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64 Verfahren zur pulvermetallurgischen Herstellung eines Werkstiickes.

@ Verfahren zur pulvermetallurgischen Herstellung eines E"lﬂi'.m
Werkstiicks, indem ein bindemittel- und i6sungsmittel-

freies, trockenes Metall- oder Keramikpulver in eine Form

abgefilkt, durch Kiopfen vorverdichtet und bei 0,65 bis 0,85 1

der absoluten Schmelztemperatur wéhrend 1/2 h bis 1 h e o s bonera ’

ohne nennenswerte Schwindung vorgesintert wird, wobei

Eintiilten in kesamische oder metallische Form l

benachbarte Pulverpartikel lediglich an ihren Berlhrungs- sochoor .

. . " R pordser Formling
punkten durch Halsbildung zu einem gerlistartigen Form-
ling verbunden werden. Der Formling wird aus der Form Cevtermen oo 7o |
genommen und bei mindestens 0,9 der absoluten Schmelz-
temperatur Wahrend mlndeSt‘ens 1h Ohne ZUS?tZIlChe St'Ut- Fertigsintern bei 209 der absoluten Schmetztemperatur
zung durch eine Form fertiggesintert. Vorteilhafterweise wihrend &h tis 2u 95% der theoretischen Dichte

wird der Sinterkdrper zur Erreichung von mindestens 98 %

der theoretischen Dichte zusétzlich behélterlos heiss-iso- Aniihend dicher Sinteckirper
statisch gepresst. l

Heiss - isostatisches Pressen ohne Behilier bis zu

160, der theoretischen Dichte

|

Dichies formgetreves Werkstuck
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Beschreibung

TECHNISCHES GEBIET

Herstellung von komplizierten Bauteilen aus me-
tallischen oder keramischen Werkstoffen, wobei
als Ausgangsmaterialien Pulver verwendet werden.
Fragen des Sinterns und heiss-isostatischen Pres-
sens im Hinblick auf das Schwinden.

Die Erfindung bezieht sich auf die Weiterentwick-
lung, Vervollkommnung und Vereinfachung pulver-
metallurgischer Fertigungsmethoden fiir die Her-
stellung von Werkstiicken mit vergleichsweise kom-
plizierten Formen, wo die Probleme der Schwindung
beim Sintern eine wichtige Rolle spielen. Anwen-
dungsgebiet ist vor allem der Bereich von Bauteilen
des Turbinenbaus.

Im engeren Sinne betrifft die Erfindung ein Ver-
fahren zur pulvermetallurgischen Herstellung eines
Werkstlicks unter Heranziehung eines Sinterpro-
zesses, wobei ein Pulver oder eine Pulvermischung
zunichst in eine Form abgefiillt und mechanisch
durch Klopfen, Ritteln oder Vibrieren vorverdich-
tet wird.

STAND DER TECHNIK

Bei zahlreichen Fertigungsmethoden in der metal-
lurgischen und keramischen Industrie wird von Pul-
vern ausgegangen. Pulvermetallurgische Verfah-
ren haben den Vorteil, dass sich praktisch jede be-
liebige Form erzielen lasst. Es besteht die Absicht,
Werkstlicke pulvermetallurgisch als Fertigteile her-
zustellen, um teure Bearbeitungskosten teilweise
oder ganz einsparen zu konnen. Die bekannten
Verfahren zur Erzielung von Nettoformen (Net-
Shape) oder Nahezu-Nettoformen (Near-Net-Sha-
pe) der Werkstiicke gehen alle von Aufschldmmun-
gen (Schlicker, Paste) von Pulvern in L&sungsmit-
teln unter Verwendung eines Binders aus. Als Zu-
sétze zu Pulvermischungen werden verwendet:

— Wasser + Binder + Additive (Schlickergiessen,
Gefriertrocknen: «Slip casting, Freeze Drying»)

— Wasser + Zellulose (Metall-Pulver-Spritzgies-
sen nach Rivers: «<MIM by Rivers Process»)

— Thermoplaste (Metall-Pulver-Spritzgiessen)

Bei allen diesen nassmechanischen Methoden
treten zahlreiche Schwierigkeiten beziiglich Quali-
tt, Freiheit der Gestaltung, Reproduzierbarkeit
und Wahl der Zusammensetzung auf:

~ Blasenbildung beim Mischen von Pulver mit Bin-
der und Lésungsmittel.

— Begrenzung der Wandstdrke der Werkstlicke
(z.B. max. 510 mm flir «<MIM»), da andererseits der
Binder nicht mehr vollstandig entfernt werden kann.

— Auftreten von Binderriickstdnden (z.B. Kohlen-
stoff), die auch nach dem «Ausbrennen» des Bin-
ders im Werkstlick verbleiben und dessen Zusam-
mensetzung unkontrolliert beeintrachtigen kdnnen.

— Notwendigkeit der Neuauswahl/Neuentwicklung
des Binders bei Ubergang auf andere Formen
und/oder Zusammensetzungen der Werkstiicke.
Zum Stand der Technik werden die nachfolgenden
Druckschriften zitiert:
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— GB Pat. Appl. 2 088 414

— EP Pat. Appl. 0 191 409

- R. Biliet, «<PLASTIC METALS: From Fiction to
Reality with Injection Molded P/M Materials», Par-
matech Corporation, San Rafael, California, P/M-
82 in Europe Int. PM Conf. Florence | 1982.

— E. Lange und M. Poniatowski, «Pulvermetalur-
gisches Spritzgiessen — ein neues Formgebungs-
verfahren fiir Sinterteile komplizierter Gestalt»,
Konstruktion 40 (1988) 233-238.
~ Goran Sjoberg, «Powder Casting and Metal In-
jection Moulding», Manuscript submitted fo Metal
Powder Report September 1987.

Die bekannten Verfahren lassen zu wiinschen
{ibrig. Es besteht daher ein Bedtirfnis nach Verbes-
serung und Weiterentwicklung der pulvermetallurgi-
schen/pulverkeramischen Fertigungsmethoden.

DARSTELLUNG DER ERFINDUNG

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren anzugeben, mit welchem, ausgehend von
Metall- oder Keramikpulvern ein vergleichsweise
kompliziert geformtes Werkstiick beliebigen Quer-
schnittes und unbegrenzter Wandstérke gefertigt
werden kann. Das Verfahren soll ein reproduzier-
bares Fertigerzeugnis liefern, das nicht mehr oder
hochstens geringfiigig zusatzlich bearbeitet wer-
den muss. Bei der Pulververarbeitung sollen Bla-
sen sowie unerwiinschte schidliche Riickstande
vermieden werden. Das Verfahren soll beziiglich
Auswahl der Form und der Zusammensetzung des
herzustellenden Werkstiicks grésstmégliche Frei-
zlgigkeit und Universalitat gewahrleisten.

Diese Aufgabe wird dadurch gelést, dass im ein-
gangs erwdhnten Verfahren das vorverdichtete
Pulver in einer ersten Phase bei einer vergleichs-
weise niedrigen Temperatur, welche im Bereich von
0,65 bis 0,85 der absoluten Schmelztemperatur des
flir das Werkstlick zu verwendenden Werkstoffs
liegt, wahrend 1/2 h bis 1 h derart vorgesintert wird,
dass die einzelnen Pulverpartikel lediglich an ihren
Beriihrungspunkten durch Halsbildung ohne nen-
nenswerte Schwindung miteinander verbunden wer-
den, dass der auf diese Weise vorgesinterte Form-
ling sorgféltig aus der Form entfernt oder die letzte-
re zerstort wird, und dass schliesslich der Formling
in sich selbst freitragendem Zustand bei einer er-
héhten Temperatiur, welche bei mindestens 0,9 der
absoluten Schmelztemperatur liegt, wahrend minde-
stens 1 h bis zu einer Dichte von mindestens 90%
des theoretischen Wertes fertiggesintert wird.

WEG ZUR AUSFUHRUNG DER ERFINDUNG
Die Erfindung wird anhand der durch Figuren né-
her erlauterten Ausfiihrungsbeispiele beschrieben.
Dabei zeigt:

Fig. 1 ein Fliessbild (Blockdiagramm) des Verfah-
rens allgemein,

Fig. 2 einen schematischen Schnitt durch ein

Haufwerk loser Pulverpartikel im Ausgangszu-
stand,
Fig. 3 einen schematischen Schnitt durch eine

(¥
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Agglomeration leicht verdichteter Pulverpartikel
nach dem Einfiilien in die Form,

Fig. 4 einen schematischen Schnitt durch einen
vorgesinterten Formling und Pulverpartikel nach
dem Vorsintern,

Fig. 5 einen schematischen Schnitt durch einen
Sinterkdrper und Pulverpartikel nach dem Fer-
tigsintern.

Fig. 6 einen schematischen Schnitt durch ein fer-
tiges dichtes, formgetreues Werkstlick und Pulver-
partikel nach dem heiss-isostatischen Pressen.

In Fig. 1 ist ein Fliessbild (Blockdiagramm) des
Verfahrens in allgemeinster Art dargestellt. Aus
diesem Bild ist die stufenweise Verdichtung des Pul-
vers durch Einfiillen in Form, Vorsintern, Fertigsin-
tern und heiss-isostatisches Pressen deutlich er-
kennbar. Das Diagramm bedarf keiner weiteren Er-
kl&rungen.

Fig. 2 bezieht sich auf einen schematischen
Schnitt durch ein Haufwerk loser Pulverpartikel im
Ausgangszustand. 1 stellt lose Pulverpartikel im An-
lieferungszustand vor dem Einfiillen in die Form
dar. Die Pulverpartikel 1 sind so gezeichnet, dass
sie sich praktisch nicht beriihren, um diesen Zu-
stand der geringen Schiittdichte von den nachfol-
genden sukzessiver Verdichtung abzuheben.

Fig. 3 zeigt einen schematischen Schnitt durch
eine Agglomeration leicht verdichteter Pulverparti-
kel nach dem Einfiillen in die Form. 2 stellen durch
Klopfen, Riitteln oder Vibrieren der Form leicht ver-
dichtete Pulverpartikel nach dem Einfiilien in die
Form dar. Die Pulverpartikel 2 beriihren sich punkt-
weise.

In Fig. 4 ist ein schematischer Schnitt durch ei-
nen vorgesinterten Formling sowie Pulverpartikel
nach dem Vorsintern dargestellt. 3 sind zwei be-
nachbarte Pulverpartikel nach dem Vorsintern.
Durch diese Wérmebehandlung bildet sich an der
Beriihrungsstelle dank gegenseitiger Diffusion eine
Briicke, Hals 4 genannt. Es handelt sich um eine
echte metallurgische Bindung (im Falle von Metall-
partikeln). 5 ist der gebildete gertistartige vorgesin-
tere Formling bestehend aus punktweise Uber be-
sagte Halse verbundenen Pulverpartikeln.

Fig. 5 bezieht sich auf einen schematischen
Schnitt durch einen Sinterkérper und Pulverparti-
kel nach dem Fertigsintern. 6 stellen zwei benach-
barte Pulverpartikel nach dem Fertigsintern dar,
die anndhernd volistdndig durch Diffusion ver-
schweisst sind. Die ehemalige Beriihrungszone 7
der benachbarten Pulverpartikel nach dem vollstén-
digen Zusammensintern ist durch eine gestrichelte
Linie angedeutet. 8 ist der gebildete Sinterkérper
mit geringer Porositat.

Fig. 6 zeigt einen schematischen Schnitt durch
ein fertiges dichtes formgetreues Werkstiick und
Pulverpartikel nach dem heiss-isostatischen Pres-
sen. 9 stellen zwei benachbarte Pulverpartikel nach
dem heiss-isostatischen Pressen dar. Die Partikel
sind vollstdndig durch Diffusion unter allseitigem
Druck verschweisst. 10 ist die ehemalige Korngren-
ze der benachbarten Pulverpartikel nach vollstén-
diger Verdichtung durch heiss-isostatisches Pres-
sen. Als Endprodukt liegt ein fertiges und formge-
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treues Werkstlick 11 nach dem heiss-isostatischen
Pressen vor.

Ausfiihrungsbeispiel 1:

Als Werkstiick wurde eine Schaufel fiir eine ro-
tierende thermische Maschine, in vorliegendem Fall
flir einen Axialverdichter, hergestellt. Die Schaufel
mit Tragflligelquerschnitt hatte die folgende Endab-
messungen:

Lange = 120 mm
Breite = 26mm

grosste Dicke = 35mm
Profilhéhe = 7mm

Als Werkstoff wurde ein Cr-Stahl mit der deut-
schen Bezeichnung nach DIN X20CrMoV 12 1 mit
der nachfolgenden Zusammensetzung gewéhlt:

Cr = 12Gew.-%
Mo = 1Gew%

Vv = 0,3Gew.-%
C = 0,20 Gew-%
Fe = Rest

Zur Herstellung der Schaufel wurde von einem
durch Gasstrahlzerstdubung erzeugten Pulver mit
einer maximalen Partikelgrésse von 50 pm ausge-
gangen. Das Pulver wurde trocken, ohne jeglichen
Binder in eine in den Innenabmessungen um ca. 10 %
linear vergrésserte keramische Form aus Al2Os
eingefiillt und durch 50-maliges Klopfen kalt vor-
verdichtet. Es wurde auf diese Weise eine Klopf-
dichte von ca. 64% der vollen Dichte erreicht. Das
Einschiittende der keramischen Form wurde mit
Stahlwatte verstopft und dann mit einem Draht befe-
stigt, um ein nachtrégliches Austreten des Pulvers
anlasslich der Prozesshandhabung zu vermeiden.
Dann wurde die gefiilite Form evakuiert, wozu ein
mit Argon gefluteter Vakuumofen verwendet wur-
de. Die Atmosphare des Vorsinterns war demzufol-
ge Argon mit einem Restdruck von 5 m bar.

Nun wurde das Ganze zwecks Vorsintern des
Pulvers bei einer Temperatur von 1100°C wéhrend 1
h gegiliint. Dabei wurde durch Halsbildung zwischen
benachbarten Pulverpartikeln ein  gerlstartiger
Formling gebildet, der nach der Abkiihlung gent-
gend Festigkeit hatte, um die Keramikform zu ent-
fernen. Diese war so geteilt, dass sie weiter ver-
wendet werden konnte. Bei diesem Vorsinterpro-
zess betrug die Schwindung praktisch gleich Null,
sodass der Formling ohne Schwierigkeiten aus der
Form genommen werden konnte. Dieser wurde nun
ohne stiitzende Form frei auf einer Unterlage auf-
liegend im Vakuumofen bei einer Temperatur von
1350°C wahrend 4 h in Argonatmosphére von 1 m
bar Restdruck fertiggesintert. Dabei schwand er li-
near um ca. 10% , was einer Volumenschwindung
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von ca. 27% entsprach. Dabei wurde eine Dichte
von 92% des theoretischen Wertes erreicht.

Ausfihrungsbeispiel 2:

Als Werkstiick wurde eine Schaufel &hnlicher
Abmessungen, wie unter Beispiel 1 angegeben, ge-
fertigt. Der Werkstoff war X20CrMo V 12 1. Es
wurde im wesentlichen gleich wie bei Beispiel 1 vor-
gegangen. Das Fertigsintern wurde bei einer Tem-
peratur von 1380°C wahrend 2 h durchgeflhrt. Die
erreichte Dichte betrug 94% des theoretischen
Wertes.

Das Werkstilick wurde nun zusétzlich heiss-iso-
statisch nachgepresst, indem es ohne zuvor einge-
kapselt zu werden (behélterlos) in eine Warmpresse
eingefithrt und wahrend 1/2 h einem allseitigen
Druck von 2000 bar bei einer Temperatur von 12°C
unterworfen wurde. Die dabei erreichte Dichte be-
trug 9% des theoretischen Wertes.

Ausfiihrungsbeispiel 3:

Es wurde eine Turbinenschaufel mit Tragfltigel-
profil folgender Abmessungen hergestelit:

Lange = 160 mm
Breite = 30mm
grosste Dicke = 5mm
Profilhthe = 10mm

Als Werkstoff wurde ein Cr/Ni-Stahl mit der Be-
zeichnung AIS] 316 mit folgender Zusammensetzung
verwendet:

Cr = 17 Gew.%
Mo = 2,2Gew-%
Ni = 12Gew%
Mn = 2Gew.-%

Si = 1Gew-%

C = 0,08 Gew.-%
Fe = Rest

Das zur Verwendung gelangte Pulver war durch
Gasstrahlzerstdubung erzeugt worden und hatte ei-
ne maximale Partikelgrosse von 30 pm. Das Einfiil-
len in die Form und das Vorverdichten des Pulvers
erfolgte in analoger Weise wie bei Beispiel 1. Es wur-
de unter Na/Hz-Atmosphére bei 1000°C wéhrend
1/2 h vorgesintert. Nach Entfernen der Form wurde
unter einem Druck von 1 bar bei einer Temperatur
von 1370°C wahrend 2 h unter einer Argonatmo-
sphére fertiggesintert.

Das Werkstiick erreichte eine Dichte von 93%
des theoretischen Wertes.
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Ausflihrungsbeispiel 4:

Als Werkstiick wurde eine Verdichterschaufel
der gleichen Abmessungen und der gleichen Zusam-
mensetzung (Stahl X20CrMoV 12 1) gefertigt. Das
durch Gaszerstdubung hergestelite Ausgangspul-
ver hatte eine Partikelgrésse von maximal 20 pm.
Der Prozess des Vorsinterns wurde bei einer Tem-
peratur von 800°C wahrend 1/2 h unter Nz-Atmo-
sphére durchgefiihrt. Nach Entfernen der Form
wurde in der unter Beispiel 3 angegebenen Atmo-
sphére bei einer Temperatur von 1350°C wahrend 1
h unter einem Druck von 1 bar fertiggesintert.

Die vom Werkstiick erreichte Dichte betrug 95%
des theoretischen Wertes.

Die Erfindung ist nicht auf die Ausfiihrungsbei-
spiele beschrankt.

Das Verfahren zur pulvermetallurgischen Her-
stellung eines Werkstlicks unter Heranziehung ei-
nes Sinterprozesses, wobei ein Pulver oder eine
Pulvermischung zundchst in eine Form abgefiillt
und mechanisch durch Klopfen, Riitteln oder Vibrie-
ren vorverdichet wird, wird derart durchgefiihr,
dass das vorverdichtete Pulver in einer ersten
Phase bei einer vergleichsweise niedrigen Tempera-
tur, welche im Bereich von 0,65 bis 0,85 der absolu-
ten Schmelztemperatur des fir das Werkstiick zu
verwendenden Werkstoffs liegt, wahrend 1/2 h bis 1
h auf eine Weise vorgesintert wird, dass die einzel-
nen Pulverpartikel lediglich an ihren Beriihrungs-
punkten durch Halsbildung ohne nennenswerte
Schwindung miteinander verbunden werden und der
auf diese Weise vorgesinterte Formling sorgfaltig
aus der Form entfernt oder die letztere zerstort
wird und schliesslich der Formling in sich selbst frei-
tragenden Zustand bei einer erhthten Temperatur,
welche bei mindestens 0,9 der absoluten
Schmelztemperatur liegt, wahrend mindestens 1 h
bis zu einer Dichte von mindestens 90 % des theo-
retischen Wertes fertiggesintert wird. Vorzugswei-
se wird das Werkstlick zusatzlich einem behalterlo-
sen heiss-isostatischen Pressen zur Erreichung ei-
ner Dichte von 98 bis 100% des theoretischen
Wertes unterworfen.

In einer besonderen Ausbildung des Verfahrens
wird der Vorsinterprozess unter Vakuum oder un-
ter Argonatmosphére bei reduziertem Druck durch-
gefiihrt.

In einer anderen Ausbildung des Verfahrens
wird der Vorsinterprozess unter Nz- oder Na/Haz-
Atmosphare durchgefiihrt.

Vorteilhafterweise wird das Verfahren durchge-
fihrt, indem als Pulver ein Stahlpulver eines
12%igen Cr-Stahles mit weiteren geringen Zusétzen
an Mo und V mit einer Partikelgrosse von hdch-
stens 50 um verwendet, im Bereich von 900 bis
1100°C wahrend 1/2 h bis 1 h vorgesintert und im Be-
reich von 1330 bis 1430°C wahrend 1 h bis 4 h fertig-
gesintert wird.

Patentanspriiche
1. Verfahren zur pulvermetallurgischen Herstel-

lung eines Werkstlicks unter Heranziehung eines
Sinterprozesses, wobei ein Pulver oder eine Pul-
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vermischung zunéchst in eine Form abgefiillt und
mechanisch durch Klopfen, Riitteln oder Vibrieren
vorverdichet wird, dadurch gekennzeichnet, dass
das vorverdichtete Pulver in einer ersten Phase
bei einer vergleichsweise niedrigen Temperatur, 5
welche im Bereich von 0,65 bis 0,85 der absoluten
Schmelztemperatur des fiir das Werkstlick zu ver-
wendenden Werkstoffs liegt, wéhrend 1/2 h bis 1 h
derart vorgesintert wird, dass die einzeinen Pulver-
partikel lediglich an ihren Berlihrungspunkten durch 10
Halsbildung ohne nennenswerte Schwindung mitein-
ander verbunden werden, dass der auf diese Wei-
se vorgesinterte Formling sorgfaltig aus der Form
entfernt oder die letztere zerstort wird, und dass
schliesslich der Formling in sich selbst freitragen- 15
dem Zustand bei einer erhghten Temperatur, welche
bei mindestens 0,9 der absoluten Schmelztempera-
tur liegt, wihrend mindestens 1 h bis zu einer Dichte
von mindestens 90% des theoretischen Wertes fer-
tiggesintert wird. 20

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Werkstiick zusétzlich einem be-
hélterlosen heissisostatischen Pressen zur Errei-
chung einer Dichte von 98 bis 100% des theoreti-
schen Wertes unterworfen wird. 25

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Vorsinterprozess unter Vakuum
oder unter Argonatmosphédre bei reduziertem
Druck durchgefiihrt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 30
zeichnet, dass der Vorsinterprozess unter N2-
oder N2/H2-Atmosphére durchgefiihrt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als Pulver ein Stahlpulver eines
12%igen Cr-Stahles mit weiteren geringen Zusétzen 35
an Mo und V mit einer Partikelgrésse von hdch-
stens 50 pm verwendet, im Bereich von 900 bis
1100°C wihrend 1/2 h bis 1 h vorgesintert und im Be-
reich von 1330 bis 1430°C wéhrend 1 h bis 4 h fertig-
gesintert wird. 40
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FIG

Pulver mischung

l

Einfullen in keramische oder metallische Form

l

Vorsintern bei 0,65 bis 0,85 der absoluten Schmelztemperatur
wahrend 1/2h zwecks Halsbildung zwischen Pulverpartikeln

Y
Hochporoser Formling

y

Entfernen der Form

\

Fertigsintern bei =0,9 der absoluten Schmelztemperatur

wahrend 4h bis zu 95°. der theoretischen_ Dichte

Y
Annahernd dichter Sinterkorper

Heiss - isostatisches Pressen ohne Behalter bis zu

100°%. der theoretischen Dichte

!
Dichtes, formgetreues Werkstuck
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