziertem, sauerstoffhaltigem Eisenpulver. Dadurch
werden bei der Pulverherstellung die Reduktion und die an-
schliesende Aufbereitung der reduzierten Pulver eingespart. Das
den Pulverteilchen anhaftende Eisenoxid wird dann beim Aus-
brennen des Binders zu Eisgsen reduziert. Gleichzeitig versintern
die einzelnen Pulverteilchen so, daB die beim Formen gewonnene
Gestalt des Pulverhaufwerks erhalten bleibt und der Formkdrper

pis zum nachsten Arbeitsgang transportféhig ist.
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Die Reduktionsparameter miissen so gewdhlt werden, daB im An-
schluB an die Reduktion eine modglichst gute Nachverdichtung
gewdhrleistet ist. Das setzt voraus, daB bei der Reduktion der
Sauerstoff und der Kohlenstoff weitgehend abgebaut werden.
Auch hdngen die Werkstoffkennwerte der fertig gesinterten Pro-
ben in hohem MaBle von den Reduktionsbedingungen ab. Optimale
Reduktionsbedingungen sind deshalb eine wichtige Voraussetzung

fir die erfolgreiche Anwendung des Verfahrens.

2.2.2.4. Nachverdichten, Sintern, Endbearbeitung

Die der Reduktion folgendeﬁ Arbeitsschritte entsprechen denen
der konventionellen pulvermetallurgischen Bauteilefertigung,
wobel an die Stelle des Pulverpressens die Nachverdichtung des
Vorformkorpers tritt. Die Nachverdichtung unterscheidet sich
vom Pulverpressen durch wesentlich einfachere Verdichtungs-
werkzeuge und durch die Schmierung der Matrizenwand mit
flissigen Schmiermitteln anstelle der beim konventionellen
Pressen dem Pulver beigemischten festen Schmierstoffe. Ein
Unterschied im Verdichtungsverhalten besteht zwischen Vorform-

kodrpern und losem Pulver nicht (9).

Gesintert werden die nachverdichteten Bauteile wie konventio-
nell gepresste in einem Temperaturbereich zwischen 1100°C und
1300°C.

Wie bei der konventionellen Fertigung konnen sich dem Sintern
Endbearbeitungsgidnge anschlieBen, um ein einpaufertiges Bauteil
zu erhalten. Dazu gehdren im einzelnen Kalibrieren, Nachpressen,
Nutenstechen, Querbohren und Gewindeschneiden. Auch die Zwei-

fachsintertechnik ist anwendbar.
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c.2.,2.5 Zur Chemie des organischen Binders

Der organische Binder, der bei der Formgebung des Eisenpul-
vers zur Verbindung der Pulverteilchen verwendet wird, be-

steht aus zwel fliissigen Komponenten.

Teil 1 ist ein 18sungsmittelhaltiges Phenolharz der Struktur-

formel (10)

HO-CH, O 0-CHx A\ O At CH5 OF

wobel OH

(31)

Phenolharsz

Die GroBen m und n lassen sich bei der Herstellung des Phe-
nolharzes in gewissen Grenzen variieren, sodaB das Harz dem
jeweiligen Einsatzzweck entsprechend angepaBt werden kann (10).
Eine gezielte Entwicklung fir die Verarbeitung von Eisenpul-
vern hat jedoch noch nicht stattgefunden. Dieses Phenolharz

ist grundsdtzlich eine Mischung von Molekiilen unterschiedli-
chen Molekulargewichts, wobei sich die Anzahl der aromati-

schen Ringe etwa zwischen 3 und 100 bewegt.
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Als Teil 2 findet ein Polyisocyanat der folgenden Struktur
Verwendung (10)

Polyisocyanat

Dieses Polyisocyanat hat nur einen geringen Polymerisations-
grad. Der Wert von o im Ausdruck R” ist im allgemeinen nicht
groBer als 2 (31).

Unter Anwesenheit eines tertidren Amins als Katalysator, z. B.
Triethylamin oder Dimethylethylamin; reagieren Teil 1 und
Teil 2 des Binders in einer Mischung unter Polyaddition zu
einem Polyurethan, welches flr die Bindungseigenschaften des

Vorformkdrpers verantwortlich ist.

-N-C-0-R=0-C-N-R-N-C-0-R-
H 0 0H HO

>

Polyurethan
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3. Versuchsdurchfilhrung

3.1, Charakterisierung der verwendeten Pulver

Fuir die Durchfilhrung der Versuche wurde Uberwiegend das Ei-
senrohpulver "Eltrix-400" der Firma Mannesmann-Demag-Meer ver-
wendet. Lediglich bei der Untersuchung der Nachverdicﬁtbar—
keit nach der Reduktion sowie der physikalischen Werkstoffei-
genschaften wurde an einigen Stellen zum Vergleich das unre-

duzierte ASC-Pulver der Firma Hdganids hinzugezogen.

In beiden Fdllen handelt es sich um aus der Schmelze wasser-
verdiste Stahlpulver. Das Eltrix-400 ist ein handelsiibliches
Eisenrohpulver, welches gewShnlich zur Herstellung von
SchweiBelektroden verwendet wird. Einsatzgut fiur die Schmelze
ist ausgesucht legierungsarmer Schrott, vornehmlich aus Tief-

zieh- und Stanzabfzdllien.

Das Einsatzgut flur das ASC-Pulver ist nicht .bekannt. Es darf
angenommen werden, dafl es sich um reduzierten Eisenschwamm

aus dem Hogands-Verfahren handelt.

3.1.1. Chemische Analyse

Aus Tabelle 1 sind die chemischen Analysen der beiden Eisen-
rohpulver ersichtlich. Die Werte fir P, S, Si und Mn sind
Herstellerangaben und sind den Analysenbl&dttern zu den Jjeweil-
ligen Pulverchargen entnommen. Die MeBwerte fiir Sauerstoff

und Kohlenstoff entstammen eigenen Messungen.

Bemerkenswert sind die Unterschiede im Sauerstoffgehalt und

im Kohlenstoffgehalt. Der Sauerstoffgehalt ist im ASC-Rohpul-
ver nahezu doppelt so hoch wie im Eltrix-400. Der Kohlenstoff-
gehalt bewegt sich beim Eltrix-400-Pulver mit etwa 0,08 % an
der Loslichkeitsgrenze fir Kohlenstoff in Ferrit, wdhrend er

beim ASC-Rohpulver bei nahezu 0,5 % liegt.
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Chemische Analyse [Gew. %]

Pulver OfC|P|S|Si|Mn]|Fe
Eltrix - 4000695 |0,082 |0,018 |0,020 | 0,015 |0,200|Rest
ASC-roh |1.269]0.490 0,020 Rest

Tabelle 1: Chemische Analyse der verwendeten
Eisenrohpulver

3.1.2 Physikalische Pulverkenndaten

Von den Ublicherweise an Metallpulvern ermittelten physikali-

schen Pulverkenndaten kodnnen hier das FlieBvermdgen sowie die

PreBbarkeit auBer acht gelassen werden,

da das FlieBvermodgen

des Pulvers keinen EinfluBR auf das Formfiillverhalten der Pul-

ver-Binder-Mischung widhrend des SchieBvorganges hat und da

ein Verpressen des Pulvers im Rohzustand nicht stattfindet.

Untersucht wurden hier lediglich TeilchengrdBenverteilung,

Fllldichte und Klopfdichte der beiden Pulver.

Die Siebanalyse der beiden Pulver gibt Tabelle 2 wieder.
Verwendet wurden Siebe nach DIN 1171, wobei die groBte Ma-

schenweite 400 pm betrug. Gesiebt wurde einheitlich zehn Mi-

nuten.

Maschenweite [ 10 mm ]

Pulver [400(315(200{160|100| 63 | 45 [<45
Eltrix400( 383 (21,49 {2296 [9,08 {19,0513,36 511 | 498 Sieil;gr%ck—
ASC roh | 7 / | 045]6,11 |26,04|27,80/15,95 |22,91 [ng‘cyf] |

Tabelle 2: Siebanalyse der verwendeten Eisenroh-
pulver
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Beim Pulver Eltrix-400 wurden die Pulverteilchen mit Teil-
chengroBen iUber 400 um bei der Herstellung abgesiebt. Trotzdem
wurde auf dem 400 pm-Sieb ein Siebriickstand von 3,83 Gew.%
gefunden, was auf eine teilweise irregulire Teilchenform des

Pulvers hinweist.

Beim ASC-Rohpulver wurden vom Hersteller die TeilchengrdBen
tiber 200 um abgesiebt. Der bei der hier durchgefiihrten Sieb-
analyse auf dem 200 pm-Sieb gefundene Ruckstand von 0,45 Gew.%
ist unbedeutend, was auf eine sehr kompakte Teilchengeometrie
hindeutet.

Die TeilchengrdBenverteilung ist in Bild 10 graphisch darge-
stellt. Da es sich in beiden F&Hllen um nur verdiiste Pulver
handelt, die nicht wie die gewohnten reduzierten Pulver einem
anschlieflenden Mahlvorgang unterzogen wurden, war eine Teil-
chengroBenverteilung in Form der Gauss'schen Normalverteilung

zu erwarten (11).

Tragt man den Siebdurchgang iiber der Maschenweite auf, so

wird diese Erwartung vom ASC-Rohpulver bis zu einer Maschen-
welite von 100 pm gut, vom Eltrix—400—Pulvef bis zur Maschen-
weite von 315 pm ausgezeichnet erfillt. Fiir grobere Teilchen
weicht die KorngroBenverteilung im Gauss'schen Wahrscheinlich-
keitsnetz Jjeweils nach oben aus. Das ist leicht einzusehen,
wenn man berlicksichtigt, daB die Pulver bei der Herstellung

bereits abgesiebt wurden.

Infolge der dadurch gestdrten urspringlichen Teilchenvertei-
lung milssen die MeBwerte dann zu hoheren Durchgangssummen ab-
weichen. Beil ideal rundem Korn miiBten die Durchgangssummen
bei 200 pm fir das ASC-Rohpulver bzw. 400 pm fir das El-
trix-400 sogar 100 % betragen, was einer Auslenkung‘nach un-

endlich entspréche.

Von Interesse ist der EinfluBl des Binders auf die Schiittdich-
te. Es wurden deshalb auch die Schiittdichten und die Klopf-
dichten der Pulver im Lieferzustand gemessen. Zum Vergleich
sind in Tabelle 3 auch die MeBwerte fir einige wasserverdiiste,

reduzierte Eisenpulver angegeben. Die Messungen erfolgten
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nach den Richtlinien der Stahl-Eisen-Priifblatter Nr. 83 - 69
Ausgabe Dez. 1969,

9 —d
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Bild 10: Logarithmische TeilchengroBenverteilung
der verwendeten Eisenrohpulver im
Gauss’ schen Wahrscheinlichkeitsnetz
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Pulver Eltrix -400

ASC-roh

WPL
200/400

WPL 200

ASC 10029 | WP 150

Schttd lgiem3)| 3,50

3,35

2,50

2,60

2,95

3,05

Klopfd. [gem3| 4,20

4,05

3,10

3,40

3,85

Tabelle 3: Schiitt- und Klopfdichten der verwende-
ten Rohpulver im Vergleich mit einigen
reduzierten wasserverdisten Pulvern

Auffallig sind die hohen Schiitt- und Klopfdichten der beiden
Rohpulver Eltrix-400 und ASC-roh gegeniber allen reduzierten
Pulvern. Offensichtlich fiihrt die durch die Reduktion verur-
sachte Ansinterung der feinsten Pulverteilchen an grobere

Teilchen dazu, daB dichte Teilchenpackungen durch Einlagerung
kleinster Teilchen in grdBere Zwischenriume nicht mehr im ur-

springlichen MaBe moglich sind.

3.1.3 Abschdtzung der mittleren Eisenoxid-Schichtdichte

Eine Moglichkeit zur groben Abschdtzung der mittleren Oxid-
schichtdichte liefert die Annahme, daB das Pulver in Form von
Kugeln gleichen Durchmessers vorliegt, die von einer gleich-

méBigen Oxidschicht umhiillt sind.

Unterhalb einer Bildungstemperatur von 570° C besteht der weit-

aus groBte Teil der Zunderschicht aus Fe 0, (Bild 11) (12).
Durch die schnelle Abkiihlung aus der Schmelze befinden sich
die frisch verdiisten Pulverteilchen Uberwiegend in diesem
Temperaturbereich, weshalb sich die Oxidschicht vorwiegend
als Magnetit ausbildet. Diese Fe304—Schicht ist im Falle des
Eltrix-Pulvers fiir den urspringlichen Einsatzzweck - Mantel-
hilllen flr SchweiBelektroden - zur Verringerung der silikati-

schen Einschliisse im SchweiBgut durchaus erwiinscht (13).
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Bild 11: Teil-Zustandsdiagramm des Systems Eisen-
Sauverstoff nach DARKEN und GURRY

FUir eine Absch&dtzung der Oxidschichtdicke unter den anfangs
gemachten Voraussetzungen reicht die Annahme aus, daf die
Oxidschicht vollkommen als FegO4 vorliegt.

Der Masseanteil an Fe304 ergibt sich dann aus den Sauerstoff-

gehalten nach Gleichung (1) zu:

MM Fe3O4

Masse% FeBO4 = Masse% 0 —————— (1)
4 At.M. O

MM = Molekularmasse, At.M. = Atommasse

Die Eisenrohpulver haben demnach einen Oxidanteil von:

Eltrix 400: 2,52 Masse% FeSO4

ASC-roh : 4,53 Masse% F6304
Durch einfache Umrechnung erh#dlt man unter Beriicksichtigung der
Dichten von Fe, 0, (5,1 g/cm®) und &~Eisen (7,86 g/cm®) die

374
Volumina der Oxidschichten mit

Eltrix-400: 3,83 Vol% Fe3O4

ASC-roh : 6,77 Vol% Fe304
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Mit Hilfe der Kugelformel errechnet sich die mittlere Oxid-
schichtdicke dann nach (2) zu:

3 5 Vol.% Fe
X = r - r
100
X = mittlere Oxidschichtdicke
r = mittlerer Teilchenradius

Mit mittleren Teilchenradien von 125 pum fur das Eltrix-400
und 45 pm flir das ASC-Rohpulver nach 3.1.2.

dann mittlere Schichtdicken von:

ergeben sich

Eltrix-400: 1,6 um
ASC-Rohpulver: 1.0 um
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3.1.4, Teilchencharakterisierung

Umn die Verdnderung der Pulver bei spdteren Warmebehandlungs-
zustdnden mit dem Ausgangszustand vergleichen zu konnen,
wurden sowohl rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der
Pulverteilchen als auch lichtmikroskopische Schliffbilder
hergestellt.

Eine Ubersicht iiber mehrere Teilchen zeigen die Bilder 12a
(Eltrix-400) und 12b (ASC-roh). In beiden Fidllen erscheinen
die einzelnen Pulverteilchen kompakt. Wdhrend die ASC-Rohpul-
verteilchen eine weitgehend einheitliche Teilchenform auf-
weisen, decken die Teilchen des Eltrix-Pulvers ein weites
Spektrum ab von runden Teilchen mit relativ glatter Ober-
fldache bis zu knolligen oder sehr langgestreckten Formen.

In beiden Fdllen sind feine Pulverteilchen teilweise an
groberen Teilchen angesintert.

Bei 1000-facher VergrdBerung ist deutlich die Oberflédchen-
struktur der Pulver erkennbar (Bild 13a, b). Die Oxidhaut ist
stellenweise abgeplatzt, sodaB hier die metallische Cber-
fldache sichtbar wird. An der eigentlichen Oberfldche sind
feine Partikel mit Durchmessern im Bereich von 1 pm angesin-
tert. Diese Teilchen sind beim ASC-Rohpulver zahlreicher und
etwas grdber als beim Eltrix-400, die Oberflédche des
ASC-Rohpulvers erscheint dadurch rauher.

Einen Querschliff in Oberfldchennshe zweier Eltrix-Pul-
verteilchen zeigt Bild 14. Da die weiche Metallphase des
Teilcheninnern bei der Prédparation Uber den Teilchenrand
verschmierte, muBte gedtzt werden, um die diinne Oxidschicht
freizulegen. Die GroBenordnung der in 3.1.3. abgeschdtzten
Oxidschichtdicke von 1,6 pum wird durch den Schliff bestatigt.
Allerdings sind die Abweichungen vom Mittelwert erheblich.
Gewdhnlich ist die Oxidschicht etwa 1 pm dick und haufig von
Rissen unterbrochen. An konkaven Stellen der Teilchenober-
fldche finden sich aber oft deutlich strukturierte dickere
Oxidschichten, welche bis zu 5 pm anwachsen konnen. Teilweise
bilden diese Oxidschichten Briicken zwischen einzelnen Pulver-

teilchen.
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Bild 12 a: Pulver Eltrix-400 100 x REM

Bild 12 b: Pulver ASC-roh 400 x REM
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—””’_,,‘Fe304—8chlcht

Fe-Oberfldche

Feinteilchen

Bild 13 a: Eltrix-400 1000 x REM

~__,____~_g_Fe304—Schlcht

. ——— Fe-Oberfldche

Bild 13 b: ASC-roh 1000 x REM
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Fe304—

Staub

12OHVO’005

Bild 14: Eltrix-400, gedtzt mit 3 % HNO

3
1000 x, Olimmersion

An der Oberfldche der Oxidschicht angesinterte feine Oxid-
partikel sind im Schliff ebenfalls sichtbar.

Der metallische Anteil des Pulvers kann unter Zugrundelegung
der chemischen Analyse und des Fe-C-Zustandsdiagrammes nur
aus Ferrit bestehen. Wegen der schnellen Abkiihlung bei der
Verdiisung zeigt dieser allerdings ein stark verspanntes
Geflige. Die HHrte der Ferrit-Matrix wurde mit Mikrohidrte-

messung zu 120 HVO,OOB ermittelt.
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3.2, VorformkSrper fiir die Versuchsdurchfihrung

3.2.1. Herstellung der Vorformkdrper

Zur Herstellung der Vorformkorper wurden die Pulver Eltrix-400
und ASC-roh mit jeweils 0,75 Gew.% der beiden Binderkomponen-
ten Phenolharz und Polyisocyanat gemischt. Die Binderkomponen-
ten wurden in der genannten Reihenfolge nacheinander zugege-

ben. Die Mischzeit betrug 5 Minuten.

Es wurde ein langsam laufender Rihrarmmischer verwendet, der
als Labormischer fir GieBereien speziell zur Mischung kdrniger
Substanzen, wie z. B. diverser Kernsande, mit Phenolharzen

entwickelt wurde.

Die Drehzahl des Mischers betrug 55 min—l, der Durchmesser
200 mm, was einer Umfangsgeschwindigkeit von 0,58 m/s ent-

spricht.

Eg ist erfahrungsgemdf notwendig, die Phenolharze in einem
schonend arbeitenden, langsam laufenden Mischer zu verarbei-
ten, da zu schnell arbeitende Mischer zu reibungsbedingter
Erwdrmung der Mischung filhren, was eine unkontrollierte, be-
schleunigte Aushdrtung der Pulver-Binder-Mischung zur Folge
hat. Das wlirde zwar das Reduktionsverhalten der Pulver nicht
beeintrdchtigen und h&dtte deshalb auch keinen Einflul auf die
technologischen Eigenschaften der daraus hergestellten Proben,
Jedoch wiirde die Festigkeit und Handhabbarkeit der Vorform-

kOrper erheblich verschlechtert.

Die Pulver-Binder-Mischung wurde anschlieBend mit Hilfe einer
handelsiiblichen KernschieBmaschine, wie sie ohne Anderungen in
der GieBereitechnik eingesetzt wird, im sogenannten Cold-Box-

Verfahren weiterverarbeitet.
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Die Mischung wurde mit einem SchieBdruck von 6 bar in die ent-
sprechende Form gefiillt und anschlieBend mit Triethylamin als
Katalysator ausgehdrtet. Die SchieRzeit betrug dabei 0,5 Se-

kunden, die gesamte Aush&drtezeit 5 Sekunden.

Die so gefertigten Vorformkdrper wiesen bei Verwendung des
Eltrix-400-Pulvers Dichten von 3,52 ¥ 0,04 g/cm3 auf, was
44,8 * 0,5 % der theoretischen Dichte des Eisens betrdgt. Bei
Einsatz des ASC-Rohpulvers war die Dichte 3,28 * 0,04 g/cm3
oder 41,7 *+ 0,5 % der theoretischen Dichte. Aus diesen Mes-

sungen ergibt sich, daB die SchieBdichte praktisch der Schiitt-

dichte der Pulver gleichgesetzt werden kann,

Es wurden Vorformkdrper mit drei unterschiedlichen Geometrien

hergestellt.

Fir Priifstdbe zur Messung der physikalischen Werkstoffkennwer-
te wurde die Geometrie des MPA-Stabes nach IS0O-Norm 2740 zu-
grunde gelegt (Bild 15). Eine Korrektur aufgrund des Schwun-
des, der bei der Reduktion der Vorformkorper erfolgt, wurde
nicht vorgenommen, da bei den unterschiedlichen Reduktionsbe-
dingungen ein unterschiedlicher Schwund der Vorformkdrper zu

erwarten war. Die Hohe der MPA-Vorformkdrper betrug 12 mm.

5dick R20

1l d

Bild 15: MPA - Priifstab nach ISO - Norm 2740

3
RLS
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Fir die Messungen der Verdichtungseigenschaften in Apbhdngig-
keit von den Reduktionsbedingungen wurden Vorformkorper in

Form von Stopfen mit 1 cm2 Querschnitt und 20 mm Hohe gewdhlt.
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Flir den Vergleich der erzielbaren Dichteverteilungen bei der
Verwendung von losem Pulver oder von Vorformkdrpern wurden
Vorformkdrper komplexerer Geometrie hergestellt, die an ent-

sprechender Stelle beschrieben werden.

3.2.2. Sauerstoffgehalt und Kohlenstoffgehalt der Pulver-

Binder-Mischung

Der Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalt der fertigen Pulver-Bin-
der-Mischung setzt sich zusammen aus dem Sauerstoff- und Koh-
lenstoffgehalt der Eisenrohpulver und dem des Binders. Wie

bei allen organischen Stoffen ist der Kohlenstoffgehalt des
‘Binders sehr hoch. Gemessen wurden 0,631 Gew.% Kohlenstoff. Der

Sauerstoffgehalt wurde zu 0,139 Gew.% bestimmt.

Eine rechnerische Bestimmung der Sauerstoff- und Kohlenstoff-
gehalte des Binders ist nicht mdglich, da die GroBen m und n
des Phenolharzes aus Kapitel 2.3. nicht bekannt sind. AuBerdem
unbekannt sind das dem Phenolharz beigegebene Losungsmittel

sowie der Ausdruck R' des Polyisocyanates.

Fur eine Pulver-Binder-Mischung aus Eltrix-400 und 1,5 Gew.%
Binder ergibt sich deshalb ein Sauerstoffgehalt von 0,904 Gew%
und ein Kohlenstoffgehalt von 1,028 Gew.%. Die Mischung von
ASC-Rohpulver mit 1,5 Gew.% Binder weist einen Sauerstoffge-
halt von 1,478 Gew.% und einen Kohlenstoffgehalt von

1,436 Gew.% auf (Tabelle 4).

Sauerstotfgehalt Kohlenstoftgehalt

Pulver Gew. % | At %" | Gew % | At % *

[Eltrix+15 Gew%B] 0,904 | 3,15 | 1,028 | 4,76
ASCrohn56ew%Bl 1,478 | 515 |1,436 | 6,65

Tabelle 4: Sauverstoff- und Kohlenstoffgehalt der
Pulver-Binder-Mischung mit 1,5 Gew. %
Binder
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Tabelle 4 zeigt, daB in Atom% gemessen dem Sauerstoff zur
Bildung von CO immer ein Kohlenstoffiiberschull gegeniiber steht.
Die Werte fiir die Sauerstoff- bzw. Kohlenstoffgehalte sind
allerdings aufgrund der unbekannten Binderzusammensetzung mit

einem geringfligigen Fehler behaftet.

3.2.3. Mikroskopische Betrachtung der ausgehdrteten Pulver-

Binder-Mischung mit Eltrix-400

Un festzustellen, ob der Phenolharzbinder das Pulver gut be-
netzt und die Teilchen vollstdndig umhillt, wurden mikrosko-

pische Untersuchungen durchgefihrt.

Durch lichtmikroskopische Betrachtung kann selbst bei stirk-
ster VergroBerung keine Aussage Uber eine Binderschicht ge-
macht werden (Bild 16).

Bild 16: Eltrix 400 + 1,5 Gew% Binder
gedtzt mit 3 % HNO 4

1000 x, Olimmersion

Der Teilchenrand entqu}pht vollig dem des nicht harzgebunde-
nen Pulvers (vgl. Bild 14). Offensichtlich reflektiert der
Binder das Licht #dhnlich schlecht wie die umgebende Einbett-

masse und kann deswegen nicht davon unterschieden werden.,
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Im Gegensatz zur lichtmikroskopischen Betrachtung unter-
scheidet sich die Oberfldche des mit Binder gemischten Pul-
vers im Raster-Elektronenmikroskop selbst bei geringer Ver-
grofBerung schon deutlich von der des unbehandelten Pulvers

(Bild 17).

Die urspringlich rauhe und schuppige Oberfldche des Pulvers
(vgl. Bild 12 a) ist von einer Binderschicht derartig be-

deckt, daB die feinstrukturierte Oberflache des oxidierten
Pulvers nicht mehr sichtbar ist. In konkaven Stellen der Pul-
verteilchen sowie an Kontaktstellen der Teilchen untereinan-
der ist die Binderschicht dicker und 1aB8t das Pulver deshalb
insgesamt weniger rauh erscheinen. An einigen Stellen sind

deutlich Briche ehemaliger Binderbricken zu sehen.

Bei stdrkerer VergroBerung zeigt sich deutlich, daB der Bin-
der das Pulver ausgezeichnet benetzt (Bild 18). Die Binder-
schicht ist liickenlos und auf der ganzen Teilchenoberflédche
nur so dick, daB die Topographie des Teilchens gut sichtbar

bleibt.
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Bruchfl&dchen

Bild 17: Eltrix-400 + 1,5 Gew% Binder
100 x REM

Bild 18: Eltrix-400 + 1,5 Gew% Binder
1000 x REM
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3.3. Vergleich der Dichteverteilung in PresskOrpern aus

losem Pulver und aus VorformkSrpern

3.3.1. Geometrie des ProbekOrpers

Un die Unterschiede in der Dichteverteilung, die sich aus der
Verwendung von Vorformkorpern gegeniiber losem Pulver bei
einem abgestuften Bauteil mit Pressfldchen schridg zur PreB-
richtung ergeben, darstellen zu kdnnen, wurde ein Prifkdrper
mit zwei Abstufungen an einer der PreBflidchen entworfen

(Bild 19).

- “ -

13 tief

o
Ly

iZZ——

Bild 19: PriifkSrper zum Vergleich der Dichtever-
teilung bei Verwendung von lose geschiit-
tetem Pulver und von VorformkdOrpern

Durch die Verwendung eines vorhandenen PreBwerkzeuges, bei
dem lediglich der Unterstempel neu angefertigt wurde, wurde
die Lange des Priifkdrpers von 90 mm sowie die Breite von

13 mm vorgegeben.

Die GroBe der Abstufungen des Priifkdrpers ergaben sich aus
der Forderung nach moglichst groBen Dichtestreuungen im Pul-
verpreBteil bei Verwendung eines ungeteilten profilierten
Unterstempels.Die Abstufungen wurden allein iiber geometrische
Beziehungen errechnet, der PulverfluB quer zur PreBrichtung
beim Pressen eines solchen Bauteiles konnte nicht beriicksich-

tigt werden, da dariiber keine genauen Angaben existieren.




42

Die iber den einzelnen Abstufungen zu erwartenden mittlereh
Dichtewerte sowie die dazugehdrigen Fullhohen sind flur eine
mittlere Bauteildichte von 7,0 g/cm® in Tabelle 5 dargestellt.
Errechnet wurden diese Zahlen fiur das Pulver ASC 100.29 mit

einer Fiulldichte von 2,9 g/cm®.

Futlhohe
[mm)

Presshohe
[mm]

Pressweg
[mm]

Pressdichte
[g/cm3]

Fullfaktor

L7

22

25

6,20

2,14

L3

18

25

6,93

2,39

L0

15

25

777

2,67

Tabelle 5: Mittlere PreBdichten fir ein abgestuftes Bauteil,
gepreBt mit ungeteiltem, profiliertem Unterstempel.
Pulverfluf3 quer zur PreBrichtung ist nicht beriick-
sichtigt.

3.3.2., Rechnerische Dichteverteilung in einem PreBkdrper aus

losem Pulver

Beim Verdichten einer Pulverschittung erhdlt man, bedingt durch

Reibungskrafte im Pulverhaufwerk und zwischen Pulver und
Matrizenwand,eine mit zunehmender Entfernung von der Pressfla-
che abnehmende PreBdichte. Beim zweiseitigen Pressen findet man
die niedrgste Dichte in der sogenannten neutralen Zone in hal-
ber Hohe des Presslings. Bild 20 zeigt fiir ein Bauteil von
20 mm Hohe die Dichteunterschiede in Pressrichtung als Funktion
der mittleren Dichte. das
Pulver ASC 100.29 mit 0,7 % Zinkstearat als Gleitmittel. Man

daB der EinfluB der neutralen Zone mit steigender

Die Angaben gelten ebenfalls fur

erkennt,
mittlerer Dichte geringer wird. Bei Dichten Uber 7,35 g/cm®

kann die neutrale Zone nicht mehr festgestellt werden:

Tabelle 6 zeigt die rechnerische Dichteverteilung in den ge-
wdhlten Prifkdrpern unter Berlicksichtigung des Einflusses der
neutralen Zone, aber wiederum ohne Beachtung der Pulverver-

schiebung quer zur PreBrichtung.
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Bild 20: Pulverpressen:

Dichteverteilung in
PreBrichtung (ASC 100.29 + 0,7 % Zn-
Stearat, Hohe 20 mm)

705 (687657 g38 (657 687 705 |718 7571 777 757 7181 7,05
L 757 7177|757
6,90 |[704f" =7 1704] 6,90
590 18656,20| 504 (62089 727l 777|757
' 7181 J718
705 1687 687 %05 [ =] 705
=0 1B,57 638 6,57;/
Tabelle 6: Rechnerische Dichteverteilung im Pul-

verprelling bei Zugrundelegung der geo-
metrischen Verh#dltnisse und der Dichte-
gradienten in PreBrichtung
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Die hochste Dichte wird im engsten Querschnitt errechnet und
betragt 7,77 g/cma, wobei sich die neutrale Zone nicht bemerk-
bar macht. Die niedrigste Dichte herrscht an der Stelle der
groBten Bauteilhohe in der neutralen Zone mit 5,94 g/cm®, In
Stempelndhe errechnet man oben und unten Dichtewerte von

6,38 g/cm®. Ohne Pulververschiebungen widhrend des PreBvorgan-
ges wiaren demnach Dichteunterschiede von 1,83 g/cm® oder 23 %

der theoretischen Dichte zu erwarten.,

Die graphische Darstellung der rechnerischen Dichteverteilung
zeigt Bild 21, wobei die durchgezogene Linie den Dichtevertei-
lungen im Bereich der PreBstempel entspricht, wdhrend die ge-
strichelte Kurve die Dichteverteilung in der neutralen Zone

angibt.
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s
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_>
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Bild 21: Rechnerische Dichteverteilung im Pulver-
prelling
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3.3.3. Reale Dichteverteilung in den Priifkorpern

Zur Bestimmung der realen Dichteverteilung in den Prifkorpern

wurden an diesen 60 Segmentdichten bestimmt.

Um ausreichende Segmentgewichte zu erhalten und den W&dgefehler
moglichst gering zu halten, wurden die Priifkdrper nicht direkt
in 60 Segmente geschnitten, sondern nach Bild 22 in 20 Segmente

guer zur PreBrichtung und 27 Segmente in PreBrichtung zerlegt.

Bild 22: Aufteilung der Prifkdrper in einzelne
Segmente zur Bestimmung der Dichtever-

teilung

Daraus wurde dann die eigentliche reale Dichteverteilung er-

rechnet.

Gewogen wurde mit einer auf 1/10.000 g genau wiegenden Analy-
senwaage, wobel die letzte Stelle gerundet wurde. Das minimale
Probengewicht lag knapp unter drei Gramm, sodaB der Widgefehler

bei der Dichtebestimmung auBer acht gelassen werden kann.

Ein groBerer Fehler ergibt sich fiir die geometrische Position
der Dichtesegmente innerhalb des Priifkdrpers. Der Positions-
fehler betridgt hier die halbe Breite der Trennscheibe, d. h.
0,8 mm bei einer minimalen Segmentbreite von drei mm. Das ent-
spricht einem maximalen Fehler von * 27 % fiir die Positionsge-

nauigkeit der schmalsten Segmente. Die iiberwiegende Zahl der




46
Dichtesegmente hat eine Breite von funf mm, woraus sich eine

Positionsgenauigkeit von * 16 % ergibt. Die Zahlenwerte fur

die Dichte sind Mittelwerte aus Jjeweils drei Einzelmessungen.

3.3.3.1. Reale Dichteverteilung bei Verwendung von losem

Pulver

Die gemessene reale Dichteverteilung, die sich beim Verpres-
sen von losem Pulver im Priifkdrper nach 3.3.1. bei Einsatz ei-
nes PreBwerkzeuges mit ungeteiltem Unterstempel einstellt,
zelgt Tabelle 7.

7,07 [ 7,0116,95]6,83 ks gyleadeen| 6.82 | 6.97 | 7.05| 71| 7,16 | 73) P334031 7,31 [ 723 7,20 716

72 37734730 723
' "1 717 | 7021700
5,72 6,86 6,94]700| 710 —

7381735
729 729 721

6,87 ] 6,81 6,77 6,66

5,566,59658

~3

a

7,11 1705 7061712 719 1715
692 6,80 6,81 695

5,7515,76:675

Tabelle 7: Reale Dichteverteilung im PrifkOrper
bei Verwendung von losem Pulver
(ASC 100.29 + 0,7 % Zn-Stearat)

Verglichen mit der rechnerischen Dichteverteilung (Tabelle 6)
sind die Dichteunterschiede innerhalb des PrefBkorpers erheb-
lich weniger ausgepridgt. In Zonen hoher Dichte ist die gemes-
sene Dichte geringer als die errechnete, in Zonen niedriger
Dichte dagegen hther. Es finden also wdhrend des Preflvorgan-
ges Pulververschiebungen quer zur PreBrichtung statt, wobei
der PulverfluB aus Zonen hoher Dichte in Zonen niedriger Dich-

te gerichtet ist.
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Der maximale Dichteunterschied betridgt nahezu 0,8 g/cm® oder
10 % der theoretischen Dichte. Der niedrigste gemessene Wert
von 6,59 g/cm3 liegt im hochsten Querschnitt in der neutralen
Zone, der Hochstwert von 7,38 g/cm’® wird naturgemzB im eng-

sten Querschnitt gemessen.

Die Dichtestreuungen innerhalb des PulverpreBk&rpers iberdek-
ken demnach drei Dichteklassen von Sint-C bis Sint-E nach den
Spezifikationen der Werkstoffleistungsbldtter des Fachverban-
des Pulvermetallurgie, d. h. die Dichtewerte reichen von den
niedrigsten Dichten fir Sinterformteile bis zu den hochsten
Dichten, die nur durch Anwendung der Zweifachsintertechnik er-

reicht werden konnen.

In Bild 27 ist die reale Dichteverteilung im PulverpreBkdrper
graphisch dargestellt. Der Dichteverlauf im Bereich des Ober-
stempels unterscheidet sich bei niedrigen Dichten geringfligig
vom Dichteverlauf im Bereich des Unterstempels. Bei h&heren

Dichten verlaufen die Kurven der Dichteverteilung in Nidhe des

Oberstempels und des Unterstempels deckungsgleich.

In Ubereinstimmung mit Bild 20 ist die neutrale Zone desto
ausgepridgter, je niedriger die Gesamtdichte im Prufkdrper ist.
Bei den hochsten gemessenen Dichten iber 7,35 g/cm® ist eine

ausgepridgte neutrale Zone nicht mehr feststelibar.
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3.3.3.2. Reale Dichteverteilung bei Verwendung von Vorform-

korpern

Bild 24 zeigt fir PreBkdrper, die aus Vorformkorpern hergestellt
wurden, die Abhdngigkeit der Dichteverteilung in PreBrichtung
von der mittleren Dichte. Die Messungen wurden an Stopfen von

20 mm Hohe und 1 cm2 Querschnitt durchgefithrt. Vergleicht man
mit Bild 20, so f&llt auf, daB hier ein deutlicher Unterschied

in den Dichtewerten im Bereich des Oberstempels und im Bereich
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Bild 24: ZS - PrefBling: Dichteverteilung in PrelB-
richtung (Eltrix 400, Matrizenschmierung,
Hohe 20 mm)
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des Unterstempels gemessen wird. Die Dichtewerte in Ndhe des
Unterstempels liegen zwischen der maximalen Dichte des Prel3-
kSrpers, die in der N&dhe des Oberstempels gemessen wird, und
der minimalen Dichte in der neutralen Zone. Ursache dafiir ist
die hier angewandte Matrizenschmierung, die einen Schmier-

stoffiilberschuBl im oberen Teil der PreBmatrize zur Folge hat.

FUur die Prifkdrper nach Bild 19 gibt Tabelle 8 die Dichtewerte
der einzelnen Segmente an, die sich bei der Verdichtung eines

Vorformkdrpers ergeben.

710 | 7,04 7,04 {699 |70dn0udoil 704 | 705] 705 707|716 | 718 [107101077.07 {708 | 7.06 | 7,04

696 |6.96 ]6,98]7.03 705 [7.04{704703 70
6.94 k o3leadson|69° [*

702 | 701 705
703 1698 701 | 702
7,007,01[6/.8

700 |699 | 6,99 702 | 6,98 | 696

710 [110[710[70870,

707708 7051704 {702

Tabelle 8: Reale Dichteverteilung im Prifkdrper beil

Verwendung eines Vorformkdrpers

Die dazu gehOrende graphische Darstellung ist aus Bild 25 er-
sichtlich.

In Ubereinstimmung mit Bild 24 liegen die Dichtewerte in Nizhe
des Unterstempels zwischen den Dichtewerten in NZhe des Ober-
stempels und denen in der neutralen Zone. Auffdllig ist, daB
in den jeweiligen Zonen des PriifkOrpers Dichtegradienten von
0,1 g/cm® oder 1,3 % der theoretischen Dichte gemessen wurden,
obwohl der Vorformkdrper so bemessen war, daB im verdichteten
Probekdrper eine gleichmZBige Dichte erwartet werden konnte.
Es ergeben sich also auch beim Verdichten von Vorformkorpern
Pulververschiebungen senkrecht zur PreBrichtung. Die Kenntnis
von GroBe und Richtung dieser Pulververschiebungen ermoglicht
allerdings eine Korrektur der Geometrie des Vorformkdrpers so,
daB sich dadurch eine gleichmdBige Dichte im Fertigteil ein-

stellt.
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3.3.3.3. Die Unterschiede der Pulverbewegungen bei der Ver-

dichtung von losem Pulver und von Vorformkorpern

Die Verdichtung von Vorformkdrpern zu Formkdrpern mit profi-
lierten PreBfldchen unterscheidet sich grunds&dtzlich von der

Verdichtung losen Pulvers zu Formkdrpern gleicher Geometrie.

Der Vorformkdrper ist so bemessen, dafB3 sich an jeder Stelle
des Formkdrpers gleiche relative, aber unterschiedliche abso-
lute Verdichtungswege ergeben, wdhrend die Verdichtung von
losem Pulver mit profiliertem, ungeteiltem Unterstempel zu
gleichen absoluten, aber unterschiedlichen relativen Verdich-

tungswegen flihrt.

In beiden Fdllen erhdlt man Pulververschiebungen senkrecht
zur PreBrichtung, die sich aber in GroBe und Richtung eindeu-

tig unterscheiden.

Die Verhsdltnisse beim Verdichten von losem Pulver zeigt

Bild 26. Die Verdichtung beginnt an allen Stellen der Pulver-
schittung gleichzeitig, jedoch mit unterschiedlichen, auf die

aktuelle PulverhoOhe bezogenen Verdibhtungsgeschwindigkeiten.

Da die Pulverteilchen in der losen Schiittung leight gegenein-
ander verschoben werden konnen, ergibt sich ein PulverfluB aus
Bereichen hoherer Dichte in Bereiche niedrigerer Dichte. Dem
stehen Reibungskr&dfte der Pulverteilchen untereinander entgegen,
die dafiir verantwortlich sind, daB sich im PreBkdrper schlieB-

lich keine homogene Dichte einstellt.

Verdichtet man einen entsprechenden Vorformkorper, so ergeben

sich Verh&ltnisse, wie sie aus Bild 27 ersichtlich sind.

Die Verdichtung beginnt nicht gleichmdBig im ganzen Pulver-
haufwerk, sondern zuerst an der Stelle des groBten Quer-
schnittes des Vorformkdrpers. Man erh#dlt jetzt Pulververschie-
bungen aus diesen Stellen lokal erhshter Dichte in benachbar-
te Gebiete, in denen die Verdichtung noch nicht so weit fort-
geschritten ist. Da sich gleiche relative Verdichtungswege
erst bei Beendigung des Verdichtungsvorganges einstellen,

kommen diese Pulververschiebungen auch erst dann zum Stillstand.




N

.
AR
AR
)/ /

Bild 26: Pulververschiebungen beim Pressen von
losem Pulver mit profiliertem Unter-
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Bild 27: Pulververschiebungen beim Verdichten ei-
nes Vorformkorpers
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Die Pulververschiebungen, die sich bei der Verdichtung eines
Vorformkdrpers einstellen, sind allerdings aufgrund der widh-
rend der Reduktion des Vorformkdrpers bereits gebildeten Sin-
terbriicken zwischen den Pulverteilchen erheblich geringer als

die Verschiebungen, die bei der Verdichtung von losem Pulver
auftreten. Sie betragen nur etwa 20% von diesen.

Es wiare von Interesse, diesen Aspekt der vorliegenden Arbeit
genauer zu untersuchen. Denkbar wdre eine mathematische Be-
schreibung der zeitlichen und ortlichen Pulververschiebungen.
Ergianzend dazu wire eine experimentelle Untermauerung, bei-
spielsweise anhand von FlieBuntersuchungen an geschichtet ge-

fiillten Vorformkorpern und Pulverschiittungen, interessant.
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3.4. Das Reduktionsverhalten des phenolharzgebundenen Eisen-

rohpulvers "Eltrix 400"

Um das Ausbrennen des Binders und die einzelnen Phasen der
Reduktion der harzgebundenen Vorformkdrper zu untersuchen,
wurden stopfenformige Proben mit einem Gewicht von etwa 10 g
einer Warmebehandlung in einem elektrisch beheizten Rohrofen
unterzogen. Die Proben wurden jeweils 30 Minuten auf Tempera-
tur gehalten und anschlieBend innerhalb von 15 Minuten

auf Raumtemperatur abgekiihlt. Als Schutzgas wurde gespaltenes
Ammoniak eingesetzt. Die Warmebehandlungen wurden im allgemei-
nen in Temperaturschritten von 40° C durchgefiihrt, lediglich
im unteren Temperaturbereich wurde eine Schrittweite von 80° C

gewdhlt. Es wurde bei folgenden Temperaturen gearbeitet:

200° C 520° C 720° C 920° C
280° C 560° C 760° C 960° C
360° C 600° C 800° C 1000° C
440° C 640° C 840° C 1040° C
480° C 680° C 880° C.

Die so behandelten Reduktionsproben wurden im AnschluB3 den

folgenden Untersuchungen unterzogen:
- visuelle Betrachtung
~ Messung des Sauerstoff- und Kohlenstoffgehaltes
- Messung der gpezifischen Oberflédche

~ Rasterelektronenmikroskopie zur Dokumentation der

Veridnderungen der Teilchenoberfl&che

- Metallographie der Teilchenoberfl&dche.
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3.4.1., Visuelle Priifung der Proben

Die visuelle Prifung der Reduktionsproben bezieht sich auf
mehrere Eigenschaften, die meBtechnisch nicht faBbar sind.
Andererseits geben die so erfaBten Eigenschaften wertvolle
Hinweise auf die Erweichungstemperatur des Polyurethans, auf
den Bereich des Zerfalls des Binders, auf die Bildung eines
Kohlenstoffskelettes und auf den Beginn der Versinterung
groBerer Pulverteilchen.

Beurteilt wurden:
- die Farbverdnderung der Oberflidche
- die Handhabbarkeit ‘der Proben

- die Formstabilitat der Proben.

Die Ergebnisse der visuellen Priifung sind in Tabelle 9 aufge-
listet. Da visuelle Eindricke aber kaum in solcher Kiirze dar-

stellbar sind, kann die Tabelle nur einen ungef&hren Uberblick

tiber die jeweilige Beschaffenheit der Vorformkdrper geben.




Reduktions-
temperatur (C)

200
280
360
440
480
520
560
600
640
680
720

760

800
840
880
920
960

1000

1040

Farbe

matt

schwarz
1"

dunkel

etwas hel-

ler grau
H

metallisch
grau, etw.
dunkel

heller

grau
t

hellgrau
metallisch
hellgrau

metallisch
1]
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Handhabbarkeit

gut, wie o. WB
etwas zerbrech-
licher als 200°
148t sich leicht
zerbrechen
zerfdllt beim

Anfassen
"

143t sich vors.
transportieren
1aBt sich

transportieren
n

deutlich fester
als 680° C
deutlich fester
als 720° C

fester

fest, bei Bruch
leichte plasti-

sche Verformung
L

C

Formstabilitdt bei
der Reduktion

keine Formanderung

unter Eigengew.

Deformationen
"

unter Eigengew.

geringe Deformationen
"

keine Formadnderung

Tabelle 9: Visuelle Beobachtungen an Proben nach Reduktion
bei verschiedenen Temperaturen
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3.4.2. Sauerstoffgehalt und Kohlenstoffgehalt

Nach der Reduktion wurden an jeweils 3 Proben die Sauerstoff-

und Kohlenstoffgehalte bestimmt. Die Mittelwerte der Messun-

gen sowie der aus dem urspringlichen Sauerstoffgehalt errech-

nete Reduktionsgrad des Eisenoxidanteiles konnen aus Tabel-

le 10 entnommen werden.

Reduktionstemperat| Sauerstoff Kohlenstoft Reduktionsgrad
[°C] Gew. %1 | [At %] | [Cew %] | (At %] [ %]
Eltrix 400 0,695 | 2,42 | 0,082 | 0,38
Eltrix + Binder | 0,904 1,028
200 0,607 | 2,11 | 0584 | 270 12,7
280 0,540 | 1,88 | 0,404 | 1,87 22,3
360 0,341 | 1,19 | 0,302 | 1,40 50,9
44,0 0,226 | 0,788 | 0,221 | 1,027 67,5
4 80 0,212 | 0,740 | 0,192 | 0,893 69,5
220 0,221 | 0,771 | 0,180 | 0,837 68,2
560 0195 | 0,681 | 0175 | 0,814 71,9
600 0,210 | 0,733 | 0,184 | 0,856 69,8
640 0,206 | 0,719 | 0,177 | 0,824 70, &
680 0,206 | 0,719 | 0,188 | 0,875 70,4
720 ‘0,179 1 0,625 0,202 | 0940 74,2
760 0,170 | 0594 | 0,149 | 0,694 75,5
800 0,170 | 0,594 | 0,163 | 0,759 75,5
840 0,158 | 0,552 | 0,144 | 0,670 77,3
880 0,148 | 0,517 | 0,143 | 0,666 78,7
920 0150 | 0,524 | 0,096 | 0,447 78,4
960 0,125 | 0,437 | 0,025| 0,116 82,0
1000 0,103 | 0,360| 0,057 | 0,266 85,2
1040 0,079 | 0,276 0,040| 0,186 88,6

Tabelle 10: Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalt beil
verschiedenen Reduktionstemperaturen
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Bild 28: Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalt der
7S - Vorformkdrper in Abhsdngigkeit von
der Reduktionstemperatur

t

30 min (a) in Gew. %, b) in At %)




60

100

30- e

| 60

o

O

[ S

(o)

N o

o 40

o]

=

X .

8 .
@ 20' X
o

0 00 w0  s00 8% 1000 1200
_————
T[°C]

Bild 29: Reduktionsgrad des Eisenrohpulvers, be-
zogen auf den urspriinglichen Eisenoxid-
gehalt

Den Verlauf der Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalte Uber der
Reduktionstemperatur zeigt Bild 28, der Reduktionsgrad als

Funktion der Reduktionstemperatur ist in Bild 29 gezeigt.

Bemerkenswert ist der rasche Abbau des Sauerstoffes und des
Kohlenstoffes bis zur Temperatur von 440° C. Bel dieser flr
Reduktionsprozesse von Eisenoxiden niedrigen Temperatur sind

bereits 67,5 % des urspriinglich vorhandenen Eisenoxides redu-
ziert.

Bis 480° C Reduktionstemperatur wird der Sauerstoffgehalt noch
geringfligig niedriger, um dann bis zur Reduktionstemperatur

von 630° C praktisch konstant zu bleiben. Erst im Temperatur-
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bereich zwischen 720° C und 880° C ist ein weiterer Sauerstoff-
abbau und ein Anstieg des Reduktionsgrades festzustellen.
Oberhalb der a -y Phasenumwandlung im Temperaturbereich 920 -
1040° C nimmt die Reduktionsgeschwindigkeit nochmals deutlich
zu, der schlieBlich erreichte Reduktionsgrad betrug bei einer
Reduktionstemperatur von 1040° C und einer Haltezeit von

30 Minuten nahezu 90 %.

Die Kurve fiir den Kohlenstoffabbau verlauft exakt parallel
zur Kurve flir den Sauverstoffabbau. Lediglich im Temperaturbe-
reich iiber 920° C baut sich der Kohlenstoff schneller ab als

der Sauerstoff.

Betrachtet man die Atomanteile, so liegt der Kohlenstoffge-
halt bis zu dieser Temperatur durchschnittlich um den Faktor
1,2 hoher als der Sauerstoffgehalt (Bild 28 b). Das Verh#ltnis
verschiebt sich ab 920° C dann aber deutlich zugunsten des

Sauerstoffs.
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3.4.3. Spezifische Oberfliche

Die Entwicklung der spezifischen Oberflidche mit steigender
Reduktionstemperatur soll weitere Hinweise zur Kldrung der

Reaktionsmechanismen geben.

Die Messung spezifischer Oberfldachen von Pulvern behandeln
erstmals BRUNAUER, EMMET und TELLER (15). Eine vereinfachte
MeBapparatur, die auf dem BET-Ger#dt basiert, beschreiben HAUL

und DUMBGEN (16). Die vorliegenden Messungen wurden an
einem derartigen Areameter durchgefiihrt.

Die in Tabelle 11 aufgefiihrten Werte flr die spezifische
Oberfldache bei den einzelnen Reduktionstemperaturen sind

Mittelwerte aus Jeweils drei Einzelmessungen:

Reduktions- | spez. Ober - Reduktions- | spez. Ober -
temperatur fldache temperatur flache
[°C] [mZ/q] [°C ] [m2/q]

200 005 +0005 720 1,06 +0,02
280 0,16 0,005 760 0,76 *003

360 0,37 +0,02 800 0,77 +0,05
440 095 +0,02 840 0,56 *0,02
480 1,19 +002 880 0,34 +0,03
520 1,26 0,01 920 0,14 +0,03
560 1,09 £0,01 960 008 0,01

600 1,13 0,03 1000 002 0,01
640 1,08 +0,02 1040 002 +0,01

680  |105 *0,01

Tabelle 11: Spezifische Oberfldche in Abhingigkeit
von der Reduktionstemperatur
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Die Genauigkelt der Oberflachenmessung mit dem Areameter wird
umso besser, Jje groBer die spezifische Oberfldche ist. Flr
sehr kleine spezifische Oberflédchen, wie sie hier vorliegen,
werden relative Standardabweichungen von #6 % angegeben (17).
Die Messungen kdnnen also nicht den Anspruch erheben, die
exakte spezifische Oberfldche anzugeben, sie sind aber zum
qualitativen Vergleich verschiedener Oberfldchen gut geeig-
net. Die Entwicklung der spezifischen Oberfldche als Funktion

der Reduktionstemperatur zeigt Bild 30.
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Bild 30: Spezifische Oberfl&dche der ZS5 -~ Vorform-
korper aus Eltrix 400 in Abhdngigkeit
von der Reduktionstemperatur (t = 30 min)
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Wie der Reduktionsgrad vergroRert sich auch die spezifische
Oberfldche der Reduktionsproben im Bereich der niedrigen Tem-
peraturen bis 520° C sehr schnell und steigt von einem Wert
in der Nzhe der MeBgrenze der Apparatur von 0,05 m2/g auf
gber 1,2 m2/g an. Die spezifische Oberflidche wird dann mit
steigender Reduktionstemperatur geringfiigig kleiner und er-
reicht bei 720° C einen Wert von 1,06 mg/g.

Wird die Temperatur von 720° C Uberschritten, so wird die spe-
zifische Oberflidche rasch kleiner. Bei 1000° C wird mit einem
MeBwert von 0,02 m2/g die MeBgrenze des Areameters wieder er-

reicht.

Die Temperatur von 720° C, ab der die spezifische Oberfl&dche
rasch kleiner wird, stimmt iberein mit der Temperatur, bei
der erstmals eine deutliche Festigkeitssteigerung der redu-
zierten Proben festgestellt wird. In beiden F&dllen kodnnte
die Ursache durch Diffusionsprozesse in der durch die Reduk-
tionsvorgidnge stark aktivierte Teilchenoberflidche begriindet

sein.
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3.4.4, Elektronenmikroskopische und lichtmikroskopische

Untersuchungen

Zur weiteren Aufkldrung der Reduktionsvorgidnge wurden raster-

elektronenmikroskopische und lichtmikroskopische Betrachtun-

gen durchgefihrt,

Mit dem Rasterelektronenmikroskop konnten Veridnderungen an
den Pulverteilchenoberflsdachen direkt beobachtet werden. Er-
gaénzend dazu geben die lichtmikroskopischen Bilder von
Schliffproben Informationen iiber Reaktionen im Inneren der
Oxidschicht sowie an den Grenzen Eisen-Eisenoxid-Porenraum,
Da das weiche Eisen (50 - 120 HVO,025) beim Polieren der
Proben zum Verschmieren neigte und deshalb anschlieBend die
Oxidschicht Uberdeckte, wurden alle Proben 10 Sekunden lang

mit 3-prozentiger alkoholischer Salpetersidure HNO3 gedtzt.

Dadurch konnte vorteilhaft auch die Rekristallisation des

Ferrits beobachtet werden.

Die Bilder 31 bis 49 (Anhang) zeigen in der Reihenfolge

steigender Temperatur jeweils unter

a) - eine rasterelektronenmikroskopische Ubersichtsaufnahme

der Reduktionsprobe bei 300-facher VergridBerung.

b) - einen Ausschnitt aus der Oberfliche eines einzelnen

Pulverteilchens bei 3020-facher Vergrioflerung.

c) - die Randzone von Pulverteilchen im Schliff bei 1000-fa-

cher VergroBerung.

Schon bei einer Reduktionstemperatur von 200° C ist ein deut-
licher Unterschied zum nur harzgebundenen, nicht wirmebehan-
delten Zustand sichtbar. Die Teilchenoberfliche zeigt sich
ravher. Feine Teilchen ragen wieder deutlich begrenzt aus der
Oberflache. An einigen Stellen kann die Bildung feiner Ober-
flachenrisse festgestellt werden (Bild 31 b Anhang). Im
Schliff erscheint das Eisenoxid deutlich strukturiert in zum
Teil dendritischer Form (Bild 31 ¢ Anhang). Die der Oberflia-

che anhaftenden Oxidteilchen sind als feine Partikel von we-
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niger als 1 pm Durchmesser erkennbar.

Bei 280° C Reduktionstemperatur verschwinden auch die dunklen
Stellen in konkaven Bereichen der Pulverteilchen, die von den

an diesen Stellen dickeren Harzschichten herriihren (Bild
32 a Anhang). Die Risse in der Oberfldche werden breiter
(Bild 32 b Anhang). Die dickeren Oxidschichten bleiben unver-

andert.

Eine Erhohung der Reduktionstemperatur auf 360° C hat eine
verstarkte RiBbildung zur Folge., Stellenweise ist eine feine
Porositdat gerade erkennbar ( Bild 33 b Anhang). Im Schliff
ist eine Verdnderung gegeniiber dem urspringlichen Zustand

nicht zu erkennen (Bild 33 c¢ Anhang).

Eine Reduktionstemperatur von 440° C 1#@Bt in der Ubersichts-
aufnahme keine Verdnderung gegeniiber 360° C erkennen (Bild

34 a Anhang). Die stdrkere VergroBerung zeigt aber ein voll-
kommen veridndertes Bild der Oberfl&dche., Die Risse sind zahl-
reicher geworden und weiter gewachsen. Eine deutliche Mikro-
porositdt, welche die bei dieser Temperatur stark angewachse-
ne spezifische Oberfldche erklirt, (s. 3.4.3.), lberzieht die
gesamte Teilchenoberfldche. Die stellenweise sichtbaren hel-
leren Fldchen zeigen an der Oberfldche bereits ausgeschiedene
Eisenphase (Bild 34 b Anhang). Auch das Schliffbild bestdtigt
die Umwandlung der Oxidschicht. Die dendritische Struktur ist
vollkommen verschwunden. Einzelne feinste ehemalige Oxidstaub-
teilchen erscheinen im Schliff bereits metallisch hell

(Bild 34 ¢ Anhang).

Eine Temperaturerhshung auf 480° C bringt keine bemerkenswer-
te Verdnderung der Oberfldche. Im Schliff erscheint die fri-
here Fe304—Schicht an Stellen geringer Schichtdicke wesentlich
heller als die urspriinglichen Eisenoxide (Bild 35 ¢ Anhang).
Bei weiterer Temperaturerhdhung veradandert sich die Oberfléche
zundchst nicht sichtbar (Bild 36 und 37 Anhang). Bei 600° C
erscheinen die groferen Poren durchweg abgerundet. Es findet
also bereits ein Oberfldchenausgleich durch Diffusion statt

(Bild 38 b Anhang).
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Im Schliff kOnnen Jjetzt ehemalige Oxidteilchen deutlich als

reduziertes Eisen erkannt werden (Bild 38 ¢ Anhang).

Eine Aufheizung auf 640° C 148t in der Oberfldche einzelne
Inseln entstehen. Diese Struktur kann schon bei nur 300-fa-

cher VergroBerung erkannt werden (Bild 39 a Anhang).
Die Abrundung der Porenkanten wird deutlicher (Bild 39 b An-

hang). AuBer einer weiteren Vergroberung der Oberflachenstruk-
tur ergeben sich bei einer Reduktionstemperatur von 680° C

keine Veranderungen (Bild 40 Anhang).

Eine deutliche Verdnderung der Teilchenoberflidche zeigt sich
bei einer Steigerung der Reduktionstemperatur auf 720° C, was
aufgrund der Ergebnisse der visuellen Betrachtung und der Mes-
sungen der spezifischen Oberfldche zu erwarten war. Die REM-
Aufnahme zeigt bei 3000~facher VergroRBerung liber die gancze
Oberfliache keulenfdrmig gewachsene Eisenausscheidungen (Bild
41 b Anhang). Durch den Schliff wird diese Beobachtung bestz-
tigt. Im gezeigten Bildausschnitt liegt eine reduzierte Eisen-
schicht mit einer Dicke von etwa 2 pm iUber einer noch nicht

vollstandig reduzierten Oxidschicht (Bild 41 ¢ Anhang).

Oberhalb 720° C verkleinert sich die spezifische Oberfl&dche
rasch. Die REM-Aufnahme zeigt bei 760° C bereits vollkommen
geschlossene, reduzierte Bereiche (Bild 42 a Anhang). Die keu-
lenformige Oberfldchenstruktur ist verschwunden, die Oberfld-
che beginnt, sich einzuebnen. Einzelne Eisenkeime auf nicht
vollstdndig reduzierten Oberfldchenschichten kapseln sich ku-
gelformig ab (Bild 42 b Anhang). Das Schliffbild zeigt eine
geschlossene, glatte Oberfldche mit stellenweise darunterlie-
genden Restoxiden. Weiter ist die Ausbildung einer unter der
Oberfl&dche liegenden Porositdt erkennbar (Bild 42 c¢ Anhang).
Erhoht man die Temperatur auf 800° C, so erscheint die Uber
dem Eisenoxid gewachsene Eisenschicht weniger porsds (Bild

43 ¢ Anhang).

Eine bemerkenswerte Verdnderung der Oberflidache des Pulvers er-

gibt sich bei einer Reduktionstemperatur von 840° C. Nur kon-
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kave Bereiche von Agglomeraten aus Feinstaub zeigen sich noch
nicht reduziert. Ansonsten findet man eine groRtenteils ge-
schlossene, metallische Oberfliche (Bild 44 a Anhang). Ober-
fldchenporen sind nur noch an wenigen Stellen vorhanden. Die
Korngrenzen der Ferritkorner sind an der Oberfldche sichtbar,
d. h. das reduzierte Eisen bildet mit dem Inneren der Pulver-
teilchen zusammenhingende Kristalle aus. Eine trennende Oxid-
schicht ist an solchen Stellen nicht mehr vorhanden (Bild

44 b Anhang).

Das Schliffbild bestdatigt disen Eindruck dort, wo sich ur-
springlich gleichm&Bige, diinne Oxidschichten befanden. An
Stellen groBerer Oxidschichtdicken, wie z. B. an Oxidbriicken
zwischen zwei Pulverteilchen, sind die Oxide erst teilweise
reduziert (Bild 44 ¢ Anhang). Eine hdhere Reduktionstempera-
tur von 880° C ergibt auch in der Ubersicht durchweg redu-
zierte Oberflidchen. Eine Oberflichenporositdt ist bei eini-
gen Teilchen noch feststellbar (Bild 45 a und b Anhang). Die
Oxidbriicken zwischen den einzelnen Pulverteilchen sind jetzt

vollstandig zu hochpordsem Eisen reduziert (Bild 45 c Anhang).

Bei 920° C 14Bt sich auf der Ubersichtsaufnahme nur noch sehr
vereinzelt Porositdt erkennen (Bild 46 a Anhang). In Bild

46 b (Anhang) ist der Ubergang von einer ehemals diinnen zu
einer dickeren Oxidschicht sichtbar. Die diinne Schicht er-
scheint dabei vollkommen porenfrei. Im Schliff beobachtet man
eine Vergroberung der unter der Oberflidche liegenden Poren
(Bild 46 c¢ Anhang).

Ein weiterer Anstieg der Reduktionstemperatur veridndert die

Porenstruktur.

In Bild 47 ¢ (Anhang) f&allt auf, daB die Poren der urspring-
lich dickeren Oxidschicht nicht mehr unter der anfdnglich ge-
bildeten Eisendeckschicht bleiben, sondern die Oberflidche
durchdringen. Die noch vorhandenen Poren sind nahezu rund
(Bild 47 b Anhang). Der groBte Teil der Teilchenoberflizche
ist porenfrei. Grobe Poren finden sich noch an Sinterh#dlsen

zwischen einzelnen Teilchen (Bild 47 a Anhang).
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Bei weiter steigender Reduktionstemperatur verringert sich

die Anzahl der Oberfldchenporen bei steigender Porengrofle
(Bild 48 Anhang). Bei einer Reduktionstemperatur von 1040° C
ist nur noch an Stellen extrem dicker ehemaliger Oxidschichten

eine grobe Porositidt erkennbar (Bild 49 Anhang).

3.4.5. Der ReduktionsprozeB in Abhidngigkeit von der Reduk-

tionszeit

Messungen des Reduktionsfortschrittes in Abh3dngigkeit von der
Reduktionszeit konnen weltere Hinweise zum Verstédndnis des
Reduktionsverhaltens der Z5-Vorformkdrper geben. Auflerdem
bietet sich hier eine Moglichkeit, im direkten Vergleich mit
dem unbehandelten Rohpulver Eltrix-400 den EinfluB des Phenol-

harzbinders auf die Reduktionsvorgédnge zu studieren.

Die Versuche wurden mit Hilfe einer Thermowaage durchgefiihrt,
wobei das Probengewicht in Zeitabstinden abgelesen wurde. Als
Waage fand eine Analysenwaage Verwendung, was die notwendige
Ablesegenauigkeit von 10_3 g gewdhrleistet. Als Ofen diente
ein senkrecht stehender Rohrofen mit einer Regelgenauigkeit

von *1° C,

Die Proben wurden in kleinen A1203—Tiegeln in den Ofenraum
eingebracht, wobei als Aufhidngung ein diinner Platindraht von
0,25 mm Durchmesser verwendet wurde. Widhrend der Beschickung
wurde der Ofen mit Argon als innertes Schutzgas gespiilt.
Nach der Beschickung des Ofens wurde sofort auf Wasserstoff
als Reduktionsgas umgestellt und mit den Messungen des Ge-
wichtsverlusts der Probe begonnen. Es war nicht mdglich, mit
dem Beginn der Messungen bis zum Temperaturausgleich zu war-
ten, da die thermische Zersetzung des Binders der ZS-Proben

auch unter inertem Schutzgas stattfindet.
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Die Messungen wurden bei den folgenden Temperaturen durch-

gefihrt:

- 280; 360;, 440° C, zur Erfassung der Reduktionsvorgidnge

im unteren Temperaturbereich.

- 720° C, die Temperatur, bei der sich die st&rksten Ver-

anderungen in der Oberflachenstruktur der Proben zeigten.

- 900° C; 940° C, zur Klidrung eines eventuellen Einflusses

der «-y-Phasenumwandlung auf das Reduktionsverhalten.

Tabelle 12 gibt fUr die einzelnen Reduktionstemperaturen und
fiur verschiedene Reduktionszeiten die relativen Gewichtsver-
luste wieder. Die zugehOrigen graphischen Darstellungen zeigen
die Bilder 50 a - f (Anhang), wo flir jede Reduktionstempera-
tur der Gewichtsverlust sowohl der ZS-Proben als auch der
nicht harzgebundenen Eltrix-400-Proben Uber der Zeit aufge-

tragen ist.

Bei allen Temperaturen und kurzen Reduktionszeiten folgt der
Gewichtsverlust einem logarithmischen Zeitgesetz. Das gilt so-
wohl filir die Pulverprobe wie auch flr die ZS-Probe, obwohl sich
der Gewichtsverlust der ZS-Probe Jja aus der Reduktion des
Eisenoxides und dem Abbau degs Harzes zusammensetzt. Bei léang-
eren Zeiten konnte der Reduktion auch ei parabolisches Zeitge-

setz zugrunde liegen.

Die VergrdBerung der Reduktionsgeschwindigkeit, die sich bei
den niedrigen Reduktionstemperaturen von 360° C und 440° C
nach einigen Minuten einstellt, muB auf die langsame Erwarmung
der Proben zuriickgefiihrt werden, die dadurch bedingt ist, daB
die Widrmeiibertragung von der Ofenwand auf die Probe hier na-
hezu ausschlieBlich durch Wdrmeleitung zustande kommt, wobei
die wdrmelibertragenden Substanzen, Wasserstoff und A1203,

relativ schlechte Wiarmeleiter sind.

Die Pulverprobe erreicht den Temperaturausgleich friher als
die ZS-Probe, bedingt durch den besseren Kontakt der Pulver-
teilchen zur Tiegelwand. Bei den hoheren Reduktionstemperatu-
ren ist der Wirmeiibergang von der Ofenwand zur Probe durch die
verstarkte Warmestrahlung so gut, daB der beschriebene Effekt

nach dem Beginn der Messungen nicht mehr auftritt.




72

Die zu Anfang des Reduktionsprozesses schnell ablaufende Re-
duktion verlangsamt sich nach einiger Zeit merklich, was beil
den Proben aus ungebundenem Eltrix-400-Pulver schon bei einer

Reduktionstemperatur von 440° C beobachtet wird.

Mit steigender Reduktionstemperatur verschiebt sich diese Ver-
langsamung der Reduktionsgeschwindigkeit zu kiirzeren Zeiten

und htheren Reduktionsgraden.

Bei 900° C kommt die Reduktion bei lidngeren Zeiten praktisch
zum Stillstand, obwohl, wie aus 3.4.2. ersichtlich ist, der
Reduktionsgrad deutlich unter 100 % liegt.

Jenseits des o -y-Phaseniiberganges bei 940° C wird bei der
Z5-Probe auch beil ldngeren Reduktionszeiten noch ein deutli-

cher Gewichtsverlust beobachtet.
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3.5. Der EinfluB der Reduktionsbedingungen auf die Verdicht-

barkeit der Z5-VorformkSrper

Die physikalischen Werkstoffeigenschaften von Sinterwerkstof-
fen hdngen in starkem MaBe von def Dichte ab. Fir die erfolg-
reiche Anwendung des ZS-Verfahrens ist deshalb die Kenntnis

des Einflusses der Reduktionsbedingungen auf die Verdichtbar-

keit der VorformkOrper wichtig.

Um Daten zu erhalten, die gleichzeitig fir Fértigungszwecke
herangezogen werden konnen, wurden die Proben fir die Verdich-
tungsversuche, ebenso wie die an spHterer Stelle behandelten
Proben zur Ermittlung der physikalischen Werkstoffeigenschaf-
ten, in einem Préduktionsofen reduziert. Dabei handelte es
sich um einen gemuffelten Bandofen mit einer Heizzonenlidnge
von 3 Metern. Bei allen Versuchen war die Vorheizzone, die

sonst zum Ausbrennen von Gleitmitteln dient, abgeschaltet.

Um den EinfluB der Reduktionsbedingungen mbglichst umfassend

beschreiben zu kdnnen, wurden folgende Parameter variiert:
~ die Reduktionstemperatur

die Reduktionszeit

l

der Schutzgasverbrauch

die Bandbeladung.

Der EinfluB von Reduktionstemperatur, Reduktionszeit und
Schutzgasverbrauch wurde ermittelt, um Angaben fir die best-
mdgliche Ofeneinstellung zu finden, widhrend der Einfluf der
Bandbeladung von Interesse ist, weil diese in hohem MaBe von
der Bauteilgeometrie abhingt, weshalb die tatsidchliche Band-
beladung oft niedriger als die maximal mdgliche Ofenauslastung
ausfdallt.
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Mit Ausnahme eines variierten Parameters galt flir alle Versu-

che folgende Ofeneinstellung:

- Ofentemperatur 1080° C

- Reduktionszeit 30 Minuten

-~ Schutzgasverbrauch 15 m3/ h

- Bandbeladung nur Probengewicht, kann

vernachlassigt werden.

Reduktionszeit und Schutzgasverbrauch entsprechen den praxis-
iblichen Ofenbedingungen fiir diesen Ofentyp bei der Sinterung
von Eisenwerkstoffen. Die Reduktionstemperatur wurde mit Rick-
sicht auf die Lebensdauer des Bandes niedriger als die libliche

Sintertemperatur gewdhlt.

Als Schutzgas diente gespaltenes NHB’ was einer Zusammenset-
zung aus 75 Vol.% Wasserstoff und 25 Vol % Stickstoff ent-

spricht.

Die Verdichtungsversuche wurden unter weitgehender Beriicksich-
tigung des Stahl-Eisen-Priifblattes 85 - 69 durchgefiihrt. Le-
diglich eine konstante Hohe der verdichteten Proben konnte
nicht eingehalten werden, da die Vorformkdrper ein konstantes
Gewicht aufwiesen. Als Vorformkdrper fiir die Verdichtungsver-
suche wurden 20 mm hohe Stopfen mit einem kreisfdrmigen Quer-

schnitt von 1 cm2 gewdhlt,

Die Verdichtungsversuche wurden auf einer Universalpriifmaschi-
ne durchgefiihrt. Um reproduzierbare Bedingungen zu erhalten,
wurde das Verdichtungswerkzeug vor jedem Verdichtungsvorgang
zur Veringerung der Wandreibung mit dem Schmiermittel Moly-

kote 557 dinn eingespriht.

Verdichtet wurden die Proben mit Dricken von 20,40 und

60 kN/cm2, um praxisiibliche Bedingungen einzuhalten. Ein Teil
der Proben wurde anschlieBBend bei 650° C 30 Minuten lang ge-
glitht, um die entstandene Kaltverfestigung aufzuheben, und

dann im selben Werkzeug erneut mit Driicken von 20,40,60 und
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zum Teil mit 80 kN/cm2 beaufschlagt, um auch den weiteren
EinfluB der Reduktionsbedingungen auf die bei Zweifachsin-

tertechnik erreichbaren Dichten zu untersuchen.

3.5.1. EinfluB der Reduktionstemperatur auf das Verdichtungs-

verhalten von ZS-Vorformkdrpern

Es wurden vier verschiedene Reduktionstemperaturen untersucht,
wobei der Temperaturbereich so gewdhlt wurde, daB die niedrig-
ste Reduktionstemperatur noch im Bereich der ¢t -Phase des Ei-
sens lag. Nach oben wurde die Reduktionstemperatur durch die

zumutbare Belastbarkeit des Ofens begrenzt.

Die Temperaturen lagen im Bereich von 880° C bis 1120° C in
Abstdnden von 80° C, Fir diese Versuche wurde zusatzlich zum
Pulver Eltrix-400 das ASC-Rohpulver als Vergleich herangezo-

gen,

3.5.1.1 Einfachsintertechnik

Die fUur die jeweiligen Verdichtungsdriicke und Reduktionstempe-
raturen gemessenen Dichten der Stopfen sind in Tabelle 13 dar-
gestellt. Bild 51 (Anhang) zeigt die Verdichtbarkeitskurve

fir das Pulver Eltrix-400 und Bild 52 (Anhang) fiir das ASC-
Rohpulver. Aufgetragen ist die Dichte Jjeweils in Abhdngigkeit
vom Nachverdichtungsdruck (a) und von der Reduktionstempera-

tur (b),

Die Vorformkdorper aus beiden Pulvern zeigen nach der Reduktion
im unterenvy -Bereich eine schlechtere Verdichtbarkeit als bei
880° C, Wdhrend die Auswirkung des a-y—Ubergangs auf die Ver-
dichtbarkeit beim nahezu kohlenstofffreien Eltrix-Pulver al-
lerdings nur schwach ausgeprdgt ist, reagiert das ASC-Rohpul-
ver auf den Phasenwechsel widhrend der Reduktion mit einer

deutlichen Verminderung der Verdichtbarkeit.

Auch bei weiterer Steigerung der Reduktionstemperatur verhal-

ten sich die beiden Pulver unterschiedlich. Das Eltrix-Pulver
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zeigt mit steigender Reduktionstemperatur einen stidndig gros-—

ser werdenden Anstieg der Verdichtbarkeit. Beim ASC-Rohpulver

verlangsamt sich dagegen die Verbesserung der Verdichtbarkeit

mit steigender Reduktionstemperatur, Jjedoch ist auch hier bei

den hochsten Reduktionstemperaturen noch eine Verbesserung der
Verdichtbarkeit festzustellen.

Reduktionstemperatur [°C ]

Nachverdich-
Pulver tungsdruck 880 960 1040 1120
[kN/cm?2]

20 5,45 | 5,44 | 556 | 5,77
40 6,26 | 6,23 | 6,44 | 6,71
60 6,81 | 675 | 695 | 7,21
20 561 | 533 | 554 | 5,65
40 6,37 | 6,15 | 6,51 [ 6,57
60 6,85 | 668 | 699 | 7,05

Eltrix
400

ASC
roh

Dichte [g/cm?3]

Tabelle 13: Verdichtungsverhalten von Vorformkor-
pern aus verschiedenen Eisenpulvern
in Abhdngigkeit von der Reduktiongtem-
peratur

Grundsétzlich zeigen die reduzierten Vorformkdrper aus El-
Lrix-400 und ASC-Rohpulver zhnliche Verdichtbarkeitswerte.
Bei der hochsten Reduktionstemperatur von 1120° C erreicht
man beim Eltrix-Pulver mit 7,21 g/cm?® allerdings einen erheb~
lich hdheren Dichtewert als beim ASC-Rohpulver (7,05 g/cm®).
Die mit dem Eltrix-400 erreichbaren Dichtewerte liegen deut-
lich Uber den Dichten, die bei gleichen PreBdriicken mit den

besten handelsiiblichen Eisenpulvern erreicht werden.
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3.5.1.2., Zweifachsintertechnik

Die mit 20,40 und 60 kN/cm2 verdichteten Proben wurden 30 Mi-

nuten bei 650° C geglilht und anschlieBend Jjeweils mit 20,40,60
und 80 kN/cm2 nachgepreBt. Die erhaltenen Dichten sind fur

die jeweiligen VorpreBdriicke und die einzelnen Reduktionstem-

peraturen in den Tabellen 15 (Eltrix-400) und 16 (ASC-Rohpul-

ver) aufgelistet.

Die Reduktionstemperatur wirkt sich beim Eltrix-Pulver deut-
lich auch auf das NachpreBverhalten aus (Bilder 53 - 55 An-
hang), wobei auch hier der EinfluB der @ -y - Phasenumwandlung
wdhrend der Reduktion deutlich wird. Unabhidngig vom VorpreB-
druck ist bei fast allen NachpreBdriicken ein starker Anstieg
der Dichte erst bei Reduktionstemperaturen Uber 960° C zu be-
obachten. Lediglich beim niedrigsten Vorprefldruck von 20 kN/cm2
findet man bei hohen NachpreRBdriicken einen stetigen Anstieg

der Dichte schon von der niedrigsten Reduktionstemperatur an.

Die mit dem Eltrix-Pulver in Zweifachsintertechnik erreichba-
ren Dichtewerte liegen mit 7,67 g/cm®, das entspricht 97,5 %
Raumerfiillung, bereits an der Grenze der in Sinterschmiede-

technik erreichbaren Werte.

Auch hier weicht das ASC-Rohpulver in seinem Verhalten vodllig
von dem des Eltrix-Pulvers ab. Obwohl das ASC-Rohpulver beim
ersten Verdichtungsschritt bei allen Driicken ein deutliches
Minimum der Dichte bel einer Reduktionstemperatur von 960° C
aufweist, ist dieses nach dem zZweiten Pressen nur noch bei
niedrigen NachpreBdriicken eben zu beobachten (Bilder 56-58 An-
hang). Bei niedrigen VorpreBdriicken von 20 kN/cm2 steigt die
Dichte sonst zwischen 880 und 960° C an, um dann praktisch

konstant zu bleiben,

Bei hdchsten VorpreBdriicken beobachtet man fiir alle NachpreB-
dricke einen langsamen, aber stetigen Anstieg der Dichte mit
der Reduktionstemperatur. Auch hier werden mit 7,57 g/cm3 oder
96,3 % der theoretischen Dichte beachtliche Werte erzielt, sie

reichen jedoch nicht an die mit Eltrix-400 erreichten Dichten
heran,
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Reduktionstemperatur [°C]

Nachverdich -

Nachpress -

tungsdruck druck 880 960 1040 1120
| Py [kN/em2] | PolkN/cm?]
20 571 | 574 | 589 | 6,20
, 40 6,52 | 6,49 | 6,67 | 6,90
0 60 698 | 7,03 | 716 | 7,30
80 726 | 7,33 | 7.43 | 7,51
20 623 | 624 | 655 | 6,81 |%
40 6,67 | 6,66 | 691 | 714 |3
40 60 6,98 | 709 | 716 | 7,41 |
80 | 733 | 731 [ 742 | 757 |3
20 686 | 676 | 705 | 723
50 40 690 | 689 | 716 | 738
60 711 | 717 | 7.38 | 7.55
80 73L | 737 | 757 | 767

Tabelle 15: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik:
Prefldichte nach P, in Abhidngigkeit
P, und der Reduktionstemperatur

von Pl,
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Reduktionstemperatur [°C ]

Nachverdich - [Nachpress-
tunasdruck druck 880 960 1040 1120
Py kN/em2] | PolkN/em?]
20 588 | 584 | 585 | 5,82
40 6,60 | 6,63 | 6,63 | 6,65
20 60 702 | 712 | 712 | 7.14
80 733 | 739 | 739 | 7,40
20 641 | 636 | 653 | 661 |%
.0 40 680 | 6,78 | 694 | 686 |5
60 714 | 717 | 722 | 730 |e
80 7,36 | 740 | 749 | 748 |3
20 69, | 6,98 | 701 | 708
50 40 708 | 712 | 711 | 715
60 728 | 7.31 | 732 | 738
80 748 | 750 | 754 | 757

Tabelle 16: ASC-roh, Zweifachsintertechnik:. PreB-
dichte nach P
P P. und de?¥ Reduktionstemperatur

1’7 72

in Abhidngigkeit von
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3.5.2., EinfluB der Reduktionszeit auf das Verdichtungsverhal-

ten der ZS5-~-VorformkSrper

ZS-Vorformkorper aus Eltrix-400 wurden mit unterschiedlich
langen Reduktionszeiten behandelt. Abhdngig von der groBten
Bandgeschwindigkeit des Reduktionsofens betrug die kiirzeste
Reduktionszeit 10 Minuten. Weitere Reduktionszeiten wurden mit

20 und 40 Minuten fesgtgelegt.

3.5.2.1, Einfachsintertechnik

Einen Uberblick iiber die bei verschiedenen Reduktionszeiten
und Nachverdichtungsdriicken erreichbaren Dichten gibt Tabelle 17.
Der EinfluBl der Reduktionszeit auf das Verdichtungsverhalten

ist in Bild 59 (Anhang) dargestellt.

Mit ldngeren Reduktionszeiten wird eine stetige Verbesserung

der Verdichtungseigenschaften der ZS-Vorformkdrper erreicht.

Bei kurzen Reduktionszeiten hat eine Verdoppelung der Reduk-
tionszeit allerdings einen ungleich stdrkeren EinfluB auf den
Anstieg der Dichte als beil lidngeren Reduktionszeiten. Im Zeit-
intervall zwischen 10 - 20 Minuten ist der Anstieg der erreich-
baren PreBldichte mehr als sechsmal so grof3 wie im Zeitinter-
vall 20 - 40 Minuten.

Reduktionszeit [min]

Nachverdich -

tungsdruc 10 20 40
[kN/cm?]

20 556 | 570 | 578
40 6,63 | 661 | 6,63
60 688 ( 707 | 713

Dichtelgtm

Tabelle 17: Nachverdichtungsverhalten von Z5 - Vor-
formkorpern aus Eltrix-400 in Abhé&n-
gigkeit von der Reduktionszeit
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Dichten tiber 7,0 g/cm® werden bei einer Reduktionszeit von 20
Minuten sicher erreicht. Bei einer Reduktionszeit von 40 Mi-

nuten erhidlt man eine PreBdichte von 7,13 g/cm®.

3.5.2.2. Zweifachsintertechnik

In Tabelle 18 sind die bei Zweifachsintertechnik erreichbaren
Dichten flir die einzelnen Nachverdichtungsdriicke und Reduk-

tionszeiten angegeben.

Die Auswirkungen der Reduktionszeit auf die PreRdichte zeigen
sich auch nach einer Glilhung bei 650° C und anschlieBendem
zwelten Verdichtungsvorgang in gleicher Weise wie nach dem er-
sten Verdichten der ZS-Vorformkdrper (Bilder 60 - 62 Anhang).
Nur beim niedrigsten Nachverdichtungsdruck von 20 kN/cm2 wird
der EinfluB der Reduktionszeit bei kurzen Reduktionszeiten mit
steigendem NachpreBdruck geringer (Bild 60 b). Beim hdchsten
Nachverdichtungsdruck von 60 kN/cm2 fdllt auf, daB eine wei-
tere Verdichtung nach dem Glihen nur schwer in Gang kommt und
fir eine merkliche DichteerhShung beim zweiten PreBvorgang

Driicke von mindestens 40 kN/cm2 notwendig sind.

Auch hier werden bei den hdchsten NachpreBdriicken Dichten von
7,61 g/cm3 erreicht, was nahezu 97 % der theoretischen Dichte

entspricht.




82

Reduktionszeit [min]

Nachverdich -

Nachpress -

tungsdruck druck 10 20 L0
[kN/cm?] [KN/cm?]
20 580 | 598 | 6,05
20 40 6,54 | 6,71 6,78
60 7.03 | 7,12 718
20 6,45 | 666 | 663 |
40 40 6,79 | 698 | 703 |3
60 791 | 728 | 731 |
20 693 | 7,09 | 717 |%
50 40 703 | 721 7.31
60 723 | 743 | 748
80 7,62 | 757 | 761

Tabelle 18: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik:
PreBdichte nach P

1’ "2

in Abhangigkeit von
P P, und der Reguktionszeit
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3.5.3. EinfluB des Schutzgasverbrauches auf die Verdichtungs-

eigenschaften von ZS-Vorformkdrpern

Aus technischen Grinden konnten die Reduktionsversuche mit
unterschiedlichem Schutzgasverbrauch nur mit zwei MeBpunkten
durchgefiihrt werden. Nach unten ist der Schutzgasverbrauch
dadurch begrenzt, daB die Stromungsgeschwindigkeit des Gases
im Ofen so groB3 sein muB, daB eine Gegenstromung der AuBenluft

in den Ofen hinein mit Sicherheit vermieden wird.

Die Obergrenze fiir den Schutzgasdurchsatz wird von der Kapa-
zitat des Ammoniakspalters und vor allem vom Querschnitt der

Schutzgasleitungen begrenzt.

Die Versuche wurden mit Schutzgasdurchsdtzen von 10 m® /h und

15 m® /h durchgefiihrt.

3.5.3.1. Einfachsintertechnik

Die beim Nachverdichten erreichten Dichtewerte sind aus Ta-

belle 19 ersichtlich.

Auch hier werden Dichtewerte von 7,2 g/cm® erreicht, Ein Ein-
fluB des Schutzgasverbrauches auf die Verdichtbarkeit kann
im untersuchten Bereich nicht festgestellt werden (Bild 63

Anhang) .

lcasverbrauch (Nm¥h]
Nachverdichtungs

druck 10 15
[kN/cm?2]

20 58L | 583
40 6,72 | 6,73
60 719 | 719

Dichtelg/cm?|

Tabelle 19: Nachverdichtbarkeit von 725 - Vorformf
korpern aus Eltrix-400 in Abhzngigkeit
von Schutzgasverbrauch
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3.5.3.2, Zweifachsintertechnik

Die nach der Gluihung bei 650° C und anschlieBendem Nachpressen

erreichten Dichten zeigt Tabelle 20.

In Ubereinstimmung mit den vorhergegangenen Messungen ergeben
sich auch hier Dichtewerte iber 7,6 g/cm3 beziehungsweise uUber
97 % der theoretischen Dichte. Auch nach dem zweiten Pressen
kann keine Dichteabhdngigkeit von Schutzgasverbrauch erkannt
werden (Bild 64 Anhang).

Gasverbrauch INm¥/h 1l

Nachverdich - | Nachpress-

tun?\lsd ruSk] druck 10 20

[kN/cm [kN/cm?]
20 612 | 6,17
20 40 685 | 6,83
60 725 | 7,20
20 6,76 | 665 |
40 40 709 | 710 |3
60 736 | 740 | o
20 723 | 723 |2
50 40 734 | 7,36
60 751 | 7,48
80 762 | 764

Tabelle 20: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik:
PreBdichte nach P, in Abhdngigkeit von

Pl’ P2 und dem Sc%utzgasverbrauch
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3.5.4. EinfluB der Ofenbeladung auf das Verdichtungsverhalten

von ZS-Vorformkdrpern

Aufgrund der Teilegeometrie liegt bei Wdrmebehandlungsprozes-
sen die tatsdchliche Ofenauslastung oft weit unter der maxi-
malen Kapazitdt des Ofens. Zur Untersuchung der Auswirkung der
Ofenbeladung auf die Verdichtung der ZS-Vorformkdrper wurden
ZS-Proben mit 0, 5, 10 und 15 kg/m Ofenbeladung reduziert.

Die 15 kg/m entsprechen der aus Betriebserfahrung gewonnenen
hdchsten Bandbeladung fir diesen Ofentyp. Zur Ofenbeladung

wurden ZS-Bauteilvorformkorper benutzt.

3.5.4.1. Einfachsintertechnik

Die MeBwerte der Dichten, die mit den Jjeweiligen Bandbeladun-
gen und Nachverdichtungsdriicken erreicht werden, kdnnen aus

Tabelle 21 entnommen werden.

Die reduzierten VorformkOrper zeigen beil niedriger Ofenaus-
lastung eine deutliche Abh&dngigkeit der Verdichtbarkeit von
der Bandbeladung. Bei Bandbeladungen iiber 10 kg/m hat die
Bandbeladung keinen weiteren EinfluB auf die Verdichtbarkeit
der Vorformkdrper (Bild 65).

Die mit einem Nachverdichtungsdruck von 60 kN/cm2 erreichbare
Dichte liegt ab einer Bandbeladung von 10 kg/m allerdings un-
terhalb 7 g/cm®.

Bandbeladung [kg/m]
iNachverdichtungs-
druck O 5 10 15
[kN/cm 2]

20

5,84

5,68

5,99

5,60

40

6.72

6,54

6,45

6,48

60

7,19

7,03

6,94

6,97

Dichte [g/cm’}

Tabelle 21:

Nachverdichtbarkeit von 2S - Vorform-

korpern aus Eltrix-400 in Abhidngig-

keit von der Bandbeladung
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3.5.4.2, Zweifachsintertechnik

Wie aus Tabelle 22 ersichtlich ist, bleibt der EinfluB der
Bandbeladung auf die Verdichtbarkeit auch nach der ersten
Verdichtung und der darauffolgenden Zwischengliihung erhalten.
Der Dichteverlust, der bei Proben beobachtet wird, die mit
hoherer Bandbeladung reduziert wurden, bleibt in der gleichen
GroBenordnung wie beim ersten Verdichtungsvorgang (Bilder

66 - 69 Anhang).

Die erreichbaren Dichten sind bei hoherer Bandbeladung um
0,15 - 0,2 g/cm® geringer als bei leerem Ofen, wo wieder

7,63 g/cm® erreicht werden.

Bandbeladung [kg/m]

Nachverdich- § Nachpress-

et | ademn | O ] 5 |0 )
20 6,14 | 592 | 584 | 583
20 40 6,86 | 665 | 6,57 | 658

60 7,22 | 708 | 704 | 706
20 6,72 | 657 | 652 | 6,53
40 40 710 | 6,85 | 678 | 6,77
60 738 | 718 | 712 | 712
20 723 | 7,05 | 6397 | 696
40 735 | 716 | 708 | 706
60 750 | 7,34 | 728 | 726
80 763 | 750 [ 747 | 74L&

Dichte [g/cm3]

60

Tabelle 22: Eltrix-~400, ZweifachpreBtechnik:
Dichte nach P, in Abhidngigkeit wvon

Pl’ P2 und der Bandbeladung
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3.6. EinfluB der Reduktionsbedingungen auf das Schwindungs-~

verhalten von ZS-Vorformkdrpern

Zur Bemessung der SchieBwerkzeuge fiir die Herstellung der ZS-
Vorformkorper muB das Schwindungsverhalten widhrend der Reduk-

tion bekannt sein.

Tabelle 23 gibt den relativen Schwund der Vorformkorper fiir
die MPA-Priifstdbe wieder, der sich bei der Variation der ein-

zelnen Reduktionsparameter ergibt.

Reduktionstemperatur(°C]] 880 960 1040 | 1120
Schwund (%] 0,85 0,60 0,82 1,23

Reduktionszeit [min] 10 20 40

Schwund (%] 057 | 090 1,09
Schutzgasverbrauch m¥nl| 10 15

Schwund (%] 1,05 1,05

Bandbeladung [kg/m] 0 5 10 15

Schwund (%] 1,05 0,98 0,95 0,95

Tabelle 23: Relativer Schwund der 725 - Vorformkbr-
per in Abhdngigkeit von den Redukti-

onsparametern

Tendenziell zeigt das Schwindungsverhalten der ZS—Vorformkor-
per die gleiche Abhsngigkeit von den Reduktionsbedingungen

wie die Verdichtbarkeit.

Nach Uberschreiten der -y - Phasenumwandlung ist der Schwund
der ZS-Vorformkdrper deutlich geringer als bei 880° C, die
MeBwerte werden dann mit steigender Reduktionstemperatur iber-

proportional grofBer (Bild 69 a Anhang).
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Bild 69 b (Anhang) zeigt das Schwundverhalten in Abhingigkeit
von der Reduktionszeit. Hier findet man ein schnelles Anwach-
sen des Schwundes im Bereich kurzer Reduktionszeiten und ein

Abflachen der Kurve zu langeren Reduktionszeiten hin.

Eine Abhingigkeit des Schwundes der Vorformkdrper vom Schutz-

gasverbrauch besteht nicht (Bild 69 ¢ Anhang).

Im Bereich niedriger Bandbeladung verringert sich der Schwund
der ZS-Vorformkdrper mit groBer werdender Bandbeladung. Band-
beladungen iber 10 kg/m haben keinen EinfluB auf das Schwin-

dungsverhalten (Bild 69 d Anhang).

Vor allem aufgrund des Einflusses der Bandbeladung kann bei
der Auslegung von Formwerkzeugen mit einem SchwundmaB von 1 %

gerechnet werden.




89

3.7. Der EinfluB der Reduktionsbedingungen auf die physikali-

schen Werkstoffeigenschaften aus ZS-Vorformkdrpern herge-

stellter Sinterwerkstoffe

Wie das Verdichtungsverhalten und das Schwundverhalten der
ZS-Vorformkdrper wurden auch die physikalischen Werkstoffeil-
genschaften der verdichteten und gesinterten Vorformk&rper in

Abhidngigkeit von den Reduktionsbedingungen untersucht.

Die Proben fir die Einfachsintertechnik wurden im AnschlufB an
die Nachverdichtung in einen Hubbalkenofen bei einer Tempera-
tur von 1280° C gesintert. Die Temperaturhaltezeit betrug

30 Minuten., Als Schutzgas diente ein Gasgemisch aus

30 Vol. % H2 und 70 Vol. % N2.

Diese Proben wurden vor der Sinterung mit Driicken von 40, 50

und 60 kN/cm2 nachverdichtet.

Zur Ermittlung der bei Anwendung der Zweifachsintertechnik er-
reichbaren Werkstoffeigenschaften wurden mit 60 kN/cm2 nach-
verdichtete Proben bei einer Temperatur von 650° C 30 Minuten
lang gegliiht und anschlieBend in einem zweiten PreBschritt
mit 20, 40 und 60 kN/cm2 weiterverdichtet. Die anschlieBende
Sinterung wurde bei den gleichen Bedingungen durchgefiihrt,

wie sie flr die Einfachsintertechnik beschrieben wurde. Bei
allen Verdichtungsvorgingen wurde zur Verringerung der Matri-
zenwandreibung das Verdichtungswerkzeug mit Molykote 557 dinn

eingespriht.

Gemessen wurden als Funktion der Reduktionsbedingungen jeweils
die Zugfestigkeit Rm, die 0,1 % Dehngrenze Rp 0.1° die Bruch-
dehnung A, der Elastizitdtsmodul E und die Harte HB.

Flir die einzelnen Reduktionsbedingungen wurde die Abhidngig-
keit der jeweiligen Werkstoffkennwerte von der Dichte in Dia-
grammen dargestellt und daraus durch senkrechte Schnitte bei
6,4 g/cm®, 6,7 g/cm® und 7,0 g/cm® die Abhingigkeit der Werk-
stoffkennwerte von den Reduktionsbedingungen rekonstruiert.

Die in den Tabellen dargestellten Zahlenwerte sind Mittelwerte
aus 7 Einzelmessungen, beil den Hirtewerten aus 14 Einzelmessun-—

gen.
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3.7.1. EinfluBB der Reduktionstemperatur auf die

physikalischen Werkstoffeigenschaften

Wie bei den Messungen zum Einflufl der Reduktionstemperatur
auf die Verdichtbarkeit von ZS-Vorformkdrpern wurde auch bei
der Ermittlung der physikalischen Werkstoffkennwerte zusidtz-
lich zum Eltrix~Pulver das ASC-Rohpulver zum Vergleich

hinzugezogen.

3.7.1.1. Einfachsintertechnik

Die gemessenen physikalischen Werkstoffkennwerte sowie die
Dichten der Probestdabe nach dem Sinfern sind in Tabelle 24
fir das Pulver Eltrix-400 und in Tabelle 25 fiir das ASC-Roh-
pulver dargestellt,

3.7.1.1.1. Zugfestigkeit

Flir die WerkstoffkenngroBen Zugfestigkeit, Dehngrenze und
Hzarte findet man ndherungsweise eine lineare Abhdngigkeit von
der Dichte des Werkstoffes, wdhrend Bruchdehnung und Elasti-

zitdtsmodul mit steigender Dichte Uberproportional zunehmen (18).

Uberraschenderweise zeigen die Proben aus Eltrix-Pulver eine
von konventionellen Sinterwerkstoffen stark abweichende Dich-
teabhangigkeit (Bild 70 a Anhang). Wdhrend eine Reduktionstem-
peratur von 880° C mit steigender Dichte eine degressive Fe-
'stigkeitssteigerung ergibt, steigt die Zugfestigkeit bei ho-

heren Reduktionstemperaturen uUberproportional.

Bild 70 b (Anhang) zeigt flir verschiedene Dichten den EinfluB
der Reduktionstemperatur auf die Zugfestigkeit. Bel einer Re-
duktionstemperatur von 1040° C wird flir alle Dichten ein Ma-

ximum der Zugfestigkeit gefunden.
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Reduktionstemperatur [°C]

Nm{’;ﬁ;‘g% f]UCk 880 960 1040 | 1120
40 639 | 642 | 642 | 666 ||
50 6.72 | 6,70 | 6.7 | 686 |3
60 699 | 700 | 703 | 710 |®
40 98 | 135 | 143 | 164 ‘*’g
50 140 | 166 | 189 | 192 |2
60 156 | 211 | 231 261 | £
40 61 | 79 | 83 | 95 “’g
50 83 88 | 100 | 106 |z
60 86 | 107 | 126 | 138 | &
40 L3 | 86 | 105 | 108 |
50 62 | 92 | 144 | 126 |
60 66 | 94 | 155 | 160 |~
40 9, |05 | 116 | 121 |E
50 15 | 119 [ 133 | 132 |2
60 127 | 139 | 165 | 159 |2
40 L, | 46 46 47
50 51 L7 51 | 53 |a
60 62 65 65 66

Tabelle 24: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Me-

chanische Werkstoffkennwerte nach S
fir verschiedene Reduktionstempera-

turen und Nachverdichtungsdriicke
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Reduktionstemperatur [°C]
!NGC&\@rgh; ruck|  ggo 960 1060 | 1120
40 637 | 629 | 640 | 653 [|%
50 668 | 664 | 678 | 679 |o
60 696 | 694 | 700 | 695 |©
40 164 | 162 | 167 | 164 |%
50 202 | 234, | 206 |208 |%
60 253 | 267 | 259 | 249 |&E
L0 116 | 101 | 118 | 117 ‘g
50 132 | 135 | 138 | 143 |=
60 156 | 161 | 166 | 169 | &
40 L4 | 66 | 91 82
50 55 | 87 [121 | 108 |2
60 87 | 123 [155 | 126 |~
40 99 | 102 | 122 117 ‘\Tg
50 122 [ 125 [ 143 | 135 |Z
60 142 | 141 | 160 | 154 |S
40 57 | 58 61 49
50 62 | 64 68 59 |a
60 77 | 80 | 83 65
Tabelle 25: ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik:

Mechanische Werkstoffkennwerte nach S
fiir verschiedene Reduktionstemperatu-
ren und Nachverdichtungsdriicke
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2 Aufgrund

Bei einer Dichte von 7,0 g/cm® ergeben sich 225 N/mm
seiner Analyse entspricht dieser Werkstoff der Spezifikation
3int-D 02 der Werkstoffleistungsblatter fiir Sinterwerkstoffe.
Die dort geforderte Mindestzugfestigkeit von 190 N/mm2 wird

deutlich Ubertroffen. Auch beil niedrigeren Dichten werden die

entsprechenden Forderungen der Sint-~C 02 sicher erfiillt.

Bei h&heren Reduktionstemperaturen erhdlt man geringfligig nie-

drigere Festigkeitswerte.

Ein EinfluB der a-vy-Phasenumwandlung w&hrend der Reduktion, wie
er bei der Verdichtbarkeit beobachtet wird, ist nicht festzu-
stellen. Die Steigerung der Reduktionstemperatur von 880° C

auf 960° C bringt im Gegenteil eine erhebliche Verbesserung der

Zugfestigkeit.

Im Gegensatz zum Eltrix-Pulver zeigen die Proben aus ASC-Roh-
pulver fiir alle Reduktionstemperaturen eine lineare Abhdngig-

keit der Zugfestigkeit von der Dichte (Bild 71 Anhang).

Fir konstante Dichten zeigt sich ein ausgepridgtes Maximum der
Zugfestigkeit bei einer Reduktionstemperatur von 960° C mit

280 N/mm2 bei 7,0 g/cm®. Aufgrund des hdheren Kohlenstoffgehal-
tes entspricht dieser Werkstoff der Spezifikation von Sint-D 00,
Auch hier wird die geforderte Zugfestigkeit deutlich um 60 N/mm2

iibertroffen.

3.7.1.1.2, 0,1 % Dehngrenze

Bei den Prifkorpern aus Eltrix-400 zeigt die 0,1 % Dehngrenze
das gleiche Verhalten wie die Zugfestigkeit (Bild 72 a und b
Anhang).

Bel Verwendung des ASC-Rohpulvers zeigt auch die 0,1 % Dehn-
grenze einen linearen Zusammenhang mit der Dichte. Eine Abhzn-
gigkeit von der Reduktionstemperatur ist nicht gegeben

(Bild 73 a und b Anhang). Auch hier wird mit einem Wert von
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170 N/mm2 bei 7,0 g/cm3 die Forderung der Werkstoffleistungs-
blatter Ubertroffen.

3.7.1.1.3. Bruchdehnung

Die MeBwerte fir die Bruchdehnung zeigen beili den Proben aus
Eltrix-400 fir die niedrigeren Reduktionstemperaturen 880° C

und 960° C ein vom Verhalten konventioneller Sinterwerkstoffe
stark abweichendes Verhalten. Die Bruchdehnung wichst bei diesen
Reduktionstemperaturen mit steigender Dichte weniger als linear.
Erst bei hoheren Reduktionstemperaturen stellt sich das ibliche
iberproportionale Wachstum der Bruchdehnung mit steigender Dich-
te ein (Bild 74 a Anhang). Flir konstante Dichten zeigt auch die
Bruchdehnung ein deutlich ausgepridgtes Maximum bei einer Reduk-
tionstemperatur von 1040° C (Bild 74 b Anhang). Der erreichte
Wert von 16 % liegt auch hier deutlich uber der in den Werk-

stoffleistungsblsattern geforderten GroRe,.

Beli Verwendung von ASC-Rohpulver ergeben sich auch fir die
Bruchdehnung die gleichen VerhiZltnisse wie bei konventionellen
Sinterwerkstoffen mit einer Uberproportionalen Abhingigkeit von
der Dichte (Bild 75 a Anhang). In Abhingigkeit von der Redukti-
onstemperatur zeigt sich auch hier ein ausgepridgtes Maximum der
Bruchdehnung im Bereich einer Temperatur von 1040° C (Bild 75 b
Anhang). Die gemessene Bruchdehnung von 15,5 % bei 7,0 g/cm® liegt

auch hier deutlich uber dem in Sint-D 00 geforderten Wert vonl2 %.

3.7.1.1.4. Elastizitdtsmodul

Auch der Elastizitdtsmodul zeigt bei den Proben aus Eltrix-400
sowohl in Abhéngigkeit von der Dichte als auch in Abhédngigkeit
von der Reduktionstemperatur im wesentlichen das gleiche Verhal-
ten wie die Zugfestigkeit. Eine Uberproportionale Dichteabhidngig-
keit ergibt sich erst ab einer Reduktionstemperatur von 960° C.
Als Funktion der Reduktionstemperatur erhdlt man ein  ausgepridg-

tes Maximum bei 1040° C (Bilder 76 a und b Anhang). Der gemesse-
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ne Elastizitdtsmodul von iber 150.000 N/mm2 erfiillt ebenfalls

die Forderungen der Sint-D 02 mit groBer Sicherheit.

Proben aus ASC-Rohpulver zeigen bei niedrigen Reduktionstempe-
raturen einen linearen, bei htheren Temperaturen einen uUberpro-
portionalen Zusammenhang mit der Dichte (Bild 77 a Anhang). Wie
beim Eltrix-Pulver ist ein Maximum bei einer Reduktionstempera-
tur von 1040° C feststellbar, welches aber mit steigender Dich-
te weniger ausgeprigt erscheint (Bild 77 b). Bei einer Dichte

von 7,0 g/cm® ergeben sich Werte von 160.000 N/mm2.

3.7.1.1.5. Harte

Die Brinellh#drte der gesinterten ZS5-Prifstidbe aus Eltrix-400
zeigt, ebenfalls im Gegensatz zu konventionellen Sinterwerkstof-

fen, eine iberproportionale Dichteabhidngigkeit.

Die Reduktionstemperatur hat bis 1040° C keinen EinfluB auf die
Harte der Proben. Bei hoheren Reduktionstemperaturen ergeben
sich aber auch hier, wie bei allen anderen Werkstoffeigenschaf-
ten, deutlich niedrigere MeBwerte (Bilder 78 a und b Anhang).

Der in S8int-D 02 geforderte Minimalwert von 45 HB wird mit 60 HB

bei einer Dichte von 7,0 g/cm® erheblich iiberschritten.

Eine stark Uberproportionale Dichteabhingigkeit zeigen die Har-
tewerte bei Verwendung des ASC-Rohpulvers (Bild 79 a Anhang).
Ahnlich wie beim Eltrix-400 sind die MeBwerte bis zur Redukti-
onstemperatur von 1040° C nahezu unabhingig von der Reduk-
tionstemperatur. Bei hoherer Reduktionstemperatur ist auch hier
ein starker Hiarteverlust feststellbar (Bild 79 a Anhang). Der
maximale Hirtewert von 80 HB bei einer Dichte von 7,0 g/cm®

erfillt die Forderungen der Sint-D 00 von 50 HB eindeutig.
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3.7.1.2. Zweifachsintertechnik

Die bei einem Nachverdichtungsdruck von 60 kN/cm2 und verschie-
denen NachprefBldriicken erreichbaren Dichten und physikalischen

Werkstoffkennwerte sind in Tabelle 26 fir das Pulver Eltrix-400
und in Tabelle 27 fir das ASC-Rohpulver dargestellt. Die zugeho-

rigen Diagramme zeigen die Bilder 80-89 (Anhang).

Die in Zweifachsintertechnik hergestellten Werkstoffe gehOren
aufgrund ihrer Dichte in die Dichteklasse Sint-E der Werkstoff-
leistungsbldatter. Ein Werkstoffleistungsblatt flir den Werkstoff
Sint-E 00 existiert jedoch nicht, weshalb lediglich der Werk-
stoff aus Eltrix-400 mit den Forderungen der Sint-E 02 vergli-

chen werden kann.

3.7.1.2.1. Zugfestigkeit

Im Gegensatz zur Einfachsintertechnik zeigt die Zugfestigkeit
fir das Eltrix-400 bei allen Reduktionstemperaturen einen mit
steigender Dichte geringer werdenen Anstieg (Bild 80 a Anhang).
Die Abhidngigkeit von der Reduktionstemperatur unterscheidet sich
Jedoch in keiner Weise von der bei Einfachsintertechnik gefunde-
nen. Auch hier ist ein Maximum bei 1040° C ausgeprzagt (Bild 80 b
Anhang).

Die in Sint-E 02 geforderten 200 N/mm2 werden mit 280 N/mm2 bei
7,3 g/cm® und 300 N/mmgybei 7,5 g/cm® deutlich ibertroffen.

Fir das ASC-Rohpulver ergibt sich wie bei der Einfachsintertech-
nik ein linearer Zusammenhang zwischen Zugfestigkeit und Dich-
te, wobel bei der niedrigsten Reduktionstemperatur ein deutlich

. groBerer EinfluB der Dichte als bei den hoheren Temperaturen

zu erkennen ist (Bild 81 a Anhang). In Abhingigkeit von der
Reduktionstemperatur zeigt sich bei hdheren Dichten ein sténdi—
ger Rlckgang der Zugfestigkeit, widhrend bei 7,1 g/cm® das Festig-
keitsmaximum bei 960° C erhalten bleibt (Bilder 81 a und b An-
hang) .
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Reduktionstemperatur [°C]

WNachpressdruck

(KN/em2] 880 960 1040 1120

20 701 | 705 | 711 | 720 |[%
40 710 | 714 | 724 | 734 |5
60 731 | 739 | 748 | 751 |©
20 147 | 198 | 233 | 254 |
40 127 | 223 | 270 | 282 |35
60 202 | 264 | 305 | 304 |£
20 89 | 124 | 120 | 144 |%
40 14 | 149 | 156 | 156 |3
60 124 | 155 | 186 | 168 | &
20 50 | 111 | 187 | 20.3 | |
40 79 | 119 | 230 | 229 [&
60 7.8 97 | 299 | 356 |~
20 129 | 158 | 159 169 “’g
40 138 | 162 | 176 | 184 |z
60 149 | 180 | 189 | 194 |2
20 59 | 61 | 64 68 | |
40 63 73 | 72 75 |=
60 77 78 | 88 91

Tabelle 26: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik,

Pl = 60 KN/cm™:

Mechanische Werkstoff-

kennwerte nach S5, fiir verschiedene Re~
duktionstemperaturen und NachpreBdricke
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Reduktionstemperatur [°C)

NGC*[‘&Q/?E'Z‘]’C“ 880 960 1040 | 1120
20 697 | 700 | 703 | 6,98 ||
40 706 | 712 | 720 | 707 |3
60 732 | 741 | 740 | 739 |©
20 250 | 292 | 266 | 247 |€
40 285 | 307 | 291 | 258 |S
60 32 | 341 | 316 | 295 | £
20 163 | 201 | 162 | 153 |
40 194 | 206 | 193 | 165 |2
60 216 | 225 | 218 | 195 | &
20 61 | 150 | 149 | 14,7
40 94 | 152 | 190 | 168 | =
60 126 | 265 | 333 | 265 |~
20 143 | 166 | 168 | 164 “E”
40 153 | 171 | 175 | 170 |2
60 166 | 190 | 190 | 185 |©
20 71 72 72 | 64
40 76 | 86 82 | 71 |e
60 92 89 85 | 82

Tabelle 27: ASC-roh, Zweigachsintertechnik,
P1 = 60 KN/cm™:

Mechanische Werkstoff-
kénnwerte nach S, flir verschiedene Re-~

duktionstemperatiren und NachpreBdricke
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Bei einer Reduktionstemperatur von 960° C und einer Dichte von

7,5 g/cm® wird eine Zugfestigkeit von iber 350 N/mm2 erreicht.

3.7.1.2.2., 0,1 % Dehngrenze

Wie bei der Zugfestigkeit wird beim Eltrix-400 der dgressive
Kurvenverlauf in Abhidngigkeit von der Dichte auch fiur die 0,1 %
Dehngrenze beobachtet (Bild 82 a Anhang). Auch hier ist ein Ma-
ximum bei einer Reduktionstemperatur von 1040° C mit 190 N/mm2
erkennbar (Bild 82 b Anhang). Fiir das ASC-Rohpulver ergeben sich
die gleichen Zusammenh&dnge zwischen Dehngrenze und Dichte bzw.
zwischen Dehngrenze und Reduktionstemperatur wie bei der Zugfe-

stigkeit.

3.7.1.2.3. Bruchdehnung

Das prinzipiell gleiche Verhalten wie bei Einfachsintertechnik,
jedoch in ausgeprdgterer Form, zeigt der Werkstoff aus Eltrix-400
bei der Bruchdehnung. Die Kurven fiir Reduktionstemperaturen von
880° C und 960° C lassen sich als Verldngerung der bei Einfach-
sintertechnik erhaltenen Kurven betrachten und zeigen mit stei-
gender Dichte einen deutlichen Verlust an Bruchdehnung. Bei ho-
heren Reduktionstemperaturen steigt die Bruchdehnung dann mit
steigender Dichte stark an (Bilder 84 a und b Anhang). Bei ei-
ner Dichte von 7,5 g/cm® und Reduktionstemperaturen iber 1040° C
erhdlt man Bruchdehnungen von tiber 30 %. Auch bei einer Dichte
von 7,3 g/cm® wird die Forderung der Werkstoffleistungsblatter

von > 20 % leicht eingehalten.

Einen dhnlichen Zusammenhang mit der Dichte zeigen auch die Pro-
ben aus ASC-Rohpulver. Bei einer Reduktionstemperatur von 880° C
zeligt die Kurve einen degressiven Anstieg mit der Dichte, bei
hoheren Reduktionstemperaturen ist die Steigerung der Bruchdeh-
nung iberproportional, wobei die Reduktionstemperatur keinen Ein-

fluB auf die Bruchdehnung ausiibt (Bilder 85 a und b Anhang).
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Auch hier werden bei 7,5 g/cm® Dehnungswerte von weit iber
30 % erreicht.

3.7.1.2.4, Elastizitdtsmodul

Der Elastizitdtsmodul steigt bei den Eltrix-Proben bei allen

Reduktionstemperaturen linear mit der Dichte an (Bild 86 a An-
hang). Eine Abhdngigkeit von der Reduktionstemperatur ist nur

im unteren Temperaturbereich zu beobachten (Bild 86 b Anhang).
Der von den Werkstoffleistungsbldttern geforderte Elastiszitdts-
modul von 150.000 N/mm2 wird ab einer Reduktionstemperatur von
960° C bei einer Dichte von 7,5 g/cm® mit 185.000 N/cm2 deut-

lich Uberboten.

Bei Verwendung des ASC-Rohpulvers sind die Zusammenhdnge 2zwi-
schen Elastizitdtsmodul und der Dichte bzw. zwischen Elastizi-
tdtsmodul und Reduktionstemperatur mit den am Eltrix-400 beob-
achteten identisch (Bilder 87 a und b ANhang). Auch hier wer--
den bei 7,5 g/cm® Werte von 185,000 N/mm2 gemessen.,

3.7.1.2.5. Harte

Die Reduktionstemperatur hat keinen EinfluB auf die H&rte der
Proben aus Eltrix-400., Im Gegensatz zu Einfachsintertechnik
ist auch bei der hdchsten Reduktionstemperatur kein Hiartever-
lust erkennbar. Der Anstieg der Hiarte mit steigender Dichte

ist leicht Uberproportional (Bilder 88 a und b Anhang).

Die erreichten Hirtewerte betragen 75 HB bei 7,3 g/cm® und 85 HB
bei 7,5 g/cm3 und liegen damit weit Uber den Forderungen der
Werkstoffleistungsblatter.

Beim ASC-Rohpulver zeigt sich bei einer Reduktionstemperatur
von 880° C eine lineare Abhingigkeit der Hirte von der Dichte.
Bei hOheren Reduktionstemperaturen ist der Anstieg der Harte

mit der Dichte deutlich unterproportional ( Bild 89 a Anhang).
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Wie bei Zugfestigkeit und Bruchdehnung ist auch hier bei einer
Dichte von 7,1 g/cm® noch ein Hartemaximum bei einer Redukti-
onstemperatur von 960° C feststellbar, wdhrend fiir hohere Dich-
ten mit steigender Reduktionstemperatur ein stetiger Hirtever-
lust zu beobachten ist (Bild 89 b Anhang). Bei einer Redukti-
onstemperatur von 960° C und einer Dichte von 7,5 g/cm® wird

eine Harte von 90 HB gemessen.

3.7.2. EinfluB der Reduktionszeit auf die physikalischen Werk-

stoffeigenschaften

Die Proben fiur die Bestimmung des Einflusses der Reduktionszeit
auf die physikalischen Werkstoffeigenschaften wurden wie schon
die Proben fir die Bestimmung des Zusammenhangs zwischen Reduk-
tionszeit und Verdichtbarkeit mit Zeiten von 10, 20 und 40 Mi-

nuten reduziert.

3.7.2.1. Einfachsintertechnik

Aus Tabelle 28 kodnnen die physikalischen Werkstoffkennwerte
sowle die Dichten nach dem Sintern entnommen werden. In den Dia-
grammen Bild 90 a bis Bild 94 a (Anhang) sind die physikalischen
Kennwerte in Abhidngigkeit von der Dichte dargestellt, in den
Bildern 90 b bis 94 b in AbhZngigkeit von der Reduktionstempe-
ratur fir die Dichten 6,4, 6,7 und 7,0 g/cm®,

3.7.2.1.1, Zugfestigkeit

Die Zugfestigkeit zeigt fiir alle Reduktionszeiten eine lineare
Abhidngigkeit von der Dichte, wobei der EinfluB der Dichte auf
die Zugfestigkeit mit ldngerer Reduktionszeit geringer wird
(Bild 90 a Anhang).

Desgleichen wird mit steigender Dichte der EinfluB der Reduk-
tionszeit auf die Zugfestigkeit immer geringer. Beli einer Dich-
te von 7,0 g/cm® ist ein EinfluB der Reduktionszeit auf die
Zugfestigkeit kaum noch feststellbar (Bild 90 b Anhang).




102

Reduktionszeit [min]

[PTGE | 0 | » [ «
40 6,30 | 645 | 663 |
50 662 | 682 | 691 |$
60 690 | 707 | 714 |™
40 67 | 109 | 154 |
50 133 | 178 | 165 |5
60 165 | 190 | 198 | £
40 61 68 80 |
50 80| 8 | 99 |=
60 100 | 112 | 118 | &

40 34 | 69| 78
50 71| 92| 97 |¥
60 84 | 16| 121 |°
40 83 | 90 | 103 |%
50 103 | 116 | 120 |2
60 122 | 137 | 142 |8
40 1| 4 | 47 | |
50 48 52 55 | @

60 55 60 66

Tabelle 28: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Me-
chanische Werkstoffkennwerte nach S
fir verschiedene Reduktionszeiten und
Nachverdichtungsdricke
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Die Forderungen des Werkstoffleistungsblattes Sint-C 02

(120 N/mmz) werden bei einer Dichte von 6,4 g/cm® ab einer Re-
duktionszeit von 30 Minuten erflillt. Bei einer Dichte von

7,0 g/cm® reichen die Festigkeitswerte an die Forderungen des

Werkstoffleistungsblattes Sint-D 02 von 190 N/mm2 gerade heran.,

3.7.2.1.2, 0,1 % Dehngrenze

Die 0,1 % Dehngrenze zeigt ebenfalls einen linearen Anstieg bei
steigender Dichte. Die Reduktionszeit hat keinen EinfluB auf
die 0,1 % Dehngrenze (Bilder 91 a und b Anhang). Bei einer

Dichte von 7,0 g/cm® erreicht man einen Wert von knapp 110 N/mmg.

3.7.2.1.3. Bruchdehnung

In Abhangigkeit von der Dichte zeigt die Bruchdehnung fiir die
kilrzeste Reduktionszeit wieder das schon aus den Versuchen mit
variabler Reduktionstemperatur bekannte Bild mit einem mit stei-
gender Dichte unterproportionalen Anstieg. Flur die lidngeren Re-
duktionszeiten von 20 und 40 Minuten steigt die Bruchdehnung mit
steigender Dichte stédrker als linear, wobei sich hier die Reduk-

tionszeit nicht mehr auf die Bruchdehnung auswirkt (Bilder 92 a

und b Anhang).

3.7.2.1.4, Elastizitdtsmodul

Der Elastizitdtsmodul zeigt einen schwach Uberprpportionalen
Anstieg mit steigender Dichte. Die Reduktionszeit hat keinen
EinfluB auf den E-Modul (Bilder 93 a und b Anhang). Fir eine
Dichte von 7,0 g/cm® ibersteigt der E-Modul mit einem Wert
von 130,000 N/mm2 die Forderung der Sint-D 02.
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3.7.2.1.5. Herte

Im Gegensati‘zu konventionellen Sinterwerkstoffen steigt die
Brinellh&drte mit steigender Dichte ebenfalls stdrker als linear,
wobei auch hier die Reduktionszeit keinen EinfluB hat (Bil-

der 94 a und b Anhang). Die Forderungen der Sint-D02 werden

mit 60 HB bei 7,0 g/cm® deutlich tibertroffen.

3.7.2.2. Zweifachsintertechnik

Tabelle 29 zeigt die physikalischen Werkstoffkennwerte sowie
die Dichten nach der zweiten Sinterung flir die einzelnen Re-
duktionszeiten und NachpreBRdriicke. Die zugehGrigen Diagramme

zeigen die Bilder 95 - 99 (Anhang).

3.7.2.2.1. Zugfestigkeit

Auch hier wird fir die einzelnen Reduktionszeiten ein linea-
rer Zusammenhang 2zwischen der Zugfestigkeit und der Dichte der
Proben gefunden (Bild 95 a Anhang). In Abhsingigkeit von der
Reduktionstemperatur weist die Zugfestigkeit ein mit steigen-
der Dichte deutlicher werdendes Minimum bei einer Reduktions-
zeit von 20 Minuten auf (Bild 95 b Anhang).

Die Festigkeitswerte liegen bei einer Dichte von 7,3 g/cm3

fir alle Reduktionstemperaturen iliber 240 N/mmz, bei 7,5 g/cm3
tber 300 N/mm2. Zum Vergleich verlangt die Sint-E 02 Zugfestig-
keiten iber 200 N/mm2.
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Reduktionszeit [min]
NaciResg k| 10 20 0 |
20 702 | 715 | 724 [%
40 708 | 723 | 732 |5
60 723 | 740 | 7.47
20 184 | 195 | 238 |%
40 . 195 | 224 | 265 | €
60 | 255 | 271 | 318 | £
20 98 | 104 | 122 [T
40 107 | 124 | 146 |5
60 148 | 159 | 175 | £
20 125 | 125 | 129 |_
40 23 | 135 | 173 |
60 15 | 168 | 221
20 1452 | 144 | 160 [E
40 143 | 161 | 166 | 2|
60 163 | 173 | 180 |E
20 54 62 68
40 61 67 | 73 |a
60 65 | 76 80

Tabelle 29: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik,
P, = 60 KN/mm~: Mechanische Werkstoff-
kénnwerte nach S, fir verschiedene Re-
duktionszeiten und NachpreBdriicke
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3.7.2.2.2, 0,1 % Dehngrenze

Die Werte fiir die 0,1 % Dehngrenze sind im Gegensatz zur Ein-
fachsintertechnik jetzt nicht mehr unabhdngig von der Redukti-
onszeit. Man findet im Bereich kurzer Reduktionszeiten mit lan-
ger werdender Reduktionszeit niedrigere Werte. Die Abhidngigkeit
von der Dichte ist flir alle Reduktionszeiten linear (Bilder

96 a und b Anhang). Die MeBwerte liegen bei einer Dichte von
7,5 g/cm® immer uber 180 N/mm2 und erreichen bei einer Reduk-

tionszeit von 10 Minuten 205 N/mm2.

3.7.2.2.3. Bruchdehnung

Die Bruchdehnung steigt mit der Dichte Uberproportional an.
Eine Abhédngigkeit von der Reduktionszeit kann nicht festge-

stellt werden (Bilder 97 a und b Anhang).

Die vom Werkstoffleistungsblatt geforderte Bruchdehnung wird

nur bei einer Dichte von 7,5 g/cm3 mit 21 % iibertroffen.

3.7.2.2.4. Elastizitdtsmodul

Ebenfalls leicht Uberproportional ist die Abhidngigkeit des
Elastizitdtsmoduls von der Dichte. Ein EinfluBl der Reduktions-

zeit auf den E-Modul besteht nicht (Bilder 98 a und b Anhang).
Die Forderungen der Sint-E 02 werden fir alle Dichten uber

7,2 g/cm® erfillt. Bei 7,5 g/cm® wird auch hier ein Wert von

185,000 N/mm2 erreicht.

3.7.2.2.5. Harte

Die H&drte zeigt eine lineare Abhdngigkeit von der Dichte, wo-
bei wie bei der Bruchdehnung und beim E-Modul ebenfalls kein

EinfluB der Reduktionszeit festgestellt wird (Bilder 99 a und
b Anhang).




107
Bei einer Dichte von 7,5 g/cm® werden Hirtewerte von iiber 80 HB

erreicht. Die Forderung der Sint-E 02 wird fir alle Dichten

ibertroffen.

3.7.3. EinfluB des Schutzgasverbrauchs auf die physikalischen

Werkstoffeigenschaften

Auch bei der Ermittlung der Abhingigkeit der Werkstoffkennwerte
von Schutzgasverbrauch wurde mit Gasdurchsidtzen von 10 m® /h
und 15 m® /h gearbeitet.

3.7.3.1. Einfachsintertechnik

Da nur mit zwei unterschiedlichen Gasdurchsdtzen gearbeitet
werden konnte, wurde auf die Darstellung der physikalischen
Werkstoffeigenschaften in Abhingigkeit vom Schutzgasverbrauch
verzichtet. Ohnehin liegen die MeBwerte von 10 m®/h und 15 m®/h
in Abhangigkeit von der Dichte fir alle WerkstoffkenngroRen

in guter Ubereinstimmung auf einer Kurve, sodaB im untersuchten
Bereich keine Abh#dngigkeit der physikalischen Werkstoffkennwer-

te vom Schutzgasverbrauch zu beobachten ist.

Die MeBwerte sind fur die beiden Gasdurchsitze und die ein-
zelnen Nachverdichtungsdriicke in Tabelle 30 wiedergegeben. Die
Bilder 100 bis 104 (Anhang) zeigen die zugehdrigen Diagramme

in Abhdngigkeit von der Sinterdichte. Dabei zeigt sich nur fir
die Bruchdehnung eine {iberproportionale Abhidngigkeit von der
Dichte (Bild 102 Anhang). Die Werte fiur alle anderen Werkstoff-

elgenschaften wachsen mit steigender Dichte linear an.

Mit Ausnahme der Bruchdehnung, die geringfligig hinter den For-
derungen der Werkstoffleistungsblatter zuriickbleibt, wird das
Werkstoffleistungsblatt Sint-D 02 von allen Werkstoffkennwer-
ten erfillt. E-Modul und Brinellhirte erreichen die Forderun-
gen bereits ab einer Dichte von 6,8 g/cm®, die Zugfestigkeit

erst Uber 7,0 g/cm®.
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Gasdurchsatz [nm3h)

lNacr‘lvr\?/rgr;gruck 10 15
40 6,65 | 660 |7
50 6,9 | 687 |3
60 719 | 712 |>
40 130 | 130 |%
50 181 | 153 | £
60 204 | 194 | £
40 82 80 |
50 108 | 94 |=
60 118 | 115 | &
40 70 | 73
50 101 | 89 ¥
60 124 | 119 |~
40 102 | 100 [t
50 127 | 120 |2
60 141 | 140 |2
40 L, 4l,
50 56 52 |2
60 65 60

Tabelle 30: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Me-

chanische Werkstoffkennwerte nach S
fir verschiedene Schutzgasdurchsiadtze

und Nachverdichtungsdriicke
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3.7.3.2. Zweifachsintertechnik

Auch bei Anwendung der Zweifachsintertechnik liegen die MeBR-
werte der einzelnen Werkstoffkennwerte fir die beiden Schutz-
gasdurchsdtze in guter Ubereinstimmung auf einer Kurve, sodaB
hier ebenfalls kein EinfluBl des Schutzgasverbrauches erkenn-

bar ist (Bilder 105 - 109 Anhang).

Wie bei der Einfachsintertechnik zeigt nur die Bruchdehnung
einer Uberproportionalen Anstieg mit steigender Dichte (Bild
107 Anhang), widhrend Zugfestigkeit, Dehngrenze, Elastizitdts-
modul und H&rte eine lineare Dichteabhidngigkeit zeigen., Die
Forderungen der Sint-E 02 werden mit Ausnahmé der Bruchdehnung
von allen Werkstoffeigenschaften schon bei Dichten von

7,2 g/cm® erfiillt. Die Bruchdehnung erreicht die geforderten
20 % erst bei Dichten iiber 7,4 g/cm®. Die Maximalwerte der
einzelnen Werkstoffeigenschaften liegen in der gleichen Grds-
senordnung, die auch in Abhéngigkeit von der Reduktionszeit

erreicht werden,

3.7.4., EinfluBl der Bandbeladung auf die physikalischen Werk-

stoffeigenschaften

Aus wirtschaftlichen Griinden kommt der Ofenauslastung und da-
mit der Bandbeladung groBe Bedeutung zu. Dabei ist die maximal
mogliche Bandbeladung oft von der Teilegeometrie abhidngig.
Daraus folgt, daB die Bandbeladung nicht wie die vorhergegan-
genen Parameter Temperatur, Zeit und Schutzgasverbrauch auf
einen optimalen Wert eingestellt werden kann, sondern von aus-
seren Umstanden diktiert wird. Winschenswert widre deshalb eine
weitgehende UnabhiZngigkeit der Werkstoffkennwerte von der Band-

beladung wdhrend der Reduktion.
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Gasdurchsatz [nmh]
PocRGengyk | 10 15

20 7,32 | 722 |%
40 738 | 729 | %
60 751 | 744 |
20 229 | 220 %
40 259 | 244 |5
60 303 | 279 | £
20 16 | 112 |
40 143 | 133 |5
60 172 | 170 | &
20 154 | 145 |
40 172 | 162 | &
60 211 | 204 |
20 173 | 159 ||
40 173 | 166 |2
60 185 | 181 | T
20 63 | 61
40 67 | 65 |a
60 77 | 72

Tabelle 31: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, (
P, = 60 KN/cm“: Mechanische Werkstoff-
kennwerte nach S, flir verschiedene
Schutzgasverbriduche und NachpreBdricke
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3.7.4.1., Einfachsintertechnik

Trdgt man die MeBwerte aus Tabelle 32 fir die einzelnen phy-
sikalischen Werkstoffkennwerte {iber der Dichte auf, so wird
der Wunsch nach einer Unabhidngigkeit der Kennwerte von der
Bandbeladung gut erfiillt. Alle gemessenen Werte liegen dicht
an einer Ausgleichskurve (Bilder 110 bis 114 Anhang). Zugfe-
stigkeit, 0,1 % Dehngrenze und Hdrte steigen proportional zur
Dichte, wdhrend Bruchdehnung und Elastizitdtsmodul einen mit

steigender Dichte iiberproportionalen Anstieg der MeBwerte zeigen.

Im Vergleich mit dem Werkstoffleistungsblatt Sint-C 02 ehidlt
man die gleichen Ergebnisse, wie sie auch fir die Werkstoff-
kennwerte in Abhdngigkeit von der Reduktionszeit und vom Schutz-

gasverbrauch gefunden werden.

3.7.4.2. Zweifachsintertechnik

Die fir die einzelnen Werkstoffkennwerte bei Anwendung der
Zweifachsintertechnik erhaltenen MeBwerte gibt Tabelle 33 wie-
der. Auch hier zeigt sich bei Auftragung Uber der Dichte eine
weltgehende Unabhdngigkeit der physikalischen Werkstoffeigen-
schaften von der Bandbeladung. Einen EinfluB hat die Bandbe-
ladung lediglich auf die 0,1 % Dehngrenze und auf die Bruchdeh-
nung (Bilder 115 bis 119 Anhang). Die 0,1 % Dehngrenze steigt
mit groBer werdender Bandbeladung (Bild 116 Anhang), wdhrend
die Bruchdehnung bei beladenem Band niedrigere Werte annimmt
als im quasi leeren Ofen. Diese Werte liegen dann allerdihgs
fir alle Bandbeladungen auf einer Kurve (Bild 117 Anhang).

Die Abh#dngigkeit von der Dichte ist fiur die Zugfestigkeit, die
Dehngrenze und die H&rte linear, widhrend Bruchdehnung und E-Mo-

dul mit steigender Dichte Uberproportional anwachsen.

Die Forderung der Sint-E 02 wird mit Ausnahme der Bruchdehnung
von allen Werkstoffeigenschaften schon ab Dichten von 7,2 g/cm3
erfiillt. Die geforderten Dehnungswerte von 20 % werden bei be-

ladenem Ofen nicht erreicht,
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Bandbeladung [kg/m]

eI | O > 0 5
40 660 | 651 | 638 | 642 |~
50 687 | 68, | 673 | 679 |
60 712 | 709 | 702 | 703 |[®
40 130 | 123 | 107 | 110 [
50 153 | 150 | 147 | 150 |=
60 194 | 187 | 183 | 180 | &
40 80 79 69 73 |%
50 o | 93| 93| 923
60 115 | 104 | 109 | 109 | &
40 73| 70| 62| 63|
50 89 | 97| 86| 84 3
60 11| 17| 1ol 111
40 00 | 97 | 91| 91 [%
50 120 | 115 | 114 | 108 |2
60 140 | 133 | 131 | 131 |
40 Ll L3 | 41 43
50 52 | 51 L9 | 49 |2
60 60 58 58 60

Tabelle 32: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Me-

chanische Werkstoffkennwerte nach S

fir verschiedene Bandbeladungen und
Nachverdichtungsdricken
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Bandbeladung [kg/m ]

MR | o 5 10 15
20 722 | 714 | 709 | 709 %
40 729 | 721 | 715 | 713 | &
60 746 | 737 | 732 | 732 |>
20 220 | 199 [ 193 | 187 [T
40 244 | 219 | 216 | 205 |3
60 279 | 273 | 253 | 262 |&
20 112 | 101 | 100 | 98 [V
40 133 | 120 | 122 | 117 |§
60 170 | 159 | 153 | 154 | &2
20 145 | 134 | 133 | 122 | |
40 162 | 138 | 138 | 133 |®
60 204 | 159 | 153 | 153 |
20 159 | 146 | 150 | 147 ‘“g
40 166 | 159 | 150 | 154 [2
60 151 | 179 | 171 | 17 |]
20 61 | 60 55 57
40 65 63 61 61 |
60 72 63 | 69 69

Tabelle 33:

Eltrix-400, Zweifachsintertechnik,
P1 = 60 KN/cm®: Mechanische Werkstoff-
keénnwerte nach S5, flir verschiedene
Bandbeladungen uUnd NachpreBdriicke
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4, Diskussion der Versuchsergebnisse

4,1, Diskussion der Ergebnisse zur Dichteverteilung in

PreBkorpern aus losem Pulver und aus Vorformkorpern

Die Dichte ist von entscheidender Bedeutung fiir die physika-

lischen Werkstoffeigenschaften pulvermetallurgisch hergestell-
ter Bauteile. Um gleichmdBige Werkstoffeigenschaften zu erzie-
len und ortliche Uberbeanspruchung zu vermeiden, miissen Dich-

tegradienten im Bauteil so gering wie mdglich gehalten werden.

In welchem MaBe die physikalischen Werkstoffeigenschaften von
der Dichte abhdngen, veranschaulicht Bild 120 fiir das Eisen-
pulver ASC 100.29, welches auch in Kapitel 3.3. fiur die Versu-

che mit losem Pulver verwendet wurde,.

Die Streuungen der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung innerhalb
des PrifkOrpers aus Kap. 3.3., die aus den Streuungen der Dichte
unter Berlicksichtigung des Zusammenhangs zwischen der Dichte

und den physikalischen Werkstoffeigenschaften ermittelt wurden,
sind in Bild 121 dargestellt. Bei Verwendung von losem Pulver
ergibt sich Uber die Liange des Bauteils eine Verteilung der Zug-
festigkeit und der Bruchdehnung, wie sie Bild 121 a zeigt, wih-
rend sich bei Verwendung eines Vorformkdrpers Streuungen errech-

net werden, wie sie in Bild 121 b gezeigt sind.

Wie aus Tabelle 34 ersichtlich ist, sind die relativen Streuun-
gen der physikalischen Werkstoffeigenschaften durchschnittlich
vier mal so groB wie die relativen Dichteschwankungen. Es f&llt
auf, daB im Fall der ZS5-Probe die Streuung aller Werkstoffei-
genschaften in der gleichen GroBenordnung von * 7 % liegen,
wahrend sich fur die Pulverprobe Abweichungen zwischen * 15 %

fir den E-Modul und * 30 % fiir die Bruchdehnung ergeben.

In absoluten Zahlen ergeben sich fir die Pulverprobe zum Bei-
spiel eine Zugfestigkeit von 204 % 50 N/mm2 und eine Bruchdeh-
nung von 15 * 4,5 %, wdhrend die entsprechenden Zahlen fur die
ZS-Probe 221 * 15 N/mm2 und 16,1 * 1,1 % lauten.
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Plg/em3] [RpiN/mm2Roy (Nmmd)| A 1%]  [E103Nmmd]  HB
6,26 117 81 75 95 38
6,86 189 116 133 | 132 58
7,08 217 128 15,8 143 66
Rm, Rpy,, E103 A HB
25
- 80
300 ////////
-20
260 //’///, //////’////// 60
2204 /D/ / 15
. //// 40
= " 10
wol = _/’,/;:::j:::: 20
/ Rpo; B
100 - ///,?::::::::::::::::::::i:
4"/; 0

e
£1g/cm3]

7,2 7.4

Bild 120: Abh&ngigkeit aer physikalischen Werk-
stoffeigenschaften von der Dichte

(Pulver ASC 100,29)




Die vorliegende Arbeit hat gezeigt,
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daB die Streuungen der

Dichte und damit verbunden die Streuungen der physikalischen

Werkstoffeigenschaften in komplexen pulvermetallurgischen Bau-

teilen durch die Verwendung von Vorformkdrpern gegeniiber der

konventionellen PM-Fertigung in erheblichem MaBe reduziert

werden koOnnen.

Rm[N/mm?2] Al%] RmIN/mmZ2] Al%]
300+ 130 3001 30
2804 128 280; 28
260+ ) 26 260; 26
240 L e 20 ‘e 24
220 N e oaofrrx kT T
200 <L **L20 2001 g 20
1804 * " .o 18 180 . 18
160 - 0 - " . ’ 18 160]° - - L R L
1401 o N CYRRYEY o 14
120{ " ° . . L12 120 12
100+ the 10 100+ 10

807 8 807 - 8

60 746 60 6

40 4 -4 404 )

201 L2 201 2

a)o 0 b)o 0
Bild 121: Streuung der Zugfestigkeit und der Bruch-

dehnung im Prifkorper aus Kapitel 3.3.

a) loses Pulver

b) ZS-vorformkdrper
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Die alleinige Berilicksichtigung geometrischer Gegebenheiten

bei der Berechnug des Vorformkdrpers, wie es in der vorliegen-
den Arbeit praktiziert wurde, reicht jedoch nicht aus, um ein

in seiner Dichte vollkommen homogenes Bauteil herzustellen.

Um dieses zu erreichen, missen zus&dtzlich zu den geometrischen
Gegebenheiten die Pulververschiebungen senkrecht zur PreBrich-
tung beriicksichtigt werden, die man bei der Verdichtung der Vor-
formkdrper erhdlt. Diese Pulververschiebungen entstehen aufgrund
von Druckgradienten, die sich wdhrend der Verdichtung des Vor-
formkSrpers quer zur PreBrichtung ausbilden. Diese Druckgradien-
ten sind eine Folge der an verschiedenen Stellen des Bauteiles

zu unterschiedlichen Zeiten beginnenden Verdichtung.

Probe | Plg/em 1)+ % [RenINimm2] | £ % [Rog,(Nimm?) %
Pulver |6,98+039| 55 |204+50 |20 |122+22 | 18
zs  |705+013] 18 [271¢15 | 7 [1235+85] 7

Probe | A (%] | +% [E10SNM™ +%| HB | +%
Pulver |15+ 45 | 30 [137+215 |15 | 6252135 22
zs  |161:11 | 7 l152¢10 | 7 |e25+45] 7

Tabelle 34: Mittelwerte und Streubreiten von Dich-
ten und den physikalischen Werkstoff-
kennwerten bei Bauteilen aus losem
rulver und aus 7ZS - Vorformkdrpern
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Einen Ansatz zur LOsung dieses Problems stellt die Arbeit
von HEWING dar (19). HEWING miBt fir verschiedene Metall-
pulver die aus gegebenen Axialdriicken resultierenden Radial-
driicke in einfachen Stopfenwerkzeugen mit kreisformigem

Querschnitt und findet einen Zusammenhang der Form:

Pr = Radialdruck
= — + — 3
Pr Pa (Rp 0,1 + ARp O,l) + R )= Axialdruck
Rp 0,1 = Streckgrenze
R = Funktion der

Reibung

Unterschiedliche Radialdrilicke innerhalb des PreBRkdrpers
wahrend der Verdichtung sind die eigentliche Ursache der
Pulververschiebungen senkrecht zur Pref3richtung. Im hier
vorliegenden Fall stark profilierter Stirnfldchen sind
sowohl Pa als auch ARp Funktionen der Geometrie der

0,1
Stirnflachen.

Da Pa mit der Dichte von PulverpreBkdrpern zusammenhangt,

ist auch Pr eine Funktion der Dichte. Weill aber wegen der Reil-
bungsverhdltnisse im PreBling Pa auch eine Funktion der Hohe h
des PreBkoOrpers ist, gilt

P. =P,
(h)

Eine vollig gleichmidBige Dichte 13Bt sich in einem PulverpreB-
korper deshalb nicht erreichen. Der kleinste mdgliche Dichte-
gradient im PulverpreBling ist dann erreicht, wennim verdich-
teten Korper P Uberall dieselbe GroBe hat, beziehungsweise

. (h)
P = 0 1ist.
"(n)

Unter Berlicksichtigung der experimentellen Ergebnisse aus der
Arbeit von HEWING sollte es mOglich sein, mit Hilfe finiter
Elemente die Geometrie von Vorformkdrpern so zu berechnen, daB
im fertigverdichteten Bauteil eine mdglichst gleichmdRige

Dichte erreicht werden kann.
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4,2, Diskussion der Ergebnisse zum Reduktionsverhalten

von ZS - Vorformkdrpern

Uber die Reduktion von wasserverdiistem kohlenstoffarmem Eisen-
pulver, wie es in dieser Arbeit verwendet wurde, liegt bisher
nahezu keine Literatur vor. Lediglich zum sogenannten DPG-Schleu-
derpulver findet man sparliche Angaben iliber Reduktionstemperatu-
ren und Zusammensetzung der Reduktionsgase (28). Um Literatur-
stellen zum Vergleich und zur Stitzung der gemessenen Reduktions-
werte zu erhalten, muB deshalb auf Arbeiten zur Reduktion von

Eisenerzen, vor allem von Magnetit, zurlickgegriffen werden.

Fir die Reduktion von Magnetit mit Wasserstoff und Kohlenstoff
findet WIBERG nach einer Reduktionszeit von 2 Stunden bei ver-
schiedenen Reduktionstemperaturen Reduktionsgrade, wie sie in

Bild 122 dargestellt sind (20).

100
H
86 - 2
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©
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—

Reduktionstemperatur [°C]

Bild 122: Reduktionsgrad von Magnetit unter H2 und
CO. Reduktionszeit: 2 Stunden
(nach WIBERG)
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Ein Maximum der Reduktionsgeschwindigkeit oberhalb der Bildungs-
temperatur von Wistit (570° C) bei der Reduktion mit Wasser-
stoff findet auch EDSTROM (21).

EDSTROM (21) und ULRICH et.al. (22) beobachten bei Reduktion
mit Wasserstoff oberhalb 570° C die Ausbildung einer dinnen,
deckenden Wlstitschicht auf dem Magnetit. Mit zunehmender Ent-
fernung von der Phasengrenze Magnetit - Wistit wird die Wiustit-
schicht pordser. ULRICH et.al. finden einen schnellen Anstieg
der Sauerstoffabbaugeschwindigkeit nach Beginn der Eisenaus-
scheidung, hervorgerufen von einer Porenbildung innerhalb des
Wistits.

Bei hoheren Reduktionstemperaturen von etwa 1000° C beschreiben
RIECKE et.al. (23) die Ausbildung einer geschlossenen Eisen-
schicht auf Wilstit bei Wasserstoff als Reduktionsgas. Bei Ver-
wendung von Kohlenoxid bildet sich eine schwammige Eisenstruk-
tur aus. Die sich bildende Eisenstruktur beeinfluBt die Reduk-
tionsgeschwindigkeit. Bei deckender Eisenschicht bestimmt die

Diffusion von Sauerstoff in Eisen die Reduktionsgeschwindigkeit.

Bei Anwesenheit von Kohlenstoff findet BALDWIN (24) eine erheb-

liche Beschleunigung der Sauerstoffabbaugeschwindigkeit im Tem-

peraturbereich von 900° C bis 1000° C. Ursache ist das stark

nach rechts verschobene Gleichgewicht der Boudouard-Reaktion
CO, + C &= 2C0.

Durch das vergroBerte Angebot an CO bildet sich nach (23) eine

pordse Eisenschicht aus. Die Reduktionsgeschwindigkeit ist dann

nicht mehr diffusionsabhidngig, sondern wird von der Phasengrenz-

reaktion Wiustit-Gas kontrolliert,.

Den Einflull des Durchmessers von Magnetitteilchen auf die Re-
duktionsrate untersuchen SPECHT und ZAPFFE (25). Sie finden
einen linearen Zusammenhang zwischen dem Logarithmus des Teil-
chendurchmessers und der Reduktionszeit unter der Voraussetzung,
daB das Reduktionsgas ohne wesentliche Behinderung aufgrund der
Pulverfeinheit an die zu reduzierenden Teilchen gelangen kann

(Bild 123). Kurze Reduktionszeiten filir kleine Magnetitproben
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findet RUPP (26), der fir ein Magnetitwirfelchen von 1 mm Kan-
tenldange bei 750° C unter Wasserstoff eine vollstidndige Reduk

tion nach 16 Minuten erhdlt. Interessant sind in diesem Zusam-
menhang auch die technischen Reduktionsbedingungen fiir verdiiste

Eisenpulver.

Fir das Roheisen-Zunder-Verfahren (RZ-Verfahren) werden in der
Literatur Reduktionstemperaturen von 950 - 1000° C genannt.
Als Reduktionsgas dient ein wsdhrend der Wiarmebehandlung selbst

erzeugtes Kohlenmonoxid- Kohlendioxid.-Schutzgas (28).
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Bild 123: EinfluB des Teilchendurchmessers auf die
Reduktionsrate von Magnetit bei 600° C
(nach SPECHT und ZAPFFE)

Wasserverdiiste Eisenpulver werden mit Wasserstoff als Schutz-
gas reduziert. Optimale Reduktionstemperaturen liegen zwischen
1000 und 1080° C, die Reduktionszeiten betragen 30 - 60 Minu-
ten (29).

Fur die Reduktion der phenoclharzgebundenen ZS - Vorformkdrper
ergeben sich unter Berlicksichtigung der Ergebnisse aus Kapitel

3.4, und der Literaturstellen folgende Teilschritte:
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Bei Temperaturen unter 570° C wird das Eisenoxid Fego4
nur durch den Wasserstoff der Schutzgasatmosphédre direkt
zu Eisen reduziert nach der Reaktionsgleichung

Fe3O4 + 4 H2 —3 3 Fe + 4 HZO (g) (1).
Nach einer Temperaturhaltezeit von 30 Minuten in diesem
Temperaturbereich sind die dem Pulver anhaftenden Fein-
staubteilchen und die dunnen Oxidschichten vollstiandig
reduziert. Bel einer mittleren KorngrdBe von 200 um
ist der ungehinderte Zutritt des Wasserstoffes an die Oxid-
teilchen gewdhrleistet. Eine Extrapolation der Ergebnisse
von SPECHT und ZAPFFE zu sehr kleinen Teilchendurchmessern

bestdtigt dieses Ergebnis.

Oberhalb 570° C lduft die Reduktion von Magnetit zu Eisen

in zwei Teillschritten ab:

Fe3 O4 + H2 —=> 3 FeO + HZO (g)

3 FeO + 3 H2“€> 3 Fe + 3 H,0 (g).

(2)

Auf den wdhrend der Aufheizphase nicht reduzierenden Oxiden,
vornehmlich an Stellen groBerer Oxidschichtdicken, bildet
sich Wistit. Sowohl WIBERG als auch EDSTROM finden in diesem
Temperaturbereich von 570° C bis etwa 700° C deutlich nie-
drigere Sauerstoffabbaugeschwindigkeiten als unterhalb 570° C,
was in Ubereinstimmung mit dieser Arbeit steht, bei der in
diesem Temperaturbereich keine Zunahme des Reduktionsgrades
der ZS - VorformkOrper mit steigender Temperatur gefunden

wird,

ULRICH et. al. erkldren diesen Umstand mit Keimbildungs-

schwierigkeiten bei der Eisenausscheidung.

Nach Beginn der Eisenausscheidung im Temperaturbereich

680 - 720° C, wie sie in den Bildern 40 b und 41 b zu er-
kennen ist, ist ein weiterer Anstieg des Reduktionsgrades
zu beobachten. Zusdtzlich zur Reduktion durch Wasserstoff
kann jetzt die Reduktion durch Kohlenmonoxid merkiich an

EinfluB gewinnen (Bild 122). Kohlenmonoxid kann sich aus dem
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Kohlenstoffriickstand des Phenolharzes und dem nach Glei-

chung (2) gebildeten Wasserdampf bilden.
C + H,0 —> COo + H, (3).

Das frisch gebildete, sehr oberflzdchenaktive Eisen muB

hier als Katalysator wirken, um die Reaktion nach Glei-
chung (3) schon bei diesen Temperaturen ablaufen zu las-
sen, Die Reduktion von Fe, 0, mit Kohlenmonoxid l&uft wie-

374
der in zwei Teilschritten ab:

Fe304 + CO —= 3 FeO + 002 (2)

3 FeO + 3 CO—>»3 Fe + 3 CO2.

Die mit der Thermowaage gemessenen Masseverluste in
Abhdngigkeit von der Zeit bei 720° C geben einen Hinweis,
daB jetzt tatsdchlich neben der Reduktion mit Wasserstoff
eine Reduktion durch CO stattfindet. Die Geschwindigkeit
des Gewichtsverlustes ist bei ldngeren Reduktionszeiten

bei der ZS - Probe um den Faktor 2,8 grdBer als bei der

damit vergleichbaren Pulverprobe. Dies steht in guter Uber-

einstimmung mit dem Faktor 2,75, der sich gegeniiber der
Pulverprobe ergibt, wenn fir den ZS - Vorformkodrper die

folgenden Reduktionsschritte angenommen werden:

Fe,O, + 4 H, —> 3 Fe + 4 H.O

374 2 l2
r
4 H20 + 4 C =400 + 4 H2
|
I ‘
Fe304 + 4 CO =3 3 Fe + 4 COQ.
Daraug erhsdlt man:
Masseverlust ZS 8 At.M.0 + 4 At.M.C

= = 2,75
Masseverlust Pulver 4 At.M.O
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Wegen dieser MeBergebnisse muBl die vollstdndige Umsetzung
des entstandenen Wasserdampfes zu CO sowie dessen vollstan-
dige Umsetzung zu CO2 innerhalb des Z5 - VorformkOrpers

stattfinden.

Im Temperaturbereich iber 900° C nimmt die Reduktionsgeschwin-
digkeit weiter zu ( Bilder 28, 29). Gleichzeitig findet eine
erhebliche Beschleunigung des Kohlenstoffabbaues statt

(Bild 28). Der verstidrkte Kohlenstoffabbau ist eine Folge

des 1in diesem Temperaturbereich stark nach rechts ver-

schobenen Gleichgewichts der Bouduard-Reaktion

cog+022 co.
Das dadurch vergroBerte Angebot an CO muB als Ursache fur
die bel diesen Temperaturen gemessenen hoheren Reaktionsge-
schwindigkeiten angesehen werden. Wie die Messungen an
nicht harzgebundenen Pulverproben zeigen, hat die Phasen-
umwandlung eher einen negativen EinfluB auf die Reduktions-
geschwindigkeit (Bilder 50 e und f), was mit den Ergebnis-

sen von EDSTROM gut ibereinstimmt.

Fur kurze Reduktionszeiten folgt die Reduktionsgeschwin-

digkeit einem logarithmischen Zeitgesetz. Dieses hat seine

Ursache in der TeilchengrdBenverteilung der an den Pulver-
teilchen angesinterten Oxidteilchen. Legt man die von
McKEWAN (30) fiur feine Oxidteilchen gefundene lineare
Sauerstoffabbaugeschwindigkeit zugrunde und nimmt fiir den
oxidischen Feinstaub eine Teilchengr&Benverteilung in Form
der Gauss'schen Normalverteilung oder der Rosin-Rammler-Ver-—
teilung an (11), so wird fir die Gesamtheit den Oxidteilchen
bei der Reduktion ein logarithmisches Zeitgesetz in weiten
Bereichen in guter Ndherung erfiillt. Erst bei hohen Reduk-
tionsgraden wird eine starke Abweichung von diesem Verhalten
feststellbar,
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4,3, Diskussion der Ergebnisse zur Verdichtbarkeit und

zu den physikalischen Werkstoffeigenschaften

Die Verdichtbarkeit der reduzierten ZS - Vorformkdrper wird
mit Ausnahme des Schutzgasverbrauches von allen variierten

Parametern beeinflullt.

Die Messungen von Sauerstoffgehalt und Kohlenstoffgehalt in
Abhdngigkeit der Reduktionsparameter zeigen, daB der Restkoh-
lenstoffgehalt der reduzierten Vorformkdrper nur bei Variation
der Reduktionstemperatur Groflen annimmt, die einen deutlichen
EinfluB auf das Verdichtungsverhalten der Vorformkdrper haben
(Tabelle 35, Bild 124). Dabei nimmt der Kohlenstoffgehalt im
Temperaturbereich zwischen 880° C und 1040° C linear von

0,11 % auf 0,01 % ab. In allen anderen Fidllen bewegt sich der
Restkohlenstoffgehalt zwischen 0,01 % und 0,02 %. Ein merkli-
cher EinfluB auf die Verdichtbarkeit der VorformkoSrper kann
diesen niedrigen Kohlenstoffgehalten nicht zugeschrieben wer-
den. Um etwa eine GroBenordnung hdher liegen die MeBwerte flr
den Sauerstoffgehalt, wobeil auch hier die Reduktionstempera-

tur den starksten EinfluBl auslibt.

Entsprechend wirkt sich von allen Reduktionsparametern die
Reduktionstemperatur am starksten auf die Verdichtbarkeit der

ZS - Vorformkdrper aus. Da Reduktionstemperaturen im Bereich

der O - Phase des Eisens, also unterhalb 910° C, aus Grinden

der Festigkeit der Vorformkdrper technisch uninteressant sind,
kann davon ausgegangen werden, daB die Verdichtbarkeit umso bes-
ser ist, Jje hdher die Reduktionstemperatur gewsdhlt wird. Das Pul-
ver Eltrix-400 zeigt sowohl fir die Einfachsintertechnik als

auch fiur die Zweifachsintertechnik eine nahezu lineare Verbes-

serung der Verdichtungseigenschaften mit steigender Temperatur.

Die drastische Verschlechterung der Verdichtungseigenschaften,
die sich bei Uberschreiten der a-+y-Phasengrenze widhrend der
Reduktion ergibt, kann mit den vorliegenden Ergebnissen aus

den Reduktionsversuchen nicht gekl&rt werden.
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Reduktionszeit [min] 10 20 | 40
Sauerstoffgehalt (%] |(0,152]0,129 [ 0,045
Kohlenstoffgehalt [%] | 0,02110,015 | 0,007
Schutzgasverbrauch m3n| 10 15

Sauerstotfgehalt [%] | (0128 (0,121
Kohlenstottgehalt (%] |0,007|0007
IBandbeladung [kg/m] 0 5 10 15
Sauerstoffgehalt (%] {0121 {0,139 (0,139 10,153
Kohlenstotfgehalt (%] | (0,007|0,010 {0,014 {0,018
Reduktionstemperatur [°C 1| 880 | 960 [1040 |1120
Sauerstoffgehalt (%] 10,164 | 0,137 10,104 {0,082
Kohlenstoffgehalt [%] 0,112 Q,Q@L 0,011 0,00Z

Tabelle 35:

Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalte von

25 - Vorformkdrpern nach der Reduktion
in Abhdngigkeit von den Reduktionsbe-

dingungen
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Bild 124: Abhangigkeit des Sauerstoff- und Kohlen-
stoffgehaltes der reduzierten ZS - Vor-
formkdrper von den Reduktionsbedingun-
gen im technischen Sinterofen

Denkbar wiare, daB sich der Anteil des im Pulver gelosten
Kohlenstoffes bei Uberschreiten der a-Y -Phasengrenze erhoht.
Die Reduktionszeit hat einen erheblich geringeren EinfluB auf
die Verdichtbarkeit der ZS - Vorformkorper als die Reduktions-
temperatur. Eine Auswirkung des Restkohlenstoffgehaltes auf

das Verdichtungsverhalten kann hier ausgeschlossen werden, da
sich der Kohlenstoffgehalt in sehr niedrigen Grenzen zwischen
0,01 % und 0,02 % bewegt. Die Verdichtbarkeit der Vorformkor-
per kann deswegen nur von Restoxidgehalten beeinfluBt werden. Ge-
geniiber sehr kurzen Reduktionszeiten bringen aber Reduktions-
zeiten Uber 10 Minuten in dem hier gewdhlten Temperaturbereich
nur noch geringfligige Verbesserungen des Reduktionsgrades. Das
erkldrt den im Vergleich zur Reduktionstemperatur geringen Ein-

fluR der Reduktionszeit auf die Verdichtbarkeit der Vorformkorper,
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Keinen EinfluB auf die Verdichtbarkeit der ZS Vorformkodrper

hat der Schutzgasverbrauch wdhrend der Reduktion.

PLUSCHKELL (27) sowie ULRICH (22) und MC KEWAN (30) finden eine
lineare Abhidngigkeit der Reduktionsgeschwindigkeit vom Wasser-
stoffpartialdruck. Dieser kann im vorliegenden Fall als konstant
angesehen werden, da die Reduktionen in einem beidseitig

offenen Banddurchlaufofen durchgefithrt wurden, in dem grund-
satzlich Atmosphdarendruck herrscht, der nur von einem vdllig
unbedeutenden Stromungsdruck - die Stromungsgeschwindigkeit

bewegt sich in der GrdBenordnung von 5 - 7 m/h - iberlagert wird.

Nicht untersucht wurde in dieser Arbeit der EinfluB des Schutz-
gasverbrauches bei wirtschaftlichen Bandbeladungen. Hier ist
ein EinfluB durchaus zu erwarten, da mit steigendem Schutzgas-
durchsatz ein Aussplilen der gasfdrmigen Reaktionsprodukte aus
dem Reaktionsraum stattfindet und sich deshalb ein hoherer Was-

serstoffpartialdruck einstellt,

Die Bandbeladung hat im Bereich geringer Ofenauslastung einen
deutlich negativen EinfluBl auf das Verdichtungsverhalten der
Vorformkorper. Ursache ist die Absenkung des Wasserstoffpartial-

druckes durch die entstehenden Reaktionsprodukte.

Interessante Zusammenhidnge ergeben sich zwischen den Reduktions-~

bedingungen und den physikalischen Werkstoffeigenschaften.

Betrachtet man die Werkstoffeigenschaften in Abhingigkeit von
der Dichte, so hat die Reduktionstemperatur einen erheblichen

EinfluB auf die Qualitat der Werkstoffeigenschaften.

Bemerkenswert ist, daB beim Eltrix-Pulver fiur alle Werkstoff-
kenngroBen ein Maximum bei einer Reduktionstemperatur von
1080° C gefunden wird. Die Ursache konnte in einen Verlust an
Oberfldachenaktivitdt bel hoheren Reduktionstemperaturen be-
grindet sein, welcher die weitgehende Beseitigung einer Diffu-

sionsbehinderung durch Restoxide ausgleicht.
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Weiter zeigt sich bei niedrigen Reduktionstemperaturen teil-
weise ein unterproportionales Wachstum der Werkstoffkennwerte
mit steigender Dichte. Im Fall der Bruchdehnung fallen die MeR-
werte bei hdchsten Dichten sogar ab. Ursache kann hier nur eine

wadhrend der Sinterung stattfindende weitere Reduktion sein, die
mit steigender Dichte behindert und schlieBlich unterbunden

wird, was durch Sauverstoffanalysen bestadtigt werden konnte.

Einen weitaus geringeren EinfluB auf die Werkstoffeigenschaften
hat die Reduktionszeit. Hier werden nur die Zugfestigkeit und
bei sehr kurzen Reduktionszeiten die Bruchdehnung beeinfluBlt.
Alle anderen Werkstoffeigenschaften zeigen keine Abhadngigkeit

von der Reduktionszeit.

Eine Erklidrung liefern die Ergebnisse der Reduktionsversuche.
Dort wird gezeigt, daB sich bei hoheren Temperaturen im Anfangs-
stadium der Reduktion auf den teilreduzierten Oxidschichten eine
Schicht aus reduziertem Eisen bildet. Diese reduzierten Oberfla-
chenschichten versintern nun genauso miteinander wie die Ober-

fléachen vollkommen gusreduzierter Pulver.

Temperatur und Zeit sind demnach bei der Reduktion von ZS - Vor-

formkorpern keine austauschbaren GroBen.

Der Schutzgasverbrauch hat keinerlei Einflufl auf die physikali-
schen Werkstoffkennwerte. Das stimmt mit den Messungen zur Ver-
dichtbarkeit iiberein und ist aufgrund der dort gegebenen Erkli-

rung leicht einzusehen.

Die Bandbeladung hat nur bei hdchsten Dichten einen EinfluB auf
die 0,1 % Dehngrenze und auf die Bruchdehnung, wobei die Dehn-
grenze mit steigender Bandbeladung ansteigt, wiBhrend die Bruch-

dehnung niedrigere Werte annimmt,

Als Erkldarung kann auch hier die Behinderung einer weiteren Re-

duktion wdhrend der Sinterung angenommen werden,

AbschlieBend sei noch angemerkt, daB die in dieser Arbeit gefun-
denen optimalen Reduktionsbedingungen fiir ZS - Vorformkdrper,
- 1080° C, 30 Minuten - mit den technischen Reduktionsbedingun-
gen von gewdhnlichen wasserverdisten Einspulvern gut uUberein-

stimmen.
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5. Wirtschaftliche Aspekte des ZS -~ Verfahrens

Mit dem ZS - Verfahren steht der pulvermetallurgischen Industrie
ein Fertigungsverfahren zur Verfigung, welches die Herstellung
geometrisch komplizierter Bauteile mit homogener Dichte erlaubt.
Die Vielfalt der mdglichen Formen erweitert die Grenzen der

pulvermetallurgischen Formgebungsmdglichkeiten.

An dieser Stelle soll die Frage diskutiert werden, ob das ZS -
Verfahren dariiberhinaus in der Lage ist, bisher bereits konven-

tionell gefertigte Bauteile kostenglinstiger herzustellen.

Teilgewicht Kosten [DM/kg] Kosten
[g] Rohstoff | Formen |Reduzieren] Gesamt {[DM/Stck]

25 1,40 3,33 3,20 7,93 0,20

50 1,40 1,67 1,60 4,67 0,23
100 1,40 0,83 0, 81 3,12 0,34
200 1,40 0,83 0,89 312 0,62
400 1,40 0,41 0, 89 2,70 1,08
800 1,40 0,38 0, 89 2,67 2,09

Tabelle 36: Durchschnittliche Kosten fiir die Her-
stellung eines ZS - Vorformkdrpers in
Abhdngigkeit vom Bauteilgewicht

Anstelle des reduzierten Pulvers bei konventioneller Fertigung
tritt im ZS - Verfahren der reduzierte Vorformkorper. Tabel-

le 36 gibt einen Uberblick iiber die Preise reduzierter Vorform-
ktrper in Abhdngigkeit vom Teilegewicht. Dabei konnen die Prei-
se flr die Formgebung der Vorformkdrper natiirlich nur ndherungs-
weise dargestellt werden, da Erfahrungen iber die Herstellung
groBerer Stilickzahlen nicht vorliegen. Es existieren aber Erfah-

rungen Uber die maximale Taktfolge von KernschieBmaschinen in




131

Abhdngigkeit vom Teilegewicht sowie iiber die notwendigen Stun-
densdtze von solchen Maschinen, sodaB die errechneten Formkos-

ten durchaus begriindet sind.

Die Rohstoffkosten setzen sich zusammen aus den Kosten fir das
Eisenrohpulver sowie den Kosten fiir den Phenolharzbinder. Die
Reduktionskosten errechnen sich aus der maximal moglichen Band-
beladung, bel sehr kleinen Teilen aus der maximalen Belegungs-
dichte des Ofenbandes. Es wurde ein konventioneller Sinter-

bandofen zugrunde gelegt.

Die Zusammensetzung der Fertigungskosten eines reduzierten Vor-
formkorpers zeigt Bild 125, Dabei werden die Fertigungskosten
in DM/kg mit den Rohstoffkosten bei konventioneller Fertigung
verglichen. Wegen der ausgezeichneten Kompressibilitdt der ZS -

vorformkorper wird zum Vergleich ein superkompressibles Pulver

herangezogen.
101
g+
84 x
7 o
6 -
s 5 - .
= Rohst +Formen+Reduzieren ZS
Zl 4]
o
Rohst. + Formen ZS
c 3. X
o I Y — X Rohstoff Konv.
(7))
O 27 ——— o)
X Rohstoff ZS
1 4
O v v ¥ v v M 1] )]
0 100 200 400 | 800

J—
Teilgewicht (g]

Bild 125: Zusammensetzung der Kosten zur Herstel-
lung eines ZS - Vorformkorpers in Abhin-
gigkeit vom Teilegewicht (zum Vergleich:
Rohstoffkosten bei konventioneller PM -
Fertigung)
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Bei kleinen Teilegewichten liegen die Fertigungskosten flir re-
duzierte Vorformkdrper erheblich liber dem Rohstoffpreis bei

konventioneller Fertigung.

Bei schwereren Teilen ndhert sich der Preis fiir den Vorformkor-
per den Rohstoffkosten bei konventioneller Fertigung, bleibt

aber immer etwa 10 % teurer.

In Tabelle 37 wurden die Grundstoffkosten von ZS - Bauteilen
mit denen konventionell hergestellter Bauteile verglichen. Die
Grundstoffkosten sind flir ein 25 Gramm schweres Bauteil demnach
bei ZS - Fertigung mehr als dreimal so hoch wie bei konventio-
neller Fertigung, wdhrend bei 800 Gramm schweren Bauteilen die

Grundstoffkosten nur noch um 10 % differieren.

Kosten Kosten
Teilgewicht ZS'Q/grfgg;"* Superkompr-

[g] [DM/Stick ] |[DM/Stiick]
25 0,20 0,06
50 0,23 0,12

100 0,31 0,24

200 0,62 0,48

400 1,08 0,96

800 2,09 1,92

Tabelle 37: Vergleich der Grundstoffkosten bei
konventioneller Fertigung mit den Ko-
sten flr ZS - Vorformkdrper
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Wie Modellrechnungen zeigen, kann es trotz des htheren Grund-
stoffpreises interessant sein, die konventionelle Fertigung von
PM - Bauteilen durch das ZS - Verfahren zu ersetzen, ndmlich
dann, wenn durch die richtige Gestaltung der Vorformkdrper teu-

re spanende Nacharbeit eingespart werden kann.

Bild 126 zeigt fiir ein Haltestliick mit einem Teilegewicht wvon

74 Gramm eine Vergleichsrechnung der Fertigungskosten zwischen
konventioneller Fertigung und ZS - Fertigung. Bei konventionel-
ler Fertigung miissen die beiden Bohrungen 9 ¢ im AnschluB an
die Sinterung gebohrt werden, obwohl sie preBtechnisch glinstig
senkrecht zur PrelBrichtung liegen. Durch Pulververschiebungen
wahrend des PreBvorganges wirden namlich, bedingt durch die
hohe Dichte des Bauteiles von 7,1 g/cm®, erhebliche Biegekriafte
auf die Dorne fir diese Bohrungen ausgeiibt, was innerhalb kur-
zer Zeit zum Bruch der Dorne filhren wiirde. Beim ZS5S - Verfahren
koénnen diese Bohrungen aufgrund des geringeren Pulverflusses
widhrend der Verdichtung mitgepreBt werden. Das Bohren bei kon-
ventioneller Fertigung hat auBerdem einen weiteren Arbeits-

schritt - Entgraten - zur Folge.

Trotz der erheblich hdheren Grundstoffkosten fir die ZS - Fer-
tigung ergeben sich durch die beiden eingesparten spanenden
Arbeitsgédnge interessant niedrigere Fertigungskosten fur das

Z5 - Bauteil., Gegeniber konventioneller Fertigung errechnen sich

Einsparungen von 25 %.

Eine andere Vergleichsrechnung fir ein Gewindestick mit nur
14 Gramm Teilegewicht zeigt Bild 127. Obwohl das Bauteil nach
dem Olivetti - Verfahren gefertigt wird, liegt das Rohteilgewicht

mit 35 Gramm um den Faktor 2,5 Uber dem Gewicht des Tertigteils.

Trotz des eingesparten Pulvers sind aber die Grundstoffkosten
fur die ZS - Fertigung gerade doppelt so hoch wie bei konven-
tioneller Herstellung. Bedingt durch die billigere konventio-
nelle Presse zur Verdichtung des ZS - Vorformkdrpers liegen die
Fertigungskosten flir den gesinterten Rohling jedoch nur noch
unbedeutend iiber den Kosten des im Olivetti - Verfahren gefer-
tigten Rohlings. Da im konventionellen Fall der Rohling noch

Uberdreht werden muB, um die geforderte Geometrie zu erhalten,
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ergeben sich in der Summe der Fertigungskosten Vorteile von

33 % zugunsten des ZS - Bauteiles,

Grunds&dtzlich konnen konventionelle Bauteile demnach dann nicht
kostengiinstig durch ZS -~ Bauteile substituiert werden, wenn am
Bauteil keine oder nur unbedeutende spanende Nacharbeit vorge-
nommen werden muB oder wenn diese Nacharbeit am ZS - Bauteil
ebenfalls anf&llt, wie z. B. Querbohrungen. Sobald aber mehr-
fach gebohrt werden muB3, wenn Dreh- und Frasarbeiten anfallen,

kann sich die ZS - Fertigung als kostenglinstiger erweisen.

Ebenfalls interessant wird die ZS - Fertigung da, wo es sich

um die Herstellung von Bauteilen mit sehr hohen Dichten handelt.
Mit der modifizierten Zweifachsintertechnik konnen Dichten er-
reicht werden, die nahe an die durch die Sinterschmiedetechnik
erreichten Dichten heranreichen. Damit wird die Liicke zwischen
konventioneller Zweifachsintertechnik und Sinterschmiedetech-

nik geschlossen.

Vorteilhaft wirkt sich hier die niedrige Arbeitstemperatur von
nur 650° C aus, die im AnschluBR an die Nachverdichtung ledig-
lich ein Weichglilhen des 25 - Vorformkdrpers bewirkt. Eine ech-
te Sinterung findet bei diesen Temperaturen nicht statt. Trotz-
dem hat der Formkdrper ausreichend Festigkeit und Formstabili-
tat, um ein zweites Mal ohne Beschiddigung in ein PreBwerkzeug
eingefiihrt werden zu konnen. Beil konventioneller Zweifachsin-
tertechnik ist diese Festigkeit nur durch eine echte Sinterung
knapp unterhalb der a-y-Umwandlungstemperatur zu erreichen oder

bei Temperaturen, die deutlich im Bereich des Y -Eisens liegen.




Haltestiick
Teilegewicht 74 g

Fertigungskosten (DM / 100 Stiick)

konventionell ZS - Verfahren
—M8
Pulverkosten: 16,53 10,36
Formen: - 8,33
Reduzieren: —— 8,00 l
] i
Zwischensumme 1'| . . J Agi T
Grundstoffkosten: 16,53 26,69 | '| il | Q
Pressen: 21,27 21,27 | 1 oy I 3
Sintern: 5,63 5,63 Vol l I ‘
Trommeln: 4,17 4,17 1 v o f
-Zwischensumme: 47,60 57,76 > 9 )|
Bohren 2 x 9 §: 32,29 — )
Bohren fiir M 8: 26,72 26,72 - .
Gewinden M 8: 14,70 14.70 A f _[ f K]
Entgraten 9 @: 12,03 - ”I | - ©
Kontrolle: 0,95 0,95 iR <
Rostschutz: 1,65 1,65 !llh i
, |
Summe Fertigungskosten: 135,94 101,33 < A .
100 % 75 %
Bild 126: Vergleich der Fertigungskosten fir ein Haltestiick

GeT




Gewindestick
Telilegewicht 14 ©

Fertigungskosten (DM / 100 Stilick)

konventionell ZS - Verfahren <T
Pulverkosten: 9,35 2,38 ,
Formen: - 8,33 Fd
Reduzieren: —_ 8,00 l
Zwischensumme
Grundstoffkosten: 9,35 18,71
Pressen: 14,38 7,00 M
Sintern: 5,20 5,20
Trommeln: 1,40 1,40
Zwisensumme : 30,33 32,31 Lz
Drehen: 22,83 - w0 (o))
Gewinden: 9,37 9,37 s T

3 ] o O
Kontrolle: 1,05 1,05 ‘? | 'T‘ k1
Summe Fertigungskosten: 63,58 42,73 ®81 T
100 % 67 % AT

Bild 127: Vergleich der Fertigungskosten fir ein Gewindestiick

9et
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6. Ausfihrungsbeispiele

Im folgenden werden zwei Bauteile vorgestellt, die nach dem
Z5 - Verfahren gefertigt wurden und bei denen jeweils mehre-

re verfahrenstypische Vorteile genutzt werden konnten.

6.1. Rotor fir Wasserpumpe

Den reduzierten Vorformkdrper filir den Rotor einer Pkw-Was-
serpumpe sowie das draus hergestellte Fertigtell zeilgt
Bild 128,

Bild 128: Rotor fiir Pkw-Wasserpumpe
25 ~ Vorformkorper und Fertigteil

Bei konventioneller pulvermetallurgischer Fertigung dieses

Bauteils treten folgende Probleme auf:

1. Erhebliche Dichtegradienten in der Rotorplatte wegen der

gewdlbten Pumpenseite.

2. Fullprobleme durch Briickenbildung in den FilillrZumen der

nur 2 mm breiten Rotorbldtter.
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Bild 129 zeigt im MaBstab 1 : 1 links den Schnitt durch den
Vorformkorper fur den Pumpenrotor und rechts den Schnitt

durch das Fertigteil.

N

TA

-

Bild 129: Rotor fiir Pkw - Wasserpumpe
Schnitt durch den Vorformkorper (links)

und das Fertigteil (rechts)

Hier wird nochmals die zur Erzielung einer gleichmédBigen

Dichte notwendige Vorformgeometrie deutlich.

6.2. Ringstiuck fir Kolbenkiuhlung

Bei diesem Bauteil ist Druckdichtigkeit gegen Oldruck von ei-
nigen bar gefordert. Das Teil wird deshalb bisher in Sinter-
schmiedetechnik hergestellt, wobei eine Dichte von 7,6 g/cm®

gefordert ist.

Den Vorformkdrper filir das Fertigteil und das gefertigte Bau-

teil sowie deren Querschnitte zeigt Bild 130.

In den beiden Abstufungen des Bauteils kann es bei konventio-
neller Fertigung leicht zu Pulververschiebungen und damit zu
Uberpressungen kommen, was bei der geforderten hohen Dichte

schnell zum Bruch vor allem der Schmiedewerkzeuge fihrt.
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Bild 130: Ringstick fiir Kolbenkiihlung

Z5 - VorformkOrper und Fertigteil sowie

deren Querschnitte

Durch den richtig ausgelegten ZS - Vorformkdrper kodnnen die-
se Uberpressungen vermieden werden. Weiter kann wegen der
ausgezeichneten Kompressibilitat der 7ZS - Vorformkdrper auf
die Sinterschmiedetechnik verzichtet werden. Die geforderte
Dichte wird durch das Z5 ~ Verfahren bei Anwendung der modi-
fizierten Zweifachsintertechnik mit praxisiiblichen Prefdrik-

ken erreicht,
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7. Zusammenfassung

Mit dem ZS - Verfahren wird ein pulvermetallurgisches Form-
gebungsverfahren vorgestellt, welches sich in folgenden Punk-
ten von den bekannten Verfahren zur Herstellung von PM - Bau-

teilen unterscheidet:

- Anstelle der Pulverschittung wird ein Vorformkdrper in das
PreBwerkzeug eingelegt, dessen Dichte sich von der Schiitt-
dichte der Pulver nur wenig unterscheidet. Die Geometrie die-
ses Vorformkdrpers entspricht der um den Fiillfaktor in PrefB3-

richtung verzerrten Geometrie des Fertigteiles.

— Die Vorformkdorper werden aus unreduziertem Eisenpulver her-
gestellt. Zur Verbindung der Pulverteilchen untereinander

wird ein Zweikomponenten-Bindemittel verwendet.

~ Die Formgebung der Vorformkorper geschieht auf speziellen
Fertigungseinrichtungen. Der Fertigungsablauf entspricht dem
Cold-Box-Verfahren, wie es in der GieBereiindustrie zur Her-

stellung von Formsandkernen eingesetzt wird,

Das vorgestellte Fertigungsverfahren hat fur den Anwender im
Vergleich mit der bekannten koaxialen PreBtechnik mehrere

Vorteile:

- Die geometrischen FormgebungsmoOglichkeiten gehen liber die
bisher bekannten Grenzen hinaus. Bauteile mit Begrenzungs-
fldchen schridg zur PreBrichtung oder mit gewdlbten Fldchen

konnen gefertigt werden.

~ Beli Bautellen mit komplexer Geometrie kOnnen Dichteschwan-
kungen innerhalb des Bauteiles erheblich eingeschrankt wer-
den. Es wird gezeigt, daB die Dichtestreuungen in einem Bau-
teil ohne besonderen Aufwand auf 20 % der bei konventioneller
PreBtechnik erhaltenen Dichteunterschiede eingeengt werden

konnen.
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- PreBwerkzeuge konnen einfacher gestaltet werden. Gleichzei-

tig ist der Einsatz einfacher und billigeres Pressen mdglich.

Der entscheidende Verfahrensschritt ist die Reduktion der Vor-
formkSrper. Es wird gezeigt, daB zeitlich aufeinanderfolgend
die Reduktion zuerst relativ schnell durch Oberflédchenreaktio-
nen ablauft, wobei innerhalb weniger Minuten Reduktionsgrade
von etwa 70 % erreicht werden. Uber dickeren Oxidschichten
bildet sich dabei eine geschlossene Eisenschicht aus. Im weite-
ren wird die Reduktionsgeschwindigkeit von der Diffusionsge-
schwindigkeit der Reduktionspartner durch diese Eisenschicht
bestimmt. Die Reduktionsgeschwindigkeit ist jetzt deutlich

niedriger.

Die Qualitdt der reduzierten VorformkOrper hidngt in hohem
MaBe von der Reduktionstemperatur ab. Andere Parameter wie
Reduktionszeit, Schutzgasverbrauch und Ofenbeladung haben ei-
nen geringeren Einfluf. Eine ausreichende Fertigkeit der Vor-
formkdrper wird erst bei Reduktionstemperaturen iiber 1000° C

erreicht.

Die Verdichtbarkeit der ZS - Vorformkdrper wird von allen Va-
riablen mit Ausnahme des Schutzgasverbrauches beeinflulBlt.

Hohe Reduktionstemperatur, lange Reduktionszeit und geringe
Ofenbeladung verbessern die Verdichtbarkeit der Vorformkdrper.
Bei einer Reduktionstemperatur von 1120° C und einer Redukti-
onszeit von 30 Minuten ist die Ve3rdichtbarkeit der ZS - Vor-
formkorper besser als die der besten handelsiblichen Eisen-
pulver. Bei einem Druck von 60 KN/cm2 wird eine Dichte wvon

7,2 g/cm® erreicht.

Die physikalischen Werkstoffeigenschaften der gesinterten

ZS - Bauteile werden nur von der Reduktionstemperatur erheblich
beeinfluBt. Alle Werkstoffeigenschaften zeigen ein Maximum

bei einer Reduktionstemperatur von 1080° C, die mit Banddfen
leicht zu beherrschen sind. Die Eigenschaften konventionell

hergestellter Bauteile gleicher Werkstoffzusammensetzung wer-
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den erreicht und teilweise iibertroffen.

Unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten ist das Z5 - Verfahren
auch geeignet, bisher konventionell hergestellte Bauteile zu
ersetzen, wenn durch die Verwendung eines Vorformkdrpers
spanende Endbearbeitung eingespart werden kann, was hdufig
der Fall ist.
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO 4

. Bild 31: Reduktionstemperatur 200° C
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c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 32: Reduktionstemperatur 280° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 33: Reduktionstemperatur 360° C

i
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c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 34: Reduktionstemperatur 440° C




a) 300 x REM

Bild 35:

150

b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO8

Reduktionstemperatur 480° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

geatzt mit 3 % HNO3

Bild 36: Reduktionstemperatur 520° C
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300 x REM b) 3000 x

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO,

Bild 37: Reduktionstemperatur 560° C

REM
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a) 300 x REM b) 3000 x

¢c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % I—INO3

Bild 38: Reduktionstemperatur 600° C

REM
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO8

Bild 39: Reduktionstemperatur 640° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 40: Reduktionstemperatur 680° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO8

Bild 41: Reduktionstemperatur 720° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO,

Bild 42: Reduktionstemperatur 760° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO 4

Bild 43: Reduktionstemperatur 800° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 45: Reduktionstemperatur 880° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 46: Reduktionstemperatur 920° C
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c) 1000 x, Olimmersion,

gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 48: Reduktionstemperatur 1000° C
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a) 300 x REM b) 3000 x REM

c) 1000 x, Olimmersion,
gedtzt mit 3 % HNO3

Bild 49: Reduktionstemperatur 1040° C
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T=280°C

xZS

0,2 1=

BEP— e e P

1 2 L 681 20 4060 100 200 400
| — e

Reduktionszeit [min]

50 a: Gewichtsverlust in Abhidngigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 280° C

P = Pulverprobe Z5 = Z8 - Probe

1,61
1,41
1,21
1,04 /
0,84 o~

0,61

T=360°C xZS
/

0,24 7

1 2 4L 681 20 40 60 100 200 40O
| T
Reduktionszeit [min]

50 b: Gewichtsverlust in Abhdngigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 360° C

P = Pulverprobe 725 = Z5 - Probe
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1,61

1,41 o
17 T=440°C x”

1,0 _
0,8- ~
0,6 -

0,4 —
0,21 A

Gewichtsverlust [%]

1 2 4L 681 20 40 60 100 200 400
Reduktionszeit [min]

Bild 50 c¢: Gewichtsverlust in Abh#ngigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 440° C

P = Pulverprobe 2S5 = 725 - Probe
1,61
14.‘ kx‘xzs
' o /X {
X
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| e

Gewichtsverlust [%]
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024"
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—_——
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Bild 50 d: Gewichtsverlust in Abhidngigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 720° C

P = Pulverprobe ZS = Z5 - Probe
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Bild 50 e: Gewichtsverlust in Abhdangigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 900° C

P = Pulverprobe 25 = ZS - Probe
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Bild 50 f: Gewichtsverlust in Abhzngigkeit von der Redukti-
onszeit, T = 940° C

P = Pulverprobe ZS = 75 - Probe
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Bild 51: Eltrix-400: Nachverdichtbarkeit als Funktion des
Nachverdichtsdrucks (a) und der Reduktionstempe-
ratur (b) (t = 30 min)

01120°C 460 kNicm?
71 1040°C 71 pe——"
_ x 880°C A\A /
™ ™
g o 960°C g
S a S o040 kN/cm?
Q X QU
s = o\ /
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a3 o a
6 - 6
20 kN/em?
X\ X/
p x/
5 5
20 40 60 830 960 1040 1120
a) Druc. (kNjemZ] b) Reduktionstemperatur [°C]

Bild 52: ASC-roh: Nachverdichtbarkeit als Funktion des
Nachverdichtungsdrucks (a) und der Reduktions-
temperatur (b) (t = 30 min)
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e P ]
a) P, IkNicm2] b)  Reduktionstemperatur £C]

Bild 53: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 20 KN/cm2:
Dichte nach P, als Funktion (a) und éer Reduktions-
temperatur (bg (t = 30 min)
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e et
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20 40 60 80 830 960 1040 1120
i .
a) P, [kNicm?2] b)  Reduktionstemperatur FC]
Bild 54: Eltrix 400, Zweifachsintertechnik, P, = 40 KN/cmZ:

Dichte nach P, (a) und der Reduktionstemperatur (b)
(t = 30 min) .
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a) Py IKNTCmZT™ b)  ReduktionstemperaturBeT
Bild 55: Eltrix-400, Zweilfachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2

Dichte nach P, als Funktion von P, (&) und der Re-
duktionstemperatur (b) (t = 30 mfn)

969 o e o 0 80 kN/AmZ
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X L °
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D L
a) Py [kNem2] b)  Reduktionstemperatur [°C]

2
Bild 56: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P1 = 20 KN/cm
Dichte nach P2 als Funktion von P, (a) und der
Reduktionstemperatur (b) (t = 30°min)
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Bild 57: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P, = 40 KN/cm®

Dichte nach P, als Funktion von P. (a) und der
Reduktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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20 40 60 80 880 960 1040 1120
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a) Py [kNicm?2] b)  Reduktionstemperatur (°C)
. . . . 2
Bild 58: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm":

Dichte nach P2 als Funktion von P. (a) und der
Reduktionstemperatur (b) (t = 30"min)
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Bild 59: Eltrix-400, Nachverdichtbarkeit als Funktion des
Nachverdichtungsdrucks (a) und der Reduktions-
zeit (b) (T = 1080° C)
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& o / & . 040 kN/em?
E e —
:.3’ X ﬁ o/
e )
s z
2 o
(]
6] ¢ - « 20 kN/cm2
s /
5 w 5
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Bild 60: Eltrix-400, Z
Dichte nach P
der Reduktion

weifachsintertechnik, P, =20 KN/cmE:
als Funktion wvon P2 (a) und von
Stemperatur (b) (T = 1080° C)
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e R ]
a) P, (kNicm2] b}  Reduktionszeit [min]

Bild 61: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P1 = 40 KN/cm2:
Dichte nach P, als Funktion von P2 (a) und von der
Reduktionszeit (b) (T = 1080° C)

|
° o 60 kNEm?2
% 10 min & @
— 0 40 kNkm2
M /
o_/.//°§ / ‘ ?o/x 20 kNem?
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5 54
20 40 80 8d 10 20 ) 40
a) Py [kNIcm?) b)  Reduktionszeit [min]
Bild 62: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, Pl = 60 KN/cmZ:
Dichte nach P, als Funktion von P, (a) und der Re-

duktionszeit %b) (T = 1080° C) 2




174

L ]
71
&
£
<
o
8
£
L
0
6 «
8
x 10 nm3/h
o 15nm¥’h
5 ..
20 40 80
Oruck [KNem2] o

Bild 63: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Dichte als Funk-
tion des Nachverdichtungsgrades fiir verschiedene
Schutzgasdurchsdtze (T = 1080° C, t = 30 min)
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/g R =40 kNEm2
P, =20 kN/cm?
7 / /
&
£
<
S
O
5
=) g
6.
x 10 nm¥Yh
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Bild 64: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik: Dichte nach P
fir verschiedene Nachverdichtungsdricke und Schutz-
gasdurchsdtze (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 65: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Nachverdichtbar-
keit als Funktion des Nachverdichtungsdruckes (a)
und der Bandbeladung (b) (T = 1080° C, t = 30 min)
x 0 kg/m |
g 5 kg/m \- ® 60 kN/cm?
7 1 10/15 kg/m 7 -
& X - \
™
£ £
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o X 8 \
6T Ie 6' X\ 2
Nt 20 KNACTDY
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20 40 60 & 0 5 10 15
B o
q) R, kNicm2] b) Bandbeladung lkg/n]
Bild 66: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 20 KN/cm2:

Dichte nach P, als Funktion von P, (4) und der Band-
beladung (b) “(T = 1080° C, t = 88 min)
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Bild 67: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 40 KN/cm2
Dichte nach P, als Funktion von P2 (a) und der
Bandbeladung %b) (T = 1080° C, t“= 30 min)
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20 Q0 60 80 0 5 10 15
al P, (kNicm2] b) Bandbeladung [kg/ml
Bild 68: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2
Dichte nach P. als Funktlon von P, (4a) und der Band-

beladung (b)

2

(T = 1080° C, t = 36 min)
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Bild 69: Abhiangigkeit des Schwundes vor ZS - Proben von den

Reduktionsbedingungen.
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Bild 70: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Zugfestigkeit Rm

880

—-_-
b} Reduktionstemperatur (°C

als Funktion der Dichte (a) und der Reduktionstem-
= 30 min)

peratur (b) (t
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a) L [g/em3] b) Reduktionstemperatur l%l

Bild 71: ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik: Zugfestigkeit
R_als Funktion der Dichte (a) und der Reduktions-

tgmperatur (b) (t = 30 min)
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a) P lg/em3] b) Reduktionstemperatur (°C)

Eltrix-400, Einfachsintertechnik: 0,1 % Dehngrenze

Bild 72:
R 1 als Funktion der Dichte (a) und der Redukti-
oRs%émperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 73: ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik: 0,1 % Dehngren-
als Funktion der Dichte (a) und der Reduk-

ze R 0.1
tiongtemﬁeratur (b) (t = 30 min)
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Bild 74: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Bruchdehnung A
als Funktion der Dichte (a) und der Reduktionstempe-
ratur (b) (t = 30 min)
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Bild 75:

; v — 0 y — -
65 67 69 7 830 960 1040 1120

R e
Flgsem3) b) Reduktionstemperatur [°C]

ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik: Bruchdehnung A
als Funktion der Dichte (a) und der Reduktionstem-
peratur (b) (t = 30 min)




181

100, 120
1501 1501 /.\070 g/am3

o 960°C
.//%380% /0/0\067 g,ﬁm3
///‘/ XSI. g/crn3

£-1073 (N/mm2]
s

501 50 4
04— v e v " 04— v v -
63 65 67 6,9 71 880 960 1040 1120
—————, ——.——’
a) S (g/em3) b) Reduktionstemperatur EC]

Bild 76: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Elastizitdtsmodul
E als Funktion der Dichte (a) und der Reduktions-

temperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 77: ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik: Elastizitidts-
modul E als Funktion der Dichte (a) und der Reduk-

tionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 78: Eltrix-400, Einfachsintertechnik, Harte HB als Funk-
tion der Dichte (a) und der Reduktionstemperatur
(b) (t = 30 min)
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Bild 79: ASC-Rohpulver, Einfachsintertechnik: Hiarte HB als
Funktion der Dichte (a) und der Reduktionstempera-
tur (b) (t = 30 min)
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Bild 80: Eltrix-~400, Zweilfachsintertechnik, Pl = 60 KN/cm2:
Zugfestigkeit R als Funktion der DicChte (a) und
der Reduktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 81: ASC-roh,
(t = 30 min)

Zugfestigkeit Rm
der Reduktionstemperatur (b)
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Bild 82: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P1 = 60 KN/cm2:
als Funktion der Dichte (a
(t = 30 min)

0,1 % Dehngrenze R 0.1
und der ReduktionsRBemparatur (b)
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Bild 83: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P1
0,1 % dehngrenze R 0
(a) und der Reduktgoné%emperatur (b)

als Funktion der Dichte
(t = 30 min)
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Bild 84: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cmZ:
Bruchdehnung A als Funktion der Dich%e (a) und der
Reduktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Biid 85: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cmZ:

Bruchdehnung A als Funktion der Dichte (a) und

der Reduktionstemperatur (b)

(t =

30 min)
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Bild 86: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm":
Elastizitdatsmodul E als Funktion der Dichte (a)
und der Reduktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 87: ASC-roh, Zwiefachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2:

Elastizitdatsmodul E als Funktion éer Dichte (a) und
der Reduktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 88: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cmZ:

Hirte HB als Funktion der Dichte (a) und der Reduk-
tionstemperatur (b) (t = 30 min)

100 4 / 880°c 1004
s 960°C
o 1040°C
T e 1120°C S———e75 gtm3
@ i
/./n /\’QJIB g/tm3
751 751
’:5 71 g/em3
50 - 50
@ @
T p
5B 25 4
0 v L L L\ \J A 0 LA A v v
70 7 72 73 7% 75 880 960 1040 1120
Pr——— T
a) £ lgm3) : b) Reduktionstemperatur °C)
Bild 89: ASC-roh, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2:

Hdrte HB als Funktion der Dichte {a) und der Re-
duktionstemperatur (b) (t = 30 min)
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Bild 90: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Zugfestigkeit R
als Funktion der Dichte (a) und der Reduktionszeil

(b) (T = 1080° C)
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Eltrix-400, Einfachsintertechnik: 0,1 % Dehngrenze
R als Funktion der Dichte (a) und der Redukti-

oRsZelt (b) (T = 1080° C)

Bild 91:
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Bild 92: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Bruchdehnung A
als Funktion der Dichte (a) und der Reduktionszeit
(b) (T = 1080° C)
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Bild 93: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Elastizitdtsmodul

E als Funktion der Dichte (a) und der Reduktions-
zeit (b) (T = 1080° C) ‘
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Bild 94: Eltrix-400, Einfachsintertechnik: Harte HB als
Funktion der Dichte (a) und der Reduktionszeit(b)
(T = 1080° c)
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Bild 95: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cmg:

Zugfestigkeit Rm als Funktion der Dichte (a) und
der Reduktionszeéit (b) (T = 1080° C)
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Bild 96: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2:
0,1 % Dehngrenze R 0.1 als Funktion der Dichte (a)
und der ReduktionsPeit (p) (T = 1080° C)
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Bild 97: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm™:

Bruchdehnung A als Funktion der Dich%e (a) und der
Reduktionszeit (b) (T = 1080° C)
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Bild 98: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cm2:

Elastizitdtsmodul E als Funktion der Dichte (a) und
der Reduktionszeit (b) (T = 1080° C)
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Bild 99: Eltrix-400, Zweifachsintertechnik, P, = 60 KN/cme:

Hidrte HB als Funktion der Dichte (a) und der Re-
duktionszeit (b) (T = 1080° C)
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Bild 100: Eltrix-400, EST: Abhan-
gigkeit der Zugfestigkeit Rm von
der Dichte fiir verschiedene Schutz-

gasverbrduche
(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 101: Eltrix-400, EST: Ab-

hangigkeit der 0,1 % Dehngren-

ze R

Versghgééene Schutzgasverbrau-
= 1080° C, t = 30 min)

che (T

von der Dichte
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Bild 102:Eltrix-400, EST: Ab-
hzngigkeit der Bruchdehnung
von der Dichte fir verschiede-
ne Schutzgasverbrauche

(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 103: Eltrix-400, EST: Abhdngigkeit des Elastizitdtsmo-
duls E von der Dichte fiur verschiedene Schutzgas-
verbrauche (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 104: Eltrix-400,

der Dichte
(T = 1080°

EST: Abhangigkeit der Harte HB von
fir verschiedene Schutzgasverbriuche
C, t = 30 min)
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Bild 105"Eltrix—400, ZST, P, = Bild 106; Eltrix-400, zZ3T, P, = Bild 107; Eltrix-400, ZST, P, =
60/KN/cm“: Zugfestigkeit R_ in 60 KN/cm™: 0,1 % Dehngrenze 60 KN|cm“: Bruchdehnung A in~ Ab-
Abhsngigkeit von der Dicht& fir R | in Abhzngigkeit von der hingigkeit von der Dichte fir
verschiedene Schutzgasverbraduche pPcRtd fir verschiedene Schutz- verschiedene Schutzgasverbrizuche

(T = 1080° C, t = 30 min) gasverbrauche (T = 1080° C, (T = 1080° C, t = 30 min)
t = 30 min)
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Bild 108: Eltrix-400, ZST, P. = 60 KN/sz: Elastizitdatsmodul

E in Abhdngigkeit Von der Dichte fiir verschiedene
Schutzgasverbrduche (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 109: Eltrix-400, ZST, P, = 60 KN/Cm2: Harte HB in Ab-

hangigkeit von der Dichte fir verschiedene Schutz-
gasverbrduche (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 110: Eltrix-400, EST: Ab-
hingigkeit der Zugfestigkeit
von der Dichte fiir verschiede-

ne Bandbeladungen

(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 111: Eltrix-400, EST:

Abhingigkeit der 0,1 % Dehn-

grenze von der Dichte fir

verschiedene Bandbeladungen

(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 112: Eltrix-400, EST: Ab-
hdngigkeit der Bruchdehnung wvon
der Dichte fiir verschiedene

Bandbeladungen
(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 113: Eltrix-400, EST. Abhsdngigkeit des Elastizitdats-
moduls von der Dichte fiir verschiedene Bandbe-

ladungen (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 114: Eltrix-400, EST: Abhzngigkeit der Harte von der
Dichte fiir verschiedene Bandbeladungen (T = 1080° C,

t = 30 min)
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Bild 115: El1txix-400, ZST,
P, = 60 KN/cm”: Abhangig-

keit der Zugfestigkeit von
der Dichte fir verschiede-
ne Bandbeladungen.

(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 116: Eltxgix-400, ZB5T,
P. = 60 KN/cm™: Abhingig-
kéit der 0,1 % Dehngrenze
von der Dichte fir ver-

schiedene Bandbeladungen.
(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 117: Eltpix-400, ZST,
P. = 60 KN/cm”: Abhzngig-
kéit der Bruchdehnung von
der Dichte fiir verschie-
dene Bandbeladungen.

(T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 118: Eltrix-400, Z3T, P, = 60 KN/cmZ: Abhidngigkeit des

Elastizitdtsmoduls von der Dichte fur verschiedene
Bandbeladungen (T = 1080° C, t = 30 min)
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Bild 119: Eltrix-400, ZST = 60 KN/cmZ: Abhdngigkeit der

Hiarte von der chh%e fiir verschiedene Bandbeladun-
gen (T = 1080° C, t = 30 min)






