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Beschreibung
Hintergrund der Erfindung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf einen gesinterten Diamantkorper, der als Material fir
Schneidwerkzeuge, Grabwerkzeuge, Einziehwerkzeuge, verschleifeste Teile und ahnliches verwendet wird.
Genauer gesagt bezieht sie sich auf einen gesinterten Diamantkérper mit verbesserter Festigkeit und Ver-
schleil¥festigkeit.

Beschreibung des Standes der Technik

[0002] Ein gesinterter Diamantkorper hat im Allgemeinen Uberlegene Verschleil3festigkeit und héhere Festig-
keit im Vergleich zu anderen Materialien. Daher wird er auf einem technischem Gebiet verwendet, welches
Festigkeit und Verschleil}¢festigkeit erfordert, beispielsweise dem Gebiet der Schneidwerkzeuge, Grabwerk-
zeuge und Einziehwerkzeuge. Solch ein gesinterter Diamantkdrper kann erhalten werden, indem Diamantpul-
ver in einen Behalter eingefiillt wird, der aus mit WC-Co gesintertem Carbid gebildet ist, die Flissigphase einer
Co-W-C eutektischen Zusammensetzung aus dem gesinterten Carbid-Basismaterial unter hohem Druck bei
hoher Temperatur in das Diamantpulver infiltriert wird und dieses gesintert wird, wie beispielsweise in der ja-
panischen Patentveréffentlichung No. 52-12126 offenbart. Alternativ, wie in der japanischen Offenlegungs-
schrift No. 54-114513 offenbart, kann ein gesinterter Diamantkérper erhalten werden durch Vormischen von
Diamantpulver mit einem Pulver, das ein zur Eisenfamilie gehériges Lésungsmetall enthalt, und durch Halten
des gemischten Pulvers bei solch hoher Temperatur und hohem Druck, welche die Entstehung von Diamant
erlauben.

[0003] Der durch die oben beschriebenen Verfahren erhaltene gesinterte Diamantkérper leidet unter dem
Problem schwieriger Sinterungsbedingungen. Wenn beispielsweise die Diamantpartikel zu fein sind oder die
Menge an einzumischendem Lésungsmetall zu klein ist, wirde das Sintern unméglich, da das Lésungsmetall
kaum infiltrieren wirde oder die koagulierten Anteile der Diamantpartikel wirden sich nicht drtlich sintern las-
sen, da die Anteile an Diamantpartikeln, die miteinander in Kontakt stehen wackeln. Dementsprechend ist es
nicht einfach, gesinterte Diamantkdrper zu erhalten, welche eine hohe Dichte aufweisen, d. h. einen gesinter-
ten Diamantkdrper mit guter VerschleilRfestigkeit und einem hohen Anteil an Diamant.

[0004] Um ein solches Problem zu I6sen, ist beispielsweise in den japanischen Patentoffenlegungsschriften
No. 63-190756 und No. 6-32655 sowie im Forschungsbericht No. 58, Seiten 38-48 des "National Institute for
Research in Inorganic Materials" ein Verfahren zur Herstellung eines gesinterten Diamantk&rpers mit einer ho-
hen Dichte vorgeschlagen worden, bei dem ein Sinterhilfsmittel als Beschichtung auf der Oberflache jedes Di-
amantpulverpartikels aufgebracht wird und bei dem das beschichtete Diamantpulver gesintert wird.

[0005] Der durch dieses Verfahren erhaltene gesinterte Diamantkérper hat einen hohen Diamantanteil und
daher eine gute Verschleilkfestigkeit. Wenn jedoch die Partikelgrofie des Diamant im gesinterten Korper grof3
ist, wird die Festigkeit des gesinterten Diamantkorpers niedrig, so dass er keine hinreichende Zuverlassigkeit
fur die praktische Anwendung aufweist. Weiterhin kann bei Anwendung eines solchen Verfahrens zum Erzeu-
gen eines gesinterten Diamantkorpers mit hoher Dichte nur ein kleiner Anteil an Sinterhilfsmittel zugegeben
werden. Daher werden, abhangig von der Zusammensetzung des Sinterhilfsmittels und der Art der Beschich-
tung sowie des Temperatur- und Druckbereichs, der die Herstellung von Diamant gestattet, eine relativ hohe
Temperatur und ein hoher Druck bendtigt. In solch einem Fall wiirde eine grof3e Spannung im gesinterten Di-
amantkorper verbleiben, welche die Festigkeit des gesinterten Diamantkérpers. beeintrachtigt und daher die
Zuverlassigkeit in der praktischen Verwendung verringert.

[0006] Um die Zersetzung des gesinterten Diamantkérpers bei hoher Temperatur zu vermeiden, ist beispiels-
weise in der japanischen Patentoffenlegungsschrift Nr. 6-6769 ein Verfahren vorgeschlagen worden, bei dem
die Oberflache der Diamantpartikel mit einem Ubergangsmetall wie Bor oder Silizium beschichtet wird und das
beschichtete Diamantpulver in Festphase gesintert wird. Jedoch wird in diesem Fall angenommen, dass die
Diamantpartikel mit Beschichtungsmaterial verbunden sind, welches durch dazwischen gelagerte Festphasen-
reaktion carbonisiert ist. Daher ist der durch Flissigphasensintern unter Verwendung eines Eisenfamilienme-
talls als Lésungsmittel, das ein direktes Binden zwischen Diamantpartikeln erlaubt, erhaltene gesinterte Dia-
mantkérper im Bezug auf seine mechanische Festigkeit Gberlegen.

[0007] Ein anderes Verfahren eines polykristallinen Diamantpresslings wird im US-Patent 4,907,377 offen-
bart. Dieses Verfahren verwendet zwei verschiedene Katalysatorquellen, die so angeordnet sind, dass ein
gleichférmiger und homogener Durchfluss der Katalysatoren durch die Diamantpartikelmasse wahrend des
Formungsprozesses erzielt wird. Diese Katalysatoren umfassen ein gesintertes Metallcarbid, das einen Kata-
lysator fir Diamantrekristallisation oder eine physikalische Mischung oder vorgeformte Legierung von Kobalt
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oder Nickel und Bor beinhaltet. Bekannte Katalysatoren bei dieser Technik kénnen ausgewahlt werden aus der
Gruppe, die besteht aus Kobalt, Eisen, Nickel, Palladium etc.

[0008] Die Bildung eines polykristallinen Diamantpresslings durch Verléten kleinerer Einheiten von polykris-
tallinen Diamantpresslingen wird in der europaischen Patentanmeldung EP-A2-0 329 954 beschreiben. Ge-
mal diesem alternativen Verfahren wird eine Létlegierung, die Nickel, Palladium, Chrom und Bor enthalt, ver-
wendet, um die polykristallinen Diamantpresslinge aneinander zu binden.

Zusammenfassung der Erfindung

[0009] Im Hinblick auf die oben beschriebenen Probleme im Stand der Technik ist eine Aufgabe der vorlie-
genden Erfindung die Bereitstellung eines gesinterten Diamantkdrpers mit hoher Festigkeit und hoher Ver-
schleil¥festigkeit.

[0010] Dies wird durch den gesinterten Diamantkorper erreicht, der die Merkmale von Anspruch 1 aufweist.
Die bevorzugten Ausflihrungsformen sind Gegenstand der abhangigen Anspriiche.

[0011] Der gesinterte Diamantkdrper mit hoher Festigkeit und hohem Verschleilwiderstand (Verschleif3fes-
tigkeit), enthalt gemaf einem Gesichtspunkt der vorliegenden Erfindung: gesinterte Diamantpartikel mit 80 bis
96 Volumen-% und einem restlichen Teil aus Sinterhilfsmittel und unvermeidbaren Verunreinigungen, wobei
die gesinterten Diamantpartikel eine PartikelgroRe aufweisen, die im wesentlichen im Bereich von 0.1 bis 10
mm liegt, und direkt miteinander verbunden sind, wobei das Sinterhilfsmittel Pd im Bereich von 0.1 bis 40 Ge-
wichtsprozent und als restlichen Teil wenigstens Fe, Co oder Ni enthalt.

[0012] Da bei dem gesinterten Diamantkdrper nach dem ersten Gesichtspunkt der vorliegenden Erfindung die
feinen Diamantpartikel mit hoher Dichte in Anwesenheit eines Sinterhilfsmittels gesintert werden, das ein Ei-
senfamilienelement enthalt, kbnnen hohe Festigkeit und Verschleilfestigkeit realisiert werden.

[0013] Das Verfahren zur Herstellung eines gesinterten Diamantkdrpers mit hoher Festigkeit und hoher Ver-
schleil¥festigkeit beinhaltet die Schritte des Praparierens von Diamantpulver mit einer Partikelgré3e im wesent-
lichen in einem Bereich von 0.1 bis 10 um, das Abscheiden von Pd innerhalb des Bereichs von 10~ bis 40 Ge-
wichtsprozent auf die Oberflache jedes der Diamantpulverpartikel, chemisches Tauchabscheiden eines Sinte-
rungshilfsmittels, welches Eisen, Kobalt und/oder Nickel enthalt, im Bereich von 4 bis 20 Volumenprozent auf
die Oberflache jedes der Diamantpulverpartikel und dadurch Herstellen eines beschichteten Diamantpulvers,
Formen des Pulverpresskérpers aus dem beschichteten Diamantpulver und Sintern des Pulverpresskoérpers in
flissigen Phase unter einer Bedingung von hohem Druck und hoher Temperatur, bei welcher Diamant stabil ist.
[0014] Beidiesem Verfahren zur Herstellung eines gesinterten Diamantkorpers gemaf der Erfindung wird ein
Sinterhilfsmittel mit einem Eisenfamilienelement zur Beschichtung an der Oberflache jedes der Partikel des fei-
nen Diamantpulvers in einem Bereich von 4 bis 20 Volumenprozent angewendet, und das beschichtete Dia-
mantpulver wird in flissiger Phase unter hohem Druck und hoher Temperatur, bei welcher der Diamant stabil
ist, gesintert, so dass ein gesinterter Diamantk&rper mit hoher Festigkeit und hoher Verschleil}festigkeit sowie
mit einem hohen Diamantanteil erhalten werden kann.

[0015] Ein anderes Verfahren zur Herstellung eines gesinterten Diamantkorpers mit hoher Festigkeit und ho-
her Verschleil3festigkeit beinhaltet die Schritte des Praparierens von Diamantpulver mit einer Partikelgrof3e im
wesentlichen innerhalb des Bereiches von 0.1 bis 10 um, Abscheiden von Pd innerhalb eines Bereiches von
10™ bis 40 Gewichtsprozent auf die Oberflache jedes der Diamantpulverpartikel und danach chemisches
Tauchabscheiden eines Sinterhilfsmittels, welches wenigstens eines der Elemente Eisen, Kobalt und Nickel
innerhalb eines Bereichs von 0,1 bis 19,9 Volumenprozent enthalt, auf die Oberflache jedes der Diamantpul-
verpartikels, um beschichtetes Diamantpulver herzustellen, Formen des Pulverpresskdrpers aus dem be-
schichteten Diamantpulver, In-Kontakt-Bringen eines zusétzlichen Sinterhilfsmittels, welches Pd, Fe, Co
und/oder Ni enthalt, mit dem Pulverpresskoérper, und Sintern des Pulverpresskoérpers in Flissig-Phase unter
einer Bedingung von hohem Druck und hoher Temperatur, bei welcher Diamant stabil ist, wahrend das zusatz-
liche Sinterhilfsmittel einsickert.

[0016] In diesem Verfahren zur Herstellung des gesinterten Diamantkorpers gemaf der Erfindung wird das
Sinterhilfsmittel, welches ein Eisenfamilienelement enthalt, zum Beschichten der Oberflache jedes der Partikel
des feinen Diamantpulvers innerhalb eines Bereichs von 0,1 bis 19,9 Volumenprozent verwendet, ein zusatz-
liches Sinterhilfsmittel in Kontakt mit dem beschichteten Diamantpulver gebracht, und das beschichtete Dia-
mantpulver in Flussigphase unter hohem Druck und hoher Temperatur gesintert, bei welchen der Diamant sta-
bil ist, wahrend das zusatzliche Sinterhilfsmittel einsickert (infiltriert). Daher kann ein gesinterter Diamantkorper
mit hohem Diamantanteil und hoher Festigkeit und hoher Verschleif3¢festigkeit erhalten werden.

Detaillierte Beschreibung der Erfindung

[0017] Zunachst haben die Erfinder die Festigkeit verschiedener gesinterter Diamantkérper untersucht. Es er-
gab sich, dass die Festigkeit des gesinterten Diamantkorpers von der GroRe eines Defekts im gesinterten Kor-
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per abhangt, welcher als Initiationspunkt eines Bruchs dient. Hier bedeutet der Ausdruck "Defekt" einen gro-
Reren Diamantpartikel im gesinterten Diamantkdrper, eine Ansammlung von Sinterhilfsmittel wie einem L6-
sungsmetall, oder eine Licke. Je kleiner dieser Defekt ist, umso héher ist die Festigkeit des gesinterten Dia-
mantkorpers.

[0018] Es hat sich gezeigt, dass zur Verbesserung der Festigkeit des gesinterten Diamantkorpers zunachst
die groRReren Diamantpartikel reduziert werden miissen und dass eine akzeptable Partikelgré3e des Diamants
bei héchstens 10 pm liegt. Um ein Beschichten der Oberflache der Diamantpartikel mit Sinterhilfsmittel zu er-
moglichen, wie spater beschrieben, missen die Diamantpartikel eine Partikelgrofie von zumindest 0,1 ym auf-
weisen. Anders ausgedriickt muss das Diamantpulverrohmaterial eine PartikelgroRe innerhalb des Bereichs
von 0,1 bis 10 ym aufweisen.

[0019] Es hat sich gezeigt, dass zur Verringerung des Anteils von Liicken und Ansammlungen von Sinterhilfs-
mittel im gesinterten Korper ein Sintern von beschichtetem Diamantpulver vorteilhaft ist, bei dem das Sinter-
hilfsmittel die Oberflache jedes Partikels des Diamantpulvers in Flissigphase bedeckt. Es hat sich gezeigt,
dass das Sinterungshilfsmittel vorzugsweise Pd sowie Eisen, Kobalt und/oder Nickel enthalten sollte, welche
Eisenfamilienmetalle sind. Es hat sich gezeigt, dass durch das Herstellen von beschichtetem Diamantpulver,
welches ein solches Sinterhilfsmittel in einem Bereich von 4 bis 20 Volumenprozent enthalt und durch Sintern
des beschichteten Diamantpulvers unter einer Bedingung hohen Drucks und hoher Temperatur, bei welchen
Diamant stabil ist, eine einheitliche Flissigphase des Sinterhilfsmittels Gber dem gesamten Diamantpulver er-
zeugt wird, so dass ein gesinterter Diamantkérper erhalten wird, der kleinere Licken und Ansammlungen von
Sinterhilfsmittel enthalt.

[0020] Es wurde weiterhin festgestellt, dass durch Praparieren von beschichteten Diamantpulver unter Ein-
schluss eines Sinterhilfsmittels enthaltend Pd sowie Fe, Co und/oder Ni in einem Bereich von 0,1 bis 19,9 Vo-
lumenprozent und durch In-Kontakt-Bringen eines zusatzlichen Sinterhilfsmittels, enthaltend zumindest eines
der Elemente Pd, Fe, Co und/oder Ni, mit dem beschichteten Diamantpulver eine gleichférmige Infiltration des
zusatzlichen Sinterungshilfsmittels Gber dem gesamten beschichteten Diamantpulverpresskérper auftritt, wo-
bei es das Sinterungshilfsmittel, mit dem das Diamantpulver unter hohem Druck bei hoher Temperatur, bei wel-
chen Diamant stabil ist, beschichtet ist, erganzt, und somit ein gesinterter Diamantkdrper mit kleineren Liicken
und Ansammlungen von Sinterhilfsmittel erhalten werden kann.

[0021] Genauer gesagt kann durch Verwenden beschichteten Diamantpulvers, auf welches das oben be-
schriebene Sinterhilfsmittel abgelagert wird, ein gleichférmiges Schmelzen oder Infiltrieren des Sinterhilfsmit-
tels stattfinden, so dass ein Sintern unter einer Bedingung ermaéglicht ist, welche ansonsten nicht zum Sintern
geeignet ist, und damit ein gesinterter Diamantkérper mit hohem Diamantanteil, hoher Festigkeit und hoher
Verschleilfestigkeit erhalten werden kann.

[0022] Hierbei kann Pd, Fe, Co oder Ni beliebig fir sich als Sinterhilfsmittel fir das Diamantpulver verwendet
werden. Jedoch stellte sich heraus, dass dann, wenn das Sinterhilfsmittel Pd zusatzlich zumindest zu einem
von Fe, Co und Ni enthalt, der Schmelzpunkt des Sinterhilfsmittels sinkt und die Sinterungseigenschaft des
Diamantpulvers bemerkenswert verbessert wird. Wenn hierbei der Gehalt von Pd im Sinterungshilfsmittel klei-
ner als 0,01 Gewichtsprozent ist, kann kein hinreichender Schmelzpunkterniedrigungseffekt des Sinterhilfsmit-
tels erzielt werden. Wenn andererseits der Gehalt an Pd 40 Gewichtsprozent Ubersteigt, tendiert der Schmelz-
punkt des Sinterhilfsmittels dazu zu steigen, wodurch die Sinterungseigenschaft des Diamantpulvers beein-
trachtig wird. Anders gesagt, ist der Gehalt an Pd im Sinterhilfsmittel vorzugsweise innerhalb eines Bereiches
von 0,01 bis 40 Gewichtsprozent.

[0023] Weiterhin sollten vorzugsweise zumindest vier Gewichtsprozent an Sinterhilfsmittel enthalten sein,
wenn das mit dem Sinterhilfsmittel beschichtete Diamantpulver gesintert werden soll, um eine Verknappung
des Sinterhilfsmittels zu vermeiden, welche ein Sintern des Diamantpulvers im wesentlichen unméglich ma-
chen wirde. Andererseits sollte der Gehalt an Sinterhilfsmittel vorzugsweise héchstens 20 Volumenprozent
betragen, da die Verschleil¥festigkeit des gesinterten Korpers spuirbar beeintrachtigt wird, weil der Diamantge-
halt sich verringert, falls das Sinterhilfsmittel im gesinterten Diamantkorper 20 Volumenprozent Gbersteigt.
[0024] Gleichermalen sollte, weil das Sintern des beschichteten Diamantpulvers mit zusatzlichem Sinterhilfs-
mittel, das in Kontakt mit dem Pulverpresskérper des Diamantpulvers gebracht worden ist, durchgefiihrt wer-
den soll, der Anteil an Sinterhilfsmittel, der die Diamantpartikel beschichtet, vorzugsweise zumindest 0,1 Volu-
menprozent betragen. Der Grund dafiir liegt darin, dass — sofern der Anteil an Sinterhilfsmittel der Beschich-
tung kleiner als 0,1 Volumenprozent ist — eine gleichférmige Beschichtung durch Sinterhilfsmittel auf der Ober-
flache der Diamantpartikel schwierig wird, was eine gleichmafige Infiltration des zusatzlichem Sinterhilfsmit-
tels unmdglich macht. Andererseits sollte der Anteil an Beschichtung des Sinterhilfsmittels vorzugsweise
héchstens 19,9 Volumenprozent betragen. Der Grund dafiir liegt darin, dass nach dem Sintern und Infiltrieren
zusatzlichen Sinterhilfsmittels, falls das Sinterhilfsmittel im gesinterten Kérper 20 Volumenprozent Uberschrei-
tet, der Diamantanteil sinkt und demzufolge die Verschleil¥festigkeit des gesinterten Korpers signifikant vermin-
dert ist.

[0025] Als Verfahren zum Beschichten jedes der Partikel des Diamantpulvers mit dem Sinterhilfsmittel kann
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ein CVD-Verfahren, ein PVD-Verfahren oder ein Lésungsabscheidungsverfahren verwendet werden. Jedoch
wird ein chemisches Tauchabscheidungsverfahren besonders bevorzugt verwendet; sowohl aus 6konomi-
schen Aspekten als auch aus der Uberlegung heraus, dass die Gleichférmigkeit der Sinterhilfsmittelbeschich-
tung, welche die Oberflache des Diamantpartikels bedeckt, eine sehr wichtige Rolle bei der Verbesserung der
Sinterungseigenschaften des Pulvers und bei der Festigkeit des gesinterten Kérpers spielt.

[0026] Wenn das Sinterhilfsmittel auf der Oberflache der Diamantpartikel durch chemisches Tauchabschei-
den abgeschieden werden soll, sollte ein Einmischen von Verunreinigung im Sinterhilfsmittel soweit als mdg-
lich vermieden werden, um einen hohen Diamantanteil nach dem Sintern zu erzielen. Berilcksichtigt man die
Tatsache, dass fur die anfangliche Reaktion des chemischen Tauchabscheidens katalytische Kerne mit einer
hohen katalytischen Aktivitat auf der Oberflaiche des Diamantpartikels existieren missen, wird es bevorzugt,
dass Pd, welches nicht nur die Funktion eines Sinterhilfsmittels hat, sondern auch katalytische Aktivitat zeigt,
zuerst die Oberflache des Diamantpartikels beschichtet. Es stellte sich heraus, dass durch Bereitstellen einer
Beschichtung mit einem Sinterhilfsmittel, welches Fe, Co und/oder Ni sowie Pd, das als katalytischer Kern
dient, enthalt, Diamantpartikel mit einer Beschichtung mit Sinterhilfsmittel von geringerer Verunreinigung erhal-
ten werden kénnen.

[0027] Hier ist es wiinschenswert, dass der Betrag an Abscheidung von Pd auf die Oberflache der Diamant-
partikel zumindest 10 Gewichtsprozent ausmacht. Der Grund hierfiir liegt darin, dass, wenn die katalytische
Aktivitdt unzureichend ist, das chemische Tauchabscheiden unzureichend wird, was es schwierig macht, eine
Beschichtung mit dem Sinterhilfsmittel zu erreichen. Andererseits sollte der Betrag an Abscheidung von Pd
wiinschenswerterweise hochstens 40 Gewichtsprozent betragen. Der Grund hierfir liegt darin, eine Ver-
schlechterung der Sinterungseigenschaft zu vermeiden, welche durch einen erhéhten Schmelzpunkt des Sin-
terhilfsmittels bei Gbermafligem Pd verursacht wird.

[0028] Weiterhin wurde festgestellt, dass — falls das Sinterhilfsmittel zumindest eines von Sn, P und B zusatz-
lich zum Eisenfamilienmetall enthalt, das Sn, P oder B dazu dient, den Schmelzpunkt des Sinterhilfsmittels he-
rabzusetzen, was die Sinterungseigenschaft des mit dem Sinterhilfsmittel beschichteten Diamantpulvers sig-
nifikant verbessert.

[0029] Was die Abscheidung von P zusatzlich zum Eisenfamilienelement anbelangt, so kann ein Sinterhilfs-
mittel mit einer gewuinschten P-Konzentration prazipitiert werden, in dem Hypophosphit, beispielsweise Natri-
umhypophosphit als Reduktionsmittel in der Tauchabscheidungslésung verwendet wird und in dem die Kon-
zentration des Reduktionsmittels in der Abscheidungslosung, der pH-Wert der Abscheidungslésung und die
Temperatur wahrend des Abscheidens eingestellt werden. In &hnlicher Weise kann zur Prazipitation von B zum
Eisenfamilienelement ein Sinterhilfsmittel mit einer gewiinschten B-Konzentration prazipitiert werden, indem
eine Borhydridkomponente wie etwa Natriumborhydrid als Reduktionsmittel in der Lésung zum chemischen
Tauchabscheiden verwendet wird und die Konzentration des Reduktionsmittels in der Abscheidungslésung,
der pH-Wert der Abscheidungslésung und die Temperatur wahrend der Abscheidung eingestellt werden. Im
Ubrigen hat Sn liberlegene Absorptionseigenschaften in Bezug auf die Oberflache der Diamantpulverpartikel.
Daher kann es direkt aus beispielsweise einer Zinkchloridldsung an die Diamantpartikeloberflache absorbiert
werden. Des weiteren wird die Prazipitation von Pd, welches als katalytischer Kern dient — nach der Absorption
von Sn auf der Oberflache der Diamantpartikel als Preprozessierung fir das chemische Tauchabscheiden
(sensitivierende Aktivierungsmethode) oder die gleichzeitige Prazipitation von Sn und Pd (katalytisches Be-
schleunigungsverfahren) bevorzugt, da es die Absorption von Pd auf der Oberflache der Diamantpartikel for-
dert.

[0030] Wenn zu diesem Zeitpunkt der Gesamtgehalt an Sn, P und B im Sinterhilfsmittel kleiner als 0,01 Ge-
wichtsprozent ist, kann der Effekt der Schmelzpunkterniedrigung des Sinterhilfsmittels nicht erreicht werden.
Falls es andererseits 30 Gewichtsprozent tbersteigt, wird ein Schmelzen des Diamanten an das Eisenfamili-
enmetall, welches als Losungsmetall im Sinterhilfsmittel zum Zeitpunkt des Sinterns dient, behindert, so dass
die Bindungsstarke. zwischen den Diamantpartikeln erniedrigt wird, was die Festigkeit des gesinterten Koérpers
und die thermischen Eigenschaften des gesinterten Kérpers verschlechtert. Der Gesamtgehalt von Sn, P und
B sollte bevorzugterweise eher in einem Bereich von 0,01 bis 11,5 Gewichtsprozent liegen.

[0031] Wenn der Diamantpartikel mit dem Sinterhilfsmittel durch chemisches Tauchabscheiden beschichtet
werden soll, wird das Eisenfamilienelement, welches durch chemisches Tauchabscheiden prazipitiert wird, in
den meisten Fallen als Oxid abgeschieden. Falls das Sintern unter Verwendung eines Sinterhilfsmittels, das
ein Oxid enthalt, durchgefihrt wird, kann aus dem Oxid erzeugter Sauerstoff mdglicherweise Licken im gesin-
terten Korper erzeugen, was ein Schmelzen und die Prazipitationsreaktion des Diamanten im als Lésungsmit-
tel dienenden Sinterhilfsmittel behindern kann. Er kann daher die Eigenschaften des gesinterten Diamantkér-
pers verschlechtern. Um einen solchen unerwiinschten Effekt durch Sauerstoff zu vermeiden, sollte das be-
schichtete Diamantpulver nach dem chemischen Tauchabscheiden vorzugsweise durch eine Hitzebehandlung
im Vakuum oder in einer Wasserstoffatmosphare reduziert werden.

[0032] Es hat sich erwiesen, dass beim Durchfiihren des chemischen Tauchabscheidens auf dem Diamant-
pulver dieses gleichmafig vom Sinterhilfsmittel beschichtet werden kann, falls die Abscheidungslésung, wel-
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che das Diamantpulver enthalt, durch Rihren und/oder Ultraschallschwingung bewegt wird.

[0033] Weiterhin wird es bevorzugt, um einen gesinterten Diamantkérper mit hdherer Dichte zu erhalten, eine
Hitzebehandlung am Diamantkdrper bei hoher Temperatur unter solch einer Bedingung durchzufiihren, die den
Diamant instabil macht, so dass die Diamantpartikel teilweise von der Oberflache her in Graphit umgewandelt
werden, um die partiell graphitisierten Diamantpartikel mit dem Sinterhilfsmittel zu beschichten und danach das
Sintern durchzufiihren, oder das Diamantpulver mit dem Sinterhilfsmittel zu beschichten, die beschichteten Di-
amantpartikel teilweise von der Oberflache aus in Graphit umzuwandeln und dann ein Sintern durchzufiihren.
Der Grund dafir ist der folgende: Diamantpulver ist einer plastischen Verformung nicht zuganglich, daher gibt
es selbst unter hohem Druck eine Tendenz dazu, dass zwischen den Diamantpartikeln Rdume verbleiben.
Wenn jedoch die Oberflache der Diamantpartikel in Graphit umgewandelt ist, ist der Graphitanteil einer plasti-
schen Deformation eher zuganglich, so dass die Dichte des gesinterten Kérpers wesentlich erhéht werden
kann. Weiterhin ist unter Berlcksichtigung des Schmelzens des Kohlenstoffs und Reprazipitation im Sinter-
hilfsmittel wahrend des Sinters die Reaktionsgeschwindigkeit von Graphit schneller als diejenige von Diamant
und damit ist die Sintereigenschaft verbessert, falls die Diamantoberflache in Graphit umgewandelt ist.

[0034] Aus diesen Griinden versteht es sich, dass ein gesinterter Diamantkdrper mit hdherer Dichte erhalten
werden kann, falls die Diamantoberflache teilweise in Graphit umgewandelt ist. Wenn zu diesem Zeitpunkt das
Verhaltnis von Graphitisierung der Diamantpartikel kleiner als 0,5 Volumenprozent ist, wird die Dichte des ge-
sinterten Korpers kaum erh6ht sein. Wenn andererseits das Verhaltnis der Graphitisierung der Diamantpartikel
80 Volumenprozent Ubersteigt, wird die Umwandlung von Graphit zu Diamant wahrend des Sinterns unter sol-
chem hohen Druck und hoher Temperatur, welches Diamant stabil halt, unzureichend, was dazu fihrt, dass
Graphit im gesinterten Diamantkdrper zurlickbleibt. Daher ist der bevorzugte Bereich der partiellen Graphiti-
sierung der Diamantpartikel zwischen 0,5 und 80 Volumenprozent.

[0035] Wenn nun der oben beschriebene Diamantkdrper erhalten werden soll, ist es mdglich, dass verschie-
dene Materialien in geringen Mengen gemischt werden. So wird beispielsweise das beschichtete Diamantpul-
ver im Allgemeinen in einen aus gesintertem Karbid oder einem refraktorischem Metall geformten Behalter ge-
fullt und dann gesintert. Daher kénnen W, Ta, Mo und Cr, welche die Bestandteile des Behalters bzw. von sei-
nem Karbid sind, méglicherweise in den gesinterten Kérper eingemischt werden. Jedoch selbst wenn solches
Material in den gesinterten Kdrper eingemischt wird, wird es keine Probleme verursachen, sofern der Diamant-
gehalt in dem gesinterten Kérper im Bereich von 80 bis 96 Volumenprozent liegt.

[0036] GleichermalRen werden keine Probleme auftreten, selbst wenn das zusatzliche Sinterhilfsmittel in Kon-
takt mit dem Pulverpresskorper als Ergdnzung zu dem Sinterhilfsmittel in dem beschichteten Diamantpulver in
Kontakt gebracht wird und wahrend des Sinterns in den Pulverpresskdrper infiltriert wird, sofern der Diamant-
gehalt des gesinterten Korpers sich im Bereich von 80-96 Volumenprozent befindet. Was die Zusammenset-
zung des zusatzlichen Sinterhilfsmittels betrifft, das in Kontakt mit solch einem Pulverpresskorper angeordnet
ist, so kénnen ahnliche Zusammensetzungen wie jene fir das Sinterhilfsmittel, welches zum Beschichten der
Diamantpartikel verwendet wird, eingesetzt werden.
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Beschreibung bevorzugter Ausflihrungsformen
(Ausfihrungsform 1)

Tabelle 1
Pulverprobe | Diamantparti-{ Verfahren zum Aufbringen Gehalt an Sinter- Zusammensetzung
kelgroBe (um) des Sinterhilfsmittels hilfsmittel (Vol. %) des Sinterhilfsmit-
tels (Gew. %)
1A 0,1-4 chemisches Tauchabscheiden 6,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe, 3-P, 0,1-Sn
1B 0,1-4 chemisches Tauchabscheiden 13,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe, 3-P, 0,1-Sn
1C 0,1-4 chemisches Tauchabscheiden 26,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe, 3-P, 0,1-Sn
1D 0,1-4 PVD : 6,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe, 3-P, 0,1-Sn
1E 0,14 PVD 13,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe,3-P,0,1-Sn
1F 0,1-4 PVD 26,0 92,9-Co, 0,05-Pd,
3,95-Fe,3-P,0,1-Sn
1G 0,1-4 Mischen ultrafeinen Pulvers 6,0 100-Co
1H 0,1-4 Mischen ultrafeinen Pulvers 13,0 100-Co
1I 0,1-4 Mischen ultrafeinen Pulvers 26,0 100-Co
1 0,1-4 Kugelmiihle aus gesintertem 6,0 25.C0,75-WC
Carbid
1K 0,14 Kugelmiihle aus gesintertem 13,0 25-Co,75-WC
Carbid
L 0,1-4 Kugelmiihle aus gesintertem 26,0 25.Co,75-WC
Carbid

[0037] Tabelle 1 zeigt verschiedene Pulverproben, die im Wesentlichen hergestellt worden sind, um den Ein-
fluss der Aufbringmethode des Sinterhilfsmittels, seinen Gehalt und seine Zusammensetzung auf die mecha-
nischen Eigenschaften des gesinterten Diamantkorpers zu untersuchen. Genauer gesagt sind die Pulverpro-
ben 1A bis 1L wie in Tabelle 1 gezeigt, allesamt Diamantpulverrohmaterial mit einer PartikelgréfRe im Bereich
von 0,1-4 ym, wahrend das Verfahren der Sinterhilfsmittelanwendung, sein Gehalt und seine Zusammenset-
zung verschiedentlich verandert sind.

[0038] Fiur die Proben 1A, 1B und 1C wurde das folgende Verfahren zur chemischen Tauchabscheidung ver-
wendet, um die Diamantpulverpartikel mit dem Sinterhilfsmittel zu beschichten. Zuerst wurde das Diamantpul-
ver in Alkohol entfettet. Das entfettete Diamantpulver wurde unter flieRendem Wasser gereinigt, weiterhin in
einer 5%igen Salzsaureldsung gereinigt, und schliellich wieder in flieRendem Wasser gereinigt. Das derart ge-
reinigte Diamantpulver wurde als Praprozessierungsschritt fiir eine Minute in einer Lésung, welche Zinnchlorid
und Salzsaure enthielt, bei Raumtemperatur untergetaucht, um dadurch die Absorption von Zink an die Ober-
flache der Diamantpartikel zu bewirken (Sensitivierung). Das sensitivierte Diamantpulver wurde in Wasser ge-
waschen und im Anschluss flr eine Minute in einer Palladiumchlorid enthaltenden Salzsaurelésung bei Raum-
temperatur eingetaucht, so dass Pd auf der Oberflache der Diamantpartikel prazipitiert wurde (Aktivierung).
[0039] Das aktivierte Diamantpulver wurde in Wasser gewaschen und danach fiir eine vorgegebene Zeit in
eine Co-Fe-P-Tauchabscheidungslésung eingetaucht, die bei 750 Celsius gehalten wurde und Kobaltsulfat, Ei-
sensulfat und Natriumhypophosphit enthielt. Je langer die Zeit der Imersion in der Tauchabscheidungslésung
war, desto groRer wurde der Anteil an Sinterhilfsmittel, welches die Oberflache der Diamantpartikel bedeckte,
und umso groRer wurde der Gehalt an Sinterhilfsmittel in den Pulverproben. Beim Schritt des chemischen
Tauchabscheidens wurden die Vortauchabscheidungslosung und die Tauchabscheidungslosung gerthrt und
zur gleichen Zeit einer Ultraschallschwingung unterworfen. Das solcherart der chemischen Tauchabscheidung
unterworfene beschichtete Diamantpulver wurde gereinigt, die Oberflache der Diamantpartikel wurde durch
eine Hitzebehandlung in Vakuum bei 1000°Celsius fir 60 Minuten partiell graphitisiert und aufgenommen, wo-
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durch die beschichteten Pulverproben 1A bis 1C mit den in Tabelle 1 gezeigten Gehalten und Zusammenset-
zungen an Sinterhilfsmittel erhalten wurden.

[0040] Fur die Proben 1D bis 1F hat das Sinterhilfsmittel dieselbe Zusammensetzung wie diejenigen fur die
Proben 1A bis 1C. Die Beschichtung mit dem Sinterhilfsmittel wurde jedoch gemaf einem lonenbogen-Be-
schichtungsverfahren durchgefiihrt. Genauer gesagt, wurde das Sinterhilfsmittel auf die Oberflache auf die Di-
amantpulverpartikel durch ein lonenbogen-Beschichtungsverfahren aufgebracht, in dem ein Zielkérper (Tar-
get) mit einer dem Sinterhilfsmittel entsprechenden Zusammensetzung und eine Ablenkspannung von 350 Volt
in einer Argonatmosphare von 1 x 1072 torr (1 x 102 torr = 333 Pascal) verwendet wurden. Fir die Proben 1G
bis 1L wurde ultrafeines Co-Pulver mit einer Partikelgrole von 500 A (50 nm) als Sinterhilfsmittel verwendet.
Diamantpulver und ultrafeines Co-Pulver entsprechend dem vorgesehenen Gehalt wurden in einen Kugelmuh-
lenbehalter aus Teflon gegeben, welcher Mischkugeln aus Teflon enthielt. Die Pulver wurden vier Stunden lang
gemischt, wodurch die gemischten Pulverproben 1G bis 1L erhalten wurden.

[0041] Zur Anfertigung der Proben 1J bis 1L wurde Diamantpulver in eine Kugelmihle mit Mischkugeln und
einem Behalter aus gesintertem Karbid WC-Co gegeben und die Kugelmihle fir eine vorgegebene Zeitspanne
betrieben. Wahrend des Betriebs der Kugelmuhle aus gesintertem Karbid wurde gesintertes Karbidpulver von
den Mischkugeln und dem Behalter abgeschabt und als Sinterhilfsmittel zu dem Diamantpulver eingemischt.
Der Gehalt an in das Diamantpulver eingemischtem, gesintertem Karbidpulver kann durch Verandern der Be-
triebszeit der Kugelmiihle aus gesintertem Karbid eingestellt werden.

[0042] Die Pulverproben 1A bis 1L — wie in Tabelle 1 gezeigt — wurden jeweils in einem aus Tantal gebildeten
Behalter eingeschlossen, bei einem Druck von 50 KB (5 Gigapascal) bei einer Temperatur von 1400°Celsius
fur 10 Minuten unter Verwendung eines Hochdruckapparates vom Riementyp gehalten und dadurch gesintert.
Tabelle 2 zeigt den Diamantgehalt und die Verschleilfestigkeit der Proben von gesinterten Diamantkdrpern,
die auf diese Weise hergestellt wurden.

Tabelle 2:

gesinterte Korperprobe. Diamantengehalt (Vol: %) Flankenabrieb (pm)
2A 93,8 31
2B 86,9 65
2C 74,2 131
2D 92,3 Beschidigt
2E 86,8 Beschidigt
2F 73,9 Beschidigt.
2G Sintern nicht méglich
2H 86,7 Beschidigt
21 74,0 Beschidigt
2] Sintern nicht méglich
2K Sintern nicht méglich
2L 73,9 142

[0043] Die gesinterten Kdrperproben 2A bis 2L der Tabelle 2 werden durch Sintern der Pulverproben 1A bis
1L der Tabelle 1 erhalten. Wie man aus Tabelle 2 ersehen kann, ist in den Proben 2G, 2J und 2K der Anteil an
Sinterhilfsmittel klein und seine Verteilung nicht gleichférmig. Da gleichférmiges Schmelzen des Sinterhilfsmit-
tels nicht zur Génze im Diamantpulver aufgetreten ist, war das Sintern unzureichend, so dass keine vollstan-
digen gesinterten Kdrper erhalten werden konnten.

[0044] Diejenigen Proben, welche komplette gesinterte Kérper ergaben, wurden wahrenddessen weiterver-
arbeitet, um Schneidwerkzeuge zu ergeben, deren Leistungsfahigkeit unter den folgenden Schneidbedingun-
gen evaluiert wurde:

Werkstuck: Ein runder Stab von AL-16 Gew.-% Si mit 6 Furchen auf der Oberflache langs der Axialrichtung.
Periphere Oberflachengeschwindigkeit des Werksticks: 500 m/Min

Schnitttiefe: 0,6 mm

Schnittgeschwindigkeit: 0,12 mm/Umdrehung

Schneidzeit: 3 Minuten
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[0045] Der Flankenverschleils des Werkzeugs als Ergebnis des Schneidtests war wie in Tabelle 2 gezeigt.
Wie der Tabelle 2 entnehmbar ist, ist Sintern bei den gesinterten Kérperproben 2A und 2B gemalf} der vorlie-
genden Erfindung méglich, selbst wenn der Anteil an Sinterhilfsmittel klein ist. Daher kdnnen Werkzeuge mit
einem hohen Diamantgehalt und Giberlegener Verschleilfestigkeit erhalten werden. Da die gesinterten Koérper-
proben 2A und 2B weiterhin eine gleichférmige Textur des gesinterten Kérpers aufweisen, haben sie eine hohe
Festigkeit, und es wird ersichtlich, dass sie eine gute Beschadigungswiderstandsfahigkeit als Schneidwerkzeu-
ge aufweisen.

[0046] Dem gegentliber ist es ersichtlich, dass die gesinteren Kérperproben 2C und 2L mit niedrigem Diaman-
tanteil bezuglich ihrer VerschleilRexistenz unterlegen sind. Bei den Texturen der gesinterten Kérper der Proben
2D, 2E, 2F, 2H und 2| wurden ungleichmaRige Verteilungen des Sinterhilfsmittels, welches im PVD-Verfahren
erzeugt worden war, oder Co-Ansammlungen, welche durch Aggregation von ultrafeinem Co-Pulver entstan-
den sind, beobachtet, wobei die Ansammlungen die Festigkeit verminderten und damit Beschadigungen an
den gesinterten Kérpern wahrend des Schneidens verursachten. Damit konnten die gesinterten Kdrper nicht
als Schneidwerkzeuge verwendet werden

(Ausfuhrungsform 2).

Tabelle 3
Pulver- | Diamantparti- Verfahren des Auf- Bewegen der Gehalt an Zusammensetzung
probe kelgréBe (um) | bringens von Sinter- | Tauchabschei- | Sinterhilfsmit- des Sinterhilfsmit-
hilfsmittel dungslosung tel (Vol. %) tels (Gew. %)
3A 1-2 chemische Tauchab- | Umriihren und- 9 97-Ni, 0,5-Pd, 2-P, 0,5-Sn
scheidung Ultraschall-
schwingung
3B 1-2 chemische Tauchab- | Umiriihren und - 9 89-Ni, 0,5-Pd, 10-P, 0,5-Sn
scheidung Ultraschall-
schwingung
3C 1-2 chemische Tauchab- | Umriihren und 9 64-Ni, 0,5-Pd, 35-P, 0,5-Sn
scheidung Ultraschall-
schwingung
3D 1-2 chemische Tauchab- nicht bewegt 9 97-Ni, 0,5-Pd, 2-P, 0,5-Sn
scheidung
3E 1-2 chemische Tauchab- nicht bewegt 9 89-Ni, 0,5-Pd, 10-P, 0,5-Sn
scheidung
3F 1-2 chemische Tauchab- nicht bewegt 9 64-Ni, 0,5-Pd, 35-P, 0,5-Sn
scheidung
3G 1-2 Mischen von ultrafei- - 9 100-Ni
nem Pulver

[0047] Tabelle 3 zeigt verschiedene Pulverproben, die zur Untersuchung des Einflusses des Verfahrens des
Aufbringens von Sinterhilfsmittel, der Zusammensetzung und den Bedingungen des chemischen Tauchab-
scheidens auf die mechanischen Eigenschaften der gesinterten Kérper hergestellt wurden.

[0048] Fir die Proben 3A bis 3C wurde die Oberflache der Diamantpartikel mittels einer Hitzebehandlung im
Vakuum bei 1450°Celsius fiir 30 Minuten partiell graphitisiert, worauf die Diamantpulver entfettet und einer
Saurereinigung ahnlich wie bei Tabelle 1 unterworfen wurden, und wonach die Diamantpulver einer Oberfla-
chenaktivierung unterzogen wurden, um die Diamantpulverpartikel mit Sinterhilfsmittel durch chemisches
Tauchabscheiden zu beschichten. Danach wurden die Diamantpulver in eine Ni-P-Tauchabscheidungslésung
mit Nickelsulfat und Natriumhypophosfit eingetaucht und bei 60°Celsius gehalten. Wahrend des Schritts des
chemischen Tauchabscheidens wurde die Vorabscheidungsldsung und die Abscheidungslésung durch Um-
rihren und Ultraschallschwingung bewegt. Die Zusammensetzung des Sinterhilfsmittels wurde durch Veran-
dern des pH-Werts der Tauchabscheidungsldsung eingestellt.

[0049] Die Proben 3D bis 3F wurden durch chemische Tauchabscheidung ahnlich der Proben 3A bis 3C her-
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gestellt. Jedoch wurde keine Bewegung der Tauchabscheidungslésung durch Rihren und Ultraschallschwin-
gung erzeugt.

[0050] Bei Probe 3G wurde Diamantpulver gemeinsam mit ultrafeinem Ni-Pulver einer Pulvergréfie von 200
A (= 20 nm) in einen Kugelmiihlenbehélter aus Teflon gegeben, der Mischkugeln aus Teflon enthielt, und fir
vier Stunden gemischt.

[0051] Die Pulverproben der Tabelle 3 wurden jeweils in einem Behalter aus Mo eingeschlossen und fir 15
Minuten bei einem Druck von 45 KB (4,5 Gigapascal) bei einer Temperatur. von 1350°Celsius unter Verwen-
dung eines Hochdruckapparates vom Riementyp gesintert. Verschiedene Eigenschaften der Proben von ge-
sinterten Korpern, die in dieser Weise erhalten wurden, sind in Tabelle 4 gezeigt.

Tabelle 4:
gesinterte Koperprobe Diamantengehalt Zusammensetzung des Dreipunkt-
(Vol. %) Sinterhilfsmittels nach Biegefestigkeit (Kgf/
dem Sintern (Gew-%) .. mm®)

4A 90,9 97-Nj, 0,5-Pd, 2-P, 0,5-Sn 263
4B 90,8 89-Ni, 0,5-Pd, 10-P, 0,5- Sn 254
4C 90,9 64-Ni, 0,5-Pd, 35-P, 0,5- Sn 193
4D 90,7 97-Ni, 0,5-Pd, 2-P, 0,5-Sn 179
4E 90,8 89-Ni, 0,5-Pd, 10-P, 0,5- Sn 164
4F 90,9 64-Ni, 0,5-Pd, 35-P, 0,5- Sn 142
4G Sintern nicht méglich

[0052] Die Proben 4A bis 4G der gesinterten Korper aus Tabelle 4 wurden aus den Pulverproben 3A bis 3G
der Tabelle 3 erhalten. Jedoch bildeten sich, ahnlich dem Beispiel 2B der Tabelle 2, lokal ungesinterte Regio-
nen in der Probe 4G, so dass ein komplett gesinterter Kérper nicht erhalten werden konnte.

[0053] Die Proben, aus denen komplett gesinterte Képer erhalten wurden, wurden jeweils zu einem stabfér-
migen Probenstick von 6 x 3 x 0,3 mm verarbeitet, deren Festigkeit danach durch Dreipunkt-Biegetests mit
einer Durchbiegung von 4 mm bestimmt wurde. Wie der Tabelle 4 entnehmbar ist, ist es als Ergebnis ersicht-
lich, dass die Proben 4A bis 4C verbesserte Festigkeiten gegentber den Proben 4D bis 4F haben. Genauer
gesagt, wenn die Tauchabscheidungslésung umgerthrt und Ultraschallschwingung unterworfen wurde, wah-
rend die chemische Tauchabscheidung des Diamantpulvers vorgenommen wurde, bildete sich eine gleichfor-
mige Beschichtung von Sinterhilfsmittel auf den Diamantpartikeln, und wurden Defekte in den gesinterten Di-
amantkorpern vermindert und damit die Festigkeit der gesinterten Korper signifikant erhoht.

[0054] Weiter wurde im Hinblick auf die Tatsache, dass die Proben 4A und 4D eine hdhere Festigkeit als die
Proben 4C und 4F aufweisen, festgestellt, dass wenn das Sinterhilfsmittel P und Sn enthalt, deren Gesamtge-
halt vorzugsweise im Bereich von 0,01 bis 30 Gewichtsprozent liegen sollte. Weiter wurde festgestellt, dass
wenn das Sinterhilfsmittel B enthalt, dessen erwiinschter Gehalt zwischen 0,01 und 30 Gewichtsprozent liegen
sollte.

(Ausfihrungsbeispiel 3)

Tabelle 5
Pulver- Diamantparti- | Gehalt der Beschich- | Zusammensetzung der Be- Zusammensetzung
probe kelgrofle (um) | tung mit Sinterhilfs- | schichtung an Sinterhilfsmit- des zusitzlichen
mittel (Vol. %) tel (Gew. %) Sinterhilfsmittels
(Gew. %)

S5A 2-3 0,1 92-Ni,7,0-Pd, 1,0-Sn 100-Ni

5B 2-3 0,1 92-Ni,7,0-Pd, 1,0-Sn 98-Ni, 2-B

5C 2-3 0,1 92-Ni,7,0-Pd, 1,0-Sn 89-Ni,11-B

5D 2-3 0,1 92-Ni, 7,0-Pd, 1,0-Sn 79-Ni 21-B

SE 2-3 0,1 92-Ni,7,0-Pd, 1,0-Sn 66-Ni, 34-B
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[0055] Tabelle 5 zeigt verschiedene Pulverproben, die zum Studium des Einflusses der Zusammensetzung
eines zusatzlichen Sinterhilfsmittels auf die Festigkeit der gesinterten Kérper hergestellt wurden, wenn das zu-
satzliche Sinterhilfsmittel, welches in Kontakt mit den beschichteten Diamantpulverpresskérper gebracht wor-
den ist, wahrend des Sinterns in die Pulverpresskorper infiltriert wird.

[0056] Fur die Proben 5A bis 5E wurde Diamantpulver entfettet und einer Saurereinigung ahnlich der bei Ta-
belle 1 unterworfen, um die Diamantpulverpartikel mittels chemischem Tauchabscheidens mit dem Sinterhilfs-
mittel zu beschichten. Danach wurde eine Katalyse als Vorbehandlung des chemischen Tauchabscheidens
durchgefiihrt, indem das Diamantpulver in eine Lésung, welche Palladiumchlorid, Zinnchlorid und Salzsaure
enthielt, fir zwei Minuten bei Raumtemperatur eingetaucht wurde. Danach wurde eine Beschleunigung des Di-
amantpulvers durch Eintauchen des Pulvers in Schwefelsaurelésung fir zwei Minuten bei Raumtemperatur
durchgefiihrt.

[0057] Die vorbehandelten Pulver wurden mit Wasser gewaschen und danach fir zwei Minuten in eine
Ni-B-Tauchabscheidungslésung mit Nickelsulfat und Natriumborhydrid bei 90°C eingetaucht und solcherart be-
schichtete Diamantpulver mit dem beschichtenden Sinterhilfsmittel mit den in Tabelle 5 gezeigten Zusammen-
setzungen und Anteilen erhalten. Wahrend dieser Schritte der Alkalientfettung, Saurereinigung, Vorbehand-
lung und Beschichtung wurden die Lésungen, wahrend das Diamantpulver in die L6sungen eingetaucht war,
durch Umrihren und Ultraschallschwingung bewegt.

[0058] Die beschichteten Diamantpulver wurden zu Pulverpresskorpern geformt und Metallplatten der in Ta-
belle 5 gezeigten Zusammensetzungen wurden als zusatzliche Sinterhilfsmittel aufgestapelt und in aus Ta be-
stehenden Behaltern eingeschlossen. Die Ta-Behalter wurden bei einem Druck von 60 KB (6 Gigapascal) bei
einer Temperatur von 1550°C fir 10 Minuten unter Verwendung eines Hochdruckapparates vom Gurttyp ge-
halten, wodurch gesinterte Kérperproben, wie in Tabelle 6 gezeigt, erhalten worden.

Tabelle 6
Gesinterte Kor- Diamantgehalt Gesamtgehalt an Sn und B im Sin- Festigkeit des gesinterten
perproben (Vol. %) terhilfsmittel (Gew. %) Kérpers ( kgf/mm?)
6A 85 0,005 197
6B 85 1,99 234
6C 85 11,0 222
6D 85 20,9 208
6E 85 33,8 135

[0059] Die in Tabelle 6 gezeigten gesinterten Kérperproben 6A bis 6E wurden aus den Pulverproben 5A-5E
der Tabelle 5 erhalten. Jede der Proben von gesinterten Kérpern wurde zu einem stabférmigen Probestiick von
6 x 3 x 0,3 mm verarbeitet, dessen Festigkeit durch einen Dreipunkt-Biegetest mit einer Durchbiegung von 4
mm ermittelt wurde.

[0060] Wie man Tabelle 6 entnehmen kann, ist es ersichtlich, dass die Proben 6B, 6C, und 6D eine erhéhte
Festigkeit gegenliber den Proben 6A und 6E aufweisen. Genauer gesagt, kann man ableiten, dass, falls das
zusatzliche Sinterhilfsmittel B enthalt, sein Gehalt vorzugsweise im Bereich von 0,01 bis 30 Gewichtsprozent
liegen sollte. Weiter wurde gefunden, dass, falls das zusatzliche Sinterhilfsmittel P und Sn enthalt, deren vor-
zugsweiller Gehalt von 0,01-30 Gewichtsprozent betragt.
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(Ausfihrungsform 4)

Tabelle 7
Pulver- Diamantpar- Verfahren des Aufbringens Gehalt an Sinter- Zusammensetzung
probe tikelgrofe (pm) von Sinterhilfsmittel hilfsmittel (Vol.-%) | des Sinterhilfsmittels
(Gew. %)
TA 1-2 Chemisches Tauchabscheiden 5,0 99,6-Co, 0,1-Pd, 0,3-Sn
7B 2-8 Chemisches Tauchabscheiden 5,0 99,6-Co, 0,1-Pd, 0,3-Sn
7C 5-15 Chemisches Tauchabscheiden 5,0 99,6-Co, 0,1-Pd, 0,3-Sn
7D 1-2 CVD 5,0 99,6-Co, 0,1-Pd, 0,3-Sn
7E 2-8 CVD 5,0 99,6-Co,-0,1-Pd, 0,3-Sn
7F 5-15 CVD 5,0 99,6-Co, 0,1-Pd, 0,3-Sn
7G 1-2 Mischen von ultrafeinem Pulver 5,0 100-Co
7H 2-8 Mischen von ultrafeinem Pulver 5,0 100-Co
71 5-15 Mischen von ultrafeinem Pulver 5,0 100-Co
7] 1-2 Kugelmiihle aus gesintertem 5,0 15-Co,85-WC
Karbid
7K 2-8 Kugelmiihle aus gesintertem 5,0 15-Co, 85-WC
Karbid
7L 5-15 Kugelmiihle aus gesintertem 5,0 15-Co,85-WC
Karbid

[0061] Tabelle 7 zeigt verschiedene Pulverproben, die zum Studium des Einflusses der Diamantpartikelgrole
des Ausgangsmaterials, des Verfahren des Aufbringens des Sinterhilfsmittels und seiner Zusammensetzung
auf die mechanischen Eigenschaften der gesinterten Kérper hergestellt wurden.

[0062] Fir die Proben 7A bis 7E wurde ein katalytischer Uberzug fiir das chemische Tauchabscheiden auf die
Oberflache der Diamantpulverpartikel in einer ahnlichen Weise wie in Ausfiihrungsform 3 aufgebracht, um die
Diamantpulver durch chemisches Tauchabscheiden mit Sinterhilfsmittel zu beschichten.

[0063] Das vorbehandelte Diamantpulver wurde mit Wasser gewaschen und danach in einer Co-Tauchab-
scheidungslosung mit Kobaltchlorid und Hydrazinchlorid eingetaucht und bei 80°C gehalten, so dass eine
Co-Beschichtung auf der Oberflache der Diamantpartikel erzeugt wurde. Wahrend des Vorbehandelns fir das
chemische Tauchabscheiden und wéhrend des Abscheidens wurden die Lésungen zusammen mit dem Dia-
mantpulver durch Umrthren und Ultraschallschwingung bewegt. Das tauchabgeschiedene Diamantpulver
wurde gewaschen und aufgenommen und danach im Vakuum bei 1250°C fir 60 Minuten erhitzt, so dass das
Sinterhilfsmittel reduziert und die Diamantpartikel partiell von der Oberflache her graphitisiert wurden. Im Er-
gebnis wurden Pulverproben in 7A bis 7C erhalten, welche die in Tabelle 7 gezeigten Gehalte und Zusammen-
setzungen an Sinterhilfsmittel hatten. Der in den Pulvern der Proben 7A bis 7C enthaltene Gehalt an Sauerstoff
betrug 0,05 Gewichtsprozent.

[0064] Fur die Proben 7D bis 7F wurden beschichtete Diamantpulver mit derselben Zusammensetzung an
Sinterhilfsmittel wie in den Proben 7A bis 7C durch eine Mikrowellenplasma-CVD -Methode hergestellt.
[0065] Fur die Proben 7G bis 7E wurde Diamantpulver zusammen mit ultrafeinem Co-Pulver in einen Kugel-
muhlenbehalter aus Teflon, der Mischkugeln aus Teflon enthielt, gegeben und fiir 3 Stunden gemischt. Fir die
Beispiele 7J bis 7L wurde Diamantpulver in Kugelmuihlenbehalter aus gesinterten Karbid gegeben, die Misch-
kugeln aus gesinterten Karbid enthielten und die Kugelmihle aus gesinterten Karbid wurde fur eine vorgege-
bene Zeitspanne betrieben, so dass mit gesinterten Karbidpulver gemischtes Diamantpulver erhalten wurden.
Wie bereits beschrieben, wurde das gesinterte Karbidpulver von den gesinterten Karbidballen und dem Behal-
ter abgeschabt und mit den Diamantpulvern gemischt.

[0066] Jede der in Tabelle 7 gezeigten Pulverproben 7A bis 7L wurde zu einem Pulverpresskorper geformt,
eine Co-Platte wurde auf den Pulverpresskorper gestapelt und der Pulverpresskérper mit der gestapelten Plat-
te wurde in einem Behalter aus gesintertem Karbid eingeschlossen. Der gesinterte Karbidbehalter wurde bei
einem Druck von 50 kb (5 Gigapascal) bei einer Temperatur von 1500°C fiir 15 min durch einen Hochdruckap-
parat vom Glrteltyp gehalten, so dass die gestapelte Co-Platte schmolz und wahrend des Sinterns in den Pul-
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verpresskorper infiltriert wurde, und dass als Ergebnis die gesinterten Koérperproben, wie in Tabelle 8 gezeigt,
erzeugt wurden.

Tabelle 8
gesinterte Kor- Diamantgehalt Zusammensetzung des Sin- | FlankenverschleiB(pum)
perprobe (Vol. %) terhilfsmittels nach dem
Sintern (Gew. %)
8A 86,9 99,88-Co, 0,03-Pd, 0,09-Sn 88
8B 88,3 99,85-Co, 0,04-Pd, 0,11-Sn 67
8C 90,2 99,93-Co, 0,02-Pd, 0,05-Sn | Klingenabbréckeln
8D 86,7 99,88-Co, 0,03-Pd, 0,09-Sn Beschidigt
8E 87,9 99,85-Co, 0,04-Pd, 0,11-Sn Beschidigt
8F 90,3 99,93-Co, 0,02-Pd, 0,05-Sn Beschidigt
8G Sintern nicht méglich
8H 87,1 100Co Beschidigt
81 90,0 100Co Beschidigt
8] 79,6 57,7-Co,42,3-WC 211
8K 79,8 48,3-Co,51,7-WC 153
8L 88,3 35,5-Co, 64,5-WC Klingenabbréckeln

[0067] Die gesinterten Kérperproben 8A bis 8L der Tabelle 8 wurden aus den Pulverproben 7A bis 7L der Ta-
belle 7 erhalten.

[0068] In Probe 8G ist der Raum zwischen den Partikeln eng und das eingemischte Co-Pulver ist nicht gleich-
formig verteilt, da das Diamantpulverausgangsmaterial die in Tabelle 7 gezeigten feinen Partikel aufweist. Da-
her ging die Infiltration in den Pulverpresskorper ungleichmaRig vor sich, wenn die Co-Platte zum Zwecke der
Infiltration auf dem Pulverpresskoérper aus gemischtem Pulver gestapelt wurde. Als Folge davon wurden in Pro-
be 8G teilweise ungesinterte Anteile gebildet und ein komplett gesinterter Kérper konnte nicht erhalten werden.
[0069] Die Proben, bei denen sich komplett gesinterte Kérper ergaben, wurden zu Schneidwerkzeugen ver-
arbeitet, deren Leistung unter den folgenden Schneidbedingungen bestimmt wurde.

Werkstiick: Runder Stab von AL-10 Gew.-% Si mit 4 Rillen langs der Axialrichtung

periphere Geschwindigkeit: 500 m pro Minute

Schnitttiefe: 1,5 mm

Schnittgeschwindigkeit: 0,2 mm/Umdrehung

Schnittzeit: 160 min

[0070] Tabelle 8 zeigt den Flankenverschleil® der gesinterten Kérperproben als Ergebnis des Schneidtests.
Wie aus Tabelle 8 ersichtlich, wurden die gesinterten Kérperproben 8D, 8E, 8F 8H und 8l, welche Ansamm-
lungen von Sinterhilfsmittel enthielten, bereits in der Anfangsphase des Schneidens beschadigt, so dass ein
kontinuierliches Schneiden nicht moglich war. Bei den gesinterten Kérperproben 8C und 8L mit groRer Dia-
mantpartikelgréRe wurde an der Klinge des Werkzeugs wahrend des Schneidtests Abbréckeln beobachtet.
Obwohl bei den gesinterten Kérperproben 8J und 8K mit niedrigem Diamantgehalt keine Beschadigung auftrat,
war der Flankenverschleil? fir die praktische Anwendung zu groR3.

[0071] Demgegeniiber hatten die gesinterten Koérperproben 8A und 8B gemaR der vorliegenden Erfindung
eine kleine DiamantpartikelgréRe und eine gleichférmige Textur des gesinterten Koérpers ohne Liicken oder
Co-Ansammlungen, so dass die gesinterten Koérper hohe Festigkeit hatten und frei von Abbrdckeln oder Be-
schadigungen blieben. Zusatzlich ist ersichtlich, dass Proben 8A und 8B, wie ebenfalls in Tabelle 8 gezeigt,
eine ausreichende Verschleil}festigkeit haben, da sie einen hinreichend hohen Diamantgehalt aufweisen.
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(Ausfihrungsform 5)

Tabelle 9
Pulver- Bedingungen fiir die Hitze- |Anteil an Beschich-{ = Bedingungen fiir Ausma8 der Graphiti-
probe behandlung des Diaman- tung mit Sinter- Hitzebehandlung sierung (Vol. %)
tenpulvers hilfsmitteln des beschichteten
(Vol. %) Diamantpulvers
9A 1400°C, 60 min 4 Hitzebehandlung 53
nicht durchgefiihrt
9B 1450°C, 60 min 4 Hitzebehandlung 52,6
nicht durchgefiihrt
9C 1500°C, 60 min 4 Hitzebehandlung 93,8
nicht durchgefiihrt
9D Hitzebehandlung nicht 4 Hitzebehandlung 0
durchgefiihrt nicht durchgefiihrt
9E Hitzebehandlung nicht 4 1200°C, 60 Drin 5,2
durchgefiihrt
9F Hitzebehandlung nicht 4 1350°C, 60 min 32,1
durchgefiihrt

[0072] Tabelle 9 zeigt verschiedene Pulverproben, welche zum Studium des Einflusses des Ausmafles der
Graphitisierung des Diamantpulvers auf den Diamantgehalt im gesinterten Korper hergestellt wurden.

[0073] Im den Proben 9A bis 9C wurden Diamantpulverausgangsmaterialien mit der Partikelgrée 5-10 Mi-
krometer in Vakuum unter den in Tabelle 9 angezeigten Bedingungen hitzebehandelt, um so die Pulver von der
Oberflache der Partikel aus partiell zu graphitisieren. Die partiell graphitisierten Diamantpartikel wurden in ei-
ner ahnlichen Weise wie in Ausfliihrungsform 1 mit Sinterhilfsmittel beschichtet.

[0074] Im den Proben 9D bis 9F wurde Diamantpulverausgangsmaterial partiell mit einer PartikelgréfRe von
5-10 Mikrometer in einer ahnlichen Weise wie in Ausfiihrungsform 1 mit Sinterhilfsmittel beschichtet und da-
nach wurden die beschichteten Diamantpartikel. von der Oberflache aus unter den in Tabelle 9 gezeigten Hit-
zebehandlungsbedingungen im Vakuum partiell graphitisiert.

[0075] Die partiell graphitisierten, beschichteten Diamantpulver wurden zu Pulverpresskdrpern geformt, eine
Metallplatte von 100% Co wurde als zusatzliches Sinterhilfsmittels aufgestapelt und die Pulverpresskorper
wurden dann in einem Behalter aus Mo eingeschlossen und unter einem Druck von 50 KB (5 Gigapascal) bei
einer Temperatur von 1550°C fir 10 min gesintert. Tabelle 10 zeigt die Diamantgehalte der in dieser Weise
erhaltenen gesinterten Kérperproben.

Tabelle 10
gesinterte Kdrperprobe Diamantgehalt (Gew. %)
10A 94,4
10B 95,1
10C Part.ielles Sintern '
(verbleibender Graphit)
10D 92,2
10E 94,5
10F 94,8

[0076] Die gesinterten Kdrperproben 10A bis 10F der Tabelle 10 wurden aus den Pulverproben 9A bis 9F der
Tabelle 9 erhalten. Wie man Tabelle 10 entnehmen kann, ist es ersichtlich, dass die gesinterten Kdrperproben
10A, 10B, 10E und 10F héhere Diamantgehalte als Probe 10D aufweisen. Demgegenuber enthalt Probe 10C
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partiell verbleibendes Graphit, so dass ein komplett gesinterter Kérper nicht erhalten werden konnte.
[0077] Genauer gesagt, sollte das Ausmal} der Graphitisierung des beschichteten Diamantpulvers vorzugs-
weise im Bereich von 0,5-50 Volumenprozent liegen.

(Ausfihrungsform 6)

Tabelle 11
Pulver- | Diamantpartikel- | Betrag der Absorption | Anteil der Beschichtung Zusammensetzung des
probe grofe (um) von Pd (Gew. %) mit Sinterhilfsmitte]] Sinterhilfsmittels (Gew.
(Vol. %) %)
11A 5-10 5%107 Keine Abscheidung
11B 5-10 5x107 5 Pd-0,08, C0-99,82, Sn-0,1
11C 5-10 5x107 5 Pd-2,7, C0.97,2, Sn-0,1
11D 5-10 5x10” 5 Pd-38,7, Co-61,2, Sn-0,1
11E 5-10 5x107 5 Pd-52,1, Co-47,8, Sn-0,1

[0078] Tabelle 11 zeigt verschiedene Pulverproben, welche zum Studium des Einflusses des Gehalts der An-
wendung von Pd auf die katalytischen Eigenschaften beim chemischen Tauchabscheiden und die Sintereigen-
schaft des Diamantpulvers zum Zeitpunkt des Sinterns hergestellt wurden.

[0079] Fur die Proben 11A bis 11E wurde Pd in einer dhnlichen Weise wie in Ausfihrungsform 4 auf die Ober-
flache von Diamantpartikeln appliziert, um dadurch die Diamantpulverpartikel mit Sinterhilfsmittel durch chemi-
sches Tauchabscheiden zu beschichten. Danach wurden die Diamantpulverpartikel mit Pd tauchabschei-
dungsbeschichtet, wobei eine Tauchabscheidungslésung verwendet wurde, die Palladiumtetrachlorid enthielt.
Weiterhin wurden Diamantpulverpartikel mit Co beschichtet, wobei eine Tauchabscheidungslésung verwendet
wurde, die Hydrazin enthielt.

[0080] Wie in Tabelle 11 gezeigt, ergab sich, dass der Betrag von Absorption von Pd an den Diamantpulver-
partikeln in Probe 11A zu klein war, so dass die katalytische Aktivitat durch Pd unzureichend war und Co nicht
erfolgreich auf der Oberflache der Diamantpartikel abgeschieden wurde.

[0081] Jede der Pulverproben 11B-11E, die mit Co beschichtet war, wurde zu Pulverpresskdrpern geformt
und in einem aus gesintertem Karbid bestehenden Behalter eingeschlossen. Der Behalter aus gesintertem
Karbid wurde unter einem Druck von 50 KB (5 Gigapascal) bei einer Temperatur von 1500°C fur 15 min gehal-
ten, um das Sintern durchzufiihren, wobei ein Hochdruckapparat vom Riementyp verwendet wurde. Die viel
Pd enthaltende Probe 11E fUhrte nicht zu einem vollstdndig gesinterten Kérper, da es nicht zum Schmelzen
des Sinterhilfsmittels kam. Wahrenddessen konnten vollstandig gesinterte Kérper aus den Proben 11B bis 11D
erhalten werden.

[0082] Anders ausgedrickt, liegt der bevorzugte Gehalt von Pd im Sinterhilfsmittel innerhalb eines Bereichs
von 0,1 bis 40 Gewichtsprozent.

[0083] Wie oben beschrieben, kbnnen gemaf der vorliegenden Erfindung gesinterte Diamantkdrper mit so-
wohl einer hohen Festigkeit als auch einer hohen Verschleil¥festigkeit bereitgestellt werden, welche vorzugs-
weise fur Schneidwerkzeuge, Grabwerkzeuge, Einziehwerkzeuge und verschlei¥feste Teile verwendet werden
kénnen.

[0084] Obwohl die vorliegende Erfindung detailliert beschrieben und illustriert worden ist, versteht es sich,
dass dies lediglich zu illustrativen Zwecken und in beispielhafter Weise geschehen ist und nicht als beschran-
kend aufgefasst werden soll, da der Umfang der vorliegenden Erfindung nur durch die Begriffe der beigefugten
Ansprache beschrankt werden soll.

Patentanspriiche

1. Gesinterter Diamantkdrper mit hoher Festigkeit und hohem VerschleiRwiderstand, umfassend: gesinter-
te Diamantpartikel mit 80 bis 96 Volumen-% und einem restlichen Teil aus Sinterhilfsmittel, wobei die gesinter-
ten Diamantpartikel eine PartikelgroRe aufweisen, die im wesentlichen im Bereich von 0.1 bis 10 pm liegt, und
direkt miteinander verbunden sind, wobei das Sinterhilfsmittel Pd im Bereich von 0.01 bis 40 Gewichts-% und
als restlichen Teil wenigstens Fe, Co oder Ni enthalt, wobei der gesinterte Diamantkdrper eine gleichmafig ge-
sinterte Textur aufweist.

2. Gesinterter Diamantkérper mit hoher Festigkeit und hohem VerschleiRwiderstand nach Anspruch 1, bei
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dem das Sinterhilfsmittel weiter wenigstens Sn, P oder B enthalt.

3. Gesinterter Diamantkdrper mit hoher Festigkeit und hohem VerschleiBwiderstand nach Anspruch 2, bei
dem das Sinterhilfsmittel wenigstens Sn, P oder B in einem Bereich von 0.01 bis 30 Gewichtsprozent enthalt.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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