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Optimierung der HIP-Parameter unter Beriicksichtigung der Verdichtungsmechanismen

Die Kenntnis der Hochtemperatur-Verformungsmechanismen in kristallinen
Werkstoffen wird auf die Pulververdichtung durch isostatisches EHeipressen
(HIP) iibertragen. Dabei zeigt sich, daf, je nach HIP-Bedingungen und Ver-
dichtungsgrad, Versetzungs- oder Diffusionsmechanismen die Verdichtung her-
beifithren. Da der vorherrschende Mechanismus die Geometrie von Restporen

Optimization of HIP Parameters by Considering the Densification Mechanisms

The knowledge of high-temperature deformation mechanisms in crystalline ma-
terials is applied to powder densification by hot-isostatic pressing (HIP). It turns
out that, depending on the HIP conditions and the amount of densification, dis-
location or diffusion mechanisms provide the densification. The prevailing

bestimmt, nimmt er direkten Einfluff auf die mechanischen Eigenschaften des
Endprodukts. Anhand von Mechanismus-Diagrammen wird die praktische An-
wendung dieser Uberlegungen bei der Optimierung der HIP-Prozefparameter
etldutert.
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densifying mechanism controls the shape of remaining pores and thus exerts an
influence on the mechanical properties of the final HIP product, Using mech~
anism diagrams (“HIP maps”), the practical application of these considerations
in the optimization of HIP process parameters is illustrated,

Optimisation des paramétres de HIP en considérant les mécanismes de densification

On applique & la densification de poudre par pressage isostatique & chaud ce
que I'on sait des méeanismes de déformation 4 haute température dans les
matériaux cristallins. I1 en retourne qu'en fonction des conditions de HIP et
du taux de densification les mécanismes par dislocations ou par diffusion pour-
voient a la densification. Le mécanisme de densification prépondérant contréle

Einleitung

Das isostatische HeiBpressen (HIP) erlangt auf verschiedenen
Gebieten zunehmende Bedeutung, Typische Anwendungen
sind neben der Verdichtung von Metall- und Keramikpulvern
das Nachverdichten von GuBwerkstoffen und Schneidkerami-
ken, das Diffusionsschweifen von sonst nicht schweibaren
Materialien und das Ausheilen von belastungsbedingten Schi-
digungen in Hochtemperaturwerkstoffen. Trotz der technolo-
gischen Bedeutung sind die Mechanismen, die im geprefiten
Werkstoff eine Verdichtung herbeifiihren, im Detail noch we-
nig erforscht. Dabet ist es naheliegend ', daf die zur Verdich-
tung notwendigen lokalen Te1lchenverformungen nach den be-
kannten Mechanismen der Hochtemperaturverformung ablau-
fen miissen. In einer fritheren Arbeit? wurden die in Frage
kommenden Mechanismen theoretisch analysiert, ihre Domi-
nanzbereiche fiir einige Pulverwerkstoffe abgesteckt und die
Dichte als Funktion von HIP-Temperatur, Druck und Zeit be-
rechnet. Im Gegensatz zum drucklosen Sintern, das von geo-

* Max-Planck-Institut fiir Metallforschung, Institut fiir Werkstoffwissenschaften,
Stuttgart. Erweiterte Fassung eines Vortrags, gehalten auf dem HIP-Sympo-
sium der DGM in Hagen, November 1983.
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la forme des pores restants et en conséquence exerce une influence sur les pro-
priétés mécaniques du produit HIP final. L'application pratique de ces con-
sidérations dans ’optimisation des paramétres du procédé HIP est illustré en
utilisant des diagrammes de mécanisme (« cartes HIP »),

metrisch bedingten, analytisch schwer zu fassenden Kapillar-
kriften angetricben wird, ist das HIPen einer theoretischen
Behandlung zugénglicher: die Treibkrifte fiir die Verdichtung
werden ndmlich allein durch den aufgebotenen PreBdruck be-
dingt und sind daher wohldefiniert.

Aber nicht nur die Enddichte, sondern auch der wirksame Ver-
dichtungsmechanismus, durch den sie erreicht wird, bestimmt
die Festigkeit des Endprodukts. Die vorliegende Arbeit geht,
aufbauend auf einer {iberblicksweisen Darstellung dieser Me-
chanismen, einen wichtigen Schritt weiter: Sie zeigt, dafl die
Kenntnis der Mechanismen nicht nur fiir die theoretische Be-
rechnung und Erklirung der Verdichtung von Interesse ist,
sondern auch eine rationale Basis flir die Optimierung der
HIP-Parameter in Hinblick auf Dichte und Festigkeit des End-
produkts liefern kann.

Modellgeometrie und ,effektiver Prefdruck”

Da sich die Geometrie des Porenraums in einem PulverkSrper
mit fortschreitender Verdichtung grundlegend dndert, hat es
sich bewihrt, zwei geometrische Grenzfille zu unterscheideén
und getrennt mathematisch zu behandeln, Bei relativen Dich-
ten (= Dichte, dividiert durch die theoretisch erreichbare) bis
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etwa 90 % lassen sich die einzelnen Pulverteilchen im Prinzip
noch unterscheiden, und der Porenraum besteht aus durch-
gehenden Kanilen. Wird ein solcher Pulverkdrper einem all-
seitigen PreBdruck ausgesetzt (Bild 1 a), dann baut sich in sei-
nem Inneren ein System von Kontaktkriften zwischen den Pul-
verteilchen auf. Die mittlere Kontaktkraft, bezogen auf die
durchschnittliche Grofe der Berithrungsflichen zwischen den
Teilchen, lift sich als ,effektiver Prefidruck” definieren. Wiih-
rend dieser unmittelbar zu Beginn der Verdichtung an den klei-
nen Berithrungsfliichen ein Vielfaches des aufen anliegenden
PreBdrucks betriigt, sinkt er mit fortschreitender Verdichtung
sunichst rasch, dann immer langsamer ab. Dazu triigt neben
der VergroBerung der Kontaktflichen auch der Zuwachs an
Teilchenkontakten bei, da der PreBdruck auf cine wachsende
Anzahl von Teilchenkontakten verteilt werden muf3 und folg-
lich die lokale Kontaktkraft sinkt® Diese rein geometrischen
Verdnderungen machen das Pulver mit fortschreitender Ver-
dichtung immer schwerer komprimierbar; durch eine Werk-
stoffverfestigung allein 148t sich dieser Effekt bei hohen Tem-
peraturen nicht erkléren — es handelt sich vielmehr um eine
,geometrische Verfestigung” des Pulverkorpers.

Fiir Kugelpulver kann das AusmaB an geometrischer Verfesti-
gung in jedem Moment, und damit das Verdichtungsverhalten,
analytisch berechnet werden, indem man die GréBe der mitt-
leren Berithrungsfliche zwischen den Teilchen und die Anzahl
der Kontaktpunkte als Funktionen der relativen Dichte aus-
driickt®9: fiir Pulver mit unregelmiBiger Teilchenform stellen
solche Berechnungen eine recht gute Niherung dar.

Erreicht der PreBling Dichtewerte iiber 90 %, dann zicht man
als Modellgeometrie statt einer Teilchenpackung besser ein
homogenes Kontinuum mit einer Verteilung von kugelformi-
gen Poren heran (Bild 1b). Der effektive Prefdruck entspricht
dann dem auBen anliegenden, vermindert um den etwa vor-
handenen, entgegengesetzt wirkenden Gasdruck in den ge-
schlossenen Poren.

Mechanismen der Verdichtung durch HIP

Die Verdichtung eines Pulvers wihrend des HIP-Vorgangs ist
zum groBten Teil das Ergebnis der Verformung der Pulverteil-
chen an ihren Berithrungspunkten unter dem Einfluf} des dort
wirkenden effektiven Prefdrucks; andere Mechanismen, wie
die Teilchenabgleitung oder das Zerbrechen einzelner Pulver-
teilchen, tragen meist nur unwesentlich zur Verdichtung bei.
Fiir die Verformungsprozesse stehen nun bei hohen Tempera-
turen die folgenden Mechanismen zur Verfligung.

Zu Beginn der Verdichtung liegt der effektive PreBdruck meist
iiber der FlieBgrenze des Pulverwerkstoffs. Daher verformen
sich die Beriihrungszonen der Teilchen zunfichst, wie beim
Kaltpressen®, durch Versetzungsgleiten (Bild 2). Die dadurch
bewirkte Verdichtung setzt augenblicklich mit Anlegen des
PreBdrucks ein, wihrt aber nur so lange, bis der effektive
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Bild 1a  Modellgeometrie fiir die Pulververdichtung bis zu 90 % rela-
tiver Dichte: Packung einzelner Teilchen mit offenem Porenraum.
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Druck unter die FlieBgrenze fillt. Die Versetzungen konnen
dann ihre Hindernisse nicht mehr konservativ iiberwinden, so
daB die weitere Verdichtung auf andere Mechanismen, nim-
lich thermisch aktivierbare, zeitabhéngige Vorginge, angewie-
sen ist. Dafiir kommt zuniichst Versetzungskriechen (engl.
,Power-Law Creep”) (Bild 3) in Frage. Dieses lauft auch bei
Spannuagen unterhald der Fliefigrenze ab, denn die Verset-
zungen konnen nun ihre Hindernisse zusétzlich durch diffu-
sionsgesteuertes Klettern umgehen. SchlieBlich tragt auch Dif-
fusion (Bild 4), dhnlich wie beim drucklosen Sintern’, zur Ver-
dichtung wihrend des HIP-Vorgangs bei: Atome wandern von
der druckbelasteten Korngrenze im Teilchenkontaktbereich
sowohl durch das Kristallvolumen als auch entlang der Korn-
grenze in den Teilchenhals.

Die Beitriige dieser Mechanismen zur Gesamtverdichtung kén-
nen mathematisch beschrieben werden (siehe dazu ausfihrli-
che theoretische Arbeiten!™).

Beeinflussung der Verdichtungsmechanismen durch
dic Wahl der HIP-Prozeflparameter
Welcher Verformungsmechanismus gerade das Ausmall der
Verdichtung bestimmt, hiingt von den Pulver- und Werk-
stoffeigenschaften (PulverteilchengréBe, Diffusionskonstan-
ten, Kriechparameter), den HIP-ProzeSparametern {Druck,
Temperatur) und dem augenblicklichen Verdichtungsgrad ab.
Wihrend etwa die TeilchengrdBe kaum einen EinfluB} auf die
Versetzungsmechanismen ausiibt, bestimmt sie die fiir die Ver-
dichtung durch Diffusion notwendigen Diffusionsldngen; feine
Pulver werden daher die Diffusion stirker bevorzugen als
grobe Pulver. Andererseits ist der Diffusionsmechanismus von
der Anwesenheit der Korngrenze als Leerstellensenke abhén-
gig. Wandert diese im Zuge des Kornwachstums aus dem Kon-
taktbereich weg, dann kann Diffusion nicht mehr zur Verdich-
tung beitragen. Hingegen bleiben die Versetzungsmechanismen
davon unbeeinflut.
Als von auBen beeinfluBbare GréRen bestimmen die Prozef-
parameter HIP-Druck und -Temperatur in starkem Mafe,
welcher Mechanismus zum vorherrschenden wird. Niedrige
Drucke lassen die Diffusion stéirker hervortreten (da diese nur
linear vom Druck abhingt), wihrend die spannungsempfindli-
cheren Versetzungsmechanismen bei héheren Drucken stir-
ker zur Geltung kommen. Temperaturerhdhung beschleunigt
das von der Gitterdiffusion abhéngige Versetzungskriechen ver-
gleichsweise stirker als die Korngrenzendiffusion.
Diese Zusammenhiinge werden in mathematisch konstruier-
ten ,, HIP-Diagrammen”, denen die beschriebenen Modellvor-
stellungen zugrundeliegen, besonders deutlich®, In Bild 5 ist
ein solches Diagramm fiir das HIPen eines Pulvers aus Werk-
zeugstahl bei 1200°C dargestellt (dhnliche Diagramme wurden
bisher fiir Superlegierungen und Aluminiumoxid mit verschie-
denen PulverteilchengréBen erstellt®). Die Abszisse gibt den
p
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Bild 1b Modellgeometrie bei relativen Dichten iiber 90 %: eine Ku-
gelpore als Modell fiir den geschlossenen Porenraum.
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Gleitebene

Bild 2 Erster HIP-Verdichtungsmechanismus: Verformung der Teil-
chenkontakte durch Versetzungsgleiten. Mikroskopische Teilchen, die
die Versetzungsbewegung behindern, bestimmen die Festigkeit und da-
mit die Verdichtbarkeit des Pulvers. Wichtig fiir die anfingliche Ver-
dichtung durch HIP und fiir das Kaltpressen.

Bild 3 Zweiter HIP-Verdichtungsmechanismus: Verformung der Teil-
chenkontakte durch Versetzungskriechen. Mikroskopisch ist hier meist
die Bildung charakteristischer Versetzungszellen zu beobachten. Die-
ser Mechanismus fiihrt zu scharfkantigen Restporen; er ist wichtig bei
hohem effektivem Druck (anfingliches Verdichtungsstadium) und gro-
Ben Pulverteilchen.

PreBdruck an, wiihrend die Ordinate das Verdichtungsausmaf@
anhand der relativen Dichte charakterisiert, Die dicken Kon-
turen begrenzen Diagrammfelder, in welchen ein bestimmter
Mechanismus einen stirkeren Beitrag zur Verdichtung leistet
als alle iibrigen. Die diinnen Linien geben die nach bestimm-
ten HIP-Zeiten (Y, ', 1, 2, 4 h) erreichte relative Dichte
an.

Das ,Lesen” eines solchen HIP-Diagrammes sei anhand der
eingezeichneten Verdichtungsverldufe (strichlierte vertikale Li-
nien in Bild 5) illustriert: Bei einem mittleren Prefidruck (Linie
3) iiberwiegen an den Beriihrungspunkten der Pulverteilchen
nacheinander alle drei Mechanismen. Bis zu einer relativen
Dichte von etwa 65 % bewirkt die konservative Versetzungs-
plastizitét die gesamte Verdichtung (meist wird dieser Bereich
in der Praxis durch Kaltpressen durchschritten). Danach iiber-
nimmt das Versetzungskriechen die weitere Kontaktverfor-
mung, bis schlieBlich ab einer relativen Dichte von etwa 90 %
die Diffusion der dominierende Vorgang wird. Ein solcher Ver-
dichtungsverlauf kann natiirlich nicht sinnvoll durch eine ein-
zige mathematische Gleichung beschrieben werden, und etwa-
ige Ubereinstimmungen mit empirischen Fit-Formeln ohne
physikalischen Hintergrund miissen als zufillig angesehen wer-
den.

Wihlt man bei der festgelegten Temperatur von 1200°C einen
niedrigeren PreBdruck (Linie 1 in Bild 5), dann wird die Ver-
dichtung praktisch nur durch Diffusion bewirkt. Allerdings las-
sen die Zeitkonturen des Diagramms erkennen, daf3 die not-
wendigen HIP-Zeiten bei Erniedrigung des PreBdrucks rasch
technisch und wirtschaftlich unakzeptable Werte erreichen: bei
einem PreBdruck von 5 MPa (Linie 1) wire zum Erreichen vol-
ler Dichte eine Zeit von mehr als 10 Stunden notwendig. Of+
fensichtlich it sich auf diese Weise eine untere Grenze fiir den
anzuwendenden PreBdruck ableiten (z. B. Linie 2 in Bild 5).
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Verdichtungsmechanismus — Porengeometrie —
Mechanische Eigenschaften

Die Kenntnis des dominierenden Verdichtungsmechanismus
wihrend des HIP-Vorgangs hat vor allem deshalb groe prak-
tische Bedeutung, weil dieser die Form der Restporen und da-
mit die mechanischen Eigenschaften des Endprodukts wesent-
lich bestimmen kann. HIP-Modellversuche haben niimlich ei-
nen Zusammenhang zwischen dem Verdichtungsmechanismus
und der sich ausbildenden Porengeometrie aufgezeigt®, Wih-
rend die Diffusion fiir die Bildung von ,,Sinterhilsen”, wie beim
drucklosen Sintern, und damit fiir die Abrundung der Poren
sorgt, bleiben wihrend der Verdichtung durch Versetzungspro-
zesse scharfe einspringende Porenkonturen bestehen. Bei un-
geniigender Verdichtung kénnen solche Kanten als Rilkeime
wirken und die mechanischen Eigenschaften des HIP-Produkts

%itterdiffusion

- |
¥
Korngrenzendiffusion

Bild 4 Dritter HIP-Verdichtungsmechanismus: Verformung der Teil-
chenkontakte durch Diffusion von Atomen aus der Korngrenze zu den
»Sinterhilsen”, sowohl durch das Kristallgitter als auch entlang der
Korngrenze. Dieser porenrundende Mechanismus ist wichtig bei nied-
rigem effektivem Druck (spétes Verdichtungsstadium) und kleinen Pul-
verteilchen.

wesentlich beeintrichtigen. Auflerdem ist es naheliegend, daf3
die Diffusion besser fiir die Verbindung der Pulverteilchen sorgt
als das blofle ,,Plattdriicken” der Teilchen durch Versetzungs-
plastizitét.
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Bild 5 HIP-Mechanismus-Diagramm fiir ein Werkzeugstahl-Pulver,

nach®, HIP-Temperatur 1200°C, mittlere TeilchengréBe 50 wm. Ver-
dichtung folgt vertikalen Linien nach oben. Je nach Wahl des HIP-
Drucks werden verschiedene Mechanismen durchlaufen, wobei Ver-
setzungskriechen im Interesse der mechanischen Eigenschaften des
Endprodukts zu vermeiden ist. (Weitere Erkldrungen zur HIP-Proze3-
optimierung siehe Text). :
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Folglich sollte bei der Wah! der HIP-Parameter darauf ge-
achtet werden, daf3 die Diffusion als Verdichtungsmechanis-
mus nicht zu kurz kommt. Eine Abschitzung der Obergrenze
fiir den zweckmiiBigen Prefdruck laft sich mit Hilfe der HIP-
Diagramme nach Bild 5 durchfiithren. Will man nﬁmli‘ch den
,,porenschiirfenden” Mechanismus des Versetzungskriechens
zumindest gegen Ende der Verdichtung vermeiden, so sollte

Optimale HIP- Parameter
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Bild 6 Optimale HIP-Bedingungen fiir ¢in Werkzeugstahl-Pulver
(halb-schematisch). Der Druck ist nach unten begrenzt durch die Zy-
klusdauer, nach oben durch die unerwiinschte Dominanz des Verset-
zungskriechens (das zu scharfkantigen Restporen, ungeniigender Bin-
dung zwischen den Pulverteilchen und damit zu schlechteren mecha-
nischen Eigenschaften fiihren kann). Die Temperatur ist nach oben
durch das Auftreten unerwiinschter Gefiigeinstabilititen begrenzt. Ge-
m#fB experimentellen Untersuchungen® fithren die HIP-Bedingungen
A zu geringerer Biegefestigkeit als B,

der PreRdruck nicht tiber einem bestimmten Wert (Linie 4 in
Bild 5) liegen. Zusammen mit der unteren Grenze (Linie 2)
ergibt sich ein ,,Fenster” fiir den bei der jeweiligen Tempera-
tur optimalen PreBdruck, in unserem Beispiel fiir 1200°C von
ungefihr 30 MPa bis 150 MPa. Man kann nun dieses Fenster
fiir verschiedene HIP-Temperaturen berechnen und erhélt so
Bild 6. Damit ist aus rein theoretischen Uberlegungen eine zu-
néichst noch halb-schematische Orientierungshilfe fiir die Wahl
der HIP-ProzeBparameter entstanden: Werden Temperatur
und PreBdruck links vom ,,optimalen Bereich” gewihlt, dann
wird die Verdichtung zu langsam. Andererseits kann eine Er-
héhung des PreBdrucks jenseits des ,,optimalen Bereichs” un-
ter gleichzeitiger Erniedrigung der Temperatur zwar zu schnel-
ler Verdichtung, aber auch zu scharfen Restporen und schlech-
ter Bindung zwischen den Teilchen fiithren, da die Diffusion zu
wenig wirksam wird.

Ein Vergleich mit der Praxis zeigt, daB dieses Diagramm zu-
mindest als halb-quantitativ zu betrachten ist: Beim HIPen
von Schnelistahlpulver steliten Takigawa und Mitarbeiter® fest,
daB bei vergleichsweise niedriger Temperatur und hohem Druck
(Punkt A in Bild 6) sich geringere Biegefestigkeiten ergaben
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als bei hoherer Temperatur und niedrigerem Druck (Punkt B),
obwohl in beiden Fillen etwa dieselbe Dichte in der gleichen
7eit erreicht worden war. Der Bruch verlief im ersten Fall ent-
lang der Teilchengrenzen, die offensichtlich nur ungeniigend
durch Diffusion verbunden waren. Damit iibereinstimmend
zeigt das Diagramm in Bild 6, daB tatsichlich nur im zweiten
Fall optimale HIP-Bedingungen vorlagen.

Dennoch muB man vor der unkritischen Benutzung der Dia-
gramme warnen: Es sollte nicht vergessen werden, daf sie ei-
nerseits auf Modellvorstellungen mit vereinfachten Annahmen
und andererseits auf durchschnittlichen Werkstoffkenngréfien,
die fiir technische Materialien starke Streuungen aufweisen
kénnen, beruhen. Dal} das Verdichtungsverhaiten von den we-
nigen bisher untersuchten Werkstoffen zufriedenstellend be-
schrieben wird, deutet allerdings darauf hin, daB die getroffe-
nen Vereinfachungen nicht zu kritisch gind. In jedem Fall sind
jedoch weitere Arbeiten, insbesondere von seiten der Praxis,
angebracht, die der genauercn Ermittiung der HIP-Kinetik
von technischen Pulvern dienen und damit die VerldBlichkeit
von HIP-Diagrammen noch weiter steigern.

Zusammenfassung und Ausblick
Die Verdichtung eines Pulvers durch HIP ist das Ergebnis von
mehreren Mechanismen, die im Verlauf der Verdichtung nach-
einander in iiberwiegendem Mab die Verdichtung bestimmen.
Der Beitrag der cinzelnen Prozesse zur Gesamtverdichtung
wird filr ein gegebenes Pulver durch die Wahl der HIP-Para-
meter Temperatur und Druck eingestellt. Die Mechanismen
wirken sich nicht nur auf die erreichbare Verdichtung aus, son-
dern kénnen auch die Porenform und die Bindung zwischen
den Pulverteilchen beeinflussen, die fiir die mechanischen Fi-
genschaften des Endprodukts von Bedeutung sind.
Theoretische Uberlegungen wie die hier angestellten konnen
Anhaltspunkte fiir die Wahl der ProzeBparameter geben und
ein Gefithl dafiir vermitteln, welche Verdnderungen im Ver-
dichtungsverhalten bei Variation dieser Parameter zu erwar-
ten sind, wobei die numerische Genauigkeit nicht iiberschitzt
werden sollte. Der Vorteil des physikalisch fundierten For-
malismus, der den Diagrammen zugrundeliegt, besteht in der
Mbglichkeit seiner Weiterentwicklung: So konnten in Zukunft
bisher vernachléssigte Effekte, wie z. B. der Einflu der Auf-
heizgeschwindigkeit und der Druckaufbringung oder von Ge-
fiigeverinderungen wahrend des HIP-Vorgangs, miterfaBt und
in die Diagramme eingebaut werden. Die Beriicksichtigung der
Verdichtungsmechanismen kann so die empirische Optimie-
rung der HIP-Parameter unterstiitzen, sollte aber kiinftig auch
weitere Anwendungsméglichkeiten fiir das isostatische HeiB-
pressen aufzeigen und im vorhinein beurteilen helfen.
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