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Zusammenfassung

Das Pulverspritzgiel3en stellt ein Verfahren dar, mit dem Bauteile in mittleren und gro3en Stiickzahlen
hergestellt werden kdénnen. Die Aufgabe der vorliegenden Arbeit war es zu untersuchen, in wieweit
das PulverspritzgieRen fir die Herstellung von Mikrokomponenten geeignet ist und die makroskopi-
schen Erfahrungen auf die mikrotechnischen Verhaltnisse tbertragbar sind. Weiterhin sollte ermittelt
werden, welche Detailgrofie derzeit zu erreichen ist und welche Eigenschaften die hergestellten Mik-
rokomponenten aufweisen.

Mit der Arbeit konnte gezeigt werden, dass das Pulverspritzgielden prinzipiell ein geeignetes Verfahren
darstellt, um Mikrokomponenten aus Metallen und Keramiken herzustellen. Es konnten zusatzliche, zu
den aus dem Makroskopischen bekannten Merkmalen, Kriterien fir die Auslegung der Werkzeuge,
Formeinsatze und Entbinderung ermittelt werden. Die Eigenschaften der Mikrokomponenten stimmen
mit den aus der Literatur bekannten Werten flir makroskopische Bauteile tberein.

Fir die SpritzgieRversuche wurden mikromechanisch und im LIGA-Verfahren hergestellte Formeinsat-
ze verwendet. Als metallische Materialien wurden Carbonyleisen und 316 L, als keramische Werkstof-
fe Aluminiumoxid und Zirkoniumoxid verwendet. Als Bindersystem diente Catamold, das auf Polyace-
tal basiert und katalytisch entbindert wird. Die kleinsten erfolgreich gesinterten Strukturdetails lagen fur
Carbonyleisen bei 70 ym und fur Aluminiumoxid bei 10 pm.

In den SpritzgieRexperimenten zeigte sich, dass die fiir das makroskopischen PulverspritzgieRen gel-
tenden Konstruktionsmerkmale fir die Auslegung von Werkzeugen und Formeinsatzen noch um die
Rauheit der Wande des Formeinsatzes, die Schwindung und Festigkeit des Feedstocks erweitert wer-
den missen. In dieser Arbeit wurde ein Zusammenhang zwischen der Rauheit des Formeinsatzes,
der Schwindung und der Entformung erarbeitet. Die Festigkeit der Feedstocks beim Mikro-Pulver-
spritzgiel’en hat einen entscheidenden Einfluss auf das Entformen. Es wurden die experimentell ermit-
telten Zugfestigkeiten von 8-11 MPa (je nach Pulvergehalt des Feedstock) mit den berechneten Wer-
ten aus zwei Modellen (Verbundwerkstoffe und Schaume) verglichen. Des weiteren wurde das Fliel3-
verhalten der Feedstocks in einem mikromechanisch hergestellten Formeinsatz mit Hilfe der Simulati-
onssoftware ,MOLDFLOW?" errechnet. Die Simulationsergebnisse wurden mit experimentellen Spritz-
gieversuchen verglichen. Es ergaben sich Abweichungen zwischen dem Einspritzdruck im Experi-
ment und dem Druckbedarf laut Simulation.

Die gemessenen Entbinderungsgeschwindigkeiten fir Wanddicken bis 4 mm lagen zwischen 0,9 und
1,3 mm/h fir Carbonyleisen und Aluminiumoxid. AnschlieBend wurden die Mikrokomponenten mit den
aus dem Makroskopischen bekannten Parametern gesintert. Als Sinteratmosphare wurde fir
Carbonyleisen ein Wasserstoff/Stickstoffgemisch (4 und 94 Gew%) verwendet. Aluminiumoxid wurde
unter Luftatmosphéare verdichtet. Fir beide Materialien wurde im Mittel 96 % der theoretischen Dichte
erzielt. Bei der Schrumpfung ergaben sich Unterschiede zwischen dinnwandiger Mikrostruktur und
makroskopischen Bereichen von bis zu 4 %.

Nach dem Sintern wurden die Mikrokomponeten charakterisiert. Untersucht wurde die Festigkeit von
Carbonyleisen im Mikrozugversuch (372 MPa) und von Aluminiumoxid im Drei-Punkt-Biegeversuch
(430 MPa). Die Messung der Mikroharte im Querschnitt einer Mikrostruktur ergab keine Schwankun-
gen zwischen Kern und Nahe der Oberflache; die mittleren Harte-Werte betrugen 155 HV0,05 fir Car-
bonyleisen und 1829 HV2 fir Aluminiumoxid. Im Geflige trat eine Kornvergroberung bei Carbonylei-
sen von 115 % und bei Aluminiumoxid von nur 4 % gegenuber der mittleren Pulverpartikelgréf3e ein.
Die besten Oberflaichen wurden mit dem Zirkoniumoxid-Feedstock und mit Hilfe von LIGA-Formein-
satzen erzielt (arithmetischer Mittenrauwert R, von 0,02 ym, maximale Rautiefe von R; 0,2 um; ge-
messen an der Stirnflache).



Powder Injection Molding in Microsystem Technology
Abstract

Powder injection molding represents a process, by means of which components can be
manufactured in medium and large series. The work described here was aimed at finding out
to what an extent powder injection molding is suited for the manufacture of microcomponents
and macroscopic experience can be transferred to microtechnical conditions. Another task
was to determine the presently achievable detail dimensions as well as the properties of
microcomponents produced.

It was found out that powder injection molding in principle is suited for the production of
microcomponents from metals and ceramics. Apart from the features known from the
macroscopic scale, additional criteria were established for the design of tools, mold inserts,
and for debindering. Microcomponent properties turned out to be in good agreement with the
values of macroscopic components, which are known from literature.

Injection molding experiments were performed wusing mold inserts fabricated
micromechanically and by the LIGA technique. Metals applied included carbonyl iron and
316 L. Ceramics used were aluminum oxide and zirconium oxide. Catamold served as binder
system. It is based on polyacetal and debindered catalytically. Smallest sintered structural
details of 70 ym and 10 ym were reached for carbonyl iron and aluminum oxide, respectively.

The injection molding experiments demonstrated that apart from the features known from the
macroscopic scale, wall roughness of the mold insert, shrinkage, and the strength of the
feedstock are crucial to the design of tools and mold inserts to be used on the microscopic
scale. A relationship between the roughness of the mold insert, shrinkage, and demolding
was established. Strength of the feedstock had a decisive influence on demolding in
micropowder injection molding. The experimentally determined tensile strengths of 8-11 MPa
(depending on the powder content of the feedstock) were compared with the values
calculated using two models (composites and foams). Furthermore, flow behavior of the
feedstocks in a micromechanically produced mold insert was computed using the
"MOLDFLOW" simulation software. The simulation results were compared with the
experimental results from the injection molding tests. Experimental injection pressure was
found to deviate from the pressure needed according to simulation.

Debindering velocities measured for wall thicknesses of up to 4 mm ranged between 0.9 and
1.3 mm/h for carbonyl iron and aluminum oxide. Subsequently, the microcomponents were
subjected to sintering at the parameters known from the macroscopic scale. The sintering
atmosphere applied for carbonyl iron was a hydrogen/nitrogen mixture (4 and 94 wt.%).
Aluminum oxide was compressed under air. For both materials, mean values of 96% of
theoretical density were reached. With respect to shrinkage, differences between the thin-
walled microstructure and macroscopic ranges amounted to up to 4%.

After sintering, the microcomponents were characterized. The strength of carbonyl iron was
studied in a microtensile test (372 MPa). For aluminum oxide a three-point bending test
(430 MPa) was carried out. Measurement of microhardness in the cross section of a
microstructure did not reveal any variations between core and surface. Mean hardness
amounted to 155 HV0.05 for carbonyl iron and 1829 HV2 for aluminum oxide. In the
structure, grain coarsening was observed. Compared to the mean powder particle size, it
reached 115 % for carbonyl iron and 4 % only for aluminum oxide. The best surfaces were
obtained using the zirconium oxide feedstock and LIGA mold inserts (arithmetically mean
roughness R, 0.02 ym, maximum roughness R; 0.2 ym, as measured at the face).
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1.  Einleitung und Aufgabenstellung

Die Mikrosystemtechnik (MST) wird weltweit als eine der bedeutendsten Technolo-
gien des nachsten Jahrhunderts angesehen. Beispielsweise prognostizieren aktuelle
Marktanalysen einen Anstieg des Weltmarktvolumens fur Produkte der Mikrosystem-
technik von ca. 25 Mrd. DM im Jahre 1996 auf Gber 70 Mrd. DM bis 2002 [WEC97].
Dieser zu erwartende Erfolg der MST wird mit der optimalen Kombination aus 6ko-
nomischen Vorteilen, wie niedrige Stlckkosten, Multifunktionalitat und Erschlielung
neuer Markte, und den Okologischer Faktoren, wie kleine Abmessungen, geringes
Gewicht, niedriger Material- und Energieverbrauch der Mikrobauteile, begriindet.

Um den absehbar steigenden Bedarf an Mikrokomponenten, d.h. Mikrobauteilen und
mikrostrukturierten Bauteilen, befriedigen zu kdnnen, missen wirtschaftliche Produk-
tionsverfahren und -kapazitaten fur mittlere und hohe Stlckzahlen verfugbar sein.
Derartige Prozesse stellen beispielsweise die Abformverfahren SpritzgieRen und
HeilRpragen dar, welche fur die Fertigung mikrostrukturierter Kunststoffteile seit Uber
zehn Jahren entwickelt werden und bereits die Herstellung erster marktfahiger Mikro-
systeme ermoglicht haben [BEN99a].

Von ,Mikrobauteilen® bzw. ,Mikrostrukturen® wird im allgemeinen dann gesprochen,
wenn zur Grollenbeschreibung der Gesamtabmessungen die Mikrometerskala he-
rangezogen werden muss. Demgegenuber wird flr Bauteile, die funktionale Struktu-
ren im Mikrometerbereich tragen, deren Gesamtabmessungen aber in der Grofien-
ordnung von Millimetern oder daruber liegen, in der Regel der Begriff ,mikrostruktu-
rierte Bauteile” verwendet. Im folgenden werden beide Typen unter dem Begriff Mik-
rokomponenten zusammengefasst.

Mit Hilfe einer modifizierten KunststoffspritzgieRtechnik, dem sog. Mikro-
SpritzgieRen, kdnnen z. B. Mikrokomponenten mit Wandstarken von 20 um, minima-
len Oberflachenstrukturen von ca. 0,2 ym oder Aspektverhaltnisse (Verhaltnis von
Hohe zu Breite einer Mikrostruktur) Gber 20 realisiert werden. Haufig werden jedoch
seitens der Kunden Mikrokomponenten fur Materialanforderungen gewunscht, die
nicht durch Thermoplaste erflllt werden kénnen. So weisen Kunststoffe nur geringe
mechanische und triobologische Festigkeiten sowie chemische und thermische Be-
standigkeit auf. Zudem lassen sich wichtige physikalische Eigenschaften, wie hohe
elektrische Leitfahigkeit, weich- und hartmagnetische Eigenschaften sowie gute
Hochtemperaturfestigkeit nur mit Metallen bzw. Keramiken realisieren.

Beispielsweise werden metallische Werkstoffe haufig fir mechanisch bewegliche
Einheiten z. B. als Zahnrader, Zahnstangen, Wellen usw. eingesetzt, da sie eine vor-
teilhafte Kombination aus hoher Festigkeit und Zahigkeit aufweisen.

Keramische Mikrokomponenten bieten sich z. B. in der Mikrooptik aufgrund ihrer
niedrigen thermischen Ausdehnungskoeffizienten, die flr eine ausreichende Be-
triebsstabilitat bei Einsatzen auferhalb von Gebauden sorgen, als Trager fur opti-
sche Bauelemente an. In der Mikroreaktionstechnik erfiillen sie eine Schutzfunktion,
so dass Reaktionen mit aggressiven Medien oder bei hohen Temperaturen durchge-
fuhrt werden kénnen (z. B. bei chemischen Reaktoren, Warmetauschern etc.). Neben
dem passiven Einsatz als Katalysatortrager kdnnen Keramiken bei zahlreichen che-
mischen Reaktionen auch aktiv als Katalysatoren verwendet werden [BEN99Db].

FUr die Herstellung von metallischen und keramischen Mikrokomponenten befinden
sich unterschiedliche Verfahren in der Entwicklung. Diese Prozesse eignen sich je-
doch entweder nur bedingt fur eine Grof3serienproduktion (z. B. HeildgielRen, Schlick-
erpressen, Zentrifugalgie®en) oder sind in ihrer Materialvielfalt bzw. Gestaltungsfrei-
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heit eingeschrankt. Es wird somit ein universelleres, gro3serientaugliches Verfahren
bendtigt, wie es in der Makro- und Feinwerktechnik mit der Pulverspritzgiel3technik
prinzipiell zur Verfligung steht. Dieser in der makroskopischen Fertigung bereits etab-
lierte Herstellungsprozess erlaubt eine kostengunstige Serienfertigung von metalli-
schen und keramischen Bauteilen in mittleren und grof3en Stlickzahlen [GER98Db].

Im Rahmen dieser Arbeit soll daher die Eignung der Pulverspritzgiel3technik fur die
Herstellung von Mikrobauteilen bzw. mikrostrukturierten Bauteilen untersucht sowie
limitierende Faktoren und Einflisse bei diesem Verfahren ermittelt werden.

Im einzelnen sollen folgende Fragestellungen untersucht werden:

e |st die fUr die Fertigung makroskopischer Bauteile bereits eingefihrte Pulver-
spritzgiel3technik prinzipiell auf die Herstellung von Mikrokomponenten Ubertrag-
bar?

e Welche Werkzeug- und Formeinsatz-Kriterien mussen fur das fehlerfreie Pulver-
spritzgielRen von Mikrokomponenten erfullt werden? Gibt es z. B. Gestaltungs-
merkmale, die beim makroskopischen Werkzeugdesign nur einen untergeordne-
ten Einfluss haben, in der Mikroabformung aber nicht mehr vernachlassigt werden
konnen?

e Wie sinnvoll ist es, Simulationsrechnungen fur die Formfullung beim Mikro-
PulverspritzgieRen durchzufuhren? Wie aussagekraftig sind die Modellierungen?
Ergeben sich bei den Simulationsrechnungen von Mikrokomponenten Unter-
schiede zwischen dem Spritzgiel3en mit ungeflllten Kunststoffen und hochgefiill-
ten Feedstocks?

e Welche Eigenschaften mussen Binder- bzw. Feedstocksysteme besitzen, um sie
fur das Mikro-Pulverspritzgiel3en verwenden zu konnen (z. B. rheologische Ei-
genschaften, Festigkeit der Binder etc.)?

e Sind Anderungen der Entbinderungsgeschwindigkeit von Mikrokomponenten ge-
genuber derjenigen von makroskopischen Bauteilen festzustellen? Kann die Ent-
binderungzeit von Mikrokomponenten annahernd berechnet werden?

e Wie grol ist die Schwindung und Schrumpfung der Mikrokomponenten wahrend
der einzelnen Teilschritte Spritzgie3en, Entbinderung und Sintern und Uber den
Gesamtprozess betrachtet? Wie prazise lasst sich die Schwindung und der Sin-
terschrumpf vorausberechnen, d.h. welche Mal3haltigkeit kann der Prozess ge-
wahrleisten?

e Durch welches Eigenschaftsprofil (KorngroRe, Rauheit, Festigkeit, Harte, Bruch-
zahigkeit, chemische Analyse) sind die gesinterten Mikrokomponenten gekenn-
zeichnet? Sind diese Eigenschaften vergleichbar mit denen makroskopischer
Bauteile aus den gleichen Materialien? Welche Prozessparameter bestimmen die
Eigenschaften der Mikrokomponenten (Pulvergrol3e, Legierungsbestandteile, Sin-
teratmosphare, etc.)? Kénnen die spritzgegossenen Mikrokomponenten aufgrund
dieses Eigenschaftsprofils in der Mikrotechnik sinnvoll eingesetzt werden?

Nach diesen Untersuchungen soll beurteilt werden, inwieweit das Mikro-
Pulverspritzgiel3en ein fur die Herstellung von Mikrokomponenten taugliches Verfah-
ren sein kénnte und welcher Entwicklungsbedarf sowie welche Einsatzmoglichkeiten
sich hieraus ergeben.



2. Stand der Technik

2.1. Allgemeines in der Mikrotechnik

In den vergangenen Jahren wurde eine Reihe von Mikrostrukturierungsverfahren flr
Metalle und Keramiken entwickelt, bei denen die Anforderungen (nach mechani-
scher, thermischer, chemischer Stabilitat), die an Mikrostrukturen gestellt werden,
Berucksichtigung fanden [KNI94, BAU98, WOE98]. Trotz einer prinzipiellen Eignung
dieser Formgebungsverfahren zur Mikrostrukturierung weisen die meisten dieser
Verfahren Defizite in der industriellen Umsetzung auf. Entweder erlauben sie hohe
Stlckzahlen, besitzen aber gleichzeitig nur einen geringen Gestaltungsfreiraum, wie
das Foliengief3en und Pragen [KNI94], oder sie sind nur fur kleinere Stuckzahlen
wirtschaftlich einsetzbar und im Durchsatz begrenzt, wie die Zentrifugalabformung
oder das Schlickerpressen [BAU98]. Letztere Verfahren sind fur Labormuster oder fur
Einzelteil- und Vorserienfertigung geeignet. Der Wunsch nach dreidimensionaler
Gestaltung bei gleichzeitiger Fertigungsautomatisierung in groRen Serien ist mit die-
sen Verfahren nicht zu realisieren. Das Feingie3en von Mikrokomponenten ermog-
licht eine sehr groRe Gestaltungsfreiheit [WOEOQO]. Der Stand der Entwicklung fur
dieses Verfahren macht den grofden Entwicklungsbedarf flir Oberflachenrauheiten
unter 2 ym deutlich. Es kdnnen derzeit nur Metalllegierungen verwendet werden, die
keine chemische Wechselwirkung mit der oxidkeramischen Einbettmasse eingehen.

Bei der Fertigung von komplexen makroskopischen Bauteilen wurde mit der Einfuh-
rung des PulverspritzgieRens (Powder Injection Molding, PIM) ein Verfahren fur die
GroRserienproduktion und einer beinahe dreidimensionalen Designfreiheit geschaf-
fen. In dem Verfahren kdnnen unterschiedliche Werkstoffe verarbeitet werden. Das
Pulverspritzgiel3en gliedert sich in das metallische SpritzgieRen (Metal Injection Mol-
ding, MIM) und das keramische Spritzgieen (Ceramic Injection Molding, CIM).

Beim Pulverspritzgiel3en werden im ersten Schritt die Pulver mit geeigneten Binder-
systemen in Knetern oder Mischern vermengt. Um eine besonders hohe Homogeni-
tat der Gemische (sogenannte Feedstocks) zu erreichen, kann die Compoundierung
(Vermischen von Binder mit Pulver) auch in einem Doppelschnecken- oder Scher-
walzenextruder durchgefuhrt werden.

Zur nachfolgenden Formgebung wird der Feedstock granuliert und ahnlich dem kon-
ventionellen SpritzgieRen von Kunststoffen verarbeitet. Der Binder wird in einem
Spritzzylinder aufgeschmolzen und durch einen Kolben oder meist einer Schnecke
unter Druck in ein Werkzeug eingespritzt. Die Pulverpartikel werden aufgrund der
Haftung zwischen Binder und Pulver durch den Schmelzestrom transportiert. Nach
der Formflullung erstarrt die Schmelze im Werkzeug. Das somit erhaltene Formteil
wird Grunling genannt. Der Binder wird nur zur Formgebung verwendet, er muss im
Anschluss daran entfernt werden. Die unterschiedlichen Bindersysteme und Entbin-
derungsmaoglichkeiten sind in

Tabelle 2-1 aufgelistet. Durch das Entbindern bleibt ein pordser Korper zurtick, der
nahezu ausschliel3lich aus Pulver besteht, der sogenannte Braunling. Dieser wird
dann in einem Hochtemperaturofen, unter fur jedes Material spezifischen Bedingun-
gen, dicht gesintert. Die gesinterten Teile weisen bei ausreichend hohem Pulveranteil
im Feedstock und geeigneten Sinterbedingungen die Eigenschaften der jeweiligen
100 % dichten Materialien/Werkstoffe auf und kénnen auch, falls dies gewlnscht
wird, zur Einstellung gewunschter Bauteileigenschaften (Harte, Duktilitat etc.) nach-
behandelt werden (thermisch, chemisch usw.). In der folgenden Abbildung 2-1 sind
die jeweiligen Prozessschritte Mischen/ Granulieren, Spritzgiel3en (Grunling), Entbin-
dern (Braunling) und Sintern (fertiges Teil) dargestellt.
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Derzeit kommerziell eingesetzte und erhaltliche Bindersysteme:

Tabelle 2-1: Kommerziell erhéltliche und eingesetzte Bindersysteme [ZBI98]

Art des Bindersystems

Entbinderungsverfahren

Bemerkungen

Thermoplaste

thermische Zersetzung

sehr lange Entbinderungszeiten
geringe Prozesssicherheit
Computer gesteuerte Entbinde-
rungsschritte (neuerlich)
kommerziell eingesetzt

Thermoplaste

I6sen in organischen Losungs-
mitteln

geringe Prozesssicherheit

o gefahrlich flr das Personal (gesundheit-

lich evil. auch Arbeitsplatzsicherheit)
wenig kommerziell eingesetzt
schédlich fur Pulver (z. B. Oberflachen-
oxidation); negative Auswirkung auf die
Sintereigenschaften

Paraffin-Wachse

Wicking/thermische Zersetzung

Niederdruck-Spritzgieflden
sehr lange Entbinderungszeiten
kommerziell eingesetzt

Paraffin-Wachs-Polyethylen
Mischung

Uberkritische  Extraktion des
Binders in Fluiden z. B. scCO,
(Uberkritisches CO5)

teure Anlagentechnik
Entbinderungsverfahren (in der Entwick-

lung)
geringe Entbinderungszeiten

nicht kommerziell eingesetzt

wasserlosliche Polymer-
produkte (Polysaccaride)

Trocknungsprozess

Hochdruck-SpritzgielRen
niedrige Grinfestigkeit
nicht kommerziell eingesetzt

wasserbasierte Binder

Gefriertrocknung (Sublimation)

kommerziell eingesetzt
teure Werkzeugtechnik
ungenigende Erfahrung

Polyacetale

katalytisches Entbindern

kommerziell eingesetzt

sehr schnelle Entbinderung
geringe Fehlerhaufigkeit
Umweltprobleme/ Umweltauflagen
hohe Investitionen

Acrylate

thermische Zersetzung

exzellentes Entweichen des Binders
sehr 6konomischer Prozess
noch nicht kommerziell eingesetzt

PEG-(Polyethylenglycol)-
Polymere

Wasserentbinderung

kommerziell eingesetzt
sehr leichte Handhabung
brauchbar fiir traditionelle Keramiken

Polyvinylalkohol

Wasserentbinderung/
thermische Zersetzung

kommerziell eingesetzt
sehr leichte Handhabung
geringe Grinfestigkeit

thermoplastische-
prekeramische-
Polymerprodukte

thermische Zersetzung
Entbinderung entfallt z. T.

kommerziell eingesetzt

brauchbar nur fiir keramische Produkte
sehr leichtes SpritzgieRen und einfacher
Entbinderungsprozess

prekeramische-
Polymerbinder

thermische Zersetzung
Entbinderung entfallt z. T.

kleiner Sinterschrumpf
brauchbar nur fur keramische Produkte
in Entwicklung

10




Binder Pulver

Mischen/Granulieren Doppelschneckenextruder

SpritzgieRen SpritzgieBmaschine

Entbindern und Sintern Sinterofen

Abbildung 2-1: Schematische Darstellung der einzelnen Verfahrensschritte beim
Pulverspritzguss
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2.2. Wirtschaftliche Bedeutung des PulverspritzgieRens

Das Pulverspritzgiel3en erlangt in den Wirtschaftsraumen Nordamerika, Europa und
Japan immer groRere Bedeutung, da kleine und komplexe Bauteile endkonturnah in
grol3en Serien hergestellt werden kdnnen. Das Produktionsvolumen ist in Nordameri-
ka etwa doppelt so grol3 wie in den beiden anderen Regionen (Europa und Japan)
[WHI98].

Weltweit sind ca. 300 Unternehmen und Institutionen mit Gber 5000 Beschaftigten
auf dem Gebiet des PulverspritzgieRens tatig [GER98]. Da in einer wirtschaftlichen
Fertigung stets versucht wird, das gesamte Bauteil in wenigen Prozessschritten und
moglichst nachbearbeitungsarm herzustellen, stellt die Pulverspritzgief3technologie
ein interessantes Alternativverfahren gegenuber anderen Fertigungsmethoden dar.
So wird die Pulverspritzgie3technologie dort eingesetzt, wo komplexe metallische
oder keramische Bauteile nicht mehr durch einaxiales Pressen hergestellt werden
konnen. Das axiale Pressen ist eine relativ unkomplizierte Technologie und meistens
nur fur einfache ,zwei“-dimensionale-Bauteile geeignet. Damit kénnen, wie beim Pul-
verspritzgiel3en, alle metallischen oder keramischen Materialien, die in Pulverform
zur Verfugung stehen, eingesetzt werden.

Fur das PulverspritzgieRen werden, gegenuber dem SpritzgielRen von Kunststoffen,
leicht modifizierte SpritzgieBmaschinen eingesetzt. Zur Maschinen- und Werkzeug-
technik steht ein breites Wissen und ein hoher Entwicklungsstand zur Verfligung.
Beispielsweise kann ein Unternehmen, welches bisher nur Kunststoffteile hergestellt
hat, durch geringe Modifikationen seiner SpritzgieBmaschinen und Investitionen in
Entbinderungs- und Sinteréfen seine Materialpalette durch das Pulverspritzgie3en
erweitern. Wenn andererseits ein Unternehmen Sinterteile durch Pulverpressen pro-
duziert, hat es durch den Einsatz der Pulverspritzgiel3technik die Moglichkeit, kom-
plexere Bauteilformen herzustellen. Aus diesen Grinden soll das Marktvolumen ste-
tig anwachsen [KIR98].

Die Einsatzgebiete flr pulverspritzgegossene Produkte sind mannigfaltig. Flir den
nordamerikanischen Markt verteilt sich der Umsatz zu 70 % auf die Automobilindust-
rie und zu 15,5 % auf die Haushalts- und Heimartikel. Die Computer-Hardware und
die Investitionsguter folgen mit 2,3 bzw. 1,8 % an Marktanteilen [WHI98].

In Japan beispielsweise werden mit Hilfe des Pulverspritzgiel3prozesses Uhrenge-
hause hergestellt. Pulverspritzgegossene Teile werden z. B. auch in Computer-
Hardware-Teile wie z. B. in Festplatten eingebaut [HAS97]. Andere Anwendungen
sind Achsen fur Planetengetriebe mit einem Durchmesser von 2,6 mm. Als Werkstoff
dient in diesem Fall Zirkonoxid [ZIM97].

Es wurde auch schon versucht, Uber das Pulverspritzgief3en von Aluminiumnitridke-
ramiken Kuhler- bzw. Warmeableitungselemente flr elektronische Anwendungen
herzustellen. So kbnnen z. B. bei der Steuerung fur elektrische, schienengebundene
Triebfahrzeuge, aufgrund der hohen Warmeleitfahigkeit von Aluminiumnitrid-
Kahlkomponenten in den Leistungsthyristoren, die umweltschadlichen Fluor-Chlor-
Kohlenwasserstoffe oder brennbare Mineraldle durch Wasser ersetzt werden
[HIM9I7].

Mit dem Pulverspritzgiel3verfahren kdnnen auch magnetische Bauteile mit sehr gro-
Rer Prazision hergestellt werden. Kleine, leichte und diinne Permanentmagnete wer-
den aus hartmagnetischen Werkstoffen, wie z. B. Nd-Fe-B, gefertigt. Hier kommt der
Vorteil zum Tragen, dass dreidimensionale komplexe Formteile wirtschaftlich herge-
stellt werden konnen [YAM98].
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Ein breites Spektrum fur MIM-Produkte stellt auch die Medizintechnik dar, wobei hier
vor allem biokompatible Werkstoff zur Anwendung gelangen. Deshalb kdnnen dafur
auch Teile aus rostfreien Stahlen, wie z. B. 316L, hergestellt werden. Die Bauteilge-
wichte in der Medizintechnik bewegen sich bis in Bereiche von unter einem Gramm,
womit sie typische Dimensionen der Mikrotechniken erreichen [PIC96].

2.3. PulverspritzgieRtechnik

Da beim Spritzgie3en von pulvergeflllten Formmassen die Temperaturfuhrung auf-
grund der héheren Warmeleitfahigkeit wichtig ist, kann ein Heillkanalwerkzeug zum
Einsatz kommen. Dies bewirkt ein verbessertes Druckprofil in der Werkzeugkavitat
(keine Angussversiegelung). Die Fehlerhaufigkeit in den Bauteilen nimmt ab, da ge-
ringe Unterschiede in den Schrumpfungsgraden auftreten, weniger Risse, weniger
Einfallstellen etc. [MIC96Db].

Das vom Kunststoffspritzgiel3en bekannte GID (Gasinndendruck)-Verfahren ist prin-
zipiell auf das Spritzgielen mit pulvergefillten Materialien anwendbar [HAP98]. Auch
das Zwei-Komponenten-Spritzgielen kann auf das PulverspritzgieRen angewandt
werden. So kénnen mit dem gleichen Bindersystem zwei unterschiedliche Pulverma-
terialen spritzgegossen, entbindert und gesintert werden. Die Pulvermaterialien mus-
sen aber durch z. B. Additive so modifiziert sein, dass ein Dichtsintern der Teile bzw.
Materialien im gleichen Sinterlauf gewahrleistet ist. Beispiele hierfur sind spezielle
Oberflachenschichten auf Zahnradern [ALC98, PES97].

Auch beim PulverspritzgieRen wird ahnlich wie bei der Herstellung von Kunststoffen
die Bauteilqualitat Uber die Messung der Schuss- bzw. Teilgewichtskonstanz und die
Uberwachung der Druck-Zeitprofile GUberpruft [HEN95].

2.4. Mikro-Pulverspritzgiefen

Das SpritzgielRen als Serienproduktionsverfahren fur kleinste Teile (Mikroteile aus
Kunststoffen) wird seit ungefahr zehn Jahren fir verschiedene Anwendungen entwi-
ckelt. [NOE92, HAU95, MIC96a, EHR97, HAU97, PIO97, RUP98, etc.] Die Werk-
stoffpalette ist dabei aber nur auf Kunststoffe beschrankt. Deshalb wird im Rahmen
dieser Arbeit versucht, Uber das Mikro-PulverspritzgieRen die Werkstoffpalette auf
Metalle und Keramiken auszudehnen. Mit Hilfe des Mikro-Pulverspritzgiel3ens kann
die Mikro-Abformtechnik auf z. B. hartere und verschleiRbestandige Materialien er-
weitert werden. Es kdnnte auch die eingeschrankte Materialpalette der Abformwerk-
zeuge bzw. Formeinsatze - diese bestehen derzeit hauptsachlich aus Messing, Ni-
ckel und Nickellegierungen - ausgeweitet werden. Denkbar sind beispielsweise hart-
bare Stahle, Verbundwerkstoffe wie Hartmetall oder Yttriumoxid-stabilisiertes Zirkon-
oxid.

Mit der heutigen konventionellen Pulverspritzgielimaschinentechnik konnen ohne die
speziellen Modifikationen an Maschine und Werkzeug, die fir die Mikro-Abformung
notwendig sind, kleinste Bauteile mit minimalen Strukturbreiten von 0,2 mm (200 pm)
bei einer BauteilgréRe von 2 mm hergestellt werden. Die Formteilmassen (Schuss-
gewichte) liegen Ublicherweise bei ungefahr 1 g, in bestimmten Sonderfallen werden
z. B. auch Massen von 0,02 g flr Aluminiumoxid angegeben [MOL96]. Als kleinsten
Bohrungsdurchmesser werden 0,4 mm und Kantenradien von 0,05 mm genannt
[GER98a]. In der Literatur werden sogar 0,05 mm als minimalste Lochdurchmesser
beim keramischen PulverspritzgieRen angegeben. Es muss dabei allerdings beruck-
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sichtigt werden, dass dies nicht die eigentliche FormteilgroRe angibt, sondern nur
eine Struktur im Bauteil [GLU94].

Es liegen auch Untersuchungen zum Pulverspritzgiel’en in Mikrodimensionen vor.
Diese Experimente beziehen sich nur auf wenige Materialien und auf das Abformen
[STA96, SHI97, ROT98, MIC98].

Im Institut far Mikrotechnik Mainz (IMM) wurde versucht, das PulverspritzgieRverfah-
ren auf die Mikrotechnik zu erweitern und keramische Bauteile herzustellen. Fir die-
se Arbeiten wurde ein fertig konfektionierter und kommerziell erhaltlicher Feedstock
(Binder und Pulver gemischt) verwendet (Catamold, BASF). Die erreichten minimalen
Strukturbreiten betrugen 10 ym bei einem Aspektverhaltnis von bis zu zwei. Zum
Einsatz kamen speziell fir das Mikrospritzgie3en abgestimmte SpritzgieRmaschinen
und Werkzeuge. Der Fullstoff des auf Polyacetal basierenden Bindersystems war
Aluminiumoxid [STA96].

Am Mechanical Engineering Laboratory in Tsukuba, Japan, erfolgten Metallpulver-
spritzgielRversuche mit rostfreiem Stahl (316L). Die Formeinsatze waren durch La-
serstrukturieren hergestellt. Als Bindersystem diente ein Compound aus Ethylen-
Vinylacetat und Paraffin. Die Entbinderung fand mit Hilfe Uberkritischem Kohlendioxid
statt [SHI97]. Die Metallpulver wurden in jungster Zeit durch keramische Pulver er-
setzt. So wurden PZT-Keramiken mit einem mittleren Partikeldurchmesser von 0,3
Mm verwendet. Mit diesem Material gelang es, Kammstrukturen mit einer Hohe von
100 um und einer Breite von 20 ym abzuformen [SHI99]. Die bisherigen Arbeiten
waren aber auf Abformstudien oder Demonstrations-Mikrostrukturen unter Verwen-
dung kommerziell erhaltlicher Pulvermaterialien beschrankt.

Auch das Fraunhofer Institut fir Angewandte Materialforschung in Bremen (IFAM)
beschaftigt sich mit dem Pulverspritzgiel3en von Mikrostrukturen und Mikrobauteilen.
Bei diesen Arbeiten wurden Formeinsatze aus Silizium verwendet (Plasma geatzt).
Als Materialien kamen auch hier austenitischer Edelstahl (316L), Eisen, Silber und
Hartmetall zum Einsatz. Mit diesen metallischen Werkstoffen konnten StrukturgréRen
bis minimal 20 ym bei einem Aspektverhaltnis von maximal funf abgeformt werden
[DUO99]. Die mittlere PartikelgroRe betrug 4 um fir das Edelstahlpulver, 2 um fur
das Eisenpulver und nur 0,1 pym fur das Silberpulver. Mit diesen Pulvergrof3en wurde
somit ein erster Schritt in Richtung von Submikrometerpulver fir Metalle in den
Feedstocks unternommen. Der Pulveranteil an den Feedstocks betrug 60 Vol%
[ROT98, HAR99].

Mit keramischen Materialien wie Zirkonoxid wurden an der Louisiana State University
Untersuchungen durchgefiihrt. Dabei wiesen die kleinsten Detailstrukturen eine Brei-
te von 50 pm auf und waren 400 um hoch. Das maximale Aspektverhaltnis betrug
ca. 8. Die Bauteile, sie sollen hauptsachlich flr Einspritzpumpen bzw. —nadeln einge-
setzt werden, hatten eine Dichte von 6 g/cm®. Es kam Pulver mit einem mittleren Par-
tikeldurchmesser von 0,5 ym zum Einsatz [MOR99].

Um eine hohe Prozessstabilitat und Reduzierbarkeit auch beim Pulverspritzgiel3en zu
erreichen, mussen als erstes die physikalischen Grundlagen des Einspritzprozesses
untersucht werden. Ein entscheidender Punkt ist hierbei, wie auch im Falle gefullter,
konventioneller SpritzgieBmassen, die Charakterisierung des FlieRverhaltens der
Feedstocks [MUE86, PAH95]. Die ermittelten Daten kdnnen dann im nachsten Schritt
als Grundlagen fir die Simulation des Abformprozesses verwendet werden [LOH98].
Bisher konzentrierten sich die Untersuchungen auf makroskopische Bauteile.
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Die Qualitat eines Feedstocks und deren Aufbereitungsgute kann Uber die Messung
der Viskositaten ermittelt werden. Weist ein Feedstock Inhomogenitaten, Entmi-
schungen etc. auf, so kann dies entweder an der grof3eren Streuung der Messwerte
in den Viskositatskurven oder an der variierenden Stempelkraft bei einem Hoch-
druckkapillar-Viskosimeter erkannt werden [LOH98].

2.5. Simulation zum SpritzgieRen

Ein weiteres Ziel im Pulverspritzguss ist die modellhafte Beschreibung des FlieRver-
haltens und der Wechselwirkung zwischen Binder und Pulver. Daflr wird ein fluidme-
chanisches Simulationsprogramm eingesetzt, um die einzelnen Stadien der Kavitats-
beflllung zu ermitteln. Dabei wurden real hergestellte Teile mit den Simulationsbe-
rechnungen verglichen. Die Ergebnisse zeigten eine gute Ubereinstimmung zwi-
schen Experiment und Simulation. Es konnte festgestellt werden, dass beim konven-
tionellen SpritzgieRen durch Einfrieren der Quellstromung in engen Bereichen der
Kavitat eine vollstandige Formflllung nicht mehr moéglich ist [WAN94]. Um diesem
Einfrieren entgegen zu wirken, kann die Werkzeugtemperatur erhoht oder der War-
meubergangskoeffizient zum Werkzeug verringert werden [WAN94]. Wendet man
diese Ergebnisse auf das Spritzgiel3en von Mikrostrukturen an, so bedeutet dies bei
den doch sehr kleinen Kavitaten, dass diese nur Uber einen Variotherm-Prozess
ganz befilllt werden kénnen. Es gibt auch Simulationsprogramme zur Berechnung
des Abkuhlprozesses wahrend und nach der Formfullung [QU98].

Ein weiterer Ansatz zur genaueren Beschreibung des FlieRverhaltens von
Feedstocks basiert auf zwei sich erganzenden Werkstoffmodellen [IWA95]. Aufgrund
dieser Modelle werden Algorithmen zur Simulation des FlieRverhaltens entwickelt,
mit denen z. B. die real gemessenen Viskositaten in guter Ubereinstimmung berech-
net werden kénnen. Auch das Werkzeugdesign kann dann auf das FlieRverhalten
des Feedstocks abgestimmt werden. Eine weitere wichtige Aussage kann Uber die
Inhomogenitat der Pulververteilung im Feedstock und die daraus hervorgehenden
Viskositatsunterschiede gemacht werden. Diese Aussage dient dann wiederum dazu,
frihzeitig entsprechende Fehler infolge von Partikel-Agglomerationen bzw. Segrega-
tionen zu erkennen.

Fur makroskopische Bauteile werden die Simulationsberechnungen auf kommerziell
erhaltlichen CAD/CAM-Systemen durchgefuhrt. Es ist bei relativ einfachen Struktu-
ren, wie z. B. Zylinderteilen, durchaus moglich, den Verzug bis zu einer Genauigkeit
von knapp 100 um voraus zu berechnen. Ebenso kdnnen Anguss- und Verteilersys-
tem geometrisch ausbalanciert sowie ungunstige Anschnittpositionen ermittelt und
korrigiert werden. Die Simulationen wurden mit den realen Ergebnissen verglichen,
wobei sich eine gute Ubereinstimmung ergab [GRI97].

Die Simulation fur die Berechnung des PulverspritzgielRens von zwei Komponenten
erfolgte ebenfalls mit konventionellen Simulationstools [ALC98]. Einschrankend muss
bemerkt werden, dass die Simulationsberechnungen mit Polymeren durchgefuhrt
wurden, deren Viskositatsfunktionen denen von Pulver geflillten Formmassen nur
ahnlich sind. Fur die Untersuchungen sind Viskositatsmessungen an metallischen
Feedstocks bis zu einer Schergeschwindigkeit von (iber 10000 s notwendig. Mit
Hilfe von kalibrierten Dlisengeometrien und Auflagegewichten konnten auch schon
Viskositats- bzw. Durchflussmessungen an hochgeflllten Formmassen erfolgen. Al-
lerdings fehlten die Angaben der zugehdrigen Schergeschwindigkeiten [SAR98].
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Die Entwicklung von Simulationswerkzeugen hat heute einen Stand erreicht, bei der
es mit Hilfe von FEM- (Finite-Element-Methoden) Berechnungen an 3-D-Modellen
moglich ist, FlieBprozesse zu analysieren und auch Effekte wie Wandgleitung mit
einzuschliel3en. Dies geschieht durch die Implementierung von Modulen, die auf em-
pirisch gewonnenen temperatur- und geschwindigkeitsabhangigen Grenzwerten auf-
bauen [KWO98, HAO98].

Weitere wichtige Zusammenhange, die auch im Hinblick auf das Mikro-
Pulverspritzgiel3en einen grof3en Einfluss haben, bestehen zwischen Partikelgrofie,
Partikelbeschichtung und Viskositat [NYB98]. Die hydrodynamischen Krafte Uberstei-
gen danach erst bei hoheren Schergeschwindigkeiten die Van-der-Waals Krafte zwi-
schen den einzelnen Partikeln. Es ist daher eine Beschichtung der Partikel mit nie-
dermolekularen Substanzen anzustreben, um eine zu grof3e Aufweitung des effekti-
ven Partikeldurchmessers zu vermeiden. Es wurde auch festgestellt, dass eine Zu-
gabe von oberflachenaktiven Substanzen wahrend des Mischvorganges eine starke
Absenkung der Viskositat zur Folge hat, eine vorhergehende Zugabe dies aber nicht
bewirkt [JOH98].

Es ist hierbei anzumerken, dass die in der Literatur beschriebenen Viskositatsmes-
sungen meist auf niedrigeren Schergeschwindigkeiten bis max. 10000 s™ basieren,
wogegen beim Spritzgiel3en, speziell beim Spritzgielen in Mikrodimensionen, we-
sentlich hdhere Werte erzielt werden, die weit Gber 10000 bis 60000 s™' reichen.
Wenn in Zukunft noch genauere Voraussagen bezuglich des Spritzgiel3ens auch in
Mikrodimensionen getroffen werden sollen, sind die Feedstocks auch bei diesen ho-
hen Schergeschwindigkeiten rheologisch zu untersuchen und zu charakterisieren.

Wichtig ist auch, dass die Simulationsberechnungen nicht auf den Formflllvorgang
begrenzt, sondern auch auf den Entbinderungsprozess ausgeweitet werden. So wur-
de versucht den Entbinderungsvorgang mit Hilfe von Transport- und Deformations-
modellen zu beschreiben. Im konkreten Fall wurden die beim thermischen Entbindern
auftretenden inneren Spannungen sowie die Masseabnahmen in guter Ubereinstim-
mung zu gemessenen Werten berechnet [MAX98].

Ansatze zur Simulation des Sintervorganges von spritzgegossenen Teilen sind in der
Entwicklung [GHO97].
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3. Experimente
3.1.

In Vorversuchen wurden einige kommerziell erhaltliche Binder- und Feedstocksyste-
me auf ihre Eignung flr das Mikro-Pulverspritzgie3en untersucht. In Tabelle 3-1 sind
die Bindersysteme und die Pulver sowie die verwendete Aufbereitungstechnik zur

Materialauswahl

Herstellung der Feedstocks aufgelistet.

Tabelle 3-1: Untersuchte Bindersysteme und Feedstocks
Name/ Werkstoff/ mittlere KorngroRe |Binder/ Ba- |Aufbereitung
Yesialllar Pulver (Hersteller Angaben) | sispolymer
Hostamont1 Carbonyleisen 4-8 uym Polyolefin/ Kneter/Mischer
Clariant GmbH Wachs
Hostamont2 Carbonyleisen 4-8 um Polyolefin/ Kneter/Mischer
Clariant GmbH Wachs und
Polyethylen
Sipla Carbonyleisen 4-8 uym Polyolefin/ Kneter/Mischer
Wachs und
Polyethylen
Catamold F Carbonyleisen 4-8 uym Polyacetal fertig konfektioniert
(keine Angaben
vom Hersteller)
Hostamont1 Aluminiumoxid 0,4-0,6 um Polyolefin/ Kneter/Mischer
Clariant GmbH Wachs
Hotamont2 Aluminiumoxid 0,4-0,6 ym Polyolefin/ Kneter/Mischer
Clariant GmbH Wachs und
Polyethylen
Catamold AO-F Aluminiumoxid 0,4-0,6 ym Polyacetal fertig konfektioniert
(keine Angaben
vom Hersteller)

Fur die Spritzgiel3vorversuche im Rahmen dieser Arbeit wurden Standard-LIGA- und
mikrozerspanend hergestellte Formeinsatze verwendet. Bei den Versuchen zeigte
sich, dass mit den auf Polyolefinen und Wachsen basierenden Bindersysteme keine
ausreichende Prozesssicherheit erzielt werden konnte. Die spritzgegossenen Mikro-
komponenten waren nicht frei von Defekten. Einige Teile konnten nicht aus der
Werkzeugkavitat entformt werden.

Mit dem auf Polyacetal basierende Catamold-Bindersystem konnte in den Vorversu-
chen eine ausreichende Prozefsicherheit erzielt werden. Aus diesem Grund wurden
mit diesem System die weiterfUhrenden Untersuchungen durchgefuhrt. Deshalb er-
folgt eine exemplarische Betrachtung an einem metallischen und einen keramischen
Werkstoff (Catamold F: Carbonyleisen und Catamold AO-F: Aluminiumoxid). Im An-
hang sind weitere Werkstoffe des Catamold-Systems aufgelistet (Catamold FS, Car-
bonyleisen-Pulver mit einer kleineren mittleren Korngréfie; Catamold 316LS, austeni-
tischer Edelstahl; Catamold TZP-A, Zirkonoxid).
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3.2. Eingesetzte Messgerate fiir die Charakterisierung der einzelnen Prozess-
schritte

Um die Einflisse und Grenzen beim Mikro-Pulverspritzgiellen moglichst genau fur
jeden einzelnen Prozessschritt untersuchen zu konnen, wurden die im folgenden be-
schriebenen Messgerate und Methoden fir die Charakterisierung verwendet.

3.2.1. Pulver

Zu den kommerziell erhaltlichen, fertig konfektionierten Feedstocksystemen Cata-
mold der BASF lagen nur unzureichende bis keine Angaben zu den einzelnen
Binderbestandteilen bzw. den verwendeten Pulvern vor, weshalb diese charakteri-
siert werden mussten.

Zur Bestimmung der mittleren KorngroRen der Pulver storte der Binder. Aus diesem
Grunde wurde dieser im ersten Schritt aus spritzgegossenen Plattchen Uber das ka-
talytische Entbinderungsverfahren (nahere Einzelheiten im Kapitel 3.2.2) entfernt

AnschlieRend konnten die Pulver mit dem Rasterelektronenmikroskop (REM; JEOL
JSM 6400) und mit Hilfe der Laserbeugungsmethode (Leeds & Northtrup Mikrotrac
X100) untersucht werden.

Pulverpartikelgrée

In die REM-Aufnahmen der entbinderten Proben wurde ein Raster von ca. zehn ver-
tikalen und zehn horizontalen Linien gelegt. Von allen Pulverkornern, die diese Linien
des Rasters schneiden oder tangieren, erfolgte die Bestimmung des Durchmessers.
Der jeweilige Korndurchmesser konnte mit Hilfe eines ,Griffels* vom REM-Bild direkt
in den Computer eingegeben werden. Eine entsprechende Software ermittelte dann
die entsprechenden statistischen MessgroRen (Messsystem Kontron). Es konnte ei-
ne mittlere Pulverpartikelgrofle sowie die PulverpartikelgroRenverteilung bestimmt
werden.

Laserbeugung

Die Messung der mittleren Korngré3e und KorngroRenverteilung mit Hilfe der Laser-
beugungsmethode basiert darauf, dass eine Klvette, die mit einer Flussigkeit, zu-
meist Ethanol oder Wasser und den zu messenden Pulvern gefillt ist, mit einem La-
serstrahl durchstrahlt wird. Der Laserstrahl wird an den Pulverpartikeln gestreut und
mit Hilfe eines Detektors analysiert. Aus der Winkellage und der Intensitat des Streu-
lichts kann die Volumenverteilungsfunktion der Partikel bzw. Korner bestimmt wer-
den.

Pulveroberflichen

Die Pulveroberflache wurde mit Hilfe der Mehrpunkt-BET-Methode charakterisiert
(Mikrometrics Flow Soorb 2300). Bei dieser Methode wird Uber die Menge des auf

der Oberflache adsorbierten Stickstoffes die Oberflache des Pulvers bestimmt
[WAS92].
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3.2.2. Binder/Feedstock

Bei den kommerziell erhaltlichen Catamold-Feedstocks lagen weder Angaben Uber
die verwendeten Binderbestandteile, noch Uber die Mengenanteile der jeweiligen
Feedstockkomponenten vor. Deshalb mussten die idealen Spritzgiel3parameter und
Entbinderungsbedingungen fur Mikrostrukturen mit unterschiedlichen Charakterisie-
rungsmethoden ermittelt werden.

Rheologische Untersuchungen

Informationen zu den FlieReigenschaften bzw. rheologischen Materialdaten der
Feedstocks sind notwendig fur die Entwicklung des Spritzgiel3prozesses und die Si-
mulationsrechnungen. Mit einem Hochdruckkapillarviskosimeter (Rheograph 2003,
Gottfert) konnten Messungen der Viskositaten bei unterschiedlichen Schergeschwin-
digkeiten und Temperaturen vor-genommen werden. Die Software ermittelt automa-
tisch aus den Messwerten des Viskosimeters die Viskositatswerte als Funktion der
Schergeschwindigkeit und Temperatur [GOE94].

Dabei ergibt sich die scheinbare Schubspannung tws innerhalb des Schmelzstran-
ges, der durch eine Kapillare gepresst wird (unter Annahme einer Geschwindigkeit
von Null an der Kapillarwand) zu:

A
Z_W — \D ges

e

Apges = Gesamtdruckverlust des Durchmessers von der Kapillare bis Atmosphéaren
druck nach der Kapillare

Gleichung 3-1

L= Lange der Kapillare
D= Durchmesser der Kapillare
L/D= Langen zu Durchmesser-Verhaltnis der Kapillare

Die scheinbare Schergeschwindigkeit ys ergibt sich zu:

4y

e Gleichung 3-2

yWs

= dV/dt= Volumendurchsatz
R= Radius der Kapillare

Die Gleichung 3-2 gilt nur fir Newtonsche Flussigkeiten, deshalb mussen die Werte
fur die wahren Schergeschwindigkeiten mit der Rabinowitsch-Korrektur korrigiert
werden [GOE94, SCH97].

Die gemessenen Schubspannungen sind durch Einlaufdruckverluste Apg verfalscht
und missen ebenfalls korrigiert werden. In Apges sind Druckanteile enthalten, die
nicht in der Kapillare entstanden sind. Allerdings ist diese Korrektur nur moglich,
wenn die Messungen mit drei unterschiedlichen Langen zu Durchmesser-
Verhaltnissen (L/D) durchgefihrt wurden. Bei den Messungen wurden deshalb Lan-
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gen zu Durchmesser-Verhaltnisse von 10, 20 und 30 gewahlt. Der Kapillardurchmes-
ser D betrug dabei jeweils 1 mm. Mit diesen Voraussetzungen kann die Bagley-
Korrektur zur Berucksichtigung der Ein- und Auslaufdruckverluste durchgefihrt wer-
den [GOE94, SCH9I7].

I, o B Gleichung 3-3
L |L
4 = +|=
(D Dkorr]
L
D|,,,. = bestimmtaus [GOE94, SCHI7].

3.3. Thermische Untersuchungen

Fur die thermische Charakterisierung des verwendeten Binders in den Feedstock-
systemen wurden unterschiedliche Messgerate eingesetzt:

Thermogravimetrie

Die Thermogravimetrie (TG) ist eine Methode, bei der Uber eine hochprazise Waage
die Gewichtsabnahme der Probe bei zunehmender Temperatur bestimmt wird. Beim
Aufheizen kann der Binder mit der ihn umgebenden Atmosphare reagieren. Die or-
ganischen Binderanteile kdnnen z. B. in einer Sauerstoffatmosphare bei der entspre-
chenden Reaktionstemperatur pyrolysiert werden. Die Entstehung gasformiger Pyro-
lyseprodukte fuhrt zur Gewichtsabnahme der Probe. Mit Hilfe der Infrarot (IR)-Spekt-
roskopie werden die entstehenden Gase bestimmt. Die gasférmigen Abbauprodukte
werden dazu in eine Gasmesszelle eines Fourietransformations (FT)-IR-Spektrome-
ters geleitet und analysiert (Brucker IFS 28).

Differenzthermoanalyse

Parallel zur TG-Messung kann eine Differenzthermoanalyse (DTA) durchgefuhrt
werden. Bei der DTA-Analyse werden thermische Effekte wie z. B: Phasenumwand-
lungen Uber die freiwerdende oder verbrauchte Warme bestimmt. Die zu untersu-
chende Probe wird beim Aufheizen oder Abklihlen mit einer Referenzprobe vergli-
chen, welche im zu untersuchenden Temperaturbereich keine thermischen Effekte
zeigt. FUr die Untersuchungen der Feedstocks wurde ein Gerat der Firma Netsch
(STA 409) benutzt.

Zur Bestimmung der ,no flow-Temperatur® - auch FlieRgrenztemperatur genannt -
kam ein Gerat der Firma Mettler Toledo (MelRzelle FP85, Steuergerat FP 90 und Sys-
tem Software FP 99A) zum Einsatz. Die ,no flow-Temperatur®, unterhalb der die
Schmelze durch zu hohe Viskositatswerte nicht mehr fliet, ist fir die Simulationsbe-
rechnungen und beim SpritzgielRen von grofl3er Bedeutung. Fur diese Messung wird
der Feedstock aufgeschmolzen und unter konstantem Druck mit 10 K/min abgekuhlt.
Die freiwerdende exotherme Warmemenge wird gemessen. Der Bereich der Kristalli-
sation ist durch eine Anderung der Steigung in der Abkihlkurve gekennzeichnet.

Die Aufheizrate betrug bei allen Proben 5 K/min. Fir die Feedstocks mit Aluminium-
oxid-Pulver diente als Atmosphare Luft. Aufgrund der starken Oxidationsneigung von
Carbonyleisen wurde fur diese Versuche eine Argonatmosphare verwendet.
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Dilatometer

Fur die Betrachtung des Entformungsverhaltens von Mikrostrukturen ist es wichtig zu
wissen, wie grof3 die thermische Langenausdehnung- bzw. das Schwindungsverhal-
ten der Feedstocks beim Abkuhlen in der Werkzeugkavitat ist. Fur die Bestimmung
des Schwindungs- bzw. Ausdehnungskoeffizienten der Feedstocks wurde ein Dila-
tometer (Linseis L75) verwendet. Mit dem Dilatometer konnte eine Langenanderung
der Proben in Abhangigkeit von der Temperatur bestimmt werden. Um realitatsnahe
Messwerte zu erhalten, wurden die Dilatometerproben aus Angussen von spritzge-
gossenen Grunlingen hergestellt. Die Hohe der zylindrischen Dilatometerproben be-
trug ca. 13 mm und der Durchmesser ca. 7 mm. Die Proben wurden mit 0,5 K/min
auf 150 °C aufgeheizt.

3.4. SpritzgieBversuche und Charakterisierung der Griinlinge
3.4.1. Spritzgiel3stechnik
SpritzgieBmaschine

Die Spritzgie3versuche zur Herstellung von Mikrokomponenten wurden mit einer
Zwei-Komponenten-Spritzgielimaschine (K50 S2F Ferromatik Milacron) durchge-
fuhrt. Die Spritzgiemaschine ist mit zahlreichen Sonderprogrammen ausgestattet,
die speziell auf das Spritzgiel3en von Mikrokomponenten abgestimmt sind. Fur die
PulverspritzgieRexperimente musste der schmelzeflihrende Bereich aufgrund des
erhdhten VerschleiRes in Hartmetall ausgefihrt, sowie eine besondere Schnecken-
geometrie mit zusatzlicher Scherzone verwendet werden.

Tabelle 3-2: Technische Daten der SpritzgieRmaschine
Hersteller: Ferromatik Milacron
Name K50 S2F

Baujahr 1994

Spritzeinheit:

Schneckendurchmesser 25 mm
Schneckenlange 22 L/D (Lange/Durchmesser)
Einspritzdruck maximal 2022 bar
Spritzteilgewicht maximal 41gPS
Massetemperatur maximal 450 °C
Schliel3einheit:

Schlielkraft maximal >500 kN
Formdéffnungsgeschwindigkeit (Sonderprogramm) <1,0 mm/s
Auswerfergeschwindigkeit <1,0 mm/s
SpritzgieBwerkzeug

Temperierung maximal 280 °C

Evakuierung <1 mbar
Werkzeugtemperierung

Beim SpritzgieRen von Mikrokomponenten kommt der Temperierung des Spritzgiel3-
Werkzeuges eine entscheidende Funktion zu. Um die Mikrokavitaten vollstandig mit
der Formmasse befullen zu kdnnen, ist es wichtig die Temperierung des Werkzeuges
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bzw. des Formteiles prazise zu gestalten. Dies ist besonders bei Feedstocks, die
aufgrund ihres metallischen oder keramischen Fullstoffes eine hohere Warmeleitfa-
higkeit aufweisen als ungeflllte, reine Kunststoffe entscheidend. Es kann dann zum
schnelleren Einfrieren der Formmasse in den Mikrokavitaten kommen, da die Warme
des flissigen Feedstocks schnell an die Werkzeugwand abgefuhrt und das Formteil
nicht vollstandig beflllt wird. Deshalb wird beim Spritzgie3en von Mikrokomponenten
das Werkzeug einem Temperaturzyklus (Variothermprozess) unterzogen.

Es ist auch wichtig, die Verweilzeit des Feedstocks in der Schnecke mdglichst kurz
zu halten, da sonst die Moglichkeit einer thermischen Schadigung des aufgeschmol-
zenen Bindermaterials besteht.

FUr die Realisierung eines Temperaturzyklus bei den SpritzgieRwerkzeugen wurden
Temperiergerate der Firma Single Temperiertechnik eingesetzt. Diese Temperierge-
rate sind mit zwei getrennten Olkreislaufen ausgestattet, die das Werkzeug auf je-
weils Einspritz- bzw. Entformungstemperatur temperieren. Die Werkzeugtemperatur
wird in der Nahe des Anschnittes gemessen. Somit kann die Temperatur am Form-
einsatz bzw. an der Mikrostruktur nicht genau bestimmt werden.

Tabelle 3-3: Technische Daten des Temperiergerates

Hersteller Single Temperiertechnik

Spannung 400V

Frequenz 50 Hz

Heizleistung 2*9 kW

Kihlleistung 2*48,7 kW

Temperiermedium Temperierdl in zwei getrennten Olkreisen (Heiz- und Kiihlkreislauf)

SpritzgieBzyklus

Beim Spritzgie3en wird das Feedstock-Granulat in die temperierte Plastifiziereinheit
eingezogen und dort aufgeschmolzen. Die Verarbeitungstemperaturen der Form-
massen liegen ca. 20 bis 50 K Uber der Erweichungstemperatur der hochstschmel-
zenden Binderkomponente, wobei die Temperaturen der einzelnen Heizzonen in et-
wa auf dem Niveau der Massetemperatur liegen sollten [DAT96].

Der Zyklus beim SpritzgieRen von Mikrokomponenten setzt sich zusammen aus:

» Schliel3en des Werkzeugs

» Aufheizen des Werkzeugs auf Einspritztemperatur

» Evakuieren des Werkzeugs

* Formflllung, Kompressionsphase und Nachdruckphase
» Kuhlen des Werkzeugs

+ Offnen des Werkzeuges und Entformung des Formteils

Vor dem Einspritzen der Formmasse in die Werkzeugkavitat wird diese evakuiert und
auf die Einspritztemperatur aufgeheizt. Dieser Evakuierungsschritt ist zur Vermei-
dung des sogenannten ,Dieseleffektes” notig, d. h. die in den Mikrokavitaten verblei-
bende Luft wirde in den Sacklochern der Mikrostrukturen eingeschlossen, beim Ein-
spritzen der Formmasse komprimiert und erwarmt werden. Mit dem organischen Bin-
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der wirde es dann zu einer Selbstentzindung, dem sogenannten ,Dieseleffekt*
kommen [RUP98].

Nach dem Aufheizen des Werkzeugs auf die Einspritztemperatur beginnt der Form-
bildungsvorgang mit dem Einspritzen der Schmelze Uber ein Dise-Anguss-Anschnitt-
system. In dieser Phase des Formfullvorganges wird die Schmelze in sehr kurzer Zeit
mit hoher Geschwindigkeit in das Formnest gedruckt.

Nach der Formfullphase erfolgt die Kompressionsphase, in der die eigentliche Aus-
formung der Konturen erfolgt.

An die Kompressionsphase schlie3t sich wahrend der Werkzeugkihlung die Nach-
druckphase an. Diese Phase ist notwendig, da bei der Abkuhlung des Formteiles
durch unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten von Werkzeug und
Feedstock eine Volumenkontraktion des Formteils gegenluber der Kavitat einsetzt,
(vgl. Kapitel 3.2.2) und diese kompensiert werden muss. Der Nachdruck bleibt solan-
ge wirksam, bis der Schmelzefluss vom Schneckenvorraum in das Formnest durch
die viskoser werdende Formmasse (Formmassentemperatur unter no-flow-Tempera-
tur) und die Kanalverengung so erschwert wird, dass die durch die thermische Kon-
traktion verursachte Schwindung des Formteils nicht mehr ausgeglichen werden
kann, und dadurch der Druck im Werkzeug absinkt.

Der Nachdruck sowie die Nachdruckzeit haben auf die Qualitat der Oberflache, der
Formflllung, der Bildung von Lunkern, Einfallstellen, Schwindung, Verzug und Orien-
tierung einen entscheidenden Einfluss.

Im Anschluss an die Nachdruckphase wird das Werkzeug auf die Entformungstem-
peratur abgekuhlt, gedffnet und das Formteil ausgeworfen.

Fur die SpritzgieRversuche mit den Catamold-Feedstocks wurden folgende Parame-
ter gewahlt:

Tabelle 3-4: Maschinenparameter fur das Mikro-Pulverspritzgiel3en
Heizzonen der Spritzeinheit Parameter
T, (Formmassetemperatur) 150-180 °C
T, 140-170 °C
T3 130-160 °C
T4 120-150 °C
Ts (Granulateinzug) 60 °C
Werkzeugtemperierung

Werkzeug (Einspritzen) 140-150 °C
Werkzeug (Entformen) 30-65 °C

1. Einspritzstufe (Einspritzen inkl. Kompressionsphase)

P, (Einspritzdruck) 570-810 bar
V1 (Einspritzgeschwindigkeit) 120 mm/s
T4 (Einspritzzeit) 0.1-5s

2. Einspritzstufe (Nachdruck)

P, (Nachdruck) 350-570 bar
V, (Nachdruckgeschwindigkeit) 100 mm/s
T, (Nachdruckzeit) 15s
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Werkzeuge

Fir die Spritzgiel3versuche wurden zwei unterschiedliche Werkzeuge eingesetzt.
Beide Werkzeuge sind in einer modularen Bauweise fur einen einfachen Wechsel
von mikrostrukturierten Formeinsatzen und anderen Kavitatsformen konstruiert und
mit einem Olkreislauf zur Temperierung ausgeristet.

Beim sogenannten ,LEFO | Werkzeug kdnnen Module, die unterschiedliche Kavita-
ten enthalten, ins Werkzeug eingebaut werden. Es stand ein Modul zur Verfliigung
mit dem plattenformige Probekdrper in einer Groke von 66*26*2,5 mm spritzgegos-
sen werden kdnnen. Diese Probekorper konnten dann fur unterschiedliche Charakte-
risierungsversuche verwendet werden.

Im sogenannten ,LEFO [I¥ Werkzeug kénnen Uber eine Formeinsatz-Halteplatte
Standard-Formeinsatze in das Werkzeug eingebaut werden. Die Formeinsatz-
Halteplatte hat zwei gegenuberliegende Aussparungen fur jeweils einen Formein-
satz. Zwischen den beiden Formeinsatzen bzw. Formeinsatzkavitaten liegt ein Vertei-
lerkanal, dessen Anschnittdicke variiert werden kann. Die Formeinsatz-Halteplatte
wird mit den Formeinsatzen in die DUsenseite des Werkzeuges eingeschraubt. Auf
der Auswerferseite des Werkzeuges werden Halteplatten mit Entformungshilfen ein-
gebaut. Diese halten das Formteil beim Offnen des Werkzeuges auf der Auswerfer-
seite fest. Das Formteil wird dann Uber Auswerferstifte (J 5mm) aus den Entfor-
mungshilfen herausgedrickt (nahere Angaben zum Aussehen der Formteile auch in
Kapitel 4).

Formeinsiétze

Fir die Versuche mit Catamold F (Fe) und Catamold AO-F (Al,O3) wurden Formein-
satze verwendet, die mit Hilfe von unterschiedlichen Technologien hergestellt wur-
den. In

Tabelle 3-5 sind die verwendete Formeinsatze aufgefuhrt und die jeweilige Herstel-
lungstechnologie angegeben.

Im Anhang (Kapitel 10) ist in Tabelle 10.2 die Zuordnung weiterer verwendeter
Feedstocks zu den mikrostrukturierten Formeinsatzen aufgelistet.

Tabelle 3-5: Verwendete Formeinsatze und Herstellungsprozesse
Material Formeinsatz Bezeichnung |Herstellungspro- | Strukturdetails
zess des Form-
einsatzes
Catamold F | Probekorper mechanisch 66*26 mm
Testformeinsatz (invertierte mikromechanisch Strukturbreite:
Spinndisen) (Fingerfraser) min. ca. 250 um
Strukturtiefe:
100-1300 ym
Testformeinsatz (MOLDFLOW | mikromechanisch s. Tabelle 10-5
Simulation) (Scheibenfraser)
Testformeinsatz (Zahnrader) |LIGA-Technologie | Strukturbreite:
min. ca. 80 um
Strukturtiefe:
max. 50 ym
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Catamold Probekorper mechanisch siehe oben
AO-F

Testformeinsatz (invertierte mikromechanisch siehe oben
Spinndisen) (Fingerfraser)

Testformeinsatz (MOLDFLOW | mikromechanisch siehe oben
Simulation) (Scheibenfraser)

Testformeinsatz (Zahnrader) |LIGA-Technologie |siehe oben

mikrooptische Banke LIGA-Technologie |siehe oben

3.4.2. Charakterisierung der spritzgegossenen Grunlinge

Die mit der Mikro-Pulverspritzgiel3technik hergestellten Grunlinge, Braunlinge und
gesinterten Teile wurden mit verschiedenen Methoden charakterisiert.

Mikroskopie

Fir eine erste Kontrolle nach dem Spritzgie3en bzw. Sintern wurde ein Lichtmikro-
skop verwendet. Zur Dokumentation der Strukturen stand eine CCD-Videokamera
zur Verfugung, mit der die mikroskopischen Aufnahmen digitalisiert werden konnten.
Eine genauere Untersuchung erfolgte dann am Rasterelektronenmikroskop (vgl. Ka-
pitel 3.2.1). Mit dieser Methode war es moglich die Kanten der Strukturen mit besse-
rer Scharfentiefe und einer hoheren Auflésung zu betrachten und Gleichzeitig die
Homogenitat der Oberflache der Mikrobauteilen zu Uberprufen.

Qualitatspriifung

Mit Hilfe des Lichtmikroskops und eines linearen Messtisches wurden die spritzge-
gossenen Grunlinge auf ihre geometrische Genauigkeit hin vermessen. Um eine
Aussage Uber die Reproduzierbarkeit und die Fertigungsgenauigkeit des Mikro-
Pulverspritzgie3prozesses zu treffen, wurden aus einer Serie von 40 Mikroteilen je-
des zehnte Bauteil am Lichtmikroskop optisch nach den Prozessschritten, Spritzgie-
Ren und Entbinderung, an vorher festgelegten Stellen vermessen.

Auf diesen mikrostrukturierten Grinlingen befinden sich sechs gestufte LIGA-
Zahnrader. An jedem dieser sechs Mikrozahnrader wurden jeweils funfmal die Hohe
und der auRere Durchmesser in x-Richtung (waagerecht in der Bildebene des Licht-
mikroskops) und in y-Richtung (senkrecht in der Bildebene des Lichtmikroskops) be-
stimmt (vgl.

Abbildung 3-1). Nach dem Sinterprozess mussten die gleichen LIGA- Zahnrader
nochmals vermessen werden, um eine Aussage Uber die Schrumpfung des spritzge-
gossenen Mikroteiles zu ermdglichen. Dadurch lasst sich an allen LIGA-Zahnrader
der Mittelwert und die dazugehérigen Schrumpfungen mit Standardabweichungen
bestimmen. In

Abbildung 3-1 ist eine Aufnahme des LIGA-Formeinsatzes mit den nummerierten
Zahnradern dargestellt.
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Mikroteil- Nr. 1 Mikroteil- Nr. 4

Mikroteil- Nr. 2 ) . . .
Mikroteil- Nr. 3 Mikroteil- Nr. 5 Mikroteil- Nr. 6

Abbildung 3-1: Lage und Nummerierung der sechs LIGA-Zahnrader, die fur die
Bestimmung des Schrumpfes in Mikrodimensionen vermessen
wurden

Dichte

An allen spritzgegossenen Mikrokomponenten erfolgte eine Bestimmung der Dichte
p. Zuerst mussten die Teile auf einer Analysen-Waage gewogen werden. Im An-
schluss daran wurden die Mikrokomponenten an einem sehr feinen Nylonfaden in ein
mit Isopropanol gefilltes Becherglas gehangt, wobei das Bauteil dabei die Wande
oder den Boden des Glases nicht beruhren durfte. Die Auftriebskraft der Mikrokom-
ponente konnte durch Wiegen in Isopropanol bestimmt werden, das aufgrund der
hohen Korrosionsanfalligkeit des Carbonyleisens gewahlt wurde. Die Messung ist nur
dann mdoglich, wenn die Mikrokomponente vollstandig in die Ldosung eintaucht und
nicht oben auf der Fliissigkeit schwimmt (p >1 g/cm?).

FuUr Vergleichswerte konnten zusatzlich bei jeder Messung zwei Referenzkorper, ein
Wiirfel mit dem Volumen von 1 cm® und ein Zylinder mit einem Volumen von 0,58
cm?® gemessen werden.

Aus den jeweils zwei Messungen flr jede Probe und der bekannten Dichte der Mess-
flussigkeit erhalt man folgende Zusammenhange:

p:% Gleichung 3-4

m= Masse des Teils bzw. Mikrokomponente
V= Volumen des Teils bzw. Mikrokomponente

p= Dichte des Teils bzw. Mikrokomponente
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Die Berechnung der prozentualen Dichte des theoretischen Wertes erfolgt Uber:

p. = (ﬂj Gleichung 3-5
lotheo.

Ptheo.= theoretische Dichte des Werkstoffes

prei= prozentuale Abweichung vom theoretisch erreichbaren Wert

Oberflachenrauheit

Um die Oberflachenrauheit der Mikrokomponenten zu bestimmen, kam ein Tast-
schnittgerat (Tencor-P2) zum Einsatz. Bei dieser Methode fahrt eine Diamantnadel
langsam Uber die Probe. Die mit 15 mg belastet Diamantnadel hat einen Spitzenradi-
us von 0,5 ym sowie einen Spitzenoffnungwinkel von 72°. Mit dieser Methode wurde
die Oberflachenrauheit sowohl an einem Formeinsatz, an Grinlingen als auch an
gesinterten Mikrokomponenten bestimmt.

Daraus ergab sich der arithmetische Mittelrauwert R, und die maximale Rautiefe R;
nach DIN 4768:
1 1
R, =7I|y(x)|clx Gleichung 3-6
0

I= Bezugsstrecke

Abbildung 3-2: Schematische Darstellung zur Bestimmung des Mittelrauwertes R,
[DIN9O]

Die Rautiefe R; ist der Wert von der héchsten Erhebung bis zum tiefsten Tal in der
Messkurve:
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Abbildung 3-3: Schematische Darstellung zur Bestimmung der maximalen
Rautiefe R; [DIN90]

Die Messung der Wandrauheit in einer Grabenstruktur eines mikrozerspanend her-
gestellten Formeinsatzes erfolgte mit Hilfe einer weiteren Methode. Hierflr konnte ein
mit einem optischen Messkopf ausgerustetes Oberflachenmessgerat (MicroGlider,
FRT) eingesetzt werden. Die Probe wurde mit fokussiertem Weillicht beleuchtet, so
dass der Sensor die wellenlangenabhangige (chromatische) Verteilung des reflektier-
ten Lichtes misst und daraus die absolute Hohe ermittelt. Das vertikale Auflésungs-
vermogen betragt ca. 10 nm.

Fur die Messung der Wandrauheit des Grabens musste der Formeinsatz entlang der
Grabenstruktur in einzelne Teile aufgetrennt werden.

Simulation

FUr die Untersuchungen des Flielverhaltens der Feedstocks und des Formfullvor-
ganges beim SpritzgieRen wurden Simulationsberechnungen mit der Simulations-
software ,MOLDFLOW?* durchgefuhrt [MOL94]. Diese Versuche werden im Kapitel 4
naher beschrieben.

Biegeversuch

Fur die Bestimmung der Grunfestigkeit der Feedstocks wurde zum einen ein Drei-
Punktbiegeversuch und zum anderen ein Zugversuch an geeigneten Proben durch-
gefluhrt.

Beim Drei-Punktbiegeversuch wurden Teststabchen mit einer Geometrie von
2,5"4,4*26 mm verwendet.
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Abbildung 3-4: Schematischer Aufbau des Biegebruchversuches

Die Biegefestigkeit o, berechnet sich aus der Last F, die zum Versagen flhrt
[PRA94, FET99]:

3 FL
o, ==——
2 BH

Gleichung 3-7

0.= Bruchfestigkeit

F= Kraft

B= Breite

H= Hohe

L= Lange (zwischen den Auflagepunkten)

Danach mussen die Werte der Biegefestigkeit nach ihrer Grolze geordnet und dem i-
ten Wert der geordneten Stichprobe der Rang i zugewiesen werden:

_i-05
n

F.

1

Fi= relative Bruchwahrscheinlichkeit
i= Rang
n= Anzahl der gepriften Proben

In einem Weibullplot kdnnen nun die Werte mit den folgenden Gleichungen aufgetra-
gen werden. Auf der Abszisse wird der naturliche Logarithmus der gemessenen Bie-
gefestigkeiten aufgetragen:

x, =Ino,
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auf der Ordinate die GrolRRe:

y;, =Inln

Weibullplot hat dann die Form:

Inln

=mlno, —mlno,

i

Zur Bestimmung der Parameter m und oo der Weibullverteilung wurde die Maximum-
Likelihood-Methode verwendet. Die damit ermittelten Parameter werden ,Maximum-
Likelihood-Schatzwerte” der Weibullparameter genannt. Im Falle der Weibullvertei-
lung entstehen dann zwei nichtlineare Gleichungen mit folgender Losung:

%
l = Z(lnaci - 0-01') _lzlna_d
m > o n

g, =1
n

> o
m= Parameter der Weibullverteilung bzw. Weibullmodul

Eine weitere Methode flr die Bestimmung der Grinfestigkeiten ist der Zugversuch.
Fir die Untersuchungen mit einer Kleinlastprifmaschine (Zwicki, Firma Zwick) wur-
den die Zugproben (untere Abbildung 3-5) aus spritzgegossenen Probekdrpern (obe-
re Abbildung 3-5) durch mechanische Bearbeitung hergestellt.
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Abbildung 3-5: Bild oben zeigt den plattchenférmigen spritzgegossenen Probe-
korper, aus dem die Zugprobe heraus gearbeitet wurde. Bild unten
zeigt die Abmessungen der Zugprobe.

3.5. Entbindern/Braunlinge
3.5.1. Prozesstechnik des Entbinderns

Nach dem Formgebungsprozess, dem SpritzgieRen, mussen die formgebenden Po-
lymere wieder entfernt werden. Dies wird bei Feedstocks mit Polyacetal als Basispo-
lymer mit Hilfe des katalytischen Verfahrens (vgl. Kapitel 5.4) durchgefuhrt. Fur die-
ses Verfahren wird eine speziell dafir ausgelegte Ofentechnologie bendtigt. Der
schematische Aufbau des Entbinderungsofens ist in Abbildung 3-6 dargestellt. Die
technischen Daten des Ofens sind in Tabelle 3-6 aufgelistet.

Als erstes wurden die Proben auf eine Aluminiumoxid-Platte oder in ein Aluminium-
oxid-Schalchen gelegt und anschlieRend im Ofen platziert. Der Ofen musste zu Be-
ginn eine halbe Stunde mit reinem Stickstoff gespult werden. Die Spulgeschwindig-
keit betrug ca. 500 Liter pro Stunde. Danach konnte der Ofen mit 4 K/min auf eine
Temperatur von 120 °C aufgeheizt werden. Wahrend dieser Zeit muss die Stickstoff-
spulung und die Spulgeschwindigkeit weiter erfolgen. Beim Erreichen der Entbinde-
rungstemperatur kann mit Hilfe einer Dosierpumpe die Saure in den Ofenraum hinein
gepumpt werden. Die flissige Saure gelangte in den heiRen Ofenraum, wo sie ver-
dampft. Durch einen eingebauten Ventilator wird die Saure gleichmafig im Ofenraum
verwirbelt. Die Dosierzeit und Menge ist abhangig von der Bauteilgrofie und der
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Wandstarke des Bauteils (vgl. Kapitel 5.4). Alle bei der Entbinderungsreaktion freige-
setzten Gase werden uber eine zweistufige Flamme verbrannt. Nach der Entbinde-
rung wurde der Ofen langsam auf Raumtemperatur abgekihlt. Dabei musste die
Spulung mit Stickstoff eine weitere Stunde beibehalten werden. In Tabelle 3-7 sind
die technischen Daten der Entbinderungsversuche aufgefuhrt.

Mit Hilfe von rechteckigen Mikrostrukturen mit einer Wanddicke von ca. 130 ym, ei-
ner Lange von 5 mm und einer Héhe von ca. 730 ym konnten Experimente zum Ent-
binderungsverhaltens von Mikrokomponenten durchgefuhrt werden. Bei diesen Ent-
binderungsversuchen wurde die Entbinderungszeit variiert und das Gewicht vor und
nach dem Entbindern bestimmt.

Fur die Bestimmung der Entbinderungszeit von Mikrostrukturen mussten Grunlinge
mit unterschiedlichen Wandstarken 0,13, 0,5, 2,1, 2,3, 4,1 mm eingesetzt werden. An
diesen Proben wurde die Entbinderungzeit bis zur vollstandigen Entfernung des Po-
lyacetalbinders aus dem Grunling bestimmt und eine mathematische Formel abgelei-
tet (vgl. Kapitel 5.4).

Tabelle 3-6: Technische Daten des Entbinderungsofens [Her97]

Hersteller Heraeus Instruments GmbH
Nenntemperatur maximal 180 °C

Werkstoffe

Innenbehalter und Horden Edelstahl 1.4301

Tlrdichtung Schaumsilicon

nutzbares Volumen 32 Liter

HordengréfRe (maximal 5 Stlck) 370 * 260 mm

Brenngas fiir Abfackelung Methan/Erdgas oder Propan oder Butan
Inertgasvordruck 0,5 bar

Brenngasvordruck 0,5 bar

Tabelle 3-7: Daten der Entbinderungsexperimente
Entbinderungstemperatur 110-120 °C

verwendetes Gas N,

Spulgeschwindigkeit 500 I/h

verwendete Saure 100 %ige Salpetersaure rauchend
Sauremenge bis 30 ml

Entbinderungszeit bis 2 h

Vorspulzeit 60 min

Nachspulzeit 75 min
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Abbildung 3-6: Schematischer Aufbau des katalytischen Entbinderungsverfahrens
[HER97]

3.5.2. Charakterisierung der Braunlinge

Um bestimmen zu kénnen, ob sich die Geometrie der Mikrokomponenten beim Ent-
binderungsprozess signifikant andert, wurden diese vor und nach dem Entbinde-
rungsexperiment bestimmt. Fiir die Uberprifung der Vollstéandigkeit der Entbinde-
rung, musste immer das Gewicht vor und nach dem Entbinderungsprozess gemes-
sen werden.

Uber REM-Aufnahmen konnte analysiert werden, ob die zur Formgebung verwende-
ten Polymere dem Bauteil schonend entweichen. Gleichzeitig wurde die Homogenitat
des verbliebenen Pulververbundes auf Risse oder grol3e Locher Uberprift.

3.6. Sintern / Bauteil
3.6.1. Prozesstechnik des Sinterns

Im Anschluss an die Entbinderung wurden die Bauteile in einem Hochtemperatur-
Rohrofen (HTRH 100-600 1800 °C, Firma Gero) gesintert. In Tabelle 3-8 sind die
technischen Daten des Hochtemperatur-Rohrofens aufgelistet.

Die Braunlinge wurden dabei auf einer Aluminiumoxid-Platte oder in einer Alumini-
umoxid-Schale liegend (vgl. Kapitel 3.5) in den Rohrofen geschoben. Die entbinder-
ten Mikrokomponenten mussten also nicht umgebettet werden. Beim Umbetten der
Mikrokomponenten auf andere Unterlagen kénnen namlich kleinste Risse in die fragi-
len Braunlinge eingebracht werden. Der Ofen wird auf die jeweilige vom Werkstoff
abhangige Sintertemperatur aufgeheizt.
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Tabelle 3-8: Technische Daten des Hochtemperatur-Rohrofens

Hersteller Gero Hochtemperaturéfen GmbH
Ofentyp Rohrofen

Maximaltemperatur 1800 °C

Leistung 8 kW

beheizbare Lange 600 mm

Rohrinnendurchmesser 88 mm

benutzbare Atmospharen

oxidierend Luft (Sauerstoff)

reduzierend Formiergas (Ny/H, Gemisch) (96%/4%)
Inertgas Argon / Stickstoff

Vakuum 10 mbar

Sintern der Mikrokomponenten aus Carbonyleisen

Die Braunlinge aus Carbonyleisen-Pulver wurden in einer reduzierenden Atmospha-
re, der Mischung Hy/N», gesintert. Die Aufheizrate in der ersten Stufe auf 600 °C be-
trug 3 K/min. Diese Temperatur wurde eine Stunde gehalten. Dieser Schritt diente
zur Pyrolyse der verbliebenen Restpolymere, die nicht durch den katalytischen Ent-
binderungsschritt abgebaut werden konnten. Im Anschluss daran wurden die Braun-
linge auf die eigentliche Sintertemperater von 1250 °C mit einer Heizrate von 3 K/min
aufgeheizt. Daran schloss sich eine weiter Haltezeit von eine Stunde an. Anschlie-
Rend wurden die Mikrokomponenten mit 3 K/min auf Raumtemperatur abgekuhlt.

Sintern der Mikrokomponenten aus Aluminiumoxid

Das Dichtsintern der Braunlinge aus Aluminiumoxid-Pulver kann in oxidierender Luft-
atmosphare durchgeflhrt werden. Fur die Aluminiumoxid-Braunlinge wurde eine Auf-
heizrate von 1 K/min auf 270 °C mit einer Haltezeit von einer Stunde gewahlt. In die-
ser ersten Aufheizstufe konnten die im Braunling noch enthaltenen Restbinder-
bestandteile pyrolysiert werden. Danach wurden die Braunlinge mit 2 K/min auf 600
°C aufgeheizt. Anschlielend erfolgte eine Erwarmung der Mikrokomponenten bis zu
einer Temperatur von 800 °C mit 3 K/min. Ab dieser Aufheizstufe, bei der das Sintern
einsetzt, konnte bis zum Erreichen der maximalen Sintertemperatur von 1600 °C nur
noch mit 2 K/min aufgeheizt werden. Die Haltezeit bei dieser Temperatur betrug eine
Stunde. Nachfolgend wurden die nun gesinterten Mikrokomponenten mit 3K/min auf
Raumtemperatur abgekunhlt.

Die verwendeten Parameter der Sinterversuche, wie z. B. die Haltezeiten, die Auf-
heizraten, die Temperaturen sowie die Atmospharen sind in Tabelle 3-9 und Tabelle
3-10 aufgelistet. Im Kapitel 10 sind in Tabelle 10-3 die Sinterparameter der Werkstof-
fe aufgefuhrt, die auler den hier naher beschrieben Materialien noch verwendet
wurden.
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Tabelle 3-9:

Sinterparameter Catamold F / Carbonyleisen

Material Catamold F / Carbonyleisen
Heizrate Temperatur Haltezeit Bemerkungen
[K/min] [°C] [min]
3 600 60 Pyrolyse des Rest-
binders
3 1250 60 Sintern
3 50 RT (Raumtemperatur)

Atmosphare: H, / N, spllend

Tabelle 3-10: Sinterparameter Catamold AO-F / Aluminiumoxid
Material Catamold AO-F / Aluminiumoxid
Heizrate Temperatur Haltezeit Bemerkungen
[K/min] [°C] [min]
1 270 60 Pyrolyse des Rest-
binders
2 600
3 800
2 1600 60 Sintern
3 50 RT

Atmosphére: Luft / Sauerstoff

3.6.2. Charakterisierung der gesinterten Mikrokomponenten

Die gesinterten Mikrokomponenten wurden hinsichtlich Dichte, Schrumpfung, Mal3-
haltigkeit, Oberflachenrauheit, Festigkeit, Harte, Bruchzahigkeit und Geflige charak-

terisiert.

Dichte der Mikrokomponenten

Nach dem Sintern erfolgte als erstes die Dichtebestimmung der Proben nach der

Auftriebsmethode (vgl. Kapitel 0).

Schrumpfung der Mikrokomponenten
Im Anschluss daran konnte die makroskopische Schrumpfung der Teile mit Hilfe ei-

nes Messschiebers bestimmt werden:

l esin tert
S= IOO—Lg—*IOO]

griin/ braun
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lgesintert= LANge, Breite oder Hohe der gesinterten Mikrokomponenten
lgrinibraun= Lange, Breite oder Hohe des Grunlings bzw. Braunlings
S= Schrumpfung

Mikroskopie

Die Mikrostrukturen konnten mit Hilfe des Lichtmikroskopes vermessen (vgl. Kapitel
3.4) werden. Fur die Prozesssicherheit ist es notwendig, mehrere Teile aus einer Se-
rie zu untersuchen. So wurde jedes zehnte Teil einer Serie fur diese Untersuchung
verwendet, um eine statistische Belastbarkeit der Ergebnisse zu erlangen. Die Mes-
sung erfolgte, wie in Kapitel 3.4.2 beschrieben an den sechs gestuften LIGA-Zahnra-
dern (val.

Abbildung 3-1).

Oberflachenrauheit der Mikrokomponenten

Mit dem Rasterelektronenmikroskop konnten die Details z. B. Scharfe der Kanten
und Ecken der Mikrostrukturen betrachtet werden. An den gesinterten Mikrokompo-
nenten wurde die Oberflachenrauheit mit Hilfe des Tastschnittgerates bestimmt (vgl.
Kapitel 3.4.2).

Festigkeit der Mikrokomponenten

An den metallischen Carbonyleisen-Proben wurden Mikrozugversuche durchgefihrt.
Die Mikrozugproben wurden nach dem Sintern aus nicht verwendeten Biegebruch-
proben mittels mechanischen Trennverfahren prapariert. Die Male sind in Abbildung
3-7 angegebenen. Die Zugmaschine ist eine Eigenentwicklung des Forschungszent-
rums Karlsruhe, speziell fir Mikrozugproben [WER98].
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Abbildung 3-7: Zeichnung der Mikro-Zugproben

Die Bestimmung der Festigkeit fur die keramischen Werkstoffe (Catamold AO-F/ A-
luminiumoxid) erfolgte, wie schon bei den Grinlingen, im Drei-Punktbiegeversuch
(vgl. Kapitel 3.4.2).
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Metallographie / Keramographie

Die Mikrokomponenten wurden auch metallographisch bzw. keramographisch prapa-
riert und untersucht. Dazu mussten sie mit Hilfe eines mechanischen Trennverfah-
rens prapariert werden. Dazu wurden die Mikrokomponenten in Kunstharz (18 ml
Araldit/Bisphenol-A-Epichlorhydrinharz und Dibutyl-Phtalat R sowie 0,7 ml Harter/
Triethylentetramin 24 h ausharten) eingebettet und bis zur Strukturmitte metallo-
graphisch prapariert. An diesen polierten Mikrokomponenten konnte nun das Geflge,
die Harte und die Bruchzahigkeit (Kic) untersucht werden.

Harte Bestimmung der Mikrokomponenten

Fur die Mikro-Hartemessung nach Vickers und DIN 50 133 [DIN85] stand ein Gerat
der Firma Zeiss zur Verfugung. Auf den metallographisch praparierten Oberflachen
der Mikrokomponenten wurde die Harte bestimmt. Dabei wird ein Eindringkdrper aus
Diamant in Form einer gleichseitigen Pyramide mit einem Winkel von a= 136° zwi-
schen den gegenuberliegenden Flachen in die Oberflache einer Probe eingedruckt
und die Diagonalen d; und d, des Eindrucks, der in der Oberflache nach Wegnahme
der Prufkraft F zurlckbleibt, gemessen (siehe Abbildung 3-8).

Abbildung 3-8: Vickers Harteprufung [PRA99]

Fur die Bestimmung der Vickersharte gilt [DIN85]:

2*F”‘sin136

dZ

Gleichung 3-9
HV =0,102%*
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o= Winkel zwischen den gegenuberliegenden Flachen des pyramidenformigen Ein-
dringkdrpers (136°)

F= Prufkraft
d= arithmetischer Mittelwert der beiden Diagonalen d4 und d» (nach Abbildung 3-8)

Die Bedingungen, unter denen die Hartebestimmung vorgenommen wurden, sind in
Tabelle 3-11 aufgefuhrt. Die Harteeindricke wurden mit Hilfe eines Bildverarbei-
tungssystems vermessen und berechnet. Jeder Harteeindruck wurde flinfmal be-
stimmt, um eine moglichst genaue Statistik erstellen zu kdnnen.

Tabelle 3-11: Einstellungen bei der Hartemessung

Material Kraft Eindruckzeit
[p] [sec]

Catamold F (Carbonyleisen) 50 10

Catamold AO-F 2000 10

Bruchzahigkeits-Bestimmung der Mikrokomponenten

An den keramischen Mikrokomponenten wurde die Bruchzahigkeit Kic bestimmt. Die
Verhaltnisse an der Spitze eines Risses kdnnen mit dem Spannungsintensitatsfaktor
K| beschrieben werden.

K, =o*JI*Y Gleichung 3-10

Der Index | bezeichnet die Art der Belastung des Risses; hier eine reine Normalbe-
anspruchung (neben Il fur Scher- und Il fir Torsionsbeanspruchung). Von der Art
der Belastung, von der Riss- und Probengeometrie ist der Faktor Y abhangig. Im Fall
von Oberflachenrissen gilt: Y=V Damit gibt der Spannungsintensitatsfaktor K, an,
bei welcher Spannung o ein Riss der Lange | weiterwachsen wird (vgl. Abbildung
3.9).
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Abbildung 3-9: Erweiterung eines Risses in einem Zugversuch: (a) stabiler Riss

fur o<og; (b) kritischer Riss fur o = o¢; (c) zerbrochene Probe
[PRA99]

Wird bei einem Versuch die Spannung ¢ so hoch, dass ein Bruch eintritt, dann ergibt
sich aus der kritischen Spannung o, der K,c-Wert nach:

Ke.=0.* m Gleichung 3-11

Der Kc-Faktor wird als kritischer Spannungsintensitatsfaktor (auch Bruchzahigkeit)
bezeichnet.

Die Bestimmung der Bruchzahigkeit erfolgt mit der Methode nach Palmqvist. Durch
einen Harteeindruck werden von den Ecken aus Risse initiiert, wobei deren Lange
ein Mal} fur die Bruchzahigkeit des Materials ist. Dabei wurden die Risslangen, die
von den Ecken der Harteeindriicke aus durch das Gefluge der keramischen Werkstof-
fe verlaufen, gemessen. (vgl. Abbildung 3-10).

ds b

d

ly

(a) (b)

Abbildung 3-10: Gemessene Langen: (a) Diagonale d{ und d; des Harteeindrucks;
(b) gesamte Lange |1 und I, des Risses.
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Es qilt: I +1,

L+
“T7 % Gleichung 3-12
__d, +d, _

a 4 Gleichung 3-13

Aus der ermittelten © _‘_’Risslénge ( ) und der Last F kann die sogenannte
.Palmqvist-Zahigkeit* W bestimmt werden :
W= _ Gleichung 3-14
4*(c—a)

F= Belastung beim Harteeindruck (N)
¢ ~a = arithmetrischer Mittelwerte von der Rissléange

Mit der Vickersharte und der Palmqvist-Zahigkeit kann die Bruchzahigkeit Kic be-
stimmt werden [SHES85]:

K, =0,0889* /(H, *W) Gleichung 3-15

Um das Ergebnis statistisch abzusichern, wurde fur jedes Probematerial der K,c-Wert
als Mittelwert aus sechs verschiedenen Einzelmessungen berechnet.

Gefiige der Mikrokomponeten

An den polierten Mikrostrukturen wurde das Gefuge untersucht. Dafur wurde die po-
lierte Oberflache chemisch oder thermisch geatzt. An den metallischen Proben er-
folgte eine chemisch Atzung. Hierfir wurde eine Lésung aus Ethanol und Salpeter-
saure hergestellt, in welche die Proben kurz eingetaucht wurden. An den Aluminium-
oxid-Proben erfolgte ein thermisches Atzverfahren. Hierfir wurden die Proben bei
200 °C unterhalb der Sintertemperatur ca. 15-60 Minuten ausgelagert. Dabei dampft
an den Korngrenzen keramisches Material ab.

Tabelle 3-12:  Rezeptur fir das Atzen von Korngrenzen [PET94]

Material Atzrezept
Catamold F 100 ml Ethanol
2 ml konzentrierte Salzsaure
Catamold AO-F thermisch bei 1400 °C bis zu einer Stunde auslagern
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Es wurden von jedem Material vier rasterelektronische Aufnahmen des Gefliges digi-
talisiert und daraus die KorngrofRe mit einer rechnergestutzten Eingabe- und Auswer-
tesoftware ausgewertet (vgl. Kapitel 3.2.1).

Chemische Analyse der Mikrokomponenten

An den metallischen Proben konnte mit Hilfe einer chemischen Analyse die Massen-
anteile der Elemente Kohlenstoff, Schwefel, Sauerstoff und Stickstoff bestimmt wer-
den.

Die Elemente Kohlenstoff und Schwefel wurden in einem Sauerstoffstrom zu Kohlen-
stoffdioxid und Schwefeldioxid verbrannt und Uber die Infrarotadsorption analysiert
(CSA-5003, Rosemont).

Die Elemente Sauerstoff und Stickstoff wurden in einem Helium-Tragergasstrom un-
ter Verwendung einer Graphitkapsel in einem Platinbad entgast. Der Sauerstoff rea-
gierte mit dem Tiegelmaterial zu Kohlenstoffdioxid und konnte somit Uber Infrarotad-
sorption bestimmt werden. Der Stickstoffanteil wurde mit Hilfe eines Warmeleitfahig-
keitsdetektors ermittelt. (Heliumtragergasheif3extraktion ON-Mat 850, Strohlein).
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4. Simulation
41. Einleitung

Bei immer komplizierteren Formteilen steigen die Herstellungskosten fur die Werk-
zeuge. Dies gilt besonders fur das Spritzgieen von Mikrokomponenten, da bei-
spielsweise LIGA-Formeinsatze im allgemeinen nicht mehr nachgearbeitet werden
konnen. Aus diesem Grund ist es wichtig, schon am Anfang der Werkzeug- und
Formeinsatzentwicklung Aussagen uber den FlieRverlauf der Formmasse im Werk-
zeug und Formeinsatz machen zu kénnen. Deshalb ist es beim MikrospritzgielRen,
speziell mit pulvergefullten Formmassen, unerlasslich Simulationsrechnungen durch-
zufuhren.

Um zu erfahren, ob Simulationswerkzeuge, die beim Mikro-SpritzgielRen von unge-
fullten Kunststoffen schon angewandt werden, auch fir das Mikro-Pulverspritzgielden
geeignet sind, wurde ein Testformeinsatz (vgl. Kapitel 3.4., Tabelle 3-5) entwickelt.
Mit der fir das konventionelle SpritzgieRen entwickelten Simulationssoftware
,MOLDFLOW?®" wurde das FlieRverhalten der Formmasse innerhalb dieses Testform-
einsatzes simuliert. Anschlieend wurden die Simulationsergebnisse mit den experi-
mentellen (wahren) Versuchsparametern verglichen und qualitative sowie quantitati-
ve Aussagen uber das Fullverhalten der Feedstocks getroffen. Es kdnnen zudem
Aussagen Uber mogliche, grundsatzliche Bedingungen und Werkzeugauslegungen
fur das Pulverspritzgie®en gemacht werden. Berechnet wurde die Befullung der
Strukturen und der Druckbedarf in Abhangigkeit von der Werkzeugtemperatur, der
Massetemperatur und der Einspritzzeit.

4.2. Bauteilgeometrie der Formteile FE1 und FE2

Die Simulationssoftware ,MOLDFLOW® berechnet den Fullvorgang beim Spritzgiel3-
prozess. Das Formteil selbst kann dabei durch ein sogenanntes 2 '2-faches Modell
dargestellt werden. Hierbei wird ein Flachenmodell erzeugt und den einzelnen Fla-
chen eine entsprechende Dicke zugewiesen. Nach dem Erstellen des Modells (CAD-
Zeichnung befindet sich im Anhang Kapitel 10) wird ein Finite-Elemente-Netz Uber
das Modell mit Hilfe des ,ABAQUS"“-Softwareprogrammes gelegt. Das Netz fur den
Testformeinsatz ist in Abbildung 4-1 dargestellt.

Fur die Simulationsrechnungen wurden zwei Formeinsatzvarianten gewahlt. Das
verwendete SpritzgieBwerkzeug hat die Moglichkeit zwei Formeinsatze aufzuneh-
men. Bei der ersten Simulations-Variante wurde eine Formeinsatzkavitat des Werk-
zeuges fur das Spritzgiel3en einer mit Mikrostrukturen versehenen Substratplatte von
2 mm Dicke und einem Anschnitt von 1 mm (FE 1) eingebaut. Da bei den Feedstocks
eine geringe Festigkeit vorliegt, kann es beim Entformen der Mikrokomponenten zu
Problemen aufgrund der ungleichmaligen Entformungskrafte kommen. Deshalb
wurde zusatzlich noch eine zweite Simulations-Variante berechnet, bei der beide
Formeinsatzkavitaten des Werkzeuges benutzt wurden, um eine mikrostrukturierte
und eine unstrukturierte Platte spritzzugielen. Der Anschnitt dieser unstrukturierten
Platte war 0,5 mm gro}, die Substratdicke betrug ebenfalls 2 mm. In die andere
Werkzeugkavitat wurde der mikrostrukturierte Formeinsatz eingebaut. Die Anschnitt-
gréflke betrug 2 mm, das Substrat hatte eine Dicke von 3,4 mm (FE 2).
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Tabelle 4-1: Anschnitt und Substratdicken der verschiedenen Formeinsatze

Formeinsatzbezeichnung |Belegung Anschnitt | Substratdicke
FE 1 eine mikrostrukturierte Kavitat |1 mm 2 mm
FE 2 eine mikrostrukturierte Kavitat |2 mm 3,4 mm

eine unstrukturierte Platte 0,5 mm 2 mm

Abbildung 4-1: Generiertes Finite-Elemente-Netz fur das Formteil FE 2 zur
MOLDFLOW-Simulation [ECK99]

Die folgenden Parameter mussten fur die Berechnung der MOLDFLOW-Simulation
vorgegeben werden:

1. Massetemperatur
2. Werkzeugtemperatur
3. Einspritzzeit

Das wichtigste Kriterium bei der Simulation zum Mikro-Spritzgiel3en ist eine vollstan-
dige Beflllung der Mikrostrukturen.

4.3. Eingabe der Materialdaten

Zur Berechnung des Fullvorganges ist es wichtig, thermische und rheologische Mate-
rialdaten von den entsprechenden Feedstocks (Catamold F und Catamold AO-F) zur
Verfugung zu haben. Fir diese pulvergefullten Materialien mussen die Daten uber
die Zusatzsoftware ,Visdat und Madras“ [MOL94] in die MOLDFLOW-Datenbank
eingegeben werden.
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Fur die Berechnung sind auch die pvT-Daten wichtig. Die Simulationsberechnungen
wurden. mit einem mittleren Wert flr den Kompressibilitatsfaktor von 8 berechnet, da
sich eine Anderung des Faktors nur sehr gering auf den Druckverlust auswirkt.

4.3.1. Thermische Materialdaten

Generell kann beim PulverspritzgieRen davon ausgegangen werden, dal} alle drei
wichtigen thermischen Materialdaten (Warmeleitfahigkeit, spezifische Warmekapazi-
tat und Schmelzdichte) von der Temperatur und dem jeweiligen Fullgrad abhangen.
Fur die Simulationsberechnung wurde ein mittlerer Wert zwischen Binder und Pulver
entsprechend den Volumenanteilen benutzt, was nicht dem realen Verhalten der
Feedstocks entspricht. Die Werte fur die Materialien sind in Tabelle 4-1 aufgelistet.

Tabelle 4-1: Thermische Materialdaten der Pulverspritzgussmassen [BLO98]
Material Warmeleitfahigkeit | spez. Warmekapazitat Schmelzdichte
[W/mK] [J/kg K] [kg/m?]
Catamold F 1,8 1200 2620
Catamold AO-F 2,2 950 4950

Fur die Simulationsberechnungen musste die ,no flow-Temperatur® bestimmt werden
(Kapitel 3.3). Die ermittelten Werte sind in Tabelle 4-2 aufgelistet.

Tabelle 4-2: Mittels DSC-Thermoanalyse ermittelte Werte der ,no flow-
Temperatur® [ECK99]

Material ,no flow-Temperatur® / FlieRgrenztemperatur
Catamold F 149 +0,5 °C
Catamold AO-F 147 +0,5 °C

4.3.2. Rheologische Daten

Fur die Simulationsberechnungen wurden die rheologischen Daten der Feedstocks
benutzt, die mit den in Kapitel 3 aufgefihrten Hochdruckkapillar-Viskosimeter ermit-
telt wurden. In Kapitel 5 sind die entsprechenden Messwerte aufgefuhrt und be-
schrieben.

4.4. Massetemperatur und Werkzeugtemperatur

Fir die Simulationsrechnungen des Formflllvorganges wurden zwei unterschiedliche
Massetemperaturen gewahlt. Bei den Werkzeugtemperaturen wurde jeweils eine Si-
mulationsberechnung fur einen Temperaturwert, der unter der ,no flow-Temperatur®
liegt und zwei Werte Uber der ,no flow-Temperatur® durchgefihrt. In Tabelle 4-3 sind
alle Temperaturen aufgelistet, die bei den Simulationsberechnungen verwendet wur-
den.
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Tabelle 4-3: Masse- und Werkzeugtemperaturen fir die verwendeten Materialien

Material Massetemperatur Werkzeugtemperatur

[°C] [°C]
Catamold F 170 180 140 150 160
Catamold AO-F 170 180 140 150 160

4.5. Variation der Einspritzzeit

Die Simulationsberechnungen wurden fur Einspritzzeiten von 0,1; 0,3; 0,6; 0,8; 2 und
3 Sekunden durchgefuhrt. Aufgrund der hohen Warmeleitfahigkeit der gefullten
Formmassen findet ein sehr schneller Warmeaustausch zwischen dem Formteil und
der Werkzeugwand statt. Um eine vollstandige Formfullung zu erreichen, muf® das
Material mit sehr schnellen Einspritzgeschwindigkeiten in die Mikrokavitaten gedruckt
werden.

4.6. Simulationsergebnisse
4.6.1. Simulationsergebnisse mit Catamold F

In Tabelle 4-4 sind die Ergebnisse der Simulationsberechnungen aufgelistet, die fur
Formeinsatz-Variante FE 1 berechnet wurden. Weiterhin sind in Tabelle 4-5 die Er-
gebnisse der Simulationsberechnungen mit der Formeinsatz-Variante FE 2 darge-
stellt.

Tabelle 4-4: Ergebnisse der Simulationsrechnung fir Formteil FE 1 aus
Catamold F (Fe) [ECK99]

Formteil FE 1 aus Catamold F (Fe)

Einspritz- | Werkzeugtemperatur | Einspritzzeit Beflllung min. Druckbe-

temperatur darf
UC] [°C] [sec] [%] [bar]
170 150 0.1 100 790.2
170 150 0.3 100 529.3
170 150 0.6 100 408.2
170 150 2.0 100 254.7
180 140 0.1 99.8 796.1
180 150 0.1 100 766.0
180 160 0.1 100 752.3
180 140 0.3 99.3 476.8
180 150 0.3 100 501.8
180 160 0.3 100 491.7
180 150 0.6 100 382.9
180 150 2.0 100 235.2
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Tabelle 4-5:

Ergebnisse der Simulationsrechnung fur Formteil FE
Catamold F (Fe) [ECK99]

2 aus

Formteil FE2 aus Catamold F (Fe)

Einspritz- | Werkzeugtemperatur | Einspritzzeit Beflllung min. Druckbe-

temperatur darf
C] r°cl [sec] [%] [bar]
170 140 0.3 994 458.1
170 140 0.8 97.6 312.6
170 140 3.0 65.3 190.2
170 150 0.3 100 618.4
170 150 0.8 100 434.8
170 150 3.0 100 260.5
180 140 0.3 99.7 448.6
180 140 0.8 97.9 293.1
180 140 3.0 65.4 175.3
180 150 0.3 100 592.7
180 150 0.8 100 408.3
180 150 3.0 100 241.1

Die Simulationsberechnungen zeigen keine grof3e Abhangigkeit des Druckes von der
Anschnittflache und der Substratdicke beim Feedstock Catamold F. Bei der Formein-
satz-Variante FE 2 ergibt sich gegenuber den Simulationsberechnungen der Form-
einsatz-Variante FE 1 eine Reduzierung des Druckbedarfs von 17 % (vgl. Abbildung

4-2).
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Abbildung 4-2:

Abhangigkeit des minimalen Druckbedarfs von der Einspritzzeit
und der Anschnittflache (FE 1: 2 mm; FE 2: strukturiert 2 mm,

unstrukturiert 0,5 mm) bei Catamold F [ECK99]
47




Weiterhin zeigte sich, dass die Mikrostrukturen bei einer Werkzeugtemperatur unter
der ,no flow-Temperatur von 149 °C nicht mehr befullt werden. Bei einer hohen Ein-
spritzzeit von 3 Sekunden erstarrt der Feedstock noch vor der vollstandigen Formful-
lung des unstrukturierten Formeinsatzes (Formeinsatz-Variante FE 2, Anschnitt 0,5
mm).

Der minimal notwendige Druckbedarf verringert sich bei einer Erhohung der Ein-
spritztemperatur von 170 °C auf 180 °C nur wenig, bei einer langeren Einspritzzeit
aber sehr deutlich. Am Anschnitt des unstrukturierten Formeinsatzes erhoht sich die
Temperatur um ca. 10 °C durch die entstehende Scherwarme.

An dieser verengten Anschnittstelle friert die Formmasse aufgrund der hohen War-
meableitung des Feedstocks sehr leicht ein. Bei zu niedriger Werkzeugtemperatur
(unter der ,no flow-Temperatur®) wird dadurch ein vollstandiges Befullen der Mikro-
strukturen verhindert, da der Feedstock in den Mikrostrukturen schnell Werkzeug-
temperatur annimmt.

Weiterhin sind im Falle des Formteils FE 2 der unstrukturierte sowie der mikrostruktu-
rierte Formeinsatz vollstandig befullt, der unstrukturierte Formeinsatz fullt sich durch
die unterschiedlichen Anschnitte langsamer. Auch der Druckbedarf und die FlieR3lan-
ge im dunnwandigen Bereich in den Mikrostrukturen sind geringer als am Anschnitt
zum unstrukturierten Formeinsatz. In Abbildung 4-3 und Abbildung 4-4 sind einige
Ergebnisse der Simulationsberechnungen graphisch dargestellt.

Abbildung 4-3: Vollstandig beflllites Formteil FE 2 bei einer Werkzeugtemperatur
von 150 °C und einer Einspritztemperatur von 170 °C. Die Ein-
spritzzeit betragt 0,8 sec, fur den Feekstock Catamold F; darge-
stellt ist die Massetemperatur am Ende der Fullphase [ECK99].
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Abbildung 4-4:

Vollstandig befllltes Formteil FE 2 bei einer Werkzeugtemperatur

von 150 °C und Massetemperatur von 180 °C. Die Einspritzzeit
betragt 0,8 sec fir den Feedstock Catamold F; dargestellt ist die
Fullzeit, d. h. die Zeit, bei der das entsprechende Volumenelement
der Kavitat Erstkontakt mit der Formmasse hat [ECK99].

4.6.2. Simulationsergebnisse mit Catamold AO-F
In Tabelle 4-6 sind die Simulationsergebnisse fur das Formteil FE1 und in
Tabelle 4-7 die Ergebnisse der Simulationsberechnungen fir das Formteil FE 2 auf-

gelistet.
Tabelle 4-6: Ergebnisse der Simulationsberechnungen fur Formteil FE 1 aus
Catamold AO-F (Al,O3) [ECK99].
Formteil FE 1 aus Catamold AO-F (Al,O3)
Einspritz- | Werkzeugtemperatur | Einspritzzeit Beflllung min Druckbe-
temperatur darf
LC] [°C] [sec] [%] [bar]
170 150 0.1 100 819.4
170 150 0.3 100 640.2
170 150 0.6 100 539.4
170 150 2.0 100 364.5
180 140 0.1 99.8 743.5
180 150 0.1 100 731.4
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180 160 0.1 100 715.7
180 140 0.3 99.1 502.7
180 150 0.3 100 558.2
180 160 0.3 100 542.4
180 150 0.6 100 469.1
180 150 2.0 100 312.5
Tabelle 4-7: Ergebnisse der Simulationsberechnungen fur Formteil FE 2 am

Catamold AO-F (Al,03) [ECK99].

Catamold AO-F (Al,O3)

Einspritz- | Werkzeugtemperatur | Einspritzzeit Beflllung min. Druckbe-

temperatur darf
LC] [°C] [sec] [%] [bar]
170 140 0.3 99.3 489.2
170 140 0.8 65.9 411.5
170 140 3.0 65.3 2774
170 150 0.3 100 771.9
170 150 0.8 100 619.9
170 150 3.0 100 390.8
180 140 0.3 99.6 457.7
180 140 0.8 97.7 354.3
180 140 3.0 65.4 234.5
180 150 0.3 100 679.9
180 150 0.8 100 533.2
180 150 3.0 100 338.3

In der Simulationsberechnung wurde beim Spritzgiellen des Formteils FE 1 erwar-
tungsgemal ein um ca. 19 % hdherer minimaler Druckbedarf zur Befullung berech-
net, bei einer Verringerung der Einspritzzeit von 0,6 sec auf 0,3 sec.

Sinkt die Einspritzzeit beim Formteil FE 2 von 0,8 auf 0,3 sec ab, so erhdht sich der
Druckbedarf um ca. 25 %.

Die Simulationsberechnungen zeigen weiterhin, dass eine Erniedrigung der Masse-
temperatur und der Einspritzzeit einen hoheren prozentualen Druckverlust zur Folge
haben.

Mit sinkender Einspritzzeit wird der Einfluss der Massetemperatur auf den Druckbe-
darf immer geringer, da die Formmassentemperatur in den mikrostrukturierten Berei-
chen des Formeinsatzes durch die Werkzeugtemperatur bestimmt wird. Wie schon
bei Catamold F hat auch bei dem Feedstock Catamold AO-F die erhéhte Warmeleit-
fahigkeit zwischen Feedstock und Werkzeug einen entscheidenden Einflul} auf die
Beflllung.

Durch die langsame Einspritzzeit wird weniger Scherwarme in den Feedstock einge-
bracht als z. B. bei schnellen Einspritzzeiten.

Die Simulationsberechnungen ergaben, dass eine Erhéhung der Werkzeugtempera-
tur von 150 °C auf 160 °C den Druckverbrauch z. B. bei der Formeinsatz-Variante FE
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1 um ca. 2 % verringert. Die Ergebnisse der Simulationsberechnungen, bei denen die
Werkzeugtemperatur unter der ,no flow-Temperatur® (bei Catamold AO-F 146 °C),
bei 140 °C lag, und die Mikrokavitaten mit nur langsamer Einspritzzeit geflllt werden
sollten, wurde die Werkzeugkavitat nur zu ca. 65 % befullt. Die Formmasse erstarrte
bevor die Mikrostrukturen vollstandig befullt werden konnten (vgl.

Tabelle 4-7).

In der Abbildung 4-5, 4-6 und 4-7 sind einige Ergebnisse der Simulationsberechnun-
gen zu den Formmassetemperaturen aus den Tabelle 4-4 bis

Tabelle 4-7 graphisch dargestellt. Angegeben sind die Temperaturen, welche die
Formmasse beim Erreichen der jeweiligen Mikrostrukturen tatsachlich hat. Weiterhin
ist die Massetemperaturverteilungen wahrend des Fullvorganges bei unterschiedli-
chen Werkzeug- und Einspritztemperaturen dargestellt.

In Abbildung 4-5 (Werkzeugtemperatur 140 °C, Formmassetemperatur 170 °C) ist zu
erkennen, dass nur die Substratplatte des strukturierten Formeinsatzes befullt wird.
Die Formmasse erstarrt an den Mikrostrukturen und am Anschnitt des unstrukturier-
ten Formeinsatzes. Der zu geringe Anschnitt am nicht strukturierten Formeinsatz be-
wirkt, dass die Formmasse aufgrund der hohen Warmeleitfahigkeit und der Viskositat
des Feedstocks vor der vollstandigen Beflllung der Kavitat erstarrt. Der Anschnitt
wirkt als sogenannte ,Flielbremse®. Beim Erreichen der ,no flow-Temperatur® wird
vom Simulationsprogramm die FlieRgeschwindigkeit in der entsprechenden Schicht
gleich Null berechnet und somit erstarrt die Formmassenrandschicht. Selbst wenn
die Massetemperatur auf 180 °C erhoht wird, kann die ,no flow-Temperatur am An-
schnitt des unstrukturierten Formteils nicht Uberschritten und somit die Werkzeugka-
vitat nicht befullt werden. Die Formmasse erstarrt dann trotzdem, noch vor Befullung
der Mikrostrukturen. Auch wenn die Formmasse mit einer langsameren Einspritzzeit
in die Werkzeugkavitat gedruckt wird, reicht die erzeugte Scherwarme im Anschnitt
noch nicht aus, um mehr als die Substratplatte des strukturierten Formeinsatzes zu
beflllen.

In den Abbildungen 4-6 und 4-7 (Werkzeugtemperaturen 150 °C, Einspritztemperatu-
ren 170 bzw. 180 °C) sind jeweils Simulationsberechnungen eines vollstandig befull-
ten Formteiles dargestellt. Bei einer Erhdhung der Werkzeugtemperatur um 10 °C,
wird das Formteil vollstandig befullt. Zusatzlich wird die Formmasse um weitere
10 °C, durch die am Anschnitt erzeugte Scherwarme, erwarmt. Diese Temperaturer-
hohung gewahrleistet das Beflllen der Mikrostrukturen bzw. Mikrokavitaten und der
unstrukturierten Formteilkavitat. Die duReren Schichten der FlieRfront nehmen im
Anschnitt des unstrukturierten Formeinsatzes die Werkzeugwandtemperatur von 150
°C an. Da diese uber der ,no flow-Temperatur® liegt, erstarrt die Formmasse nicht
und das Formteil kann vollstandig befullt werden.

Weiterhin ist in Abbildung 4-7 gut zu erkennen, dass die unstrukturierte Formteilkavi-
tat erst gegen Ende des Formfillvorganges mit Feedstock beflllt wird. Die eigentli-
chen Mikrostrukturen, vor allem die mit dem hochsten Aspektverhaltnis von 10, wer-
den auf der strukturierten Seite erst am Ende der Fillphase mit Formmasse befillt.

51



Abbildung 4-5: Nicht vollstandig befilltes Formteil FE 2 mit einer Werkzeug-
temperatur von 140 °C und Einspritztemperatur von 170 °C. Die
Einspritzzeit betragt 0,8 sec, Feedstock Catamold AO-F; darge-
stellt ist die Massetemperatur [ECK99].
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Abbildung 4-6: \Vollstandig beflllites Formteil FE 2 mit einer Werkzeugtemperatur
von 150 °C und Einspritztemperatur von 170 °C. Die Einspritzzeit
betragt 0,8 sec, Formeinsatz FE 2, Feedstock Catamold AO-F;
dargestellt ist die Massetemperatur [ECK99].
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Abbildung 4-7:

Vollstandig befllltes Formteil FE 2 bei einer Werkzeugtemperatur

von 150 °C und Einspritztemperatur von 180 °C. Die Einspritzzeit

betragt 0,8 sec, Feedstock Catamold AO-F; dargestellt ist die Full-
zeit [ECK99].

4.7. SpritzgieBversuche mit den Feedstocks Catamold F und Catamold AO-F

Zum Vergleich der berechneten Simulationsergebnisse mit experimentellen Daten
wurden SpritzgieRversuche zur Herstellung des Formteils FE 2 durchgefluhrt. In

Tabelle 4-8 sind die Spritzgie3parameter aufgelistet.

Tabelle 4-8:

SpritzgieBparameter von Catamold F und Catamold AO-F
(Testformeinsatz) [ECK99].

Feedstock TEinspritztemperatur TWerkzeugtemperatur 1:Einspritzzeit SpeZiﬁSCher Bemerkungen
Einspritz-
druck
Catamold F 170 140 3,0 690 Mikrostrukturen
nicht beflllt
Catamold F 170 150 3,0 630 Mikrostrukturen
nicht beflllt
Catamold F 170 150 0,7 670 Mikrostrukturen
nicht beflllt
Catamold F 180 140 3,0 630 Mikrostrukturen
teilweise beflllt
Catamold F 180 150 0,8 670 Mikrostrukturen
nicht beflllt
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Catamold F 180 150 3,0 610 Mikrostrukturen

befillt
Catamold 170 140 3,0 570 Mikrostrukturen
AO-F nicht beflllt
Catamold 170 150 3,0 630 Mikrostrukturen
AO-F nicht beflllt
Catamold 180 140 3,0 630 Mikrostrukturen
AO-F nicht beflllt
Catamold 180 150 0,8 670 Mikrostrukturen
AO-F nicht beflllt
Catamold 180 150 3,0 635 Mikrostrukturen
AO-F befullt

Bei den Spritzgiel3experimenten zeigte sich, dass der mikrostrukturierte Testformein-
satz erst bei langen Einspritzzeiten und einem hohen Druck vollstandig beflllt wird
(val.

Tabelle 4-8).

Wird die Einspritzzeit verringert, so kann eine Erhohung des Einspritzdruckes die
unvollstandige Formfullung nicht kompensieren. Die Mikrostrukturen sind schlechter
beflllt als bei langsameren Einspritzzeiten. Sollen die Mikrostrukturen durch eine
schnelle Einspritzzeit vollstandig beflllt werden, so muss der Einspritzdruck deutlich
erhoht werden. Dieser kann aber nicht, wie beispielsweise beim makroskopischen
Spritzgielen, auf entsprechend grol3e Werte erhoht werden, denn die Formeinsatze
bestehen aus weichen Materialien wie Messing, Nickel und Nickellegierungen. Die
dinnwandigen Formeinsatzbereiche konnten dem hoheren Einspritzdruck nicht
standhalten und wirden von der Formmasse umgeknickt werden.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen Abbildung 4-8 bis 4-11 zeigen Mikrostegstruk-
turen mit einer Breite von 150 um und einem Aspektverhaltnis von 10. In den vier
nachfolgenden Abbildungen ist der Einfluss der Werkzeug- und der Einspritztempera-
tur auf die Beflllung von Mikrostrukturen dargestellt. Die vier Mikrostegstrukturen
unterscheiden sich in der Werkzeug- (140 und 150 °C) sowie der Einspritztemperatur
(170 und 180 °C). Sie wurden sonst unter gleichen SpritzgieRparametern z. B. wie
die Einspritzdrucke, die Nachdricke, die Nachdruckzeiten usw. hergestellt. Der Ein-
spritzdruck betrug ca. 640 bar und die Einspritzzeit 3 sec.
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Abbildung 4-8: Werkzeugtemperatur 140°C, Einspritztemperatur 180°C,
Catamold F [ECK99]

Abbildung 4-9: Werkzeugtemperatur 150 °C, Einspritztemperatur 180 °C,
Catamold F [ECK99]
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Abbildung 4-10: Werkzeugtemperatur 140 °C, Einspritztemperatur 170 °C,
Catamold F [ECK99]

Abbildung 4-11: Werkzeugtemperatur 150 °C, Einspritztemperatur 170 °C,
Catamold F [ECK99]
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Der Vergleich der Abbildung 4-8 mit der Abbildung 4-9 zeigt, dass die Erh6hung der
Werkzeugtemperatur um 10 °C von 140 °C auf 150 °C bei gleicher Einspritztempera-
tur (180 °C) keine ersichtliche Verbesserung der Beflllung der Mikrostrukturen be-
wirkt. Die Mikrostegstrukturen werden auch bei Werkzeugtemperaturen von 140 °C,
d. h. unter der ,no flow-Temperatur von 149 °C, befullt.

In der Abbildung 4-10 und Abbildung 4-11 ist zu erkennen, dass hier aufgrund der
geringen Einspritztemperatur von 170 °C keine vollstandige Beflillung der Mikrosteg-
strukturen erreicht wurde. Mit der hoheren Werkzeugtemperatur von 150 °C konnte
zwar die Befullung der Mikrostrukturen verbessert werden, jedoch ebenfalls keine
vollstandige Formfullung erreicht werden.

Ein Vergleich der Abbildungen von Mikrostrukturen, die bei den gleichen Werkzeug-
temperaturen spritzgegossen wurden, (Abbildung 4-8 mit Abbildung 4-10 und
Abbildung 4-9 mit Abbildung 4-11) zeigt, dass die vollstandige Beflllung der Mikro-
strukturen stark von der Einspritztemperatur abhangt. Bei einer hoheren Einspritz-
temperatur von 170 °C auf 180 °C ist eine deutlich bessere Beflillung zu erreichen.

Versuche mit einer noch hoheren Werkzeugtemperatur von 160 °C waren nicht mog-
lich, da die Formmasse aufgrund der niedrigeren Viskositat in die Werkzeugtrenn-
ebene hinein gedruckt wurde.

Mit Catamold F wurde noch eine Fullbildanalyse durch ,Embryo-Spritzen“ durchge-
fUhrt.

Abbildung 4-12: Unterschiedliche Fullphasen beim Spritzgiel3en von Catamold F in
den Testformeinsatz FE 2 [ECK99]

In Abbildung 4-12 ist zu erkennen, dass zuerst der Substratbereich der mikrostruktu-
rierten Werkzeugkavitat und teilweise auch die angussnahen Mikrostrukturen beflllt
werden. Die Werkzeugkavitat hat mit 3 mm den gréfdten Anschnitt im Vergleich zu
der gegenuberliegenden unstrukturierten Kavitat. Danach wird die unstrukturierte
Substratplatte sowie die restlichen mikrostrukturierten Bereiche vollstandig befuillt.
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4.8. Vergleich der Simulationsergebnisse mit den SpritzgieBversuchen

Die Simulationsberechnungen und Spritzgiel3experimente zeigen beide, dass das
Parameterfenster fur vollstandiges und fehlerfreies Befillen der Formeinsatze sehr
eng ist. In Tabelle 4-9 sind die entsprechenden Simulationsberechnungen und die
dazugehdrigen SpritzgieRdaten gegenubergestellt, mit denen jeweils der mikrostruk-
turierte Testformeinsatz beflllt werden konnte. Zusatzlich wurden in der Tabelle die
Simulationsberechnungen und Spritzgiel3daten mit einem in der Mikrospritzgie3tech-
nologie als Standardmaterial geltenden Werkstoff PMMA (Polymethylmetacrylat)
dargestellt.

Die Daten in Tabelle 4-9 zeigen, dass die Abweichungen der Simulationen von den
experimentellen SpritzgieRversuchen bei allen drei Materialien sehr hoch sind. Bei
den Experimenten mit Feedstocks wird ein Einspritzdruck fur ein vollstandiges Beful-
len der Mikrostrukturen bendtigt, der in der gleichen GroRenordnung ist, wie bei un-
gefullten Materialien, z. B. PMMA. Die Werte fur das in der Mikrotechnik als Stan-
dardmaterial geltende PMMA liegen zwischen denen der beiden Feedstocks. Ein
Vergleich der Ergebnisse mit Erkenntnissen aus der Literatur zeigt, dass die ermittel-
ten Abweichungen zwischen den Experimenten und der Simulationsberechnung kei-
ne Seltenheit darstellen [ZAW93].

Die Unterschiede zwischen den bei den Simulationsberechnungen und den Spritz-
gielRversuchen ermittelten Einspritzdriicke haben mehrere Ursachen: Zum einen sind
die zur Berechnung verwendeten Materialdaten mit zahlreichen Fehlern behaftet. Die
thermischen Daten der Feedstocks sind alle temperaturabhangig und mussten somit
zur genaueren Berechnung nicht als Konstanten, sondern als Funktion der Tempera-
tur eingegeben werden. Einen weiteren Einfluss auf das thermische Verhalten der
Feedstocks hat das nicht exakt zu beschreibende Verhalten der Kristallisation der
Bindermaterialien. Die Kristallisationsgeschwindigkeit und der Kristallisationsgrad
sind abhangig von der Abkuhlgeschwindigkeit, diese wird beim Mikrospritzgiel3en
durch den Variothermzyklus bestimmt. Oftmals weichen die Materialdaten sogar von
Charge zu Charge ab. Bei pulvergefullten Materialien ist der Unterschied der Char-
gen noch grofRer, da der Fullgrad eine sehr grol3e Rolle z. B. auf die Warmeleitfahig-
keit, speziell Warmekapazitat, Schmelzdichte etc., spielt.

Tabelle 4-9: Vergleich zwischen Simulationsberechnungen und Spritzgiel3-
versuchen [ECK99]

Material Einstellungen Simulationsberech- | SpritzgieRen | Abwei-
nung Einspritzdruck | Einspritzdruck | chung

[bar] [bar] [%]

Catamold F Teinspritztemp. 180 °C 241,1 610 153

TWerkzeugtemp. 150°C
tEinspritzzeit 3 sec

Catamold AO-F | Tginspritztemp. 180 °C 338,3 635 88
TWerkzeugtemp.1 50°C
tEinspritzzeit 3 SecC
PMMA TEinspritztemp. 230 OC 265’4 580 126
(Polymethyl- Twerkzeugtemp.155°C
metacrylat) tEinspritzzeit 2 S€C
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Eines der wichtigsten Ergebnisse bei den Simulationsberechnungen ist, dass die
Formmasse bei einer Unterschreitung der ,no flow-Temperatur® die Formeinsatze
nicht mehr komplett beflllt. Dies ist hingegen in den Spritzgielversuchen nicht der
Fall. In den Spritzgiel3versuchen hat sich gezeigt, dass bei hoherem Einspritzdruck
die Strukturen trotzdem noch befullt werden. Die in den Simulationsberechnungen
verwendete ,no flow-Temperatur/FlieRgrenztemperatur ist abhangig von der Abkuhl-
geschwindigkeit. Durch das schnellere Abklihlen der Formmasse beim Einspritzen
liegt die ,no flow-Temperatur® niedriger als die in der DSC-Analyse ermittelten Werte.
Bei hoheren Einspritzdricken und kirzeren Einspritzzeiten besteht jedoch die Gefahr
der Deformation von Mikrostrukturen im Formeinsatz, durch die daraus resultieren-
den hohen Kréfte, die dann auf die Strukturwande einwirken, so dal’ die dunnwandi-
gen deformiert werden konnten.

Bei einem qualitativen Vergleich des Fullverhaltens der Feedstocks zwischen den
Simulationsberechnungen und den verschiedenen Fullbildern der Spritzgiel3experi-
mente, ist eine Ubereinstimmung der beiden Ergebnisse durchaus vorhanden. So
wird bei beiden Ergebnissen zuerst der strukturierte Formeinsatz und danach die un-
strukturierte Kavitat befullt.

Weiter zeigte sich bei der Fullbildanalyse in der Simulationsberechnung, dass der
Fullvorgang des unstrukturierten Formeinsatzes mit 0,5 mm Anschnittdicke noch vor
dem Befillen der eigentlichen Mikrostrukturen mit 0,23 mm Strukturbreite abge-
schlossen ist. Der Grund hierfur ist der zur Befullung der Mikrostrukturen vergleichs-
weise hohe Druckbedarf. Beim SpritzgieRexperiment bedeutet dies, dass die Simula-
tionsberechnungen von komplizierten Formteilen, wie dies bei Mikrostrukturen bzw.
Mikrokomponenten der Fall ist, groRere Ungenauigkeiten aufweisen, als die bei-
spielsweise recht einfachen Formteilgeometrien der unstrukturierten Formeinsatzka-
vitat [WOL94].

Die Differenz des Druckbedarfs fur eine vollstandige Beflllung zwischen Simulati-
onsberechnungen und experimentellen Spritzgussversuchen ist bei dem unstruktu-
rierten Formteil um einiges geringer, als bei dem mikrostrukturierten Formteil.

Das Simulationsprogramm ,MOLDFLOW?® berechnet den Fillvorgang aufgrund der
gemessenen und eingegebenen Viskositatsdaten. Die Flllphase ist jedoch vor allem
bei pulvergefillten Materialien noch von vielen Faktoren abhangig. So darf der
Feedstock sich beim Plastifizierprozess in der Schnecke, vor und wahrend des Ein-
spritzvorganges in den Werkzeugkavitaten nicht entmischen, d.h. Pulver und Binder
durfen sich nicht separieren. Das Simulationsprogramm ,MOLDFLOW*® legt den Be-
rechnungen immer ein homogenes Material zugrunde.

Unberucksichtigt bleibt auch der beim Mikro-PulverspritzgieRen sehr wichtige Punkt
der Wandrauheit der Formeinsatze. Dieser fliel3t grundsatzlich nicht in die Simulati-
onsberechnungen mit ein. Es ist ein Nachteil des Simulationsprogramms, dass dieser
Punkt, der im makroskopischen Spritzgiel3en keine oder nur eine sehr untergeordne-
te Rolle spielt, beim Mikro-PulverspritzgieRen aber sehr wichtig ist, unbertcksichtigt
bleibt.

FUr das Mikro-PulverspritzgieRen miussen daher bessere Simulationstools entwickelt
werden.
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5. Ergebnisse
5.1. Pulver

FUr die Pulvermetallurgie im allgemeinen ist die richtige Pulverauswahl eine der wich-
tigsten Kriterien, um am Ende ein qualitativ hochwertiges Bauteil zu erhalten. Beim
Pulverspritzgiel3en spielt die richtige Pulverauswahl eine noch entscheidendere Rolle
fur die Bauteilqualitat. Denn bei dieser Technologie miussen die Pulver mit dem Bin-
dermaterial homogen gemischt bzw. beschichtet werden. Die Beschichtung der Pul-
ver bedarf einer entsprechend guten Haftung des Binders auf den Pulveroberflachen,
ohne dass das Pulvermaterial an der Oberflache chemisch verandert wird (z. B.
durch Oxidation oder dass sich Kohlenstoff im Korn I6st). Bei der Formgebung darf
sich das Pulver trotz sehr hoher Scherkrafte nicht vom Bindermaterial separieren,
d.h. der Feedstock darf sich nicht entmischen.

Beim Sinterprozess wird durch geeignete Wahl der Sinterparameter (Aufheizrate,
Temperaturen, Atmosphare etc.) das Bestreben der Pulver nach einer mdglichst ge-
ringen freien Oberflache ausgenutzt, um eine Verdichtung des Pulververbundes auf
nahezu 100 % der theoretisch mdglichen Dichte zu erzielen.

Naturlich spielt beim Sintern auch die Pulverpartikelgro3enverteilung eine entschei-
dende Rolle, da sie einen Einfluss auf die Grun- bzw. die vorhergehende Braundichte
hat.

Aus diesen Grinden wurde die KorngréRenverteilung der verwendeten Materialien
bestimmt (Abbildung 5-1). In Abbildung 5-2 ist die rasterelektronenmikroskopische
Aufnahme des Carbonyleisen-Pulvers vom Catamold F Feedstock dargestellt. Die
Daten der ermittelten mittleren PulverpartikelgroRe sowie der PulverpartikelgroRen-
verteilung der beiden Materialien sind in Tabelle 5-1 aufgeflhrt.

Tabelle 5-1enthalt auch die zugehdrigen Messungen der spezifischen Oberflache.

Bei dem metallischen Material Catamold F liegt die mittlere KorngroRe an der unte-
ren Grenze des vom Hersteller mitgeteilten Wertes (ca. 1,8 ym gemessen; Hersteller
4-8 uym) [BAS97].

Die Pulverpartikelgrof3enverteilung des Aluminiumoxid-Pulvers ist in Abbildung 5-3
dargestellt. Der Wert fur die mittlere Pulverpartikelgré3enverteilung liegt bei 0,45 um
und damit in dem vom Hersteller angegebenen Intervall 0,4-0,6 ym [BAS97]. Die ras-
ter-elektronenmikroskopische Aufnahme ist in Abbildung 5-4 dargestellt. Die Laser-
beugungsmethode ist ein Standardverfahren, mit dem mittleren Pulverpartikelgro3en
ermittelt werden. Die Werte, die mit dieser Methode ermittelt wurden sind ebenfalls in
Tabelle 5-1 aufgefuhrt.

Zuséatzlich wurde noch die Oberflache der Pulver bestimmt, da sie einen entschei-
denden Einfluss auf das Sinterverhalten bzw. die Sinteraktivitat der Pulver hat. Auch
diese Werte sind in Tabelle 5-1 aufgefihrt.
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Abbildung 5-1:  Pulverpartikelgro3enverteilung von Catamold F ermittelt mit
REM-Bildern

Abbildung 5-2: REM-Aufnahme des Carbonyleisen-Pulvers vom Feedstock
Catamold F
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Abbildung 5-3: PulverpartikelgréRenverteilung von Catamold AO-F ermittelt mit
REM-Bildern

Abbildung 5-4: REM-Aufnahme des Aluminiumoxid Pulvers vom Feedstock
Catamold AO-F

Tabelle 5-1: Vergleich der mittleren Pulverpartikelgrof3en

Feedstock mittlere Pulverpartikel- | mittlere Pulver- Angabe | Oberflache
grolRe mit Standardab- partikelgroRe des Her- (BET)
weichung (REM-Bilder) | (Laserbeugung) stellers

[um] [um] [um] [m?/g]
Catamold F 1,78 £0,85 n. b. 4-8 n. b.
Catamold AO-F 0,45 +0,20 0,69 0,4-0,6 4,05
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Im Anhang Kapitel 10 sind weitere Daten (z. B. mittlere Korngrof3en) der fur andere
Anwendungen einsetzbaren Materialien aufgelistet.

In Tabelle 5-1 und Tabelle 10-6 ist zu erkennen, dass es eine Abhangigkeit der mitt-
leren Pulverpartikelgroe vom jeweiligen Messverfahren gibt. Diese weisen grofe
Unterschiede auf. Wird die REM-Aufnahme fur das ,wahre“ Aussehen der Pulver
hinzugezogen, so ist zu erkennen, dass die statistische Auswertung mit Hilfe der Da-
tenerfassung die genauere Methode ist. Sie unterschatzt die Pulverpartikelgrof3e je-
doch um einige Prozent, da Abbildungsfehler der dreidimensionalen Pulver auf ein
zweidimensionales Bild nicht vermieden werden kdnnen.

Die Laserbeugungsmethode versagte bei den metallischen Materialien, da noch Res-
te des Binders im Braunling enthalten waren. Diese lieRen die Pulverpartikel sehr
stark aneinander haften. Die Haftung der Partikel war so stark, dass sie nicht einmal
durch Einwirkung von Ultraschallwellen oder einem Losungsmittel gebrochen werden
konnten. Die Haftung der Partikel aneinander hat ebenfalls Auswirkungen auf die
Bestimmung der spezifischen Oberflache, d.h. der gemessene Wert ist kleiner als der
zu erwartende Wert.

Fir die keramischen Materialien stimmen die Ergebnisse der eingesetzten Methoden
fast Uberein. Bei diesen Feedstocks wurde der Binder fast vollkommen entfernt. Die
Messungen der mittleren Pulverpartikelgré3en kénnen folglich miteinander verglichen
werden.

Die mittlere PulverpartikelgroRe der REM-Aufnahmen an Keramiken liegen in dem
Intervall, das der Hersteller des Feedstocks vorgibt. Der Wert, der mit Hilfe der La-
sermethode ermittelt wurde, liegt um ca. 0,1 ym Uber der Angabe des Herstellers.

Alle verwendeten metallischen oder keramischen Pulver haben nach der Abbildung
5-1 und Abbildung 5-3 eine monomodale Pulvergrélienverteilung.

Aufgrund dieser Ergebnisse kann erwartet werden, dass mit den keramischen Mate-
rialien wegen der kleineren PulverpartikelgrofRe die besten Abformergebnisse zu er-
zielen sind, d. h. die hochste Abformtreue.

5.2. Binder

Nachdem in Kapitel 5.1. Uberlegungen und Ergebnisse zu geeigneten Pulvern fur
das Mikro-Pulverspritzgielien gemacht wurden, sollen im nachfolgenden Kapitel die
Bindermaterialien naher betrachtet werden. In Abbildung 5-5 und Abbildung 5-6 sind
REM-Aufnahmen des metallischen und keramischen Feedstocks dargestellt.

Die Bindermaterialien im Feedstock sind die Bestandteile, die flir die Formgebung
beim Mikro-Pulverspritzgieen verantwortlich sind. Ebenso wie beim makroskopi-
schen Pulverspritzgiel3en ist beim mikroskopischen PulverspritzgieRen die Homoge-
nitdt des Feedstocks von grof3er Wichtigkeit, und fir den erfolgreichen Einsatz des
Verfahrens entscheidend. Schon zu Beginn des Pulverspritzgiel3prozesses muss
daher auf die Homogenitat der Feedstocks geachtet werden, denn beim Aufschmel-
zen des Binders in der Schnecke kénnen Inhomogenitaten des Feedstocks nur noch
bedingt beseitigt werden. Wird z. B. der Feedstock in der Spritzeinheit der Maschine
oder innerhalb des Werkzeuges entmischt (d.h. Anreicherung einer Komponente), so
ist das Bauteil fehlerhaft und unbrauchbar. Beim PulverspritzgielRen von Mikrokom-
ponenten kann es oftmals sein, dass man an ein bestimmtes Werkzeugdesign ge-
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bunden ist. Dieses weist durchaus, wie es bei dem in dieser Arbeit verwendeten
Standard LIGA-Werkzeug der Fall ist, viele Kanten und Ecken auf. Beim Mikro-
PulverspritzgieRen lasst es sich auch nicht vermeiden, dass Verengungen im Werk-
zeug oder im Formeinsatz enthalten sind, die dann wie Dusen wirken und hohe
Scherkrafte erzeugen (vgl. Kapitel 4). Diese separieren dann Pulver und Binder von-
einander, die sogenannte Freistrahlbildung, bei der die Formmasse nicht mehr Kon-
takt mit allen umgebenden Werkzeugflachen hat, kann ebenfalls zu Entmischungen
fUhren.

Abbildung 5-5: REM-Aufnahme des Feedstocks Catamold F vor dem Spritz-
gielen

-

1 um IMF Il
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Abbildung 5-6: REM-Aufnahme des Feedstocks Catamold AO-F vor dem
SpritzgieBen

5.2.1. Rheologische Ergebnisse

Die rheologischen Daten wurden, wie in Kapitel 3.2.2 beschrieben, bestimmt. In den
nachfolgenden Abbildungen 5-7 und 5-8 sind die einzelnen Messkurven der Viskosi-
taten aufgefuhrt.
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Abbildung 5-7:  Viskositatskurven von Catamold F bei drei unterschiedlichen
Temperaturen (170 °C/180 °C/190 °C)
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Abbildung 5-8: Viskositatskurven von Catamold AO-F bei drei unterschiedlichen
Temperaturen (180 °C/185 °C/190 °C)

66



Beide Materialien weisen bei niedrigen Schergeschwindigkeiten ungefahr die gleiche
Viskositat auf. Bei hoheren Schergeschwindigkeiten nehmen die Viskositaten erfah-
rungsgemal ab. Da beim Mikro-Spritzgiel3en der Feedstock durch die sehr kleinen
Abmessungen stark geschert wird, wirken sich die unterschiedlichen Viskositaten auf
den bendtigten Einspritzdruck aus. Um einen ungefahren Vergleich zu schon etab-
lierten Mikro-SpritzgieBmaterialien zu haben, ist in Abbildung 5-9, zusatzlich zu den
beiden Feedstocks, noch die Viskositat von PMMA (Polymethylmetacrylat) einge-
zeichnet. Im Diagramm ist zu erkennen, dass mit zunehmender Schergeschwindig-
keit die Viskositatsunterschiede zwischen den SpritzgieRmaterialien immer gréfler
werden. Das ,Standardmaterial®* PMMA hat die niedrigste Viskositat, Catamold AO-F
die hochste. Dies von Catamold AO-F kdnnte am geringen Volumenanteil des Bin-
ders am Feedstock liegen (ca. 41,7 Vol%). Catamold F hat hingegen einen Volu-
menanteil von ca. 44,8 Vol% an Binder im Feedstock. Es lassen sich keinerlei Aus-
sagen treffen, ob die PulvergrofRe einen Einfluss auf die Viskositat hat, da die Parti-
kelgroRe von Carbonyleisenpulver (vgl. Catamold F, Tabelle 3-1 und Catamold FS,
Tabelle 10-1) eine nahe beieinander liegende mittlere KorngréfRe haben.

Viskositatsvergleich
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Abbildung 5-9: Viskositatsvergleich von Catamold F, Catamold AO-F und Lucryl
G77 (PMMA) bei den drei Einspritztemperaturen
(180 °C/185 °C/230 °C)

5.2.2. Festigkeiten der Binder beim Mikro-PulverspritzgielRen

Der Binder bzw. Feedstock muss beim Mikro-Pulverspritzgiel3en zur Entformung von
Mikrokomponenten eine hohe mechanische Festigkeit besitzen. Wie in Kapitel 3.1
versuchen eine Auswahl derzeit zur Verfugung stehender Bindersysteme flr die Eig-
nung der Mikro-Pulverspritzgiel3technik getroffen. Ein wichtiges Kriterium dabei ist
die Zugfestigkeit des Feedstocks bei der Entformung aus der Werkzeugkavitat. Aus
diesem Grund wurde die Zugfestigkeit der Feedstocks untersucht.
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Ein Feedstock kann vereinfacht als ein Zwei Komponentensystem definiert werden.
Die Pulverpartikel als eine Komponente werden vereinfacht als spharische Kugeln
betrachtet.

Das Bindersystem besteht normalerweise aus bis zu sieben bzw. mehr einzelnen
organischen Komponenten. Zur Vereinfachung kann das Bindersystem aber auf das
Basispolymer Polyacetal reduziert werden. Polyacetal ist die Hauptbinderkomponen-
te des Catamold-Systems. Die sonstigen Binderkomponenten wie z. B. Haftvermittler
sollen wegen ihrer geringen Mengenanteile in der folgenden Uberlegung unberiick-
sichtigt bleiben.

Im definierten Zwei-Komponentensystem sind die Pulverpartikel in die Bindermatrix
aus Polyacetal eingebettet, d. h. jedes Pulverpartikel ist vollstandig von Binder um-
geben.

Fur die Festigkeitsiberlegungen wird das Modell der ,Kurz-Faserverstarkung“ von
Verbund-werkstoffen [COU90] verwendet. Die Pulverpartikel sind homogen im Binder
verteilt. Wirkt eine Kraft F auf den Verbundwerkstoff ein, so entstehen an der Pha-
sengrenzflache zwischen Pulver und Binder Reibungskrafte. Es tritt also eine Schub-
spannung zwischen Pulver und Binder auf. Die Schubspannung t. ist dabei am A-
quator der Pulver am groften. Die schematische Darstellung der wirkenden Krafte
und Spannungen des Modells sind im Anhang Kapitel 10 (Abbildung 10-2) aufge-
fuhrt. Eine ausfuhrliche Ableitung des Modells und die berechneten Spannungen sind
im Anhang Kapitel 10 beschrieben. Es ergibt sich nachfolgende Gleichung:

ol
Y *l

o = f,*oM g £, 2 Gleichung 5-1

d

om = Festigkeit des Feedstocks
o™ = Zugfestigkeit des Binders
o, =Streckgrenze des Binders

f»= Volumenanteil des Binders
f»= Volumenanteil des Pulvers

I= Lange, auf der die Schubspannung wirksam ist (effektive Lange)
d= Durchmesser eines Pulverkornes

Die effektive Lange |, auf der die Schubspannung wirksam ist, ist bei kugeligen Pul-
vern infinitesimal klein. Somit strebt der gesamte Term fir die Festigkeit der Pulver
gegen null. Dies bedeutet, dass die Festigkeit des Feedstocks ausschliel3lich von der
Festigkeit des Binders und dessen Volumenanteil (meist ca. 50 %) am Feedstock
bestimmt wird.
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Damit ergibt sich flr die Festigkeit der Feedstocks:
o, =fy o Gleichung 5-2

Die Festigkeit der Feedstocks kann somit abgeschatzt werden. Daflr wurden die
Masseanteile fur die Binder und Pulver aus den Entbinderungs- bzw. aus den TG-
Untersuchungen entnommen. Uber die Dichte des Binders wurden die Volumenantei-
le errechnet. (vgl. Tabelle 5-2)

Aus der obigen Gleichung 5-2 wurden die Festigkeiten der Feedstocks berechnet zu:

Catamold F (Carbonyleisen): ca. 30 MPa
Catamold AO-F (Aluminiumoxid): ca. 28 MPa

Diese Werte kdnnen nur ungefahre Richtwerte sein, da sich der Binder aus verschie-
denen Polymeren zusammensetzt und ein Polymerblend darstellt. Die Polymere ha-
ben meistens viel geringere Festigkeiten als Polyacetal. Unberlcksichtigt bleibt auch,
daf’ vor allem keramische Pulver sehr selten als kugelige Pulver hergestellt werden
kénnen. Folglich kann der hier bestimmte Wert nur eine obere Grenze der Festigkeit
sein.

Es gibt aber noch eine zweite Moglichkeit, die Festigkeit des Feedstocks abzuschat-
zen. Der Feedstock kann als Schaumwerkstoff betrachtet werden. Fur Schaumwerk-
stoffe gilt die Druckfestigkeit nach Gibson and Ashby [GIB88]:

3
2
o, =0, o,3£¢&j +(1—¢)(ﬁj Gleichung 5-3

N N

o .= Festigkeit des Schaumwerkstoffes, hier der des Feedstocks
o, = Festigkeit der Matrix

p, = Dichte des Schaums bzw. des Griinlings

p, = Dichte des Feststoffmaterials (des Vollmaterials)

¢= Anteil des Feststoffs am Gesamtvolumen

Mit der Gleichung 5-3, Tabelle 5-2 und Tabelle 5-4 (Seite 94) kbnnen die Festigkeiten
der Feedstocks abgeschatzt werden. Es ergeben sich folgende Werte:

Catamold F (Carbonyleisen): 26,9-31,9 MPa
Catamold AO-F (Aluminiumoxid) 29,8-37,7 MPa
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In der Formel bleibt ein Geometriefaktor unbericksichtigt. Hier gilt die Formel nur fur
kugelige Pulver. Berucksichtigt werden muss ebenfalls, dass der Zusammenhang nur
fur Druckfestigkeitsberechnungen gilt, in denen keine zweite Komponente (wie hier
das Pulver als Porenersatz) enthalten ist. Die Formel enthalt aus diesem Grund auch
nur die Abhangigkeit von der Dichte des Materials. In Tabelle 5-2 sind die abge-
schatzten und experimentell bestimmten Werte aufgelistet. Die Gro3enordnungen
der abgeschatzten Werte kdnnen miteinander verglichen werden.

Tabelle 5-2: Werte fur die Abschatzung der Binderfestigkeit
Feedstock Volumen- | Volume- | Festigkeit des | berechneter | berechneter
anteil des | nanteil |Binders (Matrix)| Wert der Wert der
Binders des Pul- [DOM92] Festigkeit Festigkeit
(nur POM) vers des des
Feedstocks | Feedstocks
(Modell (Modell
Verbundw.) | Schaume)
[MPa] [MPa]
[%] [MPa] =[N/mm?]| =[N/mm?] =[N/mm?]
[%0]
Catamold F ca. 44,8 ca. 55,2 65-70 29,3-31,5 26,9-31,9
Catamold AO-F ca. 41,7 ca. 58,3 65-70 27,3-29,4 29,8-37,7

Tabelle 5-3: Vergleich der theoretischen Werte mit den experimentellen Werten
Feedstock berechneter berechneter Zugversuch an Drei-Punkt-
Wert der Fes- | Wert der Fes- Feedstock- Biegeversuch
tigkeit des tigkeit des Proben der Zug-| an Feedstock-
Feedstocks Feedstocks festigkeit Rm, Proben Biege-
(Modell (Modell festigkeit
Verbundw.) Schaume)
[MPa] =[N/mm?] | [MPa] =[N/mm?] | [MPa] =[N/mm?] | [MPa] =[N/mm?]
Catamold F 29,3-31,5 26,9-31,9 11,6 38,5
Catamold AO-F 27,3-29,4 29,8-37,7 8,0 19,7

In Tabelle 5-3 sind alle Werte der theoretischen Berechnungen und der experimentel-
len Versuche aufgelistet. Es ist deutlich anhand der Werte zu erkennen, dass der
Binder entscheidenden Einfluss auf die mechanische Festigkeit der Feedstocks hat.
Catamold F besitzt einen hoheren Binderanteil, somit einen niedrigeren Pulveranteil,
als Catamold AO-F. Dadurch ergibt sich fur Catamold F ein deutlich héherer Wert in
der mechanischen Festigkeit als fur Catamold AO-F. Dies lasst sich auch durch die
experimentellen Versuche, insbesondere im Drei-Punkt-Biegeversuch, bestatigen.
Insgesamt ist aus den Werten in Tabelle 5-3 erkennbar, dass die theoretische Be-
rechnung in derselben GroRenordnung wie die experimentell ermittelten Daten liegt.
Der grofte Unterschied mit einem Faktor von ca. 3 ergibt sich zwischen den Werten,
die im Zugversuch bestimmt wurden und den berechneten Daten aus den Modellen.
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Bei Catamold AO-F differieren die berechneten und experimentellen Werte am ge-
ringsten.

Werden nun rasterelektronische Aufnahmen der Grlnlinge betrachtet (Abbildung
5-10 bis Abbildung 5-13), so ist zu erkennen, dass alle Pulverpartikel in einer Bin-
dermatrix eingebettet sind.

Substrat

Oberflache des
Steges

Teil der Seiten-
wand des Steges

Abbildung 5-10: Stegstruktur eines Grunlings, die die Pulverpartikel in der Binder
matrix zeigt (Catamold F)

Abbildung 5-11: Zahn eines Zahnrades aus Feedstock Catamold F, das die in die
Bindermatrix eingebetteten Pulverpartikel sehr gut zeigt
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Abbildung 5-12: Stegstruktur eines Catamold AO-F Grunlings

Abbildung 5-13: Starkere VergroRerung der Stegstruktur (Catamold AO-F)

Die vorhergehende Betrachtung bezog sich auf makroskopische Festigkeit der
Feedstocks. Da die Miniaturisierung in immer kleineren Dimensionen und Struktur-
grélien vordringt, ist es vorstellbar, dass die mittlere Partikelgré3e gleich grofd wie die
Strukturgrofe ist. In diesem Fall ist dann eine Festigkeit nahe null zu erwarten. Durch
die geringe Festigkeit der Feedstocks kann es zum Abreil3en der Mikrostruktur beim
Entformen aus den Mikrokavitaten kommen. Fur die Betrachtung der Mikrofestigkeit
mussen an dieser Stellen nun zwei entscheidende Voraussetzungen geklart werden:
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1. Wie grol} ist der Abstand bzw. die Flache zwischen zwei Pulverpartikeln?
2. Welche Faktoren beeinflussen die Mikrofestigkeit?

Die gesamte Herleitung befindet sich im Anhang Kapitel 10. Fir die mittlere Lange
I zwischen zweri Pulverpartikeln ergibt sich folgende Formel:

[ = X/Vpu,verkm [f; - lj Gleichung 5-4
Pulver

[ = mittlere LAnge zwischen zwei Partikeln
feuver= Volumenanteil Pulver
Vpeuverkorn= Volumen eines Pulverkornes

Wie aus der Gleichung 5-4 ersichtlich, ist die mittlere Ldnge [ zwischen den Pulver-
partikeln nur von zwei GroRen abhangig: Erstens vom Volumenanteil des Pulvers
fraer @M Feedstock, zweitens von der mittleren Partikelgrofie, da diese im Kugelvo-

lumen Vkygel €nthalten ist. Daraus kénnen folgende Uberlegungen fiir das Mikro-
PulverspritzgieRen abgeleitet werden: Die mittlere Lange wird immer kleiner, je héher
der Fullgrad an Pulver des Feedstocks ist. Dies bedeutet wiederum, dass die Festig-
keit des Feedstocks abnimmt. Je kleiner der Partikeldurchmesser ist, desto kleiner
wird auch die mittlere Lange. Aufgrund dieser Uberlegung kann geschlossen werden,
dass der ,beste” Feedstock einen moglichst geringen Pulveranteil besitzt und die
Partikel einen groRen Durchmesser haben. Fur das SpritzgieRen von Mikrokompo-
nenten wird aber ein Feedstock mit einem maoglichst hohen Pulveranteil und kleinen
PartikelgroRendurchmessern  bendtigt. Es muss deshalb beim  Mikro-
PulverspritzgieRen ein Kompromiss aus den beiden gegeneinander konkurrierenden
Prozessen gefunden werden.

Weiterhin kann die maximale Kraft, die zwischen den Pulverkérnern aufgebracht
werden darf, um keinen ,Binderbruch® zwischen den Kornern zu initiieren, grob ab-
geschatzt werden.

Bei Catamold F ist auf der rasterelektronischen Aufnahme in Abbildung 5-2 zu sehen,
dass die Pulverpartikel eine relativ kugelige Form besitzen. Es gilt also die Gleichung
5-4.

Werte fiir Abschatzung der mittleren Lange [ fiir Catamold F:
mittlere KorngroRe: d = 4-8 um (vgl. Tabelle 5-1)

der Volumenanteil f,, . des Pulvers betragt nach Tabelle 5-2:

fPulver = 0’552’

daraus folgt fur Catamold F (Carbonyleisen):
[ =3-6pum
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Wird der Wert fiir die mittlere Lange [ fir Catamold AO-F mit den Werten aus

Tabelle 5-1 und Tabelle 5-2 berechnet, so ergibt sich Folgendes:
(C7= 0’5 um’ f‘Pulver= 0’583)

[=0,4 um

Nun kann berechnet werden, wie grof die Flache 4 zwischen zwei Pulverpartikeln

im Feedstock ist. Uber die Flache kann dann die Kraft F bestimmt werden, die zum
Mikrobruch des Bindermaterials fuhrt. In erster grober Naherung gilt:

A=1° Gleichung 5-5

A = mittlere Flache zwischen zwei Pulverkdrnern

Fur die Mikrospannung zwischen den Pulverkdrnern gilt:

c==—oF=A%G Gleichung 5-6

| |

F = mittlere Kraft zwischen zwei Pulverkérnern
0 = mittlere Spannung zwischen zwei Pulverkérnern

Es ergeben sich folgende Werte fir die Kraft bei maximaler Spannung fir Polyacetal

Catamold F: 5,9*10%-2,3*10°N
Catamold AO-F 1,0¥10° N

Aus Gleichung 5-6 ist ersichtlich, dass Feedstocks mit einer gro3en mittleren Pulver-
grolie eine grol’e mittlere Flache zwischen den Pulverkdrnern besitzen; bei gleichem
Fullgrad. Diese Feedstocks kdnnen dann natirlich grol3ere Krafte, als Feedstocks mit
einer kleinen mittleren PulvergréfRe Ubertragen. Dies zeigt sich auch im makroskopi-
schen Verhalten (vgl. Tabelle 5-3). Je groRer die mittlere Lange zwischen den Pul-
vern der durchgangigen ,Bindermatrix® im Feedstock ist, desto hoher ist die Festig-
keit des gesamten Systems (Feedstocks). Fur die makroskopische Festigkeit des
Feedstocks gilt dann in erster Naherung:

Gleichung 5-7

Aus diesen Uberlegungen folgt, dass F die Kraft ist, die maximal aufgewendet wer-
den kann, um ein Mikroteil aus einer Mikro-Werkzeugkavitat zu entformen. Die
kleinste Mikrostruktur sollte also nicht kleiner sein als die mittlere Lange im Binder
zuzuglich der mittleren PartikelgrofRe, da sonst die maximale Festigkeit zur Entfor-
mung nicht mehr zur Verfugung steht. Zu dieser mittleren Lange muss allerdings
noch die mittlere PulvergroRe hinzu addiert werden, da nach dem Entbindern die
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Pulver, die fir den Sinterprozess bendtigt werden, vorhanden sein sollten. Wenn
beim Spritzgiefen mit ungeflllten Kunststoffen eine Struktur aus verschiedenen
Grlinden abgerissen ist, so kann sich der Kunststoff beim nachsten Zyklus mit dem in
der Kavitat steckenden Teil aufgrund der hohen Masse- und Werkzeugtemperatur
(Werkzeugtemperatur groRer als Glaslbergangs- bzw. Kristallisationstemperatur Tg)
wieder verschmelzen. Beim Abkuhlen und Entformen kann der hangen gebliebene
Teil herausgezogen werden. Dies ist bei geflllten Kunststoffen, wie den Feedstocks
in sehr kleinen Kavitaten, nicht der Fall. Wenn die GroRe der Kavitat kleiner ist als die

mittlere Lange [, dann sinkt die Festigkeit unter die mittlere Spannung & ab. Es
konnen auch keine Pulver in diese Mikrokavitat hinein gedrickt werden. Dies bedeu-
tet, dass ein Pulverkorn vor der Mikrokavitat liegt. Nach Abbildung 10-2 im Anhang
Kapitel 10 besteht dann keinerlei Haftung zwischen Pulver und Binder. Die Haftung
der Binder auf der ,Stirnseite bzw. ober- und unterhalb des Pulverdurchmessers (A-
quators) parallel zur einwirkenden Kraft F, ist sehr klein. Die Pulverpartikel blockieren
dann eher die Kavitat. Es fehlt die Kraft bzw. die Haftung des Binders auf der Pulver-
oberflache, um die die Kavitat blockierenden Pulverpartikel wieder aus der Form he-
rauszuziehen. Bei jedem weiteren Spritzgiel3zyklus kann die Kavitat immer weiter mit
solchen ,Kavitatsblockierern® gefullt werden. Das Werkzeug bzw. der Formeinsatz
muss dann aus dem Werkzeug ausgebaut und die kleine Kavitat - falls moglich - ge-
reinigt werden. Dies ist sehr aufwendig und nimmt viel Zeit in Anspruch, denn anders
als beispielsweise im makroskopischen stehen beim mikroskopischen Spritzgiel3en
keine mechanischen Reinigungsgerate mehr zur Verfugung, da es z. B. noch keine
Mikrobursten gibt.

5.3. SpritzgieRversuche

In den Kapiteln 3.4. und Kapitel 4 wurden die Parameter zum Spritzgie3en von Mik-
rostrukturen beschrieben. In diesem Kapitel sollen die Ergebnisse allgemeiner dar-
gestellt werden.

Beim SpritzgieRen von Mikrokomponenten sollten beim Werkzeug-Design die in
makroskopischen Dimensionen angelegten Kriterien beachtet werden. So ist beson-
ders darauf zu achten, dass eine stromungsgerechte Auslegung des Werkzeugs er-
folgt. Wenn es das Design des Bauteils erlaubt, sollten scharfe Kanten und Ecken im
Werkzeug bzw. Formeinsatz nicht vorkommen, sondern durch Radien ersetzt wer-
den. Verengungen im Bauteil, sogenannte FlieRbremsen, fuhren zur Entmischung
durch Stauwirkung bzw. erhdhte Schergeschwindigkeit und kénnen aulierdem ein
vorzeitiges Einfrieren der Masse bewirken. Sie sollten daher ebenfalls durch eine
Anderung der Bauteilgeometrie umgangen werden.

Um die sehr kleinen Formteilkavitaten beflllen zu kdnnen und den Werkzeugver-
schleild moglichst gering zu halten, wird fur Feedstocks die maximal mdgliche Ein-
spritztemperatur gewahlt, wodurch der Binder bis an seine thermischen Grenzen be-
lastet wird. Da der Feststoffanteil zu einer Erhéhung der Viskositat fuhrt, sind fur den
Mikropulverspritzguss hohe Einspritzdrucke, d.h. zwischen 570 und 810 bar, erfor-
derlich. (vgl. Tabelle 3-4). Dies kann u. U. zu hohen Einspritzgeschwindigkeiten und
zur Entstehung von Entmischungen fuhren [BEN99b].

Aber nicht nur das Formeinsatzdesign und die flieRtechnische Optimierung sind ent-
scheidend fur die erfolgreiche Herstellung von pulverspritzgegossenen Mikrokompo-
nenten. Wie im vorhergehenden Kapitel hat es sich beim Pulverspritzgie3en von sehr
kleinen Strukturen gezeigt, dass die Hauptschwierigkeit in der Regel das Entformen
des Bauteils aus der Mikrokavitat ist. Es ist deshalb ganz besonders darauf zu ach-
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ten, dass das Werkzeug und die Formeinsatze eine besonders hohe Oberflachengu-
te bzw. niedrige Rauheit an den Wanden, insbesondere parallel zur Entformungsrich-
tung, besitzen. Bei LIGA-Formeinsatzen ist trotz fehlender Auswerferschragen die
Oberflachenqualitat (R, ca. 30 nm) zumeist so gut, dass diese im allgemeinen keiner-
lei Probleme bezlglich des Mikro-Pulverspritzgie3ens darstellt.

Vor allem bei mikromechanisch hergestellten Formeinsatzen kann es dagegen haufi-
ger zu Gradbildungen an den Kanten von Grabenstrukturen kommen, die zu Hinter-
schneidungen fuhren. Das Material, das sich hinter einer solchen Hinterschneidung
befindet, kann beim Entformen nicht mit herausgezogen werden und wird an dieser
Stelle abgeschert. Eine andere Moglichkeit ist, dass die Ruckhaltekraft, die entgegen
die Entformkraft wirkt, aufgrund der Hinterschneidung zu grof} ist und die oben be-
rechneten und gemessenen Festigkeiten Uberschreitet. Dies fuhrt dann zum Abrei-
Ren der Strukturen.

Anhand eines Beispiels soll diese Uberlegung ausfiihrlicher betrachtet werden. Der
mikromechanisch gefertigte Formeinsatz FE2 wurde mit Hilfe einer Sage in kleine
Scheiben zerlegt und die Wandrauheit gemessen (vgl. Kapitel 3.4.).

Die Grabenstruktur des Formeinsatzes hatte folgende Abmessungen:

5000 um

A

Y

e e
730 um T / /

// Substrat /
ffffffffff

140um

b Z
730 ym
Aspektverhaltnis AR= 5

Z

Abbildung 5-14: Einzelne Grabenstruktur des Formeinsatzes
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Von dieser Grabenstruktur wurde, wie in Kapitel 3.4.2 beschrieben, die Rauheit einer
Wand parallel zur Entformungsrichtung bestimmt. In Abbildung 5-15 ist ein 3D-
Rauheitsplot der Formeinsatzwand dargestellt. Die z-Achse (nach oben im Bild) be-
schreibt die Rauheit des Bodens der Struktur. In Richtung der x-Achse (parallel zur
Blattebene) wird das Mikroteil nach dem Einspritzen entformt (hier nach links). Die y-
Achse verlauft in die Bildebene hinein. In der Abbildung ist zu erkennen, wie parallel
der y-Achse drei Absatze in der Formeinsatzwand verlaufen. Diese Absatze wurden
durch das Mikrofrasen erzeugt, durch das dieser Graben mit 730 ym Tiefe und einer
Breite von 140 um in drei Zustellungsstufen hergestellt wurde.

Formeinsatzgrund

Abbildung 5-15: 3D-Plot eines Rauheitscans der Wand eines mikrozerspanend
hergestellten Formeinsatzes. Die z-Achse (nach oben im Bild)
beschreibt den Boden der Struktur. In die Richtung der x-Achse
(parallel zum Blatt) wird das Mikroteil nach dem Einspritzen ent-
formt (nach links). Die y-Achse verlauft in die Bildebene hinein.

Es wurden gleichzeitig zu diesen 3D-Messungen 2D-Messungen parallel zur Entfor-
mungsrichtung gemacht. In Abbildung 5-16 ist der 2D-Plot dargestellt. Die Rauheits-
werte betragen:

Ra=0,2 um
Ri=1,5 um
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Abbildung 5-16: 2D-Plot Gber die gesamte Strukturhdhe einer Wand (730 um) der
Grabenstruktur

In die Mikro-Kavitat wird nun flissiger Feedstock eingespritzt bzw. hineingedruckt,
die Form vollstandig beflllt und das Werkzeug danach weit unter die Kristallisations-
temperatur (Glasubergangstemperatur) T4 abgekuhlt, da der Feedstock bei dieser
niedrigen Temperatur seine maximale Festigkeit besitzt. Das Formteil soll dann aus
der Formteilkavitat herausgezogen bzw. entformt werden. Beim Abkuhlen wirkt auf
das Formteil ein Nachdruck, welcher der Volumenschwindung entgegenwirken soll.
Trotzdem kann diese Volumenkontraktion des Formteiles nicht vollstandig unter-
druckt werden. Dies bedeutet, dass das spritzgegossene Formteil etwas kleiner als
die Werkzeugkavitat selbst ist (vgl. Abbildung 5-17).

Formteil

Werkzeug/Formeinsatz /
W A

N\
N

NN

Abbildung 5-17: Schematische Zeichnung des Schwindungsprozesses des Form
teils gegentber dem Formeinsatz im Werkzeug
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Mit Hilfe des Schwindungs- bzw. des Warmeausdehnungskoeffizienten kann be-
stimmt werden, in wieweit sich der Feedstock aus der Mikrokavitat ,freischwindet®.
Der Warmeausdehnungskoeffizient wurde mit dem Dilatometer fir beide Feedstock-
materialien bestimmt (vgl. Kapitel 3.3). Die Messungen fur den Feedstock Catamold
F (Carbonyleisen) ist in Abbildung 5-18 dargestellt. Die fur die analogen Berechnun-
gen des Feedstocks Catamold AO-F bendétigten Daten und abgeschatzten Werte
sind im Anhang Kapitel 10 aufgeflhrt.

Léngenédnderung Catamold F

160 .18
140 [ ) 16
e ]

I . o 114
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Abbildung 5-18: Diagramm zeigt die relative Langenanderung fur den Feedstock
Catamold F (Carbonyleisen), bestimmt im Dilatometer

Die relative Langenanderung a zwischen ca. 65 und 150 °C hat folgende Werte:
Catamold F: a=8,8*10%2 ~0,9%
Catamold AO-F:  a=2,0*10°20,2 %

Die Schwindung S flr die Struktur mit 140 ym Stegbreite in x-Richtung berechnet
sich wie folgt:

fair Catamold F

S=—*a

5 Gleichung 5-8

2 @ *0,9% = 0,63 m
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fair Catamold AO-F

5 *0,2% = 0,14 um Gleichung 5-9

S= Schwindung
b= Breite der Struktur

Der gesamte Schwund muss zur Berechnung der Schwindung pro Strukturwand
durch zwei dividiert werden, weil die Struktur von beiden Richtungen zur Strukturmit-
te schwindet.

Mit Hilfe der berechneten Schwindung kann nun das Verhalten eines Formteiles in
der Mikrokavitat kurz vor der Entformung beschrieben werden. Dies ist fur Catamold
F in Abbildung 5-19 dargestellt fur Catamold AO-F analog im Anhang Kapitel 10. Im
Diagramm sind beide Kurven, Formteil (rosa/obere Kurve) und Werkzeugkavitat
(schwarze/untere Kurve) dargestellt. Es ist zu erkennen, dass sich das Mikroformteil
nicht vollstandig aus der Rauheit des Werkzeuges ,freischwinden® kann. Die Formtei-
le verzahnen sich regelrecht in der Wand der Werkzeugkavitat. Aufgrund der zu ge-
ringen Schwindung verbleibt ein Teil des Grinlings in diesen , Talern* der Werkzeug-
rauheit. Beim Entformen konnen diese Anteile des Grunlings nicht Uber die ,Berge”
der Werkzeugrauheit herausgezogen werden. Diese wirken als Bremse und es ent-
steht dadurch eine Rulckhaltekraft. Diese Feedstock-Anteile werden dann beim Ent-
formen des Formteiles abgeschert. Theoretisch wirden alle Spitzen des Grinlings,
die nicht aus einer Rautiefe herausschwinden, abgeschert. Im Diagramm Abbildung
5-19 ist schematisch (schwarze Geraden) dargestellt, welche Flachen beim Entfor-
men der Struktur abgeschert werden. Die Langen der Scherflachen sind mit unter-
schiedlichen Bezeichnungen (I1 bis I3) im Diagramm markiert.

Schwindung Formteil Catamold F

7,00

h

Entformungsrichtung
6,00

maximale Boden des
. Formeinsatztes bzw.
Strukturhéhe des Grabens

Vv N

11=549 um

/ / 12=437 ym 13=143 ym

, """‘PIN".“""“

2,00 ,‘l‘ | ‘
Formteil

o \

0,00
5,00E-01 0.0001005138 0.0002005275 0.0003005412 0.0004005549 0.0005005686 0.0006005823 0.0007005960
Distanz [mm]

»
o
S

Hohe [pm]

Formeinsatz

Abbildung 5-19: Darstellung des Formteils aus Catamold F (rosa/gestrichelt) nach
dem SpritzgieRen und Ende des Schwindungsprozesses, vor der
Entformung; blau/durchgehende Linie stellt die Formkavitat dar

80



FUr die Scherung einer Flache gilt nun allgemein:

T=— Gleichung 5-10

1= Scherung
Fs= Scherkraft
As= abgescherte Flache

Im Falle der Entformung von Mikrostrukturen aus Mikrokavitaten kann die gesamte
.,abgescherte Flache“ aus der Summe aller einzelnen Scherflachen zusammenge-
setzt werden. Die einzelnen Flachen berechnen sich aus den drei Geraden (I bis I3)
in Abbildung 5-19 und dem Umfang der Mikrostruktur:

A= a, :Zli *U Gleichung 5-11

i=1 i=1
a;= Einzelflachen
li= Lange auf der die Flachen abgeschert werden
U= Umfang der Struktur

Die Lange |; kann graphisch aus dem Diagramm in Abbildung 5-19 bestimmt werden.
Die Scherfestigkeit kann in erster Naherung mit == 0,8 *c [Bey66] berechnet werden.
Nun kann die minimale Kraft, die fir das Entformen einer Struktur gebraucht wird,
wie folgt abgeschatzt werden.

Catamold F:
U= 10280 uym
Flache I: a;= 5644614 pm?
Flache II: ay= 2251320 pm?
Flache lIl: az= 1468252 pm?
Ag = iai = 9364186 um’
i=1

9364186 pm?= 9*10° um?= 9 mm?

Mit Gleichung 5-10 ergibt sich folgende Kraft, die auf diese Mikrostruktur beim Ent-
formen einwirkt:

Fy=1%4,=08*0* A Gleichung 5-12
Fur Catamold F ergibt sich folgender Wert fur die Scherkraft:

Catamold F: Fs= 84 N

81



Die Bestimmung der Scherkraft fir Catamold AO-F erfolgt auf dem gleichen Weg und
ist im Anhang Kapitel 10. Nach Gleichung 5-10 ergibt sich fur die Scherkraft Fs bei
Catamold AO-F folgender Wert:

Catamold AO-F: Fs= 74 N

Im Vergleich zu Catamold F hat Catamold AO-F eine um 10 N kleinere Scherkraft bei
der Entformung. Dies bedeutet, dass Catamold AO-F einer leichteren Scherung un-
terliegt als Catamold F. Die berechneten Werte werden auch durch die Spritzgiel3ex-
perimente belegt, da Catamold AO-F schwerer zu entformen ist.

Mit diesen Abschatzungen kann flr die Feedstocks Uberprift werden, wie tauglich
ein Formeinsatz fur das Mikro-PulverspritzgieRen ist. Allgemein kann die Aussage
getroffen werden, dal} die abgescherte Flache proportional zur Rauheit des spritzge-
gossenen Formteiles und der Entformkraft ist. Dies bedeutet, dass die Oberflachen-
qualitdt eines Formeinsatzes Uberdurchschnittlich gut sein muss. Die Oberfla-
chen/Wandrauheits-Qualitat des Formeinsatzes fur das Mikro-Pulverspritz-gielRen
hangt von der Schwindung des Feedstocks und der GroRe der Mikrostrukturen ab.

Beim makroskopischen SpritzgielRen von Formteilen hat die Rauheit der Werkzeuge
auf das Entformen von Bauteilen einen geringen Einfluss, da bei makroskopischen
Teilen die Wanddicke meistens so grol} ist, dass sich diese Teile aus der Rauheit der
Kavitatswand heraus schwinden kénnen. Die Volumenschwindung beim Spritzgie3en
von Mikrostrukturen ist aufgrund der kleineren Wanddicke niedriger.

Die Uberlegung hinsichtlich der Entformung von Mikrokomponenten kann aber noch
erweitert werden. So kann die héchste zulassige Zugkraft flr die Entformung der Mik-
rostruktur aus der Werkzeugkavitat abgeschatzt werden. Damit die Mikrostruktur oh-
ne Schaden aus der Kavitat entformt werden kann, muss die Zugkraft fur die Entfor-
mung groRer sein, als die durch die Rauheit des Formeinsatzes entstehende Scher-
kraft. Ist dies nicht der Fall, so kommt es zum Abrei3en des Formteils.

Somit gilt als Voraussetzung fur eine mogliche Entformung:
I:Zug > I:Scherung Gleichung 5-13

I:Zug= c* AZug 2 T*AScherung= 0,8*c* AScherung= I:Scherung
AZug Z 0,8* ASCherung G|eiChung 5'14

Fzug= Zugkraft fur die Entformung aus der Werkzeugkavitat

Az,s= Flache, auf der die Zugkraft wirksam ist ~ 5000 ym*140 um = 7*10° ym?
Fscherung = Fs= Scherkraft

Ascherung= As= Flache, auf der die Scherkraft wirksam ist

Mit den Werten aus Scherfliche As fiir Catamold F (9 mm?) und fiir Catamold AO-F
(11,6mm?) ergeben sich folgende Abschatzungen mit Hilfe von Gleichung 5-14:
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Catamold F:
Azug> 0,8* Ascherung
0,7 mm?>7 mm?
= Voraussetzung nicht erfullt!
Catamold AO-F
Azyg> 0,8" Ascherung
0,7 mm? > 9,3 mm?

= Voraussetzung nicht erfullt!

Aus diesen Abschatzungen ist ersichtlich, dass die Mikrostrukturen nicht ohne Scha-
den aus der Formeinsatzkavitat von FE 2 entformt werden kdnnen.

5.3.1. Charakterisierung der Grunlinge

Die Mikrokomponenten, welche mittels des PulverspritzgielRverfahrens aus verschie-
denen Formeinsatzen hergestellt wurden, sind unter dem Rasterelektronenmikroskop
auf etwaige Defekte wie Risse, Poren, etc. untersucht worden. Einige Beispiele sind
in Abbildung 5-20 und Abbildung 5-21 fir Catamold F, sowie in den Abbildung 5-22
bis Abbildung 5-24 flir Catamold AO-F dargestellt.

Abbildung 5-20: Das REM-Bild zeigt ein gestuftes Zahnrad aus Catamold F mit
einer Gesamthéhe von 550 ym. Das untere grof3e Zahnrad hat
einen Durchmesser von 840 um, das kleine Zahnrad einen
Durchmesser von 470 um (LIGA-Formeinsatz)
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Abbildung 5-21: Inverse Zahnrad-Struktur in Catamold F, die Verteilung der Pulver-
partikel im Feedstock ist deutlich zu sehen

39kV 71SE1 0245/00 IMF3

Abbildung 5-22: Grinlinge, hergestellt mit der gleichen Werkzeug- bzw. Formein-

satzkavitat (LIGA) wie in Abbildung 5.22. Feedstock: Catamold
AO-F
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Abbildung 5-23: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt eine mikro-
optische Bank, spritzgegossen mit einem LIGA-Formeinsatz. Eine
solche mikrooptische Bank enthalt Halterungen flr mikrooptische
Komponenten, wie Spiegel und Linsen etc., die nachtraglich mon-
tiert werden kdnnen. Feedstock: Catamold AO-F

Abbildung 5-24: Die Abbildung zeigt eine Ausschnittsvergrofierung der mikroopti-
schen Bank aus Abbildung 5-23. Man kann die Anschlage flr
Monomode-Fasern im Bild rechts am Ende des Faserkanals fur
die Glasfaser erkennen. Die Anschlage haben eine Dicke von ca.
10 ym, eine Strukturhdhe von ca. 120 ym

85



Dichte und Rauheit

An allen hergestellten Grunlingen wurde die Grundichte bestimmt. Exemplarisch
wurde an Grunlingen der verschiedenen Feedstocks mit Hilfe eines Tastschnittgera-
tes die Oberflachenrauheit gemessen (vgl. Kapitel 3.4.). Die Ergebnisse sind in
Tabelle 5-4 aufgelistet. Die Messwerte sind mit dazugehdrigen Standardabweichun-
gen angegeben. Das Dichteverhaltnis wurde fur den Feedstock Catamold F auf die
Dichte des Bulkmaterials von reinem Eisen bei Raumtemperatur von 7,87 g/cm® be-
zogen [GER94]. Fur Catamold AO-F wurde dafur eine theoretische Dichte von Alu-
miniumoxid bei Raumtemperatur von 3,94 g/cm3 verwendet [GER94]. Im Anhang
Kapitel 10 sind die Werte fur die zusatzlich verwendeten Feedstocks aufgelistet.

Die Rauheit der Grinlinge die in LIGA-Formeinsatzen spritzgegossen wurden, sind
sowohl oben auf der Stirnflache der Mikrostrukturen, als auch am Strukturgrund
(Substratoberflache) der jeweiligen Teile gemessen worden.

Tabelle 5-4: Werte fur die Grindichte und die Oberflachenrauheit von Grinlin-
gen, die in LIGA-Formeinsatzen spritzgegossen wurden

Feedstock absolute | Verhaltnis Rauheit der Grunlinge
Dichte der|Dichte Grun-
Grunlinge [ling zu Dichte

Bulkmaterial
[um]
Ra Rt
Stirn- | Struktur- | Stirn- | Struktur-
[g/ cm?] [%] flache grund flache grund
Catamold F (Car- | 4,66 +0,21 59,2 +2,6 0,893 0,049 1,379 3,659
bonyleisen) +0,33 +0,03 +0,64 +1,30
Catamold AO-F 2,74 +0,05 68,9 +1,2 0,143 0,04 1,609 0,318
(Aluminiumoxid) +0,02 +0,02 +0,37 +0,05

Die Angaben der Biege- und Zugfestigkeiten sind schon in Tabelle 5-3 (Seite 76)
aufgefuhrt.

5.4. Entbinderung

Nach der Charakterisierung der spritzgegossenen Mikrokomponenten wurden die
Grunlinge entbindert. Dies kann auf verschiedene Arten geschehen z. B. thermischer
Abbau (Ausschmelzen, thermisches Zersetzten bzw. Cracken, Wicking etc.), Auflo-
sen usw.. Bei dem Catamold-Bindersystem wird der Basisbinder Polyacetal kataly-
tisch abgebaut (vgl. Kapitel 3.5).

Bei Mikroteilen kann angenommen werden, dass durch deren geringe Wandstarke
die Entbinderungszeit kurz und die Entbinderungsgeschwindigkeit hoch ist. Daher
soll eine kurze Uberlegung zur Entbinderungsgeschwindigkeit erfolgen. Bei den
meisten Modellen zur Struktur von Grinlingen werden die Pulverpartikel als kugelige
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Kérner angenommen. Der Binder soll aus einer Komponente bestehen. Beim Entbin-
derungsprozeld sollen isotherme Bedingungen herrschen. Wahrend des Entbinde-
rungsvorganges muss der Binder beim Entweichen aus dem Grunling mit fortschrei-
tender Entbinderungszeit immer weitere Wege zurlcklegen. Die Phasengrenze, an
welcher die thermische Zersetzung des Binders erfolgt, schreitet von der duleren
Oberflache des Grunlings ins Innere vor. Die Phasengrenzflache zwischen dem fes-
ten Binder und dem Binderdampf ist planar.

In einem realen System wird aufgrund des Diffusions- bzw. des molekularen Einflus-
ses durch die Poren, die Entbinderungszeit durch die Temperatur, die Porositat, das
Molekulargewicht, die Partikelverteilung und —grofie beeinflusst.

Mit Hilfe der mittleren freien Weglange, dem Materialfluss und dem Darcy Gesetz
ergibt sich folgende Formel fur die Entbinderungszeit t [GER94]:

H> M, *k*T

t= Gleichung 5-15
2¥D*AP(1- ) *V, g

H= Wanddicke

Mw= Molekulargewicht

k= Boltzmannkonstante

T= absolute Temperatur

f= Packungsdichte der Pulver
D= Partikeldurchmesser

AP= Druckgradient; vom Gas (Po) auf3en, durch das Porengerust, bis zur festen O-
berflache im

Innern
Vm= Molekular-Volumen des Dampfes

Interessant fur die Entbinderung von Mikrostrukturen sind die Variablen H (Wanddi-
cke) und der Partikeldurchmesser D. Die restlichen Variablen aus Gleichung 5-15
konnen als konstant angenommen werden. Die Gleichung 5-15 kann dann verein-
facht wie folgt beschrieben werden:

t_H2*k0nst1 3 H*?
D *konst2 D

* konst Gleichung 5-16

konst= Konstante

Die Gleichung 5-16 kann Uber die beiden verbliebenen Freiheitsgrade graphisch auf-
getragen werden (vgl. Abbildung 5.25). In der Gleichung 5-16 wird von einer grof3en
mittleren freien Weglange ausgegangen und die Entbinderung ist somit diffusions-
kontrolliert. Die Diffusivitat des Gases wird mit groRer werdender Porositat (der aus
dem Grunling von au3en nach innen entweichende Binder hinterlasst ein immer zu-
nehmend pordseres Pulvergerust) hoher bzw. die Diffusion nimmt zu weil die mittlere
freie Weglange langer wird. Wenn die Poren grofer werden, wird Diffusion auch ho-
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her. Mit geringerem Molekulargewicht des Binders wird auch die mittlere freie Weg-
lange groRer, womit sich die Entbinderungszeit verringern lasst.

Aus der Auftragung im Diagramm Abbildung 5-25 ist zu erkennen, dass die Wanddi-
cke H einen groReren Einfluss auf die Entbinderungsgeschwindigkeit hat (da quadra-
tisch wachsend), als die PartikelgroRe (nur linear abhangig). Die Partikelgrofie
kommt erst bei PulvergroRen von unter ca. 0,2 ym zur Geltung. Wahrend hingegen
die Wanddicke H schon bei relativ kleinen Wandstarken (ab ca. 40 um) einen ent-
scheidenden Einfluss auf die Entbinderungszeit hat. Bei weiter fortschreitender Mi-
niaturisierung der Bauteile zu kleineren Wanddicken hin, muss die Pulvergrofe zu
entsprechend kleineren Partikelgrof3en verschoben werden. Die Entbinderungszeit
wachst dann an, ist aber im Verhaltnis zu Makrostrukturen immer noch klein.

Die maximale Entbinderungszeit wird bei sehr kleinen Partikelgro3en und einer gro-
Ren Wanddicke erreicht. Dies ist ein Extremfall, der nur sehr selten eintritt, namlich
dann, wenn Bauteile mit einer hohen Oberflachen- und guter Strukturgute bendtigt
werden.

Abbildung 5-25: Graphische Darstellung von Gleichung 5-16: Entbinderungszeit t
als Funktion der Wanddicke des Grunlings und der mittleren
Partikelgrolie

FUr die obige Ableitung galt die Annahme einer grol3en freien Weglange fur die Ga-
se. Dies ist aber nur bei sehr kleinen Drucken der Fall. Bei Atmospharendruck, klei-
nen Porendurchmessern oder sehr grofden Molekulen gilt dies nicht mehr, weil dann
in den Poren selbst ein grofler Gasdruck herrscht. Es gibt viele Stof3e zwischen den
Molekulen, d. h. es herrscht ein viskoses Flielten des ,Dampfes* durch die Poren-
struktur. Mit diesen Uberlegungen leitet sich folgende Formel fiir die Entbinderungs-
zeit t ab [GER94]:
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225H** f2*p*p .
t= (P2 —Pz)(l—f)3 P Gleichung 5-17
0

H= Wanddicke

f= Packungsdichte der Pulver

P= Druck in der Pore

Po= Umgebungsdruck

n= Viskositat des Dampfes

D= Partikeldurchmesser

F= Volumenanderung mit der Verdampfung des Binders

Wie bei Gleichung 5-15 so kann auch Gleichung 5-17 vereinfacht dargestellt werden:

2

tzH—z*konst Gleichung 5-18
D

In Abbildung 5-27 ist die Gleichung 5-18 graphisch dargestellt. Es ist zu erkennen,
dass der Einfluss der Partikelgrofe kleiner ist, als dies beim Zusammenhang im
Gleichung 5-16 der Fall war. Die Entbinderungszeit nimmt aufgrund des expotentiel-
len Einflusses der Partikelgrofde D erst unter 0,1 ym PartikelgroRe stark zu. Dies ist
die einzige Veranderung im Vergleich zu Gleichung 5-16 in dieser qualitativen Be-
trachtung.

Abbildung 5-26: Graphische Darstellung von Gleichung 5-18: Entbinderungszeit als
Funktion der Wanddicke des Grunlings und der mittleren Partikel-
grofle
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Die bisherigen Betrachtungen der Entbinderung gehen davon aus, dass sich der
Binder aufgrund der hohen Temperatur thermisch zersetzt und danach durch die Po-
ren nach aufden diffundiert. Leider ist dies heute in wenigen Bindersystemen der Fall.
In neuerer Zeit werden haufig Bindersysteme eingesetzt, die auf anderen, zum Teil
kombinierten, Entbinderungsprozessen basieren.

Das Entbinderungsverfahren, welches in dieser Arbeit verwendet wurde, basiert auf
einer anderen Entbinderungsmethode, namlich der sogenannten katalytischen Ent-
binderung. Sie kann wie folgt beschrieben werden:

Die katalytische Reaktion startet an der AuRenseite des Bauteils und setzt sich dann
in das Innere fort. Die Entbinderungsreaktion ist relativ schnell, da der Binder direkt
von einem festen in einen gasférmigen Zustand Ubergeht. Bei diesem Entbinde-
rungsprozess lauft folgende Reaktion ab:

H+
S e P R
n n-1
Polyacetal n Polyacetal n-1 Formaldehyd

Abbildung 5-27: Katalytische Entbinderungsreaktion

Das katalytische Entbinderungsverfahren nutzt die alternierenden Kohlenstoff-Sauer-
stoff-Kohlenstoffbindungen des Polyacetals bzw. Polyformaldehyds aus. Diese Koh-
lenstoff-Sauerstoffbindung ist anfallig fur den Angriff von Sauren. Am Sauerstoffatom
brechen die Sauren (H") die Bindung auf und spalten das Makromolekiil (Polyacetal)
in Bruchstlcke, die Grundbausteine und Formaldehyd, auf (vgl. Abbildung 5-29). Das
entstehende Formaldehyd wird zusammen mit den noch nicht verbrauchten Sauretei-
len in einer zweistufigen Fackel aus gesundheitlichen und umwelttechnischen Grun-
den verbrannt (vgl. Kapitel 3.5). Das verbliebene Restpolymer steht flr eine weitere
Abspaltung nach der beschriebenen Reaktion zur Verfugung. Die Reaktion lauft bei
einer Temperatur von 110 bis 120 °C ab. Sie liegt unterhalb des Schmelzpunktes
(165 °C) vom Basis-Polymer Polyacetal, so dass dieses noch nicht flussig ist. Die
Verdampfungstemperatur des Katalysators Salpetersaure liegt bei 86 °C und ist so-
mit niedriger als die Ofentemperatur. Die Salpetersaure wird flissig in den Ofen ein-
gepumpt und verdampft dann im Ofenraum. Uber ein Tragergas (Stickstoff) wird die
Saure an das zu entbindernde Bauteil transportiert. Die Saure kann somit leicht in die
Poren eindiffundieren. Das beim Cracken entstehende Monomer Formaldehyd hat
einen Siedepunkt von -21 °C und ist somit gasférmig. Dadurch kann auch dieses
Spaltprodukt wieder durch die Poren des Bauteiles entweichen. In der Tabelle 5-5
sind die einzelnen an der Reaktion beteiligten Phasen (Elemente bzw. Molekule) und
ihr jeweiliger Aggregatszustand aufgelistet.
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Tabelle 5-5: Tabelle zeigt die einzelnen an der katalytischen Entbinderung

beteiligten Phasen

Bezeichnung Material Formel Aggregatzustand
wahrend der Ent-
binderung

Polyacetal Polyformaldehyd n-CH20 Strukturformel | fest

Saure Salpetersaure HNO; gasférmig

Tragergas/Spiilgas | Stickstoff N, gasférmig

Monomer Formaldehyd CH,0 gasférmig

Auch fur diesen Entbinderungsprozess kann bei der Entbinderung von Mikrobautei-
len angenommen werden, dass die Entbinderungsreaktion sehr viel schneller voran-
schreitet als dies im Vergleich zu makroskopischen Bauteilen der Fall ist. Fur diese
Uberlegung muss die katalytische Reaktion genauer betrachtet werden.

Bei der katalytischen Entbinderung handelt es sich um eine diskontinuierlich hetero-
gene Katalysereaktion, da die Reaktion in einem abgeschlossenen Gefald bei kon-
stantem Reaktionsvolumen (sogenannten geschlossenen System) erfolgt. Da mehre-
re Phasen bei der Reaktion vorliegen, handelt es sich um eine heterogene Katalyse.
Der Temperaturverlauf ist wahrend der Reaktion als isotherm zu betrachten, da
durch Zu- bzw. Abflihrung der Reaktionswarme die Temperatur Uber die gesamte
Reaktionsdauer konstant gehalten wird.

Nach [BAE87] kann eine katalytische Reaktion wie folgt dargestellt und betrachtet
werden:

Produkt-
schicht

Reaktions-
flache

rgaknons—
fahiger
Fest -

7
o
o'
"h
o
_U"'l
'
o
)

O

(»]
)
51

Abbildung 5-28: Die Skizze zeigt das Kugelmodel zu unterschiedlichen Zeiten

th<tb<ts [BAE87]
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In der Abbildung 5-28 ist schematisch dargestellt, wie die Abreaktion des Binders in
einem Grunling erfolgt. Als Modellgestalt wurde eine Kugel verwendet. Die Umset-
zung erfolgt in funf verschiedenen Teilreaktionen [BAE87]:

Diffusion zur auReren Kugeloberflache (,Stoffibergang®)
Diffusion zur reaktiven Oberflache durch die Poren
Adsorption, Oberflachenreaktion, Desorption

Diffusion von der reaktiven Oberflache durch die Poren

ok~ 0Dd =

Diffusion von der aufderen Kugeloberflache in den Gasraum (,Stoffibergang®)

Fur dieses Kugelmodel ergeben sich folgende Konzentrationsverlaufe:

Abbildung 5-29: Schematische Darstellung der Konzentration und des Reaktions-
fortschrittes am Beispiel einer Kugel [BAE87]

Es wird nun vorausgesetzt, dass ein quasi-stationarer Zustand vorliegt. Die Anderung
der Entbinderungsfront wird mit der Zeit kleiner im Vergleich zur Diffusionsgeschwin-
digkeit. Ist dies der Fall, dann mussen die drei folgenden Geschwindigkeitsgleichun-
gen, Stoffubergang, Porendiffusion und chemische Reaktion gleich gro3 sein
[BAES8T]:

Stoffubergang:
dn,

o ~dmrpk, (e, —c,, ) Gleichung 5-19
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Porendiffusion:

an _ ~47m; DY (&j Gleichung 5-20
dt ar ),

Chemische Reaktion
% =—4m ke, Gleichung 5-21

Uber eine langere Ableitung, bei der zuerst der Differentialquotient (dc/dr),, be-
stimmt und auch der Umsetzungsgrad eingeflhrt wird, ergibt sich dann folgender
Zusammenhang zwischen Reaktionszeit und Umsetzungsgrad [BAES8T]:

g 1

%=(1—(1—X);j[1+£{(1_)()§+(1_X);+1}+Z;Oe [(I—X);H—Z(I—X)iﬂ

Gleichung 5-22
b,
0 PsTr,
mit ¢ =~24 Gleichung 5-23

3
X= Umsetzungsgrad 202 — | _[F_PJ
N0

n= Stoffmenge

k= Geschwindigkeitskonstante

kg= gasseitiger StoffUbergangskoeffizient

roo= Kugelradius vom Ausgangsstoff

r.= Kugelradius zu einem bestimmten Zeitpunkt
D+°= effektiver Diffusionskoeffizient

v1= stochiometrische Zahl der Komponente 1
vo= stochiometrische Zahl der Komponente 2
ps= molare Stoffdichte

c1,g= Konzentration der Spezies von Gas1

t= Entbinderungszeit

t = totale Entbinderungszeit bis zur vollstandigen Abreaktion des Feststoffs (ro=0)

Fir die Gleichung 5-23 konnen nun zwei Grenzfalle fur die Abschatzung der Entbin-
derungszeit von Mikroteilen angenommen werden:
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1. Am Anfang der katalytischen Entbinderung t=0
2. Am Ende der katalytischen Entbinderung rp= 0

Am Anfang der Entbinderung gilt:
rpO = rp
Daraus resultiert, dafld der Umsetzungsgrad X folgenden Wert besitzt:

rpn

3
X =1—(FLJ _1-1’ =0 Gleichung 5-24

Wenn die Gleichung 5-24 in die Gleichung 5-22 eingesetzt wird, dann ergibt sich fur t
(Entbinderungszeit) folgender Wert:

t=0
Die katalytische Entbinderung hat noch nicht begonnen.

Wird die Entbinderungszeit von Mikrokomponenten bis zum Ende der katalytischen
Reaktion abgeschatzt (re= 0), dann muss die Gleichung 5-23 betrachtet werden. Aus
der Gleichung ist ersichtlich, dass zwischen der Entbinderungszeit und der Wanddi-
cke (die Wanddicke kann einem Kugelradius gleichgesetzt werden) ein linearer Zu-
sammenhang besteht. Die Steigung der Geraden wird durch die Vorfaktoren, v4, vy,
ps, kK und ¢4 g bestimmt. Deshalb nimmt die Entbinderungszeit mit der Wanddicke des
zu entbinderten Teils zu.

Neben diesen theoretischen Uberlegungen zur katalytischen Entbinderung von Mik-
rostrukturen wurden einzelne Mikrostrukturen mit unterschiedlichen Wanddicken ent-
bindert (vgl. Kapitel 3.5). Bei diesen Untersuchungen wurde die Entbinderungszeit
und die Entbinderungsgeschwindigkeit bestimmt.

In Abbildung 5-30 ist ein Diagramm dargestellt, in dem der Masseverlust einer Mikro-
struktur Uber die Zeit aufgetragen ist. Die gesamte Entbinderungszeit ist die Zeit, die
notig ist, bis der Binder vollstandig aus der Mikrostruktur abgebaut wurde, d. h. kein
Masseverlust mehr auftritt.

In Abbildung 5-30 ist zu erkennen, dass beim Zeitpunkt t=0 nur durch das Aufheizen
auf 110 °C und das Abkuhlen auf Raumtemperatur ein geringer Teil des Binders
entweicht. Die 130 um breiten Mikrostrukturen entbindern in drei Phasen. Die erste
Phase ist zwischen null und einer Minute, die zweite beginnt bei zwei bis drei Minu-
ten. Die letzte Phase, bei der die Mikrostruktur den gréfdten Binderverlust an
Polyacetal erfahrt, beginnt bei 6 Minuten und endet mit 12 Minuten. Danach kann
kein Binder mehr aus den Mikrostrukturen ausgetriecben werden. Der gesamte
Polyacetalbinder ist abgebaut. Nun sind die maximal zu entfernenden
Polyacetalbinderanteile bei Mikrokomponenten mit Hilfe des katalytischen
Entbinderungsprozesses fur die verwendeten Feedstocks bekannt. Dadurch kann die
Entbinderungsgeschwindigkeit flr die gewahlten Entbinderungsparameter wie, z. B.
Dosierzeit, Dosiermenge, Aufheizrate etc. bestimmt werden.
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Entbinderungsverhalten vereinzelter Strukturen
25
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S
E 15 B
5 i
210 |
2 |
5 F —&— Aluminiumoxid —|
é—./ —#— Carbonyleisen
0\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\I\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
t [min]

Abbildung 5-30: Masseverlust bei vereinzelten Mikrostrukturen (130 um) in Abhan-
gigkeit von der Entbinderungszeit t. Polyacetalbinder mit Alumi-
niumoxid und Carbonyleisen

Entbinderungsgeschwindigkeit Catamold F

y=1,2712x .

Wanddicke x [mm]
\9]

y =0,1966x° + 0,7672x

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5
Zeit t [h]

Abbildung 5-31: Das Diagramm stellt die Abhangigkeit der Wanddicke gegenuber
der Entbinderungszeit dar. Die blaue/gestrichelte Kurve auf der
alle gemessenen Werte liegen, ist ein Polynom zweiten Grades.
Die schwarze Ausgleichsgerade entspricht der beschriebenen
Theorie
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Entbinderungsgeschwindigkeit Catamold AO-F

45
4 f
35
£
E 3
=25
3
g5 2
T
S 15 |
z
0,5 w05
0 b=50.13,
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

Zeit t [h]

Abbildung 5-32: Das Diagramm stellt die Abhangigkeit der Wanddicke gegenuber
der Entbinderungszeit dar. Die blau/gestrichelte Kurve auf der alle
gemessenen Werte liegen, ist ein Polynom. Die schwarze Aus-
gleichsgerade entspricht der beschriebenen Theorie

In den Diagrammen Abbildung 5-33 und Abbildung 5-34 sind die Messwerte flr die
Entbinderungszeiten bei unterschiedlichen Bauteilwanddicken eingetragen. Aus den
Bauteilen wurden jeweils so viele Masseanteile des Polyacetalbinders wie in Abbil-
dung 5-30 dargestellt ist, abgebaut. Aus den Auftragungen (Entbinderungszeit gegen
Bauteilwanddicken) in den Diagrammen von Abbildung 5-33 und Abbildung 5-34 er-
geben sich zwei unterschiedliche Ausgleichspolynome. Zum einen kann fur das Dia-
gramm in Abbildung 5-31 (Catamold F) eine Ausgleichsgerade mit y=1,27x kon-
struiert werden, was der beschriebenen Theorie entsprechen wurde. Die Steigung
der Ausgleichsgeraden beschreibt die Entbinderungsgeschwindigkeit, sie ist mit 1,27
mm/h fur Catamold F schnell. Allerdings liegen die gemessenen Messwerte nicht
vollstandig auf dieser Ausgleichsgeraden.

Des weiteren kann in das Diagramm (Abbildung 5-31) ein Polynom zweiten Grades
eingezeichnet werden, das alle Messwerte miteinander verbindet. Dieses Polynom
zweiten Grades (y=0,2x+0,77x) steigt parabolisch an. Die Entbinderungsgeschwin-
digkeit steigt mit zunehmender Wanddicke an (vergleichbar mit einer ,Beschleuni-
gung“). Daraus folgt, dass bei Mikrobauteilen die Entbinderungsgeschwindigkeit
langsamer ist als bei Makrobauteilen. Ein solches Entbinderungsverhalten ware
durchaus denkbar. Dies konnte, z. B. durch eine Abnahme der Oberflachenaktivie-
rungsenergie, die der katalytischen Entbinderung zutraglich ist, beeinflusst werden.
Die Oberflachenaktivitat konnte bei Mikrobauteilen klein oder nicht mehr vorhanden
sein. Solch eine Oberflachenaktivitat kdonnte durch die Adsorption der Sauremolektle
an der Oberflache gekennzeichnet sein.

Das Polynom zweiten Grades kann sich bei groler Wanddicke durchaus, aufgrund
von anderen dominierenden Reaktions- bzw. Diffusionsmechanismen zu langsame-
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ren oder noch schnelleren Entbinderungsgeschwindigkeiten hinverschieben oder
auch lineares Verhalten zeigen.

FUr Aluminiumoxid (Catamold AO-F) kann aus dem Diagramm in Abbildung 5-34
entnommen werden, dass die Entbinderungsgeschwindigkeit 1,25 mm/h etwas nied-
riger liegt als bei Carbonyleisen (Catamold F).

Die BASF AG gibt fur lhre Produkte eine allgemeine Entbinderungsgeschwindigkeit
von 1-3 mm/h an. Die Entbinderungsgeschwindigkeit fir Catamold F wird mit ca. 2,3
mm/h, die von Catamold AO-F mit 0,9 mm/h angegeben. Bei diesen Versuchen wur-
de mit deutlich groReren Katalysatormengen ( >300 ml/h) gearbeitet [STE97].

Fir die Entbinderung ist es wichtig zu wissen, welche Polymerarten und Mengenan-
teile in den Feedstocks enthalten sind. Dazu wurden die Feedstocks mit Hilfe der TG-
und DSC-Analyse (vgl. Kapitel 3.3.) analysiert.

Carbonyleisen Catamold F

102
J 1,80E-01

100 | 77T T T s e TG [%]
: ——DSC [uV/mg]

98 |
i 4 1,30E-01
% ]

94 |

TG [%]

] 8,00E-02

DSC [uV/mg]

92 |
% 9 3,00E-02

88 |

86 1 .2,00E-02
0 100 200 300 400 500 600 700
Temperatur [ °C]

Abbildung 5-33: TG-DSC Diagramm von Catamold F. TG-Kurve (blau/Punkte) und
DSC-Kurve (schwarz/Linie)

Im Diagramm in Abbildung 5-35 sind die TG- und DSC-Signale des Feedstocks Ca-
tamold F dargestellt. Der auf Polyacetal basierende Binder beginnt zwischen 150
bzw. 160°C aufzuschmelzen. Wird die Temperatur weiter erhoht, dann fallt das TG-
Signal bei ca. 355 °C von 100 Gew% um 10,9 Gew% auf 89,1 Gew% ab. Dies ist die
Temperatur, bei der sich der Binder thermisch zu zersetzen beginnt. Die entstehen-
den Zersetzungsprodukte kdnnen mit Hilfe der FTIR-Analyse bestimmt werden. Es
entstehen Formaldehyd (HCHO), Methanol (CH3OH), Kohlenstoffdioxid (CO2) und
Kohlenstoffmonoxid (CO). Wurde der Feedstock nicht ausreichend getrocknet, so
konnen zusatzlich Wasser-Molekule analysiert werden. Bei weiterer Temperaturer-
héhung (ca. 430 °C und 540 °C) werden noch zwei ,Hochtemperaturbestandteile”
des Bindersystems thermisch zersetzt. Diese Binderbestandteile sollen sehr porose
und daher fragile Braunlinge bis zum Einsetzen des Sinterprozesses zusammenhal-
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ten. Das TG-Signal zeigt bei diesen Temperaturen eine Gewichtsabnahme von 1,0
Gew% (430 °C) und 0,8 Gew%. (540 °C). Der gesamte Binderverlust im Feedstock
Catamold F betragt 13,7 Gew%.

Al203 Catamold AO-F
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100 | — ]
1 2,00-01
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i [72]
I 1 5,00E-02 9
85 ]
1 0.00E+00
80 | N — ]
- 1 -5.00€-02
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Abbildung 5-34: TG-DSC Diagramm von Catamold AO-F. TG-Kurve (blaue/Punkte)
und DSC-Kurve (schwarz/Linie)

Fir den Catamold AO-F Feedstock ist im Diagramm in Abbildung 5-36 zu erkennen,
dass der eigentliche Aufschmelzvorgang des Bindersystems zwischen 150 °C und
180 °C liegt. Bei weiterer Erhohung der Temperatur wird der Binder thermisch abge-
baut. Die Reaktion beginnt bei ca. 230-235 °C und endet zwischen 260 °C und 270
°C. Parallel dazu zeigt das TG-Signal eine starke Abnahme des Binders. Wie schnell
(abrupt) diese Abnahme bzw. der Gewichtsverlust einsetzt, liegt auch mit an der Auf-
heizgeschwindigkeit. Der Gewichtsverlust des Feedstocks bei dieser Entbinde-
rungsstufe betragt 17 Gew%. Die Abbauprodukte (FTIR-Analyse) sind vergleichbar
mit denen des Feedstocks Catamold F. Auch der Catamold AO-F Feedstock hat ei-
nen ,Hochtemperaturbinderanteil” (ca. 3 Gew%), der thermisch abgebaut wird. Die-
ser Binderanteil ist leider nur schlecht im Diagramm zu erkennen, da das Signal
durch den Abbau der Hauptbinderkomponente Gberlagert wurde. Der Catamold AO-F
Feedstock besteht aus 20,5 Gew% Binder.

Bei den keramischen Feedstocks setzt der thermische Abbau des Binders bei den
DSC-Analysen fruher ein als bei den metallischen Feedstocks.

Zusatzlich wurde an allen Proben, die durch Pulverspritzgiel3en hergestellt wurden,
das Gewicht nach jedem Prozessschritt (Spritzgie3en; Entbinderung; Sintern) be-
stimmt. Die aus diesen Messungen erhaltenen Ergebnisse sind in Abbildung 5-37
dargestellt.
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Binderverlust
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Abbildung 5-35: Binderverlust bei jedem Prozessschritt
Tabelle 5-6: Masseverluste im Vergleich
Material DTA Proben DTA Proben | Umrechnung
(erste Stufe) | (Braunling) (Ende) gesintert in
[Gew%] [Gew%] [Gew%] [Gew%] [Vol%]
Catamold F ca. 10,9 9,7 +1,1 12,7 13,0 £0,2 ca. 44,8
Catamold AO-F ca. 17,0 17,1 £0,4 20,5 20,6 +0,2 ca. 41,7

Werden die Messwerte des Gewichtsverlustes aus der DTA-Messung und die an den
Mikrokomponenten bestimmten Gewichtsabnahmen (Tabelle 5-6) miteinander vergli-
chen, so stimmen diese fur den jeweiligen Feedstock Uberein. Wichtig sind dabei die
Werte, die nach dem Sintern, d. h. dem vollstandigen Austreiben des Binders ge-
messen wurden. Beide Messwerte konvergieren innerhalb der Standardabweichung
miteinander.

In der letzten Spalte der Tabelle 5-6 sind die Werte flr die Umrechnung der Binder-
anteile von Gewichtsprozent in Volumenprozent angegeben. Der Volumenanteil des
Binders am Feedstock ist dabei nicht vollkommen exakt zu bestimmen, da der Wert
von den Dichten der Binderkomponenten abhangt. Zur Berechnung dieser Dichte
wurde die Dichte des Hauptbestandteils des Bindersystemes angenommen (Polyace-
tal p=1,4 g/lcm’ [DOM92)).

In den nachfolgenden Abbildungen sind exemplarisch einige rasterelektronenmikro-
skopische Aufnahmen von Braunlingen dargestellt. Sehr gut ist an diesen Aufnah-
men zu sehen, wie die Pulverpartikel ohne den Binder im Braunling verteilt sind. Es
sind keinerlei Pulveranhaufungen bzw. Entmischungen vorhanden. Die Kanten der
Mikrokomponenten sind gut ausgefullt. Anhand der Aufnahmen ist auch zu sehen,
wie wichtig es ist, die richtige PartikelgroRe fur die entsprechende Kavitatengrolie
einzusetzen. Je kleiner die Pulverpartikelgrof3e, desto besser wird die ideale Kanten-
form erreicht.
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Abbildung 5-36: REM-Aufnahme eines Braunlings (mikromechanischer Formein-
satz). Catamold F (Carbonyleisen)

Abbildung 5-37: VergroRerung einer Kante des Braunlings aus der obigen Abbil-
dung. Sehr gut ist die homogene Verteilung des Pulvers zu
erkennen.
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Abbildung 5-38: Dieses REM-Bild zeigt einen Braunling, der aus einem LIGA-
Formeinsatz hergestellt wurde. Catamold F (Carbonyleisen).

Abbildung 5-39: Vergrofierter Ausschnitt aus einem Braunling (LIGA-Zahnrad). Auf
dieser Abbildung kann man die Pulverpartikelgréofie und die damit
erreichbare Kantenfullung des Carbonyleisenpulvers sehen.
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5.5. Sintern

Der letzte Verfahrensschritt im PulverspritzgielRprozess ist das Sintern. Beim Sintern
werden die nach der Entbinderung locker aneinander haftenden Pulverpartikel zu
einem festen, porenfreien Bauteil verbunden. Die Liucken bzw. Poren zwischen den
Partikeln missen dabei weitgehend verschwinden. Das Sintern kann als ein ther-
misch aktivierter Materialtransport in Pulvern oder pordsen Feststoffen verstanden
werden, bei dem sich die spezifische Oberflache mit zunehmendem Wachstum der
Partikel-Kontakte, Abnahme des Porenvolumens und Anderung der Geometrie der
Pore verringert [THU93].

Es gibt beim Sintern zwei unterschiedliche Sinterprozesse, zum einen der Festpha-
sen-Sinterprozess und zum anderen der FlUussigphasen-Sinterprozess [THU93,
GER94a). Welcher der beiden Prozesse im konkreten Fall vorliegt, ist vom Material
abhangig. Die meisten metallischen und oxidkeramischen Werkstoffe werden mit Hil-
fe des Festphasen-Sinterprozesses verdichtet. Demgegeniber werden keramische
Werkstoffe mit sehr groen, kovalenten Bindungsanteilen zumeist durch den Flus-
sigphasen-Sinterprozess verdichtet.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden ausschliefRlich Materialien verwendet, die mit Hilfe
des Festphasen-Sinterprozess dicht gesintert wurden. Nun soll dieser kurz betrachtet
werden:

Die eigentliche Triebkraft beim Sintern besteht darin, da} die Oberflachenenergie
minimiert wird. Fur die gesamte freie Energie des Systems (Bauteils) gilt:

AG =AU +AG,,, +AGY(4y,)

chem

Gleichung 5-25

U= innere Energie (Anteil von Kristalldefekten)
Gchem-= chemisches Potential

G2X.(Ayi)= Oberflachen- und Grenzenergie

In Abbildung 5-40 sind die einzelnen Diffusionsmechanismen, die beim Sinterprozess
auftreten kdnnen, in ein Modell eingezeichnet.

Abbildung 5-40: Zwei-Teilchen-Modell; Exemplarisch sind in die drei Pulverpartikel
Pfeile eingezeichnet, welche die einzelnen Diffusionswege zeigen,
M ist der Masseschwerpunkt [GER94a].
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Diffusion entlang der Oberflache eines Pulverpartikels
Volumendiffusion von der Oberflache ausgehend
Diffusion in der Gasphase

Grenzflachendiffusion entlang der Korngrenze
Volumendiffusion ausgehend von der Korngrenze

o0k w0~

Volumendiffusion entlang von Versetzungskernen

Durch die Diffusionsmechanismen 1 bis 3 findet keine Annaherung der Pulverzent-
ren, und somit auch keine Verdichtung der Teilchen, statt. Es kommt nur zu einer
Halsbildung zwischen den Kornern. Durch die Diffusionsmechanismen 4 bis 6 nahern
sich die Zentren der Pulverpartikel an, es kommt daher zu einer Schrumpfung bei
gleichzeitiger VergroRerung des Halses.

Der Sinterprozess wird in drei Stadien eingeteilt:

(1) Im Friihstadium kommt es zu einer Sinterhalsbildung (oder auch englisch neck
genannt) zwischen den Pulverteilchen und Halswachstum Uber die Volumen-,
Korngrenzen- und Gasphasendiffusion. Dabei nimmt die Dichte des Sinterkorpers
um ca. 10 % zu.

(2) Nach dem Fruhstadium folgt das Zwischenstadium, in dem die Bildung eines
kornartigen Gefuges unter Aufzehren der Pulverteilchen beginnt. Aul3erdem
wachsen die Korner weiter zusammen, so dass die Korngrenzflachenenergie re-
duziert wird. Des weiteren bilden sich Porenkanale, bzw. eine offene Porositat
entlang der Tripelpunkte (Korngrenzen; vgl. Abbildung 5-41). Die Dichte nimmt bis
auf ca. 95 % der theoretischen Dichte zu.

Abbildung 5-41: Schematische Darstellung der PorenvergroRerung durch Korn-
wachstum an einem Tripelpunkt [PRA94].

(3) Im Ubergang zum Endstadium beginnen sich die Poren zu schlieRen. Im ge-
schlossenen Zustand sind die Poren spharisch, d.h. sie sind facettiert durch die
umliegenden Korner. Die Poren liegen an den Korngrenzen. Die Lage der Poren
an den Korngrenzen ist deshalb gunstiger, da die Beseitigung der Poren und der
dazu bendtigte Materialtransport Uber die Korngrenzendiffusion geschehen kann.
Liegen die Poren, z. B. durch eine zusatzlich eintretende Kornvergroberung, nicht
an den Korngrenzen, sondern in den Kornern, so konnen diese aufgrund der
langsameren Volumendiffusion nicht mehr geschlossen werden. Im Endstadium
steigt die Bauteildichte auf Gber 95 % der theoretischen Dichte an.
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100% theoret
Dichte

1 Fruhstadium
2. Zwischenstadium
3: Endstadium

Abbildung 5-42: Das Diagramm zeigt die einzelnen Sinterstadien [PRA94]

Frenkel, Kuczynski und andere haben gezeigt, dass verschiedene Transportmecha-
nismen verantwortlich fir die Geschwindigkeit der Sinterhalsbildung bei einer be-
stimmten Temperatur sind [THU93]:

n

X

=F(T)*t Gleichung 5-26

oder vereinfacht:
(ﬁj = F(T)*t, Gleichung 5-27
a

x= Sinterhalsradius

a= Partikelradius

t= Sinterzeit

F(T)= numerische Funktion, abhangig von der jeweiligen Modell-Geometrie
n, m= Exponenten fur die verschiedenen Sintermechanismen (Tabelle 5-7)

Tabelle 5-7: Exponenten fur die verschiedenen Sintermechanismen [THU93]

Mechanismus n m Annaherung der
Partikelzentren
viskoses oder plastisches Fliellen 2 1 ja
Diffusion durch die Gasphase 3 1 nein
Volumendiffusion 4-5 2 ja
Korngrenzendiffusion 6 2 ja
Oberflachendiffusion 6-7 3 nein
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Bei den meisten metallischen und oxidkeramischen Materialien dominiert die Volu-
mendiffusion. Dies ergibt dann mit Gleichung 5-27, folgende Gleichung:
5 3
x_2=K7/5 Dt
a kT

Gleichung 5-28

k= Boltzmannkonstante

D,= Volumendiffusionskoeffizient

&= Atomabstand

v= Oberflachenspannung

K= Konstante, abhangig von der Modellgeometrie

Wie schon in den vorherigen Kapiteln gezeigt, ist es beim Mikro-Pulverspritzgiel3en
insbesondere fur die Entformung wichtig, dass die Pulverpartikel um mindestens eine
Grolkenordnung kleiner sind, als die kleinste Wanddicke der herzustellenden Struktu-
ren. Der Partikelradius hat aber auch einen entscheidenden Einfluss auf die Sinterei-
genschaften.

Hauptsachlich ist die Sinterhalsbildung von drei Faktoren abhangig: Erstens der
Temperatur, zweitens der PartikelgroRe (Partikelradius) und drittens von dem Sinter-
halsradius. Dabei hangt der Sinterhalsradius auch vom Grad der Verdichtung und
vom Partikelradius selbst ab. Wird die Gleichung 5-28 betrachtet, so ist zu erkennen,
dass mit kleiner werdenden Partikelradien die Sinterzeit ansteigt (teca®?). Demgegen-
iber sinkt die Sintertemperatur mit kleiner werdenden Partikelradien ab (Toca?)
[THU93].

Dilatometer

Mit Hilfe des Dilatometers kann unter anderem der Sinterbeginn, d.h. die Temperatur
bei der der Sinterprozess einsetzt, die maximale Sintertemperatur, die zur héchst-
moglichen Verdichtung des Materials notwendig ist, die dazu bendtigte Aufheizrate
und die maximale Schrumpfung bestimmt werden. Das Prinzip des Dilatometers ist in
Kapitel 3.6 erklart.

Far Carbonyleisen wurde eine lineare Schrumpfung von 16,6 % ermittelt. Dieser Wert
wurde im Gegensatz zu der bei der Herstellung der Mikrokomponenten sonst ver-
wendeten reduzierenden Atmosphare, aufgrund apparativer Grinde nur in reinem
Stickstoff bestimmt. Dabei kann es passieren, dass an der Oberflache oxidierte Ei-
senpulverkorner nicht mehr in Eisen reduziert werden. Die Schrumpfung der Probe
wird dadurch beeintrachtigt. Bei Aluminiumoxid konnte der Versuch in oxidierender
Atmosphare (an Luft) durchgefuhrt werden. Es wurde ein Wert fur die lineare
Schrumpfung von 16,6 % gemessen.
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Catamold F
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Abbildung 5-43: Dilatometer-Messung wahrend des Sinterns eines Braunlings aus
Carbonyleisen-Pulver unter Stickstoffatmosphare

Catamold AO-F
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Abbildung 5-44: Dilatometer-Messung wahrend des Sinterns eines Braunlings aus
Catamold Al,O3-Pulver an Luft
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Schrumpfung/Qualitat

Um eine qualitative und quantitative Aussage uber die Qualitat des Verfahrens in be-
zug auf die Genauigkeit der hergestellten sowie der zuklnftigen Mikrokomponenten
treffen zu konnen, ist es wichtig zu wissen, wie das Schwindungs- und Schrump-
fungsverhalten beim Spritzgiel3en bzw. Sintern der Mikrobauteile ist. Ein weiterer
entscheidender Punkt hierbei ist, ob sich die Schrumpfung isotrop oder anisotrop
verhalt. Aus diesen Grinden wurde an einem ausgewahlten Bauteil, einem gestuften
LIGA-Zahnrad (vgl. Abbildung 5-20), der Original LIGA-Formeinsatz, die galvanische
Kopie des LIGA-Formeinsatzes (wurde als Werkzeug benutzt) und das fertige Sinter-
teil vermessen. Es wurde die jeweilige Lange, Breite und Hohe jedes Zahnrades be-
stimmt (vgl. auch Kapitel 3.4.). Dazu wurde jedes zehnte Mikrobauteil einer Ver-
suchsreihe am Lichtmikroskop vermessen. Um einen Vergleich zu erhalten, wie sich
der mikroskopische Schrumpf zum makroskopischen Schrumpf der Substratplatte
verhalt, wurde die Substratplatte mit Hilfe eines Messschiebers in allen drei Raum-
richtungen gemessen. Der verwendete Feedstock war Catamold AO-F (Aluminium-
oxid).

In Abbildung 5-46 und Abbildung 5-47 sind die Messwerte, die im Lichtmikroskop flr
das obere kleine Zahnrad (vgl. Abbildung 5-45) in x- und y-Durchmesser (waagrecht
und senkrecht in der Bildebene des Lichtmikroskops) sowie die Hohe gemessen
worden, dargestellt. In den Diagrammen sind auch die Messwerte (x- und y-
Durchmesser und Hohe) fur das groRere Zahnrad eingezeichnet. In Tabelle 5-8 sind
die genauen Messwerte fir jedes Zahnrad mit Standardabweichungen aufgelistet.

grolles Zahnrad D

A

\|
|

kleines
Zahnrad

d

Abbildung 5-45: Vermessungspunkte des gestuften LIGA-Zahnrades
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Abbildung 5-46: Vergleich der Messwerte und Toleranzen fir die Durchmesser d in
x-, y-Richtung und die H6he h der Formeinséatze und des Sinter-
teils des kleineren Zahnrades
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Abbildung 5-47: Vergleich der Messwerte und Toleranzen fur die Durchmesser D
in x-, y-Richtung und die Hohe H der Formeinsatze und des

Sinterteils des grol’en Zahnrades
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Aus den Diagrammen ist zu erkennen, dass die Formeinsatzkopie (galvanisch her-
gestellt) kleinere Werte fur Hohen und Durchmesser aufweist, als der im LIGA-
Verfahren hergestellte Originalformeinsatz. Fur beide Formeinsatze liegt die maxima-
le Standardabweichung der gemessenen Werte bei 1,5 ym. Die gesinterten Mikro-
zahnrader weisen eine weitaus grofiere Streuung der Werte auf. Dies bedeutet, dass
durch den Sinterprozess die Toleranzen fur die Herstellung der Mikrokomponenten
grolker werden. Im Fall der Héhe der Zahnrader ergab sich eine Standardabweichung
von mehr als 24,8 ym. Es wird jedoch darauf hingewiesen, dass sich die Messung
der Héhe der Zahnrader, aufgrund der sehr hellen Reflexionen im Mikroskop, schwie-
rig gestaltet. Innerhalb der Messreihen ist kein Unterschied in der Streuung der Wer-
te zwischen den groflen und kleinen Zahnradern des gestuften Zahnrades zu erken-
nen. Deshalb kann angenommen werden, dass der Sinterschrumpf in Mikrodimensi-
onen isotrop ist.

Wichtig ist zu wissen, wie grol} diese Mikro-Schrumpfungen im Vergleich zu anderen
Schrumpfungen (z. B. makroskopische) sind. In Abbildung 5-48 sind die ermittelten
Schrumpfungen fur Mikro- und Makroteile, die in den Experimenten fir diese Arbeit
aus Aluminiumoxid hergestellt wurden, eingezeichnet. Die Messreihe 1 umfasst alle
Werte aus der oben beschriebenen Messung der Zahnrader (vgl. Abbildung 5-46 und
Abbildung 5-47). Zusatzlich wurde noch die Gesamtschrumpfung aller in dieser Ar-
beit aus Aluminiumoxid hergestellten und gesinterten Mikrozahnrader eingezeichnet,
sowie im Vergleich dazu, die Schrumpfung der Substrate aus Messreihe 1 sowie aller
Makrobauteile.

25
@ Hohen Mittelwert
i W x- Mittelwert
20 | Il Oy- Mittelwert
=5 |
v i
o
3
2
=10
=
5
0 ;
Mefreihe 1/ Melreihe 1/ gesamt kleine gesamt groRRe Substrat der alle Teile
kleine Zahnrader grof3e Zahnrader Zahnrader Zahnrader Mefreihe 1 makroskopisch

Abbildung 5-48: Vergleich der ermittelten Schrumpfungswerte (Messreihe 1 alle
Zahnrader aus Aluminiumoxid die gesintert wurden, Substrat aus
Messreihe 1 und alle sonstigen makroskopischen Probekorper,
hergestellt aus Aluminiumoxid).
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Tabelle 5-8: Schrumpfungswerte flr die verschiedenen Messungen an
Mikroproben und Makroproben

gemessene Proben | Hohen-Schrumpf- x-Schrumpf- y-Schrumpf-
Aluminiumoxid Mittelwert Mittelwert Mittelwert
[%] [%] [%]
Messreihe 1/kleine Zahnrader 19,9 +1,4 19,4 +0,8 19,0 +0,8
Messreihe 1/groflie Zahnrader 19,1 £1,0 18,0 £0,3 17,7 £0,3
Mittelung aller hergestellten 18,3 +2,5 17,8 +1,4 17,6 £1,4
kleinen Zahnrader
Mittelung aller hergestellten 19,5 +1,7 17,2 £0,9 17,1 £0,7
groRen Zahnrader
Substrat der Messreihe 1 18,4 +1,6 16,0 +0,4 16,3 +0,2
alle Proben makroskopisch n.b. 16,0 +1,2 16,1 +0,8
Dilatometer 16,6

Aus der Abbildung 5-48 und der Tabelle 5-8 ist ersichtlich, dass die makroskopischen
Abmessungen der Teile und die Substrate bei Aluminiumoxid um ca. 16-16,3 %
schrumpfen. Diese Messwerte sind vergleichbar mit dem im Dilatometer bestimmten
Wert von 16,6 %. Nur die Bestimmung der Schrumpfung der Substrathdhe (18 bis 19
%) weicht von den 16 % ab. Dieser Fehler kann mit der nur beschrankt geeigneten
Melmethode begrindet werden.

Bei den Mikrostrukturen, den gestuften LIGA-Zahnradern, nimmt die Schrumpfung im
Durchschnitt auf 18 % zu. Wird nur die L&dngen- und die Breiten-Anderung betrachtet,
so liegt der Wert um ca. 1,4 bis 2 % Uber dem makroskopisch bestimmten Wert (ca.
16-16,6 %). Bei der Messreihe 1 liegen die Messwerte sogar bei Uber 19 %. Dies
bedeutet eine Abweichung von bis zu 3 % vom makroskopischen Wert. Fir diesen
Unterschied gibt es mehrere Moglichkeiten der Erklarung: Erstens konnte es auf-
grund des Werkzeugdesigns, beim Umlenken des Feedstocks vom Anguss in den
Anschnitt, zu Entmischungen kommen. Diese Entmischungen haben Auswirkungen
auf das Sinterverhalten, da sie zu unterschiedlichen Schrumpfungen fihren kénnen.
Dadurch kann es passieren, dass es zu Unterschieden in den Hohen von Substrat
und Mikrostrukturen kommt. Das Substrat und die Mikrostrukturen missen unabhan-
gig voneinander betrachtet werden, da das Substrat eine groRere Masseanhaufung
im Verhaltnis zu den Mikrostrukturen darstellt. Dies kann zu unterschiedlichen Parti-
kelgroRenverteilungen in den verschieden grofden Strukturen fuhren und dadurch zu
unterschiedlichem Sinter- bzw. Schrumpfungsverhalten. Dies ware anders, wenn die
Mikrostrukturen in das Substrat eingelassen waren, z. B. als Sacklocher [BAU99].
Die Mikro-Sacklocher beeinflussen die Schrumpfung des Substrates, so dass diese
wie eine makroskopische Schrumpfung betrachtet werden kann.

Eine weitere Mdglichkeit fir den groReren Schrumpfungswert der Hohe der Mikro-
struktur kdonnte sein, dass der Nachdruck nur auf den Binder wirkt, so dass in die
kleinen Mikrostrukturen nur noch Binder aber keine Pulverpartikel hineingedruckt
werden. Einen entscheidenden Einfluss haben auch die benutzten MelRsysteme.
Makroskopische MelRsysteme (wie, z. B. Messschieber und Mikrometerschraube)
messen mit einer kleineren Fehlertoleranz und somit genauer als dies bei mikrosko-
pischen MelRsystemen (Taststift am Mikroskoptisch) der Fall ist.
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Die ermittelten Schrumpfungswerte wurden mit den Werten, die Uber die TG-Analyse
aufgrund der Gewichtsabnahme bestimmt wurden und die daraus hervorgehende
Abschatzung der Volumenanteile des Binders verglichen. Mit Hilfe der TG-Analyse
ergeben sich 41,7 Vol% an Binder im Catamold AO-F Feedstock (vgl. Tabelle 5-6).
Werden diese Volumen-Anteile des Binders durch die drei Raumrichtungen geteilt,
so kann die lineare Schrumpfung bestimmt werden. Die lineare Schwindung wurde
ca. 14 % betragen. Bestimmt wurden ca. 16 % fur die makroskopische Schrumpfung.

Dichte

Die Dichte des gesinterten Bauteils hat einen entscheidenden Einfluss auf alle seine
Eigenschaften. Aus diesem Grunde ist es wichtig, dass die gewilnschte Dichte im
Material durch die Wahl der entsprechenden Sinterparameter eingestellt wird (vgl.
Dilatometer). Alle fur diese Arbeit gesinterten Proben wurden mit Hilfe der in Kapitel
3.4. beschriebenen Auftriebsmethode untersucht. In Tabelle 5-9 sind die gemesse-
nen Werte fir die Dichte der Teile aus Carbonyleisen und Aluminiumoxid aufgefuhrt.

Tabelle 5-9: Dichte der Proben, Binder: Catamold

Material theoretische Grlnlingsdichte Sinterteil
Dichte Pgriin Psintern
[GER94] [g/om?] [g/om’]
[g/em?] 0 - - 0 : -
Yotheoretischer Dichte | %theoretischer Dichte
Carbonyleisen 7,87 4,66 +0,21 7,6 £0,1
59,2 +2,6 96 +1,8
Aluminiumoxid 3,98 2,74 +0,05 3,8 +0,1
68,9 +1,2 96 +24

Alle Proben wurden im Durchschnitt auf Uber 96 % der theoretisch mdglichen Dichte
verdichtet. Dies entspricht einer Verdichtung von 154 bis 158 % bei den Eisenpro-
ben. Die Aluminiumoxid-Proben wurden zwischen 138 und 145 % verdichtet. Die et-
was hohere Verdichtung der Eisenproben liegt an dem hoheren Volumenanteil des
Binders am Feedstocksystem. Die Probe bzw. das Bauteil muss um einen hoheren
Volumenanteil verdichtet werden. Bei den Eisenproben muss auch beachtet werden,
dass sich durch den organischen Binder, Kohlenstoff im Eisengitter I6sen kann. Dies
reduziert die Dichte und verandert die Eigenschaften des Eisens.

Gefligeanalyse

Die Materialien bilden beim Sinterprozess ein Geflige aus. Die Korngré3e wird durch
Erstarrungs-, Umform- und Warmebehandlungsprozesse beeinflusst. Grundsatzlich
wollen die Koérner und damit auch die Korngrenzen eine thermodynamisch optimale
Struktur einnehmen, d.h. sie wollen eine maoglichst geringe Oberflache besitzen. Da-
her kdnnen die Korner beim Sinterprozess vergrobern. Grobkornige Gefluige sind bei
Mikrobauteilen unerwinscht, da sie die Eigenschaften der Mikrokomponenten nega-
tiv beeinflussen. Die Eigenschaften fein-korniger Werkstoffe sind im allgemeinen
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gunstiger als die grobkdrniger. Die im Verhaltnis zum Volumen gréfliere Korngrenzen-
flache hat, z. B. ein besseres Festigkeitsverhalten zur Folge.

Nachfolgend ist das Geflige einer gesinterten Carbonyleisenprobe und in einem Dia-
gramm (Abbildung 5-50) die KorngroRenverteilung dargestellt.

Abbildung 5-49: REM-Aufnahme des Gefliges von Carbonyleisen (Eisen). Es sind
einige schwarze Punkte in der Aufnahme zu erkennen. Dies kon-
nen Poren oder Kornausbriche durch die Praparation sein.
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Abbildung 5-50: Korngrof3enverteilung bei Carbonyleisen
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In den folgenden Abbildungen ist eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme
des Gefuges einer Al,Os-Probe (Aluminiumoxid) und die KorngroRenverteilung dar-
gestellt.

Abbildung 5-51: REM-Aufnahme des Geflges von gesintertem Aluminiumoxid,
spritzgegossen mit Catamold AO-F; die vereinzelt auftretenden
Poren sind als schwarze Punkte an den Korngrenzen zu

erkennen.
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Abbildung 5-52: KorngroéfRenverteilung bei Aluminiumoxid
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Tabelle 5-10:  Vergleich der mittleren Pulverpartikelgrofie und der mittleren

Korngrolie
Probe mittlere Pulverpartikelgrof3e | mittlere Korngro3e Faktor
[um] [um]
Carbonyleisen 1,78 +0,8 114,5 +39,5 64,34
Aluminiumoxid 0,52 +0,2 1,9 +0,8 4,01

Carbonyleisen bzw. Eisen hat ein Geflige mit einer mittleren Korngrof3e von 114,5
pMm. Dies bedeutet, dass bei diesem Material ein sehr grofles Kornwachstum wah-
rend des Sinterprozesses einsetzt. Der Faktor liegt bei ca. dem 60fachen der mittle-
ren Pulverpartikelgrofe. Fir makroskopische Anwendungen ist dies ein feines Gefu-
ge, jedoch fur manche Mikroanwendungen zu grob. Der Wert liegt schon in oder Uber
der GroéfRenordnung der kleinsten Strukturdetails. Fur ein LIGA-Zahnrad, bei dem die
Breite eines Zahnes ca. 70 um betragt, ist das vergroberte Korn so grof3 wie ein
Zahn. Dies bedeutet, dal} jeder Zahn des Zahnrades theoretisch aus einem Einkris-
tall bestehen kdnnte, was Vor- und Nachteile mit sich bringen wirde: Ein Vorteil ware
es, die Anisotropie des Materials auszunutzen, womit eine sehr hohe Festigkeit des
Zahnes erreicht werden konnte. Ein Nachteil ist, dass, z. B. die Korngrenzen, die
zumeist an den Ubergéngen zwischen Zahn und Zahnkranz bzw. ZahnfuB liegen, als
Sollbruchstellen wirken kénnen. An diesem Ubergang kann es zu sehr hohen Span-
nungen und Materialbeanspruchungen kommen, wodurch der Zahn dann aus dem
Zahnkranz herausgerissen wird. Insgesamt ist es daher vorteilhafter, ein feineres
Geflige unter Bertcksichtigung der GroRenordnung der kleinsten Strukturdetails im
Material einzustellen.

Aluminiumoxid besitzt im Gegensatz zu Carbonyleisen ein feines Geflige. Die Kérner
haben nach dem Sinterprozess eine mittlere Korngrofde von 2 ym. Der Faktor zwi-
schen der mittleren Pulverpartikelgrofie und der mittleren Korngréfe liegt bei ca. 4.
Die Pulverpartikel sind wahrend des Sinterprozesses um eine halbe Grof3enordnung
gewachsen, dies ist fur die derzeit mit diesem Verfahren hergestellten Mikrostruktu-
ren ein brauchbares Ergebnis.

Harte

Wie bereits im Kapitel 3.6 beschrieben, wurde die Vickersharte uber die ganze Breite
von einer Mikrosaulenstruktur bestimmt. In Abbildung 5-53 und Abbildung 5-54 sind
in die Diagramme die einzelnen Hartewerte und ihre jeweilige Lage uber die Breite
einer Mikrosaulenstruktur eingezeichnet.
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Abbildung 5-53: Diagramm der einzelnen Harteeindriicke entlang der aufgetrenn-
ten Mikrosaulen (569um). Material: Carbonyleisen

Aluminiumoxid
2500
2000 | L 2
i L 2B 4 L 4 *—3
'; 1500 f
= 1000 [ 1829,1+/-48 HV2
500
0
0 100 200 300 400 500 600 675
Abstand [um]

Abbildung 5-54: Diagramm der einzelnen Harteeindrucke entlang der aufgetrenn-
ten Mikrosaulen (675 pm). Material: Aluminiumoxid.
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Tabelle 5-11: Gemessene Hartewerte

Probe Harte
HV

Carbonyleisen 154,9 +19

Aluminiumoxid 1829,1 +48

In Tabelle 5-11 sind die gemessenen durchschnittlichen Hartewerte flr beide Materi-
alien mit Standardabweichungen eingetragen. In den zwei Diagrammen ist zu erken-
nen, dass die Harte bei beiden Materialien Uber die Breite der Mikrostruktur homogen
ist. Dies bedeutet, dass bei den Mikrokomponenten keine Defekte durch Spritzgiel3-
fehler, Entbinderung, Umlagerung der Braunlinge in den Sinterofen oder einer unzu-
reichenden Verdichtung beim Sinterprozess eingebracht wurden. Diese Defekte
mussten bei der Hartemessung durch den Abfall der Hartewerte bzw. einer grof3en
Standardabweichung erkennbar werden.

Durch eine geeignete nachtragliche Warmebehandlung kénnte die Harte flr den ent-
sprechenden Einsatz besser eingestellt werden. So bendtigen z. B. Zahnrader an der
Oberflache eine hohe Harte fur eine gute VerschleiRbestandigkeit und im Inneren,
durch eine entsprechende Warmebehandlung (Vergltung), eine hohe Zahigkeit. Fur
Mikroteile muss aber fir das Verglten noch ein geeignetes Verfahren entwickelt
werden (z. B. uUber Laser, Infrarot oder Induktionserwdrmung und anschliefendem
Abschrecken).

Bruchzahigkeit

Fur keramische Materialien gibt es aufgrund ihrer guten mechanischen Festigkeit und
Harte viele Anwendungen. Trotz allem haben sie einen Nachteil: Keramiken sind im
Vergleich zu Metallen sprode, d. h. die Werkstoffe brechen ohne plastische Verfor-
mung. Im Gegensatz dazu sind Metalle in der Regel duktil, ihr Bruch kommt nur nach
einer mehr oder weniger gro3en plastischen Verformung. Da auch Keramiken fur
Mikroanwendungen interessant sind, wurden die Eigenschaften der gesinterten Teile
untersucht. Fur die Messung wurde die Palmqvist-Methode verwendet (vgl. Kapitel
3.6).

Tabelle 5-12: Bruchzahigkeitswerte

Probe Literaturwerte BASF Palmqvist-Methode
[MPavm] [MPavm] [MPavm]
Aluminiumoxid 3,5-6 3,5 5,8 +£0,62

Die gemessenen Werte fur die Al,O3-Probe liegen hoher als die der Literatur-Werte
[GER94a, THU93, DAT96].
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Rauheit

Ein weiteres wichtiges Kriterium fur die Qualitdt von Mikrobauteilen ist die Oberfla-
chenrauheit. Die Messung der Oberflachenrauheit erfolgt wie in Kapitel 3.4. be-
schrieben. Diese Untersuchung wurde auch an anderen Catamold Feedstocks
durchgefuhrt. Nahere Angaben zum Feedstock bzw. Material (Carbonyleisen mit
zwei unterschiedlichen Pulvergrofien F und FS, 316L, Aluminiumoxid und Zirkonoxid)
sind in Kapitel 3.1 und im Anhang Kapitel 10 aufgefiihrt. Gemessen wurden die O-
berflachenrauheit des Original-LIGA-Formeinsatzes, der galvanischen Kopie des
Formeinsatzes (wurde als Werkzeug verwendet), der Grunlinge und der gesinterten
Mikrokomponenten. In den nachfolgenden Abbildungen sind die max. Rautiefe R;
und der arithmetische Mittelrauwert R, dargestellt. Die Werte wurden sowohl auf der
Mikrostrukturstirnflache (oben) als auch auf der Substratoberflache am Strukturgrund
(unten) bestimmt.

R, oben
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;£ | —m—AI203 (04 - 0,6 um) I
6 - | —*—316LS (4 um) T
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gk I 1
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g T
2 ¢
1 E T
0F 1 1 \
FE-LIGA FE-Kopie Griinling gesintertes Formteil

Abbildung 5-55: Darstellung der Rautiefe R; vom LIGA-Formeinsatz bis zum ge-
sinterten Teil. Gemessen wurde die Oberflache der Mikrostruktur

R; unten/Boden

14

2 E —&—7r02 (0,35 um) T

10 : —8— A1203 (0,4 - 0,6 um) I

. g —4—316 LS (4 pm) L
_ F (8 um)
E 6 e A
= FS (1 -2 um) / T
g4

2 f ‘#?

2 E FE-EIGA FE-Kopie Griinling gesintertes Formteil

M

Abbildung 5-56: Darstellung der Rautiefe Rt vom LIGA-Formeinsatz bis zum ge-
sinterten Teil. Gemessen wurde auf der Substratoberflache bzw.
dem Strukturgrund.
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Abbildung 5-57: Darstellung des arithmetischen Mittelrauwertes R, vom LIGA-
Formeinsatz bis zum gesinterten Teil. Gemessen wurde die
Oberflache der Mikrostruktur
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Abbildung 5-58: Darstellung des arithmetischen Mittelrauwertes R, vom LIGA-
Formeinsatz bis zum gesinterten Teil. Gemessen wurde auf der
Substratoberflache bzw. dem Strukturgrund

In den Diagrammen in Abbildung 5-55 bis Abbildung 5-58 ist festzustellen, dass sich
die Oberflachenrauheit zwischen dem Original-LIGA-Formeinsatz und der ins Werk-
zeug eingebauten galvanischen Formeinsatzkopie nur wenig unterscheidet. Auch die
Oberflachen der meisten spritzgegossenen Grinlinge weisen eine vergleichbare ge-
ringe Rauheit auf. Es ist jedoch zu erkennen, dass teilweise hohere Rauheiten am
Granling Catamold F und 316 L (Carbonyleisen) (siehe Abbildung 5-55, 5-56 und 5-
57) gemessen werden. Die erhdhten Werte sind dadurch zu erklaren, dass die Parti-
kelgrofRe der Pulver die Oberflachenrauheit der Grunlinge bestimmen.
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Interessant sind die Messpunkte fir die Rauheit der gesinterten Mikrostruktur. Die
gesinterten Mikrostrukturen weisen unterschiedliche Rauheitswerte auf. Die Ri-Werte
liegen alle leicht Uber der mittleren Partikelgrofie. Die Messwerte fur R, liegen unter-
halb der mittleren Partikelgrof3e. In den Diagrammen ist zu erkennen, dass die Quali-
tat der Oberflache entscheidend von der mittleren Partikelgrofe abhangt. Je kleiner
die Pulverpartikel sind, desto kleiner sind die Werte fur die Rauheit. Falls die mittlere
PartikelgroRe weiter verringert werden kdnnte, kdnnten metallische und keramische
Mikrokomponenten moglicherweise in LIGA-Qualitat hergestellt werden. Somit ist der
bestimmende Faktor flr die Oberflachenqualitat der Mikrokomponenten die mittlere
PartikelgroRe der Pulver im Grunling.

Festigkeit

An den Eisenproben wurde die Festigkeit anhand eines Mikrozugversuches gemes-
sen (Kapitel 3.6). In Abbildung 5-59 ist das Diagramm eines Mikrozugversuches dar-
gestellt. Wie zu erkennen ist, weisen die Proben eine plastische Verformung auf.
Dies deutet daraufhin, dass nur wenige und/oder kleine Poren im Material vorhanden
sind und der Probekorper sich plastisch verformen kann, ohne zu brechen. Weiterhin
haben die Proben keine ausgepragte Streckgrenze; so gibt es weder eine obere
noch untere Streckgrenze. Dies wiederum bedeutet, dass nur wenige Fremdatome
bzw. Kohlenstoffatome im Eisengitter geldst sind.

Der Wert fur die Zugfestigkei Ry, betragt 372 £31 MPa.

Abbildung 5-59: Diagramm eines durchgefuhrten Mikrozugversuches an einer
gesinterten Carbonyleisen-Probe
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Abbildung 5-60: Zugprobe aus Carbonyleisen/Eisen

Die Biegefestigkeit der keramischen Proben wurde mit Hilfe einer Drei-Punkt- Biege-
vorrichtung bestimmt (vgl. Kapitel3.4.). In Abbildung 5-61 ist das Weibull-Diagramm
der verschiedenen Biegebruchproben dargestellt. Die Biegefestigkeit betragt 430
MPa, der Weibullmodul m= 1,61 (myor= 1,45). Der Weibullmodul ist sehr klein, was
bedeutet, dass die Festigkeitswerte eine sehr groRe Streuung haben. Die Wahr-
scheinlichkeit, dass die Mikrokomponenten vor dem Erreichen der mittleren Biegefes-
tigkeit brechen, ist sehr grof3. Bei einer grolen Streuung der Festigkeitswerte enthal-
ten die Proben viele Defekte. Die Mikrokomponenten konnen Mikrodefekte (z. B. Mik-
rorisse, Fremdkdrper wie Haare oder auch minimalen Werkzeug-/Formeinsatzabrieb,
Poren usw.) enthalten, die zum frihzeitigen Versagen der Probe flhren.

Abbildung 5-61: Biegefestigkeit von Aluminiumoxid im Weibull-Diagramm
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In Tabelle 5-13 sind die einzelnen Festigkeitswerte von Carbonyleisen und Alumini-
umoxid dargestellt.

Tabelle 5-13: Festigkeitswerte

Material Zugversuch Drei-Punkt-Biegeversuch
(Zugfestigkeit Ry)
[MPa] [MPa]
Catamold F (Carbonyleisen /Eisen) 372 £31 -
Catamold AO-F --- 430
m= 1,61 My~ 1,45

Chemische Analyse

Die Elemente Sauerstoff, Kohlenstoff, Stickstoff und Schwefel haben vor allem bei
eisenbasierenden Werkstoffen einen entscheidenden Einfluss auf die Eigenschaften.
Kohlenstoff und Stickstoff kdnnen bei Eisen als Hartungs- und Verfestigungselemen-
te wirken, indem sie sich in die Oktaederlicken des Eisengitters einlagern. Sauerstoff
reagiert mit Eisen zu Eisenoxid und Schwefel bildet sprode Phasen.

Der Kohlenstoff kann sich aufgrund des organischen Bindermaterials, welches beim
Entbinderungsprozess nicht vollstandig abgebaut wurde, im Eisengitter |0sen. Fur die
Qualitat des Prozesses ist es deshalb sehr wichtig, den genauen Kohlenstoffgehalt
Zu wissen.

Da der Sinterprozess aus anlagen- und sicherheitstechnischen Grinden in einer
Wasserstoff/Stickstoffatmosphare und nicht in reiner Wasserstoffatmosphare durch-
gefuhrt wurde, sollte der Wert des Stickstoffes im Eisengitter aufgrund der obenge-
nannten Einflussnahme auf die Eigenschaften ermittelt werden.

Der Sauerstoffgehalt wurde Uberprift, weil die katalytische Entbinderung in einer
saurehaltigen Umgebung durchgefuhrt wird. Es ist also moglich, dass sich Eisenoxi-
de bilden. Dies wurde sich negativ auf die Sintereigenschaften und natirlich auch auf
die Eigenschaften der dichten Eisenmikrostruktur auswirken. Die Mikrokomponenten
waren sehr korrosionsanfallig.

Tabelle 5-14: Elementgehalte einer Probe aus gesintertem Carbonyleisen

Material Kohlenstoff (C) | Schwefel (S) Sauerstoff (O) | Stickstoff (N)
[Masse%] [Masse%] [Masse%] [Masse%]

Carbonyleisen 1,247 +0,060 <0,01 0,009 +0,001 0,166 +0,000
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Aus Tabelle 5-14 ist ersichtlich, dass die Aufkohlung des Carbonyleisens beim Sin-
tern sehr grol} ist. Eigentlich sollte der Wert unter 0,1 Masse% liegen. Dieser hohe
Anteil an Kohlenstoff wird durch eine Veranderung der Sinteratmosphare aufgrund
der Pyrolyse der Hochtemperaturbinderanteile bewirkt. Auch der Stickstoffgehalt ist
sehr hoch. Wahrscheinlichster Grund fur diese Zunahmen ist die Sinteratmosphare
(Wasserstoff/ Stickstoff Gemisch).

Durch die Lésung von Kohlenstoff und Stickstoff, diese werden ins kubischraumzent-
rierte (krz) Eisengitter auf Zwischengitterplatzen eingebaut, dadurch werden haupt-
sachlich die mechanischen Eigenschaften wie Festigkeit und Harte beeinflusst.

Bei Aluminiumoxid wurden keine Messungen vorgenommen, da der Einfluss von
Binder und der gewahlten Sinteratmosphare (Luft) auf die Eigenschaften nicht so
entscheidend ist wie bei metallischen Werkstoffen. AuRerdem wird Aluminiumoxid
unter oxidierender Atmosphare gesintert, so dass die noch enthaltenen organischen
Substanzen entsprechend zu Kohlenstoffmonoxid bzw. Kohlenstoffdioxid reagieren
kdénnen.

Sichtprobe/Rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen

Die einzelnen Mikrokomponenten wurden mit Hilfe des Rasterelektronenmikroskops
auf etwaige Oberflachendefekte (vgl. Kapitel 3.2 und Kapitel 3.4.) untersucht. In den
nachfolgenden Abbildungen sind einige Beispiele fur gesinterte Mikroteile bzw. mik-
rostrukturierte Bauteile dargestellt.

Abbildung 5-62: LIGA-Zahnrad aus Carbonyleisen/Eisen
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Abbildung 5-63: Saulenstrukturen aus Carbonyleisen/Eisen

%19 Tmm WD33

Abbildung 5-64: Mikrooptische Bank in Aluminiumoxid (Halterung flr mikrooptische
Bauteile)
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Abbildung 5-65: DetailvergroRerung der mikrooptischen Bank aus Aluminiumoxid

Abbildung 5-66: Saulenstrukturen in Aluminiumoxid
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Abbildung 5-67: Aluminiuimoxid Zahnrad
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6. Diskussion
6.1. Werkzeug, Feedstock und Simulation

Die Fertigung von komplexen makroskopischen Teilen mit Hilfe der Pulverspritzgiel3-
technolgie ist heute schon Stand der Technik. Wie die theoretischen Betrachtungen,
Experimente und Charakterisierungen dieser Arbeit gezeigt haben, kann an dieser
Stelle schon durchaus festgestellt werden, dass die Pulverspritzgiel3techologie prin-
zipiell fur die Herstellung von Mikrokomponenten angewandt werden kann. In Tabelle
6-1 (auf Seite 151/152) sind eine Reihe charakteristische Merkmale des Mikro-
Pulverspritzgiel3verfahrens hinsichtlich einiger Prozess- und Werkstoffeigenschaften
zusammengefasst.

Im Rahmen der Arbeit zeigte sich, dass die bei der Herstellung von makroskopischen
Bauteilen im PulverspritzgielRverfahren geltenden Kriterien beim heutigen techni-
schen Stand des mikrotechnischen SpritzgieRens (Mikrokomponenten bzw. mikro-
strukturierte Bereiche befinden sich auf einer sogenannten Substratplatte), auch in
der Mikrotechnik angewendet werden mussen [GER98b, SEM99].

Es stellte sich jedoch in Vorversuchen heraus, dass die Festigkeit des Feedstocks
eine wichtige EinflussgroRe auf das Entformverhalten darstellt. Im Zugversuch wurde
deshalb die Festigkeit von Catamold F (Carbonyleisen) und Catamold AO-F (Alumi-
niumoxid) mit 11,8 bzw. 8,0 MPa ermittelt. Die Festigkeit im 3-Punkt-Biegeversuch
betrug fur Catamold F 38,5 bzw. 19,7 MPa. Der Feedstock mit dem niedrigsten Vo-
lumenanteil an Binder (Catamold AO-F mit 41,7 Vol.% im Gegensatz zu Catamold F
mit 44,8 Vol.%) weist auch die niedrigsten Festigkeiten auf (vgl. Tabelle 5-3).

Werden diese experimentell ermittelten Zug- und Biegefestigkeiten mit den Werten
verglichen, die mit Hilfe von theoretischen Uberlegungen aus Kapitel 5.2 abgeschéatzt
wurden, ist zu erkennen, dass die theoretischen Werte Uber denen der experimentel-
len liegen. Diese Tatsache ist unabhangig davon, ob die theoretischen Werte Uber
das Modell der Verbundwerkstoffe oder mit Hilfe der Schaumwerkstoffe berechnet
wurden (Verbund-Modell-Zugfestigkeit: Catamold F 29,3-31,5 MPa, Catamold AO-F
27,3-29,4 MPa; Schaum-Modell-Druckfestigkeit: Catamold F 26,9-31,9 MPa, Cata-
mold AO-F 29,8-37,7 MPa; Tabelle 5-3).

Die Berechnungsmodelle sind nicht konservativ, denn sie Uberschatzen die Zugfes-
tigkeit des Feedstocks mit Uber 300 %. Damit kdnnen sie fur die praktische Anwen-
dung zur Abschatzung von Feedstockfestigkeiten nicht eingesetzt werden. Beim Mo-
dell der Schaumwerkstoffe kommt die gro3e Abweichung aufgrund dessen zustande,
da die verwendete Formel streng genommen nur fur die Ermittlung von Druckfestig-
keiten gilt. Allerdings beschreiben beide Modellansatze das mechanische Verhalten
des Feedstocks, namlich die Abnahme der Feedstockfestigkeit im Gegensatz zum
reinen Binder, tendenzids richtig. Leider fehlten prazisere Angaben zu den verwen-
deten Binderzusammensetzungen. So wurde fur die Festigkeitsabschatzungen nur
der hochfeste Binderanteil, Polyacetal, verwendet. Von dem Polymer Polyacetal gibt
es wiederum unterschiedliche Polymere mit unterschiedlichen Festigkeitseigenschaf-
ten. Bei der Abschatzung wurde von einem herkdmmlichen Polyacetal ausgegangen
[DOM92]. Wenn die einzelnen Binder mit ihren jeweiligen Anteilen und Festigkeiten
bekannt sind, kdnnte das berechnete Ergebnis besser mit den experimentell ermittel-
ten Daten ubereinstimmen. Dann wirden die Modelle durchaus zu einem in der Pra-
xis sinnvoll einsetzbaren Berechnungsweg fur die Abschatzung der Feedstockfestig-
keiten fuhren.
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Die experimentellen Daten und die theoretischen Uberlegungen zeigen trotz allem
deutlich, dass mit steigendem Fullgrad des Feedstocks die mechanische Festigkeit
abnimmt. Ein hoher Fullgrad wird angestrebt, um ein besseres Sinterverhalten bzw.
hohere Sinterdichte zu erlangen. Das Schrumpfen beim Sintern ist dann auch gerin-
ger und besser zu kontrollieren.

Im Rahmen der Arbeit wurde ein weiteres wichtiges Design-Kriterium fur die Ausle-
gung von Formeinsatzen ermittelt. Ein Gestaltungsmerkmal, welches beim Spritzgie-
Ren von makroskopischen Bauteilen eine untergeordnete Rolle spielt, aber im Mikro-
Pulverspritzgiel3en eine entscheidende Bedeutung hat, ist die Rauheit der Werkzeu-
ge bzw. Formeinsatze. Mit Hilfe der Abschatzung der Binderfestigkeit kann der Zu-
sammenhang zwischen der Rauheit des Formeinsatzes und der Entformbarkeit des
Feedstocks beim MikrospritzgielRen bestimmt werden.

Ist die Rauheit des Formeinsatzes bekannt, so kann mit Hilfe der Formeln aus Kapitel
5-3 abgeschatzt werden, ob mit dem bekannten Feedstocksystem (relative Langen-
anderung in Abhangigkeit von der Temperatur muss bekannt sein) die Mikrokompo-
nenten aus der Formteilkavitat entformt werden kdnnen. Es ist aber auch der umge-
kehrte und flr den Konstrukteur interessantere Fall mdglich. Durch Kenntnis des
relativen Langenausdehnungskoeffizienten des Feedstocks kann uber die Geometrie
der Mikrostrukturen und die Schwindung abgeschatzt werden, welche Qualitat die
Wandrauheit mindestens besitzen sollte, um diese fehlerfrei aus der Mikrokavitat ent-
formen zu kénnen.

Weiterhin konnte festgestellt werden, dass durch das Einbringen von entsprechen-
den Entformungsschragen (0,1°-5°) ein Abreilden der Strukturen in mikromechanisch
gefertigten Formeinsatzen verhindert werden kann. Dies liegt an der geringeren ,Ab-
scherung® der Mikrostruktur die, z. B. bei einer ,Entformungsschrage” von 0° vom
Strukturgrund aus Uber ganze Wand der Mikrostruktur verlaufen wrde. Die ,abge-
scherte® Flache der Mikrostruktur die kann aufgrund einer Entformungsschrage von
groéler 0° verkleinert werden.

Bei LIGA-Formeinséatzen ist die Uberlegung zur Wandrauheit nicht notwendig, da die
Wandrauheit der Mikrostrukturen sehr gering ist (im Nanometerbereich einer der Vor-
teile des LIGA-Verfahrens gegenuber den meisten anderen Mikrostrukturierungsver-
fahren).

Wie in dieser Arbeit weiter herausgefunden wurde, sollte die Simulation wie beim
makroskopischen Spritzgie3en heute, auch beim Mikro-PulverspritzgieRverfahren ein
wichtiger Bestandteil der Werkzeug- bzw. Formeinsatzauslegung sein.

Es konnte festgestellt werden, dass ein qualitativer Vergleich zwischen den Fllstu-
dien in den SpritzgieRversuchen und den Simulationsrechnungen eine gute Uberein-
stimmung im Ablauf der Formflllung zeigt. So wird, z. B. in Simulation und Experi-
ment mit Formteil FE 2, zuerst der strukturierte Formeinsatz mit 2 mm Anschnitt und
3,4 mm Substratdicke vollstandig und danach erst der Formeinsatz mit 0,5 mm An-
schnitt und 2 mm Substrat, welches keine Mikrostrukturen enthalt, befullt (Simulation
von FE 2).

Auch die Lage der Bindenahte kann aus der Simulation des Fullvorganges ermittelt
werden.

Dies bedeutet, dass fur die Simulation von Formeinsatzen die Einspritz- und Werk-
zeugtemperatur, die Einspritzzeit und das Formfillverhalten ausreichend genau ab-
geschatzt werden kann. Uber die Fiillbildsimulation kann ebenfalls ermittelt werden,
ob die Auslegung des Werkzeugs fur geringe Materialbeanspruchung (Scherge-
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schwindigkeit) und die vollstandige Formflllung der Mikrostrukturen optimal gewahit
wurde. So kann der Weg der Schmelze durch das Anguss- und Verteiler- bzw. An-
schnittsystem geklart und letzteres gegebenenfalls verbessert werden.

In den Simulationberechnungen wurde ermittelt, dass ein vollstandiges Befullen der
Mikrostrukturen hauptsachlich davon abhangt, ob die Werkzeugtemperatur gréRRer
150 °C, d. h. oberhalb der ,no flow-Temperatur”, liegt. Diese wurde fur Catamold auf
148 +1 °C durch DSC-Thermoanalyse bestimmt. Wurde flir die Simulationsberech-
nung eine Werkzeugtemperatur unterhalb der ,no flow-Temperatur’” gewahlt, so er-
starrte der Feedstock noch vor einer vollstandigen Beflullung der Mikrokavitaten. Bei
den SpritzgieRexperimenten hingegen konnte flir Catamold F durchaus gezeigt wer-
den, dass es maglich ist die Mikrostrukturen bei Werkzeugtemperaturen unterhalb
der ,no flow-Temperatur® zu beflllen. Der Einfluss der Einspritz- bzw. Formmasse-
temperatur hatte dabei einen groReren Einfluss auf das Fullverhalten.

Weiterhin wurde ein sehr enges ,Parameterfenster” fir die vollstandige Beflllung der
Mikrostrukturen beim Pulverspritzgiel3en ermittelt. Der ,Parametersatz®, bei dem die
Mikrostrukturen vollstandig geflllt und entformt werden konnten, beinhaltet sehr lan-
ge Einspritzzeiten, relativ hohe Einspritzdricke sowie hohe Einspritz- und Werkzeug-
temperaturen. Allerdings muss beim Spritzengie3en von Mikrokomponenten immer
bertcksichtigt werden, dass keine zu hohen Einspritzdricke gewahlt werden, um
nicht die dinnwandigen Strukturen umzudriicken bzw. umzubiegen. Bei hohen Ein-
spritztemperaturen besteht immer die Gefahr, dass zuviel Binder verdampft und sich
Pulveragglomerate bilden, die eine Blockierung des Spritzaggregates bewirken. Beim
Mikro-PulverspritzgieRen ist deshalb aufgrund dieser auRergewdhnlichen Parame-
tereinstellungen sehr grofe Vorsicht notwendig um nicht die Maschinen und Werk-
zeuge zu beschadigen.

Beim quantitativen Vergleich zwischen der Simulationberechnung und den anschlie-
Renden SpritzgieRversuchen mit Formeinsatz FE 2 zeigte sich, dass die notwendigen
Einspritzdricke (610 bzw. 635 bar) fur eine vollstandige Beflllung der Mikrostruktu-
ren deutlich Uber dem berechneten minimalen Druckbedarf liegen und zwar um ca.
Faktor 3 (152 %) fur Catamold F (Carbonyleisen) bzw. ca. Faktor 2 (88 %) fur Cata-
mold AO-F (Aluminiumoxid). Es ist daher leider nicht moglich, eine eindeutige Aus-
sage zum bendtigten Druckbedarf bzw. Einspritzdruck zu machen.

Die Abweichungen lassen sich dadurch erklaren, dass die Simulation durch ein 2,5
D-Modell (flachenférmige Bauteilsegmente, denen eine Dicke (<<Lange, Breite) zu-
gewiesen wird) vereinfacht ist. Im Simulationstool sind Randbedingungen fur das
FlieBverhalten der Feedstocks festgelegt, die idealisiert sind und nicht das reale Ver-
halten beschreiben. So wird, z. B. die Formmassengeschwindigkeit an der Werk-
zeugwand auf null gesetzt und mit einer idealisierten Geschwindigkeit Uber den ge-
sammten Querschnitt gerechnet. Des weiteren wird in der Simulationsberechnung
vereinfacht angenommen, dass die Formmasse beim Berihren der Formeinsatz-
wand sofort die Werkzeugtemperatur annimmt. Die Feedstocks haben eine Warme-
leitfahigkeit von ca. 2 W/mK, trotzdem kann es zu keinem solch schnellen
Temperaturubergang kommen.

Die Materialdaten, die zur Eingabe in die Simulationstools verwendet wurden, sind
experimentell ermittelt und damit Fehlern behaftet. Die ,no-flow Temperatur” wurde,
z. B. bei einer anderen Abkulhlrate (10 K/min) experimentell bestimmt als die Rate,
die beim Abkuhlen des Feedstocks im Werkzeug auftritt (ca. 8 K/min). Es treten dann
andere Keimbildungs-, Kristallistationsgeschwindigkeiten und Kristallisationsgrade in
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den kristallinen Bereichen des Polymers (Polyacetal) ein, als die, welche aufgrund
des Variotherm-Verfahrens in ,realen” auftretenden Prozessen eintreten.

Aufgrund der relativ hohen Warmeleitfahigkeiten der Feedstocks (2 W/mK) und ihrer
geringen spezifische Warmekapazitat, kuhlt die Schmelze beim Einspritzen in die
Werkzeugkavitat schnell ab. Die kleinen Verteilerkanale sowie Mikrokavitaten kénnen
dann sehr schnell einfrieren und den Schmelzestrom zum Erliegen bringen. Der
Nachdruck wird so unwirksam, darum sind schmale Anschnitte zu vermeiden sind.
Allerdings steigt die Warmeleitfahigkeit mit zunehmendem Pulvergehalt an. Der Bin-
der wirkt als Isolator, weil die Polymere eine kleinere Warmeleitfahigkeit haben. Je
hoher die Kontaktzahl und der Abstand zum nachsten Partikelnachbar ist, desto ho-
her ist die Warmeleitfahigkeit des Feedstocks, wodurch sich Sintereigenschaften
verbessern. Die Warmeableitung, und damit die Neigung des Feedstocks zum zu
schnellen Einfrieren in den kleinen Kavitaten, steigt ebenfalls an.

In den Experimenten der Arbeit stellte sich heraus, dass fur die Qualitat der abge-
formten und gesinterten Mikrostrukturen die Pulverpartikelgrof3e wichtig ist. Um die
Mikrostrukturen mit mehreren Pulverpartikeln und Binder fullen zu kdnnen und somit
eine gute Qualitat der Strukturen zu erzielen, missen diese mindestens eine mittlere
PulverpartikelgroRe, die um eine Grolenordnung kleiner ist als die kleinsten abzu-
formenden Strukturdetails, besitzen.

Auch die Viskositat der beiden Feedstocks ist beim Mikro-PulverspritzgieRen wichtig.
FUr die Feedstocks Catamold F und AO-F ist die Viskositat bei jeweiliger Formmas-
setemperatur fir niedrige Schergeschwindigkeiten nahezu gleich. Fur hdéhere Scher-
geschwindigkeiten, wie sie beim Fullen von Mikrostrukturen aufgetreten, sind sie ca.
doppelt so grof3, wenn sie auch aufgrund der logarithmischen Auftragung, absolut
gesehen, Uber eine GroRenordnung kleiner ist als bei niedrigen Geschwindigkeiten.
Allerdings ist die Viskositat der Feedstocks primar von den Binderanteilen abhangig.
Je groRer der Binderanteil desto niedriger die Viskositat und damit ein gutes Fliel3-
verhalten des Feedstocks. Es ist fir das PulverspritzgieRen von Mikrostrukturen
wulunschenswert einen Feedstock zu verwenden, der ein sehr gutes Flielverhalten
bzw. niedrigere Viskositat besitzt, damit die kleinen Strukturen mit ausreichend guter
Qualitat beflllt werden kdonnen. Allerdings, so haben die Experimente und die theore-
tischen Uberlegungen gezeigt, sollten die Feedstocks einen mdglichst hohen Anteil
an Pulver aufweisen, um das Sinterverhalten z. B. in bezug auf die Dichte, die
Schrumpfung und den Verzug, zu verbessern. Es muss also auch hier, beim Spritz-
gielRen von Mikrokomponenten, wie dies schon bei der Herstellung von makroskopi-
schen Bauteilen bekannt ist, ein Kompromiss zwischen bestem Fliel3verhalten und
bestem Sinterverhalten gefunden werden.

Wegen des hohen spezifischen Gewichtes aufgrund der Pulverfillung neigen
Feedstocks zur Freistrahlbildung. Wie stark ein Feedstock zur Freistrahlbildung neigt,
ist von der Viskositat abhangig. Es sollte deshalb vermieden werden, Formeinsatze
mit starken Beschleunigungs- oder Dehnstromungen auszulegen (keine plotzlichen
Querschnittsveranderungen). Dies kann sonst beim Sintern von Mikroteilen zu Sin-
terverzug fuhren.

6.2. Entbinderungsanalyse

Es wurden auch Untersuchungen zur Entbinderungsgeschwindigkeit, d. h. die ent-
binderte Bauteildicke, bezogen auf die Entbinderungszeit durchgefuhrt. Flir die bei-
den Feedstocks Catamold F und AO-F, weichen die Angaben des Herstellers BASF
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AG ab. Die Entbinderungsgeschwindigkeit fur Mikrostrukturen wurde mit 1,3 mm/h fir
Catamold F ermittelt. In der Literatur wird ein Wert von 2,3 mm/h angegeben [WEI95,
BLO96]. Allerdings wird in der Literatur oftmals mit einer hdheren Sauredosierung (je
nach Ofenraum bis ca. 200 %) gearbeitet. Dies hat naturlich den Vorteil, dass mehr
Binder pro Zeit zu Formaldehyd umgesetzt werden kann, womit die Entbinderungs-
geschwindigkeit steigt. Bei dem Feedstock Catamold AO-F konnte in der Literatur ein
Wert von 0,9 mm/h gefunden werden. Dieser Wert liegt unterhalb des in dieser Arbeit
ermittelten Werte (1,2 mm/h).

FUr Mikrostrukturen einer Bauteildicke von 130 um wurde eine Enbinderungs-
geschwindigkeit von ca. 10 um/min ermittelt. Werden die Mikrostrukturen immer klei-
ner, so wird die Anlagerung der Sauremolekile an die Binderoberflache zum ge-
schwindigkeitsbestimmenden Schritt und nicht mehr die Diffusion. Dies liegt daran,
dal} die Diffusionswege immer kleiner werden.

Die Entbinderungszeit von Mikrokomponenten ist kurzer als bei makroskopischen
Bauteilen, wenn von der absoluten Entbinderungszeit ausgegangen wird. Bei der
Entbinderung von Mikrokomponeten muss weniger Binder aus den Grunlingen ent-
fernt werden, dies verklrzt den Entbinderungsprozess. Wie in den Entbinderungs-
langen-Entbinderungszeit-Diagrammen, in Kapitel 5.4 dargestellt, kann die Entbinde-
rungsgeschwindigkeit als Ursprungsgerade dargestellt werden. Die Steigung der Ge-
raden wird, wie in der Theorie Kapitel 5.4 beschrieben von den Faktoren [],[1;,[]sund

c1,g bestimmt (vgl. Gleichung 5-23).

Weiterhin konnte in der Arbeit ermittelt werden, dass die DTA-TG Analyseergebnis-
se, und die so bestimmten Gewichtsverluste in den einzelnen Prozessschritten, sehr
gut Ubereinstimmen. Dies ist in Tabelle 5-6 dargestellt.

6.3. Sintern / Charakterisierung

Beim Sintern wurden die Sinterparameter gewahlt, die auch beim Sintern von
makroskopischen Bauteilen verwendet werden. Die lineare Schrumpfung der erha-
benen Mikroteile sollte dabei den gleichen Wert aufweisen wie bei makroskopischen
Bauteilen, da die Binderanteile im Feedstock gleich grof3 sind. Dies ist jedoch nicht
der Fall. Die Mikrostrukturen weisen bis zu 3,3 % (groter absoluter Wert betragt
19,9 % bei erhabenen Mikrostrukturen) groReren Sinterschrumpf auf als makroskopi-
sche Teile und die Substratplatte. Die Substratplatte stellt gegenuber den Mikrostruk-
turen eine Massenanhaufung dar, was zu Entmischungen flihren kann. Die Mikro-
strukturen sind ein ,Engpass®, durch den der Binder leichter flie3t als das Pulver.
Deshalb werden die Mikrostrukturen im Vergleich zur Substratplatte mit weniger Pul-
verkornern befullt und haben daher eine hohere Schwindung.

Es kénnte aber auch sein, dass der Nachdruck nicht mehr auf die Mikrostrukturen
~Wirkt“, sondern die Substratplatte diesen ,aufnimmt®. Dadurch hat die Substratplatte
eine hdhere Dichte und eine geringere Schrumpfung.

Werden die Mikrostrukturen allerdings so hergestellt, dass sie als sogenannte Sack-
I6cher im Substrat eingelassen sind, so schrumpft nur das Substrat und die
Mikrostrukturen kdnnen mit einer besseren Genauigkeit hergestellt werden [Bau99].
Die Schrumpfung betragt dann nur den Makrowert (ca. 16 % bei Aluminiumoxid).

Es ist also bei der Formeinsatzauslegung, bei der sich die Mikrostrukturen auf einer
Substratplatte befinden (erhabene Strukturen), darauf zu achten, dass die
Mikrostrukturen im Vergleich zum Substratuntergrund beim Sintern starker
schrumpfen koénnen. Bei flieRtechnisch optimaler Auslegung des Formeinsatzes
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konnen. Bei fliel3technisch optimaler Auslegung des Formeinsatzes kénnen Mikro-
komponenten mit einer reproduzierbaren Genauigkeit von 0,3 % hergestellt werden.

Die Braunlinge wurden in einem Hochtemperaturofen dicht gesintert. Der Dichtewert
wird dabei auf die theoretisch mogliche Dichte der jeweiligen Materialien bezogen.
Beide Materialien, sowohl Carbonyleisen als auch Aluminiumoxid, konnten bis zur
relativen Dichte von ca. 96 % dicht gesintert werden.

Durch Untersuchungen am Rasterelektronen-Mikroskop wurde nachgewiesen, dass
die Mikrokomponenten eine geschlossene Oberflache haben. Die Gefugeaufnahmen
zeigen, dass Poren innerhalb des Gefliges vorhanden sind. Diese befinden sich je-
doch an Bauteilen aus beiden Materialien zum groften Teil an den Korngrenzen,
bzw. bei Aluminiumoxid auch an den Tripelpunkten zwischen den Kornern.

Bei der Ermittlung der Mikroharte trat keine Schwankung innerhalb der Messreihen
bzw. keine Unterschiede zwischen der Messung an der Oberflache und im Inneren
der Mikrosaulenstruktur, gemessen am Strukturschliff, auf. Die mittlere Mikroharte bei
Carbonyleisen betrug 155HV0,05 +19. Eine geringe Standardabweichung bedeutet,
dass die Porenverteilung im Geflige homogen ist und es keine Risse gibt. Die Dichte,
wie dies auch schon durch die Dichtemessung ermittelt wurde, ist sehr hoch. Eine
solche Hartemessung zeigt ebenfalls, dass das Geflige eine enge KorngroRenvertei-
lung und damit ein homogenes Gefluge aufweist.

Wie der in dieser Arbeit dargestellte Zugversuch zeigt, haben die Poren keinen ent-
scheidenden Einfluss auf die Festigkeit der gesinterten Probe. Denn wie schon oben
bei der Diskussion der Hartewerte beschrieben, befinden sich die Mehrzahl der Po-
ren an den Korngrenzen. Im Zugversuch wurde eine hohe Zugfestigkeit und eine
grole Dehnung ermittelt. Da kein frihzeitiges Versagen beim Einsetzen der plasti-
schen Verformung und bei der Einschnurung auftrat, kann angenommen werden,
dass die Zugproben frei von grof3eren Fehlern waren.

Im Mikrozugversuch an gesinterten Proben wurden Zugfestigkeitswerte von 372 +32
MPa ermittelt, diese Werte liegen im Bereich eines unlegierten Baustahles (Fe360).

Die Proben wurden in einer Wasserstoff-Stickstoff Atmosphare (4 Gew% Hy) gesin-
tert und durch den Restkohlenstoff aus dem Binder aufgekohlt. Der Hersteller des
Feedstocks gibt einen Kohlenstoffgehalt von bis zu 0,8 Gew% an [WEI95]. Dieser
Wert liegt ca. 0,4 Gew% niedriger als der mit der chemischen Analyse ermittelte
Messwert. Vor dem Sintern wurde ein Restbindergehalt von 2-3 Gew% im Braunling
ermittelt.

Es muss deshalb bei der Herstellung von Mikrokomponenten strengstens darauf ge-
achtet werden, dass sich kein Kohlenstoff im Eisengitter 16st, bzw. der Kohlenstoff-
gehalt Uber entsprechende Schritte und Zusammensetzung der Ofenatmosphare
eingestellt wird. In der Probe 16st sich kein Stickstoff, so dass ein zusatzlicher Har-
tungseffekt ausbleibt.

Die entbinderten Braunlinge aus Aluminiumoxid wurden bis zu einer mittleren Dichte
von 3,8 g/cm® gesintert. Dies entspricht ca. 96 % der theoretisch méglichen Dichte.
Auch hier zeigten sich keine groReren Poren bei den Geflge- und Harteuntersu-
chungen.

Die gemessenen Kleinlastharte-Werte (mittlere Harte 1829HV2 +£48) entlang der auf-
getrennten Mikrosaulen waren von der Oberflache ins Innere konstant. Die Messer-
gebnisse in Mikrodimensionen sind mit den in der Literatur (1500-2000HV) zu fin-
denden vergleichbar [BAS96] [GER94], was bedeutet, dass die Mikrostrukturen ahn-
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liche Eigenschaften aufweisen wie dies bei makroskopischen Bauteilen der Fall ist.
Die Geflugestruktur ist homogen, gleichformig und korreliert mit den anderen Messer-
gebnissen (enge KorngroRenverteilung 1,9 + 0,8 pm , relativ hohe Dichte 96 %, ho-
he Festigkeit usw.) gut.

Die Festigkeit der Aluminiumoxid-Proben, bestimmt im Drei-Punkt-Biegeversuch,
liegt mit 430 MPa im Bereich dessen, was in der Literatur zu finden ist [BAS96,
GER94] (350-450 MPa). Allerdings ist der Weibullmodul mit einem Wert von my,=
1,45 um eine GroéRRenordnung zu niedrig. Dies bedeutet, dass die Versagenswahr-
scheinlichkeit (fur technische Anwendungen m >8) hoch ist. Die Streuung der Mess-
werte weist auf kleine Fehler wie Poren und Risse hin, die zu einem friihzeitigen Ver-
sagen des Bauteiles fihren kdénnen. In den rastermikroskopischen Aufnahmen ist zu
sehen, dass sich Poren in den Tripelpunkten zwischen den Kérnern befinden. Ursa-
chen fur diese kleinen Risse kbnnen zum einen Bindenahte sein, wie sie auch in der
Simulation gefunden wurden, zum anderen kénnen solche kleinen Risse auch durch
turbulentes FlieRen oder Dehn- und Beschleunigungsstromungen entstehen. Der
Feedstock neigt dann, wie schon beschrieben, zu Entmischungen, die zu Poren oder
Rissen im Bauteil fUhren konnen. Aber auch beim Handling aus dem Werkzeug und
beim Umbetten des fragilen Braunlings in den Sinterofen kdnnen Risse eingebracht
werden. Als weiterer Grund fur entsprechende Risse im Bauteil kann die Grinbear-
beitung angesehen werden. Bei diesem Nachbearbeiten des Grlnlings kann Warme
entstehen, die den Binder zum Erweichen oder Schmelzen bringt und zu inneren
Spannungen fuhren kann. Auch der Abrieb an Mischer, Extruder, Spritzaggregat,
Werkzeug und Formeinsatz und die damit verbundenen Verunreinigungen im Grun-
ling bzw. gesinterten Bauteil, kdnnen Risse bzw. innere Spannungen erzeugen.

Zusatzlich wurde an diesen Proben die Bruchzahigkeit mit Hilfe der Palmqvistmetho-
de bestimmt. Der Wert lag im Mittel bei 6 MPaVm. Werden die experimentell ermittel-
ten Werten mit den Daten aus der Literatur (2-3,5 MPavm) verglichen, dann sind die,
in dieser Arbeit ermittelten Bruchzahigkeiten, doppelt so hoch [GER94, BAS96].

Bei beiden Materialien, Carbonyleisen und Aluminiumoxid, setzt wahrend des Sin-
terns eine Kornvergroberung gegenuber dem Ausgangspulver ein. Dies bedeutet,
dass kleinere Koérner aufgrund der Minimierung der Oberflachenenergie von grol3e-
ren Kornern ,aufgezehrt” werden. Allerdings ist die Kornvergroberung bei den metal-
lischen Materialien mit 64 % von Pulverpartikelgrofe zu KorngrélRe im Gefuge der
gesinterten Mikrokomponenten deutlich groRer, als bei dem keramischen Werkstoff
mit einer Vergroberung von vier.

Bei Aluminiumoxid kann aufgrund der oxidierenden Ofenatmosphare der Restkoh-
lenstoffgehalt zu Kohlenstoffmonoxid bzw. Kohlenstoffdioxid reagieren und tUber die,
noch zu Beginn des Sinterprozesses offenen Poren entweichen.

Fur die mikrotechnischen Anwendungen z. B. fur Mikrogetriebe, mikrooptische An-
wendungen etc., ist die Oberflachenqualitat von entscheidender Bedeutung. Die
Rauheit bestimmt in Mikrodimensionen ganz entscheidend z. B. die Passgenauigkeit.
die tribologischen Eigenschaften usw. von Bauteilen. Die Oberflachenrauheit, der im
PulverspritzgieRen hergestellten Mikrokomponenten, hangt dabei sehr stark von der
KorngroRe der verwendeten Pulver ab. Carbonyleisen hat mit 4 ym mittlerer Pulver-
partikelgroRe einen um eine GroRenordnung grélReren mittleren Pulverpartikel-
durchmesser als Aluminiumoxid mit 0,4 ym. Materialien mit kleineren mittleren Pul-
verpartikeln kédnnen die Strukturdetails mit einer besseren Oberflachenqualitat (nied-
rigeren Ra- und Ri-Werten) ,wiedergeben®. Catamold F (Carbonyleisen) wies bei ei-
ner mittleren Pulverpartikelgroe von 4 ym die grofte Rauheit auf (R ca. 1 ym, R;
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ca. 7-11 ym) und Catamold TZP (Zirkonoxid) mit einer mittleren PulverpartikelgrofRe
von 0,35 pym hatte die niedrigste Rauheit (Rs ca. 0,02 ym, Rt ca. 0,2-1 ym). Alle an-
deren verwendeten Materialien lagen in den ,Rauheitsreihe” entsprechend ihren Pul-
verpartikelgrof3en zwischen den beiden Werkstoffen. Mit der Verwendung von immer
feineren Pulvern, z. B. Zirkonoxid, kann die Qualitat des LIGA-Formeinsatzes (R,=
0,02 uym, R= 0,05 ym) fast repliziert werden. Mit sehr feinen Pulvern, konnte es so-
gar moglich sein, metallische oder keramische Mikrokomponenten in LIGA-Qualitat

herzustellen.

Tabelle 6-1: Qualitative Bewertung einiger Prozess- und Werkstoffeigenschaften, die
mit dem entwickelten Mikro-PIM-Prozel} erreicht werden konnen.

gut | befriedigend | schlecht Bemerkungen
(+) (0) (-)

Strukturfreineit/ Geometrien 0 max. 2,5 dimensional

serientauglicher Prozess + aus Massenfertigung abge-
leitet

Werkzeuggestaltungs- 0 mit Ausnahmen vergleich-

Richtlinien bar dem Makroskopischen

Abformtreue/ Malhaltigkeit 0 max. 2,5 %
min. 0,2 %
Standardabweichung

Materialvielfalt + Verwendung nahezu aller
pulverférmigen Metalle und
Keramiken

minimale Detailgréle CiM MIM begrenzt durch Partikel-
grole

Prozesszeit 0 vergleichbar mit 2ter Gal-
vanik bzw. Zentrifugalgie-
Ren

Binderfestigkeit _ ca. 50 % schlechter als bei
Thermoplasten

Rheologie der Binder 0 nicht wesentlich schlechter
als Thermoplaste

Entbinderungszeit + besser als bei makroskopi-
schen Teilen

Entbinderungsge- 0 vergleichbar mit dem

schwindigkeit Makroskopischen

Festigkeit der gesinterten 0 optimierungsbedirftig

Werkstoffe

Oberflachenrauheit der ge- CIM MIM bei Keramik LIGA; bei Me-

sinterten Werkstoffe tall eher befriedigend -

Korngrofie der gesinterten CIM MIM bei Keramik befriedigend;

Werkstoffe Metalle in der Grolke der
Mikrostruktur

Harte der gesinterten Werk- + vergleichbar mit makrosko-

stoffe pischen Werten

Bruchzahigkeit der gesinter- | MIM vergleichbar mit makrosko-

ten Werkstoffe

pischen Werten
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Weibull CIM kleiner als im Makroskopi-
sche

Verunreinigungen / Zusam- MIM bei Metallen hart an der

mensetzung Toleranz

Simulation 0 nur qualitativ bzw. tenden-

ziell
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7. Folgerungen und Ausblick

Wie die Versuchsergebnisse zeigen, ist das Mikro-Pulverspritzgiel’en ein Verfahren,
welches in der Mikrotechnik fur die Herstellung von Mikrokomponenten geeignet ist.
Wie beim makroskopischen PulverspritzgieRen besteht der Vorteil des Verfahrens
darin, dass die Mikrokomponenten in mittleren und grof3en Serien aus verschiedens-
ten Metallen und Keramiken hergestellt werden kdnnen.

Das Verfahren bietet eine sehr groRe Materialvielfalt an. Dieses Potential ermoglicht
vielfaltige Einsatzmoglichkeiten in der Mikrosystemtechnik. Wenn die entsprechen-
den Werkstoffeigenschaften weiter verbessert werden, besteht die Moglichkeit, Mate-
rialien ihren Eigenschaften entsprechend einzusetzen. Es ist jetzt mdglich Mikrozahn-
rader aus verschleiRbestandigem Stahl herzustellen. Allerdings besteht ein Nachteil
des Verfahrens darin, dass die Mikrokomponenten sich auf der sogenannten Sub-
stratplatte befinden. Eine genaue Beschreibung des Zusammenhanges zwischen
dem Werkzeug, der Substratplatte und den Mikrokomponenten wurde in den Kapiteln
~-Experimente® und ,Simulation“ naher beschrieben. Die Mikrokomponenten mussen
aber, beim derzeitigen Stand der Mikrospritzgiel3technologie, von dem Substrat im
grun oder gesinterten Zustand entfernt bzw. vereinzelt werden. Dies ist ein weiterer
Verarbeitungsschritt, der sehr aufwendig und kostenintensiv ist. Zusatzlich stellt die
Substratplatte einen Nachteil beim SpritzgieRen (Moglichkeit der Entmischung), Ent-
bindern (Verlangerung der Entbinderungszeit aufgrund der Substratdicke) und Sin-
tern (Verzug bzw. Unterschiede in der Schwindung zwischen den Mikrokomponenten
und dem Substrat) dar, wie in dieser Arbeit auch gezeigt wurde. Es besteht aber die
Maoglichkeit, diesen Nachteil durch eine neue Werkzeuggeneration, bei der die Mikro-
komponenten direkt und ohne den Umweg Uber eine Substratplatte hergestellt wer-
den kdnnen, zu eliminieren.

In den Untersuchungen hat sich gezeigt, dass die metallischen und keramischen Mik-
rokomponenten mechanische Eigenschaften besitzen, die meist mit denen aus dem
Makroskopischen vergleichbar sind. Die Harte und die Bruchzahigkeit sind innerhalb
der Mikrostrukturen homogen. Einzig die mechanische Festigkeit der Aluminiumoxid-
Proben weist einen niederen Weibullmodul auf. Dieser kann durch bessere Prozess-
stabilitat (Anderung des Formeinsatzdesigns; Griinbearbeitungsschritte, bei denen
innere Spannungen entstehen kdnnen, sollten unterlassen werden; Vermeidung von
Umlagerungsschritten, z. B. zwischen Entbinderungs- und Sinterprozess; Optimie-
rung des Sinterprozesses) gesteigert werden.

Die Prozesszeit vom Mischen des Feedstocks bis zum fertigen Mikrobauteil ist ver-
gleichbar mit denjenigen von anderen Herstellungsverfahren. Durch Optimierung der
Prozessparameter bei den zeitintensiven Schritten, wie dem Entbindern und Sintern,
kann diese verkurzt werden. Die Prozesszeit konnte durch Benutzung anderer Ent-
binderungsmethoden (Auflosen des Binders in einem geeigneten Losungsmittel,
Verwendung von Uberkritischem CO2 als Losungsmittel) abgesenkt werden. Es ist
auch denkbar, dal® durch andere Sintermethoden  (z. B. Mikrowellensintern) eine
weitere Zeiteinsparung moglich ware. Auch durch Verwendung des Zwei-
Komponentenspritzgieens konnte z. B. Prozesszeit und Montageaufwand einge-
spart werden. Es kdnnten dann zwei Mikroteile, die heute in zwei getrennten Spritz-
giel3-, Entbinderungs- und Sinterschritten gefertigt und anschlieBend montiert wer-
den, in einem zusammengefassten Prozessschritt montagefertig hergestellt werden.
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Durch das Pulverspritzgielten kann eine Vielzahl von Strukturen hergestellt werden.
Leider ist die Strukturfreiheit eingeschrankt, da es nicht moglich ist, echte dreidimen-
sionale Mikrostrukturen herzustellen. Im Gegensatz zum makroskopischen Pulver-
spritzgieRen konnen komplexe dreidimensionale Mikrokomponenten, die Hinter-
schneidungen aufweisen, nicht durch aufwendige Werkzeugtechnik, z. B. wie den
Einsatz von Schiebern, realisiert werden. Beim Mikro-Pulverspritzgie3en muss dies
durch eine entsprechende Bauteilauslegung oder auf prozesstechnischem Wege
kompensiert werden. Dies konnte durch Sintern von einzelnen Bauteilkomponenten
zu einem dreidimensionalen Bauteil geschehen.

Die PartikelgroRe hat einen entscheidenden Einfluss auf die Eigenschaften der Mik-
rostrukturen. Sie beeinflusst die Oberflachenrauheit der gesinterten Mikrokomponen-
ten, die minimale Detailgrofie und wahrscheinlich auch die Entbinderungsgeschwin-
digkeit. Um feinere Pulver beim PulverspritzgieRen erfolgreich einsetzen zu kdnnen,
muss noch viel Entwicklungsarbeit im Bereich der Binder- und Pulvertechnologie ge-
leistet werden. Die heutigen Pulvergrof3en bei keramischen Materialien sind ausrei-
chend, um die derzeit gestellten Anforderungen zu befriedigen.

Nanopulver bzw. Pulver mit einer PulverpartikelgroRe im Submikrometerbereich sind
alleine schon wegen ihrer auf’ergewohnlichen Materialeigenschaften (GroRRenord-
nung von Versetzungsringen bzw. magnetischen Domanen) nicht nur fur die Mikro-
technik interessant. Submikrometerpulver bzw. Nanopulver sind unterhalb einer be-
stimmten GroRenordnung versetzungsfrei und kénnen auch keine Versetzungen
produzieren. Die gesinterten Strukturen besitzen eine sehr hohe Festigkeit und eine
extrem feine Korngrofde.

Durch ihren sehr kleinen Partikeldurchmesser haben diese ,Nanopulver® sehr grol3e
Oberflaichen (ca. 25-100 m?/g oder groRer). Dieses hohe Oberflichenvolumen-
Verhaltnis begunstigt die Sinteraktivitat; so sinkt die Sintertemperatur bei ,Nanopul-
vern® erheblich ab. Die Schrumpfungsrate ist zwei GroRenordnungen schneller als
bei grobkérnigen Pulvern. Bei Aluminiumoxid, z. B. mit einer Partikelgré3e von 0,16
pgm und einer engen GrofRenverteilung, kann eine Dichte von 99,5 % der theoretisch
moglichen Dichte schon bei einer Sintertemperatur von 1150 °C erreicht werden
[THU93].

Es qgibt bei der Verwendung von Nanopulvern nicht zu verschweigende Nachteile:
» Die Pulver haben schlechte Fliel3eigenschaften.

* Der kleine Fullgrad und die geringere Schuttdichte fihren zu Handlingsproble-
men, da ein automatisches Beladen und Verdichten der Pulver erschwert wird.

* Nach [Ger94] sollte jedes Pulverkorn im Feedstock mit einer Binderhuille von min-
destens 0,7 ym Dicke vollstandig umgeben sein. Bei kleineren Pulverkdrnern (<1
pum) steigt der Einfluss der Partikelumhallung auf den Fullgrad stark an.

* Das Verhaltnis von Umhullung zu Pulverkorn betragt ca. 1:1, der Fullgrad liegt
zwischen 45 und 50 Vol%. Bei Nanopartikeln sinkt der Fullgrad rapide ab, so dal}
der Feedstock fast keine Pulverpartikel mehr enthalt [HAU99]. Bei extrem grof3en
Pulverpartikeln kann dieser Einfluss auf den Fulllgrad des Feedstocks vernachlas-
sigt werden (bei 100 um KorngréfRe entspricht dies 0,7 Vol%).

* Beim Sintern zeigen sie eine hohe Schrumpfung mit groRem Verzug.
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* Die Pulver besitzen aufgrund ihrer extrem grof3en Oberflache eine hohe Reaktivi-
tat und Adsorptionsaktivitat. Es miussen deshalb geeignete Herstellungsprozesse
entwickelt werden, um die Kontamination von Fremdstoffen zu verhindern. Dies
kann auch zur Selbstentzindung der metallischen Pulver an Luft fuhren (<1 ym),
das erfordert wiederum geeignete SchutzmalRnahmen und vergréf3ert den Pro-
zessaufwand [THU93].

Die Entbinderungsgeschwindigkeit fur Mikrokomponenten liegt in vergleichbarer
Grollenordnung wie bei makroskopischen Bauteilen (ca. 1-3 mm/h) [STE97]. Um die
Entbinderungsgeschwindigkeit noch zu steigern, mussen weitergehende Untersu-
chungen, z. B. im Saureuberschul}, schnelleres Aufheizen etc. durchgeflihrt werden.
Dies ist aber bei Mikroteilen nicht unbedingt von gro3er Notwendigkeit, da sie schon
eine sehr geringe Wanddicke aufweisen und somit die absolute Entbinderungszeit
relativ kurz ist.

Die Verwendung des Catamold-Bindersystems hat ergeben, dass es sich flr das Pul-
verspritzgief3en von mikrotechnischen Komponenten eignet. Es weist aber einige
Nachteile auf: So wird vom Hersteller nur das komplette Feedstocksystem angebo-
ten, was bedeutet, dass bestimmte Materialien nur mit einer bestimmte Pulverparti-
kelgroRe und Pulverpartikelverteilung angeboten werden. Dies schrankt die Material-
palette auf die von Feedstockherstellern vorgegebenen Materialien und deren Eigen-
schaften ein. Somit kbnnen nur Mikrokomponenten mit einer entsprechenden Detail-
groflie hergestellt werden. Des weiteren ist der Entbinderungsprozess des Catamold-
systems, aufgrund der gesundheitlichen und umweltschadlichen Wirkungen des
Formaldehyds, sehr aufwendig und teuer. Um diese Nachteile zu eliminieren bzw. zu
umgehen, sollten in Zukunft Bindersysteme entwickelt werden, die gesundheits- und
umweltvertraglicher sind als das Catamoldsystem. Allerdings sollten diese Bindersys-
teme sich nicht wesentlich in den Eigenschaften wie Festigkeit, Rheologie, Entfor-
mungstemperaturen etc. von denen des Catamoldsystemes unterscheiden. So konn-
te die Entbinderung von Mikrostrukturen vielleicht durch Losen der Hauptbinderkom-
ponente in einem geeigneten Losungsmittel (z. B. Uberkritisches CO2) erfolgen. Dies

wurde moglicherweise auch die Entbinderungsgeschwindigkeit absenken. Durch ge-
eignete Prozessflihrung und Verfahrenstechnik ware es vielleicht sogar mdglich den
Binder aus Losungsmitteln zu separieren und wieder zu verwenden. Die Binderent-
wicklung ist aber wiederum zeitaufwendig, da das System auf das Mikro-
Pulverspritzgielen abgestimmt werden muss (Parameter Spritzgiel3zyklus: Festig-
keit, Masse- und Werkzeugtemperaturen, Dricke usw.; Entbinderungsparameter;
Temperatur, Zeit usw.; Sinterparameter: Dichte, Schrumpfung usw.).

Die Standardabweichung der Schwindung bzw. Abformtreue liegt bei ca. 0,2 bis 3 %.
Im makroskopischen Pulverspritzguss wird von einer erreichbaren Genauigkeit von
0,3 % ausgegangen [WEI95]. Aufgrund der groRen Streuung der Standardabwei-
chung besteht, bis zu einem produktionsreifen Standardverfahren fur die Mikrotech-
nik, noch ein hoher Entwicklungsbedarf. Die Werte der Standardabweichung weisen
aber auch kleinere Werte als beim Pulverspritzgiel3en von makroskopischen Bautei-
len auf.

Um unterschiedliche Schrumpfungswerte zwischen Mikrostruktur und Substrat zu
vermeiden, sollte jeder Formeinsatz auf seine Flieleigenschaften und Oberflachen
zu Volumenverhaltnisse hin untersucht werden. Dadurch wird ein Redesign der
Formeinsatze im Rahmen der Bauteiloptimierung notwendig. Auch Ecken und Kan-
ten bzw. Verengungen im Formeinsatz mussen vermieden werden, da dort Entmi-

139



schungen entstehen kénnen, die dann beim Sintern der Mikrokomponenten zu unter-
schiedlichen Schrumpfungen fuhren. Beim Mikro-Pulverspritzgiel3en sollte ein Grun-
ling hergestellt werden, der moglichst wenig innere Spannungen aufweist. Auch soll-
ten durch anschlieRende etwaige Nachbearbeitungsschritte keinerlei innere Span-
nungen erzeugt werden. Denn auch diese inneren Spannungen fuhren zu Unter-
schieden in der Sinterschrumpfung. Es muss der Sinterprozess selbst optimiert wer-
den, um damit ein verzugsfreies Sintern zu gewahrleisten. Somit kann sich auch ein
homogeneres Geflge ausbilden. In der Zukunft mussen noch genauere Messinstru-
mente flr die Bestimmungen herangezogen werden.

Um die Fehlerquelle ,Schwindung”, die zu MalRabweichungen fuhrt, so klein wie
moglich zu halten, kénnten auch sogenannte ,Precurser-Feedstocks” zum Einsatz
kommen. Bei einen Precurser-Feedstock bestinde der Feedstock aus einem Poly-
mer, das spater beim ,Sintern“ durch chemische Reaktionen, z. B. mit der Sinterat-
mosphare, sich in eine Keramik umwandelt. Die Precurser-Feedstocks konnten auf
einer SpritzgieBmaschine verarbeitet werden. Dabei wirde der Entbinderungspro-
zess entfallen und Prozesszeit eingespart. Die Feedstocks konnen anschlie3end ,ge-
sintert” werden und schrumpfen nur um den Polymergehalt des Precursers, da die
Precurser-Feedstocks keine zusatzlichen Binderanteile fur das Spritzgiel3en enthal-
ten. Eine weitere Mdglichkeit besteht darin, eine schrumpfungsfreie Keramik einzu-
setzen. Diese musste den Binderanteil und die Schrumpfung, die durch den Sinter-
prozess entsteht, ausgleichen [HEN98].

Wie schon erwahnt, missen beim Mikro-Pulverspritzgiel3en die selben Kriterien flr
das Werkzeugdesign eingehalten werden wie dies auch bei makroskopischen Bautei-
len der Fall ist. Erschwerend kommt beim SpritzgieRen von Mikrokomponenten hin-
zu, dass die Wandrauheit der mikrostrukturierten Formeinsatze einen grofen Einflu
hat. Dies bedeutet wiederum, dass beim Mikro-Pulverspritzgieen Formeinsatze ver-
wendet werden sollten, die eine geringe Wandrauheit aufweisen. Das LIGA-Verfah-
ren ist dafir am besten geeignet. Damit lassen sich Mikrostrukturen mit hohen
Aspektverhaltnissen und geringen Wandrauheiten realisieren. Ein Nachteil sind
allerdings die derzeit noch héheren Kosten und Fertigungszeiten des Verfahrens ge-
genuber der Mikrozerspanung.

Beim Mikro-PulverspritzgieRen muss die Entformungstemperatur oftmals weit abge-
senkt werden, damit der Feedstock ausreichend Festigkeit fur eine fehlerfreie Ent-
formung besitzt. Dies ist hauptsachlich bei Feedstocks mit einem hohen Anteil an
Wachsen der Fall. Damit keine zu langen und unrentablen Zykluszeiten entstehen, ist
es sinnvoll, das Werkzeug elektrisch aufzuheizen und mit einer Wasserkihlung auf
die entsprechende Entformungstemperatur abzukihlen. Die Wasserkuhlung hat den
Vorteil, dass, z. B. gegeniiber dem Kihimedium O, viel tiefere Temperaturen erreicht
werden kdnnen.

Die heute eingesetzten Simulationsprogramme sind fur den Formflllvorgang, flr qua-
litative Aussagen wie Lage von Bindenahten, Balancierung des Anguss- und Vertei-
lersystems etc. geeignet. Die quantitativ berechneten Werte weichen jedoch in einem
nicht vertretbaren Maf} von den realen Ergebnissen ab. Die z. Z. noch ungentgende
Berechenbarkeit des Mikro-Pulverspritzgiel3ens stellt ein Nachteil der Simulations-
tools dar, der aber zukinftig vermindert werden kann. Hierzu ist eine Implementie-
rung mikrotechnischer Besonderheiten (Wandrauheit, Binderfestigkeiten, Kapillaref-
fekte, hohes Oberflachen- zu Volumen- Verhaltnis) ebenso notwendig wie die prazi-
sere Bestimmung der Materialparameter (PVT-Daten, ,no flow”-Temperatur, Kom-
pressionsfaktor etc.).
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Die Bindersysteme, die fur die Herstellung von Mikrokomponenten verwendet wur-
den, hatten rheologische Eigenschaften, die vergleichbar gut wie thermoplastische
Materialien sind. Die Festigkeit der Feedstocks ist leider bei allen Bindersystemen im
vergleich zu thermoplastischen Materialien sehr gering. Die meisten Bindersysteme
halten den hohen Festigkeitsanforderungen nicht stand, woraus eine geringe Pro-
zesssicherheit resultiert. Die Binderentwicklung wird in der Zukunft ein sehr grolRes
Forschungsgebiet darstellen. Da die Materialkosten beim Mikro-Pulverspritzgie3en
eine untergeordnete Rolle spielen ist es durchaus denkbar, dass feste Basispolymere
wie PA (Polyamid), PBT (Polybutylen-terephthalat) temperaturaushartende Polymere
(wahrend des Werkzeugaufheizens einspritzen, ausharten, abkihlen und entformen)
und ReaktionsgielRharze eingesetzt werden konnten.

Langfristig sind die Verunreinigungen (Kohlenstoff, Stickstoff) bei metallischen Mikro-
strukturen durch eine verbesserte Prozessfuhrung zu vermeiden. Dies bedeutet,
dass vor allem die Ofentechnologie optimiert werden muss, denn die metallischen
Mikrokomponenten sollten in reiner Wasserstoff-Atmosphare gesintert werden. Dies
verringert die Aufnahme von nicht vollstandig beim Entbindern entferntem Kohlen-
stoff. Dem steht allerdings ein hoher technischer Aufwand entgegen, da das Sintern
in Wasserstoff-Atmosphare hohe Sicherheitsanforderungen erflllen muss.

Ein weiterer Punkt, der beim Spritzgie3en von metallischen Mikrokomponenten ver-
bessert werden muss, ist die groRe KorngrofRe der gesinterten metallischen Mikro-
komponenten. Sie stellt fir den Einsatz von Mikrokomponenten einen entscheiden-
den Nachteil dar. Die mittlere Korngro3e ist so grof3 wie die derzeit kleinsten bendtig-
ten Mikrostrukturdetails. Dies kann vor allem bei mechanisch eingesetzten Mikro-
strukturen zu kritischen Eigenschaften fuhren. Zur Behebung des Problems kann ein
prozesstechnischer Kompromiss zwischen dem Erreichen eines zu 100 % dichten
Mikrobauteils und einer eingeschrankten Kornvergroberung gefunden werden. Wahr-
scheinlich ist es jedoch besser, dies Uber einen legierungstechnischen Weg durch
Zugabe von Kornwachstumshemmern zu versuchen. Allerdings ist dies sehr aufwen-
dig und kann eine lange Entwicklungszeit in Anspruch nehmen.

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass die Mikro-Pulverspritzgusstechnologie
ein vielversprechendes Potential fir die Mikrotechnik aufweist. Sie ermoglicht erst-
mals die Herstellung hochbelastbarer Mikrobauteile aus Metalllegierungen und Ke-
ramiken. Durch Einsatz von Funktionswerkstoffen kénnen prinzipiell piezoelektrische,
magnetische, thermische und elektrische leitfahige Komponenten fur die Mikrosys-
teme in grol3er Serie produziert werden. Damit koénnten auch neue Anwendungsge-
biete fur die Mikrosystemtechnik eroffnet werden, z. B. wie Sensoren, Impulsgeber,
Miniaturisierung von Kuhlern fir die Mikroelektronik (Prozessoren) oder Magnete flr
Mikromotoren.
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8. Zusammenfassung

Das PulverspritzgielRen stellt ein Verfahren dar, mit dem Bauteile in mittleren und
grofRen Stuckzahlen hergestellt werden konnen. Die Aufgabe der vorliegenden Arbeit
war es zu untersuchen, in wieweit die Pulverspritzgiel3technologie fur die Herstellung
von Mikrokomponenten geeignet ist und die makroskopischen Erfahrungen auf die
mikrotechnischen Verhaltnisse Ubertragbar sind. Weiterhin sollte ermittelt werden,
welche DetailgroRe derzeit zu erreichen ist und welche Eigenschaften die hergestell-
ten Mikrokomponenten aufweisen.

In der Arbeit konnte gezeigt werden, dass der Pulverspritzguss ein prinzipiell geeig-
netes Verfahren darstellt, um Mikrokomponenten aus Metallen und Keramiken her-
zustellen. Es konnten zusatzliche, zu den aus dem Makroskopischen bekannten
Merkmalen, Kriterien flr die Auslegung der Werkzeuge, Formeinsatze und Entbinde-
rung ermittelt werden. Die Eigenschaften der Mikrokomponenten stimmen mit den
aus der Literatur bekannten Werten flr makroskopische Bauteile Gberein.

FuUr die experimentellen Spritzgie3versuche wurden mikromechanisch und im LIGA-
Verfahren hergestellte Formeinsatze verwendet. Als metallische Materialien wurden
Carbonyleisen und 316 L, als keramische Werkstoffe Aluminiumoxid und Zirkonium-
oxid verwendet. Als Bindersystem diente Catamold, das auf Polyacetal basiert und
katalytisch entbindert wird. Die kleinsten erfolgreich gesinterten Strukturdetails lagen
fur Carbonyleisen bei 70 pm und flr Aluminiumoxid bei 10 uym.

In den Spritzgie3xperimenten zeigte sich, dass die fur den makroskopischen Pulver-
spritzguss geltenden Konstruktionsmerkmale fur die Auslegung von Werkzeugen und
Formeinsatzen noch um die Rauheit der Wande des Formeinsatzes, die Schwindung
und Festigkeit des Feedstocks erweitert werden mussen. In dieser Arbeit wurde ein
Zusammenhang zwischen der Rauheit des Formeinsatzes, der Schwindung und der
Entformung erarbeitet.

Die Festigkeit der Feedstocks beim Mikro-Pulverspritzguss hat einen entscheidenden
Einfluss auf das Entformen. Es wurden die experimentell ermittelten Zugfestigkeiten
von 8-11 MPa (je nach Pulvergehalt des Feedstock) mit den berechneten Werten aus
zwei Modellen (Verbundwerkstoffe und Schaume) verglichen.

Des weiteren wurde das FlieBverhalten der Feedstocks in einem mikromechanisch
hergestellten Formeinsatz mit Hilfe der Simulationssoftware ,MOLDFLOW*" errech-
net. Die Simulationsergebnisse wurden mit experimentellen Spritzgiel3versuchen
verglichen, es ergaben sich Abweichungen zwischen dem Einspritzdruck im Experi-
ment und dem Druckbedarf laut Simulation von 88 und 152 %.

Die Enbinderungsgeschwindigkeit wurde fur Wanddicken von 0 bis 4 mm ermittelt
und mit der Literatur verglichen. Die gemessenen Entbinderungsgeschwindigkeiten
lagen zwischen 0,9 und 1,3 mm/h fur Carbonyleisen und Aluminiumoxid.

AnschlieRend wurden die Mikrokomponenten mit den aus dem Makroskopischen be-
kannten Parametern gesintert. Als Sinteratmosphare wurde flr Carbonyleisen ein
Wasserstoff/Stickstoffgemisch (4 und 94 Gew%) verwendet. Aluminiumoxid konnte
unter Luftatmosphare verdichtet werden. Es wurden flr beide Materialien eine mittle-
re Dichte von 96 % der theoretischen Dichte erzielt. Bei der Schrumpfung ergaben
sich Unterschiede zwischen dinnwandigen Mikrostruktur und makroskopischen Tei-
len von bis zu 4 %.
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AnschlieRend wurden die Mikrokomponeten charakterisiert. Untersucht wurde die
Festigkeit von Carbonyleisen im Mikrozugversuch (372 MPa) und von Aluminiumoxid
im Drei-Punkt-Biegeversuch (430 MPa). Gemessen wurde auch die Mikroharte durch
eine aufgetrennte Mikrostruktur von der Oberflache zur Innenseite und wieder zur
Oberflache. Es traten keine Schwankungen auf; die mittleren Harte-Werte betrugen
155HV0,05 fur Carbonyleisen und 1829 HV2 fir Aluminiumoxid. Im Gefuge trat eine
Kornvergroberung bei Carbonyleisen von 115 % und bei Aluminiumoxid von nur 4 %
ein.

Die Mikrokomponenten wurden auch auf ihre Oberflachenqualitat hin untersucht. Die
besten Oberflachenrauheitswerte wurden mit dem Zirkoniumoxid-Feedstock und mit
Hilfe von LIGA-Formeinsatzen erzielt (arithmetischer Mittelrauwert R, von 0,02 pm
und eine Rautiefe von R; 0,2 ym; gemessen an der Stirnflache).
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10. Anhang

Tabelle 10-1:  Verwendete Werkstoffe flr das Mikro-Pulverspritzgiel3en
(Catamold-System)
Feedstock | Werkstoff/ mitt. KorngroRe | Binder / Aufbereitung
Pulver (Hersteller- Basispoly-
angaben) mer
Catamold FS | Carbonyleisen 1-2 ym Polyacetal |fertig konfektioniert (keine
Angaben vom Hersteller)
Catamold Austenitischer 4-8 um Polyacetal fertig konfektioniert (keine
316LS Edelstahl Angaben vom Hersteller)
Catamold Zirkonoxid 0,3-0,4 ym Polyacetal |fertig konfektioniert (keine
TZP-A Angaben vom Hersteller)
Tabelle 10-2:  Feedstocks und die verwendeten Formeinsatze beim Mikro-
PulverspritzgielRen
Feedstock Formeinsatz Herstellungsprozel3 Strukturdetails
Catamold FS Testformeinsatz (invertierte | mikromechanisch (Fin- |s. Tabelle 3-5
Spinndusen) gerfraser)
Testformeinsatz (Zahnrader) | LIGA-Technologie s. Tabelle 3-5
Catamold 316 LS | Testformeinsatz (invertierte | mikromechanisch (Fin- |s. Tabelle 3-5
Spinndisen) gerfraser)
Testformeinsatz (Zahnrader) | LIGA-Technologie s. Tabelle 3-5
Catamold TZP Probekérper mechanisch s. Tabelle 3-5
Testformeinsatz (invertierte | mikromechanisch (Fin- |s. Tabelle 3-5
Spinndisen) gerfraser)
Testformeinsatz (,echte mikromechanisch (gal- |s. Tabelle 3-5
Spinndisen®) vanisch umkopiert von
invertierten Spinndisen)
Testformeinsatz (Zahnrader) | LIGA-Technologie s. Tabelle 3-5

Tabelle 10-3:  Sinterparameter der verwendeten Materialien/Feedstocks
Material Catamold FS / Carbonyleisen
Heizrate Temperatur Haltezeit Kommentar
[K/min] [°C] [min]
3 600 60 Pyrolyse
3 1250 60 Sintern
3 50

Atmosphare: H, / N, (Formiergas) spiilend

Material Catamold 316LS / austentischer Edelstahl
3 600 60 Pyrolyse
3 1360 60 Sintern
3 50

Atmosphare: H, / N, (Formiergas) sptilend
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Material Catamold TZP / Zirkonoxid
1 270 60 Pyrolyse
2 600 60 Pyrolyse
3 800
2 1500 60 Sintern
3 50
Atmosphare: Luft / Sauerstoff
Tabelle 10-4: Atzrezepturen fiir die KorngréoRenbestimmung der gesinterten Teile
Material Atzrezept
Catamold FS / Carbonyleisen 100 ml Ethanol

2 ml konzentrierte Salzsaure

Catamold 316 LS / austenitischer|45 ml Glycerin

Edelstahl (vergleichbar V4A) 15 ml konzentrierte Salzsaure
30 ml konzentrierte Salpetersaure
Catamold TZP / Zirkonoxid thermisch bei 1300°C bis zu einer Stunde auslagern
. 66200005 .
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Abbildung 10-1: Testformeinsatz von Formteil FE 2 (vgl. Simulation und Experi-
mente 4)
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Tabelle 10-5 :

Aufteilung der Strukturgraben und Aspektverhaltnisse des
Formeinsatzes fur FE 2

Takelle 1
Takells 2
Fatha n-:m 1 2 3 4 5 &
a 1 a 2 4 = &
13 200 BOO =01) =01) e £
1 150 150 151 150 1] 151
14 240 241 240 240 =] 240
a 180 180 [Li1) =0 [Li1) [Li1)
15 24D 241 240 240 B4 240
3 180 180 (&1 () (&1 (&1
15 4D 41 240 40 EH 240
4 180 180 LD [t=1) LD LD
i 4D 41 240 240 E4H 240
3 150 150 S0 ) S0 S0
15 4D 41 240 40 E4 240
8 180 180 [t [t=1] [t [t
17 F70 N Jan F0 M L
7 0 g0 50 a0 g0
an 340 340 340 340 30 340
a an a0 a0 an a0
3 = = = = = = 21 340 240 340 340 2] 340
m o - = o - = az 240 340 340 240 =40 240
m o P = = m = az 240 340 40 240 =40 240
= = = - = = = 24 L] 340 40 L] =40 240
Fu Taballe 1
Tiefe der Graben:
Feihe | ud 6 & spekbverhilins von 1
Feike 2urd 5 4 speltverhiltris von 5
Eeihe Jurd 4 4 spekbrerhilbns von 10
410 Mafie in Tabelle 1 und 2in plan
Tabelle 10-6: Angaben zu den mittleren Pulverpartikelgroen
Feedstock mittlere Pulverparti- | mittlere Pulverpar-| Angabe Oberflache
kelgroRe mit Stan- | tikelgroRe (Laser- | des Her- (BET)
dardabweichung beugung) stellers
(REM-Bilder)
2
[um] [um] [um] [m*/g]
Catamold FS 0,78 +0,28 47,98 1-2 0,60
Catamold 316 LS 1,89 +0,92 10,49 4-5 0,21
Catamold TZP 0,21 +0,05 0,35 0,2-0,4 3,48
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Tabelle 10-7: Werte der Grundichten und der Oberflachenrauheit der Grinlinge

Feedstock absolute Verhaltnis Rauheit
Dichte der Dichte
Sinterkorper | Grinling zu
Dichte Bulk-
material [pm]
Ra Rt
Stirn- | Struktur- | Stirn- | Struktur-
[g/cm?] [%] flache grund flache grund
Catamold FS 4,66 +0,21 59,2 +2,6 --- --- --- ---
Catamold 316 LS | 5,38 +0,01 66,8 +0,2 0,19 0,09 2,62 0,51
+0,03 +0,03 +0,49 +0,19
Catamold TZ-P 3,42 +0,05 56,1 £0,9 0,21 0,14 1,88 0,75
(Zirkonoxid) +0,03 +0,04 0,21 +0,07
Tabelle 10-8: Dichte und Rauheit der gesinterten Mikrokomponenten
Feedstock absolute | Verhaltnis Rauheit
Dichte der | Dichte Sin-
Sinterkor- | terkorper zu
per Dichte Bulk-
material [pm]
Ra Rt
Stirn- | Struktur- | Stirn- | Struktur-
flache grund flache grund
[g/cm?’] [%]
Catamold FS 7,63 £2,14| 96,9 0,6 0,76 0,59 4,44 3,69
(Carbonyleisen) 10,22 10,22 +0,97 +1,10
Catamold 316 LS |7,78 +0,06| 96,7 +0,8 0,84 0,81 5,70 7,17
(vergleichbar V4A) +0,08 10,08 +0,67 +0,59
Catamold TZ-P 6,00 +0,19| 98,3 +3,1 0,02 0,02 0,18 0,94
(Zirkonoxidoxid) +0,01 +0,01 +0,03 +0,09
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Tabelle 10-9: Eigenschaften der gesinterten Mikrokomponenten

Material mittlere Pulver- | KorngroRe | Vergroberungs- | Harte Kic
partikelgroie Geflige faktor

[um] [um] [MPavm]
Catamold F 0,8 +0,3 36 +14 46 127 +4 ---
(Carbonyleisen) HV0,05
Catamold 316 LS 1,9+0,9 33 +21 17 285 +20 ---
(vergleichbar HV0,05
V4A)
Catamold TZP 0,2 +0,04 0,5 +0,2 2 1488 +32 7,9 +0,9
(Zirkonoxidoxid) HVO0,2

Modell fur die Festigkeitsberechnungen:

Fir die Haftungskraft des Binders auf dem Pulverpartikel gilt:

d

¢Ej \
NA\\S

dx

A

Y

F:de

0

dF = *d*1_*dx

Abbildung 10-2: Schematische Darstellung der Krafte

F=Z’C*7T*d*_[x
0

F=1,*n*d*x

F= Kraft, die auf das Pulverteilchen wirkt

Gleichung 10-1

Gleichung 10-2

Gleichung 10-3

Gleichung 10-4

1= Schubspannung an der Grenzflache Pulver/Binder (Grenzflachenhaftung)

d= Durchmesser des Pulverkorns

x= |= Lange, auf der die Schubspannung wirkt (effektive Lange)
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Fir die Spannung o, , die der Verbundwerkstoff aushalten kann, gilt mit den Annah-
men:

o onflr | <<d (bei sehr kleinem und kugeligen Pulver)

e und <<= Pulver tragt wenig bis keine Spannung und
Binder (Matrix) versagt bei og™

o™ = Zugfestigkeit des Binders

Die mechanische Festigkeit des Feedstocks setzt sich zusammen aus dem Volu-
menanteil des Binders f,, der Festigkeit og" des Binders, dem Volumenanteil des

Pulvers f, und der mittleren Festigkeit g, des Pulvers.

o, =f,*a) +1,*0, Gleichung 10-5
Om = Festigkeit des Feedstocks
f»= Volumenanteil des Binders
f»= Volumenanteil des Pulvers

O, = mittlere Festigkeit des Pulvers

Far o, gilt:

_ _r.* -
O, = Cd Gleichung 10-6
Bei einer idealen Haftung der Binder auf den Pulvern kann folgende Annahme getrof-

fen werden:

O_M

T =1, DTY Gleichung 10-7

1, = Schergrenze des Binders

o, =Streckgrenze des Binders

Werden nun die letzten Gleichungen 10-6 und 10-7 in Gleichung 10-5 ineinander
eingesetzt, so ergibt sich nachfolgende Gleichung fur die Festigkeit des Feedstocks
[ASH86, ARZ94]:

Gleichung 10-8
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Herleitung der Mikrofestigkeit:

Bei dieser Uberlegung sind vier Faktoren bekannt:
Vsinder= Volumen des Binders

Vpeuver= Volumen des Pulvers

Beide Volumenanteile kbnnen berechnet werden, wenn eines von beiden bekannt ist.

o = Mittlere Radius des Pulvers (mittlere Partikelgro3e)
Vpulverkorn= %*ﬂ* FPMIVE,,3= Volumen eines Pulverkorns
Nun kann mit Hilfe dieser Angaben und unter der Annahme von kugeligen Pulverkor-

nern der mittlere Abstand zwischen zwei Pulverkdornern berechnen werden. Dazu
wird zunachst die Anzahl der Teilchen im Feedstock berechnet bzw. abgeschatzt:

V * .
Anzahl der Pulverpartikel im Feedstock= Viwner _ Zsamt S pune Gleichung 10-9

Kugel VPul verkorn

S runer = Anteil des Pulvers am Volumen

Vgesamt= gesamtes Volumen des Feedstocks

Nun kann der mittleren Abstand / der Pulverteilchen untereinander bestimmt werden.
Dafur wird das Volumen berechnet, das ein Pulverteilchen im gesamten Volumen zur
Verfugung hat:

v

gesamt _ .
PulverkérnerAnzahl V puneriomesans Gleichung 10-10

Nun wird noch von Vpyyerkomgesamt das Volumen der Kugel bzw. des Pulverteilchens
abgezogen:

V. =V -V Gleichung 10-11

Zwischnraum Pulverkorngesamt Pulverkorn

AUS Vzuischenraum kann nun der mittlere Abstand / berechnet werden:

3V VZwischenmum = l_ G I e i C h un g 1 0 '1 2
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Nun werden Gleichungen 10-11 bis 10-13 ineinander eingesetzt, so dass sich dann
nachfolgende Gleichung ergibt:

Vv

l_ — gesamt

*
3 f Pulver Vgesamt

Pulverkorn

Pulverkorn

_ V 1
_ Pulverkorn __ — _ H -
l - 3\/ VPulverkorn =3 VPulverkorn 1 GIeIChung 10 13
fPulver fPulver
Schwindungsprozess Catamold AO-F
Langendnderung Catamold AO-F
160 0,4
120 [ P
A Temperatur / °C
120 rel. Ladngenanderung / % - 03 )
L - S
o 100 [ g
02. 100 r 3
- (7]
2 3 o
E s | {02 5§
) 3 - c
-3 [
E ol - &
e 80T y=0,001x +0,0203 ©
R?=0,9281 -
L [
40 + =>q =203 01 =
20
ol . . ... 0
60 120 180 240 300
Zeit [min]

Abbildung 10-3: Diagramm zeigt die Bestimmung der relativen Langenanderung fur
den Feedstock Catamold AO-F (Aluminiumoxid), bestimmt im
Dilatometer

Mit der relativen Langendnderung (zwischen ca. 65 und 150° C) a (2*107) wird die
Schwindung S mit Gleichung 5-9 (Seite 87) bestimmt. Wie der Feedstock aus der
Form herausschwindet, ist in dem Diagramm 10-3 dargestellit.
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Schwindung Formteil Catamold AO-F

6,00

—

Entformungsrichtung

5,00

maximale Boden.des
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Abbildung 10-4: Darstellung des Formteils aus Catamold AO-F (rosa/gestrichelt)
nach dem Spritzgie3en und am Ende des Schwindungsprozesses,
bevor es entformt wird. Blau/Linie stellt die Formkavitat dar.

Aus dem Abbildung 10-4 kann die abgescherte Flache bestimmt werden. Im Dia-
gramm sind die gescherten Langen farbig (Geraden) eingezeichnet. Mit Gleichung
5-11 wird nun die abgescherte Flache bestimmt.

Far Catamold AO-F ergeben sich folgende Werte:
Flache: a;= 7226840 pm?

Flache II; a,= 2929800 pm?

Flache Ill: as= 1470040 um?

As= 11626680 um?= 11,6*10° um?= 11,6 mm?

Nach Gleichung 5-10 (Seite 88) erhalt man fur die Scherkraft Fs folgenden Wert:
Catamold AO-F: Fs=74 N
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