Feldaktives Sintern ,,FAST* - ein neues Verfahren zur
Herstellung metallischer und keramischer Sinterwerkstoffe

Heinz U. Kessel*, Jiirgen Hennicke, Jiirgen Schmidt, Thomas Weifsgrdber
Bernd F. Kieback, Matthias Herrmann, Jan Réithel

1. Einleitung

Das Spark-Plasma-Sintern (SPS) - auch FAST (Field Assisted Sintering Techno-
logy) genannt — ist eine neue und innovative Sintertechnologie, die bei der Ver-
arbeitung zahlreicher Materialien zunehmend an Bedeutung gewinnt, wie z.B.
bei nanostrukturierten Werkstoffen, Verbundwerkstoffen und Gradientenwerk-
stoffen. Der Prozess basiert auf einem modifizierten HeiBpressverfahren, bei dem
der elektrische Strom statt durch einen externen Heizer direkt durch das Press-
werkzeug und das Bauteil 1duft. Durch den gepulsten elektrischen Strom und den
so genannten ,,Spark-Plasma-Effekt konnen sehr schnelle Aufheizzeiten und
kurze Prozesszyklen realisiert werden. Dadurch konnen das Kornwachstum und
die Einstellung von Gleichgewichtszustinden unterdriickt werden, was Werkstof-
fe mit bisher unerreichbaren Zusammensetzungen und Eigenschaften, Materiali-
en im Submikron- oder Nanobereich und Verbundmaterialien mit einzigarti-
gen/ungewdhnlichen Zusammensetzungen ermdglicht.

Industriell entwickelt wurde dieses viel versprechende Verfahren von der japani-
schen Sumitomo Coal Mining Co., Ltd. und ist heute nach Firmenaussage mit ca.
250 Anlagen (davon 4 in Europa) das am weitesten verbreitete innovative Sinter-
verfahren. Im Rahmen eines EU-geftrderten Projektes wurde in den letzten Jah-
ren ein dhnliches Verfahren (FAST = Field Activated Sintering Technology) von
FCT Systeme GmbH zur Marktreife entwickelt (Prinzip s. Bild 1).

Aufbauend auf jahrzehntelanger Erfahrung und erfolgreicher Anwendung der
klassischen HeiBpresstechnik, begann man bei FCT Systeme GmbH vor etwa
fiinf Jahren mit der Entwicklung dieses bereits zu Beginn als viel versprechend
eingestuften Sinterverfahrens - ausgehend von der Uberlegung, iiber sehr schnell
ablaufende Sinterprozesse neue Wege zur einerseits wirtschaftlicheren Produkti-
on von Sinterwerkstoffen und andererseits Herstellung von bis dato durch iibli-
che Verdichtungsverfahren nicht konsolidierbarer Werkstoffe zu erméglichen.

Uber den industriellen Einsatz dieser neuen Fertigungstechnik liegen relativ we-

nige Informationen vor, da sich die anwendenden Industrieunternehmen im Hin-
blick auf die praktische Umsetzung des Verfahrens naturgemé8 bedeckt halten.
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Der erheblic.he Umfang an F&E-Arbeiten, die in den letzten Jahren in Forschung
und Industrie dur-chgeﬁihrt wurden, sind jedoch ein klares Indiz fiir den hohen
Stellenwert, der dieser Herstellungstechnik eingerdumt wird.

2. Die FAST-Technologie

Das Spark-Plasma-Sinterverfahren (SPS) res i i i interi
inte pektive Field Assisted Sinterin

T_echn.ology (FAST) ist in der Literatur auch unter den Begriffen Field Activateg

Sintering Technology oder Pulsed Electric Current Sintering (PECS) bekannt.

SPS/FAST wurde in Anlehnung an die allgemein etablierten Verfahren der Hei8-
presst'echnologie entwickelt, wobei beim SPS-Verfahren Presswerkzeug und
Press.hng selbst direkt beheizt werden. Dies erfolgt entweder durch Energiezu-
fuhr iiber das Presswerkzeug von auBen und/oder durch direkten Stromdurchga}:
d‘urch den ‘Pressling selbst. Der Energieeintrag erfolgt iiber den Einsatz einer § %
z;el]‘ konzipierten Gleichstromimpulsquelle, die dem Anwender innerhalb eir?:s
bestimmten Rahmens frei modulierbare Maéglichkeiten zur Impulsregulierung
und zur Anpassung an die vorhandenen Bedingungen im Pressling (Werkzeug)
und insbesondere im Werkstoff selbst gibt. Der Auslegung der Gleichstromim-
pulsquelle kommt demnach besondere Bedeutung zu.

Der Grundaufbau einer solchen FAST-Anlage wird in Bild 1 dargestellt.
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Bild 1: Das SPS/FAST-Prinzip: Spark-Plasma-Sintern

Ple Basistheorie der SPS/FAST-Erwirmung fuBt auf der Hypothese, dass der
iiber das Werkzeug eingeleitete Impulsstrom an den Korngrenzen der Ausgangs—
pulverparhkel zur partiellen Erwdrmung und zur Bildung eines elektrischen Fel-
des n.nt Plasmaeffekt fiihrt (Schematische Darstellung siehe Bild 2). Dabei spie-
len die Art und Form des elektrischen Impulses, sowie dessen Dauer und H['()ihe
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eine entscheidende Rolle bei der Erreichung des gewiinschten SPS-Effektes. In-
wieweit die vorliegenden theoretischen Annahmen 1:1 in die Praxis iibertragbar
sind, ist nicht in allen Details wissenschaftlich Zweifelsfrei geklirt. Beobachtun-
gen wihrend des Verdichtungsvorganges weisen jedoch sehr stark auf die Exi-
stenz der angenommenen Ursache-Wirkung-Beziehungen hin. Dies trifft insbe-
sondere fiir Werkstoffe zu, die den elektrischen Strom leiten bzw. partiell leiten,
aber auch fiir keramische Werkstoffe, die erst im Hochtemperaturbereich elek-
trisch leitende Eigenschaften aufweisen. [1, 2]
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Bild 2: Das theoretische Prinzip der FAST-Erwérmung

Wie oben erwihnt, stellt die programmierbare Gleichstromimpulsquelle einen
wesentlichen Faktor fiir den Erfolg des FAST-Prozesses dar. So wurde ihr bereits
zu Beginn der umfangreichen Konstruktionsarbeiten zur Gesamtanlage grofte
Aufmerksamkeit gewidmet. Ein erklértes Ziel der F&E-Arbeiten war von Anbe-
ginn an, eine im Gegensatz zur vergleichsweise starren Funktion der Sumitomo-
Stromversorgung grundlegend flexiblere Impulsstromquellen zu entwickeln, die
es dem Gesamtsystem ermdglichen, den jeweiligen Anforderungen der unter-
schiedlichsten Anwendungen gerecht zu werden, um den gewiinschten SPS-
Effekt zu erlangen. Den Entwicklermn und Konstrukteuren bei FCT Systeme kam
hierbei zugute, dass sie einerseits auf umfangreiches Unternehmens-Know-how
zum Bau von Hochsttemperaturanlagen zuriickgreifen konnten sowie auf die erst
seit wenigen Jahren verfiigbaren schnellen Transistorleistungshalbleiter (IGBT).

Bild 3 zeigt den prinzipiellen Aufbau eines Leistungsteils wie es heute erfolg-
reich bei FAST-Anlagen eingesetzt wird. Es erméglicht eine symmetrische Bela-
stung des Versorgungsnetzes und verhindert eine Phasenverschiebung am Netz
(cos ¢), was insbesondere bei hohen Betriebleistungen, wie sie fiir die praktische
FAST-Anwendung notwendig werden, von groem Vorteil ist.
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Bild 3: Programmierbare Gleichstrom-Impuls-Quelle (Leistungsteil)

Die oben beschrichene Schaltung ermdglicht die problemlose Erreichung der
gewiinschten Gleichstromimpulse mit kurzer Impulsdauer. Jedoch sind Impuls-
verformungen durch den nachgeschalteten Hochstromtransformator nicht villig
zu umgehen (Ausgangsstrom: 10 bis 60 kA) (Bild 4).
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Bild 4: Entstehung der Gleichstromimpulse

Bild 5 zeigt sehr deutlich die hohe Flexibilitit der eingesetzten Gleichstrom-
Impuls-Quelle nach dem vorgestellten Prinzip, wobei Impulsform, -linge und -
pause s.owie Impulsgruppenlinge und -pause innerhalb sehr weiter Bereiche fle-
xibel eingestellt werden kénnen, um den erwiinschten SPS-Effekt voll ausschdp-
fen zu konnen. Diese Eigenschaften des Leistungsteils bedingen die hohe Flexi-

bilitit des Gesamisystems und dessen Fignung zur Entwicklung und Produktion
neuer Hochleistungswerkstoffe,
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Eine ausgereifte Software unterstiitzt den Anwender bei der Nutzung des breiten
Anwendungsspektrums.

Hohe Flexibiiitat vom reinen Gleichstrom zu variablen Impulsformen
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Bild S: Impulsform Modulation

Bereits in der Anfangsphase der Entwicklungsarbeiten wurde schnell erkannt,
dass dem prognostizierten engen Zusammenhang zwischen der Werkzeugausle-
gung, dem Bauteilwerkstoff (Pressling) und der Energieversorgung der Anlage
besondere Beachtung zuteil werden muss. Detaillierte Kenntnisse der Einfluss
nehmenden Parameter, sowohl verfahrenstechnisch als auch werkstoffbezogen,
sind Voraussetzung fiir eine gezielte und erfolgreiche Entwicklung des FAST-
Erwidrmungsprozesses. Der Simulation des Erwdrmungsprozesses kommt des-
halb von Anbeginn an hchste Prioritdt zu, worauf spéter noch eingegangen wird.
Bereits erste Arbeiten belegten den erwarteten und wesentlichsten Unterschied zu
klassischen Sinterverfahren (insbesondere der mit der FAST-Technik verwandten
HeiBpresstechnik), resultierend aus der direkten Beheizung von Werkzeug und
Pressling.

Zeitaufwendige F&E-Arbeiten, die anfangs vorwiegend nach dem Trial- und Er-
ror-Prinzip durchgefiihrt wurden, brachten letztendlich die ersten gewdiinschten
Erfolge. Durch den Einsatz homogenerer Ausgangswerkstoffe wurden mithilfe
der FEM-Methode (Finite-Element-Methode) zur Simulation der Warmevertei-
lung in Werkzeug und Versuchskdrper wichtige Erkenntnisse zur SPS/FAST-
Theorie gewonnen, auf deren Basis gezielt weiterfithrende Arbeiten zur prakti-
schen Anwendung (reale Bauteile) forciert werden konnten (Bild 6). [3, 4, 5, 6]
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Berechnung - Versuch

Bild 6: Simulation des FAST — Erwirmungsprozesses
(v. L.: Werkzeug vor und wihrend des Prozesses, FEM-Simulation)

Im Rahmen des erwihnten European Research Programms zur Entwicklung der
FAST-Technik (2002 — 2006) lag das besondere Augenmerk - auch aufgrund der
vorliegenden Unternehmenskernkompetenz - auf der Verdichtung von kerami-
schen Werkstoffen, Verbundwerkstoffen und Kompositmaterialien fiir Verarbei-
tungstemperaturen bis 2200°C.

Bereits im September 2003, nach relativ kurzer Entwicklungszeit, wurde die er-
ste Versuchsanlage fertig gestellt — als erste européische Eigenentwicklung (Bild
7). Sie ist mit einem Leistungsteil mit 10.000 A Stromstirke ausgestattet und er-
laubt maximale Presslingsdurchmesser von 80 mm.

European research program “FAST™ 2002 - 2006

Entwickiungsziel: Keramiken bis
2200°C

Projektnummer; GRD4-200140737
Andagentyp HP D 25/0

Hauptmerkmale:  10kA. 80mm @
2200°C, 250 kN

B oo — Einsatzbereit: 09/2003
Bild 7:Die erste Europiische SPS-Anlage

Trot{ r.10twend.iger umfangreicher Modifikationen der Energieversorgung zur
Bevyaltlgung' der ungewdhnlich hohen Stromstirken bei gleichzeitig kurzen
Gleichstromimpulsen, erfiillte diese Anlage alle in sie gesetzten Erwartungen. Sie
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bildete den Ausgangspunkt fiir die erfolgreiche Weiterentwicklung des
SPS/FAST-Konzeptes fiir praktische industrielle Anwendungen.

3. Anlagenentwicklung FAST/SPS

Aufbauend auf den gewonnen Erkenntnissen der zweijihrigen Entwicklungspha-
se, wurde mit dem gezielten Aufbau einer eigenen FAST-Anlagenfamilie begon-
nen, die sich im Kern an den Anforderungen aus Forschung und anwendender
Industrie orientiert (Bild 8). Der ersten Prototyp (HPD 250/1) verfiigt iiber eine
maximale Presskraft von 2500 kN. Er eignet sich insbesondere fiir die produkt-
orientierte Anwendung in Forschung und Entwicklung, wenn, abgesehen von
rein werkstoffspezifischen Aspekten, die Bauteileigenschaften eine wichtige Rol-
le spielen (z.B. Biegefestigkeit, Zeitstandfestigkeit, Zugfestigkeit etc.).

Bereits nach kurzer Zeit entstand in der Industrie der Wunsch nach differenzier-
teren Anlagen. Zum einen verlangte man nach kleineren Anlagen, die einen ho-
hen Output bei kurzer Zyklendauer erméglichen, und zum anderen nach groBen
Anlagen fiir Einsatztests mit groB8formatigen Bauteilen. Auffallend war auch das
Interesse industrieorientierter Institute an groBen Anlagen mit Presskriften von
bis zu 250 t fiir bauteilnahe Entwicklungsarbeiten.

Zwei mafgebliche Anlagenkonzepte befinden sich augenblicklich in der Ent-
wicklungsphase:

- eine quasi kontinuierlich arbeitende FAST-Anlage mit Durchmessern bis 300
mm und Zyklenzeiten von 5 bis 10 Minuten sowie

- verschiedene schnell laufende Anlagen in Anlehnung an die TPA-Technik
mit Zyklenzeiten von 1 bis 3 Minuten bzw. 5 bis 10 Sekunden.

Diese Anlagen sind fiir die industrielle Fertigung konzipiert. Verdffentlichungen
zu diesen Neuentwicklungen sind in Kiirze geplant.

Fiir die industrielle Umsetzung von werkstoffspezifischen Entwicklungsarbeiten
steht heute eine FAST-Anlage mit 2500 kN Presskraft, 60000 A max. Impuls-
strom und 400 kW Leistung zur Verfiigung (HPD 250, Bild 9). Eine solche An-
lage wird gegenwirtig beim Fraunhofer IFAM, Dresden zur Durchfiihrung von
Grundsatzversuchen eingesetzt.
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Bild 8: Die FAST-Anlagenfamilie HPD

Die E_lgnung dieser Hochleistungsanlagen zur Herstellung realer Bauteile aus
keramischen und pulvermetallurgischen Werkstoffen sowie Kompositen und
Verbuuc.lwerkst‘offen ist in vielen Bereichen bereits bestitigt [7, 8). Die , Kinder-
!irankhexten“ dieses Anlagentyps -hauptsichlich bedingt durch Schwierigkeiten
im Zusammenhang mit den extrem hohen Stromstéirken und Anwendungstempe-
raturen (2200°C) - sind behoben. Wiihrend an der Entwicklung industrierelevan-
ter _Kanzepte kontinuierlich weitergearbeitet wird, steht als nichster Schritt die
Serienfertigung von Bauteilen mit sehr spezifischen Werkstoffeigenschaften an.
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Bild 9: Das FAST Production System

Bild 10 vermittelt einen Uberblick iiber das techn; inzi

: elt 4 sche Prinzip der FAST-HPD
250, die hoc?prazme Hydraulik, das schnelle Vakuumsystem und die fiir das Ver-
fahren unerlissliche Hochstrumversorgung.
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Hydraulik / Vakuum Prassraum Hochstromversorgung

Bild 10: FAST (SPS)-Produktionsanlage: 60 000 A

Folgende Entwicklungsziele sind Bestandteil weiterfilhrender Arbeiten: die si-
chere Beherrschung einer maximalen Temperatur von 2200°C, ein hoher Ener-
gieeintrag pro Zeiteinheit und - vor allen Dingen - eine sichere und stabile Pro-
zessfithrung. Insbesondere der Verkiirzung der Gesamtprozesszeit als entschei-
dendem Wirtschaftlichkeitsfaktor kommt hichste Bedeutung zu.

4. Einfluss der Temperaturmessung

Wie bei allen thermischen Konsolidierungsverfahren kommt der Temperaturmes-
sung hochste Bedeutung zu. Aufgrund der auBergewdhnlich schnellen FAST-
Prozessabldufe sind altbewidhrte Temperaturmessverfahren hiufig nicht mehr
einsetzbar. So musste teilweise sogar auf vergleichende Messungen (Energieein-
trag) zuriickgegriffen werden - bei sehr hohen Prozessgeschwindigkeiten letztlich
die einzig praktikable Losung. Entscheidend fiir die Qualitit der Temperaturmes-
sung ist die Positionierung der Messstellen, um aussagekriftige Temperatur-
messwerte ,,physikalisch sauber* und korrelierbar zu erfassen.

Beim klassischen HeiBpressverfahren ergibt sich wihrend des Prozesslaufes un-
ter Einbringung der Joule’schen Wirme von auBen (durch Induktions- oder Wi-
derstandsheizung) insbesondere bei groBvolumigen Bauteilen ein erheblicher
Temperaturgradient (riumlicher Temperaturunterschied) zwischen den Randpar-
tien und dem Kern des Presslings. Bedingt durch diese Tatsache, hat die Herstel-
lung groBvolumiger Bauteile mittels HeiBpresstechnik Grenzen in punkto Bau-
teilhomogenitit und Werkstoffeigenschaften. Zudem bendtigt ein HeiRpresszy-
klus vergleichsweise viel Zeit, da mit der eigentlichen Druckaufbringung erst
nach angemessener Temperaturausgleichszeit sinnvoll begonnen werden kann.
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Diese beiden Schwachpunkte der Heifpresstechnik, Bauteilinthomogenitit und
lange Zyklenzeiten, konnen mithilfe des SPS/FAST-Verfahrens umgangen wer-
den. Hier kann die Kraftaufbringung sowohl einstufi g (volle Presskraft von An-
beginn an) oder auch mehrstufig erfolgen, wobei bei optimaler Prozess- und
Werkzeuggestaltung ersteres zu bevorzugen ist (Bild 11).

Fiir die zwangsldufig hohen Aufheizgeschwindigkeiten, die zur Ermreichung der
anvisierten Werkstoffeigenschaften bei gleichzeitiger Zyklenzeitverkiirzung er-
forderlich sind, ist, wie erwéhnt, eine optimale Temperaturmessung extrem be-
deutsam. So wurde, abgeleitet von eigenen erfolgreichen HeiBpresskonzepten,
ein Messkonzept entwickelt, welches die Messung der Temperatur direkt am zu
verdichtenden Werkstiick ermoglicht. Fiir die schnelle SPS-Technik ist dies der
einzig obligate Weg.

HEISSPRESSEN { Lri " langsam ishomogen

schrell homogen

SPS/ FAST"

Bild 11: Temperaturhomogenitt: HeiBpressen und FAST im Vergleich

Bild 12 zeigt den Einfluss der Messstelle auf die »Qualitdt* der Temperaturmes-
sung. Bei Einsatz eines relativ kleinen Presswerkzeugs und bei einer Arbeitstem-
peratur von 1500°C fiihrt die Messung im AuBenbereich des Werkzeuges - wie
auch bei der HeiBpresstechnik iiblich - im Vergleich zur Messung direkt am
Werkstiick - wie bei der FAST-Technik - zu beachtlichen Temperaturmessdiffe-
renzen von mehr als 200°C. Dies hitte naturgemaB Auswirkungen auf die Tem-
peraturregelung wihrend des Prozesses und die Prozessinterpretation. Wie eben-
falls aus Bild 12 ersichtlich, sind heute, dank moderner Temperaturregelsysteme
(Thermoelement und/oder Pyrometer), Temperatureinstellungen mit sehr gerin-
gen Abweichungen am Werkzeug bzw. am Werkstiick mdglich,
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Bild 12: Werkzeug- und Werkstiick-Temperatur: AT

Ein wesentliches Potential der schnellen SPS-Technik besteht in der Mbgh'chkelt,
sehr feine, dichte Gefiige erzeugen bzw. die Struktur de1: Al_l.sgz?ngs;')ulver im fer-
tigen Pressling nahezu erhalten zu konnen. Der Grunfl hierfiir liegt in den kurzen
Zyklenzeiten. Unnétig zu erwihnen, dass hierﬁir. eine e').(akFe 'T.'empe.raturr.nes—
sung und folglich eine ausgefeilte Regelungstechnik unerlésslich ist. Dles sei alr(rll
Beispiel eines Submikron-Siliciumnitridpulvers (YAG) veranschaulicht (Bi

13).

U °C; 5 min
SPS Werkzeug - T SPS Werkstlck - T FH P 1650 °C:
geregelt ° geregelt Werkzeug — T geregeft

Bild 13: Submikron-Si;N4: SPS-gesintert (Temperaturregelung am AuBenwer-
zeug und am Werkstiick direkt) und heiBgepresst (Temperaturregelung
am Werkzeug)

Zur Verifizierung der oben genannten Ergebnisse wurde ein'weite.rer Ver§uch
durchgefiihrt, in einer sehr schnellen HeiBpressanlage mit relativ kleinformatigen
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Probetf.:ilen aus Siliciumnitrid. Neben der visuellen Beurteilung des Gefiiges ist
auch die %\./Ic.ssung des o-/B-Phasenbestandes des resultierenden Presslings sehr
aussagekriftig (Bild 14). Das Verhiltnis von -Si3Ny zu B-SisN, erlaubt deutli-

che Riickschlilsse auf die reale Arbeitstem, i
peratur am Werkstiick: T if-
ferenzen von mehr als 200°C sind wahrscheinlich. emperardit
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Bild 14: Standard-Siliciumnitrid (E10): SPS-gesintert und heiBlgepresst
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Bild 15: Vickershirte im Vergleich zur Temperaturmessstelle

Al{ch die Hiirtemessung der resultierenden Bauteile unterstii
(Bild 15). Eine schnelle Prozessfiihrung unter Einbeziehun
beitstemperatur am Werkzeug
besseren Hirtewerten,

1zt diese Vermutung

5 ! g der effektiven Ar-
fiihrt bei der SPS-Technologie zudem zu deutlich

und dies bei signifikant niedrigeren Sintertemperaturen,
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Bedeutsam sind auch hier wieder die sehr dhnlichen Erscheinungsformen der
SPS- und der schnellen HeiBpresstechnologie. Fiir die Weiterentwicklung des
FAST-Konzepts bedeutet die Kenntnis der effektiven Temperatur am Werkstiick
eine wichtige Voraussetzung zur richtigen Interpretation der Versuchsergebnisse
und somit deren Ubertragung in die Praxis.

Ahnliche Versuche, die das oben genannte bestitigen, wurden am Fraunhofer
IKTS in Dresden durchgefiihrt. Gemessen wurde hierbei der Einfluss der Tempe-
raturdifferenz zwischen Werkstiick- und Werkzeugtemperatur auf Werkstoffge-
fiige und -hirte iiber das GleitverschleiBverhalten (Bild 16).
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Bild 16: Gleitverschleifiverhalten von Siliciumnitrid, ungeschmiert
= (T Messstenie)

Hier wird bereits der Vorteil der SPS-Technik hinsichtlich der Gefiigeausbildung
gegeniiber kommerziellen gasdruckgesinterten Werkstoffen deutlich, auch das
darin steckende Potential. Alle Versuche wurden in relativ kleinen Werkzeugen
mit Durchmessern von etwa 50 mm durchgefiihrt (Bild 16). Im Folgenden wird
auf die Temperaturhomogenitit im Pressling eingegangen.

5. Werkzeug/Werkstoff-Wechselwirkungen

Die bei kleinen Bauteilen noch relativ unkritische Temperaturverteilung - im
Werkstiick bzw. Werkzeug - wird bei groBeren Bauteilen zum entscheidenden
Kriterium. Bereits erste Versuche mit iiberschligig berechneten Werkzeugen auf
Graphitbasis brachten das Problem der unzureichenden Temperaturhomogenitit
im Pressling zu Tage. Besonders deutlich fallt der Temperatureinfluss auf die
thermischen und elektrischen Eigenschaften des zu verdichtenden Werkstoffes
auf. Diesem Einfluss wurde in der Folge groBe Aufmerksamkeit gewidmet, im
Speziellen den Werkstoffverdnderungen wihrend des Verdichtungsvorganges.
Dies war sehr zeitaufwendig und erforderte die Entwicklung neuer Messmetho-
den. Ausgehend von der Packungsdichte im vorverdichteten Zustand, verdndern
sich diese Eigenschaften in mehreren 10-er Potenzen wihrend des Verdichtungs-
vorganges, sowohl bestimmt durch die einwirkende Temperatur und den Press-
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druck als auch durch die daraus resultierende Dichte und den Gefiigezustand.
Demnach sind fiir ,neue Werkstoffe* jeweils entsprechende Basistests notwen-
dig. um die relevanten Eigenschaften zumindest im groben Umfang zu ermitteln

und somit theoretische Berechnungen iiber den Ablauf des SPS-Prozesses zu er-
moglichen.

Die mittlerweile zur Verfligung stehenden theoretischen Arbeiten in Verbindung

mit den vorhandenen neuen Messmethoden und die Anwendung der Finite Ele-
ment-Simulation (Bild 17) stellen eine wichtige Basis zur Auslegung des Sy- |
stems Bautcilwerkstoff/Werkzeugwerkst(}ff dar. Die Spezifikation von Werk- |
zeuggeometrie und -material, insbesondere der Pressstempel und des Anlagen-
stempels, sind hier von entscheidender Bedeutung. Die bisherigen Arbeiten be-
ziehen sich auf Situationen, bei denen das gefiillte Werkzeug vor dem Prozess in :
die Anlage eingebracht und nach dem Prozess wieder entfernt wird. Zurzeit an-
laufenden Arbeiten dienen dem Zweck, fest montierte FAST-Werkzeuge hin-
sichtlich der thermischen und elektrischen Eigenschaften so zu optimieren, dass
im wiederkehrenden Prozess ein stabiler Betriehszustand erreicht wird, der zu

homogenen Presslingen fiihrt und zugleich die FAST-Anlage im Dauerbetrieb
nicht iiberlastet.

NOUAL BOLUTION
TIME=600
/EXPANDED

TEMP (AvG)
RYYS=0

aMx =2210

XV =.26726
YV =_53452
IV =.80178

LML |
B

EFD250 67—0-4 maS/Croll #40/Gra50/5rab0/C60 60XA/ 1484 30,

E

Bild 17: FEM-Simulation der Aufheizphase

Aus der groBen Palette der Werkstoffe, die iiber das FAST-Verfahren verdichtet
werden konnen, ergibt sich in Verbindung mit den verschiedenen vorstellbaren
Werkzeugmaterialien ein auBerordentlich breites Spektrum. Entsprechend grol
ist die Anlegung der elektrischen Eigenschaften dieser Werkstoffe. Zur Verdeut-
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in Bi ie elektrischen Leitfahigkeits-
i ieses Sachverhalts werden in Bild 18 die e ! i i
lvlvcelll’tl{cngind:::skleinen Auswahl wesentlicher Werkstoffe aufgezeigt (bei Raumtem:

peratur).
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Bild 18: Elektrische Leitfihigkeit verschiedener Werkstoffe (bei RT)

i 4B nicht die Werte bei

i isnahe, exakte Berechnungen sind naturgem : .

FRlzlrunIitr:;ll;Zramr sondern die bei den wihrend des Verdlf:htun'gsvorgange:u;/:;_

herrschenden Te;nperaturen relevant. Bild 19 veransc_haglich_t dlelg‘elr)rflgfrcahmm_
dngigkei i Widerstandswerte am Beispiel eines Ku fer-

S s it fii i als Kontaktwerkstoff in der Ent-

ffes, der sich zurzeit fiir den Einsatz ..S . :
vaiecnlzl(fltr?g te)eﬁndet. Die Werte wurden eigens wihrend eines FAST-Prozesses in

einer HPD-Anlage ermittelt.

Am Rande sei erwihnt, dass auch die Dichte des Probenmaterials einen Einfluss
auf dessen elektrische Leitféhigkeit hat.

Der Einsatz von Graphitwerkstoffen fiir die Werkzeugalllls!etgl(]}ng ilsltiterilnuc-l:- 13351,:(31:_
Prinzi ichti folgerung. Dennoch ist Grap

und vom ip her richtige Schluss g gl Tt
is fu i Entwicklungen zu sehen, denn einige g :

s s i i iechverhalten, Ubergangswiderstinde und

its, wie beispielsweise sein Kriechver 1. Jg
S;f 1:111111631 D“ilngen dgs VerschleiBverhalten, lassen die Sl.lche nach besse\:; gé:ﬁg:gs
ten Werkstoffen, die einen reproduzierbaren Dauerbetricb des FAST-Ve

sicherstellen, angeraten sein.
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Bild 19: Probenwiderstand Cu25 Cr=1(T)

D}'& Stromdichte innerl?alb des Pressstempels und des Presswerkzeuges stelit in

ivuzlrinze bcgrenzlen Bereich auch einen MaBstab fiir die graduelle Erwédrmung von
ug und zu verdichtendem Material dar (Darstell des

Bild 20). Dauverhaft stabile Betriebszusti o h e

. 0).1 dnde kdnnen durch den Einsatz vo lek-

trisch 1sohercfiden PressauBenminteln erreicht werden. Auf diese Weisene?‘heﬁlt

man reproduzierbare Prozessergebnisse, Jjedoch zwangsliufig auch einen starken

nac]_:l aktuellem Entwicklungsstand Durchmesser bis 250 mm - wird mit beiden

ten, respektive sta}-k inhomogenen Resultaten fithren kann, dies sowohl im Nied-
ng(clmpel:aturberelch bis 500°C (z.B. Aluminium) als auch im Hochtemperatu
bereich bis 2200°C (z.B. Wolframcarbid). P

:.():1; afséark; Abhingigkeit des Prozessergebnisses von den elekirischen Eigen-
- n des Presswersz?ugs und des Presslings bedingt die notwendigerweise
: ;dedz:b;ir;;}u:f;genamgkeh der Prozessparameter. Generell wird das Arbeits-
T - gen hinsichtlich maximaler Spannun, i
! C g und maximaler Strom-
:;Eli].rkie t?:g:nzt durch Idt;:: erreichbaren und letztlich in das Werkstiick i.lberu‘a;bn;-
istungswerte. Infolgedessen haben die elektrischen Ej
Ve . : en | ; chen Eigenschaften von
e g ressling einen wichtigen Einfluss auf die Dauer des Gesamtpro-
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Bild 20: Stromverlauf im Presswerkzeug

Der elektrische Widerstand der Pressstempel und des zu verdichtenden Werkstof-
fes wiederum beeinflussen die geometrische Auslegung und die Moglichkeiten,
einen optimalen Anlagenbetrieb sicherzustellen. In Bild 21 ist der Werkzeugwi-
derstand in Abhzingigkeit von der Anlagenleistung dargestellt. Der rotschraffierte
Bereich kennzeichnet den begrenzten Arbeitsbereich, in dem ideale Prozesser-
gebnisse erzielt werden. Uberschreitung fithrt zu extrem hohem Energieverlust
iiber die Pressstempel; bei Unterschreitung ist die Energieaufnahme zu gering,

was zu inakzeptabel langen Prozesszeiten fiihrt.

Die , Feineinstellung® dieses optimalen Arbeitsbereiches erfolgt iiber die Werk-
zeug- und Werkstoffeigenschaften. Grundsitzlich werden vor der Werkzeugkon-
struktion entsprechende Berechnungen durchgefiihrt, ggf. zusétzliche Messungen

zur Eingrenzung bekannter Erfahrungswerte.
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Bild 21: Einfluss der elektrischen Leitfdhigkeit (Beispiel)
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Die produzierende Industrie fordert zunehmend Bauteile mit speziellen Eigen-
schaften, z.B. nanostrukturelle Eigenschaften, extreme Feinkdrnigkeit oder #u-
Berste Bauteilhomogenitiit bei gleichzeitig hoher Dichte. Extreme Bauteileigen-
schaften stellen naturgemi$ extreme Anforderungen an die Betriebsparameter,
die Werkzeugauslegung und die Werkstoffpriiparation.

Erste Versuche mit Presslingen (@ 200 mm) aus feinstem Wolframcarbid (co-
baltfrei) ergaben trotz Erreichung hoher absoluter Dichtewerte (>99% theoreti-
sche Dichte) ausgepriigte - und folglich fiir die intendierte Anwendung untole-
rierbare - Schwankun gen in der Dichteverteilung. Weitere Optimierungsarbeiten
hinsichtlich Werkzeugauslegung und Prozesstechnik wurden daher als notwendig
befunden mit dem klaren Ziel, die bestmégliche Bauteilhomogenitiit zu realisie-
ren. Dies wurde im Wesentlichen iiber die Werkzeugauslegung erreicht. Heute jst
es moglich, mit grofien Werkzeugen (z.B. @ 200 mm) eine gute Temperaturho-
mogenitit (Abweichungen kleiner 20 °C) bei gleichzeitig geringer Dichte- (<
0,5%) und Héirteabweichung (< 10 %) zu erreichen (Bild 22,23).

Es sei noch einmal ausdriicklich darauf hingewiesen, dass jeder Bauteilwerkstoff
die Ausarbeitung eines eigenen Werkzeugkonzepts bedingt. Selbst geringfiigige
Schwankungen der Rohstoffeigenschaften, die bei Einsatz anderer Fertigungs-
techniken durchaus tolerierbar wiren, kénnen beim SPS/FAST-Verfahren signi-
fikante Verinderungen des Werkzeugkonzeptes erforderlich machen.

: Foa 1 2006
16:08239
SOLUTION

m: T= 2000°C

jodin AT =65K

2N =53,75

[(TOo=g0 . 414

Bauteil-@: 200 mm

TENP=2212

TEMPaILAT J
HFZIIC G1-0-7 Had/CICLO Crad0rGratl/Csatilcie GOLA/B6E 25, TiL (+ANYCFT)

Bild 22: Finite Element Simulation (AT-Minimierung)

218

timiert
LR L G il Y LA

jEEm
[Tl

> 150°C

T3l Lan ot mif

Whya-gr ‘T8 02w 215007 *Iihenin daoiezl

O Tl B e Py

Bild 23: Temperaturverteilung in einem Werkzeug @ 200 mm, 2100°C, 100
K/min

i “ i fast ausschlieBlich an leitfahigen
ellen ,,SPS-Effekte wurden bisher : . _
e&}tl::ksslt):fzt}en beobachtet. Ein GroBteil der keramischen V\{leiilfst;ffe bet:sitlzrtn c:,:rlle
i i i itfahigkeit, die nochmals durch die Porosité -
lativ geringe elektrische Leitfahigkeit, . L
;:nelgs‘l;ieichgder Verdichtung reduziert wird. Dashh;t zs; F]?lf[g;:f,f(izisd;i: (lilll]:\rirh
i i i Stromes nicht durch den Werks ]
s i ild 24 sind die berechneten Anteile des
itfahige Presswerkzeug flieBt. In Bild 24 sin .
girsolflls dur%h den Werkstoff im Vergleich zum Gesamtstro.rr}. dargestellt. Diese
Berechnung beriicksichtigt noch nicht den Einfluss der Porositét.
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Graphit) [9]
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dei- dirl;ir::hgtlfo I(Iil(:irurfclrgtan;]egtaéle, ;Jgerga\ggsmelaﬂcarbide und vieler Boride ist
lirekte Str urch den Werkstoff gering. Das hat zwei Konse-

Ezzn;::ﬁef:r [;jilsfc Werksazl‘ fe :ird es insbesondere bei schnellen Aumeiz?:::n
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Dessen ungeachtet sehen wir in der Methode ein groRes Potential fir vielféltige
Anwendungen auch bei keramischen Werkstoffen. Das sind insbesondere:

Werkstoffe, die auch zurzeit heiBgepresst werden (z.B. BN, TiB,/BN-Komposite,
SiC- whiskerverstirktes Al,O3, B4C). Durch die erreichbaren kurzen Zyklenzei-
ten ergeben sich hier Moglichkeiten der endkonturnahen Fertigung und Einspa-
rungen bei der Finishbearbeitung. Erste Untersuchungen im IKTS haben gezeigt,
dass die homogene Verdichtung von BN/TiB,-Kompositen zumindest bis zu
Probendurchmessern von 80 mm méglich ist und auch nichtrotationssymetrische
Bauteile homogen verdichtet werden konnen.

Die kurzen Zyklenzeiten und der Pressdruck, welcher bis zu 100 MPa oder mehr
erreichen kann, erlaubt die Verdichtung von Nanomaterialien mit minimalem
Komwachstum. Dies ermdglicht die relative kostengiinstige Herstellung von Na-
nowerkstoffen und Bauteilen. Neben der Herstellung der Nanowerkstoffe kann
man die Methode nutzen, um keramische Werkstoffe mit definierter Struktur
itber Sinterschmieden (superplastische Formgebung) herzustellen [11, 12,13].

Die kurzen Zyklenzeiten im Minutenbereich erlauben neue Werkstoffkonzepte
fiir verschiedenste Anwendungen in weiten Bereichen (z.B. Schneid- und Ver-
schleiBwerkstoffe, Biowerkstoffe, Multifunktionswerkstoffe). So gibt es erste
Arbeiten zum Verdichten von Diamant bzw. cBN/WC/Co-Kompositen [14,
15,16], die mit konventionellen Methoden nicht herstellbar sind. Im Bereich der
Biowerkstoffe wurde z.B. von ZrO,-HAP-Kompositwerkstoffen hoher Festigkeit
berichtet [17]. Diese Komponenten sind mit den konventionellen Verfahren nicht

co-sinterbar.

Hochdichte Funktionswerkstoffe [18] bzw. auch transparente Keramiken sind mit
der Methode effektiv herstellbar.

Die Methode erlaubt die Co-Sinterbarkeit von strukturiert aufgebauten Bauteilen,
wie z. B Multilayersystemen oder auch Gliihkerzen fiir Dieselmotoren.

Das schnelle Aufheizen, welches das FAST- System ermdglicht, kann dariiber
hinaus zu speziellen Mikrostrukturen in Fliissigphasen-Sinterwerkstoffen fiithren.
Dies kann durch hohe Unter- bzw. Ubersittigungen der Schmelze bedingt sein.
Ob das die Ursache fiir die zum Teil in der Literatur gefundene schnelle Phasen-
umwandlung und Komwachstum beim Verdichten von SizN,-Werkstoffen ober-
halb einer kritischen Temperatur ist, muss noch in weiteren Untersuchungen ge-

zeigt werden.

Die aufgezihlten Moglichkeiten sollen hier nur anhand eines Beispieles illustriert
werden. Nanokristalline 3-SisN,-Werkstoffe zeigen ein um Faktor 3-5 reduziertes
VerschleiBverhalten gegeniiber herkommlichen Werkstoffen [19]. Die Herstel-
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lung die‘ser Werkstoffe basiert auf Pulvern, die ca. dreimal teurer als konventio-
nelle SisNg-Pulver sind. Bei niedrigen Temperaturen mit FAST verdichtete
Werks_toffe zeigen einen stabil einste]lbaren Anteil an o-SisN,. Diese so mit Pro-
zesszeiten von wenigen Minuten hergestellten Werkstoffe zeigen beim oszillie-
;eé;den Reibverschleil dhnliche VerschleiBwerte wie die Nanowerkstoffe (Bild
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Bild 26: ReibverschleiB unter ungeschmierten Bedingungen von konventionel-
len (a).und nanokristallinen (b) 8-SizN;- Werkstoffen und von SisNy4
Keram1ken (hoher Anteil an metastabilem a-SisN,), die mit SPS ver-
dichtet wurden (c-d) [10]

6. Beispiele fiir FAST-Aktivitiiten

Zwei wesentliche Kemziele standen bei der Weiterentwicklung des FAST-
Anlagenkonz.eptes im Mittelpunkt: Zum einen war ein verlissliches technisches
Instrumentarium zu konzipieren, mit dessen Hilfe die angestrebten Hochsttempe-
raturen ohne Systemiiberlastung erreicht werden kénnen. Zum anderen solIIt)en

gie Sinterzyklenzeiten extrem verkiirzt werden, zum Teil bis auf wenige Sekun-
en.

So wurden bereits in einem frithen Entwicklungsstadium erste i

suche durchgefithrt. Untersucht wurde das VergichtlmgsverlslaltZ: rvdcl)flh\t?;'%)i:é—
werkstoff.en, die erst bei Temperaturen iiber 2000°C ein signifikantes Sinterver-
halten zeigen. Aufgrund ihrer besonderen Eigenschaften bergen Verbundwerk-
stoffe .dleser Art ein groBes Anwendungspotential, z.B. als VerschleiBschutz, fiir
ballistische Einsitze und Hochsttemperaturanwendungen etc. ,

A.ls Beispie'l sei hier ein Titandiborit-Silicumcarbid-Werkstoff genannt, der in
einem relativ kurzen Zyklus von 15 Minuten auf nahezu volle Dichte gebracht
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werden konnte - ohne eine signifikante Zweitphase (Bild 27). Bei Beurteilung

des aufgezeichneten Prozessverlaufs fiel auf, dass die Bereiche mit der hichsten

Verdichtungsaktivitit - sprich Verdichtungsgeschwindigkeit - weit unterhalb der
maximal angewandten Arbeitstemperatur lagen, gleichwohl das Erreichen dieser
Temperaturwerte notwendig war, um die angestrebten hohen Dichtewerte zu er-
reichen. Weitere SPS/FAST-Tests mit verschiedenen Boriden und Carbiden zei-
gen sehr @hnliche Verldufe. Der néchste Schritt wird die Ubertragung der bei der
Produktion kleiner Bauteile gewonnenen Erkenntnisse auf groRformatigere Bau-
teile sein, unter Verwendung nanoskaliger Pulver.

Neben den klassischen metallischen und keramischen Werkstoffen gewinnen
Funktionskeramiken zunehmend an Bedeutung — fir SPS/FAST ein noch weit-
gehend unerforschies Gebiet hinsichtlich der Nutzung dieser Verfahrenstechnik
zur Erzielung spezifischer Werkstoffeigenschaften. Aktuelle Beispiele hierfiir
sind elektrooptische, piezoelektrische und magnetische Werkstoffe. Ausgedehnte
Forschungsarbeiten der letzten Jahre haben zu einer schier uniiberschaubaren
Flut an Veroffentlichungen auf dem Gebiet des Spark-Plasma-Sinterns gefiihrt,
welche das Potential dieser Technik erahnen ldsst. In diesem Zusammenhang sei
auf aktuelle Studien der Fraunhofer IKTS und IFAM verwiesen.
@smﬁ@“ﬁﬁ”?&’i“&' -\:\\F:ui; Tifigs SIC LY

| yrciued 5

] [—
11 e B Geashwiniaie) & QImpymR
T —) A ek O St

A R TR S " VIR I T B~ A
et ipey

Bild 27: Frithes FAST-Experiment bei 2300°C

Die Fortschritte der letzten Jahre auf dem Gebiet der thermoelektrischen Funkti-
onswerkstoffe haben die Hoffnung geweckt, mithilfe der FAST-Technologie un-
ter Verwendung nanoskaliger Ausgangswerkstoffe einen wesentlichen Schritt
zum Einsatz dieser Technologie in der praktischen Nutzung zu tun.

Nanotechnologische Ansitze haben gerade bei Funktionswerkstoffen realistische
Chancen, da sich hiermit wesentlich verbesserte Eigenschaften erreichen lassen.
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Fiir thermoelektrische Materialien, welche direkt und reversibel Strom in Tempe-
raturdifferenzen umwandeln, wurden damit Giiteziffern erreicht, die wihrend der
letzten fiinf Jahrzehnte kaum realisierbar schienen (Bild 28). Die Giiteziffer ZT
(wobei Z = S%6/A mit S = Seebeck Koeffizient [pV/K], ¢ = elektrische Leitfi-
higkeit [Qcm], A = thermische Leitfahigkeit [W/mK] und T = absolute Tempera-
tur [K]) kann als Mafstab fiir die Qualitit und Leistungsfihigkeit eines thermo-
elektrischen Werkstoffs herangezogen werden. Stoffe mit ZT > 1 werden meist
als High-ZT Materialien bezeichnet. Diese hocheffizienten Materialien sind als
mehrphasige Verbundwerkstoffe mit Ausscheidungen im Sub-Mikrometer- bzw.
Nanometer-MaBstab (Nanokomposite) aufgebaut. Fiir die dkonomische Herstel-
lung von massiven Bauteilen sind allerdings die vielfach verwendeten Diinn-
schichttechniken aufgrund der niedrigen Abscheidegeschwindigkeit ungeeignet;
andere Methoden erlauben meist nur die Herstellung von ,,akademischen® Pro-
benvolumina. Diese Limitierung wird klar, wenn man sich vor Augen fiihrt, dass
Standard-Abmessungen bei Peltier-Elementen (zum Heizen und Kiihlen) und bei
Thermogeneratoren (zur Stromgewinnung z.B. aus Abwirme) Materialstirken
von 0.5 bis 2 mm aufweisen (Bild 29). Mit Hilfe der Schmelzmetallurgie konnen
zwar grofle Mengen an hochqualitativen thermoelektrischen Werkstoffen herge-
stellt werden, welche aber auf Grund ihrer mechanischen Eigenschaften (sehr
sprode, Risse durch hohe Abkiihlraten etc.) kaum direkt weiterverarbeitet werden
konnen. Daneben sind die heute iiblichen thermoelektrischen Werkstoffe auf Ba-
sis von Bi,Te; (Mischkristalle) mit groBien , einkristallinen” Domiinen und starker
Texturierung zu nennen. Aufgrund der groBen Anisotropie der physikalischen
Eigenschaften in der Struktur kann so die Effektivitdt erhhen, andererseits sinkt
die mechanische Belastbarkeit durch die leichte Spaltbarkeit einzelner Ebenen
des Kristallgitters. Durch eine schonende Zerkleinerungstechnik und nachfolgen-
de Kompaktierung der nanostrukturierten Pulver mit Hilfe des SPS Verfahrens
lassen sich massive Halbzeuge herstellen, welche fiir die Weiterverarbeitung zu
Modulen geeignet sind (Bild 30). Durch die Kurzzeitsinterung kommt es zu kei-
nem oder nur zu geringfiigigem Komwachstum, so dass die bei der Kristallisati-
on eingestellte Nanostrukturierung erhalten bleibt, Daneben werden die Quali-
tatsverluste durch den Verlust der Texturierung durch gute Korn-Korn-Kontakte
(gute elektrische Leitfahigkeit aufgrund der Oberflidchenreinigung des aktivie-
renden SPS-Verfahrens) und vielen Korngrenzen (verschlechterte Wirmeleitfi-
higkeit) kompensiert.
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Bild 29: Peltierelement mit 254 Thermo-
paaren aus n- und p-leitendem
thermoelektrischen Werkstoff
auf der Basis von Bi;Te; [20]
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Verbundwerkstoffe auf der Basis von Titan bzw. Titanlegierungen sind interes-
sante Konstruktionswerkstoffe fiir Leichtbauanwendungen. Da die Titanlegie-
rungen herausragende spezifische Festigkeiten, hohe Duktilititen, Zahigkeiten,
Korrosions- und Kriechbestindigkeiten aufweisen, bieten sie sich als Matrix fiir
Verbundwerkstoffe mit Einsatztemperaturen von mehr als 500°C an. Am be-
kanntesten sind heute langfaserverstirkte Ti-Basis-Werkstoffe. Partikelverstiir-
kungen bieten die Vorteile einer vergleichsweise giinstigen pulvermetallurgi-
schen Herstellung und der isotropen Eigenschaften. Daneben lassen sich diese
Materialien nach dem Sintervorgang leichter durch z.B. Schmieden weiter bear-
beiten. In der Literatur wurden in den letzten Jahren viele Ergebnisse iiber den
Einsatz von verschiedenen Verstirkungspartikeln publiziert. Beispiele sind z.B.
die Verwendung von TiB, TiC, Seltenerdmetalloxide oder Silicinmcarbid. Die
Einlagerung von SiC in die Titan-Matrix ist sehr interessant, da die niedrige
Dichte des Werkstoffs nochmals reduziert werden kann. Allerdings reagiert SiC
bei hohen Temperaturen mit der Matrix, was zur Bildung von spriden interme-
tallischen Phasen (Siliciden) und zu deutlicher Verminderung der Eigenschaften
der Verbundwerkstoffe fiihrt, Fiir die Einlagerung von SiC-Fasern wurden er-
folgreich Beschichtungen entwickelt, welche den Kontakt zwischen SiC und Ti
wihrend der Herstellung verhindern. Derartige Diffusionsbarrieren sind fiir Par-
tikel < 50 pm kaum reproduzierbar und effizient herstellbar. Deshalb sind Kon-
solidierungsverfahren, die Druck zusammen mit niedrigen Temperaturen oder
kurzen Sinterzeiten zur Kompaktierung zulassen, erforderlich.

Fir die Herstellung von partikelverstirkten Titan-Basiswerkstoffen wurden
kommerziell erhiltliches TiAl6V4- (< 100 pm) und SiC-Pulver (F400) verwen-
det. Die Pulvermischungen wurden im Verh#ltnis TiAl6V4/15 Vol% SiC in ei-
nem Turbular-Mischer vorbereitet. Diese Mischungen wurden ohne weitere Vor-
behandlung in die Graphit-Presswerkzeuge (Do, = 100 mm und 200 mm, 30
MPa) des SPS-Systems gefiillt und im Vakuum kontinuierlich mit 100°C/min auf
Sintertemperaturen zwischen 700°C und 1100°C aufgeheizt. Nach Erreichen der
Maximaltemperatur kithiten Presswerkzeug und Sintergut in Ar-Atmosphire frei
ab.

Detailliertere Untersuchungen anderer Autoren, welche sich intensiv mit der
Ausbildung von Reaktionsschichten im Ti/SiC System beim konventionellen
HeiBpressen beschiiftigt haben, zeigen, dass Haltezeiten von 30 min und Sinter-
temperaturen von mehr als 850°C notwendig sind, um Sinterk&rper mit einer
Restporositit von < 10 % zu erhalten (Bild 31). Bei Sintertemperaturen > 900°C
sind erste Reaktionszonen zwischen SiC-Partikeln und der Titan-Matrix nach-
weisbar. Beim Kurzeitsintern nach dem SPS-Verfahren liegen bei gleicher Sin-
tertemperatur (keine Haltezeit) die Sinterdichten oberhalb derer, welche beim
konventionellen HeiBpressen (Haltezeit 30 min) erreicht werden kénnen. Dies
kann einerseits durch die sinteraktivierende Wirkung des SPS-Effektes bedingt
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sein, andererseits an den bekannten Unterschieden zwischen der gemessenen und
der realen Temperatur des Sintergutes liegen.

Die maximale Sinterdichte von ca. 95 % theoretischer Dichte wird bei ca. 8§O°C
erreicht; eine weitere Steigerung ist kaum erreichbar. Durch die gutf_: elektrische
Leitfihigkeit des metallischen Titanpulvers in der Pulvermjs:chun-g, ist der phm—
sche Widerstand geringer als der des Presswerkzeuges. Es ﬂléf:l ein Grc?_13te11 des
gepulsten Stromes, welcher die direkte Heizung durch Joule‘ sche Wam?e be-
wirkt, durch das Sintergut. Im Vergleich mit der Pressmau?ze bzw. mit den
Pressstempeln ist die Temperatur des Sinterkdrpers des_halb hbl'ler. D.z_ldurch ent-
steht ein Temperaturgradient von der Mitte des zylindrischen Smterkorgers nach
auBen. Infolgedessen ldsst sich auch, speziell bei sehr temPeratursc?nmblen Sy-
stemen wie Ti/SiC, in der Mitte eine hohere Dichte nachweisen a1§ in d?n rand-
nahen Bereichen. Dies wird deutlich, wenn man den Verlauf der Dichte iiber den
Radius der Sinterkorper bestimmt (Bild 32). Aufgrund der Untersuc"hm.lgen: wel-
che den Reaktionsbeginn der SiC-Partikel mit der Ti-MaFrix in Abhanglgkmt von
Sintertemperatur und -zeit verdeutlichen, Idsst sich zeigen, das_s wihrend des
Kurzzeitsinterns bei ungiinstiger Prozessfithrung Temperawrdlfferenzeg von
150°C zwischen dem Inneren und dem Rand des Sinterkdrpers auftreten kdnnen.
Durch den Einsatz von effizienten Isolierstoffen (Graphitfilz), welche das Press-
werkzeug (speziell die Matrize) bei hohen Temperaturen gegen groBe yer]uste
durch Wirmestrahlung schiitzen, lassen sich die Inhomogemt.alen weltgehe.nd
vermeiden. Hierdurch war es erstmals moglich groBe T16A14\f'1 15 SlC:
Sinterkorper ohne Restporositiit herzustellen, auch wenn im Randbereich zurzeit
weiterer Optimierungsbedarf besteht. [21]
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Bild 31: Verlauf der Sinterdichte (& 100 mm) von Ti6Al4V/15 Vg)l% SiC-
Pulvermischungen mit der Temperatur. Oberhalb von 850°C lassen

sich erste Reaktionen nachweisen [21]
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Bild 32: Dichteverteilung in einer kurzzeitgesinterten Ti6A14V/15 Vol% SiC

Er;)]be (@ 200 mm, Tgg= 900°C) nach optimierter Prozessfithrung

Ein I'fp}_les I_’otentie}l w_ird der FAST-Technologie bei der Beeinflussung des Hiir-
te-iZahfgkeusverha.lmlsses von Wolframcarbid-Cobalt-Werkstoffen eingeriumt.
Verschiedene Forschungsarbeiten haben gezeigt, dass mithilfe der SPS/FAST-

Technologie bei gleichem Co-Gehalt eine hohere B dhigkei i
s o ruchzdhigkeit erreicht werden
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Bild 33: Hiirte 1'md Bruchzihigkeit von  Bild 34: Mikrostruktur von binderfreiem
ultrafeinem WC-Co [21] ultrafeinem WC (SPS) [21]
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Interessant ist hierbei vor allem, dass bei abnehmendem Co-Gehalt auch der Ein-
fluss der SPS-Technologie im Hinblick besserer Bruchzdhigkeit abnimmt. Die
Einfliisse von Werkzeugeigenschaften (Schleifaufmaf!) und Zyklenzeit auf das
Prozessergebnis setzten fir diesen Anwendungsbereich jedoch bis dato noch
Grenzen.

Fin weiteres viel versprechendes Anwendungsgebiet der SPS-Technologie ist die
Herstellung von Sputter Targets, die als Ausgangsmaterial fiir die unterschied-
lichsten Beschichtungsverfahren, wie z.B. PVD-, Laser- oder Jonenstrahltechnik
benstigt werden. Targets aus Metallen/Metallcarbiden etc., aus keramischen Ma-
terialien oder aus schmelztechnisch nicht herstellbaren Zusammensetzungen
werden gewdhnlich pulvermetallurgisch durch Pressen von Pulvern oder Pul-
vermischungen und nachfolgendem Sintern oder durch Heifipressen hergestellt.
Der Vorteil des FAST-Verfahrens zeigt sich in der ausgezeichneten Homogenitét
der erreichten Targets bei sehr viel kiirzeren Prozesszeiten.

Das folgende Bild 35 zeigt den Prozessverlauf einer FAST-Konsolidierung eines
Co-freien Wolframcarbid-Werkstoffes fiir Sputter Targets mit einem Durchmes-
ser von 200 mm. Unter optimierter Prozessfithrung wurde bei einer aktiven Sin-
terzeit von 40 Minuten eine Enddichte von >99% der theoretischen Enddichte
erreicht.

Weiteres Prozessoptimierungspotential besteht. So konnen, bei optimaler Werk-
zeugauslegung, zwei Presslinge in einem Zyklus gesintert werden. Durch Wei-
terentwicklung der Anlagentechnik (hhere Leistung) steht eine weitere Verkiir-
zung der Zyklenzeit im Raum.

Sputiertarget

-l 1 - o m-m . I;\. J

Bild 35: Werkstoff: WC (Co-frei), Abmessung: @ 200 x 13 mm, SPS-gesintert
in der HPD 250

Die Leistungsfahigkeit der FAST-Technologie zeigt sich gegenwdrtig in der er-
folgreichen Ubertragung bis dato gewonnener Erkenntisse (Bauteildurchmesser
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80 mm) auf groBvolumige Bauteile, beispi i ini

( é : 2 pielsweise aus Aluminiumlegierungen
die nur iiber ‘pulv:.annetaﬂurgsche Verfahren hergestelit werden kar{gnlan —831;
Ausgangsrqhhng fiir die Extrusions- oder die Schmiedeumformtechnik.
S_o konnte in auBer.gewﬁhnlich kurzer Zyklenzeit eine nahezu vollstindige Ver-
dichtung der Presslinge erreicht werden (Bild 36) [22, 23, 24].

N '_i

Blld 36. IeIHPEIatUI llIld theOIetlSChe chhte als Iunktl [ de
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Dass derartige }Nerkstoffe auch in sehr kurzen Zyklen nahezu porenfrei herge-
stellt werdep konne.:n - ohne den Schmelzpunkt des Materials zu iiberschreiten -
veranschaulichen die Gefiigeabbildungen in Bild 37.

Bild 37: FAST-verdichtete Aluminiumwerkstoffe [25]

Wichtigstes {f&rgumem_ pro SPS/FAST, wie bereits mehrfach erwihnt, ist die kur-
erls Z});klenzfelt bei g_lelc:_hzelugfar Erreichung optimaler Werkstoffeigenschaften.
aupteinflusskriterium kristallisiert sich zunehmend der Energieeintrag in
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den Pressling dar. Fiir die Anlagentechnik bedeutet das, dass vor allem die Ener-
gieversorgung noch flexibler und leistungsstérker werden muss.

Der aktuelle Stand zur Herstellung von Schmiederohlingen aus Aluminium-
Silicium-Legierungen (Dichte > 99%) ist eine Zyklenzeit unter 90 Sekunden,
unter Verwendung einer speziellen Technik zur ,.Bnergieportionierung* (Ener-
gieeintrag in den Pressling) bei exakter Erfassung der eingebrachten Energie
(Bild 38).
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Bild 38: Werkstoff: AL/Si-Legierung, Abmessung: @ 82 x 25 mm, SPS-
gesintert in der HPD 250

Das neueste Forschungsprojekt im Hause FCT Systeme auf dem Gebiet des
Spark-Plasma-Sinterns heiBt ,,FAST?* mit dem Ziel, noch kiirzere Zyklenzeiten
(< 10 s) zu realisieren in Anlehnung an die Trockenpresstechnik (TPA-FAST).
Auch hier spornen die erreichten Werkstoffeigenschaften, die gegossenen Bautei-
len weit iiberlegen sind, zur Ubertragung der Laborergebnisse in die Praxis an.

Als Beispiel fiir die Herstellung Verbund- respektive Mischkristallwerkstoffe sei
hier ein Titancarbonitrid/Aluminiumoxid genannt, wie es heute bei Schneidke-
ramiken zur Bearbeitung von beispielsweise gehdrtetem Stahl etabliert ist. Es
gelang mittels entsprechender Werkstoff- und ProzeSoptimierung, Bauteildichten
von > 99% zu realisieren bei einer aktiven Zyklenzeit von weniger als drei Minu-
ten. Weiterfithrende Untersuchungen zu diesen sehr Erfolg versprechenden Ar-
beiten laufen, insbesondere im Hinblick auf den Einsatz noch feinerer Ausgangs-
pulver (Bild 39).
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Bild 39:  Werkstoff: Al,0; (submikron) / TiC/N
. » Abme .
SPS-gesintert in der HPD 250 ssung: & 40 x 8 mm,

Das Spektrum fiir weiterfiihrende Versuche zur Verdichtung von metallischen
und nichtmetallischer Werkstoffen mittels FAST-Technik ist sehr breit angelegt
[2"6, 27, .28, 29, 30, 31] Detaillierte Beschreibungen der einzelnen Mfigh'chkeitg '
wiirden jedoch jeden vertretbaren Rahmen sprengen. !

7. Ausblick

Die bisher erzielten Ergebnisse im Zusammenh, i
ang mit der FAST-Technologie
Iéaben groBes Interesse zur ForFfﬁhrung dieser Arbeiten geweckt, sowohl was gie
rundlagenforschung hinsichtlich neuer Werkstoffe und Werkstoffeigenschaften

betrifft, als i i i
i auch was die praktische Anwendung der Forschungsergebnisse anbe-
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Bild 40: Das ,,European Integrated Project on N anotechnologies and Nanosciences®

Anwendungen der FAST/SPS-Technik finden si io i
. . sich vorrangig in den B
Elektrotechnik, Maschinenbau, Automotive und Medizintechgngi k. en Branchen
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Auf internationaler Ebene lduft gegenwirtig ein umfangreiches mehrjahriges
F&E-Projekt an mit dem Titel ,Nanoker” (Bild 40), in dessen Rahmen die
FAST-Technik eine wichtige Rolle spielt, insbesondere im Zusammenhang mit
der Konsolidierung nanoskaliger Werkstoffe.

Deutsche F&E-Projekte, die die SPS-Technologie zur Fertigung von Nanomate-
rialien mit speziellen Eigenschaften zum Thema haben, sind in Bild 41 aufge-
fiihrt. Die Schwerpunkte sind Aluminumwerkstoffe, Komposite und Verbund-
werkstoffe, auch graduierte Werkstoffe.
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Bild 41: Deutsche F&E-Projekte mit FCT-Beteiligung

Zunehmend laufen industriegeforderte Forschungsprojekte an mit klaren Ziel-
vorgaben zu den jeweilig anvisierten Werkstoffen und Bauteilen.

Neben den weiterhin wichtigen Grundsatzarbeiten zur Werkstoffentwicklung
steht die Realisierung komplexerer Bauteilgeometrien im Vordergrund zukiinfti-
ger Uberlegungen. Bis dato wurden ausschlieBlich einfache Geometrien (Schei-
ben, Ringe, Zylinder u.4.) realisiert (Bild 42), erste Arbeiten zur Herstellung von
eckigen (rechteckig, quadratisch) laufen. Die wichtige Aufgabe der Umsetzung
komplexerer Bauteile (endkonturnah = ,,near net shape®) steht noch an.
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Bild 42: Ausblicke unter geometrischen Aspekten

Di;_ﬂdusme]]e Anwender von FAST-Anlagen vor allen Dingen kostenorientiert
gﬂ iten miissen, .Wll'd neben den verbesserten Werkstoffeigenschaften den ver-
ciirzten Zyklenzeiten groBe Bedeutung beigemessen. Da bei der Massenproduk-
tion bzw. dem Masseneinsatz der betreffenden Bauteile auch entsprechende Lei-
stungswerte pro Zeitei.nheit erforderlich sind, wird zurzeit die FAST-Technologie
;1_:1’ die 'I“P{L-l‘ia.smtec!mjk iibertragen. Dies ist einerseits der aus technologischer
1c_ht schwierigste Teil der Entwicklungsarbeiten bisher, aber auch der zukunfts-
wgsendsre (Bild 43). Erste Erfolge konnten bereits verbucht werden. jedoch
wird noch mit einigen Jahren intensiver Entwicklungsarbeit gerechnet ’Efn sol-
cl_:es System, mit dessen Hilfe ein schnellerer Ubergang von Niedrigte;nperatur-
;uv;aus .{50(_)°C) auf Temperaturen iiber 2200°C bewerkstelligt werden soll, be-
Pm et sich im Aufbau. Hauptaugenmerk liegt bei der Reproduzierba:keit’ der
rozesse, beim Werkzeugverschlei (Standzeit) und dem BearbeitungsaufmaB.

Fillen Abdecken PresseniHalten AusstoRen
EaR

Bsidseitiges Pressen mit, FAST" Erwédrmung

Bild 43: Implementierung der FAST- in die TPA-Technik
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Auch hier steht aufgrund der geforderten mechanischen und elektrischen Eigen-
schaften des Presswerkzeugs die Werkzeugoptimierung im Mittelpunkt des In-
teresses, insbesondere im Hinblick auf die angestrebten hohen Temperaturen.

Im Endeffekt muss bei allen Uberlegungen, die dieses Verfahren verlangt, be-
riicksichtigt werden, dass Entwicklungserfolge nur dann zu erwarten sind, wenn,
abgesehen von den bereits erkennbaren Moglichkeiten, auch die Produktionsko-
sten gesenkt und/oder die Werkstoffeigenschaften signifikant verbessert werden
konnen.

Man darf gespannt sein auf die zukiinftigen praktischen Einsatzmdglichkeiten
dieses viel versprechenden Verfahrens.

8. Literatur

[1] Field Assisted Sinteting Technology (“FAST”) for the consolidation of in-
novative materials, J. Hennicke, H.U. Kessel, cfi/Ber.DKG 81 [11] (2004)
E14-El6.

[2] Effect of porosity on thermal conductivity of Al-Si-Fe-X alloy powder
compacts, K.Y. Sastry, L. Froyen, J. Vleugels, EH. Bentefour and C. Glo-
rieux, International Journal of Thermophysics, 25 [15] (2004) 1611-1622.

[3] Modelling of the temperature distribution during and improvement of the
SPS process, A Laptev, K. Vanmeensel, J. Vleugels, 0. Van der Biest. Pro-
ceedings of the 4" International Conference on Science, Technology and
Applications of Sintering, August-September 2005, Grenoble, France, CD-
ROM p. 130-133.

[4] Modelling of the temperature distribution during Field Assisted sintering,
K. Vanmeensel, A. Laptev, J. Hennicke, J. Vleugels and O. Van der Biest,
Acta Materialia, 53 (2005) 4379-4388.

[5] Finite Element Simulation of Field Assisted Sintering of WC-Co Hardmet-
als, K.Vanmeensel, A. Laptev, I. Hennicke, G. Anné, J .Vleugels, O.Van der
Biest, Proc. of 16th International Plansee Seminar 2005, Eds. G. Kneringer,
P. Rédhammer and H. Wildner, vol. 2, HM9, 266-282, (2005).

[6] Simulation of Temperature Evolution During Field Assisted Sintering of
Rapidly Solidified Al-alloy Powder, K.Y. Sastry, K. Vanmeensel, L.
Froyen, O. Van der Biest, A. Laptev and J. Hennicke, PM2005, 2-5 October
2005, Prague.

[71 Spark Plasma Sintering of Nanometer Sized Zr0;-Al03-TiCysNgs Com-
posites, K. Vanmeensel, S.Y. Kandukuri, J. Hennicke, G. Anné, D. Jiang, J.
Vleugels, and O. Van der Biest, EMRS 2004, September 6-10, 2004, Po-
land.

235




[8] High-Energy Ball-Milling Synthesis and Densification of Fe-Co Alloy Na-
nopowders by Field-Activated Sintering, R. Nicula, V.D. Cojocaru, M. Stir,
J. Hennicke, E. Burkel, Int. Symp. Metastable Nano Mat. (ISMANAM) Ju-
ly 3-7, 2008, Paris.

[9] Herrmann, M.; Weise, B.: Sempf, K.; Bales, A.; Raethel, I.: Schulz, I.:

“Field assisted sintering of ceramic materials”; Workshop FhG IFAM
Dresden, 03/2006.

[10] Herrmann, M.; Schulz, I; Shen, Z.: “Nano-SisN,; materials produced by
SPS and conventional hot pressing”; Vortrag CIMTEC 2006.

[11] Nygren, M.; Shen, Z.: “Novel assemblies via spark plasma sintering”; Silic.
Ind. Spec. Issue Vol. 69; 2004 211- 218.

[12] Shen, Z.: “Spark plasma sintering of ceramics with tailored microstruc-
tures”; Seminar IKTS Dresden, 2004.

[13] B. Basu; J.K. Lee,D.Y. K Journal of the American Ceramic Society
©(2004), 87(9), 1771-1774.

[14] Sintering Behaviour of Low Co Content cBN-WC/Co Composites by Either
GEHIP or FAST, J. Echeberria, V. Martinez, J.M. Sénchez, L. Bour-
geois,G. Barbier and J. Hennicke, Proc. of 16th International Plansee Semi-

nar 20035, Eds. G. Kneringer, P. R6dhammer and H. Wildner, vol. 2, HM23,
434-448, (2005).

[15] Echeberria, J.; Martinez, V.; HM23; 434-447.

[16] Shi, Xiaoliang; Shao, Ganggin; Duan, Xinglong; Yuan, Runzhang. Rare
Metals (Beijing, China) (2006), 25(2), 150-155.

[17] Nygren, M.; Shen, Z.: Adv. Mater. 13; 2001; 214-216.
[18] Sempf, K.; Diplomarbeit FhG IKTS/ TU- Dresden; 2006.

[19] Herrmann, M.; Schulz, T; Zalite, L: “Materials based on nanosized B-SisNy-
composite powders”; J. Europ. Ceram. Soc. 24; 2004; 3327-3335.

[20] Personliche Mitteilung, FhG IFAM Dresden.

[21] Personliche Mitteilung, FhG IKTS Dresden.

[22] Mechanical milling and Field Assisted sintering consolidation of nanocrys-
talline Al-Si-Fe-X alloy powder, K.Y. Sastry, L. Froyen, J. Vleugels, O.

Van der Biest, R. Schattevoy and J. Hennicke, Reviews on Advanced Mate-
rials Science 8 (2004) 34-40.

[23] PM brings out the best form from complex aluminium alloys, K.Y. Sastry,

L. Froyen, J. Vieugels, O. Van der Biest. Metal Powder Report 59 [15]
(2004) 44-47.

236

i i i i interi f

imulation of Temperature Evolution During Field Assisted Sintering o

e iapidly Solidified Al-alloy Powder, K.Y. Sastry, K. Vanm?e;seléu:;

Froyen, J. Vleugels, O. Van der Biest, A. L:’;\gtt_:v and J. Hennic 8’2005

PM2005 Powder Metallurgy Congress & Exhibition, Prague October 5
EPMA, Volume 1, p. 99-105. (ISBN 1899072 18 7).

[25] Personliche Mitteilung, Powder Light Metals.

[26] Densification of Nanocrystalline Ti(C,N) Powders with Nickel Alum'.lmdg
Binder Phases: Field Assisted Sintering (FAST) vs. Gl_ass E.ncap§u axed
HIP, M. Alvarez, J.M. Sanchez, J. Etxeberria, L. Bourge_ms. G. Barbier ax(l]
7. Hennicke,. Proc. of 16th International Plansee Seminar 2005, %?)?}5 .
Kneringer, P. Rodhammer and H. Wildner, vol. 2, HM22, 419-433, ( ).

[27] Development of CDCC Composites by eith‘er GE-H[P_ or F;;:lcij A;sel:stzf
Sintering Technology, L. Bourgeois, G. Barbier, J. Hennicke, H.- f'161h 1n:
V. Martinez, J. Echeberria, J.M. Sanchez and P.‘Harden, Pr?c. 0 :
ternational Plansee Seminar 2005, Eds. G. Kneringer, P. Rédhammer an
H. Wildner, vol. 2, HM46, 684-698, (2005).

i i i f Si;N,-SiC Nanocomposites, 1.
28] Hot Pressing and Spark Plasma Smtepng of SisN
. Zalite, N. Zhilinska, J. Grabis, P. Sajgalik, R. Kirchner, G. Kladler, Nano
03, Brno, Nov. 8-10, 2005 (www.fme.vutbr.cz/nano05).

[29] Field Assisted sintering of electro-conductive ZI'OQ-]?ﬂSBd cam?osciltes, tIh(e
Vanmeensel, D. Jiang, J. Vleugels and O. Van der B}est, S}lbmtte o )
9" Conference and Exhibition of the European Ceramic Society, June 2005,
Portoroz, Slovenia (see: http://www.ecers2005portoroz.com.

[30] Densification of Nanocrystalline Ti(C,N).Powders with Nickel Almgl;nl:i/le
Binder Phases using Field Assisted Sintering (FAST), M. Alvarez and J.M.
Sanchez, submitted for publication to J. Amer. Ceram. Soc.

[31] Field Assisted Sintering of Cubic Boron Nitride Dispersed Cementc;ld Ca‘;—
bide (CDCC) Composites, K. Vanmeensel, J. Echeberria, .M. Sanc ez,d ;
Martinez, L. Bourgeois, J. Hennicke, H.-U. Kessel, P. Harden, O. Van der
Biest, J. Vleugels, EuroPM 2006.

237




