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Kurzfassung

Kurzfassung

Metal Binder Jetting (MBJ) ist ein additives Fertigungsverfahren, bei dem ein Binder lokali-
siert schichtweise in ein aufgetragenes Pulverbett eingebracht wird. Nach dem Ausharten
des Binders werden die Grinteile entpulvert und in einem Entbinder- und Sinterprozess zu
einem dichten Bauteil konsolidiert. Das Verdichtungsverhalten hangt von der Homogenitat
des Grinteils, seiner Packungsdichte und der Sinteraktivitat ab. Der Einfluss der Pulverei-
genschaften, der Umgebungsbedingungen und der Prozessparameter des Pulverauftrags
auf die Pulverbettdichte, sowie die Grin- und Sinterteileigenschaften soll in der vorliegenden

Arbeit herausgearbeitet werden.

In einer umfassenden Varianzanalyse zu den Prozessparametern des Pulverauftrags an-
hand des Edelstahls 316L wurde festgestellt, dass sowohl die Trocknung von Pulvern den
Einfluss der Pulverauftragsparameter erhdoht. Die Schichtstarke zeigte sich als einer der ein-
flussreichsten Parameter. Eine héhere Schichtstarke fiihrt zu einer geringeren Grinteildichte
und inhomogeneren Grunteilen. Der Pulverauftrag mittels gegenlaufig rotierendem Roller
und der Bindereintrag verursachen Dichteschwankungen und Entmischungen der Partikel im
Grinteil, die bei hoherer Schichtdicke starker ausgepragt sind. Daraus resultiert eine lokal
niedrigere Pulverpackung in den Grinteilen, die einerseits zu Zwischenschichtporositat von
Sinterteilen und niedrigeren Sinterdichten fihren. Andererseits ist das anisotrope Schwin-

dungsverhalten des MBJ darauf zurickfihren.

Bei der Verarbeitung von Pulvern mit mittleren Partikelgrolen Dso zwischen 5 und 26 pym
nimmt die Pulverbettdichte bei kleineren Partikelgrof3en ab. Die héchsten Grunteildichten
werden bei mittleren PartikelgréRen erreicht, da bei gréberen Pulvern aufgrund ihrer geringe-
ren Kohasion durch den Tropfenaufprall des Bindereintrags ein héherer Anteil an Partikeln
ausgeschossen wird. Beim Sinterverhalten zeigen feine und mittlere PartikelgréRen ahnliche
Sinterdichten. Die hohere Sinteraktivitat der feinen Pulver, wird durch die héhere Griinteil-

dichte der mittleren PartikelgroRen ausgeglichen.

In dieser Arbeit wurde ein Zusammenhang zwischen den Partikeleigenschaften und der Pul-
verbettdichte herausgearbeitet. Die spezifische Oberflache des Pulvers, die Partikelgrofien-
verteilung und die Schichtstarke ermoéglichen eine prazise Vorhersage der Pulverbettdichte.
Hierbei besitzen die spezifische Oberflache des Pulvers und die Schichtstarke den groften
Einfluss auf die Pulverbettdichte. Je gréber das Pulver und je niedriger die Schichtstarke,
desto hoher ist die Pulverbettdichte. DarUber hinaus zeigen die Untersuchungen, dass die
Klopfdichte als Annaherung fur die Pulverbettdichte herangezogen werden kann, wenn die

Schichtstarke zwischen dem 2,5 und 5-fachen der mittleren PartikelgréoRe Dso liegt.



Abstract

Abstract

Metal Binder Jetting (MBJ) is an additive manufacturing process where a binder is locally
applied layer by layer into an applied powder bed. After curing of the binder, the green parts
are depowdered, debinded and consolidated into a dense part in a sintering process. The
densification behavior depends on the homogeneity of the green part, its packing density and
the sintering activity. The influence of the powder properties, the ambient conditions and the
process parameters of the powder application on the powder bed density, as well as the

green and sintered part properties will be elaborated in the present work.

In a comprehensive analysis of variance on the process parameters of the powder applica-
tion using 316L stainless steel, it was found that the drying of powders increases the statisti-
cal influence of the powder application parameters. The layer thickness was one of the most
influential parameters. A higher layer thickness leads to a lower green part density and more
inhomogeneous green parts. The powder application by a counter-rotating roller and the
binder application cause density fluctuations and segregation of the particles in the green
part, which become more pronounced with higher layer thickness. This results in locally
powder packing in the green parts, which on the one hand leads to interlayer porosity of sin-
tered parts and lower sintering densities. On the other hand, the anisotropic shrinkage be-

havior of the MBJ can be traced back to this.

In the processing of powders with average particle sizes Dso between 5 and 26 ym, the pow-
der bed density decreases with smaller particle size. The highest green part densities are
achieved with medium particle sizes, as the lower cohesion of coarser powders results in a
higher mass of ejected particles due to the droplet impact of the binder application. Regard-
ing the sintering behavior, fine and medium particle sizes show similar sintering densities.
The higher sintering activity of the fine powders is compensated by the higher green part

density of the medium particle sizes.

In this work, a relationship between the particle properties and the powder bed density was
elaborated. The specific surface area of the powder, the particle size distribution and the
layer thickness allow a precise prediction of the powder bed density. The specific surface
area of the powder and the layer thickness have the largest influence on the powder bed
density. The coarser the powder and the lower the layer thickness, the higher the powder
bed density. Furthermore, the investigations show that the tap density can be used as an
approximation for the powder bed density if the layer thickness is between 2.5 and 5 times

the average particle size Dso.
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Einleitung

1 Einleitung

Durch die Entwicklung Additiver Fertigungsverfahren (englisch. Additive Manufacturing; AM)
eroffnete sich die Mdglichkeit, die geometrische Komplexitat von technischen Bauteilen deut-
lich zu erhéhen. Bei der werkzeuglosen Herstellung des Bauteils direkt aus den Daten des
CAD-Modells wird nur dort Material hinzugefligt, wo es benétigt wird. Dadurch kénnen Bau-
teile in ihrer Topologie optimiert werden, wodurch Gewicht und Platz eingespart und die Leis-
tungsfahigkeit der Bauteile erhoht werden kann. AM erleichtert die Funktionsintegration und
Integralbauweise von Bauteilen, wodurch das Prufen einzelner Komponenten und anschlie-
Rende Fugen entfallt. Ein weiterer Vorteil sind die kirzeren Vorlaufzeiten und die hohere

Flexibilitat der Additiven Fertigung gegenuber herkdbmmlichen Fertigungsverfahren.

Unter den additiven Fertigungsverfahren fur Metalle gewinnt das Metal Binder Jetting (MBJ)
zunehmend an Bedeutung. Beim MBJ wird Pulver schichtweise aufgetragen und Binder se-
lektiv eingedruckt, wo die Bauteilgeometrie entstehen soll. Nach dem Aushéarten des Binders
und dem Entpulvern wird der gedruckte Grinkoérper in einem Entbinderungs- und Sinterpro-
zess zu einem dichten Bauteil konsolidiert. Der Prozess ermdéglicht eine hohe Produktivitat,
wodurch Kostenvorteile bei insbesondere kleinen und mittleren BauteilgroRen erzielt werden
kénnen. Gegenlber den strahl-basierten Metall AM Verfahren kann zudem eine groRere
Vielfalt an Materialien verarbeitet werden, da wahrend des Druckens keine thermisch indu-
zierten Spannungen entstehen. Um das MBJ fir die Serienfertigung nutzen zu kénnen, mis-

sen Bauteile mit hoher Dichte reproduzierbar hergestellt werden.

Fir eine hohe Verdichtung der Bauteile beim Sintern sind Grinteile mit einer mdglichst dich-
ten und homogenen Pulverpackung erforderlich, die zudem eine hohe Sinteraktivitat aufwei-
sen. Feine Pulver besitzen diese hohe Sinteraktivitat aufgrund ihrer grof’en spezifischen
Oberflache. Die grofie spezifische Oberflache flhrt jedoch auch zu starkeren Wechselwir-
kungen zwischen den Partikeln. Die interpartikuldaren Wechselwirkungen werden darlber
hinaus durch die Interaktion der Partikeloberflache mit der Umgebung, wie z.B. Luftfeuchtig-
keit, beeinflusst. Starkere interpartikuldare Wechselwirkungen erhdhen die Kohasivitat der
Pulver, wodurch die Fliel3fahigkeit, die Packungseigenschaften und die Grinteildichte verrin-
gert werden. Durch die geringere Anzahl an Kontaktpunkten zwischen den Partikeln wird
jedoch die Verdichtung beeintrachtigt. Bei der Verarbeitung des Pulvers mittels MBJ werden
durch den Pulverauftrag, Krafte auf das Pulver ausgelibt, die das Packungsverhalten und die
Eigenschaften der Grinteile ebenfalls beeinflussen. Mit dem Schichtauftrag der feinen und

kohasiven Pulver ergeben sich beim MBJ somit neue Herausforderungen.



Einleitung

Die in der vorliegenden Arbeit durchgefihrten Untersuchungen zum Pulverauftrag beim MBJ
sollen einen Beitrag zum grundlegenden Verstandnis zum Einfluss der Pulvereigenschaften
und der Auftragsparameter ermoglichen, welches elementar fiir die erfolgreiche Anwendung

des MBJ in der Serienfertigung von dichten Bauteilen ist.

In der Arbeit werden zunachst der Stand der Technik (Kapitel 2), die daraus abgeleitete Ziel-
stellung (Kapitel 3) und die experimentellen Methoden (Kapitel 4) dargelegt. Die in der Ziel-
setzung definierten wissenschaftlichen Fragestellungen werden in den folgenden Abschnit-
ten in drei einzelnen Phasen behandelt. Zunachst wird in einem Screening untersucht, wie
sich die Pulverauftragsparameter und der Konditionierungszustand des Pulvers auf die Grun-
teil- und Sinterdichte, sowie auf die Schwindung auswirkt (Kapitel 5). Darauf basierend wer-
den die einflussreichsten Auftragsparameter in umfassenden Untersuchungen genauer cha-
rakterisiert (Kapitel 6). In der letzten Phase wird das Auftragsverhalten verschiedener Parti-
kelgroRenverteilungen in Abhangigkeit der Schichtstarke untersucht und eine Beziehung
zwischen den Pulvereigenschaften und dem Prozessverhalten der Pulver hergestellt (Kapitel
7). Die in den einzelnen Phasen gewonnenen Erkenntnisse werden in Kapitel 8 zusammen-
gefasst. AnschlieRend wird im Ausblick (Kapitel 9) weitergehender Forschungsbedarf aufge-

zeigt.



Stand der Technik

2 Stand der Technik

2.1 Metal Binder Jetting

Das MBJ ist ein additives Fertigungsverfahren zur Herstellung endformnaher Metallbauteile.
Es kombiniert die Formgebungsfreiheit der additiven Fertigung mit der Materialvielfalt der
sinterbasierten, pulvermetallurgischen Fertigungsverfahren. Das MBJ geht zurlick auf einen
am Massachusetts Institute of Technology entwickelten Prozess, bei dem ein Glyzerin-
Wasser-Binder ber einen thermischen Inkjet-Druckkopf in ein Gipspulver eingedruckt wur-
de. Das Verfahren wurde 1993 unter der Bezeichnung 3D Drucken (original: Three-
Dimensional Printing Techniques) patentiert [1]. Das Unternehmen Z Corporation kommer-
zialisierte das Verfahren zur Herstellung von vollfarbigen Prototypen fir die Architektur und
das Maschinendesign. Da die porésen Bauteile nur eine geringe Festigkeit aufwiesen, wur-
den sie in niedrigviskose Harze getaucht, welche durch die Kapillarkrafte in die Teile ein-

drangen und so die Festigkeit steigerten [2].

Bei der ebenfalls friih erforschten Verarbeitung von Metallen [3] ergaben sich &hnliche Her-
ausforderungen, weshalb es bis 2005 dauerte, bis das Unternehmen ExOne, das Binder
Jetting von rostfreiem Edelstahl kommerzialisierte. Der pordse Edelstahlkdérper wurde dabei
mit Bronze infiltriert, wodurch ein Metallmatrix-Verbundwerkstoff (englisch: Metal Matrix
Composite; MMC) entstand [4]. Mit dem voranschreiten der Technologie wurde die Verarbei-
tung feiner Metallpulver mit einer PartikelgroRRe kleiner 20 um maoglich, wie sie ublicherweise
beim Metallpulverspritzguss (englisch: Metal Injection Moulding, MIM) verwendet werden [5].
Durch die hdhere Sinteraktivitdt der Pulver konnten Bauteile unter Schwindung dicht-
gesintert werden. Die hergestellten Bauteile [6] besitzen Uberlegene Eigenschaften gegen-

uber MMCs [7] und erreichten die Eigenschaften von MIM-Bauteilen [8].

Prozessbeschreibung

In Abbildung 2-1 ist die Prozesskette des MBJ schematisch dargestellt. Das CAD-Modell der
Bauteilgeometrie wird virtuell in Schichten geschnitten. Das metallische Ausgangspulver wird
schichtweise aufgezogen. Uber einen Druckkopf wird gezielt Binder in die Pulverschicht ein-
gebracht. Durch eine Warmequelle wird die Oberflache des Pulverbetts erwarmt und das
Lésemittel des Binders getrocknet. Diese Prozessschritte werden wiederholt, bis die Bauteil-
geometrie vollstandig aufgebaut ist. Das gesamte Pulverbett wird anschlieRend erwarmt, um
den Binder auszuharten. Die Grinteile werden aus dem Pulverbett entnommen und vom
Restpulver befreit. In einem kombinierten Ofenprozess erfolgen die thermische Zersetzung
des Binders und die Verdichtung des Pulverkérpers. Hierbei schwindet das Bauteil auf das
Endmal.



Stand der Technik

1. Auftragen einer neuen 2. Eindrucken des Binders 3. Trocknen des Binders
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Abbildung 2-1: Schematisch dargestellter Binder Jetting-Prozess

Eingliederung in andere Fertigungsverfahren

Innerhalb der Fertigungsverfahren nach DIN 8580 gehért das MBJ zur Hauptgruppe der ur-
formenden Verfahren. Das Urformen bietet durch die endformnahe Fertigung Vorteile hin-
sichtlich Nachhaltigkeit gegentber den trennenden Verfahren, da das Rohmaterial gréften-
teils im fertigen Bauteil zum Einsatz kommt. Zudem lassen sich mit dem Urformen geomet-
risch komplexere Bauteile herstellen als mit den Verfahren der Hauptgruppen Trennen und
Urformen. Innerhalb der Urformenden Verfahren zahlt das Gie3en zu den am weitesten ver-
breiteten Verfahren, gefolgt von der Pulvermetallurgie [2]. Bei der pulvermetallurgischen Fer-
tigung kénnen sich wirtschaftliche Vorteile ergeben, da die Nachbearbeitung auf ein Mini-
mum reduziert wird oder komplett entfallen kann, was insbesondere bei schwer zerspanba-
ren Werkstoffen erstrebenswert ist. Darlber hinaus kénnen Werkstoffe verarbeitet werden,
die aullerhalb des thermodynamischen Gleichgewichts liegen und schmelzmetallurgisch
nicht herstellbar sind. Die pulvermetallurgischen Herstellungsverfahren umfassen sowohl
werkzeuggebundene als auch werkzeuglose Verfahren. Zu den werkzeuggebundenen Ver-
fahren gehoren das klassische Pressen und Sintern und der Metallpulverspritzguss, wobei
letzteres im Vergleich zum Pressen und Sintern in der Regel zur Herstellung von Bauteilen in
geringeren Stlickzahlen, aber mit hdherer Bauteilkomplexitat eingesetzt wird. Die werkzeug-
lose Herstellung mittels additiven Fertigungsverfahren bietet Kostenvorteile fur Bauteilserien
mit geringen Stlckzahlen sowie eine kirzere Vorlaufzeit. Strahlbasierte Metall-AM-
Verfahren, wie das Laser- oder Elektronenstrahlschmelzen, werden vor allem zur Herstellung

gréRerer Bauteile in geringeren Stlickzahlen eingesetzt, unterliegen aber den werkstoffspezi-
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fischen Einschrankungen der schmelzmetallurgischen Formgebung. Unter den sinterbasier-
ten additiven Fertigungsverfahren ist das MBJ aufgrund seiner hohen Produktivitat eines der
wirtschaftlichsten Verfahren. Darlber hinaus ermdglicht es eine nachhaltige Fertigung, da
neben der weitestgehenden Wiederverwendung des verwendeten Pulvers, insbesondere im
Vergleich zu MIM, weniger Prozesshilfsmittel benétigt werden. Das MBJ wird vorwiegend fir
die Herstellung von Bauteilen mit kleinen bis mittleren Abmessungen und komplexer Geo-

metrie eingesetzt.

Einer der Hauptvorteile des MBJ besteht in dessen getrennten Formgebungs- und Verdich-
tungsschritten. Diese ermdglichen die Verarbeitung einer groRere Materialvielfalt [9, 10]. Ne-
ben haufig verwendeten Metallen wie rostfreie Edelstédhle [11-14], Titanlegierungen [15],
Nickel- [16, 17] und Kobalt-Basis-Legierungen [18], kbnnen insbesondere auch schwer oder
nicht schweillbare Materialien wie hoch kohlenstoffhaltige Werkzeugstahle [19], Keramik [20,
21], Hartmetalle [22] und optisch reflektierende Materialien wie Kupfer [23] verarbeitet wer-
den, die mit strahlbasierten Metall-AM-Verfahren nur schwer zu verarbeiten sind. Weiterhin
sind Werkstoffe wie Aluminium- [24], Magnesiumlegierungen [25, 26], in der Entwicklung.
Darlber hinaus ergeben sich aus den getrennten Prozessschritten wirtschaftlichen Vorteile
[27]. Beim MBJ erfolgt der Auftrag des Binders, der die Pulverpartikel bindet, Uiber einen
Druckkopf, der die gesamte Breite des Druckbetts abdecken kann. Dadurch wird eine hohere
Aufbaurate erreicht als bei der Konsolidierung des Pulvers (ber eine oder mehrere punktuel-
le Quellen, wie bei strahlbasierten Metall-AM-Verfahren. Weiterhin konnen die Bauteile ohne
Stutzstrukturen hergestellt werden, da der Pulverkérper im Druckprozess vom Pulverkorper
gestutzt wird und die homogene Temperaturverteilung wahrend des Sinterns fur eine eigen-
spannungsfreie Verdichtung sorgt. Dies ermdglicht eine dichtete Anordnung der Teile im

Druckprozess und reduziert die Nachbearbeitung.

Verdichtungsverhalten von Pulverkdrpern

Um die Vorteile des MBJ nutzen zu kénnen, muss nach dem Sintern ein mafihaltiges Bauteil
mit guten Eigenschaften vorliegen, wobei die meisten Eigenschaften mafRgeblich von der
relativen Dichte abhangen. Beim Festphasensintern erfolgt die Verdichtung durch Diffusi-
onsprozesse unterhalb der Schmelztemperatur. Die treibende Kraft fir die Verdichtung eines
Pulverkoérpers ist die Anderung der freien Energie durch Verringerung der Oberflache und
Senkung der freien Oberflachenenergie. Aus diesen Randbedingungen lassen sich Einfluss-

faktoren auf das Verdichtungsverhalten ableiten:

= Sinterbedingungen: Die verschiedenen Diffusionsmechanismen des Materialtrans-
ports hangen maligeblich von der Temperatur und der Zeit ab [28, 29]. H6here Tem-

peraturen und langere Haltezeiten férdern die Verdichtung [30], fihren jedoch auch
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zu Kornwachstum und kénnen sowohl die Phaseneinstellung [31], als auch die Form-
stabilitat beeinflussen [32, 33]. Weiterhin bestehen Wechselwirkungen mit der Ofen-
atmosphare [34].

= Packungseigenschaften der Pulverpartikel: Der Materialtransport erfolgt Gber die
Kontaktpunkte zwischen den Partikeln. Die Anzahl der Kontaktpunkte eines Partikels
wird als ,Koordinationszahl* bezeichnet. Mit hdherer Packungsdichte steigt die Koor-
dinationszahl, was den Verdichtungsprozess fordert [35]. Neben der Dichte der Pul-
verpackung ist auch dessen Struktur fir das Verdichtungsverhalten wichtig. Homo-
genere Pulverkdrper fuhren beim Sintern zu besserer Formstabilitdt [36] und einer
héheren Verdichtung [37, 38]. Sowohl die erreichbare Packungsdichte, als auch die
Homogenitat hangen von dem verwendeten Pulver [39-41], dem Formgebungspro-
zess und seinen Parametern ab [42—44].

= Sinteraktivitat: Die Sinteraktivitdt des Pulvers hangt maligeblich von dessen Ober-
flache ab. Mit feineren Partikeln [45] und unregelmaRiger Partikelform [46, 47] steigt
die Sinteraktivitat. Dartber hinaus wird sie von der Legierungszusammensetzung be-

einflusst und kann durch Zugabe von Sinterhilfsmitteln erhéht werden [48, 49].

Aus den Einflussfaktoren Iasst sich ableiten, dass eine homogene, dichte Pulverpackung
eines Pulvers mit grof3er spezifischer Oberflache fur die Verdichtung beim Sinterprozess
vorteilhaft ist. Die Herstellung eines Griinkdrpers mit den skizzierten Eigenschaften mittels
MBJ hangt einerseits von allgemeinen Pulvereigenschaften ab, welche in hohem Male von
den Wechselwirkungen zwischen den Partikeln bestimmt werden. Andererseits haben die
spezifischen Prozessschritte des MBJ, wie der Pulverauftrag, der von der Auftragsmethode
und den Parametern abhangt, sowie die Pulver-Binder-Interaktion einen wesentlichen Ein-

fluss auf die Grunteileigenschaften.

In den folgenden Unterkapiteln werden diese Einflussfaktoren anhand von Erkenntnissen
des Binder Jettings unterschiedlicher Materialien, wie Metallen, Keramik und Gips diskutiert,
da die Erkenntnisse grotenteils Ubertragbar sind [10]. AuRerdem wird der in dieser Arbeit
verarbeitete Werkstoff 316L naher betrachtet.

2.2 Pulvereigenschaften

In Kapitel 2.1 sind die wesentlichen Einflussfaktoren fir die Verdichtung eines Pulverkorpers
beschrieben, aus denen sich Kriterien fir den Druckprozess beim MBJ ergeben. Im Folgen-
den wird ausfuhrlicher auf die Pulvereigenschaften wie Partikelgro3e und -morphologie mit
ihren Auswirkungen auf die FlieRfahigkeit und das Packungsverhalten des Pulvers einge-

gangen.
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Wahrend die Packungseigenschaften das Verdichtungsverhalten wahrend des Sinterns be-
einflussen, wird die Verarbeitbarkeit beim Pulverauftrag durch die FlieRfahigkeit des Pulvers
bestimmt. Dabei bestehen Beziehungen zwischen dem Prozessverhalten des Pulvers und
den Pulvereigenschaften an sich, wobei die Pulvereigenschaften wiederum von den Eigen-
schaften einzelner Partikel abhangen [50]. Daher lassen sich die Pulvereigenschaften in
mehrere Ebenen unterteilen, welche in Abbildung 2-2 dargestellt sind. Die erste Ebene ent-
halt die physikalischen und chemischen Eigenschaften der einzelnen Partikel. Die Wechsel-
wirkung mehrerer Partikel untereinander ist in der zweiten Ebene als Pulvereigenschaften
beschreiben. Die dritte Ebene stellt das Verhalten des Pulvers im Prozess und damit die
Wechselwirkungen der Pulvereigenschaften mit den prozessspezifischen Einflussfaktoren
dar. Die vierte Ebene umfasst die verschiedenen Bauteileigenschaften, die mal3geblich

durch die Pulvereigenschaften und das Prozessverhalten bestimmt werden.

Bauteil- Oberflachen- Bauteil- w Mechanische »
eigenschaften rauigkeit genauigkeit Eigenschaften
uftragsve rhalten Pulver

Pulve rbett- Pulver-Binder-
Schicht- dichte Interaktion Sinterverhalten
homogenitat

Physikalische

Prozessverhalten

Schlcht
zusammenhang

Pulver- — Pulverpackung FlieR- PUIVEr-
eigenschaften Schuttdichte Klopfdichte Hausner Faktor eigenschaften eigenschaften
T A p

Physikalische
Partikel-
eigenschaften
Ts A p

Dichte
(Partikel +
Material)

Partikel-
groRen-
verteilung

Partikel- > " Chemische
; Morphologie Feuchtigkeit
elgensch aften Zusammensetzung

Abbildung 2-2: Darstellung der Beziehungen zwischen den Partikeleigenschafen, dem Verhal-
ten des Pulverzusammenschlusses, dem Pulververhalten im Prozess und den Bauteileigen-
schaften. Das Schema basiert auf Beschreibungen von Vock et al. [51] fiir Elektronenstrahi-

schmelzen und ist auf das MBJ angepasst.

Die Beziehung zu den endglltigen Bauteileigenschaften sollte umso deutlicher werden, je
naher die Charakterisierungsmethode an die tatsachlichen Prozessbedingungen heran-
kommt. Das Prifen von Pulvereigenschaften unter Prozessbedingungen ist jedoch nur be-
dingt mdglich oder mit hohem Aufwand verbunden. Bei Analysen auf Partikel- oder Pulver-
ebene ist der Aufwand deutlich geringer, da hier standardisierte Analysemethoden eingesetzt
werden konnen, die zudem kostengunstig sind. Um diese Methoden zur Vorhersage des
Prozessverhaltens nutzen zu konnen, mussen Beziehungen zwischen den verschiedenen
Ebenen der Pulvereigenschaften gefunden und mit dem Prozessverhalten korreliert wer-
den.[51]
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In den folgenden Unterkapiteln werden die Auswirkungen der Partikeleigenschaften sowohl
auf die jeweiligen Pulvereigenschaften als auch auf das Verhalten im MBJ-Prozess be-

schrieben. Weiterhin erfolgt eine kurze Beschreibung der entsprechenden Analysemethoden.

2.2.1 Partikelmorphologie

Die Partikelform bzw. die Partikelmorphologie ergibt sich im Wesentlichen aus dem Herstel-
lungsverfahren. Dieses wird abhangig vom Rohmaterial, dem angestrebten Verarbeitungs-

verfahren und den Eigenschaften des Sinterwerkstoffes gewahlt [52].

Bei der chemischen Herstellung von Metallpulvern werden Metalloxide reduziert. Erfolgt
dies durch reduzierende Gase entstehen durch die Volumenanderung schwammférmige
Pulver. Bei der Herstellung von Reineisenpulver durch das Karbonylverfahren, bei dem feine

Pulver aus der Gasphase ausgeschieden werden, entstehen spharische Partikel.

Mittels elektrolytischer Herstellung werden vorwiegend reine Metalle aus Metallsalzen ab-
geschieden. Die erzeugten Pulver besitzen eine hohe Reinheit, aber auch eine dendritische
und porése Morphologie, welche eine anschlieRende Weiterverarbeitung wie Mahlen bend-

tigt.

Bei der mechanischen Herstellung erfolgt ein Zerkleinern der Ursprungslegierung, bzw. -
legierungen durch beispielsweise Grobzerkleinern oder Mahlen. Die chemische Zusammen-
setzung der Pulver wird nicht verandert. Neben dem Zerkleinern und dem Einformen spratzi-
ger Partikel kdnnen auch unterschiedliche Pulver miteinander mechanisch legiert werden.
Die mechanische Herstellung ist hauptsachlich fir harte und sprode Werkstoffe geeignet und

erzeugt eher unregelmafige Partikel.

Die Verdiisung ist eine weitere Form der mechanischen Herstellung. Bei dieser werden
uberwiegend Legierungen aufgeschmolzen und durch ein Medium zerstaubt. Abhangig von
den Eigenschaften der Schmelze und den Parametern der Zerstaubung werden Partikel un-
terschiedlicher Grofe und Morphologie erzeugt. Mittels Wasserverdisung werden bei héhe-
rem Durchsatz eher irregulare Partikel erzeugt, wahrend die Partikel der Gasverdisung ver-
gleichsweise spharisch sind. Aber auch bei der Gasverdisung kénnen weniger runde Parti-
kel erzeugt werden. Beispielsweise kann es zu Satellitenbildung an den Partikeln kommen,

wenn feine Partikel auf die Oberflache noch nicht erstarrter, groRerer Partikel treffen.[52]
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Messverfahren

Als MessgroRen werden meist das Verhaltnis von Lange zu Breite oder die Rundheit der
Parti-kel angegeben. Im Folgenden wird ein Uberblick (iber die relevanten Messverfahren fiir
die Partikelmorphologie nach VDI-Norm 3405 Blatt 2.3 gegeben.

Bei der dynamischen Bildanalyse werden die Partikel optisch tber Schattenprojektion ana-
lysiert. Mit dem Verfahren lassen sich PartikelgréRe und -form bestimmen. Die ausgegebe-
nen Messgrolien sind der Durchmesser, die maximale Lange, die kleinste Breite oder die
Zirkularitat der Partikel. Die Messwerte der Einzelpartikel werden in GréRenklassen zusam-

mengefasst und analysiert.

Aufnahmen des Pulvers mit dem Licht- oder Rasterelektronenmikroskop geben einen
qualitativen Uberblick tber die Morphologie der vorliegenden Partikel. Weiterhin besteht die

Maoglichkeit quantitative Aussagen durch Bildanalysesysteme zu generieren.

Einfluss der Partikeleigenschaften auf das FlieRverhalten und die Packungseigenschaften

Die Partikelmorphologie beeinflusst die interpartikularen Wechselwirkungen. Wahrend runde,
spharische Partikel einfacher aneinander abgleiten konnen, steigen bei unregelmalig ge-
formten Partikeln die Reibung und die mechanische Verzahnung zwischen den Partikeln.
Dies flhrt zu einem hoheren Widerstand gegen die von auf’en aufgebrachten Krafte und

beeintrachtigt das FlieBverhalten und die Packungseigenschaften [55].

2.2.2 PartikelgroBenverteilung

Bei der Herstellung von Metallpulvern entstehen prozessbedingt Partikel unterschiedlicher
Grolen. Bei der chemischen und elektrolytischen Herstellung von Metallpulvern hangen
die GréRe und Struktur der Metallschwamme, beziehungsweise -dendriten von der Steue-
rung der jeweiligen Prozesse ab. Die PartikelgroRe der hergestellten Pulver hingegen von
der bendtigten anschlieRenden mechanischen Zerkleinerung. Lediglich beim Carbonylverfah-
ren ist die Partikelgrofie direkt von der Konzentration des Metalloxids und der Temperatur im

Zersetzungsraum abhangig.

Bei der mechanischen Zerkleinerung und der Verdiisung hangt die PartikelgréRe im We-
sentlichen von der eingebrachten Energie ab. Je groRer die Energie ist, desto kleiner sind
die entstehenden Partikel. Beim Mahlen wird die PartikelgréfRe durch die Dauer und die Um-
drehungsgeschwindigkeit bestimmt. Bei der Verdisung wird die PartikelgroRe Uber das Ver-
disungsmedium und den Verdisungsdruck, die Viskositat, die Oberflachenspannung und

den Durchsatz der Schmelze, sowie Uber die Abkuhlungsbedingungen eingestellt.
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Die Streuung der Partikelgrofie entspricht physikalisch bedingt meist Gaul- oder Normalver-
teilungen. Die PartikelgroRenverteilung beschreibt die Haufigkeitsverteilung der Partikel ei-
nes bestimmten GroRenintervalls bezogen auf den Aquivalentdurchmesser. Nach dem Ver-
dusungsprozess werden die Pulver in der Regel klassifiziert und in bestimmte Fraktionen
gesiebt. Hierdurch werden die Verteilungskurven beeinflusst, sodass auch rechts- oder links-

schiefe Verteilungskurven entstehen kénnen.

Messverfahren

Als MessgroRen der PartikelgroRenverteilungen werden Ublicherweise die volumenbezoge-
nen Perzentile D1, Dsop und Dgo herangezogen. Die mittlere PartikelgroRe Dso beschreibt da-
bei die Feinheit des Pulvers. Die Verteilungsbreite oder Spanne der Verteilungsbreite wird
als dimensionslose Kennzahl des Verhaltnisses von (Dg-D10)/Dso angegeben. Im Folgenden
wird ein Uberblick Uber die relevanten Messverfahren fir die PartikelgréRenverteilung nach
VDI-Norm 3405 Blatt 2.3 gegeben.

Mit der dynamischen Bildanalyse wird die PartikelgroRenverteilung analog zur Partikel-

morphologie ermittelt.

Bei der Laserbeugung wird die PartikelgroRe Uber die Lichtstreuung eines Laserstrahls ge-
messen. Dafur werden die Partikel in einem flussigen Medium dispergiert und der Winkel
und die Intensitat des gestreuten Lichts detektiert. Dieses Verfahren eignet sich insbesonde-
re fur feine Partikel von 0,1 um bis 3 mm. Bei unregelmaRig geformten Partikeln gibt die La-

serbeugung Messwerte aus, die der Volumenmenge spharischen Partikel entsprechen.

Bei der Trockensiebung wird Pulver durch mehrere Drahtsiebebdden unterschiedlicher Ma-
schenweite in Fraktionen geteilt. Das Verfahren ist gemafl Norm nicht fir PartikelgroRen ge-

eignet, die insgesamt oder groRtenteils unter 45 ym liegen.

Anhand von Aufnahmen des Pulvers mit dem Licht- oder Rasterelektronenmikroskop
kann ebenfalls ein Uberblick tiber die PartikelgroRe erzielt werden. Die Anzahl der erfassten
und analysierbaren Partikel ist begrenzt und mdglicherweise nicht reprasentativ fur die ge-

samte Pulverprobe.

Einfluss der Partikeleigenschaften auf das FlieRverhalten und die Packungseigenschaften

Die PartikelgroRenverteilung eines Pulvers wirkt sich auf die interpartikularen Wechselwir-
kungen aus. Mit abnehmender PartikelgroRe und zunehmender Breite der GroRenverteilung
steigt die spezifische Oberflache der Partikel und somit auch die Kohasionskrafte des Pul-

vers. Mit groRerer spezifischer Oberflache nehmen bei Pulvern einerseits die Van-der-
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Waals-Krafte und elektrostatische Krafte, andererseits die Adhasionskrafte aufgrund von
Flissigkeitsbrickenbildung zwischen den Partikeln im Verhaltnis zur Gravitationskraft zu und
kénnen zur Agglomeration fuhren. Hierdurch nimmt die Reibung beim Abgleiten der Partikel

aneinander zu und beeintrachtigt so die Flie3- und Packungseigenschaften [55].

2.2.3 FlieReigenschaften und FlieRfahigkeit

Die Flie¥fahigkeit beschreibt das Bewegungsverhalten eines Pulvers, wenn es angeregt oder
einer Kraft ausgesetzt wird und ist somit keine inharente Pulvereigenschaft. Die FlieRfahig-
keit wird durch die Schwerkraft und von auften einwirkende Krafte geférdert. Dem stehen
Adhasionskrafte zwischen den Partikeln gegenliber, die dem FlieRen entgegenwirken. Zu
diesen interpartikularen Kraften gehéren Reibung, mechanische Verzahnung, interpartikulare
Krafte wie, Van-der-Waals-Krafte und elektrostatische Krafte, sowie Flussigkeitsbriickenbil-
dung [53]. Diese Krafte sind sowohl von den Eigenschaften der einzelnen Partikel als auch
ihren Wechselwirkungen innerhalb des Partikelverbundes abhangig und bedingen die Fliel3-
eigenschaften eines Pulvers. Abbildung 2-3 stellt schematisch den Zusammenhang zwi-
schen den Begriffen ,FlieRfahigkeit* und ,FlieReigenschaften® mit ihren jeweiligen Parame-
tern her. Wahrend die FlieReigenschaften eines Pulvers Uber standardisierte Analysemetho-
den bestimmt werden kdnnen, steht die FlieRfahigkeit in Verbindung zu dem Verfahren und
den Geratschaften mit denen sie ermittelt wird [54]. Die Prifbedingungen sollten den Pro-

zessbedingungen daher méglichst nahe kommen [55].

In den folgenden Unterkapiteln wird daher einerseits auf die Partikeleigenschaften eingegan-
gen, welche die FlieReigenschaften eines Pulvers beeinflussen, als auch auf Charakterisie-

rungsmethoden zur Bestimmung der FlieRfahigkeit.
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Abbildung 2-3: Zusammenhang zwischen den Begriffen ,,FlieRfahigkeit“ und ,,FlieBeigenschaf-
ten”“ mit den jeweiligen Parametern, nach [51]

Messverfahren

Im Folgenden wird ein Uberblick tber die relevanten Messverfahren fir die FlieRfahigkeit
nach VDI-Norm 3405 Blatt 2.3 gegeben. Detaillierte Beschreibungen zu den Verfahren und
allgemeine Gegenuberstellungen sind in [56] zu finden. Eine Vergleich der Messverfahren fur

die groben Metallpulver des Elektronenstrahlschmelzen ist in [51] gegeben.

Der Hausner-Faktor (Hausner-Faktor, HF) ist das Verhaltnis zwischen der Klopf- und der
Schiuttdichte, die in Kapitel 2.2.4 beschrieben sind. Ein hoher Wert des Hausner-Faktors
weist auf eine grofle Abweichung zwischen der anfanglichen losen Schuttdichte und der
kompaktierten Klopfdichte hin. Dies ist in der Regel auf hohe interpartikulare Krafte zurick-
zufuihren, die durch das Klopfen Uberwunden werden kénnen. Die Verdichtung des Schuttgu-
tes kann als Mal fur die FlieRfahigkeit angesehen werden [56]. Pulver mit einem HF von <=
1,25 gelten als frei flieRend, wahren Pulver mit einem HF > 1,40 als kohasiv und nicht flie-
Rend beschrieben werden [57]. Die vergleichsweise statischen Vorgange bei der Ermittlung
der Klopf- und Schittdichte entsprechen weniger der dynamischen Beanspruchung des Pul-

vers beim Schichtauftrag beim MBJ.

Beim Hall- und Carny Trichter wird die Zeit gestoppt, die eine definierte Menge Pulver be-

nétigt, um durch einen Trichter zu flieBen. Je kiirzer die Dauer ist, desto besser ist die Fliel3-

18



Stand der Technik

fahigkeit des Pulvers. Laut Schulze [56] fuhrt dieses Verfahren zu einer quantitativen Aussa-
ge Uber die Fliel3¢fahigkeit des Pulver, welche jedoch von der Befiillung des Trichters beein-
flusst wird. Der vorliegende Spannungszustand im Trichter, bei dem die statische Pulver-
menge ausschlieBlich durch die Gravitationskraft ins FlieRen gebracht wird, weicht erheblich
vom Pulverauftrag beim MBJ ab. Zusatzlich dazu ist diese Methode nicht fur so feine Partikel
geeignet, wie sie beim MBJ vorliegen [58]. Die kohasiven Pulver fiihren zu einer Briickenbil-

dung im Trichter, sodass keine Flie3zeit gemessen werden kann.

Bei der Bestimmung des Schiittwinkels flie3t Pulver durch einen Trichter und trifft auf eine
scheibenférmige Grundplatte. Der Neigungswinkel des entstehenden Pulverkegels zur
Grundplatte beschreibt die Fliel3fahigkeit. Je niedriger der Winkel, desto besser ist die Fliel3-
fahigkeit des Pulvers. Bei dem Verfahren treffen die Partikel auf die Oberflache der Platte
bzw. des Pulverkegels, wodurch eine minimale Verdichtung des Pulvers auftritt. Weiterhin
kénnen auch dynamische Effekte auftreten, da herabfallendes Pulver an der Oberflache ab-
gleiten kdnnen [56]. Wie in Kapitel 2.3 dargestellt, wirken beim Pulverauftrag des MBJ eben-
falls Normalkrafte auf das Pulver, wie sie beim Auftreffen des Pulvers auf der Oberflache der
Platte vorliegen. Der Spannungszustand weicht hinsichtlich des zeitlichen Verlaufs des Pul-
verauftrags in der Verdichtungszone jedoch erheblich ab. Eine Abschatzung Uber die Nutz-

barkeit fir das MBJ ist daher nur bedingt mdglich.

Mit einer rotierenden Trommel wird das dynamische FlieRverhalten von Pulvern bestimmt.
Dazu wird ein die Pulverprobe in einem transparenten Zylinder rotiert. Das Pulver wird auf
der einen Seite nach oben gehoben und flielt von da aus nach unten, sodass sich eine
schrage Flache bildet. Mittels Kamera und Bildanalyse wird Dynamik der ausgeldsten Pulver-
lawinen ausgewertet. Ausgewertet werden unter anderem Kenngroéf3en wie der Lawinenwin-
kel, die Energie der Lawine oder die Zeit zwischen den Lawinen [59]. Der Spannungszustand
des Messverfahrens entspricht ebenfalls nur eingeschrankt der Beanspruchung des Pulvers
beim Schichtauftrag des MBJ. Untersuchungen von Castellanos et al. [60] zeigen, dass das
Verfahren bei kohasiven Pulverproben unterschiedlicher FlieRfahigkeit keine Unterschiede in

den Messergebnissen zeigt.

Bei der Ringscherzelle wird Pulver zwischen zwei Ringen sowohl Normal-, als auch Scher-
kraften ausgesetzt. Nach dem Vorverdichten des Pulvers wird es bei unterschiedlichen
Druckkraften unterhalb der Vorverdichtungskraft geschert. Dazu wird der untere Ring rotiert,
wodurch die Pulverpartikel in der Nahe in Bewegung versetzt werden. Da die Partikel am
fixierten oberen Ring dessen Geschwindigkeit besitzen, bewegen sich die Partikel zwischen
den Ringen unter eine Scherspannung aneinander vorbei. Die wirkenden Scherkrafte wer-

den bei unterschiedlichen Normalkraften am oberen Ring gemessen. Fur unterschiedliche
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Druckspannungen wird berechnet, bei welchen Scherspannungen das Pulver zu flieRen be-
ginnt. Diese Messungen werden fir unterschiedliche Vorverdichtungskrafte durchgefihrt.
Gute FlieReigenschaften flihren dabei zu niedrigeren Scherkraften [56]. Wie in Kapitel 2.3
dargestellt, wirken beim Pulverauftrag des MBJ ebenfalls Normalkrafte auf das Pulver, je-
doch wird das Pulver im Prozess nicht vorverdichtet. Die FlieRfahigkeit wird in Abhangigkeit
der Vorverdichtungskraft bewertet und muss daher mdglichst der des Prozesses entspre-
chen. Da sich die Krafte beim Pulverauftrag mittels Roller abhangig vom Ort in der Verdich-
tungszone andern, ist eine zielgenaue Ermittlung der EingangsgrofRen nur bedingt moglich.
Weiterhin korrelieren die Ergebnisse der Ringscherzelle im Bereich geringer Normalkraft mit

denen der Schuttdichte und der rotierenden Trommel [61].

Beim Rotationsrheometer wird die Flie3fahigkeit ermittelt, indem ein rotierendes Fllgelrad
mit konstantem Druck in eine Pulverprobe eingebracht wird. Aus den, am Fligelrad gemes-
senen, Rotations- und Druckwiederstanden wird die FlieRfahigkeit des Pulvers ermittelt. Das
Pulver wird vor dem Versuch mit gleichbleibenden Parametern in einen reproduzierbaren
Ausgangszustand gebracht. Das Rotationsrheometer ist bisher kein standardisiertes Verfah-
ren und es gibt nur einen Anbieter des Messgerates. Die Ergebnisse des Rotationsrheome-
ters korrelieren laut dessen Erfinder mit Ergebnissen der Scherzelle [62]. Bei unabhangigen
Vergleichsmessungen zeigte das Rotationsrheometer erhebliche Streuungen [63]. Beim
Vergleich des Rotationsrheometers mit der rotierenden Trommel konnte das Rotationsrheo-
meter hinsichtlich einiger Kennwerte nicht zwischen ungebrauchtem und mehrfach verwen-

detem Pulver unterscheiden [64].

Einflussfaktoren auf die FlieReigenschaften und FlieRfahigkeit

Bei den FlieReigenschaften der Pulver wirkt sich die Partikelmorphologie der Partikel
hauptsachlich auf die Reibung und die mechanische Verzahnung zwischen den Partikeln
aus. Pulver mit einer hdheren Spharizitat besitzen bessere FlieReigenschaften [65, 66]. En-
geli et al. [67] beobachtete ein deutlich schlechteres FlieRverhalten bei wasserverdistem
Pulver (HR: 1,53) gegenuber gasverdistem Pulver (HR: 1,21 - 1,31) vergleichbarer Partikel-
groie.

Die PartikelgréBenverteilung eines Pulvers wirkt sich ebenfalls auf die FlieBeigenschaften
aus. Mit abnehmender PartikelgroRRe steigt die spezifische Oberflache der Partikel und somit
auch die Kohasionskrafte des Pulvers. Im Gegensatz zu der unverandert wirkenden Gravita-
tionskraft, nehmen die Van-der-Waals-Krafte zwischen den Partikeln bei feineren Pulvern zu
und fuhren zur Agglomeration. Hierdurch nimmt die Reibung beim Abgleiten der Partikel an-
einander zu und beeintrachtigt so die FlieReigenschaften. Wie in Abbildung 2-4a dargestellt

ist, steigt der Hausner-Faktor mit abnehmender Partikelgrée an. Beim Vergleich des Fliel3-
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verhaltens hinsichtlich der Verteilungsbreite ist in Abbildung 2-4b an den Untersuchungen
von Engeli et al. [67] erkennbar, dass eine breitere GrofRenverteilung bei ahnlich groflien Par-
tikeln eine Verschlechterung des FlieRverhaltens nach sich zieht. Die verminderte Fliel3fa-
higkeit kann darauf zurlickzuflihren sein, dass bei breiteren Verteilungen auch ein héherer
Anteil an feinen Partikeln mit Agglomerationsneigung vorhanden ist. Barthel et al. [68] stell-
ten hingegen eine Zunahme der Fliel3¢fahigkeit bei einer breiteren Grélkenverteilung fest. Dies
auf die Uberlagerung von Effekten zuriickzufiihren, da das feinste untersuchte Pulver zu-
gleich die schmalste Verteilungsbreite besitzt. Somit zeigt sich, dass der Einfluss der Parti-
kelgrole dem der Verteilungsbreite beim statischen FlieRverhalten Uberwiegt. Diese Zu-
sammenhange konnten auch fur das dynamische Flieverhalten gezeigt werden, das mittels

rotierender Trommel [53, 59] und Rotationsrheometer [53] ermittelt wird.

a) 17 b) 17
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Hausner Ratio [67] ¢ Hausner Ratio [68] Hausner Ratio [67] < Hausner Ratio [68]

Abbildung 2-4: Hausner Ratio unterschiedlicher Pulver in Abhangigkeit a) der mittleren Parti-
kelgroBe und b) der Spanne der Verteilungsbreite [67, 68]

Bei Untersuchungen des Pulverauftrags durch in-situ-Hochgeschwindigkeits-Hochenergie-
Roéntgenaufnahmen wird der dynamische Schittwinkel an einem Rakel ermittelt. Hier zeigte
das Pulver mit einer kleineren Partikelgro3e neben einen héheren dynamischen Schittwinkel
auch grolkere Schwankungen und eine héhere Standardabweichung beim Schuittwinkel, was

eine geringere und unregelmafigere Flielfahigkeit bedeutet [69].

Beim MBJ wird das Metallpulver offen gehandhabt, sodass es sowohl beim Umfillen als
auch beim Druckprozess mit der Luft in Berihrung kommt. Die in der Luft enthaltene Feuch-
tigkeit kann mit den Partikeln interagieren und ihr FlieRverhalten beeintrachtigen. Wahrend
die Adhasionskrafte zwischen einzelnen Partikeln bei trockenen Schuttgltern durch Van-der-
Waals-Krafte dominiert werden, entstehen bei ausreichender Feuchtigkeit Fllssigkeitsbri-
cken. Die Pulverkohasion entsteht durch die Kapillarkrafte, welche auf den Kapillardruck der
Flussigkeitsbrucken in der Kontaktzone der Partikel zurtckzufihren sind. Mehr Feuchtigkeit

fuhrt zu einer hoheren Kohasion des Pulvers und zu einer deutlichen Abnahme der Fliel3ei-
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genschaften. Erst bei einer deutlichen, weiteren Erhéhung des Feuchtigkeitsgehalts wirkt die
Flissigkeit teilweise als Schmiermittel, wodurch die Kohasionskrafte wieder abnehmen [70].

Diese hohen Feuchtigkeitsgehalte werden beim MBJ jedoch nicht erreicht.

Bei Untersuchungen wird gezeigt, dass Pulver bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 80%
beim Rotationsrheometer zwischen 40 und 80% mehr Energie im Vergleich zu getrockneten
Pulvern bendtigten [71]. Beim Vergleich der Flielfahigkeit von grobem Titanpulver in einem
wasserfreien Labor und in einem mit 50% Luftfeuchtigkeit zeigte sich beim Carney-Trichter
eine mehr als 2-mal langsamere Durchflussrate bei hoherer Luftfeuchtigkeit. Bei Untersu-
chungen in der rotierenden Trommel konnten keine Unterschiede in der FlieRfahigkeit fest-
gestellt werden, was die Autoren teilweise auf die abgeschlossene Trommel und den somit
nicht vorhandenen Kontakt zur Laboratmosphare zuriickfihrten [72]. Weiterhin wird in beiden
Untersuchungen beobachtet, dass feinere Pulver durch ihre héhere spezifische Oberflache
mehr absolute Feuchtigkeit aufnehmen [71, 72]. Eine bessere FlieRfahigkeit durch reduzierte
Feuchtigkeit konnte auch im Druckprozess beim Elektronenstrahlschmelzen beobachtet
werden [73]. Mehrere Untersuchungen zeigen jedoch auch, dass Pulver die aufgenommene
Luftfeuchtigkeit ebenso schnell wieder abgeben und sich recht schnell ein Gleichgewicht mit
der Umgebung einstellt [72, 74]

2.2.4 Packungseigenschaften

Die Packungseigenschaften eines Pulvers hangen ebenso wie die FlieReigenschaften von
den Kohasionskraften des Pulvers ab. Je geringer die interpartikularen Krafte eines Pulvers
sind, desto leichter kdnnen die Partikel aneinander vorbeiflieBen und sich moglichst dicht
packen. Daher kénnen die Packungseigenschaften eines Pulvers auch als Indikator fir seine

FlieReigenschaften angesehen werden [75].

In den folgenden Unterkapiteln werden der Einfluss der Pulvereigenschaften auf Partikel-
ebene auf die Packungseigenschaften des Pulvers in den unterschiedlichen Packungszu-

stéanden dargelegt und zugehdrige Messverfahren beschreiben.

Messverfahren

Die Packungsdichte ist definiert als Masse eines Pulvers geteilt durch das belegte Volumen,
beziehungsweise als prozentualer Volumenanteil, den ein Pulver ausfullt. In Abhangigkeit
des Packungszustandes konnen unterschiedliche Dichten erreicht werden. Ein lockerer und
ungeordneter Packungszustand wird bei der standardisierten Schiittdichte (DIN EN ISO
3923) erreicht. Bei der Bestimmung der Schuttdichte flie3t Pulver durch den Hall-Trichter
oder das Scott-Volumeter in einen Zylinder. AnschlieRend wird die Masse ermittelt und die

Dichte bestimmt. Ein dichterer Packungszustand wird bei der — ebenfalls standardisierten —
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Klopfdichte (DIN EN ISO 3953) erreicht. Hier wird eine definierte Masse Pulver in einen
Messzylinder gefiillt und das Volumen nach 3000 Schlagen zur Bestimmung der Dichte ge-
nutzt. Die Kohasionskrafte werden durch das Klopfen Gberwunden und die Partikel ordnen

sich neu an.

Im MBJ-Prozess konnen die Dichte des aufgetragenen Pulverbettes (Pulverbettdichte) und
die Griinteildichte bestimmt werden. Die Pulverbettdichte resultiert aus den inharenten Pul-
vereigenschaften und der gewahlten Auftragsmethode mit ihren eigestellten Parametern. Die
Grunteildichte ergibt sich aus den Wechselwirkungen des eingebrachten Binders mit dem
Pulverbett. Sie gibt die Dichte der gedruckten Teile an und enthalt sowohl Pulver als auch
Binder.

Einflussfaktoren auf die Packungseigenschaften

Die Partikelmorphologie beeinflusst das Abgleiten der Partikel aneinander. Die hdheren
interpartikularen Krafte unregelmafig geformter Partikel beeintrachtigen das Abgleiten durch
Reibung und mechanische Verzahnung und flihren zu niedrigeren Schitt- und Klopfdichten
[39, 76, 77]. Auch die Dichte des aufgezogenen Pulverbettes fallt bei Pulver mit einer niedri-
ger Spharizitat und einem hohem Hausner-Faktor niedriger aus [65]. Wahrend die Pulver-
bettdichte bei spharischen Pulvern meist zwischen der Schitt- und der Klopfdichte liegt,
kann sie bei unregelmafig geformten Pulvern durch das schlechte FlieRverhalten beim Pul-

verauftrag sogar unter der Schuttdichte liegen [78].

Bei der PartikelgréBenverteilung zeigt sich, dass sich grébere Pulver durch die besseren
FlieReigenschaften und geringeren Kohasionskrafte in der Regel dichter packen lassen als
feinere Partikel [39]. Wie in Abbildung 2-5a zu sehen ist, sind die Van-der-Waals-Krafte zwi-
schen den Partikeln bei feineren Pulvern durch die héhere spezifische Oberflache deutlich
héher und fuhren zu niedrigeren Schitt- und Klopfdichten [68]. Bei groberen Pulvern fallen
die Kohasionskrafte geringer aus, wodurch der Einfluss der Partikelgrof3enverteilung zum
Tragen kommt (Abbildung 2-5b). Wahrend bei der locker gepackten Schittdichte die feinen
Partikel der breiteren Verteilungen zu etwas geringeren Dichten flhren, kdnnen sich eben
diese feinen Partikel bei der Klopfdichte effizient zwischen den grofen Partikeln anordnen
[79]. Beim MBJ flihren gréobere Partikel ebenso zu einer héheren Pulverbett- und Grinteil-

dichte [80, 81]. Breitere Verteilungen weisen eine héhere Pulverbettdichte auf [82].
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Abbildung 2-5:Packungsdichten unterschiedlicher Pulver in Abhédngigkeit a) der mittleren Par-
tikelgroBe und b) der Spanne der Verteilungsbreite [67, 68]

Neben der Partikelgrofie und der Verteilungsbreite beeinflusst auch die Verteilungsschiefe
die Packungsdichte. Wahrend Simulationen zum Pulverauftrag zeigen, dass die Packungs-
dichte von einer rechtsschiefen, gaulférmigen PartikelgrélRenverteilung zu einer positiv
schiefen PartikelgréoRenverteilung zunimmt [83], zeigen Untersuchungen, dass hdhere Pul-

verbettdichten bei linksschiefen Verteilungen [78, 82] erreicht werden.

Die geringere FlieRfahigkeit der Pulver bei hoherer Luftfeuchtigkeit wirkt sich auch auf des-
sen Packungseigenschaften aus. Durch die Adhasionskrafte der Fllssigkeitsbriicken zwi-
schen den Partikeln sinkt die Packungsdichte bei héherer Feuchtigkeit [72, 84].

2.3 Pulverauftrag

Wie in Kapitel 2.1 beschrieben, werden die Bauteilgeometrien bei pulverbettbasierten AM-
Verfahren virtuell in Schichten geschnitten. Fir den anschlielenden Aufbau der Geometrien
werden die pulverformigen Ausgangswerkstoffe schichtweise aufgetragen. Angestrebt wird
eine homogene Schicht mit hoher Dichte und glatter Oberflache. Fur einen gleichmafigen
Schichtauftrag missen die FlieReigenschaften des Pulvers verbessert werden [85]. Nach-
dem das Pulver aufgetragen ist, sollen die FlieReigenschaften wieder minimiert werden, um
Bewegungen und Defekte des Pulverbettes zu vermeiden. Die FlieRfahigkeit des Pulvers
hangt sowohl von den in Kapitel 2.2 beschriebenen inharenten Material/Pulvereigenschaften,
als auch vom aufgebrachten Spannungszustand bei der Verarbeitung ab. Dementsprechend

erfolgt die Auswahl der Auftragsmethode abhangig von den FlieReigenschaften des Pulvers.
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2.3.1 Auftragsmethoden

Zu den am weitesten verbreiteten Auftragsmethoden zahlen Rakel [86—92] und gegenlaufige
Roller [90-93]. Weiterhin werden mitlaufige [91, 94] und feststehende Roller [92, 93] unter-

sucht, sowie Kombinationen von zwei aufeinander folgenden Methoden [91, 94-96].

Rakel

Beim Schichtauftrag mittels Rakel wird das Pulver mit einer dinnen Klinge Uber das Pulver-
bett geschoben. Die einzelnen Partikel ordnen sich selbst auf die energetisch effizienteste
Weise an. Die Verdichtung des Pulvers kann durch die Geometrie des Rakel beeinflusst
werden [87, 89]. Diese Methode wird vorwiegend bei den strahlbasierten AM-Verfahren an-
gewendet. Die Pulver werden bei diesen Verfahren aufgeschmolzen und so konsolidiert,
weshalb vorwiegend grobe Pulver mit PartikelgréRen von 15 — 60 um bei laserstrahlbasierten
Polymer- und Metall-AM-Verfahren und 45 — 106 um bei elektronenstrahlbasierten Metall-
AM-Verfahren genutzt werden, die eine gute FlieRfahigkeit besitzen und sich dicht packen
[51, 971].

Bei Pulvern mit geringer FlieRfahigkeit kann der Auftrag mittels Rakel zu niedrigen Pa-
ckungsdichten flihren [86]. Weiterhin kdnnen Rillen und Unebenheiten auf der Schichtober-
flache entstehen oder der Auftrag einer zusammenhangenden Schicht verhindert werden
[92]. Dies fuhrt zu einer unzureichenden Schichtqualitat fir das Binder Jetting [98]. Der Effekt
ist auf die hohere Kohéasion des Pulvers zuriickzufiihren, welche einen kontinuierlichen und

stabilen Pulverfluss wahrend des Auftrags beeintrachtigt [99].

Roller

Die am umfassendsten untersuchte Auftragsmethode bei Binder Jetting Druckern ist der ge-
genlaufige Roller. Der Roller rotiert gegenlaufig zur Auftragsrichtung, wodurch die Partikel in
der Nahe des Rollers auf bzw. vor die Pulverwelle gehoben werden (Abbildung 2-6a). Dies
fuhrt mit der lateralen Bewegung des Rollers zu einer Wirbelstrdomung vor dem Roller
(Abbildung 2-6b) [100]. Die so generierten hdheren Partikelgeschwindigkeiten im Vergleich
zum Rakel tragen dazu bei, dass die kinetische Energie der Partikel die Kohasionskrafte des
Pulvers uUberwindet und die Flielfahigkeit des Pulvers vor dem Roller stimuliert [101]. Mit
abnehmender Distanz des Spalts zwischen Roller und Pulverbett fihrt der gegenlaufige Rol-
ler zu einer effizienten und dichten Anordnung der Partikel und hat so eine verdichtende Wir-
kung. Partikel nahe der darunterliegenden Schicht durchqueren den Spalt und bilden so die
Pulverschicht [100, 101].
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Abbildung 2-6: Dynamik der Pulverpartikel beim Schichtauftrag mit gegenlaufigem Roller im
globalen Koordinatensystem XYZ (a) und im bewegten Koordinatensystem X'Y'Z' des Rollers
(b) [100]

Wahrend des weggesteuerten Auftragsprozesses wirken Krafte auf den Roller und das Pul-
verbett, bzw. die darunterliegende Schicht, in die teilweise Binder eingedruckt wird. Abbil-
dung 2-7 zeigt, dass die Normalkraft bei gegenlaufigen Rollern gréfler ist als die Tangential-
kraft. Die Schwankungen der Krafte sind auf die dynamische Veranderung der Kontaktkraft-
ketten zwischen den Partikeln zurlickzuflihren [101]. HOhere Krafte, insbesondere in Normal-
richtung, fihren zu einer héheren Pulverbettdichte [102]. Zu hohe Krafte, insbesondere in
Tangentialrichtung, kénnen eine Verschiebung der darunterliegenden Schichten nach sich
ziehen [103]. Die HOhe der Krafte ist neben den Pulvereigenschaften abhangig von den Pa-
rametern des Pulverauftrags [104, 105]. Neben vielen Untersuchungen sind auch Simulatio-
nen zum Einfluss der verschiedenen Parameter veréffentlicht worden. Als einflussreiche Pa-
rameter werden Schichtstarke, Rollerdurchmesser, Rollerdrehzahl, Auftragsgeschwindigkeit
und die aufgetragene Pulvermenge im Verhaltnis zur bendtigten Pulvermenge fir die Schicht
(Supply-to-Spread Ratio) in der Literatur beschriebenen. Auf den spezifischen Einfluss der

einzelnen Parameter wird detailliert in den folgenden Unterkapiteln eingegangen.
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Abbildung 2-7: Die auf den Roller ausgeiibten Krifte in Abhédngigkeit der Zeit [101]

Weitere Auftragsmethoden

Bei vorwarts rotierenden bzw. mitlaufigen Rollern ist die Verdichtung wesentlich héher. Da
die Menge des losen Pulvers vor dem Roller den Grad der Verdichtung bestimmt, resultier-
ten ein gleichzeitiger Pulverauftrag und die Verdichtung in Defekten der Pulverschicht. Das
Pulver wird so weit verdichtet, dass die entstandenen Pulveragglomerate an dem Roller haf-
ten bleiben und Defekte in der neuen Pulverschicht hinterlassen [94]. Versuche, bei denen
das Pulver definiert mittels Rakel oder gegenlaufigem Roller aufgebracht und anschlieRend
mit vorwarts rotierenden Roller verdichtet wird, zeigen mit einer glatten Pulverbettoberflache
[95] und einer hohen Pulverbettdichte vielversprechende Ergebnisse, bendtigen aber weitere
Untersuchungen [91]. Der feststehende Roller fihrt zu einer hdheren Oberflachenrauheit [92]
und geringeren Dichte [93] des aufgezogenen Pulverbettes im Vergleich zu einem gegenlau-

figen Roller.

2.3.2 Schichtstarke

Die Schichtstarke beschreibt die Hohe, um welche sich die Plattform des Bauraums vor dem
Auftrag einer neuen Schicht absenkt. Da in die aufgetragene Schicht, gemaR der Schichtin-
formation der Bauteilgeometrie, durchgangig Binder eingedruckt wird, stellt die Schichtstarke
die Aufldsung der gedruckten Teile in Z-Richtung dar. Weiterhin besitzt die Schichtstarke
einen maflgeblichen Einfluss auf viele weitere Parameter, die Volumen- statt Schichtbezo-

gen sind, wie beispielsweise die Menge des einzubringenden Binders.

Wahrend des Auftrags der Pulverpartikel entspricht die Schichtstarke dem Spalt zwischen
dem Roller und dem Pulverbett. Bei niedrigen Schichtstarken befinden sich daher weniger
Partikel in der Verdichtungszone, auf die die Verdichtungskraft wirkt [106]. Dies fuhrt zu einer
grolieren Kraft pro Partikel, wodurch Pulverbett- [91] und Griinteildichte [4, 93, 107] steigen.
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Durch die héhere Koordinationszahl in den Griinteilen steigt zumeist auch die Sinterdichte
[108].

Weiterhin bestehen groRe Wechselwirkungen zwischen der Schichtstarke und der Partikel-
grole. Einerseits beeinflusst die PartikelgroRe die Fliefahigkeit des Pulvers und damit auch
dessen Verdichtung. Nach unten ist die Schichtstarke dadurch begrenzt, dass die Partikel
durch den Rollerspalt passen missen [109, 110]. Bei zu geringer Schichtstarke kénnen Par-
tikel in die Schicht darunter gedruckt werden, Risse im Pulverbett entstehen und Schichtver-
schiebung oder Verzug verursachen [103, 111], als auch grobe Partikel vor dem Roller her-
geschoben werden, sodass sich das Pulver entmischt [112]. Die Obergrenze der Schicht-
starke wird weniger durch die PartikelgréRe bestimmt, sondern vielmehr durch die ausrei-
chende Benetzung der Partikel mit Binder [113], sowie die Anbindung der Schichten unterei-
nander. In der Literatur werden geeignete Schichtstéarken zwischen dem 2-fachen und 3-

fachen der mittleren Partikelgro3e angegeben [10].

2.3.3 Rollerdurchmesser

Neben den einstellbaren Parametern kann durch den Austausch des Rollers auch dessen
GroRe variiert werden. Beim Einfluss des Rollerdurchmessers zeigen Simulationen, dass die
Pulverbettdichte mit groRerem Rollerdurchmesser zunimmt. Dies ist bei gleicher Pulverwelle
vor dem Roller auf den geringeren Kontaktwinkel zwischen Roller und Pulverbett zurickzu-
fuhren [105], der die Normalkraft erhdht, die auf das Pulver wirkt [102, 104]. Praktische Un-
tersuchungen an Gipspulver zeigen ebenfalls, dass die Pulverbettdichte mit grélerem Rol-

lerdurchmesser steigt [91]. Fur Metallpulver liegen bisher keine Ergebnisse vor.

2.3.4 Auftragsgeschwindigkeit

Die Auftragsgeschwindigkeit bestimmt die Geschwindigkeit der linearen Bewegung des Rol-
lers Uber das Pulverbett, wodurch das Pulver verdichtet wird. Einigen Simulationen zufolge
fuhrt eine Erhéhung der Auftragsgeschwindigkeit zu einer Zunahme der Oberflachenrauheit
des Pulverbettes [90, 100, 114] und zu einer Abnahme der Pulverbettdichte [90, 100, 115].
Ein anderes Modell zeigt, dass die Auftragsgeschwindigkeit keinen Einfluss auf die Pulver-
bettdichte hat [105].

Untersuchungen zur Auftragsgeschwindigkeit zeigen ebenfalls keine einheitlichen Auswir-
kungen. Gabriel et al. [116] beobachten zwischen 76,3 und 254 mm s™' keine signifikanten
Auswirkungen auf die Dichte und MaRhaltigkeit von Grunteilen. Shrestha und Manogharan
[117] stellen eine leichte Abnahme der Eigenschaften der gepriften Proben bei Erhéhung
der Auftragsgeschwindigkeit von 6 auf 14 mm s fest. Miyanaiji et al. [118] berichten Uber

eine hohere Grinteildichte bei hoheren Auftragsgeschwindigkeit (von 5 auf 110 mms™).
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Myers et al. [119] stellten bei hoheren Auftragsgeschwindigkeit von 3 auf 110 mm s™ eine
Zunahme der Grinteildichte bei 30 um Schichtstarke fest, wahrend diese bei 50 um Schicht-

starke abnahm.

2.3.5 Rollerumdrehungsgeschwindigkeit

Die Rollerumdrehungsgeschwindigkeit ist die Rotationsgeschwindigkeit des Rollers. In Simu-
lationen werden unterschiedliche Aussagen zum Einfluss der Rollerumdrehungsgeschwin-
digkeit getroffen. Nach Shanjani und Toyserkani [105] besitzt sie keinen Einfluss auf die
Dichte der Grinteile. Lee et al. [115] beobachten hingegen eine Verringerung der Pulver-
bettdichte bei héherer Rotationsgeschwindigkeit. Untersuchungen zufolge hat die Rotations-
geschwindigkeit des Rollers im Allgemeinen keinen nennenswerten Einfluss [43, 116], bis
eine kritische Geschwindigkeit unterschritten wird und er wie ein Rakel wirkt [87, 91, 93].

Dies ist auf die Dynamik des Pulvers vor dem Roller zurlickzufiihren [88].

2.3.6 Supply-to-Spread Ratio

Das Supply-to-Spread Ratio beschreibt das Verhaltnis zwischen dem vom Drucker fir den
Schichtaufbau bereitgestelltem, losen Pulver und dem in die Pulverschicht eingebrachtem
Pulver. Mit grofierem Supply-to-Spread Ratio steigt die Menge an Pulver vor dem Roller. Bei
Druckern, die fur die Pulverzufuhr ein Pulverbett nutzen, wird das Druckbett um die Schicht-
starke abgesenkt und das Pulverbett um einen bestimmten Faktor der Schichtstarke hochge-
fahren. Dieser Faktor beschreibt das Supply-to-Spread Ratio. Bei Druckern, bei denen die
Pulverzufuhr Gber einen Trichter erfolgt, wird die Menge an zugefihrtem Pulver tber die Be-
wegungsgeschwindigkeit des Trichters und die Starke des Auswurfs gesteuert. Eine quanti-

tative Einstellung des Supply-to-Spread Ratio ist hier nicht mdglich.

Einer Simulation zur Folge steigen durch eine groflere Menge an Pulver der Kontaktwinkel
und die Kontaktflache zwischen Roller und Pulver. Durch die grélkere Menge an Pulver in der
Kontaktzone wirken héhere Krafte auf das Pulverbett, wodurch eine héhere Pulverbettdichte
erreicht wird [105]. In Untersuchungen hat eine Erhéhung des Supply-to-Spread Ratios noch
keine einheitlichen Ergebnisse gezeigt. Wahrend Azurmendi et al. [43] eine Erhdhung der
Sinterdichte innerhalb des statistischen Fehlers feststellten, beobachteten Shrestha et al.
[117] eine signifikante Verbesserung der Biegeeigenschaften von Grunkdrpern, die sie auf

verbesserte Pulver-Binder-Interaktion zuriickfiihren.

2.4 Bindereintrag

Nach dem Pulverauftrag wird der Binder tUber einen Druckkopf selektiv in das Pulverbett ein-

gedruckt. Der Druckkopf erzeugt Bindertropfen, welche die Oberflache des Pulverbettes pe-
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netrieren. Der Binder benetzt anschlieRend die Pulverpartikel und wird Uber die Kapillarkrafte
in das Pulverbett gezogen. Folgend wird der Binder Gber eine Heizlampe getrocknet und das
Losemittel verflichtigt sich. Je nach Binderart kann auch eine Vorvernetzung des Binders
stattfinden. Nachdem das Bauteil vollstandig aufgebaut ist, wird das gesamte Pulverbett mit
dem Binder beim Ausharten erwarmt. Der Binder hartet vollstandig aus, halt die Pulverparti-

kel zusammen und der Griinkorper entsteht.

2.41 Bindereigenschaften

Einerseits soll der Binder flr eine hohe Grinteilfestigkeit sorgen, die Uber eine starke Adha-
sion zwischen Pulverpartikel und dem Binder, sowie eine starke Kohasion des Binders, er-
reicht wird. Andererseits ist die riickstandsfreie, thermische Zersetzung des Binders wichtig,
um die chemische Zusammensetzung des Pulverwerkstoffs nicht zu verandern. Daruber hin-
aus muss die zuverlassige Verarbeitbarkeit des Binders durch den Druckkopf gewahrleistet
sein. So bestehen Anforderungen an Viskositat, Oberflachenspannung und die rheologi-
schen Eigenschaften, um eine optimale Tropfenbildung zu erreichen. Werden die Anforde-
rungen durch den Binder nicht erfillt, kann es zu Spraybildung kommen und das prazise
Einbringen des Binders beeintrachtigen. Die chemische Stabilitat ist fur die Verarbeitbarkeit
ebenfalls wichtig, um eine ausfallen/auskristallisieren der Binderkomponenten aus dem L&-
semittel zu vermeiden. Rickstéande kénnen Leitungen oder Disen des Druckkopfes verstop-
fen [120].

Da in den folgenden Untersuchungen ausschliellich der Pulverauftrag und die Schichtstarke
variiert werden und der Binder gleichbleibt, wird auf den Einfluss der einzelnen Bindereigen-
schaften an dieser Stelle nicht genauer eingegangen. Weitere Informationen sind hier zu
finden [120].

2.4.2 Pulver-Binder-Interaktion

Der Binder wird durch die meist piezoelektrisch angeregten Disen des Druckkopfes in Form
von Tropfen ausgestof3en. Die erzeugten Bindertropfen treffen auf das Pulverbett, wo sie
miteinander interagieren. Die Pulver-Binder-Interaktion kann in eine durch den Aufprall und
in eine durch die Kapillarkrafte verursachte Ausbreitungsphase unterteilt werden. Wahrend
die Geschwindigkeit des Tropfens und die Pulverkohasion das Aufprallverhalten bestimmen,
ist in der zweiten Phase die Kapillarwirkung der Partikel der dominierende Effekt fur die Aus-
breitung des Binders.

Parab et al. [121] untersuchen die Pulver-Binder-Interaktion bei aufeinanderfolgenden Bin-
dertropfen in einem Binder Jetting Drucker mit Hochgeschwindigkeits-Réntgenaufnahmen.

Das Auftreffen der Bindertropfen flihrt zu Defekten im Pulverbett. Partikel werden durch den
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Tropfen nach unten verschoben oder aus dem Pulverbett herausgeschleudert. Die Tiefe der
Defekte nimmt mit zunehmender PartikelgréRe zu, da die Kohasionskrafte zwischen den
Partikeln geringer werden. Weiterhin ist die Interaktionstiefe bei unregelmafig geformten
Partikeln héher, was auf die starkere mechanische Verzahnung der Partikel zuriickzufihren

ist.

Als Hauptmechanismen fiir die Beeintrachtigung des Pulverbettes identifizieren Parab et al.
die Kraterbildung durch den Aufprall des Tropfens und die Kompression des Pulverbettes.
Die Anzahl der ausgeworfenen Partikel ist bei runden, frei flieRenden Pulvern hdher als bei
unregelmafigen Pulvern. Bei Pulvern ahnlicher Morphologie und Dichte, aber unterschiedli-
cher PartikelgrofRe, ist die Anzahl der Partikel ebenfalls ahnlich (Abbildung 2-8). Das Volu-
men der ausgeworfenen Partikel ist bei dem gréberen Pulver damit jedoch deutlich héher.
Die ausgeworfenen Partikel hinterlassen bei groRen kugelférmigen Pulvern Bereiche im Pul-
verbett mit geringerer Dichte. Weiterhin zeigt sich bei Partikeln unter 10 yum beim Eintrag

aufeinander folgender Tropfen, eine kugelférmige Agglomeration.
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Abbildung 2-8: Hochgeschwindigkeits-Réntgenaufnahmen des Pulverbetts nach dem Auftref-

fen von Bindertropfen. Sie zeigen das AusstoBverhalten von Partikeln fiir a) 30 pym und b) 9 pm
Pulver. Die roten Pfeile markieren Bereiche im Pulverbett mit geringerer Dichte [121].

Emady et al. [122] untersuchen den Aufprall einzelner Tropfen auf die Oberflache von Pul-
vern. Abhangig von der Pulverbettdichte und der PartikelgroRe werden drei verschiedene
Mechanismen identifiziert. Bei feineren, kohasiven Pulvern mit niedrigen Pulverbettdichten
tritt Tunnelbildung auf (Abbildung 2-9; a). Das lose Pulverbett ist inhomogen und besitzt gro-
Rere lose Agglomerate mit groRen Poren. Beim Auftreffen des Tropfens auf das Pulverbett
prallt er ab und bewegt sich, bis er eine Ruheposition einnimmt. Die Kapillarkraft der Agglo-
merate ist grof3er als die Adhasionskraft zwischen den Partikeln, sodass Partikel in den Trop-
fen gezogen werden. Weitere Partikel dringen in den Tropfen ein und wandern in das Trop-
feninnere. Das weitere Eindringen von Partikeln in den Tropfen erhdht dessen Gewicht,
wodurch das lose Pulverbett unter dem Tropfen zusammenbricht. Das Pulver-Binder-

Aggregat ,grabt” sich in das Pulverbett und bildet so einen ,Tunnel®.

31



Stand der Technik

Bei gréberen Partikeln und hohen, homogenen Pulverbettdichten werden hingegen Ausbrei-
tung und Kraterbildung beobachtet. Trifft ein Tropfen mit geringer Geschwindigkeit auf das
dichte Pulverbett, kommt es zur Ausbreitung (Abbildung 2-9; b). Bei der Ausbreitung verformt
sich der Tropfen nach dem Auftreffen auf die Pulverbettoberflache und schiel3t eine geringe
Menge an Partikeln heraus. Die Flussigkeit breitet sich auf der Oberflache aus, wahrend sie
gleichzeitig durch Kapillarkrafte in das Pulverbett eindringt. Da das Eindringen ins Pulverbett

im Vergleich zur Ausbreitung langsamer ist, entstehen flache Aggregate.

Beim Auftreffen eines Tropfens mit hoher Geschwindigkeit bildet der Tropfen einen Krater im
Pulverbett (Abbildung 2-9; c). Der Tropfen breitet sich an den Wanden des Kraters aus und
nimmt Partikel von der Pulveroberflache auf. Diese bilden eine Schicht auf der Tropfenober-
flache, welche in Verbindung mit der steilen Oberflache des Kraters die Ausbreitung des
Tropfens hemmt. Der Tropfen zieht sich wieder zusammen und dringt durch die Kapillarkraf-

te in das Pulverbett ein und bildet runde Aggregate.
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Abbildung 2-9: Schematische Darstellung der drei Mechanismen des Tropfeneintrags: (a) Tun-
nelbildung, (b) Ausbreitung und (c) Kraterbildung [122]

Nachdem der Bindertropfen auf dem Pulverbett aufgetroffen ist und die Partikel an der Ober-
flache benetzt hat, beginnt der Bindertropfen die Oberflache des Pulverbettes zu durchdrin-
gen. Durch die Kapillarkrafte dringt der Binder weiter in das Pulverbett ein. Dieser Prozess
setzt sich fort, bis kein Binder mehr auf der Oberflache befindet und der Porenraum inner-
halb eines Aggregates mit Binder gefullt ist. Die Kapillarkrafte der umliegenden Poren zieht
den Binder aus den gesattigten Bereichen, bis sich ein Gleichgewichtszustand eingestellt hat
[123]. Diese Gleichgewichtssattigung ist spezifisch fur jede Pulver-Binder-Kombination und
beschreibt wie viel Binder ein Pulver unter Gleichgewichtsbedingungen aufnehmen kann

[124]. Die Sattigung ist definiert als Verhaltnis von Bindervolumen zu Porenvolumen.
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Untersuchungen von Miyanaiji et al. [125] zeigen, dass die Kapillarkrafte Gber einen breiten
Sattigungsbereich nahezu konstant sind, sodass Bauteile mit unterschiedlichen Sattigungen
dennoch formstabil aufgebaut werden kénnen. Liegt die eingedruckte Menge an Binder
oberhalb des Sattigungsbereiches, flie3t der Binder aus der vorgegebenen Geometrie her-
aus. Bei einer zu geringen Bindersattigung besitzt der spatere Grinkorper aufgrund einer

ungenigenden Partikel- und Schichtanbindung keine ausreichende mechanische Festigkeit.

2.5 Sinterprozess

Nach German [126] ist das Sintern definiert als ,Warmebehandlungsverfahren zur Verbin-
dung von Partikeln zu einer koharenten, tUberwiegend festen Struktur durch Massentrans-
portvorgange, die oft auf atomarer Ebene stattfinden. Die Bindung fihrt zu einer verbesser-
ten Festigkeit und niedrigeren Systemenergie.“ Die Triebkraft flr die Verdichtung eines Pul-
verkorpers ist die Anderung der freien Energie maRgeblich durch Verringerung der Oberfla-

che und Senkung der freien Oberflachenenergie.

Der Sinterprozess Uberfiihrt somit den aus Pulver und Binder bestehenden Grinkdrper im
Anschluss an das Entbindern in ein Bauteil. Meist kommt es wahrend des Sinterns zu einer
Verdichtung und daraus resultierend einer Schwindung des Pulverkérpers, bei der die ge-
wulnschten Materialeigenschaften eingestellt werden. Abhangig vom Werkstoff kdnnen un-
terschiedliche Sintermechanismen genutzt werden. Neben dem Festphasensintern, bei dem
alle Prozesse in der festen Phase stattfinden, tritt beim Flissigphasensintern eine Schmelze
auf. Der in der vorliegenden Arbeit verwendete Werkstoff wird vorzugsweise in der Festpha-
se gesintert, weshalb sich die folgenden Betrachtungen darauf beschranken. Das Festpha-

sensintern kann in drei Stadien eingeteilt werden:

Im Anfangsstadium kommt es zur Kontaktbildung und zum Kontaktwachstum benachbarter
Pulverteilchen, wobei sich Kontaktpunkte zwischen den Pulverteilchen zu Kontaktflachen
vergrofRern, wodurch sich Materialbriicken bilden. Diese sogenannten Sinterhalse entstehen

hauptsachlich durch Oberflachendiffusion und fihren zu einer Verschlankung der Partikel

Wahrend des Zwischenstadiums wachsen die Sinterhalse unter Annaherung der Partikel-
zentren. Es kommt zur Ausbildung von Kontaktflachen zwischen den Partikeln, wodurch sich
die Form so weit verandert, dass sie nicht mehr als einzelne Pulverteilchen zu erkennen sind
und ein polykristalliner Korper entsteht. Ein zusammenhangendes Porennetzwerk entsteht,

das mit zunehmender Dauer und Temperatur dichter wird.

Der Beginn des Endstadiums erfolgt mit dem Ubergang von offener zu geschlossener Po-

rositat, wobei sich das Porennetzwerk zu einzelnen Poren abschnurt. Dieser Vorgang ge-
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schieht in der Regel zwischen 5 - 10% Restporositat [127]. Die Porengrofie nimmt ab und es

kommt zu Kornwachstum.

Abbildung 2-10: Transportmechanismen des Sinterns am Zwei-Teilchen-Modell: 1 Verdamp-
fung und Wiederkondensation, 2 Oberflachendiffusion, 3 Volumendiffusion von der Oberflédche,
4 Volumendiffusion von der Korngrenze, 5 Grenzflachendiffusion entlang der Korngrenze. Ab-
bildung nach [127]

Die zur Verdichtung notwendige Materialumlagerung findet wahrend des Sinterns durch Dif-
fusionsprozesse auf atomarer Ebene statt. Die vorliegenden Transportmechanismen sind
anhand des idealisierten Zwei-Teilchen-Modells in Abbildung 2-10 dargestellt. Sie kdnnen in
nicht verdichtende und verdichtende Mechanismen unterteilt werden. Zu den nicht verdich-
tenden Mechanismen zahlen Verdampfung und Wiederkondensation (1), Oberflachendiffusi-
on (2) und von der Oberflache ausgehende Volumendiffusion (3). Zu den verdichtenden Me-
chanismen, bei denen eine Zentrumsannaherung stattfindet, zéahlen von der Korngrenze
ausgehende Volumendiffusion (4), sowie Grenzflachendiffusion entlang der Korngrenze (5)
[127]. Eine tiefgehende und analytische Betrachtung der allgemeinen Sintervorgange findet
sich in [108, 126—129].

Einfluss der Koordinationszahl

Der Materialtransport wahrend des Sinterns erfolgt Uber die Kontaktpunkte zwischen den
Partikeln. Die Anzahl der Kontaktpunkte eines Partikels wird als ,Koordinationszahl“ be-
zeichnet. Im Grunteilzustand liegen abhangig von der Packungsdichte funf bis sechs Kontak-
te pro Teilchen vor [108]. Mit dem Voranschreiten des Sinterprozesses verdichtet der Pulver-
korper, was zur Bildung neuer Partikelkontakte fuhrt. Bis zur vollen Dichte erhéht sich die
Koordinationszahl auf durchschnittlich 13 bis 14 Kontaktpunkte pro Korn. Experimentell
konnten bei 97% relativer Dichte zwischen 10 und 12 Kontaktpunkte beobachtet werden. Mit
zunehmender Verdichtung steigen die Sinterteileigenschaften, da sowohl die Anzahl als
auch die GrofRe der Bindungen zwischen den Kdérnern zunimmt. Die Koordinationszahl N¢

steht nach Gleichung (2-1) im Verhaltnis zur relativen Dichte f[108]:
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Ne=2+11xf? (2-1)

Die Koordinationszahl des Grinteils wirkt sich erheblich auf die Verdichtung wahrend des
Sinterns aus. Da der Materialtransport tUber die Kontaktpunkte erfolgt, férdern héhere Koor-
dinationszahlen den Verdichtungsprozess. Dies kann sowohl fir hdhere Koordinationszahlen
bei gleicher Grindichte [130], als auch fur hdhere Koordinationszahlen durch héhere Grin-
teildichten [35] beobachtet werden. Bei hdheren Griinteildichten muss weiterhin weniger Po-
renvolumen aufgefillt werden, wodurch ebenfalls weniger Bewegungen der Atome erforder-

lich sind.

2.6 Werkstoff 316L

Zu den am haufigsten verarbeiteten und am besten erforschten Werkstoffen gehoren in der
sinterbasierten Fertigung rostfreie Edelstahle, insbesondere die austenitische Legierung Al-
SI 316L (1.4404; X2CrNiMo17-12-2) [12, 31, 45, 131-135]. Neben einer guten Temperatur-
bestandigkeit und Schweilfahigkeit bietet die Legierung eine gute Korrosions- und Oxidati-
onsbestandigkeit. Letztere beiden sind vor allem flir das MBJ vorteilhaft, da sowohl wahrend
des Druckprozesses, als auch wahrend des Ausharten des Binders keine chemischen
Wechselwirkungen mit dem Binder oder der Atmosphare zu erwarten sind [12]. Durch die
weite Verbreitung des Werkstoffs besteht eine gute Verfligbarkeit von Metallpulvern in unter-

schiedlichen Partikelgrofkenverteilungen.

Das Sinterverhalten des Werkstoffs ist umfassend in der Literatur beschrieben. Die Sinter-
temperatur liegt in einem Temperaturfenster zwischen 1280 °C [136] bei MIM-Teilen und bis
zu 1390 °C bei MBJ-Teilen [134]. Die Sintertemperatur wirkt sich, neben der Verdichtung,
auch auf die Phasenbildung wahrend des Sinterns aus. Ab einer Temperatur von 1350 °C
wird delta-Ferrit gebildet, mit zunehmender Temperatur steigt der Anteil an [31]. Ein hdherer

delta-Ferrit Anteil fihrt zu niedrigeren mechanischen Eigenschaften [137].

Weitreichende Erkenntnisse liegen auch hinsichtlich der Ofenatmosphare wahrend des Sin-
terns vor. Beim Sintern unter Stickstoff reagiert die Ofenatmosphare mit dem Chrom des
Werkstoffes und bildet Chromnitride, die sowohl die Verdichtung, als auch das Korrosions-
verhalten beeintrachtigen [135]. Das Sintern unter inertem Argon finden keine Reaktionen
mit dem Werkstoff statt, was das korrosionsverhalten gegentber Stickstoff verbessert [135].
Die Molekulargrof3e des Argons ist jedoch so groR, dass der Werkstoff keine Léslichkeit fur
das Prozessgas besitzt, wodurch es beim Erreichen der geschlossenen Porositat wahrend
des Sinterns in der Probe verbleibt. Mit dem Voranschreiten der Verdichtung steigt der Gas-

druck der Poren, bis der Gegendruck so grof} ist, dass die Verdichtung zum Erliegen kommt
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und Porositat zurlickbleibt [135]. Beim Sintern unter Hochvakuum werden Dichten von Uber
98% erreicht [133]. Chrom kann aufgrund des Dampfdrucks jedoch in die Atmosphare ab-
dampfen und so die Korrosionseigenschaften beeintrachtigen. Ein geringer Partialdruck von
Argon kann dem Effekt entgegenwirken [138]. Beim Sintern unter Wasserstoff werden Oxide
auf den Oberflachen reduziert, was das Verdichtungsverhalten férdert und zu Dichten von
uber 98,7% fuhrt [45]. Die hohe Warmeleitfahigkeit von Wasserstoff tragt zu einer gleichma-
Rigen Erwarmung bei [30]. Weiterhin wirkt Wasserstoff im Prozessgas reduzierend, wodurch
niedrigere Kohlenstoffgehalte im Bauteil erreicht und die Korrosionseigenschaften verbessert
werden [135].

2.7 Fazit zum Stand der Technik

Das Metal Binder Jetting (MBJ) bietet im Vergleich zu anderen Additiven Fertigungsverfah-
ren sowohl technologische als auch wirtschaftliche Vorteile durch getrennte Formgebungs-
und Verdichtungsschritte. Fir eine hohe Verdichtung der Bauteile beim Sintern werden
Grinteile mit dichter und homogener Pulverpackung benétigt, die zugleich eine hohe Sinter-
aktivitat besitzen. Die hohe bendtigte Sinteraktivitdt macht die Verarbeitung feiner, im Metall-
pulverspritzguss verwendeter, Pulver erforderlich. Hieraus ergeben sich beim MBJ neue
Herausforderungen, da das Auftragsverhalten feiner Pulver bisher nur unzureichend unter-
sucht wurde [139] und weitere Fortschritte erfordert [140]. Die Relevanz des Themas lasst
sich auch daraus ableiten, dass ein Grofdteil der Literatur zum Auftrag feiner Pulver beim
MBJ innerhalb der letzten 3 Jahre verdéffentlicht wurde. Die wesentlichen Erkenntnisse las-

sen sich wie folgt zusammenfassen:

Pulver

e Die Morphologie des Pulvers bestimmt dessen Fliefahigkeit und Packungsdichte.
Unregelmalig geformte und spratzige Pulver lassen sich nur schwer auftragen und
weniger dicht packen. Die geringere Packungsdichte im Vergleich zu spharischen
Partikeln fiihrt zu einer niedrigeren Koordinationszahl, was das Sintern dieser Pulver
erschwert. Spharische Pulver weisen bessere FlieR- und Packungseigenschaften,
sowie ein besseres Verdichtungsverhalten auf.

e Die PartikelgréBenverteilung wirkt sich Uber die mittlere Gréf3e und die Verteilungs-
breite des Pulvers auf die FlieRfahigkeit, die Packungsdichte und die Sinterfahigkeit
aus. Insgesamt sintern feinere Pulver besser, wahrend sich gréRere Pulver besser
packen und verarbeiten lassen. Ahnlich verhalt es sich mit der Verteilungsbreite, bei

der breitere Verteilungen zwar schlechter flieRen, aber zu héheren Packungsdichten
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fuhren. Die Wahl der PartikelgréoRenverteilung stellt somit einen Zielkonflikt zwischen
der Verarbeitbarkeit und den Eigenschaften dar.

Die Feuchtigkeit von Pulvern beeinflusst dessen interpartikulare Wechselwirkungen
und somit dessen Eigenschaften. Mit zunehmendem Feuchtigkeitsgehalt sinken die
Fliefahigkeit und die Packungseigenschaften. Spezifische Auswirkungen auf den
MBJ-Prozess wurden bisher nicht gezeigt.

Beziehung zwischen den Partikel-, bzw. Pulvereigenschaften und dem Prozess-
verhalten: In bisherigen Untersuchungen konnten grundlegende Zusammenhange
zwischen den Partikel-, bzw. Pulvereigenschaften, wie sie mit standardisierten Me-
thoden ermittelt werden, und dem Prozessverhalten des Pulvers im MBJ-Prozess ge-
zeigt werden. Eine direkte Korrelation konnte bisher jedoch nicht nachgewiesen wer-

den.

Pulverauftrag

Auftragsmethode: Pulver mit fur den Sinterprozess forderlichen Eigenschaften wei-
sen in der Regel eine geringe FlieRfahigkeit auf, wodurch ein gegenlaufig rotierender
Roller vorteilhaft fiur den MBJ-Prozess ist. Da die Kombinationen aus mehreren Me-
thoden bislang weitestgehend unerforscht sind, ist der einfache gegenlaufig rotieren-
de Roller die geeignetste Auftragsmethode.

Die Parameter des Pulverauftrags setzen sich aus der Auftragsgeschwindigkeit, der
Rollerumdrehungsgeschwindigkeit und dem Supply-to-Spread Ratio zusammen. Wei-
terhin sind die Schichtstarke und der Rollerdurchmesser einflussreiche Parameter auf
die Pulverbett- und Grunteildichte. Der Einfluss der einzelnen Pulverauftragsparame-
ter wurde bisher weitestgehend isoliert untersucht und mdgliche Kombination bzw.

die Wechselwirkungen untereinander kaum betrachtet.

Bindereintrag

Die aus zwei Phasen bestehende Pulver-Binder-Interaktion wird maf3geblich durch
die Pulverkohasion und Pulverbettdichte bestimmt. Beim Aufprall der Bindertropfen
entstehen Defekte im Pulverbett. Die Tiefe der Defekte nimmt mit zunehmender Par-
tikelgroRe ab, da die Kohéasionskrafte zwischen den Partikeln geringer werden. Bei
der Ausbreitung des Binders im Pulverbett fliihren die, tber einen breiten Sattigungs-
bereich nahezu konstanten Kapillarkrafte, dazu, dass Bauteile liber einen breiten Sat-

tigungsbereich formstabil aufgebaut werden kénnen.

Die bisherigen Untersuchungen zeigen die komplexen Wechselwirkungen zwischen der Pul-

verauswahl, dem Pulverauftrag und dem Bindereintrag innerhalb der Prozesskette des Metal
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Binder Jettings. Der Einfluss vieler Parameter wurde bisher weitestgehend isoliert untersucht

und ihre Wechselwirkungen untereinander kaum betrachtet.
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3 Fragestellung

Im Rahmen dieser Dissertation soll eine umfassende Untersuchung des Pulverauftrags beim
Metal Binder Jetting erfolgen, um ein grundlegendes Verstandnis zum Einfluss der Auf-
tragsparameter und der Pulvereigenschaften erméglichen. Die Auswirkungen der Prozesspa-
rameter werden hinsichtlich der Partikelanordnung in den Grinteilen und des Verdichtungs-
verhaltens beim Sintern untersucht. Als Modellwerkstoff wird der austenitische, korrosions-

bestandige Edelstahl 316L verwendet.

Ein weiterer Fokus liegt auf dem Auftragsverhalten verschiedener PartikelgroRenverteilungen
von Pulvern mit spharischer Morphologie. Dabei wird sowohl der Einfluss unterschiedlicher
Pulvereigenschaften wie die Partikelgréfie und die Verteilungsbreite, als auch der Konditio-
nierungszustand betrachtet. Der Einfluss der Pulvereigenschaften wird hinsichtlich des Pa-
ckungsverhaltens im Pulverbett, der Grinteilstruktur beeinflussenden Pulver-Binder-
Interaktion und des Verdichtungsverhaltens untersucht. Anhand der erzielten Ergebnisse soll
eine Korrelation zwischen Pulvereigenschaften und den Prozesseigenschaften der Pulver

hergestellt werden, um eine Bewertung der Prozesseignung von Pulvern zu ermdglichen.

Aus den genannten Untersuchungszielen ergeben sich folgende wissenschaftliche Frage-

stellungen:

= Inwiefern beeinflusst die Pulverkonditionierung (Trocknung) die Grin- und Sintertei-
leigenschaften beim Metal Binder Jetting?

= Wie wirken sich die Prozessparameter beim Pulverauftrag des Metal Binder Jettings
aus?

= Inwieweit beeinflusst die PartikelgréRenverteilung das Packungsverhalten beim Pul-
verauftrag, die Pulver-Binder-Interaktion beim Bindereintrag und das Verdichtungs-
verhalten im Sinterprozess?

= Lasst sich Uber standardisierte Charakterisierungsmethoden das Packungsverhalten

eines Pulvers im Metal Binder Jetting Prozess vorhersagen?

3.1 Vorgehensweise

Zur Beantwortung der wissenschaftlichen Fragestellungen wird die Arbeit in drei Phasen

gegliedert, was ist Abbildung 3-1 veranschaulicht ist.

In Phase | werden in einem Parameterscreening mittels statistischer Versuchsplanung die
grundlegenden Einflussfaktoren auf den Pulverauftrag bestimmt. Hierbei werden die Pro-
zessparameter Schichtstarke, Rollerdurchmesser, Auftragsgeschwindigkeit, Rollerumdre-

hungsgeschwindigkeit und Supply-to-Spread Ratio betrachtet. Sowohl die Haupteffekte als
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auch mdogliche Wechselwirkungen der Auftragsparameter werden hinsichtlich Grinteil- und
Sinterdichte untersucht. Das Screening wird mit einem Pulver in unterschiedlichen Konditio-

nierungszustanden (getrocknet und unkonditioniert) durchgefiihrt.

In Phase Il werden aufbauend auf den Erkenntnissen aus Phase |, die beiden Auftragspara-
meter Schichtstarke und Auftragsgeschwindigkeit umfassend charakterisiert. Hierbei wird
ausschlieRlich Pulver im getrockneten Zustand verwendet. Uber die bisherigen Charakteri-
sierungsmethoden der Phase | hinausgehend wird die Mikrostruktur ausgewahlter Grin- und
Sinterteile mittels Rontgen-Computertomographie analysiert. Weiterhin wird die Schwindung

und deren Anisotropie untersucht.

In Phase Il wird das Auftragsverhalten verschiedener PartikelgroRenverteilungen in Abhan-
gigkeit der Schichtstarke untersucht. Ausgehend von den Erkenntnissen der vorherigen Pha-
se wird neben der Grunteildichte und den vom Verdichtungsprozess abhangigen Kenngro-
Ren auch die Pulverbettdichte ermittelt. Daruber hinaus werden die Pulvereigenschaften um-
fassend charakterisiert, um eine Beziehung zwischen den, mit standardisierten Methoden
messbaren, Partikel- bzw. Pulvereigenschaften und dem Prozessverhalten der Pulver herzu-

stellen.

Im Rahmen dieser Einteilung werden die Phasen einzeln betrachtet. Entsprechend werden
sie in eigenen Kapiteln mit Einleitung, Ergebnissen, Diskussion und Fazit behandelt. Ab-
schlielend werden die gewonnenen Erkenntnisse zusammengefasst und bewertet. Weiter-

hin wird ein Ausblick gegeben.
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Phasel — Screening der Einflussfaktoren

Pulver Prozessparameter
Dsp 10 um Schichtstarke
- unbehandelt Rollerdurchmesser
- getrocknet Auftragsgeschw.
Rollerumdrehungsgeschw.
Supply-to-Spread-ratio

MessgrofRen
Grinteildichte
Sinterdichte

h A

Phase Il — Charakterisierung der Einflussfaktoren

Mikrostruktur via CT

Pulver Prozessparameter
Dsp 10 um Schichtstarke
- getrocknet Auftragsgeschw.
Y Y
MessgrofRen

Grinteildichte
Sinterdichte

Schwindung

h A

Phase lll — Einfluss von PartikelgroRe und Schichtstarke

Prozessparameter
Pulver Schichtstarke:
getrocknet; Ds, 2,5;5; 7,5; 10* Dsp

S5um

7 um v

10 um Messgrofen

13 um Pulvereigenschaften
14 pm > Pulverbettdichte
21 um Griinteildichte
25 pm Sinterdichte

26 pym Schwindung

h A

Zusammenfassung _
Ausblick

Abbildung 3-1: Verlaufsdiagramm der Phasen der Doktorarbeit mit den variierten Pulvern und
Prozessparametern sowie der ermittelten Messgréfen.
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4 Experimentelle Methoden

4.1 Ausgangspulver

Als Ausgangspulver werden Pulver unterschiedlicher Partikelgroen des rostfreien Edel-
stahls 316L der Hersteller Sandvik Osprey Ltd (Sandvik) und Renishaw plc (Renishaw) ver-
wendet. Die nominelle Bezeichnung der Pulver weicht dabei von der in dieser Arbeit verwen-
deten Bezeichnung ab. Eine Zuordnung der Bezeichnungen ist in Tabelle 4-1 zu finden. Die
Eigenschaften der Pulver sind in den Kapiteln 5.2.1 (Phase 1), 6.2.1 (Phase Il) und 7.2.1
(Phase lll) dargestellt.

Tabelle 4-1: Zuordnung der Bezeichnungen der Ausgangspulver

Hersteller Bezeichnung
nominell Phase | Phase Il Phase lli

Sandvik doo -10 um 5um
Sandvik doo -16 um 7 ym
Sandvik doo -22 ym  dgo -22 pm  dgo -22 pm 10 ym
Sandvik dso -22 pm 13 um
Sandvik -32 ym 14 ym
Sandvik -38 uym 21 ym
Sandvik -53 ym 25 ym
Renishaw 15-45pum 26 um

4.2 Pulveranalytik
4.2.1 Partikelmorphologie

Die Aufnahme der Partikelmorphologie erfolgt mit einem Rasterelektronenmikroskop
(EVO MA 10, Zeiss, Deutschland). Die aufgenommenen Bilder ermdglichen eine qualitative
Beschreibung der Partikelmorphologie. Fur die Aufnahmen werden eine sekundare Elektrode

SE2 als Detektor und ein Inlens Detektor genutzt.

4.2.2 PartikelgroBenverteilung

Die PartikelgroRenverteilung wird mit dem LS 13 320 (Beckman Coulter, USA), Universal
Liquid Module, Uber dynamische Lichtstreuung nach DIN EN 13320 ermittelt. Fir die Mes-
sung der PartikelgroRenverteilung wird das Pulver in Ethanol vordispergiert. Nach der ersten
Messung erfolgt eine Behandlung im Ultraschallbad, um Agglomerate aufzubrechen, bevor

ein zweites Mal gemessen wird.
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4.2.3 FlieRfahigkeit

Die FlielRzeit und die FliefRrate wird nach DIN EN ISO 4490 mit dem Hall Trichter ermittelt.

Eine definierte Masse an Pulver fliel3t durch den Trichter und die Flie3zeit wird gemessen.

Die dynamische Flief3fahigkeitsmessung erfolgt mittels Revolution Powder Analyzer (Mercury
Scientific Inc., USA) Zur Bestimmung der Werte Lawinenwinkel, Lawinenenergie, Lawinen-

zeit und Fraktalitat werden die Messungen von 300 Lawinen mit 0,5 U min™' durchgefiihrt.

Die Bestimmung des Schittwinkels erfolgt nach DIN ISO 4321. Eine definierte Masse an
Pulver flieRt durch einen Trichter und trifft auch ein kreisrundes Podest. Uber die Hohe des

entstehenden Pulverkegels mit der Schittwinkel berechnet.

Die Hausner-Ratio wird ber die Division der Klopfdichte durch die Schittdichte ermittelt,

welche in Kapitel 4.1.4 beschrieben sind.

4.2.4 Packungsdichte

Die Ermittlung der Schittdichte wird nach Norm DIN EN ISO 3923-2 durchgefiihrt. Daflr wird
eine Pulvermenge mithilfe eines Scott-Volumeters in einen 25 ml groflen Becher geflllt.
Nach dem Einflllen des Pulvers wird der Behalter abgestrichen und mit einer Waage die

Masse des Pulvers ermittelt.

Die Ermittlung der Klopfdichte wird nach Norm DIN EN ISO 3954 an einem Dual Autotap
(Quantachrome Instruments, USA) durchgefihrt. Eine definierte Pulvermenge von 50+0,2 g
wird in einen 25 ml groRen Messzylinder gegeben und mit der Hilfe des Klopfapparates tber
eine Anzahl von 3000 Schlagen verdichtet. AnschlieBend wird das Volumen an der Skala

abgelesen.

4.2.5 Spezifische Oberflache

Die spezifische Oberflache von Pulvern wird mittels Gasadsorption nach DIN ISO 9277 er-
mittelt. Daflr wird ein Gas Uber die Pulverprobe geleitet und die freiwerdende Gasmenge der
Adsorptions- und Desorptionsvorgange gemessen. Diese ist proportional zur Gesamtoberfla-

che des Pulvers.

4.2.6 Pyknometrische Dichte

Die Dichte der Pulver wird mittels Gaspyknometrie (Quantachrome Ultrapycnometer,
Quantachrome Instruments, USA) nach DIN 66137-2 ermittelt. Das Messverfahren beruht
auf der Verdrangung des im Pyknometer befindlichen Gases. Dabei wird erst das leere, mit

Gas gefillite Pyknometer gewogen und anschliefend das zu messende Pulver in das Gefaly
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gegeben. Aus dem gemessenen Gewichtsunterschied zwischen dem vollen und dem leeren

Gefal}, sowie dem verdrangten Volumen wird die Dichte des Pulvers berechnet.

4.3 Probenherstellung

Zur Probenherstellung wird der Binder Jetting Drucker Innovent+ (The ExOne Company,
USA) genutzt. Der Aufbau ist in Abbildung 4-1 abgebildet. Das Pulver wird mittels Trichter
von oben auf das Pulverbett aufgetragen und mit einem Roller verdichtet. Der Pulverauftrag
erfolgt entlang der X-Achse. Anschlielend wird der Binder eingedruckt, Druckkopf fahrt fir
diesen Vorgang entlang der Y-Achse. Fur die nachste Schicht wir die Bauplattform entlang

der Z-Achse abgesenkt.

https: /Iwww exone.com/de-DE/3D- prlntlng-systemslmetal -3d-printers/innovent+
Abbildung 4-1: Aufbau des Innovent+ Druckers [141]

4.3.1 Pulveraufbereitung

In Phase | werden zuerst alle Versuche mit dem unkonditionierten Pulver durchgefiihrt, an-
schlielRend folgten die Versuche mit getrocknetem Pulver. Das Pulver wird in beiden Zustan-
den wiederverwendet. Daher werden die Pulver aus dem Entpulvern, dem Uberlauf und das

Restpulver aus dem Trichter gemischt. AnschlieBend wird das Pulver entweder gesiebt und
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direkt in den Trichter zuriickgegeben (unkonditioniert) oder vor der Rickfihrung in den Trich-
ter getrocknet und gesiebt. Zum Trocknen wird das Pulver fir vier Stunden in einem Ofen an
Luft bei 180 °C erwarmt. Der Druckvorgang wird gestartet, sobald das Pulver auf unter 40 °C
abgekuhlt ist. In Phase |l & Ill erfolgt die Pulveraufbereitung analog zum getrockneten Pulver

in Phase |I.

4.3.2 Druckprozess

In Phase | & Il der Arbeit werden pro Druckjob 60 Wirfel mit einer Kantenlange von 10 mm
zur Bestimmung der Griinteil- und Sinterdichte, sowie der Schwindung, gedruckt. Die Positi-
onierung der Wirfel erfolgt gemaR Abbildung 4-2a gleichmaRig in der XY-Ebene des Bau-
raums. In Phase 3 wird das Drucklayout angepasst (Abbildung 4-2b), sodass neben den ver-
bleibenden 18 Wiirfeln mit einer Kantenlange von 10 mm auch 4 Behalter zur Ermittlung der
Pulverbettdichte gedruckt werden. Die Innenabmessungen der Behalter betragen 25 mm
Breite, 24 mm Lange und eine Hohe von 8,5 mm. Die weiteren mitgedruckten Proben wer-

den im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht.
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Abbildung 4-2: Drucklayouts der Phasen | und Il (a) sowie Phase Il (b)
In den einzelnen Phasen der Arbeit werden unterschiedliche Parameter des Druckprozesses
variiert. Dabei kdnnen alle Binder- und Roller-bezogenen Parameter direkt Uber die Eingabe
der Werte in den Drucker eingestellt werden. Die in den einzelnen Phasen konstant gehalte-
nen Parameter sind in Tabelle 4-2 aufgefuhrt. Die Parameter der mit ,v“ gekennzeichneten
Felder werden in den einzelnen Phasen variiert. Die eingedruckte Bindermenge wird Uber die
Binderséttigung eingestellt. Diese wird fur alle Druckjobs konstant gehalten und basierend

auf einer Pulverpackungsdichte von 60 % kalkuliert.

Die variierten Parameter des teilfaktoriellen Versuchsplans der in Kapitel 5 beschriebenen
Phase | sind in Tabelle 4-3 aufgelistet. Der Roller mit einem Durchmesser von 20 mm ist aus

Aluminium gefertigt, wahrend der 12 Roller aus Stahl besteht.
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Tabelle 4-4 zeigt die Parameter des vollfaktoriellen Versuchsplans fir die in Kapitel 6 be-
schriebene Phasell. In Tabelle 4-5 sind die untersuchten Pulver/Schichtstarken-

Kombinationen der in Kapitel 7 beschriebenen Phase lll dargestellt.

Tabelle 4-2: Konstante Einstellungen relevanter Parameter in den Phasen

Parameter Einheit Phasel Phasell Phaselll
Bindersittigung % 65 65 65
Trocknungstemperatur °C 40 40 40
Roller Umfangsgeschwindigkeit mm s’ v 350 314
Roller Durchmesser mm v v 12
Auftragsgeschwindigkeit mm s v v 5
Supply-to-Spread Ratio v mittel mittel

Die systemspezifischen Einstellungen des Pulverauftrags missen kontinuierlich angepasst
werden, um die Menge an Pulver vor dem Roller konstant zu halten. Der Pulverauftrag er-
folgt bei dem verwendeten Drucker Uber einen Trichter, an dessen unterem Ausgang sich ein
Sieb befindet. Bei Anregung des Siebes Uber einen Ultraschallgeber wird Pulver ausgewor-
fen. Der Durchsatz des ausgeworfenen Pulvers wird Uber die Ulfraschallintensitét eingestellt,
welche innerhalb einer Schicht konstant bleibt. Die Menge an Pulver vor dem Roller wird nun
Uber die Verzdgerungszeit eingestellt, die der Trichter vor dem Pulverbett Pulver auswirft.
Nach Ablauf der Verzégerungszeit fahrt der Trichter mit Beschichtergeschwindigkeit Uber
das Pulverbett. Diese wird so eingestellt, dass die Uber dem Pulverbett ausgebrachte Pul-
vermenge moglichst der Pulvermenge entspricht, welche fur die Schicht bendtigt wird. So
bleibt die Menge an Pulver vor dem Roller Uber den Pulverauftrag nahezu konstant. Der Pul-
verdurchsatz wird jedoch auch von der FlieRfahigkeit des Pulvers und dem Fullstand des
Pulvers im Trichter beeinflusst, der sich mit zunehmender Druckjobdauer leert. Somit mis-
sen die Ultraschallintensitdt und die Beschichtergeschwindigkeit wahrend des Druckjobs
angepasst werden. Die Hohe der Menge an Pulver vor dem Roller wird als Supply-to-Spread

Verhéltnis bezeichnet. Es kann ausschlieRlich qualitativ eingestellt werden.

Nach Fertigstellung des Druckjobs wird der Binder vier Stunden bei 180 °C in einem Ofen
ausgehartet. Nach dem Abkuhlen werden die Wirfelproben vollstandig entpulvert. Die Behal-
ter werden zunéachst nur von aufen entpulvert. Nach der Gewichtsmessung des geflllten

Behalters wird dieser vollstandig entpulvert.
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Tabelle 4-3: Variierte Prozessparameter in Phase | mit den zugehorigen Leveln

Faktor Parameter Einheit Level1 Level 2
A Schichtstarke pm 30 70
B Roller Durchmesser mm 12 20
C Umfangsgeschw. des Rollers mm s 175 350
D Auftragsgeschwindigkeit mm s 5 20
E Supply-to-Spread Ratio niedrig hoch

Tabelle 4-4: Variierte Prozessparameter in Phase Il mit den zugehérigen Leveln

Faktor Parameter Einheit Level1 Level2 Level3 Level4
A Schichtstarke um 30 50 70 90
B Roller Durchmesser mm 12 15 20
C Auftragsgeschwindigkeit mm s 5 20

Tabelle 4-5: Untersuchte Pulver-Schichtstiarke-Kombinationen in Phase Il

Pulver Faktoren
25 5 75 10
Bezeichnung Schichtstarke [um]

5 13 25 38 51
7 18 35 53 70
10 24 48 72 96
13 34 68 101 135
14 34 72 108 144
21 53 106 160 213
25 63 127 191 254
26 63 129 189 252

4.3.3 Entbindern und Sintern

Die Warmebehandlung der Grinteile umfasst sowohl die mdglichst riickstandsfreie, thermi-
sche Zersetzung der organischen Binderkomponenten, als auch den direkt anschlieRenden
Sinterprozess im selben Entbinderungs- und Sinterofen (MIM 3001/3002, Elnik Systems,
USA). Die Probekérper werden auf Yttriumoxid (Y203) beschichtete Aluminiumoxidplatten
aufgelegt, um ein Anhaften der Probenkérper an der Sinterunterlage zu vermeiden. Die Ent-
binderung erfolgt fur alle in dieser Arbeit beschriebenen Sinterzyklen in Wasserstoff-

Atmosphare bei 400 mbar und einer Temperaturfihrung gemaR Tabelle 4-6.
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Tabelle 4-6: Prozessparameter der Entbinderung

Prozessschritt Heizrate [K min] Temperatur [°C] Haltezeit [min]
1 10 180
2 5 300 30
3 1 450 60

Der darauffolgende Sinterprozess startet mit Abschluss des letzten Prozessschrittes der
Entbinderung. Alle Sinterzyklen werden in Wasserstoff-Atmosphare bei 850 mbar durchge-
fuhrt. Die Heiz- und Abkihlrate betragt jeweils 5 K min"'. Die Parameter der Sinterzyklen in
Tabelle 4-7 werden mit dem Ziel ausgewahlt, einerseits eine ausreichend hohe Sinterdichte
zu erzielen, um mittels Auftriebsmethode nach Archimedischem Prinzip gemessen werden
zu koénnen. Andererseits sollen Unterschiede in den Grunteilen auch in den Sinterteilen
sichtbar sein. Entsprechende Voruntersuchungen sind an anderer Stelle dokumentiert [68].
Die in Kapitel 5-7 beschriebenen Untersuchungen werden basierend darauf mit Sinterpro-
gramm 1350 90 durchgeflhrt. Zusatzlich werden Wirfel der in Kapitel 7 untersuchten Pul-
ver-Schichtstake-Kombinationen bei einer weiteren Temperatur gesintert. Die drei feinsten
Pulver werden zusatzlich bei 1300 °C gesintert, die drei Grébsten bei 1380 °C.

Tabelle 4-7: Prozessparameter der Sinterzyklen

Sinterprogramm Temperatur Haltezeit
[°C] [min]
1300_60 1300 60
1350_90 1350 90
1380_240 1380 240

4.4 Charakterisierung der Probenkorper
4.41 Pulverbettdichte

Zur Bestimmung der Pulverbettdichte werden die Behalter (Abbildung 4-2b) im Grinteilzu-
stand von auflen entpulvert und auf einer Feinwaage (Qintix® Prazisionswaage Art.-Nr.:
QUINTIX313-1S von Sartorius, Deutschland) gewogen. AnschlieBend werden die Behalter
auch Innen entpulvert und nochmals gewogen. Nach Ermittlung der Innenabmessungen wird

die absolute Pulverbettdichte nach Gleichung (4-1) errechnet.

_ Mpehnaiter gefullt — Mpehnaiter entpulvert
PPulverbett abs. — l i l . l (4'1)
0X ‘oY ‘0z
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Die relative Pulverbettdichte wird aus der absoluten Pulverbettdichte und der pyknometrische

Dichte des jeweiligen Pulvers nach Gleichung (4-2) errechnet.

_ PPulverbett
PpPulverbett rel. = (4-2)
pPyk

4.4.2 Griinteildichte

Zur Bestimmung der Grunteildichte wird die Wurfelproben im Grinteilzustand auf einer
Feinwaage (Qintix® Prazisionswaage Art.-Nr.: QUINTIX313-1S von Sartorius, Deutschland)
gewogen und anschlieRend mit einem digitalen Messschieber vermessen. Die absolute
Grinteildichte wird gemal Gleichung (4-3) errechnet. Die relative Griinteildichte wird analog
zu Gleichung (4-2) aus der absoluten Grinteildichte und der pyknometrische Dichte des je-

weiligen Pulvers errechnet.

MeGrinteil

PGrinteil abs. =

4-
(Lox * Loy * loz) = Vischrift (4-3)

4.4.3 Sinterdichte

Nach dem Sintern wird die Dichte p der Proben mittels Auftriebsmethode nach Archimedis
auf einer Prazisionsdichtewaage (Delta Range XS603S, Mettler Toledo, Schweiz) gemes-
sen. Dazu wird die scheinbare Dichte der Proben in Ethanol nach Gleichung (4-4) bestimmt.
Falls wahrend der Messung in Ethanol keine Luftblasen aus dem Probenkdrper entweichen,
wird angenommen, dass der Probenkdrper ausschlie3lich geschlossene Porositat besitzt

und die Sinterdichte der scheinbaren Dichte entspricht.

Mpyst

Psinter abs. = PFI1 (4-4)

Mpufe — Mpg

Sofern wahrend der Messung in Ethanol Luftblasen aus dem Probenkdrper aufsteigen, wer-
den die Messungen nach dem Trocknen und Aufbringen einer dinnen Paraffinschicht auf die
Probenkdrper wiederholt. Hierfir werden die Poren der Proben mit einer diinnen Paraffin-
schicht durch kurzes Eintauchen in eine Hexan-Paraffin-Lésung (95 Vol-% Hexan, 5 Vol-%
Paraffin) verschlossen. Anschlielend wird die ebenfalls Dichte gemal Gleichung (4-4) be-
stimmt. Als Medium wird jedoch Wasser anstelle von Ethanol verwendet. Die relative Sinter-
dichte wird analog zu Gleichung (4-2) aus der absoluten Sinterdichte und der pyknometri-

sche Dichte des jeweiligen Pulvers errechnet.
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4.4.4 Schwindung

Zur Ermittlung der Schwindung ¢ werden die Abmessungen der Wirfelproben mit einem
digitalen Messschieber sowohl im Grinteilzustand [, als auch Sinterteilzustand [ vermes-
sen. Die Schwindungen werden fir alle Richtungen individuell nach Gleichung (4-5) be-

stimmt

(4-5)

Um den Beitrag einer Richtung zum Schwindungsverhalten der Wirfelproben und damit die
Anisotropie der Schwindung ¢ zu ermitteln, wird die Schwindung gemal Gleichung (4-6)

normiert.

_ @
I A== - o) (4-6)

4.4.5 Grin-und Sinterteilstruktur

Die Roéntgen-Computertomographie von Grin- und Sinterteilen werden mit einem 3D-
Roéntgenmikroskop (Xradia 520 Versa, Zeiss, Deutschland) mit zwei Auflosungen durchge-
fuhrt. Ein Scan mit Standardauflosung der gesamten Teile mit 6,2 ym Voxelgrélie wird mit
einer Spannung von 160 KeV, einem Strom von 62,5 yA und einer Belichtungszeit von
14 Sekunden durchgefihrt. FUr die hochauflésenden Scans mit 1 um Voxelgré3e eines Aus-
schnitts der Teile werden eine Spannung von 160 KeV, ein Strom von 62,5 yA und eine Be-
lichtungszeit von einer Sekunde verwendet. Fir beide Auflésungen werden 3200 Projektio-
nen durchgefuhrt. Fur die anschliellenden Analysen der CT-Volumendaten wird die Software
VGSTUDIO MAX 3.4 (Volume Graphics, Deutschland) verwendet.

4.4.6 Gefiigestruktur und Porositat

Zur bildanalytischen Charakterisierung der Gefligestruktur und der Porositat werden lichtmik-
roskopische Aufnahmen (DMRX, Leica Microsystems, Deutschland) reprasentativer Proben
in verschiedenen Druckebenen angefertigt. HierfUr werden die gesinterten Wurfel in Epoxid-
harz eingebettet. Die Probenoberflache wird mit einer schrittweisen Abfolge von SiC-
Schleifpapieren unterschiedlicher Kérnung und anschlieRendem mechanischem Polieren mit

Diamantpaste prapariert.
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4.5 Varianzanalyse

Bei einer Varianzanalyse wird die Streuung von Daten auf Einflisse untersucht. Dabei wird
zwischen systematischen Einflussen, wie im Fall der vorliegenden Arbeit die Prozesspara-
meter beim Pulverauftrag des MBJ, und zufalligen Einflussen unterschieden. Die Gesamtva-
rianz besteht aus der Modellvarianz, welche die systematischen Einflussfaktoren beschreibt,

und der Fehlervarianz.

Die Varianzen werden Uber Quadratsummen berechnet. Fir die Quadratsumme QS werden
die Abweichungen jedes einzelnen Wertes vom Mittelert quadriert und aufsummiert. Wobei n
der Anzahl der Datenpunkte in der Gruppe entspricht, X; der einzelne Datenpunkt in der

Gruppe und X der Gesamtdurchschnitt der Daten aller Gruppen ist (Gleichung (4-7).

QS =X (Xi —X)? (4-7)

Da die Quadratsumme auch abhangig von der Anzahl der Gruppen (oder auch Anzahl der
Variationen bei einem Prozessparameter) ist, wird die mittlere Quadratsumme MS errechnet.
Hier fur wird die Quadratsumme durch die Anzahl der Freiheitsgrade df geteilt
(Gleichung(4-8). Die Anzahl der Freiheitsgrade fir eine Gruppe entspricht der Anzahl der
Variationen in der Gruppe minus eins. Die mittlere Quadratsumme wird sowohl zwischen den
Gruppen (Modellvarianz; MSg4kt0r), als auch den einzelnen Werten einer Gruppe (Fehlerva-

rianz; MSgenier) €rrechnet.

_@

MS =—
af

(4-8)
Um zu uberprifen, ob die Streuung der Daten auf einen systematischen Einfluss oder den
Zufall zuriickzufiihren ist, wird der Quotient zwischen der Modellvarianz und der Fehlervari-
anz gebildet und man erhalt den F-Wert (Gleichung (4-9). Dieser ist die Prufgrofe der Vari-

anzanalyse.

_ MSFaktor

= (4-9)
M SFehler

Ist der F-Wert > 1 ist die Modellvarianz F mal groRer als der Fehler und die Streuung der
Daten auf einen systematischen Einfluss zurickzufuhren. Wenn der F-Wert > 1 ist, Uberwiegt

der Zufall oder unsystematische Einflisse. Der F-Wert wird fur alle Gruppen berechnet.

Ab welchem F-Wert der Einfluss einer Gruppe als signifikant bezeichnet werden kann, hangt
von der Wahrscheinlichkeit (p-Wert) ab, mit welcher der F-Wert auftritt. Mit Hilfe einer Statis-
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tischen Tabelle oder Software kann aus dem F-Wert, den Freiheitsgraden und dem ge-

wulnschten Signifikanzniveau der p-Wert errechnet werden.

Daruber hinaus kann die EffektgroRe EG bestimmt werden, welche die hohe der Unterschie-
de zwischen den Gruppen ausgibt. Sie errechnet sich aus der Division der Quadratsumme

der einzelnen Faktoren durch die Gesamtquadratsumme QS;.sam: (Gleichung(4-8).

_ QSFaktor

EG (4-10)

QSGesamt
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5 Phase I: Screening der Einflussfaktoren

5.1 Einleitung Phase |

Zur Bestimmung des grundlegenden Einflussfaktoren auf den Pulverauftrag wird in Phase |
in einem Parameterscreening Uber statistische Versuchsplanung die Prozessparameter
Schichtstarke, Rollerdurchmesser, Auftragsgeschwindigkeit, Rollerumdrehungsgeschwindig-
keit und Supply-to-Spread Ratio untersucht. Sowohl die Haupteffekte der Auftragsparameter
als auch mégliche Wechselwirkungen werden hinsichtlich Griinteil- und Sinterdichte unter-
sucht. Das Screening wird mit einem Pulver in unterschiedlichen Konditionierungszustanden

(getrocknet und unkonditioniert) durchgefihrt.

Die Experimente des Screenings sind nach den Grundsatzen der statistischen Versuchspla-
nung konzipiert. Die Experimente werden in der Regel durchgefiihrt, um zu untersuchen,
welcher Faktor einen wesentlichen Einfluss auf die Ergebnisse hat und auf welcher Stufe der
Faktor gewahlt werden sollte, um die gewlinschten Ergebnisse zu erzielen. Es gibt verschie-
dene Methoden zur Versuchsplanung. Eine der typischen Methoden der statistischen Ver-
suchsplanung ist die vollfaktorielle Versuchsplanung, bei der alle Kombinationen verschiede-
ner Faktoren und Stufen durchgeflihrt werden. Sie hat die héchste Genauigkeit und erfordert
eine grofRe Anzahl von Versuchsdurchldufen. Eine weitere Methode ist die Taguchi-Methode,
bei der gesattigte orthogonale Arrays verwendet werden, um die Anzahl der Experimente
und damit die Kosten und den Zeitaufwand erheblich zu reduzieren [142]. Aufgrund der ge-
ringen Aufldsung kénnen jedoch nur Vorhersagen Uber die Haupteffekte gemacht werden.
Diese Methode wurde bereits friher fir MBJ-Untersuchungen verwendet [43, 117, 143—-145].

Um einen vollfaktoriellen Versuchsplan zu vermeiden und dennoch Wechselwirkungen auf-
zeigen zu kdnnen, wurde fur diese Studie eine Varianzanalyse mit minimaler Versuchsan-
zahl plus 2 Versuche, Auflésung IV screening Design gewahlt. Der Aufbau einer Varianzana-
lyse und die Begriffserklarung sind in Kapitel 4.5 naher erlautert. Mit 12 Experimenten liegt
dieser Versuchsplan hinsichtlich der Anzahl der Versuche zwischen den beiden anderen
Versuchsplanen. Der Versuchsplan ermoglicht sowohl die Bestimmung der Hauptfaktoren
als auch die Schatzung einiger Wechselwirkungen. Da die Zwei-Faktoren-Wechselwirkungen
mit anderen Zwei-Faktoren-Wechselwirkungen und hoheren Wechselwirkungen Uberlagert
werden konnen, werden die Zwei-Faktoren-Wechselwirkungen mit dem hochsten Beitrag

ausgewahlt.

Die Parameter (Tabelle 4-3) werden in zwei Stufen variiert, was zu 12 Druckdurchldufen je
Konditionierungszustand fuhrt (Tabelle 5-1). Zunachst werden alle Durchldufe mit dem un-

behandelten Pulver durchgefiihrt, gefolgt von solchen mit dem getrockneten Pulver. An-
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schlielend werden die Ergebnisse auf der Grundlage der Taguchi-Methodik in das signal-to-
noise (S/N) Verhaltnis umgerechnet, das den Pegel eines gewlinschten Signals mit dem
Pegel des Hintergrundrauschens vergleicht. Das S/N-Verhaltnis wird fir die Durchschnitts-
werte der Grin- und Sinterdichte, der 60 in einem Durchgang gedruckten Wirfel nach Glei-
chung (5-1) "groRer-ist-besser" berechnet [142]. Die Varianzanalyse wird mit der Software
Design-Expert V11 von Stat-Ease, Inc. durchgefihrt, um die Signifikanz der Parameter zu
analysieren. Tiefgehendere Informationen zur Taguchi-Methode und deren Auswertung sind

in folgender Quelle zu finden [142].

S 1w/ 1
N: —10 X log1g H ? (5-1)

1=1

Tabelle 5-1: Prozessparameter der Druckdurchgange in Phase |

Durch- Schicht- Roller Umfangsgeschwin- Auftragsgeschwin- Supp-
gang starke Durchmes- digkeit des Rollers digkeit ly-to-
[um] ser [mm s7] [mm s] Sprea
[mm] d
Ratio
1 30 12 350 20 niedrig
2 30 20 175 20 niedrig
3 70 12 350 5 hoch
4 30 12 175 20 hoch
5 70 20 175 5 hoch
6 70 20 350 5 niedrig
7 70 12 175 5 niedrig
8 70 20 175 20 hoch
9 30 12 350 5 niedrig
10 30 20 350 20 hoch
11 70 12 350 20 niedrig
12 30 20 175 5 hoch

5.2 Ergebnisse Phase |
5.2.1 Pulver

Das verwendete Pulver besitzt eine nominale Partikelgroe von 90 % -22 um. In Tabelle 5-2
sind die Pulvereigenschaften der beiden Konditionierungszustande dargestellt. Bei den Par-
tikelgroRen weist das getrocknete Pulver geringfiigig héhere Werte auf. Die Schuttdichte der
Pulver ist gleich, wahrend die Klopfdichte des unkonditionierten Pulver etwas héher ausfallt.

Daraus resultierend ergibt sich ein héheres Hausner Ratio flir das unkonditionierte Pulver.
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Tabelle 5-2: Pulvereigenschaften der beiden Konditionierungszustande

Pulver Partikelgro- Partikelgro- Partikelgro- Schiittdich- Klopfdich-  Haus-
Re Do [um] RBe Dso [um] Re Dgp [um] te te ner
[g cm3] [g cm3] Ratio
unkonditio-
niert 5,1 11,1 20,1 2,74 4,33 1,58
getrocknet 6,1 11,3 20,5 2,74 4,03 1,47

5.2.2 Griinteile

Fur die Varianzanalyse wird das S/N-Verhaltnis fur die Grinteildichte berechnet. Die experi-
mentellen Daten sind in Tabelle A-1 im Anhang aufgefihrt. Aus Abbildung 5-1 ist ersichtlich,
dass die Prozessparameter bei beiden Konditionierungszustande im Wesentlichen den glei-
chen Einfluss auf die Grinteildichte haben. Level 1 zeigt héhere S/N-Verhaltnisse fir die
Parameter A, C & E (Schichtstarke 30 um, Umfangsgeschwindigkeit des Rollers 175 mm s
und ein hohes Supply-to-Spread Ratio), Level 2 fir Parameter B (Rollerdurchmesser
20 mm). Bei der Rollerauftragsgeschwindigkeit erreichen das unkonditionierte Pulver (Stufe
1; 5 mm s) und das getrocknete Pulver (Stufe 2; 20 mm s') bei unterschiedlichen Niveaus
das hdhere S/N-Verhaltnis. Die Grinteildichte des getrockneten Pulvers fallt héher aus
(53,6 % zu 52,6 %). Weiterhin sind ausschlieBlich S/N-Verhaltnisse dargestellt, da es sich

um eine teilfaktoriellen Versuchsplan handelt.
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Abbildung 5-1: Einfluss von Konditionierungszustand und Auftragsparametern auf das S/N-
Verhiltnis der Griinteildichte

Die Varianzanalyse wird auf der Grundlage der S/N-Verhaltnisse durchgefuhrt, um die Signi-
fikanz der Auswirkungen der verschiedenen Faktoren auf die Grunteildichte flr getrocknetes
und unkonditioniertes Pulver zu analysieren. Die Ergebnisse sind in Tabelle 5-3 und Tabelle

5-4 dargestellt. Um die Signifikanz des Modells zu erhéhen, werden nur diejenigen Faktoren
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und Wechselwirkungen als Modellterme bertcksichtigt, die auf der Grundlage eines
p-Werts <0,1 statistisch signifikant sind. Im Falle signifikanter Wechselwirkungen werden die
einzelnen Faktoren ebenfalls hinzugefigt, um die Hierarchie aufrechtzuerhalten. Die nicht
bertcksichtigten Faktoren und Wechselwirkungen werden in Rest & Fehler mit einbezogen.
Tabelle 5-3 zeigt, dass die Faktoren A (Schichtstarke) und B (Rollerdurchmesser) sowie de-
ren Wechselwirkung (AB) den signifikantesten Einfluss auf die Grinteildichte flr getrockne-
tes Pulver haben. Fir das unkonditionierte Pulver (Tabelle 5-4) haben der Faktor B (Roller-
durchmesser) und die Wechselwirkung AB den signifikantesten Einfluss auf die Grunteildich-
te. Obwohl der Einfluss der Schichtstarke in beiden Fallen nahezu gleich grof} ist, wird er fur
das unkonditionierte Pulver statistisch als nicht signifikant angesehen. Insgesamt besitzt das
Modell fur das getrocknete Pulver einen niedrigeren p-Wert und damit eine hdhere statisti-

sche Signifikanz.

Tabelle 5-3: Varianzanalyse auf Grundlage des S/N-Verhiltnisses der Griinteildichte fiir ge-
trocknetes Pulver

Quelle df Quadratsumme mittlere Quad- F-Wert p-Wert EffektgroBe
ratsumme
Modell 7 4,4310 0,6330 20,17 0,0057*
A-Schichtstarke 1 0,7412 0,7412 23,62 0,0083* 22,38
B-Roller Durch-
messer 1 0,7204 0,7204 22,95 0,0087* 21,75
D-Auftragsgeschw. 1 0,0028 0,0028 0,09 0,7784 0,09
E-Supply-to-Spread 1 0,1717 0,1717 5,47 0,0795* 5,18
AB 1 0,8427 0,8427 26,85 0,0066* 25,45
AD 1 0,1954 0,1954 6,23 0,0671* 5,90
BD 1 0,6059 0,6059 19,31 0,0117* 18,30
Rest & Fehler 4 0,1255 0,0314 0,95
Gesamt 11 4,5565 100

Hinweis: *p-Werte unter 0,100 zeigen an, dass das Modell/die Modellterme signifikant sind.

Tabelle 5-4: Varianzanalyse auf Grundlage des S/N-Verhiltnisses der Griinteildichte fiir unkon-
ditioniertes Pulver

Quelle df Quadratsumme mittlere Quad- F-Wert p-Wert EffektgroBe
ratsumme
Modell 3 3,3649 1,1216 4,80 0,0338*
A-Schichtstarke 1 0,7472 0,7472 3,20 0,1115 20,77
B-Roller Durch-
messer 1 1,3235 1,3235 5,67 0,0445* 36,79
AB 1 1,2942 1,2942 5,54 0,0464* 35,95
Rest & Fehler 8 1,8688 0,2336 6,49
Gesamt 11 5,2337 100

Hinweis: *p-Werte unter 0,100 zeigen an, dass das Modell/die Modellterme signifikant sind.
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5.2.3 Sinterteile

Fir die Varianzanalyse wird das S/N-Verhaltnis fur die Sinterdichte analog zur Griunteildich-
teberechnet. Die experimentellen Daten sind in Tabelle A-1 im Anhang aufgefuhrt. Abbildung
5-2 zeigt, dass die Prozessparameter bei beiden Konditionierungszustande grundsatzlich
den gleichen Einfluss auf die Sinterdichte haben. Level 1 zeigt hdhere S/N-Verhaltnisse fur
die Parameter A, C & E (Schichtstarke 30 um, Umfangsgeschwindigkeit des Rollers 175 mm
s und ein hohes Supply-to-Spread Ratio), Level 2 fur Parameter B (Rollerdurchmesser 20
mm). Bei der Rollerauftragsgeschwindigkeit wird das hdhere S/N-Verhaltnis bei unterschied-
lichen Niveaus fiir das unkonditionierte Pulver (Stufe 1; 5 mm s™) und das getrocknete Pul-
ver (Stufe 2; 20 mm s™) erreicht. Bei der Hohe der Sinterdichte ist keinen Unterschied zwi-

schen den beiden Konditionierungszustanden (96,8 %) festzustellen.
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Abbildung 5-2: Einfluss von Konditionierungszustand und Auftragsparametern auf das S/N-
Verhiltnis der Sinterdichte

Die Varianzanalyse wird auf der Grundlage der S/N-Verhaltnisse durchgefihrt, um die Signi-
fikanz der Auswirkungen der verschiedenen Faktoren auf die Sinterdichte flr getrocknetes
und unkonditioniertes Pulver zu analysieren. Die Ergebnisse sind in Tabelle 5-5 und Tabelle
5-6 dargestellt. Die Bertcksichtigung der Faktoren und Wechselwirkungen erfolgt analog zur
Grunteildichte. Der signifikanteste Effekt auf die Sinterdichte fur getrocknetes Pulver (Tabelle
5-5) ist die Interaktion AB (Schichtstarke und Rollerdurchmesser), gefolgt von Faktor A
(Schichtstarke). Fir unkonditioniertes Pulver (Tabelle 5-6) ist der signifikanteste Effekt der
Faktor A (Schichtstarke), gefolgt von der Interaktion AB. Das Modell weist fur getrocknetes

Pulver einen niedrigeren p-Wert und eine héhere statistische Signifikanz auf.

57



Phase I: Screening der Einflussfaktoren

Tabelle 5-5: Varianzanalyse auf Grundlage des S/N-Verhiltnisses der Sinterdichte fiir getrock-
netes Pulver

Quelle df Quadratsumme mittlere Quad- F-Wert p-Wert  EffektgroRe
ratsumme
Modell 5 0,1067 0,0213 16,03 0,0020*
A-Schichtstarke 1 0,0331 0,0331 24,90 0,0025* 31,47
B-Roller Durch-
messer 1 0,0130 0,0130 9,78 0,0204* 12,36
E-Supply-to-
Spread 1 0,0001 0,0001 0,11 0,7486 0,14
AB 1 0,0449 0,0449 33,78 0,0011* 42,69
BE 1 0,0127 0,0127 9,56 0,0213* 12,08
Rest & Fehler 6 0,0080 0,0013 1,26
Gesamt 11 0,1146 100

Hinweis: *p-Werte unter 0,100 zeigen an, dass das Modell/die Modellterme signifikant sind.

Tabelle 5-6: Varianzanalyse auf Grundlage des S/N-Verhiltnisses der Sinterdichte fiir unkondi-
tioniertes Pulver

Quelle df Quadratsumme mittlere Quad- F-Wert p-Wert EffektgroRe
ratsumme
Model 6 0,2757 0,046 7,80 0,0198*
A-Schichtstirke 1 0,0821 0,0821 13,93  0,0135* 34,77
B-Roller Durch- 0,0274 0,0274 4,65  0,0836* 11,61
messer

D-Auftragsgeschw. 1 0,0181 0,0181 3,07 0,1401 7,66
E-Supply-to-Spread 1 0,0111 0,0111 1,89 0,2275 4,72
AB 1 0,0604 0,0604 10,25 0,0240* 25,59
DE 1 0,0311 0,0311 5,27 0,0701* 13,16

Rest & Fehler 5 0,0295 0,0059 2,50
Gesamt 11 0,3052 100

Hinweis: *p-Werte unter 0,100 zeigen an, dass das Modell/die Modellterme signifikant sind.

5.3 Diskussion Phase |
5.3.1 Pulver

Die Ergebnisse zeigen, dass die Trocknung des Pulvers den statistischen Einfluss der Auf-
tragsparameter auf die Grinteil- und Sinterdichte erhéht. Dies wird durch die deutlich niedri-
geren p-Werte der Modelle und Faktoren der Varianzanalyse fir getrocknetes Pulver ange-
zeigt. Bei trockenen Pulvermaterialien resultiert der Zusammenhalt zwischen den Partikeln
aus den Adhasionskraften, die hauptsachlich aus Van-der-Waals- und elektrostatischen Kraf-
ten bestehen [56]. Durch Feuchtigkeit werden in der Kontaktzone zwischen den Partikeln

auch Flussigkeitsbricken erzeugt, die aufgrund ihrer Oberflachenspannung zu Kapillarkraf-
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ten und einer erhdhten Kohasion des Pulvers [70] und damit zu einer geringeren Fliefahig-

keit fihren.

Dies konnte auch bei der Pulveranalyse beobachtet werden, da ein niedrigeres Hausner-
Ratio als Hinweis auf eine gute Flie3fahigkeit gilt. Allerdings resultiert das niedrigere Haus-
ner-Ratio nicht aus einer hdheren Schittdichte des getrockneten Pulvers, was zu erwarten
gewesen ware, sondern aus seiner geringeren Klopfdichte. Dies kann gegebenenfalls auf die
geringen Unterschiede in der PartikelgroRenverteilung zuriickzufihren sein, da der geringere
Feinanteil beim getrockneten Pulver zu einer schmaleren Verteilungsbreite fuhrt, welche
niedrigere Packungsdichten nach sich ziehen kann. Der geringere Feinanteil des getrockne-
ten Pulvers kann darauf zuriickzufihren sein, dass die Versuche mit dem getrockneten Pul-
ver nach den Versuchen mit dem unkonditionierten Pulver durchgefuihrt wurden. Beim Hand-
ling des Pulvers entlang der Prozesskette wie beispielsweise dem Entpulvern kdnnten feine-
re und leichter schwebende Teilchen in einem groReren MalRe abgesaugt worden sein. Ins-
gesamt lasst sich feststellen, dass die Pulvertrocknung zu einer Verringerung der Adhasi-
onskrafte zwischen den Partikeln und zu einer Verbesserung der Flie3fahigkeit fuhrt.

Dadurch erhoht sich der Einfluss der von aul3en einwirkenden Krafte der Auftragsparameter.

5.3.2 Prozessparameter
5.3.2.1 Schichtstarke

Mit geringeren Schichtstarken werden hohere Grunteil- und Sinterdichten erreicht. Dies wer-
den auch in einer Reihe von Veroffentlichungen [4, 68, 91, 93] beobachtet und ist auf die
Erhéhung der Verdichtungskraft pro Partikel zurtickzufiihren [88, 105]. Die Ergebnisse stim-

men mit den Erkenntnissen aus der Literatur Uberein.

5.3.2.2 Rollerdurchmesser

Die héheren Grunteil- und Sinterdichten fur den gréReren Rollerdurchmesser kénnen mit der
erhohten Kraft zusammenhangen, die auf die Partikel ausgelbt wird. Diese ist in Modellen
[104, 105] berechnet und von Budding und Vaneker [91] fir Gips ebenfalls beobachtet wor-
den. Die erzielten Ergebnisse bestatigen im Allgemeinen diese Studie und die Modelle, so-
wie ihre Ubertragbarkeit auf Metallpulver. Allerdings kénnen auch die unterschiedlichen Ma-
terialien und Oberflachen der verwendeten Roller einen Einfluss haben, z. B. in Bezug auf
den Reibungskoeffizienten und die elektrostatischen Krafte. Hierzu sind bisher keine Unter-

suchungen verdffentlicht worden.
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5.3.2.3 Auftragsgeschwindigkeit

Die Erhohung der Auftragsgeschwindigkeit fuhrt zu niedrigeren Grunteil- und Sinterdichten
fur das unkonditionierte Pulver und zu héheren Werten fur das getrocknete Pulver. Laut Mo-
dellen fuhrt eine Erhohung der Auftragsgeschwindigkeit zu einer Abnahme der Pulverbett-
dichte [90] oder hat keinen Einfluss auf die Pulverbettdichte [105]. Untersuchungen zeigen,
dass eine Erhéhung der Auftragsgeschwindigkeit zu einer leichten Verschlechterung aller
Eigenschaften der gepriften Proben fihrt [117, 119]. Somit stimmen die Ergebnisse mit der
Literatur flr das unkonditionierte Pulver Uberein. Die unterschiedlichen Auswirkungen kénn-
ten damit erklart werden, dass das unkonditionierte Pulver durch seine geringere Fliefahig-
keit mehr Zeit benétigt, um sich dichter zu packen, wahrend beim gut flieRenden, getrockne-
ten Pulver die hohere induzierte Kraft der hdheren Auftragsgeschwindigkeit zu einer héheren
Packungsdichte flhrt.

5.3.2.4 Rollerumdrehungsgeschwindigkeit

Wahrend eine niedrigere Rollerumdrehungsgeschwindigkeit zu einer héheren Grinteildichte
fuhrt, ist der Einfluss auf die Sinterdichte nur gering und fiir beide Konditionierungszustande
in der Varianzanalyse statistisch nicht signifikant. Die Unterschiede in den S/N-Ratios der
Grinteildichte lassen sich auf das teilfaktorielle statistische Design zurlickfiihren, da Stufe 1
(175 mm s™) in 4 Experimenten mit dem 20 mm-Roller untersucht wird, wahrend Stufe 2
(350 mm s") nur 2 Experimenten mit diesem Roller durchlauft. Der geringere Einfluss der
Rollerumdrehungsgeschwindigkeit auf die Sinterdichte hangt mit dem geringeren Einfluss

des Rollendurchmessers auf die Sinterdichte im Vergleich zur Griinteildichte zusammen.

Laut bisherigen Untersuchungen hat die Rollerdrehzahl im Allgemeinen keinen nennenswer-
ten Einfluss [43, 116], es sei denn, sie sinkt unter eine kritische Drehzahl und wirkt wie ein
Rakel [87, 91, 93]. Dies ist auf die Dynamik des Pulvers vor dem Roller zurlickzuflihren [88].
Diese Untersuchungen bestatigen den in der Literatur beobachteten vernachlassigbaren

Einfluss der Rollerdrehzahl.

5.3.2.5 Supply-to-Spread-Ratio

Ein héheres Supply-to-Spread Ratio fuhrt bei beiden Konditionierungszustanden zu einer
héheren Grlnteil- und Sinterdichte. In Studien hat der Einfluss des Supply-to-Spread Ratio
noch keine konsistenten Ergebnisse gezeigt. Wahrend Azurmendi et al. [43] von einer Erho-
hung der Sinterdichte unterhalb des statistischen Fehlers berichteten, beobachteten Shrest-

ha et al. [117] eine signifikante Verbesserung der Pulver-Binder-Interaktion und Verdichtung.
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Was die spezifische Untersuchung des Supply-to-Spread Ratio bei einer gro3en Anzahl von
Untersuchungen schwierig macht, ist die Tatsache, dass seine genaue Einstellung komplex
ist. Bei der Pulverzufihrung mittels Trichter wird das Pulver von oben auf das Pulverbett ge-
streut, so dass die Pulverwelle vor dem Roller innerhalb jeder Schicht konstant gehalten
werden kann. Da sich die Flie3fahigkeit des Pulvers durch einen abnehmenden Fillstand
wahrend des Prozesses andert, variiert die ausgestof3ene Pulvermenge. Hierdurch verandert
sich das Supply-to-Spread Ratio bei unveranderten Parametern wahrend eines Druckpro-
zesses leicht. Zudem lasst sich das Supply-to-Spread Ratio mittels Trichter nur qualitativ
steuern. Bei Systemen, die das Pulver mittels Vorratszylinder zufuhren, ist das Verhaltnis
einfacher einzustellen, da es durch Verfahren der Achsen eingestellt werden kann. Jedoch
nimmt die Pulverwelle vor dem Roller beim Auftragen des Pulvers stetig ab. Erfolgt der Pul-
verauftrag nur von einer Seite, so ergibt sich innerhalb einer Schicht permanent ein unter-
schiedliches Supply-to-Spread-Ratio, das aber durch den Prozess konstant gehalten werden
kann. Ein beidseitiger Pulverauftrag Uber Vorratszylinder kdénnte vorteilhaft sein, um die
Auswirkung des Supply-to-Spread-Ratios auch bei einer grolden Anzahl von Untersuchungen

zuverlassig zu ermitteln.

5.3.3 Beziehung zwischen Griinteil- und Sinterdichte

Die Parameterkombinationen, mit denen eine hohe Grinteildichte erreicht wird, fuhrt auch zu
einer hohen Sinterdichte. Dies kann auf eine hdhere Anzahl von Partikel-Partikel-Kontakten
zuriickzufiihren sein, die den Verdichtungsprozess férdern. Ahnliche Zusammenhange wur-
den auch beim Pulverspritzguss beobachtet [35]. Im Gegensatz zum Pulverspritzguss muss
beim MBJ jedoch berlcksichtigt werden, dass die Partikelpackung aufgrund des schichtwei-
sen Auftrags des Pulvers moglicherweise nicht homogen ist. Die Korrelation zwischen der
Grunteil- und der Sinterdichte ist daher gegebenenfalls nicht ganz so eindeutig. Dartber hin-
aus haben neuere Studien gezeigt, dass die Wechselwirkungen zwischen Pulver und Binder
einen Einfluss auf die Partikelstruktur in Griinteilen haben [121] und die Grinteil- und Sinter-

dichte beeinflussen ebenfalls kann.

5.4 Fazit Phasel

In Phase | wurde der Einfluss der Auftragsparameter auf die Grunteil- und Sinterdichte beim
MBJ mit -22 um 316L Edelstahlpulver im unkonditionierten und im getrockneten Zustand
untersucht. Die Ergebnisse zeigen, dass die Trocknung des Pulvers den statistischen Ein-
fluss der Auftragsparameter aufgrund der verringerten Pulverkohdsion und verbesserten

FlieRfahigkeit des Pulvers erhoht.

61



Phase I: Screening der Einflussfaktoren

Den Ergebnissen der Varianzanalyse zufolge haben die Schichtstarke und der Rollerdurch-
messer den grofdten Einfluss auf die Grinteil- und Sinterdichte. Geringere Schichtstarken
und grofRere Rollendurchmesser erhdhen beide Dichten aufgrund einer erhdhten Kraft pro
Partikel.

Darlber hinaus wurde festgestellt, dass die Parameterkombinationen, mit denen eine hohe
Grindichte erreicht wurde, auch eine hohe Sinterdichte ergaben. Dieses Ergebnis ist allge-
mein aus anderen Sinterverfahren bekannt und kann auf eine erhdhte Anzahl von Kontakt-
punkten zwischen den Partikeln bei hdherer Grinteildichte zurlckgefiihrt werden. Es bleibt
jedoch zu klaren, ob nur dieser Effekt das Verhaltnis zwischen Grinteil- und Sinterdichte
beim MBJ bestimmt oder ob auch andere Effekte der Prozessparameter die Homogenitat der

Grunteile und damit auch diese Beziehung beeinflussen.
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6 Phase ll: Charakterisierung der Einflussfaktoren

6.1 Einleitung Phase Il

In dieser Phase soll der Einfluss der Auftragsparameter auf die Griin- und Sinterteilstruktur
naher betrachtet und der Zusammenhang zwischen der Grinteil- und Sinterdichte tiefgehend
untersucht werden. Neben der Dichte der Pulverpackung wirkt sich auch deren Struktur auf
die Verdichtung aus. Uber die Charakterisierungsmethoden der Phase | hinaus wird in dieser

Phase die Mikrostruktur ausgewahlter Griin- und Sinterteile analysiert.

Um die Struktur der Teile zerstorungsfrei zu untersuchen, ist die Rdntgen-
Computertomographie eine geeignete Methode. Sie wurde bereits erfolgreich bei der Cha-
rakterisierung von Pulvern [146] und MBJ Teilen [41, 147—149] eingesetzt. Zhu et al. [148]
analysierten die Porenmorphologie bei bimodalem Kupferpulver der mittleren Grélien von
5 und 30 um und einer Schichtstarke von 70 um mittels Réntgen-CT mit einer VoxelgroRe
von 3,7 um. Es wurden Poren mit einem Volumen vorwiegend von 102 bis 10° ym?® nachge-
wiesen, was einem aquivalenten Kugeldurchmesser von 12,4 bis 124 ym entspricht. Wheat
et al. [41] verwendeten eine dhnliche Auflésung mit einer Voxelgrofie von 3,8 um und identi-
fizierten PorengréRen zwischen 10 und 120 ym fir ein 10 — 150 um grofRes Reintitanpulver,
das mit einer Schichtstarke von 150 ym gedruckt wurde. Es wurde festgestellt, dass die Me-
thode aufschlussreiche Informationen Uber die Sinterstruktur liefert, jedoch Einschrankungen
bei der Messung von Sinterhalsen unter 50 ym bzw. Poren unter 10 um aufweist. Tancogne-
Dejean et al. [149] entdeckten mit einer Voxelgrée von 2,8 um Poren ab einem Durchmes-
ser von 7 um in MBJ Teilen aus 316L. Hieraus kann geschlossen werden, dass die zu detek-
tierenden Partikel und Poren daher deutlich groRer sein sollen als die VoxelgréRe des Ront-

gen-CTs.

In Phase Il werden die Parameter Schichtstarke (4 Level) und Auftragsgeschwindigkeit (2

Level) in verschiedenen Leveln variiert (

Tabelle 4-4) und in einem vollfaktoriellen Versuchsplan mit 8 Durchgangen untersucht. Hier-
bei wird ausschlieBlich Pulver im getrockneten Zustand verwendet. Fur alle Proben werden
die Grunteil- und Sinterdichte, sowie die Schwindung und deren Anisotropie untersucht. Mit-
tels Rontgen-Computertomographie wird die Struktur der Griin- und Sinterteile fir 2 Parame-
tersatze (1. Schichtstarke: 90 ym, Auftragsgeschwindigkeit: 5 mm s & 2. Schichtstarke: 30

um, Auftragsgeschwindigkeit: 5 mm s™') untersucht.
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6.2 Ergebnisse Phase Il
6.2.1 Pulver

Das verwendete Pulver besitzt eine nominale PartikelgroRe von 90 % -22 ym. Die Partikel-
groRenverteilung ist eine typische Log-Normalverteilung mit einer mittleren Partikelgro3e Dso
von 11,3 uym (D1o: 5,2 pm; Dgo: 20,2 pm). Die Schittdichte des Pulvers betragt 3,0 g cm= und
die Klopfdichte 4,36 g cm™. Das Hausner-Verhaltnis liegt bei 1,45.

6.2.2 Griinteile

Abbildung 6-1 veranschaulicht die Auswirkungen der Druckparameter auf die Grinteildichte.
Die Ergebnisse sind als Boxplots dargestellt und zeigen, dass die Grinteildichte mit zuneh-
mender Schichtstarke flr beide Auftragsgeschwindigkeiten abnimmt. Darliber hinaus ist die
Grinteildichte bei niedrigeren Auftragsgeschwindigkeiten Uber alle Schichtstarken hinweg

geringfugig hoher.

62% 1
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58% A
56% A
54% A
52% A
50% A #
48%
46% T Y

7 30

Grinteildichte

£170
90

Auftragsgeschwindigkeit [mm s-1]
Abbildung 6-1: Effekt der Prozessparameter auf die Grinteildichte fiir Schichtstirken von 30 —
90 um
Abbildung 6-2 zeigt die niedrig aufgeldésten Rontgen-CT-Aufnahmen. Entlang der Druckkopf-
richtung ist eine linienartige Porositat zu sehen. Die Linien bedecken das gesamte Teil und

haben einen Abstand von ca. 250 pm

In Abbildung 6-3 sind hochaufldsende Roéntgen-CT-Aufnahmen von Grinteilen dargestellt,
die mit einer Auftragsgeschwindigkeit von 5 mm s gedruckten wurden. Sie zeigen, dass die
Partikel bei 30 um (a, c) Schichtstarke dichter gepackt sind als bei 90 um Schichtstarke (b,
d). Darlber hinaus zeigen die, um eine halbe Schichtstarke versetzten Bilder Unterschiede in
der PartikelgréRe und -anordnung innerhalb einer Schicht. In der 30 ym Schicht sind die Par-

tikel in der dichter gepackten Region (a) gleichmafiger gepackt und kleiner als in der Region
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mit geringerer Dichte (c). Hier erscheint die Packung inhomogener und es sind auch grofiere
Partikel sichtbar. In der 90 um Schicht erscheint der dichter gepackte Bereich (b) ahnlich
gleichmaRig wie in der 30 um Schicht, aber insgesamt vergleichsweise weniger dicht ge-
packt. Im Bereich der geringeren Dichte (d) ist eine starke Inhomogenitat mit groferen Parti-
keln zu beobachten. Zusatzlich zu einigen schwarzen Bereichen sind 3 Linien sichtbar
(graue Pfeile). Die hochauflésenden Rontgen-CT-Scans sind ebenfalls in (Abbildung 6-3e)
quantifiziert. Die Grunteildichte unterliegt wiederkehrenden Schwankungen im Intervall der
Schichtstarke. Die Grlnteildichte der 30 um Schichtstarke ist héher als die der 90 um
Schichtstarke.

Abbildung 6-2: Niedrigauflosender Rontgen-CT-Scan von linienartigen Hohlrdumen in der Be-
wegungsrichtung des Druckkopfes bei 90 um Schichtstéarke (XY-Ebene)
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Abbildung 6-3: Hochaufl6sende Réntgen CT Aufnahmen in der XY-Ebene von Griinteilen fir

30 um (a, ¢) und 90 pm Schichtstarke (b, d) gedruckt mit 5 mm s Auftragsgeschwindigkeiten

in Ebenen, in denen jeweils die inhomogenste Griinteilstruktur liegt (c, d) und um eine halbe

Schichtstarke versetzt (a, b). Die Schwankung der Griinteildichte entlang der Z-Achse ist in e)
dargestellt.
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6.2.3 Sinterteile

Abbildung 6-4 zeigt den Einfluss der Prozessparameter auf die Sinterdichte. Die hochste
Sinterdichte wird bei der geringsten Schichtstarke von 30 ym fur beide Auftragsgeschwindig-
keiten erreicht. Die Sinterdichte nimmt mit zunehmender Schichtstarke fir 5 mm s’ Auf-
tragsgeschwindigkeit stetig ab. Bei 20 mm s™' Auftragsgeschwindigkeit schwankt die Sinter-
dichte innerhalb der Standardabweichung. Eine héhere Spanne in der Sinterdichte ist fir die

Auftragsgeschwindigkeit von 5 mm s zu beobachten.
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Abbildung 6-4: Effekt der Prozessparameter auf die Sinterdichte fiir Schichtstarken von 30 — 90
Mm

Abbildung 6-5 zeigt das Verdichtungsverhalten der Proben. Bei dhnlichen Grinteildichten
erreichen die mit einer niedrigeren Auftragsgeschwindigkeit gedruckten Proben héhere Sin-
terdichten (aufRer bei 90 um Schichtstarke). Weiterhin ist zu beobachten, dass die Trendli-
nien der Proben mit 30 um Schichtstarke nahezu horizontal verlaufen, wahrend die Trendli-
nien der Proben mit 50 — 90 um Schichtstarke eine Steigung aufweisen. Dies bedeutet, dass
Wirfel mit héherer Grunteildichte innerhalb eines Druckjobs auch eine hdhere Sinterdichte
erreichten. Bei 30 um Schichtstarke wird unabhangig von der Grunteildichte eine ahnliche
Sinterdichte erreicht.
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Abbildung 6-5: Einfluss der Auftragsparameter auf das Verhaltnis von Griinteil- und Sinterdich-
te. Die Messpunkte zeigen die einzelnen Wiirfel eines Druckjobs.

Die hochauflésenden Réntgen-CT-Scans der gesinterten Teile fir 30 um (a, b) und 90 um
Schichtstarke (c, d) sind in Abbildung 6-6 dargestellt. Bei beiden Schichtstarken gibt es dich-
te Geflige (a, c) sowie Bereiche mit héherer Porositat (b, d), die jeweils um eine halbe
Schicht versetzt sind. Die Porositat in diesen Bereichen ist bei der 90 um Schichtstarke deut-
lich héher als bei der 30 um Schichtstarke. Die Porositat wird auch quantifiziert (e). Bei
30 ym Schichtstarke wird eine geringe Gesamtporositat festgestellt. Bei 90 um Schichtstarke
ist die Porositat héher und unterliegt wiederkehrenden Schwankungen im Intervall der
Schichten.

Die Schliffbilder der gesinterten Teile in Abbildung 6-7 zeigen alle 3 Ebenen, wobei die XY-
Ebene in einem leichten Winkel prapariert wurde, um sowohl die dichten als auch die poro-
sen Bereiche zu zeigen, wie sie im Rontgen-CT beobachtet wurden. Bei 30 ym Schichtstarke
wird eine durchgangig geringere und gleichmalige Porositat in allen Ebenen beobachtet.
Innerhalb der XY-Ebene sind keine Unterschiede festzustellen. Bei 90 um Schichtstarke ist
eine hohe, linienartige Porositat in der XZ- und YZ-Ebene zu erkennen, welche die
Schichtstruktur darstellt. In der XY-Ebene fallt auf, dass im dichten Bereich berwiegend
runde Poren vorhanden sind, wahrend im pordsen Bereich unregelmafig geformte Poren

vorliegen.
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Abbildung 6-6: Hochauflésende Rontgen-CT-Aufnahmen der Sinterteile in der XY-Ebene fir
30 ym (a, b) und 90 um Schichtstarke (c, d) in Ebenen, in denen jeweils die inhomogenste

Griinkorperstruktur liegt (b, d) und um eine halbe Schicht versetzt (a, c). Die Porositits-
schwankung entlang der Z-Achse ist in e) dargestellt.
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30 ym Schichtstarke 90 ym Schichtstarke
¥ o o *r - . A T .
! ~ - i
~. sl ds A . et
-3 :
: e
« <
- . : - vic
8 . e & e :
= - e
3 . .
UIJ LR
N . Al 1
> Eh S s =
= - A& 5 < 5
- - | RO T
"‘“ - 3 i & ...7.'-..,
200 pm “ aa 4 ; 3 > T z00um
v Y 3 o i :
e = 1 .
- : - : ”'--
; - g . S
- e A : *
2 ‘ = nree
5 .-. ¢ A :4'_. " e
ﬁ - - ’ = v
N i e
X ; i
P : ¢
i ) .
Erag & i i
.
-
s
Qo
o
ey
c
o)
a3
L
>
X
200 um ¥ 5 P § T 200pm
' o - . Vi
Fa
.U) o o o .
‘g ; iy ¥
o e . s
- - b i
g 2 W "-‘r . s <
()] oxy e - S
ﬁ an iy
=
[ o - i
> i 7. : 'b‘
x oY - >
- "~ Rty
T e T
200 um L. e K. m

Abbildung 6-7: Lichtoptische Aufnahmen der gesinterten Teile in verschiedenen Ebenen fiir
30 und 90 pm Schichtstirke

6.2.4 Schwindung

Abbildung 6-8 zeigt den Effekt der Prozessparameter auf die nach Kapitel 4.4.4 ermittelte
Schwindung in X-, Y- und Z-Richtung. Die Werte pro Schichtstarke sind Uber beide Auftrags-
geschwindigkeiten gemittelt, wahrend die Werte fur die Auftragsgeschwindigkeiten Uber alle
vier Schichtstarken gemittelt sind. Die Schwindung nimmt mit zunehmender Schichtstarke in
allen drei Richtungen zu. Innerhalb einer Schichtstarke ist die Schwindung in der Z-Achse

immer am groften. Wahrend die X- und Y-Schwindung bei 30 ym Schichtstarke auf glei-
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chem Niveau liegen, wird die Schwindung in X-Richtung mit zunehmender Schichtstarke

grolker als die in Y-Richtung. Ein Einfluss der Auftragsgeschwindigkeit auf das Schwin-

dungsverhalten ist nicht zu beobachten.
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Abbildung 6-8: Einfluss der Prozessparameter auf das Schwindungsverhalten. Die Werte sind

tiber alle Auftragsgeschwindigkeiten bzw. Schichtstarken gemittelt

Weiterhin wurde die Schwindung gemaR Kapitel 4.4.4 normiert, um den Beitrag einer Rich-

tung zum Schwindungsverhalten und damit die Anisotropie der Schwindung zu ermitteln.

Abbildung 6-9 zeigt den Einfluss der Prozessparameter auf die Anisotropie des Schwin-

dungsverhaltens. Fur die verschiedenen Schichtstarken bleibt der Anteil in Z-Richtung wei-

testgehend konstant, wahrend der Anteil in Y-Richtung im Vergleich zur X-Richtung mit zu-

nehmender Schichtstarke leicht abnimmt. Die Auftragsgeschwindigkeit hat keinen Einfluss

auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens.
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Abbildung 6-9: Einfluss der Prozessparameter auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens.

Die Werte sind liber alle Auftragsgeschwindigkeiten bzw. Schichtstiarken gemittelt
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6.3 Diskussion Phase ll
6.3.1 Griinteile
6.3.1.1 Schichtstarke

Die ermittelten Ergebnisse zeigen eine Zunahme der Grinteildichte mit geringerer Schicht-
starke. Dies deckt sich mit den Erkenntnissen aus der vorherigen Phase und der Literatur.
Die Zunahme ist darauf zurlckzufiihren, dass die Verdichtungskraft auf weniger Partikel

wirkt, was zu einer héheren Kraft pro Partikel fihrt [88, 105].

Die Aufnahmen der Réntgen-Computertomographie zeigen dariber hinaus auch die Beein-
flussung der Homogenitat der Grunteile durch die Schichtstarke. Bei hdheren Schichtstarken
wird mehr Binder pro Schicht eingebracht, um die gleiche Sattigung zu erreichen. Da der
Binder von oben in die Schicht eingebracht wird, flihren mehr Bindertropfen zu einer starke-
ren Penetration der Schichtoberflache und hinterlassen linienartige Fehlstellen im Grunteil,
die den gleichen Abstand wie die Disen im Druckkopf haben. Emady et al. [122] untersuch-
ten den Aufprall von Trépfchen auf das Pulverbett und beobachteten Kraterbildung, wenn
Tropfchen aus grofder Hohe mit hoher Geschwindigkeit auf das Pulverbett treffen. Parab et
al. [121] beobachteten ebenfalls Fehlstellen im Pulverbett, die durch das Auftreffen der Bin-
dertropfchen verursacht wurden. Partikel wurden durch den Tropfen entweder nach unten
verschoben oder aus dem Pulverbett herausgeschleudert. Sie stellten fest, dass die Krater-
bildung durch den Aufprall und die Kompression des Pulverbettes die Hauptmechanismen
fur die Fehlstellen im Pulverbett sind. Die in dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen
zeigen, dass die, durch den Binderauftrag verursachten Defekte auch durch den Pulverauf-
trag der darauffolgenden Schicht nicht geschlossen werden kénnen und somit im Grunteil

verbleiben.

Die dunklen Hohlraume zwischen den Linien kdbnnen mit der Menge des aufgetragenen Bin-
ders zusammenhangen, die bei 90 ym Schichtstarke deutlich héher ausfallt. Sie kann dazu
fuhren, dass feine Partikel von der Schichtoberflache in die Schicht hinein gespult werden,
was durch die groReren Licken der geringeren Grinteildichte bei 90 ym Schichtstarke zu-
satzlich begunstigt wird. Dies kann darlber hinaus auch eine Ursache fiir die Dichteschwan-
kungen im Grinteil sein. Da die 30 um Schichtstarke jedoch ebenfalls Dichteschwankungen
im Grunteil aufweist und ausschliel3lich Grinteile mittels Réntgen-CT untersucht wurden,
und nicht das geschichtete Pulverbett ohne Binderauftrag, ist es auch mdglich, dass der Pul-
verauftrag bereits zu Entmischungseffekten im Pulverbett geflinrt haben kénnte. Zu diesen
Ergebnissen kommen ebenfalls mehrere Simulationen [101, 106, 115], die den Pulverauftrag

mittels gegenlaufigem Roller simulierten und Entmischungen in der aufgetragenen Schicht
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feststellten. In der vorliegenden Arbeit konnten diese Effekte erstmals an praktischen Unter-

suchungen nachgewiesen werden.

6.3.1.2 Auftragsgeschwindigkeit

In dieser Phase konnte eine Abnahme der Grunteildichte bei hoheren Auftragsgeschwindig-
keiten festgestellt werden. Wahrend dies in der Phase zuvor nur fir unkonditioniertes Pulver
beobachtet wurde, konnte dies in dieser Phase auch fir das getrocknete Pulver beobachtet
werden. Die Ergebnisse dieser Phase deuten darauf hin, dass die These zutrifft, wonach
Pulver mit geringerer FlieRRfahigkeit mehr Zeit bendtigen, um dichter zu werden. Die Ergeb-
nisse stehen im Einklang mit Simulationen zur Pulverausbringung mittels gegenlaufigem
Roller von Parteli und Poschel [114] und Lee et al. [115]. Wie bereits im Stand der Technik
und der Phase | erwahnt, zeigt die Literatur Uber praktische Studien jedoch keinen einheitli-
chen Einfluss der Auftragsgeschwindigkeit auf die Grinteildichte [116, 118, 119]. Da die in
der Literatur verodffentlichten Versuche dariber hinaus auf unterschiedlichen Druckern mit
unterschiedlichen Pulverauftragssystemen und unterschiedlichen Pulvern durchgefiihrt wur-

den, ist eine Vergleichbarkeit der Ergebnisse nur bedingt mdglich.

Da die Auftragsgeschwindigkeit erheblichen Einfluss auf die Prozesszeit und die Wirtschaft-
lichkeit des Verfahrens hat sollte sie nach Moglichkeit hoch gewahlt werden. Um den Verlust
an Grinteildichte auszugleichen, kénnte es zielfiihrend sein eine groRere Rolle fur den Pul-
verauftrag zu verwenden, da das Pulver durch den geringeren Kontaktwinkel zwischen Roller
und Pulverbett Uber einen langeren Zeitraum in der Kontaktzone verbleibt. Dariber hinaus
erhdht ein grolierer Roller die Normalkraft auf das Pulverbett, wodurch es weiter verdichtet

werden kann.

6.3.2 Sinterteile
6.3.2.1 Schichtstarke

Im Rahmen der Untersuchungen wird bei héheren Schichtstarken eine geringere Sinterdich-
te festgestellt. Die Schliffe und die Réntgenaufnahme der 90 ym Schichtstarke zeigen, dass
die Porositat nicht gleichmaRig im Sinterteil auftritt, sondern schichtweisen Schwankungen
mit einem Abstand von 70 ym unterliegt, die zur 90 ym Schichtstarke - reduziert um ca. 21 %
Schwindung - passt. Die Porositat resultiert aus der inhomogenen Partikelstruktur der Grin-
teile. Die Zwischenschichtbereiche mit geringerer Grinteildichte fihren zu einer lokal niedri-
geren Koordinationszahl, die das Verdichtungsverhalten beeintrachtigt. Die Bereiche mit ge-
ringer Grunteildichte der 30 um Schichtstarke haben eine ausreichend hohe und durchgan-

gig héhere Koordinationszahl als die der 90 ym Schichtstarke und verdichteten vollstandig.
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In der Literatur werden bei MBJ Teilen sowohl Porositat aufgrund lokal niedrigerer Koordina-
tionszahlen [150] als auch aufgrund schichtweiser Porositat beschrieben. Huber et al. [151]
vermuten, dass der abwechselnde Pulver- und Binderauftrag im Druckprozess zu binderan-
gereicherten Schichten fihrt, die nach dem Ausbrennen des Binders Porositat hinterlassen,
welche im anschlielRenden Sinterprozess nicht mehr geschlossen wird. Mostafaei et al. [152]
fuhren die schichtweise Porositat beim feinsten verarbeiteten Pulver auf eine weniger effizi-
ente Pulverpackung wahrend des Druckens zurtick. Wheat et al. [41] beobachten Schwan-
kungen der Sinterdichte bei unterschiedlich groben Titanpulvern. Die Schwankungen mit der
groRten Amplitude werden bei den feinsten Pulvern festgestellt, die zusatzlich auch bimodal

waren und eine breite Verteilung aufwiesen.

Die Ergebnisse dieser Arbeit stimmen mit den Erkenntnissen aus der Literatur Gberein und
fugen die einzelnen Beobachtungen der Literaturquellen dartber hinaus zu einem geschlos-
senen Bild zusammen. Die Untersuchungen zeigen, dass der Pulverauftrag und Binderein-
trag zu Entmischungen in Griinteilen fihren, welche bei héheren Schichtstarken groRer aus-

fallen und durch lokal niedrigere Koordinationszahlen die Zwischenschichtporositat fordern.

6.3.2.2 Auftragsgeschwindigkeit

Die mit der hoheren Auftragsgeschwindigkeit von 20 mm s gedruckten Grinteile erreichen
uberwiegend eine geringere Sinterdichte. Dieses, von der Auftragsgeschwindigkeit abhangi-
ge, Verdichtungsverhalten ist auf eine geringere Koordinationszahl durch die inhomogenere

Anordnung der Pulverpartikel bei héheren Geschwindigkeiten zurtickzuflhren.

Myers et al. [119] beobachteten keine Auswirkungen der Auftragsgeschwindigkeit auf die
Sinterdichte. Dies kann darauf zurickzufuhren sein, dass die Proben aus 316L bis zum End-
stadium des Sinters gesintert wurden und bei 1380 °C nahezu vollstandig verdichteten. In
diesem Temperaturbereich sintern MBJ Proben aus 316L mit Dgo -22 um Pulver und gerin-
gen Schichtstarken im Allgemeinen nahezu dicht [68]. Shanjani und Toyserkani [105] ermit-
telten jedoch die Biegefestigkeit von Binder Jetting Proben, die im Anfangsstadium bei
1120 °C gesintert wurden und erzielten die héchsten Festigkeiten bei Proben, die mit der
niedrigsten Auftragsgeschwindigkeit gefertigt wurden. Die hohe Festigkeit wurde auf die ho-

he Anzahl von Kontaktpunkten zwischen den Partikeln zurtckgefuhrt.

Diese Erkenntnisse der Arbeit, dass niedrigere Auftragsgeschwindigkeit zu einer héheren
Koordinationszahl und damit einer besseren Verdichtung von MBJ-Teilen flhren, werden

durch die Literatur gesttzt.
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6.3.2.3 Beziehung zwischen Griinteil- und Sinterdichte

Die prozessbedingte Streuung der Grinteildichte innerhalb eines Druckjobs ermdéglicht wei-
tere Rickschlisse auf das Verdichtungsverhalten. Die Partikelstruktur der Grinteile scheint
bei 30 yum Schichtstarke so homogen zu sein, oder auch in den weniger dichten Bereichen
eine ausreichend hohe Koordinationszahl zu besitzen, dass unabhangig von der Grinteil-
dichte eine ahnliche Sinterdichte erreicht wird. Bei den héheren Schichtstarken ist analog zur
Schichtstarke von 90 um von einer inhomogenen Anordnung der Partikel auszugehen, die
der limitierende Faktor bei der Verdichtung zu sein scheint. Bei hdheren Grinteildichten duirf-
te diese Inhomogenitat im Grinteil geringer werden, so dass eine héhere Grinteildichte auch

zu einer hoheren Sinterdichte fihrt.

6.3.3 Schwindung

Die grofiere Schwindung bei héherer Schichtstarke ist auf die geringere Grunteildichte zu-
rickzufiuhren, da mehr Porenvolumen aufgefiillt werden muss. Die Auftragsgeschwindigkeit
hat keinen merklichen Einfluss auf die Schwindung oder deren Anisotropie. Die Anisotropie
der Schwindung, bei der die Schwindung in Z-Richtung héher ist als in X- und Y-Richtung, ist
ein spezifisches Merkmal des MBJ. Die nicht verdichtende Oberflachendiffusion, die zu Be-
ginn des Sinterprozesses einsetzt, findet vorwiegend in der dichten und hochkoordinierten
Pulverpackung im homogenen Bereich innerhalb einer Schicht statt. Mit fortschreitendem
Sinterprozess schlie3t die verdichtende Volumendiffusion die verbleibenden Poren, die sich
vor allem an den Grenzflachen zwischen den Schichten befinden. Dies fuhrt zu einer héhe-
ren Gesamtschwindung in Z-Richtung von MBJ-Teilen. Die konstante und parameterunab-
hangige Anisotropie zwischen der Z-Richtung und der XY-Ebene Iasst sich auf die gleichma-

Rige Spannweite der Grunteildichte-Schwankung zurtckfuhren.

Untersuchungen von Wheat et al. [153], bei denen mit MBJ hergestellte Titanbauteile bei
einer Sintertemperatur von 1000 °C groRere periodische Schwankungen aufwiesen als bei
1400 °C, zeigen, dass die Verdichtung zundchst in hochkoordinierten Bereichen auftritt und
Zwischenschichtporositat zurlickbleibt. Mirzababaei et al. [154] untersuchten die Schwindung
von 10 mm grofRen Wiirfeln aus 316L. Die Ergebnisse zeigen eine geringere Anisotropie der
Schwindung (X: 0,954; Y: 0,979; Z: 1,067). Dies kénnte sowohl auf die schmalere Partikel-
gréRRenverteilung als auch auf die verbleibenden Poren bei 93,5 % Dichte zurtckzufuhren
sein, die sich vermutlicher an den Grenzflachen zwischen den Schichten befinden. Dartber
hinaus zeigen Untersuchungen der eigenen Forschungsgruppe, dass der Bindereintrag
ebenfalls Auswirkungen auf die Zwischenschichtporositat und die Anisotropie der Schwin-
dung hat [155].
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Die unterschiedliche Schwindung in X- und Y-Richtung kénnte auf die mit dem Bindereintrag
verbundene linienartige Porositat zurliickzuflihren sein, die bei hohen Schichtstarken groflier
ist und in diesen Bereichen das anfangliche Halswachstum in X-Richtung hemmt. Sie hinter-
|&sst Poren, die im weiteren Verlauf der Sinterung eliminiert werden, was die Schwindung in

X-Richtung erhéht - analog zur bereits diskutierten Zwischenschichtschwindung.

Diese Ergebnisse bestatigen Vermutungen der Literatur, dass die Verdichtung zunachst in
hochkoordinierten Bereichen auftritt und zu Zwischenschichtporositat fihrt, die erst im weite-
ren Sinterverlauf geschlossen wird. DarUber hinaus deuten die Erkenntnisse darauf hin, dass
die Verteilungsbreite des Pulvers einen Einfluss auf die Anisotropie der Schwindung haben

konnte.

6.4 Fazit Phaselll

In der zweiten Phase wurde der Einfluss der Auftragsparameter auf die Griin- und Sinterteil-
struktur sowie auf den Verdichtungsprozess untersucht. Als einflussreichster Parameter wur-
de die Schichtstarke ermittelt. Mit héherer Schichtstarke nehmen — wie in der Phase zuvor

auch festgestellt — die Grinteil- und Sinterdichte ab.

In den Grinteilen wurden Schwankungen der Grlnteildichte beobachtet, die bei héheren
Schichtstarken grofier ausfallen. Daruber hinaus kommt es zu Entmischungen der Partikel
im Grunteil. Mégliche Ursachen fur diesen Effekt sind der gegenlaufige Roller des Pulverauf-
trags und die Wechselwirkung zwischen dem Binder und dem Pulverbett. Mit zunehmender
Schichtstarke sind die Entmischungen starker ausgepragt. Diese Effekte flihren zu lokal
niedrigeren Koordinationszahlen in Grunteilen insbesondere bei hoheren Schichtstarken und
férdern die Zwischenschichtporositat von Sinterteilen, worauf die geringeren Sinterdichten

und das anisotrope Schwindungsverhalten zurtickzufiihren sind.

Daruber hinaus hinterlasst der Bindereintrag eine streifenférmige Porositat im Grunteil, die
durch den Aufprall von Bindertropfen in das Pulverbett verursacht wird. Bei hoherer Schicht-

starke nimmt die Porositat zu, da mehr Binder pro Schicht aufgetragen wird.

Geringere Auftragsgeschwindigkeiten férdern eine homogene Partikelanordnung und eine
héhere Koordinationszahl im Grinteil, was zu einem besseren Verdichtungsverhalten und

einer héheren Sinterdichte fuhrt.
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7 Phase lll: Einfluss von PartikelgroBe und Schichtstarke

7.1 Einleitung Phase Il

In Phase Il wird das Auftragsverhalten verschiedener PartikelgroRenverteilungen in Abhan-
gigkeit der Schichtstarke untersucht. Neben der Grinteildichte und den vom Verdichtungs-
prozess abhangigen KenngréRen wird auch die Pulverbettdichte ermittelt. Dartiber hinaus
werden die Pulvereigenschaften umfassend charakterisiert, um eine Beziehung zwischen
den, mit standardisierten Methoden messbaren, Partikel-, bzw. Pulvereigenschaften und

dem Prozessverhalten der Pulver herzustellen.

Die in der vorherigen Phase durchgefiihrten Rontgen-CT Untersuchungen entfallen auf Basis
von Erkenntnissen die nicht Teil dieser Arbeit und daher an anderer Stelle dokumentiert sind
[156]. Dabei wurden Untersuchungen mittels Rontgen-CT sowohl an Grin- und Sinterteilen
als auch am Pulverbett durchgefiuihrt. Die Dichteschwankungen gesinterter Teile konnten
dabei auf Dichteschwankungen in den Grunteile zuriickgefuihrt werden. Der Ursprung dieser
Dichteschwankungen ist jedoch auf den Pulverauftrag mittels Roller zurickzufuhren und wird
durch die Wechselwirkungen zwischen Pulver und Binder lediglich verstarkt. Die Dichte-
schwankungen sind somit malfigeblich auf die Pulverauftragsmethode und damit auf die
Konstruktion des Druckers zurlckzuflhren, welche im Rahmen dieser Arbeit nicht verandert
wird. Weiterhin zeigen die Untersuchungen, dass die Erfassung feinerer Poren und Pulver-
partikeln bei unzureichender Auflosung der Rontgen-CT Untersuchungen die gemessene
Dichte beeinflusst. Bei den wesentlich feineren Pulvern dieser Phase ist nur eine geringere
Aussagekraft und ein bedingter Mehrwert der Rontgen-CT Messungen zu erwarten. Um die
Auswirkungen der Pulver-Binder-Interaktion zu untersuchen, wird die Bestimmung der Pul-

verbettdichte hinzugezogen.

In Phase Il werden das Ausgangspulver und die Schichtstarke variiert. Die Schichtstarken
entsprechen dabei dem Produkt aus dem Dso des jeweiligen 316L-Pulvers und den Faktoren
2,5; 5; 7,5 und 10 (Tabelle 4-5). Die Pulver werden hinsichtlich ihrer PartikelgroRenvertei-
lung, sowie der Schutt- und Klopfdichte analysiert. Daruber hinaus wird die FlieRfahigkeit
uber den Schuittwinkel und mit der rotierenden Trommel bestimmt. Die Oberflachenstruktur
wird mittels REM aufgenommen. Bei allen Pulver-Schichtstarke-Kombinationen werden die
Pulverbett-, Grinteil- und Sinterdichte, sowie die Schwindung und deren Anisotropie unter-

sucht. Die Pulver werden im getrockneten Zustand verwendet.
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7.2 Ergebnisse Phase lll
7.21 Pulver

In Tabelle 7-1 sind die spezifische Oberflache der Pulver, die Spanne der Verteilungsbreite,
sowie die ermittelten PartikelgroRen aufgefuhrt. Die dazugehdrigen Verteilungskurven sind in
Abbildung 7-1 dargestellt. Die spezifische Oberflache der Pulver ist geringer, je grofRer die
Partikel sind.

Tabelle 7-1: PartikelgroBen und spezifische Oberflache der Pulver

Pul- Partikel- Partikel- Partikel- Spanne der Verteilungs- Spezifi-
ver groBe D1o grofe Dso groBe Dgo Verteilungs- schiefe sche
[um] [um] [um] breite Oberfla-
che [m* g
1
5 21 5,1 9,7 1,51 0,548 0,213
7 3,0 6,9 14,3 1,63 1,093 0,155
10 3,7 9,6 20,4 1,74 0,897 0,115
13 3,5 13,4 29,9 1,97 0,624 0,103
14 41 14,4 28,7 1,71 0,556 0,094
21 8,3 21,3 35,1 1,26 0,142 0,068
25 10,3 254 46,8 1,44 0,780 0,051
26 17,2 26,6 40,3 0,87 1,382 0,048
12
B'E' 10 4 5
oy 10
® 6 -
T \ —13
[}]
Z 41 —14
T
1] —_—
2 5 21
—25
0 I T
—26
0,1 1 10 100

Partikelgroe [um]

Abbildung 7-1: Relative PartikelgroBenverteilungen der Pulver mit 5 — 26 pm mittlerer Partikel-
groRe Dso

Abbildung 7-2 REM-Aufnahmen der acht Pulver. Alle eingesetzten PartikelgréfRen zeigen die
fur gasverdiste Pulver charakteristische, Uberwiegend spharische Partikelform. Die Oberfla-
chen der sechs feineren Pulver zeigen Agglomerate. Bei den Pulvern 25 und 26 sind keine

Agglomerate erkennbar.
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IFAM 10 pm EHT = 10.00kV Signal A= InLens TFAM 10 pm EHT = 10.00 KV Signal A=InLens  Signal = 0.5000
GEMNI | — WD = 88mm Signal B = SE2 Bid-Nr: 2020_00805 GEMINI A WD = 86mm Signal B = SE2 Bild-Nr:  2020_00985

~ 3
IFAM 10 pm EHT = 10.00kV Signal A=inlens  Signal = 0.5000 TFAM 10 pm EHT = 10.00 KV Signal A=InLens  Signal = 0.5000
GEMINI | — WD = 88mm Signal B = SE2 Bid-Nr: 2020_00049 GEMINI A WD = 88mm Signal B = SE2 Bild-Nr:  2020_00980

b |
A

d L IR ? %) 3 A oo
IFAM 10 pm EHT = 10.00kV Signal A=nlens  Signal = 0.5000 TFAM 10 pm EHT = 10.00kV Signal A=InLens  Signal = 0.5000
| GEMmM — WD = 86mm Signal B = SE2 Bid-Nr: 2020_01012 GEMINI [— WD =87 mm Signal B=SE2 Bild-hr:  2020_00833

| IFAM 10 um EHT = 10.00 KV Signal A=lnlens  Signal = 0.5000 IFAM 10 pm EHT=10.00kV  SignalA=SE2  Signal=0.5000
i GEMINI A WD = 8.6mm Signal B = SE2 Bild-Nr; 2020_00839 GEMINI WD =12.0mm Signal B = InLens  Bild- Nr.: 2015_05728

Abbildung 7-2: REM-Aufnahmen der Pulver
Abbildung 7-3 und Abbildung 7-4 zeigen die Schutt- und Klopfdichte, sowie das Hausner
Ratio der Pulver in Abhangigkeit der mittleren Partikelgro3e beziehungsweise der spezifi-
schen Oberflache. Mit hoherer mittlerer Partikelgrofe und niedriger spezifischer Oberflache
nehmen die Schitt- und die Klopfdichte zu. Die Schuttdichte nimmt starker zu als die Klopf-
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dichte, sodass die Differenz der beiden Dichten ebenso geringer wird, wie deren Quotient
bzw. das Hausner Ratio. Die in Abbildung 7-5 dargestellten Schiitt- und Klopfdichte, sowie
das Hausner Ratio der Pulver zeigen keinen eindeutigen Zusammenhang zur Verteilungs-

breite der Pulver.
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Abbildung 7-3: Schiitt- und Klopfdichte, sowie Hausner Ratio der Pulver in Abhangigkeit der
mittleren PartikelgroRe
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Abbildung 7-4: Schiitt- und Klopfdichte, sowie Hausner Ratio der Pulver in Abhangigkeit der
spezifischen Oberflache
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Abbildung 7-5: Schiitt- und Klopfdichte, sowie Hausner Ratio der Pulver in Abhangigkeit der
Spanne der Verteilungsbreite

Abbildung 7-6 zeigt den Schuttwinkel der Pulver in Abhdngigkeit der mittleren PartikelgroRe
und der spezifischen Oberflache. Bei Pulvern mit groRerer spezifischer Oberflache und ge-

ringerer PartikelgroRe liegt ein grolierer Schittwinkel vor.
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Abbildung 7-6: Schittwinkel der Pulver in Abhdngigkeit der mittleren PartikelgroBe und der
spezifischen Oberflache

In Abbildung 7-7 sind die Messwerte der rotierenden Trommel in Abhangigkeit der mittleren
PartikelgréRe und der spezifischen Oberflache dargestellt. Die Energie der abgehenden La-
winen (Lawinenenergie) ist hoher bei grofRerer spezifischer Oberflache und geringerer Parti-
kelgroRRe. Die Fraktalitat der Oberflache weist bei den funf feineren Pulvern einen ahnlichen,
hohen Wert auf und nimmt anschlieRend mit niedriger spezifischer Oberflache und hdherer
PartikelgréRe ab. Die Zeit zwischen dem Abgang der Lawinen (Lawinenzeit) ist bei grolierer
spezifischer Oberflache und geringerer PartikelgréRe tendenziell gréfier. Der Lawinenwinkel

ist bei grélerer spezifischer Oberflache und geringerer Partikelgréfie hdher. Insbesondere
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das 5 ym Pulver zeigt einen hohen Wert. In Abbildung 7-8 sind zur Veranschaulichung die

Aufnahmen der rotierenden Trommel dargestellt.
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Abbildung 7-7: Messwerte der rotierenden Trommel in Abhdngigkeit der mittleren PartikelgrofRe
und der spezifischen Oberflache
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Abbildung 7-8: Aufnahmen der rotierenden Trommel
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7.2.2 Pulverbett

Abbildung 7-9 und Abbildung 7-10 zeigen den Einfluss der Schichtstarke bzw. des Schicht-

starkenverhaltnisses auf die Pulverbettdichte fir die verschiedenen Pulver. Die Ergebnisse

zeigen, dass die Pulverbettdichte mit zunehmender Schichtstarke bei allen Pulvern abnimmt.

Bei den drei groberen Pulvern ist ein geringerer Abfall der Pulverbettdichte bei héherer

Schichtstarke zu beobachten.
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Abbildung 7-9: Pulverbettdichte der Pulver mit 5 — 26 um mittlerer PartikelgroBe Dsoin Abhéan-
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In Abbildung 7-11 kann beobachtet werden, dass die Pulverbettdichte bei groberen Pulvern
héher ist. Da die Partikelgréfte nach Tabelle 7-1 in einer festen Zuordnung zur spezifischen
Oberflache steht, werden die Ergebnisse im Folgenden ausschlieBlich in Abhangigkeit der
PartikelgroRe dargestellt. Zwischen der in Abbildung 7-12 dargestellten Pulverbettdichte und

der Verteilungsbreite der Pulver scheint es keinen eindeutigen Zusammenhang zu geben.
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Abbildung 7-11: Pulverbettdichte der Schichtstirkenverhiltnisse 2,5 — 10 in Abhédngigkeit der
mittleren PartikelgroRe
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Abbildung 7-12: Pulverbettdichte der Schichtstirkenverhiltnisse 2,5 — 10 in Abhédngigkeit der
Spanne der Verteilungsbreite

7.2.3 Griinteile

In Abbildung 7-13 und Abbildung 7-14 ist der Einfluss der Schichtstérke bzw. des Schicht-
starkenverhaltnisses auf die Grunteildichte fur die verschiedenen Pulver dargestellt. Die
Grinteildichte nimmt mit zunehmender Schichtstarke bei Pulver mit Dso von 14 um ab. Die
starkste Abnahme der Grinteildichte mit zunehmender Schichtstarke ist bei den feinsten

Pulvern mit Dso von 5 und 7 um zu beobachten. Bei Pulver mit Dso von 21 ym ist nur eine
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geringe Abnahme der Grinteildichte zu beobachten, wahrend die Grinteildichte bei den bei-

den grobsten Pulvern mit zunehmender Schichtstarke steigt.
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Abbildung 7-13: Grinteildichte der Pulver mit 5 — 26 ym mittlerer PartikelgréBe Dso in Abhéan-
gigkeit der Schichtstarke
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Abbildung 7-14: Griinteildichte der Pulver mit 5 — 26 ym mittlerer PartikelgroBe Dsoin Abhéan-
gigkeit des Schichtstirkenverhiltnisses

Die Ergebnisse in Abbildung 7-15 zeigen, dass die Grunteildichte bei den feinen Pulvern am
niedrigsten ist und mit zunehmender mittlerer PartikelgroRe Dso bis 13 ym ansteigt. Bei ei-
nem weiteren Anstieg der mittleren Partikelgrofie nimmt die Grinteildichte wieder ab. Zwi-
schen der in Abbildung 7-16 dargestellten Grunteildichten und der Verteilungsbreite der Pul-
ver scheint es keinen eindeutigen Zusammenhang zu geben. Bilder der Grunteile sind in

Abbildung A-1 im Anhang gezeigt.
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Abbildung 7-15: Griinteildichte der Schichtstiarkenverhiltnisse 2,5 — 10 in Abhédngigkeit der
mittleren PartikelgroRe
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Abbildung 7-16: Grinteildichte der Schichtstarkenverhiltnisse 2,5 — 10 in Abhéangigkeit der
Spanne der Verteilungsbreite

7.2.3.1 Beziehung zwischen Pulverbett- und Grunteildichte

Abbildung 7-17 zeigt den Einfluss der Schichtstarke auf die Differenz der Pulverbett- und
Grunteildichte fur die verschiedenen Pulver. In Abbildung 7-18 ist diese Differenz in Abhan-
gigkeit des Schichtstarkenverhaltnisses dargestellt. Die Ergebnisse zeigen ebenfalls unter-
schiedliche Trends in Abhangigkeit der PartikelgroRe (Abbildung 7-19). Bei den beiden fei-
nen Pulvern mit Dsp von 5 und 7 ym steigt die Differenz bis zu einem mittleren Schichtstar-
kenverhaltnis, bevor sie wieder abfallt. Bei den Pulvern mit Dsovon 10 und 13 pm ist die Dif-
ferenz mit Ausnahme der 51 ym Schichtstarke insgesamt deutlich niedriger und weist einen
fast konstanten Wert auf. Bei den PartikelgréRen dariber nimmt die Differenz mit zuneh-
mender Schichtstarke ab. Fur die beiden grébsten Pulver ist die Differenz mit Abstand am

hochsten.
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Abbildung 7-17: Differenz der Pulverbett- und Griinteildichte der Pulver mit 5 — 26 ym mittlerer
PartikelgroBe Dso in Abhédngigkeit der Schichtstéarke
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Abbildung 7-18: Differenz der Pulverbett- und Griinteildichte der Pulver mit 5 — 26 ym mittlerer
PartikelgroBe Dsoin Abhédngigkeit des Schichtstarkenverhaltnisses
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Abbildung 7-19: Differenz der Pulverbett- und Griinteildichte der Schichtstarkenverhaltnisse
2,5 - 10 in Abhéngigkeit der mittleren PartikelgroRe
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7.2.4 Sinterteile

Abbildung 7-20 bis Abbildung 7-25 zeigen den Einfluss der Schichtstarke beziehungsweise
der Schichtstarkenverhaltnisse auf die Sinterdichte flr die verschiedenen Pulver bei unter-
schiedlichen Sintertemperaturen. In Abbildung 7-20 und Abbildung 7-21 sind die Sinterdich-
ten aller Pulver bei 1350 °C dargestellt. Im unteren Teil der Abbildung sind die drei grobsten
Pulver dargestellt, sie zeigen eine deutlich niedrigere Sinterdichte als die feineren Pulver.
Darlber hinaus nimmt die Sinterdichte der drei grébsten Pulver mit hdherer Schichtstarke
und Schichtstarkenverhaltnis tendenziell zu. Im oberen Teil der Abbildung sind die feineren
Pulver dargestellt. Sie besitzen insgesamt eine deutlich héhere Dichte. Die hochsten Dichten
werden mit den mittleren Pulvergrélten Dsy zwischen 10 und 14 um bei den niedrigen
Schichtstarken und Schichtstarkenverhaltnissen erreicht. Die meisten Trends sowohl zwi-
schen den Pulvern als auch innerhalb der gleichen Pulverfraktion bewegen sich innerhalb
der Standardabweichung. Bilder der bei 1350 °C gesinterten Proben sind in Abbildung A-2
dargestellt.
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Abbildung 7-20: Sinterdichte der Pulver mit 5 — 26 pm mittlerer PartikelgroBe Dso bei 1350 °C in
Abhéngigkeit der Schichtstéarke
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Abbildung 7-21: Sinterdichte der Pulver mit 5 — 26 um mittlerer PartikelgroRe Dso bei 1350 °C in
Abhangigkeit des Schichtstiarkenverhaltnisses

Abbildung 7-22 und Abbildung 7-23 zeigen die Sinterdichte der funf feinsten Pulver bei
1300 °C. Die Sinterdichte fallt mit zunehmender Schichtstarke beziehungsweise zunehmen-
dem Schichstarkenverhaltnis in der Regel ab. Lediglich bei Pulver mit Dsp von 5 und 10 pm
weist das SSV von 10 eine Hohere Sinterdichte auf als beim SSV von 7,5. Bei Pulver mit Dsg
von 14 pm ist kein eindeutiger Trend zu erkennen. Das 14 um Pulver besitzt zudem insge-
samt die niedrigste Dichte. Die anderen vier Pulver kommen bei ihren niedrigsten Schicht-
stédken bzw. Schichstarkenverhaltnissen auf ahnlich hohe Sinterdichten. Bei den hochsten
Schichtstarken bzw. Schichstarkenverhaltnissen der Pulver zeigen die Pulver mit niedrigerer

PartikelgréRe eine héhere Dichte.
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Abbildung 7-22: Sinterdichte der Pulver mit 5 — 14 ym mittlerer PartikelgroRe Dso bei 1300 °C in
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Abbildung 7-23: Sinterdichte der Pulver mit 5 — 14 ym mittlerer PartikelgroBe Dso bei 1300 °C in

Abhangigkeit des Schichtstiarkenverhaltnisses
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Abbildung 7-24 und Abbildung 7-25 zeigen die Sinterdichte fir die drei grébsten Pulver bei
1380 °C Sintertemperatur. Die Pulver mit Dso von 25 und 26 um erreichen durchgehend eine
hohe Sinterdichte, die mit hoherer Schichtstarke bzw. hoherem Schichstarkenverhaltnis
leicht zunimmt. Das 21 uym Pulver erreicht eine deutlich niedrigere Dichte. Eine Abhangigkeit
der Sinterdichte von den Schichtstarken bzw. Schichstarkenverhaltnissen ist nicht zu erken-

nen.
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Abbildung 7-24: Sinterdichte der Pulver mit 21 — 26 pym mittlerer PartikelgréBe Dso bei 1380 °C in
Abhangigkeit der Schichtstarke
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Abbildung 7-25: Sinterdichte der Pulver mit 21 — 26 pym mittlerer PartikelgroBe Dso bei 1380 °C in
Abhéngigkeit des Schichtstiarkenverhiltnisses
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7.2.4.1 Beziehung zwischen Grunteil- und Sinterdichte

Abbildung 7-26 bis Abbildung 7-28 zeigen die Beziehung zwischen der Griinteildichte und
der Sinterdichte fir die verschiedenen Pulver bei unterschiedlichen Temperaturen. In Abbil-
dung 7-26 ist diese Beziehung fir alle Pulver bei 1350 °C Sintertemperatur dargestellt. Im
unteren Teil der Abbildung sind die drei grobsten Pulver dargestellt. Bei den Pulvern mit Dso
von 25 und 26 um nimmt die Sinterdichte mit der Grinteildichte zu. Beim 21 um Pulver ist
keine direkte Abhangigkeit ersichtlich. Im oberen Teil der Abbildung zeigt sich fur die feinen
Pulver, dass die Sinterdichte, abgesehen von Pulver mit Dso von 5 um, bei allen weiteren
PartikelgréRen mit steigender Grinteildichte tendenziell zunimmt. Beim Pulver mit Dso von 7
um nimmt die Sinterdichte bis zu einer Grinteildichte von ca. 4,1 g cm™ zu. Bei einer weite-
ren Erhdhung der Grinteildichte steigt die Sinterdichte nicht weiter an. Beim Pulver 10 steigt
die Sinterdichte kontinuierlich mit héherer Grinteildichte. Das Pulver mit Dso von 13 um weist
mit einer Ausnahme bei ca. 4,5 g cm™ Grinteildichte unabhangig von der Griinteildichte eine
konstant hohe Sinterdichte auf. Bei Pulver mit Dsg von 14 um nimmt die Sinterdichte mit stei-
gernder Grunteildichte ebenfalls tendenziell zu. Dartber hinaus zeigt sich, dass hohe Sinter-

dichten bei feineren Pulvern mit geringeren Grinteildichten erreicht werden.
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Abbildung 7-26: Beziehung zwischen Griinteil- und Sinterdichte bei 1350 °C fiir die Pulver mit
5 — 26 ym mittlerer PartikelgroRe Dso
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Abbildung 7-27 zeigt die Beziehung zwischen der Grinteildichte und der Sinterdichte fur die
funf feinsten Pulver bei einer Sintertemperatur von 1300 °C. Abgesehen von Pulver 14 stei-
gen die Sinterdichten mit héheren Grinteildichten. Die Steigung fallt flacher aus, je feiner

das Pulver ist. Bei Pulver mit Dsg von 14 um ist kein eindeutiger Trend zu beobachten.
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Abbildung 7-27: Beziehung zwischen Griinteil- und Sinterdichte bei 1300 °C fiir die Pulver mit
5 — 26 ym mittlerer PartikelgréRe Dso

Abbildung 7-28 zeigt die Beziehung zwischen der Grinteildichte und der Sinterdichte fur die
drei grébsten Pulver bei einer Sintertemperatur von 1380 °C. Die Pulver mit Dspvon 25 und
26 ym erreichen durchgehend eine hohe Sinterdichte, die mit hdherer Grinteildichte leicht
zunimmt. Das 21 ym Pulver zeigt tendenziell eine Zunahme der Sinterdichte mit hoherer
Sinterdichte.
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Abbildung 7-28: Beziehung zwischen Griinteil- und Sinterdichte bei 1380 °C fiir die Pulver mit
5 — 26 pm mittlerer PartikelgréBe Dso
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7.2.5 Schwindung

In Abbildung 7-29 ist der Einfluss der Partikelgrofle auf das Schwindungsverhalten bei
1350 °C dargestellt. Die Messwerte sind dabei Uber alle Schichtstarkenverhaltnisse gemittelt,
was fur alle folgenden Abbildungen gilt, bei denen die Messwerte Uber die PartikelgroRRe auf-
getragen sind. Bei allen PartikelgréRen fallt die Schwindung in Z-Richtung grofier aus als in
X- oder Y-Richtung. Die Schwindung nimmt mit zunehmender Partikelgrofle ab. Lediglich

das Pulver 21 folgt nicht diesem Trend und weist die geringste Schwindung auf.
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Abbildung 7-29: Einfluss der Partikelgrofe auf das Schwindungsverhalten bei einer Sintertem-
peratur von 1350 °C. Die Werte sind liber alle Schichtstidrkenverhiltnisse gemitteit.

Abbildung 7-30 zeigt den Einfluss der PartikelgroRe auf das Schwindungsverhalten fur die
PartikelgroRenverteilungen von 5 bis 14 ym bei 1300 °C und die PartikelgroRenverteilungen
von 21 bis 26 ym bei 1380 °C. Bei den PartikelgroRenverteilungen von 5 bis 14 ym nimmt
die Schwindung mit zunehmender PartikelgréRe ebenfalls ab. Im Vergleich zur Sintertempe-
ratur von 1350 °C fallen die Unterschiede der Schwindungen zwischen dem grébsten und
feinsten der Pulver bei 1300 °C héher aus. Bei den Partikelgrof3enverteilungen von 21 bis 26
pm weist die Schwindung bei 1380 °C fur die beiden groben Pulver dhnliche Werte auf. Die
Schwindung des Pulvers mit Dsovon 21 um ist geringer. Vergleichen mit 1350 °C Sintertem-

peratur fallt die Schwindung bei 1380 °C bei allen Pulvern gréfer aus.
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Abbildung 7-30: Einfluss der PartikelgroRe auf das Schwindungsverhalten fiir die Partikelgro-
Renverteilungen von 5 bis 14 ym bei einer Sintertemperatur von 1300 °C und die Partikelgro-
Renverteilungen von 21 bis 26 ym bei einer Sintertemperatur von 1380 °C. Die Werte sind iiber
alle Schichtstarkenverhaltnisse gemittelit.

Der Einfluss des Schichstarkenverhaltnisses auf das Schwindungsverhalten der Proben ist
fur die PartikelgréRenverteilungen von 5 bis 14 um in Abbildung 7-31 dargestellt. Die Mess-
werte sind dabei Uber die genannten PartikelgroRenverteilungen gemittelt, was fir alle fol-
genden Abbildungen gilt, bei denen die Messwerte Uber die Schichstarkenverhaltnisse auf-
getragen sind. Die Schwindungen nehmen bei beiden Sintertemperaturen mit gréRerem

Schichstarkenverhaltnis zu, ebenso wie mit der Sintertemperatur.
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Abbildung 7-31: Einfluss des Schichstarkenverhéltnisses auf die Schwindung bei einer Sinter-
temperatur von 1300 und 1350 °C. Die Werte sind liber die PartikelgréoBenverteilungen von 5 bis
14 uym gemittelt.

Fir die PartikelgroBenverteilungen von 21 bis 26 um ist der Einfluss des Schichstarkenver-
haltnisses auf das Schwindungsverhalten der Proben in Abbildung 7-32 dargestellt. Die

Schwindungen weisen bei 1350 °C unabhangig vom Schichtstarkenverhaltnis einen ahnli-
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chen Wert fiir die einzelnen Raumrichtungen auf. Bei 1380 °C zeigt das Schichtstarkenver-
haltnis 5 hdhere Werte. Dariber hinaus ist die Schwindung bei 1350 °C insgesamt niedriger,

die Standardabweichung fallt hingegen gréler aus.
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Abbildung 7-32: Einfluss des Schichstarkenverhéltnisses auf die Schwindung bei einer Sinter-
temperatur von 1350 und 1380 °C. Die Werte sind iiber die PartikelgroBenverteilungen von 21
bis 26 pm gemittelt.

7.2.5.1 Anisotropie der Schwindung

Weiterhin wurde die Schwindung gemal Kapitel 4.4.4 normiert, um den Beitrag einer Rich-
tung zum Schwindungsverhalten und damit die Anisotropie der Schwindung zu ermitteln. In
Abbildung 7-33 ist Einfluss der Partikelgréfie auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens
bei 1350 °C dargestellt. Die Messwerte sind dabei Uber alle Schichtstarkenverhaltnisse ge-
mittelt, was fUr alle folgenden Abbildungen gilt, bei denen die Messwerte Uber die Partikel-
groRe aufgetragen sind. Analog zu den Schwindungswerten fallt auch der Beitrag der Z-
Richtung zur Schwindung bei allen Untersuchungen am héchsten aus. Fur die verschiede-
nen PartikelgroRen ist der Anteil in Z-Richtung bis auf das 26 ym Pulver weitestgehend
gleich. Wahrend der Anteil in Y- und X-Richtung bei den feinen Pulvern 5 und 7 um gleich ist,

ist der Anteil der X-Richtung bei allen groberen Pulvern etwas hoher.

Fir die PartikelgrofRenverteilungen von 5 bis 14 ym bei 1300 °C und die PartikelgroRenver-
teilungen von 21 bis 26 um bei 1380 °C ist der Einfluss der Partikelgrofie auf die Anisotropie
des Schwindungsverhaltens in Abbildung 7-34 dargestellt. Bei den PartikelgroRenverteilun-
gen von 5 bis 14 ym ist die Anisotropie des Schwindungsverhaltens weitestgehend konstant.
Lediglich das 10 ym Pulver zeigt ein isotroperes Schwindungsverhalten. Im Vergleich zur
Sintertemperatur von 1350 °C ist das Schwindungsverhalten der Pulver bei 1300 °C isotro-
per. Bei den PartikelgréRenverteilungen von 21 bis 26 um weist die Anisotropie des Schwin-

dungsverhaltens bei 1380 °C fur die Pulver mit Dso von 21 und 25 pm ahnliche Werte auf.
97



Phase llI: Einfluss von Partikelgrofe und Schichtstarke

Wie bei 1350 °C auch zeigt das 26 pm Pulver ein isotroperes Schwindungsverhalten. Insge-

samt fallt die Anisotropie des Schwindungsverhaltens bei 1350 °C etwas geringer aus.
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Abbildung 7-33: Einfluss der PartikelgroRe auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens bei
einer Sintertemperatur von 1350 °C. Die Werte sind iiber alle Schichtstarkenverhaltnisse gemit-

telt.
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Abbildung 7-34: Einfluss der PartikelgréBe auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens fiir
die PartikelgroBenverteilungen von 5 bis 14 ym bei einer Sintertemperatur von 1300 °C und die
PartikelgroBenverteilungen von 21 bis 26 pm bei einer Sintertemperatur von 1380 °C. Die Werte

sind Uber alle Schichtstiarkenverhaltnisse gemittelit.

Der Einfluss des Schichstarkenverhaltnisses auf die Anisotropie des Schwindungsverhaltens

ist fur die PartikelgréRenverteilungen von 5 bis 14 ym in Abbildung 7-35 dargestellt. Die Wer-

te sind dabei Uber die genannten PartikelgroRenverteilungen gemittelt, was fur alle folgenden

Abbildungen gilt, bei denen die Messwerte Uber die Schichstarkenverhaltnisse aufgetragen

sind. Die Anisotropie der Schwindung nimmt bei beiden Sintertemperaturen mit gréfkerem

Schichstarkenverhaltnis leicht zu. Insbesondere der Unterschied in Y- und X-Richtung wird
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mit zunehmendem Schichtstarkenverhaltnis gréRer. Insgesamt fallt die Anisotropie des

Schwindungsverhaltens bei 1300 °C geringer aus.
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Abbildung 7-35: Einfluss des Schichstarkenverhiltnisses auf die Anisotropie des Schwin-
dungsverhaltens bei einer Sintertemperatur von 1300 und 1350 °C. Die Werte sind uiber die
PartikelgroBRenverteilungen von 5 bis 14 ym gemittelt.

Fur die PartikelgroRen von 21 bis 26 um ist der Einfluss des Schichstarkenverhaltnisses auf
die Anisotropie des Schwindungsverhaltens in Abbildung 7-36 dargestellt. Die Anisotropie
der Schwindung nimmt bei beiden Sintertemperaturen bis zu einem Schichstarkenverhaltnis
von 5 zu, bevor sie konstant bleibt. Der Unterschied in Y- und X-Richtung wird mit zuneh-
mendem Schichtstarkenverhaltnis tendenziell geringer. Insgesamt fallt die Anisotropie des

Schwindungsverhaltens bei 1350 °C geringer aus.
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Abbildung 7-36: Einfluss des Schichstarkenverhiltnisses auf die Anisotropie des Schwin-
dungsverhaltens bei einer Sintertemperatur von 1350 und 1380 °C. Die Werte sind uiber die
PartikelgroBenverteilungen von 21 bis 26 ym gemittelt.
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7.3 Diskussion Phase lll
7.3.1 Pulver

Die in Kapitel 7.2.1 beschriebenen Ergebnisse zeigen, dass feinere Pulver eine hdhere Ko-
hasivitat besitzen. Diese Kohasivitat ist auf die héhere spezifische Oberflache der Pulver und
die grofReren Van-der-Waals-Krafte und elektrostatische Krafte zurtickzufihren. Die starkere
Agglomerationsneigung der feinen Pulver ist sowohl auf den REM-Aufnahmen zu beobach-
ten als auch in gemessenen Pulvereigenschaften. Bei vergleichbarer Morphologie der Pulver
nehmen bei den Packungseigenschaften die Schitt- und Klopfdichte mit niedrigerer mittlerer
PartikelgréRe ab. Ein Einfluss der Verteilungsbreite kann lediglich bei den beiden grébsten
Pulvern beobachtet werden, wobei die schmalere Verteilungsbreite des Pulvers mit Dso von

26 um zu geringeren Schitt- und Klopfdichten flhrt.

Die Flielieigenschaften der Pulver werden von der Kohasivitat der Pulver ebenfalls beein-
flusst. Das mit vergleichsweise statischen Vorgangen ermittelte Hausner Ratio weist nur bei
den drei grobsten Pulvern mit Dsg von 21, 25 und 26 uym ein Hausner Ratio von unter 1,25
auf, die somit als frei fliellend bezeichnet werden kdnnen. Die weiteren Pulver liegen bei
einem Wert von Uber 1,4 (bzw. 1,39 bei Pulver mit Dsp von 14 ym) und werden somit als ko-
hasiv bezeichnet. Der groRe Abstand zwischen den Hausner Ratios ist auf den niedrigeren
Feinanteil und die daraus ebenfalls resultierenden schmaleren Verteilungsbreiten zurtickzu-
fuhren. Auch die mit héherer Dynamik ermittelten Kennwerte fur Fliefahigkeiten, wie der
Schuittwinkel, zeigen mit feineren Partikeln héhere Werte. Wie beim Hausner Ratio ist auch
hier ein Abstand zwischen den groben Pulvern mit Dso von 21 bis 26 ym (Schuttwinkel zwi-
schen 22 und 30 °) und den feinen Pulvern mit Dso von 5 bis 14 uym (Schittwinkel zwischen
41 und 50 °) zu beobachten. Bei der Charakterisierung mittels rotierenden Trommelbesitzen
die feineren Pulver ebenfalls niedrigere FlieRfahigkeiten, jedoch ist hier kein Abstand zwi-
schen den groben und feinen Pulvern erkennbar. Insgesamt liegen die Messwerte der unter-
schiedlichen Pulver naher beieinander als bei den anderen Verfahren. Die hohen Messwerte
des Pulvers mit Dso von 5 ym beim Lawinenwinkel und der Lawinenenergie kdnnen auf einen
Messfehler des Verfahrens zurlckzufuhren sein, da dessen hoher Feinanteil zu Anhaftungen
des Pulvers an den Scheiben der Trommel fihrt und die Aufnahmen der Lawinen so fehler-
haft sind.

Die ermittelten Pulvereigenschaften unterscheiden sich maf3geblich durch die PartikelgroRe
der Pulver. Mit geringerer mittlerer PartikelgroRe nehmen die Packungs- und FlieReigen-
schaften der Pulver ab. Die ermittelten FlieRfahigkeiten der Pulver unterscheiden sich nach

Messverfahren und dem aufgebrachten Spannungszustand. Die Ergebnisse decken sich mit
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den Erkenntnissen der Literatur sowohl zu den Flielieigenschaften und der Fliel3fahigkeit

[55], als auch zu den Packungseigenschaften [39].

7.3.2 Pulverbett

Die in Kapitel 7.2.2 beschriebenen Ergebnisse zeigen, dass die Pulverbettdichte mit grélRerer
Schichtstarke und kleinerer mittlerer PartikelgroRe abnimmt. Die Ergebnisse decken sich mit
den Erkenntnissen aus der Literatur. Der Einfluss der Schichtstarke ist darauf zurtckzufih-
ren, dass die Verdichtungskraft auf weniger Partikel wirkt, was zu einer héheren Kraft pro
Partikel fuhrt [91]. Die Abnahme der Pulverbettdichte mit geringerer Partikelgrofie ist auf die
groliere Kohasivitat feinerer Pulver zurlickzufiihren, wie bereits im vorangegangenen Absatz
diskutiert.

Beziehung zwischen den Pulvereigenschaften und der Pulverbettdichte

In Abbildung 7-37 sind die Pulverbettdichten der unterschiedlichen Schichtstarkenverhaltnis-
se in die Klopf- und Schittdichten der Pulver eingeordnet. Beim Vergleich der Pulverbett-
dichte mit der Schiutt- und Klopfdichte der Pulver zeigt sich, dass wahrend des weggesteuer-
ten Pulverauftrags Krafte auf das Pulverbett ausgelibt werden, da die Pulverbettdichte beim
niedrigsten Schichtstarkenverhaltnis 2,5 bei allen Pulvern hoher ist als die Klopfdichte. Ins-
besondere beim Pulver mit Dsp von 5 um kénnen die wirkenden Krafte des Pulverauftrags die
hohen Kohasionskrafte im Pulver Uberwinden und das Pulverbett auch bei Schichtstarken-
verhaltnissen von 5 und 7,5 Uber die Klopfdichte verdichten. Bei allen weiteren Pulvern liegt

die Pulverbettdichte ab einem Schichtstarkenverhaltnis von 5 unterhalb der Klopfdichte.

Die Ergebnisse zur Beziehung zwischen der Klopf- und Pulverbettdichte decken sich mit
Ergebnissen aus der Literatur, bei denen die Pulverbettdichte mit 4,76 g cm™ bei einem
Schichtstarkenverhaltnis von 3,97 knapp unterhalb der Klopfdichte 4,92 g cm~liegt [157]. Bei
vielen weiteren Literaturquellen werden keine vollstdndigen Daten zur Pulvercharakterisie-
rung oder Pulverbettdichte mitgeteilt, was eine umfassendere Einordnung nicht moglich

macht.
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Abbildung 7-37: Einordnung der Pulverbettdichte der Schichtstarkenverhaltnisse 2,5 — 10 in die
Packungseigenschaften der Pulver

Bei der Beziehung zwischen den Pulvereigenschaften und der Pulverbettdichte zeigen die
Ergebnisse, dass die Schittdichte allein keinen aussagekraftigen Wert zur Abschatzung der
Pulverbettdichte bietet. Die Klopfdichte liegt hingegen bei allen Pulvern im Bereich der Pul-
verbettdichte. Sie bietet somit einen Anhaltspunkt, um das Packungsverhalten der Pulver im

Prozess abschatzen zu konnen.

Fur die Pulver mit hdheren Pulverbettdichten kdnnen tendenziell auch bessere Flieldeigen-
schaften gemessen werden. Bei der Pulverbettdichte erreichten die drei grobsten Pulver mit
Dso von 21, 25 und 26 um die hdchsten Pulverbettdichten, anschlie®end folgte ein Abstand
zu den funf feineren Pulvern. Dieser Abstand in den Messwerten wird bei der FlieRfahigkeit
sowohl beim Schittwinkel als auch beim Hausner Ratio festgestellt. Die Messwerte der rotie-
renden Trommel zeigen diesen Abstand hingegen nicht. Die rotieren Trommel eignet sich
somit weniger zur Bewertung der Verarbeitbarkeit von Pulvern flr das Metal Binder Jetting.
Der Spannungszustand des Messverfahrens entspricht nicht der Beanspruchung des Pul-
vers beim Schichtauftrag. Fiur andere additive Fertigungsverfahren, wie dem Laserstrahl-
schmelzen, mag das Messverfahren aufgrund des &ahnlicheren Spannungszustandes bei

Pulverauftrag mittels Rakel geeigneter sein [59].

Die drei groben Pulver weisen neben den besseren Flieleigenschaften auch eine geringere
Spanne der Pulverbettdichte zwischen dem niedrigsten und dem héchsten Schichtstarken-
verhaltnis auf. Daraus lasst sich ableiten, dass das Packungsverhalten von Pulvern mit guten
FlieReigenschaften durch die unterschiedlichen Spannungszustande der Prozessparameter

beim Pulverauftrag weniger beeinflusst wird.
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Insgesamt kdnnen alle Pulver unabhangig von ihren Flieleigenschaften zu einer zusam-
menhangenden und homogenen Schicht aufgetragen werden. Dies ist auf den rotierenden
Roller zurickzufihren, der das Pulver anregt und dessen Fliel3fahigkeit stimuliert. Die Er-
gebnisse der Messverfahren, insbesondere der Klopfdichte, kénnen als Indikator dienen, wie
dicht sich ein Pulver beim Pulverauftrag packen lasst. Die absolute H6he der Pulverbettdich-
te hangt von Faktoren, wie der Auftragsmethode und deren Parametern ab und kann daher
mit bedingt Uber die Klopfdichte dargestellt werden. Die Klopfdichte eignet sich jedoch in
Verbindung mit der Schuttdichte fur Vergleich des Verarbeitungsverhaltens zwischen unter-

schiedlichen Pulvern.

Beziehung zwischen den Partikeleigenschaften und der Pulverbettdichte

Neben der Beziehung zwischen der Pulverbettdichte mit den Eigenschaften des Pulverhauf-
werkes kann auch die Beziehung zur ebene darunter, der Partikelebene, hergestellt werden.
In Abbildung 7-38 ist die Pulverbettdichte in Abhangigkeit des K-Wertes dargestellt. Der K-
Wert dient als Korrelationsfaktor und wird aus den Prozessparametern, sowie den wichtigs-
ten Pulvereigenschaften gemaR Gleichung 7-1, berechnet. Die Parameter eignen sich dafir,
da mit ihnen die maRgeblichen Einflussfaktoren auf die Interaktion zwischen dem Pulver und
dem Roller (SSV), sowie die internen Wechselwirkungen (spezifische Oberflache), als auch
das rein geometrische Packungsverhalten der Partikel (Spanne der Verteilungsbreite) be-
ricksichtigt werden. Die Exponenten der Basen wurden mittels Excel Solver bestimmt und
lauten wie folgt: o= 0,92; B= 1,48; y= -0,17; 6=0,04. Anhand der Héhe der Exponenten ist
abzulesen, dass die spezifische Oberflache der Pulver und das Schichtstarkenverhaltnis
(SSV) die grofiten Auswirkungen auf die Pulverbettdichte besitzen. Die Verteilungsbreite und
-schiefe besitzt gemal Gleichung nur geringe Auswirkungen auf die Pulverbettdichte. Der
Korrelationskoeffizient von ca. 0,95 ist flr eine Anzahl von 40 Messpunkte vergleichsweise
hoch.
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Abbildung 7-38: Pulverbettdichte in Abhédngigkeit des K-Wertes
K = (SSV)%- (spez.Oberfliche)? - (Verteilungsbreite)Y - (Verteilungsschiefe)® (7-1)

Bei der Einordnung des Zusammenhangs zwischen den Partikeleigenschaften und der Pul-
verbettdichte in die Literatur finden sich nur wenige Quellen, welche die bendtigten GréRen
mit auffihren. Fir die vorhandene Quelle [157] (spezifische Oberflache: 0,13 m? g'; SSV:
3,97; Spanne der Verteilungsbreite: 2,10) liegt der errechneter Wert fiir die Pulverbettdichte
bei 4,56 g cm™und damit von der gemessenen Pulverbettdichte mit 4,76 g cm™ nur geringfi-
gig abweicht. Insbesondere wenn man berticksichtig, dass die spezifische Oberflache in ei-
nem anderen Gerat gemessen wurde und die Spanne der Verteilungsbreite von den gemes-

senen Pulvern abweicht.

Daher sollten Randbedingungen fir die Glltigkeit Zusammenhangs zur Abschatzung der
Pulverbettdichte aufgestellt werden. Die Rahmenbedingungen liegen sowohl in den Pulver-
eigenschaften als auch im MBJ-Prozess. Beim MBJ-Prozess sind sowohl der Drucker als
auch alle Prozessparameter bis auf die Schichtstarke beizubehalten. Darlber hinaus mis-
sen auch die aufleren Randbedingungen wie Temperatur und Luftfeuchtigkeit in dem Pro-

zessfenster der Versuche sein.

Bei den Pulvereigenschaften muss insbesondere die Morphologie dem verwendeten Pulver
entsprechen, da alle Pulver bis auf das Pulver mit Dso von 26 um vom gleichen Hersteller
stammen. Da das Pulver mit Dsp von 26 ym das Pulver mit der geringsten Kohasivitat ist,
spielt dessen Morphologie eine geringe Rolle. Die ohnehin sehr spharischen Partikel gleiten
hervorragend aneinander ab. Beim Die Kohasivitat von Pulvern wird auch durch deren Dich-
te beeinflusst, daher sollte diese im Bereich der untersuchten Legierung mit 7,95 g cm™ lie-
gen und damit der Zusammenhang fur Eisen- und ggf. auch Nickelbasislegierungen gultig

sein.
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Die Spanne der Verteilungsbreite liegt bei den 5 feinen Pulvern im Bereich zwischen 1,51
und 1,97. Zudem besitzen alle der feinen Pulver einen Feinanteil mit einem D1, von ca. 4 um
oder darunter. Bei einem Pulver mit einer mittleren Partikelgrof3e Dso zwischen 5 und 14 pm
sollten diese Werte fiir die Spanne der Verteilungsbreite und den Feinanteil beibehalten wer-
den. Fur Spannen aulierhalb des Bereiches ist der Zusammenhang ggf. nur bedingt aussa-
gekraftig. Bei mittleren PartikelgroRen Dso Uber 14 um zeigen die Ergebnisse einen geringen
Einfluss der Verteilungsbreite auf die Pulverbettdichte, daher muss der Zusammenhang nicht

zwangslaufig nur innerhalb der Spanne von 0,87 bis 1,44 gultig sein.

Die Partikelgrofde, die uber die spezifische Oberflache mit in den Zusammenhang einbezo-
gen ist, ist in einem ausreichenden Bereich flr das dicht-Sintern von MBJ-Teilen variiert
worden. Daten der Literatur deuten drauf hin, dass der Zusammenhang auch fir Partikelgré-
Ren aulerhalb des untersuchten Bereiches als Annaherung dienen kann. So zeigen Daten
von Shad et al. [157], dass der errechnete Wert fiir die Pulverbettdichte mit 3,96 g cm™ nur
knapp unterhalb der Klopfdichte von 4,16 g cm™ fiir feines Pulver mit einem Dso von 4,4 um
liegt (spezifische Oberflache: 0,44 m? g'; Spanne der Verteilungsbreite: 0,80). Fiir mittlere
PartikelgréRen Dso Gber 26 um liegen in der Literatur keine ausreichenden Daten zur Einord-

nung vor.

7.3.3 Griinteile

Die in Kapitel 0 beschriebenen Ergebnisse zeigen fir die finf feinen Pulver eine deutliche
Zunahme der Grinteildichte bei geringerer Schichtstarke. Dies deckt sich mit den Erkennt-
nissen aus den vorherigen Phasen, in denen eine PartikelgréRenverteilung aus dem Bereich
genutzt wurde. Dartber hinaus decken sich die Ergebnisse mit der Literatur, welche die Zu-
nahme der Grinteildichte auf einer héheren Kraft pro Partikel zurtick fihrt [88, 105]. Bei den
drei groben Pulvern nimmt die Grinteildichte mit geringerer Schichtstarke beim dem feinsten
der Pulver noch leicht ab, wahrend sie bei den beiden groben Pulvern zunimmt. Diese Be-

obachtungen wurden bisher noch nicht gemacht und stellen eine neue Erkenntnis dar.

In Bezug auf die mittlere Partikelgrof3e steigt die Grunteildichte von Pulver mit Dso von 5 bis
13 um an, bevor sie zu den groben Pulvern wieder abnimmt. Dariber hinaus fallt die Spanne
der Grunteildichte zwischen dem niedrigsten und hochsten SSV bei den feinen Pulvern mit
Dso < 13 um hoéher aus als bei den PartikelgréRen dariiber Dso 2 14 ym. Diese Ergebnisse

wurden bisher ebenfalls noch nicht beobachtet.

Die Grunteildichte liegt bei allen Pulvern und SSVs unterhalb der Pulverbettdichte. Diese
Ergebnisse decken sich mit der Literatur [157-159]. Die Differenz zwischen der Pulverbett-

und Grunteildichte hangt vom Pulver und dem SSV ab und sind auf die Pulver-Binder-
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Interaktion zurlickzuflihren, da die Pulverbettdichte mit geringerer Schichtstarke und grébe-
rem Pulver - bis auf einen Messwert - kontinuierlich zunimmt. Fir die Differenz zwischen der
Pulverbett- und Grinteildichte sind, sind sowohl fiir die Unterschiede zwischen den Pulvern
als auch fir den Verlauf innerhalb eines Pulvers entlang der SSVs, jeweils zwei Effekte ur-

sachlich.

Bei der Differenz zwischen der Pulverbett- und Grinteildichte ist bei den feinen Pulvern eine
Differenz von bis zu 0,4 g cm™ zu beobachten die kontinuierlich auf bis 0,1 g cm beim Pul-
ver mit Dso von 13 ym abnimmt, bis sie bei den Pulvern mit Dso von 25 und 26 pym auf bis zu
1,0 g cm™ ansteigt. Die Unterschiede zwischen den Pulvern kénnen auf folgende Effekte

zuruckzufuhren sein.

= Eine groRere Differenz bei gréberen Pulvern ist auf die geringere Pulverkohasion zu-
rickzufihren, welche zu einer groleren Masse an ausgeschossenen Partikeln fuhrt.
Dieser Effekt wurde von Parab et al. [121] beobachtet.

= Eine groRere Differenz bei feineren Pulvern ist auf deren groRere spezifische Ober-
flache zurlckzufuhren. Dadurch muss einerseits mehr absolute Oberflache benetzt
werden und andererseits auch mehr Binder im freien Porenvolumen die niedrigeren
Packungsdichte auffillen. Beides fuhrt dazu, dass bei feineren Pulvern zur vollstan-
digen Benetzung mehr Binder bendtigt wird. Bei einer zu geringen Menge an Binder
wird innerhalb von Pulveraggregaten die Gleichgewichtssattigung erreicht. Durch die
wirkenden Kapillarkrafte ordnen sich die Partikel innerhalb des Aggregates effizient
und dicht an. Zwischen den Aggregaten ist jedoch keine oder eine zu geringe Menge
an Binder vorhanden, wodurch sich die Aggregate durch die Oberflachenwechselwir-
kungen untereinander nicht dicht packen und die Differenz gréRer ausfallt. Dieser Ef-
fekt wurde von [160] beobachtet.

Bei groben Pulvern tritt vorwiegend der erste Effekt auf, bei feinen Pulvern vorwiegend der
Zweite. Bei den mittleren Pulvergrofien wird die Gleichgewichtssattigung naherungsweise
erreicht und zwischen den Partikeln bilden sich ausreichend hohe Adhasionskrafte, sodass
sie nicht ausgeschlossen werden. Somit wirken beide Effekte nur eingeschrankt, wodurch

die Differenz zwischen der Pulverbett- und Grinteildichte am geringsten ausfalit.

Bei der Differenz zwischen der Pulverbett- und Grunteildichte innerhalb eines Pulvers ent-
lang der SSV ist bei feinen Pulvern mit Dso von 5 und 7 ym ein Ansteigen der Differenz von
0,1 auf 0,3 g cm™ bis zum SSV von 5 zu beobachten, bevor es wieder abnimmt. Die Pulver
10 und 13 zeigen eine konstant niedrige Differenz von unter 0,2 g cm™. Die PulvergroRen

darlber zeigen eine abnehmende Tendenz der Differenz mit zunehmendem SSV. Bei den
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Pulvern mit Dsp von 25 und 26 pm ist die Differenz am gréf3ten und nimmt von 1,0 auf
0,5 g cm™ am starksten ab. Fir die die Unterschiede entlang der SSV konnen folgende Ef-

fekte ursachlich sein.

= Eine ansteigende Differenz mit zunehmendem SSV, sprich eine positive Steigung,
kann auf die grofiere Menge an Binder zurlickzuflihren sein, die pro Schicht einge-
bracht wird. Wie in Phase Il beobachtet, flihrt die zu tieferen Fehlstellen im Pulver-
bett, die durch den nachsten Pulverauftrag nicht mehr geschlossen werden kdnnen
und in einem groReren Dichteverlust resultieren. Daruber hinaus liegt bei einem nied-
rigeren SSV eine hdéhere Pulverbettdichte vor, wodurch bei gleicher Bindermenge ei-
ne hdéhere Sattigung erzielt wird. Diese kommt insbesondere bei feineren Pulvern na-
her an die Gleichgewichtssatigung und flhrt zu einem geringeren Dichteverlust [125].
= Eine sinkende Differenz mit zunehmendem SSV kann darauf zurtickzufihren sein,
dass bei hdoherer Schichtstarke seltener Binder eingebracht wird. Durch das ebenfalls
seltenere Heizen verdampft weniger Losemittel des Binders, wodurch die Sattigung
naher an die Gleichgewichtssattigung kommt, was zu einer geringeren Differenz
fuhrt. Bei hdherem SSV werden aullerdem seltener Partikel ausgeschossen, sodass
durch weitere Uberfahrten des Druckkopfes kein weiterer Dichteverlust erfolgt. Wei-
terhin besteht ebenfalls die Mdglichkeit, dass der untere Teil der Schicht durch den
bereits aufgetragenen Binder befeuchtet ist und eine groRere Kohasion besitzt,
wodurch die Partikel weniger ausgeschossen werden. Beide Effekte kdnnte insbe-

sondere bei groberen Pulvern mit hohen Schichtstarken zutreffen.

Bei den unterschiedlichen SSV scheint der erste Effekt bei groberen Pulvern weniger stark,
daflir der Zweite intensiver ausgepragt zu sein, wodurch die Differenz zwischen Pulverbett-
und Grunteildichte mit zunehmendem SSV abnimmt. Bei den mittleren Partikelgrof3en sind
beide Effekte wenig ausgepragt, weil die Bindersattigung nahe an der Gleichgewichtssati-
gung liegt und die Pulver durch den Feinanteil ein kohadsives Verhalten besitzen und weniger
Partikel ausgeschossen werden. Bei den feinen Pulvern mit Dsg von 5 und 7 um scheint die
Gleichgewichtssatigung malfgeblich zu sein, wodurch bei geringeren SSV der erste Effekt,

bei hdheren SSV der zweite Effekt vorwiegend ausgepragt zu sein scheint.

7.3.4 Sinterteile

Die in Kapitel 7.2.4 beschriebenen Ergebnisse der Sinterdichte zeigen bei den jeweils niedri-
geren Sintertemperaturen einen Einfluss der Grlinteildichte und damit auch der Koordinati-
onszahl. Die Sinterdichte steigt mit hdherer Grinteildichte. Bei den vier feinsten Pulvern lie-
gen die Sinterdichten beim geringsten SSV zudem auf einer Hohe. Die hdhere Sinteraktivitat

der feineren Pulver kann deren niedrigere Grlnteildichte bis zu diesem Sinterstadium kom-
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pensieren. Dartiber hinaus sinkt die Sinterdichte mit steigender Schichtstarke, sodass auch
eine inhomogene Partikelstruktur der Griinteile zu einer lokal niedrigeren Koordinationszahl
fuhren und das Verdichtungsverhalten beeintrachtigen kann. Dieser Effekt wurde bereits in

der letzten Phase diskutiert und deckt sich mit der Literatur.

Bei den gréberen Pulvern ist tendenziell eine Zunahme der Sinterdichte mit hdherer Schicht-
starke zu beobachten. Die ist einerseits auf die hdhere Grinteildichte hoherer Schichtstarken
zurlckzufuhren. Aber auch bei konstanter Grunteildichte steigt die Sinterdichte mit hoheren
Schichtstarken. Bei héherer Schichtstarken wird seltener Binder eingebracht und seltener
Partikel ausgeschossen. Bei einer Anndherung an einen Gleichgewichtszustand oder be-
grenzter absoluter Penetrationstiefe der Bindertropfen bleibt ein groerer Anteil der Grinkor-
perstruktur homogen. Der groRere Anteil mit hoherer Koordinationszahl am Gruankorper fuhrt
zu einer hdheren Sinterdichte. Dass dieser Effekt primar bei den Pulvern mit geringerem
Feinanteil auftritt, kann auch damit begriindet werden, dass die Aktivierungsenergie der nied-
rigeren Sintertemperatur nicht ausreicht, um die Zwischenschichtporositat zu schlieen, was
Proben mit geringeren Schichtanzahlen besser verdichten lasst. Dieser Effekt wurde bisher

noch nicht beobachtet.

Bei den jeweils hoheren Sintertemperaturen der Pulver zeigen die Ergebnisse geringere Un-
terschiede in der Sinterdichte zwischen den Pulvern und den SSV. Zum Teil liegen die Un-
terschiede im Bereich der Standardabweichung. Die Proben befinden sich im Endstadium
des Festphasensinterns, bei dem die Reduzierung der Korngrenzenenergie die treibende
Kraft fir die weitere Verdichtung ist, welche auf Volumendiffusion beruht. Der Einfluss der
Grunteildichte fallt geringer aus als bei der niedrigeren Sintertemperatur. Auch die Unter-
schiede in der Sinterdichte zwischen den Pulvern sind geringer. Die héhere Sintertemperatur
bietet somit nur eine geringe Aussagekraft Gber die Grinteileigenschaften. Die insgesamt
hohe Sinterdichte der feineren Pulver bei 1350 °C Sintertemperatur liegt Gber den in der Lite-
ratur gefundenen und in Kapitel 2.6 dargestellten Sinterdichten bei vergleichbaren Pulvern

und ahnlichen Sinterbedingungen.

7.3.5 Schwindung

Die in Kapitel 7.2.5 beschriebenen Ergebnisse zeigen die gréRere Schwindung bei feineren
Pulvern bei 1350 °C. Diese ist auf die geringere Grunteildichte zurtickzufiihren, da mehr Po-
renvolumen aufgefullt werden muss. Analog dazu fallt die Schwindung der niedrigeren SSV
geringer aus. Der Effekt einer niedrigeren Schwindung aufgrund einer geringeren Sinterdich-
te fallt ausschlieRlich beim Pulver mit Dso von 21 um ins Gewicht. Die héheren Schwindun-

gen der feinen Pulver bei 1350 °C im Vergleich zu 1300 °C Sintertemperatur sind auf die
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niedrigeren Sinterdichten zurlickzuflihren. Analog dazu fallen Schwindungen der groben Pul-
ver bei 1380 °C hdher aus als bei 1350 °C Sintertemperatur.

Die Anisotropie der Schwindung bei 1350 °C ist bei fast allen Pulvern konstant. Lediglich das
Pulver mit Dsg von 26 um, dass den geringsten Feinanteil besitzt, zeigt einen geringeren An-
teil der Schwindung in Z-Richtung. Beim SSV ist eine Zunahme der Anisotropie in Z-
Richtung von 2,5 zu 5 bei allen Pulvern und Sintertemperaturen zu beobachten, die bei den
SSV daruber weitestgehend konstant bleibt. Der zunehmende Anteil an Schwindung in X-
Richtung bei den gréberen Pulvern und hoheren SSV ist auf die hohere Schichtstarke zu-
ruckzufuhren, die linienformige Defekte im Grunteil zurtucklasst. Dies wurde in Phase Il ge-
zeigt und diskutiert. Darlber hinaus zeigten Untersuchungen in der der eigenen For-
schungsgruppe, dass die Bindersattigung Auswirkungen auf die Zwischenschichtporositat
und die Anisotropie der Schwindung hat. Reineke et al. [160] zeigten, dass die Anordnung
der Partikel durch die Kapillarwirkung des Binders beeinflusst wird. Geringe Bindersattigun-
gen fuhren zur Bildung von Poren zwischen den mit Binder gefullten Aggregaten, in denen
die Gleichgewichtssattigung herrscht, was sich insbesondere auf die Zwischenschichtporosi-
tat auswirkt. Mit zunehmender Bindersattigung wurde eine Abnahme der Anisotropie der
Schwindung beobachtet. Basierend auf den Untersuchungen hatte die Anisotropie in Z-

Richtung mit zunehmender PartikelgréRe abnehmen missen.

Beim Vergleich der Sintertemperaturen zeigen die feinen Pulver eine leichte Zunahme der
Anisotropie mit hdherer Sintertemperatur. Bei den groben Pulvern scheint die Sintertempera-
tur keinen Einfluss auf die Anisotropie der Schwindung zu haben. Die gréRere Anisotropie
der hoheren Sintertemperatur ist auf die, mit fortschreitendem Sinterprozess verdichtende
Volumendiffusion zuriickzufiihren, welche die verbleibenden Poren schlief3t, die sich vor al-
lem an den Grenzflachen zwischen den Schichten befinden. Diese Erkenntnis stimmt mit den
Untersuchungen von Wheat et al. [153] Uberein, bei denen mit MBJ hergestellte Titanbautei-
le bei einer Sintertemperatur von 1000 °C groRere periodische Schwankungen aufwiesen als
bei 1400 °C, da die Verdichtung zunachst in hochkoordinierten Bereichen auftritt und Zwi-

schenschichtporositat zurlickbleibt. [161]

7.4 Fazit Phasellll

In Phase Il wurde das Auftragsverhalten verschiedener PartikelgroRenverteilungen in Ab-
hangigkeit der Schichtstarke untersucht. Darlber hinaus wurden die Pulvereigenschaften mit
standardisierten Methoden umfassend charakterisiert, um eine Beziehung zwischen den

Pulvereigenschaften und dem Prozessverhalten der Pulver herzustellen.
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Phase llI: Einfluss von Partikelgrofe und Schichtstarke

Alle Pulver konnten unabhangig von ihren Flielteigenschaften zu einer zusammenhangen-
den und homogenen Schicht aufgetragen werden, da der rotierende Roller die FlieRfahigkeit
des Pulvers stimuliert. Als Annaherung fir die Pulverbettdichte kann auf Basis der Pulverei-
genschaften die Klopfdichte herangezogen werden, wenn die Schichtstarke zwischen dem

2,5 und 5-fachen der mittleren Partikelgréf3e liegt.

Weiterhin wurde ein Zusammenhang zwischen den Partikeleigenschaften und der Pulver-
bettdichte ermittelt, der eine genauere Vorhersage der ermdglicht. Mit der spezifischen Ober-
flache des Pulvers, der Spanne der Verteilungsbreite und der Schichtstarke Iasst sich die
Pulverbettdichte mit einem Korrelationskoeffizienten von 0,95 vorhersagen. Die spezifische
Oberflache des Pulvers und das Schichtstarke besitzen die groten Auswirkungen auf die
Pulverbettdichte. Je gréber das Pulver und je niedriger die Schichtstarke, desto hdher ist die
Pulverbettdichte.

Die Pulverbettdichte nimmt mit geringerer Schichtstéarke und gréberen Pulvern kontinuierlich
zu. Die hochste Grinteildichte wird hingegen bei geringerer Schichtstarke und mittlerer Par-
tikelgroRe erreicht. Bei Binderauftrag werden Partikel durch den Tropfenaufprall ausge-
schossen. Die Pulver-Binder-Interaktion erfolgt dabei mafigeblich in Abhangigkeit der Parti-
kelgroRe, bei den gréberen Pulvern auch in Abhangigkeit der Schichtstarke. Durch die gerin-
gere Kohasion wird bei groberen Pulvern eine gréolRere Masse an Partikeln ausgeschossen.
Bei hohen Schichtstarken ist der relative Masseverlust geringer, da Penetrationstiefe der
Bindertropfen begrenzt zu sein scheint und seltener Binder aufgetragen wird oder der untere
Teil der Schicht durch den bereits aufgetragenen Binder befeuchtet ist und eine grofiere Ko-
hasion besitzt, wodurch die Partikel nicht ausgeschossen werden. Bei den feinen Pulvern
wirkt sich dariber hinaus die Bindermenge auf die den Dichteverlust aus. Durch die hdhere
bendtigte Bindermenge wird die Gleichgewichtssattigung nicht im gesamten Pulverbett er-
reicht, sodass sich die Aggregate im Grinteil durch die Oberflachenwechselwirkungen weni-

ger dicht packen.

Der Einfluss der Schichtstarke und der PartikelgrofRenverteilung ist bei niedrigeren Sinter-
temperaturen ausgepragter. Insgesamt steigt die Sinterdichte mit hdherer Grinteildichte. Mit
héherer Grinteildichte nimmt die Schwindung der Proben hingegen ab. Die Anisotropie der
Schwindung steigt bei hdheren Sintertemperaturen, da die verbleibenden Poren, die haupt-
sachlich an den Grenzflachen zwischen den Schichten vorhanden sind, durch Volumendiffu-

sion geschlossen werden.
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8 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Dissertation wurde der Einfluss des Pulverauftrags beim Metal Binder
Jetting unter Verwendung des rostfreien Edelstahls 316L umfassend analysiert. Anhand ei-
ner grundlegenden Varianzanalyse zu den Pulverauftragsparametern an Pulver mit einer
mittleren Partikelgréfie Dso von 11 um wurde gezeigt, dass die Trocknung des Pulvers den
Einfluss der Auftragsparameter erhéht. Die Trocknung verbessert die Fliel3dfahigkeit des Pul-
vers und verringert dessen Kohasion sowie die innere Reibung, was den Einfluss der von

aulden einwirkenden Krafte des Pulverauftrags erhoht.

Die Varianzanalyse zeigte, dass die Schichtstarke, gefolgt vom Rollerdurchmesser, den
groten Einfluss auf die Grunteil- und Sinterdichte hat. Bei niedrigeren Schichtstarken wirkt
die von der Pulverkohasion induzierte Kraft auf weniger Partikel, wodurch diese pro Partikel
hoher ausfallt. Daraus resultieren eine dichtere Pulverpackung und hohere Grunteildichte.
Eine hohere Grinteildichte fihrt durch eine hdhere Koordinationszahl und ein geringeres
aufzufillendes Porenvolumen zu einer hoheren Sinterdichte. Die Schichtstarke beeinflusst
daruber hinaus auch die Partikelanordnung in den Grlnteilen. Untersuchungen mittels Ront-
gen-Computertomographie zeigen, dass der Pulverauftrag mittels gegenlaufigem Roller und
der Bindereintrag zu Dichteschwankungen und Entmischungen der Partikel im Grinteil flhrt.
Beim Aufprall der Bindertropfen auf dem Pulverbett werden Partikel ausgeschossen und ver-
ursachen Defekte im Grunteil. Bei hdherer Schichtstarke wird mehr Binder pro Schicht aufge-
tragen, wodurch sich die Dichteschwankungen und Entmischungen starker auspragen. Diese
Effekte fuhren zu lokal niedrigeren Koordinationszahlen in Grinteilen, welche in Zwischen-

schichtporositat von Sinterteilen und niedrigeren Sinterdichten resultieren.

Die Schwankungen in der Grinteildichte kdnnen ebenfalls fur das charakteristische, aniso-
trope Schwindungsverhalten von Metal Binder Jetting Bauteilen verantwortlich gemacht wer-
den. Zu Beginn des Sinterprozesses findet in der homogenen, dichten und hochkoordinierten
Pulverpackung innerhalb einer Schicht vorwiegend die nicht verdichtende Oberflachendiffu-
sion statt. Mit fortschreitendem Sinterprozess schlief3t die verdichtende Volumendiffusion die
verbleibenden Poren, die sich vor allem an den Grenzflachen zwischen den Schichten befin-
den. Dies fuhrt zu einer héheren Gesamtschwindung in Z-Richtung. Bei niedrigeren Sinter-
temperaturen und einer unvollstandigen Verdichtung fallt die Anisotropie geringer aus, da

Poren an den Grenzflachen zwischen den Schichten verbleiben.

Die Untersuchungen verschiedener Partikelgréienverteilungen mit einer mittleren Partikel-
groRe zwischen 5 und 26 ym zeigen, dass die Pulver unabhangig von ihren Flie3eigenschaf-

ten zu einer zusammenhangenden und homogenen Schicht aufgetragen werden kdnnen, da
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ihre Fliel3fahigkeit durch den rotierenden Roller stimuliert wird. Die Pulverbettdichte nimmt
mit niedrigerer Partikelgrofie ab, da die Kohasionskrafte mit der spezifischen Oberflache des
Pulvers zunehmen. Die hoéchsten Grinteildichten werden jedoch bei mittleren PartikelgroRen
erreicht, da die Pulver-Binder-Interaktion beim Bindereintrag malfgeblich in Abhangigkeit der
PartikelgréRe erfolgt. Bei den groberen Pulvern wirkt sich auch die Schichtstarke auf die Pul-
ver-Binder-Interaktion aus. Durch die geringere Kohasion groéberer Pulvern mit Dsy von
>20 uym wird eine grélRere Masse an Partikeln aus dem Pulverbett ausgeschossen, wodurch
eine grolere Differenz zwischen Pulverbett- und Grinteildichte entsteht. Bei hohen Schicht-
starken ist der relative Masseverlust geringer, da seltener Binder aufgetragen wird und die
Penetrationstiefe der Bindertropfen durch das Pulverbett begrenzt zu sein scheint. Bei den
feinen Pulvern mit Dso <7 um wirkt sich hingegen vorwiegend die Bindermenge auf den Dich-
teverlust aus. Durch die hohere bendtigte Bindermenge wird die Gleichgewichtssattigung
nicht im gesamten Pulverbett erreicht, sodass sich die Aggregate im Grinteil durch die Ober-

flachenwechselwirkungen weniger dicht packen.

Bei der niedrigeren Sintertemperatur von 1300 °C haben die Pulver bei der niedrigsten
Schichtstarke eine dhnliche Sinterdichte zwischen 7,50 und 7,58 g cm™. Mit zunehmender
Schichtstarke nimmt die Sinterdichte ab. Die Abnahme fallt bei niedrigeren PartikelgroRen
mit Dsop <7 um geringer aus, da die Pulver eine héhere Sinteraktivitat besitzen. Die mittleren
PartikelgréRen mit 10 um < Dsp <14 uym benétigen die hohen Koordinationszahlen. Da diese
mit zunehmender Schichtstarke abnehmen, sinkt die Sinterdichte ebenfalls. Die grolkere Ak-
tivierungsenergie der 1350 °C Sintertemperatur fihrt zu geringeren Unterschieden in der
Sinterdichte aller Pulver und Schichtstarken. Der Einfluss der Partikelgrof3enverteilung ist bei
héheren Sintertemperaturen weniger stark ausgepragt. Die groben Pulver mit einem Dso >
21 um zeigen durch die Grinteildichten von 4,0 - 4,5 g cm™ und geringe Sinteraktivitat die
niedrigsten Sinterdichten. Die Schwindung der Proben nimmt mit héherer Grinteildichte und
niedrigerer Sinterdichte ab. Dementsprechend werden die geringsten Schwindungen mit den

PartikelgréRen Dso >20 pm erzielt.

In dieser Arbeit wurde ein Zusammenhang zwischen den Partikeleigenschaften und der Pul-
verbettdichte herausgearbeitet. Der Zusammenhang ist auf die spezifische Oberflache des
Pulvers, die PartikelgréRenverteilung und die Schichtstéarke eingegrenzt. Uber die mit stan-
dardisierten Methoden ermittelten Kennwerte |asst sich die Pulverbettdichte prazise vorher-
sagen. Die spezifische Oberflache des Pulvers und die Schichtstarke besitzen den groften
Einfluss auf die Pulverbettdichte. Je gréber das Pulver und je niedriger die Schichtstarke,

desto hoher ist die Pulverbettdichte. Daruber hinaus zeigen die Untersuchungen, dass die
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Klopfdichte als Annaherung fiir die Pulverbettdichte herangezogen werden kann, wenn die

Schichtstarke zwischen dem 2,5 und 5-fachen der mittleren Partikelgroe Dso liegt.

Die in der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen zum Pulverauftrag beim Me-
tal Binder Jetting ermoéglichen entsprechend der Zielstellung ein grundlegendes Verstandnis
zum Einfluss der Auftragsparameter und der Pulvereigenschaften. Die eingesetzten Analy-
semethoden und ermittelten ParametergroRen erwiesen sich als geeignet und aussagekraf-
tig fur die Charakterisierung des Metal Binder Jetting Prozesses. Die gewonnenen Erkennt-
nisse bieten eine Grundlage fiur die Auswahl geeigneter Pulver und Prozessparameter und
tragen zur erfolgreichen Anwendung des Metal Binder Jettings bei der Serienfertigung von

Bauteilen bei.
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9 Ausblick

Fur die breite Anwendung des Metal Binder Jettings fir die Serienfertigung von Bauteilen ist
ein robuster, reproduzierbarer und leistungsfahiger Druckprozess unerlasslich, der durch
kontrollierte Randbedingungen gleichbleibende und homogene Grlinteile mit moglichst hoher
Dichte und Sinteraktivitat erzeugt. Ausgehend von den Erkenntnissen der vorliegenden Ar-
beit Uber den Einfluss der Pulverkonditionierung, Pulvereigenschaften und Prozessparame-
ter kdnnen zahlreiche weitere Forschungsthemen fur die Weiterentwicklung des Druckpro-

zesses und der prozessbegleitenden Analytik beim MBJ identifiziert werden.

Der in dieser Arbeit nachgewiesene Einfluss des Pulvertrocknens zeigt, dass die Kohasions-
krafte des Pulvers durch die Umgebungsbedingungen beeinflusst werden. In welchem Malde
der Prozess durch diese beeinflusst wird, ist bisher nicht abschatzbar. Daher sollten Unter-
suchungen zum Einfluss der Luftfeuchtigkeit und Temperatur auf die Verarbeitbarkeit eines
Pulvers fortgeflihrt werden. Dabei sollte insbesondere Uberprift werden, wie lange ein Pulver
der Umgebung ausgesetzt sein muss, damit es von dieser beeinflusst wird und ob einmalige

Behandlungen einen Einfluss haben.

Nachdem in dieser Arbeit ein Zusammenhang zur Vorhersage der Pulverbettdichte ermittelt
wurde, ist es erstrebenswert dessen Anwendungsbereich zu erweitern. Einerseits sollten die
bisherigen Parameter in einem breiteren Feld untersucht werden, wie beispielsweise unter-
schiedlichere Verteilungsbreiten fur feinere Partikelgrofien. Andererseits sollten Faktoren
hinzugefugt werden, die anderen Pulvereigenschaften mit in den Zusammenhang mit einbe-
ziehen, wie beispielsweise die Morphologie der Pulverpartikel oder auch die Dichte der un-
terschiedlichen Legierungen. Daruber hinaus kann der Einfluss weiterer Einflussfaktoren wie
multimodaler PartikelgrofRenverteilungen und Prozesshilfsmittel wie FlieRhilfsmittel betrachtet
werden. Neben dem Pulver zeigten auch die Prozessparameter einen grof3en Einfluss auf
den Zusammenhang. Insbesondere wurde sich in der vorliegenden Arbeit auf die Schicht-
starke konzentriert. Eine Ausweitung der Prozessparameter auf die Auftragsgeschwindigkeit

erscheint daher sinnvoll.

Um den Eintrag des Binders und die Pulver-Binder-Interaktion weiter zu untersuchen, ware
es von Interesse den Einfluss der Tropfeneigenschaften auf die Tropfenaufprall im Pulverbett
und deren Interaktion zu analysieren. Insbesondere die Tropfenform und -gréfe, sowie die
Tropfengeschwindigkeit wirken sich auf die Interaktion beim Tropfenaufprall aus. In der Aus-
breitungsphase des Binders im Pulverbett ist insbesondere der Einfluss der Bindersattigung
auf das Packungsverhalten der Partikel nédher zu betrachten. Hier scheinen sowohl die zu

benetzende Oberflache eines Pulvers als auch die wirkenden Kapillarkrafte des Pulverbettes
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die Gleichgewichtssattigung zu beeinflussen. Unterschiedliche Pulverbettdichten des glei-
chen Pulvers und die spezifischen Oberflachen unterschiedlicher Pulver sollten daher hin-
sichtlich der Gleichgewichtssattigung untersucht werden. Dartber hinaus wirken sich auch
die Bindereigenschaften, wie beispielsweise die Oberflachenspannung oder die Benet-

zungseigenschaften des Binders in beiden Phasen auf die Pulver-Binder-Interaktion aus.

Die in dieser Arbeit durchgeflihrten Untersuchungen wurden an dem rostfreien Edelstahl
316L durchgefuhrt, der hohe Sinterdichten erreicht. Bei weniger gut sinternden Legierungen
kénnten die Grunkdrpereigenschaften eine noch deutlich gréere Bedeutung flr das Ver-
dichtungsverhalten haben, sodass die Ubertragbarkeit der vorliegenden Ergebnisse iiber-
pruft werden sollte. Insbesondere bei Titan-, Aluminium- und Wolframlegierungen, bei deren
Dichte vom untersuchten Werkstoff abweicht, sind der Einfluss auf das Packungsverhalten
beim Pulverauftrag und die Interaktion der Pulverpartikel mit dem Binder beim Tropfenauf-

prall auf dem Pulverbett zu untersuchen.

Neben der Variation der EinflussgroRen der Pulverkonditionierung, Pulvereigenschaften und
Prozessparameter im MBJ-Prozess sollten die Untersuchungs-/Analysemethoden erweitert
werden. Wahrend in dieser Arbeit eine Grundlage bei der prozessbegleitenden Analytik zur
Vorhersage der Pulverbettdichte auf Basis der Partikel- und Pulvereigenschaften gelegt wur-
de, sollte diese auf weitere Bereiche, wie beispielsweise die Pulver-Binder-Interaktion, aus-
geweitet werden. Die prozessbegleitende Analytik des Verfahrens ermdglicht sowohl eine
Vorhersage von Prozessparametern, wodurch Entwicklungszeit auf dem Drucker und Mate-
rialien eingespart werden kann, als auch eine Qualitatssicherung wahrend der Produktion,

bei der kritische Kennwerte und Eigenschaften nachverfolgt werden kénnen.
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Symbol Definition (Einheit)

AlSI American Iron and Steel Institute
AM Additive Fertigung (englisch. Additive Manufacturing)
ASTM American Society for Testing and Materials

BET Messung der spezifischen Oberflache nach Brunauer, Emmett & Teller

CAD Computer aided Design

CT Computertomographie

dx PartikelgroRe bei der x % der Partikel kleiner sind als der angegebene Wert
(in ym)

DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.

df Freiheitsgrade

EG Effektgroflie

EN Europaische Norm

F-Wert Streuung zwischen Stichprobenmittelwerten

f relative Dichte

HF Hausner-Faktor

ISO International Organization for Standardization

A Warmeleitfahigkeit (in W/(m-K))

lo Abmessung des Grlnteils (in mm)

lg Abmessung des Sinterteils (in mm)

m Masse (in g)

MBJ Metal Binder Jetting

MIM Metallpulverspritzguss (englisch: Metal Injection Moulding)

MMC Metallmatrix-Verbundwerkstoff (englisch: Metal Matrix Composite)
MS mittlere Quadratsumme
Nc Koordinationszahl

p-Wert Wahrscheinlichkeitsmal fir die Anzeichen gegen die Annahme der Nullhypothe-

se
QS Quadratsumme

7} Schwindung des Sinterteils (in %)

7 Normierte Schwindung des Sinterteils
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p Dichte

S/N signal-to-noise;

SSV Schichtstarkenverhaltnis
Ts Schmelztemperatur (in °C)
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A. Anhang

Tabelle A-1: Experimentelle Daten und entsprechende S/N-Verhiltnisse

Durch- A B C D E Griinteildichte Griinteildichte Sinterdichte  Sinterdichte
gang unkonditio- getrocknet unkonditio- getrocknet
niert niert

Mittel- S/N  Mittel- S/N  Mittel- S/N  Mittel- S/N

wert [%] [dB] wert[%] [dB] wert[%] [dB] wert[%] [dB]

1 3 1 35 2 nied- 34,3 35,0 39,8 39,7
0 2 0 0 rg 52,2 5 56,4 3 97,7 0 97,1 4

2 3 2 17 2 nied- 34,0 34,5 39,5 39,7
0 0 5 0 rg 50,5 6 53,5 7 95,3 8 97,5 8

3 7 1 35 33,6 33,8 39,5 39,6
0 2 0 5 hoch 48,2 7 49,0 0 94,5 1 95,9 4

4 3 1 17 2 35,2 35,3 39,8 39,8
0 2 5 0 hoch 58,1 8 58,8 8 97,7 0 98,0 3

5 7 2 17 34,9 35,1 39,7 39,7
0 0 5 5 hoch 56,2 9 57,0 2 97,0 3 97,2 5

6 7 2 35 nied- 34,9 35,1 39,8 39,8
0 0 0 5 rg 56,2 9 57,2 5 97,7 0 97,8 1

7 7 1 17 nied- 33,8 33,5 39,6 39,4
0 2 5 5 g 49,1 1 47,6 5 95,5 0 94,3 9

8 7 2 17 2 34,4 34,6 39,8 39,7
0 0 5 0 hoch 52,7 3 53,9 3 98,2 4 96,9 3

9 3 1 35 nied- 34,3 34,2 39,8 39,8
0 2 0 5 rg 51,9 0 51,4 2 98,4 6 97,9 2

10 3 2 3 2 34,6 34,6 39,8 39,7
0 0 0 O hoch 54,3 9 53,8 1 98,2 4 96,8 2

1 7 1 35 2 nied- 32,9 33,5 39,3 39,5
0 2 0 0 rg 445 7 47,7 7 92,7 4 95,2 8

12 3 2 17 35,1 35,1 39,8 39,7
0 0 5 5 hoch 57,5 9 56,9 0 98,2 4 97,0 3
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Pulver Schichtstarkenverhaltnis 2,5 Schichtstarkenverhaltnis 10
XY-Ebene XZ-Ebene YZ-Ebene XY-Ebene XZ-Ebene YZ-Ebene

5um

7 um

10 um

13 um

14 uym

21 ym

25 ym

26 ym

Abbildung A-1: Bilder der Griinteile fiir die Schichtstarkenverhiltnisse 2,5 und 10 in allen Ebe-
nen und fiir alle Pulver
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Pulver Schichtstarkenverhaltnis 2,5 Schichtstarkenverhéltnis 10
XY-Ebene XZ-Ebene YZ-Ebene XY-Ebene XZ-Ebene YZ-Ebene

5pum

7 um

10 um

13 um

14 ym

21 ym

25 uym

26 ym

Abbildung A-2: Bilder der bei 1350 °C gesinterten Teile fiir die Schichtstiarkenverhiltnisse 2,5
und 10 in allen Ebenen und fiir alle Pulver
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