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Die Dimensionics Density GmbH, als Spezialist flir vollautomatisier-
te Dichtemesssysteme nach dem archimedischen Prinzip, hat in Zu-
sammenarbeit mit der Firma Arburg GmbH & Co. KG evaluiert, in
welchem Rahmen eine prozessbegleitende Dichtemessung an Griin-
lingen fur das MetallpulverspritzgieBen (Metal Injection Moulding
-MIM) sinnvoll einsetzbar ist. Insbesondere die Reproduzierbar-
keit und der Zusammenhang aus gemessener Grinlingsdichte und
dem Schrumpfverhalten des Bauteils im anschlieBenden Prozess
(Entbindern, Brennen) standen im Fokus der Untersuchungen. Ziel-
setzung ist, nahe am Anfang der Prozesskette eine Qualitatstber-
wachung und Gewinnung von Messdaten zur fortlaufenden Opti-

mierung der Produktionsparameter zu etablieren.
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1. Bedeutung der homogenen Dichte-
verteilung fir das MIM-Verfahren

Der Metallpulverspritzguss (Metal Injection Moulding
- MIM) ist ein Fertigungsverfahren, welches aus vier
Teilschritten besteht: (1) Compoundieren, (2) Spritzen,
(3) Entbindern und (4) Sintern. Beim Compoundieren
wird aus Metallpulver und einem organischen Binder
ein homogenes Granulat (Feedstock) hergestellt, das
im Anschluss mittels Spritzgussverfahren weiterver-
arbeitet werden kann. Der Feedstock wird durch Druck
in das formgebende Werkzeug eingespritzt. Der Griin-
ling wird im Folgeschritt entbindert. Der Binderanteil
wird dabei auf 2-3 % (Restbindergehalt) reduziert, um
anschlieRend im finalen Sinterprozess ein dichtes maR-
haltiges Bauteil zu erhalten. Abhangig vom Werkstoff
wird das Bauteil bei Temperaturen von 1200 - 1380°C
gesintert. Wahrend der Aufheizphase wird das restli-
che Bindemittel (Backbone) restlos entfernt. Die Bau-
teile schrumpfen dabei auf die berechnete GréRe und
weisen eine hohe Dichte von >97 % auf. Vorteil dieses
Verfahrens ist die Moglichkeit komplexe Bauteile in ho-
her Stlckzahl zu fertigen.

Entscheidend fir die Qualitdit vom MIM Bauteilen
ist die konstante Dichteverteilung lber das gesamte
Grinteil hinweg. Eine ungleichméaRige Verteilung ver-
ursacht ein ungleichmaBiges Schrumpfverhalten, das
zu verzogenen und nicht maRhaltigen Bauteilen fuhrt.

Um die Qualitat des Bauteils zu bewerten, werden Gb-
licherweise Bauteile im handischen Verfahren durch

Fachkrafte untersucht. Dafiir werden Griinteile mit
einem bestimmten Parametersatz hergestellt, um die-
se anschlieBend zu entbindern und zu sintern, bevor
sie dann genauer untersucht werden kénnen. Durch
einen iterativen Trial-and-Error-Prozess optimiert man
die Spritzparameter flr jedes einzelne Werkzeug. Dies
geschieht unter Zuhilfenahme theoretischer Berech-
nungen und historischer Daten, aber generell ist es ein
aufwendiger, zeit- und energieintensiver, mehrstufiger
Prozess, da die Teile zunachst im Ofen gesintert wer-
den mussen. Insbesondere die Erfordernis geschulter
Fachkrafte und die langen Reaktionszeiten auf Veran-
derungen am Anfang der Prozesskette schiiren den
Wunsch nach einem schnellen, automatisierten Ana-

lyseverfahren.




2. Archimedische

Dichtemessung von

Festkorpern

2.1.Grundlagen der archi-
medischen Dichtemessung

Die gravimetrische Dichtebestimmung von Festkor-
pern nach Archimedes ist ein allseits bekanntes und
etabliertes Messverfahren. Das Gewicht eines Korpers
wird zunédchst in Luft (m) und anschlieRend in einer
Flissigkeit (mFl) vermessen. Die Gewichtsdifferenz
entspricht dem Auftrieb, welchen der Koérper in der
Flssigkeit erfahrt. Aus Auftrieb und bekannter Flussig-
keitsdichte pFl wird das verdrangte Volumen und somit
das Volumen des Korpers selbst berechnet. Die Dichte
p des Korpers ist der Quotient aus seinem Volumen V
und Trockengewicht m. Unter Vernachldssigung aller

Formel (1)

Umwelteinfliisse kann die Dichte nach Formel (1) be-
rechnet werden.

Als Messmedium wird haufig destilliertes Wasser ein-
gesetzt, fur welches die Flissigkeitsdichte in Abhan-
gigkeit der Temperatur aus bekannten Tabellen ent-

nommen werden kann. Haufig werden jedoch Tenside
zugesetzt, um Blasenanhaftungen am Bauteil und da-
mit einer Verfdlschung der Nasswagung vorzubeugen.

Bei hohen Genauigkeitsanforderungen an die Dichte-
messung (<0,1% Fehler) sind die allgemein bekannten
Tabellenwerte fiir reines Wasser nicht mehr uneinge-
schrankt auf ein Wasser-Tensid-Gemisch (bertragbar
und mussen fir das verwendete Messmedium einma-

lig messtechnisch ermittelt werden.



Da Laborwaagen den Wagewert W anstelle der Masse
m anzeigen, muss bei Abweichung von Normtempera-
tur (20°C) und Normaldruck (1 bar) der Auftrieb bei der
Wagung im Medium Luft bericksichtigt werden. Wah-
rend die Dichte des fliissigen Mediums von der Flissig-
keitstemperatur und ggf. der Konzentration zugesetz-
ter Tenside abhangt, ist die Dichte der Luft von den
Umweltparametern Lufttemperatur, Luftdruck und in
sehr geringem Mal auch von der Luftfeuchte abhan-
gig. All diese Umgebungsparameter miissen wahrend
der Messung mit erfasst werden, um <0,1 % Fehler bei
der Dichtebestimmung einer Probe zu erzielen.

Neben Umwelteinflissen sind auch konstruktive As-
pekte der Messanordnung zu beriicksichtigen. So
treten z.B. an Komponenten, welche die Gewichts-
kraft des Messobjekts im Flussigkeitsbad aufnehmen
und auf die Waage aulerhalb des Beckens Ubertra-

gen, parasitare Krafte auf. Zu nennen sind hier insbe-
sondere Kapillareffekte und Meniskenbildung an den
Grenzflaichen zwischen Waagengestell, Wasser und
Luft. Dartiber hinaus wird die Nasswagung durch einen
parasitareren Auftrieb am teilweise im Wasser befind-
lichen Waagengestell verfalscht, wenn sich infolge des
eintauchenden Messobjekts der Pegelstand im Becken
andert.

Diese Storeinflisse sind konstruktiv zu minimieren und
/ oder messtechnisch zu erfassen, um sie rechnerisch
zu eliminieren.

Ansonsten gelten alle Anforderungen, die allgemein
auch fir Wagungen im unteren mg-Bereich gestellt
sind. Krafteintrag durch Luftzirkulation, Erschiitterung
oder elektrostatische Aufladung sind unbedingt zu ver-
meiden.
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2.2.Vollautomatisiertes Dichtemesssystem
fur Produktionsumgebungen

Die an sich hohe Genauigkeit archimedischer Dichte-
messungen wird in der Praxis durch den menschlichen
Einfluss deutlich reduziert. Eine stets exakte Ausfih-
rung der Messschritte ist auch fir geschultes Personal
kaum umsetzbar. Insbesondere nicht, wenn Messun-
gen von unterschiedlichen Personen oder Gber mehre-
re Tage verglichen werden.

Das vollautomatisierte Dichtemesssystem der Dimen-
sionics Density GmbH ermdoglicht eine reproduzierba-
re, hochgenaue Messung vorwiegend durch:

| Ausschluss menschlicher Einflussfaktoren mittels
des vollautomatisierten Bauteilhandlings

| Erfassung samtlicher relevanter Umweltfaktoren
(Wasser- und Lufttemperatur, Umgebungsdruck,
Luftfeuchte)

| Vermeidung des Eintrags externer Stérungen (Er-

schitterungen, Luftzirkulation, Warmestrahlung)

durch Einhausung und mechanische Entkopplung.

| Erhaltung konstanter Messbedingungen bei der
Nasswagung durch Regelung des Pegelstandes und
einem automatisierten Flissigkeitswechsel.

Das Messsystem ist flir den Betrieb in einer Produk-
tionsumgebung konzipiert. Somit ist es nicht, wie
sonst Ublich, auf den Einsatz in einer Laborumgebung
beschrankt. Durch die schnelle Ausfiihrung der Dichte-
messung und die Mdglichkeit zur Integration des Sys-
tems in die Produktionslinie, sind erstmals ausreichend
kurze Reaktionszeiten moglich, um Prozessparameter
bei Bedarf anzupassen. Je kirzer die Reaktionszeit,
umso geringer ist die Menge potenziell produzierten
Ausschusses.

Zu messende Bauteile werden der Anlage in einem
Tray mit (derzeit) bis zu 18 Platzen zugefihrt. Ein QR-,
DMC- und Barcodescanner dient der Erfassung von
Werker-, Auftrags- und Bauteilnummern wahrend der



Bestlickung. Auch eine Anbindung an Ubergeordnete
Produktions- und Qualitatssysteme ist nach kunden-
spezifischen Anforderungen moglich.

Bauteile innerhalb eines Messauftrags durfen in ihrer
Form variieren. Somit ist eine Messung segmentierter

Bauteile in einem Durchgang moglich. Die schnelle,
sequenzielle Ausfiihrung der Einzelmessungen unter
konstanten Bedingungen ist der Schliissel, um auch
geringe Abweichungen der Dichteverteilung im Bauteil
messtechnisch abzubilden.

Abbildung 1: Vollautomatisiertes Dichtemesssystem der Dimensionics Density GmbH

@ Handlingsystem,

@ Tray mit Bauteiltragern

@ Ausgehobener Bauteiltrager

@ Tockenwégestation

@ Nasswagestation

Klimasensorik (Temperatur, Druck,
Feuchte)

Flussigkeitssensorik (Temperatur,
Pegelstand)
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2.3.Genauigkeit und Reproduzierbarkeit
der automatisierten Dichtemessung

Zum Nachweis der Messgenauigkeit wurden zwei, von der Physikalisch Technischen Bundesanstalt (PTB) zerti-

fizierte Dichtenormale aus Quarzglas verwendet.

Spezifikation der Probekorper bei 20°C laut PTB:

e Quarzglaskugel 1: D =20 mm, p,, = (2,2021 +0,0010) g/cm?

e Quarzglaskugel 2: D =50 mm, p, = (2,20226 + 0,0002) g/cm>

Zu beachten ist die hohere Messunsicherheit seitens
der PTB fiir Objekte geringen Volumens.

Die Normale wurden von Dimensionics Density mit der
automatisierten Dichtemessanlage mehrfach wieder-
holt vermessen. Sie wurden nach jedem Messdurch-
lauf aus der Anlage entnommen, getrocknet und wie-
der eingelegt. Die so gemessene Dichte war fiir beide
Proben und Uber alle Wiederholungen innerhalb der
von der PTB zertifizierten Toleranz von < 0,0010 g/cm?3
fir 20 mm bzw. < 0,0002 g/cm?3 fiir die 50mm Quarz-
glaskugel (Abbildung 2).

Das Messsystem bezieht sich hierbei auf die exakt
bekannte Dichte der verwendeten Messflissigkeit
(Destwasser-Tensid-Gemisch) unter Berlicksichtigung
gemessener Umgebungsparameter. Es wurde zuvor
kein Abgleich der Anlage auf ein Dichtenormal durch-
geflihrt.

Ein solcher Abgleich ware sinnvoll, wenn z.B. aus be-
sonderen Griinden, eine Flussigkeit ohne exakt be-
kannte Dichte fiir die Nasswagung verwendet werden
muss.
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Abbildung 2: Wiederholt gemessene Dichte (Dimensionics) fiir 2 Dichtenormale aus Quarzglas (PTB zertifiziert)



Sollen kleinste Dichtedifferenzen zwischen Segmenten
eines Bauteils untersucht werden, ist die Reproduzier-
barkeit der Dichtemessung wichtiger als die absolute
Genauigkeit.

Mit Hilfe der vollautomatischen Dichtewaage der Di-
mensionics Density GmbH wurden nachfolgend 5 ver-
schiedene Testteile je 25-mal vermessen, um die Re-
produzierbarkeit der Ergebnisse zu evaluieren. Die
Wiederholmessungen erstrecken sich je Objekt tber
einen Zeitraum von min. 3h. Dabei wurde das Objekt

Bauteil Mittelwert
(je 25 Messungen)
n
Kugel D=20 mm, V =4,2 cm? 2,2020 g/cm?
Kugel D=50 mm, V = 65 cm? 2,20228 g/cm?

Sinterteil 1: V=0,15 cm? 7,5233 g/cm?

Sinterteil 2: V= 0,64 cm3 7,4830 g/cm?

Grinteil: Vv=9,57cm? 4,7865 g/cm?

nach jeder Messung aus der Anlage entnommen, ge-
reinigt, getrocknet und neu eingelegt.

Als Proben wurden 2 Quarzgalskugeln und 3 komplex
geformte Grinteile verwendet (teils mit Sacklochboh-
rungen und Hinterschneidungen).

Allen hier verwendeten Proben gemein ist, dass sie
wahrend der Versuchsreihe kein Wasser in sich auf-

nehmen.
Standard- Variations- 6 Sigma
abweichung koeffizient
o CV=(c/u)*100% 6*c
0,0001 g/cm®  0,006% 0,0008 g/cm3
0,00001 g/cm?® 0,0004% 0,00005 g/cm?
0,0080 g/cm® 0,107% 0,0483 g/cm3
0,0025 g/cm® 0,033% 0,0148 g/cm3
0,0002 g/cm®  0,005% 0,0015 g/cm?

Tabelle 1: Reproduzierbarkeit der Dichtemessung an 25 Wiederholungen je Bauteil

In Abhédngigkeit von GroRe (Volumen) und Ober-
flaichenbeschaffenheit der Probe ist,
Six-Sigma-Bedingung, eine Reproduzierbarkeit der
Dichtemessung auf die dritte bis vierte Nachkomma-
stelle erreichbar (Tabelle 1). Besonders verlasslich sind
Messungen an Objekten mit einem Volumen >1 cm3
(Quarzglaskugeln und Griinteil). So weist die Messrei-
he an der 50 mm Kugel (V=65 cm3, m=151 g) die hdchs-
te Reproduzierbarkeit des Dichtemesswerts auf.

selbst unter

Bei geringeren Probevolumina (gesinterte Proben 1
und 2) ist der Einfluss zufélliger Fehler auf die Dichte-
messung groRer. Als Storgroflen zu nennen sind hier
in erster Linie Blasenanhaftungen an der Bauteilober-
flaiche wahrend der Nasswdgung. Bei Materialien sehr
geringer elektrischer Leitfahigkeit sind auch elektro-
statische Einflisse auf die Trockenwdgung moglich.
Fir diesen Fall ist optional ein lonisator in der Anlage
integriert, um Oberflachenladungen zu neutralisieren.
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3. Experimentelle Untersuchungen
zur Dichteverteilung in MIM-Proben

Mit Hilfe der automatisierten Dichtemessung wird nachfolgend untersucht, welchen Einfluss die Fertigungspa-
ramter Einspritzgeschwindigkeit und Druck auf die Dichteverteilung innerhalb eines Bauteils im Griinzustand ha-
ben. Ziel ist es, bereits vor dem Sinterprozess eine Prognose zur spateren geometrischen Schwindung zu erstellen.

3.1.Herstellung und Segmentierung der MIM Proben

Im Metallspritzgussverfahren wurden
(80 x 20 x 2,5 mm) aus einem MIM-Feedstock (Cata-

Prifplatten

mold 42CrMo4) der Firma BASF SE hergestellt. Die
Testteile wurden auf einem Allrounder 370 S 700 - 70

Einstellparameter

Diusentemperatur

Werkzeugtemperatur

Einspritzgeschwindigkeit

Umschaltpunkt

Nachdruck

Nachdruckzeit

Versuchsreihe 1
Platten: V1 - V4

190 °C

145 °C

15 cm¥s

bei 95 % Fillung

V1: 1500 bar
V2: 1000 bar
V3: 500 bar
V4: 100 bar
5s

Tabelle 2: Probenherstellung unter Variation der Fertigungsparamter

von Arburg mit einer 18 mm MIM Schnecke gefertigt.
Dabei wurden folgende Spritzparameter verwendet:

Versuchsreihe 2
Platten: V5 - V6

190 °C

130°C

V5: 2,0 cm?¥s

V6: 20,0 cm¥/s

bei 100 % Fullung

0 bar

Os



In der Versuchsreihe 1 (Proben V1..V4) wurde der
Nachdruck, welcher die Schwindung wahrend des Er-
kaltens in der Form kompensiert, variiert. Die Proben
V5 und V6 aus der Versuchsreihe 2 wurden hingegen
ohne Nachdruck, aber bei unterschiedlichen Fillge-
schwindigkeiten gefertigt. Hier wurde der Einspritzvor-
gang immer bei 100 %-Fiillung beendet.

Platte/ Griinteile
Segment Vi V2 V3 V4

Anguss

Mitte

FlieRende

Um die Dichteverteilung Uber die Bauteillange zu un-
tersuchen, wurden die Prifplatten in 3 gleich lange
Teilstlicke segmentiert: Anguss, Bauteilmitte und Fliel3-
wegende. Die Segmente haben im Griinzustand ein
Volumen von je ca. 1,8 cm?3.

Gesinterte Bauteile
Vi V2 V3 V4

Abbildung 3: Segmentierte Proben V1 ... V4, als Griinteile (links) und im gesinterten Zustand (rechts)

An die Segmentierung werden keine hohen Anfor-
derungen gestellt. Selbst ein leichter Materialverlust
durch Sagen oder Brechen beeinflussen die nachfol-
genden Untersuchungen nicht.
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3.2.Messung von Dichte und Schwindung
an segmentierten MIM Proben

Fir alle Segmente der Priifplatten wurden Masse, Vo-
lumen und Dichte automatisiert im Griinzustand ge-
messen. Die Platten V1...V4 wurden unter Anwendung
unterschiedlich hoher Nachdriicke gefertigt. Die Dich-
temessung zeigt den erwarten Zusammenhang, bei
welchem die Griindichte mit hoherem Druck zunimmt.

Interessant ist hingegen die Verteilung der Griinlings-

dichte Gber die Bauteillinge (3 Segmente), welche fur
alle 4 Platten vom Anguss zum FlieBwegende stetig zu-
nimmt. Erwartet wurde hingegen die héhere Dichte im
Anguss statt am Ende der FlieRstrecke. Ob dies auf z.B.
Tragheitseffekte bei der Einspritzung oder Temperatur-
gradienten innerhalb der Form bzw. des Materials zu-
rickzufihren sind, soll in zuklinftigen Untersuchungen
an neu gefertigten Proben ergriindet werden.

Abbildung 4: o5 .. 15 -
e Grunlingsdichte (42CrMo4)
Abhgzgigllzeit o[ — 4,8686 4,8684
Nachdrucks 4,87 i -
— R 4,8499 e=fi==\/1: 1500 bar
€ 4,385 4,8402 4,8437 - wili==\/2: 1000 bar
= B N — —==\/3: 500 bar
o 483 V4: 100 bar
)
<
S 4,8044
5 4,81 '
= 4,7945 4,7953
G 4,79 B
4,7893
4,7820 4,7838
4,77
Anguss Mitte Ende

archimedischen
Griindichtemessung wurden die |

Zusatzlich

zur

segmentierten Prifplatten nach
dem Sintern geometrisch vermes-
sen. Hierzu wurde die Breite je-
weils an 9 Stellen entlang der Plat-
tenlange mechanisch gemessen.

Unter Bezug auf die MaRe der

Spritzgussform (20 mm Breite) wird anschliefend die
prozentuale Schwindung, als Folge des Sintervorgangs,
berechnet. Das AusmaR der Schwindung ist von dem
wahrend der Fertigung verwendeten Nachdruck ab-
hangig. Je hoher der Druck, desto héher die Griinlings-

Abbildung 5: Breitenmessung nach Sinterung an 3 Stellen je Segment

dichte und umso geringer ist die Schwindung beim
Sintern. Zwischen Griinlingsdichte und Schwindung im
Sintervorgang besteht ein gegenldufiger Zusammen-
hang.
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Abbildung 6: Rz |
Schwindung nach %‘0 17 o e |
Sinterung als Fol- T 168
ge der Griindichte s
fiir 4 Proben bei S 16,6
100 ... 1500 bar “ 16,4
Nachdruck 16,2

4,78 4,8 4,82

Schwindung vs. Griinlingsdichte (42CrMo4)

Grindichte [g/cm?]

—8— V1: 1500 bar

~—8—\/2: 1000 bar

~——8—\/3: 500 bar
V4: 100 bar

Linear ()

4,84 4,88

Die Schwindung bei unterschiedlichen Nachdruckein-
stellungen ist durch Dichtemessung der Griinteile gut
vorhersagbar (Abbildung 6: V1 bis V4).

Analog ist zu erwarten, dass ein am segmentierten
Grinteil gemessener Dichtegradient nach dem Sin-
tern als Gradient der Schwindung sichtbar wird. Die
Genauigkeit des hier genutzten einfachen Messmittels
zur Breitenmessung betragt jedoch nur ca. 100 um.
Die geringen Schwindungsunterschiede von ca. 50 um
zwischen einzelnen Segmenten eines Bauteils konnten
somit nicht hinreichend genau erfasst werden.

In einer weiteren Versuchsreihe wurde die Einspritzge-
schwindigkeit der Anlage in 2 Stufen variiert und die
Form auf 100 % befillt, ohne einen Nachdruck anzu-
wenden.

Hier widerspiegelt die Messung das erfahrungsba-
siert erwartete Verhalten. Die Dichte in den Segmen-
ten nimmt vom Anguss zum Ende hin ab (Abbildung
7). Aufgrund des fehlenden Nachdrucks ist die Dichte
der Proben V5 und V6 auf dem vergleichsweise gerin-
gen Niveau der Probe V4, welche mit einem niedrigen
Nachdruck von 100 bar gefertigt wurde.

Abbildung 7: Griindichte in der Abhdngigkeit Grunli H
Unlingsdichte (42CrMo4
des Einspritzgeschwindigkeit (ohne Nachdruck) g ( )
4,800
= 4,798 4,7972
g 4,79 4,7965
O
o 4794 4,7919
o 4,792
=
% 4,790 === \/4: 2,0 cm3/s
2 4,788 4,7874 4,7867
£ 4,786 w=0==V/5: 20 cm?/s
S 4,784
O 4,782 4,7844
4,780
Anguss Mitte Ende
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4. Fazit und Ausblick

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Moglichkeit der Dichte-
bestimmung von Griinlingen mit Hilfe der automatisierten Dichtewaage
eine Optimierung des Fertigungsprozesses im Bereich des Metallpulver-
spritzguss darstellt. Durch die Untersuchung der Griinteile konnen be-
reits vor dem Sintern Aussagen Uber das Schrumpfverhalten und mog-
liche auftretende Sinterverziige getroffen werden. Dies ermoglicht eine
ressourcenschonende Prozesseinstellung mit geringerem Zeit- und Ener-
gieaufwand und bietet dabei eine hohere Wirtschaftlichkeit. Insbeson-
dere das Vermeiden von Testsinterfahrten sorgt fir eine deutliche Re-
duzierung von Ausschuss und Kosten. Die Grunlingsdichtemessung beim
MIM-Verfahren wird zukilnftig an Bedeutung gewinnen, da diese zum

nachhaltigen und wirtschaftlicheren Produzieren beitragt.

In weiterfihrenden Untersuchungen sollen die hier erzielten Ergebnisse
an einem grolReren Probensatz validiert werden. Auch der Zusammen-
hang zwischen Gradienten in der gemessenen Griinteildichte und geo-
metrischen Schwindung innerhalb verschiedener Abschnitte eines gesin-

terten Bauteils ist Bestandteil weiterer Versuchsreihen.






Wir bedanken uns herzlich fir lhr Interesse.
Sollten Sie Fragen, Anregungen oder Winsche
haben, beantworten wir diese sehr gerne.

Kontaktieren Sie uns!

DIMENSIONICS DENSITY

Neubrandenburger Str. 40A
18196 Kessin bei Rostock

Tel. 038208 - 821705
E-Mail info@dichtewaage.de

www.dichtewaage.de
www.dimensionics.de




