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1. Kurzdarstellung

1.1 Aufgabenstellung

Zur Erreichung der zukiinftigen Abgasnormen fiir Dieselfahrzeuge in Europa und den USA
und zur Schonung der fossilen Brennstoffvorrite ist eine signifikante Reduktion der
Emissionen und des Verbrauchs unabdingbar. Eine wesentliche Schliisseltechnologie zur
Erreichung dieser Ziele ist die Beherrschung hochster Einspritzdriicke von 3000 bar und
mehr. Mit konventionellen Werkstofflosungen ist eine weitere deutliche Drucksteigerung
gegeniiber dem Stand der Technik (2000 bar, Pkw Piezo-Common-Rail-Injektor
3. Generation) jedoch technisch nicht realisierbar.

Als Losungsansatz sollten im Rahmen des Verbundprojekts hochfeste, verschleilbestindige
Stahl-Hartstoff-Verbundwerkstoffsysteme erforscht werden, hergestellt {iiber pulver-
technologische Verfahrenswege, wie Pulverspritzgieen (PIM) und Sparkplasmasintern (SPS,
FAST), sowie preformbasierte Metall-Keramik-Verbundwerkstoffe (metal matrix composites,
MMC), infiltriert mittels Hochtemperatur Squeeze Casting (HTSC).

Als Gesamtziel des Vorhabens sollte die Darstellbarkeit von Werkstoffverbunden mit
zielfilhrenden Eigenschaften abschlieBend mit dem Aufbau und der Hochdruck-Erprobung
eines Demonstrators dokumentiert werden.

1.2 Voraussetzungen, unter denen das Vorhaben
durchgefihrt wurde

Das Forschungsvorhaben wurde als Verbundprojekt unter Federfiihrung der Robert Bosch
GmbH, Zentralbereich Forschung und Vorausentwicklung, in u.g. Konsortium durchgefiihrt:

Projektverbund

HIPY WB UNIVERSITAT FAST

Sintern KARLSRUHE (TH) FAST: Bosch: Federflihrung,
- . Systemkompetenz, Pulverspritzguss
/ . (PIM), Sintern, Priftechnik,
Proiektlelt o — Simulation, Auslegung
rojektleitung |
_ FCT: Verfahrenstechnik, Anlagenbau,
{1,—4)1 BOSCH Auslegung @Systeme GmbH Werkzeugtechnik
o S 1 ' HTW Aalen: Hochtemperatur-Squeeze
e Casting (HTSC), Pulver-,
\' ’ Werkstofftechnik, Gefligedesign,
I\ / Tribologie
PiM X A HT&C IKM, KIT: Pulvertechnologie, Sintern
gimm.i/> Hochschule Aalen =3% FAST: (FAST), HIP, Gefiige 9

Abb. 1: Ubersicht Projektverbund HPMat

Aufgrund vorhergehender gemeinsamer Forschungsaktivititen war bereits zum Projektstart
eine starke Vernetzung der Partner untereinander gegeben.

Im Folgenden sind die wissenschaftlichen und technischen Qualifikationen der Verbund-
partner zu Projektbeginn aufgefiihrt, die eine maB3gebliche Voraussetzung zum Gelingen des
Vorhabens darstellen:
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Diec Robert Bosch GmbH entwickelt als einer der Technologietreiber unter den Kfz-
Zulieferern seit vielen Jahren Einspritzsysteme. Dabei wird auch bei Bosch der Weg zu
immer hoéheren Einspritzdriicken verfolgt. Dementsprechend existieren ein umfassendes
System-Know-How sowie die erforderlichen Schliisselfahigkeiten zur Werkstoffentwicklung,
Charakterisierung sowie zum Design und zur Auslegung von hoch beanspruchten Bauteilen.
Dariiber hinaus verfiigt Bosch iiber umfangreiche Kenntnisse der Entwicklung, Herstellung
und Auslegung keramischer Bauteile, da diese seit langem Bestandteil der Produktpalette
(z.B. Ziindkerze, Lambda-Sonde) sind. Auch im Bereich Metall-Matrix-Verbundwerkstoffe
(MMC) kann Bosch langjdhrige Erfahrung vorweisen. In Kooperation mit der HTW Aalen
werden Verfahren zur Herstellung, Materialanpassung und Gefiigeoptimierung von
Leichtmetall-MMCs entwickelt. Zur Charakterisierung dieser vielseitigen Materialklasse und
Bewertung ihrer Zuverldssigkeit unter anwendungsgeméfen Bedingungen werden addquate
Untersuchungsmethoden etabliert.

Aufgrund der groen Anwendungsbreite von Stihlen im gesamten Produktportfolio verfiigt
Bosch iiber umfangreiche Kenntnisse beziiglich Herstellverfahren, Materialeigenschaften und
Auslegungsmethoden, sowohl fiir schmelz- als auch fiir pulvermetallurgische Werkstofte.
Dabei wird insbesondere an neuen, kostengiinstigen Verfahren, wie beispielsweise dem
Metallpulverspritzgief3en, intensiv geforscht.

Die FCT-Firmengruppe hat eine mehr als 20jdhrige Erfahrung auf dem Gebiet der
Sondermaschinen fiir die technische Keramik und Pulvermetallurgie. Innerhalb der
Firmengruppe bearbeitet die FCT-Systeme GmbH Engineeringprojekte, insbesondere die
Neuentwicklung innovativer Wérmebehandlungsanlagen, den Bau von Prototypen und
Pilotserien bis hin zu schliisselfertigen Produktionslinien. Eine wichtige projektbezogene
Vorarbeit ist die sog. FAST-Sinteranlage (Field Assisted Sintering Technology). Ein
Laborprototyp fiir Bauteile mit max. 80 mm @ wurde im Rahmen eines EU-Projekts
entwickelt (EU-FP5—“GROWTH”-Project N° GRD1-2001-40737 “Field Assisted Sintering
Technology for the Densification of Nanostructured Powders and Fabrication of Functionally
Graded Materials™). Die erfolgreiche EU-Forschung ist inzwischen in eine erste Kleinserie
von Laboranlagen fiir den Bereich F&E eingeflossen (sieche IKM Uni Karlsruhe). Fiir eine
industrielle GroBserienanwendung ist ein neues Konzept FAST® zu entwickeln und
umzusetzen.

Die Hochschule Aalen hat in mehreren wissenschaftlichen Forschungsprojekten intensiv
Aluminium-Metall-Matrix-Verbundwerkstoffe (MMC) auf Basis der Preform-Infiltration
hergestellt und charakterisiert. In einem laufenden Verbundprojekt mit vier weiteren
institutionellen Partnern liegt die Projektleitung bei der Hochschule Aalen. Ergebnisse dazu
zeigen, dass die bekannten herausragenden Eigenschaftskombinationen der MMC-Werkstoffe
vor allem hinsichtlich Festigkeit und Tribologie auch unter hochst Skonomischer und
ressourcenschonender Herstellung erzielt werden konnen. Ausgehend von diesen
Leichtmetall-MMCs wird auch an héher schmelzenden Matrizes geforscht. Erste Arbeiten zur
Schmelzinfiltration von hoch reaktiven Titanmatrixverbundwerkstoffen liegen vor. Die
Methodik der quantitativen Gefiigeanalyse als Werkzeug fiir das Gefiigedesign von neuen
Materialien (Herstellungs-Gefiige-Eigenschaftskorrelation) wird intensiv angewandt und in
verschiedenen Forschungsprojekten weiterentwickelt. Insbesondere hochfeste hochreine
Stidhle wurden in mehreren Forschungsvorhaben quantitativ charakterisiert und werkstoftlich
bewertet. Die vollautomatische Auswertung des Reinheitsgrads wird mit hoch aufldsender
optischer Mikroskopie und Elektronenmikroskopie weiterentwickelt. Tribologische
messtechnische Kompetenzen zu Metallen und Verbundwerkstoffen wurden in
Zusammenarbeit mit der Universitidt Karlsruhe bei der Charakterisierung von keramischen
Komponenten fiir Benzin-Kraftstoffpumpen erweitert.
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Das Institut fur Keramik im Maschinenbau (IKM) des Karlsruher Instituts fir Technologie
(KIT) verfiigt liber eine langjéhrige Expertise im Bereich der Herstellung von Werkstoffen mit
Hilfe pulvertechnischer Verfahren. Die derzeitigen Arbeiten konzentrierten sich auf
keramische Werkstoffe und Keramik-Metall-Verbundwerkstoffe. Dabei wurden grundlegende
Forschungsarbeiten zur Aufbereitung und Stabilisierung keramischer Suspensionen
durchgefiihrt, als auch zur Verdichtung iiber druckloses Sintern und durch druckunterstiitzte
Sinterverfahren. Die dem Institut zur Verfiigung stehende heiBisostatische Presse (HIP) ist mit
einem selbst entwickelten Dilatometer ausgestattet, womit der Verdichtungsprozess bis zu
Temperaturen von 2000 °C und Driicken von 200 MPa verfolgt werden kann. Dariiber hinaus
beschiftigt sich das IKM mit der mikrostrukturellen Charakterisierung durch optische
Mikroskopie und Elektronenmikroskopie als auch mit der mechanischen Priifung der
hergestellten Werkstoffe und Komponenten. Im IKM ist damit die komplette Kette von der
Pulveraufbereitung iiber die Verdichtung bis zur Charakterisierung vorhanden. Im Rahmen
eines Sonderforschungsbereiches (SFB 483) werden so Untersuchungen zur Entwicklung
keramischer Komponenten fiir eine Benzineinspritzpumpe durchgefiihrt. In Kooperation mit
der HTW Aalen und anderen Partnern wird die Mdglichkeit einer lokalen Verstirkung mit
Metall-Keramik-Verbundwerkstoffen untersucht. Seit April 2005 steht dem Institut eine
Spark-Plasma-Sinteranlage = (FAST-Anlage) zur Verfligung, an der bis dato
Sinteruntersuchungen an Al,Os- und Si3Ny-Keramiken durchgefiihrt wurden. Auf dem Gebiet
der PM-Stihle gibt es aus frilheren Arbeiten starke Kompetenzen, auch speziell zu
hartstoffhaltigen Sinterstéhlen.

1.3 Planung und Ablauf des Vorhabens

Das Verbundvorhaben war in drei Projektphasen gegliedert:
e 1. Projektjahr: Basisentwicklung, Designfestlegung, Autbau Anlagentechnik
e 2. Projektjahr: Exemplarischer Nachweis der Realisierbarkeit von Werkstoffverbunden
mit zielfithrenden Eigenschaften
e 3. Projektjahr: Aufbau und Hochdruck-Erprobung des Demonstrators,
abschliefende Bewertung des technischen und wirtschaftlichen Nutzens

Aufgrund unerwarteter technischer Schwierigkeiten bei der Umsetzung der Arbeitspakete
AP10 ,,Anlagenbau HTSC und Werkzeugtechnik* und AP26 ,Darstellung und Hochdruck-
Erprobung von Demonstrator (s.u.) und zeitlicher Verzogerung unmittelbar damit
verbundener Arbeitspakete wurde im Einvernehmen aller Projektpartner und mit Zustimmung
seitens BMBF das Verbundprojekt zuwendungsneutral um sechs Monate verlangert.

Der Arbeitsplan umfasste die anwendungstechnische Auslegung des Demonstratorbauteils
und die daraus abgeleiteten Werkstoff- und Verfahrensanforderungen. Stahl-Hartstoff-
Verbundwerkstoffsysteme sollten entsprechend dieser Vorgaben mafBgeschneidert werden.
Abb. 2 gibt einen Uberblick iiber die im Verbundprojekt untersuchten Werkstoffvarianten und
Verfahrensrouten.

Unter Beriicksichtigung der in Abschnitt 1.2 aufgefiihrten Kompetenzen der einzelnen
Projektpartner wurden die Arbeitspakete entsprechend der Projektziele ausgestaltet, wie in
Tabelle 1 zusammengefasst.
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Dispersionswerkstoff Stahl-MMC Inlay-Verbund

Werkstoffvarianten Stahl + AlL,O;, ZrO,, WC, Al,O.-, TiN-Preforms Stahl mit hochfestem
TiC, TiB, infiltriert mit Stahl Inlay (Hartmetall, ZrO.)

Verfahrensrouten FAST, PIM HTSC FAST, PIM, HTSC
Morphologie -

(schematisch)

Abb. 2: Ubersicht untersuchter Werkstoff- und Verfahrensvarianten

Tabelle 1: Ubersicht Arbeitspakete und Verantwortlichkeiten

AP Arbeitspaket-Beschreibung Verantwortung
AP1 Grundsatzuntersuchungen Stabilitat Stahl-/Hartstoff-Verbunde IKM
AP2 Tribometrie Basiswerkstoffe, Hartstoffe, Verbunde HTW
AP3 Mechan. Charakterisierung von Basiswerkstoffen/Dispersionen RB
AP4 Vorauslegung, Beanspruchungsanalysen RB
AP5 Basiswerkstoff Stahl fir HTSC HTW
AP6 Verfahrenstechnik und Anlagenauslegung HTSC HTW
AP7 Verdichtung von Dispersionswerkstoffen IKM
AP8 Darstellung von Stahl-/Hartstoff-Verbunden durch Cosintern IKM
AP9 Verfahrensentwicklung und Aufbau FAST?-Anlage FCT
AP10 | Anlagenbau HTSC und Werkzeugtechnik FCT
AP11 | Basiswerkstoff Hartstoff RB
AP12 | Anlagentechnik und Basiswerkstoff Stahl fir PIM RB
AP13 | Prif- und Auslegungsmethoden fiir Werkstoffverbunde RB
AP14 | Darstellung Werkstoffverbund (Preform/Inlay) mittels HTSC HTW
AP15 | Darstellung von Stahl-/Hartstoff-Verbunden mittels FAST IKM
AP16 | Darstellung Werkstoffverbund mittels FAST?-Anlage FCT
AP17 | Darstellung Werkstoffverbund mittels PIM RB
AP18 | Gefluigedesign/ -bewertung von Werkstoffverbunden HTW
AP19 | Bewertung anwendungsrelevanter Eigenschaften RB
AP20 | Untersuchungen zum Einfluss der Stahimatrix IKM
AP21 | Warmebehandlung von Stahlen im Werkstoffverbund HTW
AP22 | Werkstoff- und Verfahrenstechnik fir konturnahes HTSC HTW
AP23 | Druckunterstiitzte Nachverdichtung von Werkstoffverbunden IKM
AP24 | Darstellung eines vereinfachten Demonstrators mittels FAST? FCT
AP25 | Werkstoff-/ und Verfahrensoptimierung fir PIM RB
AP26 | Darstellung und Hochdruck-Erprobung von Demonstrator RB
AP27 | Anwendungsbewertung fir Werkstoffverbunde RB
AP28 | Bewertung Ressourcen-, Kosteneffizienz, Robustheit Verfahren alle

1.4 Wissenschaftlicher und technischer Stand zum Projektstart

1.4.1 Dieseleinspritztechnik

Die Notwendigkeit der Reduzierung von Kraftstoffverbrauch und Emissionen hat inzwischen
zur Realisierung von Einspritzdriicken iiber 2000 bar gefiihrt. So hat das Pumpe-Diise (PD)
Einspritzsystem im neuen VW Passat 2,0 1-Dieselmotor (125 kW) einen Spitzendruck von
2200 bar. Ein PD-System integriert Einspritzpumpe und -diise in einem Bauteil. Die
Nockenwelle treibt dabei mit einem Rollenkipphebel den Pumpenkolben an. Das zweite
wichtige Einspritzsystem ist das Common-Rail-System. Hier sind seit dem Jahr 2003 Systeme
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mit 1600 bar Raildruck in Serie. Uber Entwicklungen hin zu 2000 bar wurde berichtet
[KAM-05].

Das maximal erreichbare Druckniveau ist vor allem durch die Grenzen der Festigkeit
gegeben. Darliber hinaus sind steigende Systemdriicke auch mit weiteren Herausforderungen
verbunden, welche zu beriicksichtigen sind. So wird im Zusammenhang mit
Common-Rail-Systemen eine zunehmende Beanspruchung des Diisensitzes beschrieben,
welche aus dem angestiegenen Systemdruck alleine nicht zu erkldren ist. Es bestand schon
frith die Hypothese, dass die Ursache in Druckschwingungen im System liegt, die durch die
Einspritzungen selbst verursacht werden. Dementsprechend miissen bei der Evaluierung von
neuen Werkstoffsystemen fiir Hochdrucksysteme auch Verschleilphdnomene analysiert
werden. In diesem Zusammenhang sind insbesondere Kavitationsprozesse in
Hochdruckleitungen zu betrachten. Insgesamt ist zu resiimieren, dass heutige
Werkstoffkonzepte wie hochreine Stihle auf der Basis von 100Cr6 fiir Spitzendriicke jenseits
von 3000 bar nicht geeignet sind.

1.4.2 Pulverspritzgie3en (PIM)

Dieses Verfahren ist insbesondere fiir die Massenfertigung kleiner, komplex geformter Teile
interessant. Werkstoffseitig werden derzeit vorrangig Stihle (MIM: metal injection moulding)
und Al,Os-Keramiken (CIM: ceramic injection moulding) verarbeitet. Dariliber hinaus findet
PIM bei weiteren Metallen, Keramiken und auch Hartmetallen Anwendung [ZAU-05]. Neben
der Frage der maximal erreichbaren Verdichtung, welche mafigeblich von der Charakteristik
der eingesetzten Pulver abhéngt (teilweise durch Patente geschiitzt [BAU-99]), ist vor allem
die der einstellbaren MaBhaltigkeit von PIM-Teilen von grofler Bedeutung. Als Stand der
Technik werden gegenwirtig Toleranzen von +/- 0,3 % der Bauteilabmessung angesehen
[HEA-04]. Es wurde jedoch auch schon iiber MaBBabweichungen von lediglich +/- 0,15 %
berichtet [VON-98], welche damit nahe an die in der konventionellen Pulvertechnik
(Pulvertrockenpressen, Sintern, Kalibration) iibliche Prézision von +/- 0,1 % heranreicht. Die
Hauptursache der Dimensionsschwankungen liegt bei PIM in der Variation der
TeilchengroBenverteilung der Ausgangspulver. Diese fiihren zu Schwankungen sowohl in der
Griindichte des gespritzten Teils als auch in der Sinteraktivitit und damit zu unterschiedlicher
Sinterschwindung [HEA-04]. Daneben spielt auch die Wahl der Plastifizierer und die
Feedstockautbereitung eine wesentliche Rolle [ZAU-04]. Hier werden in der Regel keine
Mischungen patentrechtlich geschiitzt, da sonst die Rezeptur offen gelegt werden miisste, aber
am fertigen Erzeugnis dies nicht mehr nachgewiesen werden kann. Daher werden
normalerweise nur Bauteile, teilweise die dazugehorigen Werkstoffe, patentiert [BAT-95].

1.4.3 SPS/FAST-Technologie

FAST/SPS ist ein von FCT entwickeltes, hochmodernes Spark-Plasma-Sinterverfahren, das
aus dem konventionellen Heillpressen abgeleitet wurde. Der Hauptvorteil des Spark-Plasma-
Sinterverfahrens FAST/SPS liegt in der schnellen Verdichtung von Pulvern, wodurch sich
deutlich verbesserte und sogar vollig neuartige Materialien herstellen lassen. Hierbei wurde
eine groBe Bandbreite verschiedener Materialien von Metallen, Legierungen und
intermetallischen Verbindungen iiber Boride, Karbide, Nitride, Silizide und Oxide bis hin zu
allen denkbaren Gemischen und Systemen spezieller Materialien untersucht. SPS/FAST-
Untersuchungen wurden unter anderem an Nickel-Nanopulver (PartikelgroBe ca. 100 nm)
durchgefiihrt und zeigten, dass bei der Verdichtung eines metallischen Pulvers ein Werkstoff
mit extrem feinkornigem Gefiige (150 — 250 nm Korngrofle) entsteht. Daneben ermoglicht
das Verfahren die einfache Einstellung von Temperaturgradienten innerhalb des Sinterkorpers
wihrend der Verdichtung. Dies erlaubt die Herstellung von Gradienten- und
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Schichtwerkstoffen =~ mit  stark  voneinander  abweichenden  Eigenschaften  und
Sintertemperaturen.

Obwohl die meisten Ergebnisse aus wissenschaftlichen Untersuchungen stammen, zeigen sie
vielversprechende und interessante Mdglichkeiten zur Nutzung im Rahmen von industriellen
Herstellungsverfahren. Im Gegensatz zu wissenschaftlichen Untersuchungen sind im Rahmen
einer industriellen Fertigung allerdings geeignete und individuell abgestimmte Anlagen zur
Realisierung eines Herstellungsverfahrens mit optimaler Kosteneffizienz erforderlich. Der
industrielle Erfolg des FAST/SPS-Verfahrens hdngt entscheidend von der Verfligbarkeit
entsprechend optimierter Anlagen ab.

1.4.4 Hochtemperatur-Squeeze-Casting (HTSC)

Squeeze Casting ist ein GieBverfahren, das bei Leichtmetallguss zur Herstellung von
werkstofflich hochwertigen Bauteilen und fiir Verbundwerkstoffsysteme (Faser- und
Partikelverstirkung) bekannt ist. Bei gemédBigt schneller, mdglichst laminarer Formfiillung
werden hohe Driicke von 10 bis {iber 100 MPa angewandt. Die kontrollierte Formfiillung und
die verfahrensbedingt sehr schnellen Abkiihlraten fiihren zu sehr feinkdrnigen Gefiigen. Ein
Verfahren zur Herstellung solcher sehr feinkdrniger Aluminiumlegierungen ist in [DUR-03]
patentiert. Hierbei wird eine niedrig temperierte Aluminiumschmelze in einem evakuierten
Presswerkzeug mit einem Gie3druck von bis zu 140 MPa vergossen.

Hochtemperatur Squeeze Casting (HTSC) bei iiber 1000 °C wird bisher fast ausschlieBlich als
Entwicklungsverfahren betrieben. Fiir die industrielle Fertigung von Elektromotorrotoren ist
ein Verfahren patentiert, bei welchem elektrolytisches Kupfer bei ca. 1000 °C in einem nicht
evakuierten Graphit-Presswerkzeug mit einem Druck von ca. 150 MPa vergossen wird
[THI-94]. Durch die hohen Abkiihlraten im Squeeze Casting konnten sogar metallische
Glaser mit herausragenden Werkstoffeigenschaften erzeugt werden [ZHA-98]. Auf Grund der
Reaktivitit des verwendeten Legierungstyps wird der komplette Prozess unter Hochvakuum
durchgefiihrt [INO-00]. Auch bei Nickel-Basislegierungen konnten deutlich verbesserte
Werkstoffeigenschaften im Vakuum-Druckguss erzielt werden. So zeigte sich gegeniiber den
konventionell eingesetzten FeingieBverfahren eine um Faktor 10 geringere Korngrofle. Dies
kann unter gleich bleibender Qualitit in einer Dauerform in groBeren Stiickzahlen
reproduzierbar realisiert werden [LAR-98]. Die Standzeit der Dauerformen aus Standard-
Warmarbeitsstihlen ist jedoch durch die hohen Temperaturen begrenzt. Forschungsergebnisse
aus der Elektromotorenfertigung zeigen jedoch, dass neue innovative Materialien fiir
Dauerformen den thermischen Wechselbeanspruchungen bei Kupferdruckguss standhalten
konnen [CDA-01]. Erste Versuche zum Druckguss von teilfliissigem Stahl (Thixogieen)
wurden bei Temperaturen von 1300 °C erfolgreich durchgefiihrt [BRA-05]. Hierbei wurden
eigens ein mehrteiliges GieBkammersystem und ein dem GieBBprozess angepasster GiefSkolben
entwickelt und patentiert. Die Kombination aus den neuesten Erkenntnissen der
Werkstoffforschung fiir Dauerformen und der dadurch ermdglichten kostengiinstigen
Herstellung von Stahl-Verbundwerkstoffen durch Druckinfiltration keramischer Vorformen
im Druckguss wurde bisher nicht erforscht.

1.4.5 Kavitations-VerschleiRverhalten

Die VerschleiBerscheinungsformen bei Kavitation werden durch den Gefiigezustand des
beanspruchten Werkstoffs mafgeblich beeinflusst. Bei polykristallinen Metallen ist ein
Einfluss der unterschiedlichen Gitterorientierung auf die Kavitationsresistenz festzu-stellen,
wobei Korngrenzen eine Behinderung darstellen [CZI-95]. Bei austenitischen Stihlen konnte
eine eindeutige Verbesserung der Kavitationsresistenz durch eine Reduzierung der Korngrof3e
nachgewiesen werden [BER-05].
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Keramische Werkstoffe zeigen ein Materialschadigungsverhalten mit einer priméren
Inkubationsphase, einem anschlieenden progressiven Anstieg der Abtragsgeschwindigkeit
bis sich schlieBlich eine konstante Abtragsrate einstellt. Es tritt zundchst eine Zerriittung des
Kristallverbundes ein. Wenn sich eine geniigend hohe Zahl von Anrissen gebildet hat, tritt
Materialabtrag auf. Die Mechanismen sind einerseits ein Versagen der Grenzflichen und
andererseits transkristalline Briiche. Nicht allein die Héirte der Keramik, sondern auch die
Bruchzihigkeit beeinflusst das Kavitationsverhalten [PIL-66]. Dies konnte bei vergleichenden
Untersuchungen am verbesserten Werkstoffverhalten von teilstabilisiertem Zirkonoxid
gegeniiber Aluminiumoxid gezeigt werden [PEN-88].
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1.6 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Uber das Konsortium des Projektverbunds hinaus fand seitens Robert Bosch GmbH eine
bilaterale Kooperation mit dem Fraunhofer Institut fiir Keramische Technologien und
Systeme (IKTS) in Dresden statt.

Zu Beginn des Projekts wurde ein gemeinsamer Workshop zum Thema ,,Herstellung und
Eigenschaften von Hartmetallen* durchgefiihrt. Ziel war ein Abgleich von Stand der Technik
und Wissenschaft und die Identifizierung moglicher Ankniipfungspunkte fiir eine weitere
Kooperation. Infolgedessen wurde das IKTS wiederholt mit der Priparation von Hartmetallen
fiir mechanische Charakterisierung und Kavitationspriifungen, zum Teil in schwer zu
fertigenden Sondergeometrien, beauftragt. Zudem wurden am IKTS Thermoanalysen
durchgefiihrt, um das Entbinderungs- und Sinterverhalten verschiedener Hartmetallsorten
untersuchen zu konnen.

2. Ausfuhrliche Projekt-Darstellung

2.1 Erzielte Ergebnisse

2.1.1 Robert Bosch GmbH

Simulation und Bauteilauslegung (AP26)

Projektziel ist der Nachweis der Darstellbarkeit von Werkstoffverbunden mit zielfiihrenden
Eigenschaften. Die Machbarkeit soll mit dem Aufbau eines Demonstrators dokumentiert
werden. Dieser wird eine geometrisch vereinfachte Ventilplatte im Schaltventil eines
Common Rail Piezoinjektors CRI3.x der Robert Bosch GmbH sein (Abb. 3). Die
maligeblichen anwendungsrelevanten Eigenschaften fiir das Bauteil im Betrieb sind die
mechanische Stabilitdt und die Kavitationsbestandigkeit des Werkstoffs. Folgende Werkstoffe
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stehen zur Verfiigung: Stdhle (z.B. 100Cr6) als Metallmatrix und Hartstoffe (z.B. Keramiken
oder Hartmetall) als Inlay im Bereich des Ventilbolzens, wo die Kaviationsbestidndigkeit eine
wichtige Rolle spielt.

— Ventilkolben
— Ventilplatte
Ventilbolzen
Drosselplatte

Ventilnadel

Abb. 3: Schaltventil des Commonrail-Injektor-Systems

Um das Design des Demonstratorbauteils definieren zu konnen, wurde eine FEM-unterstiitzte
Auswahl geeigneter Werkstoffkombinationen durchgefiihrt. Zur Bewertung der mechanischen
Stabilitdt wurde sowohl die statische Festigkeit als auch die Schwingfestigkeit der Werkstoffe
in Betracht gezogen. Ein simulatorischer Vergleich zwischen verschiedenen Inlay-Keramiken
(z.B. Al,O3 oder ZrO,) zeigt, dass ZrO, hinsichtlich Beanspruchung und Beanspruchbarkeit
die besten FEigenschaften erzielt. Beim  Vergleich unterschiedlicher Inlay-
Hartmetallwerkstoffe mit einer Ventilplatte aus 100Cr6-Stahl zeigten die Werkstoffe WC-
20Co und WC-8Ni die besten Eigenschaften (ebenfalls hinsichtlich Beanspruchung und
Beanspruchbarkeit) und  erscheinen  zielfiihrend (siche auch  Abschnitt zur
Materialcharakterisierung).

Am Beispiel des Werkstoffverbunds 100Cr6-ZrO, werden zwei unterschiedliche Konzepte
zur Bewertung der mechanischen Festigkeit verglichen. Bei beiden Bewertungskonzepten
wird der Stahl mit einem sogenannten Haigh-Diagramm, das sowohl die Steckgrenze als auch
die Dauerfestigkeit beriicksichtigt, bewertet.

Bewertungs-Diagramm fiir Zr02
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Abb. 4: Bewertungsdiagramme fiir den Inlay-Werkstoff ZrO, entsprechend den unterschiedlichen
Bewertungskonzepten: a) Konzept A, b) Konzept B

Beim Bewertungskonzept A (siche Abb. 4 a)) werden die Spannungen des Inlay-Werkstoffs
nur mit der statischen Festigkeit verglichen. Die auftretende Spannung liegt fiir diese
Werkstoftkombination unterhalb der Festigkeit, d.h. im erlaubten Bereich. Beim
Bewertungskonzept B (siche Abb. 4 b)) werden bei der Bewertung des Inlay-Werkstofts
sowohl die statische Festigkeit als auch die Schwingfestigkeit bei 10° Zyklen verwendet.
Dafiir wurden Literaturwerte fiir die Schwingfestigkeit in der Bewertung benutzt. Die
Spannungen im ZrO,-Inlay liegen auBlerhalb des erlaubten Bereichs. Dies liegt an der
geringen Schwingfestigkeit bei hoher Zyklenzahl, wodurch Inlays aus Keramik nach dem
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verwendeten Bewertungskonzept mittels Haigh-Diagramm keine ausreichende Festigkeit
aufweisen. Hingegen erscheint die Werkstoffkombination Stahl-Hartmetall hinsichtlich der
mechanischen Stabilitdt zielfiihrend.

Da der Demonstrator in einem Hochdruckpriifstand getestet werden soll, miissen die
malgeblichen Fertigungstoleranzen (oft bis zu 2 um) der Seriengeometrie eingehalten
werden, um eine ausreichende Dichtigkeit von Ventilplatte und —bolzen zu gewihrleisten.

Fir die FEM-basierte Bauteilauslegung der Ventilplatte mit Inlay wurden folgende
Belastungsschritte angenommen: (1) Etablierung des Kontakts, (2) Abkiihlung von
Hochtemperatur auf Raumtemperatur, (3) Verpressen mit 27 kN, (4) Temperaturerh6hung
von Raumtemperatur auf 100 °C, (5) Aufbringen der Bolzenlast, (6) Aufbringen des
Hochdrucks von 3300 bar, (7) Aufbringen des Niederdrucks (entspricht O bar).

Es wurden zwei unterschiedliche Konfigurationen untersucht: die Ventilplatte aus 100Cr6 mit
einem Inlay aus WC-8Ni-Hartmetall; hierbei wurden beim Inlay zwei unterschiedliche
Winkel bertiicksichtigt, 45° und 90°, siche Abb. 5 a) und b). Ein durchgehendes Inlay wurde
bei der Designauswahl verworfen, da die Wandstirke des Inlays im Bereich der sog.
Schnauben an der Unterseite der Ventilplatte zu diinn wire. Die Simulationsberechnungen
ergaben, dass bei einem 45°-Inlay verglichen mit einem 90°-Inlay keine signifikanten
Unterschiede in der Spannungsverteilung auftreten.

Ventilplatte aus 100Cr6, Inlay aus NO9 Ventilplatte aus 100Cr6, Inlay aus N0O9
a): Ventilplatte mit 45°-Inlay b): Ventilplatte mit 90°-Inlay
Abb. 5: FE-Modelle mit unterschiedlichen Inlay-Geometrien

Daher wurde der Abschlusswinkel nach fertigungstechnischen Uberlegungen auf 30°
festgelegt. Ferner zeigen die Simulationsergebnisse, dass bei den zwei untersuchten Varianten
die relevanten Spannungen im erlaubten Bereich nah an der kritischen Zone liegen. Die Form
des Stahl-Hartmetall-Rohlings fiir die Herstellung des Demonstrators ist in Abb. 6 illustriert.

Schnitt A-A eine:
MaBstab 10:1

496

6.45

Abb. 6: Form des Demonstratorrohlings

Die reale Geometrie des Demonstrators weicht leicht von der Geometrie der urspriinglichen
Ventilplatte ab. 6 Unterschiede wurden festgestellt und sind in Abb. 7 a) und b) dargestellt:
(1) Durchmesser der Hochdruckleitung, (2) Fase am Metallkorpus, (3) Ubergang
Inlay/Korpus, (4) Inlay-Geometrie, (5) Bolzen-Kontaktstelle, (6) Leckagebohrung. Aus der
realen Geometrie wurde CAD-Daten erstellt, die als Basis fiir die Modellierung dienen.
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a): simulierte Demonstratorgometrie b): reale Demonstratorgeometrie
Abb. 7: Vergleich zwischen simulierter und realer Demonstratorgeometrie

Aufgrund der unterschiedlichen Geometrien miissen die Beanspruchungen in der realen
Geometrie neu bewertet werden. Die Beanspruchungen bei Hochdruck sind in Abb. 8 und
Abb. 9 dargestellt.

&, Max. Principal 3, Max, Principal

-7.020=+02

a): ausgelegte Geometrie b): reale Geometrie
Abb. 8: Vergleich der 1. Hauptspannung innerhalb des Inlays fir die beiden Geometrien

S, Mises 5, Mises
CAug: 75%) (Aug: 75%)
+1.255e+03 +1.252e+03

a): ausgelegte Geometrie b): reale Geometrie
Abb. 9: Vergleich der Von-Mises-Spannung im Metallkorpus fiir die beiden Geometrien
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Die Beanspruchung des HM-Inlays fiir die reale Geometrie ist kleiner als filir die zunichst bei
der Vorauslegung angenommen Geometrie (analog Serie). Dies liegt an der verdnderten
Bolzen-Kontaktstelle. Dadurch sinkt die Spannung an der unteren und oberen Seite des HM-
Inlays. Die reale Geometrie ist damit weniger kritisch als die Seriengeometrie.

Der Metallkorpus aus 100Cr6 ist fiir die beiden Geometrien vergleichbar beansprucht. Es gibt
in der realen Geometrie zwei kritischen Stellen fiir mogliche Ausfallursachen in der
Hochdruckerprobung: (1) der Schnaubenbereich auf der unteren Seite des
Demonstratorbauteils, (2) die Grenzfldche zwischen Inlay / Korpus. Diese kritischen Stellen
werden besonders betrachtet.

Zuerst werden die Spannungen in dem Schnaubenbereich mittels eines Submodells
untersucht. Die Ergebnisse des Submodells sind in Abb. 10 dargestellt. Die Spannungen
liegen iiber der Streckgrenze von 100Cr6. Dies bedeutet, dass der Bereich kritisch ist und sehr
wahrscheinlich ein Bruchursprung im Pulsversuch sein wird.

a) b)
Abb. 10: Submodell (a) im Schnaubenbereich sowie auftretende von-Mises-Spannungen (b)

Fiir die Untersuchung der Beanspruchung der Grenzfliche wird ein rotationssymmetrisches
Modell aufgebaut, um das Bauteil nahe der Grenzfliche fein vernetzen zu konnen. Die
Ergebnisse sind in Abb. 11 dargestellt. Die Scherspannungen liegen im Bereich der
Grenzflachenfestigkeit, die im Rahmen des Projekts gemessen wurde (sieche Abschnitt
Materialcharakterisierung). Daher ist zu erwarten, dass ein Versagen im Grenzflachenbereich
wihrend der Hochdruckerprobung auftreten kann. Daneben wurde auch der
Schnaubenbereich als kritische Stelle identifiziert. Bei den Hochdruckerprobungen zeigte
sich, dass die Ventilplatten tatsdchlich in diesen Bereichen versagen.

AT L Ta s
§

a) b)
Abb. 11: Rotationssymmetrisches Modell zur Bewertung der Belastung der Grenzflache (a) sowie
auftretende Scherspannungen (b)
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Am Ende des Projekts steht eine vorlaufige Auslegungsmethodik zur Verfiigung, um die
Zuverlassigkeit von derartigen Verbundbauteilen betrachten zu kdnnen. Diese
Auslegungsmethodik hat eine gute Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der
Hochdruckerprobung fiir das Demonstratorbauteil ergeben.

Materialcharakterisierung (AP3, AP11, AP17, AP19, AP25)

Dispersionswerkstoffe

Dispersionswerkstoffe stellen einen Verbund aus einer metallischen Matrix sowie darin
eingelagerten Hartstoffen dar. Das Ziel bei der Herstellung dieser Verbundwerkstoffe ist es
vor allem, die VerschleiBbestéindigkeit gegeniiber dem reinen Matrixwerkstoff zu erhdhen.
Als Hartstoffe kommen hierbei Oxide, Nitride, Karbide oder Boride in Betracht, wobei auf
die gegenseitige chemische Bestdndigkeit beider Werkstoffe geachtet werden muss. Fiir die
Untersuchungen wurden die beiden hochfesten Stihle 100Cr6 und 18Ni350 in Kombination
mit jeweils 15 Vol.% der folgenden Hartstoffen ausgewahlt:

e 100Cr6 + Al,O3, ZrO,, WC, TiC

e 18Ni350 + Al,O3, ZrO,, TiB,

Die Herstellung der Proben erfolgte tiiber das PulverspritzgieBverfahren sowie eine
anschlieBende Sinterung unter Argon bzw. Wasserstoff. Bei den Dispersionswerkstoffen mit
den oxidischen Hartstoffen (Al,Os3, ZrO,) wurde sowohl bei 100Cr6 als auch bei 18Ni350
eine nur unvollstindige Anbindung zwischen der Matrix und den eingelagerten Teilchen
beobachtet, was zu einer geringeren Hérte und relativen Dichte gegeniiber dem reinen
Matrixwerkstoff fiihrt. Bei 18Ni350/TiB, fand hingegen eine starke Reaktion der
Hartstoffpartikel mit der Matrix statt, wobei sich die TiB,-Teilchen groBteils auflésen und
stattdessen andere Phasen entstehen. Von den untersuchten Werkstoffen zeigten lediglich die
beiden Kombinationen von 100Cr6 mit TiC und WC eine gute Anbindung der Partikel zur
Matrix, eine hohe Verdichtung sowie eine hohere Harte als der Matrixwerkstoff (siche Abb.
12).
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Abb. 12: Vickersharte und relative Dichte der hergestellten Dispersionswerkstoffe im Vergleich zu den
reinen Matrixwerkstoffen 100Cr6 und 18Ni350 nach dem Sintern.

Diese beiden Dispersionswerkstoffe wurden daher in Hinblick auf ihre Festigkeit untersucht,
wobei folgende Werte im bainitisierten Zustand ermittelt wurden:

e 100Cr6 + 15 Vol.% WC: Zugfestigkeit = 1282 + 130 MPa
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e 100Cr6 + 15 Vol.% TiC: Biegefestigkeit = 1069 + 626 MPa

Trotz der teilweise vorhandenen groflen Agglomerate von WC-Teilchen (siche Abb. 13)
zeigen die 100Cr6/WC-Proben eine hohere Festigkeit sowie eine deutlich geringere Streuung
als die 100Cr6/TiC-Proben. (Anmerkung: die Zugfestigkeit fdllt vor allem bei
Sprodwerkstoffen deutlich geringer aus als die Biegefestigkeit). Dies liegt vermutlich an der
schlechteren Anbindung der TiC-Korner an die Matrix, wodurch die einzelnen 100Cr6-
Korner recht stark voneinander separiert vorliegen.
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Abb. 13: Gefligeaufnahmen von Dispersionswerkstoffen, welche Gber PIM hergestellt wurden.
Links: 100Cr6-15Vol.% TiC, 1 h unter Wasserstoff gesintert bei 1340°C.
Rechts: 100Cr6-15Vol.% WC, 1 h unter Wasserstoff gesintert bei 1270°C.

Hartmetalle

Hartmetalle werden bisher nur selten als Strukturwerkstoffe eingesetzt, obwohl sie durchaus
vielversprechende  FEigenschaften wie eine hohe  Festigkeit, Steifigkeit und
Verschleiflbestandigkeit besitzen. Der spérliche Einsatz dieser Materialklasse ist vor allem in
dem im Vergleich zu Stdhlen geringen Bekanntheitsgrad begriindet. Im Laufe des Projektes
wurden daher verschiedene Hartmetallsorten in Hinblick auf die mechanischen und
physikalischen Eigenschaften untersucht, um einen umfassenden Vergleich der verschiedenen
Sorten untereinander aber auch zu Stahlwerkstoffen ziehen zu kdnnen. Um einen weiten
Eigenschaftsbereich abzudecken, wurden Hartmetalle mit unterschiedlichen Binderanteilen,
Binderarten, Korngro3en sowie Karbidphasen untersucht (sieche Tabelle 2).

Tabelle 2: Zusammensetzung und KorngréRe der untersuchten Hartmetallsorten

. Binder-Anteil Korngro3e
[Gew.-%]
V15 WC Co 7 2,5

V25 WC Co 11 2,5
V40 WC Co 20 2,5
XM4 wWC Co 6 <1
XM10 WC Co 10 <1
CN10 WC Ni 10 2-3
MC90 WC-10TaC-6TiC Co 9 2-3
F05 WC Co 6 0,6
NO7 WC Ni 6,5 1,0
NO9 WC Ni 8 1,0
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Die Biegebruchfestigkeit stellt den wichtigsten Materialkennwert von Hartmetallen dar und
héngt von einer Vielzahl von Faktoren wie dem Binderanteil oder der Korngréf3e ab. Einen
groflen Einfluss haben allerdings auch Poren bzw. Inhomogenititen im Gefiige, welche die
Festigkeit erheblich reduzieren konnen. Dies war bei den Sorten XM4, XM10 und CN10 der
Fall. Von den untersuchten Hartmetallen zeigte die feinkdrnige Sorte FO5 mit 6,5 Gew.% Co
die hochste Festigkeit, jedoch auch einen geringen Weibull-Modul, wodurch eine hohe
Streuung in Kauf genommen werden muss (siche Tabelle 3). Das ausgewogenste Verhiltnis
zwischen einer hohen Festigkeit und einer geringen Streuung weist die konventionelle Sorte
V25 mit einer Festigkeit von iiber 3.000 MPa und einem Weibull-Modul von 22 auf.

Tabelle 3: Kennwerte der untersuchten Hartmetallsorten

HM- Festigkeit | Weibull-Mod. | Bruchzahigk.| E-Modul Harte WAK Dichte
Sorte [MPa] [-] [MPa(m)¥2] [GPa] [HV30] [10-¢/K] [g/cm3]

2930 13,8 1520 4,4 14,8
V25 3050 22,2 13,5-15,5 576 1350 5,6 14,4
V40 2600 28,9 16 491 1010 5,9 13,6
XM4 1730 7,7 8 628 1910 4,5 14,9
XM10 2250 6,0 10 580 1600 4,9 14,5
CN10 2300 6,8 15 578 1100 4,1 14,6
MC90 2350 15,5 11,5 548 1460 4,9 13,0
FO5 3730 6,5 = o = o 14,7
NO7 2860 10,2 = o = o 14,7
NO9 3050 14,0 . o . 5,0 14,4

Fiir Strukturanwendungen wie der Ventilplatte stellt jedoch meist nicht die statische, sondern
die dynamische Festigkeit das ausschlaggebende Charakteristikum fiir einen erfolgreichen
FEinsatz dar. Aus diesem Grund wurden Wohler-Linien unter 4-Punkt-Biegung mit einem
Lastverhiltnis von 0,1 von drei verschiedenen Hartmetallsorten aufgenommen (siche Abb.
14).
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Abb. 14: Ergebnisse der Ermidungsuntersuchungen an drei verschiedenen Hartmetallsorten.
(4-Punkt-Biegeproben 3 x 4 x 45 mm, Lastverhaltnis 0,1)
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Hierbei zeigte sich, dass die Festigkeit mit steigendem Binderanteil stirker mit der
Lastspielzahl abnimmt als bei binderarmeren Sorten. Aus diesem Grund wurde die Sorte N0O9
(WC-8Ni) fir die Fertigung des Demonstratorbauteils ausgewihlt, da dieses Hartmetall eine
sehr hohe statische Festigkeit, einen hohen Weibull-Modul sowie eine geringere
Ermiidungsneigung als die Sorte V25 (WC-20Co) aufweist.

In Tabelle 4 sind die wichtigsten Eigenschaften der untersuchten Hartmetallsorten zusammen
mit typischen Werten des Wailzlagerstahles 100Cr6 aufgelistet. Bei der Festigkeit ist zu
beachten, dass die bei den Hartmetallen ermittelte 4-Punkt-Biegefestigkeit nicht direkt mit der
Zugfestigkeit von Stdhlen verglichen werden kann. Allerdings kann durchaus die Aussage
getroffen werden, dass die Festigkeiten von Hartmetallen etwa mit denjenigen von Stdhlen
tibereinstimmen. Bei der Bauteilauslegung ist jedoch zu beachten, dass Hartmetalle eine hohe
Kerbempfindlichkeit besitzen, wodurch die Geometrie entsprechend angepasst werden muss.
Deutliche Unterschiede zwischen Stahl und Hartmetall treten beim E-Modul, der Hérte, der
thermischen Ausdehnung sowie der Dichte auf, was bei der Bauteilauslegung beachtet werden
muss. Bei bestimmten Anwendungen konnen diese Eigenschaftsunterschiede genutzt werden
wie beispielsweise durch den Aufbau von niitzlichen Eigenspannungen im Falle der
Ventilplatte.

Tabelle 4: Vergleich der Werkstoffkennwerte der untersuchten Hartmetalle und des Stahls 100Cr6

Eigenschaft Hartmetalle 100Cr6 "
Festigkeit 2 [MPa] 1.700 — 3.700 2.400
Weibull-Modul [-] 6 —29 -
E-Modul [GPa] 490 - 630 210
Harte [HV 30] 1.000 — 1.900 720
Therm. Ausdehnung [1/K] 4-6-10° 12 -10°®
Bruchzahigkeit [MPa-m'?] 9-16 -
Dichte [g/cm?] 13-15 7.8

1) bainitisierter Zustand 2) Hartmetalle: 4-Punkt-Biegefestigkeit, 100Cr6: Zugfestigkeit

Neben den mechanischen wund physikalischen Eigenschaften wurde auch die
Kavitationsbestindigkeit ausgewéhlter Hartmetalle untersucht. Hierzu wurden zunichst
Versuche gemdfl der Norm ASTM G32-03 iiber eine indirekte Beanspruchung mit Ultraschall
in Dieseldl durchgefiihrt. Wie in Abb. 15 zu sehen ist, weichen die ermittelten Werte der
Kavitationsbestandigkeit deutlich von den Literaturwerten von Hartmetallen ab. Die beste
Bestdandigkeit zeigte das feinkérnige und binderarme Hartmetall XM4, gefolgt von dem
Hartmetall CN10 mit Ni-Binder. Bei den Untersuchungen wurde auch versucht, den Stahl
100Cr6 als Referenzwerkstoff zu charakterisieren, allerdings traten in diesem Falle Probleme
durch Korrosion auf.

Um diese Schwierigkeiten zu umgehen und den Versuch unter realititsnaheren Bedingungen
durchfiihren zu konnen, wurde ein neuer Versuchautbau konzipiert (siche Abb. 16). Hierbei
durchstromt das Priiffmedium mit einer Druckdifferenz von bis zu etwa 130 bar eine Diise,
wodurch sich Kavitationsblasen bilden. Diese treffen auf die Probe und fithren dort zu einer
Schiadigung bzw. einem Materialabtrag. Proben des Hartmetalls N0O9 (WC-8Ni) sowie von
100Cr6 wurden 101 h bei 90 bar sowie 51 h bzw. 44,5 h bei 130 bar mit einem Auslassdruck
von 4,1 bar getestet.
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Abb. 15: Ergebnisse der Kavitationsuntersuchungen gemafl ASTM G32-03 im Vgl. zu Literaturwerten.

Abb. 16: Versuchsaufbau zur Untersuchung der Kavitationsbestandigkeit unter anwendungsnahen
Bedingungen

den Pi.'lfungen

Die Proben zeigten nach den Versuchen nur eine geringe Schidigung der Oberfliche, so dass
keine Quantifizierung des Abtrages beispielsweise iiber Gravimetrie moglich war (siche Abb.
17). Allerdings lassen die Ergebnisse rein qualitativ den Schluss zu, dass das Hartmetall WC-
8Ni eine deutlich bessere Kavitationsbestindigkeit aufweist als der Stahl 100Cro6.

Stahl-Hartmetall-Verbunde

Uber das so genannte Sinterfiigeverfahren (siche Huber et al., 2009) wurden Stahl-Hartmetall-
Verbunde aus 100Cr6 mit den beiden Hartmetallen WC-10Co und WC-8Ni hergestellt. Wie
in Abb. 18 dargestellt, zeigen diese eine sehr gute Anbindung zwischen beiden Werkstoffen
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sowie eine duktile Zwischenschicht. Diese besitzt im Falle der 100Cr6/WC-10Co-Verbunde
eine ferritische Struktur. Hingegen treten bei den 100Cr6/WC-8Ni-Verbunden zwei Schichten
auf, wobei Schicht 1 eine austenitische und Schicht 2 eine martensitische Struktur aufweist.

a) 100Cr6/WC-10Co. b) 100Cr6/WC-8Ni.
Beide Verbunde wurden unter Wasserstoff bei 1270°C fir 2 h gesintert.

Die Grenzfldchenfestigkeit der iiber das Sinterfiigeverfahren hergestellten Stahl-Hartmetall-
Verbunde wurde untersucht, da diese bei der Bauteilauslegung als kritische KenngrofBe
identifiziert wurde. Hierzu wurde die Auspresskraft an 100Cr6/WC-8Ni-Proben mit
zylinderformigem HM-Inlay gemessen. Der Versuchsaufbau ist in Abb. 19 dargestellt.
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Abb. 19: Versuchsaufbau zur Bestimmung der Scherfestigkeit

Uber die Auspresskraft F,und die Probendimensionen kann die Scherfestigkeit z¢der

Grenzflache tliber die Gleichung
__Fa

27rh
bestimmt werden. In Abb. 20 sind die Ergebnisse fiir gesinterte und bainitisierte 100Cr6/WC-
8Ni-Verbunde dargestellt. Die Grenzflichenfestigkeit liegt im Bereich von 220 bis 300 MPa,
was derjenigen von Hartloten entspricht. Hierbei ist kein Unterschied zwischen den beiden
Wirmebehandlungszustinden zu erkennen, was darauf zuriickzufiihren ist, dass die duktile
Zwischenschicht zwischen Stahl und Hartmetall nicht gehartet werden kann. Es ist auffallend,
dass zwei Proben eine deutlich geringere Grenzflichenfestigkeit zeigen. Dies ist auf eine
Versprodung der Grenzfliche durch einen zu hohen Schwefelgehalt im Hartmetall
zuriickzufiihren (siehe auch Befundung der Demonstratorbauteile).

Ty
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Abb. 20: Ermittelte Scherfestigkeiten fur gesinterte (ungehartet) und bainitisierte (gehartet)
100Cr6/WC-8Ni-Verbunde

Demonstratorherstellung (AP 26)

Als Demonstratorbauteil wurde zu Projektbeginn die Ventilplatte des Common-Rail-Injektors
CRI 3.x ausgewihlt. Die Herstellung dieser Bauteile erfolgte ebenfalls {iber das
Sinterfligeverfahren. Hierzu wurden zunédchst Rohlinge der Ventilplatte aus 100Cr6 iiber das
PulverspritzgieBverfahren hergestellt, welche eine entsprechende Kavitdt fiir die bereits
gesinterten Hartmetallinlays aufwiesen. Diese wurden von der Firma Tribo Hartstoff GmbH
bezogen, wobei ein feinkdrniges, Ni-gebundenes Hartmetall mit einem Binderanteil von 8
Gew.% ausgewdhlt wurde (WC-8Ni). Die Griinteile wurden 16sungsmittelentbindert und
anschliefend in einem Prozess thermisch entbindert und bis 890°C vorgesintert. Die
Vorsinterung dient dazu, bereits eine Schwindung des Stahlbauteiles zu erzielen, so dass das
Hartmetallinlay passgenau in die Kavitit eingesetzt werden kann. Auf diese Weise ist es
moglich, die Ausrichtung beider Komponenten deutlich zu verbessern. Nach dem Einsetzen
der Hartmetallinlays wurden die Verbundteile bei 1270°C fiir eine Stunde unter Vakuum
fertig gesintert. Durch den Diffusionsaustausch wéhrend der Sinterung bildet sich zwischen
dem Stahl und dem Hartmetall eine stoffschliissige Anbindung aus. Um eine gute Anbindung
zu erreichen, ist hierbei ein UbermaB des Hartmetallinlays erforderlich, welches etwa 5
Prozent des Durchmessers betrug.

- HM-Inlay

-
rge

weichbearb., Demonstrator-
bainit. Rohling bauteile

vorgesinterter Braunling
Braunling mit Inlay

Griinteil

Rohling
Abb. 21: Fertigungsschritte zur Herstellung der Demonstratorbauteile.

Die Rohlinge waren geometrisch gegeniiber dem Serienbauteil vereinfacht und so
dimensioniert, dass sie nach der Sinterung ein geringes Aufmal} von etwa 0,2 mm im Bereich
des Stahles und etwa 0,1 mm im Bereich des Hartmetalls gegeniiber dem Serienbauteil
aufwiesen. Dieses Aufmal ist erforderlich, da wéhrend der Sinterung ein geringer Verzug des
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Stahlbauteiles auftritt. Die Rohlinge mussten daher nach der Sinterung mechanisch
nachbearbeitet werden, um die Seriengeometrie abzubilden. Die Ventilplatten wurden
allerdings nur an den fiir die Hochdruckpulspriifung relevanten Stellen nachbearbeitet, nicht
aber am oberen Ventilbereich (siehe auch Abschnitt Simulation und Bauteilauslegung). Die
Teile wurden zundchst im weichen Zustand auf die Sollmafle bearbeitet und anschliefend
bainitisiert. Danach erfolgte das Schleifen der Bauteilbereiche, bei denen hohe Toleranzen
eingehalten werden miissen, wie dem Sitzbereich oder den Planflichen. Eine Ubersicht der
Hauptfertigungsschritte ist in Abb. 21 dargestellt. In Abb. 22 sind zudem Querschliffe vor und
nach der Nachbearbeitung dargestellt.

Abb. 22: Querschliffe der Demonstratorbauteile im Rohlingszustand (links) sowie nach der
mechanischen Bearbeitung (rechts).

Hochdruckerprobung (AP 26)

Um die Eignung von Hartmetall-Stahl-Verbundwerkstoffen fiir Hochdruckanwendungen
nachzuweisen, wurden die hergestellten Demonstrator-Ventilplatten mit Hartmetall-Inlay
(WC-8Ni) einer Hochdruck-Pulsations-Priifung unterzogen in der die Ventilplatten einem
pulsierenden Hochdruck von bis zu 4450 bar fiir bis zu 5 Mio. Lastwechsel ausgesetzt
wurden. Die Ergebnisse sind qualitativ im Diagramm im Vergleich zu entsprechenden Serien-
Ventilplatten dargestellt.
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Abb. 23: Vergleich der Ergebnisse der Hochdruckpulspriifungen der Serien- und
Demonstratorbauteile

Die aufgetretenen Ausfille wurden fraktographisch analysiert und die Bruchursache gesucht.
Dabei wurden u.a. Briiche festgestellt, die an der Grenzfldche zwischen Hartmetall und Stahl
ihren Ursprung hatten und die sich auf prozessbedingte Verunreinigung der Hartmetall-Inlay
mit Schwefel zuriickzufiihren lieen. Derartige Verunreinigungen koénnen bei der Herstellung
der Hartmetalle einfach vermieden werden, wodurch die beobachteten Friithausfille
ausgeschlossen werden konnen. Weitere Briiche traten, wie bereits durch die Simulationen
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erwartet worden war, an den Schnauben sowie im Bereich der Hochdruckleitung auf.
Bruchauslosend waren in diesem Fall groBere Poren (siehe Abb. 24). Uber eine
Drucksinterung der Bauteile kann die Porositit der Bauteile weiter deutlich gesenkt werden,
wodurch die Zahl der Ausfille minimiert werden kann. Wie die Simulation der
Belastungszustinde erwarten liel, war innerhalb des Hartmetallinlays eine ausreichende
Materialfestigkeit vorhanden, so dass - anders als bei den Serienventilplatten - keine Ausfille
im Ventilsitz auftraten.

MnS-Aus-
scheidungen

A=SE2  GRIARMI e o+ S30Kx D= 180M o CRIARM
File Name = CR_ARM_09_ 0076881 —| B 1 WE= §mm D 08 Fils Mawe = CR ARM 03 087662e

Abb. 24: Befundung der gebrochenen Demonstratorbauteﬂe
Links: Foto einer gebrochenen Ventilplatte. Mitte: Oberflachenpore an der Hochdruckleitung.
Rechts: MnS-Ausscheidungen an der Grenzflache zwischen Stahl und Hartmetall.

Die Ergebnisse der Hochdruckpulspriifungen zeigen, dass die im LabormaRstab hergestellten
Stahl-Hartmetall-Ventilplatten trotz der dargestellten Prozessprobleme einen leicht héheren
zuldssigen Betriebdruck aufweisen als die Serienbauteile. Dies beweist das Potential dieser
Verbundtechnologie fiir Anwendungen mit Driicken iiber 2000 bar. Uber die genannten
Optimierungsansitze erscheint daher eine deutliche Steigerung des zuldssigen Betriebsdrucks
erzielbar.

AbschlieRende Bewertung (AP27, AP28)

Wurden zu Beginn des Verbundvorhabens noch alle drei Werkstoffkonzepte (Dispersions-
werkstoffe, Stahl-MMC, Inlay-Verbunde) als zielfithrend fiir 3.000 bar-Anwendungen
erachtet, hat sich mit zunehmendem Kenntnisstand im Projektverlauf eine Polarisierung der
unterschiedlichen Werkstoffkonzepte hinsichtlich ihrer Zielrichtung ergeben, wie in Abb. 25
dargestellt.

Dispersionswerkstoff Stahl-MMC Inlay-Verbund

Werkstoffvarianten Stahl + Al, O3, ZrO,, WC, Al,O;-, TiN-Preforms Stahl mit hochfestem
TiC, TiB, infiltriert mit Stahl Inlay (Hartmetall, ZrO,)

Verfahrensrouten FAST, PIM HTSC FAST, PIM, HTSC

Zielrichtungen

verbesserte Robustheit

(Harte, Verschlei3- und

Kavitationsbestandigkeit)
heutiger Systeme

Erhohung der
mechanischen Stabilitat
fiir 3 kbar-Anwendungen

Abb. 25: Bewertung der im Projekt verfolgten Werkstoffvarianten hinsichtlich Hochdruckeignung
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Wihrend Dispersionswerkstoffe und Stahl-MMC eine verbesserte Robustheit (Haérte,
Verschleiflbestindigkeit)  heutiger  Einspritzsysteme  versprechen, verfligen nach
Erkenntnisstand zum Projektende nur Stahl-Hartmetall-Inlayverbunde {iiber ausreichendes
Potential fiir zukiinftige Technologien bis zu 3000 bar. Aufgrund technischer Schwierigkeiten
und entsprechender zeitlicher Verzogerung bei der Realisierung der HTSC-Anlage konnte die
Hochdruckeignung von Stahl-MMC im Rahmen des Projekts nicht mehr abschlieBend
bewertet werden.

Da sich diese Tendenzen bereits im zweiten Projektjahr (Meilenstein ,,Realisierbarkeit von
Werkstoffverbunden mit zielfilhrenden Eigenschaften exemplarisch nachgewiesen®)
abzeichneten, orientierte sich die bis zum Projektende kontinuierlich durchgefiihrte
Anwendungsbewertung der Verbundwerkstoffe und Werkstoffverbunde an oben skizzierten
Zielrichtungen. D.h., die experimentelle Ermittlung der Hochdruckfestigkeit bei 3000 bar
erfolgte nur fiir Stahl-Hartmetall-Verbunde, wihrend Dispersionswerkstoffe und Stahl-MMC
separat hinsichtlich Hérte und Verschleiflbestindigkeit bewertet wurden (siehe Arbeiten der
einzelnen Projektpartner).

Neben der technischen Realisierbarkeit sollte zum Projektende auch die Kosteneffizienz der
unterschiedlichen Werkstoff/Verfahrens-Kombinationen bewertet werden. Aufgrund des stark
variierenden Reifegrads der im Projekt entwickelten Herstelltechnologien war eine belastbare
und untereinander vergleichbare Kostenabschitzung jedoch nur schwer moglich.

Da die Evaluierung der Herstellkosten jedoch ausschlaggebend fiir das Verwertungskonzept
der Robert Bosch GmbH ist, wurde fiir das tatsidchlich realisierte Stahl-Hartmetall-
Demonstratorbauteil eine Kostenrechnung im Vergleich zum entsprechenden Serienbauteil
durchgefiihrt. Die hierbei verwendete ,,Design For Manufacturing® (DFM)-Methodik ist in
Abb. 26 schematisch dargestellt.
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Abb. 26: ,Design For Manufacturing (DFM)-Methodik* zur Kalkulation der Herstellkosten
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Im Vergleich zur spanend gefertigten 100Cr6-Serienventilplatte sind fiir das Stahl-Hartmetall-
Verbundbauteil Mehrkosten von etwa 35 % zu erwarten. Bei weiterer geometrischer
Vereinfachung des Hartmetall-Inlays konnten diese ggf. noch auf 30 % reduziert werden.

2.1.2 Institut fir Keramik im Maschinenbau, KIT

Zum Erreichen der angestrebten Ziele wurden am Institut fiir Keramik im Maschinenbau des
KIT (IKM) zwei unterschiedliche Entwicklungsansitze verfolgt. Der erste umfasste eine
Herstellbarkeitsstudie fiir Stahl-Keramik und Stahl-Hartmetall Werkstoffverbunde mit Hilfe
der Field Assisted Sintering Technology (FAST) (AP8, AP15). Der zweite betraf
Dispersionswerkstoffe auf Basis von zwei unterschiedlichen Stahlmatrizes, dem
konventionellen Werkzeugstahl 100Cr6 und dem martensitaushdrtenden (Maraging) Stahl
18Ni350 (AP7, AP20, AP23). Der Schwerpunkt lag dabei beim 18Ni350, dessen
Wiérmebehandlung sehr gut auf keramische Komponenten in den Werkstoffsystemen
abgestimmt ist. Die Bildung eines relativ weichen Ni-Martensits erfolgt hier selbst bei extrem
langsamer Abkiihlung nach der Losungsgliihung. Die eigentliche Hartung stellt sich nach
einer nachfolgenden Auslagerung im Bereich von 500 °C ein und beruht auf der Bildung sehr
feiner Ni3(Ti,Mo)-Ausscheidungen. Im Gegensatz dazu erfordert der Werkzeugstahl 100Cr6
eine schroffe Abschreckung von der Austenitisierungstemperatur.

Werkstoffverbunde (AP8, AP15)

Die Untersuchungen zur Herstellbarkeit von Werkstoffverbunden erfolgten ausschlieBlich auf
der Basis des martensitaushdrtenden Stahls 18Ni350, da auch Keramik-Inlays als
Verbundkomponente einbezogen werden sollten, die fiir eine Abschreckung bei der
Wirmebehandlung nicht geeignet sind. Der Verbund wurde sowohl als einfacher, ebener
Schichtverbund, als auch mit allseitig von Stahl ummantelten Inlays realisiert.

Fir die Realisierung von 18Ni350-Hartmetall-Werkstoffverbunden wurden zuerst dichte
Hartmetallproben iiber FAST konsolidiert, auf die dann in einem weiteren Prozessschritt das
Stahlpulver iiber FAST aufgesintert wurde. Dieser zweistufige Prozess erlaubt eine
Anpassung der Sinterparameter an das jeweils zu verdichtende Material und war nach
Erarbeitung geeigneter Prozessparameter gut beherrschbar. Abb. 27 zeigt einen Querschliff
des Verbundes mit der im Projekt verwendeten WC-Hartmetallqualitit mit Ni-Binder.
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Abb. 27: Grenzschicht im Verbundwerkstoff 18Ni350 Abb. 28: Harte im Querschnitt des 18Ni350-
(links) + NiWC Hartmetall (rechts) Hartmetall-Verbundes

Das Hartmetall erfahrt eine gute Anbindung an den Stahl. An der Grenzschicht bildet sich auf
Seite des Hartmetalls eine diinne Diffusionsschicht. Die Messung der Hirte iiber die
Grenzschicht hinweg zeigt, dass diese Diffusionsschicht eine vergleichsweise niedrige Hérte
von ca. 1000 HV2 hat, wihrend das Hartmetall mit deutlich iiber 2000 HV2 eine sehr hohe
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Hérte aufweist. Sie resultiert aus der Feinkdrnigkeit des Hartmetalls, die sich bei den
niedrigen Prozesstemperaturen der FAST-Verdichtung einstellt. Aulerdem ist zu erkennen,
dass die Harte im Stahl iiber einen Bereich von 200 um zur Grenzschicht hin abfillt (Abb.
28). Beides wird durch die Diffusion von Kohlenstoff aus dem Hartmetall in den Stahl
verursacht.

Die Herstellung der 18Ni350-Keramik-Werkstoffverbunde erfolgte sowohl in einem
einstufigen Prozess, also durch Co-Sinterung der beiden Komponenten, zum anderen wurde,
wie bei Hartmetall-Verbundwerkstoffen, der zweistufige Prozess verwendet. Als
Keramikkomponenten wurden Al,O3; und ZrO, untersucht. In allen Féllen entstanden in der
Keramik Risse, die auf die unterschiedlichen Wérmeausdehnungskoeffizienten (WAK) und
die daraus entstehenden Spannungen beim Abkiihlen zuriickzufiihren sind. Bei Varianten mit
ALO; (Abb. 29) war dies deutlich stirker ausgepridgt, da auch der Unterschied des WAK
grofler ist als bei den ZrO,-Varianten. Die Kombination aus 18Ni350 und ZrO, zeigte zwar
deutlich weniger Risse (Abb. 30, oben), allerdings entstand hier an der Grenzfliche zwischen
Stahl und Keramik eine Zwischenschicht (Abb. 30, unten). Eine Verschlechterung der
Anbindung der Keramik an den Stahl ist aber hierdurch kaum zu befiirchten, wie spéiter
folgende Befunde zur Grenzfldchenhaftung bei den Dispersionswerkstoffen zeigen.

100 ym 100 pym

Abb. 29: 18Ni350-Al,03-Werkstoffverbunde mit Abb. 30: 18Ni350-ZrO,-Werkstoffverbunde,
Abkuhlrissen (oben), aber guter Anbindung (unten) keine Risse im Bildausschnitt (oben),
Bildung einer Zwischenschicht (unten)

Werkstoffverbunde aus den untersuchten Materialkombinationen sind nach den
Untersuchungsergebnissen iiber FAST grundsitzlich herstellbar. Bei der Verwendung von
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Hartmetall-Inlays kommt es zur Ausbildung einer Reaktionsschicht, wie dies auch bei
alternativen Herstellverfahren der Fall ist, die parallel von Verbundpartnern des Projekts
angewandt wurden. Inwieweit diese mit den Bauteilbeanspruchungen kompatibel ist, miisste
in weiteren Untersuchungen geklart werden. Bei Verwendung von Al,Os- und ZrO,-Inlays
wird eine gute Anbindung der Keramik an das Metall erreicht, die aufgrund des thermischen
Misfits aber dann zu Abkiihlrissen fiihrt. Eine technische Umsetzung erfordert hier eine
konstruktive Anpassung der Inlays, so dass unzuldssig hohe Zugspannungen beim Abkiihlen
der Verbunde vermieden werden.

Dispersionswerkstoffe auf Basis 100Cr6 (AP7, AP20, AP23)

Zu Beginn des Projektes wurden grundlegende Untersuchungen zur Kompatibilitat
unterschiedlicher Hartstoffe mit den beiden Stahlmatrizes 100Cr6 und 18Ni350
vorgenommen. Aufgrund der erzielten Ergebnisse wurden fiir die Kombination mit 100Cr6
die Hartstoffe TiC, WC und ZrO, als aussichtsreich ausgewéhlt. Zundchst wurden sowohl
Proben durch druckloses Sintern hergestellt, als auch durch Field Assisted Sintering (FAST).
Der Vergleich der Gefiige die bei diesen beiden Prozessen entstehen, zeigt deutliche Vorteile
der FAST-Proben (Abb. 31). Zum einen wurden trotz niedrigerer Prozesstemperaturen hohere
Dichten erzielt, zum anderen konnten aufgrund der niedrigeren Temperaturen Reaktionen
zwischen den Komponenten vermieden werden (Abb. 32). Bei der konventionellen Sinterung
entstand bei einer Temperatur {iber 1250 °C ein deutlicher Anteil an Fliissigphase. Aufgrund
dieser Vorteile wurde die drucklose Sinterung nicht weiterverfolgt und nachfolgend alle
Proben iiber FAST hergestellt. Eine Variante wurde anschlieBen noch HIP-nachverdichtet
(1100 °C, 1 h, 150 MPa Ar). Der Hartstoffgehalt der untersuchten Materialien lag jeweils bei
15 vol.%.

Abb. 31: 100Cr6 + TiC, FAST 1120 °C, 98 % TD  Abb. 32: 100Cr6 + TiC, drucklos gesintert 1250 °C,
94 % TD

ST

Abb. 33: 1OOCr6 + ZrOz, FAST 1120 °C, 98 % TD Ab“b 34: 100Cr6 + WC FAéT 1120 °C,98 % TD
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Abb. 33 und Abb. 34 zeigen die entstandenen Gefiige des Stahls 100Cr6 mit ZrO, und WC.
Es ist zu erkennen, dass die feinen ZrO,- und WC-Partikel sich an der Oberfliche der
Stahlpartikel anlagern. Die ZrO,—Partikel verbinden sich zu einem zusammenhidngenden
Netzwerk, was zeigt, dass bei den Prozesstemperaturen die ZrO,-Partikel schon
zusammensintern. Dies erklért auch die sehr gute Dichte dieser Proben.

Abb. 35 =zeigt die Hirte der untersuchten Dispersionswerkstoffe nach der beim
Verbundpartner Bosch durchgefiihrten Vergiitung iiber eine Bainitisierungsbehandlung. Der
reine 100Cr6-Stahl erreicht bei der Bainitisierung eine Hérte von 720 HV2. Nach einer
zusdtzlichen HIP-Nachverdichtung (1100 °C, 1 h, 150 MPa Ar) nach dem FAST-Prozess stieg
diese Hérte noch einmal leicht an (Abb. 35), was auf einen Aufkohlungseffekt durch den
graphitbeheizten HIP-Ofen zurilickzufiihren ist. Durch die Zugabe der Hartstoffe (15 vol.%)
konnte eine deutliche Hartesteigerung auf bis zu 856 HV2 (bei TiC) erzielt werden.
Allerdings bleibt die Hirtesteigerung bei allen Varianten deutlich unter den Werten, die sich
aus der Mischungsregel aus der Hirte der Matrix und der Hartstoffkomponenten ergeben.
Wiéhrend die HIP-Nachverdichtung bei den Dispersionswerkstoffen mit TiC und ZrO, keine
Auswirkung auf die Hérte zeigt, kommt es bei der Kombination 100Cr6 + WC durch die HIP-
Behandlung zu einem deutlichen Harteverlust. Dies beruht auf der Reaktion zwischen dem
Matrixstahl und dem Hartstoff WC wihrend der HIP-Behandlung. Dadurch kommt es bei der
Bainitisierungung zu einer anderen Gefiigeausbildung und damit auch zu niedrigeren Hérten.

[ Jweichgeggliht
V777 bainitisiert
] HIP + bainitisiert
1100 _— [ITTT] Mischungsregel
1000
900 -
S 7
E 800 _ 7 ___
‘; 700 77
.1;‘ 4
S 600 %
500
400 4
300

100Cr6 100Cr6 TiIC 100Cr6 WC 100Cr6 ZrO2
Abb. 35: Harte der 100Cr6-Dispersionswerkstoffe

Das tribologische Verhalten dieser Materialien wurde in einem Kugel-auf-Scheibe-Test beim
Projektpartner HTW Aalen untersucht. Abb. 36 zeigt exemplarisch den Vergleich zwischen
reinem  100Cr6 und dem  Dispersionswerkstoff — 100Cr6 + TiC.  Durch  die
Dispersionsverstirkung konnte die Verschleifitiefe von ca. 2,0 pm auf unter 0,5 um reduziert
werden, so dass sie unter den gegebenen Testbedingungen kaum noch messbar war. Fiir die
Varianten mit WC und ZrO; ergab sich ein sehr dhnliches Bild. Aus diesen Ergebnissen ist zu
ersehen, dass die hier gewéhlte Verfahrensvariante zur Verstirkung des Stahls 100Cr6 mit
Hartstoffpartikeln in Bezug auf Hértesteigerung und Erhdhung des VerschleiBwiderstandes
sehr gut geeignet ist.
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Abb. 36: Vergleich der Verschleifitiefe von reinem 100Cr6 und dem Dispersionswerkstoff 100Cr6+TiC

Dispersionswerkstoffe auf Basis 18Ni350 (AP7, AP20, AP23)

Aufgrund der extremen Festigkeitsanforderungen an das Injektorbauteil wurden die
Dispersionswerkstoffe auf Basis des hochfesten 18Ni350 Maraging-Stahls im Rahmen der
hier vorgestellten Arbeitspakete sehr detailliert untersucht. Als Hartstoffe wurden die beiden
oxidischen Hartstoffe Al,Oz und ZrO, verwendet.

Zunichst galt es dabei, eine geeignete PartikelgroBe der Hartstoffe festzulegen. Bei der
anfanglichen Verwendung von Hartstoffpartikeln im sub-um-Bereich entstand ein zeiliges
Gefiige, bei dem sich die Keramikpartikel auf den Oberflichen der durch das Mahlen
ausgewalzten Stahlpartikel anordnen und damit ein sprodes Netzwerk um die duktilen
Stahlpartikel ausbilden (Abb. 37). Aufgrund der dadurch zu erwartenden Nachteile wurde
versucht, die Netzstruktur durch die Verwendung von groberen Partikeln zu vermeiden.
Proben, die mit Al,O;-Partikeln bei einem mittleren Durchmesser von ca. 3 um hergestellt
wurden, zeigen ein homogeneres Gefiige und eine bessere Dichte (Abb. 38). Aufgrund dieser
Erkenntnisse wurden auch fiir die ZrO,-haltigen Varianten Partikel mit einer &hnlichen
Teilchengrofe verwendet.

Abb. 37: 18Ni350 + 15 Vol. % Al,Os; Partikelgréfie Abb. 38: 18Ni350 + 15 Vol. % Al,O3; PartikelgroRe
D50 0,7 pm D50 3 Mm

Der Anteil der Hartstoffphase wurde zwischen 5 und 15 vol.% variiert. Bei der Verdichtung
zeigte sich, dhnlich wie bei den 100Cr6 Varianten, dass ZrO; zu den besten Sinterdichten
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fiihrt (Abb. 39). Mit steigendem ZrO,-Gehalt konnte sogar eine geringere Restporositit
erreicht werden als beim reinen Stahl.

100 _
m  18Ni350 + AI203 O
o  18Ni350 + Zr02
99 O
n
= 984 |
>
— | [ ]
=
2 g7
[}
©
96
95 T T T T T a T
0 5 10 15

volume fraction [Vol. %]
Abb. 39: Dichte nach FAST mit unterschiedlichen Hartstoffgehalten

Zur Hartung wird der Maraging-Stahl bei einer Temperatur von 510 °C fiir einige Stunden
ausgelagert. Dabei bilden sich feine Ni3(Mo,Ti)-Ausscheidungen, die zu den gewiinschten
mechanischen Eigenschaften flihren. Abb. 40 zeigt das Anlassschaubild fiir einige der
untersuchten Materialvarianten. Am reinen 18Ni350 erkennt man, dass das Héartemaximum
bei 3 h Auslagerungszeit erreicht wird. Der Werkstoff ist aber sehr unempfindlich gegen
Uberalterung, so dass die Hirte sich auch nach 18 h Auslagerung kaum verindert hat.
Uberraschend war zunichst der Befund, dass die Zugabe von 15vol.% Al,Os nicht zur
Hirtesteigerung fiihrte und die Uberalterungsempfindlichkeit deutlich herabsetzte. Als
Ursache konnte die beim Mahlen auftretende Sauerstoffaufnahme identifiziert werden. Sie
fiihrt bevorzugt zur Oxidation des sauerstoffaffinen Ti, wodurch nicht mehr geniigend Ti fiir
die Bildung der Ausscheidungen zur Verfiigung steht. Abhilfe ergab sich durch eine
Erhohung des Titananteils durch Beimischen von TiH,. Damit konnte die
Ausscheidungsreaktion wieder hergestellt werden (griine Kurve in Abb. 40).

—0— 18Ni350
—A—18Ni350 + 15% ALO,

—e— 18Ni350 + 15% Al,0, + TiH,
—&— 18Ni350 + 15% Zr0, + TiH,
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Abb. 40: Auslagerungsschaubild verschiedener 18Ni350 Dispersionswerkstoffe (510 °C)
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Abb. 41: Auslagerungsschaubild 18Ni350 + ZrO, (490 °C); mit steigendem ZrO,-Gehalt sinkt die
bendtigte Auslagerungszeit

Bei der Verwendung von ZrO, tritt das Hartemaximum bereits bei der kiirzesten untersuchten
Auslagerungszeit auf. Deshalb wurde die Auslagerungstemperatur fiir alle ZrO,-haltigen
Varianten auf 490 °C gesenkt. Abb. 41 zeigt das entsprechende Auslagerungsschaubild. Mit
steigendem ZrO,-Gehalt verstirkt sich dieser Effekt, so dass die Auslagerungszeit zum
Erreichen der Maximalhédrte mit steigendem Anteil der ZrO,-Partikel sinkt. Bei Varianten mit
AlL,Os war dieses Verhalten nicht zu beobachten.
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Abb. 42: Auslagerungsschaubild 18Ni350 + Al,O5 (510 °C)

Wie Abb. 42 und Abb. 43 zeigen, steigt beiden Keramiksorten die Harte erwartungsgeméaf
mit zunehmendem Hartphasenanteil an. Allerdings fdllt dieser Anstieg mit ZrO, deutlich
geringer aus als mit Al,Os. Dies ist durch die deutlich geringere Harte des ZrO, selbst zu
erklaren. Mit 15 vol.% Al,O; waren Hartewerte von liber 750 HV2 erreichbar (Abb. 42).
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Abb. 43: Auslagerungsschaubild 18Ni350 + ZrO, (490 °C)

Bei der Untersuchung der Harteeindriicke im Rasterelektronenmikroskop zeigten sich
deutliche Unterschiede an den Grenzflichen zwischen 18Ni350-A1,0; und 18Ni350-ZrO,.
Untersucht wurden die Kanten von Hérteeindriicken, wo die Ablosung an Phasengrenzflichen
bei geringer Grenzflichenhaftung besonders stark in Erscheinung tritt. Die Proben mit Al,O3
zeigten sehr hdufig Ablosungen an der Grenzfliche zwischen den Keramikpartikeln und dem
Stahl (Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden werden.). Risse und Briiche der Al,O;
Partikel selbst waren nur sehr selten zu beobachten. Bei Proben mit ZrO, zeigte sich hingegen
eine deutliche bessere Anbindung der Partikel an die Stahlmatrix. Auch an den Ecken und
Kanten der Hérteeindriicke waren keinerlei Ablosungen zu beobachten (Abb. 45). An hoch
belasteten Stellen traten vereinzelt Briiche der ZrO,-Partikel auf (Abb. 46).

Die Beobachtungen an ZrO,-Proben legen, zusammen mit den hohen Sinterdichten und dem
Einfluss auf die Ausscheidungsbildung, als Ursache eine Reaktion des ZrO, mit der
Stahlmatrix nahe. Auch die bei den Werkstoffverbunden entstanden Zwischenschicht belegt
diese Vermutung. Da die Ausscheidungshirtung durch ein Absenken der
Auslagerungstemperatur kontrolliert werden kann, ist diese Reaktion wegen ihrer positiven
Auswirkungen auf die Anbindung Stahl-Keramik und die Verdichtung insgesamt als positiv
zu bewerten.

Abb. 44: Kante eines Harteindrucks
in 18Ni350 + 15 Vol. % Al,O3
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Abb. 45: Ecke eines
Harteeindrucks in 18Ni350 +
ZTOQ

Abb. 46: Kante eines
Harteeindrucks in 18Ni350 +
Zr02

Die tribologischen Untersuchungen wurden wie bei den 100Cr6 Varianten im Kugel-auf-
Scheib-Test durchgefiihrt. Abb. 47 zeigt die beim Projektpartner HTW ermittelten Ergebnisse
aus der Vermessung der Reibspur mittels Weisslicht-Konfokalmikroskop. Dabei wurde die
Tiefe im Querschnitt senkrecht zur Reibspur vermessen.

Tiefe [um]

18Ni350

1 I
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Normalisierte Breite
Abb. 47: Verschleilltiefe der unterschiedlichen Varianten von 18Ni350 Dispersionswerkstoffen

33/72



Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten (HPMat) — Abschlussbericht

Der reine 18Ni350 zeigte mit einer Verschleifltiefe von 30 um einen sehr starken Abtrag
(Abb. 47). Durch die Verstirkung mit ZrO, lieB sich der Abtrag deutlich reduzieren. Bei
15 vol.% ZrO,-Anteil war die Spurtiefe unter 1 pm und deshalb kaum noch messbar. Deutlich
effektiver bei der Reduktion des VerschleiBes ist die Zugabe von Al,Os. Hier betrigt der
Abtrag mit nur 5 vol.% Al,O3 nur noch 1,2 pm und liegt damit schon unter dem Wert fiir den
reinen 100Cr6. Bei hoheren Al,Os; Gehalten war der Abtrag ebenfalls deutlich unter 1 pm.
Der Verschleil entstand bei allen Varianten hauptsdchlich durch Adhdsion und
Partikelausbriiche.
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Abb. 48: Reibzahl der 18Ni350 + Al,O3; Proben

Die Messung der Reibzahl ergab fiir die Unterschiedlichen Varianten nur geringe
Unterschiede. Es zeigte sich, dass der reine 18Ni350 im Anlauf eine leichte Uberhdhung der
Reibzahl aufweist (Abb. 48). Die Uberhohung trat auch bei Varianten mit ZrO, auf. Im
weiteren Verlauf sinkt die Reibzahl auf einen Wert von 0,15 ab. Ab 300 m Reibweg steigt die
Reibzahl bei reinem 18Ni350 mit zunehmendem Verschleil an. Bei partikelverstirkten
Proben war ein solcher Anstieg nicht zu erkennen.

Zur weitergehenden mechanischen Charakterisierung wurden an den Dispersionswerkstoffen
auf Basis des 18Ni350 Maraging Stahls Zugversuche und Bruchzihigkeitsmessungen
durchgefiihrt. Die entsprechenden Proben wurden aus den liber FAST hergestellten Platten
mit dem Durchmesser von 40 mm herausprépariert. Verwendet wurden Rundzugproben mit
Gewindekopfen, einem Durchmesser von 2 mm im Messquerschnitt und einer Messlédnge von
10 mm (Abb. 49).

i)

Abb. 49: ugpe S o Abb. 50: 'K|C-Probe

Die Dehnungsmessung erfolgte mit einem Ansetzdehnungsaufnehmer. Die SEVNB-Proben
fiir die Bruchzdhigkeitsmessungen hatten die Abmessungen 3 x 4 x 25 mm (Abb. 50). Die

34/72



Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten (HPMat) — Abschlussbericht

Kerbeinbringung erfolgte durch Kerbpolieren mit einer Rasierklinge und Diamantpaste, die
Belastung erfolgte im 4-Punkt-Biegversuch.

Die Ergebnisse aus dem Zugversuch (Abb. 51) zeigen fiir Proben aus reinem 18Ni350 sehr
hohe Festigkeiten von 2150 MPa. Auch die Bruchdehnung ist mit 2,7 % sehr gut. Damit
wurden anndhernd die Werte geschmiedeter Sorten erreicht. Dies ist bemerkenswert, da die
pulvermetallurgische Herstellung immer mit inneren Grenzflichen einhergeht, welche die
Duktilitdt zumeist stark mindern. Durch die Zugabe der Keramikpartikel nahm die Duktilitéit
stark ab und es wird keine makroskopische Bruchdehnung mehr beobachtet. Die Werte
sowohl bei Festigkeit als auch bei der Bruchdehnung waren fiir die Al,Os- und ZrO,-
Varianten sehr dhnlich. Mit einem Anteil von 5 vol.% an Partikeln stieg die Festigkeit leicht
an (Abb. 52). Bei weiterer Erhohung des Partikelgehalts nahm die Festigkeit fiir die ZrO,-
Varianten auf Werte unter 1500 MPa ab. Bei den ALOs;-Varianten fiel die
Festigkeitsabnahme noch etwas stérker aus. Trotzdem blieb auch hier die Festigkeit in allen
Féllen oberhalb von 1000 MPa. Der E-Modul stieg mit steigendem Keramikanteil
erwartungsgemal an.
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Abb. 51: Zugversuch an 18Ni350 + ZrO, Proben
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Abb. 52: Zugfestigkeit und E-Modul der 18Ni350-Proben
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Die Ergebnisse zur Bruchzdhigkeit sind in Abb. 53 wiedergegeben. Auch bei den
partikelverstiarkten Materialen, die im Zugversuch keine makroskopische Bruchdehnung mehr
zeigen, konnten vergleichsweise hohe K;c-Werte erzielt werden. Der reine 18Ni350 weist eine
sehr gute Bruchzihigkeit von fast 50 MPam'? auf. Der Kjc-Wert sinkt dann bis in den
Bereich von ca. 20 MPam'?. Auch hier ergaben sich nur geringe Unterschiede zwischen den
beiden Verstarkungsvarianten mit ZrO, und Al,O3.

60 q

—s— 18Ni350 + A0,
50 —c— 18Ni350 + ZrO,

-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16
Volumenanteil [%]
Abb. 53: Bruchzahigkeit der partikelverstarkten 18Ni350-Varianten

Zusammenfassende Bewertung

Zusammenfassend ladsst sich feststellen, dass der FAST-Prozess erhebliche Vorteile im
Vergleich zu konventionellen Sinterverfahren aufweist. Dies gilt sowohl fiir die Herstellung
von Werkstoffverbunden mit vorverdichteten oder co-verdichtenden Keramik- und
Hartmetall-Inlays, als auch fiir die Herstellung von Dispersionswerkstoffen. Mittels FAST
lassen sich dichte Proben mit Prozesszeiten unter 30 min herstellen. Dabei sind die bendtigten
Temperaturen deutlich niedriger als beim drucklosen Sintern, was sich giinstig auf die
Gefligeausbildung auswirkt und Materialkombinationen ermoglicht, die beim konventionellen
Sintern aufgrund von Reaktionen nicht verdichtbar sind. Dem entgegen stehen allerdings die
hoheren Prozesskosten und die eingeschrinkte Teilegeometrie.

Bei den Werkstoffverbunden wurde gezeigt, dass sich WC-Ni-Hartmetall, ZrO, und ALO;
iiber die FAST-Technik mit 18Ni350 kombinieren lassen und jeweils eine gute Anbindung
erreichen. Beim Hartmetall entsteht eine relativ  diinne Diffusionszone, deren
Festigkeitseigenschaften bisher nicht bekannt sind. Bei den Keramik-Inlays kommt es zur
Bildung von Abkiihlrissen aufgrund des thermischen Misfits, die aber durch geeignete
konstruktive Auslegung der Verbundgeometrie vermeidbar sein sollten.

Die partikelverstirkten Dispersionsmaterialien waren bei der Projektplanung als Alternative
fiir die Werkstoffverbunde vorgesehen. Obwohl die im Projekt (Verbundpartner Bosch)
durchgefiihrten Auslegungsrechnungen ihre Verwendbarkeit fiir das im Mittelpunkt stehende
Injektorbauteil in Frage stellen, gibt es eine ganze Reihe von Aspekten, die diese Werkstoftfe
interessant fiir &hnliche Einsatzgebiete machen. Entscheidend ist dabei, dass die eingelagerten
Keramikpartikel das VerschleiBBverhalten bei Gleitbeanspruchung drastisch verbessern.
Wichtig ist dabei eine Abstimmung der Grof3enverhiltnisse der verwendeten Ausgangspulver,
um auch tatsdchlich ein Dispersionsgefiige zu erreichen. Insbesondere die in diesem Projekt
untersuchten Materialien auf Basis des martensitaushirtenden Stahls 18Ni350 sind sehr viel
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versprechend. So erreicht der reine Basiswerkstoff iiber die FAST-Route anndhernd die
mechanischen  Eigenschaften des  geschmiedeten  Materials, das aber fiir
Gleitbeanspruchungen ungeeignet ist. Das Eindispergieren von Al,Os- oder ZrO,-Partikeln ist
moglich, wenn der Ti-Gehalt des Ausgangspulvers an den Prozess angepasst wird. Die
partikelverstarkten Varianten sind weniger duktil, erreichen aber immer noch hohe
Festigkeiten und im Vergleich zu Keramiken und Hartmetallen auch hohe Bruchzihigkeiten.
Die Verschlei3bestdndigkeit steigt drastisch an und durch den kaum messbaren Verschleif3
lasst sich die Reibzahl auf einem niedrigen Niveau stabilisieren. Da martensitaushértende
Stihle extrem empfindlich auf Anderungen ihrer Zusammensetzung reagieren, ist die
Verstirkung mit stabilen oxidischen Partikeln eine der wenigen denkbaren Moglichkeiten zur
Verbesserung ihres VerschleiBverhaltens. Die Machbarkeit dieses Konzepts wurde hier
erstmalig aufgezeigt.

2.1.3 FCT Systeme GmbH

Verfahrensentwicklung und Aufbau FAST?- und FAST-Sint-Anlagen (AP9)

FAST?

Aufbauend auf dem bereits von FCT zur Marktreife entwickelten ,, FAST“-Verfahren zum
schnellen Sintern von pulvermetallurgischen oder keramischen Werkstoffen wurde im
Rahmen des HPMat-Projekts das sogenannte ,,FAST*‘-Verfahren entwickelt. Ziel war hierbei
die wirtschaftliche Herstellung der im Projekt entwickelten Werkstoffsysteme, was nur durch
nochmals signifikant verkiirzte Sinterzyklen erreicht werden kann.

Eine grundlegende Anforderung an das zu entwickelnde ,,FAST?*-Verfahren bzw. die hierfiir
benotigte ,,FAST*“-Anlage ist demnach eine Taktzeit von deutlich unter 30 s (Ziel: <10 s).
Die bisher gebauten Anlagen sind fiir Temperaturen bis zu 2500 °C und Bauteil-Durchmesser
von bis zu 300 mm ausgelegt. Hierbei wird das Presswerkzeug manuell befiillt, in die Anlage
eingebaut, der Vakuumbehilter geschlossen und evtl. evakuiert und/oder mit Schutzgas
geflutet, bevor der eigentliche Sinterprozess beginnen kann. Auch das Entladen und der
Ausbau des Bauteils aus dem Presswerkzeug erfolgt manuell. Mit dieser Vorgehensweise sind
Taktzyklen unter ca. 5 Minuten kaum erreichbar.

Um die Projektziele zu erreichen, war also eine vollig andere Verfahrensweise zu realisieren.
Die in der ersten Projektphase durchgefiihrten Voruntersuchungen und Machbarkeitsstudien
zeigen, dass es aussichtsreich ist, dhnlich wie bei der etablierten Pulver-Trockenpress-
Technologie mit einem in die Anlage fest integrierten Werkzeugsystem zu arbeiten. Fiillen
und SchlieBen des Werkzeugs vor dem Sintervorgang miissen ebenso wie Offnen und
Entleeren nach erfolgter Sinterung vollautomatisch in der Anlage selbst ablaufen (Abb. 54),
um die Ziel-Taktzeit erreichen zu konnen. Fiir die automatisch arbeitende Endausbaustufe
kann also die Mechanik/Hydraulik eines modernen Trockenpressautomaten als Basis
verwendet werden. Eine solche Anlage erfiillt alle mechanisch-hydraulischen
Grundvoraussetzungen fir das FAST?-Verfahren, so dass eine kostenintensive
Eigenentwicklung iiberfliissig ist. Nach vorliegendem Angebot erfordert eine solche
Vorgehensweise aber eine Investition von rund 230.000 Euro. Dazu kommt ein hoher
Engineering-Aufwand fiir nicht direkt projektrelevante Arbeiten (Pulverhandling,
Automatisierungsschritte), was den Zeitplan des FCT-Teilprojekts stark verzogert hitte, mit
entsprechenden Auswirkungen auf das Gesamtprojekt.
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Abb. 54: Schema einer FAST?-Anlage mit integriertem Werkzeugsystem und Prozessablauf

Es wurde deshalb beschlossen, zundchst auf einen vollautomatischen Prozessablauf zu
verzichten und sich kosten- und zeitsparend auf die FAST>-Kerntechnologie zu konzentrieren.
Dann kann auch die FAST-Technologie der bereits am Markt eingefiihrten HPD-Serie als
Basis Verwendung finden. Mit der bei den HPD-Anlagen verwendeten Mechanik/Hydraulik
kann man zwar nicht die anvisierten Taktzeiten von <10 s erreichen, konnte aber die im
folgenden beschriebenen wesentlichen, neu zu entwickelnden FAST?>-Komponenten wie
Stromversorgung, schnelle Mess- und Regeltechnik sowie die Werkzeugentwicklung
durchfiihren und zudem in absehbarer Zeit Sinterversuche fiir die Projektpartner durchfiihren.
Ein wesentliches Leistungsmerkmal ist die Stromversorgungseinheit der FAST?-Anlage.
Vorversuche und bisherige Arbeiten zeigten eine erhebliche Abhingigkeit des elektrischen
Widerstands des zu sinternden Pulverpresslings von Temperatur , Pressdruck, und
Verdichtungsgrad. Abb. 55 zeigt beispielhaft eine Anderung des Widerstands eines CuCr-
Pulvers um nahezu drei Zehnerpotenzen bei Temperaturerh6hung. Beim gleichen Pulver ist
eine dhnlich starke Abhéngigkeit auch von der Presskraft zu beobachten, wéhrend der
Widerstand von W-Pulver hier nur eine geringe Abhéngigkeit zeigt (Abb. 56).
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Abb. 55: Anderung des elektrischen Widerstands eines CuCr-Pulvers beim Aufheizen
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Abb. 56: Einfluss der Presskraft auf den elektrischen Widerstand von CuCr- und W-Pulver (bei RT)
Die genannten Verhaltensweisen fithren z.B. dazu, dass die im Bauteil beim Sinterprozess

umgesetzte Heizleistung wéhrend der Hauptverdichtungsphase ein ausgeprégtes und zeitlich
kurzes Maximum durchléuft, das regelungstechnisch nur schwer beherrschbar ist (Abb. 57).
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Abb. 57: Zeitlicher Verlauf von Heizleistung (gesamt und um Bauteil) beim Schnellsintern von CuCr

Aufgrund dieser sich wihrend des Sintervorgangs allgemein stark verdndernden elektrischen
Eigenschaften des Pulverpresslings musste die Mess- und Regeltechnik der
Stromversorgungseinheit stark modifiziert werden, um diese in Bruchteilen von Sekunden
auftretenden Widerstandsdnderungen regelungstechnisch beherrschen zu kénnen. Wéhrend
bei den langsamen Prozessen der bisherigen Anlagen eine temperaturkontrollierte Betriebsart
zu guten Ergebnissen fithrte, mussten nun vollig andere Steuer- und Regelalgorithmen
verwendet werden. Da keine Stromversorgungseinheit mit ausreichender Leistungsfihigkeit
und Regelgeschwindigkeit am Markt erhéltlich ist und die Standardstromversorgung bei
weitem nicht den FAST?-Anforderungen geniigt, mussten hierfiir Eigenentwicklungen
durchgefiihrt werden. Abb. 58 zeigt diese als Schema mit einer Aufstellung der bendétigten
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Regel- und Triggergroflen, Abb. 59 den Einbau in den Schaltschrank und ein Vergleich mit
dem konventionellen PID-Temperaturregler.
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Abb. 58: Schema der schnellen FAST?-Mess-/Regeltechnik mit Regel- und Triggergréfien
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Abb. 59: Einbau in den Schaltschrank / Vgl. m.d. konventionellen PID-Temperaturregler

Die dritte wesentliche Komponente der ,,FAST?*“-Anlage ist das Presswerkzeug selbst.
Entscheidend fiir eine erfolgreiche Anwendung des FAST2-Verfahrens zur schnellen
Pulververdichtung bzw. -sinterung ist dessen optimales Design. Die Optimierung des
Presswerkzeugs wird durch Verwendung numerischer Simulationsverfahren (Finite-Element-
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Methode) ganz wesentlich erleichtert. Hierzu wurde ein thermoelektrisches Finite-Element-
Modell erstellt, mit dem die Joule'sche Erwdrmung des Systems Presswerkzeug-Bauteil
simuliert werden kann. Wirmeverluste werden in Form von Strahlungsverlusten sowie
Wirmeleitung zu den wassergekiihlten Maschinenstempeln beriicksichtigt. AuBerdem werden
die thermoelektrischen Werkstoffdaten der einzelnen Komponenten und ihre Abhingigkeit
von der Temperatur beriicksichtigt. Berechnet wurden die Temperaturverteilungen im System
Presswerkzeug-Bauteil als Funktion der Zeit, so dass Aussagen iiber die zu erwartende
Probenhomogenitit gewonnen werden konnten. In einem zweiten Schritt wurden mittels der
Wirmedehnungskoeffizienten der verwendeten Materialien auch die auftretenden
thermomechanischen Belastungen vorhergesagt, die aufgrund der Temperaturgradienten bzw.
der Wirmedehnungsdifferenzen zwischen den unterschiedlichen Werkstoffen auftreten.
Durch Variation von Werkzeugaufbau und -geometrie sowie Werkstoffauswahl wurde dann
versucht, ein optimales Presswerkzeugdesign zu finden.

Abb. 60 zeigt das verwendete Finite-Element-Modell, in dem verschiedene charakteristische
Positionen mit farbigen Punkten eingezeichnet sind. Das nebenstehende Diagramm zeigt fiir
diese Positionen die berechneten Temperatur-Zeit-Verldufe in den jeweils korrespondierenden
Farben, fiir einen FAST?-Zyklus mit einer Heizrate von 1200 K/min auf 1200 °C und
anschlieBender Haltezeit von einer Minute. Bereits hier wird deutlich, dass sich wihrend des
Autheizens ganz erhebliche Temperaturgradienten im Bauteil ausbilden, die sich wihrend der
Haltezeit praktisch nicht ausgleichen.
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Abb. 60: Finite-Element-Modell (rechts) und Temperatur-Zeit-Verlaufe

Verdeutlicht wird dieses Ergebnis in Abb. 61, die die Temperaturverteilung farbkodiert vom
System Presswerkzeug-Bauteil (links) und im Bauteil selbst (rechts) zeigt. Dargestellt ist das
halbe, d.h. auf halber Hohe geschnittene Bauteil. Die maximale Temperaturdifferenz im
Bauteil betrdgt hier am Ende der Haltezeit 295 K, d.h. die duere Stirnfliche des Bauteils
erreicht lediglich 933 °C, wihrend die heilleste Stelle etwas auflerhalb des Probenzentrums
28 K oberhalb der Solltemperatur von 1200 °C liegt.

Derartige Temperaturgradienten sind aus werkstofflicher Sicht kaum akzeptabel, so dass diese
ersten  Simulationsrechnungen einen erheblichen Optimierungsbedarf des FAST?-
Presswerkzeugdesigns aufzeigten. Durch  Variation  von Geometrie und
Werkstoffkombinationen konnte eine deutliche Reduzierung dieser Temperaturdifferenzen im
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Bauteil erreicht werden. Abb. 62 zeigt hierzu tabellarisch verschiedene Entwicklungsstufen
mit Angabe von radialer und axialer Temperaturdifferenz nach Heizen mit 1200 K/min und
60 s Haltezeit bei 1200 °C.
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Abb. 62: Berechnete Temperaturverteilungen diverser Presswerkzeug-Varianten

Anschliefend wurde die thermische Situation von in kurzer Folge durchgefiihrter FAST?-
Sinterzyklen betrachtet, so wie es bei einer vollautomatischen Produktionsanlage der Fall ist.
Hierzu wurden per FEM zunichst das Vorheizen des Presswerkzeugsystems bis zu einem
thermisch stationdren Zustand und anschliefend eine Abfolge von Verdichtungszyklen mit 5 s
Autheizzeit, 7s Haltezeit und 8 s Abkiihlzeit simuliert. Abb. 63 zeigt die ersten drei
Verdichtungszyklen. Man erkennt, dass sich bereits nach drei Zyklen ein thermisch
weitgehend staiondrer Zustand eingestellt hat.

Fir diese kurzen Zyklen wurden weitere Optimierungen tber Geometrie- und
Werkstoftfvariationen durchgefiihrt. Die axialen bzw. radialen Temperaturdifferenzen konnten
dabei auf 24 K bzw. 11 K reduziert werden.
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Abb. 63: Spannung und Temperaturen kurz aufeinanderfolgender FAST2-Zyklen

FAST-Sint

Parallel zur Entwicklung des FAST?-Verfahrens wurde mit der Entwicklung eines alternativen
Sinterverfahrens ,,FAST-Sint“ begonnen. Die Motivation war der Bedarf nach einem
schnellen Sinterverfahren, dass sich auch fiir die im Projekt relevanten PIM-Teile mit relativ
komplexer Geometrie eignet. Ahnlich wie FAST? arbeitet FAST-Sint mit einer extrem kleinen
thermischen Masse, so dass duflerst kurze Sinterzeiten moglich werden, die insbesondere fiir
nanostrukturierte oder Ungleichgewichts-Werkstoffe essentiell sein konnen. Da das Verfahren
ohne Verwendung eines Presswerkzeugs arbeitet, fallen auch keine Werkzeugkosten an und
Probleme mit Werkzeugverschlei3 bei hohen Stiickzahlen fallen weg. Auch chemische und
thermomechanische ~ Inkompatibilititen = zwischen = Bauteil —und  Presswerkzeug
(Kontaktreaktionen, Wérmedehnungseffekte) spielen dadurch keine Rolle. Nachteilig ist
allerdings, dass die bei einigen Pulvern auftretenden sinteraktivierenden Effekte von
Pressdruck und direktem Stromdurchgang des FAST?-Verfahrens beim FAST-Sint-Verfahren
nicht wirksam sein konnen. Die Relevanz dieser Effekte hingt jedoch stark vom jeweiligen
Werkstoffsystem (Chemismus, Sintermechanismen etc.) ab und muss individuell und
pulverspezifisch gepriift werden.

Oberstempel HPD28

FAST-Sint Zolle

Unterstempel HPD25

Abb. 64: FAST-Sint-Heizzellen (rechts), integriert in HPD25-Anlage (links, Mitte)
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Ahnlich wie bei FAST? beschrieben wurde ein Testen der eigentlichen Kerntechnologie in
einer herkommlichen FAST-Anlage der HPD-Serie durchgefiihrt, so dass ohne langwierige
Entwicklung spezieller Mechanik/Hydraulik die fiir die Projektarbeit erforderlichen
Sintertests durchgefiihrt werden konnten.

Die Arbeiten bezogen sich zundchst darauf, durch regelungstechnische Optimierung
Sinterzyklen mit definierten Temperaturverldufen zu realisieren. Hierzu wurden auch die
FAST-Sint-Heizzellen optimiert. Abb. 64 zeigt die Integration der FAST-Sint-Heizzelle in die
HPD25-Anlage (links, Mitte), sowie zwei FAST-Sint-Heizzellen unterschiedlicher Bauart. In
Abb. 65 ist ein Sintertemperaturverlauf vor und nach Optimierung dargestellt.
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Abb. 65: FAST-Sint Sintertemperaturverlauf vor und nach Optimierung

Bei einer Parameterstudie fiir das FAST-Sint-Schnellsintern von Standard-Hartmetall
(Feinstkorn, 6 Gew.-% Co) wurden allerdings Inkonsistenzen bei den erzielten Probendaten
festgestellt. Als Ursache hierfiir konnte die nur leistungsgesteuert und nicht
temperaturgeregelt betriebene Aufheizrampe ermittelt werden, die aufgrund schwankender
Umgebungsbedingungen (z.B. Kiihlwassertemperatur) keine reproduzierbare
Aufheizgeschwindigkeit zeigte (Abb. 66). Bei den verwendeten, sehr kurzen Prozesszeiten
haben diese Schwankungen offenbar bereits groen Einfluss. Um eine temperaturgeregelte
Aufheizrampe zu ermdglichen, musste die Versuchsanlage mit einem zweiten Pyrometer
ausgerlistet werden (Abb. 67), mit dem eine Messung direkt am Heizer mdglich ist. Wie Abb.
68 zeigt, sind nun Autheizgeschwindigkeiten im Bereich von 1.000 K/min regelbar.

Um auch schwer verdichtbare Werkstoffe und kurzer Zeit dicht zu sintern oder auch minimale
Restporositit vollstindig zu beseitigen (z.B. Porosititsklasse ,,A00* bei Hartmetall) kann eine
zusitzliche Unterstiitzung der Sinterverdichtung durch kurzzeitiges Aufbringen eines
Gasdrucks von z.B. 100 bar (,,Sinter-HIP*) entscheidend sein. Fiir die hierfiir zu entwickelnde
Druckzelle wurde im Berichtszeitraum ein tragfihiges Konzept entwickelt. Insbesondere
mussten technische Losungen fiir den Druckbehélter, die Stromzufiihrung, Moglichkeit der
Pyrometermessung etc. bei mdoglichst kleinen Rauminhalt des Druckbehilters gefunden
werden. Abb. 69 zeigt das Ergebnis in Form einer schematischen Langsschnittdarstellung.
Dieses Konzept wird anschliefend in eine Detailkonstruktion umgesetzt, mittels numerischer
Methoden tiiberpriift und ggf. optimiert und dann realisiert.
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Abb. 66: Temperatur vs. Zeit, Hartmetall-Schnellsinterungen

Abb. 67: Anbau eines zweiten Pyrometers an die Versuchsanlage
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Standard-Hartmetall ( 93% WC / 6% Co )
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Abb. 68: Temperatur vs. Zeit, Hartmetall-Schnellsinterungen
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Abb. 69: FAST-Sint Druckzelle, Konzeptschema, Langsschnitt

Anlagenbau HTSC und Werkzeugtechnik (AP10)

Bereits zu Anfang des Projektes in 2006 zeigte sich, dass die im Antrag urspriinglich
vorgesehene Nutzung von vorhandenen Komponenten, nimlich einem VakuumgieBbehélter
mit Induktionsschmelzofen aus technischen Griinden nicht umsetzbar ist. Trotzdem war die
Grobplanung abgeschlossen worden und mit erheblicher zusétzlicher finanzieller
Eigenbeteiligung von Fa. FCT sollte die Anlage zum Antragsbudget bzw. festgelegten
Angebotspreis gebaut werden. Als Anlagenbestandteil zur HTSC-Anlage wurde ein
Hochtemperaturofen durch Fa. FCT in Auftrag gegeben und planmaBig im Juli 2007 geliefert.
Der als Unterauftrag durch Fa. Linn Highterm realisierte Ofen ist fiir die Preformherstellung
und das Zwischenspeichern der Preforms bei 1600 °C unter Schutzgas bzw. Vakuum nétig.
Der Ofen wurde wegen der Verzogerung des HTSC-Hauptanlagenteils auch als
Stahlschmelzofen zur Uberbriickung eingesetzt, um Machbarkeitstests zur Stahl-
Verbundwerkstoftherstellung in Kombination mit einer vorhandenen
Niedertemperaturwarmpresse durchzufiihren.
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Im Rahmen von experimentellen Vorarbeiten und Schmelzversuchen zeigte sich, dass die
spezifizierte maximale Werkzeugtemperatur von 1250 °C das absolute Minimum darstellt.
Diese Temperatur orientiert sich an der maximalen Einsatztemperatur der besten verfligbaren
Hochtemperatur-Refraktérlegierung auf Molybdén-Basis (Sorte TZM). Die Alternatividsung
mit Keramikwerkzeugen wurde nach Vorversuchen mit Musterbauteilen aus Siliciumnitrid
und Zerstorung derselben infolge Thermoschock verworfen.

Auf Basis des gemeinsam erarbeiteten und bestitigten Anforderungsprofils erfolgte im
Rahmen der Feinplanung die Berechnung der genauen Heizleistungsbedarfe. Es zeigte sich,
dass aufgrund der starken Warmeverluste durch Abstrahlung und direkte Warmeleitung hohe
Heizleistungen von in Summe mehr als 12 kW an Matrize, Unter- und Oberstempel nétig sein
werden. Weiterhin wurde gemeinsam ausgearbeitet, dass eine zusitzliche bewegliche
Werkzeugisolation mit entsprechendem konstruktivem Aufwand nétig ist. Die gegeniiber der
Antragsidee  wesentlich stirkere =~ Werkzeugheizung konnte nicht mit einfachen
Heizleiterdréhten realisiert werden. Eine umfangreiche Recherche brachte die Losung in Form
einer MoSi,-Spezialheizung (Kanthal-Super). Diese Heizungsart bedingte aber zum einen
eine teure Thyristorsteuerung mit eigenen Leistungstrafos fiir 2 Heizzonen; zum anderen und
noch wesentlich kostenwirksamer war aber, dass wegen der vorgeschriebenen Kaltkontakte
der Heizleiter mehr Bauraum um das Werkzeug herum nétig wurde. Infolge dessen musste
der Bauraum im wassergekiihlten VakuumgieBbehilter und daher auch die Konstruktion des
Pressrahmens in Durchmesser und Hohe signifikant vergroBert werden.

Die Feinkonstruktion wurde mit erheblichem personellem Mehraufwand technisch gesehen
erfolgreich abgeschlossen. Als Engineering-/Forschungsergebnis zeigte sich allerdings, dass
die technische Realisierung des Anlagenprototypen ein weit hoheres Budget bendtigt als
veranschlagt, wodurch eine Nachtragsfinanzierung und ein nochmals erheblich erhéhter
Eigenfinanzierungsanteil von FCT notwendig wurde.

Nun konnte in intensiver Zusammenarbeit mit HTW das detaillierte Konzept der HTSC-
Anlage entwickelt und die Grob- und Feinkonstruktion der Anlage ausgefiihrt werden.

In Abb. 70 bis Abb. 72 ist die HTSC-Anlage als Foto und Querschnitt von vorn dargestellt.

B ; e
i .
1

Abb. 70: Frontansicht der nahezu fertig gestellten HTSC-Anlage
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Haupt-Presszylinder

Pressenrahmen

Bohaltor

Hilfs-Presszylinder

Abb. 71: Detailansicht mit Pressenrahmen, Vakuumbehalters und Presszylindern

b _— Haupt-Presszylinder

| _— Pressenrahmen

— Behalter

/ Hilfs-Presszylinder

Abb. 72: Schema der HTSC-Anlage (Querschnitt von vorn)

Bei einer Gesamthohe von ca. 3,5 m und einer Grundfliache von ca. 3,3 x 2,4 m? besitzt die
Anlage einen doppelwandig wassergekiihlten Edelstahlbehalter mit ca. 1,5 m® Inhalt mit zwei
Doppeltiiren. Darin sind vier Ofen, Hydraulikpresse und diverse Handlingseinrichtungen mit
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insgesamt zehn gesteuerten Bewegungsachsen eingebaut, die einen vollautomatischen,
programmgesteuerten Prozessablauf sicherstellen. Da die Anlage am endgiiltigen
Aufstellungsort z.T. im Fundament versenkt wird, musste der Aufbau in der FCT-
Fertigungshalle auf einem Stahlgestell erfolgen.

Die Abb. 73 und Abb. 74 zeigen als Foto und Querschnitt die Anordnung von Stempel-
Isolation, Press-Stempel und Preform-Ofen in der gleichen Ansichtsrichtung, wihrend in
Abb. 75 im Querschnitt von der Seite die Anordnung des Tiegelofens dargestellt ist. Im
Schnittbild von oben (Abb. 76) erkennt man die zueinander rechtwinklig angeordneten
Handlingssysteme fiir Isolation, Preform und Tiegel sowie die beiden Doppeltiiren zum
Chargieren von Tiegel und Preform.

T = = TR S N T f Oberstempel
; = > et - -Ofen

Tiegel-Ofen
.. (4 Achsen)

I! Isolation

Unterstempel
- -Ofen

- Preform-Ofen
(3 Achsen)

Abb. 73: Innenansicht des Vakuumbehalters

I I I

Oberstempel

T— )| e
| ! ==

% = N T ¥
’\: Stempel-
r Isolation = - — Unterstempel
WHI; % -Ofen
T | b —
th : L
bp .1 B F——
B I (i | : | |/=— Preform-Ofen
Lﬁl | . T J@ ’ _:‘ (3 Achsen)

1 | ] S8

Abb. 74: Schema der HTSC-Anlage (Querschnitt von vorn, Detail Pressstempel und Preform-Ofen)
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Lim
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Tiegel-Ofen /
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Abb. 75: Schema der HTSC-Anlage (Querschnitt von der Seite, Detail Tiegel-Ofen)

]

Tiegel % Ca.3,3x2,4m?
== -

= 1

~ \Tiegel chargieren

Isolation Preform

===

Preform
* chargieren

Abb. 76: Schema der HTSC-Anlage (Querschnitt von oben, Detail Handlingssysteme)

Einen groBen Entwicklungsaufwand erforderte auch die fiir die vollautomatische Steuerung
der Anlage benétigte Software. Aufgrund der vollig neuartigen Anlagenkonzeption, der
Komplexitdt der Anlage und der Notwendigkeit, die Anlagenfunktionen zur Verhiitung von
Schiden oder gar Unfdllen sorgfiltig aufeinander abzustimmen bzw. gegeneinander zu
verriegeln, erwies sich die Softwareentwicklung als technisch und zeitlich dullerst aufwendig.
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Trotz aller Verzogerungen und unvorhergesehener technischer Probleme konnten bis zum
Projektende erste MMC-Probekdrper mit der HTSC-Anlage hergestellt werden.

Darstellung Werkstoffverbund/vereinfachter Demonstrator mittels FAST?- und FAST-
Sint-Technologie (AP16, AP24)

FAST?

Nach Messung der elektrischen Pulvereigenschaften als Funktion von Druck, Temperatur und
Dichte wurden unterschiedliche Presswerkzeugsysteme  getestet. Die  niedrige
Thermoschockbestindigkeit von monolithischen Keramikmatrizen erwies sich als
problematisch, so dass schlieflich Verbundmatrizen, bestehend aus einer in einen Stahlmantel
eingeschrumpften Hiilse aus Keramik (z.B. Zirkonoxid, heilgeprefitem Siliziumnitrid u.a.)
verwendet wurden. Abb. 77 zeigt eine solche Verbundmatrize (links), den Einbau des
Presswerkzeugs in die FAST?-Anlage (Mitte) und die Stempel mit Probe nach einem
Sinterversuch.

Abb. 77: Neues Presswerkzeug fur FAST?

Die Presswerkzeuge wurden zunichst mit dem Referenzpulvers (92 % W + Fe,Ni) getestet.
Die Heizleistung konnte so weit gesteigert werden, dass nach bereits 12 s Heizzeit eine Dichte
von 98 % th.D. erreicht wurde (Abb. 78).

Im néchsten Schritt wurde das FAST?-Verfahren an die verschiedenen, fiir das HPMat-Projekt
entwickelten MMC-Pulvermischungen angepasst. Besonderes Interesse galt dabei den
Werkstoffsystemen, die schon bei den wenigen Minuten Prozesszeit der herkdmmlichen
FAST-Technologie nicht ausreichende Stabilitit bzw. chemische Inkompatibilitdt der
einzelnen Phasen aufwiesen. Mit 18Ni350/5v%AlL,0; konnte beispielsweise nach nur 30 s
Heizzeit bereits ca. 97% th.D. erreicht werden (Abb. 79).
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Abb. 78: Verdichtungskurven verschiedener FAST?-Zyklen (Referenzpulver)
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Abb. 79: Verdichtungskurven verschiedener FAST2-Zyklen (Projektpulver 18Ni350/5v%Al,03)

FAST-Sint
Mit FAST-Sint wurden Proben aus den projektrelevanten Hartmetallsorten V15, V25 und

V40 gesintert. Abb. 80 zeigt die Aufstellung ausgewihlter Proben. Innerhalb kiirzester Zeit
(ca. 3 min Heizzeit) konnten mittels FAST-Sint gute Sinterdichten erreichten werden. Auch
PIM-Bauteile aus 100Cr6 und X65Cr13 wurden mit gutem Ergebnis gesintert (Abb. 81).

AnschlieBend wurden mit dem FAST-Sint-Prototypen spritzgegossene Biegepriitkorper-
Abschnitte aus dem im Rahmen des Projektes entwickelten MMC-Werkstoff
18Ni350 + 15 Vol. % Al,O3; schnellgesintert. Trotz Variation der Sinterparameter und
mehrmaliger Optimierung der Heizzelle wurde die theoretische Dichte nicht anndhernd
erreicht. Durch Erhéhung der Sintertemperatur bzw. Verldngerung der Haltezeit wird keine
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wesentliche Verbesserung erzielt, sondern es bilden sich lediglich zunehmend Schmelzperlen
an der Oberfliche der Priifkorper (Abb. 82). Offenbar ist dieses Material nicht fiir ein derart
schnelles Sinterverfahren ungeeignet.

Typ - V15 V25 V40
Co-Gehalt |[w%] 7 11 20

T-Vorgabe |i°c] 1380 1380 1320
Solldichte |igiem?] 14,76 14,37 13,57

v.nr. - 807 808 809 804 805 806 810 811 812
T-Nenn [°C] 1350 1300 1250 1450 1400 1350 1250 1200 1150
T-max [°’cl 1369 1325 1301 1457 1411 1392 1311 1265 1224
Istdichte [g/cm?] 14,89 14,83 14,68 14,45 14,52 14,53 13,69 13,68 12,70
Istdichte [%] 100,9 100,5 99,5 100,6 101,0 101,1 100,9 100,8 93,6

Abb. 80: Aufstellung der per FAST-Sint gesinterten Hartmetallproben

Temperatur | Haltezeit | Dichte Temperatur | Haltezeit | Dichte
°C s glcm? °C s glcm?®
1270 120 7,07 1315 60 7,27
1300 120 7,66 1315 120 7,41
1300 60 7,28 1340 60 7,64
1325 60 7,67 1340 120 7,63

Abb. 81: Schnellsintern von PIM-Probekérpern, 100Cr6-Stahl (links), X65Cr13-Stahl (rechts)

# T-nenn Haltez. Dichte
geom.
°C min g/cm?
36 1280 1 4.60
31 1300 1 4.54
32 1320 1 4.53
37 1320 2 4.69
40 1320 10 4.72
33 1340 1 4.62
S—
39 1340 10 4.83
34 1360 1 4.78
41 1360 10 5.28
35 1380 1 493
38 | 1380 | 10 | n.b.
| soi: | 747 |

Abb. 82: Schnellsintern von PIM-Biegeprufkérper-Abschnitten aus MMC (18Ni350 + 15 Vol.-% Al,O3),
modifizierter FAST-Sint-Prototyp
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Im Rahmen des Projektes wurden auch Konzepte fiir eine vollautomatisch arbeitende, fiir
GroBsereinproduktion geeignete FAST-Sint-Anlage entwickelt. Abb. 83 zeigt beispielhaft das
Funktionsprinzip einer nach dem Rundtischprinzip arbeitenden Ausfithrung mit separater
Entbinderungsstation und zusétzlicher Unterstiitzung der Sinterverdichtung mittels Gasdruck
(,,Sinter-HIP*).

Abb. 83: Funktionsprinzip FAST-Sint/,Sinter-HIP* mit separater Entbinderung

2.1.4 Hochschule Aalen

Tribometrie Basiswerkstoffe, Hartstoffe, Verbunde (AP2)

Ziel dieses Arbeitspakets war es, anwendungsrelevante tribologische Eigenschaften der
Werkstoffkombinationen zu ermitteln. Hierzu wurden die iiber unterschiedliche
Verfahrensrouten im Projektverbund gewonnenen Werkstoffe mit einem Universaltribometer
Optimol SRV3 an der Hochschule Aalen gepriift. Die Versuchsparameter wurden hinsichtlich
der Beanspruchung des Demonstrator-Bauteiles und der experimentellen Machbarkeit
festgelegt. Der benutzte Aufbau fiir hohe Flidchenpressungen war eine oszillatorische
Kugel/Scheibe-Anordnung mit Kugeln aus gehédrtetem 100Cr6-Stahl gegen Scheiben aus dem
jeweiligen Testwerkstoff, siehe Tabelle 5. Somit konnten die Reibungszahlen und
VerschleiBmechanismen unter anwendungsbezogenen Randbedingungen ermittelt werden.
Wie erwartet, zeigen die Hartstoffe nur geringsten Verschleil wéihrend die Stahlmatrix M350
und die Referenz 100Cr6 deutlich mehr verschleilen und plastische Verformungsspuren
zeigen.

Tabelle 5: Im Projekt festgelegte tribologische Messparameter.

Belastung | Schwing- | Frequenz| Zyklen | Gleitgeschwindigkeit | Reibweg |Dauer

[N], [MPa]| Weite [Hz] [m/s] [m] [h]
[mm]

50, 1505 2,0 50 180.000 0,2 720 1,0

Erste Versuche wurden an Maragingstahl 1.6356 durchgefiihrt. Abb. 84 zeigt beispielhaft eine
Reibspur, die sich wihrend des Tests gebildet hatte. Der Maragingstahl zeigt hoheren
Verschleil im Vergleich zum Gegenpriitkérper 100Cr6, der nur einige VerschleiBkratzer
aufweist. Die reguldre Reibungszahl von f=0,15 (Abb. 85) entspricht den allgemeinen
Erfahrungen mit geschmierten Systemen. Ab ca. 600 m VerschleiBweg erhohte sich der Wert
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sprunghaft auf mehr als f=0,5. Ursache war ein Schmierungsmangel in Kombination mit
einer Reibbehinderung durch Verschlei3partikel.

0,7 1

{ —Spurl
— 0,63 —Spur2
—_ ] —Spur3
% 0,5 ]
N ]
n 0,44
(@] 1
S 03]
o i
‘D 0,2
04 i
0,1 ]
0 -
0 200 400 600 800
Reibweg [m]
Abb. 84: 2,1 x 1,3 mm Verschleil3spur auf der Abb. 85: Verlauf der Reibungszahl iber den
Maraging Scheibe Reibweg

Die Tiefe der Spur betrdgt ca. 30 um und weist erhebliche plastische Verformungsanteile auf.
Abb. 86 zeigt ein 3D-Profil der Spur. Die Topographiemessung erfolgte im
Auflichtmikroskop mittels einer neuen Topographie-Applikation der Software Axiovision 4.6
(Fa. Carl Zeiss). Weitere Versuche und Vergleiche der tribologischen Eigenschaften der
Werkstoftkombinationen im Verbund sollten die Darstellung eines Auswahlkriteriums
ermdglichen.

Abb. 86: 3D-Bild der VerschleiRspur mit
Messung des Tiefenprofils (gelb)

In einer zweiten Untersuchungsreihe wurden Hartmetallproben, der Matrixwerkstoff
Maragingstahl 350 sowie erste durch FAST hergestellte Verbundwerkstoffe unter den selben
anwendungsbezogenen Randbedingungen untersucht. Alle Materialien zeigen eine
Reibungszahl zwischen 0,15 und 0,18 unter einer Belastung von 1505 MPa anfanglicher

Flachenpressung. Die Maragingstahlproben zeigen plastische Verformung mit einer
VerschleiB3tiefe von 30 pm.

Abb. 87: REM-Aufnahme einer V15 Hartmetallprobe,
Verschleil’riefen werden durch Partikelabtrag
verursacht

Mag.: 2000x (Zoom: 20000x)

Wie in Abb. 87 dargestellt, weisen die Hartmetallproben dagegen ganz geringe
Verschleifitiefen von ca. 0,5 bis 1 pum auf. Diese Riefen werden durch Partikelabtrag
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verursacht und waren sowohl mittels Lichtmikroskop als auch taktilem Profilometer kaum
messbar.

Die tribologischen Eigenschaften der untersuchten Proben sind bei den verwendeten
Versuchstemperaturen von 30C und 100 C gleich. Die {iiber FAST hergestellten
Dispersionswerkstoffe (100Cr6, 100Cr6 + 15 Vol. % WC, 100 Cr6 + 15 Vol. % TiC und
100Cr6 + 15 Vol. % ZrO,) zeigen einen sehr guten Reibungszahlverlauf von kleiner 0,15, wie
in Abb. 88 dargestellt.

=100Cr6 ===100Cr6+15%TiC =100Cr6+15%Zr02 ==100Cr6+15%WC

Abb. 88: Reibungszahl von vier tber
FAST hergestellten
Dispersionswerkstoffen bei 100 °C

Ausgepragte Einlaufphase bei 100Cr6

0 100 200 300 400 500 600 700
Reibweg [m]

Die Probe 100Cr6 zeigt eine starke Einlaufphase, die Dispersionswerkstoffe zeigen von
Beginn an einen stabilen Lauf. Die Verschleifltiefe bei 100Cr6 liegt bei 2-2,5 um, alle
anderen deutlich unter 1 um.

100Cr6 100Cr6 + 15% TiC

Wo-g7mn M- £30

100 Cr6 + 15% ZrO2

Abb. 89: REM-Ubersicht der Spuriibergange; Adh&sionsverschlei mit teilweise
Partikelausbriichen (reiner Adhasionsverschleifd bei 100Cr6)
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Um die VerschleiBmechanismen zu untersuchen, wurden die Spuriiberginge im REM
betrachtet, s. Abb. 89. Bei reinem 100Cr6 ist ein Schmieren der Oberfliche zu beobachten,
dies ist auf einen Adhésionsverschleifl zuriickzufiihren, wobei sich die Oberfliche leicht
plastisch verformt hat. Durch Partikelverstirkung wird die Adhésion bei kritischen
Belastungen erniedrigt, dies fiihrt zu geringerem Verschleil, wobei durch die
Partikelverstirkung teilweise Ausbriiche entstehen.

Die Probe 100Cr6 mit 15 Vol. % TiC zeigt die niedrigste Verschleiflbreite. Im Vergleich zur
anfinglichen Flichenpressung ergeben sich kaum Anderungen, diese liegt bei allen Proben
am Versuchsende bei mindestens 1100 MPa.

Die Prifung der iiber Squeeze Casting hergestellten MMC-Werkstoffe ergab einen
Reibungszahlverlauf, wie in Abb. 90 dargestellt. Dieser stabilisiert sich bei einem Wert von
0,17 und liegt im Bereich der bereits untersuchten Hartmetallproben.

1

0o | — 18Ni350/A1203 57%KA |
08 +—m——— 0,18 -
07— o1 W‘wwm il
= [ . .
SO T o 7 Abb. 90: Reibungszahl des Uber
gos——— S Squeeze-Casting hergestellten
oar— - MMC-Werkstoffes 18Ni350/A1,05
03 1 0,14 : : : : : : — mit 57% KA
0 100 200 300 400 500 600 700
0,2
0,1
0 T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700

Reibweg [m]

Die Proben aus MMC-Werkstoff zeigen einen weniger konstanten Verlauf als die iiber andere
Verfahrensrouten gewonnenen Proben. Dies ist auf das abwechselnde Gefiige, die vielen
Ubergiinge zwischen Keramik und Stahl, zuriickzufiihren. Die VerschleiBtiefe liegt hier bei
ca. 0,5 um. Die polierte Oberfliche der Tribo-Probe ist rauer als die Oberfliche in der
beanspruchten Zone, durch die Belastung erfolgte eine Einebnung der Probe. Durch REM-
Untersuchungen (Abb. 91) wurde deutlich gemacht, dass nur die Keramikpartikel tribologisch
beansprucht werden, die Matrix zeigt im Vergleich nur sehr vereinzelt Spuren einer
Beanspruchung.

e s T
Abb. 91: REM Ubersicht der Spuriibergange bei 18Ni350/Al,03,
links ist ein unbeanspruchter Gefiigebereich als Referenz dargestellt, die beanspruchte
Zone rechts zeigt den geringfligigen Verschleifld der Keramikpartikel

LEMT=GOONY _ WO= §2mm  Mige SEOKX _ Deiestors 5E2

Poren, welche vor der tribologischen Beanspruchung schon existierten, werden bevorzugt
verschlissen, aus den Ubergangsbereichen zu den Keramikpartikeln 18sen sich teilweise
kleine Bruchstiicke ab.

Alle im Projekt hergestellten und untersuchten Werkstoffe zeigen sehr geringen Verschleifl
unter den verwendeten, anwendungsnahen Bedingungen. Die Verschleil3tiefe liegt bei allen
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Werkstoffarten deutlich unter 1 pum. Die REM Aufnahmen in Abb.2.6 zeigen am Beispiel von
Dispersionswerkstoffen, dass der sehr niedrige Verschleifl auf leichte Adhdsion und Abrasion
(Partikelausbriiche) zuriickzufiihren ist.

Alle bereitgestellten Proben wurden hinsichtlich ihrer tribologischen Eigenschaften gepriift.
Der Reibungszahlverlauf sowie die Verschleilltiefe wurden ermittelt. Des weiteren wurden
Gefiigeuntersuchungen durchgefiihrt, um VerschleiBmechanismen zu ermitteln. Zur
quantitativen Ermittlung der Verschleitiefen stand fiir das Projekt erstmals ein Confocal
Scanning Microscope zur Verfiigung (CSM 700, Carl Zeiss Microlmaging GmbH). Die
nominal erreichbare Auflosung betrdgt 10 nm, vor allem sind die Visualisierungs-
moglichkeiten deutlich besser als beim bisher eingesetzten WeiBlichtinterferometer, siehe

Abb. 92.

N,

Abb. 92: Ermittlung der Verschleifdtiefe bei 100Cr6/15%TiC, Verschleiftiefe < 1um
Links: 3D-Visualisierung der Spur mittels CSM 700
Rechts: Verschleiltiefe <1 uym

Referenzmessungen an beiden Matrixwerkstoffen 18Ni350 und 100C6 zeigten Verschleil3-
tiefen von < 30 um bzw. 1,8 pm (100Cr6 schmelzmetallurgisch hergestellt).

Tendenziell zeigten Verbundwerkstoffe mit Matrix aus 100Cr6 kaum messbaren Verschleil3.
Mit FAST hergestellte Dispersionswerkstoffe mit einer Matrix aus 18Ni350 zeigten groBere
VerschleiBBspurtiefen > 10um. Dies wird auf eine grofere plastische Verformung der Matrix
zuriickgefiihrt. Im Vergleich zeigen MMC mit Durchdringungsgefiige kaum messbaren
Verschlei3, die Matrix aus 18Ni350 bleibt offensichtlich unbeansprucht. Die ganze Belastung
wird durch die durchgehende Keramik aufgenommen.

100Cr6/WC-Dispersionswerkstoff
FAST PIM
"Muss"-Kriterien Information ja nein Information ja nein
relative Dichte = 92 % 96,30% X 99.79% X
Harte > 600 HV10 840 HV10 X 680 HV10 X
Reibverschleil in SchwingverschleiRpriifung
gegen 100Cr6-Kugel geringer als bei <1pym
100Cr6/100Cr6 X
Kavitationsbesténdigkeit >> 100Cr6
"Wunsch"-Kriterien Gewichtung Information Wertung | gewichtete Information Wertung | gewichtete
[%] (1...10) Wertung (1...10) Wertung
Kavitationsbestandigkeit 25 0 0
Reibungszahl bleibt konstant tiber Zeit
Sehr gleichmaRig = Wertung 10 bis 20 0 <0,16 8 160
sehr ungleichmaRig = Wertung 2
Harte 2 600 HV10 25 840 HV10 6 150 680 HV10 2 50
Streckgrenze Rp0,2=2200 MPa 20 0 o
Homogenitat des Gefiiges sehr feine, runde Karbide; Homogene Verteilung,
stellenweise teilweise grobe WC-
5 Sekundérzementit an WC 8 40 Agglomerate, Bildung 6 30
angelagert von eta-Phase

Prozesssicherheit schmales Dichteschwankungen

5 Temperaturfenster im FAST] 2 10 ZWISCher! " 5 25

Prozess unterschiedlichen
Sinterfahrten

Abb. 93: Festlegung der tribologischen Kriterien am Beispiel vc;n 1OOCr6NVC-Dispersionnswerkstoff

Um die tribologischen Eigenschaften bewerten zu konnen, wurden Kriterien fiir die
Werkstoftbewertungsmatrix (s. Abb. 93) vorgestellt und diskutiert: Als Musskriterium wurde
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die Verschleiltiefe ausgewihlt; diese soll besser als die Referenzpaarung 100Cr6/100Cr6
sein. Zudem wird noch als Wunschkriterium die Reibungszahl angegeben.

Basiswerkstoff Stahl fir HTSC (AP5)

Zwei Stahlvarianten wurden ausgewaihlt, 100Cr6 als Referenzmaterial und ein hochstfester
und hirtbarer Maraging Stahl des Grades 350. Bei beiden lassen sich mit verschiedenen
Abschreckbedingungen und Wérmebehandlungen die mechanischen Eigenschaften gezielt
einstellen. Durch den Einsatz von Maraging Stéhlen wird eine Lufthiartung ermoglicht, diese
ist im Falle des Squeeze-Castings bevorzugt, da Thermoschock beim Abkiihlen in der
keramischen Phase zu Schidigungen fiihren kann. Es wurden Bezugsquellen fiir Maraging
Stahle ausfindig gemacht, um mit massiven Proben Schmelzversuche durchzufiihren.
Gefiigepriparationen und Atzversuche des ,,as received Werkstoffes 1.6356 (Firma Béhler)
wurden durchgefiihrt, Abb. 94.

Abb. 94: Maraging Stahl C 350,
entsprechend 1.6356.

Martensitische Matrix mit feinsten
Ausscheidungen (dunkel). Helle
plattenférmige Phase noch
unidentifiziert.

Gussproben von dem ausgewdhlten Matrixstahl Maraging 350 (1.6356) wurden mit
langsamer Ofenerstarrung hergestellt. Danach wurden die Proben wirmebehandelt und
Hartewerte von bis zu 650 HV1, entsprechend einer Festigkeit von 2200 MPa konnten

erreicht werden. Die Proben zeigten ein ausgeprigt dentritisches und stark texturiertes
Gefiige.

R

Abb. 95: M350 Geflige im REM
Plattenformige
Martensitdomanen mit starker
Textur.

Mag.: 250x

Auch bei wesentlich héheren
Vergroferungen sind im REM
keine Ausscheidungen
erkennbar.

FIB Imaging = FIB

20 um
1540 EsB
—

Lichtmikroskopische- und rasterelektronenmikroskopische (REM) Untersuchungen an der
Hochschule Aalen sowie XRD- und EBSD-Analysen bei der Robert Bosch GmbH erwiesen
sich aufgrund der Feinheit der Gefligebestandteile als sehr schwierig, ermdglichten aber ein

59/72



Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten (HPMat) — Abschlussbericht

besseres Verstdndnis des Gefliges. Die Maragingstidhle zeichnen sich im Detail durch eine
komplexe Gefiigeausbildung mit schwierig zu analysierenden nanometerfeinen Ausschei-
dungen in einer iiberwiegend martensitischen Grundmatrix aus. Die durchgefiihrten XRD-
Analysen weisen auf einen sehr geringen Austenitanteil im 1 % Bereich hin. Durch
Textureinfliisse liegt die Messgenauigkeit im selben Bereich. Ausscheidungen konnten mit
dieser Analysenmethode aufgrund von Signaliiberlagerugen nicht festgestellt werden. Die
EBSD-Analyse mit FIB Atzung (Abb. 95) weist auf ca. 96% Martensit, 3% unidentifizierbare
Bereiche und Ausscheidungsgehalte kleiner 0,5% hin, wobei hier nur die NizTi an den
Korngrenzen beriicksichtig werden.

Verfahrenstechnik und Anlagenauslegung HTSC (APG6)

d ok
). . Ao
: izzone 1 Preformofen

Abb. 96: Innenansicht HTSC-Anlage, Aufbau im Ineren des Vakuumbehélters

Der Verfahrensablauf zur MMC-Herstellung mittels HTSC lésst sich wie folgt beschreiben:
Der Prozess beginnt mit dem Bestiicken des Schmelz- und des Preformofens. Der
Schmelzofen wird mit einem BN-Tiegel, gefiillt mit zu erschmelzendem Metall, der
Preformofen mit mehreren {ibereinander liegenden Preforms bestiickt. Mittels einer
Hubeinrichtung werden diese in den jeweiligen Ofen eingefahren und der Ofen mit einem
Isolationsdeckel geschlossen. Nach einfahren des Isolationsschiebers zwischen Heizzone 1
und Heizzone 2 des Werkzeugs beginnt die Aufheizphase.

Der Infiltrationsprozess zur Herstellung der Verbundwerkstoffe lduft in elementaren
Schrittblocken halbautomatisch ab:

--- Zyklus START---

1.1 Alle Isolationen geschlossen — Heizen

1.2 Preformofen auf, Preform hochfahren (Hubzylinder hoch)

1.3 Preform-Manipulator vor, Teil greifen, Manipulator mit Teil zuriick
1.4 VWO schlieBen, Hubzylinder runter

2.1 Isolationsschieber Werkzeug rausfahren, Preform-Manipulator mit Teil {iber Presse
2.2 Loslasssen (Einlegen) — Manipulator zuriick

60/72



Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten (HPMat) — Abschlussbericht

3.1 Schmelzofen 6ffnen, Tiegel hochfahren (Hubzylinder hoch)
3.2 Tiegel-Manipulator vor, Tiegel greifen, Manipulator mit Tiegel zuriick
3.3 SMO schlieBen, Hubzylinder runter

4.1 Tiegel-Manipulator mit Tiegel iber Werkzeugkavitit
4.2 Tiegel ausgieBen, zuriickschwenken, Tiegel-Manipulator zuriick in Ausgangposition

5.1 Pressen: SchlieBgeschwindigkeit, Druck und Presszeit vorgegeben
5.2 AusstoBBen
---Zyklus ENDE---

Basiswerkstoff Hartstoff (AP11)

Die Entwicklung von Erfolgversprechenden offenporésen Preform-Systemen erfolgt mittels
pulvertechnologischer Verfahren. Die bestmdglichen Verstirkungseigenschaften miissen in
Kombination mit den hohen verfahrenstechnischen Anforderungen entwickelt werden.
Mehrjihrige Kompetenz auf diesem Gebiet wird im Rahmen des Projektes zur Einstellung
unterschiedlicher Porenstrukturen und Hartstoffzusammensetzungen genutzt. In ersten
Arbeiten wurden Al,Os-Preforms mit 50 bis 60 % Keramikanteil hergestellt. Die hohen Giel3-
und Vorwdrmtemperaturen erfordern allerdings den Einsatz von relativ groben Rohstoffen mit
Korngréfen Dsp > 1,5 pum. Daraus lassen sich zwar keine extrem feinen kavitationsfesten
Verbunde herstellen, aber zur Verfahrensentwicklung sind diese Preforms bestens geeignet.
Hartstoffsysteme, welche bei 1600°C noch extrem fein bleiben und gleichzeitig
thermodynamisch oder zumindest reaktionskinetisch stabil bleiben waren im weiteren Verlauf
im Fokus. Insbesondere Preforms auf Nitrid- und Karbidbasis wurden favorisiert.

Darstellung Werkstoffverbund (Preform/Inlay) mittels HTSC (AP14)

An der Hochschule Aalen wird die Inlayroute mit pordsen keramischen Vorkorpern erforscht.
Als Basiswerkstoffe flir die Preforms wurden AlLOs; und TiN aufgrund ihrer
thermodynamischen, mechanischen und verschleilrelevanten Eigenschaften verwendet.
Unterschiedliche Varianten von AlO;-Preforms wurden hergestellt. Durch Einsatz von
Porenbildnern lassen sich Keramikgehalte von 35 % bis 65 % mit einer bimodalen 3D-
Porenstruktur erreichen. Abb. 97 stellt die Gefligestruktur zweier probeweise mit Aluminium
infiltrierter Preforms dar, bei denen sich das Gefiige je nach Porenbildneranteil dndert. Die
Preforms wurden bei 1600°C  gesintert, um den spédteren FEinsatz  zur
Verbundwerkstoftherstellung mit der Stahlschmelze und hierbei erforderlichen
Vorwiarmtemperaturen von 1550°C zu ermdglichen. Die Schmelze infiltriert zuerst die
grofleren Kandle welche durch das Ausbrennnen der Porenbildner entstehen und danach mit
héherem Druck die intergranulare Porositét.

0% PFA §

Abb. 97: Al,Os-Preforms mit verschieden hohen Keramikanteilen, infiltriert mit Aluminium; das Geflige
zeigt eine bimodale Porenstruktur, deutlicher bei Ka von 57 % zu erkennen
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Zur Uberbriickung der Zeitverzogerung bei Design und Bau der HTSC Anlage wurde an der
Hochschule-Aalen ein vorldufiger, stark vereinfachter Laboraufbau zur Herstellung von Stahl-
Verbundwerkstoffen aufgebaut. Es erfolgte eine bestmdgliche Ubertragung des erprobten
Squeeze-Casting-Prozesses von Aluminiumlegierungen an die hohen Anforderungen von
Stahlschmelzen. Verschiedene Werkzeug-, Tiegel- und Schlichtenmaterialien wurden erprobt
und spezifiziert. Hierzu wurde der Linn-Preform-Ofen als Schmelzofen modifiziert und
eingesetzt. Mit einer an der Hochschule Aalen vorhandenen Warmpresse (Tmax = 450°C)
konnten erste erfolgreiche Squeeze-Casting-Versuche mit Stahlschmelze durchgefiihrt
werden. Die Abgiisse wurden in einem mit Keramikpapier isolierten Werkzeug (Abb. 98) aus
Warmarbeitstahl (1.2343) mit einfacher Geometrie durchgefiihrt.

Abb. 98: Squeeze-Casting-Werkzeug, geschlichtet
mit BN und mit Keramikpapier zur Isolierung
ausgekleidet

Diese Giellversuche mit unterschiedlichen Al Osz-Preforms und 18Ni350-Schmelze
ermoglichten erstmalig die Herstellung von Verbundwerkstoffen mit interpenetrierender
Stahl-Keramik-Matrix, siche Abb. 99.

Abb. 99: Erster Stahl-
Al,Os-Verbundwerkstoff
mit interpenetrierendem
Gefiige, hergestellt durch
Squeeze Casting bei
1600°C.

Stahl: hell,

Al,O3: dunkel, 57 Vol.-%

Bei den Versuchen in diesem improvisierten Aufbau konnten wichtige Erkenntnisse zur
Auswahl geeigneter Werkzeugschlichten und Tiegelmaterialien fiir den Einsatz in der HTSC-
Anlage.gewonnen werden. Hierbei zeigten sich die zuerst verwendeten Tiegelmaterialien,
pordses AlOs, Mullit (Al;03-SiO;) und Sillimantin (Fa. Haldenwanger) aufgrund von
Reaktionen mit der Schmelze als nicht einsetzbar. Ein reaktionsarmes Tiegelmaterial (gute
Thermoschockeingenschaften, sehr gute chemische Stabilitdt) wurde in Form von Bornitrid
(Fa. Henze) ausfindig gemacht. Hierdurch wird eine mehrfache Tiegelverwendung
ermdglicht. Die gietechnische Herstellung von 3 MMC Varianten mit Maragingstahl und
ALO; war somit moglich, die zugehorigen Gefiige sind in AP18 abgebildet.

Wie in Abb. 100 dargestellt, treten bei der Infiltration starke Reaktionen auf, der BN-Tiegel
reagiert sehr rasch mit Sauerstoff und oxidiert. Die Schmelze bildet bei direktem Kontakt mit
Luft eine schlackeartige Schicht, die auch im MMC zu finden ist. Diese Oxidationsprobleme
sind auf die nicht vorhandene Schutzgas-, Vakuummoglichkeit im vereinfachten Laboraufbau
zuriickzufiihren, da hier der Prozess nur unter Luft durchgefiihrt werden kann.

62/72



Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten (HPMat) — Abschlussbericht

R . !_
Abb. 100: a) Entfernung der Schlacke, starke Oxidation des Tiegels
b) AbgieRen des 18Ni350 bei 1600°C

In weiteren Versuchsblocken wurde die Infiltration mehrere Al,Os-Preforms, sowie das
UmgieBen von Inlays aus Hartmetall (WCo mit Ni Binder) erfolgreich durchgefiihrt.

Abb. 101 zeigt die Ergebnisse der erfolgreichen Infiltration von 5 Preforms aus Al,O3; mit
dem Maraging Stahl 18Ni350. Teilweise traten Risse auf (Probe Nr. 1). Beim GieBprozess
kann die Preform durch Thermoschock oder Querlage im Werkzeug zerbrechen (Probe Nr. 2).
Eine nur teilweise Infiltration kann stellenweise aufgrund von Kontakt zwischen vorgeheizter
Preform und dem kalten Werkzeug erfolgen (Probe Nr. 4). Durch die Prozessfiihrung an Luft
sind Schlackeeinschliisse in den Proben nicht zu vermeiden. Diese beeinflussen die
GieBversuche negativ und konnen mit dem aktuell verwendeten Infiltrationsaufbau nicht
vermieden werden.Die Abgiisse konnten zur Probenherstellung fiir die mechanische
Werkstoffcharakterisierung verwendet werden.

Abb. 101: Preforms aus AI203 infiltriert mit 18Ni350 (Keramikanteile v.l.n.r.: 38, 42, 52 ,57, 42 %)

Zum UmgieBen von Inlays aus WCo mit Ni-Binder wurde die Probe bei 450°C vorgeheizt
und auf ein Keramikpapier der Dicke 3 mm gelegt. Die 1600°C warme Schmelze wurde auf
die Probe gegossen und mit 100 MPa gepresst. Wie in Abb. 102 zu erkennen ist, entstanden
Risse wihrend des Gielvorganges. Dies ist auf Thermoschock durch den hohen
Temperaturunterschied zwischen Inlay und Schmelze zuriickzufiihren.

Abb. 102: WCo (Ni-Binder) Inlay umgegossen mit Maraging Stahl
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Auf die Gefiige der hergestellten Werkstoffvarianten wird in AP 18 ndher eingegangen.

Die Herstellbarkeit von MMC-Verbundwerkstoffen wurde im Projektverlauf nachgewiesen.
Dafiir wurde der an der HTW aufgebaute Laboraufbau erfolgreich eingesetzt. Im 6.
Projekthalbjahr wurden die Herstellung von TiN-Preforms weiter untersucht und die ersten
Infiltrationen mit 18Ni350 durchgefiihrt. Infiltrationsergebnisse sind in Abb. 103 zu sehen.
Teilweise sind die TiN-Preforms nicht ganz infiltriert und die Triagerpreforms aus AlLO;
gerissen. Beide Fehler sind auf Kontakt mit dem kalten Werkzeug zuriickzufiihren. Die
Gefiige der Werkstoffe sind in AP18 dargestellt.

G g i . ) e TN % | 7
Abb. 103: Infiltrationsergebnisse der TiN-Preforms (weill: Al,O3-MMC; dunkelgrau: TiN-MMC;
schwarz: 18Ni350) im Schliff, Makroaufnahme

Nach Definieren des Verfahrensablaufs, Programmieren der Einzelbewegungen und der
Verkniipfungen, Erstellen der Benutzeroberflichen, Einfahren der Heizer (Kanthal Super
1800-MoSi2) sowie mehreren Testldufen der Einzelbewegungen und des kompletten
Infiltrationszykluses im kalten Zustand konnte in einem ersten Versuch die Darstellung eines
Werkstoffverbundes mittels der HTSC-Anlage nachgewiesen werden. Zur Sicherheit wurde
fiir diesen ersten Funktionstest mit Kupfer als Matrixmetall gearbeitet, da hier eine
vergleichsweise niedrige Schmelzentemperatur (1200 °C) verwendet werden kann. Abb. 104a
zeigt das EingieBen der 1200 °C warmen Schmelze in das Werkzeug, in Abb. 104b ist der
erste Abguss auf der HTSC-Anlage dargestellt.

Die Ubertragung des Prozesses auf die 18Ni350-Stahl erfolgt nach Projektende.

Abb. 104: a) EingielRen der Schmelze in der HTSC-Anlage
b) Erster Abgul3 auf der HTSC-Anlage

Gefligedesign/-bewertung von Werkstoffverbunden (AP18)

Werkstoffliches Ziel ist die Erforschung von Verbundwerkstoffen mit hochstfester
Stahlmatrix und lokaler, kavitationsfester keramischer Verstirkungsphase. Das Gefiigedesign
stellt hier ein zentrales Arbeitspaket dar. Werkstoffe fiir die Stahlmatrix miissen gleichzeitig
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gute GieBbarkeit und hochste mechanische Festigkeit bei lufthdrtenden Bedingungen
aufweisen.

Durch das Gefiigedesign sollen bestmogliche Kavitations- und Festigkeitseigenschaften
miteinander korreliert werden. Auf diesem sehr speziellen Gebiet wurden geméill der
durchgefiihrten detaillierten Literaturrecherche nur wenig relevante Arbeiten gefunden: Zhou
et al. [ZHO-03], sowie Cheng et al. [CHE-02] haben die Abhéngigkeit zwischen Erosions-
Korrosions-Widerstand (Kavitation) und WC-Verstirkungsvolumen eines mittels Laser
synthetisierten Graugusses und austenitischen Verbundes studiert. Der Widerstand nimmt mit
erhohtem Anteil bis zu einen Maximum zu und sinkt danach wieder. Stack et al. [STA-05]
und Whitehouse et al. [WHI-95] schlagen Modelle zur Kavitation vor, welche zum besseren
Verstdndnis der Mechanismen und Eigenschaftsvorhersagen fithren. Die Korrelation
zwischen Kavitation und Gefiigebestandteilen bei unterschiedlichen metallischen Werkstoffen
wird verschiedentlich erforscht und gibt Hinweise zum Verstindnis der beeinflussenden
Parameter, welche zum optimalen Material und dessen Gefiige fiithren.

Die ersten Verbundwerkstoffe wurden zum Jahresende 2007 mittels Squeeze Casting
hergestellt, wie in AP14 dargestellt. Die Infiltration der Preforms erfolgte anndhernd
porenfrei, jedoch zeigten die Proben im Querschnitt Risse wie in Abb. 105 zu sehen ist.

R e
B . S : = Abb. 105; Makroaufnahme
von Stahl
5 mm Verbundwerkstoffproben im
. |_| Querschnitt:
Risse Poren

Oben: Al,O3; Preform mit 35%
KA, teilweise infiltriert und
rissbehaftet

Unten: Al,O3; Preform mit 57%
KA, gut infiltriert mit einem
mittigen Riss

Sl

Y

SRGIY

M—
R

e

5 mm

Zur Auswertung der Matrix- und Verbundbereiche wurden Querschliffe angefertigt, angeétzt
und lichtmikroskopisch untersucht. Die Matrix weist auf unterschiedliche Erstarrungsgefiige
hin, teilweise stark dendritisch oder grobkornig.

Je nach Keramik und Porenbildneranteil lassen sich Preformdesign und spater das MMC-
Geflige nach Wunsch beeinflussen. In AP14 wurden drei Preformvarianten aus Al,O; mit
unterschiedlichen Keramikanteilen mit 18Ni350 infiltriert. In Abb. 106 ist das homogene
Durchdringungsgefiige dieser Proben dargestellt; die durch Cellulose geformten Poren
werden vor den intergranularen Poren mit Stahl infiltriert und bilden so ein
interpenetrierendes Netzwerk. Das Gefiige des 18Ni350 der MMC Proben besteht aus
denselben Phasen wie das Gefiige der umgeschmolzenen Proben, sieche die in APS5
dargestellten Ergebnisse. Die Matrix besteht aus einem martensitischen Grundgefiige
(dendritisch und stark texturiert im UmguBl, feiner im MMC), welches nach
Wirmebehandlungen ausscheidungsgehirtet ist. Exemplarische TEM Untersuchungen (siche
Abb. 107) beweisen die Existenz von sehr feinen, nadelféormigen Ausscheidungen im Korn (5
nm breit, bis 50 nm lang), etwas grober an den Korngrenzen (bis 200 nm). Die chemische
Zusammensetzung der Ausscheidungen konnte nicht genau bestimmt werden.
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Abb. 107: TEM Aufnahme eines 18Ni350
Umgusses

Hohe Dichte an bis zu 50 nm langen
nadelférmigen Matrixausscheidungen, grobere
Ausscheidungen an den KG, bis 200 nm
Quelle: Bosch, CR/ARA

EDX Analysen nach dem Squeeze Casting zeigen, dass der Ti-Gehalt in der Matrix nicht
mehr dem urspriinglichen entspricht, sondern von etwa 1,6% auf 0,15% sank. Im Gegenteil
zeigt die Schlacke einen Ti-Gehalt von etwa 3,8%. Dies ist auf eine starke Ti-Oxidation
wihrend des Prozesses zurlickzufiihren.

Fehler im Gefiige stellen die vermehrten Oxideinschliisse dar (Abb. 108). Diese sind auf
Schmelzereaktionen an der Luft zuriickzufiihren und enthalten z.B. erhohte Anteile von Ti
oder Mo. Hieraus resultiert ein Hérteabfall.

Abb. 108: Oxideinschluss in der 18Ni350
Matrix
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Die Umgussversuche wurden erfolgreich durchgefiihrt. Das Stahlmatrix Erstarrungsgefiige
dhnelt dem des Squeeze Casting von MMC (martensitisches, dendritisches Umgussgefiige).
Zum einen traten teilweise lokale Aufschmelzungen auf, zum anderen sieht die Grenzfldche
teilweise rissig aus.Laut Abb. 109 fiihren die lokalen Aufschmelzungen zu Auflosung
komplexer Primérkarbide auf der Stahlseite, auf der Inlayseite kommt es zur Aufnahme von
Legierungselementen wie Fe oder Ti.

gen und R

mit lokalen Aufschmelzu
rechts; REM Aufnahme geldster Karbiden an der Grenzflache

Die Auswirkungen der Grenzfliche auf die mechanischen Eigenschaften des Verbundes sind
noch nicht untersucht.

Die hergestellten TiN-Preforms wurden mit 18Ni350 infiltriert (Gefiige in Abb. 110).
Deutlich zu erkennen ist die Sinteraktivitidt des Pulvers mit einem Ausgangs-Dso von 3 pum,
welche zu einem monomodalen Durchdringungsgefiige mit Partikelngrofle bis zu 150 pm
fiihrt.

Die in Abb. 111 dargestellten Geflige stellen vermutlich ein oxidiertes Gefiige dar. Die Farbe
des Sinterkorpers und die Polarisation weisen darauf hin. REM-Aufnahmen zeigen erhohte
Anteile geschlossener Porositdt in der Keramik. Insgesamt sind die Proben sehr gut, d.h.
vollstdndig infiltriert worden.
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¢ Abb. 111: Geflge eines 18Ni350/TiN MMC in
polarisiertem Licht. Polarisation weist
auf einen Oxidationsvorgang hin.

Warmebehandlung von Stahlen im Werkstoffverbund (AP21)

Als Basiswerkstoff wurde zwischen allen Projektpartnern ein hochfester Maragingstahl
festgelegt (Stahlsorte 1.6356 = Maraging C350). Ziel dieses Arbeitspaketes ist die
Erforschung der Warmebehandlungen des Stahls fiir alle Projektpartner mit Beriicksichtigung
des spdteren Einsatzes im Werkstoffverbund. Um die Anforderungen an die unterschiedlichen
Prozessrouten anzupassen (Preform, Inlay, Dispersion), wurde der Stahl im geschmiedeten
und geschmolzenen Zustand wirmebehandelt. GeméBigte Luftabkiihlgeschwindigkeiten
missen erreicht werden, um das Auftreten eines Thermoschocks der Hartstoffinlays
auszuschlieBen. Daher wird der Einfluss der Abkiihlgeschwindigkeit als wichtiger Parameter
betrachtet. Durch ausfiihrliche Literaturrecherchen zum Stand der Technik wurden die
gingigen optimalen Wirmebehandlungsbedingungen ermittelt. Diese Bedingungen wurden
an das spezifische Probenmaterial systematisch angepasst und gepriift:

Maraging-Stéhle lassen sich grundsétzlich in zwei Schritten wirmebehandeln. Zuerst erfolgt
ein Losungsgliihen im austenitischen Bereich. Literatur und durchgefiihrte Versuche
verweisen auf eine optimale Behandlung bei 820°C [KAP-04, GUO-04, TAV-03] und 1h
Haltezeit. Umgeschmolzene Proben, die anlagenbedingt mit 300 K/h eine sehr langsame
Abkiihlung erfuhren, wurden mit obigen Konditionen 16sungsgegliiht. Sie zeigen ein sehr
grobes Geflige, siche Abb. 112. Im Gegensatz dazu weisen die geschmiedeten Proben ein
feines Geflige ohne starke Textur auf, Abb. 113.

i Bt
et -L.{ S '

stand 820 °C/1 h

Abb. 112: Geschmolzener Zustand 820 °C/1 h Abb. 113: Lieferzu
Im zweiten Schritt der Warmebehandlung erfolgt eine Auslagerung bei Temperaturen

zwischen 450 und 650 °C, vorzugsweise bei Temperaturen von 500 bis 550 °C. Hierbei
handelt es sich um eine Ausscheidungshirtung (Aging), wobei der Stahl seine endgiiltige
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Festigkeit bekommt. Ausscheidungen wie Ni3(Ti,Mo) [LI-95, PER-04, FAR-98], Fe2Mo
[PER-04] oder die p-Phase wirken dabei als Héartungsphasen. Das Gefiige in Lieferzustand
weist auf eine homogene Struktur hin (Abb. 115) im Gegenteil zum sehr texturierten und
groben Gefiige des geschmolzenen Zustands, dargestellt in Abb. 114.

Abb. 114: Gesc Abb. 115: Lieferzustand 820 °C/1 h + 510 °C/3 h
510°C/3h (in Luft) (in Luft)

Hartemessungen wurden mittels HV1 durchgefiihrt, um die optimale Wiarmebehandlung
hinsichtlich der Festigkeit zu ermitteln (Abb. 116). Diese liegt bei 510°C/3h. Weitere

Untersuchungen mit gezielter Uberalterung sollen eine Vergroberung der Ausscheidungen
und Identifikation derselben ermoglichen.

720

680
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600

Vickersharte HV1

560 T T T T T
420 450 480 510 540 570

Auslagerungstemperatur (Haltezeit 3h) [°C]

Abb. 116: Verlauf der Vickersharte Giber der Auslagerungstemperatur

Alle hergestellten MMCs wurden standardmiBig warmebehandelt. Die Proben wurden zuerst
bei 1100°C Losungsgegliiht, damit sich die Legierungselemente im ganzen Geflige aufldsen
und homogen verteilen. Danach erfolgte die Austenitisierung bei 820°C/1 h und die
Abkiihlung an Luft. Fiir die Ausscheidungshirtung wurde eine Wérmebehandlung bei
510 °C/3 h aus vorherigen Untersuchungen gewihlt. Im vorherigen Zwischenbericht konnten
die Ausscheidungsphasen nachgewiesen werden, dennoch ist Ausscheidungshédrtung von
Maraging Stdhlen ein sehr kompliziertes Thema, welches von Sha et al. [SHA-00] sehr gut
beschrieben wird. Die Hérte im Umguss erreichte maximal 690 HV1, im MMC 1800 HV1.
Hartesteigernde Legierungselemente wie unter anderem Ti reagieren sehr schnell mit der
Schlacke und fithren zu einem Hérteabfall von bis zu 50 HV1 im Umgussbereich. Standard-
Hartewerte von geschmiedetem Maraging-Stahl liegen laut Literatur meistens bei 700 HV30.
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2.2 Voraussichtlicher Nutzen, Verwertbarkeit der Ergebnisse

2.2.1 Robert Bosch GmbH

Die von der Robert Bosch GmbH entwickelten Stahl-Hartmetall-Verbundventilplatten haben
sowohl in der Finite Elemente-Simulation als auch bei der Pulspriifung der Demonstrator-
Bauteile hohes Potential fiir zukiinftige Hochdruck-Dieseleinspritzkomponenten bewiesen.
Die vorliegenden Ergebnisse sind bereits von der Forschung und Vorausentwicklung an den
Produktbereich  Dieselsysteme transferiert worden. Dort werden derzeit neue
Anwendungsfille  zukiinftiger = Einspritzkomponenten  fiir das  Stahl-Hartmetall-
Verbundkonzept evaluiert. In einem Bosch-internen Folgeprojekt soll zunichst der Einfluss
von Bauteilgeometrien und Herstellprozessschritten auf die Eigenspannungsverhiltnisse im
Stahl-Hartmetall-Verbund ndher untersucht werden, um den Reifegrad der Technologie weiter
voran zu treiben.

Im Bereich Forschung und Vorausentwicklung wird bereits die Ubertragbarkeit des
Sinterfligeverfahrens auf andere Werkstoftkombinationen, wie z.B. Stdhle und Cermets,
magnetische und nichtmagnetische Werkstoffe, gepriift.

In den ersten beiden Projektjahren wurden bei der Robert Bosch GmbH umfangreiche
Kenntnisse zur Herstellung und Charakterisierung von Hartmetallen erarbeitet. Insbesondere
wurden Methodiken zur Ermittlung mechanischer Kennwerte und darauf aufbauende
Auslegungskonzepte flir Hartmetallbauteile entwickelt. Diese Kenntnisse werden nun
regelméBig zur Bewertung neuer Einsatzmoglichkeiten von Hartmetallen herangezogen.
Abgesehen von den technologischen Errungenschaften, wurde durch das Verbundprojekt ein
wichtiges Kompetenznetzwerk aus Industrie- und Hochschulpartnern auf dem Gebiet der
Metall-Keramik-Verbundwerkstoffe nachhaltig gestdrkt. Die gute Zusammenarbeit der
Partner untereinander ist Ausgangsbasis fiir neue Verbundprojekte, die bereits in Planung
sind.

2.2.2 FCT Systeme GmbH

HTSC:

Im Rahmen des Projekts wurde eine neuartige, vollautomatisch arbeitende Hochtemperatur-
Druckinfiltrations-Anlage aufgebaut und in ersten Tests die grundsitzliche Funktionsféhigkeit
nachgewiesen. Die aktuell laufenden Entwicklungsarbeiten miissen nun zeigen, welche
werkstofflichen Moglichkeiten das neue Verfahren konkret erdffnet und inwieweit die Anlage
in der jetzigen Ausfiihrungsform fiir eine kosteneffektive Herstellung von industriell
anwendbaren Bauteilen geeignet ist. Hierzu lduft u.a. bereits ein gemeinsames ZIM-KF-
Projekt mit HTW-Aalen und FCT (s. FAST?).

Von diesen Ergebnissen wird fir FCT die wirtschaftliche Verwertbarkeit der
Projektergebnisse und das weitere Vorgehen bei der Entwicklung industriell geeigneter
HTSC-Anlagen abhédngen.

FAST?:

Die Projektergebnisse konnten demonstrieren, dass fast alle metallischen, keramischen und
MMC-Werkstoffe mit dem FAST2-Verfahren in kiirzester Zeit gesintert werden konnen.
Allerdings zeigte sich das Presswerkzeug aufgrund der hohen Thermoschockbelastung als
eine Schwachstelle des Verfahrens. Geeignete Werkstoffe hierfiir sind offenbar nicht
verfiigbar und miissen speziell entwickelt werden. Hierzu ist bereits ein ZIM-KF-Projekt
zusammen mit HTW Aalen in Bearbeitung.

Wenn es gelingt, die Werkzeugproblematik zu losen, wird FCT in der Lage sein, unter
Verwendung der im Rahmen des HPMat-Projekts erzielten Ergebnisse und Erfahrungen eine
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FAST?-Anlage zu konstruieren und zu bauen, die geeignet ist, Bauteile aus hochfesten
Werkstoffen in Stiickzahlen von bis zu 3 Mio p.a. mit vergleichsweise niedrigen Energie-,
Anlagen- und Werkzeugkosten zu produzieren. Eine derartige Anlage wire konkurrenzlos auf
dem Weltmarkt und nicht nur fiir die Produktion von Hydraulikkomponenten, sondern auch
fiir ein breites Feld dhnlicher pulvermetallurgischer und/oder keramischer Bauteile von sehr
groBem Interesse. In folgenden Entwicklungsschritten kann die Anlagentechnik dann auch fiir
die Serienproduktion deutlich groBBerer oder kleinerer Bauteile adaptiert werden.

FAST-Sint:

Die Entwicklungarbeiten an dieser Kurzzeitsintertechnik zeigten die Moglichkeiten auf,
komplex geformte, kleinvolumige Bauteile aus Hartmetallen und MMC-Werkstoffen
innerhalb kiirzester Zeit zu sintern. Manche Werkstoffe sind aus werkstofflichen Griinden
allerdings fiir kurze Sinterzeiten ungeeignet oder bendtigen eine zusitzliche Unterstiitzung der
Sinterverdichtung durch eine Erh6hung des Gasdrucks, sobald alle Poren geschlossen sind.
Diese Option befindet sich bei FCT aktuell in der Entwicklung.

Die Projektergebnisse liefern die Basis fiir die Entwicklung und Konstruktion vollig neuer,
vollautomatisch arbeitender Anlagen nach dem FAST-Sint-Prinzip zum kosteneffektiven
Entbindern und Sintern komplex geformter, kleinvolumiger Bauteile. Die Realisierung seitens
FCT héangt davon ab, inwieweit industrielle Anwendungen fiir solche Anlagen gefunden
werden konnen, bei denen die werkstofflichen und wirtschaftlichen Vorteile in ausreichendem
Mafe zum Tragen kommen.

2.2.3 Hochschule Aalen

Seit Januar 2010 wird die HTSC-Anlage in einem neuen Projekt der AiF im Zentralen
Innovationsprogramm Mittelstand (ZIM), Kooperationsprojekt (KF) Forderkennzeichen KF
2257102PK9, gemeinsam mit der Firma FCT Systeme GmbH eingesetzt.

Ziel dieses Vorhabens ist die Erforschung von hochtemperaturbestindigen
Werkzeugmaterialien aus Metall-Keramik-Verbundwerkstoffen fiir das neue ultraschnelle
Sinterverfahren FAST?. Als Losungsansatz sollen extrem hochtemperatur- und verschleif3feste
Metall-Keramik-Verbundwerkstoffe auf Basis von Durchdringungsverbunden aus Keramik
und Metall zum Einsatz kommen. Diese sogenannten Preform-MMCs sollen mittels der neuen
Technologie Hoch-Temperatur-Squeeze-Casting (HTSC) hergestellt werden.

Mittels FAST? lassen sich Werkstoffe extrem schnell sintern. Angestrebt sind Taktzeiten von
10s, was das Verfahren sehr attraktiv macht, sowohl hinsichtlich Wirtschaftlichkeit als auch
in Betrachtung der Ressourceneftizienz.

Endgiiltig sollen gezielt neue Anwendungen fiir FAST? erforscht und deren
Wirtschaftlichkeit gepriift werden. Durch die Umsetzung der Projektziele sichert sich die Fa.
FCT Systeme GmbH bei der ErschlieBung neuer Marktsegmente zur ressourcenschonenden
Herstellung von Hartmetallen signifikante Wettbewerbsvorteile.

2.2.4 Institut fur Keramik im Maschinenbau, KIT

Die erarbeiteten Kenntnisse konnen genutzt werden, um  partikelverstirkte
martensitaushiartende  Stdhle  herzustellen  bzw.  weiterzuentwickeln.  Potentielle
Anwendungsgebiete sind tribologisch beanspruchte (GleitverschleiBl, Adhésivverschleil3)
Bauteile mit hohen Anforderungen an die Festigkeit. Entsprechende Werkstoffe sind bisher
nicht bekannt.
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2.3 Wahrend der Durchfihrung des Vorhabens dem Zuwendungs-
empfanger bekannt gewordene Ergebnisse Dritter

Wiéhrend der Durchfithrung des Vorhabens sind den Projektpartnern keine konkurrierenden
Werkstoffkonzepte Dritter zum Einsatz in der Hochdruckdieseleinspritztechnik bekannt
geworden. Auch auf Systemebene sind nach Abschluss des Vorhabens keine Komponenten
fiir 3.000 bar Hochdruckeignung auf dem Markt verfiigbar.

2.4 Erfolgte und geplante Veroffentlichungen des Ergebnisses

2.4.1 Bereits erfolgte Veroffentlichungen

e Nagel, A.; Staudenecker, D.; Reymann, S.:
Neue Werkstoffsysteme fiir hochste Druckbeanspruchung in Hydraulikkomponenten
Posterprédsentation anldsslich der 3. WING-Konferenz, Berlin, 22.-24.10.2007

e Huber, A.; Koblmiller, U.; Speicher, R.; Winkelmann, A.; Hoffmann, M.J.
Novel methods to determine fracture toughness and bending strength of hardmetals.
International Conference on Tungsten, Refractory & Hardmaterials, Washington,
08.-12.06.2008

e Schwarz, S.; Oberacker R.; Hoffmann, M.J.:
Microstucture and mechanical properties of maraging steel processed by Spark Plasma
Sintering (SPS)
EuroPM2008, Mannheim, 30.09.-02.10.2008

e Huber, A. M.; Winkelmann, A.; Hiller, P.; Hoffmann, M. J.
Sinter bonding of steel and hardmetal.
17th Plansee Seminar, Tagungsband Vol. 2, 2009: HM27/1-12

¢ Winkelmann, A.; Huber, A. M.; Oberacker, R.; Schwarz, S.; Hennicke, J.; Nagel, A.;
Reymann, S.:
Neuartige Stahl-Hartstoff-Verbundwerkstoffsysteme - ein moglicher Schliissel zur
Kraftstoffreduktion.
28. Hagener Symposium Pulvermetallurgie, 2009, Tagungsband, 221-241

2.4.2 Geplante Vero6ffentlichungen

e Schwarz, S.; Oberacker, R.; Hoffmann, M.J.
Precipitation Behavior and Phase Transformation of Maraging Steel Oxide Ceramics
Particulate CompositesProduced by Spark Plasma Sintering.
einzureichen bei Materials Science and Engineering oder bei Powder Metallurgy

e Huber, A. M.: Sinterfiigen von Stahl und Hartmetall. Dissertation, Karlsruher Institut fiir
Technologie (voraussichtlich 2010)
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