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Die Schiittdichte und das FlieBverhalten sind bei pulvertechnologisch basierten Herstellungsprozessen, wie

zum Beispiel beim additiven Laser-Powder Bed Fusion Prozess wichtige Kenngro3en zur Charakterisierung von

Pulversorten, da diese maf3geblich die Verarbeitbarkeit des Pulvers bei den verschiedensten Fertigungspro-

zessen bestimmen. [Fra16] Besonders bei pulverbettbasierten additiven Fertigungsverfahren sind ein gutes

FlieBverhalten zum Handling des Pulvers und zum Aufbringen der Pulverschichten sowie eine hohe Schiittdichte

zur Herstellung porenfreier Bauteile von wichtiger Bedeutung. [Kru15], [Tan17] Die Licht- und Rasterelektronen-

mikroskopie bietet hierzu in Kombination mit dem Bildanalysetool der Software ZEISS ZEN 2 core die Moglich-

keit, Pulversorten effizient zu charakterisieren und deren Qualitat zu bestimmen.

Einleitung

Die Schuttdichte und das FlieBverhalten einer Pulversorte
werden mafgeblich durch die vorliegende Pulvermorpho-
logie, Topographie, GrofRenverteilung und innere Partikel-/
Granulatstruktur bestimmt. Wahrend spharische Granulate
positive FlieBeigenschaften innehaben, weisen unregelmaf3ig
oder nadelig geformte Granulate aufgrund moglicher Ver-
hakungsvorgange untereinander ein ungunstigeres Flief3-
verhalten auf. Dennoch kann ein spharisches Granulat bei
naherer Betrachtung eine raue Oberflachenstruktur auf-
weisen, welche zu hohen Reibungskraften fuhrt und somit
die Bewegung des Pulvers beim FlieSen oder Verdichten
stark beeintrachtigt. [Sch14] Trockene Pulversorten mit
hohem Feinanteil zeigen darUber hinaus stark auftretende
Adhasionskrafte zwischen den einzelnen Partikeln/Granulaten
in Form von van-der-Waals-Wechselwirkungen und schran-
ken die Flie3fahigkeit der Pulversorte zudem ein. [Mol00]
Des Weiteren hat die innere Partikel-/ Granulatstruktur einen
entscheidenden Einfluss auf die Schittdichte und die Festig-
keit einer Pulversorte. Eine innenliegende Porositat verringert
bspw. die Schittdichte sowie die Granulatfestigkeit. [Sch14]
Soll nun gezielt eine Pulversorte auf ihre Eignung gepruft
oder verschiedene Pulversorten untereinander verglichen
werden, so mussen die Einflussgrésen Morphologie, Topo-
graphie, GrofSenverteilung und innere Struktur untersucht
werden, um RickschlUsse auf deren Anwendbarkeit fur
anschliefende Fertigungsprozesse schliefSen zu kdnnen.

Experimentelles

Zur Untersuchung standen zwei granulierte Wolframcarbid-
Kobalt-Pulversorten mit identischer chemischer Zusammen-
setzung zur Verfligung, welche in ihrer Schittdichte stark
voneinander abweichen. Die Schittdichte der beiden Pulver-
sorten wurde nach DIN EN 1SO 3923:2010, die Flie3fahigkeit
nach DIN EN ISO 13517:2013 bestimmt und in Tabelle 1
dargestellt.

Schittdichte [g/cm3]  FlieRfahigkeit [50g/s]

Pulversorte 1 - WC-Co (88-12) 4,51 29,0
Pulversorte 2 - WC-Co (88-12) 5,89 28,5

Tabelle 1: Ergebnis der Schuttdichtepriifung sowie der FliefSfdhigkeitsprifung

Zur Untersuchung des Schuttdichtenunterschieds wurden am
Stereo-Zoom-Mikroskop ZEISS Axio Zoom.V 16 bei 80-facher
VergrofRerung im Durchlicht Streupraparate betrachtet.
Hierzu wurden wenige Gramm der jeweiligen Pulversorte in
einer Petrischale homogen verteilt und anschlieSend mittels
der in ZEISS ZEN 2 core vorliegenden Softwarefunktion grofs-
flachige Kachel-Aufnahmen erstellt, um eine Mindestanzahl
von 6000 Granulaten je Analyse sicherzustellen zu kénnen.
Definiert wurde eine Flache von 3x3 Einzelbildaufnahmen.
Mit Hilfe des integrierten Bildanalysetools erfolgte nach der
Festlegung der Klassen und des Messrahmens die automa-
tische Segmentierung mittels Grauwertschwellendefinition.
Fehlerhafte Segmentierungen konnten vor der Auswertung



interaktiv korrigiert werden. Als die zu bestimmenden Mess-
merkmale wurde der Aquivalentdurchmesser, welcher dem
Durchmesser eines flachengleichen ideal runden Granulates
entspricht, zur Bestimmung der Granulatgrof3e sowie das
Feretverhaltnis, welches dem Verhaltnis des kleinsten zum

grofSten Feret-Durchmesser entspricht und somit eine

Aussage zur Spharizitat der Granulate zulasst, bestimmt.
Abbildung 1 stellt einen Ausschnitt eines Streupraparats im
Durchlicht, links vor der Segmentierung, rechts nach der
automatischen Segmentierung mittels des in ZEISS ZEN 2 core
zur Verflgung gestellten Bildanalysetools dar.

Abbildung 1: Streuprdparat zur Pulvercharakterisierung mittels des ZEISS ZEN 2 core Bildanalysetool, links: nicht segmentiert, LM, 80x, rechts: segmentiert, LM, 80x

Aus der Vielzahl an untersuchten Granulaten (6000
Objekte) konnte die GranulatgrofRenverteilung sowie die

Feret-Verhaltnisverteilung ausgewertet und graphisch,
siehe Abbildung 2, dargestellt werden.

Abbildung 2: Links: GranulatgréfSenverteilung, rechts: Feretverhdltnisverteilung der WC-Co-Pulversorten 1 und 2 im Vergleich

Die Betrachtung der Granulatgrof3enverteilung sowie der
Feretverhaltnisverteilung zeigt, dass der Schuttdichtenunter-
schied aufgrund eines nur gering abweichenden Kurvenver-
laufs auf die innere Struktur der Granulate zurtckzufthren
sein muss. Aus diesem Grund erfolgte die weitere Betrach-
tung der Granulate am Feldemissions-Rasterelektronen-

mikroskop ZEISS Crossbeam 550 (FIB-REM). Hierzu wurden
diese auf einen mit Graphitpaste bestrichenen Probehalter
gestreut und zur Sicherstellung der elektrischen Leitfahigkeit
mit einer Gold-Palladiumschicht besputtert. Abbildung 3
stellt eine Ubersichtsaufnahme, Abbildung 4 eine Detailauf-
nahme der beiden WC-Co-Pulversorten im Vergleich dar.




RBSD, 250x

Abbildung 4: Detailaufnahme WC-Co-Granulat-Topographie links: Pulversorte 1, REM, RBSD, 2.500x; rechts: Pulversorte 2, REM, RBSD, 2.500x

Deutlich zu erkennen ist sowohl in den Ubersichtsaufnahmen
als auch in den Detailaufnahmen eine nach aufSen gedffnete
Porositat der Pulversorte 1, wahrend hingegen Pulversorte 2

eine nach aufSen geschlossene Granulatoberflache aufweist.

Zudem weist Pulversorte 2 eine sichtlich feinere Oberflachen-
struktur, welche auf eine geringere WC-PartikelgrofSe zurtick-
zufuhren ist, auf. Zur Charakterisierung der inneren Granulat-

struktur wurde je Pulversorte jeweils ein FIB-Schnitt mit
dem ZEISS Crossbeam 550 durch die Mitte eines zufallig
gewahlten Granulats gelegt. Die Aufnahmen sind zum
Vergleich in Abbildung 5 dargestellt. Bei der Betrachtung
der Aufnahmen liegt bereits die Vermutung nahe, dass
die Pulversorte 1 einen deutlich héheren Anteil an innerer
Porositat im Vergleich zur Pulversorte 2 aufweist.
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Abbildung 5: FIB-Schnitt durch Granulat links: Pulversorte 1 mit hoher innerer Porositdt, FIB, 2.500x; rechts: Pulversorte 2 mit geringer innerer Porositdt, FIB, 2.500x

Zur quantitativen Bestimmung des Porositatsanteils erfolgte
die Probenpraparation mittels Epoxidharz, in welches wenige
Gramm des Pulvers eingebettet wurden, anschliefSend fand
die Probenpraparation mittels verschiedener Schleif- und
Polierschritte mit dem System Struers Tegramin-30 statt.
Wahrend der Schleif- und Polierschritte konnten die Granu-
late angeschnitten werden und erlaubten somit einen Ein-
blick in deren innere Struktur. Zur Sicherstellung der elek-
trischen Leitfahigkeit der metallographischen Schliffproben
fand ein Sputtervorgang zur Abscheidung einer Gold-
Palladiumschicht statt, im Anschluss wurden die Proben am

Feldemissions-Rasterelektronenmikroskop ZEISS Sigma 300 VP
(FE-REM) betrachtet. Die Pixelgrof3e der Aufnahmen betragt
50 nm, um die kleinste zu erfassende Pore mit einer Mindest-
anzahl von 10 Pixeln abzudecken. Die weitere Auswertung
fand auch hier mittels des Bildanalysetools der Software
ZEISS ZEN 2 core statt. Hierbei wurde eine hierarchische
Segmentierung zweier Grauwertschwellen verwendet, mit
welcher zu Beginn die Granulate (rot) und im Anschluss die
innenliegenden Poren (blau) mittels einer weiteren Grau-
wertschwelle segmentiert werden konnten. Abbildung 6
zeigt die angelegten Klassen zur Bildanalyse.

Abbildung 6: ZEISS ZEN 2 core Bildanalysetool, hierarchische Anordnung der Klassen



Als zu bestimmende Messmerkmale wurden die Flache der
einzelnen Granulate sowie die Flache der vorhandenen
innenliegenden Poren definiert. Somit konnte nach der
Zuordnung der Poren zu den jeweiligen Granulaten der
Anteil an innerer Porositat bestimmt und die mittlere Porositat

Pulversorte 1

REM-Aufnahme

Segmentiert mittels Bildanalysetool

aus jeweils 20 betrachteten Granulaten berechnet werden.
Abbildung 7 stellt einen Ausschnitt der REM-Aufnahmen

sowie das dazugehorige segmentierte Bild mittels des Bild-
analysetool der Software ZEISS ZEN 2 core dar. Deutlich zu
erkennen ist ein hoherer Porositatsanteil der Pulversorte 1.

Pulversorte 2

Abbildung 7: Quantitative Bestimmung des Porositdtsanteils; oben links: Pulversorte 1, REM, RBSD, Pixelgréfse 50 nm, oben rechts: Pulversorte 2, REM, RBSD,
PixelgréfSe 50 nm, unten links: Pulversorte 1 segmentiert, unten rechts: Pulversorte 2 segmentiert



Mittlere Porositat [%]

Pulversorte 1 - WC-Co (88-12) 34,7

Pulversorte 2 - WC-Co (88-12) 4,8

Tabelle 2: Ergebnis der Porositdtsanalyse der verschiedenen WC-Co-Pulver-
sorten

Somit kann die um > 20% geringere Schuttdichte der Pulver-
sorte 1 aufgrund einer um ca. 30% hoheren vorliegenden
mittleren Porositat erklart werden. Die Flie3fahigkeit der
beiden Pulversorten weist aufgrund der spharischen Granu-
latform beider Pulversorten eine fast identische Eigenschaft
auf. Die etwas bessere Flie3fahigkeit der Pulversorte 2 kann
auf die feinere Oberflachentopographie und die daraus resul-
tierende geringere Reibung zwischen den Granulaten zurlck-
gefihrt werden.
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