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Charakterisierung von Metallpulvern

Bauer, R.; DreBler, N.; Inkermann, D.

Dieser Artikel gibt einen Uberblick (iber die
Charakterisierung von Metallpulvern. Es werden
géngige Verfahren zur Pulvercharakterisierung mit
zugehérigen Messgeréten vorgestellt. Die Auswir-
kung von Pulvercharakteristika auf die Eigenschaften
von mittels additiver Fertigung hergestellter Werk- -
stoffe werden erldutert und daraus Vor- und Nachteile
der verschiedenen Messverfahren abgeleitet und
geeignete Anwendungsbereiche zugeordnet.

This article gives an overview of metal powder characterization. A selection of
common methods for powder characterization with corresponding measuring
equipment is presented. The influence of powder characteristics on the properties of
materials produced by additive manufacturing are assessed. With the results,
advantages and disadvantages of different measuring methods are derived and
suitable use cases will be allocated.

Einleitung

Metallpulver sind Grundstoffe fur die Herstellung metallischer Bauteile durch additive
Fertigungsverfahren, wie z. B. Selective Laser Melting (SLM), sowie traditionelle
Fertigungsverfahren wie MetallpulverspritzgieRen oder Sintern. Durch neue
Fertigungstechnologien sind innovative und verbesserte Bauteildesigns (z. B.
Leichtbau) mdglich und es werden branchenubergreifend neue Anwendungsfelder
erschlossen z. B. in der Luft- und Raumfahrt, dem Automobilbau, dem Maschinen-
und Anlagenbau sowie der Medizintechnik und dem Bauwesen. Die Herstellung
pulvermetallurgischer Produkte umfasst drei grundlegende Teilbereiche /1, 2/:

1. Metallpulver: Bereitstellung von Pulvern mit Merkmalen, die fir nach-
folgende Verarbeitungsmethoden geeignet sind und welche die gefor-
derten Eigenschaften des Werkstlickes gewahrleisten. Durch Mischen von
Metallpulvern kdnnen Verbundwerkstoffe hergestellt werden.

2. Verdichtung und Formgebung: Verpressen von Metallpulvern in Matrizen,
was mit steigendem Druck zur Kaltverfestigung der Partikel infolge von
plastischer Verformung fihrt. Mit weiterer Zunahme des Drucks brechen
die Teilchen, deren Verformungsvermogen erschopft ist und es treten
Kaltverschweillungen auf.
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3. Sintern oder Gluhen: Der Pulverpressling wird durch Warmebehandlung in
einen gewulnschten stabilen Zustand gebracht. Dabei liegt die
Sintertemperatur von einphasigem Pulver bei 2/3 bis 4/5 der Schmelz- bzw.
Solidustemperatur. Pulvermischungen werden in der Nahe oder oberhalb
der Solidustemperatur gesintert. AnschlieBend wird der Pressling
weiterverarbeitet, z. B. durch Ur- und Umformverfahren wie Schmieden
oder Strangpressen.

Insbesondere durch die zunehmende Verbreitung additiver Fertigungsverfahren
steigt dabei der Bedarf an hochqualitativen Metallpulvern /3/. Korngréfle und
KorngréBenverteilung  beeinflussen dabei sowohl die Effizienz des
Herstellungsprozesses als auch die Eigenschaften der Bauteile (insbesondere
geometrische Genauigkeit, Oberflachenguite, Porositat, Zugfestigkeit und Harte).
Die zuverlassige Charakterisierung von Metallpulvern vor und wahrend der
Verarbeitung gewinnt damit an Bedeutung.

Grundlegende Problemstellungen der Pulvercharakterisierung

Die Pulvermetallurgie bendtigt Pulver mit bestimmen Partikelmerkmalen, um
Werkstlicke mit den gewunschten Eigenschaften zu fertigen. In der Industrie wird
Pulver mit einer optimalen Schittdichte, Verpressbarkeit und Mischungsgite
bendtigt. Die Pulvercharakterisierung kennzeichnet die Feinheit des Pulvers und
beschreibt die GroRRe, Oberflache und Form der Partikel. Die Form der Teilchen ist
meist unregelmafig ausgepragt und weicht von einer Kugelform ab, daher wird zur
Vereinfachung ein Aquivalentdurchmesser verwendet. Dieser vergleicht den Wert
eines Feinheitsmerkmals einer unregelmafligen Form mit einer Kugel, die unter
gleichen physikalischen Bedingungen denselben Wert des Feinheitsmerkmals hat.
In Abbildung 1 ist ein Uberblick (ber die gebrauchlichen Aquivalentdurchmesser
dargestellt. In Abbildung 1 sind auf der linken Seite unregelméaRig geformte Teilchen
und auf der rechten Seite die Kugelgrofie bzw. KreisgroRen abgebildet, die sich
durch die Wahl des Verfahrens zur Bestimmung des Aquivalentdurchmesser
ergeben. Nach /2/ ist vor jeder Charakterisierung zu bestimmen, welches
Feinheitsmerkmal zu untersuchen ist, dementsprechend ist die Durchmesser-
definition an das angestrebte Analyseziel zu wahlen.
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Abbildung 1: Vergleich einiger Aquivalentdurchmesser /2/

Zusammenhang zwischen Pulvercharakteristika und Materialeigenschaften

Die GroRe der im Pulver enthaltenen Partikel wirkt sich auf die Packungsdichte
pulvermetallurgisch gefertigter Bauteile aus. Feine Pulver fuhren allgemein zu einer
héheren Packungsdichte und damit zu weniger Fehlern im Materialgeflige, was
Spannungsspitzen im Bauteil reduziert und die Festigkeit steigert. Weiterhin
verbessert sich die Oberflachenglte gefertigter Produkte. GroRRe Partikel erhéhen
die FlieRfahigkeit des Pulvers, was die Erzeugung homogener Materialien
erleichtert, jedoch steigt bei der additiven Fertigung mittels grober Pulver der
bendtigte Energieeintrag lber Laserstrahlen aufgrund der grofen Partikelober-
flachen. Die besten Ergebnisse hinsichtlich einer hohen Packungsdichte werden
durch optimierte Mischungen aus feinen und groben Partikeln erzielt /4/. Weiterhin
fuhrt eine geringe PartikelgroRe zur Bildung feinerer Kérner im Geflige gesinterter
oder additiv gefertigter Metalle. Durch die sogenannte Feinkornhartung steigt dabei
die Festigkeit des Materials gemafR der Hall-Petch-Beziehung nach
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an, wobei ¢ die FlieRgrenze des feinkdrnigen und g, die eines sehr grobkérnigen
Materials ist, k ist eine materialabhangige Konstante und d die mittlere Korngréfie
/5/. Eine weitere positive Auswirkung feiner Partikel ist, dass damit produziertes
Material im Allgemeinen korrosionsbestandiger ist, als Bauteile aus groben Pulvern
16/.
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Weiterhin hat die Partikelform Einfluss auf die Eigenschaften pulvermetallurgisch
gefertigter Bauteile. Sind die Partikel méglichst sphéarisch bzw. rund geformt, steigen
Packungsdichte und FlieRfahigkeit, die Oberflache der Partikel wird minimiert und
dadurch der Energieeintrag zum Sintern oder Laserschmelzen gesenkt und
gleichmaRiger verteilt, Korngrenzen werden verrundet, was Spannungsspitzen
abbaut /4, 6/. Damit fihren spharische Partikel zu einer Verbesserung der
mechanischen Eigenschaften und der Oberflachengite von Bauteilen.

Verfahren zur Pulvercharakterisierung

Fir die Prifung und Charakterisierung von Pulvern existieren zahlreiche Verfahren.
Einen Uberblick gibt Abbildung 2. Die Verfahren sind nach der Eignung fiir die
TeilchengroRe gegliedert. Die untere Zeile beschreibt, wie die bendtigte Masse der
Probe mit der TeilchengroRe zunimmt. Fir die Auswahl eines geeigneten
Verfahrens zur Charakterisierung eines Pulvers ist prinzipiell der gewahlte
Aquivalentdurchmesser, wie zuvor beschrieben, entscheidend. Hinzukommen die
gewlnschten zu untersuchenden Partikeleigenschaften, wie z.B. Grofe,
Grofkenverteilung, Form, Oberflache, Dichte und Porositat, aber auch Aspekte wie
Kosten, Aufwand und Zeit sind zu bertcksichtigen /1, 2/.
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Abbildung 2: Ubersicht géngiger Verfahren zur PartikelgréBenanalyse /2/
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Grundséatzlich lassen sich die Verfahren auch nach ihren zu untersuchenden
Parametern einteilen: Klassifizierung von Pulvern, Partikelgré3enanalyse, Partikel-
formanalyse, Partikeloberflachenanalyse, Partikelgré3enverteilung und Porositét.
Im Folgenden werden zu jeder der genannten Analysemethoden ein Verfahren und
kurz ein geeignetes Messgerat vorgestellt. Eine Kombination mehrerer Techniken
ist in der Regel méglich, um somit eine umfassende Charakterisierung zu erreichen.

Klassifizierung von Pulvern

Bei der Klassifizierung von Rohpulvern werden Partikel durch Siebe unter-
schiedlicher Maschenweite getrennt. Dabei bezeichnet man die Pulvermasse,
welche das Sieb passiert hat, als Durchgang, dieser gehdrt dann einer Klasse zu.
Die Partikel, die in den Maschen des Siebes hangen bleiben, werden als Rickstand
bezeichnet /1, 2/. Durch die Klassifizierung erhdlt man so Aufschluss Uber die
Teilchengrofe des Durchgangs. Dies ist ein einfaches und kostengiinstiges
Verfahren, welches aber begrenzt in der Anwendung ist und nicht fiir kleine Partikel
geeignet ist.

PartikelgréBenanalyse und Partikeloberfldchenanalyse

Die Permeabilitdtsmessung, auch als Luftdurchlassigkeitsmessung bezeichnet, ist
eine Methode zur Bestimmung von Partikelgrofien und Porositat. Das Verfahren
basiert auf der Annahme, dass aus der Permeabilitat einer Teilchenpackung mittels
bestimmter Kenngroflen auf die KorngréRBe oder spezifische Oberflache
geschlossen werden kann. Die Pulverprobe wird durch Verpressen zu einer dichten
Pulverpackung verarbeitet, die dem Durchgang eines Gasstromes einen Widerstand
entgegensetzt, welcher von der Feinheit des Pulvers abhangt. Auf Grundlage dieser
Charakterisierungsmethode arbeitet z. B. das Fisher Subsieve Sizer, welches
schematisch in Abbildung 3 dargestellt ist. Es hat seinen Ursprung in den 1940er
Jahren und sich somit in der Industrie bewahrt. Mit diesem Permeameter werden
prozessmafige Kontrollmessungen mit geringem zeitlichem Aufwand durchgefihrt.
Das Messgerat arbeitet mit Luft, die in das Permeameter gepumpt und unter
konstanten Druck gehalten wird /1/. Die Pulverprobe wird in einem genormten
Réhrchen zwischen zwei luftdurchléssigen porésen Stempeln verdichtet. Uber eine
Hoéhenmessung der Pulverprobe kann die Porositdt bestimmt werden und der
erzeugte Druckabfall beim Luftdurchgang wird am Manometer abgelesen.
Abschlieend wird mit der Gleichung nach Carman-Kozeny die durchschnittliche
Korngrof3e oder die spezifische Oberflache berechnet. Mit dem Fisher Subsieve
Sizer kdnnen PartikelgréRen im Bereich von 0,2 — 75 pm bestimmt werden.
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Abbildung 3: Schmematischer Aufbau des Fisher Subsieve Sizer /1/

Das Micromeritics Subsieve AutoSizer Il 5800 der Micromeritics GmbH ist ein
modernisierter Nachfolger des Fisher Subsieve Sizer. Es ermdglicht eine
Digitalisierung der Messwerte und vereinfacht die Handhabung durch eine
Automatisierung der Messung.

Abbildung 4: Micromeritics Subsieve AutoSizer Il 5800 von Micromeritics GmbH
7/

Partikelformanalyse

Die Partikelform kann mithilfe von mikroskopischen Zahlverfahren bestimmt werden.
Dazu wird ein Lichtmikroskop oder ein Elektronenmikroskop zur optischen
VergroRerung der Partikel verwendet. Die Partikel werden auf einen Objekttrager
aufgebracht. Dabei ist es notwendig, dass diese einzeln unterscheidbar sind, was
aufwendige Praparierarbeiten erfordert. Die Probe wird entweder direkt durch das
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Gerat vermessen oder ein Bild wird mit einer Kamera aufgezeichnet, man erhalt
einen hoch Auflésenden Einblick in die Partikelstruktur. Dies wird im Anschluss in
der Bildanalyse ausgewertet. Dabei wird wie in Abbildung 3 ein Raster Gber das Bild
gelegt und die hellen oder dunklen Felder werden gezahlt. Durch Algorithmen
werden einzelne und zusammenhangende Strukturen erkannt, sodass sich die
Durchmesser der jeweils flachengleichen Kreise ermitteln lassen /2/.
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Abbildung 5: Fldchengleicher Kreis bei der Bildanalyse /2/

Das Desktop-REM JCM-700 vom Hersteller JEOI GmbH ist ein Raster-
elektronenmikroskop und eignet sich zur Priifung von Partikelformen. Es bietet eine
Vergrofierung bis x100.000 und kann vollautomatisierte Aufnahmen von REM-
Abbildungen und Elementverteilungsbildern anfertigen. /8/

g

Abbildung 6: Desktop-REM JCM-700 vom Hersteller JEOI GmbH /8/

PartikelgréBenverteilung

Laserbeugungsspektrometer registrieren mit einem Laserstrahl viele Teilchen
gleichzeitig und jedes dieser Teilchen liefert abhangig von seiner Grofke und Form
eine charakteristische Streulichtverteilung. Uberlagern sich Streulichtverteilungen
von vielen unterschiedlichen Partikeln, entsteht ein Beugungsmuster. Dieses Muster
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kann mit mathematischen Verfahren auf die PartikelgréRenverteilung
zurlickgerechnet werden. Ein wesentlicher Vorteil von Laserbeugungs-
spektrometern ist, dass viele Partikel gleichzeitig gemessen werden kénnen und
eine Vereinzelung, wie bei der Mikroskopie, nicht notwendig ist. Dabei kann ein
grof3es Spektrum von sehr kleinen bis sehr groBen Partikeln bestimmt werden /2/.
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Abbildung 7: Prinzip des Laserbeugungsspektrometers /2/

Das Laserbeugungsspektrometer HELOS des in Clausthal-Zellerfeld im Harz
ansassigen Unternehmens Sympatec GmbH ist ein etabliertes Messgerat, welches
die Partikelverteilung, aber auch eine PartikelgroRe von < 0,1 ym bis 8.750 ym
bestimmen kann /8/

Abbildung 8: Laserbeugungsspektrometer HELOS von Sympatec GmbH mit
Dispergierungs-Zusatzgerat OASIS /9/

Porositat

Das Gasadsorptionsverfahren erfasst innere und &ufere Oberflachen, siehe
Abbildung 9. Das zu untersuchende Pulver wird in eine inerte Gasatmosphare
gegeben und im Anschluss auf sehr tiefe Temperaturen heruntergekihlt. Ein Teil
der Gasmolekule wird dabei von der Oberflache adsorptiv gebunden. Die dadurch
resultierende Volumenminderung des Gases senkt den Druck im Behalter. Die
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Druckdifferenz wird gemessen und mit Hilfe der allgemeinen Gasgleichung und der
Avogadro-Konstante 1&sst sich die Anzahl der gebundenen Gasmolekile
berechnen. AbschlieRend wird die Oberflache aus dem Flachenbedarf ermittelt,
welcher aus einer einschichtigen und gleichmafligen Bedeckung der Oberflache mit
Molekilen entsteht. Die durch das Gasadsorptionsverfahren gemessenen
Partikeloberflachen sind in der Regel deutlich gréRer als mittels
Durchstromungsverfahren bestimmte Werte /1, 2/. Aus den Messwerten wird
anschlieRend die Porositat bestimmt.

—_— tatsidchliche Partikelkontur

........... gemessene Partikelkontur

Permeationsverfahren Adsorptionsverfahren

Abbildung 9: Gemessene Oberflichen bei Durchstrémungsverfahren (links) und
Gasadsorptionsverfahren (rechts) /2/

Das TriStar Il Puls der Micromeritics GmbH ist ein Hochdurchsatz-Oberflachen- und
Porositatsanalysator. Mit dem Gerat kdnnen OberflachengroRen von bis zu
0,01 m?g mittels eines Stickstoffsystems gemessen werden. Das Messgerat hat drei
Stationen fur effiziente Qualitatskontrollanalysen /10/.

Abbildung 10: TriStar Il Puls von Micromeritics GmbH /10/
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Vor- und Nachteile betrachteter Verfahren

Die zuvor betrachteten Verfahren wurden hinsichtlich ihres Aufwands in der
Vorbereitung, des Bedarfs an teuren Messgeraten, der bendtigten Zeit zur
Vermessung einer Probe und des Umfangs der aus den Messergebnissen
ableitbaren Pulvercharakteristika analysiert. Daraus wurden Vor- und Nachteile der
einzelnen Verfahren abgeleitet, welche in Tabelle 1 zusammengefasst sind. Einige
Verfahren bieten besonders umfangreiche Informationen hinsichtlich der
Pulvercharakteristika, wie zum Beispiel die Ermittlung der GroRenverteilung mittels
Laserbeugung oder mikroskopische Zahlverfahren. Aufgrund des hohen Aufwandes
in der Durchfihrung und relativ teurer benétigter Messgerate sind diese Verfahren
eher fiir vereinzelte Stichproben in der Industrie zwecks genauerer Analysen oder
im wissenschaftlichen Bereich geeignet. Zur regelmafigen Kontrolle von
Metallpulvern, z. B. in Fertigungsbetrieben, sind Verfahren mit mdglichst hohen
Probendurchsatz, kleinem Personalaufwand zur Kostensenkung und weniger
umfangreichen Messergebnissen erforderlich. Hier eignet sich z.B. das
Permeabilitatsverfahren zur mittleren PartikelgroRenermittiung, um Materialien und
Fertigungsprozesse durch einfache aber aussagekraftige Kennwerte zu tiberprifen.
Sehr simple Verfahren, wie die Klassifizierung von Pulvern, kdnnen hingegen nur
grobe Aussagen zu einzelnen Pulvercharakteristika treffen, was zur Prozess-
optimierung haufig nicht geniigt.

Tabelle 1: Vor- und Nachteile der Messverfahren

Verfahren Vorteile Nachteile
sehr grobe Bestimmung
Partikelgrofie und
-verteilung

nur Bestimmung
mittlerer PartikelgroRRe +

Klassifizierung (z.B. glnstiges Verfahren;
Siebverfahren) einfache Anwendung

PartikelgroRenanalyse

(.B. Permeabilitats- schnelles und etabliertes

verfahren) Verfahren Porositat
Partikelformanalyse Form, Grof3e und kleine, aufwandig
(z.B. mikroskopisches Verteilung der Partikel praparierte Proben;
Zahlverfahren) wird bestimmt langsames Verfahren
PartikelgroRenverteilung Grofie und Verteilung teures Verfahren; relativ
(z.B. Laserbeugung) Partikel wird bestimmt aufwandig
Porositatsermittlung Prazise PartikelgroRe bleibt
(z.B. Gasadsorption) Porositatsbestimmung unbekannt

Zusammenfassung und Ausblick

In der industriellen Fertigung gewinnen Metallpulver zunehmend an Bedeutung,
insbesondere durch Fortschritte in der additiven Fertigung mittels Selective Laser
Melting oder etablierte Verfahren wie dem Sintern. Dabei haben Pulver-
charakteristika wie Partikelgrofte und -form, PartikelgréRenverteilung und Porositat
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einen groRen Einfluss auf die Materialeigenschaften der hergestellten Bauteile. So
kénnen unter anderem durch sehr feine Partikel die Festigkeit, Oberflachengtite und
Korrosionsbestandigkeit gesteigert werden. Es existieren eine Vielzahl an
Verfahren, um die verschiedenen Pulvercharakteristika zu ermitteln, unter anderem
das mikroskopische Zahlverfahren, die Laserbeugungsspektrometrie oder das
Permeabilitatsverfahren. Sie unterscheiden sich bezliglich Kosten und Aufwand in
der Durchfiihrung, aber auch hinsichtlich ihres Umfangs an ermittelten Informationen
zum untersuchten Metallpulver, wobei keines detaillierte Informationen zu allen
Pulvercharakteristika liefert und dazu Pulver durch mehrere Verfahren untersucht
werden missen. Daraus ergeben sich unterschiedliche Vor- und Nachteile der
Messverfahren. Abhangig von zu messender Pulvereigenschaft, verfiigbarer Zeit je
Messung, sowie der zulassigen Kosten ist ein geeignetes Verfahren zu wahlen.
Wahrend im wissenschaftlichen Bereich Verfahren wie die Laserbeugungs-
spektrometrie oder optische Zahlverfahren wegen des hohen Informationsgehaltes
der Ergebnisse Anwendung finden, konnen in Industrieanwendungen auch
Verfahren wie die Permeabilititsmessung sinnvoll sein. Hier sind Aufwand,
bendtigte Zeit und damit Kosten deutlich niedriger gegeniiber den vorgenannten
Verfahren. Der geringere Informationsumfang, wie zum Beispiel eine
durchschnittliche Partikelgréfe anstelle einer prazisen PartikelgroRenverteilung,
kann dennoch geniigen, um Fertigungsprozesse zu kontrollieren oder die
Materialqualitat abzusichern.

In weitergehenden Untersuchungen soll das Permeabiltititsverfahren hinsichtlich
seines Ablaufes und seiner Genauigkeit optimiert werden. Bis heute wird in
Industriebetrieben der Fisher Subsieve Sizer zur Pulververmessung genutzt, obwohl
dieses Gerat bereits in den 40er Jahren entwickelt wurde und seitdem kaum
verandert worden ist. Zusammen mit Industriepartnern sollen Moglichkeiten zur
Automatisierung des Permeabiltitatsverfahrens und der Verbesserung seiner
Genauigkeit mittels moderner Messtechnik analysiert werden. Durch
Versuchsmessungen an einem eigens dazu konstruierten Prifstand sollen
Verbesserungskonzepte Uberpriift und schlieBlich im realen Industrieumfeld
getestet werden. Daraus resultierende Fortschritte in der Charakterisierung von
Pulvern koénnen fir die Verbesserung der Materialqualitat und der
Fertigungsprozesse genutzt werden.
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