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{iber die beim Verdichten keramischer Pulver auftretenden Erscheinungen,

insbesondere die Zerkleinerungs-Vorginge.

1. EBinleitung

Die Formgebung und Verdichtung pulverformiger Werkstoffe ist ein wichtiger
Verfahrensschritt, da er die mechanischen und physikalischen Eigenschaften
der PreBkdrper vor und nach dem Sintern maBgebend beeinfluBt. Das Matrizen-
pressen und in neuerer Zeit das isostatische Pressen werden als leistungs-
fdhigste Formgebungsverfahren in der Praxis in grofiem Umfange angewendet.
Beim Matrizenpressen werden infolge Wandreibung und innere Reibung in den
Formkdrpern neben Axial- auch Radialspannung erzeugt, welche zu ungleich-
midBiger Dichteverteilung und inneren Spannungen im Prefkdrper fithren. Das
Verhdltnis Lidnge : Durchmesser 1/d zylindrischer Proben ist dadurch auf
etwa 1 bis 2 bégfenzt.wﬂber diese beim Hatrizenpressen auftretenden Er-
scheinungen haben G.A. Meerson (1) G.R. Bell (2), H. Silbereisen (3)

W. Rutkowski (4) F. Pfriimmer (5) und G.H. Neuweiler (6) ausfiihrlich be-
richtet. W.M. Long (7) fiihrt speziell Untersuchungen iiber die Beziehung
zwischen Axial-und Radial-Spannungen in Prefkdrpern durch. Bockstiegel
und Hewing (8) haben die beim Pressen von Metallpulvern aufzuwendende
Arbeit, die Verfestigung der Pulverteilchen und den Seitendruck in Ab-
hingigkeit vom PreBdruck bestimmt. Beim isostatischen Kaltpressen [9]

wird das Pulver, das sich in einer geschlossenen Hiille befindet, einem
allseitigen gleichméfiigen Druck ausgesetzt; dieser wird durch eine
Fliissigkeit oder ein Gas auf den PrefBling iibertragen. Auf diese Weise
werden die Formkorper gleichmidBig in radialer und axialer Richtung
verdichtet. Man kann mit dieser Verfahrenstechnik Prefilinge in belie~
bigen Abmessungen und Formen herstellen, ohne Riicksicht auf das 1/d
Verhdltnis nehmen zu miissen [10] [11]. Die erzielbaren Toleranzen

sind jedoch grofler als beim Matrizenpressen.

Die weichen Metallpulver lassen sich schon bei Raumtemperatur infolge
ihrer guten Duktilit&t und leichten Verformbarkeit sehr hoch verdichten;
die harten und sprdden keramischen Pulver (Oxide, Karbide, Nitride)
zeigen dagegen ein ganz anderes Verhalten. Wegen ihrer geringen Plasti=-
zitdt bei niedrigen Temperaturen kdnnen die starken, ortlichen Spannungen

an den Beriihrungsfldchen der Teilchen nicht iiber eine plastische Ver-
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formung abgebaut werden. Anstatt dessen kommt es zu Fragmentierungen
wihrend des Pressens. Solche Pulver lassen sich bei gleicher Teilchen~
groBe nicht so hoch verdichten wie die weichen Metallpulver. Uber die
beim Pressen keramischer Pulver auftretenden Erscheinungen, insbesondere

die Zerkleinerungs-Vorginge, soll im folgenden berichtet werden.

2. Versuchsdurchfiihrung

Es wurden % verschiedene oxidkeramische Pulver (A1203, MgO, ZrOa) unter-
schiedlicher Teilchengr&éBe (63-100 p und 100 bis 160 p) gepreBt und an=-
schlieBend die Verdnderung an den Pulverteilchen bestimmt. Beim Matrizen-
pressen wurden die Pulver definierter TeilchengrdBe in einer gehdrteten
Stahlform (Probendurchmesser 22 mm, Probenhdohe 10 mm) mit Hilfe einer
hydraulischen Presse stark verdichtet; Beim isostatischen Pressen wurden
die gleichen Pulversorten in Gummischlduche (18 mm @, Wandstdrke 1 mm,
Probenlinge 100 mm) gefiillt und die Enden mit Gummistopfen verschlossen.
Dabei wurden die zylindrischen Formkorper direkt ohne Hulleres Schutzrohr
in einer Hydraulikflissigkeit mit einem bestimmten Druck isostatisch ver-
dichtet; der hochste PreBdruck wurde dabei etwa eine Minute aufrecht er-

halten und anschliefiend wieder langsam entspannt.

Nach dem Pressen wurden die verdichteten Formkorper den Formen entnommen
und in einer Ultraschallwanne wieder vorsichfig in Methylalkohol desinte-
griert; nach Abfiltrieren und Trocknen der Pulver bei 200°C ermittelte
man die Teilchengrdfienverteilung durch Siebanalyse oder durch Windsichten.
Die Prefversuche wurden sowohl mit trockenen als auch mit Pulvern, denen
presserleichternde Zusitze (Carbowachs, Polydthylenglycol-Lssung beige=-
mischt war, durchgefiihrt. Eine geringe Menge von PreBhilfen ( 2-5% )

wird bekanntlich auch in der Praxis zur Verringerung der inneren Reibung
schwerpreRbaren keramischen Pulver zugesetzt. Aus den Pulvern kann diese
durch sorgfdlltiges Waschen und Spiilen mit Methylalkohol praktisch voll=-

stédndig wieder entfernt werden.

3, Versuchsergebnisse

Zele Verdichtung keramischer Pulver durch Pressen.

Bild 1 zeigt die Verdichtungskurven von Al -y MgO-und ZrOZ-Pulvern

0
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(Ausgangsteilchengrofe 63-100 1) nach dem isostatischen Pressen im

Druckbereich bis 1000 Atmosphdren. Auffallend ist hier besonders, daB



schon bei niederen isostatischen Drucken von 100 Atmosphdren die Preb-
dichte der 3 Oxidpulver sprunghaft auf 55 bis 60% T.D. ansteigt, bei

weiterer DruckerhShung jedoch bei den A1203- und Zirkonoxidpulvern nur
noch ganz gering zunimmt. Bei diesen steigen die Dichtekurven auch nicht

so gleichmdBig wie beim MgO~Pulver an; es sind deutlich zwei Stufen zu

erkennen bei etwa 300 Atmosphéren und 600 Atmosphiren, an denen die PreB-

dichte unstetig zunimmt. Bei den weicheren MgO-Pulvern nimmt die PreB-
dichte in diesem Druckbereich stetig zu. Man erreicht mit 1000 Atmo-
sphéren eine Dichte von 75% T.D. Im Druckbereich oberhalb 1000 Atmo-
sphidren (Bild 2) nimmt die Dichte der oxidkeramischen PulverpreBlinge
zwar gleichmiflig, jedoch nur noch verhdltnisméBig wenig zu. Von den

3 untersuchten Pulversorten 1ldBt sich das MgO-Pulver wieder am stark-
sten verdichten; mit einem Druck von 15000 Atmosphiren erreicht man -
PreBdichten von etwa 86% T.D. Beim A1203—Pulver tritt eine deutliche
Dichtesteigerung-bis auf etwa 72% T.D.-nur bis zu einem Druck von

7000 Atmosphédren ein. Mit einer Verdoppelung des Druckes bis auf

15000 Atmosphiren erreicht man schlieBlich PreBdichten von 74% T.D.
Beim ZrOZ-Pulver wird sogar schon bei einem Druck von 3000 Atmosphiren
ein der Enddichte nahekommender Wert von 70% T.D. erzielt. Auch durch
eine Steigerung des Druckes um das 5~fache d.h. 15.000 Atmosphéren kann
die Prefidichte nur wenig erhdht werden. Auch mit sehr starken isosta-
tischen Drucken 1ldRt sich das grobkdrnige ZrOa-Pulver am schlechtesten
verdichten. Das stark von einander abweichende Verhalten kann wohl mit
den unterschiedlichen mechanischen Eigenschaften der Pulver erklirt

werden.

Ahnliche Versuchsergebnisse in bezug auf die Prefdichte erhidlt man
auch beim Tabletten-Pressen der gleichen Pulversorten mit Prefhilfe

in Stahlmatrizen. An Tabletten von 20 mm £ und 5 mm Hohe wurden ver-
gleichsweise bei Drucken zwischen 1 und 10 to pro cm2 die Prefidichten
bestimmt. Beim Verdichten dieser Pulver in Matrizen erreicht man prak-
tisch den gleichen Dichteendwert wie beim isostatischen Preésen; auch
mit dieser Verfahrenstechnik 188t sich MgO am besten und ZrO
schlechtesten verdichten. (Bild 3)
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3.2. TeilchengroBenverénderungen beim Pressen von A1203-Pulver.

Untersucht man nach der oben beschriebenen Desintegration die Teilchen-
groBe der mit verschiedenen Drucken gepreften Pulverkdrper durch eine
Siebanalyse, so stellt man fest, daB durch den Prefvorgang die Verteilungs-
funktion deutlich verdndert wird und zwar in der Weise, daB eine mehr oder

weniger starke Zerkleinerung der groben Teilchen eingetreten ist.

(Bild L4) zeigt die Versuchsergebnisse bei AlZOB-Pulver mit einer Aus-
gangsteilchengroBe von 63-100 1 nach dem isostatischen Pressen; die Sieb-
kurve des Ausgangspulvers ist auch bei allen folgenden Abbildﬁngen immer
mit eingezeichnet. Man erkennt deutlich, daB sich schon durch einen ge-
ringen- isostatischen Druck von 100 Atmosphiren-die Teilchengrofle des-
Pulvers &ndert. Mit zunehmendem Prefdruck wird das Pulver immer fein-
korniger; die Wirkung der PrefRhilfe macht sich ebenfalls bei der Zer-
kleinerung bemerkbar. Am feinkSrnigsten wird beim isostatischen Pressen
das trockene A1203-Pulver.

Ein etwas groberes AlZOBePulver (Teilchengraﬁe-100-160 w) (Bild 5) wird
beim isostatischen Pressen ebenfalls stark zerkleinert. Die PreBhilfe
wirkt hierbei in sofern glinstig, daB man die Teilchen auch nach dem
hochsten Drucken noch leicht desintegrieren kann. Es zeigt sich hier
jedoch keine Tendenz der PreBhilfe, den Fragmentierungsvorgang zu be-
hindern; eher der umgekehrte EinfluB ist feststellbar. Mit PreBhilfe

ist ein eindeutiger Gang der Durchgangskurve mit steigendem Druck zu
erkennen als ohne Prefhilfe. Die Tatsache, daBl ein htherer Druck zu
einer anscheinend geringeren Fragmentierung fiihren kann, wird beim Zir-
konoxid erdrtert. Durch eine Ultraschallbehandlung wird die Kornver-
teilungskurve eines ungepreBten Ausgangspulvers nicht gedndert. Durch
Matrizenpressen &ndert sich die TeilchengroBe der beiden Pulver eben-
falls deutlich (Bild 6 und 7). Je hdher der PreBdruck gewdhlt wird,
desto grofer wird der feinkOrnige Anteil des Pulvers. Mit PreBhilfe

ist die Reibung zwischen den einzelnen Pulverteilchen und der Matrizen-
Oberflédche geringer, und damit auch die Zerkleinerung. Das reine A1203-
Pulver-ohne Prefhilfezusatz-wird nach dem Matrizenpressen mit einem
Druck von z.B. 10 t/cm2 gegeniiber dem Ausgangszustand wesentlich fein-
korniger (Bild 6). Der Anteil der Pulverteilchen von 63 u steigt z.B.

von 2 auf 62% an; widhrend die noch feineren Teilchen unter 63 u beim

Ausgangspulver ganz fehlen, sind sie nach dem Matrizenpressen in Mengen




bis zu 40% vorhanden. Ein groberes A1203-Pulver (Teilchengrsfe 100-160 1)
verhdlt sich nach dem Matrizenpressen in bezug auf die Zerkleinerung zwar
ghnlich wie das feinkSrnige Pulver (Bild 7), aber der EinfluB der Pref-

hilfe zeigt wieder die umgekehrte Tendenz, indem mit PreBhilfe die weit-

gehendere Fragmentierung erreicht wird.

3.%, TeilchengroBenverdnderungen beim Pressen von ZrQ.-Pulvern.

Die Siebanalysenkurven der beiden Zirkonoxidpulver (Bild 8 und 9) zeigen
nach dem isostatischen Pressen einen &hnlichen Verlauf wie die beiden
Aluminiumoxidpulver. Die stdrkste Zerkleinerung der Teilchen tritt wieder
bei den hochsten Drucken ein; der EinfluB der PreBhilfe ist bei der Ver-
dichtung deutlich zu erkennen; vor allem aber bei der anschliefBenden Des-
integrierung der Pulver wirkt sich der Zusatz giinstig aus. Pulver, denen
keine PreBhilfe zugesetzt ist, werden schon bei sehr niedrigen Prefidrucken
(500 Atmosphéren) verhdltnisméBig stark zerkleinert; mit steigendem Druck
nimmt die Teilchenzerkleinerung scheinbar nicht mehr im gleichen Maf zu.
Die Siebanalysenkurven zeigen zum Teil sogar eine Kornvergroberung an.
Dieses MeBergebnis 1ldBt sich am einfachsten wohl damit erkliren, daB bei
den hoheren Drucken (1000-10000 at) die anfinglich gebrochenen und zer-
kleinerten Teile wieder so fest aneinander gepreft werden, dafl sie in-
folge wirksamer Adhdsionskrédfte beim Desintegrieren nicht mehr v&llig

in ihre "intermedidr auftretenden'" Einzelteilchen aufgeteilt werden konnen.
Ein wichtiger Einflufl der PreBhilfe liegt offenbar darin, daBl die der Frag-
mentierung iiberlagerten Vorgidnge der Teilchenvergrdberung stark behindert
werden. Da der Preflhilfezusatz kein grenzflichenaktiver Stoff ist, kann
ein EinfluB auf die eigentliche Teilchenzerkleinerung, wie sie Rehbinder
bei Metallen festgestellt hat (Rehbinder-Effekt), wohl ausgeschlossen
werden. Beim Matrizenpressen der Zirkonoxidpulver &ndert sich die Teil-
chengroBe sogar noch stdrker als beim isostatischen Pressen, wie die Sieb~
analysenkurven zeigen (Bild 10); auch hier wirkt sich der PreBhilfezusatz
besonders bei den hdochsten Drucken im Sinne einer fortschreitenden Zer-
kleinerung bzw. der Verhinderung der Wiedervergrdberung aus, dak. auf
eine leichtere Desintegrierung nach dem Pressen. Bei einem PreBdruck von
10 to/cm2 steigt der Anteil mit TeilchengriBe 45 bis 63 u (Ausgangs-
teilchengrdBe : 63 bis 100 p) mit PreBhilfe bemerkenswert stark an;
widhrend im ungepreBten Zustand nur etwa 3% Pulverteilchen mit 63 p Durch-
messer vorhanden sind, widchst der Anteil nach dem Pressen auf etwa 65% an.

Ohne Prefhilfe findet bei gleichem PreBdruck eine geringere Effektivzer=-




kleinerung der Zirkonoxidteilchen statt, und zwar &ndert sich der Anteil
der 63 p Teilchen nur von 3% auf etwa 28%. Auch bei den gréberen Fraktionen
des Zirkonoxidpulvers (TeilchengroBe 100-160 p) (Bild 11) findet man die
stidrkste Zerkleinerung wieder bei den Proben, die mit dem hdchsten Druck ge-
preBt wurden. Der Anteil der 80 p-Teilchen widchst von 3% im Ausgangszustand
auf etwa 60% nach dem Pressen mit 10 t/cmz. Der EinfluB der PreBhilfe ist
aber umgekehrt: man findet die grofte Teilchenzerkleinerung bei den Pulvern

ohne PreBhilfezusatz.

3.4, TeilchengrdBenveridnderungen beim Pressen von MgO-Pulvern.

Das Magnesiumoxidpulver, das wegen seiner verhdltnismidfig guten Prefleigen-
schaften in diesen Untersuchungskreis einbezogen worden war, verhdlt sich

nur wenig anders als A120 und ZrO2 (Bild 12 und 13). Nach dem isostati-

schen Pressen zeigen die %urchgahéékurvén der mit verschiedenen Drucken ge-
preten Pulver, dall bei hohen Drucken starke Kornzerkleinerung eintritt.
Der Anteil der 63 1 grofBen Teilchen nimmt z.B. von 4% bis auf iiber 30% zu;
aber auch schon bei den niederen PreBdrucken von 100 bis 500 at tritt schon
eine deutliche Zerkleinerung der Partikel ein. Der EinfluB der PreBhilfe
ist bei dem isostatisch gepreBten MgO-~Pulver nicht groB d.h. die einzelnen
zerbrochenen Teilchen lassen sich nach dem Pressen mit und ohne Zusatz von
Prefhilfe gleich gut desintegrieren. Ohne PreBhilfe 1aBt sich jedoch bei
hohen Driicken ebenfalls die Tendenz zur scheinbar geringeren Fragmentierung
erkennen. Durch Matrizenpressen erhdlt man ein etwas stédrker zerkleinertes
Pulver als durch isostatisches Pressen. Der Anteil der 63 p - Teilchen -
steigt von 4% im Ausgangszustand auf iiber 50% nach dem Pressen mit 10 t/cm2
an (Bild 14); auch fiir die grobere Fraktion kann eine analoge Feststellung

getroffen werden (Bild 15).

3.5. Elektronische Messungen beim Matrizenpressen eines Pulvers.

Um die w&
dichtungs ~ und Fragmentierungsvorginge direkt untersuchen zu konnen, wurde
eine einfache elektronische Anordnung zusammengeschaltet, mit der man die
Teilchenspriinge und die Zerkleinerungsvorgédnge kontinuierlich verfolgen
kann. Die Apparatur besteht aus einer normalen Stahlmatrize, die auf einem
Quarzgeber mit einer Grenzfrequenz von 80 k Hz steht. Mit Hilfe einer hy-
draulischen Presse kann man das Pulver in dieser Matrize langsam verdichten
wobei die infolge der Teilchenzerkleinerung beim Pressen auftretenden
schnellen DruckstcBe auf einem Oszillogramm, verfolgt werden kdnnen. Das
Bild 16 zeigt die Versuchsanordnung und zwei typische Oszillogramme bei

der Verdichtung eines sehr groben MgO-Pulvers.




Beim langsamen Erhdhen des PreBdruckes sieht man anfangs auf dem Oszillo-
gramm nur vereinzelte Druckimpulse; nach Erreichen eines Druckes von etwa
0,4 t/cm2 sind die Druckimpulse besonders zahlreich; bei weiterer Druck-

steigerung nimmt die Amplitude der Impulse wieder stark ab.

3.6, Beim Pressen von Pulvern auftretende Beanspruchungsarten.

Wihrend des Pressens eines keramischen Pulverhaufwerks treten nach der
heute vorherrschenden Ansicht drei verschiedene Vorginge zum Teil gleich-

zeitig auf, die zu einer mehr oder weniger starken Zerkleinerung der Par-

tikel fihrene.

a2 Briickenbildung

In einem Pulverkdrper sind einzelne Pulverteilchen anfangs nur locker auf-
einander gefiigt, so daB beim Pressen grofe Scher-und Biegespannungen auf
die einzelnen Teilchen wirken kdnnen. Diese Beanspruchung fiihrt schliefB-
lich nach statistischen Gesetzen zum Bruch der unterschiedlich groBen
Teilchen an den Stellen stirkster Beanspruchung. Man bezeichnet eine An-
ordnung, bei welcher mehrere Teilchen unter Druck so zusammengefiigt sind,
daB sie einen Hohlraum umschlieBen als Briicke. Die bei der Zerstdrung
solcher Briicken auftretenden Krdfte tragen beim Pressen zur Gesamtzer=~

kleinerung der Partikel iiberwiegend bei.

b) Innere Reibung

Beim Verdichten eines Pulverkdrpers durch Pressen machen die einzelnen
Teilchen Relativbewegungen mit, die natiirlich mit Reibung verbunden sind.
Diegse ist von der spezifischen normalen und tagentialen Fléchenbelastung
der einzelnen Beriihrungspunkte der Teilchen und somit von der GriBSe und
Rauhigkeit der Oberflédche, sowie der geometrischen Form der Teilchen ab~-
hédngig. Durch die innere Reibung entsteht vor allem ein feiner Abrieb,
welcher zur gesamten Zerkleinerung zwar beitrdgt, aber auch ein weiteres
Verdichten der Pulver erschwert. Durch Beifiigen von Prefhilfen zum Pulver
wird die innere Reibung deutlich vermindert; dadurch steigt auch die Pref-

lings-Dichte bei einem bestimmten Pre8druck gegeniiber prefShilfefreien
Pulvern an.



¢) Wandreibung

Beim Matrizenpressen entsteht zwischen der Innenwand der Prefform und

dem Pulver durch die Relativbewegung der Teilchen beim Verdichten eine
starke Reibung an den Wandoberflichen, die mit einem feinen Abrieb ver-
bunden ist. Auch beim isostatischen Pressen in weichen plastischen Formen
bildet sich eine diinne feinkSrnige Abreibschicht aus, die beim Entnehmen

der PreRlinge zum Teil an den Gummiwandfléchen hdngen bleibt.

Die im Anfangsdruckbereich auftretenden schwachen Impulse kdnnen wohl
groBtenteils auf eine Teilchenzerkleinerung durch innere Reibung zuriick-
gefiihrt werden. Die i mittleren Druckbereiche (siehe die beiden Oszillo-
gramme im Bild 16) aufgezeigten sehr kurzzeitig verlaufenden Druckénderun-
gen (Mikrosekunden) sind dann auf die einstiirzenden Briicken, verbunden mit
einem groben Bruch der einzelnen Partikel zurilickzufithren; auf den Abbildun-
gen sind diese durch die hohen und breiten Linienziige gekennzeichnet. DaB
auch immer Reibungsvorginge beim Pulverpressen iliberlagert sind, erkennt man
an den zahlreichen, nadelformigen kleinen Impulsen der Kurve. Da die Oszil-
logramme einen Zeitausschritt von 250 Mikrosekunden zeigen, und die Bruch-
vorgédnge, wie die Versuche von Rumpf und Schonert gezeigt haben, in Mikro-
sekunden erfolgen, kann man aus der Zeitdauer und der Amplitude der gemesse-

nen Impulse auf die Anzahl der gebrochenen Teilchen schlieBen.

Verfolgt man dagegen die Vorgiénge beim Pulververdichten in einer Matrize
durch die Aufnahme einer Wegdruckkurve z.B. mit einer elektronischen Uni-
versal-Priifmaschine (mit induktiven Druckaufnehmer), so kann man damit den
gesamten Verdichtungsvorgang verfolgen und aufzeichnen (Bild 17). Die MeB-
anordnung ist gegeniiber der vorigen Apparatur stark geddmpft; da der Druck-
aufbau in etwa 1/2 Minute erfolgt, sind natiirlich Einzelbruchvorginge nicht
mehr aufgezeichnet. Der sprunghafte Anstieg der Dichte (des Weges) mit
gleichzeitigem Lastriickgang ist daher vor allen auf das gleichzeitige
Einstiirzen vieler Briicken zuriickzufiihren. Die Kurven der Abbildung 16 und
17 zeigen, daB die Vorstellung des Verdichtungs- und Zerkleinerungsmecha-
nismus im Bezug auf Briickenbildung und innere Reibung (Wandreibung) mit den

experimentellen Versuchsergebnissen gut libereinstimmt.

3.7+ Licht- und‘elektronenmikroskopische Aufnahmen von geprefdten Pulvern.

Einen direkten Nachweis fiir das Zerbrechen der Pulverteilchen und die

Bildung von staubformigen Abriebprodukten beim Pressen, geben die folgenden
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licht-und elektronenmikroskopischen Aufnahmen (Bild 18 und 21). Hierzu
wurden die verschiedenen Pulver mit etwa 20 vol® eines aushértbaren Kunst-
harzes (Araldit) gemischt, in einen Gummischlauch gefiillt und isostatisch
mit verschieden hohen Drucken geprefit. Anschlieflend wurden die PreBkorper
20 Stunden an der Luft gelagert bzw. kaltausgehdrtet, dann weiter fiir

6 Stunden bei 60°C nachgehirtet. Von den harten, gutbearbeitbaren, zylin-
drischen Korpern liefRen sich einwandfreie keramographische Querschliffe

und von den ungedtzten Oberflichen Lackabdriicke herstellen.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen eines groben A1203-Pulvers (Teilchen~-
groBe 63-100 1) zeigen Unterschiede zwischen dem ungepreBten Ausgangszu-
stand und den Pulvern die mit 3000 bzw. 6000 at isostatisch gepreBt wurden
(Bild 18); neben den groben Bruchstiicken sieht man auch besonders deutlich
feinen Abrieb, der sich vor allem an groben Teilchen angelagert hat.ihn-
liche Ergebnisse erhalt man auch bei gepreBten Zirkonoxid-und Magnesium-
oxidpulvern (TeilchengrdBe 63-100 p) [Bild 19 und 20]. Die folgenden
elektronenmikroskopischen Aufnahmen eines sehr feinkdrnigen ( < 16 p)
A1203-Pulvers zeigen das Zerbrechen der Pulverteilchen beim Pressen noch
deutlicher. Auf dem Bild 21 ist in 3000-facher Vergrdferung ein grober
Bruch eines einzelnen Teilchens in mehrere etwa gleichgrofie Stiicke zu
sehen; in 10.000-~facher VergrdBerung sind neben den groben Bruchstiicken

auch Feinabriebprodukte deutlich zu erkennen.

3.8. Messungen der spezifischen Oberflichen gepreBter Pulver.

Das unterschiedliche Zerkleinerungsverhalten beim iéostatischen Pressen

von A1203-Pu1vern (Teilchengrofe 63-100 1) mit und ohne PreBhilfe in Ab-
hédngigkeit vom Druck kann schlieBlich auch durch Messungen der spezifischen
Oberflédche deutlich gemacht bzw. bestatigt werden, wie das Bild 22 zeigt.
Mit Prefhilfe nimmt die spezifische Oberfléche des groben Pulvers von

300 cma/g (Ausgangswert) ziemlich linear mit steigendem Druck auf 1200 cma/g
bei 5000 at zu. Bei dem hochsten Druck-10.000 at - findet man fiir die spe=~
zifische Oberflidche einen nur noch geringfiigig hdheren MeBwert-1260 cmz/g.
Ohne PreBhilfe steigt dagegen infolge der griBeren inneren Reibung die spe-
zifische Oberfldche, vor allem bei niedrigen PreBdrucken, stdrker an und
ndhert sich einem Maximum von etwa 2000 cma/g bei 5000 at. Bei weiterer
DruckerhShung bis auf 10.000 at vermindert sich infolge Teilchenvergrdbe-
rung die spezifische Oberfliche sogar wieder auf 1550 cma/g. Durch den Zu-~

satz
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von PreBhilfe beim Pressen oxidkeramischer Pulver wird eine fiir den an=-
schlieBenden Sinterprozess erwiinschte Zerkleinerung der Teilchen nicht
behindert, wie der Verlauf der Durchgangskurven auch schon gezeigt hat;

nur der Feinabrieb wird wegen der geringeren inneren Reibung kleiner.

4.1, Diskussion der Ergebnisse

Die Verdichtungskurven von Al MgO-und ZrO ~Pulver fiir das Matrizen~

*
und isostatische Pressen zelgenBim Druckbereich bis 3 t/cm bzw. 3000 at
deutlich, daB die PreBdichte mit dem PreBdruck stark ansteigt. Durch
Siebanalysen der gepreBten und wieder desintegrierten Pulver konnte nach-
gewiesen werden, daB die Verdichtung der oxidkeramischen Pulver durch
Pressen liber eine Teilchenzerkleinerung und ein Einordnen der.  Bruchstiicke
der Teilchen erfolgt. Der schon im niedrigen Druckbereich (bis 200 at)
auftretende sprunghafte Anstieg der PreBdichte wird vor allem durch ein-
stiirzende Briicken verursacht. Bei weiterer Drucksteigerung bis 10 t/cm2
bzw. 10000 at wurde bei den hochelastischen AlZOB-und ZrOZ-Pulvern nur
noch eine geringe Dichtezunahme gefunden, weil die fortschreitende Zer-
kleinerung des Pulvers die wirksamen &duBeren Krdfte immer mehr verteilt
(wachsende Anzahl der Beriihrungspunkte der Teilchen). Das MgO-Pulver
besitzt bekanntlich beim Pressen schon bei Raumtemperatur eine gewisse
Plastizitdt; man erhdlt daher bei gleichem PreBdruck beim MgO-Pulver
eine hohere PrefAdichte als bei den A1203-oder ZrOa-Pulvern. Beim Pressen
von MgoaPulver wurde jedoch trotz seiner Plastizitdt ebenso wie bei den

sproden Proben eine deutliche, druckabhingige Fragmentierung gefunden.

Durch einen PreBhilfezusatz von Polyidthylenglycol (5%) in wiBriger
Losung wird die PreRdichte und die mechanische Festigkeit der Proben
gegeniiber dem reinen trockenen Pulvern ohne PreBhilfe erhtht. Aus den
Siebanalysen fiir die verschiedenen Pulver mit PreBhilfe geht hervor, dafl
die PreBhilfe die Teilchenzerkleinerung nur wenig beeinfluft; der Abried
des Pulvers durch innere Reibung wird dagegen stark vermindert und auch
die beim Pressen mit hohen Drucken auftretenden Erscheinungen infolge

Teilchenvergroberung werden teilweise unterdriickt.



Die durch Matrizenpressen verdichteten Pulver zeigen eine stérkere Frag-
mentierung als die rein isostatisch gepreBten Pulver., Bei Untersuchungen
an Metailpulvern wurde gefunden, daB bei gleichem Druck beim Matrizen-
pressen eine stédrkere Briickenbildung eintritt als beim isostatischen
Pressen., Die stdrkere Fragmentierung beim Matrizenpressen der keramischen
Pulver konnte demnach darauf zuriickgefiihrt werden, daR die einmal gebilde-
ten Briicken beim Matrizenpressen bis zu hoheren Drucken erhalten bleiben
bzw. daB beim isostatischen Pressen die Wahrscheinlichkeit fiir das Ein-
stiirzen der Briicken schon im niedrigen Druckbereich wesentlich groBler ist

als beim Matrizenpressen.

Die BErgebnisse der Messungen der spezifischen Oberfliiche von A1203-
"Bikorit" - Pulver 63-100 u nach dem isostatischen Pressen zeigen, daB
sich diese-besonders fiir das Sintern-wichtige KenngrdfRe des Pulvers mit
dem Prefdruck stark @ndert. Im untersuchten Druckbereich bis 5000 at
wurde eine stetige spezifische Oberfliéchenzunahme mit steigengem Druck
gefunden. Bei trockenen Pulvern (ohne PreBhilfe) ist die spezifische
Oberfléche wegen der hSheren inneren Reibung und der stédrkeren Fragmen-
tierung wesentlich graﬁér. Die Kurve der spezifischen Oberfliéche in Ab-
héngigkeit von dem isostatischen PreBdruck erreicht ein Maximum und
fdllt bei weiterer Druckerhdhung sogar wieder etwas ab. Die spezifische
Oberfliche des Pulvers mit PreBhilfe nihert sich bei einem Druck von
10000 at schon einem Grenzwert. Dieser abfallende Verlauf der Kurven mit
einer auch durch die Siebanalysen festgestellten Kornvergroberung kann
zwanglos erkldrt werden.

Messungen der spezifischen Oberfldche und die Siebanalysenkurven ergénzen
sich demnach sehr gut und kommen praktisch zum gleichen Ergebnis. Uber-
raschend ist vielleicht nur, daf die spezifische Oberfliche trotz der
starken Zerkleinerung, die beim Pressen immer eintritt, nur verhdltnis-
m#Big wenig um das 4=-fache bzw. 7-fache zunimmt. Legt man aber die mi-
kroskopischen Aufnahmen zugrunde, die zeigen, daB die Einzelpartikel
meist nur in der Mitte durchbrechen bzw. in 2 oder 3 Teile aufspalten,

80 ist auch dieses Ergebnis zu verstehen.

Die Bruchvorginge bei der Zerkleinerung pulverfdrmiger Teilchen mit
bestimmter TeilchengroBenverteilung in einer Pulverschiittung [12] sind

leider trotz vieler Untersuchungen noch wenig gekldrt. Besonders fiir die
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technisch gebrduchlichen Pulver mit unregelmiéifigen Teilchenformen ist
einé Deutung schwierig. Nach E.V. Szantho und K.H. Lindner [13] sowie

A. Smekal [14] wird durch eine Zerkleinerung des Pulvers nicht nur die
Oberfléche vergroBfert,sondern durch Enderung der Gitterfehlerdichte
werden zusidtzlich die Festigkeitseigenschaften beeinfluBt. Nach F. Palat
[15] setzt die Bruchauslosung bei der Teilchenzerkleinerung stets an
einer einzelnen Kerbstelle bzw. an mehreren miteinander in Wechsel-
wirkung stehenden Kerbstellen der &duBeren oder inneren Korperoberfliichen
mit einer FEinkerbung ein. Die fiir die Bruchauslosung verantwortliche Zug-
spannung wird als molekulare Zerreifspannung bezeichnet. Bei ein und dem-
selben Werkstoff streuen die MeBwerte selbst bei konstanter Beanspruch-
ungsgeschwindigkeitrﬁber einen weiten Bereich; mit steigender Bean-
spruchungsgeschwindigkeit werden sie kleiner. Die volumenbezogene Arbeit
A/M der Teilchenzerkleinerung wurde von F, Palat fiir Quarz; und von

H. Rumpf und K. Schdnert [16] an Glaskugeln in Abhiéingigkeit von der
Teilchengrdle gemessen. Da die MeBwerte aus Einzelteilchenversuchen
(Prallversuche) gewonnen worden sind, kann man sie nicht ohne Ein-
schrédnkung auf ein Haufwerk ubertragen. Wie zu erwarten ist, steigt

die volumen-~bzw. massénbezogene Zerkleinerungsenergie wegen der Abnahme
der Gitterfehlerdichte und wegen des Fortfalles der die Festigkeit am

stédrksten herabsetzender Fehler mit abnehmender GroBe der Teilchen.

Der experimentelle Befund, daB beim Pressen und Verdichten sprdder pul-
verformiger Werkstoffe eine starke Anderung der TeilchengriBenverteilung
eintritt, macht es erforderlich, auch die Beziehungen zwischen Sinterver-

halten und Prefl3bedingungen solcher Stoffe neu zu interpretieren.
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Zusammenfassung

Beim Verdichten pulverfdrmiger oxidischer Werkstoffe (A1203, ZrOZ,MgO)
durch Pressen &ndern sich die Teilchengriole und die spezifische Ober-
fldache des Ausgangszustandes des Pulvers stark. Die Zerkleinerung der
geprefliten Pulver wurde durch eine Siebanalyse und teils durch Bestimmung
der spezifischen Oberfldche nach B.E.T. messend verfolgt. Der EinfluB
eines PreBhilfezusatzes macht sich dabei sowohl bei der Verdichtung als
auch der Zerkleinerung bemerkbar. Die drei Pulversorten lassen sich ganz
verschieden stark verdichten, verhalten sich aber im Bezug auf die Zer-
kleinerung beim Pressen #hnlich. Schon bei geringen PrefBdrucken Hndern
sich die Durchgangskurven merklich. Je hoher der PreBdruck gewdhlt wird,
desto grofer ist auch die Zerkleinerung des Pulvers. Beim Matrizenpressen
erhdlt man unter den gewiéhlten Bedingungen eine etwas stdrkere Zerkleine-
rung als beim isostatischen Pressen. Durch Schliffbildaufnahmen geprefBter
Korper kann man die zerkleinerten Teilchen mikroskopisch sichtbar machen.
Es wird eine Modellvorstellung liber die beim Pressen eintretenden Er-
scheinungen gegeben und diese durch verschiedene experimentelle Befunde

bestdtigt.
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Bild 18 Schliffaufnahmen von Al203 - Pulver 63-100 M

mit Araldit: vor und nach dem isostatischen Pressen.
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Bild 19 Schliffaufnahmen von ZrQ,- Pulver 63 -100 p

mit Araldit®, vor und nach dem isostatischen Pressen.
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Bild 20  Schliffaufnahmen von MgO - Pulver 63 -100p

mit Araldit’, vor und nach dem isostatischen Pressen.




3.000:1

10.000 :1

Bild 21 Elektronenmikroskopische Schliffaufnahmen
von ALO; <16p mit Araldit*, nach dem isostatischen

Pressen mit 1000 at.

* Araldit- Behandlung siehe Text.
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