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1. Einleitung

In der konventionellen Pulvermetallurgie ist schon seit Jahren das
HeiBpressen von Formteilen auf Stempelpressen bekannt. Man bedient
sich hier der gleichzeitigen Einwirkung von Druck und Temperatur auf
das zu verdichtende Material und erzielt so hohe PreBlingsdichten

in kurgéﬁ Zeiten., Auch das isostatische Pressen ist in der Keramik
wie iﬂ!der Pulvermetallurgie jedoch bei niederen Temperaturen, seit
langém bekannt und ist im Begriff, auch fir den industriellen Be-
reich groBere Bedeutung zu erlangen. Im Jahre 1958 begann man in

den USA [1]1, [2], [3] mit der Entwicklung eines isostatischen PreB-
verfahrens bei hoher Temperatur, bei dem das Im Hinblick auf den
Verdichtungsvorgang erzielbare Optimum, n8mlich hohe Temperatur bei
allseitigem Druck gleichzeitig angewendet wird. Zur Druckiibertra=-
gung kommen vorzugsweise Edelgase in Betracht. Diese neue Verfahrens-

technik wird als "isostatisches HeiBpiessen' bezeichnet.

Die technologischen Vorzlige des Verfahrens liegen einmal in der homo=-
genen (da allseitigen) Verdichtung der PreBlinge, (siehe Bild 1b),
wobel weitgehend richtungsunabhingige mechanische und physikalische
Eigenschaften des Endprbduktes erzielt werden, zum anderen in der
Vermeidung der Wandreibung, die bei den axialen Prelverfahren wegen
der hiermit verbundenen Dichtegradienten im PreBling nur ein be- ;
grenztes Linge/Durchmesser-Verhdltnis (L/D) der gepreBten Probe zu-
1iRt. Beim isostatischen HeiBRpressen ist somit, dhnlich wie beim
isostatischen Kaltpressen, die Herstellung auch langer Proben (L/D

>> 1) prinzipiell mdglich.

4%~ isostatisch heifge-
b) prefite Struktur mit
metallischem Netz

Bild 1 a) agial-
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2 Beschreibung der Anlage

2.1 Allgemeines

Im Institut fiir Material-und Festkorperforschung (IMF) wurde eine
Anlage zum isostatischen Heiflpressen konstruiert und erstellt. Die
Anlage besteht aus Druckgefdf, Kompressor und Bedienungsstand (s.
Bild 2). Es sollte eine Msglichkeit zur weitgehend gleichmiBigen
Verdichtung auch schwer sinterbarer Systeme geschaffen, zundchst
aber Erfahrungen mit dieser Technik gewonnen werden, um Moglichkei=-
ten und Aufwand beurteilen zu konnen. Bei den vorliegenden An-
forderungen fiir Druck (1000 at) und Temperatur (1600°C) konnte
nicht mehr der auBenbeheizte "hot wall' Autoklav, sondern muBite
iwangslﬁufig der innenbeheizte ''cold wall' Autoklav vorgesehen
werden., Ein wichtiger Punkt beim Entwurf war die Frage der leichten
Bedienbarkeit beim Offnen und SchlieBen des Autoklaven sowie der

Sicherheit fiir das Bedienungspersonal, GemdB den Sicherheitsvor-
schriften der zusténdigen Uberwachungsvereine ist fiir Hochdruck=-

- behdlter von einem "Druckliterprodukt" (p - v > 200) bei besonderer

Gefsihrdung der Umgebung ein eigenes Gebiude zu erstellen. Die

" “Anlage muB daher fernbedienbar sein (Bild 2). Der eigentliche

—Autoklavenraum.darf, widhrend sich der Rezipient unter Druck be-

findet, nicht betreten werden.
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Bilg 2 Schaltschema der Anlage zum isostatischen HeiBpressen




Wie aus dem Schaltplan ersichtlich ist, kann der Gesamtdruck des
Systems am Kompressor (1) und am Fernbedienungspult (2) abgelesen
werden. Mit einem Kompensationsschreiber werden die Temperaturen
an den 3 Heizzonen im Innern des Ofens, an der Autoklavenwandung
und in der Ndhe der Metalldichtung geschrieben, sowie der Gas~-
druck registriert. Weiterhin wird die Kiihlwasseraustrittstempe-

ratur gemessen.

Unmittelbar mit dem Druckbehdlter (3) verbunden ist ein auf 10 %
liber Nenndruck kalibriertes, federbelastetes Sicherheitsventil.
Der 3~Zonenofen kann von Hand oder auch iiber Stellmotoren, deren

Endwert iiber Endschalter begrenzt wird, hochgeheizt werden,

2.2 Instrumentierung des Autoklaven:

Entscheidend fiir die Funktion eines solchen Hochdrucksystems sind
die elektrisch isblierteh Dupchfuhrungen fur die Spannungsversor=
gung des Ofens bzw. die Thermoelementdurchfﬁhrungen durch den Auto-
klavendeckel. Nachdem sich eine Mehrfach-Keramikdurchfiihrung ab

500 ati als gasdurchlidssig erwiesen hatte, wurde diese durch eine
Mehrfach-Glasdurchfiihrung der Firma Fusite, Karlsruhe ersetzt. Sie
besteht aus einem durchbohrten Stopfen, in den die Drahtdurch-

filhrungen eingeschmolzen werden (s.Bild 3).
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Bild 3 Hochdruckstromdurchfihrung (Firma Fusite, Karlsruhe)




Die stromdurchfiilbrung besteht aus einem Metallstab mit Konusan-

satz, der iiber einem Einsatz aus Glasgewebe gegen Masse isoliert

7 und mit einem Spezialkleber gedichtet wurde. Die Heizwicklung ist

aus einer Legierung Molybdédn-Rhenium 50/50, die bis 1650°C im
Kontakt mit A1203 eingesetzt werden kann, gefertigt. Der Ofen

" wurde von der Firma Marshall in Columbus/USA gebaut. Fir noch

hohere Teﬁperaturen verwendet man Graphit als Heizelement [1],
2. Als Thermoelemente konnen nur bifilare Elemente eingesetzt
werden, da ab 600 at ein Zerdriicken des koaxialen Elementes sehr
schnell zu seinem Ausfall filhren kann. In vorstehendem System
wurden urspriinglich W/Re-Elemente eingesetzt, die jedoch recht

bald infolge Versprodung brachen. Darauf wurden dieselben gegen

. Platin-Platin/Rhodium~Elemente ausgetauscht.

_Technische Daten der Anlage zum isostatischen Heilpressen:

Autoklav: Pmax = 1000 ati
tmax = 300 °c
Durchmesser(innen)= 200 mm
;;;;; Ldnge = 550 mm
II.  Ofen: Tmax = 1650 °C
Heizwicklung = Mo/Re 50/50

bostufig, 3 m3/h bei 1000 atii

(]

I1I. Kompressor:

In den Abbildungen 4 und 5 ist der Autoklav, der nach unseren An-

gaben von der Firma UHDE gebaut wurde, in der Seitenansicht bzw.

" 'mit montiertem Ofen in einem Hauptschnitt dargestellt.
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Bild 4 Autoklav-Ansicht Bild 5 Autoklav-Schnitt
(Firma Uhde, Hagen/i.W.)

3, Funktionsweise

In Abb. 5 wird der Awtoklav im eingebauten Zustand gezeigt. Der von
aullen wassergekilhlte Autoklavenktrper (i) enthi#lt den vertikalen Rohr-
ofen (2) und dieser wiederum die mit Pulver gefﬁlltgn und gasdicht ver-
schlossenen Kapseln (3). Der Deckel des Druckkdrpers ist geteilt und
besteht aus einem HuBeren, iliber Zuganker gehaltenen Ringteil, das 7
seinerseits den eigentlichen SchraubverschluB (System Bridgeman) ent-
hdlt. Der GaseinlaB liegt seitwdrts und verliuft radial in den Drucke

behdlter. Der Druck-Temperatur-Zyklus verliuft wie folgt: (Abb. 6)
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" Nach Einbau der Proben mufl der Autoklav evakuiert werden, um den

fHEO- und OZ-Gehalt im GefdB herabzusetzen. Dies ist notwendig, um
die Mo/Re Wicklung und das Kapselmaterial vor Oxidation zu schiitzen.
{9; fAﬁschlieBend wird das Inertgas mit Hilfe des Kompressors auf einen
Vordruck von z.B. 200 ati komprimiert und der Ofen aufgeheiét.Hier-
~bei steigt der Druck infolge der thermischen Ausdehnung des Gases
an, Der Enddruck kann entweder iber die Endtemperatur des Ofens
oder durch nachtrdgliches und zusédtzliches Pumpen des Kompressors
‘~angesteuert werden. Nach der Haltezeit (hier 4 h) werden Druck und
Temperatur kontinuierlich auf ihre Normalwerte gesenkt. - Fiir den
Pressablauf muBl bei der Festlegung des Druck-Temperatur-Zyklus die
Duktilitdt des Umhiillungsmaterials und das Drucksinterverhalten des
zu pressenden Pulvers beachtet werden. Bei Metallen kann hier die
.. Warmstreckgrenze, bei keramischen Pulvern das Verhalten beim ge-

wohnlichen HeiBpressen als Anhaltspunkt dienen.

4k, Probenvorbereitung

k.1 Auswahl eines geeigneten Kapselmaterials

Das Behdltermaterial fiir den zu verdichtenden Stoff sollte folgende

physikalische Eigenschaften besitzen:




a) Hoher Schmelzpunkt und gute SchweiBlbarkeit

b) Gute Vertridglichkeit mit dem Material des PrefBlings

c¢) Hohe Duktilitdt bei PreBtemperatur

d) Keine Gasdurchlidssigkeit bei erhdhter Temperatur und hohem AuBen-
druck

e) Geringe Oxidationsneigung

Bei Témperaturen oberhalb 1200°C verwendet man hochschmelzende Me-
talle wie Tantal, Holybddn und Niob; bei Einsatztemperaturen um 1000°¢C

kann auch Reineisen oder nichtrostender Stahl verwendet werden.

Von den drei erstgenannten Metallen hat Tantal wegen seiner sehr guten
Schweillbarkeit und Duktilitdt bei Raumtemperatur bestimmte Vorteile,
besonders im Hinblick auf die Hersteilung der Behidlter z.B. durch

Tiefziehen.

4.2 Auswahl der geeigneten Partikel

Es ist die Verwendung eines zu feinkérnigeh Produkts nicht angezeigt,
da dieses bei der Heilprelitemperatur groBere Anteile adsorbierte oder
anderweitig gebundene gasformige Bestandteile abgibt. Hierdurch kann
sich ein die Verdichtung behindernder Gegendruck in der Kapsel auf-
bauen. gei grobteiligen kugeligen Pulvern hoher Dichte, z.B8. im Be-

reich von 100 um ist diese‘StBrung im allgemeinen vernachldssigbar.

Im IMF werden bei der Herstellung von Cermets mit besonders gleich-
méfigem Gefiige metallisierte Metalloxidkugeln von ca. 100 um Durch-
messer wie z.B. mit Molybdién beschichtete [6], [12] (Abb. 8) o, -
Kugeln benutzt. Man kann auf diese Weise mit wenig Metallzusatz, wie
in Abb. 8 gezeigt wird, mach dem PreBvorgang ein durchgehendes Me- -
tallnetz in der verformten UOZ-Grundmasse erzielen. Aus den metalli-
sierten Kugeln sind durch plastische Verformung vieleckige Korper
entstanden, an deren Berilhrungsflachen die Metallkomponente vorliégt.
Ein solches Geflige ist fiir bestimmte Brenﬂélementtypen vorteilhaft;
man erreicht so eine starke Erhochung der W?rmeleitféhigkeit, Zuriick-~
haltung der Spaltgase und eine wesentliche Verbesserung der mecha-

nischen Festigkeit des Brennstabes L13].
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Abb.7 Mo=beschichtete Abb.8 U02/12vol% Mo-Cermet

U0 ,-Kugeln V=9 x
V = 100 x

4,3 Vorverdichtung der Pulverfiillung

Zum Erreichen einer hohen und gleichm#Bigen Enddichte ist es unbe-
dingt erforderlich, eine Vorverdichtung von ca. 70 % der theoreti=~
schen Dichte der Pulvermasse zu erzielen, da eine geringere Griin-

lingsdichte zu starken Faltenbildungen bzw. Einbeulen der Hiille beim

'hachfolgenden PreBvorgang fiihrt.

Man wendet im Institut fiir Material-und Festkdrperforschung momentan

drei Methoden an, um diese hohe Ausgangsdichte zu erzielen.

a¥ Sukzessives Fiillen und Einpressen der Pulver in die Kapsel mit einem
Stempel ]

b) Isostatisches Kaltpressen, Vorsintern, Bearbeiten und Einpassen in‘
den Beh&dlter

¢) Direktes Einvibrieren in das Hiillrohr
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L.,4 VerschweiBen

Nach dem Fiillen wird die Kapsel in Hochvakuum mit Elektronen-
strahlen verschweifBt (Abb.9). Das ¥erfahren wurde fiir verschie-

déne Metalle von W. Scheibe [11] an anderer Stelle beschriebén.

a) Rund-Kapsel bJ Vierkant-Kapsél

Abb.Y Elektronenstrahlgeschweillte Behdlter zum isostatischen

Heillpressen.

L,5 Leck~Test der Kapsel b

Nach dem-ZuschweiBen wird jede Kapsel auf Gasdichtheit gepruft.
Flir den nachfolgenden Prefivorgang unter hohem Gasdruck (bis zu
1000 atii) ist Heliumdichtheit unerlaflich, da sonst durch Auf-

bau eines gleichgrolien Gegendruckes in der Probe die Verdichtung

unterbleibt.

4,6 Abmessungen der Kapseln

Die MaBe des Pulverbehalters richten sich naturgemdR nach der ge-.
wiinschten Form ges Endprodukts. Da man gewghnlich von gezogenem
Rohrmaterial ausgeht, ist man hierdurch zunsichst auf runde bzw.
quadratische oder rechteckige Formen begrenzt. Bei der Dimensionie-

rung der Kapsel ist natiurlich ein lineares Schrumpfen von 15 - 20 %

mit einzubeziehen.




Nach dem Prefvorgang ist bei starker Bindung zwischen Metallhiille

und PreBling eine Endbearbeitung (z.B. Abschleifen der Hiille) er-

forderlich (Bild 10), sofern man den isolierten PreBling benStigt.
’Der Grad der Bindung hingt stark von der verwendeten Kombination

prefling-Kapsel ab und ist ohne besonderenSchutzmafinahmen bei Prefi=-

lingen mit h6herem Metallanteil sehr bedeutend.

Bild 10 a) ungeschliffen b) geschliffener PreBling

‘4,7 Einbau der Kapsel

Es zeigte sich schon bei den ersten orientierenden Vorversuchen, daf

das Totvolumdn im Autoklaven wegen der starken Konvektion des hochver=-

dichteten Gases moglichst klein zu halten ist. Geschieht dies nicht,

so0 stellt sich selbst nach langen Zeiten kein Temperaturausgleich
. zwischen Wicklung und Probe ein, und der Hauptanteil der erzeugten
Widrme wird iiber das Kilhlwasser abgefiihrt. Man muB dahef die Kapsel
nach dem Einbau in die Einheit dicht mit grobem keramischem Pulver
(z.B. A1_0,) umgeben, um so das freie Gasvolumen auf ein Minimum zu

23

reduzieren,




5. Einflub des verwendeten Inertgases auf die Temperaturverteilung

im System,

T[oc]
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Abb.11 Temperatur-Verteilung als Funktion vom Mischungsverhdltnis
He/Ar

In Abbildung 11 ist die Temperatur an der Probe und an der unteren
(kéltesten) Heizwicklung des 3-Zonen-Ofens in Abhingigkeit vom Misch-
ungsverhidltnis Helium-Argon dargestellt. Mit N wird die Heizleistung
des Ofens bezeichnet. Man kann sehen, daR mit zunehmendem Argon-Ge=-
halt die Probentemperatur bei konstanter Ofenleistung f#llt. - Dies
ist natiirlich mit einer hoheren Verlustwdrme, die iiber das Kiihlwasser
direkt meBbar ist, verbunden. Dieses Phidnomen bei Verwendung von Ar-
gon als Druckgas kann iber einen konvektiven WérmetranSpprt von der

Heizwicklung zur Kilhlwasserseite erkléart werden.

Nur bei Verwendung von reinem Helium werden die mit der Konvektion
verbundenen Verluste durch die um den Faktor 11 bessere Wiarmeleitfshig-
keit (bessere Querleitung im vertikalen Autoklaven) weitgehend ver=-
hindert. Die Frage, warum man solche Autoklaven nicht in horizontalér
Lage verwenden kann, 1l&8t sich wiederum iiber die Konvektion erkldren.
Bei horizontaler Lage wiirde sich die obere Heizwicklung des Ofens un=~
zuldssig hoch erwdrmen. Es kommt dadurch zu hohen Temperaturgradien-

ten in der Heizwicklung, wodurch die Lebensdauer des Ofens stark herab-

gesetzt wird.
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6. Einige Beispiele isostatisch-heiBgepreBter Proben

Es konnen Metalle, Keramiken und auch Kombinationen der beiden (Cer-

mets) durch dieses Verfahren bis meist zur theoretischen Dichte ge-

preBt werden.(Tabelle 1)

Bei den Metallen hat man bisher auf die Verdichtung von hochschmel-~

zenden Metalien, wie Niob, Molybdan, Rhenium, Tantal, Wolffam, Vana-

din und deien Legierungen sein Hauptaugenmerk [2), [4],[5] gerichtet.

Durch isostatisches HeiBpressen kann die Verdichtungstemperatur auf

ca. O,5T§esenkt werden, was gleichzeitig mit der Erzielung besonders

kleiner KorngroBen verbunden ist. Man erreicht durchweg theoretische

[°k/°kJ

L3] und [10]

Dichte.
isostatisch HeingeB-Temp. Druck Zeit erzielte HeifBprefBtemp.
heiBgepreBtes [7cl atii Lthl Dichte K Schmelztemp.
Pulver % T. D.
) 1500 0,49
Ta 1400 0,51
Mo l 350 09 56 :
Nb 1250 100 0,55
Be 390 700=1000 3 0,75
Al 450 0,78
uo,, 1400 99,5 0,52
UN 1480 700-1000 3 96,0 0,59
uc 1450 99,0 0,61
A1203 1350 99,9 0,67
30vol%s UOa/Cr 95 —
Mo 1270 700 3 90 —_—
Nb 91 —
SS 95 -
7 Tabelle 1 Isostatische HeinreBdaten einiger ﬁaterialien nach [1],




Fiir die Metalle Beryllium und Aluminium liegt diese Verhsltnis-
zahl etwas hoher, was iiber die Stabilitat von anhaftenden Oxid-
filmen erkldrt werden kann. Ahnliches wird auch beim Sintern be-
obachtet. = Bei den aufgefiihrten keramischen Verbindungen liegt
die PreRtemperatur ebenfalls in der Gegend von ca. 0,6 Ts. Beim

Aluminiumoxid liegt sie bei ca. 0,7 T_.

Bei dem in Tabelle 1 aufgefiihrten Cermet-System U02/Metall kann
man natiirlich nicht wie bei den einphasigen Stoffen eine mehr

oder weniger einheitliche "Bonding'-Temperatur angeben.

16254 T T T X
L ; Pas, @\

1250 T - y /47w/ -
| s

b RN a1

Rekristillisations - bzw. HeiRpreftemperatur {°C )

Schmelztemperatur [ °CJ

Abb. 12 Rekristallisations- [15] bzw. HeiBpreftemperatur (schraf-

fiert)als Funktion der jeweiligen Schmelztemperatur.

Die Rekristallisationétemperatur ist bekanntlich ein gutes MaB fiir
die Atombeweglichkéit und fiir den Widerstand gegeniiber Verformung.
Aus AbBildung 12 geht hervor, daB die notwendigen Temperaturen fiir
isostatisches Heifpressen mit weitgehender Verdichtung bei Zeiten

von wenigen Stunden durchweg oberhalb der Rekristallisationstempe-

ratur liegen.
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7. Vorlaufige Werte physikalischer und mechanischer Eigenschaf-

ten isostatisch heifBgepreBter Proben.

Beim Betrachten der beiden in Abb. 1 dargestellten Strukturen ist
leicht einzusehen, daB es Unterschiede in den physikalischen und

mechanisqhén Eigenschaften geben mufl.

7.1 Elektrische Leitfihigkeit

Amato L6J und Mitarbeiter geben den spez. elektr. Widerstand wvon
axialheiBgepreBten UOZ/WO vol % Cermets zu 4 . 10"4 [ . cm] an.

System Herstellung 7 spez.Widerst. Bemerkung Literatur
LQ. oml
. ey
gesintert 4 . 10 U0, + Mo L7l
gemischt
U0. /10% axial heiB~ 4, ‘iO"LF umhiillte L6J
Mo geprebt Kugeln
isostatisch 4 . 1077 umhiillte eigene Messung
heiBgeprelit Kugeln

Im IMF isostatisch~heiflgeprelite UO. /10 vol % Mo-Cermets zeigten
einen Widerstandwert von &4 . 10 =3 ERch, d.h. um eine Zehnerpotenz
niedriger. Sinterkdrper derselben Zusammensetzung haben nach Geb-
hard, Ondracek und Thimmler [7]einen um zwei Zehnerpotenzen hdheren
spez. Widerstand. Allerdings lag hier wie aus der Tabelle ersicht-

lich ist ein durchgehendes Metallnetz vor.

7.2 Wdrmeleitfahigkeit

Die Verbesserung im Léitvermagen von isostatisch verdichteten Cermet-

Proben zeigten Cunningham und Mitarbeiter [3] anhand der Wdrmeleit-
fdhigkeit im System 80 vol % UOd/Metall. In der nachfolgenden Tabelle
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werden eigene Mesmungen im System U02/20vol% Mo mit einigen Werten
aus der Literatur [17], [3] verglichen.
System Herstellung W-Leitfahiggeit Bemerkungen Literatur
) [cal/s cm C]
gesintert 0,040 U0 =Pulver mit {174
Mo durch'' Dragee-
Coatingoumhﬁllt.
f. 40 C,auf 100%
T.D. korrigiert
U0/ 20Mo isostatisch U0, + Mo _gemischt [ 3]
2 heiBgepreBt 0,033 ¢. 100°C, 94,4% )
Tc Da :
isostatisch U0, =Pulver mit Mo eigene
heiBgepreft 0,0k6 durch Vapor-Deposi+ Messung
tionaumhﬁllt. f.
100 "¢, 99 % T.D.
e 7«3 Biegebruchfestigkeit
:; Fiir sprode Werkstoffe nimmt man im allgemeinen zur Charakterisierung
j der Festigkeit die Werte des Biegebruchversuches.
tz Eine im IMF heiBgepreBte Probe von 90 % T.D., System Uo. /do vol=% Mo, ;

| 7.4 Schlagzdhigkeit

lativ wenig bekannt.

steigerung um ca. 200 % zu verzeichnen.

[Kp/mm ] lagen. Die Biegebruchfestigkeit von UO /Mo-51nterkorpern L7
des gleichen Systems lag hingegen nur bei ca. k Lkp/mm J. Bei Verwen=-
dung von einem allseitigen Druck ist hier demnach eine Festigkeits-

Uber die Schlagzihigkeit von isostatisch heiBgepreBten Proben ist re=-

Eigene Messungen im System UOZ/MO erbrachten fiur einen Metallgehalt von

zeigte eine Biegebruchfestlgkelt von 11,0 [kp/mm ], wdhrend die von
Cunnlngham L3] zitierten Werte des gleichen Systems im Mittel bei 8,0
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12 vol % bei 8 ¥ Porositdt Werte um 7 [cm . g/mn"] bei Raumtempe=-
ratur. Eisenkolb und Schatt 81, L9l bérichten iiber die Schlag-
zdhigkeit im System Alan/Cr bei verschiedenen Temperaturen. Fir
12 vol % Cr wurden bei Raumtemperatur an AlﬁOj/Cr-Sinterlingen
eine Schlagpéhigkeit von ca. 16 Lcmg/mma] gemessén. Ein direkter

Vergleich dieser Werte von verschiedenen Systemen ist nicht mig-

~ lich, dg/der Bindungszustand an den Phasengrenzen sehr unterschied-

lich ist.

8. SchluBfolgerungen

Man kann die Vorteile des isostatischen Heillpressens gegeniiber

den herkommlichen Prefverfahren in 5 Punkten zusammenfassen.

o) Das Endprodukt wird in einem Arbeitsgang hergestellt, wobei
gleichzeitig eine metallische Umhiillung aufgebracht wird.

Ein groBes Liange : Durchmesser-Verhaltnis ist moglich.

B) Die Verdichtung verliduft bei relativ niedrigen Temperaturen
ab, wodurch eine gute Kontrolle iiber das Kornwachstum gegeben
ist.rEs resultiert ein feinkdrniges Material mit guter Duk-
tilitdt.

Y) Auch Stoffe mit stark unterschiedlichen Sintertemperaturen
und fiir die normale Sintertechnik zu hohen Dampfdrucken konnen
zu massiven Korpern verdichtet werden. Dies erweist sich 2z.B.

bei der Herstellung von Cermets als wichtig.

§) Toxische und a-strahlende Materialien, wie z.B. Kernbrennstoffe,

konnen in der gasdichten Metallkapsel sicher gehandhabt werden.

€) Die Herstellungstoleranz liegt fiir Rundstédbe von 10 mm g z.Zt.
bei ca. + 1,0 % (mit Metallhiille). Soll der PreBling ohne Hiille
benutzt werden, ist ein nachtréigliches Abschleifen erforderlich,
hier sind dann ohne Schwierigkeit enge Herstellungstoleranzen,
wie sie z.B. fiir Brennelemente von "Schnellen Brutreaktoren" ge-

fordert werden, einhaltbar.
Diesen Vorteilen stehen folgende Nachteile gegeniiber:

o) Die Anlagekosten liegen fiir eine isostatische HeifpreBanlage hoch.

i
i
i
I
i




Sie erhthen sich jedoch nicht sehr stark, wenn von kleinen Proben
auf léngere Stdbe ilibergegangen wird. Hierbei treten jedoch neue

Toleranzprobleme auf,

B) Die Probenvorbereitung und der Prefvorgang sind kompliziert, zeit-

aufwendig und damit teuer.

Y) Die,e}zielbaren Durchmesser der Teile sind bei der beschriebenen

Aglége auf ca. 30 mm begrenzt. Fir Brennstdbe ist dieser Wert voll
ausreichend und wird wohl in keinem Falle als Grenze empfunden.,
Fiir andere Anwendungen wire dies sicher nicht der Fall. Mit stei=
gendem verfiigbarem Querschnitt wachsen die Anlagekosten &iir den

Autoklaven viel stédrker als linear. \ i

Ein Haupthindernis fiir eine breitere industrielle Anwendung dieses
Verfahrens liegt sonst auler in den an sich hohen Kosten in der Be-
grenzung im PreBling-Querschnitt (nicht in der Linge!), da bei Ver=-
wendung des '"Cold Wall' Autoklaven sa. 85 % des Nutzdurchmessers

durch die Innenheizung belegt sind.

Die Stdrke des isostatischen HeiBpreBverfahrens liegt in der Mog-
lichkeit, dichte Werkstoffe sehr kleiner Korngrdfe herstellen zu

konnen. In Verbindung mit einer Beschichtungstechnik kdnnen Verbund-
kdrper hoher Dichte und definierter und reproduzierbarer Mikrogeo-

metrie erhalten werden, Bei Benutzung won metallisierten Keramik-

kugeln konnte so im Institut fir Material~ und Festkdrperforschung }
ein durchgehendes Metallnetz bis zu einem Metallgehalt von nur 2 vol%

im PreBling geschaffen werden.

Es bietet sich hier offensichtlich die Mdglichkeit an, die physika-
lischen und mechanischen Eigenschaften des keramischen Ausgangsma-
terials schon durch geringe Zusdtze stark zu verdndern. Dies ist so-
wohl im Hinblick auf die Weiterentwicklung des Cermetsgebietes als
auch fiir modifizierte Kernbrennstoffe mit stark verbesserter Wdrme-
leitfdhigkeit und guter Spaltgasriickerhaltung von besonderem Interesse.

Erste Uberlegungen hierzu wurden im Hinblick auf einen gasgekiihlten

Hochtemperaturbriter kiirzlich publiziert L1k&j.
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Einzelheiten liber Herstellung und Eigenschaften solcher Spezial-

materialien werden in einem spédteren Bericht mitgeteilt L16d.

An dieser Stelle sei Frdulein Geiser fiir die Ausfilhrung von physi-
kalischen/Méssungen, Herrn Bauer fiir die Betreuung der isosta-
tischen HeiBpreBanlage und Herrn Schonwald fiir die Herstellung des

Molybdan-~"coating' gedankt.

Den Herren Rodrian und Hégele vom IMF danken wir fiir ihre Hilfe

bei den Elektronenstrahlschweilungen.

Der Firma NUKEM in Hanau danken wir fiur das Schleifen der uran-

haltigen Priifkédrper.



9. Zusammenfassung

Ein neuartiges Verdichtungsverfahren fiir pulverformige Substanzen,
das isostatische HeiBpressen, wird beschrieben. Der Prozess liduft
bei hohen Temperaturen und Drucken in einem Autoklaven ab. Die Pro-
ben befinden sich in einem diinnwandigen Metallbehilter, der den iso-
statischenfGasdruck auf die pulverformige Substanz ibertrdgt und

sie daduréh auf theoretische Dichte bringt.

Im Institut filir Material- und Festkdrperforschung wurde eine fiir
diese Zwecke geeignete Anlage bis 1600°C und 1000 atii entwickelt,

autgebaut und erprobt.

Die physikalischen Kennwerte einiger im Institut fiir Material- und

Festkérperforschung heifgepreBter Proben wurden gemessen und mit

einigen aus der Literatur entnommenen Werten verglichen.
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