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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Hartmetall- oder Cermetmischung, die fir die
pulvermetallurgische Weiterverarbeitung zu Hartmetall- und Cermetformstlicken und flr thermische Beschich-
tungen vorgesehen ist. Insbesondere betrifft die Erfindung den Teilschritt der Herstellung einer Suspension
homogener Verteilung aus den Mischungskomponenten, sowie eine Vorrichtung fur die Herstellung einer Pul-
vermischung Uber die Zwischenstufe einer Pulversuspension.

[0002] Hartmetalllegierungen, auch nur Hartmetalle genannt, bestehen aus metallischen Hartstoffen und ei-
ner Bindemetallphase. Legierungen auf der Basis von Karbonitriden werden als Cermets bezeichnet. Zu den
Hartstoffen zahlen im wesentlichen die Karbide, Nitride und Karbonitride der IVa-, Va- und Vla-Elemente des
Periodensystems der Elemente. Mitunter werden auch einige Boride und Silizide dieser Elemente hinzuge-
rechnet. Die oft gute Mischbarkeit von Karbiden, Nitriden und Boriden untereinander, mitunter auch mit Oxiden,
ermoglichen zusammen mit anderen Elementen der Nebengruppen eine grole Palette weiterer Hartstoffver-
bindungen wie das beispielsweise die folgende Aufzahlung der Ti-Basis-Hartstoffverbindungen verdeutlicht,
ohne vollstandig zu sein: TiCN, TiBN, TiBON, TiBCN, TiAIN, TiAICN, TiCON, TiZrN und TiZrCN.

[0003] Als verbindende Matrix zwischen den Hartstoffkristalliten dienen die Elemente der Eisengruppe des
PSE, Eisen, Nickel und Kobalt oder Legierungen auf deren Basis; sie werden auch als Bindemetalle bezeichnet.

[0004] Im Sintergeflige liegen die Hartstoffteilchen neben dem Bindemetall vor und werden von diesem un-
tereinander verbunden. Man spricht in diesem Zusammenhang auch von einem , Teilchenverbundwerkstoff”.

[0005] Hartmetalle werden heute in einer Vielzahl verschiedener Legierungen zum Einsatz gebracht. Die we-
sentlichsten Einflussfaktoren flir den Legierungsaufbau sind Zusammensetzung und Struktur. So wird das WC
strukturbestimmend in Korngréfien von 0,2 pm bis zu ca. 50 pm (FSSS [Fisher Sub Sieve Sizer]) eingesetzt,
die Co-Gehalte bewegen sich zwischen 0,2% und 30%; kubische Karbide bilden eine zusatzliche Phase aus.

[0006] Die Legierungskomponenten der Hartmetalle zahlen zu den hochschmelzenden Metallen und Verbin-
dungen obwohl sie teilweise nicht absolut hochtemperaturbestandig sind, weshalb ihre Herstellung nur auf
pulvermetallurgischem Wege erfolgen kann.

[0007] Dasselbe gilt fir die Cermets (Metallkeramiken), einer besonderen Gruppe von Hartmetallen mit véllig
entsprechender Verarbeitung.

[0008] Zur Herstellung der Hartmetalle werden die pulverfdrmigen Ausgangsmaterialien in Mahl- und Homo-
genisierungseinrichtungen ausnahmslos unter Verwendung von Mahlhilfsmitteln zum Oxidationsschutz homo-
genisiert, in Trocknungs- und Granulieranlagen zu rieselfahigen Pulvern weiterverarbeitet, mittels Press- und
spanender Verfahren zu geometrischen Kérpern geformt und nach Erreichen der héchstmdglichen Endkontur
gesintert und damit in ihren Eigenschaften konsolidiert.

[0009] Von besonderer Bedeutung ist im Herstellungsablauf die Homogenisierung der pulverférmigen Ein-
satzmaterialien, denn nur wenn die Hartstoffteilchen ausreichend und gleichméafig von der Bindemetallphase
umgeben sind, kann beim Sintern der Zusammenhalt im Gefiige und die zweckbestimmende Eigenschaft des
Hartmetalls erreicht werden.

[0010] Als Voraussetzung fir eine gute Benetzbarkeit wird dabei die bei der Homogenisierungsmahlung er-
zielte reiblegierte und kaltverschweil3te Verbindung von Co-Anteilen auf den Oberflachen der WC-Kristallite
angesehen. Sie ist das Ergebnis hohen Energieeintrags wahrend des Mahlens und dessen Umsetzung in Ar-
beit zur Uberwindung von Haft- und Bindungskraften.

[0011] Die Hartstoff- und Bindemetallpulver liegen nicht als Einzelkérner oder Einzelkristallite vor. Durch Nach-
wirkung von Herstellung, Transport, Druck und statische Aufladung mittels Reibung sind Agglomerate entstan-
den, die mehr oder weniger besténdig sind. Je kleiner die PulverkorngréfRe, umso ausgepragter ist die Agglo-
meratbildung. Bei der Mischungsherstellung miissen diese Agglomerate aufgebrochen und zerteilt werden, um
ihre homogene Verteilung zu erhalten. Im Allgemeinen wird die Deagglomerierung mit einer Mahlung bewirkt.

[0012] Je nach KorngréRRe der Einsatzmaterialien gestaltet sich die Dauer der Mahlbehandlung: feine Pulver
mussen lange und grobe kirzer gemahlen werden. Geeignete Mahlhilfsmittel sind Wasser, niedrig siedende
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Kohlenwasserstoffe (Ethanol, Aceton, Heptan) u. a.. Die Auswahl richtet sich nach dem Trocknungsverfahren
und den verwendeten Presshilfsmitteln.

[0013] Beider pulvermetallurgischen Herstellung von Sinterkérpern werden deren Eigenschaften in héchstem
MaRe von der Verteilung der Komponenten beeinflusst. Dies gilt insbesondere flr heterogene Werkstoffe,
wie z. B. Hartmetalle. Je gleichmaRiger die Verteilung, umso gréRer sind die Kontaktbereiche zwischen den
Komponenten. Das Optimum wird durch solche Pulvermischungen verkdrpert, deren Komponenten statistisch
verteilt und frei von Agglomeraten sind. Das Aufbrechen und Verteilen der Agglomerate ist dabei in besonderer
Weise fir die Mischungsgite ausschlaggebend und es sind dazu mitunter hohe Scherkrafte aufzuwenden.

[0014] Eine gute Verteilung sollte sich auch im Pressling der Pulvermischung wiederfinden und im nachfol-
genden Sinterprozess konsolidiert werden.

[0015] Die Homogenitat der Mischung bzw. des Presslings hat auch Auswirkungen auf die weiteren Prozess-
schritte und die Eigenschaften. So schwinden derartige Kérper beim Sintern einheitlich, ohne sich zu verziehen
und die Festigkeitseigenschaften sind keinen Schwankungen unterworfen.

[0016] Die Nassmahlung erfolgt in Attritoren und anderen Mahlkérpermihlen; dabei wird dem Attritor auf
Grund seiner kirzeren Mahldauer und damit erhdhten Wirtschaftlichkeit oft der Vorzug gegeben. Die friher
vielfach verwendeten Kugelmuhlen wurden inzwischen durch Schwing- oder Vibrationsmihlen verdrangt. Als
besonders wirksam hat sich jedoch die Attritormahlung erwiesen (Siehe hierzu auch ,W. Schedler: Hartmetall
fur den Praktiker, VDI-Verlag 1988” und ,H. Kolaska: Pulvermetallurgier der Hartmetalle, Fachverband Pulver-
metallurgie, 1992”).

[0017] Aus der DE 102004 053 221 B3 ist eine FlUssigkeit fur die Aufbereitung von Hartmetallen, insbesondere
in Attritoren bekannt, die den Einsatz von Wasser als Suspensionsmedium ermdglicht.

[0018] Beim Mahlen in Attritoren, Schwing- oder rotierenden Kugelmuihlen werden die Ausgangsstoffe
zwangslaufig weiter zerkleinert, selbst wenn nur eine Auflésung der Pulveraggregate gewollt und notwendig
ware.

[0019] Darlber hinaus gelten aber auch Abhangigkeiten der Mahldauer bzw. -intensitat vom Mahlverfahren
und von der Mahlkdrperform. Als vergleichbar werden die Mahlintensitaten von 1 Std. im Attritor mit ca. 4 Std.
in der Schwingmihle und mit ca. 12 Std. in der Kugelmihle mit gleichen Mahlkdrpern angesehen.

[0020] Andererseits ist der Mahl- und Homogenisierungsvorgang (Zerteilung der Pulveragglomerate) umso
intensiver, wenn Mahlkérper kleinen Volumens eingesetzt werden; groRvolumige Mahlkérper werden zur scho-
nenden Mischungsherstellung verwendet.

[0021] Die GroRe der Mahlgefale betragt im Allgemeinen 30 bis 1000 dm?. Die Intensitat der Mahlung wird
mit der Grolle des Mahlaggregates im Allgemeinen héher und somit die Mahldauer umso kurzer.

[0022] Durch die Zerkleinerung der Pulver wird deren Oberflache grof3er; je kleiner die Teilchen, umso gréler
ist die Oberflache; Teilchenvolumen und —-masse bleiben jedoch stets gleich.

[0023] Allen Mahlvorgéngen ist gleich, dass einer Relativbewegung der Mahlkérper eine Bewegung des Mahl-
gutes uberlagert wird. Mahlen ist also zugleich auch mechanische Zerkleinerung, wobei die im Mahlaggre-
gat erzeugte Bewegungsenergie auf die zu zerkleinernden Feststoffpartikel Gbertragen wird. Es beginnt da-
mit, dass die mechanische Bewegungsenergie in den Kristalliten des Mahlgutes mechanische Spannungen
erzeugt. In Abhangigkeit von den Mahlguteigenschaften und der Spannungshdhe fiihrt dies friiher oder spater
zum Bruch. Im Ergebnis der Bewegung von Mahlkérper und Mahlgut wird gleichzeitig eine homogene Vertei-
lung der Pulver erreicht und die spezifische Oberflache in hohem Malle vergréRert. Die sich aus dieser Vergro-
Rerung der Oberflache ergebende gro3e Oberflachenenergie stellt nach ,W. Schatt: ,Pulvermetallurgie, Sinter-
und Verbundwerkstoffe, Verlag Grundstoffindustrie, Leipzig 1988” die Haupttriebkraft fiir den Sintervorgang
dar, der zur stofflichen Konsolidierung des Stoffsystems unerlasslich ist. Dieser Beanspruchungsmechanismus
hat sich bei der als Feinstzerkleinerung definierten Hartmetallmischungsherstellung seit Jahren bestatigt.

[0024] Beim Zerkleinern der Feststoffe missen die inneren Krafte durch das Einwirken aul3erer Krafte tber-
wunden werden, z. B. durch VergréRerung des Abstandes zwischen den Elementarteilchen durch Zug- oder
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Schubspannungen; Druckspannungen fliihren zur Anndherung der Elementarteilchen, aber nicht zu deren
Trennung.

[0025] Eine weitgehende Zerkleinerung als Voraussetzung fiir die Herstellung der Hartmetallmischungen er-
folgt in Kugelmuihlen. Abgesehen von der Drehzahloptimierung weisen diese Mihlen eine geringe Leistungs-
dichte auf. Der aber fir diesen Prozessschritt (Hartfeinstzerkleinerung und Homogenisierung) erforderliche
hohe Energiebedarf flihrt bei der geringen Leistungsdichte dieser Maschinen zu sehr langen Mahldauern von
vielen Stunden bis zu mehreren Tagen. Der hohe Energiebedarf resultiert auch aus dem Arbeitsprinzip, wo-
nach die Bewegung von Mahlkérper und Mahlgut durch Rotation des Mahlbehalters erzeugt wird, Beschleuni-
gung und Geschwindigkeit der Mahlkdrper aber vergleichsweise klein bleiben. Auch gibt es unterschiedliche
spezifische Beanspruchungen fir die Mahlkérper.

[0026] Die Mahlintensitat ist durch Kugel- bzw. Stiftmahlkdrper unterschiedlicher GréRe gut steuerbar.

[0027] Vorteilhaft wirkt sich die stdndige Auflockerung durch die Bewegung des Gesamtsystems aus. Die
ungeordnete Mahlkérperbewegung ergibt jedoch eine breite Korngréf3enverteilung im Mahlgut.
Der Fillgrad einer Kugelmihle liegt bei etwa 30...45%.

[0028] Bei der weiterentwickelten Vibrationsmuihle konnte die Leistungsdichte vergréfiert werden, wobei die
Relativbewegung der Mahlkérper in ihrer Schittung, die der Ausgangspunkt fur die erreichbare Zerkleinerung
des Mahlgutes ist, durch eine Schwingbewegung des umgebenden Mahlbehalters angeregt wird.

[0029] Fur die Zerkleinerung sind die Beanspruchungsmechanismen Schlag und Sto3 einerseits und Reibung
anderseits von Bedeutung. Es Uberwiegen aber die ersteren beiden.

[0030] Die hohe kinetische Energie mit der zwangslaufig ansteigenden Zahl an BerGhrungspunkten zwischen
den Kugeln machte den Prozess effektiver. Ursache ist auch die kreisschwingende Bewegung des Gesamt-
systems mit gleichartigen Wurfbewegungen. Dadurch wird die Fillung locker gehalten, was aber wieder nur
eine relativ breite KorngréfRenverteilung zur Folge hat. Dennoch wird nur ein Teil der zugefiuhrten Energie
genutzt. Der groBere Teil wird durch nichtelastische Deformationen der Teilchen, durch Reibung und durch
Verschleild in Warme freigesetzt.

Der Fullgrad betragt etwa 50...65%.

[0031] Auch bei den Rihrwerkskugelmuhlen wird die Zerkleinerungsintensitat zwischen den Berihrungsfla-
chen von bewegten Kugeln genutzt. Bei feststehendem Mahlbehalter werden Mahlkdrper und Mahlgut durch
einen in die Kugelfillung hineinragenden Rihrarm (Quirl) horizontal in Bewegung versetzt. Eine vertikale Be-
wegung der Suspension erfolgt mittels eines Pumpsystems. Die Kugeln sind noch kleiner und dadurch die An-
zahl ihrer Berlhrungspunkte noch gréfier, so dass die Zerkleinerungsleistung signifikant ansteigt. Das Ruhr-
werk erzeugt eine hohe Beschleunigung mit hoher Geschwindigkeit, die auf alle Kugeln gleichzeitig und gleich-
sinnig wirkt. Hierbei erfolgt die Zerkleinerung der Karbidteilchen weniger durch Bruch, sondern eher durch Ab-
rieb bzw. Absplitterung feiner Randpartikel. Demzufolge ist die Zerkleinerungsarbeit noch intensiver und die
Mahldauer sinkt. Mit abnehmender PartikelgroRRe steigt deren Festigkeit und damit die erforderliche Zerkleine-
rungsenergie. Gleichzeitig steigen die bei den geringen Partikelgré3en wirkenden Kohésionskréfte, so dass
insbesondere bei den Fein- und Feinstkornhartmetallen der Einsatz von Muhlen mit hohem Energieeintrag,
wie sie von den Attritoren verkorpert werden, flir dieses Nassmahlverfahren erforderlich sind.

[0032] Nach dem Zerkleinern besteht die Gefahr einer Rickagglomeration, eine Kornvergréberung, durch
erneute Anlagerungen der Teilchen untereinander. Die Leistungsdichte dieser Attritoren steigt im Vergleich mit
Kugel- und Vibrationsmihle in dieser Reihenfolge an und erreicht Hochstwerte.

Der Fullgrad betragt ca. 80...85%.

[0033] Charakteristisch fiir diese Zerkleinerungsprozesse mittels frei beweglicher Mahlkérper ist ihr hoher En-
ergiebedarf. Deshalb besteht der permanente Ansporn nach rationelleren Verfahrensabldufen zu suchen. So
hat es immer wieder Bestrebungen gegeben, eine Zerkleinerung und Homogenisierung der Hartmetallkom-
ponenten durch neuartige Verkniupfungen der Mechanismen Prall, Schlag, Druck, Scherung und Reibung zu
realisieren. Haupttriebkraft solcher Vorschlédge waren in erster Linie der hohe Energieverbrauch und die lange
Mahldauer, die in den Mahlkérper-Mahleinrichtungen erforderlich sind, sowie die hohen Anlagekosten.

[0034] In N. Stehr: ,Nassfeinstmahlung mit Rihrwerksmihlen in der Keramik — Grundlagen...”, Keramische
Zeitschrift, 42. Jahrgang, 1990 Nr. 3, wurde eine Ringspaltmihle beschrieben, die speziell fir die Feinstmah-
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lung von Hartstoffen entwickelt wurde. Gemal} ihrem Wirkprinzip ist ein aus Rotor und Stator gebildeter Mahl-
raum mit Mahlkdrpern gefllt. Die Pulversuspension — man arbeitet mit Mahlfliissigkeit — tritt von unten ein und
verlasst die Miihle am Uberlauf. Die Zerkleinerung des Mahlgutes erfolgt auf Grund der Relativgeschwindig-
keit der Mahlkdrper. Die dabei pro Mahlpassage zufiihrbare Energie betragt ca. 100 kWh/t oder bei 5-maliger
Passage entsprechend ca. 500 kWh/t. Eine mehrfache Passage des Mahlgutes ist erforderlich, um eine ver-
gleichbare Mischungsqualitat zu erhalten.

[0035] In DE 199 01 305 wurde der Vorschlag gemacht, ohne Mahlkérper und flissigen Mahlhilfsmitteln ho-
mogene Hartstoff- und Bindemetall-Mischungen zu erzeugen, wobei durch Behélterrotation eine stetige Durch-
mischung erfolgt und zuséatzlich durch einen Intensivrihrer hohe Scherkrafte zur Zerteilung der Agglomerate
eingebracht werden. Dazu wird ein Scherspalt von 0,5...5 mm bei Umfangsgeschwindigkeiten von 8...25 m/
s verwendet, so dass daraus eine Schergeschwindigkeit von 1.000...20.000 s™" resultiert. Die Schergeschwin-
digkeit ist dabei definiert als der Quotient aus Umfangsgeschwindigkeit und Scherspaltbreite.

[0036] Die Mischdauer betragt 30...90 min; das Mahlgut soll 5...10 mal durch den Intensivrihrer hindurchge-
leitet werden. Auf Grund der Anordnung von Mahlgut und Ruihrer sind die Pulverteilchen nicht gezwungen,
den Mahlspalt zu durchlaufen.

[0037] Nachteilig ist die trockene Ausflihrung des Mischvorgangs. Zur gleichmafligen Verteilung des Press-
hilfsmittels sind Temperaturen bis ca. 300°C erforderlich. Bei diesen Pulvertemperaturen besteht erhéhte Oxi-
dationsgefahr, der demzufolge mit Gberhéhten C-Zugaben begegnet werden muss. Andererseits besteht dar-
aus die Gefahr von lokalen C-Anreicherungen, die im Sinterprozess zu WC-Wachstum flihrt, einem Gefiige-
fehler.

[0038] Ein weiterer Nachteil besteht darin, dass das Mahlgut nach Prozessende wieder abgekihlt werden
muss. Dabei agglomerieren die wachsbelegten Pulverteilchen erneut. Die dabei entstehenden Agglomerate
mit breitem Kornspektrum sind nicht in gleicher Weise rieselfahig, wie die durch Spriihgranulation erzeugten, so
dass sie fiir die automatische Formgebung ungeeignet sind. Um rieselfédhige Pulvermischungen herzustellen
ware stets eine nachtragliche Aufschlammung zu einer Suspension erforderlich, aus der in gewohnter Weise
durch Sprihtrocknung oder aber andere Granuliertrocknungen ein rieselfahiges Pulvergemisch resultieren
wirde. Eine Trockengranulation ergibt ungleiches, wenig pressfreundliches Granulat.

[0039] Die durch den Intensivrihrer aufgebrachten Scherkréfte sind wegen des grofden Scherspaltes nicht
optimal. Die trockene Verfahrensausflihrung fiihrt zu sehr hohen Verschleil3raten an den Mahleinrichtungen,
insbesondere der des Intensivrihrwerks.

[0040] Die Oxidation des Mahlgutes soll durch die Anwendung von Schutzgas fir die gesamte Anlage unter-
bunden werden. Dies erfordert eine aufwendige, weil gasdichte Anlagentechik.

[0041] Nach K. Hoffl: ,Zerkleinerungs- und Klassiermaschinen, Verlag Grundstoffindustre, Leipzig, 1985, sind
bei der Nassfeinstzerkleinerung vom Mahlgut die Prozessteilschritte Zerteilen, Benetzen, Verteilen und Stabi-
lisieren zu durchlaufen. Dabei ist unter Zerteilen insbesondere die Auflésung von Agglomeraten in ihre Einzel-
bestandteile zu verstehen. Die Ausbreitung der Mahlflissigkeit auf der Oberflache der Partikel ist als Benet-
zung definiert, wahrend beim Verteilen der Konzentrationsausgleich des zerteilten Feststoffs in der Mahlflis-
sigkeit zu verstehen ist. Stabilisierprozesse dienen dem Erhalt des vorher erreichten Verteilungszustandes.

[0042] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Hartmetall- und
Cermet-Pulvermischungen fiir die Pulvermetallurgie anzugeben, um die aufgezeigten Nachteile im Stande der
Technik zu vermeiden und insbesondere fir den Prozessschritt der Herstellung einer homogenen Suspensi-
on der Ausgangspulver in einer Mahl- und Dispergierflissigkeit eine hohere Effizienz und Mischungsgute zu
erzielen.

[0043] Die Aufgabe wird gel6st durch ein Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 1 und eine Vorrichtung
mit den Merkmalen des Anspruchs 12. Vorteilhafte Ausgestaltungen des Verfahrens und der Vorrichtung sind
in den zugehorigen Unteransprichen genannt.

[0044] Es wurde gefunden, dass die fiir die jeweilige Hartmetall- oder Cermetlegierung erforderlichen pulver-
férmigen Ausgangsmaterialien, ggf. zusatzlich mit Hilfsstoffen, wie z. B. Presshilfsmitteln, unerwartet vorteil-
haft in einer nach dem Rotor-Stator-Prinzip ohne freibewegliche Mahlkdrper unter Zuhilfenahme von Disper-
gierflissigkeit arbeitenden Dispergiervorrichtung, die in ein zwischen den Arbeitsoberfladchen des Rotors und
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des Stators befindliches Arbeitsvolumen durch relativ zueinander gegenlaufige Bewegung dieser Werkzeugo-
berflachen hohe Scherkréfte einbringt, wirksam und hoch effektiv behandelt und dabei homogenisiert werden
kdénnen.

[0045] Art und Menge der Ausgangskomponenten werden durch Zusammensetzung und Struktur der herzu-
stellenden Hartmetalllegierung vorbestimmt. Die Pulver der Hartstoff- und Bindemetall-Komponenten werden
daher in einer fir die spatere Mischung geeigneten Korngréf3e bereitgestellt, und es werden alle Mischungs-
bestandteile, ggf. einschliel3lich von Zusatzstoffen, wie Presshilfsmitteln, einschliellich einer Dispergierflissig-
keit ohne frei bewegliche Mahlkérper in der Dispergiervorrichtung, d. h. ohne dass beispielsweise Stahlkugeln
zugesetzt wirden, homogenisiert.

[0046] Vor dem Homogenisieren wird aus den Mischungsbestandteilen und der Dispergierflissigkeit eine Sus-
pension herstellt und der Dispergiervorrichtung zugeftihrt. Dabei kdnnen die zu vermischenden Pulver einzeln
suspendiert und diese Suspensionen zusammengeflhrt werden, oder eine Mischung der Pulverbestandteile
kann insgesamt aufgeschldammt bzw. suspendiert werden.

[0047] Der Ausdruck ,Dispergierflissigkeit” ist hier synonym mit dem im Allgemeinen auf diesem Arbeitsgebiet
verwendeten Begriff ,Mahlhilfsmittel” zu sehen.

[0048] Danach wird die Dispergierflissigkeit aus der nach dem Homogenisierungsschritt erhaltenen homoge-
nen Suspension mittels an sich bekannter Verfahren, z. B. mit Hilfe von Spriihtrocknern, Taumeltrocknern oder
Vakuumtrocknern, entfernt, um eine fiir die pulvermetallurgische Weiterverarbeitung geeignete pulverférmige
Feststoffmischung zu ergeben, aus der die verschiedensten Hartmetallprodukte, wie Formstlicke oder Sinter-
granulat, hergestellt werden kénnen.

[0049] Der erfindungsgeméafe Effekt einer effizienten Homogenisierung der Einsatzpulver in Suspension be-
ruht auf der Wirkung der zwischen Rotor und Stator realisierbaren Scherarbeit zum Aufbrechen und Zerteilen
der Hartstoff- und Bindemetallpulveragglomerate. Da gleicheitig pldtzliche Druckwechsel, Reibung, Zwangs-
durchgang, Prall und Schlag wirken, werden die Pulveragglomerate wirkungsvoll auseinandergerissen, und
zwar im Wesentlichen ohne eine zusétzliche gar nicht erwiinschte Zerkleinerung, wie sie bei der Anwesenheit
von Mahlkérpern unvermeidlich ist. Die aufgebrochenen Pulveraggregate werden von der Dispergierflissigkeit
durchdrungen und benetzt, so dass keine Reagglomeration stattfinden kann. Eine zeiteffektive Suspensions-
herstellung ist das Ergebnis.

[0050] Unter einer ,relativ gegenlaufig zueinander” stattfindenden Bewegung der Rotor- und Statorteile wird
verstanden, dass jeweils ein Part der Werkzeugteil-Oberflachen sich bewegt, d. h. rotiert (Rotor) und ein Part
steht (Stator). Die gegenslaufige Bewegung wirde auch erreicht, wenn sich beide Werkzeugteile gegeneinan-
der bewegen, was jedoch als apparativ zu aufwendig angesehen werden muss. Neben der Scherung wirken
noch plétzliche Wechsel von Druck und Entspannung, Reibung, Zwangsdurchgang, Prall und Schlag, um die
wesentlichsten zu nennen. Dieses Prinzip ist in den Kolloidmihlen mit stark strukturierten Mahlwerkzeugen und
in den mit weniger strukturierten Werkzeugen arbeitenden Konusmuhlen verwirklicht. Andere Bezeichnungen
solcher Dispergiermaschinen sind auch: Mahlpumpe, Homogenisierer, Korundmuhle, Korundscheibenmdhle,
Inline-Homogenisierer, Inline-Dispergierer, Pulverdispergierer...

[0051] Da die erfindungsgemalie Dispergiervorrichtung ohne frei bewegliche Mahlkdrper im engen Mahlspalt
arbeitet, findet hier keine mechanische Zerkleinerung wie in den Mahlkérpermuhlen statt. Im Unterschied zu
dem Trockenprozess der DE 199 01 305 unterstltzt die Mahl- bzw. Dispergierflissigkeit mit ihrer Oberflachen-
benetzung und Agglomeratdurchdringung die angestrebte homogene Verteilung; sie stabilisiert sie.

[0052] Damit ist dieser Prozess nicht als Mahl- oder Zerkleinerungsprozess zu bezeichnen, sondern als Dis-
pergierprozess zur Herstellung einer homogenen Suspension aus vereinzelten Pulverteilchen.

[0053] Vorzugsweise durchlauft die zu homogenisierende Suspension die Dispergiervorrichtung mehrfach.
In einer weiteren Ausflhrungsform der Erfindung erfolgt dies batchweise mit einer festgelegten Anzahl von
Durchlaufen. Dazu wird die Suspension kontinuierlich vom Auslass zum Einlass der Dispergiervorrichtung
zurtckgefuhrt. Alternativ kann das Verfahren kontinuierlich mit einem Rucklauf vom Auslass zum Einlass der
Dispergiervorrichtung gefuhrt werden. Die fertige Suspension kann dann nach einer Anlaufphase, d. h. nach
Erreichen eines stationdren Zustandes abgenommen werden.
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[0054] Wegen der verhaltnismalig hohen Dichteunterschiede, insbesondere zwischen WC und Co einerseits
und der Dispergierfliissigkeit andererseits, besteht in der Hartmetalltechnik stets die Gefahr der Separation
der Pulver. Dies ist auch hier der Fall, so dass das Absetzen der Pulver bevorzugt durch Zusatzrihrwerke
verhindert wird. Zur Verringerung der Separationsneigung kann die Suspension auch mit einem die Dispersion
stabilisierenden Zusatzstoff (Emulgator, Thixotropierungsmittel, Dispergator) versetzt werden.

[0055] Als Dispergierflissigkeit wird vorzugsweise Wasser, Ethanol, Heptan, Hexan, Benzin, Benzol, Tetralin,
Aceton oder chlorierter Kohlenwasserstoff, einzeln oder im Gemisch, verwendet.

[0056] In Weiterbildung der Erfindung wird der Suspension ein Presshilfsmittel zugegeben, vorzugsweise ein
Paraffin, Wachs, Celluloseether. Auf diese Weise wird die mit dem erfindungsgeméaRen Verfahren hergestellte
Hartmetall- oder Cermetmischung unmittelbar fiir die Weiterverarbeitung vorbereitet. Es wird in einem Arbeits-
schritt eine sprihfahige, presshilfsmittelhaltige Suspension erzeugt.

[0057] Die Temperatur der Suspension kann wahrend der Behandlung durch Kiihlung und Regelung des Vo-
lumenstromes auf vorzugsweise unter 50°C geregelt werden. Aufgrund der Scherkrafte wird das Presshilfs-
mittel hauptsachlich auf mechanischem Wege auf die Pulverpartikel aufgebracht und fein verteilt.

[0058] In Weiterbildung der Erfindung ist vorgesehen, dass die Dispergierflissigkeit durch Trocknen entfernt
wird, vorzugsweise durch Sprihtrocknung oder im Wirbelstrom. Alternativ kbnnen jedoch andere Separations-
techniken zur Anwendung kommen, z. B. kénnte die Dispergierflissigkeit auch abzentrifugiert oder abgefiltert
werden.

[0059] In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform ist das Arbeitsvolumen zwischen Rotor und Stator,
in dem sich die Suspension wahrend des Homogenisierungsschritts befindet, ein Spaltvolumen.

[0060] Die Umfangsgeschwindigkeit des Rotors kann beim Homogenisieren der Suspension z. B. von 15 bis
60 m/min. Die Gute der Suspension ist abhéngig von der Umfangsgeschwindigkeit des Rotors, dem radialen
Abstand zwischen Rotor und Stator (Mahlspalt) und der GréR3e ihrer mahlaktiven Oberflache. Durch eine Wie-
derholung bzw. Vervielfachung von Materialpassagen durch das Arbeitsvolumen, bzw. den Spalt der Disper-
giervorrichtung kann ein optimales Ergebnis der Agglomeratvereinzelung und -zerkleinerung erzielt werden.

[0061] Die Dauer der Homogenisierung sollte 5 bis 120 min, vorzugsweise 20 bis 40 min betragen. Der Zeit-
aufwand fir die Homogenisierung ist damit nach dem erfindungsgemafRen Verfahren viel geringer als bei her-
kémmlichen Verfahren.

[0062] Weiterhin kann vorgesehen sein, dass den Mischungsbestandteilen ungesintertes Hartmetall-Rick-
laufmaterial (Pressabfélle) zugefihrt wird, vorzugsweise in aufbereiteter Form, insbesondere vorzerkleinert auf
etwa Mahlspalteinlaufbreite.

[0063] Im Ergebnis einer solchen Suspendierung werden im Vergleich zur Rihrwerkskugelmihle erhebliche
Verbesserungen erreicht. Bei vergleichbaren Suspensions- und demzufolge Mischungsguten werden signifi-
kante Zeit- und Energieeinsparungen realisiert. So steigt die Raum-Zeit-Ausbeute, der Quotient aus Durch-
satzmenge und Mahlraumvolumen mal Zeit ganz enorm an. Die Energieeinsparung resultiert aus den Tatsa-
chen, dass keine Mahlkérper bewegt und keine Zerkleinerung tiber Spannungseintrag und Bruch erzeugt wer-
den. Dartber hinaus vermindert die niedrige Arbeitstemperatur und die geschlossene Bauweise der Disper-
giereinrichtung auch die Verdampfung von umweltbelastenden Dispergierflissigkeiten.

[0064] Auch nachfolgende Prozessschritte werden vorteilhaft beeinflusst. So wird durch die hohe Beschleu-
nigung der Pulverteilchen der adsorbierte Luftsauerstoff entfernt, so dass der Suspension weniger Kohlenstoff
zum Bilanzausgleich zugesetzt werden muss; WC-Wachstum wird somit enorm unterdriickt. Die hohen Scher-
kréfte bewirken eine gleichméafRige mechanische Verteilung der Presshilfsmittel auf den Pulvern weit unter den
sonst Ublichen Prozesstemperaturen.

[0065] In Weiterbildung der Erfindung ist vorgesehen, dass die Mischung nach Entfernen der Dispergierflis-
sigkeit unmittelbar weiterverarbeitet wird. Dies geschieht in an sich bekannter Weise durch Nachplastifizieren,
Formgeber, Sintern und/oder Hippen. Als Endprodukte werden durch Pressen der Mischung zu Formstlicken
und deren Sinterung Werkzeuge, Werkzeugeinsatze und Bauteile erhalten. Aus der erfindungsgeman herge-
stellten Mischung werden auch Sintergranulate fur die thermische Pulverbeschichtung hergestellt.
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[0066] Die Aufgabe der Erfindung wird weiterhin gel6st durch eine Vorrichtung fir die Herstellung einer Hart-
metall- oder Cermetmischung nach dem erfindungsgemalfien Verfahren, wobei die Vorrichtung oder Anlage
folgende Bestandteile umfasst:
— eine Dispergiervorrichtung, die durch sich relativ gegenlaufig zueinander bewegende Werkzeugteil-Ober-
flachen eines Rotors und eines Stators in ein zwischen diesen Flachen befindliches Arbeitsvolumen Scher-
kréfte einbringt,
— wenigstens einen Vorlaufbehalter fir Mischungsbestandteile und Dispergierflissigkeit und/oder fiir eine
Suspension aus Dispergierflissigkeit und Mischungsbestandteilen,
— wenigstens eine Zufuhrleitung fur die Zufihrung der Suspension oder der Suspensionsbestandteile in die
Dispergiervorrichtung,
— eine Ruckfuhrleitung fur die Rezirkulation der homogenisierten Suspension in wenigstens einen der Vor-
laufbehalter oder die Zufiihrleitung und
— eine der Dispergiervorrichtung nachgeschaltete Trockenvorrichtung fir den Entzug der Dispergierflissig-
keit aus der homogenisierten Suspension.

[0067] Zusétzlich kdnnen Mittel fir die Aufrechterhaltung (Stabilisierung) der Suspension im Vorlaufbehalter
vorhanden sein, vorzugsweise wenigstens ein Rihrwerk. Alternativ kann die Suspension beispielsweise ver-
wirbelt werden.

[0068] Nachdem die Suspension in der Dispergiervorrichtung die erforderliche bzw. gewiinschte Homogenitat
erreicht hat, wird sie sofort einer Vorrichtung zum Entzug der Dispergierflissigkeit zugefuhrt, vorzugsweise
einem Sprihtrockner. Hierfir ist der Dispergiervorrichtung die Trockenvorrichtung unmittelbar nachgeschaltet.

[0069] Die Dispergiervorrichtung arbeitet nach dem Rotor-Stator-Prinzip und besteht grundsétzlich aus der
eigentlichen Rotor-Stator-Einheit, die i. a. in einem Gehause mit Zu- und Ablauf angeordnet ist. Es kdnnen
mehrere Dispergiervorrichtungen in Reihe oder parallel geschaltet sein. Durch den Zulauf, bzw. die Zuflhrlei-
tung werden dem Arbeitsvolumen der Rotor-Stator-Einheit Dispergierflissigkeit und pulverférmige Bestandtei-
le, vorzugsweise in vorvermischter bzw. vordispergierter Form, zugefihrt. Durch den Ablauf oder auch Aus-
lass wird, wie oben beschrieben batchweise oder kontinuierlich, fertig homogenisierte Pulversuspension ab-
genommen.

[0070] Das Suspendieren von Feststoffpulvern hoher Dichte, wie sie bei der Hartmetall-Herstellung erforder-
lich sind, erfolgt durch Zerkleinerung der Partikelagglomerate, insbesondere durch die gleichzeitige Verringe-
rung der Grenzflachenspannung zwischen den Pulvern und der Mahlfliissigkeit. Die hierzu nétige Energie wird
als kinetische Energie durch die Massenbeschleunigung im engen, von Rotor und Stator bestimmten Stro-
mungsraum eingebracht. Zugleich mit der Teilchenbeschleunigung und als Folge ihrer értlich unterschiedli-
chen GroRe kommt es zur Scherung der Agglomerate sowie Friktion der Pulverteilchen untereinander wie auch
mit den Werkzeugoberflachen. Bei Anwendung schwach strukturierter mahlaktiver Oberflachenbereiche wird
der Zerkleinerungs- und Vereinzelungseffekt durch Friktion noch weiter erhéht, so dass damit sehr homogene
Suspensionen herstellbar sind.

[0071] Eine batchweise Verfahrensfiuhrung wird durch eine geschlossene Anlage (Abbildung) realisiert, bei
der die Suspension von den auch als Pumpe wirkenden Dispersionswerkzeugen in den Vorlaufbehalter zu-
rickgepumpt wird.

[0072] Durch eine Kaskade mehrerer Rotor-Stator-Einheiten hintereinander besteht die Mdglichkeit einer In-
line-Produktion von Hartmetall- und Cermetmischungen. Auf diese Weise ist eine schnelle Reaktion auf die
aktuelle Auftragssituation gegeben.

[0073] Vorzugsweise sind Rotor und Stator so geformt, dass zwischen ihnen als Arbeitsvolumen ein Spaltvo-
lumen ausgebildet wird, vorzugsweise in der Form eines konischen Hohlzylinders, der ein Rotationsvolumen
ausbildet, einen konischen Ringspalt (Scherspalt). Andere, beispielsweise geschwungene Konturen ergeben
einen sichelférmigen Ringspalt. Ein zylindrischer Ringspalt in der Form eines konischen Kreisringes entsteht
beim Zusammenwirken von zwei Scheiben oder Ring und Scheibe als Rotor und Stator. Rotor und Stator sind
hier stets rotationssymmetrisch.

[0074] Gemal einer besonders bevorzugten Ausfliihrungsform der Erfindung entspricht die von der Suspen-

sion von Zulauf bis Ablauf durchflossene H6he des Arbeitsvolumens 0,1- bis 12mal, vorzugsweise 1 bis 12
mal, weiter vorzugsweise 3 bis 5mal dem mittleren Durchmessers des Rotorbauelements (Rotors).
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[0075] Der geringste Abstand zwischen Rotor und Stator Stator befindet sich an der Auslaufseite des Systems
und sollte kleiner 3 mm, vorzugsweise kleiner 0,1 mm sein.

[0076] Die Grofe der von der Dispergiervorrichtung geleisteten Arbeit ist von der Drehzahl des Rotors bzw.
seiner Umfangsgeschwindigkeit abhangig. Weiterhin beeinflusst auch der Scherspalt die Arbeitsleistung. Durch
geeignete, vielfaltige Oberflachengestaltungen der gegenlberliegenden, den Scherspalt bildenden Mantelfla-
chen von Rotor und Stator kann die Scherkraft zusatzlich in weiten Grenzen variiert werden.

[0077] Der Mahlspalt selbst kann vorzugsweise konisch ausgebildet sein, so dass seine Weite durch Ver-
schieben der Rotordrehebene stufenlos eingestellt werden kann. Auf diese Weise gelingt eine ausgezeichne-
te Anpassung an die Anforderungen des Hartmetall-Mischgutes, die in erster Linie von WC-Korngréf3e und
Zusammensetzung vorbestimmt sind. Ein konischer oder zylindrischer Rotor bzw. Stator kann besonders gut
nachgeschliffen werden, weswegen diese Form ebenfalls bevorzugt wird. Die Werkzeugoberflachen der Dis-
pergiervorrichtung, d. h. die aktiven Oberflachen von Rotor und Stator, kénnen in besonders bevorzugter Aus-
gestaltung mit Hartmetall beschichtet sein. Die Beschichtung wére bevorzugt so stark auszuflihren, dass ein
mehrmaliges Nachschleifen der Oberflache mdglich ist. Rotor und/oder Stator kénnen auch insgesamt aus
Hartmetall oder Hartmetall-Stahl-Verbund bestehen.

[0078] Im Folgenden wird die Erfindung anhand eines in der Zeichnung dargestellten Vorrichtungs-Beipiels
fur eine kleintechnische Dispergieranlage naher erlautert. Das Beispiel dient allein der lllustration und ist nicht
beschrankend zu verstehen. Dem auf dem Arbeitsgebiet tdtigen Fachmann ist klar, dass die Erfindung auch
mit anderen Vorrichtungsformen im Rahmen der Erfindung ausgefuhrt werden kann.

[0079] Fig. 1 Dispergiervorrichtung mit Vorlaufbehalter fir Batchbetrieb.

[0080] Die Dispergiervorrichtung 1 umfasst eine Rotor-Stator-Einheit 10 mit einem in diesem Beispiel koni-
schen Rotor 12, der in einem hohlkegelférmig ausgebildeten Stator 14 rotiert. Zwischen Rotor 12 und Stator
14 wird das Arbeitsvolumen 16 der Dispergiervorrichtung ausgebildet, das hier ein Spaltvolumen ist, und zwar
mit einem in Durchflussrichtung schmaler werdenden Spalt. In den Vorlaufbehalter 2 werden Dispergierflis-
sigkeit (z. B. Ethanol), Kobaltpulver, Rul}, Zusatzkarbide (z. B. (Ta, Nb)C, (W, Ti)C, Cr3C,), Wolframkarbid,
Presshilfsmittel (z. B. Paraffin) und/oder Wolfram als Einzelkomponenten oder aber als trocken vorgemischte
Pulvermischung eingebracht und unter Rithren mittels Riihrwerk 6 in Schwebe gehalten. Uber eine Leitung 3
wird diese Suspension der Dispergiervorrichtung 1 zugefihrt. in dieser werden Pulver und Dispergierflissigkeit
stark beschleunigt, so dass die Pulveragglomerate aufgebrochen, die weicheren Bindemittel teilweise auf die
Hartmetall- oder Cermetpulver legiert und — je nach Energieeintrag und Art der Teilchen — die Teilchengrofie
verringert wird. Auf Grund der erworbenen kinetischen Beschleunigung wird gleichzeitig die gesamte Suspen-
sion durch den Ablauf 4 und die Steigleitung 5 in oder hinter den Vorlaufbehalter 2 zuriickgepumpt oder aber
bei veranderter Stellung des 3-Wege-Ventils durch Leitung 4 weiter abgefihrt.

[0081] Sofern ein Presshilfsmittel vorhanden ist werden die Pulver in der Apparatur gleichzeitig mechanisch
mit dem Presshilfsmittel beschichtet.

[0082] Nach der Behandlung in der Dispergiervorrichtung wird die Suspension direkt einem Trockner 7 (Sprih-
trockner, Wirbelstromtrockner oder andere) zugeleitet, um eine pressfahige Mischung zu generieren, die nach
Abfiihren durch Leitung 9 in an sich bekannter Weise weiterverarbeitet wird. Ubliche Formgebungsverfahren
und die Sinterung fliihren zu gebrauchsfahigen Formkoérpern aus Hartmetall- oder Cermetlegierungen oder zu
Sintergranulat. Die im Trockner 7 abgetrennte Dispergierflissigkeit kann Gber Leitung 8 ab- oder riickgefiihrt
werden.

[0083] Die folgenden Beispiele sollen die Méglichkeiten der Erfindung weiter verdeutlichen:
Beispiel 1:

[0084] Ca. 3.000 ml Ethanol wurden in den Vorlaufbehalter gefiillt und die Diespergiervorrichtung mit ca. 10100
U/min bzw. einer Umfangsgeschwindigkeit von ca. 29 m/min in Betrieb genommen. Es wurde ein Scherspalt
von 0,1 mm eingestellt. Zusatzlich wurde im Vorlaufbehalter ein Rihrwerk in Betrieb gesetzt. Danach erfolgte
nacheinander die Zugabe von 0,9 kg Kobaltpulver mit der mittleren Korngréf3e von 0,9 um, 0,05 kg Cr3C,-Pulver
mit einer mittleren Korngrof3e von 0,87 ym, 0,001 kg Ruf® mit der Teilchengréf’e von 0,05 ym, 9,05 kg WC-
Pulver mit einer mittleren KorngréRe von 1,09 um sowie 0,2 kg flockiges Paraffin mit AgglomeratteilchengréRen
von < 15 mm.
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[0085] Mittels Wasserkihlung wurde eine Systemtemperatur von ca. 40°C konstant gehalten.

[0086] Nach Mischzeiten von 5, 10, 20 und 30 Minuten wurden Proben enthommen und daraus entsprechende

Probekdrper hergestellt und gesintert.

[0087] In nachfolgender Tabelle sind die Ergebnisse dargestellt:

Mischung Mischzeit Sinter- Dichte g/ Koerz. KA/ | Sattigung Hirte HV30 | Porositéat
Min. temp. °C cm?® m MTm3kg

Beispiel1 | 5 1430 14,47 14,9 16,1 1530 < A02
10 1430 14,47 14,9 16,0 1520 <A02
20 1430 14,49 14,7 16,1 1520 <A02
30 1430 14,47 14,7 16,0 1540 <A02

[0088] Bereits nach 20 Minuten waren die sortenspezifischen Parameter erreicht. Eine in Rihrwerkskugel-
muhlen hergestellte Mischung vergleichbarer Qualitat benétigt eine Mahldauer von 8 Std. plus ca. 1 Std. zum
Homogenisieren des Presshilfsmittels in der Suspension.

Beispiel 2:

[0089] In 3.000 ml umlaufenden und gerthrten Ethanol wurden nacheinander 0,6 kg Kobaltpulver mit der
mittleren KorngréRe von 0,9 pm und 9,40 kg WC-Pulver mit der mittleren Korngréf3e von 1,3 um sowie 0,20 kg
flockiges Paraffin mit AgglomeratteilchengréRen von < 15 mm zugegeben.

[0090] Als Prozessparameter wurden eingestellt:
Drehzahl — ca. 7.900 min™'
Umfangsgeschwindigkeit — 23,5 m/s
Scherspaltweite — 0,1 mm.

[0091] Die Temperatur wurde wiederum auf ca. 40°C eingestellt.

[0092] Nach Mischzeiten von 4, 8, 15 und 30 Minuten wurden Proben entnommen aus denen wie unter Beispiel
1 gesinterte Probekdrper hergestellt wurden. Folgende Ergebnisse wurden erzielt:

Mischung | Mischzeit | Sintertemp | Dichte g/ Koerz kA/ | Satt uTm?® | Hirte HV30 | Porositat
Min °C cm?® m kg

Beispiel 2 | 4 1380 14,8 14,8 11,0 1570 <A02
8 1380 14,79 15,0 11,0 1590 <A02
15 1380 14,84 14,9 11,0 1590 <A02
30 1380 14,84 14,8 11,0 1590 < A02

[0093] Bereits nach 15 Minuten waren die sortenspezifische Parameter erreicht, die sich bei Attritormahlung
erst nach 6 Std. plus 1 Std. zum Homogenisieren des Presshilfsmittels in der Suspension einstellen.

Beispiel 3:

[0094] In ca. 3.000 ml umlaufenden und geriihrten Ethanol wurden 10 kg auf < 5 mm vorgebrochenen Pref3-
und Bearbeitungsriicklauf, bestehend aus 6% Co und 94% WC, zugegeben und unter den Parametern
Drehzahl - ca. 7.900 min™

Umfangsgeschwindigkeit — 23,5 m/s

Scherspaltweite — 0,1 mm

in der Konusmuhle behandelt. Nach 5 und 10 Minuten wurden Proben enthommen und daraus wie oben ge-
sinterte Probekdrper hergestellt.

[0095] Es resultieren folgende Ergebnisse:

10/13



DE 10 2006 043 581 B4 2011.11.03

Mischung Mischzeit Sintertemp | Dichte g/ Koerz kA/ | Satt uTm?¥/ | Hirte HV30 | Porositat
Min °C cm?® m kg

Beispiel 3 | 5 1380 14,78 17,7 11,6 1590 < A02
10 1380 14,78 17,9 11,5 1590 <A02

[0096] Bereits nach 5 Minuten stellten sich die sortenspezifischen Parameter ein. Im Attritor ist dafiir eine
Mahldauer von 2 Std. erforderlich.

Beispiel 4:

[0097] Entsprechend Beispiel 1 wurde mit 1,0 kg Kobaltpulver mit der mittleren KorngréRe von 0,9 um, 0,002
kg RuB, 9,0 kg WC mit der mittleren Korngrofte von 0,6 um sowie mit 0,20 kg flockiges Paraffin mit Agglome-
ratteilchengré3en von < 15 mm unter den Bedingungen

Drehzahl — ca. 7.900 min™'

Umfangsgeschwindigkeit — 23,5 m/s

Scherspaltweite — 0,1 mm

im Rotor-Stator-Mahlaggregat behandelt. Die Temperatur wurde auf ca. 40°C eingeregelt.

[0098] Nach 5, 10, 20 und 30 Minuten wurde wie gewohnt Probe genommen und daraus gesinterte Probekér-
per hergestellt. Die Trocknung erfolgte im Spriihturm.

Die Ergebnisse:

Mischung Mischzeit Sintertemp | Dichte g/ Koerz kA/ | Satt yTm® | Harte HV Porositat
Min °C cm?® m kg 30

Beispiel 4 | 5 1380 14,16 21,0 17,7 1590 <A02
10 1380 14,29 21,0 17,6 1620 < A02
20 1380 14,3 21,0 17,6 1630 < A02
30 1380 14,35 21,2 17,7 1620 <A02

[0099] Nach 20 Minuten waren die sortenspezifischen Parameter erreicht. Fur eine Herstellung im Attritor sind
daflr 6 Std. plus 1 Std. fir die Homogenisierung des Paraffins in der Suspension erforderlich.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Hartmetall- oder Cermetmischung, dadurch gekennzeichnet, dass die
pulverférmigen Mischungskomponenten in einer fir die Mischung geeigneten Korngrélie bereitgestellt werden,
dass aus den Mischungsbestandteilen und einer Dispergierflissigkeit eine Suspension herstellt wird, dass die
Suspension ohne frei bewegliche Mahlkdrper einer nach dem Rotor-Stator-Prinzip arbeitenden Dispergiervor-
richtung zugefihrt wird, die durch sich relativ gegenlaufig zueinander bewegende Werkzeugteil-Oberflachen in
ein zwischen diesen Flachen befindliches Arbeitsvolumen Scherkrafte einbringt, wobei die Suspension homo-
genisiert wird, und dass schlieBlich die Dispergierflissigkeit aus der homogenisierten Suspension entfernt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension die Dispergiervorrichtung
mehrfach durchlduft, vorzugsweise batchweise mit einer festgelegten Anzahl von Durchlaufen.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension durch dispergierende
Zusatzstoffe an einer Separation gehindert wird.

4. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass als Dispergierflissigkeit
Wasser, Ethanol, Heptan, Hexan, Benzin, Benzol, Tetralin, Aceton oder chlorierter Kohlenwasserstoff, einzeln
oder im Gemisch, verwendet wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass den Mischungsbestandteilen
ein Presshilfsmittel zugegeben wird, vorzugsweise ein Paraffin, ein Wachs oder ein Celluloseether.
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6. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Dispergierflissigkeit
durch Trocknen entfernt wird, vorzugsweise durch Sprihtrocknung oder im Wirbelstrom.

7. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass sich die Suspension wahrend
des Homogenisierungsschritts in einem Spaltvolumen befindet, das das Arbeitsvolumen zwischen Rotor und
Stator bildet.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das die Umfangsgeschwin-
digkeit des Rotors beim Homogenisieren der Suspension von 15 bis 40 m/min betragt.

9. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Dauer der Homogeni-
sierung 5 bis 120 min, vorzugsweise 20 bis 40 min betragt.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass den Mischungsbestand-
teilen ungesintertes Hartmetall-Rucklaufmaterial zugefuhrt werden, vorzugsweise in aufbereiteter Form, ins-
besondere vorvermahlen.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Mischung nach Ent-
fernen der Dispergierflissigkeit unmittelbar der Weiterverarbeitung, wie Nachplastifizieren, Formgeben, Sin-
tern und/oder Hippen, zugefihrt wird.

12. Vorrichtung fir die Herstellung einer Hartmetall- oder Cermetmischung nach einem der Anspriiche 1
bis 11,
— mit einer Dispergiervorrichtung (1), die durch sich relativ gegenlaufig zu einander bewegende Werkzeugteil-
Oberflachen eines Rotors (12) und eines Stators (14) in ein zwischen diesen Flachen befindliches Arbeitsvo-
lumen (16) Scherkréfte einbringt,
— mit wenigstens einem Vorlaufbehalter (2) fir Mischungsbestandteile und Dispergierflissigkeit und/oder flr
eine Suspension aus Dispergierfliissigkeit und Mischungsbestandteilen,
— mit wenigstens einer Zufuhrleitung (3) fiir die Zuflhrung der Suspension oder der Suspensionsbestandteile
in die Dispergiervorrichtung,
— mit einer Ruckfuhrleitung (5) fur die Rezirkulation der homogenisierten Suspension in wenigstens einen der
Vorlaufbehalter (2) oder die Zufihrleitung (3) und
— mit einer der Dispergiervorrichtung (1) nachgeschalteten Trockenvorrichtung (7) fir den Entzug der Disper-
gierflissigkeit aus der homogenisierten Suspension.

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass zusatzlich Mittel (6) fir das Aufschlammen
der Suspension im Vorlaufbehalter (2) vorhanden sind, vorzugsweise wenigstens ein Rihrwerk.

14. Vorrichtung nach Anspruch 12 oder 13, dadurch gekennzeichnet, dass Rotor (12) und Stator (14) so
geformt sind, dass zwischen ihnen ein Spaltvolumen ausgebildet wird, vorzugsweise ein zylindrischer oder
weiter vorzugsweise ein konischer Ringspalt (Scherspalt).

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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