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Kurzfassung III 

Kurzfassung 

Durch technologische Fortschritte hat sich in der metallischen additiven Fertigungs-

branche das pulverbettbasierte PBF-LB/M-Verfahren zur Herstellung von komple-

xen und individuellen Bauteilen etabliert. Um die Potenziale dieser Technologie wei-

ter auszuschöpfen, konzentrieren sich aktuelle Entwicklungen im Wesentlichen auf 

die Steigerung der Produktivität, Prozessstabilität und Kostenersparnis. Zusätzlich 

hat sich in den letzten Jahren der Bedarf an einer ressourcenschonenden und um-

weltverträglichen PBF-LB/M-Produktion verstärkt, welches die vorangehende Me-

tallpulverherstellung und den damit verbundenen Rohstoffeinsatz einschließt. In 

diesem Zusammenhang stellt die Stahlindustrie mit ihren anfallenden Nebenpro-

dukten als ressourcenschonende Rohstoffquelle zur Herstellung von Metallpulver 

für den PBF-LB/M-Prozess ein großes Potenzial dar. Daher befasst sich die vorlie-

gende Arbeit mit der alternativen Herstellung von Eisenpulver aus anfallendem Ei-

senoxidpulver der Stahlindustrie für den PBF-LB/M-Prozess.   

Im Rahmen der Arbeit wurde im ersten Schritt ein mehrstufiger Prozess im Labor-

maßstab entwickelt, um Eisenpulver aus dem anfallendem Eisenoxidpulver herzu-

stellen. Dabei wurde das Eisenoxidpulver in einer temperierten Umgebung mit Was-

serstoff zu Eisenpulver reduziert. Zuvor erfolgte eine gezielte Modifikation des Ei-

senoxidpulvers in Bezug auf die Partikelgrößenverteilung und -morphologie, um die 

Herstellung von möglichst sphärischem und fließfähigem Eisenpulver zu ermögli-

chen. Das erzeugte Eisenpulver erreichte durch die regelmäßige Partikelmorpholo-

gie einen durchschnittlichen Lawinenwinkel von 48,5 °, wodurch eine ausreichende 

Fließeigenschaft für den Pulverauftrag im PBF-LB/M-Prozess gewährleistet war. 

In einem weiteren Schritt wurde die Verarbeitbarkeit des zuvor erzeugtem Eisenpul-

vers im PBF-LB/M-Prozess untersucht. Die Untersuchungsergebnisse zeigten, 

dass das Eisenpulver zu dichten Bauteilproben mit einer relativen Dichte von 

> 99,50 % verarbeitet werden kann. Abschließend erfolgten mechanische und me-

tallographische Untersuchungen von unbehandelten und wärmebehandelten PBF-

LB/M-Zugproben aus dem erzeugten Eisenpulver. Aufgrund des hohen Eisengeh-

altes von > 99,50 wt.% und des geringeren Kohlenstoffgehaltes von < 0,004 wt.% 

wurde ein ferritisches, feinkörniges Gefüge mit einer Zugfestigkeit von 446 N/mm² 

und einer Bruchdehnung von 23,8 % direkt nach dem PBF-LB/M-Prozess erreicht. 

Mit einer Wärmebehandlung bei 940 °C verringerte sich die Zugfestigkeit auf 

391 N/mm², während die Bruchdehnung auf 26,2 % anstieg. 

Die vorliegende Arbeit verdeutlicht, dass Eisenpulver, welches aus anfallendem Ei-

senoxid der Stahlindustrie gewonnen wird, im PBF-LB/M-Prozess zu dichten Bau-

teilen verarbeitet werden kann. Dadurch wird die Möglichkeit eröffnet, natürliche Pri-

märressourcen durch die Nutzung von anfallendem Eisenoxid zu schonen.  



IV  Abstract 

Abstract 

Due to technological improvements, the powder bed-based PBF-LB/M process has 

become established in the metal additive manufacturing industry to produce com-

plex and customized components. In order to further harness the potential of this 

technology, current developments primarily focus on increasing productivity, pro-

cess stability and cost savings. Additionally, in recent years, there has been an in-

creased demand for resource-efficient and environmentally friendly PBF-LB/M pro-

duction, which also includes the preceding metal powder production and the re-

quired raw material. 

In this context, the by-products of the steel industry serve as a resource-efficient 

source to produce metal powder for the PBF-LB/M process. Therefore, the present 

work focuses on the alternative production of iron powder from the by-product, 

namely iron oxide powder in the steel industry, for the PBF-LB/M process. 

In this study, a multi-stage laboratory-scale process was developed to produce iron 

powder from iron oxide powder. In this process, iron oxide powder was chemically 

reduced to iron powder in a controlled environment using hydrogen. Prior to the 

chemical reduction, deliberate modifications were made to the iron oxide powder, 

focusing on particle size distribution and morphology, with the aim of enabling the 

production of spherical and flowable iron powder. The produced iron powder, char-

acterized by its regular particle morphology, achieved an average avalanche angle 

of 48.5 °, ensuring sufficient flowability for powder deposition in the PBF-LB/M pro-

cess. 

In a further step, the processability of the previously produced iron powder in the 

PBF-LB/M process was examined. The test results demonstrated that the iron pow-

der can be used to create dense component samples with a relative density of 

> 99.50 %. Subsequently, mechanical and metallographic analyses were performed 

on untreated and heat-treated PBF-LB/M tensile specimens. Due to the high iron 

content of > 99.50 wt.% and low carbon content of < 0.004 wt.%, a ferritic, fine-

grained microstructure with a tensile strength of 446 N/mm² and an elongation at 

break of 23.8 % was achieved directly after the PBF-LB/M process. With heat treat-

ment at 940 °C, the tensile strength decreased to 391 N/mm², while the elongation 

at break increased to 26.2 %. 

The present study demonstrates that the produced iron powder from iron oxide in 

the steel industry can be processed into components in the PBF-LB/M process. In 

this way, the utilization of the resulting iron oxide can contribute to the conservation 

of natural primary resources. 
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1 Einleitung 1 

1 Einleitung 

Die Additive Fertigung (engl. Additive Manufacturing; AM), auch bekannt als 3D-

Druck, ist eine Gruppe von Fertigungstechnologien, die in den letzten 15 Jahren 

eine rasante Entwicklung durchlaufen hat. Im Gegensatz zu den traditionellen Her-

stellungsverfahren, bei denen Material typischerweise durch Abtragung zu einem 

Bauteil entfernt wird, baut die Additive Fertigung Schicht für Schicht auf und ermög-

licht es so, komplexe Formen direkt aus digitalen CAD-Modellen zu produzieren. 

Diese Technologie hat die Art und Weise, wie wir konstruieren und produzieren, 

grundlegend verändert und bietet unzählige Vorteile für die industrielle Ferti-

gung [1]. Lange Zeit wurde das Potenzial der Additiven Fertigung überwiegend für 

den Prototypenbau zur Verkürzung der Entwicklungszeit genutzt. In jüngster Zeit 

jedoch kann ein zunehmender Übergang von der Prototypenfertigung zur Serien-

fertigung, insbesondere für Kleinserien, beobachtet werden [2]. Zudem ermöglicht 

die stetige Weiterentwicklung der Additiven Fertigung die Erschließung von neuen 

Anwendungsfeldern. Aus diesen Gründen verzeichnet die Additive Fertigung schon 

seit Jahren hohe Wachstumszahlen, die in Abbildung 1-1 dargestellt sind [3].  

 

Abbildung 1-1: Weltweite Umsätze von AM-Produkten und Dienstleistungen nach [3] 

Unter den metallischen additiven Fertigungsverfahren ist das pulverbettbasierte 

Schmelzen von Metallen mittels Laserstrahl (PBF-LB/M; engl. powder bed fusion of 

metals using laser beam) in der Branche sehr weit verbreitet [4, 5]. Das Grundprin-

zip des PBF-LB/M-Verfahrens wurde mit den Patenten von Carl et at. [6] und Mei-

ners et al. [7, 8] in den späten 90er Jahren erstmalig der Öffentlichkeit präsentiert. 

Das PBF-LB/M-Verfahren hat sich seither zu einer weitverbreiteten Technologie in 

der metallischen AM-Branche etabliert.  



2  1 Einleitung 

Die aktuellen Entwicklungsaktivitäten konzentrieren sich im Wesentlichen auf die 

Erhöhung der Produktivität und Prozessstabilität von PBF-LB/M-Anlagen sowie die 

Wirtschaftlichkeit der gesamten additiven Prozesskette [4]. Dabei umfasst die addi-

tive Prozesskette die Pulverherstellung vor dem eigentlichen PBF-LB/M-Bauvor-

gang sowie sämtliche Nachbearbeitungsschritte nach dem Bauvorgang, wie bei-

spielsweise die Wärmebehandlung oder die mechanische Bearbeitung [1].  

Neben dem PBF-LB/M-Verfahren selbst, beeinflusst das verwendete Metallpulver 

die Kosten, die Prozessstabilität und schlussendlich die Bauteilqualität von additiv 

hergestellten Bauteilen. Für den PBF-LB/M-Prozess wird in der Regel sphärisches, 

dichtes Metallpulver mit hoher Fließeigenschaft verwendet, das oft aus der Inert-

gasverdüsung (engl. gas atomization; kurz GA) von erschmolzenem Metall stammt, 

da es den hohen Anforderungen an das Pulver gerecht wird [9]. Jedoch sind die 

hohen Kosten für das durch Inertgasverdüsung hergestellte Metallpulver im Ver-

gleich zu klassischen Pulverherstellungsverfahren wie der Wasserverdüsung (engl. 

water atomization; kurz WA) aus flüssigem Metall oder der Reduktion von Metalloxi-

den (engl. chemical reduction; kurz CR) erheblich höher [10]. Um das Potenzial der 

PBF-LB/M-Technologie für weitere Anwendungsfelder ausschöpfen zu können, 

widmen sich sowohl die Industrie als auch die Forschung intensiv der Entwicklung 

kostengünstiger Pulverwerkstoffe. Dabei wurden wasserverdüstes Eisenbasispul-

ver und reduziertes Eisenschwammeisenpulver hinsichtlich der Verarbeitungsei-

genschaften im PBF-LB/M-Prozess als kostenreduzierende Maßnahme umfang-

reich untersucht [11ï15].  

Ein weiterer Entwicklungsschwerpunkt im PBF-LB/M-Prozess besteht darin, ökolo-

gische Aspekte zu berücksichtigen, um die gesamte PBF-LB/M-Prozesskette in Be-

zug auf Ressourceneffizienz und CO2-Emissionen zu optimieren. In einer kürzlich 

durchgeführten Studie des Vereins Deutscher Ingenieure (VDI) wurde der Ressour-

cenaufwand zwischen der additiven Fertigung mittels PBF-LB/M und der konventi-

onellen Fertigung verglichen. Die Ergebnisse aus dem fachspezifischen Fallbeispiel 

zeigten, dass die Fertigung mittels PBF-LB/M mit einem höheren Ressourcenver-

brauch verbunden ist, als es bei der konventionellen Fertigung der Fall wäre [5]. 

Daher besteht in erster Linie die Notwendigkeit, den Ressourcenverbrauch im ge-

samten PBF-LB/M-Prozess zu reduzieren und gleichzeitig den Anteil an verwende-

ten Primärressourcen zu minimieren. Die Verringerung des Einsatzes von Primär-

ressourcen würde die Kreislaufwirtschaft im gesamten PBF-LB/M-Prozess fördern. 

Zur Stärkung der Kreislaufwirtschaft hat die europäische Kommission einen neuen 

Aktionsplan ĂCircular Economy Action Planñ (CEAP) im Jahr 2020 veröffentlicht, mit 

der Forderung Nebenprodukte effektiver als Sekundärrohstoffe zu nutzen [16]. Da-

her ist anzunehmen, dass ressourcenschonende Pulverwerkstoffe für den PBF-

LB/M-Prozess in Zukunft an Bedeutung zunehmen werden. 



1 Einleitung 3 

1.1 Motivation und Zielsetzung 

In Zeiten zunehmender Forderungen nach ressourceneffizienten Prozessen auf ge-

sellschaftlicher und politischer Ebene ist es daher notwendig, verstärkt Sekundär-

rohstoffe als Einsatzmaterial für die Pulverherstellung zu nutzen. Dies würde nicht 

nur die Verfügbarkeit von Rohstoffen verbessern, sondern auch zur Verringerung 

von Abfällen und zur Reduktion der Umweltbelastung beitragen. Daher ist es von 

entscheidender Bedeutung, in zukünftigen Metallpulverwerkstoffen den Einsatz von 

Sekundärrohstoffen zu erhöhen. Ein möglicher Ansatz könnte die Nutzung von Ne-

benprodukten der Stahlherstellung zur Herstellung von Metallpulver für die Verar-

beitung im PBF-LB/M-Prozess sein. Prozessbedingt fallen bei der Stahlherstellung 

unterschiedliche Nebenprodukte in großen Mengen an, und bereits jetzt wird ein 

erheblicher Anteil dieser Nebenprodukte in verschiedenen Industrien als Rohstoff 

weiterverwendet. Das generelle Ziel besteht darin, diesen Anteil der Wiederverwen-

dung von Nebenprodukten der Stahlindustrie in der Bauteilfertigung zu steigern, 

welches als Illustration in Abbildung 1-2 dargestellt ist.  

 

Abbildung 1-2: Stahlkreislauf mit a) Nebenprodukten ohne weitere Nutzung in der Bauteilfertigung 

b) Weiterverwendung von Nebenprodukten in der Bauteilfertigung 

Beispielsweise fällt in modernen Kaltwalzwerken, insbesondere bei der Regenera-

tion von verbrauchtem Beizmedium auf Salzsäurebasis, Eisenoxidpulver als Neben-

produkt an. Dieses Eisenoxidpulver weist eine hohe Reinheit und feine Partikelgrö-

ßen auf. In Verbindung mit einem geeigneten Aufwertungsprozess bietet es das 

Potenzial einer ressourcenschonenden Pulveralternative im Sinne einer nachhalti-

gen Kreislaufwirtschaft. Mit einem kontinuierlichen Aufwertungsprozess ohne Pro-

zessunterbrechungen können zudem wirtschaftliche Potenziale gehoben werden.    
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Daraus ergibt sich ein Forschungsdefizit, welches mit den folgenden Forschungs-

fragen definiert wird:  

1. Wie kann die Herstellung von Eisenpulver aus anfallendem Eisenoxidpulver 

der Stahlindustrie erfolgen?  

2. Wie sind die Pulvereigenschaften des erzeugten Eisenpulvers und lässt sich 

das erzeugte Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess zu dichten Bauteilen verar-

beiten? 

3. Welche Bauteileigenschaften können mit dem erzeugtem Eisenpulver im 

Vergleich zu inertgasverdüstem und wasserverdüstem Eisenpulver erzeugt 

werden?    

Mit dem nachfolgenden Abschnitt wird die Vorgehensweise der Arbeit zur Beant-

wortung der formulierten Forschungsfragen beschrieben.  

1.2 Vorgehensweise 

Die vorliegende Arbeit gliedert sich insgesamt in 7 Kapitel, die in Abbildung 1-3 

strukturiert dargestellt wird.  

 

Abbildung 1-3: Aufbau der Arbeit 

Zunächst werden in Kapitel 2 die benötigten Grundlagen für diese Arbeit vorgestellt. 

Dazu gehört der Einblick in den PBF-LB/M-Prozess, die metallische Pulverherstel-

lung, sowie die Entstehung des Nebenprodukts Eisenoxidpulver bei der Stahlpro-

duktion. Mit dem Verständnis des PBF-LB/M-Prozesses können Anforderungen an 

das zu erzeugende Metallpulver abgeleitet werden und zu Interpretationszwecken 

der Verarbeitungsergebnisse genutzt werden. Zudem werden die Potenziale und 

Restriktionen durch die Verfahrensbeschreibung der Inertgasverdüsung und der 
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klassischen Wasserverdüsung aufgezeigt. Mit dem abschließenden Unterkapitel 

wird die Entstehung von Eisenoxidpulver während der Stahlproduktion erläutert.  

Nach dem geschaffenen Stand der Technik werden im Kapitel 3 die verwendeten 

Werkstoffe, Versuchsanlagen und Charakterisierungsmethoden für die Pulverer-

zeugung, Pulvercharakterisierung, Verarbeitungsuntersuchungen, Wärmebehand-

lung und der abschließenden Materialbestimmung von additiv erzeugten Proben 

vorgestellt.  

Zur Beantwortung der Forschungsfrage 1 werden die Charakterisierungsergebnisse 

das Eisenoxidpulvers zuerst in Kapitel 4 dargestellt. Anschließend werden konzep-

tionelle Vorüberlegungen eines potenziellen Verfahrens zur Eisenpulverherstellung 

aus Eisenoxidpulver getroffen, die auf einer zuvor durchgeführten Literaturrecher-

che von relevanten Arbeiten basieren. Das im Rahmen der Arbeit entwickelte Auf-

wertungsverfahren zur Erzeugung des Eisenpulvers aus Eisenoxid wird erläutert 

und die damit erzeugten Eisenpulver charakterisiert.  

In Kapitel 5 steht die Forschungsfrage 2 im Fokus. Mit dem erzeugten Eisenpulver 

werden Verarbeitungsuntersuchungen im PBF-LB/M-Prozess durchgeführt, um ge-

eignete Prozessparameter zur Herstellung von hohen Bauteildichten aus dem Ei-

senpulver bestimmen zu können. Mit den ermittelten Prozessparametern werden 

Proben für die Bauteilcharakterisierung und Wärmebehandlung erzeugt. Für die 

durchzuführende Wärmebehandlung von ausgewählten Bauteilproben wird eine 

Wärmebehandlungsstrategie abschließend beschrieben. 

Im 6. Kapitel dieser Arbeit wird die 3. Forschungsfrage im Detail behandelt. Der 

Fokus liegt hierbei auf den Ergebnissen der Bauteilcharakterisierung, welche mittels 

von unterschiedlichen Eisenpulvern im PBF-LB/M-Prozess hergestellt wurden. Ne-

ben dem in dieser Studie selbst erzeugten Eisenpulver werden auch Bauteile cha-

rakterisiert, die aus inertgasverdüstem und wasserverdüstem Eisenpulver additiv 

hergestellt wurden. Auf Basis der Untersuchungsergebnisse kann abschließend 

ausgehend von den Auswirkungen der verschiedenen Eisenpulver auf die Eigen-

schaften geschlossen werden. 

Im 7. Kapitel werden die Ergebnisse im Kontext der Forschungsfragen zusammen-

gefasst und kritisch in Bezug auf den Mehrwert im Forschungsfeld diskutiert. Im 

weiteren Verlauf des Kapitels wird ein Ausblick auf zukünftige Forschungsarbeiten 

gegeben. Dabei wird aufgezeigt, welche Aspekte der vorliegenden Arbeit weiterfüh-

rende Untersuchungen erfordern oder welche neuen Fragestellungen sich aus den 

gewonnenen Erkenntnissen ergeben haben. 



6  2 Stand der Forschung und Technik 

2 Stand der Forschung und Technik 

In diesem Kapitel wird zu Beginn eine kurze Einführung in die additive Fertigung 

gegeben, gefolgt von einer umfassenden Beschreibung des PBF-LB/M-Verfahrens. 

Zusätzlich werden relevante Metallpulverherstellungsverfahren übersichtlich darge-

stellt und abschließend wird die Entstehung von Eisenoxidpulver bei der Stahlpro-

duktion behandelt. 

2.1 Additive Fertigung 

Die Additive Fertigung hat sich seit der Veröffentlichung der US-Patentschrift 

US4575330A von Charles W. Hull [17], worin ein neuartiges Fertigungsverfahren 

zur Herstellung von Objekten direkt aus einem dreidimensionalen (3D) Computer-

modell beschrieben wird, stetig zu einem alternativen Fertigungsverfahren sowohl 

im industriellen als auch im privaten Umfeld entwickelt. Die jährlich hohen Wachs-

tumszahlen von ca. 26 % seit Beginn der Datenerhebung bis 2020 verdeutlichen 

das wachsende Interesse an der Technologie [3].  

In der Richtlinie VDI 3405 [18] und der Norm DIN EN ISO 52900 [19] wird die Addi-

tive Fertigung als ein Verfahren zur Herstellung dreidimensionaler Objekte (Werk-

stücke) durch schichtweises Auftragen von Material definiert. Dabei wird in einem 

automatisierten Prozess direkt aus einem 3D-CAD-Modell ein physisches Objekt 

generiert. Bei subtraktiven Fertigungsverfahren, z.B. Fräsen oder Drehen, werden 

dagegen Schichten eines vorgegebenen Materialblocks abgetragen [20]. 

In den Anfängen fand die Additive Fertigung im Prototypenbau (Rapid Prototyping) 

ihren Haupteinsatzbereich. Mit der kontinuierlichen Weiterentwicklung, insbeson-

dere bei der Anlagen- und Prozesstechnik, sowie im Bereich der Werkstoffe, hat es 

sich auch zunehmend als Produktionstechnologie für Endbauteile entwickelt. Dabei 

können die Endbauteile auch Werkzeuge (Rapid Tooling) darstellen, welche für die 

Herstellung von Endbauteilen (Rapid Manufacturing) genutzt werden. Zusammen-

fassend sind die Anwendungsbereiche der additiven Fertigungsverfahren in der fol-

genden Abbildung 2-1 klassifiziert.  

 

Abbildung 2-1: Einteilung der Additiven Fertigung nach Anwendungsbereichen nach [1, 21] 
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Die Additive Fertigung lässt sich, aufgrund der Vielzahl an unterschiedlichen Ver-

fahrensprinzipien, nicht eindeutig in einer der bekannten Hauptfertigungsverfahren 

nach DIN 8580 [20] einordnen. Daher hat sich im Forschungsumfeld und in der In-

dustrie eine Einteilung der Verfahren nach dem Ausgangsstoff etabliert. Das Aus-

gangsmaterial kann im festen, flüssigen oder gasförmigen Zustand vorliegen und 

die Phasenumwandlung durch unterschiedliche physikalische Wirkmechanismen 

aktiviert werden [1, 22]. Eine anerkannte Einteilung der additiven Fertigungsverfah-

ren wird in der Norm DIN EN ISO/ASTM 52900 mit Hilfe von sieben Prozesskate-

gorien definiert, die in Abbildung 2-2 im Überblick dargestellt sind [19]. 

 

Abbildung 2-2: Prozesskategorien der Additiven Fertigung nach DIN EN ISO/ASTM 52900 [19] 

Der Fokus der vorliegenden Arbeit behandelt die Verarbeitung eines neuen Metall-

pulvers im PBF-LB/M-Prozess (siehe Kapitel 1.1), der nach DIN ISO/ASTM 52900 

der Prozesskategorie 5 dem pulverbettbasierten Schmelzen zugeordnet wird. Dem-

zufolge wird im nachfolgenden Unterkapitel 2.2 der PBF-LB/M-Prozess näher be-

leuchtet.    

Die Beschreibung weiterer Additiver Fertigungsverfahren mit den verfahrenstypi-

schen Merkmalen, sowie eine detaillierte Prozessbeschreibung von der Datenvor-

bereitung über den Bauprozess bis zur Nachbearbeitung sind aufgrund des geleg-

ten Schwerpunkts nicht Bestandteile dieser Arbeit. Detaillierte Erläuterungen kön-

nen in der Literatur [18, 19] und [1] eingesehen werden.  
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2.2 Pulverbettbasiertes Schmelzen von Metallen mittels 

Laserstrahl (PBF-LB/M) 

In diesem Kapitel wird der grundlegende Anlagenaufbau sowie das Verfahrensprin-

zip des PBF-LB/M-Prozesses erläutert. Im Anschluss werden die Prozessparameter 

und Einflussfaktoren des PBF-LB/M-Prozesses sowie die Wechselwirkungsmecha-

nismen zwischen dem einfallenden Laserstrahl und dem Metallpulver diskutiert. Ab-

schließend werden die Defektarten vorgestellt, die für die vorliegende Arbeit von 

Bedeutung sind. 

2.2.1 Verfahre nsprinzip  

Das PBF-LB/M ist ein additives pulverbettbasiertes Fertigungsverfahren, bei dem 

ein fokussierter Laserstrahl metallisches Pulver lokal aufschmilzt und dieser an-

schließend mit dem darunter- und/oder nebenliegenden Massivmaterial zu einem 

Verbund erstarrt [18]. Prozessbedingt unterliegt der Erstarrungsprozess einer sehr 

hohen Abkühlgeschwindigkeit, aufgrund des Verhältnisses zwischen bereits erstarr-

ter Verbundmasse und der Schmelzbadmasse. 

Zum besseren Verständnis der nachfolgenden Verfahrensbeschreibung ist in Abbil-

dung 2-3 eine schematische Darstellung einer beispielhaften PBF-LB/M visualisiert. 

Zwar können sich die Anlagen nach Hersteller in ihrer Bauart (Bauraum, Schutz-

gasführung, Laserleistung usw.) unterscheiden, jedoch sind die wesentlichen Funk-

tionen identisch. 

 

Abbildung 2-3: Prinzip des PBF-LB/M-Verfahrens nach [18, 23] 

Der Prozess beginnt mit dem Auftrag einer homogenen Pulverschicht definierter 

Höhe auf eine beheizbare Bauplattform (9) mit Hilfe eines Auftragsmechanis-

mus (2). Die Schichthöhe wird vorher durch das Zerlegen eines vorliegenden 3D-

CAD-Modells mit einer speziellen Software bestimmt. Als Pulvermaterial haben sich 
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viele metallische Werkstoffe etabliert. Pulverwerkstoffe aus Stahl- und Aluminium-

legierungen, sowie Titan- und Cobalt-Nickel-Legierungen werden gegenwärtig am 

häufigsten im PBF-LB/M-Prozess zu Bauteilen verarbeitet [24]. Außerdem zielen 

viele Forschungsvorhaben aktuell darauf ab, weitere vorhandene Werkstofflegie-

rungen aus der konventionellen Fertigung für das PBF-LB/M zu qualifizieren und 

darüber hinaus spezifische Werkstofflegierungen für das PBF-LB/M zu entwickeln, 

um die Verfahrensvorteile nutzen zu können, die durch konventionelle Technologien 

nicht abbildbar sind [25]. 

Im zweiten Schritt werden die vorher in der Software definierten Scanvektoren der 

jeweiligen Schicht mit dem Laser abgefahren. Die Bewegung des Laserstrahls be-

wirkt eine Auf- und Verschmelzung des Pulvermaterials zu einem Verbund der je-

weiligen Schicht mit dem umliegenden und bereits verfestigten Material. Das nicht 

belichtete Pulvermaterial verbleibt lose im Bauraum. Die Bewegung des Laster-

strahls wird mit hochdynamischen Spiegeln gesteuert, die oberhalb des Bauraums 

platziert sind.  

Im dritten Schritt wird die Bauplattform (3) um eine Schichthöhe abgesenkt und eine 

neue Pulverschicht auf das verfestigte Verbundmaterial und das lose Pulver aufge-

tragen. Die weiteren Schritte wiederholen sich schichtweise bis zur letzten Schicht 

des Modells, sodass ein fertiges Bauteil als fester Verbund vorliegt, welches vom 

losen Pulver umgeben ist. Danach wird das nicht erschmolzene Pulver vom Bauteil 

entfernt und kann nach einem Siebdurchlauf wiederverwendet werden. Durch den 

Siebschritt werden größere Fremdpartikel oder Schweißspritzer vom restlichen Pul-

ver getrennt. [1, 7, 22]. Das schichtweise aufgebaute Bauteil wird mit der verbunde-

nen Bauplattform aus der Anlage entnommen. Anschließend wird das fertige Bauteil 

mechanisch von der Bauplattform und Supportstruktur getrennt. Die Supportstruktur 

ist eine Hilfsgeometrie, die im Wesentlichen von der Bauteilgeometrie und der Lage 

des Bauteils im Bauraum, sowie der Prozessparameter abhängig ist. Die Haupt-

funktionen einer Supportstruktur besteht darin das Bauteil zu fixieren und Bauteil-

Überhänge zu stützen, sowie entstehende Wärme während des Prozesses abzu-

führen [26].  

Abhängig von den Bauteilanforderungen sind nachgelagerte Nachbearbeitungs-

schritte, wie beispielweise Strahlen zur Verbesserung der Oberflächenqualität oder 

eine Wärmebehandlung zur gezielten Beeinflussung der mechanischen Bauteilei-

genschaften, zwingend notwendig [7]. 

2.2.2 Physikalische Zusammenhäng e  

Nach der vorherigen Einführung zum Verfahrensprinzip des PBF-LB/M-Prozesses 

werden im folgenden Abschnitt die grundlegenden physikalischen Wechselwirkun-

gen zwischen dem Laserstrahl und der metallischen Pulverschicht während des 

PBF-LB/M-Prozesses vorgestellt, die als Basis zur Erläuterung der wesentlichen 

Einflussgrößen und späteren Ergebnisinterpretation dienen soll. 
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Für das Aufschmelzen einer metallischen Pulverschicht muss eine ausreichende 

Energiemenge in sehr kurzer Zeit vom Laserstrahl eingebracht werden. Im Wesent-

lichen ist die notwendige Laserleistung für das Aufschmelzen vom Absorptionsgrad 

der Pulverschicht abhängig. Der Absorptionsgrad ὃ ist ein Maß für die pro Zeitein-

heit absorbierte Laserleistung einer Oberfläche und ergibt sich somit aus der Diffe-

renz der eingekoppelten Laserleistung und des reflektierenden Anteils Ὑ [7]. Da der 

transmittierte Anteil Ὕ beim PBF-LB/M-Prozess sehr gering ausfällt, kann dieser ver-

nachlässigt werden [27]. In der Regel ist der Laserstrahldurchmesser größer als die 

einzelnen Partikel im Pulverbett, was eine Mehrfachreflexion des Laserstrahls in 

den Zwischenräumen bewirkt. Im Vergleich zum Festkörper kann daher eine grö-

ßere Laserleistung im Pulverbett absorbiert werden [7, 28]. Beispielsweise liegt der 

Absorptionsgrad im Eisen-Pulverbett bei 0,64 und vergleichsweise wird nur 0,36 

von einem Eisen-Festkörper absorbiert [29]. Der Absorptions- und Reflektionsgrad 

wird von der Wellenlänge, der Polarisation und dem Einfallwinkel des Lasers, sowie 

der chemischen und physikalischen Eigenschaft des Pulvers beeinflusst [30ï32]. 

Zu berücksichtigen ist auch die Temperatur, die ebenfalls einen Einfluss auf die 

Absorptionseigenschaften aufweist [30, 33].   

In der Regel werden in kommerziellen PBF-LB/M-Anlagen Festkörperlaser als La-

serquelle, aufgrund einer geringeren Wellenlänge, verwendet. Ein Nd:YAG-Festkör-

perlaser emittiert eine Wellenlänge von 1,064 µm, die im Vergleich zum CO2-Laser 

mit einer Wellenlänge von 10,6 µm deutlich geringer ist [34, 35]. Laserstrahlen mit 

geringeren Wellenlängen werden von Metallen bei Raumtemperatur weniger reflek-

tiert und erhöhen damit das Absorptionsverhalten [30]. Somit kann die Laserleistung 

effizienter zur Erzeugung eines Schmelzbades genutzt werden.  

Die absorbierten Laserstrahlen regen die freien Elektronen im Metall zum Schwin-

gen an. Durch dissipative Vorgänge im Metall wird die eingebrachte Laserenergie 

in thermische Energie umgewandelt, die folglich für den lokalen Temperaturanstieg 

bis zur Aufschmelzung verantwortlich ist. Dabei erfahren benachbarte Bereiche aus-

gehend von der Wechselwirkzone über die Wärmeleitung ebenfalls einen Tempe-

raturanstieg [35]. Die vollständige Aufschmelzung von metallischen Pulvern mit be-

reits verfestigtem Material ist demnach charakteristisch für ein Schmelzverfahren.  

Nach dem Aufschmelzvorgang erfolgt nach kürzester Zeit die Erstarrung des 

Schmelzbades mit Abkühlgeschwindigkeiten bis zu 106 K/s. Dabei ist der Erstar-

rungsprozess im Wesentlichen von der Oberflächenspannung, der Viskosität und 

der Benetzung der Schmelze sowie von der Konvektion und der Wärmeleitung des 

Schmelzbades abhängig. In [7, 15, 36] werden die physikalischen Erstarrungsef-

fekte ausführlich beschrieben. Im nachfolgenden Abschnitt werden nur für die vor-

liegende Arbeit relevante Aspekte erläutert.      

Nach Aufheizung des Pulvers bis zur Einstellung eines Schmelzbades wird die 

Wärme über das Pulverbett und das erstarrte Material abgeführt. Dabei transportiert 

das untenliegende verfestigte Material deutlich mehr Wärme als das lose Pulver, 

sodass sich eine höhere Temperatur der Schmelze an der Oberseite im Vergleich 

zur Unterseite einstellt. Da die Grenzflächenspannung des Schmelzbades von der 
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Temperatur abhängig ist [37], stellen sich somit in dem Schmelzbad auch unter-

schiedliche Grenzflächenspannungen ein, die zur Strömung der flüssigen Schmelze 

entlang der Grenzflächen in Richtung der größeren Oberflächenspannungen führt. 

Die durch den Temperaturgradienten erzeugte Strömungsbewegung wird auch als 

Marangoni-Konvektion bezeichnet und beeinflusst die geometrische Ausprägung 

des Schmelzbades [15, 38]. Eine Strömung ausgehend von der Lasereinfallstelle 

horizontal nach Außen bewirkt ein breites, flaches Schmelzbad und eine entgegen-

gesetzte Strömung ausgehend von der Lasereinfallstelle senkrecht in das Material 

bildet ein schmales, tiefes Schmelzbad [46, 47]. 

Eine ausreichende Benetzung des aufgeschmolzenen Materials mit dem darunter-

liegenden Material wird im Laserstrahlprozess angestrebt, um einen möglichst de-

fektfreien Aufbau sicherzustellen. Dabei beeinflussen die temperaturabhängigen 

Oberflächenspannungen an den Phasengrenzen flüssig-fest, flüssig-gasförmig und 

fest-gasförmig die Benetzung [39]. Die Benetzungsqualität wird mit dem Benet-

zungswinkel definiert, je kleiner der Benutzungswinkel desto höher die Benetzung 

des flüssigen Materials [7, 40]. Ab einem Winkel von > 90 ° stellt sich keine Benet-

zung ein, sodass sich die Schmelze zu einer oder mehreren Kugeln mit geringerer 

Anbindung mit dem darunterliegenden Material verfestigen können. Dieser Pro-

zessfehler der Bildung von Schmelztropfen resultiert zumeist aus einer geringen 

Laserleistung und wird auch als Balling bezeichnet.  

Der Benetzungswinkel resultiert aus dem Längen-Breiten-Verhältnis des Schmelz-

bades. Die Geometrie des bewegten Schmelzbades beschreibt Kruth et al. [41] an-

nähernd mit einem Halbzylinder, dabei ist der Durchmesser des Halbzylinders die 

Schmelzbadbreite und die Höhe des Halbzylinders die Schmelzbadlänge, die durch 

die Vorschubgeschwindigkeit des Lasers bestimmt wird. Sobald ein bestimmtes 

Längen-Breiten-Verhältnis des Schmelzbades unterschritten wird, können 

Schmelztropfen entlang einer Laserspur entstehen [42]. Ursächlich ist dieser Effekt 

auf die sogenannte Plateau-Ray-Instabilität bei niederviskosen Flüssigkeiten zu-

rückzuführen [42].  

Ein weiterer Defekt, der typischerweise bei sehr hohen Laserenergiedichten auftritt, 

ist die Einschnürung von Dampfkapillaren (engl. Keyholes) im Schmelzbad, die als 

Gaseinschlüsse im erstarrten Material verbleiben. Die Bildung von Dampfkapillaren 

sind in dem PBF-LB/M-Prozess nicht unüblich und teilweise auch erwünscht, da es 

auch einen Tiefschweißprozess ermöglicht und die obere Grenze des Energieein-

trages eines stabilen Prozesses definiert. Bei weiterem Energieanstieg verhalten 

sich Dampfkapillare instabiler, sodass die Anzahl an Gaseinschlüssen durch Ein-

schnürung von Dampfkapillaren ansteigt [43]. 

Zusätzlichen können Schmelzspritzer im PBF-LB/M-Prozess die Bauteilqualität 

nachteilig beeinflussen. Wenn eine sehr hohe Laserenergie zum Aufschmelzen vom 

metallischen Pulver eingebracht wird und die Temperatur des Schmelzbads auch 

aufgrund nicht ausreichender Wärmeabfuhr deutlich über die Schmelztemperatur 

ansteigt, erhöht sich das Schmelzvolumen und die Schmelzviskosität nimmt ab. 
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Eine weitere lokale Überhitzung der Schmelze kann bis zur Metallverdampfung füh-

ren, die aufgrund des Überdrucks mit hoher Intensität Schmelzspritzer verursachen 

kann [44]. Fehlende Wärmekontakte begünstigen eine Überhitzung der Schmelze, 

da weniger Wärmeenergie abgeführt werden kann [7]. Neben dem Metalldampf kön-

nen umgeschmolzene Gaseinschlüsse, beispielsweise aus porösen Pulverschich-

ten zu ähnlichen Schmelzspritzern führen. Voraussetzung dafür ist eine geringe 

Schmelzviskosität [45].  

Ladewig et al. [46] analysierte zudem den Einfluss von nicht abgeführtem Rauchgas 

im Bauraum, das bei lokalen Überhitzungen entsteht. Im Bauraum befindliche Me-

talldämpfe bewirken eine Verschiebung der Fokuslage des Laserstrahls und damit 

einhergehend die Reduzierung der Laserleistung. Ein ausreichender Schutz-

gasstrom zwischen Pulverbett und Laseraustrittsquelle befördert den aufsteigenden 

Metalldampf aus der Belichtungszone (bzw. Bauraum) und unterbindet die Beein-

flussung des Laserstrahls [46]. 

Die zuvor diskutierten Ursachenmechanismen für potenzielle Fehler im PBF-LB/M-

Prozess beeinflussen die Bauteilqualität und die Verarbeitbarkeit. Ein instabiler Pro-

zess kann zu höherer Porosität oder zu Bindungsfehlern im Bauteil führen, welches 

sich negativ auf die mechanischen Bauteileigenschaften auswirkt oder die Fehler 

führen zum vorzeitigen Abbruch des Prozesses. Beispielsweise kann ein kontinu-

ierliches Auftreten des Balling-Effektes über mehrere Schichten hinweg zu einem 

Prozessabbruch durch Blockieren des Auftragsmechanismus führen, insbesondere 

wenn die Schmelztropfen eine Überhöhung der Pulverschicht darstellen [47]. 

2.2.3 Einflussgrößen  

Aufgrund der Vielzahl an Einflussmöglichkeiten und den Wechselbeziehungen zwi-

schen den Einflussfaktoren besteht nach wie vor ein hoher Forschungsbedarf, um 

das Verständnis des PBF-LB/M-Prozesses sukzessive zu optimieren, insbesondere 

bei der Verarbeitung von neuen Pulverwerkstoffen. In einer ausführlichen Einfluss-

analyse hat Rehme in seiner Arbeit Einflussfaktoren entlang der gesamten Prozess-

kette von der Bauteilgeometrie über die Pulverherstellung und den Schmelzprozess, 

bis einschließlich der Nacharbeit zur Erreichung des Endbauteils analysiert und in 

einem Ishikawa-Diagramm zusammengefasst [48]. Elsen [49] und Spears et al. [50] 

beschränkten sich in ihren Arbeiten nur auf den PBF-LB/M-Prozess und zählten 50 

relevante Einflussfaktoren. Spears et al. [50] unterteilten die Einflussfaktoren in die 

Gruppen (1) Laser und Prozessparameter, (2) Pulvereigenschaften, (3) Pulverbett-

eigenschaften und (4) Prozessumgebungsbedingungen, die er weiterhin in steuer-

bare und nicht steuerbare Einflussfaktoren unterschied. Steuerbare Einflussgröße 

bedeutet, dass die Größe im Laserstrahlprozess verändert werden kann. Eine nicht 

steuerbare Einflussgröße ist im Prozess dagegen nicht veränderbar. Da in dieser 

Arbeit der Schwerpunkt auf der Verarbeitung von neuen Pulverwerkstoffen im PBF-

LB/M-Prozess liegt und die Verfahrensparameter einen dominierenden Einfluss auf 

die Verarbeitbarkeit und die Bauteilqualität haben [39], werden zunächst die we-
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sentlichen verfahrensbasierten Einflussgrößen bei dem PBF-LB/M-Prozess be-

leuchtet, die nach Spears et al. [50] als steuerbare Einflussgröße einzuordnen sind. 

Danach werden wesentliche materialbasierte Einflussfaktoren für einen stabilen 

PBF-LB/M-Prozess erläutert. 

Verfahrensbasierte  Einflussgröße n 

Mit den vier Hauptprozessparametern der Laserleistung ὖ, der Scangeschwindig-

keit ὺ, des Spurabstandes Ὤ und der Schichthöhe Ὠ kann die Volumenenergie-

dichte Ὁ  durch die folgende Gleichung beschrieben werden [7]: 

Ὁ 
ὖ

ὺ Ὤz zὨ
  

Die Scangeschwindigkeit ὺ in mm/s wird über den Punktabstand Ў  zwischen zwei 

benachbarten Koordinatenpunkten und der benötigten Belichtungszeit Ô mit der 

Gleichung bestimmt [7]: 

ὺ
Ў

ὸ 
 

Zum besseren Verständnis und zur Einordnung der Hauptprozessparameter des 

Spurabstands Ὤ und der Schichthöhe Ὠ soll die folgende Abbildung 2-4, die um 

den Laserstrahldurchmesser Ὠ  erweitert wurde, dienen: 

 

Abbildung 2-4: Visualisierung von relevanten PBF-LB/M-Prozessparametern nach [38] 
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Aus der Bestimmung der Volumenenergiedichte nach Meiners [7] kann zusammen-

gefasst werden, dass mit zunehmender Vorschubgeschwindigkeit, Spurabstand 

und Schichthöhe die Volumenenergiedichte bei konstanter Laserleistung abnimmt. 

Eine Erhöhung der Laserleistung bei konstanter Vorschubgeschwindigkeit, Spurab-

stand und Schichthöhe vergrößert die Volumenenergiedichte. In der Praxis können 

die volumenbeschreibenden Prozessparameter des Spurabstandes und der 

Schichthöhe während des Prozesses abweichen, daher kann die vorgestellte Be-

ziehungsgleichung zur Bestimmung der Volumenenergiedichte lediglich als eine 

Näherung betrachtet werden. 

Neben den vier Haupteinflussfaktoren mit denen die Volumenenergiedichte be-

stimmt wird, ist der Strahldurchmesser des Lasers und die Vorwärmtemperatur der 

Bodenplatte als weitere relevante Einflussgröße zu bennen. Der Temperaturgradi-

ent zwischen aufgeschmolzenem Metallpulver und den bereits verfestigten Berei-

chen kann mit einer beheizten Bodenplatte herabgesetzt werden, was die Rissbil-

dung und den Verzug im Bauteil aufgrund geringerer Abkühlgeschwindigkeiten mi-

nimieren kann [51]. Des Weiteren kann die Restfeuchte im Metallpulver durch eine 

beheizte Bodenplatte reduziert werden, die folglich zur Erhöhung der Fließeigen-

schaften des Pulvers führt [49].  

Zu beachten ist, dass bei der Wahl des Abstandes zwischen zwei Spuren eine Über-

lappungsbreite zur Ausbildung einer geschlossenen Schicht gegeben sein muss. 

Daher ist die Abstimmung des Laserstrahldurchmessers mit dem Spurabstand zwin-

gend notwendig. Mit der Vergrößerung des Laserstrahldurchmessers ist der Laser-

wirkbereich und damit auch die Wärmezone im Vergleich zu kleineren Laserstrahl-

durchmessern deutlich höher [52].  

Neben den Hauptprozessparametern kann die Scanstrategie ebenfalls einen Ein-

fluss auf die Eigenspannungen, den Bauteilverzug, die Porenverteilung und Mikro-

struktur im PBF-LB/M-Prozess ausüben. Unter der Scanstrategie kann die Anord-

nung, Reihenfolge und Länge der Scanvektoren während der Belichtung einer Pul-

verschicht verstanden werden [51, 53]. Das im Bauraum befindliche Inertgas beein-

flusst ebenfalls die Bauteilqualität. Die Reinheit und die Art des Inertgases, sowie 

das Strömungskonzept und der Volumenstrom sind dabei bestimmende Fakto-

ren [46, 54, 55]. 

Materialbasierte  Einflussgrößen  

Als Ausgangsmaterial für den PBF-LB/M-Prozess werden Metallpulver aus ver-

schiedenen chemischen Zusammensetzungen eingesetzt. Das eingesetzte Metall-

pulver besteht in der Regel aus vielen kleinen einzelnen Pulverpartikeln, die zusam-

men mit einer Umgebungsatmosphäre ein Pulverkollektiv ergeben, welches in der 

Verfahrenstechnik auch als disperses Stoffsystem definiert wird [56]. Aufgrund des 

Zweiphasen-Systems ist das Stoffverhalten im Vergleich zu einem Festkörper, Gas 

oder Flüssigkeit deutlich komplexer, was auf die veränderbaren Eigenschaften 

durch Bewegungen des Zweiphasen-Systems zurückgeführt werden kann [57].  
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Die Verarbeitbarkeit eines Pulverkollektivs ergibt sich aus einer Vielzahl von Eigen-

schaften einzelner Pulverpartikel und ihrer Wechselwirkungen untereinander. Die 

Zusammenhänge sind in Abbildung 2-5 in Anlehnung an Spierings et al. [58] und 

Vock et al. [59] zusammenfassend dargestellt.  

 

Abbildung 2-5: Pulverschichteigenschaften und deren Einflussfaktoren nach [58, 59] 

Die initiale physikalische Pulvereigenschaft wird durch die Partikelgrößenverteilung 

und Partikelmorphologie beschrieben, womit weitere wesentliche Eigenschaften 

des Pulverkollektivs, wie beispielsweise die Schüttdichte, Stampfdichte und Fließ-

eigenschaft, definiert werden [58].  

Die kollektiven Pulvereigenschaften beeinflussen schlussendlich die Eigenschaften 

der aufgetragenen Pulverschicht im PBF-LB/M-Prozess, die mit der Pulverschicht-

dichte, Pulverschichthöhe und Absorption sowie Wärmekapazität und -leitfähigkeit 

charakterisiert werden. Die genannten Eigenschaften der Pulverschicht interagieren 

mit dem eintreffendem Laserstrahl und sind für die Bauteileigenschaft verantwort-

lich, sofern die Schichteigenschaften homogen verteilt sind. Verunreinigung unter-

schiedlicher Art im Pulver kann die Verarbeitbarkeit und die finale Bauteilqualität 

nachteilig beeinflussen. Im Pulver sind insbesondere unerwünschte chemische Ele-

mente, Fremdpartikel und Feuchtigkeit als Verunreinigung zu vermeiden [59]. 

Die Partikelmorphologie kann unterschiedlichste Formen einzelner Partikel anneh-

men. Die Morphologie wird im Wesentlichen durch den Herstellungsprozess be-

stimmt und kann durch zusätzliche Verfahrensschritte hinsichtlich der Gestalt noch 

angepasst werden. Die unterschiedlichen Partikelmorphologien können sphärisch, 

spratzig, faserartig bis hin zu schwammartig oder plättchenförmig sein. Eine Zusam-

menstellung möglicher Formen ist in der folgenden Abbildung 2-6 dargestellt [1, 60]. 
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Zur Erreichung einer hohen Bauteilqualität und Prozessstabilität im Laserstrahlpro-

zess ist eine dichte, homogene und möglichst porenfreie Pulverschicht erforderlich. 

Dafür muss für den Pulverauftrag eine ausreichende Fließeigenschaft des Pulver-

kollektivs gegeben sein.   

 

Abbildung 2-6: Überblick von Partikelmorphologien [60] 

Eine regelmäßige, sphärische Pulvermorphologie weist in der Regel eine sehr gute 

Fließeigenschaft auf. Es lassen sich gleichmäßige Pulverschichten bei dem Auftrag 

einer Pulverschicht im PBF-LB/M-Prozess erzeugen. Vock et al. geben einen Über-

blick über mögliche Einflüsse der Partikelmorphologie auf die Fließeigenschaft [59].  

Die Sphärizität eines Partikels wird durch das Verhältnis von Oberfläche einer volu-

mengleichen Idealkugel zur tatsächlichen Partikeloberfläche mit dem Formfaktor •  

beschrieben [56]. Im Allgemeinen gilt, dass eine sphärische, regelmäßige Morpho-

logie, beispielsweise einer Idealkugel, zu hohen Fließeigenschaft des Pulverkollek-

tivs führt. Daher wurden unregelmäßige Partikel, aufgrund der verschlechterten Flie-

ßeigenschaft im Vergleich zu sphärischen Formen, in der Regel kaum eingesetzt. 

Mit stetiger Weiterentwicklung und dem gesteigerten Kostendruck beschäftigen sich 

immer mehr Forschungsarbeiten mit der Verwendung und Untersuchungen von 

kostengünstigeren unregelmäßigen Pulvern. Einige Verarbeitungsuntersuchungen 

zeigen dabei die Möglichkeit, dass sich auch ausreichend dichte, gleichmäßige Pul-

verschichten von unregelmäßigen Pulvern im PBF-LB/M-Prozess auftragen las-

sen [12].  

Neben der Partikelmorphologie ist die Partikelgröße und insbesondere die Partikel-

größenverteilung ein weiterer Haupteinflussfaktor auf den Pulverauftrag und das 

Schmelzverhalten [58]. Die Partikelgröße wird bei regelmäßigen Idealkugeln durch 

den Kugeldurchmesser charakterisiert. In der Praxis weichen die Partikel, in Rela-

tion zu der Herstellungsart, mehr oder weniger von der Idealkugelform ab. Mit dem 

geometrischen Äquivalentdurchmesser lassen sich auch unregelmäßige Partikel-
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formen in erster Näherung hinsichtlich der Größe bestimmen. Dabei wird das tat-

sächliche Volumen oder die Projektionsfläche eines Partikels mit einer volumenglei-

chen Idealkugel oder einem flächengleichen Kreis gleichgesetzt [56]. 

Die Partikelgröße bestimmt unter anderem die minimale Pulverschichthöhe beim 

Pulverauftrag im PBF-LB/M-Prozess, daher ist die Partikelgröße mit der Pulver-

schichthöhe zwingend abzustimmen. Die Partikel eines Pulverkollektivs unterschei-

den sich im Allgemeinen in ihrer Größe (Äquivalentdurchmesser). Zur Charakteri-

sierung der Größenverteilung eines Pulverkollektivs wird in der Regel auf statisti-

sche Verteilungsfunktionen zurückgegriffen. Dabei beschreiben die Verteilungs-

funktionen die Häufigkeit ή oder die Summenhäufigkeit ὗ einer Mengenart ὶ als 

Funktion der charakteristischen Länge, beispielsweise als Äquivalentdurchmesser, 

welche aus Messungen hervorgeht. Die Mengenart kann sich dabei auf die Pul-

veranzahl (ὶ = 0), Länge (ὶ = 1), Fläche (ὶ = 2) und das Volumen (ὶ = 3) beziehen. 

Die Häufigkeit ή wird durch das Verhältnis einer Teilmenge einer definierten Inter-

vallbreite zur Gesamtmenge ermittelt. Bei der Summenhäufigkeit ὗ wird die Teil-

menge an Partikeln die kleiner sind als eine bestimmte Partikelgröße in das Verhält-

nis zur Gesamtmenge gesetzt [61]. Aus der Summenhäufigkeit ὗ lassen sich die 

Perzentile bei Ὠ , Ὠ  und Ὠ  als Vergleichsgrößen ablesen, die als eine erste An-

näherung zur Beschreibung der Verteilungskurve genutzt werden können. Bei-

spielsweise bedeutet ein Ὠ -Wert aus einer Summenhäufigkeitskurve, dass 10 Pro-

zent der Partikel aus dem Partikelkollektiv kleiner sind als eine bestimmte Partikel-

größe. Ein Ὠ -Wert ist einem Medianwert gleichzusetzen, der genau in der Mitte 

einer Datenreihe liegt [56, 57, 61].  

Große Partikel mit einer breiten Partikelgrößenverteilung neigen in der Regel zu 

Pulverentmischung, was zu einer Inhomogenität bei dem Pulverauftrag im PBF-

LB/M-Prozess führen kann. Außerdem wirken große Partikel negativ auf die Ober-

flächenqualität von additiv erzeugten Bauteilen ein.  Hingegen kann ein zu feines 

Pulver mit enger Partikelgrößenverteilung zu einer Agglomerationsneigung führen, 

was die Fließeigenschaft beim Pulverauftrag herabsetzen kann [62, 63].  

Aus einer Vielzahl an Untersuchungen hat sich für den PBF-LB/M-Prozess eine en-

gere Partikelgrößenverteilung, beispielsweise zwischen Ὠ  = 15 µm und 

Ὠ  = 45 µm, etabliert. Aus wirtschaftlichen Aspekten gibt es gegenwärtig die Be-

strebung eine breitere Partikelgrößenverteilung, in etwa zwischen Ὠ  = 15 µm bis 

hin zu einem Ὠ -Wert von 75 µm, verarbeiten zu können bei möglichst gleichblei-

bender Bauteilqualität [64]. 

Für eine hohe Bauteilqualität ist eine homogene und dichte Pulverschicht im PBF-

LB/M-Prozess erforderlich. Mit einer ausreichenden Fließfähigkeit eines Pulvers 

lassen sich homogene Pulverschichten während des Pulverauftrags leichter einstel-

len. Dagegen führen geringe Fließeigenschaften zu einer ungleichmäßigen Vertei-

lung des Pulvers im Pulverbett, die beim Aufschmelzen einer unerwünschte Porosi-

tät durch Pulververarmung verursachen können [64]. Die Fließfähigkeit beschreibt 

im Allgemeinen den notwendigen Aufwand bis ein Pulverkollektiv zum freien Fließen 
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gebracht werden kann [65]. Das Fließverhalten eines Pulverkollektivs hängt im We-

sentlichen von der Partikelmorphologie, Partikelgrößenverteilung, Oberflächenbe-

schaffenheit und der chemischen Zusammensetzung ab. Darüber hinaus hat die 

Umgebung, wie die Atmosphäre, die Temperatur, die Feuchtigkeit und Verunreini-

gungen ebenfalls einen entscheidenden Einfluss auf das Fließverhalten des Pulver-

kollektivs [65].  

Zwischen zwei benachbarten Pulverpartikeln finden unterschiedliche Wechselwir-

kungen statt, die aus Haftkräften zwischen den beiden Kontaktflächen der Partikel 

resultieren und dadurch das Fließverhalten maßgeblich beeinflussen können. Die 

am häufigsten zu beobachtenden Haftkräfte sind die auf Kontaktoberflächen wir-

kenden Van der Waals-Kräfte, die auf atomare Dipolwechselwirkungen zurückzu-

führen sind und die elektrostatischen Kräfte. Insbesondere bei kleineren Partikeln 

(< 10 µm) gewinnen die Van der Waals-Kräfte im Vergleich zu den elektrostatischen 

Kräften an Bedeutung. Eine unregelmäßige Partikelmorphologie kann sich ebenfalls 

auf die Haftkraft zwischen den Partikeln, aufgrund eines Formschlusses, auswirken. 

Bei hoher Luftfeuchtigkeit oder feuchtem Pulver bilden sich Flüssigkeitsbrücken zwi-

schen benachbarten Partikeln aus, deren Kapillareffekte noch größere Haftkräfte im 

Vergleich zu den Van der Waals-Kräften und elektrostatischen Kräften verursachen 

können. Außerdem kann ein Formschluss zwischen zwei Partikeln mit unregelmä-

ßiger Morphologie Haftkräfte verursachen, aufgrund der zusätzlichen Verklamme-

rung. Im Allgemeinen ist bekannt, dass mit steigender Partikelgröße, aufgrund ge-

ringerer Kontaktflächen, das Fließverhalten verbessert wird. Neben der Partikel-

größe beeinflusst die Breite der Partikelgrößenverteilung das Fließverhalten eines 

Pulvers. Liu et al. haben beobachtet, dass eine engere Partikelgrößenverteilung die 

Fließeigenschaft von Metallpulver verbessern kann [63].  

Reale Partikeloberflächen besitzen in der Regel mehr oder weniger raue Oberflä-

chenstrukturen. Bei rauen Oberflächen wird der Kontaktabstand zwischen den Pul-

vern vergrößert, sodass insbesondere die Intensität der Van der Waals-Kräfte 

dadurch minimiert wird. Bei weiterem Anstieg der Oberflächenrauheit bei gleicher 

Partikelgröße wird die Rauigkeit dann so groß, dass sie selbst zusätzliche Haftkräfte 

zu den Haftkräften zwischen den einzelnen Partikeln ausbilden kann [65ï67]. Die 

Haftkräfte können auch durch mechanische Materialeigenschaften, wie beispiels-

weise der Härte und des Elastizitätsmoduls, zusätzlich beeinflusst werden [67, 68]. 

Eine weitere Einflussgröße von Pulver auf den PBF-LB/M-Prozess ist die Schütt-

dichte ”, die von der Partikelmorphologie und -größenverteilung, sowie der Fest-

stoffdichte ” und den Hohlräumen zwischen den Partikeln und innerhalb der Parti-

keln bestimmt wird. Die Schüttdichte ” bezeichnet die Masse ά  des losen Metall-

pulvers geteilt durch das ausgefüllte Volumen des Metallpulvers ὠ [70]. Ist das Me-

tallpulver umgeben von einem Gas unter Atmosphärendruck (z.B. Luftumgebung), 

kann die Dichte des Gases vernachlässigt werden (” << ”). Die Feststoffdichte ist 

im Vergleich zur Schüttdichte eines Pulverkollektivs des gleichen Materials in der 

Regel höher, aufgrund der Hohlräume ‐, die sich aus den Zwischenräumen ὠ und 
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der inneren Partikelporosität ὠ  ergeben [65]. Für die Schüttdichte ” gilt demzu-

folge 

”
ά

ὠ
”ᶻρ ‐ 

mit 

‐
ὠ ὠ

ὠ
Ȣ 

Wird das lose Metallpulver mit definierter Schüttdichte axial in einem zylindrischen 

Behälter komprimiert, reduziert sich das Volumen bei gleichbleibender Masse zur 

sogenannten Stampfdichte ”. Aus dem Quotienten Stampfdichte ” und der Schütt-

dichte ” wird mit 

ὌὊ
”

” 
 ρ 

die dimensionslose Hausner-Kennzahl ὌὊ charakterisiert und kann auch als erster 

Indikator für das Fließverhalten eines Pulvers genutzt werden. Je höher die ὌὊ-

Kennzahl ist, desto leichter lässt sich das Pulver komprimieren [65]. 

Kommerziell verfügbares Metallpulver für den PBF-LB/M-Prozess mit sphärischer 

Partikelmorphologie und einer Partikelgrößenverteilung unterhalb von 63 µm er-

reicht relative Schüttdichten von 50 % bis 60 % der eigentlichen Materialdichte [47]. 

Mit einer Verschlechterung der Partikelmorphologie hin zu spratziger Partikelform 

nimmt die Schüttdichte tendenziell ab [10].  

Zur Erhöhung der Schüttdichte, die sich positiv auf die Bauteildichte im PBF-LB/M-

Prozess auswirkt, schlägt Liu [52] den Einsatz einer breiteren Partikelgrößenvertei-

lung mit einem höheren Anteil an kleinen sphärischen Pulverpartikeln vor [47]. Es 

ist jedoch zu beachten, dass bei Metallpulvern mit hohem Feinanteil der Pulverauf-

trag, aufgrund des schlechteren Fließverhaltens, deutlich erschwert wird. Aufgrund 

von entgegengesetzten Anforderungen, welche aus dem Pulverauftrag und dem 

Aufschmelzen im PBF-LB/M-Prozess resultieren, muss in der Regel ein Kompro-

miss hinsichtlich der Partikelgrößenverteilung getroffen werden. 

In ihren Forschungsarbeiten haben Spierings et al. [69] und Jacob et al. [70] her-

ausgearbeitet, dass die tatsächliche Höhe der Pulverschicht in der Praxis größer ist 

als die eingestellte Nivellierhöhe Ὠ. Dies lässt sich durch den Unterschied zwischen 

der Schüttdichte des Pulvers und der Materialdichte erklären. Wenn eine Pulver-

schicht zum ersten Mal aufgetragen wird, beispielsweise mit einer Nivellierhöhe von 

0,04 mm, schrumpft sie nach dem Schmelzprozess um den Anteil des Leerraumvo-

lumens in der Pulverschicht. Das Leerraumvolumen setzt sich aus den Räumen 
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zwischen den Partikeln und der inneren Partikelporosität zusammen. Bei jedem wei-

teren Schichtaufbau, der aus Pulverauftrag und Erschmelzung besteht, erhöht sich 

der Schrumpfanteil, solange sich ein Sättigungszustand eingestellt hat. Dies hat zur 

Folge, dass die tatsächliche Pulverschichthöhe im Vergleich zur eingestellten Nivel-

lierhöhe Ὠ um ein vielfaches höher ausfallen kann [71]. Bei der Ermittlung geeig-

neter Prozessparameter muss demnach die tatsächliche Pulverschichthöhe berück-

sichtigt werden, da hier eine Wechselwirkung zwischen Pulverschicht und Laser-

strahl besteht. Bei sehr geringen Schüttdichten und folglich der sehr hohen tatsäch-

lichen Pulverschichthöhen kann der eingestellte Energieeintrag für das vollständige 

Aufschmelzen der Pulverschicht nicht mehr ausreichend sein und eine niedrige 

Bauteilqualität ist Folge [69].   

Die absorbierenden und thermischen Eigenschaften einer zuvor aufgetragenen Pul-

verschicht im PBF-LB/M-Prozess werden maßgeblich von der Morphologie, Grö-

ßenverteilung, Oberflächenrauheit und der chemischen Zusammensetzung des 

Pulvers beeinflusst. Bei den thermischen Eigenschaften wird zwischen der Wärme-

kapazität und der Wärmeleitfähigkeit unterschieden, die neben den Pulvereigen-

schaften auch von der Temperatur abhängig sind. Die effektive Wärmeleitfähigkeit 

nimmt mit steigender Anzahl an Kontakten zwischen einzelnen Partikeln einer Pul-

verschicht zu [72]. Demnach kann eine höhere effektive Wärmeleitfähigkeit erreicht 

werden, wenn eine Pulverschicht aus unregelmäßigen Partikeln, einer höheren 

Schüttdichte oder aus einer breiteren Partikelgrößenverteilung besteht [36, 73]. Die 

Kontakte zwischen Partikeln in einem Pulverbett nehmen mit ansteigender Tempe-

ratur zu und bewirken folglich eine Veränderung der Wärmeleitfähigkeit des Pul-

vers [74].     

Bevor die eingebrachte Energie des Laserstrahls im Pulverbett verteilt werden kann, 

muss zuallererst die Strahlungsenergie des Lasers vom Metallpulver absorbiert wer-

den. Die Absorptionseigenschaft ist dabei insbesondere von der Partikelgröße und 

ïform, sowie der Partikeloberfläche abhängig [7]. Außerdem absorbiert ein Pulver-

bett mit unregelmäßiger Partikelmorphologie als auch feinem Metallpulver merklich 

mehr Laserstrahlen als sphärische, große Partikel [7, 60]. 

2.2.4 Fehlerarten  

Im PBF-LB/M-Prozess können durch ungeeignete Prozessbedingungen Gefüge- 

und Geometriefehler am erzeugten Bauteil entstehen, wodurch die mechanischen 

Eigenschaften signifikant beeinflusst werden können. In der Richtlinie VDI 3405 

Blatt 2.8 sind mögliche Fehlerarten von PBF-LB/M-Bauteilen zusammengefasst und 

kategorisiert [75]. In der nachfolgenden Tabelle 2-1 sind potenzielle Gefügefehler 

dargestellt.  

Regelmäßige Einzelporen sind kleine Gaseinschlüsse, die sich durch ihre sphäri-

sche Form charakterisieren lassen. Die Poren sind in der Regel nicht größer als 

100 µm. Während der Aufschmelz- und Erstarrungsphase kann die Gasatmosphäre 

zwischen den Partikeln nicht entweichen und bleibt als Gaseinschluss im Verbund 

erhalten. Beispielsweise bilden sich bei sehr hohen Laserenergiedichten durch die 
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Überhitzung des Schmelzbades Dampfkapillaren (engl. Keyholes) aus, die im Falle 

einer Instabilität in der Schmelze in Form einer Gaspore verbleiben können. Weiter-

hin besteht die Möglichkeit, dass während der Erschmelzung bestimmte Legie-

rungselemente mit niedrigeren Schmelztemperaturen innerhalb einer Legierung 

verdampfen und von der Schmelze eingeschlossen werden [43]. Zusammenfas-

send begünstigt ein übermäßiger Energieeintrag das Auftreten von sphärischen Po-

ren [76]. 

 

Fehler gruppe  Kategorie  Bezeichnung  

Gefügefehler  

Porosität 

Einzelpore (regelmäßig) 

Einzelpore (unregelmäßig) 

Porennest 

Randporosität 

Bindefehler  

Delamination  

Riss  

Einschluss (fest) 

Keramischer Einschluss 

Partikeleinschluss 

sonstiger Einschluss 

Tabelle 2-1: Überblick möglicher Gefügefehler beim PBF-LB/M nach VDI 3405 Blatt 2.8 

nach [75] 

Unregelmäßige Poren werden dagegen durch nicht aufgeschmolzene Partikeln 

oder Pulververarmung, aufgrund einer zu geringen Pulverschichtdichte und ent-

sprechender Pulververarmung, hervorgerufen. Die Poren sind unregelmäßig und 

weisen ausgeglichene Längen-Breiten-Verhältnisse auf [77]. 

Bindungsfehler sind in der Regel eine Folge einer unvollständigen Aufschmelzung 

des Pulvers und können anhand einer unregelmäßigen, länglichen Porenform im 

Schliffbild identifiziert werden. Längliche Poren die eine geringe Höhe dafür aber 

eine höhere Breite aufweisen, werden durch unzureichende Anbindung zwischen 

den Schichten und Schweißbahnen verursacht [43]. Die Ursache wird im Allgemei-

nen mit einem unzureichenden Energieeintrag begründet. Diese Defektart ist auch 

als Lack of Fusion (LOF) bekannt.  

Neben der Porosität und den Bindungsfehlern können auch Risse, Delamination 

und Einschlüsse im PBF-LB/M-Bauteil durch ungeeignete Prozessbedingungen 

entstehen. Die letztgenannten Gefügefehler sind in VDI 3405 Blatt 2.8 ausführlich 

beschrieben, ebenso wie mögliche Geometriefehler von erzeugten Bauteilen und 

auftretende Prozessereignisse im PBF-LB/M-Prozess [75].  
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2.2.5 Verarbeitung von Eisenpulver  

In diesem Unterkapitel wird eine Literaturübersicht von relevanten Arbeiten über die 

Verarbeitung von nicht inertgasverdüsten Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess gege-

ben. Dabei dient die Übersicht als Orientierung zur Ermittlung geeigneter Pro-

zessparameter für die in dieser Arbeit zu untersuchenden Eisenpulversorten.    

Palousek et al. [14], Song et al. [78], Letenneur et al. [13] und Simchi et al. [79] 

untersuchten in ihren Arbeiten die Verarbeitbarkeit von wasserverdüstem und redu-

ziertem Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess. Das verwendete Eisenpulver zeichnete 

sich durch eine unregelmäßige Pulvermorphologie und einen sehr hohen Eisenan-

teil, sowie eine geringere Schüttdichte aus. In Tabelle 2-2 sind die Pulvereigen-

schaften, Herstellungsmethode und die ermittelte Volumenenergiedichte, die zu ho-

hen Bauteildichten in der Literatur geführt haben, zusammengefasst.  

 

Material  
▀  

[µm]  

▀  

[µm]  

Packungs-

dichte 

[g/cm³]  

Herstel-

lungspro-

zess  

Volumen -

energiedichte 

[J/mm³]  

rel. 

Dichte 

[%]  

Quelle  

Fe-Pulver 16,9 38,9 - 
Wasserver-

düsung 
ca. 88-177 >99,5 [14] 

Fe-Pulver 11,4 35,5 3,49 
Kohlenstof-

freduktion 
ca. 75-95 >99,5 [78] 

Fe-Pulver 19,0 54,6 3,12 
Wasserver-

düsung 
ca. 70-110 >99,5 [13] 

Fe-Pulver 30,3 74,2 3,12 
Wasserver-

düsung 

ca. 200-800 

(CO2-Laser) 
- [79] 

Tabelle 2-2: Volumenenergiedichten aus Veröffentlichungen zur Verarbeitung von Eisenpulver 

im PBF-LB/M-Prozess 

Die Volumenenergiedichten, die in der Studie von Simchi et al. [79] für die 

Herstellung von dichten Bauteilen im Bereich von 200 bis 800 J/mm³ verwendet 

wurden, weichen signifikant von den Werten in den übrigen Untersuchungen in Ta-

belle 2-2 ab. Der Grund dafür ist auf den verwendeten CO2-Laser zurückzuführen. 

Aufgrund der höheren Wellenlänge des CO2-Lasers im Vergleich zum Faserlaser 

mit kürzerer Wellenlänge absorbiert das Eisenpulver einen geringeren Anteil des 

eingebrachten Laserstrahls. Um den geringeren Anteil des absorbierten CO2-Laser-

strahls kompensieren zu können, ist eine erhöhte Laserleistung erforderlich. Bei der 

Laserstrahlschmelzverarbeitung mit Festkörperlaser von nicht gasverdüstem Eisen-

pulver führten Volumenenergiedichten zwischen 70 und 177 J/mm³ zu hohen Bau-

teildichten von über 99,5 %. 

In Tabelle 2-2 sind neben den angegebenen Volumenenergiedichten auch die 

Schüttdichten und die Partikelgrößenverteilungen der verwendeten Eisenpulver 

aufgeführt, die für den Vergleich mit den in dieser Arbeit zu untersuchenden 

Eisenpulversorten dienen sollen.   
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2.3 Herstellung von Eisenpulver 

Im vorherigen Unterkapitel 2.2 wurde der PBF-LB/M-Prozess und dessen relevante 

Einflussfaktoren, insbesondere die Auswirkungen von unterschiedlichen Pulverei-

genschaften auf den PBF-LB/M-Prozess, ausführlich diskutiert. Daraus lassen sich 

auf der einen Seite die Anforderungen an das Metallpulver für den PBF-LB/M-Pro-

zess und auf der anderen Seite die möglichen Auswirkungen bestimmter Pulverei-

genschaften auf den PBF-LB/M-Prozess ableiten.  

Die Pulvereigenschaften hängen im Wesentlichen von der Herstellungstechnologie 

ab, sodass die Wahl des Herstellungsverfahrens maßgeblich die Pulvereigenschaf-

ten bestimmen. Deshalb haben sich eine Vielzahl an unterschiedlichen Verfahren 

für die Herstellung von Metallpulvern, aufgrund verschiedener Pulveranforderun-

gen, etabliert. Daher soll in diesem Unterkapitel ein Überblick über Herstellungsver-

fahren geschaffen werden, um auf Basis der vorgestellten Herstellungsverfahren 

eine neue Prozessroute zur Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver zu 

entwickeln, welches anschließend hinsichtlich der Verarbeitbarkeit im PBF-LB/M-

Prozess zu untersuchen ist. 

2.3.1 Überblick der Metallpulverherstellung  

Bei der Herstellung von metallischen Pulvern wird im Allgemeinen zwischen mecha-

nischen oder chemischen Wirkprinzipen unterschieden [80]. Die Wirkprinzipien las-

sen sich in weitere Verfahrensgruppen differenzieren. Die folgende Abbildung 2-7 

zeigt einen Überblick bekannter Verfahrensgruppen mit den dazugehörigen Verfah-

ren.  

 

Abbildung 2-7: Überblick von Pulverherstellungsverfahren nach [80, 81] 
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Bei den mechanischen Verfahren wird zwischen mechanischer Zerkleinerung ohne 

Phasenumwandlung und mechanischer Zerkleinerung mit Phasenumwandlung dif-

ferenziert. Unter Zerkleinerung mit Phasenumwandlung wird die Erzeugung von Me-

tallpulvern aus einer Schmelze heraus verstanden, welche verfahrensbedingt zu ei-

nem Feststoff erstarrt. Dagegen wird bei der Zerkleinerung ohne Phasenumwand-

lung die Erzeugung direkt aus einem Feststoff umgesetzt [81]. Bei der Zerkleinerung 

von Feststoffen kann mittels der Endfeinheit weiterhin zwischen Brechen und Mah-

len unterschieden werden. Dabei wird das Mahlen in der Regel für kleinere Partikel-

größen genutzt. Zur Herstellung von Metallpulvern für die Additive Fertigung werden 

Verfahren nach dem Prinzip der mechanischen Zerkleinerung von Feststoffen auf-

grund von teilweise zu großer Partikelgröße und unregelmäßiger Partikelmorpholo-

gie nicht verwendet. Ein weiterer Nachteil ist, dass sich die chemische Zusammen-

setzung im Prozess nicht variabel einstellen lässt. 

Eine weitere Hauptgruppe unter den mechanischen Verfahren, ist das mechanische 

Zerteilen von Schmelzen. Die Verfahren dieser Hauptgruppe haben sich in der Pul-

vermetallurgie und im Besonderen in der Additiven Fertigung etabliert. Die Verfah-

ren zeichnen sich dadurch aus, dass das Metall vor dem eigentlichen Zerkleinern 

vollständig oder lokal aufgeschmolzen wird. Im zweiten Schritt wird das erschmol-

zene Metall mit Hilfe von gas- oder flüssigförmigen Medien durch mechanische 

Kreisbewegungen oder Ultraschall in Schmelztropfen zerteilt. Die Schmelztropfen 

erstarren mit der Abkühlung zu festen Metallpartikeln. Die Erzeugung einer vollstän-

digen Schmelze bietet die Möglichkeit, im Schmelzprozess und vor der eigentlichen 

Metallpulverherstellung, die chemische Zusammensetzung in bestimmten Grenzen 

flexibel einstellen zu können [81]. Dagegen muss bei der Zerkleinerung von lokal 

aufgeschmolzenen Materialien bereits das Vormaterial die Ziellegierung des Pul-

vers aufweisen. Weitere Verfahren der Schmelzzerteilung, die ebenfalls als Verfah-

ren zur Herstellung von Metallpulvern für die Additive Fertigungsverfahren genutzt 

werden, ist das Zentrifugalverdüsen und das Ultraschallverdüsen. Beim Zentrifugal-

verdüsen wird zwischen dem sogenannten Rotating Electrode Process (REP) und 

Plasma Rotating Electrode Process (PREP) unterschieden. In beiden Fällen rotiert 

eine Elektrode, die das Vormaterial des Metallpulvers darstellt, welche mit Hilfe ei-

nes Lichtbogens oder Plasmas lokal aufgeschmolzen wird. Die mitreisende Zentri-

fugalkraft sorgt für die mechanische Zerkleinerung einer lokalen Schmelze in viele 

kleinere Schmelztropfen, die zu sphärischen Pulverpartikeln erstarren [82]. Die Ult-

raschallverdüsung wird bereits seit den 1970er Jahren industriell zur Herstellung 

von Zinn- und Zinkpulver genutzt. Bei dieser Methode wird flüssiges Metall mit Ult-

raschallwellen beaufschlagt, wodurch das zuvor geschmolzene Metall in kleine 

Tropfen zerstäubt wird. Mit Hilfe eines gekühlten Inertgasstroms erstarren die 

Schmelztropfen zu Metallpulver und werden abtransportiert [83, 84]. Die jüngsten 

Entwicklungen im Bereich der Ultraschallverdüsung haben dazu geführt, dass auch 

Metalle mit höheren Schmelztemperaturen mit Hilfe der Ultraschalltechnik zu fei-

nem, sphärischem Pulver verarbeitet werden können. Derzeit findet diese Methode 

der Pulvererzeugung vor allem in Labor- und Kleinstmengen Anwendung [85, 86].     
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Die Zerkleinerung von Schmelzen mit Gasen wird in hohem Maße zur Herstellung 

von Metallpulver, insbesondere für Eisenbasislegierungen, für die Additive Ferti-

gung genutzt. Auf das Inertgasverdüsen wird im folgenden Unterkapitel 2.3.2 im 

Detail noch weiter eingegangen.  

Metallpulver, welches mit Hilfe der Wasserverdüsung hergestellt wird, zeichnet sich 

durch eine unregelmäßige Partikelmorphologie in Kombination mit einem wirtschaft-

lich günstigen Prozess aus und ist daher für Pressen- und Sinterbauteile von großer 

Bedeutung. In der jüngeren Vergangenheit wird die Verwendung von wasserver-

düstem Metallpulver für die Additive Fertigung intensiver erforscht und erste Grund-

lagenuntersuchungen zeigen vielversprechende Ergebnisse [12]. Daher wird dieses 

Verfahren im Unterkapitel 2.3.3 noch ausführlicher erläutert.   

Metallpulver, die auf Basis von chemischen oder elektrochemischen Wirkprinzipien 

erzeugt wurden, sind bei der Verarbeitung im Laserstrahlschmelzprozess bisher sel-

ten berücksichtigt worden. Aus der Vielzahl an unterschiedlichen chemischen Ver-

fahren ist die Reduktion von Metalloxiden für die vorliegende Arbeit am bedeut-

samsten. Daher wird im Unterkapitel 2.3.4 dieses Verfahren ausführlich behandelt.  

Die restlichen chemischen und elektrochemische Verfahren aus Abbildung 2-7, wie 

z.B. Gasphasenfällung, Elektrolytische Pulverherstellung, sind in [80] näher be-

schrieben. Weitere Erläuterung zu den mechanischen Verfahren sind in [80, 81, 87] 

detailliert dargelegt. 

2.3.2 Inertgasverdüsung  (GA)  

Die weltweite Pulverproduktionsmenge aus der Inertgasverdüsung ist im Vergleich 

zu den klassischen Metallpulvern, insbesondere bei eisenbasishaltigen Pulvern, 

aus der Wasserverdüsung oder der Reduktion von Metalloxiden deutlich gerin-

ger [81]. Mit dem Inertgasverdüsen lassen sich sehr sphärische Metallpulver erzeu-

gen, die in der Regel in Spezialanwendungen zum Einsatz kommen. Im PBF-LB/M-

Prozess lässt sich sehr sphärisches und feines Metallpulver gut verarbeiten. Sowohl 

bei dem Auftrag einer Pulverschicht als auch bei dem lokalen laserbasierten Auf-

schmelzprozess bieten die sehr sphärischen und feinen Pulvereigenschaften Vor-

teile. Eine Inertgasverdüsungsanlage ist in Abbildung 2-8 schematisch dargestellt.  

Bei der Inertgasverdüsung wird ein Schmelzstrom mit einem komprimierten Inertgas 

beaufschlagt. Dabei dispergiert die kinetische Energie in Form des zugeführten 

Inertgases den fallenden Schmelzstrom in viele Schmelztropfen. Die Schmelztrop-

fen erstarren aufgrund hoher Abkühlgeschwindigkeiten noch bevor sie mit anderen 

Schmelztropfen oder einer festen Wand kollidieren können. 
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Abbildung 2-8: Schematische Darstellung einer Inertgasverdüsungsanlage mit einem Vakuumin-

duktionsschmelz-Ofen nach [10] 

Die Partikelgrößenverteilung wird im Wesentlichen durch die Konstruktion der Düse, 

den Druck und Volumenstrom des Gases, sowie der Dicke des Schmelzstrahls be-

stimmt. Außerdem ist bekannt, dass mit steigender Gastemperatur die kinetische 

Energie zunimmt und dadurch feinere Partikelgrößen aus dem Schmelzstrahl dis-

pergiert werden können. Die Partikelmorphologie wird durch die Erstarrungsbedin-

gung bei der Verdüsung der Schmelze im hohen Maße beeinflusst. Inerte Gase, wie 

beispielsweise Stickstoff oder Argon, weisen im Vergleich zu Wasser geringere 

Wärmekapazitäten auf. Dadurch haben die Schmelztropfen mehr Zeit sich zu sphä-

rischen Partikel auszubilden, wobei die Oberflächenspannung dabei die treibende 

Kraft ist [80, 81, 88]. 

In Abhängigkeit zu der Reaktivität des erschmolzenen Metalls mit dem keramischen 

Tiegelmaterial wird zwischen tiegelbasierten und tiegellosen Verfahren unterschie-

den. Eisen, Nickel, Kobalt, Chrom oder Aluminiumlegierungen besitzen in der Regel 

keine hochreaktiven Eigenschaften und können daher in einem Schmelztiegel unter 

Vakuum mit Hilfe eines Induktionsofens erschmolzen werden [88]. Die Temperatur 

der Schmelze oberhalb der Schmelztemperatur beeinflusst den Verdüsungsprozess 

und die Pulverqualität, daher ist die Wahl der Temperatur unter Berücksichtigung 

des Legierungssystems für die Pulverqualität von großer Bedeutung. Sobald die 

Legierung und eine geeignete Temperatur im Schmelztiegel eingestellt wurden, wird 

die Schmelze erst in eine Verteilerrinne eingegossen. Am unteren Boden der Ver-
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teilerrinne ist eine Öffnung für den weiteren Austritt der Schmelze in Richtung Ver-

düsungszone angebracht. Mit der Öffnung lässt sich die Menge und die Dicke des 

Schmelzstrahls einstellen. In der Verdüsungszone wird das Inertgas auf den 

Schmelzstrahl mit den Variationsmöglichkeiten der Düsenanordnung und -geomet-

rie, die einen Einfluss auf die Pulvereigenschaften haben, eingebracht. Danach er-

starren die Schmelztropfen in der Verdüsungskammer, hierbei ist darauf zu achten, 

dass die Höhe der Verdüsungskammer ausreichend hoch ist, damit die Schmelz-

tropfen bis zum Boden der Verdüsungskammer erstarren können [80, 87]. Eine so-

genannte Close-coupled Intertgasverdüsung bietet aufgrund der speziellen Anord-

nung der Gaszuführung die Möglichkeit sehr feines Metallpulver herstellen zu kön-

nen. Es zeichnet sich dadurch durchaus, dass die Gaszuführung unmittelbar unter-

halb der Düse angeordnet ist [89]. Eine weitere Methode zur Herstellung von feinen 

sphärischen Metallpulvern wird durch die sogenannte Laval-Düse nach Nanoval er-

reicht. Die spezielle Düsengeometrie sorgt dafür, dass die Gasströmungen unter-

halb der Düse Überschallgeschwindigkeiten erreichen. Im Wesentlichen wird 

dadurch die Zerteilung der Schmelze und Abkühlgeschwindigkeit beeinflusst und 

folglich für feinere und engere Partikelgrößenverteilungen gesorgt [81]. 

Reaktive Metalle, wie beispielsweise Titan oder Zirkonium, erfordern Schmelzver-

fahren ohne den Kontakt zwischen Tiegelmaterial und reaktiver Metallschmelze. 

Eine Möglichkeit besteht darin, ein senkrecht aufgestelltes Vormaterial in Stangen-

form an der unteren Spitze induktiv lokal aufzuschmelzen, sodass sich ein Schmelz-

strahl kontaktlos unterhalb des Stangenmaterials (auch Elektrode genannt) ausbil-

den kann. Der dadurch erzeugte Schmelzstrahl kann analog zum Tiegelverfahren 

mit Inertgas verdüst werden. Die Verwendung eines wassergekühlten Kupfertiegels 

bietet eine weitere Variante für die Verdüsung von reaktiven Metallen. An der ge-

kühlten Kupferwand erstarrt eine dünne Schicht des reaktiven Metalls, die mit der 

Kupferwand aufgrund der geringeren Temperaturen der Schicht nicht mehr reagie-

ren kann, wodurch die Zerstörung des Tiegels unterbunden werden kann. Der Auf-

schmelzprozess des Materials kann induktiv oder mittels Plasma unter Vakuum er-

folgen [88].  

Da sich die vorliegende Arbeit auf Eisenbasislegierungen ohne wesentliche reaktive 

Legierungselemente konzentriert, sollen Inertgasverdüsungsverfahren für reaktive 

Metalle nicht weiter vertieft werden.  

2.3.3 Wasserverdüsung  (WA) 

Die Wasserverdüsung hat eine große Bedeutung in der Pulvermetallurgie zur Her-

stellung von meist unregelmäßigen Pulvern aus Eisen, Stahl oder Kupfer [81, 88]. 

Aufgrund der damit herstellbaren unregelmäßigen Pulver und der Möglichkeit die 

chemische Zusammensetzung im Produktionsprozess flexibel einstellen zu können, 

sowie der großserientauglichen Herstellungsmethode, hat sich das Verfahren ne-

ben der chemischen Reduktion von Metalloxiden in der Sinterbauteilindustrie etab-

liert. Die folgende Abbildung 2-9 zeigt das Prinzip einer Wasserverdüsungsanlage.  
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Abbildung 2-9: Schematische Darstellung einer Wasserverdüsungsanlage nach [10] 

Vor der eigentlichen Wasserverdüsung wird eine flüssige Metallschmelze erzeugt 

und mit Legierungselementen auf die gewünschte Ziellegierung eingestellt. Die 

Temperatur der Metallschmelze beeinflusst maßgeblich den Verdüsungsprozess 

und die späteren Pulvereigenschaften. Durch die Erhöhung der Überhitzungstem-

peratur der Schmelze ist es möglich, aufgrund der dadurch reduzierten Viskosität, 

feinere Metallpulver herzustellen [83]. Nach der Erschmelzungsphase fließt die 

überhitzte Schmelze durch die im Boden eines Gießtrichters eingebrachte Öffnung 

senkrecht nach unten als Schmelzstrahl. Unterhalb der Öffnung trifft in unterschied-

lichen Anordnungsmöglichkeiten Wasser mit hohem Druck auf den flüssigen 

Schmelzstrahl, wodurch die Schmelze mechanisch in viele kleine Schmelztropfen 

zerlegt wird und sehr schnell zu festen Metallpulvern erstarrt. Im Vergleich zur der 

Inertgasverdüsung bilden sich die Schmelztropfen aufgrund der höheren Abkühlge-

schwindigkeit zu unregelmäßigen Metallpulvern aus. Der Verdüsungsdruck des 

Wassers hat neben der Überhitzung der Schmelze einen wesentlichen Einfluss auf 

die Partikeleigenschaften, insbesondere auf die Pulvergrößenverteilung. Wasser-

drucke zwischen 3 und 50 bar werden bei der Verdüsung von Eisen- und niedrigle-

gierte Stahllegierungen zur Erreichung von typischen Pulvereigenschaften für die 

Pulvermetallurgie benötigt [81]. Bei der Wasserverdüsung von Eisen- oder Stahlle-

gierungen können sich unerwünschte oxidische Pulveroberflächen ausbilden. Der 

dabei entstehende Wasserstoff aus der Abspaltung des Sauerstoffs vom einge-

brachten Wasserstrahl muss prozesstechnisch unterhalb einer kritischen Zünd-

grenze durch Zugabe von zusätzlichen Prozessgasen gehalten werden. Außerdem 

wird durch die rasche Abkühlung ein sehr hartes martensitisches Gefüge des Ei-

senpulvers ausgebildet. Die Oxidbildung in Verbindung mit einem martensitischen 

Gefüge verursachen eine schlechte Kompressibilität des Pulvers, welche für die 

formgebende Weiterverarbeitung, insbesondere für Sinterbauteilen, nachteilig ist. 
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Mit einer nachgelagerten thermischen Behandlung unter Reduktionsatmosphäre 

kann zum einen die Oxidoberfläche reduziert werden und zum anderen ein weiche-

res martensitfreies Gefüge eingestellt werden [86]. Außerdem können geringe Koh-

lenstoffgehalte durch die Reaktion mit dem in der Oxidschicht enthaltenem Sauer-

stoff weiter herabgesetzt werden. Als Resultat liegt ein weicheres, spratziges Eisen- 

oder Stahlpulver mit deutlich verbesserten Kompressibilitätseigenschaften vor. Bei 

einer Stahlschmelze mit erhöhtem Kohlenstoffgehalt wird im Verdüsungsprozess 

ein höherer Oxidanteil im Pulver angestrebt, um bei der anschließenden Glühbe-

handlung durch Bildung von CO2 beide Anteile bis auf sehr geringe Werte herab-

setzen zu können [88]. Nach der Glühbehandlung erfolgt das Mahlen und Klassie-

ren in unterschiedlichen Abfolgen zur Einstellung der geforderten Partikelgrößen-

verteilung des Pulverkollektivs für unterschiedliche Anwendungen.  

2.3.4 Chemische  Reduktion (R)   

Die chemische Reduktion von Metalloxiden ist ein bedeutendes Verfahren zur Her-

stellung von Pulvern für eine Vielzahl von pulvermetallurgischen Anwendungen, die 

neben der gängigen Wasserverdüsung eingesetzt wird. Die Reduktion von metalli-

schen Oxiden kann mit Hilfe von festen oder gasförmigen Reduktionsmitteln erfol-

gen [81]. Metalloxide mit geringer Sauerstoffaffinität, wie beispielsweise Eisenoxide 

lassen sich mit festen als auch mit gasförmigen Stoffen zu Eisen reduzieren. In der 

Regel werden für Eisenoxide kohlenstoff- oder wasserstoffbasierte Reduktionsmittel 

eingesetzt, um den Sauerstoff von dem metallischen Oxid zu entfernen. Dagegen 

benötigen sauerstoffaffine Metalle, wie beispielsweise Seltenerd-Metalle stärkere 

Reduktionmittel, um den Sauerstoff zu binden, sodass hierfür typischerweise festes 

Kalzium zur Reduktion genutzt wird [88]. Im Vergleich zu schmelzbasierten Herstel-

lungsverfahren aus den Abschnitten 2.3.2 und 2.3.3 können Verunreinigung im Aus-

gangswerkstoff bei der Reduktion im festen Zustand kaum reduziert oder entfernt 

werden. Darüber hinaus kann die chemische Zusammensetzung des Metallpulvers 

während des Reduktionsprozesses nicht wesentlich verändert werden, aufgrund 

der Tatsache, dass die Erzeugung des Metallpulvers im festen Zustand erfolgt. Je-

doch wurden Ansätze entwickelt, um die chemische Zusammensetzung durch zu-

sätzliche vor- oder nachgelagerte Prozessschritte beeinflussen zu können [81]. Da 

es nicht Bestandteil der vorliegenden Arbeit ist, die chemische Zusammensetzung 

nach oder vor der Reduktion des Eisenoxids zu verändern, wird dies an dieser Stelle 

nicht weiter vertieft.     

Die Reduktion von Eisenoxid mit festen Reduktionsmitteln zur Herstellung von Ei-

senpulver stellt die bekannteste Verfahrensgruppe dar. Ein solches Verfahren 

wurde von der Firma Höganäs AB in Schweden entwickelt und ist als Schwammei-

senprozess bekannt, welches in Abbildung 2-10 schematisch dargestellt ist [86]. 

Das nach dem Prozess hegestellte Eisenpulver zeichnet sich durch eine hohe in-

nere Porosität aus. Aufgrund der schwammartigen Gestalt des Pulvers wird das Ei-

senpulver auch Eisenschwammpulver genannt.  
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Abbildung 2-10: Herstellung von Schwammeisen nach dem Höganäs-Verfahren. 1 Reduktionsmi-

schung aus Koksgrus und Kalkstein. 2 Eisenerz. 3 Trocknen. 4 Brechen. 5 Sieben. 

6 Magnetseparation. 7 Füllen der SiC-Rohre. 8 Reduktion des Erzes im Tunnel-

ofen. 9 Entnahme des Eisenschwamms. 10 Mehrstufiges Zerkleinern. 11 Zwi-

schenlagerung 12 Brechen. 13 Magnetseparation. 14 Kollern und Sieben. 15 

Weichglühung und Nachreduktion. 16 Brechen. 17 Sieben. 18 Verpacken, Zwi-

schenlagern [88]  

Für den Reduktionsprozess wird gemahlenes, schwefel- und phosphorarmes Eisen-

erz als Ausgangsstoff verwendet, das zunächst im Drehrohrofen getrocknet und 

durch Magnetscheidung nachgereinigt wird. Parallel dazu wird Koks mit Kalkstein 
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als Zuschlagstoff - zur Bindung des im Koks enthaltenen Schwefels - ebenfalls im 

Drehrohrofen getrocknet, gemahlen und im Verhältnis von 85:15 gemischt. Das Ei-

senerz und die Koks-Kalkstein-Mischung werden danach in kreisförmigen Schich-

ten in vertikal stehende keramische Röhren gefüllt. Im Kern und an der Wand des 

Rohres befindet sich die Koks-Kalk-Mischung, dazwischen das Erz. Auf diese 

Weise wird eine enge Berührung der röhrenförmigen Füllungen erreicht, aber eine 

Durchmischung der Schichten verhindert. Bis zu 36 dieser Retorten werden auf 

Herdwagen gestellt und durchlaufen einen ca. 260 m langen und bis auf 1260 °C 

gasbeheizten Tunnelofen [88]. Während des Reduktionsvorganges sintern die Fei-

nerzteilchen zu porösem Eisenschwamm. Dieser wird anschließend in mehreren 

Stufen mechanisch zerkleinert, gereinigt und klassiert. Das schwammförmige Ei-

senpulver weist Restmengen von Kohlenstoff und Eisenoxid auf, die für Pressen- 

und Sinteranwendungen durch Nachreduktion herabgesetzt werden müssen. Dabei 

wird das Material in einem Bandofen bei etwa 870 °C unter Ammoniakspaltgas ge-

glüht, sodass die Gehalte von Kohlenstoff und Sauerstoff deutlich minimiert werden 

können, um die Weiterverarbeitbarkeit, beispielsweise für Sinter- und Pressenan-

wendungen, zu vereinfachen. Die durch die Nachreduktion leicht zusammengesin-

terten Eisenpartikel müssen nochmals aufgemahlen und klassiert werden und wei-

sen danach sehr gute Press- und Sintereigenschaften auf [83, 86].  

Weitere industriell bekannte Verfahren nutzen beispielsweise Eisenerze geringerer 

Qualität oder auch Walzzunder als Eisenoxidquelle. Anders als bei dem zuvor be-

schriebenen Schwammeisenpulver wird bei diesen Verfahren in der Regel gasför-

miges Reduktionsmittel eingesetzt. Auf zwei relevante Reduktionsverfahren zur 

Herstellung von Eisenpulvern aus Walzzunder mit Hilfe von Wasserstoff wird im 

Folgenden eingegangen.  

Bei dem ersten Verfahren werden im ersten Schritt Walzzunder oder oxidierte Me-

tallspäne zu Partikelgrößen < 150 µm gemahlen, um danach unter Luftatmosphäre 

bei Temperaturen zwischen 870 °C und 980 °C vollständiges Eisen (III)-oxid 

(Fe3O4) zu erhalten. Ohne Abkühlung wird das vorbehandelte Eisenoxid direkt auf 

ein Förderband weitergegeben. Um sicherzustellen, dass das vorbehandelte Eisen-

oxid vollständig reduziert wird, darf die Pulverschichthöhe auf dem Förderband eine 

bestimmte Höhe nicht überschreiten. Die Höhe der Pulverschicht wird entsprechend 

der Behandlungsdauer und Temperatur eingestellt. Eine bevorzugte Höhe beträgt 

etwa 26 mm, um eine vertretbare Reduktionszeit zu erreichen [83, 86]. Bei einer 

Temperatur von etwa 980 °C wird das Eisenoxid im Bandofen mit nahezu reinem 

Wasserstoff reduziert. Die angesinterten Eisenschwammpulvern werden nach der 

Reduktionsbehandlung mittels Kugelmühlen zu einzelnen Eisenschwammpartikel 

mechanisch zerkleinert.  

Eine weitere Verfahrensmöglichkeit besteht darin, das Walzzunder als Eisenoxid-

komponente ohne zusätzliche Späne und ohne Anoxidierungsprozessschritte direkt 

nach dem Mahlen in ein Bandofen unter Wasserstoff-Atmosphäre zu Eisenpulver 

zu reduzieren. Dieses Verfahren ist auch als Pyron-Prozess bekannt. Die nachfol-

genden Prozessschritte unterscheiden sich zum vorherig beschriebenen Verfahren 

dagegen nicht [81, 88].  
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Ein weiteres industriell etabliertes Sonderverfahren zur Herstellung von hochporö-

sem Eisenpulver ist das Quebec Metal Powders (QMP) Verfahren. Dieses Verfah-

ren zeichnet sich durch die Kombination der Wasserverdüsung mit der Reduktion 

von Oxiden aus [81]. Da der Reduktionsschritt im QMP-Prozess im Wesentlichen 

für die poröse Eisenpulverstruktur verantwortlich ist, wird das QMP-Verfahren in die-

ser Arbeit als Reduktionsverfahren verstanden und daher in diesem Unterkapitel 

erläutert. Beim QMP-Verfahren wird flüssiges Roheisen mit einem Kohlenstoffgeh-

alt von bis zu 3,5 wt. % von einem Induktionsofen in eine Verteilerrinne mit Dosier-

öffnungen gegossen. Unterhalb der Dosieröffnungen wird das heraustretende flüs-

sige Roheisen mit horizontal angeordneten Hochdruck-Wasserstrahldüsen zu fes-

tem Eisenpulver verdüst. Die granulierten Eisenpulver oxidieren partiell durch die 

angesaugte Luft in der Verdüsungskammer [80, 81]. Mit der gezielten Oxidation wird 

zum einen der Kohlenstoffgehalt reduziert und zum anderen ein Sauerstoffgehalt 

von etwa 5 % für den späteren Reduktionprozess eingestellt. Das feuchte Eisenpul-

ver wird anschließend im Drehrohrofen getrocknet und mit einer Kugelmühle fein-

gemahlen. Das gemahlene anoxidierte Eisenpulver wird nach dem Sauerstoff- und 

Kohlenstoffgehalt sortiert und in verschiedene Behälter in Abhängigkeit vom Sauer-

stoff- und Kohlenstoffgehalt zwischengelagert. Für den nachfolgenden Reduktions-

schritt mit dissoziiertem Ammoniak ist Eisenpulver mit einem Sauerstoff zu Kohlen-

stoff-Verhältnis von 2 anzustreben, um Kohlenstoff und Sauerstoff gänzlich aus dem 

Eisenpulver entfernen zu können. Dieses Verhältnis wird durch ein kontrolliertes 

Mischen des zuvor nach den Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalten getrennten Eisen-

pulvers sichergestellt. In einem Banddurchlaufofen wir das vorgemischte Eisenpul-

ver mit einer Pulverbetthöhe von ca. 25 mm bei Temperaturen zwischen 980 bis 

1040 °C mit Ammoniakgas auf dem Band zu reinem Eisenpulver reduziert. Dabei 

reagiert der enthaltene Sauerstoff und Kohlenstoff im Eisenpulver zu CO und CO2. 

Der Wasserstoffanteil im Ammoniakgas trägt zur weiteren Reduktion des Sauer-

stoffs im Eisenpulver bei [80]. Durch die stattfindenden Reduktionsvorgänge im Ei-

senpulver wird eine hochporöse Struktur des Eisenpulvers erreicht. Aufgrund der 

hohen Temperaturen bildet sich während der Reduktion ein schwammartiger Sin-

terkuchen, der durch einen anschließenden Mahlprozess zu feinem porösem Pulver 

überführt wird, welches in der Pulvermetallurgie breite Verwendung findet.  

Ein weiteres bekanntes Reduktionverfahren wird für die Herstellung von Eisen-

schwamm für die Stahlerzeugung genutzt. Hierbei erfolgt die Reduktion in der Wir-

belschicht, indem körniges oder granuliertes Eisenoxid durch einen aufwärts gerich-

teten Gasstrom in einen fluidisierten Zustand versetzt wird. Als Fluidisierungsgas 

wird Wasserstoff, Kohlenmonoxid oder eine Mischung aus beiden eingesetzt, wel-

ches gleichzeitig das gasförmige Reduktionsmittel für die Eisenoxide darstellt. Nach 

diesem Verfahrensprinzip werden in der Regel größere Eisenpulver für die Stahler-

zeugung hergestellt, die nach der Reduktion des Eisenpulvers im Lichtbogenofen 

zur Erzeugung einer Schmelze eingesetzt werden [80]. Verfahrensbedingt können 

feine Partikelgrößenverteilungen in der Wirbelschicht sehr schwierig erzeugt wer-

den, daher ist das Verfahren der Reduktion in der Wirbelschicht zur Herstellung von 
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Eisenpulver für die Pulvermetallurgie nicht geeignet. Aus diesem Grund wird das 

Verfahren zwar erwähnt, jedoch im Rahmen dieser Arbeit nicht weiter ausgeführt.  

Die bisher vorgestellten Reduktionsverfahren in diesem Unterkapitel sind industriell 

etablierte Verfahren. Es gibt jedoch eine Vielzahl von weiteren Verfahrensansätzen 

basierend auf der Reduktion, die im Labor untersucht wurden. Auf die relevantesten 

veröffentlichten Ansätze soll im Folgenden eingegangen werden.      

Zum Beispiel entwickelte und untersuchte Walther et al. ein Verfahren zur Herstel-

lung von sphärischem Eisenpulver mit feiner Partikelgrößenverteilung im Labor-

maßstab [90]. Als Einsatzstoff wurde ein sehr feines Eisenoxidpulver (< 1 µm), wel-

ches bei der Regeneration von Beizsäuren anfällt, genutzt. Der erste Schritt des 

Verfahrens besteht in der Granulierung des feinen Eisenoxidpulvers auf eine Pul-

verkorngröße von < 30 µm. Hierzu wird das Pulver zunächst in einer Kugelmühle 

unter Zusatz von Binde- und Dispergiermitteln zu einer Suspension vermischt. Die 

Granulierung erfolgt durch Verdüsung der zuvor erzeugten Suspension in einem 

Sprühtrocknungsprozess mit anschließendem Siebprozess zur Erzielung einer 

Korngröße von < 30 µm. Danach folgt in einem keramischen Rohrofen ein zweistu-

figer Reduktionprozess unter Wasserstoffatmosphäre. Der erste Behandlungs-

schritt mit einer Dauer von 1 Stunde findet bei 500 °C statt. Nach diesem Schritt 

weist das zu metallischem Eisen reduzierte Pulver aufgrund seiner großen spezifi-

schen Oberfläche (>> 1 m2/g) pyrophore Eigenschaften auf und neigt daher an Sau-

erstoffatmosphäre wieder zu oxidieren. Die Partikel zeichnen sich durch eine sehr 

hohe innere Porosität aus, dabei bleibt, aufgrund der vorherigen Granulation, die 

sphärische Pulverform erhalten. Im zweiten Reduktionsschritt wird das sehr poröse 

Eisenpulver mit einer Dauer von bis zu 24 Stunden zwischen 700 und 850 °C ther-

misch unter Wasserstoffatmosphäre weiterbehandelt. Dabei sintern die porösen Ei-

senpartikel zu dichten sphärischen Partikeln zusammen, wobei die einzelnen Eisen-

partikel untereinander nur geringfügig zusammensintern. Der Grund für dieses Ver-

halten wird in der Abhängigkeit der Sinteraktivität von der Oberflächenenergie, die 

mit kleineren Teilchendurchmessern zunimmt, gesehen. Dies bewirkt, dass die Sin-

terungen bevorzugt im Innern eines Eisenpartikels anstatt an benachbarten Parti-

kel-Oberflächen stattfindet. Durch den Sintervorgang schrumpfen die Eisenpulver 

auf etwa 2/3 ihrer ursprünglichen Größe auf Korngrößen von < 20 µm zusammen. 

Als Folge des Sinterprozesses reduziert sich die spezifische Oberfläche des Eisen-

pulvers, sodass die spezifische Oberfläche in Abhängigkeit von den Prozessbedin-

gungen sich zwischen 0,2 und 1,6 m2/g einstellt. Dadurch nimmt die pyrophore Ei-

genschaft des Pulvers ab. Die Temperatur des zweiten Behandlungsschrittes hat 

im Hinblick auf die Pulvermorphologie einen erheblichen Einfluss. Bei Temperatu-

ren < 700 °C beträgt die spezifische Oberfläche der gesinterten Eisenpartikeln noch 

> 3 m2/g, was zu pyrophorem Pulvereigenschaften führt. Mit zunehmender Tempe-

ratur wird, die über das Granulieren und den ersten Reduktionsschritt erzeugte, in-

nere Porosität, durch intensiveres Sintern verringert. Bei Temperaturen über 850 °C 

erhöht sich die Ausprägung der Sinterung zwischen benachbarter Eisenpartikeln 

deutlich, sodass die Pulver durch den nachgeschalteten Mahlprozess nicht mehr 
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leicht zu sphärischen Partikeln aufgebrochen werden können. Nach der zweistufi-

gen Reduktionsbehandlung ist in jedem Fall noch ein mehr oder weniger schonen-

der Mahlprozess mit anschließender Siebung erforderlich, um die hergestellten Ei-

senpulver in einen Qualitätszustand zu versetzen, die den Carbonyl- oder inertgas-

verdüsten Partikeln annähernd ähnliche sphärische Eisenpartikeleigenschaften ver-

leihen [90].   

Danninger et al. [91] haben im Labormaßstab einen weiteren Ansatz untersucht, bei 

dem ebenfalls das anfallende Eisenoxidpulver aus dem Beiz-Regenerationsprozess 

der Stahlindustrie genutzt wurde, analog zu den Untersuchungen von Walther et al. 

[90]. Mit diesem Verfahren sollten gleichwertige Eigenschaften eines handelsübli-

chen Eisenschwammpulvers für pulvermetallurgische Anwendungen erzeugt wer-

den. Das verwendete Eisenoxidpulver bestand aus größeren Eisenoxid-Agglome-

raten mit einer Korngrößenverteilung zwischen 30 und 100 µm, die sich aus feine-

ren Primäreisenoxidpartikeln mit einer Korngröße von < 5 µm zusammensetzten. 

Zur Herstellung von Eisenschwammpulver wurde das Eisenoxidpulver mit Wasser-

stoff als Reduktionsmittel bei Temperaturen von 600 bis 1300 °C und einer Dauer 

von bis zu 4 Stunden behandelt. Nach dem Reduktionsprozess erfolgte ein Mahl-

prozess, um die angesinterten Verbindungen zwischen dem einzelnen Eisen-

schwammpulver zu losen Partikeln aufzubrechen. Die Untersuchungen zeigten, 

dass mit steigender Behandlungstemperatur die Schüttdichten der losen Partikeln 

nach dem Mahlprozess zunahmen. Die Fließeigenschaften, gemessen durch die 

Fließdauer im Hall Flow Test mit einer 5 mm Öffnung, verbesserte sich bei steigen-

der Behandlungstemperatur. Die gemessenen Partikelgrößenverteilungen nach 

dem Mahlprozess zeichneten sich durch einen hohen Feinanteil von < 45 µm und 

hohen Grobanteil zwischen 160 bis 355 µm aus, wobei der Grobanteil im Vergleich 

zum Feinanteil zudem überwog. Zwischen dem Feinanteil und Grobanteil wurde 

eine geringe Ausbeute festgestellt [91]. Da für die meisten pulvermetallurgischen 

Anwendungen eine Partikelgrößenverteilung zwischen 45 und 163 µm anzustreben 

ist [81], bedarf es einer Weiterentwicklung des Ansatzes zur Reduzierung der Par-

tikelgröße.   

Die in diesem Unterkapitel zusammengefassten Verfahren basieren alle auf der 

Gas-Feststoff- oder Feststoff-Feststoffreduktion von Eisenoxiden. Im folgenden Ab-

schnitt wird im Detail auf die komplexen physikalisch-chemischen Vorgänge wäh-

rend der Gas-Feststoffreduktion eingegangen, da das zu entwickelnde Verfahren in 

dieser Arbeit auf einer Gasreduktion basieren soll.  

Physikalisch -chemische Vorgänge bei der Gas-Feststoffreduktion von Eisen-

oxid  

Die physikalisch-chemischen Vorgänge bei der Reduktion von Eisenoxiden durch 

Kohlenmonoxid und Wasserstoff können stark vereinfacht mit der folgenden Reak-

tionsgleichung ausgedrückt werden:  

ὊὩὕ  σ ὅὕO ς ὊὩ  σ ὅὕ 
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ς ὊὩὕ  φ Ὄ ᴼτ ὊὩ φ Ὄὕ 

Die Reduktion mit Kohlenmonoxid stellt eine exotherme Reaktion dar, hingegen ver-

läuft die Reaktion mit Wasserstoff endotherm, welche für den Reaktionsablauf Wär-

meenergie von außen benötigt. Die Gas-Feststoffreduktionen von Eisenoxiden 

durch Wasserstoff oder Kohlenmonoxid sind in den Hauptmechanismen vergleich-

bar und finden in mehreren Stufen statt. Bei Temperaturen oberhalb von 570 °C 

wird mittels Wasserstoffreduktion zunächst Hämatit (Fe2O3) in Magnetit (Fe3O4), 

dann in Wüstit (FeO) und schließlich in metallisches Eisen (Fe) umgewandelt. Hin-

gegen wird bei Temperaturen unterhalb von 570 °C Magnetit direkt in metallisches 

Eisen überführt. Der Reaktionsablauf lässt sich mit der folgenden Reaktionsglei-

chung zusammenfassen [92ï94]:  

σ ὊὩὕ  Ὄ ᴼς ὊὩὕ  Ὄὕ 

Ὕ υχπ Јὅ 

ὊὩὕ  τ Ὄ ᴼσ ὊὩ τ Ὄὕ 

Ὕ υχπ Јὅ 

ρ ὼὊὩὕ ρ τὼὌ ᴼσ ὊὩ ὕ ρ τὼὌὕ 

ὊὩ ὕ  Ὄ ᴼ ρ ὼὊὩ ὌὕȢ 

Der Hämatit (Fe2O3) weist im Vergleich zu den anderen Oxidstufen den höchsten 

Sauerstoffgehalt auf, gefolgt von Magnetit und Wüstit. Die Zwischenoxidstufe Wüstit 

ist nur bei Temperaturen über 570°C thermodynamisch stabil  und mit zunehmender 

Temperatur vergrößert sich der Stabilitätsbereich von Wüstit, sodass die Formel für 

Wüstit mit ὊὩ ὕ anzugeben ist [94, 95]. 

Das Reduktionsverhalten von Eisenoxid zu Eisen ist temperaturabhängig, sodass 

in der Regel mit zunehmenden Temperaturen die Reduktionsgeschwindigkeit auch 

zunimmt, insbesondere bei Kohlenmonoxid als Reduktionsmittel. Bei Wasserstoff 

hingegen unterscheidet sich der Reduktionsverlauf zum Kohlenmonoxid, da der Re-

duktionsvorgang bereits bei geringeren Temperaturen unterhalb von 570 °C be-

ginnt. Die nachfolgende Abbildung 2-11 zeigt die Reduktionsraten zwischen Was-

serstoff (H2) und Kohlenmonoxid (CO) am Beispiel eines reinen einkristallinen Mag-

netits (Fe3O4) [96].  
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Abbildung 2-11: Reduktionsverhalten von Magnetit Fe3O4 bei der Reduktion mit CO und H2 bei ver-

schiedenen Temperaturen [81] 

Beim Reduktionsprozess von Fe3O4 zu metallischem Eisen mit Kohlenmonoxid im 

Temperaturbereich unter 650°C wird eine geringe Menge an Sauerstoff gelöst. Die 

Reaktionsgeschwindigkeit mit Wasserstoff erreicht bereits bei geringeren Tempera-

turen zwischen 500 und 570 °C ihren Höchstwert. Danach nimmt die Reaktionsge-

schwindigkeit bis etwa 720 °C ab und erreicht mit steigender Temperatur wieder 

den zuvor erreichten Höchstwert [96]. Der wesentliche Grund für die höhere Reak-

tionsgeschwindigkeit von Wasserstoff gegenüber Kohlenmonoxid liegt in der höhe-

ren Diffusionseigenschaft von Wasserstoff im Feststoff. Der beobachtete Abfall der 

Reduktionsgeschwindigkeit mit Wasserstoff ab 570 °C lässt sich durch die Zwi-

schenoxidstufe Wüstit ὊὩ ὕ erklären, die während der Reduktion von Fe3O4 zu 

metallischem Eisen ab 570 °C zusätzlich durchlaufen werden muss. Da bei einem 

Reduktionprozess mit Kohlenmonoxid die Reduktion bei deutlich höheren Tempe-

raturen beginnt, wird kein Abfall im Reduktionsverlauf beobachtet.  

Das Reduktionsmittel beeinflusst neben dem Reaktionsverhalten auch die Morpho-

logie der entstehenden Partikel. Diese Morphologie hängt maßgeblich vom konkur-

rierenden Verhältnis der Diffusionsgeschwindigkeit des Reaktionsgases in der Oxid-

schicht und der Geschwindigkeit der Reduktionsreaktion ab. In Abhängigkeit dieses 

Verhältnisses sowie der Morphologie des Ausgangsmaterials kommt es zu unter-

schiedlichen Ausscheidungs- bzw. Kristallisationsformen des elementaren Eisens 

während der Reduktion [97ï104]. Insbesondere die Ausbildung von sogenannten 

ĂWhiskernñ scheint ein spezifisches Merkmal der Reduktion durch Wasserstoff zu 

sein. Whisker sind Eisenausscheidungen /-kristallisationen, die nadelförmig von der 

Partikel- oder Porenoberfläche nach außen wachsen. Diese äußere raumgreifende 
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Art der Eisenausscheidungen erhöht die Kontaktfläche zwischen einzelnen Parti-

keln und begünstigt das sogenannte Sticking (Verkleben bzw. Versintern), welches 

häufig in industriellen Reduktionsreaktoren mit Wasserstoff beobachtet wird [97]. 

Anders als die zuvor beschriebenen Reduktionsuntersuchungen mit Wasserstoff 

am einkristallinen Magnetit (Fe3O4) haben Wagner et al. [93] die Reduktion von na-

hezu reinem Hämatit (Fe2O3) mit Wasserstoff untersucht. Es wurden dabei drei ver-

schiedene Pulvergrößen (< 5 µm, 1 µm und nanoskaliges Pulver) bei Temperaturen 

zwischen 550 und 900 °C in den Laboruntersuchungen berücksichtigt. Die Reakti-

onszeit nimmt von Hämatit bis zum metallischen Eisen mit jeder Oxidstufe zu, ins-

besondere die letzte Reduktionsstufe von FeO zu Fe benötigt im Vergleich zu den 

ersten beiden Reduktionsstufen am längsten (siehe Abbildung 2-12). Das Proben-

gewicht wurde während der Reduktionsversuche mit Hilfe einer Thermowaage be-

stimmt, um einen Anhaltwert für den Reduktionsgrad zu erhalten. Durch Röntgendif-

fraktometrie-Analysen (RDA-Analysen) von entnommenen Pulverproben, die wäh-

rend des Reaktionsverlaufes und über der Zeit verteilt extrahiert wurden, konnten 

die drei aufeinanderfolgenden und weitgehend getrennten Reaktionsschritte be-

stimmt werden. Die Abbildung 2-12 zeigt beispielhaft die unterschiedlichen Reakti-

onsgeschwindigkeiten in Abhängigkeit von den Oxidationsstufen bei der Reduktion 

mit Wasserstoff bei 800 °C [93]. 

 

Abbildung 2-12: Verlauf der Reduktion von Eisenoxid mit H2 bei 800°C nach [93] 

Anhand von Rasterelektronenmikroskop (REM)-Aufnahmen der gleichen Proben 

konnten auch Aussagen zu den Veränderungen der Partikelmorphologie während 

des Reaktionsverlaufs getroffen werden. Die größten Veränderungen traten erst im 

letzten Schritt verbunden mit der Bildung von elementarem Eisen in Form unter-

schiedlich ausgeprägter Ausscheidungen auf den Partikeloberflächen auf.  
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Den Einfluss der Temperatur sowie der Pulvergröße (P1: < 5 µm; S1: ca. 1 µm; N1: 

Nanopulver) auf die Reduktionsgeschwindigkeit der durchgeführten Versuchsreihen 

ist in Abbildung 2-13 dargestellt.  

 

Abbildung 2-13: Einfluss der Temperatur (links) und der Pulverart (rechts) auf den Reduktionsver-

lauf nach [66] 

Anders als in der Arbeit von Moukassi et al. [96] konnten Wagner et al. [93] keine 

Abnahme der Reduktionsgeschwindigkeit im Bereich von ca. 700 °C feststellen. Die 

Reduktionsuntersuchungen zwischen 550 °C und 900 °C zeigten eine stetige Erhö-

hung der Reduktionsgeschwindigkeit mit zunehmender Temperatur, ohne einen 

deutlich sichtbaren Einbruch im untersuchten Temperaturbereich. Die Reduktions-

geschwindigkeit erhöht sich ab 700 °C bis 900 °C im Vergleich zu dem Temperatur-

bereich zwischen 550 °C und 700 °C deutlich weniger.  

Neben dem Einfluss der Temperatur auf die Reduktionsgeschwindigkeit ist in Abbil-

dung 2-13 der Einfluss der untersuchten Pulvergrößen ebenfalls dargestellt. Das 

Eisenoxidpulver P1 (< 5 µm) erwies sich trotz seiner größeren Korngröße aufgrund 

seiner porösen Endstruktur gegenüber den feineren Pulvern S1 und N1 am reak-

tivsten. Gründe hierfür wurden u.a. in einer bei feineren Pulvern andersartig auftre-

tenden Form der Eisenausscheidungen und damit einhergehenden stärkeren Kom-

paktierung bzw. dichteren Erscheinungsform des Endproduktes gesehen, die ver-

mutlich eine stärkere Behinderung der Festkörperdiffusion bewirkt [93].  

Teplov [105] untersuchte die Reduktionsgeschwindigkeit von größeren Magnetitpar-

tikeln (Fe3O4) mit Wasserstoff bei Temperaturen zwischen 300 und 570 °C. Die re-

duzierten Magnetitpartikeln wiesen eine Partikelgrößenverteilungen von 1 bis 

1,5 µm, 50 bis 63 µm und 100 bis 160 µm auf. Die Untersuchungen hieraus haben 

gezeigt, dass die Reduktionsrate mit abnehmender Partikelgröße abnimmt, was auf 

eine geringere Festkörperdiffusion bei größeren Partikeln zurückzuführen ist. 

Die Eisenoxidreduktion mit Wasserstoff ist aufgrund vieler Einflussgrößen ein kom-

plexer Prozess. Zwar wurden in vielen Veröffentlichungen Einzelmechanismen 

während der Reduktion untersucht, jedoch sind allgemeingültige Aussagen auf-

grund vieler Wechselwirkungen zwischen den Einflussfaktoren und der Vielzahl an 
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unterschiedlichen Verfahrenskombinationen nicht möglich. Wagner et al. [68] haben 

in ihrer Arbeit relevante Einflussmöglichkeiten auf das Reduktionsverhalten von Ei-

senoxid mit Wasserstoff zusammengetragen. Während dem Reduktionsablauf wir-

ken unterschiedliche Mechanismen, die den Reduktionsprozess beeinflussen. Im 

Einzelnen sind es der gasförmige Stofftransport des Reduktionsmittels zur Grenz-

fläche des Partikels, die Gas-Feststoffdiffusion des Reduktionsmittels bis zur oxidi-

schen Phasengrenze und der Phasengrenzreaktion an oxidischen Flächen, sowie 

die Gas-Feststoffdiffusion der entstehenden Reaktionsprodukte zurück zum gasför-

migen Stofftransport an die Grenzfläche des Partikels. Ebenfalls wird die Reduktion 

von der Eisenausscheidung und -kristallisation während und nach der Reaktion be-

einflusst. Die aufgezählten Mechanismen können sich untereinander behindern und 

eine direkte Auswirkung auf das Reduktionsverhalten und somit auch auf die Re-

duktionsgeschwindigkeit ausüben. Dabei werden die auftretenden Mechanismen im 

Wesentlichen durch die Temperatur, das Reduktionsmittel, den Anteil der desor-

bierten Reaktionsprodukts im Gasgemisch, durch Verunreinigungen im Eisenoxid, 

den Partial- und Absolutdruck des Reduktionsgases und Gasgemisches, sowie der 

Eisenoxidstufe, Partikelgröße und -porosität beeinflusst [81, 94].  

Die zuvor diskutierten physikalisch-chemischen Vorgänge während der Reduktion 

von Eisenoxid zu metallischem Eisen dienen als Orientierung für die in dieser Arbeit 

zu entwickelnde Prozessroute für die Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpul-

ver. Im folgenden Unterkapitel 2.3.5 wird abschließend der Einfluss der Pulverher-

stellungsmethode auf die Pulvermorphologie beleuchtet.   

2.3.5 Pulvermorphologie nach  Herstellungsmethode n 

In den vorherigen Unterkapiteln wurden relevante Pulverherstellungsverfahren, wie 

beispielsweise das Inertgasverdüsen, die Wasserverdüsung und die unterschiedli-

chen Reduktionsverfahren, näher erläutert. In Abhängigkeit von dem Herstellungs-

verfahren und dem Einsatzmaterial unterscheidet sich die Morphologie und die Pul-

vergröße der erzeugten Pulver deutlich. Abbildung 2-14 zeigt die Unterschiede der 

herstellungsbedingten Pulvermorphologie auf einen Blick.  

Inertgasverdüstes Metallpulver zeichnet sich durch eine sehr sphärische Morpholo-

gie des Pulvers aus. Dies ist darauf zurückzuführen, dass die Schmelztropfen, wäh-

rend der Inertgasverdüsung mit Inertgas, aufgrund der geringen Erstarrungsge-

schwindigkeit, mehr Zeit haben sich zu sphärischen Partikeln auszubilden (siehe 

Kapitel 2.3.2). Bei der Gasverdüsung weisen die erstarrten Metallpulver in der Regel 

geringe innere Porosität auf. Mit optimierten Prozessparametern lässt sich die Po-

rosität beim Inertgasverdüsen auf ein sehr geringes Maß minimieren. 
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Abbildung 2-14: Pulvermorphologie von Eisenpulver von unterschiedlichen Herstellungsmethoden 

nach [106] 

Bei der Wasserverdüsung hingegen ist die Erstarrungsgeschwindigkeit deutlich hö-

her im Vergleich zur Inertgasverdüsung, daher ist die Morphologie des gewonnenen 

Pulvers verfahrensbedingt unregelmäßig. Die Ursache zur Ausbildung von unregel-

mäßigen Partikeln lässt sich durch die rasche Wasserabkühlung begründen. Innere 

Poren können bei der Wasserverdüsung, ähnlich wie bei der Inertgasverdüsung in 

geringen Maßen auftreten, wobei durch eine optimierte Prozessführung die Porosi-

tät auch auf geringe Werte reduziert werden kann (siehe Kapitel 2.3.3). Bei den 

unterschiedlichen Reduktionsverfahren von Metalloxiden kann neben gasförmigem 

Reduktionsmittel auch ein Feststoff als Reduktionsmittel (siehe Kapitel 2.4.3) ver-

wendet werden. Das Reduktionsmittel kann während der Reduktion die Morpholo-

gie der reduzierten Eisenpartikel beeinflussen. Bei konventionellen Reduktionsver-

fahren entsteht durch das Lösen von Sauerstoff aus Eisenoxiden in der Regel eine 

unregelmäßige Partikelmorphologie mit sehr hoher innerer Porosität. Neben dem 

Reduktionsmittel wird die Morphologie wesentlich von vor- und nachgelagerten Pro-

zessschritten beeinflusst, wie zum Beispiel Mahl- und Siebprozessen, die im Vorfeld 

der Reduktion oder danach durchgeführt werden. In Abhängigkeit des Reduktions-

mittels und dem Gesamtprozess lassen sich die unterschiedlichen Partikeleigen-

schaften einstellen, welches in Abbildung 2-14 zwischen Gas- und Feststoffreduk-

tion zu erkennen ist  [106].  Partikel, die durch eine Reduktion mit Gas hergestellt 

werden, weisen eine sehr feine und offenporige Oberflächenstruktur auf. Im Gegen-

satz dazu ist die Oberflächenstruktur von Partikeln, die durch eine Reduktion mit 

Feststoffen hergestellt werden, zwar auch teilweise offenporig, jedoch sind die nach 

außen offenen Poren größer und die Anzahl der Poren geringer.  
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2.4 Eisenoxidpulver bei der Stahlproduktion 

In modernen, vollintegrierten Hüttenwerken sind sämtliche Fertigungsschritte der 

Stahlbandproduktion ausgehend von der Vorbereitung benötigter Einsatzstoffe, wie 

beispielsweise Erz, Kohle und Zusatzstoffen, bis zum fertigen Stahlbanderzeugnis 

an einem Standort zusammengefasst. Ein Großteil des weltweiten Stahlbedarfs wird 

über die Hochofenroute mit der Entkohlung der Schmelze im Konverter erzeugt. 

Alternativ wird auch ein Elektrolichtbogenofen zur Erzeugung von flüssigem Roh-

stahl verwendet, dabei werden Stahlschrott und/oder Eisenschwamm aus der Di-

rektreduktion von Eisenerzen als Ausgangsstoffe verwendet. Für den flüssigen Roh-

stahl, das aus beiden Verfahren gewonnen wird, wird in der anschließenden Sekun-

därmetallurgie die chemische Zusammensetzung und die Temperatur der 

Schmelze für den nachgelagerten Gießprozess final eingestellt. Im Gießprozess, 

beispielsweise in der Stranggießanlage, erstarrt die flüssige Stahlschmelze in Form 

einer gegossenen Bramme. An dieser Stelle beginnt die sogenannte feste Phase 

bei der Stahlherstellung, beginnend mit dem Warmwalzprozess über den Kaltband-

prozess bis hin zur Oberflächenveredelung. Dabei können warmgewalzte oder kalt-

gewalzte Produkte, sowie kaltgewalzte Produkte mit Korrosionsschutz hergestellt 

und dem Markt angeboten werden. Eine gewöhnliche Hochofenroute bis zum Stahl-

banderzeugnis kann aus den folgenden Hauptschritten bestehen [107, 108]: 

¶ Aufbereitung der Einsatzstoffe (z.B. Koks in der Kokerei). 

¶ Reduktion im Hochofen (aus Erz wird Roheisen mittels Koks reduziert) 

¶ Stahlerzeugung im Stahlwerk (aus Roheisen wird Stahl mittels Sauerstoffblas-

behandlung) 

¶ Sekundärmetallurgie (finale Behandlung des flüssigen Stahls vor dem Gießvor-

gang, z.B. durch Einstellung der chemischen Zusammensetzung und Überhit-

zungstemperatur) 

¶ Stranggießen zu Brammen (Erstarrung des flüssigen Stahls zu Brammen) 

¶ Warmwalzen (wiedererwärmte Brammen werden in der Warmbandstraße zu 

dünnem Band gewalzt) 

¶ Kaltwalzen und Wärmebehandlung (Entzundertes Warmband wird in Kaltwalz-

tandemstraßen zu dünneren Bändern mit erhöhten mechanischen Festigkeiten 

und Maßgenauigkeit erzeugt, welche nochmal glühbehandelt werden zur Ein-

stellung von anforderungsgerechten Stahleigenschaften) 

¶ Oberflächenveredelung 

Im Warmwalzwerk werden die angelieferten Brammen im Ofen gezielt auf Walztem-

peratur erwärmt. Die erwärmten Brammen werden vor dem Warmwalzen von der 

Zunderschicht, einer oxidierten Eisenschicht, mit Hilfe einer Zunderwäsche befreit. 

Anschließend wird die Dicke der Bramme beim Warmwalzen in zwei Schritten, dem 

Vor- und dem Fertigwalzen, reduziert, sodass aus einer Bramme ein aufgerolltes 

Warmband erzeugt wird [107, 108]. Der nachfolgende Schritt, das Kaltwalzen mit 

dem vorgelagerten Beizschritt, wird in dem nächsten Unterkapitel 2.4.1 im Detail 

erläutert.   
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2.4.1 Kaltwalz en 

Der Kaltwalzprozess bei der Stahlbandproduktion hat das Ziel die Bandqualität, die 

von vielen Anwendungen gefordert und mit dem Warmwalzen nicht erreicht werden 

kann, zu erhöhen. Im Vergleich zum Warmwalzen werden die Eigenschaften hin-

sichtlich der Oberflächenqualität, der Abmessungsgenauigkeit und der Festigkeit im 

Kaltwalzprozess erhöht, sowie die Blechdicke auf Werte unterhalb von 4 mm gezielt 

eingestellt [105].  

Vor dem Kaltwalzen muss das Stahlband sorgfältig von Zunder befreit werden, um 

eine reibungslose Verarbeitung sicherzustellen. Hierfür gibt es zwei gängige Ver-

fahren: die mechanische Entfernung und die chemische Beizung. Letztere Methode 

überwiegt, aufgrund ihrer Qualität und Wirtschaftlichkeit [107]. Nach dem Beizen 

wird das Band in diskontinuierlichen Anlagen gewickelt und zur Kaltwalzstraße 

transportiert. Eine effektivere und zeitsparendere Alternative ist die kombinierte 

Beizkaltwalzstraße. Hierbei werden die Bänder vor dem Beizen aneinanderge-

schweißt und im kontinuierlichen Prozess gebeizt und kaltgewalzt.  

Nach dem Kaltwalzen kann eine Wärmebehandlung erfolgen. Hierbei wird eine voll-

ständige Rekristallisation des Stahls erzielt, wodurch die verformte Kristallstruktur 

durch eine neu gewachsene Struktur ersetzt wird. Durch diesen Prozess wird die 

Verfestigung des Bandes beseitigt und bei dem anschließenden Dressieren, eine 

gewünschte Festigkeitseigenschaft durch eine gezielte Walzumformung eingestellt. 

Mit dem Dressieren wird nicht nur die gewünschte Festigkeitseigenschaft, sondern 

auch eine verbesserte Umformbarkeit für das Tiefziehen sowie eine verbesserte 

Oberflächenqualität erreicht. Abschließend kann ein Bandrichtprozess erfolgen, um 

eine perfekte Ausrichtung des Bandes sicherzustellen [107ï109]. 

2.4.2 Beizen  

Bei dem Warmwalzprozess wird das Stahlband unter Sauerstoffatmosphäre auf 

hohe Temperaturen erwärmt. Durch die hohe Temperatur findet an der Metallober-

fläche des Warmbandes eine Reaktion mit dem umgebenden Sauerstoff statt, so-

dass eine oberflächige Oxidschicht auf beiden Seiten des Warmbandes entsteht, 

welche auch als Zunderschicht bezeichnet wird. Eine Zwischenlagerungszeit zwi-

schen den Warm- und Kaltwalzprozessen kann das Anwachsen der Zunderschicht 

weiter fördern. Die Zunderschicht ist mit der darunterliegenden Stahloberfläche fest 

verbunden. Bei dem Zunder handelt es sich um eine komplexe Oxidschicht, die aus 

unterschiedlichen Oxiden besteht. Dabei kann sich die Zunderschicht je nach Stahl-

werkstoff, Warmwalztemperatur, Behandlungszeit und Atmosphäre unterscheiden. 

In Abbildung 2-15 ist ein typischer Aufbau einer Zunderschicht dargestellt. Ausge-

hend von der Stahloberfläche des Warmbandes bildet sich zuallererst Wüstit (FeO), 

danach Magnetit (Fe3O4) und zum Schluss Hämatit (Fe2O3) aus. Dabei ist der volu-

metrische Anteil von Wüstit in der Zunderschicht am größten. Hingegen ist der Anteil 

von Hämatit in der Zunderschicht am geringsten. Je nach Prozessbedingungen 
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während des Warmwalzprozesses und der Lagerung von warmgewalztem Stahl-

band besteht die Möglichkeit, dass sich eine Oxidschicht ohne Hämatit ausbilden 

kann [110, 111].  

  

Abbildung 2-15: Aufbau einer typischen Zunderschicht eines Stahlbandes nach dem Warmwalzen 

Für den Kaltwalzprozess ist es entscheidend, unerwünschte Verunreinigungen, ins-

besondere die Zunderschicht, restlos von der Stahloberfläche zu entfernen. Wenn 

die Zunderschicht nicht entfernt wird, wird das fest haftende Eisenoxid während des 

Walzprozesses in die darunterliegende Stahloberfläche gedrückt, was zu einer Ver-

schlechterung der Stahloberflächenqualität führt. Aus diesem Grund wird vor dem 

Kaltwalzen die Zunderschicht von der Stahloberfläche in sogenannten Beizanlagen 

mit Hilfe von chemischen Beizmitteln entfernt [107]. 

Der chemische Beizprozess besteht in der Regel aus drei Bereichen: dem Einlauf, 

der Behandlung und dem Auslauf. Um einen kontinuierlichen Beizprozess realisie-

ren zu können ist jeweils ein Schlingenwagensystem im Bereich des Einlaufs und 

des Auslaufs installiert. Im Einlauf wird im ersten Schritt das Stahlband am Bandan-

fang gerade abgeschnitten, damit es anschließend mit dem Bandende des vorheri-

gen Bandes prozesssicher verschweißt werden kann. Dadurch entsteht ein Endlos-

band, welches kontinuierlich im nächsten Behandlungsschritt chemisch gebeizt 

werden kann. Durch das mehrmalige Umlenken und Dehnen des Bandes im Schlin-

gensystem, wird die Zunderschicht aufgebrochen. Mit einem Zunderbrecher vor der 

Säurebehandlung kann das Aufbrechen der Zunderschicht weiter verstärkt werden, 

sodass die Säure bei der anschließenden Beizbehandlung im Vergleich zu einer 

nicht aufgebrochenen Zunderschicht eine größere Angriffsfläche aufweist. Ein wei-

terer Vorteil der aufgebrochenen Zunderschicht besteht darin, dass die Salzsäure 

leichter an die unterste Eisenoxidschichtschicht, den Wüstit (FeO), gelangen kann. 

Verglichen mit Magnetit und Hämatit lässt sich Wüstit mit Salzsäure deutlich leichter 

lösen. Durch das vorrangige Auflösen der untersten Oxidschicht müssen die dar-

überliegenden Oxidschichten nicht vollständig aufgelöst werden, um die Stahlober-

fläche vollständig von der Zunderschicht zu befreien.   

Die Beizmitteln Schwefel- und Salzsäure in einer Konzentration von 10 bis 25 % 

werden für unlegierte und niedriglegierte Stähle typischerweise eingesetzt [111]. In 

besonderen Fällen kann auch Phosphorsäure verwendet werden. Dagegen werden 
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bei legierten Stählen Salpeter- und Flusssäure genutzt [110]. Das Beizverhalten 

zwischen Schwefel- und Salzsäure von unlegierten und niedriglegierten Stählen un-

terscheidet sich. Eine der wichtigsten Vorteile von Salzsäure besteht darin, dass sie 

eine geringere Reaktion mit dem Stahlband unterhalb der Zunderschicht aufweist. 

Dies kann zu einer verbesserten Oberflächenqualität des Stahlbandes führen. Dar-

über hinaus kann Salzsäure schneller von der Stahlbandoberfläche abgespült wer-

den, da sie aufgrund ihrer besseren Löslichkeit im Vergleich zu Schwefelsäure leich-

ter zu entfernen ist. Ein weiterer wichtiger Vorteil von Salzsäure ist ihre höhere Beiz-

geschwindigkeit bei gleicher Konzentration und Behandlungstemperatur im Ver-

gleich zur Schwefelsäure. Dies bedeutet, dass der Beizprozess mit Salzsäure effi-

zienter und zeitsparender durchgeführt werden kann. Zudem diffundiert bei der 

Salzsäurebehandlung weniger Wasserstoff in das Stahlband. Aufgrund der gerin-

geren Reaktion mit dem Material unterhalb der Zunderschicht, der schnelleren Ab-

spülbarkeit und der höheren Beizgeschwindigkeit bei gleicher Konzentration und 

Behandlungstemperatur im Vergleich zur Schwefelsäure ist Salzsäure heutzutage 

eine bevorzugte Wahl für das Beizen von Stahlbändern [112].  

Die Verwendung von Salzsäure hat im Vergleich zu Schwefelsäure aber auch einige 

Nachteile. Einerseits sind die Kosten höher und andererseits erfordert die Verwen-

dung von Salzsäure aufwändigere Sicherheitsmaßnahmen, da sie aufgrund ihrer 

hohen Reaktionsfähigkeit und der leichteren Verdampfung ein größeres Sicher-

heitsrisiko darstellt [113]. Allerdings konnte durch die Einführung moderner Rege-

nerationsverfahren, insbesondere dem Sprühröstverfahren nach Ruthner, die Lage-

rung und der Transport von verbrauchter Salzsäure seit den 60er Jahren deutlich 

minimiert werden. Diese Fortschritte haben die Nachteile der höheren Kosten und 

der aufwändigeren Schutzmaßnahmen bei der Verwendung von Salzsäure als Beiz-

mittel weitgehend ausgeglichen. Die Installation einer Regenerationsanlage lohnt 

sich wirtschaftlich jedoch erst bei hohen Beizmengen. Daher hat sich Salzsäure ne-

ben Schwefelsäure als Beizmittel insbesondere bei großen Kaltwalzwerken in der 

Flachstahlproduktion etabliert [113, 114].  

Mit zusätzlichen Beizzusätzen mit Anteilen bis 0,5 %, sogenannten Inhibitoren, wird 

die unerwünschte Einwirkung der Beizlösung auf das Grundmaterial, die zu Beiz-

sprödigkeit und Blasenbildung im Grundmaterial führen kann, verhindert. Aufgrund 

von elektrochemischen Vorgängen bildet sich eine Schutzschicht auf der metalli-

schen Oberfläche aus. Die Beizzusätze bestehen aus positiv und negativ geladenen 

Teilchen, die von entgegengesetzt geladenen Zonen des Grundmaterials angezo-

gen werden, welches den Elektronenaustausch zwischen Metall und Beizlösung un-

terbindet. Es wird zwischen anionischen (A) und kationische (K) Inhibitoren unter-

schieden, sodass geeignete Beizzusätze für eine unterschiedliche Metall-Beizmit-

tel-Paarung ausgewählt werden können, wobei die Verwendung von K-Inhibitoren 

heutzutage überwiegt. Beizzusätze wirken sich jedoch nachteilig hinsichtlich der 

Beizgeschwindigkeit aus, daher wird ein sogenanntes Netzmittel zur Erhöhung der 

Beizgeschwindigkeit als weiterer Zusatzstoff der Beizlösung hinzugegeben. Auf-

grund der oberflächenaktivierenden Wirkung des Netzmittels durch Reduzierung 
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der Oberflächenspannung wird die Kontaktierung zwischen Zunder und Beizlösung 

verbessert [111].  

Die Dauer der Beizbehandlung wird neben der Wahl des Säuremittels und dem vor-

herigen Aufbrechen der Zunderschicht im Wesentlichen durch die Säurekonzentra-

tion und Säuretemperatur beeinflusst. Das warmgewalzte Stahlband mit ausgebil-

deter Zunderschicht wird durch mehrere hintereinander angebrachte Beizbecken 

geführt. Dabei reagiert die Salzsäure mit den unterschiedlichen Eisenoxidschichten 

zu Eisenchlorid (FeCl2) und Wasser (H2O). Die dadurch entstandene wässrige Ei-

senchlorid-Lösung wird auch als Abbeize bezeichnet. Nach der Beizbehandlung 

wird die restliche Säure mit Wasser vom Band gespült, um weitere Reaktion zwi-

schen der Salzsäure und dem vom Zunder befreiten Stahlband zu unterbinden. 

Die entstandene Abbeize während der kontinuierlichen Beizbehandlung kann in ei-

nem Regenerationsprozess zu wiederverwendbarer Salzsäure aufbereitet werden. 

Abhängig vom Verfahren fällt bei der Aufbereitung der Abbeize hochwertiges Eisen-

oxidpulver als Nebenprodukt an, welches im Rahmen der Arbeit als Ausgangsma-

terial zur Herstellung von Eisenpulver und der Weiterverarbeitung im PBF-LB/M-

Verfahren verwendet werden soll. Daher werden im folgenden Unterkapitel 2.4.3 

der Regenerationsprozess und die anfallenden Nebenprodukte während des Pro-

zesses erläutert.  

2.4.3 Regeneration der Abbeize  

Moderne Regenerationsanlagen für die Aufbereitung verbrauchter Salzsäure, der 

sogenannten Abbeize, sind an kontinuierlichen Beizanlagen, welche einer Kaltwalz-

straße vorgeschaltet sind, direkt angekoppelt, um die Transportwege flüchtiger und 

reaktiver Salzsäure möglichst kurz zu halten, sowie den Lagerbedarf zu minimieren. 

Besonders im industriellen Umfeld hat sich das Sprühröstverfahren nach Ruthner 

zur Regeneration der Abbeize bei der Flachstahlherstellung etabliert. Dies liegt vor 

allem an der kreislaufähigen Prozessführung, welche eine effiziente und nachhal-

tige Aufbereitung der verbrauchten Salzsäure ermöglicht. 

Die aus einer Beizanlage abtransportierte Abbeize besteht aus unverbrauchter 

Salzsäure und der gebundenen Salzsäure im Eisenchlorid, die aus der Reaktion mit 

der Zunderschicht gebildet wird. Bei der Salzsäureregeneration mit Hilfe des 

Sprühröstverfahrens werden beide Anteile der gebundenen und ungebundenen 

Salzsäure in einem Prozessschritt zur neuwertigen Salzsäure umgewandelt. Die 

regenerierte Salzsäure fließt im geschlossenen Kreislauf direkt zur Beizanlage zu-

rück und kann in dem kontinuierlichen Prozess zur Entzunderung von Stahlbänder 

weiter genutzt werden [113].  

In Abbildung 2-16 ist der Prozessablauf des Sprühröstens nach dem Ruthner-Prin-

zip zur Aufbereitung der Abbeize abgebildet.  
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Abbildung 2-16: Regenerationsprinzip von Abbeizen nach dem Sprühröstverfahren von Ruthner 

[115] 

Die Abbeize (bestehend aus H2O, FeCl2 und HCl) wird im ersten Schritt nach der 

Filterung mit Hilfe von Pumpen in einen Waschrekuperator transportiert. Durch die 

warmen Reaktorabgase wird die Abbeize für das Sprührösten vorgewärmt, dabei 

verdampft ein Teil des Wassers der Abbeize und die heißen Reaktorabgase kühlen 

ab [115]. Die dadurch aufgedickte Abbeize wird im Anschluss über mehrere Düsen 

in einen Reaktor zum sogenannten Sprührösten eingedüst. Für die Reaktionsvor-

gänge wird im Reaktor eine Heißgasatmosphäre im Bereich von ca. 400 °C durch 

tangential am Sprühröstofen angeordnete Brenner eingestellt [110]. Um eine aus-

reichende Menge an Sauerstoff für die chemischen Vorgänge bereitzustellen, wird 

beim Verbrennen mehr Sauerstoff in den Reaktor eingeblasen, als für die eigentli-

che Verbrennung benötigt wird. Die von oben in den Reaktor eingedüste wässrige 

Abbeize trocknet im ersten Schritt im Reaktor aus, um danach mit dem zugeführten 

Sauerstoff zu festen Eisenoxidpartikeln und HCl-Gas zu reagieren [112ï114]. Mit 

der vereinfachten Reaktionsgleichung   

τ ὊὩὅὰτ Ὄὕ ὕ O ς ὊὩὕ ψ Ὄὅὰ 

lassen sich die chemischen Vorgänge zusammenfassen [116]. 

Die festen Eisenoxidpartikeln fallen nach unten und sammeln sich am konisch ge-

formten Boden des Reaktors für den weiteren kontinuierlichen Transport an [110]. 

Das erzeugte HCl-Gas tritt mit dem Wasserdampf im oberen Bereich des Reaktors 

aus. Sehr feine Eisenoxidpartikel können vom Gas-Gemisch mitgerissen werden, 

daher wird ein Zyklon zur Abtrennung mitgerissener Feinstpartikel eingesetzt [112ï

114, 116]. Das Säuregas wird nach der Abtrennung von den Feinstpartikeln im 
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Waschrekuperator erst abgekühlt, bevor es zu gereinigter Salzsäure im Absorber 

kondensiert und dem Beizvorgang wieder zugeführt werden kann [112ï114, 116]. 

Das Eisenoxidpulver, das durch die Aufbereitung von verbrauchter Salzsäure ge-

wonnen wird, kommt in einer Vielzahl unterschiedlicher Anwendungen als Rohstoff 

zum Einsatz. Beispielsweise kann Eisenoxid in der Farb- und Elektronikindustrie, 

sowie im medizinischen oder werkstofftechnischen Bereich eingesetzt werden. Auf-

grund der weiteren Nutzung des Eisenoxids in den genannten Anwendungen wer-

den Anforderungen an das anfallende Eisenoxid gestellt, welche bei der Regenera-

tion im Hinblick auf die Wirtschaftlichkeit einer Regenerationsanlage berücksichtig 

werden müssen. In Abhängigkeit von der Anwendung können sich die Anforderun-

gen stark unterscheiden, sodass die Komplexität einer idealen Prozessführung 

deutlich erhöht wird [115]. In einigen technischen Anwendungen wird ein sehr rei-

nes Eisenoxid mit hohen Eisenoxidgehalten und möglichst geringen Verunreinigun-

gen in Form von Chlor oder weiteren chemischen Elementen angestrebt. Abhängig 

von dem geforderten Reinheitsgrad wird die Abbeize vor der Regeneration von un-

erwünschten chemischen Begleitelementen durch einen zusätzlichen Reinigungs-

prozess behandelt, um ein für die spätere Endanwendung ausreichendes Reinheits-

niveau sicherzustellen.  

Neben dem Reinheitsgrad des Eisenoxids kann für die Endanwendung auch die 

Partikelmorphologie und ïgröße von großer Bedeutung sein, welche im Wesentli-

chen durch die Düsengeometrie, den Druck und die Temperatur während des 

Sprühröstverfahrens beeinflusst werden. Dadurch kann das Eigenschaftsprofil des 

anfallenden Eisenoxidpulvers während des Regenerationsprozess in bestimmten 

Grenzen eingestellt werden.   



48  3 Verwendete Pulverwerkstoffe, Versuchsanlagen und Methoden 

3 Verwendete Pulverwerkstoffe, Versuchsanlagen und 

Methoden 

In diesem Kapitel werden alle Materialien und Methoden vorgestellt, die für die ex-

perimentellen Untersuchungen in dieser Arbeit verwendet wurden. Zunächst wer-

den alle verwendeten Pulverwerkstoffe und ihre Herkunft im Detail beschrieben. An-

schließend wird eine umfassende Übersicht der verwendeten Versuchsanlagen ge-

geben, die für die Durchführung der Versuche notwendig waren. Abschließend wer-

den die verschiedenen Methoden zur Charakterisierung der Pulver- und Material-

proben erläutert. 

3.1 Pulverwerkstoffe 

In diesem Unterkapitel werden die verwendeten Materialien in dieser Arbeit vorge-

stellt. Dabei wird zwischen dem Ausgangs-Eisenoxidpulver für die Herstellung von 

Eisenpulver und den verwendeten Vergleichseisenpulverwerkstoffen aus konventi-

oneller Herstellung unterschieden. Die ermittelten Pulvereigenschaften der verwen-

deten Materialien werden in dem nachfolgenden Kapitel 4.1 für das Eisenoxidpulver 

und in Kapitel 4.4 für das Eisenpulver umfassend erläutert.  

3.1.1 Eisenoxidpulver als Ausgangsmaterial zur Herstellung von 

Eisenpulver  

Das in der vorliegenden Arbeit verwendete Eisenoxidpulver, welches kommerziell 

unter dem Produktnamen Hoesch High Purity (HP)-Eisenoxid vermarktet wird, 

wurde im Kaltwalzwerk 3 der thyssenkrupp Steel Europe AG am Standort Dortmund 

erzeugt. Das Kaltwalzwerk 3 ist mit einer vorgeschalteten Beizanlage, die mit Salz-

säure betrieben wird, ausgestattet. Zur Wiederaufbereitung der verbrauchten Salz-

säure im Beizprozess ist eine Regenerationsanlage integriert, die mit einer vorge-

schalteten Entsilizierungseinheit ausgestattet ist. Die Entsilizierung sorgt bei der 

Wiederaufbereitung dafür, dass die verbrauchte Salzsäure von unerwünschten Ele-

menten befreit wird. Dies ermöglicht die Herstellung von hochreinem Eisenoxidpul-

ver während der Regeneration. Die Lagerung und der Transport des erzeugten Ei-

senoxidpulvers erfolgt in der Regel in flexibleren Schüttgutbehältern, den sogenann-

ten Big Bags. 

Das erzeugte HP-Eisenoxid im Kaltwalzwerk 3 der thyssenkrupp Steel Europe AG 

weist einen Fe2O3-Anteil von über 99,5 wt.% auf. Die Schüttdichte des Materials 

liegt zwischen 0,4 und 0,55 g/cm³, während die spezifische Oberfläche zwischen 

3,5 und 4,5 m²/g variiert. Typische Partikelgrößenverteilungen können Werte zwi-

schen 0,2 µm bis 90 µm erreichen. Das in dieser Arbeit verwendete Eisenoxidpul-

vermaterial wurde direkt aus der Produktion entnommen und nicht aus eingelager-

ten Big Bags bezogen. 
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3.1.2 Konventionell hergestelltes Eisenpulver  

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden zwei zusätzliche Vergleichseisenspul-

ver beschafft, die mit konventionellen Herstellungsverfahren erzeugt wurden. Die 

Partikelmorphologien der Vergleichseisenpulver haben sich verfahrensbedingt un-

terschieden. Zum einen wurde sphärisches Eisenpulver aus der Inertgasverdüsung 

und zum anderen spratziges Eisenpulver aus der Wasserverdüsung verwendet, auf 

die im nachfolgenden Abschnitt eingegangen wird.   

Inertgasverdüstes  Eisenpulver  

Ein tiegelbasiertes Inertgasverdüsungsverfahren mit Stickstoff als Inertgas wurde 

zur Herstellung von sphärischem Eisenpulver verwendet. Die Pulverherstellung mit-

tels Inertgasverdüsung erfolgte durch die Firma TLS Technik GmbH. Als Ausgangs-

material wurden rechteckige Stangen aus einem mikrolegierten Warmbandmaterial 

herausgetrennt, welches normalerweise zur mikrolegierten Kaltwalzblechgüte 

HC420LA gemäß DIN 10268 weiterverarbeitet wird [121]. Laut DIN 10268 kann der 

Gesamtlegierungsanteil von HC420LA bis zu 2,5 wt.% betragen [117]. In einem mit 

Feuerfestmaterial ausgekleideten Schmelztiegel wurden die mikrolegierten Stangen 

induktiv über Schmelztemperatur erwärmt. Nach Erreichung der Zieltemperatur 

wurde die Schmelze über eine Verteilerrinne in die Düseneinheit eingebracht. Mit 

hohem Druck wurde das Flüssigeisen mit Stickstoff zu Eisenpulver verdüst. Nach 

der Verdüsung erfolgte eine abschließende Klassierung der erzeugten Pulver-

charge mittels Sieben. Dabei wurde der Feinanteil unter 15 µm und der Grobanteil 

über 45 µm mit Hilfe einer Siebmaschine abgetrennt und das Pulver dicht in Stahl-

behälter verpackt.  

Wasserverdüstes  Eisenpulver  

Das Pressen und Sintern zur Herstellung von sogenannten Sinterbauteilen ist das 

bekannteste pulvermetallurgische Formgebungsverfahren im Bereich der Pulver-

metallurgie. Verfahrensbedingt wird spratziges Eisenpulver als Ausgangsmaterial 

zur Herstellung qualitativ hochwertiger Sinterbauteile benötigt. Dies hängt mit der 

Vielzahl an unterschiedlichen Anwendungsmöglichkeiten von Sinterbauteile, bei-

spielsweise können sehr poröse Sinterbauteile oder sehr dichte Sinterbauteile mit 

hohen Festigkeitsanforderungen gefordert werden. In Abhängigkeit von der Anwen-

dung werden daher spratzige, wasserverdüste Eisenpulver mit unterschiedlichsten 

Pulvereigenschaften kommerziell angeboten [88].  

Als wasserverdüstes Eisenpulver wurde kommerziell verfügbares Eisenpulver des 

Typs ATOMET 1001 von der Firma RioTinto verwendet. Das ausgewählte Eisen-

pulver zeichnet sich durch eine spratzige Pulvermorphologie mit sehr hohem Schütt-

dichte-Wert aus. Mit dem Eisenpulver lassen sich sehr hohe Bauteildichten mit ho-

hen mechanischen Kennwerten bei der Herstellung von Sinterbauteilen erzielen. 

Laut dem Produktdatenblatt weist ATOMET 1001 eine Schüttdichte von 2,95 g/cm³ 

und einen sehr geringen Gesamtlegierungsanteil von insgesamt unter 0,6 wt.% 

auf [118].  
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3.2 Versuchsanlagen 

Im folgenden Unterkapitel 3.2 werden alle benötigten Anlagen für die Herstellung 

von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver, sowie weitere Anlagen für die Weiterverar-

beitung des Pulvers und die Nachbehandlung von Probekörpern dargestellt.    

3.2.1 Laboranlagen zur Pulverherstellung  

Für die Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver wurden im Rahmen der 

vorliegenden Arbeit unterschiedliche verfahrenstechnische Labor- und Technikums-

anlagen verwendet. Die Überführung der Verfahrenskonfiguration auf großserien-

technische Anlagen war nicht Bestandteil der Arbeit.  

Exzenterschwingmühle  

Eine Exzenterschwingmühle dient in der mechanischen Verfahrenstechnik zur Zer-

kleinerung von festen Körpern unter der Wirkung mechanischer Kräfte. Dabei kann 

die Zerkleinerung nach der Härte oder der mittleren Korngröße des Zerkleinerungs-

guts unterschieden werden, sodass in Relation zu der Härte und Korngröße die 

Wahl des geeigneten Zerkleinerungsverfahrens und somit auch der Zerkleinerungs-

maschine getroffen werden kann [115]. Eine Schwingmühle kann zur Zerkleinerung 

von unterschiedlichen Härtegraden von weich bis hart eingesetzt werden und ist 

besonders für die Feinstzerkleinerung geeignet [119]. Aus diesem Grund wurde zur 

Desagglomeration von agglomerierten Eisenoxidpartikeln eine Exzenterschwing-

mühle der Firma Siebtechnik mit einem Mahlvolumen von 30 l verwendet, dabei war 

das Mahlrohr der Schwingmühle mit Stahl ausgekleidet. Als Mahlkörper wurden 

Stahlkugeln mit einem Durchmesser von 30 mm genutzt. Die Anregung der Mahl-

kugeln erfolgte durch einen Unwuchtantrieb, der am Mahlrohr befestigt ist. Damit 

lassen sich hohe Anregungsbeschleunigungen erreichen, um einer Feinstzerkleine-

rung gerecht zu werden. Mit der Unwucht, Drehzahl und Dauer wird die Mahlinten-

sität an der Exzenterschwingmühle eingestellt. Der Mahlprozess erfolgte unter Luft-

Atmosphäre mit trockenem Pulver.   

Mörsermühle  

Nach der thermischen Reduktionsbehandlung des Eisenoxidpulvers bildet sich ab-

hängig von der Temperatur und Dauer der thermischen Behandlung ein sogenann-

ter Sinterkuchen aus. Die Ursache hierfür liegt in den temperaturabhängigen Diffu-

sionsvorgängen zwischen losen Einzelpartikeln. Die stoffschlüssigen Verbindungen 

zwischen den Einzelpartikeln wurden durch einen Mahlvorgang mit Hilfe einer La-

bor-Mörsermühle der Firma Fritsch getrennt und gleichzeitig erfolgte während des 

Mahlvorgangs eine Homogenisierung des reduzierten Eisenpulvers.  

Die Zerkleinerung in einer Mörsermühle wird durch die Reib- und Druckbeanspru-

chung des Mahlguts hervorgerufen. Das Mahlgut wird von oben über eine Öffnung 

in eine sich drehende Mörserschale gegeben und mit dem Mörser in Rotation ver-

setzt. Das Pistill ist exzentrisch zum Mörser positioniert und wird mit einer einstell-

baren Feder nach unten auf den Mörserboden gedrückt. Mit einem Abstreifer wird 

sichergestellt, dass das ganze Mahlgut dem Mahlprozess ständig unterworfen 
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ist [120]. Mit den Prozessparametern Drehzahl, Behandlungszeit und Anpressdruck 

des Pistills lässt sich die Zerkleinerungs- oder Mischintensität von typischen Mör-

sermühlen einstellen. Für das Aufbrechen von leichten stoffschlüssigen Verbindun-

gen zwischen den Eisenpartikeln und der anschließenden Homogenisierung war 

eine geringe Mahlintensität unter trockener Bedingung ausreichend. Die verwen-

dete Mörsermühle war mit einer Mahlgarnitur aus gehärtetem Stahl (Werkstoff-

Nr.: 1.2080) ausgestattet. 

Rohrofen  

Industrielle Drehrohröfen werden für unterschiedliche thermische Prozesse von rie-

selfähigen Feststoffen verwendet. Dabei wird der Feststoff kontinuierlich durch die 

Drehbewegung des im Ofen gelagerten Rohres und einer Schrägstellung des Ofens 

vom Ofeneingang zum Ofenausgang transportiert. Außerdem kann neben der ther-

mischen Energie auch ein Reaktionsgas durch den Ofenraum für chemische Pro-

zesse geleitet werden [121]. Aus der Möglichkeit, dass ein Reaktionsgas kontinu-

ierlich durch einen erwärmten Ofenraum strömen und dabei mit dem Feststoff rea-

gieren kann, wurde ein universaler Laborofen für die Reduktion von Eisenoxid zu 

Eisen mit Wasserstoff und der Sinterung von Eisenpartikeln eingesetzt. Mit einer 

elektrischen Mantelheizung konnte der Ofen, bestehend aus einem Quarzglasrohr, 

indirekt bis zu 1150 °C beheizt werden. Das eingebrachte Quarzglasrohr wurde mit 

einer Begasungseinheit für den Inertgas- und Wasserstoffbetrieb ertüchtigt. Des 

Weiteren wurde auf die Dreheinheit und Schrägstellung des Rohrofens verzichtet, 

sodass das Eisenoxid nur statisch behandelt werden konnte. Das Eisenoxidpulver 

wurde stirnseitig in das Quarzrohr auf einem U-förmigen Edelstahlblech, welches in 

Achsrichtung des Rohres an beiden Enden offen lag, eingelegt. Damit kann das 

Reaktionsgas ungehindert durch das Eisenoxidpulver geleitet werden. Die Zuleitun-

gen der verwendeten Gase wurden mit Absperrventilen ausgestattet, damit wäh-

rend des Prozesses zwischen Inertgas- und Wasserstoffatmosphäre im Ofenraum 

umgestellt werden konnte. Zur exakten Temperaturbestimmung wurden mehrere 

Temperaturelemente direkt im Eisenoxidpulver und oberhalb des Eisenoxidpulvers 

installiert.  

Siebmaschinen  

Zur Erreichung der gewünschten Partikelgrößenverteilung für den PBF-LB/M-Pro-

zess bedarf es einer mechanischen Trennung von feiner und grober Pulverfraktion 

aus dem vorliegenden Pulverkollektiv. Das Ziel der mechanischen Trennung, wie 

es in DIN 66142 [118] definiert wird, besteht darin, ein heterogenes Aufgabengut, 

bestehend aus Partikeln unterschiedlicher Größe, in zwei Fraktionen aufzuteilen. 

Hierbei wird ein Klassierer verwendet, der alle Partikel, die eine vorgegebene Trenn-

korngröße überschreiten, vom Aufgabegut trennt. Dieser Anteil wird als Oberkorn 

bezeichnet. Die verbleibenden Partikel, die kleiner als die vorgegebene Trennkorn-

größe sind, werden als Unterkorn definiert [122]. Eine ideale Trennung ist technisch 

nicht möglich, da Teile des Unter- und Grobkorns nicht zu 100% voneinander ge-

trennt werden können, was als Fehlkornaustrag bezeichnet wird [56]. Das Sieben 

mittels Siebgewebe oder Siebboden als eines der bekannteren Klassierverfahren 
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ermöglicht einen im Vergleich zum Windsichten in der Regel geringeren Fehlkorn-

austrag, d.h. auch eine höhere Trennschärfe. Aus diesem Grund wurde zur Tren-

nung bestimmter Pulverfraktionen von End- und Zwischenprodukten in der vorlie-

genden Arbeit eine Siebmaschine der Firma Haver & Böcker mit Linearschwinger 

verwendet. Der Linearschwinger transportiert das Aufgabegut durch die Vibrationen 

über das Siebgewebe und erleichtert damit den Korndurchgang durch das Siebge-

webe [56]. Das Siebgewebe der eingesetzten Siebmaschine war horizontal ausge-

richtet. Das Aufgabegut wurde über einen Trichter auf eine Förderrinne aufgegeben 

und zur Siebeinheit mit Hilfe eines separaten Linearschwingers transportiert. Zur 

Unterstützung der Klassierung feiner Eisenoxidpartikel wurde das Siebgewebe zu-

sätzlich mit Ultraschall beaufschlagt, um das Verstopfen oder Blockieren des 

Siebgewebes vom Siebgut mittels hochfrequenten Oberschwingungen des Siebge-

webes zu unterbinden. Die Siebanlage wurde mit zwei unterschiedlichen Siebge-

weben für den Fein- und Grobanteil (63 µm und 200 µm) ausgestattet.  

3.2.2 PBF-LB/M-Anlage  

Die Verarbeitung von dem zu untersuchenden Eisenpulver in der vorliegenden Ar-

beit erfolgte an einer kommerziell verfügbaren PBF-LB/M-Anlage des Typs EOS 

M290 [123], die in der unteren Abbildung 3-1 dargestellt ist. 

 

 

Abbildung 3-1: PBF-LB/M -Anlage des Typs EOS M290 
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Die Anlage verfügt über ein Bauvolumen von 250 x 250 x 325 mm und ist mit einem 

400 W Ytterbium-Faserlaser ausgestattet. Außerdem ist die Anlage mit einem Do-

sier-, Bau- und Überlaufbereich konzeptioniert, d.h. das Pulvermaterial befindet sich 

zuerst im Dosierbereich und wird danach durch eine lineare Bewegung eines Be-

schichterarms in den Baubereich gleichmäßig verteilt. Der Beschichterarm bewegt 

sich weiter zum Überlaufbereich mit dem überschüssigen Pulvermaterial, welches 

zur Ausbildung einer Pulverschicht im Baubereich nicht benötigt wird [123]. Im Über-

laufbereich wird das Pulvermaterial für die Wiederverwertung gesammelt. Zur Span-

nungsreduktion beim Laserstrahlprozess und einer verbesserten Verbindung zur 

Bauplattform besitzt die Anlage ein Plattformheizungsmodul, das die Bauplattform 

bis zu 200 °C erwärmt [123]. Die eingesetzte Substratplatte wurde aus einem Bau-

stahl der Güte S235JR mechanisch gefertigt. Des Weiteren erfolgten die Baujobs 

unter Stickstoff-Atmosphäre. Die Datenvorbereitung für den PBF-LB/M-Prozess, 

von der Aufbereitung der 3D-CAD-Daten bis zur Bestimmung der Prozessparame-

ter, erfolgte mit der Software EOSPRINT des Herstellers EOS.     

Neben der EOS M290 wurde zudem eine weitere modifizierte EOSINT M270 [124] 

verwendet. Die EOSINT M270 war mit einer zusätzlichen Infrarot-Heizeinheit zur 

serienmäßigen Plattformheizmodul ausgestattet. Das Serienheizmodul erwärmt die 

Substratplatte von unten mit Temperaturen bis zu 80 °C. Das zusätzliche Infrarot-

Heizmodul ist hingegen oberhalb der Bauplattform angeordnet und ermöglicht damit 

die Erwärmung der oberen Pulverschichten bis zu 350 °C. Prinzipiell entspricht der 

Grundaufbau und die Funktionsweise der EOSINT M270 dem Nachfolgemodell 

EOS M290 [52, 123, 124]. 

3.2.3 Wärmebehandlungsofen  

Um den Einfluss einer Wärmebehandlung auf die mechanischen Eigenschaften 

nach dem PBF-LB/M-Prozess untersuchen zu können, wurden Miniatur-Zugproben 

unter Schutzgasatmosphäre thermisch nach vordefinierten Temperaturkurven be-

handelt. Dafür stand ein mit feuerfestmaterial ausgekleideter Kammerofen des Typs 

ThermoConcept KM 410/13 mit einer maximal möglichen Arbeitstemperatur von 

1300 °C zur Verfügung. Die Heizleistung wurde elektrisch über die Seiten und den 

Boden mit Hilfe von Heizelementen eingebracht. Für die Wärmebehandlung unter 

Schutzgasatmosphäre wurde für den Ofen ein Begasungskasten aus Edelstahl mit 

entsprechendem Zu- und Abfluss für das Schutzgas angefertigt. Der Begasungs-

kasten konnte dicht verschlossen mit den Zugproben in den Kammerofen platziert 

werden. Als Schutzgas wurde Argon für die Wärmebehandlung verwendet. Außer-

dem sorgte ein Kühlluftventilator im Ofen für eine geregelte Abkühlung. Zur exakten 

Temperaturmessung wurde ein im Begasungskasten angebrachter Temperatur-

sensor zur direkten Temperaturmessung im Bereich der Zugproben installiert.   
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3.3 Partikel- und Materialcharakterisierung 

Die verwendeten Methoden zur Bestimmung der Pulvereigenschaften von Eisen-

oxidpulver und Eisenpulver, sowie der Materialeigenschaften von additiv hergestell-

ten Proben werden im folgenden Unterkapitel 3.3 umfassend beschrieben. 

3.3.1 Partikelgrößenverteilung  

Das Verfahren der Laserbeugung gemäß ISO 13320 [125] wurde zur Bestimmung 

der Größenverteilung von Partikeln verwendet. Dabei kam das Laserbeugungs-

spektrometer des Typs Helos/BR von Sympatec mit einer Suspensionszelle des 

Typs Quixel zum Einsatz. In einer Suspensionszelle wird Pulver im destillierten 

Wasser dispergiert und durch die Messzelle des Laserdiffraktormeters transportiert. 

Die Dispergierung von Pulver mit Hilfe einer Suspensionszelle wird auch als Nass-

Dispergierung bezeichnet. Im Vergleich zur Trocken-Dispergierung wird bei der 

Nass-Methode eine höhere Dispergierintensität erzielt, die bei stark verbundenen 

Agglomeraten bevorzugt wird [126]. In der Regel neigen sehr feine Primärpartikel 

stärker zur Bildung von Agglomeraten als größere, daher wurde die Nass-Methode 

gewählt. Der prinzipielle Aufbau eines Laserdiffraktometers ist in der folgenden Ab-

bildung 3-2 dargestellt. 

 

 

Abbildung 3-2: Prinzipieller Aufbau eines Laserdiffraktometers nach [127] 

Die in der Messzelle durchströmenden Partikel werden durch einen aufgeweitetem 

Laserstrahl beaufschlagt. Als Laser wurde ein Helium-Neon-Laser mit einer Wellen-

länge von 632,8 nm genutzt. Die unterschiedlichen Partikelgrößen bewirken eine 

Beugung der Lichtstrahlen an den Grenzflächen der Partikel, dabei ist die von einer 

Partikelgröße erzeugte Beugung charakteristisch für eine bestimmte Teilchen-

größe [128, 129]. Bei kleinen Partikeln wird die Strahlung mit geringer Intensität im 

großen Winkel gebeugt, dahingegen wird das Licht bei großen Partikeln mit hoher 

Intensität im kleinen Winkel gebeugt [127]. Die gebeugten Strahlen sämtlicher im 

Messbereich befindlicher Partikel erreichen danach die nachgeschaltete Fourier-

Linse, die dafür sorgt, dass unabhängig von der Position der Partikel im Messbe-

reich ein ähnliches Beugungsmuster für Partikel gleicher Größe und Form erzeugt 



3 Verwendete Pulverwerkstoffe, Versuchsanlagen und Methoden 55 

wird [130]. Das Beugungsmuster mit den entsprechenden Intensitäten wird zur Be-

rechnung der Partikelgrößenverteilung mit Hilfe eines Detektors erfasst. Die Berech-

nung erfolgt nach den Fraunhofer- oder Mie-Theorie-Modellen an einem Compu-

ter [127ï129].  

Ein Pulverkollektiv besteht selten aus Partikeln gleicher Größe. In der Regel unter-

scheiden sich die Größen einzelner Partikel im Pulverkollektiv. Daher wird eine Häu-

figkeitsverteilung ή oder Summenverteilung ὗ der unterschiedlichen gemessenen 

Partikelgrößen ermittelt. Dabei ist die Bestimmung der Verteilungsmenge einer 

Klasse von der Mengenart ὶ abhängig. Zwischen den Mengenarten Anzahl (ὶ π), 

Länge (ὶ ρ), Oberfläche (ὶ ς), Volumen (ὶ σ) oder Masse (ὶ σ) wird die 

Verteilungskurve unterschieden, sodass eine Häufigkeitsverteilung oder Summen-

verteilung bezogen auf eine Mengenart ausgegeben wird, die auch als Partikelgrö-

ßenverteilung bezeichnet wird [61].    

3.3.2 Spezifische Oberfläche  

Die spezifische Oberfläche von Partikeln wurde nach DIN ISO 9277 mit Hilfe der 

BET-Methode nach Brunauer, Emnet und Teller (BET) bestimmt [131]. Unter den 

Verfahren zur Oberflächenmessung ist das BET-Verfahren aufgrund der Genauig-

keit, Empfindlichkeit und Einfachheit weit verbreitet [81]. Dabei wird die gemessene 

Oberfläche auf eine Masseneinheit bezogen und ergibt somit die spezifische Ober-

fläche [132]. 

Das BET-Verfahren basiert auf einer Gas-Adsorptionsmethode bei der die zu mes-

sende Partikeloberfläche mit Edelgas oder Inertgas durchströmt wird, um die Fest-

stoffoberflächenpartikel mit einer monomolekularen Schicht aus Gasmolekülen zu 

bedecken. Wird ein Feststoff von einer Atomschicht komplett bedeckt, so kann von 

einer monomolekularen Schicht gesprochen werden. Die dabei notwendigen Ad-

sorptionsvorgänge beruhen auf den Van-der-Waals-Kräften zwischen Gas und 

Feststoffoberfläche [132].  

Das Volumen des adsorbierten Gases ὠ, welches zur Bedeckung einer vorher ge-

messenen Materialprobe der Masse ά  benötigt wird, wird in einer Messapparatur 

bestimmt. Aus dem adsorbierten Gasvolumen ὠ und der Pulverprobenmasse ά 

kann mit der Anzahl an Molekülen pro m³ Gas unter Normalbedingung ὔ  und dem 

Flächenbedarf eines Gasmoleküls Ὢ die massenspezifische Oberfläche der Pulver-

probe nach der BET-Methode mit  

Ὓ   
ὠ ὔ  Ὢ

ά
  

berechnet werden [81]. 

Zur Bestimmung der spezifischen Oberflächen von Eisenoxid- und Eisenpartikel 

wurde das Messgerät von Quantachrome des Typs Monosorb verwendet. Für die 
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Gasadsorption wurde Stickstoff als Gas genutzt, welches auch als Adsorptiv be-

zeichnet wird. Dem Stickstoff wurde Helium als zusätzliches Trägergas beigemischt. 

Dabei adsorbiert Helium kaum an Feststoffoberflächen, sodass ein Gasmisch be-

stehend aus 30 % Stickstoff und 70 % Helium vorlag. Unter Verwendung der BET-

Gleichung muss Stickstoff als Adsorptiv bis knapp oberhalb des Siedepunkts unter 

Normaldruck bis ca. -196 °C heruntergekühlt werden, um die BET-Gleichung an-

wenden zu können. Als Kühlmittel wird flüssiger Stickstoff verwendet, der das Pro-

bengefäß auf die notwendige Temperatur unter Normaldruck herunterkühlt [81]. Die 

Gasmenge des Stickstoffs im Gasgemisch wird jeweils vor und nach dem Proben-

gefäß gemessen, sodass ein Unterschied der Gasmenge von Stickstoff aufgezeich-

net wird, der die adsorbierte Gasmenge darstellt.  

Die kinetische Gastheorie besagt, dass die Adsorption von Gasen mit sinkender 

Temperatur oder steigendem Druck zunimmt. Bei einer konstanten Temperatur, bei-

spielhaft knapp oberhalb des Siedepunkts von Stickstoff, steigt die adsorbierte Gas-

menge an Feststoffoberflächen mit steigendem Druck. Diese Gesetzmäßigkeit wird 

bei der Messung genutzt, in dem der Druck ausgehend von sehr niedrigen Werten 

stetig erhöht wird, sodass die adsorbierte Gasmenge ebenfalls ansteigt bis zur voll-

ständigen Bedeckung der Feststoffoberflächen bestehend aus einer monomoleku-

laren Stickstoffschicht. Ab einer vollständigen Bedeckung nimmt die Adsorption mit 

einem weiteren Anstieg des Druckes nicht mehr zu [132, 133].   

Zur Sicherstellung des vollständigen Adsorptionsvorgangs wurden die Pulverpro-

ben im Probengefäß vor jeder Messung bei Temperaturen von ca. 200 °C getrock-

net, entgast und anschließend mit flüssigen Stickstoffbad gekühlt. Des Weiteren 

wurden die Partikelproben vorher auf einer Feinwaage (Präzisionswaage der Ge-

nauigkeitsklasse 2) gewogen. Für die Messung der spezifischen Oberfläche wurden 

Probenmengen zwischen 0,5 und 1 g bereitgestellt.  

3.3.3 Reduktionsgrad  

Der Reduktionsgrad beschreibt den Anteil an vollständig reduziertem Eisenoxidpar-

tikel nach der Reduktionsbehandlung. Der Reduktionsgrad von Eisenpartikeln 

wurde stichprobenartig mit Hilfe der Röntgendiffraktometrie (siehe Kapitel 3.3.10) 

bestimmt. Bedingt durch das Messprinzip der Röntgendiffraktometrie kann nur eine 

oberflächennahe Messung der untersuchten Partikeln erfolgen, so dass - insbeson-

dere bei größeren Partikeln ï nur Rückschlüsse, jedoch nicht immer abgesicherte 

quantitative Angaben zum Reduktionsgrad der gesamten Partikelprobe gemacht 

werden können. Aus diesem Grund wurde eine zusätzliche Bestimmungsmethode 

des Reduktionsgrades verwendet, die auf der Gewichtsabnahme während der che-

mischen Reduktion des Eisenoxides basiert. Über die Messung des Gewichtsver-

lustes der reduzierten Partikelprobe wurde gemäß der stöchiometrischen Gleichung 

σ ὊὩὕ  Ὄ ᴼς ὊὩ Ὄὕ  
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der Reduktionsgrad berechnet. Das bedeutet, dass bei einer Gewichtsabnahme von 

30,1 % eine vollständige Reduktion theoretisch erreicht wurde. Aufgrund der sehr 

hohen Reinheit des verwendeten Eisenoxids von über 99,5 wt.% liefert die Messung 

des Reduktionsgrades mit Hilfe der Gewichtsabnahmemethode präzise und 

schnelle Messergebnisse. Für die Gewichtsmessung von Partikelproben wurde eine 

Feinwaage (Präzisionswaage der Genauigkeitsklasse 2) verwendet, hierfür wurde 

das Gewicht der Partikelproben mit den U-förmigen Edelstahlblechen vor und nach 

der Reduktionsbehandlung gemessen. Nach der Reduktion wurde das Eisenpulver 

auf nahezu Raumtemperatur abgekühlt, um anschließend in einem Begasungskas-

ten unter inerter Stickstoffatmosphäre das Gewicht bestimmen zu können. Aus der 

Gewichtsdifferenz vor und nach der Reduktionsbehandlung konnte damit der Re-

duktionsgrad direkt nach der Behandlung bestimmt werden.    

Weiterhin erlaubte eine optische Begutachtung des Eisenpulvers eine erste qualita-

tive Indikation des Reduktionsgrades basierend auf die Einfärbung der behandelten 

Eisenoxidproben, beispielsweise ist Hämatit (Fe2O3) rot, Magnetit (Fe3O4) wird dun-

kelgrau und metallisches Eisen (Fe) ist hellgrau. 

3.3.4 Fließeigenschaften  

Eine zentrale Einflussgröße während des additiven PBF-LB/M-Prozesses ist die 

Fließeigenschaft des zu verarbeitenden Metallpulvers. Das Pulver wird mit Hilfe ei-

nes Schiebers schichtweise aufgetragen, dabei ist eine gute Pulverfließeigenschaft 

für den Auftrag einer dichten und homogenen Pulverschicht erforderlich. In Kapi-

tel 2.2 werden die Einflüsse der Pulverfließeigenschaft auf den Laserstrahl-

schmelzprozess im Detail erläutert. Die Fließeigenschaft von Pulver wird auch als 

rheologische Eigenschaft eines Pulverkollektivs verstanden. Zur Beschreibung die-

ser Eigenschaft gibt es eine Vielzahl an unterschiedlichen Messmethoden. Im Be-

reich der Pulvermetallurgie hat sich eine aufwandsarme Bestimmungsmethode 

etabliert, nämlich die Hall Flow-Untersuchung gemäß DIN ISO 4490 [134]. Dabei 

wird die Durchlaufzeit (engl. hall flow rate) einer festgelegten Pulvermenge von 50 g 

durch einen genormten Trichter mit einer definierten Auslassöffnung von 2,54 mm 

ermittelt. Das zu untersuchende Pulver wird in den Trichter bei geschlossener Aus-

lassöffnung gefüllt, ohne dabei das Pulver zusätzlich zu verdichten. Nach dem Auf-

füllen wird der Auslass geöffnet, damit das Pulver aus dem Trichter fließen kann. 

Falls das Pulver bei einer Auslassöffnung von 2,54 mm nicht herausfließen kann, 

wird auf eine größere festgelegte Auslassöffnung zurückgegriffen [81, 88]. Das 

Fließvermögen bzw. die gemessene Durchlaufzeit des Pulvers wird mit der Einheit 

s/50 g angegeben. Da der Feuchtigkeitsgehalt des Pulvers einen wesentlichen Ein-

fluss auf das Fließverhalten hat, muss das Pulver vor der Messung von Feuchtigkeit 

durch Trocknung befreit werden. Der Fließwiderstand resultiert durch die innere Rei-

bung zwischen den Partikeln im Pulverkollektiv und der Reibung des Pulvers zur 

Trichterwand [88].    
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Zur Bestimmung der Fließeigenschaften von Eisenpulver für die Sinterbauteilindust-

rie ist die Hall Flow Messung ein wichtiger Bestandteil geworden. Bei der Herstel-

lung von Sinterbauteilen wird das Pulver automatisch in eine Matrize in einer sehr 

kurzen Zeit befüllt und mit Hilfe eines Stempels in der Matrize zu einem sogenann-

ten Grünling komprimiert, sodass die Pulverbewegung im Vergleich zur Hall Flow 

Messung Ähnlichkeiten aufweist. Die Bewegung des Pulvers während des additiven 

PBF-LB/M-Prozesses unterscheidet sich erheblich von der Pulverbewegung bei 

Sinterbauteilherstellung. Die Randbedingungen bei der Pulverbewegung während 

des Pulverauftrags im PBF-LB/M-Prozess sind dynamischer, sodass sich die Rand-

bedingungen des Pulvers ständig ändern. Daher hat sich neben der statischen Hall 

Flow Messung die dynamische Messmethode unter Verwendung des Messgeräts 

ĂRevolution Powder Analyzerñ (RPA) der Firma Mercury Scientific zur Bewertung 

der Fließeigenschaft, insbesondere für den PBF-LB/M-Prozess, weit verbreitet.  

Zur Bestimmung der dynamischen Fließeigenschaft mittels RPA wird zunächst in 

eine drehgelagerte Trommel eine Pulvervolumenmenge von 100 cm³ gefüllt. An-

schließend wird die Trommel mit einer vordefinierten Rotationsgeschwindigkeit in 

Bewegung versetzt. Hierbei ist zu beachten, dass die Rotationsgeschwindigkeit die 

Ergebnisse der Messung beeinflusst. Mit einem Kamerasystem wird die dynami-

sche Bewegung des Pulvers in der Trommel und das Drehmoment der Trommel 

während der Zeit aufgezeichnet. Beide Informationen werden an eine Auswertungs-

software weitergeleitet. Die Software berechnet aus den Informationen den durch-

schnittlichen dynamischen Lawinenwinkel ‌ (engl. average avalanche angle) und 

den dimensionslosen Oberflächenfraktalwert   (engl. surface fractal) [135]. Damit 

können unterschiedliche Pulver hinsichtlich des Fließverhaltens miteinander vergli-

chen werden. Mit dem Oberflächenfraktal    wird ein Oberflächenprofil von wieder-

kehrenden Lawinen eines Pulverkollektivs während der dynamischen Messung be-

stimmt. Der dynamische Lawinenwinkel ‌  selbst wird durch den maximal erreich-

ten Winkel der lawinenförmigen Pulverbewegung und die horizontale Pulveroberflä-

che definiert. Der Durchschnittswert aller Lawinenwinkel während der Messung wird 

berechnet und als Ergebnis ausgegeben. Die Trommel ist mit Hintergrundbeleuch-

tung ausgestattet, um eine Kameraaufnahme des dynamischen Lawinenwinkels 

und des Oberflächenfraktalwertes zu ermöglichen [136]. Um gute Fließeigenschaft 

von Pulver zu erreichen, wird grundsätzlich ein geringerer Lawinenwinkel und Ober-

flächenfraktalwert angestrebt [137]. Außerdem korrelieren beide Größen miteinan-

der [58]. Spierings et al. [58] zeigten in ihren Untersuchungen, dass ein Oberflä-

chenfraktalwert unter 5 als erste Indikation für gute Fließeigenschaften gesehen 

werden kann. Zudem liefert ein dynamischer Lawinenwinkel von unter 46 ° ebenfalls 

eine weitere Indikation für eine ausreichende Fließeigenschaften für den Pulverauf-

trag im PBF-LB/M-Prozess [136].  

3.3.5 Schüttdichte  

Mit Hilfe des Trichterverfahrens wurde die Schüttdichte gemäß ISO 3923 unter de-

finierten Bedingungen bestimmt [138]. Das Eisenpulver wird im ersten Schritt von 

oben in einen Edelstahltrichter gegeben. Der Trichter ist an der Unterseite mit einer 
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Auslauföffnung, wodurch das Eisenpulver aus dem Trichter fallen kann, versehen. 

Unterhalb des Trichters und in einem Abstand von 25 mm wird ein Auffangbehälter 

mit einem Fassungsvermögen von 25 ml positioniert. Ist der Auffangbehälter voll-

ständig mit Metallpulver gefüllt, wird überschüssiges angehäuftes Eisenpulver mit 

einem Abzieher abgestrichen, ohne das Pulver zu verdichten. Der Messbecher mit 

dem Eisenpulver wird anschließend gewogen und das Gewicht des Pulvers wird ins 

Verhältnis zum definierten Volumen gesetzt, um die Schüttdichte in g/cm³ zu ermit-

teln [138].       

3.3.6 Bauteildichte  

Die mechanischen Eigenschaften von additiv hergestellten Bauteilen im Hinblick auf 

die statischen und dynamischen Festigkeiten werden durch Hohlräume, beispiel-

weise durch Poren oder Risse in einem Bauteil, beeinflusst. Daher wird eine mög-

lichst hohe relative Dichte mit geringerer Porosität bei der Verarbeitung im PBF-

LB/M-Prozess angestrebt [139, 140]. In der konventionellen Pulvermetallurgie 

wurde der Einfluss der Porosität durch die relative Dichte in Sinterbauteilen auf die 

mechanischen Eigenschaften umfassend untersucht. In Abbildung 3-3 ist der Zu-

sammenhang zwischen der relativen Dichte und den mechanischen Eigenschaften 

von konventionellen Sinterbauteilen dargestellt. Unter den mechanischen Kennwer-

ten wurde zwischen der Zugfestigkeit, der Dauerfestigkeit, der Bruchdehnung und 

der Kerbschlagzähigkeit unterschieden.    

 

Abbildung 3-3: Zusammenhang zwischen relativer Dichte und mechanischen Eigenschaften [140] 
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Abbildung 3-3 zeigt, dass sich die Porosität unterschiedliche auf die mechanischen 

Kennwerte auswirkt. Beispielsweise wirkt sich eine abnehmende Dichte auf die Zug-

festigkeit schwächer als auf die Kerbschlagzähigkeit oder Bruchdehnung aus. Zwar 

können sich die Porengeomentrie und -verteilung zwischen Sinterbauteilen und 

Bauteilen aus dem PBF-LB/M-Prozess unterscheiden und sich demnach auch un-

terschiedlich auf die mechanischen Kennwerte auswirken, jedoch ist aber davon 

auszugehen, dass eingebrachte Poren durch den PBF-LB/M-Prozess in erster Nä-

herung sich ähnlich auf die mechanischen Eigenschaften auswirken. Aus diesem 

Grund wurde in der vorliegenden Arbeit die relative Dichte von Zylinderproben für 

die Parameterstudie zur Bestimmung geeigneter Verarbeitungsparameter sowie 

von einzelnen Zugproben vor der Bestimmung der mechanischen Kennwerte ge-

messen. Hierfür wurden unterschiedliche Methoden zur Bestimmung der relativen 

Dichte verwendet. Die Methode der lichtmikroskopischen Dichtebestimmung an zy-

lindrischen Schliffproben wurde im Rahmen der Parameterstudie genutzt. Zur Be-

stimmung der Dichte von Zugproben wurde die Auftriebsmethode nach dem Prinzip 

von Archimedes herangezogen. Dies hat den Vorteil, dass die Zugproben während 

der Dichtebestimmung nicht zerstört werden und somit ein anschließender Zugver-

such uneingeschränkt durchgeführt werden kann.      

Bei der Methode der Lichtmikroskopie wurden zunächst Schliffproben in Aufbau-

richtung sowie in Fertigungsrichtung aus den Zylinderproben präpariert. Mit dem 

Lichtmikroskop wurden mikroskopische Bilder aufgenommen, die im Anschluss 

durch eine metallographische Bildanalyse nach der Binarisierungsmethode ausge-

wertet wurden. Mit einem definierten Schwellenwert wird ein eindeutiges Binärbild 

der Bildaufnahme einer Schliffprobe erzeugt, sodass Poren des Vollmaterials, auf-

grund einer Unterscheidung in der Graustufe differenziert und extrahiert werden 

können [141]. Die resultierende Porenfläche aus der Binarisierung wird in ein Ver-

hältnis zur Gesamtfläche gesetzt, um die Porosität und folglich der relativen Dichte 

der Probe berechnen zu können.  

Die Auftriebsmethode nach Archimedes gemäß DIN EN ISO 1183 [142] ist eine 

zerstörungsfreie Messmethode. Dabei wird im ersten Schritt die Masse ά1 der 

Probe an Luft und die Masse ά2 in einer Prüfflüssigkeit mit bekannter Dichte ”  

und Temperatur gemessen. Als Prüfflüssigkeit wurde destilliertes Wasser bei einer 

Wassertemperatur von 22,5 °C verwendet. Durch das vollständige Eintauchen einer 

Probe wird Flüssigkeit mit dem Volumen der entsprechenden Probe verdrängt 

ὠ ὠ . Durch die Verdrängung wirkt eine Auftriebskraft gegen die Gewichtskraft 

der Probe. Die Masse ά2 der Probe wird deshalb in einer Prüfflüssigkeit um das 

verdrängte Volumen ὠ  mit der bekannten Dichte ”   ά ” ὠz  geringer. 

Aus der beschriebenen physikalischen Gesetzmäßigkeit und den Messdaten kann 

die absolute Dichte mit der Formel  

”
ά ”z

ά  ά
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berechnet werden [81]. Mit dem Verhältnis zwischen der gemessenen Dichte und 

der theoretischen Materialdichte wurde anschließend die relative Dichte in Prozent 

ermittelt.  

Die Oberflächenbeschaffenheit von Proben kann die Genauigkeit der Dichtebestim-

mung nach Archimedes beeinflussen. Insbesondere bei rauen Oberflächen besteht 

die Möglichkeit, dass Luftbläschen am Probenkörper beim Eintauchen haften blei-

ben, die den Auftrieb beim Wiegen im Wasser verändern und zu geringeren Dichten 

führen können. Die Dichtebestimmung erfolgte an erodierten Zugproben, die 

dadurch eine glatte Oberfläche aufwiesen, sodass Luftbläschen sich kaum an der 

Probenoberfläche ansammeln konnten. 

3.3.7 Mechanische Eigenschaften  

Zur Ermittlung des mechanischen Verhaltens von Metallen wird in der Regel ein 

genormter Zugversuch, beispielsweise nach DIN EN ISO 6892-1 [143], durchge-

führt. Die Probenform, Dehngeschwindigkeit und Temperatur beeinflussen die Er-

gebnisse im Zugversuch, daher sind die Einflussgrößen in der Norm zur Vergleich-

barkeit der im Zugversuch ermittelten mechanischen Kennwerte definiert [139]. Im 

Zugversuch wird ein zylindrischer oder flacher Prüfkörper eines Werkstoffes mit ei-

ner definierten Anfangsmesslänge ὒ und dem Anfangsquerschnitt Ὓ  in eine Zug-

maschine fest eingespannt und einachsig mit einer ansteigenden Zugkraft bis zum 

Bruch belastet [144]. Als Ergebnis wird die Spannung, die sich aus der Zugkraft und 

dem Ausgangsquerschnitt ergibt, über die relative Verlängerung oder Dehnung, 

ausgehend von der Anfangsmesslänge ὒ, ausgegeben [139]. Damit lassen sich 

mechanische Kennwerte, wie beispielsweise die Dehngrenze Ὑ ȟ, die Zugfestig-

keit Ὑ , die Bruchdehnung ὃ, das Elastizitätsmodul Ὁ und die Gleichmaßdehnung 

ὃ , bestimmen, welche das mechanische Verhalten von Werkstoffen beschreiben.  

Aufgrund der geringen verfügbaren Pulvermaterialmenge, insbesondere des im La-

bor hergestellten HR-Eisenpulvers, konnten keine Zugversuche gemäß DIN EN ISO 

6892-1 durchgeführt werden. Daher erfolgten die Zugversuche zur Bestimmung der 

mechanischen Kennwerte an miniaturisierten Flachzugproben. In jüngeren For-

schungsprojekten wurden die Ergebnisse aus Zugversuchen mit miniaturisierten 

Flachzugproben und Norm-Flachzugproben bereits untersucht. Die europäische 

Forschungsgesellschaft für Blechverarbeitung e.V. (EFB) hat die Ergebnisse auf 

Basis der Forschungsarbeit im Merkblatt EFB 6313 [145] zusammengefasst. Die 

Forschergruppe kam zu dem Ergebnis, dass nahezu identische Festigkeitswerte mit 

miniaturisierten Zugproben im Vergleich zu genormten Zugversuchen unter Beibe-

haltung des Verhältnisses Ausgangslänge ὒ zur Ausgangsbreite ὦ erreicht wer-

den, sofern eine Probendicke von unter 5 mm nicht unterschritten wird. Ein ὒȾὦ-

Verhältnis von 4 zeigte im Vergleich zu Norm-Zugversuchen die größte Überein-

stimmung, wobei ein abweichendes ὒȾὦ-Verhältnis sich hinsichtlich der Dehn-

grenze und Zugfestigkeit sehr gering auswirkt und damit vernachlässigbar ist. Bei 

der Bruchdehnung hingegen wirken sich Abweichungen vom optimalen ὒȾὦ-Ver-

hältnis größer aus [145, 146].  
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Im Rahmen der Arbeit wurden mechanische Kennwerte an miniaturisieren Flach-

zugproben, wie in Abbildung 3-4 dargestellt, bei Raumtemperatur ermittelt.  

 

Abbildung 3-4: Miniaturisierte Flachzugproben 

Die miniaturisierten Flachzugproben wurden durch Drahterodieren mit einer Kupfer-

elektrode aus zuvor hergestellten Bauteilblöcken herausgetrennt. Die Blöcke wur-

den mit unterschiedlichen Parametern und Pulvern, sowie unterschiedlichen Block-

Breiten (10, 20 und 30 mm) im PBF-LB/M-Prozess erzeugt. Die detaillierte Be-

schreibung zur Herstellung dieser Bauteilblöcke und der daraus erzeugten Zugpro-

ben ist im Kapitel 5.2 dargestellt. 

3.3.8 Härteprüfung  

Ein Widerstand eines Werkstoffes gegen das Eindringen eines härteren Prüfkörpers 

wird als technische Härte verstanden [147, 148]. Das Eindringen des Gegenkörpers 

wird im Wesentlichen durch die Art und Gestalt, sowie die Größe der Belastung 

beeinflusst [148], daher muss neben dem Härtewert auch immer das Härteprüfver-

fahren angegeben werden.  

Bei der Ermittlung der Härtewerte wurde in der vorliegenden Arbeit das genormte 

Härteprüfverfahren nach Vickers (HV1) gemäß DIN EN ISO 6507-1 [147] verwendet. 

Bei der Härtemessung nach Vickers wird eine Diamantpyramide mit quadratischem 

Grundriss eingesetzt. Die Prüfkraft wird nach Art und Größe der zu prüfenden Probe 

ausgewählt. Die Prüfkraft kann demnach zwischen konventionellen Härtebereich 

(49,03 bis 980,7 N), Kleinkraftbereich (1,961 bis 29,42 N) und Mikrohärtebereich 

(0,09807 bis 0,9807 N) eingestellt werden. Die Härtemessung erfolgte an den Zug-

proben mit einer Prüfkraft von 9,807 N (HV1) bei einer Einwirkdauer von 20 s. Ins-

gesamt wurde die Probe mit 25 Eindrücken pro Probe zur Ermittlung der mittleren 

Härte beaufschlagt. Nach Rücknahme des Prüfstempels wird die entstandene Ge-

ometrie des Eindrucks in der Probe gemessen. Das Prinzip und der entstehende 

Eindruck des Härteprüfverfahrens nach Vickers sind in Abbildung 3-5 dargestellt. 



3 Verwendete Pulverwerkstoffe, Versuchsanlagen und Methoden 63 

 

Abbildung 3-5: Prinzip der Härteprüfung nach Vickers [148] 

Aus den Diagonalen Ὠ und Ὠ lässt sich die gemittelte Diagonale Ὠ mit Ὠ Ὠ

Ὠ Ⱦς  und damit auch die Eindrucksfläche A berechnen, die zur Vickershärte des 

Probenmaterials führt. 

3.3.9 Mikroskopische Analyse  

Mit Hilfe von metallographischen Verfahren lassen sich im allgemeinen innere und 

äußere Makro- oder Mikrostrukturen von Metallproben qualitativ und quantitativ im 

Hinblick auf Art, Menge, Größe, Form, örtliche Verteilung und Orientierung einzelner 

Gefügebestandteile beschreiben [149].  

Für unterschiedliche Charakterisierungsaufgaben wurden in der vorliegenden Arbeit 

metallographische Methoden herangezogen. Zur Beschreibung der äußeren Parti-

kelmorphologie wurde die Lichtmikroskopie und für hochauflösende Detailaufnah-

men die Rasterelektronenmikroskopie verwendet. Als Vorbereitung für die Analysen 

wurden lose Partikelproben auf Klebestreifen aufgeschüttet. Mit Druckluft wurden 

anschließend die oberen losen Pulverschichten entfernt, mit dem Ziel vereinzelte 

Partikel auf den Klebestreifen für metallographische Untersuchungen zu fixieren.  

Neben der Partikelanalyse wurde die Lichtmikroskopie zur Porositätsanalyse und 

zur Dichtebestimmung von additiv hergestellten Proben eingesetzt. Hierfür war eine 

Probenpräparation notwendig, da eine ausreichende Planheit der Probenoberfläche 

gefordert wird. Nach der mechanischen Entnahme von Probestücken senkrecht und 

horizontal zur Aufbaurichtung wurden diese in Harz eingebettet. Nachdem die Ein-

bettmasse ausgehärtet war, wurde die Oberfläche der Proben in mehreren Schritten 

geschliffen. Der erste Schritt bestand aus dem Vorschleifen mit Schmirgelpapier 

grober Körnung, gefolgt von Nassschleifen mit Schmirgelpapier feiner Körnung, um 

die Oberfläche plan zu schleifen. Schließlich wurde mit einer Diamantpolierpaste 

ein abschließender Polierschritt durchgeführt, um eine riefenfreie Schliffproben-

oberfläche ohne chemische Ätzung zu erzeugen. Für weiterführende Gefüge- und 
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Korngrößenanalysen wurden die Proben nach dem Schliff- und Poliervorgang mit 

einer 0,5%igen Salpetersäure (HNO3) zusätzlich behandelt, um das Gefüge zu kon-

trastieren und die Gefügebestandteile sowie Korngrenzen erkennen und auswerten 

zu können.  

Mit Hilfe der Lichtmikroskopie (LM), Laserrastermikroskopie (LRM) und der Raster-

elektronenmikroskopie (REM) wurden Gefüge-, Partikel- und Dichteanalyse an un-

terschiedlich präparierten Proben durchgeführt, auf die im folgenden Abschnitt ein-

gegangen wird.    

Lichtmikroskopie (LM)  

Historisch gesehen ist die Lichtmikroskopie einer der ältesten und somit relevantes-

ten Verfahren zur Vergrößerung von metallischen Oberflächen, um den Aufbau von 

Metallen erkennen und bewerten zu können [139, 144, 150]. Bei der Vergrößerung 

ist eine hohe Ausleuchtung des Objektes notwendig. Bei Metallen kann das Licht 

nicht hindurch scheinen, daher wird für Metalle in der Regel ein Auflichtmikroskop 

verwendet. Die Lichtstrahlen eines Auflichtmikroskops werden mit Hilfe einer Um-

lenkung auf die Oberfläche des Objekts projektiert [149].  

Die Grundprinzipien der Lichtmikroskopie basieren auf der geometrischen Optik. 

Auftretendes Licht auf einer metallischen präparierten Oberfläche wird, aufgrund 

vorheriger Aufrauhung des Gefüges durch die Ätzung, unterschiedlich stark reflek-

tiert [144]. Die Lichtstrahlen werden im nächsten Schritt mit einer Linse im Objektiv 

zu einem Zwischenbild vergrößert, danach folgt mit einem definierten Abstand, auch 

Tubuslänge genannt, eine weitere Linse im sogenannten Okular, die das Zwischen-

bild zum finalen Bild für das menschliche Auge vergrößert. In der Regel lassen sich 

mit Hilfe eines Objektivrevolvers Linsen mit unterschiedlichen Brennweiten in den 

Strahlengang positionieren [139, 144, 150].   

Eine bis zu 1000-fache Vergrößerung ist mit dem Lichtmikroskop technisch möglich. 

Zwar kann die Vergrößerung weiter erhöht werden, jedoch lassen sich die Details 

nicht mehr ausreichend auflösen, so dass das Auflösungsvermögen die limitierende 

Größe der maximalen Vergrößerung darstellt [144]. Das Auflösungsvermögen von 

konventionellen Lichtmikroskopen ist im Wesentlichen von der physikalischen 

Größe der Wellenlänge des Lichts abhängig und somit auch limitiert, sodass Struk-

turabstände kleiner als 200 nm nicht mehr exakt wahrgenommen werden können. 

Deshalb können Ausscheidungen und Karbide, sowie viele Gitterbaufehler, auf-

grund der zu geringen Größe, mittels der Lichtmikroskopie nicht mehr erkannt wer-

den [139, 144]. Werden höhere Auflösungen benötigt, muss daher auf andere mik-

roskopische Methoden, beispielsweise die Rasterelektronenmikroskopie zurückge-

griffen werden.  

Laserrastermikroskopie (LRM)  

Mit einem Laserrastermikroskop (LRM) können im Vergleich zum klassischen Licht-

mikroskop räumliche und zeitliche hohe Auflösungen von morphologischen Details 

erfasst werden. Dies erfolgt durch die Entfernung oder Reduzierung von emittiertem 

Licht außerhalb des Fokus mit Hilfe von speziellen Filtertechniken, beispielsweise 
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von variablen Lochblenden, sodass nur emittiertes Licht aus der Fokusebene vom 

Detektor erfasst werden kann. D.h. unscharfe Informationen außerhalb der Fokus-

ebene werden nicht detektiert. Nachdem ein fokussierter Laserstrahl punktweise 

das betrachtete Objekt in der x- und y-Ebene, sowie in der z-Ebene abgerastert hat, 

werden die detektierten Informationen des gefilterten Lichts an einen Computer 

weitergeleitet, der die Informationen in ein 3D-Bild des Objekts umwandelt. Die-

ses Bild zeigt die Oberflächenstruktur des Objekts in hoher Auflösung und de-

taillierter Schärfe [151]. Neben lichtmikroskopischen Aufnahmen wurden vereinzelt 

Aufnahmen mit einem Laserrastermikroskop des Typs VK-X100K [152] von 

Keyence erzeugt, um die Oberflächenstruktur von Partikeln genauer charakterisie-

ren zu können. Außerdem ermöglichte das verwendete Laserrastermikroskop eine 

präzische Farbwiedergabe der zu untersuchenden Proben.        

Rasterelektronenmikroskopie (REM)  

Bei metallographischen Untersuchungsaufgaben mit höheren Auflösungsbedarf 

stand ein Rasterelektronenmikroskop zur Verfügung und wurde insbesondere für 

die Untersuchung der Partikeloberflächenstruktur von Eisenoxid- und Eisenpartikeln 

eingesetzt. Mit Rasterelektronenmikroskopie werden im Vergleich zu Lichtmikrosko-

pie deutlich höhere Auflösungen von bis zu 5 nm und eine größere Tiefenschärfe 

erreicht [144]. Daher sind 200.000-fache Vergrößerungen praktisch möglich [153].  

Das Funktionsprinzip der Rasterelektronenmikroskopie unterscheidet sich wesent-

lich von demjenigen des Lichtmikroskops. Im ersten Schritt erzeugt eine Elektro-

nenquelle sogenannte Primärelektronen, die bis zu sehr hohen Geschwindigkeiten 

beschleunigt werden. Die Elektronen werden auf dem Weg zur Probenoberfläche 

durch mehrere Elektronenlinsen zu einem sehr kleinen Elektronenstrahl gebündelt. 

Um einen Bereich, der vielfach größer ist als der Durchmesser eines Elektronen-

strahls, darstellen zu können, wird der Elektronenstrahl mit Hilfe von Ablenkspulen 

abgelenkt, sodass der Elektronenstrahl ein definiertes Raster eines ausgewählten 

Bereichs abfahren kann. Trifft ein energiereicher Primärelektronstrahl auf eine me-

tallische Probenoberfläche, so werden Sekundärelektronen an der Wirkstelle durch 

Wechselwirkungen erzeugt. Zur Erzeugung von REM-Bildern werden die gebildeten 

Sekundärelektronen mithilfe geeigneter Elektronendetektoren erfasst. Die Elektro-

nendetektoren sind so konzipiert, dass sie die Sekundärelektronen als Signal mit 

Hilfe einer Spannung einfangen und in ein elektrisches Signal umwandeln. Dieses 

Signal wird anschließend zur Erzeugung von Untersuchungsbildern, den sogenann-

ten REM-Bildern, genutzt [144]. Die Beschaffenheit der Probenoberfläche beein-

flusst die Austrittshäufigkeit von Sekundärelektronen, welche Auswirkung auf das 

zu verarbeitende Signal und dadurch die REM-Bilder hat. Neben der Bildung von 

Sekundärelektronen, wird auch ein Teil der Primärelektronen zurück gesteuert, 

auch bekannt als Rückstreuelektronen. Die Menge von Rückstreuelektronen nimmt 

mit steigender Atom-Ordnungszahl zu. Daher können neben der Oberflächenmor-

phologie auch unterschiedliche Phasen bestehend aus verschiedenen Atomen dif-

ferenziert dargestellt und analysiert werden [139]. Das Rasterelektronenmikroskop 
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des Typs MERLIN FE-REM der Firma Zeiss wurde in der vorliegenden Arbeit ver-

wendet, um hochauflösende Bilder von Oberflächen- und Schliffproben zu erzeu-

gen.   

3.3.10 Kristallstrukturanalyse  

Zur Analyse der Eisenoxidphasen des verwendeten und reduziertem Eisenoxids 

wurde die Röntgendiffraktometrie als Charakterisierungsmethode eingesetzt. Aus 

der Phasenbestimmung konnte das Ausgangseisenoxidpulver und der erreichte Re-

duktionsgrad von reduzierten Eisenoxidpartikeln bestimmt werden. Die Reduktions-

gradbestimmung über die Röntgendiffraktometrie diente als zusätzlichen Kontroll-

messung zu der Reduktionsgradbestimmung mittels Gewichtsabnahme (siehe Un-

terkapitel 3.3.3).   

Die Röntgendiffraktion (engl. X-ray diffraction, XRD), auch Röntgenbeugung ge-

nannt, ist eine gebräuchliche Methode zur kristallinen Strukturbestimmung und so-

mit auch zur Phasenbestimmung in der Metallurgie. Dabei gibt eine Röntgenstrah-

lungsquelle, welche auf eine Probe gerichtet ist, monochromatische Röntgenstrah-

len mit einer bestimmten Wellenlänge ab. Die Röntgenstrahlung wird an der Elekt-

ronenhülle der bestrahlten Atome einer Probe gebeugt. Je nach Wellenlänge und 

Beugungswinkel ergeben die reflektierenden Strahlen einer Probe ein Beugungs-

muster, welche von einem Detektor registriert und mit charakteristischen Beugungs-

mustern verglichen wird. Anhand des Beugungsmusters einer Probe können Aus-

sagen über darin enthaltenen Kristallphasen getroffen werden, sofern die Reflexe 

einer Phase nicht vollständig durch Reflexe einer anderen Phase überlagert wer-

den [154].  

Die Untersuchungen zur Bestimmung der Eisenoxidphasen wurden mittels eines 

Diffraktometers der Philips AG durchgeführt, das bei Raumtemperatur eine Co-KŬ-

Strahlung (Wellenlänge = 1,789 Å) nutzte. Die gemessenen Beugungsmuster wur-

den dabei mit den Beugungsdiagrammen aus der Datenbank des International 

Centre for Diffraction Data (ICDD) abgeglichen, um die genaue Identifikation der 

jeweiligen Eisenoxidphasen zu ermöglichen. Da die Proben bereits in Pulverform 

vorlagen, mussten die Proben nicht durch ein zusätzliches Mahlen präpariert wer-

den.   

3.3.11 Chemische Analyse  

Die chemische Zusammensetzung von Metallpulver hat einen wesentlichen Einfluss 

auf die Verarbeitung im PBF-LB/M-Prozess, daher ist es wichtig die verwendeten 

Pulver hinsichtlich der chemischen Elemente und Gehalte vor den Verarbeitungs-

untersuchungen zu bestimmen. Neben den verwendeten Eisenpulvern wurden 

auch die additiv erzeugten Proben nach dem PBF-LB/M-Prozess hinsichtlich der 

chemischen Zusammensetzung bestimmt. Mit den chemischen Analysen lassen 

sich die Verarbeitungs- und Bauteileigenschaften genauer interpretieren.  
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Um möglichst viele Elemente im Probenmaterial bestimmen zu können, bedarf es 

unterschiedlicher Analysemethoden, die im folgenden Abschnitt im Detail beschrie-

ben werden.    

Infrarotabsorptionsverfahren  zur Besti mmung von Kohlenstoff und Schwefel  

Bei niedriglegierten Stahllegierungen ist der Kohlenstoffgehalt eine wichtige Größe, 

der bereits bei geringen Legierungsgehalten zu einer deutlichen Festigkeitssteige-

rung führen kann, daher wurde das Infrarotabsorptionsverfahren nach DIN EN ISO 

15350 verwendet, welches sich zur genauen Bestimmung des Kohlenstoff- und 

Schwefelgehaltes eignet [155]. Es wurde das Analysegerät des Typs Bruker G5 I-

carus verwendet.      

Zur Analysen wird zunächst eine vorgewogene Materialprobe in einem Hochfre-

quenz-Induktionsofen erwärmt. Unter einem Sauerstoffstrom bei sehr hohen Tem-

peraturen verbrennt die Materialprobe. Die in der Probe enthaltenen Kohlenstoff- 

und Schwefelelemente oxidieren zu Kohlenstoffdioxid (CO2) und Schwefeldioxid 

(SO2), die einer Infrarotstrahlung ausgesetzt werden. Dabei absorbieren beide Gase 

Infrarotstrahlungen einer elementspezifischen Wellenlänge. Die durch die Adsorp-

tion entstandene Energieänderung der einfallenden Infrarotstrahlung wird mittels ei-

nes Detektors erfasst, um anschließend den Kohlenstoff- und Schwefelgehalt zu 

ermitteln [155].    

Optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekopp eltem Plasma (ICP -

OES) zur Mehrelementenbestimmung  

Aufgrund des großen Arbeitsbereichs zur Bestimmung von Mehrelementen in einer 

Messung wird die optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem 

Plasma (ICP-OES, engl: Inductively Coupled Plasma ï Optical Emission Spectro-

metry) in der chemischen Analyse oft eingesetzt. Damit lassen sich Elemente ab 

einer Ordnungszahl > 10 bei sehr geringen Probenmengen detektieren. Vereinfacht 

dargestellt wird die Probe mit ausreichender Energie angereichert, damit die in der 

Probe vorhandenen Elemente selbst Lichtstrahlen mit elementspezifischen Wellen-

längen emittieren, die folglich von einem Detektor des Messsystems aufgezeichnet 

und ausgewertet werden können [156]. Mit der ICP-OES können feste, flüssige oder 

gasförmige Proben analysiert werden.  

Die zu untersuchenden Feststoffproben wurden zuerst in Lösung gebracht und an-

schließend über eine Pumpe und Zerstäuber zusammen mit Argon in eine Sprüh-

kammer zerstäubt. Dabei entsteht ein Aerosol, das der ICP-Fackel zugeführt wird 

[157]. Abbildung 3-6 zeigt den prinzipiellen Aufbau eines ICP-OES-Geräts.  
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Abbildung 3-6: Prinzipaufbau eines ICP-OES-Gerätes nach [158] 

Um eine hinreichende Anzahl von Atomen bis zur Emission anzuregen, dient bei 

ICP-OES ein Plasma als Anregungsquelle. Eine Plasmaflamme erreicht gegenüber 

einer Propanflamme deutlich höhere Temperaturen. Für eine Vielzahl an Elementen 

wird eine höhere Temperatur zur Erreichung einer quantifizierbaren Menge an 

Emissionen mit elementspezifischen Wellenlängen benötigt. Die erzeugte Strahlung 

der angeregten Elemente wird in einem sogenannten Polychromator in die einzel-

nen Spektrallinien selektiert. Danach detektiert ein Photomultiplier zu jeder Wellen-

länge die Intensität der emittierten Strahlung, die sich proportional zur Elementkon-

zentration verhält, sodass eine Auswertung erfolgen kann [159].  

Mit Hilfe der ICP-OES wurden chemische Oxidelemente von Eisenoxidpulver nach 

DIN 51086 [160] und chemische Elemente von Eisenpartikeln nach DIN EN 10351 

bestimmt [161]. Im Rahmen der Arbeit wurde das ICP-OES-Gerät des Typs Spectro 

Atros zur Analyse verwendet.    

Heißextraktionsverfahren zur Bestimmung von Sauerstoff, Stickstoff und 

Wasserstoff  

Bei der Bestimmung von Stickstoff, Wasserstoff oder Sauerstoff in Metallen wurde 

die Norm DIN ISO 15351 herangezogen [162]. Hierbei wird mit Hilfe der Heißex-

traktion Stickstoff, Sauerstoff oder Wasserstoff aus Metallverbindungen gelöst, dies 

erfolgt durch Aufschmelzen und weiteres Aufheizen einer zu untersuchenden Fest-

stoffprobe. Die dabei gelösten Stickstoff-, Sauerstoff- und Wasserstoffelemente lie-

gen gasförmig als Gasgemisch vor und werden im nächsten Schritt durch Trennver-

fahren, der sogenannten Gaschromatographie, voneinander separiert. Nach der 

Trennung werden die Gase durch eine Wärmeleitfähigkeitsmessung nacheinander 

detektiert und ausgewertet [156, 157]. Als Analysegerät kam ein LECO TC500 zum 

Einsatz, welches auf dem Heißextraktionsverfahren basiert.    
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4 Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid mittels 

Wasserstoffreduktion 

 

In diesem Kapitel liegt der Schwerpunkt auf der Herstellung von Eisenpulver aus 

Eisenoxidpulver. Zunächst wird das Eisenoxidpulver, welches als Ausgangsmaterial 

genutzt wird, charakterisiert. Anschließend wird ein geeignetes Verfahren zur Her-

stellung von geeignetem Eisenpulver für den PBF-LB/M-Prozess vorgestellt, womit 

in der vorliegenden Arbeit das HR-Eisenpulver erzeugt wurde. Abschließend wer-

den die zu untersuchenden Eisenpulver, die im PBF-LB/M-Prozess weiterverarbei-

tet werden sollen, hinsichtlich der Pulvereigenschaften charakterisiert.  

4.1 Charakterisierung des Eisenoxidpulvers 

Das verwendete Eisenoxidpulver entstand aus der Regeneration von verbrauchter 

Salzsäure aus der Stahlindustrie, weitere Details über die Herkunft des Eisenoxids 

sind in Kapitel 2.4.3 beschrieben.  

In Abbildung 4-1 sind Rasterelektronen- und Laserrastermikroskop-Aufnahmen des 

verwendeten Ausgangseisenoxidpulvers mit verschiedenen Vergrößerungen dar-

gestellt. Dabei ist die LRM-Aufnahme in Abbildung 4-1 mit der Farbinformation der 

realen Eisenoxidproben dargestellt. Bei genauerer Betrachtung lassen sich bei der 

REM-Aufnahme sehr feine Einzelkörner (< 2 µm) beobachten. Die Morphologie der 

Einzelkörner ist nicht ganz sphärisch, wobei eine Tendenz zur regelmäßigen Mor-

phologie zu erkennen ist. Zwischen den Einzelkörnern sind die Abstände sehr ge-

ring bis kaum vorhanden. Aufgrund von Wechselwirkungen zwischen den Oberflä-

chen von einzelnen Eisenoxidkörner bilden sich unterschiedlich große Eisenoxidag-

glomerate aus, sodass die Einzelkörner als Primärpartikel und die aus Primärparti-

keln erzeugten Agglomerate als Sekundärpartikel betrachtet werden können. Die 

Agglomeration ist auf den thermischen Sprühröstprozess während des Regenerati-

onsprozesses in der Beizanlage, der eine Zunahme der temperaturabhängigen Ad-

häsionskraft zwischen den Primärpartikeln bewirkt, zurückzuführen [163]. Mit der 

dreidimensionalen LRM-Aufnahme in Abbildung 4-1, die mit einer kleineren Vergrö-

ßerung erzeugt wurde, ist eine Übersicht der aus den Einzelkörnern zusammenge-

setzte Eisenoxidagglomerate zu sehen. Diese Agglomerate weisen eine geringe 

Stabilität auf, da sie schon bei sehr geringen äußeren wirkenden Kräften, beispiels-

weise bei Mahlprozessen mit geringerer Mahlintensität, in kleinere Agglomerate 

bzw. Einzelkörner zerfallen. Bei Transport- oder Lagerungsbedingungen, sowie in 

wässrigen Umgebungsbedingungen des Eisenoxidpulvers bleiben die Agglomerate 

im Wesentlichen unverändert, da die Stabilität für derartige Bedingungen ausrei-

chend ist.  
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Die Agglomerate sind im Vergleich zu den Einzelkörnern im Hinblick auf die Mor-

phologie weitaus unregelmäßiger. Außerdem zeigen die Aufnahmen, dass die Ei-

senoxidagglomerate auch Größen bis zu 100 µm und aber auch oberhalb von 

100 µm aufweisen können.  

 

 

 

Abbildung 4-1: Mikroskopische Aufnahmen von Eisenoxidpulver aus Regenerationsanlagen der 

Stahlproduktion a) 3D-LRM-Aufnahme von Eisenoxidpulver b) Oberfläche eines 

Eisenoxidagglomerates mittels REM-Aufnahme c) Vergrößerte REM-Aufnahme 

eines Eisenoxidagglomerates  

b) 

c) 

a) 
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Ergänzend zu den metallographischen Untersuchungen zeigt die Abbildung 4-2 die 

Ergebnisse aus der Bestimmung der Partikelgrößenverteilung des betrachteten Ei-

senoxidpulvers nach dem Laserbeugungsverfahren (siehe Kapitel 3.3.1). Anhand 

der Partikelgrößenverteilungskurve lässt sich für das Eisenoxidpulver ein Ὠ -Wert 

von 2,92 µm, ein Ὠ -Wert von 40,01 µm und ein Ὠ -Wert von 98,86 µm ableiten. 

 

Abbildung 4-2: Partikelgrößenverteilung der Eisenoxidagglomerate direkt aus der Regenerations-

anlage 

Der Vergleich zwischen der Laserbeugungsmessung und den mikroskopischen Auf-

nahmen zeigt, dass die Eisenoxidagglomerate während der Laserbeugungsmes-

sung unter Suspensionsbedingung kaum desagglomerieren. Unter Suspensionsbe-

dingungen wird die Messung der Eisenoxidagglomerate in einer Flüssigkeit, die in 

der Suspensionszelle bewegt wird, verstanden. Dies bedeutet, dass die in der Sus-

pensionszelle wirkenden Kräfte auf die Agglomerate unterhalb der zur Desagglo-

meration benötigten Kraft liegen, sodass die Eisenoxidagglomerate mit dem Laser-

beugungsverfahren unter Suspensionsbedingungen hinsichtlich Ihrer Größe ge-

messen werden können. Es kann jedoch nicht vollständig ausgeschlossen werden, 

dass die Messungen dazu führen könnten, dass ein gewisser Anteil der schwachen 

Agglomerate in der Suspensionszelle durch das bewegte Wasser zerfällt.  

Des Weiteren wurde die spezifische Oberfläche des Eisenoxidpulvers mittels des in 

Kapitel 3.3.2 beschriebenen BET-Verfahrens bestimmt. Es wurde eine spezifische 

Oberfläche von 3,45 m²/g für das Eisenoxidpulver, welches sich aus den Eisenoxi-

dagglomeraten zusammensetzt, gemessen. Zur Vervollständigung der physikali-

schen Pulvereigenschaften des Eisenoxidpulvers wurde abschließend die Schütt-

dichte nach dem Trichterverfahren (siehe Kapitel 3.3.5) gemessen. Das unbehan-

delte Eisenoxidpulver weist eine Schüttdichte von 0,52 g/cm³ auf. Dabei ist die ge-

ringere Dichte von Eisenoxid aufgrund des gebundenen Sauerstoffs im Eisenoxid 

im Vergleich zum metallischen Eisen zu beachten.  

Die ermittelten physikalischen Pulvereigenschaften des unbehandelten Eisen-

oxidpulvers, die direkt aus der Regeneration einer Beizanlage stammen und zuvor 

erläutert wurden, sind in der folgenden Tabelle 4-2 zusammengefasst.  
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 Partikelgrößen-

verteilung [µm]  

Spez. Oberfläche 

[m²/g]  

Schüttdichte 

[g/cm³]  

Eisenoxidpulver  

(unbehandelt)  

Ὠ  = 2,92 

Ὠ   = 40,01 

Ὠ  = 98,86 

3,45 0,52 

Tabelle 4-1: Physikalische Pulvereigenschaften des unbehandelten Eisenoxidpulvers 

Neben physikalischen Partikeleigenschaften des unbehandelten Eisenoxidpulvers 

wurde mit der in Kapitel 4.3.8 beschriebenen chemischen Analysemethode, die che-

mische Zusammensetzung des Eisenoxidpulvers charakterisiert. In Tabelle 4-2 sind 

die Ergebnisse aus der chemischen Analyse dargestellt.  

 

 Element  Al 2O3 SiO2 CaO Cr2O3 NiO TiO2 

wt.% 0,001 0,008 0,006 0,001 0,009 <0,001 

 Element  CuO SO3 P2O5 PbO SnO2 ZnO 

wt.% 0,003 0,012 0,002 <0,001 <0,001 0,001 

 Element  MgO MnO Na2O K2O Fe2O3  

wt.% 0,001 0,260 0,001 <0,001 rest  

Tabelle 4-2: Chemische Zusammensetzung des unbehandelten Eisenoxidpulvers  

Das unbehandelte Eisenoxidpulver zeigt einen Fe2O3-Anteil von > 99,5 wt.%. Ne-

ben dem hohen Anteil an Fe2O3 wurden auch unvermeidliche Spurenelemente mit 

sehr geringen Gehalten charakterisiert. Das Oxidelement MnO ist mit einem Gehalt 

von 0,26 wt.% am höchsten. Alle weiteren Elemente weisen dagegen deutlich ge-

ringere Anteile von unter < 0,008 wt.% im Eisenoxidpulver auf.       

Das charakterisierte Eisenoxidpulver in diesem Unterkapitel wurde als Ausgangs-

material für alle weiterführende Untersuchungen in der vorliegenden Arbeit verwen-

det. Es wurden keine unterschiedlichen Eisenoxidpulversorten als Ausgangsmate-

rial zur Herstellung von Eisenpulver berücksichtigt. Es soll aber darauf hingewiesen 

werden, dass abhängig von den Prozessen der Stahlherstellung bis zur Regenera-

tion von verbrauchter Salzsäure die Eigenschaften des anfallenden Eisenoxidpul-

vers variieren und gezielt beeinflusst werden können.  

4.2 Vor¿berlegungen von Verfahrensansªtzen 

In diesem Unterkapitel werden Vorüberlegungen zu möglichen Verfahrensansätzen 

auf Basis von bekannten Reduktionsmethoden getroffen, auf die im Unterkapitel 

2.3.4 eingegangen wurde. Aus den Verfahrensansätzen soll im nächsten Schritt 



4 Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid mittels Wasserstoffreduktion 73 

eine favorisierte Verfahrensroute definiert werden, mit der anschließend geeignetes 

Eisenpulver für den PBF-LB/M-Prozesses im Labormaßstab hergestellt werden soll.  

Im Stand der Technik wurden die Arbeiten von Walther et al. [88] und Danninger et 

al. [89] umfassend diskutiert. In beiden Arbeiten wurde vergleichbares Eisenoxidpul-

ver aus Beizprozessen als Ausgangsmaterial zur Herstellung von Eisenpulver ver-

wendet. Zwar sind die Ausgangsmaterialien identisch, jedoch sind die betrachteten 

Verfahrensansätze und Zieleigenschaften des Eisenpulvers zwischen den Untersu-

chungen von Walther et al. [90] und Danninger et al. [91] unterschiedlich. Ausge-

nommen ist das Reduktionsmittel, das in beiden Fällen in Form von Wasserstoffgas 

vorlag. Die Abbildung 4-3 zeigt die groben Unterschiede beider Verfahrensansätze 

im Überblick.   

 

 

Abbildung 4-3: Verfahrensprinzipien zur Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid nach Walther 

et al. [90] und Danninger et al. [91] 

Das von Walther et al. [88] entwickelte Verfahren zielte auf das pulvermetallurgische 

Metallpulverspritzgießen als Endanwendung und der damit verbundenen Pulveran-

forderungen ab. Demnach sollte das Eisenpulver eine geringe Partikelgrößenvertei-

lung von unter 20 µm und gleichzeitig eine möglichst sphärische Partikelmorpholo-

gie aufweisen. Walther et al. [90] erzielten mit Hilfe des entwickelten Verfahrens 

eine maximale Schüttdichte von 2,74 g/cm³ und eine Partikelgrößenverteilung mit 

einem Ὠ -Wert von 13,2 µm und einem Ὠ -Wert von 35,6 µm. Sofern mit dem Ver-

fahren auch größere Partikel prozessiert werden können, kann davon ausgegangen 

werden, dass die Schüttdichte aufgrund einer breiteren Partikelgrößenverteilung zu-

nehmen könnte, da sich kleinere Partikel leichter zwischen den Lücken von größe-

ren Partikeln positionieren können. Damit werden Leerräume des Pulverkollektivs 

reduziert, was zu einer höheren Schüttdichte führt. Die vorgeschaltete Sprühgranu-

lation ermöglicht es, dass aus sehr feinen Eisenoxidpartikeln sphärische Eisenoxi-

dagglomerate für den anschließenden Reduktionsprozess bereitgestellt werden. 
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Während der Reduktion nimmt die Partikelgröße des Agglomerats in Folge der ei-

gentlichen Reduktion und durch das Schrumpfverhalten während des anschließen-

den Sintervorgangs ab. Hingegen erfährt die sphärische Morphologie der Agglome-

rate während der Reduktion und Sinterung keine wesentliche Veränderung.  

Die Stabilität der Agglomerate wird im Wesentlichen durch die eingesetzten Stoffe 

und Anteile der Suspension für den Sprühtrocknungsprozess eingestellt. Dabei 

kann die Suspension aus Eisenoxidpulver, destilliertem Wasser und einem kohlen-

stoffbasierten Bindemittel bestehen. Der Binder bleibt nach Sprühtrocknung auf den 

Eisenoxidagglomerat haften. Dies führt dazu, dass während des Reduktions- und 

Sinterprozesses das reduzierte Eisen durch den Kohlenstoff im Binder bei höheren 

Temperaturen aufgekohlt wird. Dadurch erhöht sich der Kohlenstoffgehalt des Ei-

senpulvers, welches die Verarbeitung im PBF-LB/M-Prozesses und die Bauteilei-

genschaften beeinflusst. Aus der Schweißtechnik ist allgemein bekannt, dass be-

reits geringe Kohlenstoffmengen sich auf die Schweißeignung von niedriglegierten 

Stahllegierungen auswirken. Ab einem Kohlenstoffgehalt von 0,22 wt.% steigt die 

Gefahr von Rissen in Folge einer partiellen Aufhärtung. Des Weiteren führt ein hö-

herer innerer Spannungszustand aufgrund der Aufhärtung zum höheren Bauteilver-

zug [164]. Es ist anzunehmen, dass niedriglegierte Stähle mit höherem Kohlenstoff-

gehalt auch im PBF-LB/M-Prozess in Bezug auf ihre Verarbeitbarkeit nachteilig be-

einflusst werden. Ein weiterer Nachteil der Verfahrensroute von Walther et al. [88] 

besteht darin, dass sprühgetrocknete Eisenoxidpartikelfraktionen, die aufgrund ihrer 

Größe (Über- und Unterkorn) für den nachfolgenden Reduktions- und Sinterungs-

prozess ausgesiebt werden müssen, kaum wiederverwendet werden können, ohne 

dass das Bindemittel vorher entfernt wird. Da die Zusammensetzung der Suspen-

sion mit dem Sprühtrocknungsprozess und den Zielpulvereigenschaften des Pul-

vers abgestimmt ist, würde eine Veränderung der Zusammensetzung den Prozess 

und die Eigenschaften der erzeugten Eisenoxidagglomerate beeinflussen.  

Neben den genannten technischen Aspekten der entwickelten Verfahrensroute von 

Walther et al. [88] besteht ein Optimierungsbedarf hinsichtlich der Wirtschaftlichkeit, 

da die sehr hohen Investitionskosten für Sprühtrockner [165] sich auf die Herstel-

lungskosten des Pulvers auswirken. Die diskutierten technischen Nachteile können 

im Rahmen einer möglichen Weiterentwicklung durch Verfahrensanpassung und 

zusätzliche Maßnahmen möglicherweise gelöst werden, jedoch wären zusätzliche 

Maßnahmen mit einem höheren Aufwand und damit auch zusätzlich höheren Kos-

ten verbunden.  

Im Vergleich dazu haben Danninger et al. [89] in ihrer Arbeit eine deutlich aufwands-

ärmere Verfahrensroute gewählt. Es wurde ebenfalls Eisenoxid aus Beizanlagen 

als Ausgangsmaterial verwendet, jedoch mit dem Ziel ein schwammartiges Eisen-

pulver für das konventionelle pulvermetallurgische Formungsverfahren dem Pres-

sen und Sintern bereitstellen zu können, insbesondere für Anwendungen mit hohen 

Grünfestigkeitsanforderungen nach dem Verpressen des Pulvers. Typischerweise 

wird für eine derartige Anwendung eine unregelmäßige und schwammartige Pulver-

morphologie, sowie eine Partikelgrößenverteilung zwischen 40 bis 160 µm und eine 

Schüttdichte zwischen 2,4 und 3,0 g/cm³ gefordert. Das entwickelte Verfahren nach 
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Danninger et al. [91], welches in Kapitel 2.3.4 ausführlich erläutert wurde, beinhaltet 

im Wesentlichen nur einen Reduktionsschritt mit Wasserstoff bei Temperaturen zwi-

schen 600 und 1300 °C, um aus dem Eisenoxidpulver im ersten Schritt direkt Ei-

senpulver zu erzeugen. Aufgrund der hohen Temperaturen verbinden sich die Ein-

zelpartikel nach der Reduktion zu Eisen zu einem Sinterkuchen. Mit einem anschlie-

ßenden Zerkleinerungsschritt, beispielsweise einem Mahlvorgang, wird der Sinter-

kuchen und damit auch die Verbindungen zwischen den Einzelpartikeln zu fließfä-

higem Eisenpulver aufgebrochen. Ab einer Temperatur von über 920 °C lassen sich 

die Verbindungen zwischen den Einzelpartikeln nur mit einer höheren Mahlintensität 

aufbrechen, jedoch werden durch die hohe mechanische Kraft die Partikelstruktur 

und somit auch die Eigenschaften im hohen Umfang verändert, sodass das Pulver 

für die Zielanwendungen nicht mehr verwendet werden kann.  

Die durchgeführten Untersuchungen haben ergeben, dass bei einer Behandlungs-

temperatur von 920 °C eine Partikelgröße im Bereich von 160 bis 355 µm erzielt 

wird. Des Weiteren konnte festgestellt werden, dass die Partikelstruktur von einzel-

nen Partikeln durch den Mahlprozess bei der Temperatur noch nicht signifikant be-

einträchtigt wird. Die Schüttdichte wurde ebenfalls nach der 920 °C Behandlung ge-

messen und betrug zwischen 2,3 und 2,4 g/cm³. Eine weitere Untersuchung bei ei-

ner Temperatur von 860 °C mit nachfolgendem Mahlvorgang ergab eine Verschie-

bung der Partikelgrößenverteilung zu kleineren Partikeln, jedoch nahm die Schütt-

dichte des Pulvers auf Werte von 1,9 g/cm³ ab. Zwar ist der Aufwand des Verfah-

rensansatzes von Danninger et. [91] im Vergleich zu Walther et al. [90] geringer, 

jedoch sind die erzielten Partikeleigenschaften für die Verarbeitung im PBF-LB/M-

Prozesses möglicherweise ungeeignet, aufgrund zu hoher Partikelgrößen und ge-

ringerer Fließeigenschaften.  

Auf Basis der zuvor diskutierten Verfahrensansätze, sowie deren Vor- und Nachteile 

ist ein Verfahren zu entwerfen, mit dem ein aufwandsarmes und für den PBF-LB/M-

Prozess geeignetes, sowie nachhaltiges Eisenpulver erzeugt werden kann. Dafür 

müssen zunächst Anforderungen an das Eisenpulver definiert werden. Hierfür wer-

den die in Kapitel 2.2.3 umfassend erläuterten Einflüsse des Pulvers auf den PBF-

LB/M-Prozess herangezogen. Die darin beschriebenen Anforderungen dienen als 

Orientierungshilfe, so dass Abweichungen zwischen den erreichten Pulvereigen-

schaften mit dem in dieser Arbeit entwickelten Verfahren und den optimalen Pulver-

eigenschaften für den PBF-LB/M-Prozess grundsätzlich vertretbar sind. Der 

Schwerpunkt soll in erster Linie auf einer ausreichenden Fließeigenschaft für den 

Pulverauftrag und eine ausreichende Schüttdichte für den PBF-LB/M-Prozess lie-

gen. Für eine möglichst ausreichende Fließeigenschaften ist eine möglichst regel-

mäßige Eisenpulvermorphologie anzustreben. Die Partikelgrößenverteilung sollte 

keinen hohen Fein- oder Grobanteil aufweisen.  Sehr feine Partikel verschlechtern 

das Fließvermögen des Pulvers und sehr grobes Pulver erfordert eine hohe Pulver-

schichthöhe im PBF-LB/M-Prozess, welches zu einer geringen Bauteilauflösung 

führt. Des Weiteren besteht die Gefahr, dass eine zu hohe Pulverschichthöhe in 

Kombination mit einer geringeren Schüttdichte nicht vollständig mit den darunterlie-
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genden Schichten aufgeschmolzen werden kann, aufgrund einer zu geringen La-

serleistung von vorhandenen PBF-LB/M-Anlagen. Daher ist eine Partikelgrößenver-

teilung zwischen 15 und 160 µm anzustreben. Zudem wirkt sich eine breitere Parti-

kelgrößenverteilung positiv auf die Schüttdichte und auf die Fließeigenschaften des 

Pulvers aus. Damit könnten die Auswirkungen von einer unregelmäßigeren Parti-

kelmorphologie hinsichtlich des Fließverhaltens und Schüttdichte kompensiert wer-

den  

Die Schüttdichten von klassischen inertgasverdüsten Metallpulvern weisen 50 % bis 

60 % der Materialdichte auf [47]. Dies würde bei nahezu reinem Eisenpulver einer 

Schüttdichte zwischen 3,93 und 4,71 g/cm³ entsprechen. Hoeges et al. [12] verar-

beiteten in PBF-LB/M-Anlagen bereits wasserverdüstes Eisenbasispulver mit einer 

Schüttdichte von 3,56 g/cm³ zu dichten Bauteilproben mit einer relativen Dichte von 

99,77 %. Daher ist eine Schüttdichte von über 3 g/cm³ für die erzeugten Eisenpulver 

anzuvisieren. Die innere Partikelporosität beeinflusst die Schüttdichte eines Pulver-

gemisches. Mit zunehmender Porosität reduziert sich die Schüttdichte bei gleicher 

Partikelgröße. Aus diesem Grund ist eine geringere innere Partikelporosität für das 

zu entwickelnde Verfahren anzustreben.  

Aufgrund des geringen Anteils an Legierungsbestandteilen der betrachteten Eisen-

pulver sind in der vorliegenden Arbeit keine zusätzlichen Anforderungen hinsichtlich 

der chemischen Zusammensetzung erforderlich. Sofern das verwendete Eisen-

oxidpulver vollständig zu metallischem Eisen reduziert ist. Daher bedarf es eines 

Verfahrens, das eine vollständige Reduktion in hinreichender Weise gewährleistet. 

4.3 Verfahren und Herstellung von Eisenpulver aus 

Eisenoxidpulver 

In den vorherigen Vorüberlegungen wurden die Verfahrensansätze von Danninger 

et al. [91] und Walther et al. [90] hinsichtlich ihres Einsatzpotenzials für die PBF-

LB/M-Prozess diskutiert. Beide Verfahrensansätze stellen aus den beschriebenen 

Gründen keine optimale Lösung dar, sodass der Bedarf an einer alternative Verfah-

rensroute zur Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver der Stahlindustrie 

besteht.  

Als alternativer Verfahrensansatz wird das in Abbildung 4-4 dargestellte Gesamt-

verfahren zur Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver für den PBF-LB/M-

Prozess zur Untersuchung in der vorliegenden Arbeit vorgeschlagen. Das Verfah-

ren hat den Vorteil, dass keine Sprühagglomeration zur gezielten Herstellung von 

sphärischen Vorprodukten in Form von Eisenoxidagglomeraten benötigt wird. Des 

Weiteren kann mit dem Verfahren die Ausbildung von sehr großen Eisenpartikeln 

während der Reduktions- und Sinterphase gezielt beeinflusst werden, ohne dass es 

zu einer hohen Ausschussquote des eingesetzten Eisenoxidpulvers führt. Generell 

ermöglicht das neue Verfahren eine sehr geringe Ausschussquote im Vergleich zu 
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den bestehenden Lösungsansätzen bei gleichzeitigem geringeren Prozessauf-

wand, sodass es zukünftig eine ressourcenschonende und wirtschaftliche Verfah-

renslösung darstellen könnte.  

 

 

Abbildung 4-4: Schematischer Verfahrensablauf zur Herstellung von HR-Eisenpulver aus Eisen-

oxidpulver 

Das Gesamtverfahren aus Abbildung 4-4 teilt sich in insgesamt 5 Teilprozess-

schritte auf. Die Teilschritte wurden im Rahmen der Arbeit zur Herstellung von HR-

Eisenpulver getrennt voneinander prozessiert, ohne dass mehrere Prozessschritte 

in einer Anlage oder Prozess integriert wurden. Zudem war die Apparatur örtlich 

voneinander getrennt, sodass das Pulver zwischen den Teilprozessschritten trans-

portiert und zwischengelagert wurde. Mit der klaren Trennung der Prozessschritte 

können die Einflussfaktoren zwischen den Schritten besser untersucht und ausge-

wertet werden. Zwischen den Prozessschritten veränderten sich die Pulvereigen-

schaften, sodass eine Analyse der Zwischenprodukte bei Voruntersuchungen 

durchgeführt werden musste, um die Einflussgrößen und die Wechselwirkungen 

weitestgehend zu verstehen. Daher wurden die Prozessschritte in der vorliegenden 

Arbeit gezielt voneinander getrennt. Das Zusammenführen von Prozessschritten 

sollte bei einer zukünftigen Weiterentwicklung des Verfahrens jedoch angestrebt 

werden. 

4.3.1 Desagglomeration  

Mit der mechanischen Zerkleinerung beginnt der erste Prozessschritt. Als Aus-

gangsprodukt wird das in Kapitel 3.1.1 charakterisierte Eisenoxidpulver aus Beizan-

lagen eingesetzt. Die Zerkleinerung des Eisenoxidpulvers zu Primäreisenoxidparti-

kel erfolgt mit einer Schwingmühle bei niedriger Intensität und einer Dauer von 

20 Minuten sowie einer Rotationsgeschwindigkeit von 1500 1/min. Weitere Details 

zur Schwingmühle sind in Kapitel 3.2.1 beschrieben. Mit der wirkenden mechani-

schen Kraft während der Behandlung desagglomerieren die Eisenoxidagglomerate 
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zu Primäreisenoxidpartikeln, sodass das Pulverkollektiv aus losen Einzeloxidkörner 

und nicht mehr aus Eisenoxidagglomeraten besteht. Bei einer hohen Mahlintensität 

besteht die Gefahr, dass die desagglomerierten feinen Primärpartikeln aufgrund ei-

ner höheren Temperatur wieder größere Eisenoxidagglomeraten ausbilden. Abbil-

dung 4-5 zeigt die gemessene Partikelgrößenverteilung nach der Desagglomera-

tion. Die kleinsten Eisenoxidpartikel beginnen bei 0,2 µm und die größten Eisen-

oxidpartikel sind 1,5 µm groß.  

 

Abbildung 4-5: Partikelgrößenverteilung des Eisenoxids nach dem Mahlprozess 

Mit den ausgewerteten Perzentilwerten Ὠ  = 0,309 µm, Ὠ  = 0,544 µm und 

Ὠ  = 0,90 µm ist eine sehr schmale und feine Partikelgrößenverteilung im Vergleich 

zu dem Ausgangszustand zu erkennen. Verglichen mit den mikroskopischen REM-

Aufnahmen in Abbildung 4-1 stimmen die gemessenen Partikelgrößen nach der De-

sagglomeration mit den Primäreisenoxidpartikeln gut überein. Daher ist davon aus-

zugehen, dass eine nahezu vollständige Desagglomeration der Eisenoxidagglome-

rate zu feineren Primäreisenoxidpartikeln erfolgt ist.    

4.3.2 Agglomeration  

Das Eisenoxidpulver nach der mechanischen Desagglomeration zeichnet sich 

durch feine Partikelgrößen unterhalb von 2 µm auf, die wiederum durch Einwirkung 

von thermischer Energie zur Agglomeration neigen. Das Prinzip der Agglomeration 

von feinen Partikeln ist in der Verfahrenstechnik bekannt und wird als thermische 

Agglomeration bezeichnet [93, 164]. Durch die thermische Energie wird die inter-

partikuläre Wechselwirkung zwischen benachbarten Partikeln erhöht, sodass eine 

Anziehung zwischen feinen Partikel zur Bildung von Agglomeraten hervorgerufen 

wird [95, 166].  In Voruntersuchungen wurde festgestellt, dass die Agglomeration 

durch die temperaturabhängige Anziehung der Partikeln vergleichbare Ergebnisse 

an der Luft als auch in Schutz- oder Reaktionsatmosphären liefert. Mit steigender 

Temperatur nimmt die thermische Agglomerationsneigung bis zu einem Sättigungs-

zustand zu. Bereits bei 150 °C beginnen die feinen Eisenoxidpartikel zu agglome-
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rieren, jedoch ist der Anteil bei dieser Temperatur sehr gering. Der Agglomerations-

anteil nimmt mit weiterem Temperaturanstieg bis zu 350 °C stetig zu. Ein weiterer 

Anstieg der Temperatur über 350 °C bewirkt nur noch eine geringfügige Verände-

rung der Partikelgrößenverteilung, sodass mit 350 °C bei den untersuchten Eisen-

oxidpartikeln die Agglomerationsvorgänge im Wesentlichen abgeschlossen sind. 

Die benötigte Dauer von Agglomerationsvorgängen ist vernachlässigbar kurz, so-

dass direkt nach Erreichung der Temperatur die Agglomeration beendet ist. Jedoch 

ist bei der thermischen Agglomeration zu berücksichtigen, dass bei einem größeren 

aufgeschütteten Eisenoxidpulver die Temperaturen auch im Kern der Schüttung zu 

erreichen sind, damit die Agglomerationsvorgänge auch im Kern der Schüttung 

stattfinden können. Die Höhe der Pulverschüttung bis 200 mm hat auf die Agglome-

rationsvorgänge kaum einen Einfluss, sofern die Pulverschüttung locker auf einen 

Probenträger aufgetragen wurde. Wird die lockere Pulverschüttung in einem Pro-

benbehälter mit einer offenen Seite durch ein Anpressen komprimiert, verklammern 

oder verspannen sich die Eisenoxidpulver in einem Probenbehälter. Durch die Kom-

primierung werden Reibkräfte zwischen den Partikeln eingeleitet, die der Anzie-

hungskraft während der thermischen Agglomeration entgegenwirken, sodass eine 

vollständige Agglomeration verhindert werden kann.     

Das feine Eisenoxidpulver wurde bei der Herstellung des HR-Eisenpulvers locker 

auf einen Edelstahlträger aufgeschüttet und in einem Ofen unter Luftatmosphäre 

bis zu einer Kerntemperatur der Pulverschüttung von 550 °C thermisch behandelt. 

Nach Erreichung der Kerntemperatur wurde die Heizung des Ofens abgestellt und 

das Pulver kühlte im Ofen bis auf Raumtemperatur ab. Die Stabilität der resultieren-

den Eisenoxidagglomerate ist vergleichbar mit dem Ausgangszustand des Eisen-

oxidpulvers, welches während Regeneration im Sprühröstverfahren erzeugt wird, 

sodass die gebildeten Agglomerate bei der Bestimmung der Partikelgröße mittels 

der Laserbeugung mit Suspensionszelle nicht wesentlich aufgebrochen werden. 

Abbildung 4-6 zeigt eine breite Partikelgrößenverteilung des agglomerierten Eisen-

oxidpulvers mit Ὠ  = 26,08 µm und Ὠ  = 251,11 µm nach der thermischen Agglo-

meration. Insbesondere das feinagglomerierte Eisenoxidpulver, welches einen ge-

ringen Anteil aufweist, erstreckt sich über einen breiten Partikelgrößenbereich. Die 

Partikelgröße des Eisenoxidpulvers nach der Desagglomeration und der thermi-

schen Agglomeration ist im Vergleich zum Ausgangszustand des Eisenoxidpulvers 

größer. Der Ὠ -Wert ist um das 2,5-fache zum Ausgangszustand angewachsen. 
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Abbildung 4-6: Partikelgrößenverteilung des Eisenoxids nach dem thermischen Agglomerieren 

Mit den Laserrastermikroskopaufnahmen in Abbildung 4-7 werden die Unterschiede 

in der Morphologie der Eisenoxidpulver im Ausgangszustand und nach der thermi-

schen Agglomeration dargestellt. Eine genaue Betrachtung der Aufnahmen offen-

bart, dass sich die Morphologie der Partikel nach der thermischen Agglomeration 

im Vergleich zum Ausgangszustand tendenziell zu einer sphärischen Form verän-

dert. Beispielsweise sind plättchenförmige Eisenoxidpulver, wie es im Ausgangszu-

stand zu sehen ist, nach der thermischen Agglomeration kaum zu erkennen. Es ist 

außerdem davon auszugehen, dass die Porosität des Eisenoxidpulvers nach der 

thermischen Agglomeration herabgesetzt wurde. Dies lässt sich durch den höheren 

Kontrast der agglomerierten Eisenoxidpartikeln in den Laserrastermikroskopauf-

nahmen erklären. 

   

   

Abbildung 4-7: Mikroskopischer Vergleich mittels Laserrastermikroskopie zwischen Eisenoxidpul-

ver im a) Ausgangszustand und nach b) thermischer Agglomeration 

a) b) 
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Eine geringere innere Porosität einzelner agglomerierten Eisenoxidpartikel bewirkt 

nach der Reduktion ebenfalls eine geringe innere Porosität des reduzierten Eisen-

pulvers. Durch die Reduzierung der inneren Porosität wird die Schüttdichte als 

Folge erhöht. Die Eigenschaften des Eisenoxidpulvers haben einen wesentlichen 

Einfluss auf die Eigenschaften des Eisenpulvers nach der Reduktion und Sinterung. 

Daher bewirkt eine regelmäßige Morphologie der agglomerierten Eisenoxidpartikel 

auch eine regelmäßigere Morphologie des Eisenpulvers nach der Reduktion.  

Die Partikelgrößenverteilung nach der thermischen Agglomeration mit einem Ὠ -

Wert von 251,11 µm ist für den PBF-LB/M-Prozess aus Gründen der Genauigkeit 

und schwierigen Verarbeitbarkeit zu groß. Daher ist eine Reduzierung der Partikel-

größenverteilung durch eine nachfolgende Trennung des Grobkorns zwingend er-

forderlich.       

4.3.3 Trenn ung  

Nach der thermischen Agglomeration ist der Grobanteil von Eisenoxidpartikeln mit 

Hilfe einer Siebmaschine mit einer Maschenweite von 200 µm von dem Pulverkol-

lektiv zu trennen, damit das Eisenpulver im nächsten Prozessschritt der Reduktion 

und Sinterung nicht zu groß wird. Es besteht die Möglichkeit den Trennschnitt von 

200 µm herabzusetzen, um die Ausbeute an geeignetem Eisenpulver für den PBF-

LB/M-Prozess zu erhöhen, sofern das erzeugte Eisenpulver ausschließlich für den 

PBF-LB/M-Prozess erzeugt werden soll. Da die Optimierung und Skalierung des 

Verfahrens nicht im Fokus dieser Arbeit stehen, wurde der Trennschnitt bei 200 µm 

festgelegt und nicht weiter reduziert.  

Des Weiteren konnte in Voruntersuchungen [167] festgestellt werden, dass Eisen-

oxidpulver mit feinem Eisenoxidpulver von unter 63 µm die Schüttdichte und die in-

nere Porosität von Eisenpulverpartikeln nach der Reduktion und Sinterung signifi-

kant beeinflusst. Der Feinanteil des Eisenoxids besteht aus einzelnen nicht agglo-

merierten Eisenoxidpartikel und kleineren Eisenoxidagglomeraten. Während der 

Reduktion und Sinterung wird der Feinanteil von den größeren Eisenoxidpartikeln 

angezogen. Dieser Effekt nimmt mit steigender Temperatur, insbesondere bei dem 

Sinterprozess, zu, da die höhere thermische Energie die Mobilität des Feinpulvers 

erhöht [168]. Nach der vollständigen Reduktion und während des Sinterprozesses 

wird die innere Porosität der kompakten Agglomerate reduziert und die Agglomerate 

schrumpfen zu kompakten Partikeln mit geringer Porosität. Gleichzeitig werden die 

losen Primärpartikel und kleineren Agglomerate von größeren, kompakten Partikeln 

angezogen, so dass ein Randbereich mit höherer Porosität aufgebaut wird. Die Po-

rosität im Randbereich eines Partikels wird durch die Sintertemperatur nicht signifi-

kant reduziert, da die Porengröße zu groß sind [167]. Abbildung 4-8 zeigt den zuvor 

beschriebenen Einfluss des Feinanteils am Beispiel einer typischen Partikelprobe 

im Schliff nach der Reduktion und Sinterung.  
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Abbildung 4-8: Vergleich von erzeugtem Eisenpulver mit (links) und ohne (rechts) Feinanteil [167] 

Der Feinanteil bewirkt eine höhere innere Partikelporosität und eine Verschlechte-

rung der Partikelmorphologie. Beides beeinflusst die Schüttdichte, sodass mit dem 

Feinanteil niedrigere Schüttdichten in Voruntersuchungen erzielt worden sind.  Bei-

spielsweise konnte die Schüttdichte von 1,5 g/m³ mit Feinanteil auf 2,5 g/m³ ohne 

Feinanteil gesteigert werden [167].  

Für die Siebaufgabe wurden, die in Kapitel 3.2.1 beschriebene Siebmaschine mit 

Ultraschallunterstützung für den Feinanteil verwendet. Ein Siebgewebe aus Edel-

stahl mit einer Maschenweite von 200 µm wurde für die Grobtrennung und 63 µm 

für die Feintrennung verwendet. Abbildung 4-9 zeigt die gemessene Partikelgrößen-

verteilung des Eisenoxidpulvers vor und nach der Siebung. 

 

Abbildung 4-9: Partikelgrößenverteilung des Eisenoxids nach Siebung 

Die Partikelgrößenverteilung des Eisenoxidpulvers nach der Siebung weist eine 

Verteilung von Ὠ  = 58,47 µm und Ὠ  = 179,58 µm auf. Die Messung zeigt eben-

falls, dass unterhalb von 63 µm ein Restanteil an Eisenoxidpulver bis zu Partikel-

größen von ca. 1 µm detektiert wird. Dieser Restanteil kommt aufgrund der Mess-

methode zustande, da ein sehr geringer Anteil während der Messung desagglome-

riert, jedoch für die Arbeit zu vernachlässigen ist. Es ist darauf hinzuweisen, dass 
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zur Trennung des Feinanteils ein Windsichter für die großserientechnische Umset-

zung aus Gründen der Zeitersparnis zu bevorzugen ist. Für die Trennung des Grob-

pulvers bei 200 µm können hingegen beide Verfahren, die Siebung oder das Wind-

sichten, eingesetzt werden. Der nach dem Trennen übrige Fein- und Grobanteil 

kann vollständig zum vorherigen Mahlprozessschritt zurückgegeben und wieder 

verarbeitet werden, sodass keine nicht verwertbaren Restmengen entstehen.  

4.3.4 Reduktion und Sinterung  

Ausgehend von dem Ausgangszustand wurden in den vorherigen Prozessschritten 

die Eigenschaften des Eisenoxidpulvers für den Reduktions- und Sinterungspro-

zess so angepasst, dass nach der Reduktion und Sinterung ein möglichst geeigne-

tes Eisenpulvers für den PBF-LB/M-Prozess erzeugt wird. Die Prozessschritte der 

Reduktion und Sinterung werden in diesem Unterkapitel zusammenfassend be-

trachtet, da beide Schritte in demselben Ofen prozessiert worden sind. Eine Sepa-

rierung wäre technisch auch möglich, um beispielsweise die Prozessschritte ge-

trennt voneinander untersuchen zu können. Hierbei ist auf die pyrophore Eigen-

schaft von feinen Eisenpartikel zu achten, die bei sehr hohen spezifischen Oberflä-

chen auftreten können [90]. Stoffe, die pyrophore Eigenschaften aufweisen, sind bei 

Raumtemperatur leicht entzündbar, wenn sie mit Luft in Kontakt treten. Dies führt 

wieder zur Oxidation der zuvor reduzierten Eisenpulver. Beispielsweise weist das 

Eisenpulver nach der Reduktion ohne eine anschließende Sinterung aufgrund der 

offenporigen Partikelstruktur eine sehr hohe spezifische Oberfläche auf. Die Nei-

gung zur Oxidation an der Luft steigt mit temperiertem Eisenpulver oberhalb der 

Raumtemperatur zusätzlich an. Um die Oxidationsgefahr des Eisenpulvers an Luft 

zu verhindern, sind entsprechende Gegenmaßnahmen notwendig.  

Zur Vereinfachung des Prozesses werden in Anlehnung an Walther et al. [90] die 

Reduktion und Sinterung in einem Ofen direkt nacheinander durchgeführt. Während 

des Reduktionsschrittes wird das Eisenoxidpulver unter nahezu reiner Wasserstoff-

atmosphäre bei 550 °C vollständig zu Eisenpulver reduziert. Ausgewählt wurde die 

Reduktionstemperatur von 550 °C aufgrund der Tatsache, dass in diesem Tempe-

raturbereich die Reduktionsgeschwindigkeit mit Wasserstoff unterhalb von 900 °C 

die höchsten Werte erreicht [96] (siehe Kapitel 2.3.4). 

Abbildung 4-10 stellt den schematischen Reduktionsprozess im Rohrofen unter La-

borbedingungen dar.  
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Abbildung 4-10: Schematischer Reduktionsprozess im Rohrofen 

Der eingebrachte Wasserstoff wurde stirnseitig am Rohrofen überstöchiometrisch 

eingeführt und strömte durch den mit Eisenoxidpulver befüllten Ofen. Das Wasser, 

das durch die Reduktion des Eisenoxids entstanden ist, wurde mit Hilfe des Was-

serstoffstroms aus dem Ofenraum heraus transportiert. Damit der Abtransport des 

Wasserdampfs gewährleistet werden kann, wurde ein Volumenstrom von 2 m³/h 

eingestellt. Andernfalls würde die Ansammlung von Wasserdampf um das Pulver 

herum die Reduktion erschweren. Auf der gegenüberliegenden Austrittsseite des 

Ofens wurde eine Kühlfalle installiert, um das Wasserstoffgas vom Wasser zu tren-

nen. Das Eisenoxidpulver wurde vor der Reduktion auf ein Edelstahlblech gleich-

mäßig mit einer Schichthöhe von ca. 25 mm locker verteilt. Die Reduktionsge-

schwindigkeit ist neben der Temperatur und der Eisenoxidpulvermenge von vielen 

weiteren Einflussfaktoren abhängig (siehe Kapitel 2.3.4). Ziel der Reduktion ist eine 

vollständige Reduktion des Eisenoxidpulvers bis zum Kern der aufgetragenen Pul-

verschicht. Nach der vollständigen Reduktion des Eisenoxids mit Wasserstoff erfolgt 

die Spülung des Ofens mit Argon, um Wasserstoff aus dem Ofenraum vollständig 

zu entfernen. 

In Abbildung 4-11 ist der schematische Ablauf des Sinterprozesses im Rohrofen 

dargestellt, der nach der Umstellung der Ofenatmosphäre auf Argon erfolgt. 

 

Abbildung 4-11: Schematischer Sinterprozess im Rohrofen 
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Nach der Umstellung der Atmosphäre zu Argon wird die Temperatur auf 800 °C 

erhöht, sodass der Sinterprozess eingeleitet werden kann. Die erhöhte Temperatur 

bewirkt ein Schwinden der Eisenpartikel durch Verringerung des Volumens von in-

neren Poren, insbesondere von sehr kleinen Poren. Gleichzeitig bilden sich zwi-

schen einzelnen Partikeln Sinterbrücken aus, die unter dem Einfluss geringer me-

chanischer Kräfte nach der Sinterung aufgebrochen werden können. Nach einer 

Stunde wird der Sinterprozess mit einer langsamen Abkühlung im Ofen beendet. 

Eine Reduktion des Eisenoxids mit Wasserstoff direkt auf Höhe der Sintertempera-

tur von 800 °C kann zu höheren inneren Poren und somit auch höheren Schüttdich-

ten des Eisenpulvers führen. Im Allgemeinen verläuft die Reduktion von außen nach 

innen, sodass bei einer Reduktion mit erhöhten Temperaturen der Sintereffekt pa-

rallel mit der Reduktion von außen nach innen stattfindet. Dabei können in den Par-

tikeln größere Poren entstehen, die aufgrund ihrer Größe einen verminderten Sin-

tereffekt bewirken. Außerdem erhöhen sich infolge ausgeprägter Sinterbrücken die 

Haftkräfte zwischen den Partikeln, welche wiederum durch eine höhere Mahlinten-

sität aufgebrochen werden müssen. Dies kann zu einer Verformung der Partikel und 

einer Verschlechterung der Fließeigenschaften führen. 

Um sicherzustellen, dass das Eisenpulver nach der Reduktion und Sinterung voll-

ständig reduziert ist, wurde der Reduktionsgrad anhand einer Gewichtsmessung 

und der Berechnung der Gewichtsabnahme, gemäß der in Kapitel 3.3.3 beschrie-

benen Methode bestimmt. Zusätzlich wurde der Reduktionsgrad stichprobenartig 

mit Hilfe der Röntgendiffraktometrie (siehe Kapitel 3.3.10) überprüft.  

4.3.5 Homogenisierung  

Um ein fließfähiges Pulver zu erhalten, müssen nach der Sinterung die entstande-

nen Sinterbrücken zwischen den einzelnen Partikeln aufgebrochen werden. Durch 

die maximale Sintertemperatur von 800 °C sind die Sinterbrücken zwischen den 

Partikeln nur schwach ausgeprägt. Daher genügt ein Mahlprozess mit geringerer 

Intensität, um die schwachen Verbindungen aufzubrechen. Dabei hat die geringere 

Mahlintensität keinen signifikanten Einfluss auf die Partikelmorphologie. Nach dem 

Mahlprozess wurde das Pulver abschließend mit einer Siebmaschenweite von 

125 µm gesiebt, um größere Partikel oberhalb von 125 µm vom Pulver zu trennen. 

Abbildung 4-12 zeigt die Partikelgrößenverteilung nach der Reduktion, Sinterung 

und Homogenisierung im Vergleich zu den Partikelgrößen aus den vorherigen Pro-

zessschritten.   



86  4 Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid mittels Wasserstoffreduktion 

 

Abbildung 4-12: Partikelgrößenverteilung der Eisenpartikel nach Reduktion, Sinterung und Homo-

genisierung 

Der Anteil der Pulverfraktion mit einer Größe über 125 µm war geringfügig und belief 

sich auf weniger als 5 %. Die Partikelgrößenverteilungskurve hat sich durch die Re-

duktion und Sinterung in Richtung kleinerer Partikelgrößen um etwa 40 % verscho-

ben. Theoretisch sollten etwa 30 % der Veränderung aus der Reduktion des Eisen-

oxids und die verbleibenden 10 % aus der Sinterung von inneren Poren resultieren. 

4.4 Charakterisierung des Eisenpulvers 

Das hergestellte Eisenpulver (HR) auf Basis des entwickelten Verfahrens, welches 

im vorherigen Abschnitt 4.3 erläutert wurde, wurde zunächst vor der Weiterverar-

beitung im PBF-LB/M-Prozess hinsichtlich physikalischer und chemischer Eigen-

schaften charakterisiert.  

Neben dem HR-Pulver wurden auch das wasserverdüste (WA) und das gasver-

düste (GA) Eisenpulver hinsichtlich der Pulvereigenschaften bestimmt. Im Folgen-

den werden die Ergebnisse der Charakterisierung von HR-, WA- und GA-Pulver 

umfassend dargestellt.  

Abbildung 4-13 zeigt die gemessenen Partikelgrößen der unterschiedlichen Eisen-

pulver nach ihrer volumetrischen Häufigkeits- und Summenverteilung. Aus den 

Messungen geht hervor, dass das GA-Pulver die geringste Partikelgröße aufweist, 

gefolgt von HR- und WA-Pulver.  

Zur besseren Vergleichbarkeit der unterschiedlichen Partikelgrößenverteilungen 

sind die resultierenden Ὠ -, Ὠ - und Ὠ -Werte aus den Verteilungskurven in der 

Tabelle 4-3 zusammengefasst.  
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Abbildung 4-13: Pulvergrößenverteilung des GA-Eisenpulvers, WA-Eisenpulvers und HR-Eisen-

pulvers 

  ▀  [µm]  ▀  [µm]  ▀  [µm]  ◕▀  =▀ -▀  [µm]  

GA 9,6 22,5 42,6 33,0 

HR 32,5 69,2 107,4 74,9 

WA 42,0 96,1 188,0 146,0 

Tabelle 4-3: Partikelgrößenverteilung von GA-, HR- und WA-Eisenpulver anhand von Ὠ -, Ὠ - 

und Ὠ -Werten 

Das GA-Pulver weist eine für den PBF-LB/M-Prozess typische Pulvergröße auf, mit 

einem Ὠ -Wert von 9,6 µm und einem Ὠ -Wert von 42,6 µm. Im Vergleich dazu ist 

die Partikelgröße des WA-Pulvers merklich größer. Der Ὠ -Wert des WA-Pulvers 

ist mit 42 µm auf Höhe des Ὠ -Wertes des GA-Pulvers, während 10 % der gröberen 

WA-Pulverpartikel eine Größe von 188 µm überschreiten und im Vergleich zum GA-
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Pulver um den Faktor 4,4 größer sind. Die Partikelgrößenverteilung des HR-Eisen-

pulvers reiht sich zwischen GA- und WA-Pulver ein, wobei der Ὠ -Wert des HR-

Pulvers mit 69,2 µm geringfügig näher am Ὠ -Wert des WA-Pulvers positioniert ist. 

Des Weiteren steigt die Breite der Pulvergrößenverteilung ῳὨ  mit zunehmender 

Größe des Eisenpulvers. Zwischen den verschiedenen Eisenpulvern - beginnend 

mit GA-Pulver, über HR-Pulver und abschließend mit WA-Pulver - verdoppelt sich 

die Breite der Pulvergrößenverteilung näherungsweise. 

Ein wichtiges Bewertungskriterien für den Pulverauftragsmechanismus im PBF-

LB/M-Prozess ist die Partikelmorphologie. Zur Beurteilung der morphologischen Ei-

genschaften wurden mikroskopische Bilder von HR- und WA-Pulver aufgenommen, 

die in Abbildung 4-14 zusammengefasst sind.  In Abbildung 4-14  sind jeweils zwei 

REM-Aufnahmen mit unterschiedlichen Auflösungen von HR- und WA-Pulver dar-

gestellt. Das HR-Pulver kann annährend als sphärisch betrachtet werden, dahinge-

gen weist das WA-Pulver eine für die Wasserverdüsung typische spratzige Morpho-

logie auf. Eine weitere Besonderheit des HR-Pulvers ist die Oberflächenstruktur. Es 

ist eine offenporige Oberflächenstruktur unabhängig von der Pulvergröße zu be-

obachten. Die offenporige Struktur entsteht während des Reduktionsprozesses von 

agglomeriertem Eisenoxidpulver, das sich aus feinen Eisenoxidpartikeln (< 2 µm) 

zusammensetzt. Die Poren verteilen sich gleichmäßig über die komplette Oberflä-

chenstruktur des reduzierten Eisenpulvers. Die Oberflächenporen haben vorwie-

gend einen Durchmesser von unter 1,5 µm. Um die innere Partikelstruktur zu unter-

suchen, wurden zusätzliche lichtmikroskopische Aufnahmen von HR-Partikelschliff-

proben angefertigt, die in Abbildung 4-14 zu sehen sind. Die Schliffbilder zeigen, 

dass die innere Partikelporosität von dem Kern zu der Partikeloberfläche hinzu-

nimmt. Dabei verläuft der Übergang nicht stetig, sondern stufenartig. Außerdem ist 

zu beobachten, dass kleinere Partikel einen tendenziell größeren Anteil an poröser 

Struktur im Vergleich zu größeren Partikeln aufweisen. Größere Partikel hingegen 

weisen dichte innere Strukturen mit einer sehr geringen Porosität auf, lediglich im 

Randzonenbereich ist eine höhere Porosität zu erkennen.     

Die Morphologie des HR-Pulvers ist im Vergleich zu dem WA-Pulver deutlich regel-

mäßiger. Zwar wird mit HR-Pulver eine annähernd sphärische Morphologie erreicht, 

jedoch ist die Sphärizität von typischen gasverdüsten Metallpartikeln höher. In vie-

len Untersuchungen konnte bereits gezeigt werden, dass es grundsätzlich möglich 

ist, klassisches wasserverdüstes Metallpulver im PBF-LB/M-Prozess zu dichten 

Bauteilen zu verarbeiten. Da die Morphologie von HR-Pulver im Vergleich zum WA-

Pulver deutlich regelmäßiger ist, kann davon ausgegangen werden, dass sich im 

PBF-LB/M-Prozess eine homogene HR-Pulverschicht auftragen lässt. 
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Abbildung 4-14: Mikroskopische Aufnahmen von HR-Eisenpulver a) - d) und WA-Eisenpulver e) - f) 

Im nächsten Abschnitt wird auf die Ergebnisse aus der Charakterisierung der Flie-

ßeigenschaft und Schüttdichte im Detail eingegangen. Die Fließeigenschaft kann 

grundsätzlich durch die Durchflussrate einer definierten Pulvermenge von 50 g ge-

mäß des Hall Flow Messverfahren nach DIN ISO 4490 [134] beschrieben werden. 

Die Bestimmung der Schüttdichte der betrachteten Eisenpulver erfolgte mit Hilfe 

des Trichterverfahrens nach ISO 3923 [138]. Die Ergebnisse aus beiden Messun-

gen für HR-, GA- und WA-Pulver sind in der nachfolgenden Abbildung 4-15 zusam-

mengefasst. 

a) b) 

c) d) 

e) f) 



90  4 Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid mittels Wasserstoffreduktion 

 

Abbildung 4-15: Durchflussrate und Schüttdichte von GA-, HR- und WA-Eisenpulver 

Mit einer Durchflussrate von 16,05 s/50g ist das GA-Eisenpulver aufgrund der sphä-

rischen Morphologie hinsichtlich der Fließeigenschaften unter den Messbedienun-

gen nach DIN ISO 4490 am höchsten einzustufen. Begründet durch die deutlich 

unregelmäßigere Partikelmorphologie ist das WA-Eisenpulver mit einer Durchfluss-

rate von 25,23 s/50g im Vergleich zu GA- und HR-Eisenpulver am geringsten. Mit 

einer Durchflussrate von 20,11 s/50g positioniert sich das HR-Eisenpulver zwischen 

dem GA- und WA-Eisenpulver.  

Neben der Durchflussrate ist in Abbildung 4-15 die Schüttdichte der betrachteten 

Pulver dargestellt. Unter Betrachtung beider Messergebnisse ist festzustellen, dass 

geringere Durchflussraten gleichzeitig auch hohe Schüttdichten aufweisen. Bei-

spielsweise erreicht das GA-Pulver, bei dem die höchste Schüttdichte von 

4,24 g/cm³ gemessen wurde, die geringste Durchflussrate von 16,05 s/50g. Für den 

beobachteten Zusammenhang zwischen Schüttdichte und Durchflussrate ist die 

Partikelmorphologie verantwortlich. Demnach führen regelmäßigere Partikel zu hö-

heren Schüttdichten und niedrigen Durchflussraten. Ausgenommen ist das HR-Pul-

ver, bei dem die Schüttdichte mit 2,85 g/cm³ von allen Pulvern am geringsten ist, 

obwohl die Durchflussrate des HR-Pulvers im Vergleich zum WA-Eisenpulver ge-

ringer ausfällt. Ein möglicher Grund der geringeren Schüttdichte von HR-Pulver, ins-

besondere im Vergleich zum WA-Pulver, könnte in der Partikelgrößenverteilung und 

der inneren Porosität vom HR-Pulver liegen [47, 65]. Im Allgemeinen führt eine brei-

tere Partikelgrößenverteilung tendenziell zu einer höheren Schüttdichte, sofern ein 

bestimmtes Maß nicht überschritten wird [47]. Mit dem Wert ɲŘ90-10 aus Tabelle 4-3 

lässt sich die Breite der Partikelgrößenverteilung beschreiben. Hier ist das WA-Pul-

ver um den Faktor 2 größer als das HR-Pulver. Eine weitere mögliche Ursache für 

die geringere Schüttdichte des HR-Pulvers im Vergleich zum WA-Pulver könnte da-

rin liegen, dass der Feinanteil des HR-Pulvers zu niedrig ist, wie er aus der Pulver-

verteilungskurve in Abbildung 4-13 ersichtlich wird. Mit einem ausreichenden Anteil 

an Feinpartikeln können die Zwischenräume ideal ausgefüllt werden, sodass eine 

höhere Schüttdichte erreicht werden kann. 

Ergänzend zu den statischen Hall Flow Messung der zu charakterisierenden Eisen-

pulver wurde die Fließeigenschaft mit Hilfe des Revolution Powder Analyzers (RPA) 
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ermittelt. In Abbildung 4-16 sind die Messergebnisse aus dem RPA für die unter-

schiedlichen Pulver zusammengefasst. Im PBF-LB/M-Prozess ist das Pulver wäh-

rend des Pulverauftrags ständig in Bewegung und verhält sich ï analog zum RPA ï 

dynamisch. Daher ähneln die Messbedingungen während der RPA-Messung zur 

Bewertung des Fließverhaltens eher dem Pulverauftrag im PBF-LB/M-Prozess als 

den Messbedingungen bei der klassischen Hall Flow Messung. Das Messprinzip im 

RPA ist in Kapitel 3.3.4 ausführlich beschrieben.  

Im Allgemeinen wird in der RPA-Messung auf zwei wesentliche Kennwerte geach-

tet: Zum einen der Lawinenwinkel und zum anderen der Oberflächenfraktalwert. 

Beide sind in der folgenden Abbildung 4-16 dargestellt.  

 

Abbildung 4-16: Avalanche Angle und Surface Fraktal aus RPA-Messung von GA-, HR- und WA-

Eisenpulver 

Mit einem durchschnittlichen Lawinenwinkel von 45,5 ° erzielt das GA-Pulver den 

geringsten Winkel, gefolgt von HR-Pulver mit 48,4 ° und WA-Pulver mit 52,4 °, da-

her kann davon ausgegangen werden, dass das GA-Eisenpulver die höchste Fließ-

fähigkeit unter den untersuchten Pulvern erreicht. Verglichen mit den Ergebnissen 

aus den Hall Flow Messungen in Abbildung 4-15 sind die Ergebnisse für GA-Pulver 

vergleichbar. Pichler [64] und Hoeges [12] haben in ihren Arbeiten den Lawinenwin-

kel von wasserverdüstem Eisenbasispulver bestimmt. Dabei wurde ein Bereich von 

ca. 40 ° bis 53° als durchschnittlicher Lawinenwinkel für das wasserverdüste Eisen-

basispulver gemessen, die im PBF-LB/M-Prozess zu dichten Proben verarbeitet 

werden konnten.    

Obwohl mit GA-Eisenpulver der geringste Lawinenwinkel und die geringste Durch-

flussrate gemessen wurde, ist der Oberflächenfraktalwert im Vergleich zum WA-

Eisenpulver geringfügig höher. Ähnliches Verhalten konnten Pichler et al. zwischen 

wasserverdüstem und gasverdüstem Eisenbasispulver bei den Messungen im RPA 

feststellen [64]. Die ermittelten Oberflächenfraktalwerte aller hier verwendeten Ei-

senpulver liegen unterhalb von 5. Nach Spierings et al. kann ein Oberflächenfrak-

talwert unterhalb von 5 als Indikator für ausreichende Fließeigenschaften für den 

PBF-LB/M-Prozess gesehen werden [58]. 
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Die Auswertung der Hall Flow- und RPA-Messungen zur Charakterisierung des 

Fließverhaltens von HR-, GA- und WA-Pulver ermöglicht die Schlussfolgerung, dass 

ein prozesssicherer Pulverauftrag im PBF-LB/M-Prozess für alle drei Eisenpulvers-

orten zu erwarten ist. 

Die chemische Zusammensetzung hat einen signifikanten Einfluss auf die Verar-

beitbarkeit im PBF-LB/M-Prozess und die erzeugte Bauteilqualität, daher erfolgte 

vor der Verarbeitung des Pulvers die chemische Analyse mit den in Kapitel 3.3.11 

beschriebenen Analyseverfahren. Das Infrarotabsorptionsverfahren wurde zur Be-

stimmung von Kohlenstoff und Schwefel eingesetzt, während das Heißextraktions-

verfahren zur Charakterisierung von Sauerstoff, Stickstoff und Wasserstoff verwen-

det wurde. Für die restlichen aufgeführten Elemente wurde das ICP-OES-Verfahren 

genutzt. Die Charakterisierungsergebnisse der chemischen Zusammensetzung 

sind in der folgenden Tabelle 4-1 zusammengefasst. 

 

Element  Al  As B C Ca Co Cr Cu 

GA [wt.%] 0,048 0,002 0,0004 0,06 0,001 0,0044 0,105 0,023 

HR [wt.%] 0,004 0,001 0,0004 0,0007 0,01 0,0023 0,004 0,005 

WA [wt.%] 0,001 0,001 0,0004 0,001 0,002 0,035 0,046 0,019 

Element  Mg Mn Mo N Nb Ni O P 

GA [wt.%] 0,0005 0,88 0,0142 0,0046 0,037 0,045 0,11 0,021 

HR [wt.%] 0,0017 0,25 0,0005 0,001 0,0005 0,019 0,101 0,002 

WA [wt.%] 0,0004 0,19 0,004 0,0007 0,0005 0,062 0,17 0,008 

Element  Pb S Si Sn Ti V Zn 
Fe 

(Rest)  

GA [wt.%] 0,002 0,002 0,41 0,002 0,0044 0,0023 0,006 98,2152 

HR [wt.%] 0,002 0,003 0,014 0,002 0,0021 0,0005 0,002 99,5713 

WA [wt.%] 0,002 0,006 0,017 0,002 0,0005 0,0038 0,002 99,4266 

Tabelle 4-4: Chemische Zusammensetzung von GA-, HR- und WA-Eisenpulver 

Die Ergebnisse der Charakterisierung zeigen, dass die chemischen Zusammenset-

zungen von HR- und WA-Pulver vergleichbar sind. Der Eisengehalt des HR-Pulvers 

ist mit 99,57 wt.% im Vergleich zum WA-Pulver mit 99,43 wt.% geringfügig höher, 

sodass sich die Auswirkungen hinsichtlich der Verarbeitbarkeit im PBF-LB/M-Pro-

zess aus Sicht der chemischen Zusammensetzung kaum unterscheiden sollten. Mit 

einem Kohlenstoffgehalt von unter 0,06 wt.% bei niedriglegierten Stahllegierungen 

kann davon ausgegangen werden, dass eine gute Schweißbarkeit und damit auch 

die Verarbeitbarkeit im PBF-LB/M-Prozess gegeben ist. Der Kohlenstoffgehalt von 

GA-Pulver ist im Vergleich zu HR- und WA-Pulver um ein Vielfaches höher. Die 



4 Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxid mittels Wasserstoffreduktion 93 

Kombination aus einem höheren Kohlenstoffgehalt und einer hohen Abkühlge-

schwindigkeit des geschmolzenen Materials im PBF-LB/M-Prozess führt zu einer 

Steigerung der Festigkeit aufgrund der Bildung von martensitischen oder bainiti-

schen Gefügestrukturen, was jedoch mit einer Abnahme der Bruchdehnung einher-

geht [163]. 

Aus dem Eisengehalt des GA-Pulvers wird deutlich, dass der Legierungsanteil des 

GA-Pulvers in der Summe um ca. 1,3 wt.% höher ausfällt als es bei HR- und WA-

Pulver der Fall ist (siehe Tabelle 4-4). Insbesondere die Elemente Mangan und Si-

lizium weisen erhöhte Massenanteile auf. Durch den höheren Siliziumgehalt wird 

außerdem die Viskosität der Eisenschmelze reduziert [148]. Die Viskosität von er-

schmolzenem Metallpulver beeinflusst den Schmelzprozess im PBF-LB/M-Prozess. 

Einerseits kann eine niedrige Viskosität die Benetzungsqualität des aufgeschmol-

zenen Pulvers mit dem verfestigten Material verbessern und zu dichteren Festkör-

pern führen [15, 169]. Auf der anderen Seite kann eine niedrigviskose Schmelze 

dazu führen, dass Gaseinschlüsse in Form von Poren oder Schmelzspritzern ent-

stehen [45].  

Laut DIN EN 10020 wird ein Werkstoff, dessen Massenanteil an Eisen am größten 

ist und der Kohlenstoffgehalt kleiner als 2 wt.% ist, als Stahl bezeichnet [170]. Wei-

terhin wird von unlegiertem Stahl gesprochen, wenn die Massenanteile von zusätz-

lichen Bestandteilen im Stahl eine bestimmte Grenze nicht überschreiten [148, 170, 

171]. Somit handelt es sich bei allen untersuchten Pulvern per Definition um unle-

gierten Stahl. Zur Vereinfachung sollen die untersuchten Pulver in dieser Arbeit wei-

terhin als Eisenpulver bezeichnet werden.  
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5 Verarbeitung von Eisenpulver mittels PBF-LB/M und 

Wªrmebehandlung  

In diesem Kapitel wird schwerpunktmäßig die Verarbeitbarkeit der betrachten Ei-

senpulverproben im PBF-LB/M-Verfahren behandelt, in dem eine Parameterstudie 

zur Ermittlung von geeigneten Prozessparametern vorgeschaltet ist. Danach wird 

auf die Herstellung von Bauteilproben zur Bestimmung von mechanischen Materi-

alkennwerten eingegangen. Ein Teil der erzeugten Proben wird nach dem PBF-

LB/M-Prozess wärmebehandelt, welches abschließend im Detail erläutert wird.     

5.1 Ermittlung geeigneter Prozessparameter 

Zur Bewertung der Verarbeitbarkeit von HR-, WA- und GA-Pulver wurde eine de-

taillierte Parameterstudie durchgeführt, auf die in diesem Kapitel eingegangen wird. 

Zu Beginn wird die Vorgehensweise der Parameterstudie basierend auf der Litera-

turübersicht aus Kapitel 2.2.5 erläutert, gefolgt von der Zusammenfassung und In-

terpretation der Ergebnisse. Auf Basis der Ergebnisinterpretation wurden geeignete 

Prozessparameter für die nachfolgende Probenherstellung zur weiteren Bestim-

mung der Materialeigenschaften ausgewählt.  

Als Basis zur Ermittlung von geeigneten Prozessparametern dienten die relevanten 

Arbeiten zur Verarbeitung von nicht inertgasverdüsten Eisenpulver im PBF-LB/M-

Prozess aus Tabelle 2-2. In dieser Tabelle sind die Pulvereigenschaften, Herstel-

lungsmethode und die ermittelte Volumenenergiedichte, die zu hohen Bauteildich-

ten geführt haben, zusammengefasst. Verglichen mit den HR- und WA-

Eisenpulvern in dieser Arbeit (siehe Tabelle 4-3 und Abbildung 4-15) sind die 

Partikel deutlich kleiner und weisen eine geringfügig höhere Schüttdichte auf. Aus 

der Literaturübersicht in Tabelle 2-2 geht hervor, dass das in den Arbeiten von Le-

tenneur et al. [13] verwendete Eisenpulver dem HR- und WA-Pulver am ähnlichsten 

ist. Daher dienen die in den Arbeiten von Letenneur et al. [13] gewählten Prozesspa-

rameter als Orientierung für die Verarbeitungsuntersuchungen in dieser Arbeit.  

Zusätzlich zu den zuvor besprochenen Literaturwerten spielt die Zielsetzung eine 

wichtige Rolle und beeinflusst die Vorgehensweise der Parameterstudie. Das über-

geordnete Ziel der Parameterstudie in dieser Arbeit besteht darin ein prozessstabi-

les Verarbeitungsfenster zur Herstellung von dichten Bauteilen mit der Zielanlage 

und -pulver zu ermitteln. Als Zielanlage wurde eine konventionelle PBF-LB/M-An-

lage des Typs EOS M290 (siehe Kapitel 3.2.2) ausgewählt. Ergänzend dazu sind 

Verarbeitungsversuche mit einer modifizierten PBF-LB/M-Anlage des Typs EOSINT 

M270 (siehe Kapitel 3.2.2) umzusetzen, welche über eine Oberflächenheizung ver-

fügt. Damit kann die obere Pulverschicht bis zu 350 °C erwärmt werden. Darüber 

hinaus erlaubt die PBF-LB/M-Anlage die Anpassung des Laserfokusdurchmessers.  

Mit Hilfe der definierten Prozessparameter in Abbildung 5-1 wurden mit einer kon-

ventionellen und modifizierten PBF-LB/M-Anlage jeweils 25 Zylinderproben mit den 

Pulversorten HR, WA und GA aufgebaut, von denen 9 Zylinderproben hinsichtlich 
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der relativen Dichte mittels Lichtmikroskopie an parallel und senkrecht zur 

Aufbaurichtung orientierten Proben durch Bildung eines Mittelwertes bestimmt wur-

den. 

Die Scangeschwindigkeit und die Laserleistung wurden während der Parameterstu-

die an beiden PBF-LB/M-Anlagen variiert. Bei der konventionellen PBF-LB/M-An-

lage wurde die Scangeschwindigkeit ausgehend von 400 mm/s bis 800 mm/s und 

bei der modifizierten PBF-LB/M-Anlage von 500 mm/s bis 900 mm/s schrittweise 

um jeweils 100 mm/s erhöht. Die Variation der Laserleistung erfolgte an beiden 

PBF-LB/M-Anlagen von 140 W bis 220 W bzw. von 120 W bis 195 W.  

Die Prozessparameter wie der Hatchabstand, der Fokusdurchmesser, die Schicht-

höhe und die Vorheiztemperatur wurden während der Parameterstudie nicht verän-

dert. Die angegebene Volumenenergiedichte in Abbildung 5-1 resultiert aus der Be-

rechnung der Prozessparameter (Laserleistung, Scangeschwindigkeit, Schichthöhe 

und Hatchabstand), sodass für jede hergestellte Zylinderprobe die aus den Pro-

zessparametern resultierende Volumenenergiedichte zugeordnet werden kann. Mit 

den Ergebnissen aus der Dichtebestimmung lässt sich der Einfluss der Prozesspa-

rameter auf die Bauteildichte und somit Bauteilqualität abschließend bewerten.  

 

Abbildung 5-1: Verwendete Prozessparameter mit resultierender Volumenenergiedichte 

In Abbildung 5-1 wird deutlich, dass mit abnehmender Scangeschwindigkeit und 

ansteigender Laserleistung die Volumenenergiedichte bei unverändertem Hatchab-

stand und Schichthöhe zunimmt. 

Mit den ausgewählten Parametersätzen für den Aufbau von Zylinderproben an der 

konventionellen PBF-LB/M-Anlage wurden demnach Volumenenergiedichten zwi-

schen 48,6 und 152,8 J/mm³ eingestellt. An der modifizierten PBF-LB/M-Anlage lag 

der Bereich der Volumenenergiedichte mit Werten zwischen 22,2 und 65,0 J/mm³ 

auf einem geringeren Niveau, was aus dem höheren Hatchabstand, der geringeren 

Laserleistung und höheren Scangeschwindigkeit resultiert.  
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Mit den Parametersätzen aus Abbildung 5-1 konnten alle Pulversorten (GA, HR, 

WA) an beiden PBF-LB/M-Anlagen zu festen Probekörper verarbeitet werden, 

sodass eine anschließende metallographische Untersuchung zur Bestimmung der 

Dichte möglich war. Die Abbildung 5-2 zeigt HR-, GA- und WA-Zylinderproben, die 

im Aufbauprozess unter Verwendung der Prozessparameter aus Abbildung 5-1 mit 

der konventionellen PBF-LB/M-Anlage hergestellt wurden.  

 

 

Abbildung 5-2:  GA-, HR- und Zylinderproben aus EOS M290 

Die Mittelwerte aus der Bestimmung der relativen Dichte parallel und senkrecht zur 

Aufbaurichtung sind über die berechnete Volumenenergiedichte von GA-, HR- und 

WA-Eisenpulver in Abbildung 5-3 zusammengefasst. Zusätzlich ist in Abbildung 5-3 

die erreichte maximale Bauteildichte gekenntzeichnet. Die Ergebnisse aus der Dich-

tebestimmung zeigen, dass mit GA- HR- und WA-Pulver, sowie an beiden PBF-

LB/M-Anlagentypen Bauteildichten von > 99,50 % erzielt und somit geeignete Pro-

zessparameter identifiziert werden konnten. In Abbildung 5-3 wird deutlich, dass die 

Bauteildichte mit steigender Volumenenergiedichte bei allen Pulversorten, sowie an 

beiden PBF-LB/M-Anlagen zunimmt. Die hergestellten Zylinderproben aus dem 
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gasverdüstem GA-Pulver an der konventionellen PBF-LB/M-Anlage zeichnen sich 

durch sehr hohe Bauteildichten bei einer Volumenenergiedichte zwischen 48,6 und 

152,8 J/mm³ aus. Lediglich bei einem niedrigen Energieeintrag von 48,6 und sehr 

hohem Energieeintrag von 152,8 J/mm³ fällt die relative Dichte auf Werte von un-

terhalb 99,5 % ab. Bei der Verarbeitung des GA-Eisenpulvers wurde die maximale 

relative Dichte von 99,94 % bei einer Volumenenergiedichte von 62,5 J/mm³ er-

reicht, die sich aus der Laserleistung von 180 W und der Scangeschwindigkeit von 

800 mm/s ergibt.  

 

Abbildung 5-3: Bauteildichte über Volumenenergiedichte an konventioneller und modifizierter 

PBF-LB/M-Anlage 

Im Vergleich zu der Verarbeitung von WA- und HR-Eisenpulver an der konventio-

nellen PBF-LB/M-Anlage liegt die benötigte Volumenenergiedichte zur Herstellung 

von maximal dichten Bauteilen mit 62,5 J/mm³ deutlich unterhalb der für WA- und 

HR-Eisenpulver benötigten Volumenenergiedichte von 101,9 J/mm³.  Die maximale 

Bauteildichte bei der Verarbeitung von HR- und WA-Pulver an der konventionellen 
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PBF-LB/M-Anlage wird im Vergleich zum GA-Pulver bei einer höheren Volumen-

energiedichte von 101,9 J/mm³, die sich aus der Laserleistung von 220 W und der 

Scangeschwindigkeit von 600 mm/s ergibt, erreicht. Dieser Parametersatz hat an 

der konventionellen PBF-LB/M-Anlage bei der Verarbeitung von WA- und HR-Pul-

ver zu einer relativen Dichte von 99,88 % und 99,76 % geführt. Geringfügige Ver-

änderungen der Prozessparameter bei konventionellen Anlagenbedingungen be-

wirken bei WA- und HR-Pulver eine größere Auswirkung auf die relative Dichte. 

Dagegen ist die Sensitivität bei der Verarbeitung von GA-Pulver auf die Bauteil-

dichte durch geringere Prozessanpassung deutlich geringer.  

An der modifizierten PBF-LB/M-Anlage werden die höchsten Bauteildichten bei al-

len Pulversorten bei einer Volumenenergiedichte von 65 J/mm³ erziel, die sich aus 

der Laserleistung von 195 W und einer Scangeschwindigkeit von 500 mm/s ergibt. 

Analog zu der Beobachtung aus der Parameterstudie an der konventionellen PBF-

LB/M-Anlage nimmt die Bauteildichte an der modifizierten PBF-LB/M-Anlage mit ge-

ringerer Volumenenergiedichte ab. Der Verlauf der Bauteildichte mit abnehmender 

Volumenenergiedichte ist an der modifizierten PBF-LB/M-Anlage im Vergleich zur 

konventionellen PBF-LB/M-Anlage glatter. Zudem reicht ein geringer Lasereintrag 

von 65 J/mm³ für den Aufbau von dichten Bauteilen mit den WA- und HR-Pulver 

aus. Die Verarbeitung von GA-Pulver an der modifizierten PBF-LB/M-Anlage benö-

tigt ebenfalls eine geringere Laserenergie für den Aufbau von dichten Bauteilen, 

jedoch ist der Unterschied zwischen den Anlagentypen geringer als es bei WA- und 

HR-Pulver der Fall ist.  

Durch die zusätzliche Infrarot-Heizeinheit in der modifizierten PBF-LB/M-Anlage 

wird die oberste Pulverschicht bis zu einer Temperatur von 350 °C erwärmt. Mit 

einer höheren Vorheiztemperatur ist der Temperaturgradient zu einer erschmolze-

nen Pulverschicht geringer, sodass sich bei gleichbleibendem Energieeintrag ein 

größeres Schmelzbad ausbilden kann oder zur Erreichung einer ähnlichen 

Schmelzbadausprägung ein geringerer Laserenergieeintrag ausreicht. Zusätzlich 

beeinflusst die geringere Wärmeleitfähigkeit von HR- und WA-Pulver, aufgrund ei-

ner geringeren Schüttdichte im Vergleich zu GA-Pulver, den Wärmehaushalt wäh-

rend des PBF-LB/M-Prozesses. Dies führt dazu, dass die Wärmeenergie, die durch 

die Infrarot-Heizung und dem Laserstrahl eingekoppelt wird, langsamer vom Pulver-

bett abgeführt werden kann. Insbesondere bei geringeren Prozesszeiten (kleinere 

Bauteile) und bevor ein Temperatur-Sättigungszustand in der Prozesskammer er-

reicht wird, ist davon auszugehen, dass das Temperaturniveau bei HR- und WA-

Pulver tendenziell höher liegt.  

Die EOSINT M270 bietet außerdem die Möglichkeit den Fokusdurchmesser über 

die Optikeinheit der PBF-LB/M-Anlage zu variieren, sodass neben der hohen Vor-

heiztemperatur zusätzlich der Fokusdurchmesser auf 0,20 µm erhöht wurde. Eine 

Vergrößerung des Fokusdurchmessers beeinflusst die Schmelzbadgeometrie. Das 

Schmelzbad wird flacher und breiter, sodass es bei einem zuvor instabilen Auf-

schmelzprozess stabilisierend wirken kann [146ï148]. Zudem kann eine Pulverver-

armung in der Belichtungsfläche durch das Aufschmelzen benachbarter Pulvermen-

gen aufgrund einer breiteren Schmelzbadgeometrie kompensieren. Ein zu großer 
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Fokusdurchmesser kann auf der anderen Seite zu Bindungsfehlern führen, wenn 

die Schmelzbadtiefe zu gering ist und die Pulverschicht nicht vollständig mit der 

unteren Schicht aufgeschmolzen werden kann [172]. Die hohe Vorheiztemperatur 

von 350 °C wirkt der abnehmenden Schmelzbadtiefe durch den größeren Fokus-

durchmesser entgegen, sodass Bindungsfehler mit den darunterliegenden Schich-

ten verhindert werden. Bei einem größeren Fokusdurchmesser ist jedoch zu berück-

sichtigt, dass die Oberflächenrauheit erhöht und damit die Oberflächenqualität ge-

mindert wird [173].  

Um ein vertieftes Prozessverständnis zu erlangen, werden neben der Volumenener-

giedichte auch die Auswirkungen der Laserleistung und der Scangeschwindigkeit 

auf die relative Dichte getrennt voneinander untersucht. In Abbildung 5-4 sind die 

Ergebnisse der Untersuchungen dargestellt, bei denen die relative Dichte von GA-, 

WA- und HR-Pulvern bei unterschiedlichen Scangeschwindigkeiten und Laserleis-

tungen von 140, 180 und 220 W bzw. 120, 160 und 195 W erfasst wurden. 

 

Abbildung 5-4: Relative Dichte über die Scangeschwindigkeit von GA-, WA- und HR-Proben bei 

unterschiedlichen Laserleistungen 
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Bei der modifizierten PBF-LB/M-Anlage ist das Verhalten der relativen Dichte über 

die Scangeschwindigkeit und bei ansteigender Laserleistung zwischen den Pulvers-

orten prinzipiell identisch. Lediglich bei sehr geringer Laserleistung wird eine gerin-

gere Bauteildichte bei HR- und WA-Pulver und erhöhter Scangeschwindigkeit er-

reicht als bei GA-Pulver. Bei einer Laserleistung von 195 W und einer Scange-

schwindigkeit von 500 mm/s werden bei allen Pulversorten an der modifizierten An-

lage die höchsten Bauteildichten oberhalb einer relativen Dichte von 99,50 % er-

reicht. Die hohe Vorheiztemperatur und der große Laserdurchmesser bei den Ver-

arbeitungsversuchen an der modifizierten PBF-LB/M-Anlage führen dazu, dass die 

untersuchten Pulversorten sich ähnlich verarbeiten lassen, obwohl sie signifikante 

Unterschiede in ihren physikalischen Pulvereigenschaften aufweisen.  

Hingegen ist der Einfluss der unterschiedlichen Pulvereigenschaften bei konventio-

nellen Prozessbedingungen auf die Verarbeitbarkeit im PBF-LB/M-Prozesses grö-

ßer. Die Ergebnisse in Abbildung 5-4 illustriert, dass dichte Zylinderproben aus GA-

Pulver im Vergleich zum HR- und WA-Pulver über ein breiteres Prozessfenster er-

zeugt werden konnten. Bei einer Laserleistung von 180 W konnten sowohl mit einer 

geringen Scangeschwindigkeit von 400 mm/s als auch mit einer hohen Scange-

schwindigkeit von 800 mm/s relative Dichten von über 99,50 % erzielt werden. Die 

Verarbeitungsuntersuchungen von GA-Pulver zeigen ein Verhalten, das typisch ist 

für inertgasverdüstes Metallpulver während der Verarbeitung im PBF-LB/M-Pro-

zess. Es wurde festgestellt, dass bei einer Zunahme der Laserenergiedichte und 

insbesondere bei hohen Laserleistungen von 220 W bei gleichzeitig geringer Scan-

geschwindigkeit von 400 mm/s, eine Abnahme der relativen Dichte auf Werte unter 

99,50 % zu beobachten ist. Die Ursache für diesen Rückgang der Dichte bei hohen 

Laserenergiedichten kann mit der Überhitzung des Schmelzbades begründet wer-

den, was zur Bildung von Dampfkapillaren (engl. Keyholes) führt. Diese Erschei-

nung ist im Rahmen des PBF-LB/M-Prozesses nicht ungewöhnlich, da es einen 

Tiefschweißprozess ermöglicht. Eine Instabilität der Dampfkapillaren kann jedoch 

aufgrund von Änderungen der Prozessbedingungen zu einer Einschnürung von Ga-

sen in der Schmelze führen [174]. Diese verbleiben als sphärische Poren nach der 

Erstarrung im Material. Auf der anderen Seite nimmt die Bauteildichte ab, wenn eine 

sehr geringe Laserenergiedichte angewendet wird, beispielsweise bei einer Laser-

leistung von 140 W und einer Scangeschwindigkeit von 600 mm/s. Dies ist auf die 

unvollständige Schmelzung des Pulvermaterials zurückzuführen, was bei abneh-

menden Laserenergiedichte zu einer Zunahme an unregelmäßigen Poren und Bin-

dungsfehlern im Bauteil führt [174].  

Für das WA- und HR-Pulver konnten analog zum GA-Pulver ebenfalls prozess-

stabile Parameter für den Aufbau von hohen Bauteildichten identifiziert werden. Bei 

WA-Eisenpulver wurde eine relative Dichte von 99,88 % bei einer Laserleistung von 

220 W und einer Scangeschwindigkeit von 600 mm/s ermittelt. Ebenfalls führten 

dieselben Prozessparameter bei HR-Eisenpulver zu einer maximalen Probendichte 

von 99,76 %. In Abbildung 5-4 zeigen die Ergebnisse der Bauteildichte bei konven-

tionellen Prozessbedingungen, dass WA- und HR-Pulver in einem engen Bereich 
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stabil verarbeitet werden, während GA-Eisenpulver sich in einem viel größeren Pro-

zessfenster zu dichten Bauteilen verarbeiten lassen. Des Weiteren konnte beobach-

tet werden, dass die Verarbeitung von WA- und HR-Pulver im Vergleich zu GA-

Eisenpulver eine höhere Laserleistung erfordert. Die Verarbeitungsunterschiede 

zwischen GA-Pulver und den beiden HR- und WA-Pulvern an der konventionellen 

PBF-LB/M-Anlage lassen sich auf die physikalischen Pulvereigenschaftsunter-

schiede zurückführen. 

Spierings et al. [56] und Jacob et al. [150] stellten in ihren Arbeiten fest, dass die 

Pulverschichthöhe in der Realität größer ausfällt als die eingestellte Nivellierhöhe 

an einer PBF-LB/M-Anlage. Da die Schüttdichte eines Pulvers in der Regel geringer 

ist als die Materialdichte, bildet sich auch eine größere tatsächliche Schichthöhe im 

Vergleich zur Nivellierhöhe aus und weicht somit von dieser ab. Für die Berechnung 

der Volumenenergiedichte nach der Gleichung von Meiners [7] (siehe Kapitel 2.2.3) 

wird die Nivellierhöhe als Schichthöhe herangezogen, die jedoch von der tatsächli-

chen Schichthöhe abweicht und zudem von der Schüttdichte des Pulvers im We-

sentlichen abhängig ist. Obwohl die chemischen Zusammensetzungen der unter-

suchten Pulversorten sehr ähnlich sind, unterscheiden sich die Schüttdichten zwi-

schen GA und den restlichen beiden HR- und WA-Pulversorten deutlich (siehe Ka-

pitel 4.4). Dies hat zur Folge, dass die tatsächliche Schichthöhe zwischen den Pul-

versorten unterschiedlich ist und bei Nichtberücksichtigung zu einer fehlerhaften In-

terpretation führen kann. Erst mit der tatsächlichen Volumenenergiedichte kann eine 

genauere Vergleichbarkeit sichergestellt werden. Daher wird basierend auf den 

Arbeiten von Spierings [69] und Jacob [70] die effektive Schichthöhe für GA-, HR- 

und WA-Eisenpulver im folgenden Abschnitt hergeleitet, um anschließend die 

tatsächlichen Volumenenergiedichten für die Pulversorten bestimmen und 

interpretieren zu können.   

Wird eine Pulverschicht erstmalig aufgetragen, beispielsweise mit einer Nivellier-

höhe von 0,04 mm, schrumpft diese nach dem Schmelzprozess um den Anteil des 

Leerraumvolumens in der Pulverschicht. Das Leerraumvolumen setzt sich zusam-

men aus den Räumen zwischen den Partikeln und der inneren Partikelporosität. 

Beispielsweise schrumpft bei einem Leerraumvolumen von 45,9 % (entspricht aus 

dem Verhältnis GA-Schüttdichte von 4,24 g/cm³ zur Materialdichte von 7,85 g/cm³) 

die aufgeschmolzen und erstarrte Pulverschicht um 0,018 mm, die beim nächsten 

Pulverauftrag mit Pulver aufgefüllt werden muss, sodass sich die Pulverschichthöhe 

von 0,04 mm auf 0,058 mm bei dem zweiten Pulverauftrag erhöht. Nach dem glei-

chen Prinzip erhöht sich die Pulverschichthöhe nach dem dritten Pulverauftrag wei-

ter auf 0,067 mm. Dies wiederholt sich so lange bis ein Sättigungszustand erreicht 

ist, danach erhöht sich die effektive Schichthöhe in der Regel nicht mehr. Die 

tatsächliche Schichthöhe entspricht dem Wert des Sättigungszustandes.  

Unter der Annahme, dass die nach ISO 3923 [138] gemessene Schüttdichte der 

aufgetragenen Pulverschichdichte entspricht, kann die Gleichung  

ὸ  ὸ ὸ ὸ   



102  5 Verarbeitung von Eisenpulver mittels PBF-LB/M und Wärmebehandlung 

zur Berechnung der effektiven Schichthöhe herangezogen werden [69ï71].  

Unter Berücksichtigung des Verhältnisses zwischen Pulverschüttdichte und der 

Materialdichte lässt sich das Schrumpfverhalten ὸ  mit der Gleichung 

ὸ ὸ  zρ
”

”
 

bestimmen. Mit Hilfe der oberen Gleichungen zur Berechnung von ὸ , der 

Nivellierhöhe und der ermittelten Schüttdichten aus Abbildung 4-15 lässt sich der 

Verlauf der effektiven Schichthöhe über die Pulverbeschichtungsanzahl bis zum 

Sättigungszustand bestimmen. Abbildung 5-5 zeigt die berechneten Verläufe der 

effektiven Schüttdichte für die Pulver HR, WA und GA.  

 

Abbildung 5-5: Effektive Schichthöhe von HR-, WA- und GA-Pulver über die Anzahl der Pulver-

beschichtungen 

In Abbildung 5-5 wird deutlich, dass die tatsächliche Schichthöhe zum einen höher 

ausfällt als die eingestellte Nivellierhöhe und zum anderen von der Schüttdichte des 

Pulvers im Wesentlichen abhängig ist. Die Schüttdichte zwischen WA- und HR-

Eisenpulver unterscheidet sich im Vergleich zum GA-Pulver geringfügig, daher ist 

die Differenz der tatsächlichen Schichthöhe zwischen WA- und HR-Eisenpulver 

gering. Bei WA-Eisenpulver stellt sich eine Schichthöhe von 0,104 mm und bei HR-

Eisenpulver von 0,109 mm ein. Dagegen bildet sich bei GA-Eisenpulver mit 

0,074 mm eine merklich geringere effektive Schichthöhe aus. Des Weiteren wird 

durch die Abbildung 5-5 ersichtlich, dass die tatsächliche Schichthöhe mit 

ansteigender Pulverbeschichtungsanzahl bis zu einem Sättigungszustand, der 

einem Grenzwert entspricht, zunimmt. Nach Erreichung des Sättigungszustandes 

bleibt die tatsächliche Schichthöhe konstant bis zum letzten Schichtaufbau, sofern 

die Schüttdichte über den Prozessaufbau sich nicht verändert. Außerdem wird aus 
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Abbildung 5-5 deutlich, dass bei geringerem Abstand zwischen Schüttdichte und 

Materialdichte der Sättigungszustand früher erreicht wird. Vereinfacht kann der 

Sättigungszustand mit der Gleichung  

ὸ ͺ Ὠ  z
”

”
 

berechnet werden kann. 

Wie bereits erwähnt ergibt sich bei GA-Pulver eine wesentlich geringere tatsächli-

che Schichthöhe von 0,074 mm. Diese Gegebenheit bedingt, dass für WA- und HR-

Pulver eine höhere Energiemenge über den Laserstrahl eingebracht werden muss, 

um die größeren Pulverschichthöhen von 0,104 mm und 0,109 mm vollständig auf-

zuschmelzen. Dies lässt sich aus den Verarbeitungsuntersuchungen an der kon-

ventionellen PBF-LB/M-Anlage und dessen Ergebnissen der Bauteildichte über die 

Volumenenergiedichte in Abbildung 5-3 feststellen.  

Obwohl die chemische Zusammensetzung zwischen den Pulversorten vergleichbar 

ist, reicht bei der Verarbeitung von GA-Pulver eine geringere Energiemenge von 

62,5 J/mm³ zur Erreichung der maximalen Bauteildichte aus. Dagegen wird für WA- 

und HR-Pulver eine Volumenenergiedichte von 101,9 J/mm³ für den Aufbau von 

möglichst hohen Bauteildichten benötigt. Unter genauerer Betrachtung wird bei der 

Berechnung der Volumenenergiedichte die Pulverschichthöhe aus der eingestellten 

Nivellierhöhe herangezogen. Aus Abbildung 5-5 wird jedoch deutlich, dass die tat-

sächliche Pulverschichthöhe von der Nivellierhöhe abweicht und zwischen den Pul-

versorten die tatsächliche Pulverschichthöhe größere Unterschiede aufweist, insbe-

sondere zwischen GA-Pulver und den beiden WA- und HR-Pulvern. Ein Vergleich 

der Volumenenergiedichte unter Berücksichtigung der tatsächlichen Pulverschicht-

höhe mit der Gleichung  

Ὁͺ
ὖ

ὺ Ὤz Ὠz  z
 

liefert vergleichbare Volumenenergiedichten, die für die maximalen Bauteildichten 

benötigt werden. Bei GA-Pulver wurde demnach eine Ὁͺ  von ca. 34 J/mm³ 

eingebracht, dagegen wurde bei WA-Eisenpulver mit 39 J/mm³ und bei HR-

Eisenpulver mit 37 J/mm³ Energie pro Volumen eingebracht. Da der Unterschied 

der Volumenenergiedichte unter Berücksichtigung der tatsächlichen Schichthöhe 

deutlich geringer ausfällt, kann darauß geschlussforgert werden, dass der Einfluss 

der unterschiedlichen Schüttdichten auf die Verarbeitung am größten ist.   

Zudem wird die thermische Leitfähigkeit des Pulvers durch eine geringere Schütt-

dichte, wie es bei WA- und HR-Pulver der Fall ist, reduziert, sodass die eingebrachte 

Wärmeenergie des Lasers im Vergleich zum GA-Pulver langsamer abtransportiert 
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werden kann, was den Wärmehaushalt zwischen den Pulversorten unterscheidet 

und folglich die Verarbeitung im PBF-LB/M-Prozess beeinflusst.  

Ein weiteres Unterscheidungsmerkmal zwischen den Pulversorten ist die Absorpti-

onseigenschaft. Diese hängt von der Größenverteilung und Morphologie der Parti-

kel ab. Größere Partikel haben einen geringeren Absorptionsgrad, da sie im Ver-

gleich zu kleineren Partikeln eine geringere Mehrfachreflektion im Pulverbett auf-

weisen. Hingegen können Partikel mit unregelmäßiger Partikelmorphologie den Ab-

sorptionsgrad erhöhen. Wenn durch Absorption des Laserstrahls im Pulver ein 

Schmelzbad entsteht, absorbiert anschließend das Schmelzbad den Laserstrahl, 

welcher im Vergleich zum Pulverbett eine veränderte Absorptionseigenschaft auf-

weist. Da die chemische Zusammensetzung der Pulversorten ähnlich ist, hängt der 

Absorptionsgrad des Schmelzbades größtenteils von der Temperatur des Schmelz-

bades ab. Bei steigender Scangeschwindigkeit läuft der Laserstrahl vor dem 

Schmelzbad und ein Teil des Laserstrahls wird dann vom Pulver zusätzlich absor-

biert [31]. Unterschiedliche Absorptionseigenschaften haben demnach eine Auswir-

kung auf das Zusammenspiel des Laserstrahls mit dem Pulverbett und dem 

Schmelzbad.    

Die zuvor diskutierten Auswirkungen der unterschiedlichen Pulvereigenschaften auf 

die Interaktion mit dem Laserstrahl können mögliche Gründe für das unterschiedli-

che Verhalten von GA-Pulver im Vergleich zu WA- und HR-Pulver im PBF-LB/M-

Prozess liefern. Die benötigte höhere Laserleistung bei der Verarbeitung von WA- 

und HR-Pulver kann auf die erhöhte tatsächliche Pulverschichthöhe zurückgeführt 

werden. Außerdem beeinflusst die geringere Wärmeleitfähigkeit des losen WA- und 

HR-Pulvers das Temperaturniveau des Schmelzbades, welches wiederum die Ab-

sorptionseigenschaften des Schmelzbades verändert. Die Absorptionseigenschaf-

ten des Pulvers sind zudem von der Partikelgrößenverteilung und -morphologie ab-

hängig. Ein Beispiel hierfür ist, dass das GA-Pulver im Vergleich zu HR- und WA-

Pulver nicht nur Unterschiede in der Morphologie aufweist, sondern auch in Bezug 

auf die Partikelgröße deutlich kleiner ist. Es ist davon auszugehen, dass die Pro-

zessstabilität auch von dem Verhältnis zwischen Partikelgröße und Schmelzbadge-

ometrie abhängig ist. Ist die Partikelgröße um ein Vielfaches größer als das 

Schmelzbad, so könnten vereinzelte Partikel nicht vollständig zum Verbund aufge-

schmolzen werden.  

Des Weiteren ist allgemein bekannt, dass der Energieeintrag und der Fokusdurch-

messer einen Einfluss auf die Schmelzbadgeometrie haben. Mit größerem Fokus-

durchmesser bei gleichbleibendem Energieeintrag (Scangeschwindigkeit und La-

serleistung konstant) wird das Schmelzbad flacher und breiter [172, 175, 176]. Bei 

den Verarbeitungsuntersuchungen an der modifizierten PBF-LB/M-Anlage wurde 

ein Fokusdurchmesser von 200 µm eingestellt, damit ist dieser größer als die HR- 

oder WA-Partikeln (siehe Tabelle 4-3). Anlagenspezifisch konnte der Fokusdurch-

messer von 80 µm bei der konventionellen PBF-LB/M-Anlage nicht verstellt werden. 

Trotz des größeren Fokusdurchmessers im Vergleich zum GA-Pulver ist dieser den-

noch kleiner als der der HR- oder WA-Partikel. 
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Das Zusammenspiel aus geringerer Schüttdichte und größerer Partikelgrößenver-

teilung bei WA- und HR-Pulver bewirkt, dass die Prozessfenster für einen stabilen 

Aufbau von dichten Bauteilen im Vergleich zum GA-Pulver deutlich kleiner sind. 

Mögliche Gegenmaßnahmen zur Stabilisierung des Prozessverhaltens, auch über 

ein größeres Prozessfenster hinweg, könnten in der Reduzierung der Schüttdichte 

und der Partikelgrößenverteilung gesehen werden. Angenommen, dass der Fokus-

durchmesser anlagenseitig nicht vergrößert werden kann. Andernfalls könnte ein 

größerer Fokusdurchmesser ebenfalls stabilisierend wirken, mit dem Nachteil, dass 

die Genauigkeit und Oberflächenrauheit von Bauteilen dadurch abnimmt [172]. Dies 

kann analog zu dem Ansatz aus den Arbeiten von Shi et al. [172] und Adjamskyi et 

al. [176] erfolgen, die das Ziel der Effizienzsteigerung im PBF-LB/M-Prozess durch 

einen größeren Fokusdurchmesser bei hoher Energiedichte verfolgt haben. Der Un-

terscheid dazu wäre, dass nicht die Steigerung der Effizienz im Mittelpunkt stünde, 

sondern vielmehr die Stabilisierung des Prozesses. Um der reduzierten Bauteilqua-

lität durch den größeren Fokusdurchmesser entgegenzuwirken, könnten sämtliche 

Bauteilränder durch angepasste Prozessparameter mit geringerem Fokusdurch-

messer prozessiert werden. 

In Abbildung 5-6 sind lichtmikroskopische Schliffbilder von Zylinderproben darge-

stellt, bei denen die höchsten Probendichten für die betrachteten Pulversorten in 

dieser Arbeit erreicht wurden. Die dazugehörigen Prozessparameter der hergestell-

ten Zylinderproben sind in Tabelle 5-1 aufgeführt.  

Die sichtbaren Poren in den Schliffbildern der analysierten GA-, WA- und HR-Pro-

ben weisen vorzugsweise sphärische Formen auf. Unregelmäßige Poren, die in der 

Regel auf einen unzureichenden Energieeintrag (engl. lack of fusion) hindeuten, 

konnten kaum beobachtet werden. Dagegen sind runde Porenformen in der Regel 

metallurgischen Ursprungs, die durch Gaseinschlüsse im Prozess bei höheren 

Energiedichten entstehen [177]. Der Porenanteil ist in allen Proben unterhalb von 

0,5 % und damit im PBF-LB/M-typischen unvermeidbaren Bereich und weswegen 

diese vernachlässigt werden können. 

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Prozessparameter im Hinblick 

auf die Energiezufuhr unter den vorliegenden Bedingungen somit optimal gewählt 

wurden.   
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Abbildung 5-6: Schliffbilder von zylindrischen GA-, WA- und HR-Proben aus Parameterstudie kon-

ventioneller PBF-LB/M-Anlage  

Basierend auf den Ergebnissen der zuvor beschriebenen Parameterstudie lässt sich 

ableiten, dass die Verarbeitbarkeit der vorliegenden Eisenpulver, insbesondere des 

HR-Pulvers, im kommerziellen PBF-LB/M-Prozess gegeben ist. Darüber hinaus 

konnten geeignete Prozessparameter zur Herstellung von dichten Bauteilen für das 

HR-Pulver identifiziert werden. 
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5.2 Probenherstellung zur Bestimmung von 

Bauteileigenschaften 

Im vorherigen Kapitel 5.1 wurden die Auswirkungen variierender PBF-LB/M-Pro-

zessparameter bei der Verarbeitung von GA-, HR- und WA-Pulver untersucht. Un-

teranderem wurden optimale Prozessparameter für den Aufbau von hohen Bauteil-

dichten von > 99,5 % an kleinen Zylinderproben ermittelt. Diese Parameter sollen 

nun für den Aufbau von größeren Bauteilproben verwendet werden, die im An-

schluss für metallographische, mechanische und chemische Untersuchungen die-

nen sollen. Darüber hinaus sollen gezielt Bauteile mit reduzierter Dichte für weiter-

führende Untersuchungen hergestellt werden.  

Zur Herstellung von Bauteilproben für die weiterführenden Untersuchungen mit ho-

her und reduzierter Bauteildichte wurden die in Tabelle 5-1 aufgeführten Prozesspa-

rameter genutzt. Als konventionelle PBF-LB/M-Anlage wurde die EOS M290 ver-

wendet. Für die Bauplattformtemperatur, den Hatchabstand, den Laserfokus sowie 

die Schichthöhe wurden die Werte aus Abbildung 5-1 eingestellt.  

 

 Laserleistung  

[W]  

Scangeschwin-

digkeit [mm/s]  

Relative 

Dichte [%]  

Porositäts-

anteil [%]  

GA  180 800 99,94 0,06 

WA 220 600 99,88 0,12 

HR 220 600 99,76 0,24 

GA (Porös) 140 800 99,02 0,98 

WA (Porös) 180 800 97,02 2,98 

HR (Porös) 180 800 90,17 9,83 

Tabelle 5-1: Prozessparameter (Laserleistung und Scangeschwindigkeit) und erzielte Proben-

dichten aus Parameterstudie 

Unter Verwendung der in Tabelle 5-1 dargestellten Parameter wurden jeweils 4 un-

terschiedliche Bauteilproben mit den drei Eisenpulversorten (WA-, HR- und GA-Pul-

ver) erzeugt. Die Abmessungen der verschiedenen Bauteilproben mit hoher und 

reduzierter Dichte sind in Abbildung 5-7 dargestellt. Alle Bauteilproben aus jeweils 

einer Pulversorte haben eine Höhe von 15 mm und eine Länge von 70 mm. Es wird 

lediglich zwischen der Bauteildichte und Bauteilbreite unterschieden. Die Breite der 

Bauteile mit hoher Dichte wurde auf 10, 20 und 30 mm festgelegt und mit den in 

Tabelle 5-1 aufgeführten Prozessparametern hergestellt. Das Bauteil mit reduzierter 

Dichte wurde lediglich mit einer Breite von 20 mm aufgebaut, um die Unterschiede 

in den Eigenschaften zwischen hoher und reduzierter Dichte am Beispiel der Bau-

teile mit 20 mm Breite untersuchen zu können. Die Bauteile wurden in einem Winkel 

von 45 ° zur Pulverbeschichtungsrichtung angeordnet, welche in Richtung der X-

Achse in Abbildung 5-7 verläuft.  
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Abbildung 5-7: Überblick der Bauteil- und Zugproben 

Die vier Bauteilproben der jeweiligen Eisenpulversorten wurden auf einer Substrat-

platte aus Baustahl aufgebaut, wie beispielsweise in Abbildung 5-8 dargestellt. Nach 

dem PBF-LB/M-Prozess wurden die Bauteilproben mechanisch von der Substrat-

platte getrennt.  

 

Abbildung 5-8:  Aufgebaute Bauteilproben aus WA-Pulver 

Daraufhin wurden Zugproben aus den vier Bauteilproben mit Hilfe des Drahterodie-

rens gemäß Abbildung 5-7 herausgetrennt. Es wurden jeweils 10 Zugproben aus 
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Bauteilproben mit einer Breite > 20 mm und 7 Zugproben aus Bauteilproben mit ei-

ner Breite von 10 mm für die weiterführenden Untersuchungen vorbereitet. Die Zug-

proben wurden gemäß den Abmessungen in Abbildung 3-4 aus den Bauteilproben 

erodiert. Hierbei kam eine Drahtelektrode aus einem Kupfer-Zink-Material mit einem 

Durchmesser von 0,3 mm zum Einsatz. 

5.3 Wªrmebehandlung  

Ein Teil der vorliegenden Zugproben wurde einer Wärmebehandlung unterzogen, 

um den Einfluss der Wärmebehandlung auf die mechanischen Eigenschaften un-

tersuchen zu können. Die Wärmebehandlung fand unter Schutzgasatmosphäre in 

einem Kammerofen, der in Kapitel 3.2.3 im Detail beschrieben wird, statt. Um die 

geeigneten Temperaturen für die Wärmebehandlung der untersuchten Eisenpul-

versorten auswählen zu können, müssen die Umwandlungstemperaturen der Ei-

senpulversorten bekannt sein. Stahl- oder Eisenlegierungen durchlaufen während 

des Aufheizens und Abkühlens unterschiedliche Umwandlungsbereiche, die signifi-

kante Auswirkungen auf die Gefügeausbildung haben können. Insbesondere die 

austenitische Phase, die durch eine kubisch-flächenzentrierte Gitterstruktur ge-

kennzeichnet ist, muss erreicht werden, um je nach Abkühlgeschwindigkeit be-

stimmte Phasen bilden zu können. Diese Phasen beeinflussen wiederum maßgeb-

lich die mechanischen Eigenschaften des Materials. Die Umwandlung von Ferrit 

zum Austenit erfolgt in einem von der chemischen Zusammensetzung abhängigen 

Temperaturintervall zwischen der ὃὧ- und ὃὧ-Temperatur. Sobald bei der Erwär-

mung die ὃὧ-Temperatur erreicht ist, beginnt der Umwandlungsprozess von Ferrit 

zum Austenit. Die Umwandlung erfolgt bis zur ὃὧ-Temperatur, die das Ende der 

Umwandlung beschreibt. 

Mit Hilfe der computergestützten Simulation lässt sich auf Basis der chemischen 

Analyse eines Mehrstoffsystems die für die Bestimmung der Wärmebehandlung re-

levanten ὃὧ- und ὃὧ- Temperatur berechnen. Zur Berechnung der Umwandlungs-

temperaturen wurde die Software Thermo-Calc in Kombination mit der Werkstoff-

Datenbank genutzt, welche auf theoretischen und experimentellen Werten basiert. 

Die Berechnungen erfolgten nach der Calculation of Phase Diagrams (CALPHAD)-

Methode. Diese Methode ermöglicht die Bestimmung von Materialeigenschaften 

durch die Berechnung von Phasengleichgewichtszuständen und thermodynami-

schen Eigenschaften eines bestimmten Legierungssystems [178, 179]. Die zur Be-

rechnung notwendigen thermodynamischen Informationen wurden aus der TCFE9-

Datenbank herangezogen. In dieser Datenbank sind im Wesentlichen Informationen 

von Stählen und Eisenbasislegierungen enthalten [180]. 

In Abbildung 5-9 ist das Ergebnis der Berechnung des Umwandlungsvorgangs von 

Ferrit zu Austenit für die in dieser Arbeit untersuchten Eisenpulversorten dargestellt, 

welches mithilfe von Thermo-Calc ermittelt wurde. Zur Berechnung wurden die che-

mischen Analysen der jeweiligen Eisenpulver aus Tabelle 4-4 genutzt.  
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Die Bildung von Austenit beginnt bei der Umwandlungstemperatur ὃὧ. Mit zuneh-

mender Temperatur erhöht sich der Anteil an Austenit im Umwandlungsbereich. Bei 

Erreichen der Umwandlungstemperatur ὃὧ ist das Gefüge vollständig austenitisiert. 

 

Abbildung 5-9: Volumenanteil an Austenit im Umwandlungsbereich über Temperatur 

Aus den berechneten Umwandlungskurven in Abbildung 5-9 können die ὃὧ- und 

ὃὧ-Temperaturen der Eisenpulversorten, die in Tabelle 5-2 zusammengefasst sind,  

bestimmt werden.   

  

═╬ [°C]  ═╬ [°C]  

HR 905 910 

GA 710 875 

WA 907 914 

Tabelle 5-2: Umwandlungstemperatur ὃὧ und ὃὧ von GA-, WA- und HR-Proben 

Der geringfügig höhere Kohlenstoffgehalt des GA-Pulvers im Vergleich zum HR- 

und WA-Pulver (siehe Tabelle 4-4) wirkt sich signifikant auf die 

Umwandlungsvorgänge aus.  

Es ist allgemein bekannt, dass sich gemäß des Eisen-Kohlenstoff-Diagramms der 

Austenitisierungsbereich bei steigendem Kohlenstoffgehalt zu niedrigeren 

Temperaturen hin verschiebt und die ɾ-ɻ-Mischkristall (MK)-Umwandlung über 

einen breiteren Temperaturbereich stattfindet [139]. Der ɾ-ɻ-MK-

Umwandlungsbereich beginnt bei Erreichen der ὃὧ-Temperatur und endet bei der 

ὃὧ-Temperatur. Unterhalb der ὃὧ-Temperatur ist das Eisen in der Ŭ-MK-Phase 

und oberhalb von ὃὧ ist das Eisen in der ɾ-MK-Phase (Austenit). Aufgrund des 

höheren Kohlenstoffgehaltes von 0,06 wt.% beginnt bei GA-Eisenpulver die 

Umwandlung von ɻ-MK-Eisen zu Austenit bereits bei einer Temperatur von 710 °C. 

Im Gegensatz zum GA-Eisenpulver zeigen das HR- und WA-Eisenpulver aufgrund 
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ihrer deutlich geringeren Kohlenstoffgehalte von 0,0007 wt.% (HR-Pulver) bzw. 

0,0001 wt.% (WA-Pulver) kaum einen ɾ-ɻ-MK-Umwandlungsbereich. Obwohl 

gelegentlich kohlenstoffhaltige Mischkristalle im Gefüge entstehen, ist ihr Anteil 

vernachlässigbar gering. Somit sind die Temperaturunterschiede zwischen ὃὧ und 

ὃὧ bei HR- und WA-Eisenpulver wesentlich geringer und können im Wesentlichen 

als Haltepunkt betrachtet werden.  

Auf Grundlage der berechneten ὃὧ- und ὃὧ-Temperaturen aus den chemischen 

Zusammensetzungen der betrachteten Pulversorten können zielgerichtete 

Wärmebehandlungskonzepte für die vorbereiteten Zugproben aus HR-, GA- und 

WA-Pulver entwickelt werden. In der vorliegenden Arbeit wurden die Zugproben auf 

Basis von zwei unterschiedlichen Wärmbehandlungskonzepten behandelt.  

Die erste Wärmebehandlung dient dem Abbau der im PBF-LB/M-Prozess 

auftretenden Eigenspannungen, die aufgrund des schichtweisen 

Schweißprozesses und der hohen Abkühlgeschwindigkeit entstehen. Diese 

Wärmebehandlung wird in der klassischen Schweißtechnik auch als 

Spannungsarmglühen bezeichnet. Das Spannungsarmglühen von Stählen wird 

unterhalb der ὃὧ-Temperatur durchgeführt. Gemäß der Norm DIN EN ISO 4885 

werden Stähle zur Spannungsarmglühung bei Temperaturen unterhalb von 650 °C 

behandelt und langsam auf Raumtemperatur abgekühlt. Durch diese 

Wärmebehandlung können die im Werkstoff auftretenden Spannungen reduziert 

werden, ohne dass die mechanischen Eigenschaften in hohem Maße beeinträchtigt 

werden [181].  

Neben dem Spannungsarmglühen wurden die Zugproben auch bei höheren 

Temperaturen knapp oberhalb von ὃὧ wärmebehandelt, welches bei 

Stahllegierungen als Normalglühen verstanden wird. Durch das Normalglühen wird 

das Gefüge vollständig austenitisiert. Nach einer kurzen Haltedauer der Temperatur 

im Austenitbereich erfolgt eine Abkühlung an ruhiger Atmosphäre. Grunsätzlich wird 

mit dem Normalglühen ein feinkörniges, gleichmäßiges Gefüge mit erhöhten 

Zähigkeitseigenschaften angestrebt. Die schnelle Abkühlung im PBF-LB/M-Prozess 

in Verbindung mit Kohlenstoffgehalten von über 0,2 % führt voraussichtlich zur 

Bildung von bainitischen oder martensitischen Gefügebestandteilen. Diese beiden 

Gefügebestandteile entstehen während der ɾ-ɻ-MK-Umwandlung, da die schnelle 

Abkühlung die Diffusionsprozesse unterbindet. Das Normalglühen bewirkt die 

Rückumwandlung der harten banitischen und martensitischen Phasen zum Austenit 

und durch das langsame Abkühlen aus dem Austenitgebiet kann sich ein weicheres 

Ferrit-Perlit-Gefüge (unterhalb eines Kohlenstoffgehalts von 0,8 wt.%) ausbilden.  

Die gemessenen Temperaturverläufe während der Wärmebehandlungen von Zug-

proben beider Wärmebehandlungsstrategien sind in Abbildung 5-10 dargestellt. Die 

Wärmebehandlung erfolgte unter Inertgasatmosphäre in einem Kammerofen, der in 

Kapitel 3.2.3 ausführlich beschrieben wird. Dabei wurden die Zugproben in beiden 

Fällen mit einer Aufheizrate von etwa 4,6 K/min bis zu den jeweiligen 

Haltetemperaturen erwärmt. Beim Normalglühen wurden die Zugproben bei einer 
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Temperatur von 940 °C für etwa eine Stunde behandelt und anschließend mit einer 

Abkühlgeschwindigkeit von etwa 2,5 K/min abgekühlt.  

 

Abbildung 5-10: Gemessene Wärmebehandlungskurven 

Beim Spannungsarmglühen hingegen erfolgte die Wärmebehandlung bei 

Haltetemperaturen von etwa 600 °C und ebenfalls für eine Stunde. Nach der 

Wärmebehandlung wurden die Zugproben im Ofen durch das Ausschalten des 

Ofens langsam auf Raumtemperatur abgekühlt. 
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6 Eigenschaften hergestellter Bauteile aus 

Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess 

Das vorliegende Kapitel widmet sich der umfassenden Charakterisierung von Zug-

proben, die mittels des PBF-LB/M-Prozesses hergestellt wurden. Im Fokus stehen 

dabei die chemischen Eigenschaften, die Bauteildichte sowie die Ergebnisse der 

Mikrostruktur-, Gefüge- und mechanischen Eigenschaftsanalysen. 

6.1 Dichte 

Vor der Durchführung der Zugversuche zur Bestimmung der mechanischen Eigen-

schaften wurden die absoluten Dichten der Proben mit Hilfe der in Kapitel 3.3.6 be-

schriebenen Auftriebsmethode nach Archimedes gemäß DIN EN ISO 1183 [142] 

ermittelt.  

Abbildung 6-1 zeigt die absoluten Dichtewerte der Zugproben, die aus den 20 mm 

breiten Bauteilproben der jeweiligen Pulversorten heraus erodiert wurden. Durch 

das Erodieren ergab sich im Vergleich zu den Oberflächen nach dem PBF-LB/M-

Prozess eine deutlich glattere Oberfläche. Die glatte Oberfläche führt dazu, dass 

Luftbläschen an der Probenoberfläche beim Eintauchen eine geringere Anhaftungs-

neigung aufweisen als bei Proben mit rauer Oberfläche, sodass die Genauigkeit der 

Messmethode nicht maßgeblich durch raue Oberflächen beeinflusst werden kann. 

Daher wurde zur Bestimmung der Dichte von Zugproben die Auftriebsmethode ver-

wendet. Darüber hinaus ist die Auftriebsmethode ein zerstörungsfreies Messverfah-

ren, das direkt an den Zugproben vor den Zugversuchen zur Bestimmung der ab-

soluten Dichten angewendet werden kann. 

 

Abbildung 6-1: Absolute Dichte von Zugproben aus 20 mm breiten WA-, GA- und HR-Bauteilblö-

cken  

Mit einer absoluten Dichte von 7,80 g/cm³ erzielen die WA- und HR-Zugproben 

identische Werte. Hingegen erreichen GA-Zugproben eine geringere Dichte von 

7,76 g/cm³. Der Grund für die geringere Dichte liegt in den höheren Legierungsge-

halten, insbesondere aufgrund des Silizium- und Mangananteils im GA-Eisenpulver. 
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Die theoretische Dichte von Reineisens auf Reinkristallebene liegt bei 

7,87 g/cm³ [144, 153]. Durch vorliegende Nicht-Eisenbestandteile in den Eisenpul-

versorten und die herstellungsbedingten Gitterfehler im Gefüge fallen die Dichte-

werte im Vergleich zur theoretischen Dichte von Eisen geringer aus. Zusätzlich be-

wirkt die unvermeidliche Restporosität, die durch den Laserstrahlprozess verursacht 

wird, eine Reduktion der Bauteildichte. Besteht die Restporosität zusätzlich aus Ga-

seinschlüssen, wird die Genauigkeit bei der Dichtebestimmung im Auftriebsverfah-

ren, aufgrund der durch die Gaseinschlüsse verursachten Auftriebskraft im Bauteil, 

negativ beeinflusst. Unter Berücksichtigung der erläuterten Einflüsse auf die gemes-

senen absoluten Bauteildichten, kann abgeschätzt werden, dass die gemessenen 

absoluten Dichten in Abbildung 6-1 mit den relativen Dichten im Bereich von 99,5 % 

vergleichbar sind. 

Wie in Abbildung 5-7 dargestellt, wurden Bauteilproben mit unterschiedlichen Brei-

ten von 10 bis 30 mm aufgebaut, woraus jeweils die Zugproben erodiert wurden, die 

wiederum hinsichtlich ihrer absoluten Dichte mittels der Auftriebsmethode bestimmt 

wurden. In Abbildung 6-2 sind die gemessenen Dichtewerte der Zugproben aus den 

unterschiedlichen Bauteilprobenbreiten zusammengefasst. 

 

Abbildung 6-2: Absolute Dichte von Zugproben aus unterschiedlichen Bauteilprobenbreiten 

Aus den Dichtemessungen ist zu erkennen, dass mit steigender Bauteilbreite die 

absolute Dichte abnimmt, insbesondere bei WA- und HR-Proben. Die höchsten ab-

soluten Dichten werden in allen Fällen bei einer Bauteilbreite von 10 mm erreicht. 

Bei WA-Eisenpulver ist die Abnahme der absoluten Dichte von einer Bauteilbreite 

von 10 mm bis 30 mm im Vergleich zu HR- und GA-Pulver am stärksten ausgeprägt. 

Unter der Annahme, dass die gemessene absolute Dichte von 7,82 g/cm³ einer re-

lativen Dichte von 100 % entspricht, nimmt die relative Dichte der WA-Proben um 

0,9 % auf 99,1 % ab, wenn die Bauteilbreite von 10 mm auf 30 mm erhöht wird. 

Unter den gleichen Annahmen verringert sich die relative Dichte bei HR-Proben um 

0,39 % auf 99,61 % aufgrund der größeren Bauteilbreiten. Die absoluten Dichte-

werte der GA-Proben ändern sich über die Bauteilbreite hinweg kaum. Es konnte 

lediglich ein leichter Rückgang von 7,76 auf 7,75 g/cm³ festgestellt werden. 
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Neben den Zugproben mit möglichst hohen Dichten erfolgte die Dichtebestimmung 

auch an porösen Zugproben. Dafür wurde eine 20 mm breite Bauteilprobe aus jeder 

Eisenpulversorte mit angepassten Prozessparametern (siehe Tabelle 5-1) erzeugt. 

Aus den Bauteilproben mit erhöhter Porosität wurden analog zu den dichten Bau-

teilproben ebenfalls Zugproben für weitere Untersuchungen vorbereitet. Damit wird 

eine gezielte Untersuchung des Einflusses der Porosität auf die mechanischen Ei-

genschaften ermöglicht.  

Die absolute Dichte der porösen Zugproben wurde ebenfalls mit der Auftriebsme-

thode bestimmt. In Abbildung 6-3 sind die Ergebnisse der absoluten Dichten von 

porösen und dichten Zugproben gegenübergestellt.  

 

Abbildung 6-3: Absolute Dichte von dichten und porösen Zugproben 

Die Dichte der Zugproben konnte durch gezielte Prozessparameteranpassung re-

duziert werden. Dabei bildet sich die Porosität zwischen den Zugproben aus den 

jeweiligen Pulversorten unterschiedlich aus und beeinflusst die resultierende 

Dichte. In Tabelle 6-1 werden die Porosität der Zylinderproben aus der Parameter-

studie und die erzeugten Zugproben aus den 20 mm breiten Bauteilproben mitei-

nander verglichen. 

  

Porosität [%] an Zylinder - 

proben  aus Parameterstudie  

Porosität [%] an Zug - 

proben  aus 20  mm breiten 

Bauteilprobe  

GA (Porös) 0,98 0,55 

WA (Porös) 2,98 5,37 

HR (Porös) 9,83 4,19 

Tabelle 6-1: Porositätsunterschied zwischen Zylinderproben aus Parameterstudie und der Zug-

proben aus Bauteilproben 
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Obwohl die Prozessparameter für den Aufbau sowohl der Zylinderproben als auch 

der Bauteilproben identisch waren, stellten sich geringfügige Unterschiede in Bezug 

auf die Porosität ein. Die Zylinderproben weisen im Vergleich zu den 20 mm breiten 

Bauteilproben eine erheblich kleinere Größe auf. Diese Größenunterschiede kön-

nen dazu führen, dass sich die Prozessbedingungen während des PBF-LB/M-Pro-

zess ungleich verhalten. Insbesondere im instabilen Prozessfenster können schon 

geringere Veränderungen der Prozessbedingungen zu größeren Abweichungen im 

Endergebnis führen.  

Bei GA- und HR-Proben nimmt die Porosität bei gleichen Prozessparametern von 

den kleineren Zylinderproben zu den größeren 20 mm breiten Bauteilproben ab. Die 

abnehmende Porosität liegt im Bereich zwischen dem Faktor 1,7 und 2,3. Im Ge-

gensatz dazu erhöht sich bei WA-Pulver die Porosität um den Faktor 1,8, wenn von 

den Zylinderproben auf Bauteilproben übergegangen wird. Bei der Verarbeitung von 

größeren Bauteilen nimmt der Einfluss auf die Porosität bei WA-Pulver im Vergleich 

zu den beiden anderen Pulversorten stärker zu. Ein möglicher Grund kann in den 

geringeren Fließeigenschaften des WA-Pulvers liegen, welches zu geringeren 

Schichtdichten nach dem Pulverauftrag im PBF-LB/M-Prozess führt.   

Die Anpassungen der Prozessparameter zur gezielten Erhöhung der Porosität wäh-

rend der Verarbeitung von GA-Eisenpulver, hat sich als unwirksam erwiesen. Dies 

lag daran, dass im betrachteten Prozessfenster im Rahmen der Parameterstudie 

ein ausreichender Energieeintrag für das GA-Pulver vorlag. Mit einer Porosität von 

0,55 % ist davon auszugehen, dass die Auswirkungen auf die mechanischen Eigen-

schaften vernachlässigbar gering sind. Im Allgemeinen ist im PBF-LB/M-Prozess 

eine Restporosität von < 0,50 % nahezu unvermeidlich, sodass bei einer derartigen 

geringen Porosität auch von dichten Bauteilen gesprochen werden kann.   

Bei den WA- und HR-Zugproben hingegen wurde eine nennenswerte Erhöhung der 

Porosität durch Prozessanpassungen erreicht, die eine Beeinflussung der mecha-

nischen Eigenschaften ermöglicht. Während bei den untersuchten Zylinderproben 

größere Unterschiede in der Porosität festgestellt wurden, waren die Unterschiede 

zwischen WA- und HR-Zugproben deutlich geringer (siehe Tabelle 6-1).  

6.2 Chemische Eigenschaften 

Die chemische Zusammensetzung der untersuchten Eisenpulversorten beeinflus-

sen die Verarbeitungseigenschaften im PBF-LB/M-Prozess. Daher wurden neben 

den physikalischen Eigenschaften die chemische Zusammensetzung der Eisenpul-

versorten mit den Methoden aus Kapitel 3.3.11 bestimmt. Damit konnten in Kapitel 5 

potenzielle Auswirkungen verschiedener chemischer Zusammensetzungen des 

Pulvers auf die Verarbeitungseigenschaften im PBF-LB/M-Prozess berücksichtigt 

und entsprechend interpretiert werden. Auch die mechanischen Eigenschaften sind 

nach der Verarbeitung im PBF-LB/M-Prozess und der anschließenden Wärmebe-

handlung von der chemischen Zusammensetzung abhängig. Deshalb wurden ana-
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log zu den betrachteten Eisenpulversorten die Zugproben hinsichtlich der chemi-

schen Zusammensetzung bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6-2 zusammen-

geführt und im Vergleich zu den chemischen Analysen der verwendeten Eisenpul-

versorten dargestellt. 

 

Element  Al  As B C Ca Co Cr Cu 

GA Pulver [wt.%] 0,048 0,002 0,0004 0,06 0,001 0,0044 0,105 0,023 

GA Probe [wt.%] 0,009 0,002 0,0004 0,04 0,001 0,0063 0,104 0,06 

HR Pulver [wt.%] 0,004 0,001 0,0004 0,0007 0,01 0,0023 0,004 0,005 

HR Probe [wt.%] 0,004 0,001 0,0004 0,004 0,002 0,0021 0,002 0,042 

WA Pulver [wt.%] 0,001 0,001 0,0004 0,001 0,002 0,035 0,046 0,019 

WA Probe [wt.%] 0,002 0,001 0,0004 0,003 0,001 0,036 0,05 0,092 

Element  Mg Mn Mo N Nb Ni O P 

GA Pulver [wt.%] 0,0005 0,88 0,0142 0,0046 0,037 0,045 0,11 0,021 

GA Probe [wt.%] 0,0003 0,78 0,015 0,0047 0,038 0,046 0,10 0,023 

HR Pulver [wt.%] 0,0017 0,25 0,0005 0,001 0,0005 0,019 0,101 0,002 

HR Probe [wt.%] 0,0004 0,23 0,0005 0,0024 0,0005 0,017 0,13 0,002 

WA Pulver [wt.%] 0,0004 0,19 0,004 0,0007 0,0005 0,062 0,17 0,008 

WA Probe [wt.%] 0,0003 0,17 0,0044 0,0021 0,0005 0,064 0,18 0,008 

Element  Pb S Si Sn Ti V Zn 
Fe 

(Rest)  

GA Pulver [wt.%] 0,002 0,002 0,41 0,002 0,0044 0,0023 0,006 98,215 

GA Probe [wt.%] 0,002 0,002 0,38 0,002 0,0033 0,0033 0,013 98,365 

HR Pulver [wt.%] 0,002 0,003 0,014 0,002 0,0021 0,0005 0,002 99,571 

HR Probe [wt.%] 0,002 0,001 0,004 0,002 0,0008 0,0005 0,012 99,537 

WA Pulver [wt.%] 0,002 0,006 0,017 0,002 0,0005 0,0038 0,002 99,427 

WA Probe [wt.%] 0,002 0,006 0,007 0,002 0,0005 0,0038 0,022 99,342 

Tabelle 6-2: Unterschied der chemischen Zusammensetzung zwischen Pulver vor der Verar-

beitung und nach dem PBF-LB/M-Prozess  

Die Gegenüberstellung von Eisenpulver und Zugproben in Tabelle 6-2 zeigt, dass 

sich die chemische Analyse der Eisenpulversorten durch den PBF-LB/M-Prozess 

und die Probenpräparation nicht signifikant verändert hat. Bei vereinzelten Elemen-

ten sind geringere Unterschiede festgestellt worden, auf die im Folgenden einge-

gangen wird.  
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In Tabelle 6-2 sind die Kupfer- und Zinngehalte durch die Weiterverarbeitung des 

Eisenpulvers zu den fertigen Zugproben angestiegen. Dieser Anstieg ist auf den 

Erodierprozess möglicherweise zurückzuführen, bei dem eine Kupfer-Zinn-Legie-

rung als Erodierdrahtmaterial verwendet wurde. Während des Erodierprozesses 

konnten geringe Mengen des Erodierdrahtmaterials in die Zugproben diffundieren, 

was zu einer Erhöhung des Kupfer- und Zinngehalts in den Zugproben führte. Des 

Weiteren ist ein Abbrand von sauerstoffaffinen Legierungselementen, wie Mangan, 

Silizium und Kohlenstoff während des PBF-LB/M-Prozesses zu beobachten. Trotz 

der Inertisierung der Baukammer kann die Atmosphäre geringste Spurengehalte an 

Sauerstoff aufweisen [182]. Zusätzlich erhöht die Restfeuchte des Eisenpulvers die 

Sauerstoffkonzentration der Atmosphäre in der Baukammer. Damit wird ein Ab-

brand von sauerstoffaffinen Legierungselementen weiter begünstigt.  

6.3 Mikrostruktur und Gef¿ge 

Aus den Zugproben der jeweiligen Pulversorten wurden nach dem Zugversuch 

Schliffproben aus dem Bruchbereich und aus unverformten Bereichen erstellt, die 

im Anschluss mittels eines Lichtmikroskops (siehe Kapitel 3.3.9) untersucht wurden. 

Die Schliffprobenoberflächen wurden zur Bestimmung der Gefügekorngrößen zu-

sätzlich angeätzt. Neben den unbehandelten Zugproben wurden auch wärmebe-

handelte Zugproben (600 °C und 940 °C) lichtmikroskopisch analysiert. 

Abbildung 6-4 und Abbildung 6-5 zeigen die lichtmikroskopischen Aufnahmen von 

HR- und WA-Zugproben im Schliff. Aufgrund der nahezu identischen chemischen 

Zusammensetzung sind keine signifikanten Unterschiede im Gefüge zwischen HR- 

und WA-Pulver zu erkennen. In beiden Fällen hat sich ein ferritisches Gefüge aus-

gebildet. Es konnte keine Veränderung in Bezug auf die Phasenausbildung im Ge-

füge zwischen den wärmebehandelten und unbehandelten Zugproben festgestellt 

werden. Das Gefüge der HR- und WA-Zugproben war nach der Wärmebehandlung 

ebenfalls ferritisch. Aufgrund der signifikant niedrigen Kohlenstoffgehalte (unterhalb 

von 0,02 wt.%) bei HR- und WA-Zugproben ist es selbst bei der schnellen Abkühl-

geschwindigkeit während des PBF-LB/M-Prozesses nicht möglich, eine andere koh-

lenstoffbasierte Phase im Gefüge zu bilden. Daher bleibt das Gefüge von HR- und 

WA-Zugproben hinsichtlich der Phasen auch nach der Wärmebehandlung unverän-

dert. Es sind vereinzelt Poren in den Schliffbildern in Abbildung 6-4 und Abbildung 

6-5 zu erkennen. Charakteristische Schweißbahnen, die durch den schichtweisen 

Aufbau im PBF-LB/M-Prozess eingeprägt werden, wurden bei HR- und WA-Eisen-

proben nicht identifiziert.   
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Abbildung 6-4: Lichtmikroskopische Aufnahmen von gezogenen HR-Zugproben 

   

   

Abbildung 6-5: Lichtmikroskopische Aufnahmen von gezogenen WA-Zugproben 
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Trotz der geringfügigen Unterschiede in der chemischen Zusammensetzung zwi-

schen den GA-Proben und den HR- und WA-Proben können selbst geringe Legie-

rungsgehalte signifikante Auswirkungen auf die Gefügeausbildung haben. Bei den 

GA-Proben ist aufgrund des Kohlenstoffgehalts von über 0,02 wt.% zu erwarten, 

dass sich neben Ferrit auch festigkeitssteigernde Phasen im Gefüge, wie beispiels-

weise Martensit, Bainit oder Perlit, ausbilden. In Abbildung 6-6 ist ein deutlicher Un-

terschied in der Gefügeausbildung zwischen den GA-Proben und den beiden ande-

ren Proben aufgrund der hohen Erstarrungsgeschwindigkeiten im PBF-LB/M-Pro-

zess und des erhöhten Kohlenstoffgehalts zu erkennen. 

       

 

 

Abbildung 6-6: Lichtmikroskopische Aufnahmen von gezogenen GA-Zugproben 

Das Gefüge der GA-Proben in Abbildung 6-6 zeigt eine äußerst feine Struktur, die 

es erschwert, die Korngrößen zu bestimmen. In Abbildung 6-6 ist ein bainitisches 

Gefüge in einer nicht geglühten Zugprobe der GA-Proben zu erkennen. Bainit ist ein 

Zwischengefüge, das sich während der Umwandlung von Austenit in einem Tem-

peraturbereich zwischen Perlit und Martensit bildet [139].  

Die Wärmebehandlung bei 600 °C bewirkt im Vergleich zur Behandlung bei 940 °C 

eine geringfügige Veränderung des Gefüges. Durch die Wärmebehandlung im nied-

rigen Temperaturbereich von 600 °C entsteht ein Gefüge, das aus Ferrit und Bainit 

besteht. Dabei diffundiert der Kohlenstoff aus dem Inneren der Ferritnadeln zu den 

Korngrenzen und bewirkt eine geringere Beeinträchtigung der mechanischen Ei-

genschaften [148].  
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Bei einer Wärmebehandlung von 940 °C wird das ursprüngliche bainitische Gefüge 

vollständig in Austenit umgewandelt. Durch eine langsame Abkühlung unter günsti-

gen Diffusionsbedingungen entsteht weicher Ferrit, der in Abbildung 6-6 zu erken-

nen ist. Die Bruchflächen der unbehandelten GA-Zugproben zeigen im Vergleich zu 

den duktilen Bruchbildern der HR- und WA-Zugproben ein sprödes Erscheinungs-

bild. Dies ist auf das härtere bainitische Gefüge der GA-Proben zurückzuführen. Bei 

HR- und WA-Zugproben konnte ein verformungsreicher Bruch festgestellt werden, 

der auf eine geringere Festigkeit hinweist. Zusätzlich sind in Abbildung 6-6 der GA-

Proben die charakteristischen Schweißbahnen zu erkennen, die durch den schicht-

weisen Aufbau im PBF-LB/M-Prozess entstehen. Diese Bahnen sind durch dunk-

lere Linien gekennzeichnet. Dabei entsprechen die Abstände zwischen den Linien 

ungefähr der eingestellten Schraffur im PBF-LB/M-Prozess.  

Ergänzend zur Phasenbestimmung wurde die erkennbare Korngröße lichtmikrosko-

pisch nach DIN EN ISO 643 [183] bestimmt. Im Zuge der Ätzung der vorliegenden 

Schliffproben werden die Korngrenzen sichtbar, was es ermöglicht, die Korngrößen 

mittels eines Lichtmikroskops zu charakterisieren. Durch die Anwendung von Bild-

auswertungsmethoden wird die Anzahl der Körner in einer definierten Fläche ge-

zählt, um eine Kennzahl für die Korngröße Ὃ zu bestimmen. Je größer die Korngrö-

ßenkennzahl, desto kleiner ist die mittlere Korngröße der untersuchten Schliffpro-

ben. Die Ergebnisse aus der Korngrößenbestimmung sind in Tabelle 6-3 dargestellt. 

Es ist ersichtlich, dass die unbehandelten Zugproben die geringsten Korngrößen mit 

einem Ὃ-Wert von > 8 aufweisen. Mit zunehmender Wärmebehandlungstemperatur 

erhöhte sich die Korngröße bei allen Probensorten.  

  

Korngrößenkennzahl ╖ Gefüge  

HR 9 Ferrit 

HR 600°C 7 - 8 Ferrit 

HR 940°C 5 - 6 Ferrit 

WA 8 - 9 Ferrit 

WA 600°C 8  Ferrit 

WA 940°C 5 - 6 Ferrit 

GA >12 Bainit 

GA 600°C 12 Bainitischer Ferrit und Ferrit 

GA 940°C 8 Ferrit 

Tabelle 6-3: Korngrößenkennzahlen von unbehandelten und wärmebehandelten GA-, HR- und 

WA-Zugproben 

Die Bestimmung der Korngröße der unbehandelten GA-Proben war aufgrund ihrer 

äußerst feinen Gefügestruktur nicht möglich. Nach der Wärmebehandlung bei 

600 °C war die Korngrößenbestimmung dagegen möglich, sodass eine Korngrö-

ßenkennzahl von 12 ermittelt werden konnte. Daraus lässt sich ableiten, dass die 
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Korngröße der unbehandelten Probe oberhalb der Korngrößenkennzahl von 12 lie-

gen müsste.  

Generell kann festgehalten werden, dass die GA-Proben feinere Kornstrukturen 

während des PBF-LB/M-Prozesses ausbilden. Bei identischer Wärmebehandlung 

zeigen die Korngrößen der wärmebehandelten WA- und HR-Proben deutlich grö-

ßere Werte im Vergleich zu den GA-Proben. Die geringere Korngröße von GA-Pro-

ben ist auf den höheren Legierungsgehalt zurückzuführen, der zur Kornfeinung bei-

trägt. Darüber hinaus beeinflusst ein geringerer Energieeintrag, der bei der Verar-

beitung von GA-Pulver eingestellt wurde, das Temperaturniveau der erzeugten 

Schmelze, was sich auf die Keimbildung und das Kornwachstum auswirkt.  

6.4 Mechanische Eigenschaften 

Im folgenden Abschnitt werden die mechanischen Eigenschaften der im PBF-LB/M-

Prozess erzeugten Proben aus den drei Eisenpulversorgen ausführlich beleuchtet. 

Dabei werden die mechanischen Eigenschaften im Wesentlichen von den zuvor be-

schriebenen Eigenschaften, wie der Dichte, der chemischen Zusammensetzung 

und der Gefügeausbildung beeinflusst.  

Zur Bestimmung der lokalen mechanischen Eigenschaften wurden nach dem Zug-

versuch Härtemessungen nach Vickers an unbehandelten Zugproben durchgeführt. 

Dabei wurde die Vickershärte gemäß DIN EN ISO 6507-1 (siehe Kapitel 3.3.8) an 

gezogenen Zugschliffproben in Zugrichtung bestimmt. Pro Schliffprobe wurden ins-

gesamt 25 Härtemesspunkte, beginnend von der Bruchfläche bis zur Einspannung 

der Zugprobe in einem Abstand von 1 mm, gesetzt. Somit kann ein Härteverlauf 

ausgehend vom Bruch in Zugrichtung dargestellt werden. Die Härteverläufe von un-

behandelten HR-, WA- und GA-Zugproben nach den Zugversuchen sind in Abbil-

dung 6-7 dargestellt.  

Die Härtewerte der HR- und WA-Proben liegen in einem ähnlichen Härtebereich 

von etwa 150 HV1. Es fällt auf, dass bei beiden Proben die Härtewerte zum Bruch-

bereich hin ansteigen und kurz vor dem Bruch einen maximalen Vickershärtewert 

von etwa 180 HV1 erreichen. Der beobachtete Härteanstieg bzw. die Verfestigung 

des Materials setzt etwa 5 mm von der Bruchfläche entfernt ein. Die Verfestigung 

im Einschnürungsbereich entsteht durch die hohe plastische Verformung des wei-

chen HR- und WA-Materials. Mit zunehmender plastischer Verformung werden ver-

mehrt Versetzungen im Kristallgitter gebildet, was zu einer erhöhten Verfestigung 

führt. 

Die Härte und der Härteverlauf von unbehandelten GA-Zugproben unterscheiden 

sich im Vergleich zu unbehandelten HR- und WA-Proben deutlich. Der Härtewert 

hat sich nahezu verdoppelt und im Härteverlauf ist kaum ein Verfestigungsverhalten 

im Einschnürungsbereich festzustellen. Aufgrund des spröden Materialverhaltens 

von GA-Zugproben fällt der Anteil an plastischer Verformung sehr gering aus.    
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Abbildung 6-7: Härteverlauf von gezogenen, unbehandelten GA-, WA- und HR-Zugproben 

Neben der Härtebestimmung wurden die Dehngrenze, Zugfestigkeit und Bruchdeh-

nung mit Hilfe von quasistatischen Zugversuchen an miniaturisierten Flachzugpro-

ben bestimmt (siehe Kapitel 3.3.7). Aufgrund der begrenzten Menge an HR-Eisen-

pulver, die im Labormaßstab erzeugt wurden, war es nicht möglich, Norm-Zugver-

suche gemäß DIN EN ISO 6892-1 [143] durchzuführen. Daher wurden die mecha-

nischen Eigenschaften an miniaturisierten Flachzugproben bestimmt. Die Ergeb-

nisse aus den Zugversuchen sind in Abbildung 6-8 zusammengefasst. 

Die aus den miniaturisierten Zugversuchen in Abbildung 6-8 ermittelten mechani-

schen Kennwerte sind hinsichtlich der Festigkeit mit den Ergebnissen der Härte-

messung vergleichbar. Die GA-Zugproben weisen im Zugversuch eine nahezu dop-

pelt so hohe mittlere Zugfestigkeit Ὑ  von 849 N/mm³ im Vergleich zu den WA-Zug-

proben mit 430 N/mm³ und den HR-Zugproben mit 446 N/mm³ auf. Die Unter-

schiede der Dehngrenzen Ὑ ȟ zwischen den Probensorten verhält sich analog zur 

Zugfestigkeit, jedoch auf einem geringeren Festigkeitsniveau.   
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Abbildung 6-8: Dehngrenze, Zugfestigkeit und Bruchdehnung von unbehandelten GA-, WA- und 

HR-Zugproben 

Die Verformbarkeit der untersuchten Zugproben erfolgte mit der Auswertung der 

Bruchdehnung aus dem Zugversuch, der ebenfalls in Abbildung 6-8 dargestellt ist.  

Dabei ist die Bruchdehnung der GA-Zugproben mit 10,8 % deutlich niedriger als die 

HR-Zugproben mit 23,8 % und die WA-Zugproben mit 17,1 %. Die höhere Festigkeit 

und die geringere Bruchdehnung von GA-Zugproben resultierten aus dem harten 

Gefüge, welches sich während des PBF-LB/M-Prozesses ausbildet. Der höhere 

Kohlenstoffgehalt führt zur Bildung von feinkörnigem Bainit, der im Vergleich zum 

Ferritgefüge von WA- und HR-Zugproben härtere Gefügeeigenschaften aufweist. 

Die Festigkeitsunterschiede zwischen den WA- und HR-Zugproben sind im Ver-

gleich zu dem GA-Zugproben geringer. Die Zugfestigkeit der WA-Zugproben liegt 

mit 430 N/mm² geringfügig unter der Zugfestigkeit der HR-Zugproben mit 

446 N/mm².  Hinsichtlich der Bruchdehnung konnte jedoch ein größerer Unterschied 

zwischen den beiden Proben festgestellt werden. Mit einer Bruchdehnung von 

23,8 % weisen HR-Zugproben eine höhere Zähigkeit als die WA-Zugproben mit ei-

ner mittleren Bruchdehnung von 17,1 % auf. Zudem konnte eine größere Streuung 

der Bruchdehnung bei WA-Zugproben beobachtet werden. Bei den mikroskopi-

schen Untersuchungen von Schliffproben konnte bei den WA-Zugproben eine leicht 

erhöhte Poreninhomogenität im Vergleich zu den HR-Zugproben beobachtet wer-

den, bei vergleichbarer relativer Dichte. Mit der Poreninhomogenität wird zum einen 

die Konzentrationen von Poren in bestimmten Bereichen als auch unregelmäßige 

Porenformen bezeichnet. Beide Formen können zur erhöhten Streuung und allge-

mein zu geringeren Bruchdehnungswerten führen.  
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6.4.1 Einfluss der Wärmebehandlung  

In diesem Abschnitt sollen die Ergebnisse aus der mechanischen Untersuchung von 

wärmebehandelten Zugproben aus HR-, GA-, und WA-Pulver vorgestellt werden, 

um den Einfluss der Wärmebehandlung auf die Eigenschaften beurteilen zu können.  

Vor den Zugversuchen wurden die miniaturisierten Zugproben in einem Kammer-

ofen unter Inertgas-Atmosphäre (siehe Kapitel 3.2.3) wärmebehandelt. Die Wärme-

behandlungsstrategie unter Berücksichtigung der vorher ermittelten Umwandlungs-

temperaturen wurde in Kapitel 5.3 definiert. Im Wesentlichen wird zwischen einer 

Wärmebehandlung von 600 °C mit einer langsamen Abkühlgeschwindigkeit und 

940 °C mit erhöhter Abkühlgeschwindigkeit unterschieden.  

Analog zu den Untersuchungen von unbehandelten Zugproben werden zuerst die 

Härteergebnisse diskutiert. In Abbildung 6-9 sind die Härtemessungsverläufe nach 

Vickers ausgehend vom Bruch (0 mm) bis zum Einspannungsbereich (25 mm) der 

Zugproben gezeigt.  

 

Abbildung 6-9: Härteverlauf von unbehandelten und wärmebehandelten GA-, WA- und HR-Zug-

proben nach dem Zugversuch 

Für den Vergleich zwischen unbehandelten und wärmebehandelten Zugproben sind 

beide Härteverläufe dargestellt. Die Härteverläufe von Zugproben, die bei 600 °C 

wärmebehandelt wurden, sind in Abbildung 6-9  nicht aufgeführt, da die Unter-

schiede zu den unbehandelten Zugproben vernachlässigbar klein sind.  
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Es ist zu erkennen, dass das Härteniveau bei allen Probensorten durch die Wärme-

behandlung bei 940 °C abgenommen hat. Dabei unterscheiden sich die Härtever-

läufe von HR- und WA-Proben auch nach der Wärmbehandlung kaum, sodass die 

Härteeigenschaften von unbehandelten und wärmebehandelten HR- und WA-Zug-

proben nahezu identisch sind. Beide Zugproben erreichen im unbehandelten Zu-

stand Härtewerte von ungefähr 150 HV1. Nach der Wärmebehandlung reduziert 

sich die Härte beider Zugproben auf 125 HV1. Gleichzeitig erhöht sich jedoch der 

Verfestigungsbereich während des Zugversuches, welches in Abbildung 6-9 zu er-

kennen ist. Aufgrund der erhöhten Zähigkeit durch die Wärmebehandlung steigt der 

Anteil an plastischer Verformung im Zugversuch an, wodurch sich der Verfesti-

gungsbereich erhöht. Bei den höherfesten GA-Zugproben ist der Einfluss der Wär-

mebehandlung auf die mechanischen Eigenschaften im Vergleich zu HR- und WA-

Zugproben am höchsten. Das bainitische Gefüge wird bei der Wärmebehandlung 

von 940°C vollständig in Austenit umgewandelt. Mit der anschließenden langsamen 

Abkühlgeschwindigkeit entsteht ein weiches Ferrit-Gefüge. Die Härte der GA-Zug-

proben nimmt nach der Wärmebehandlung signifikant ab und erreicht mit einem 

Wert von 125 HV1 ähnliche Härtewerte wie die HR- und WA-Zugproben. Jedoch ist 

der Verfestigungsbereich der wärmebehandelten GA-Zugproben im Vergleich zu 

HR- und WA-Zugproben höher. Es ist daher zu erwarten, dass die Zähigkeitseigen-

schaft der GA-Zugproben von allen Probensorten nach der Wärmebehandlung am 

höchsten ist. 

In Abbildung 6-10 bis Abbildung 6-12 werden die Dehngrenzen, Zugfestigkeiten und 

Bruchdehnungen aus den Zugversuchen von unbehandelten und wärmebehandel-

ten Zugproben der drei untersuchten Pulversorgen gegenübergestellt.  

 

Abbildung 6-10:  Dehngrenze von wärmebehandelten GA-, WA- und HR-Zugproben 
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Abbildung 6-11: Zugfestigkeit von wärmebehandelten GA-, WA- und HR-Zugproben 

 

Abbildung 6-12: Bruchdehnung von wärmebehandelten GA-, WA- und HR-Zugproben 

Die Ergebnisse der Zugversuche von unbehandelten und wärmebehandelten Pro-

ben stimmen in erster Näherung mit den zuvor diskutierten Härteergebnisse aller 

Probensorten gut überein. Die Wärmebehandlung ermöglichte bei allen Zugproben 

eine Veränderung der mechanischen Eigenschaften. Je höher die Wärmebehand-

lungstemperatur, desto größer der Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften. 

Bei allen Proben hat die Wärmebehandlung zu geringeren Festigkeitswerten und 

höheren Bruchdehnungen geführt. Die größten Veränderungen zwischen unbehan-

delten und wärmebehandelten Zugproben konnten bei GA-Zugproben festgestellt 

werden. Dagegen waren die Unterschiede zwischen unbehandelten und wärmebe-

handelten HR-Zugproben im Zugversuch am geringsten. Der Einfluss der Wärme-

behandlung auf die mechanischen Kennwerte war bei WA-Zugproben im Vergleich 

zu HR-Zugproben etwas stärker ausgeprägt.   

Unter Berücksichtigung der chemischen Analyse der drei Pulversorten ist der Anteil 

an Eisen in Massenprozent der HR-Proben mit 99,54 % am höchsten. Mit einem 

minimal niedrigen Anteil an Eisen mit 99,34 % folgen die WA-Proben. Mit 98,36% 

Eisenanteil besitzen die GA-Proben im Vergleich zu den HR- und WA-Proben den 



128  6 Eigenschaften hergestellter Bauteile aus Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess 

höchsten Legierungsgehalt. Aufgrund des höheren Legierungsgehaltes und insbe-

sondere dem höheren Kohlenstoffanteil bei den GA-Proben können unter bestimm-

ten Temperaturbedingungen unterschiedliche Phasenkombinationen entstehen, die 

einen wesentlichen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften haben. Beispiels-

weise kann Martensit, Bainit oder auch Perlit entstehen, bei Eisenproben mit sehr 

hohem Reinheitsgrad an Eisen, wie es bei HR- und WA-Proben der Fall ist, können 

härtere Phasen oder auch Mischkristalle trotz einer sehr hohen Abkühlgeschwindig-

keit nicht gebildet werden, da die Legierungsgehalte zu gering sind. Dies ist deutlich 

in den Gefügebildern von HR- und WA-Proben nach dem PBF-LB/M-Prozess in Ab-

bildung 6-4 und Abbildung 6-5 deutlich zu erkennen. Trotz der hohen Abkühlge-

schwindigkeit hat sich ein weiches, ferritisches Gefüge gebildet. 

Die geringsten Veränderungen durch die Wärmebehandlung konnten bei den HR-

Zugproben mit der höchsten Reinheit beobachtet werden. Hier wurde eine Redu-

zierung der Zugfestigkeit um 55 N/mm² und eine Erhöhung der Bruchdehnung um 

2,4 % gemessen. Bei den WA-Zugproben wurde nach der Wärmebehandlung eine 

um 66 N/mm² niedrigere Zugfestigkeit und eine um 7,7 % höhere Bruchdehnung 

festgestellt. Die größte Veränderung der mechanischen Eigenschaften durch die 

Wärmebehandlung hat sich bei GA-Zugproben mit der geringsten Reinheit einge-

stellt. Hier nahm die Zugfestigkeit um 441 N/mm³ ab und die Bruchdehnung um 

23,8 % zu.  

Die Zugfestigkeit aller Probensorten lag nach der Wärmebehandlung bei 940 °C auf 

einem sehr ähnlichen Festigkeitsniveau zwischen 364 N/mm³ und 408 N/mm³. An-

ders als bei der Zugfestigkeit unterscheidet sich die Bruchdehnung zwischen den 

GA-Zugproben und den restlichen beiden Zugproben deutlich. Die niedrigere Dehn-

grenze nach der Wärmebehandlung bei GA-Zugproben mit 237 N/mm³ im Vergleich 

zu den Dehngrenzen von HR-Zugproben mit 374 N/mm³ und WA-Zugproben mit 

357 N/mm³ führt dazu, dass die plastische Verformbarkeit bereits ab 237 N/mm³ 

beginnt und demzufolge zu höheren Bruchdehnungen führt. Die feinere Korngrö-

ßenstruktur von GA-Proben wirkt sich zudem positiv auf die Bruchdehnung aus.  

Die Härteprofile in Abbildung 6-9 zeigen das Verfestigungsverhalten von wärmebe-

handelten Zugproben, welches durch die plastische Verformung während der Zug-

belastung im Zugversuch verursacht wird. Der Verfestigungsbereich der WA-Pro-

ben aus Abbildung 6-9, welches durch die plastische Verformung nach der Über-

schreitung der Elastizitätsgrenze entsteht, ist im Vergleich zu den anderen Proben 

am geringsten. Dagegen ist der Verfestigungsbereich bei den GA-Proben am 

höchsten. Diese Beobachtung des Verfestigungsverhaltens stimmt sehr gut mit den 

Bruchdehnungswerten aus den Zugversuchen überein. Hier ist die Bruchdehnung 

bei den WA-Zugproben am geringsten und bei den GA-Zugproben am höchsten. 

6.4.2 Einfluss der Bauteildicke  

Die bisherigen Untersuchungen der mechanischen Eigenschaften wurden an Zug-

proben durchgeführt, die aus 20 mm breiten Probenblöcken der jeweiligen Eisen-
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pulversorte herausgetrennt worden sind. Zur Bewertung der Prozessstabilität in Ab-

hängigkeit der Bauteilgröße wurden weitere Bauteilproben mit einer geringeren 

Bauteildicke von 10 mm und einer höheren Bauteildicke von 30 mm aus den drei 

Pulversorten mit unveränderten Prozessparametern aufgebaut (siehe Kapitel 5.2.) 

Mit den Zugproben aus den unterschiedlichen Bauteilgrößen können die mechani-

schen Eigenschaften in Abhängigkeit von der Baugröße untersucht werden. 

In Abbildung 6-13, Abbildung 6-14 und Abbildung 6-15 sind die Dehngrenzen und 

Zugfestigkeitswerte der herausgetrennten Zugproben aus den Bauteilproben mit ei-

ner Breite von 10 mm, 20 mm und 30 mm dargestellt.  

Die ermittelten mechanischen Kennwerte unterschiedlicher Bauteilprobengrößen 

zeigen deutlich, dass bei GA-Proben die Bauteilgröße unter den vorliegenden Un-

tersuchungsbedingungen keinen Einfluss auf die mechanischen Kennwerte ausübt. 

Die Prozessbedingungen in Verbindung mit dem GA-Pulver sind in dem betrachte-

ten Versuchsrahmen damit als sehr stabil einzustufen.  

 

Abbildung 6-13: Dehngrenze von WA-, GA- und HR-Zugproben aus Bauteildicken von 10 bis 30mm 

 

Abbildung 6-14: Zugfestigkeit von WA-, GA- und HR-Zugproben aus Bauteildicken von 10 bis 

30mm 
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Abbildung 6-15: Bruchdehnung von WA-, GA- und HR-Zugproben aus Bauteildicken von 10 bis 

30mm 

Bei der Verarbeitung von HR- und WA-Pulver hängen die mechanischen Kennwerte 

hingegen von der Bauteilgröße ab. Mit zunehmender Bauteilgröße nimmt die Bruch-

dehnung, die Dehngrenze und die Zugfestigkeit von HR- und WA-Proben ab. Wobei 

die Abnahme der mechanischen Kennwerte von WA-Proben im Vergleich zu den 

HR-Proben höher ausfällt.  

Die Abnahme der mechanischen Kennwerte bei HR- und WA-Proben lässt sich 

durch die zunehmende Porosität bei größeren Bauteilproben erklären. Dabei korre-

lieren die Ergebnisse der Dichtebestimmung in Abbildung 5-7 mit den mechani-

schen Kennwerten aus Abbildung 6-13, Abbildung 6-14 und Abbildung 6-15.  

Die Ergebnisse der Dichtebestimmung in Abbildung 5-7 zeigen, dass sich die Poro-

sität bei GA-Proben über die Bauteildichte kaum verändert. Dagegen steigt die Po-

rosität bei HR- und WA-Proben mit größeren Bauteilproben an. Im Vergleich zu den 

HR-Proben ist der Porositätsanstieg bei WA-Proben geringfügig höher. Dies hat zur 

Folge, dass auch die mechanischen Kennwerte der WA-Proben (siehe Abbildung 

6-13, Abbildung 6-14 und Abbildung 6-15), bedingt durch die höhere Porosität, am 

stärksten abnehmen. 

Obwohl die Dichte von GA-Proben auch bei größeren Bauteilproben annähernd 

konstant bleibt, steigen die Festigkeitswerte mit zunehmender Bauteilgröße an, 

während die Bruchdehnung geringfügig abnimmt. Eine mögliche Ursache dafür 

könnte durch den unterschiedlichen Wärmehaushalt zwischen größeren und kleine-

ren Bauteilen begründet sein. Ein größeres bereits aufgebautes Materialvolumen 

kann eine größere Menge an Wärmeenergie während des PBF-LB/M-Prozesses 

abführen, was möglicherweise eine höhere Abkühlgeschwindigkeiten bewirkt. Diese 

erhöhten Abkühlgeschwindigkeiten können insbesondere bei höheren Kohlenstoff-

gehalten zu einer Ausbildung härterer Gefügestrukturen führen. 

6.4.3 Einfluss der Porosität  

Für weiterführende Untersuchungen des Einflusses der Porosität auf die mechani-

schen Eigenschaften wurden zusätzlich Zugproben mit gezielter höherer Porosität 
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erzeugt.  Die Probenherstellung der Zugproben mit höherer Porosität ist in Kapitel 

5.2 umfassend beschrieben. Die anschließende Bestimmung der Porosität erfolgte 

mit Hilfe der Auftriebsmethode (sieh Kapitel 3.3.6) direkt an den Zugproben vor dem 

eigentlichen Zugversuch. Die Ergebnisse aus der Porositätsbestimmung sind in Ab-

bildung 6-3 zusammengeführt. Da bei GA-Pulver in dem betrachteten Prozessfens-

ter keine ausreichend hohe Porosität erzeugt werden konnte, liegt der Schwerpunkt 

der Untersuchungen des Einflusses der Porosität auf den WA- und HR-Proben.  

Die Porosität der WA- und HR-Zugproben lag in beiden Fällen auf einem ähnlichen 

Niveau, mit 5,37 % für WA und 4,19 % für HR. Mit den porösen Zugproben wurden 

die mechanischen Kennwerte, wie die Dehngrenze, die Zugfestigkeit und die Bruch-

dehnung, analog zu den Zugversuchen mit dichten Zugproben ermittelt. Die Ergeb-

nisse aus den Zugversuchen von porösen und dichten Zugproben sind in den fol-

genden Abbildung 6-16, Abbildung 6-17 und Abbildung 6-18 dargestellt.  

          

 

Abbildung 6-16: Dehngrenze von porösen WA-, GA- und HR-Zugproben  

 

Abbildung 6-17: Zugfestigkeit von porösen WA-, GA- und HR-Zugproben 



132  6 Eigenschaften hergestellter Bauteile aus Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess 

Abbildung 6-16 und Abbildung 6-17 zeigen, dass die Festigkeitskennwerte von po-

rösen WA- und HR-Proben geringer sind als dichte Zugproben der gleichen Pro-

bensorte.  

Die Zugfestigkeit der WA-Proben wurde durch die eingestellte Porosität von 5,37 % 

um ca. 13 % reduziert. Bei den HR-Proben wurde eine Reduktion der Zugfestigkeit 

um ca. 15 % festgestellt, bedingt durch die eingestellte Porosität von 4,19 %. Die 

Dehngrenze hat sich aufgrund der Porosität um 14 % bei WA und um 13 % bei HR 

verringert. Der Einfluss der eingestellten Porosität auf die Dehngrenze und die Zug-

festigkeit wirkt sich bei beiden Pulversorten vergleichbar aus. Zusammenfassend 

kann festgestellt werden, dass eine Porosität von etwa 5 % bei WA- und HR-Proben 

zu einer Reduktion der Dehngrenze und der Zugfestigkeit von etwa 14 % führt. 

Da die eingebrachte Porosität bei dem Aufbau von GA-Zugproben zu gering ausge-

fallen ist, ist hier auch keine Reduktion der Festigkeitskennwerte erkennbar. Die 

Zugfestigkeit und Dehngrenze von den porösen GA-Proben haben sich im Vergleich 

zu den dichten Zugproben sogar erhöht.  

Als mögliche Ursache ist der veränderte Wärmehaushalt im PBF-LB/M-Prozess auf-

grund der angepassten Prozessparameter zu vermuten. Zur Herstellung der porö-

sen GA-Zugproben wurde nur die Laserleistung von 180 W auf 140 W herabgesetzt. 

Daher kann davon ausgegangen werden, dass sich aufgrund der Anpassung der 

Laserleistung die Abkühlgeschwindigkeit während der Erstarrung des geschmolze-

nen Materials erhöht hat. Gleichzeitig hat sich die Temperatur der Schmelze vor der 

Erstarrung verringert, was zu einer Förderung feinerer Körner in der Mikrostruktur 

führt. In Kombination mit den vorhandenen Kohlenstoffgehalten im GA-Eisenpulver 

konnte ein härteres Gefüge entstehen, was zu einem Anstieg der Festigkeiten ge-

führt hat. 

In Abbildung 6-18 sind die Bruchdehnungswerte von porösen und dichten Zugpro-

ben der jeweiligen Probensorte dargestellt. Die geringere Bruchdehnung der porö-

sen GA-Probe bestätigt die Bildung eines härteren Gefüges, die durch die Pro-

zessanpassung möglicherweise hervorgerufen wurde.     

 

Abbildung 6-18: Bruchdehnung von porösen WA-, GA- und HR-Zugproben 



6 Eigenschaften hergestellter Bauteile aus Eisenpulver im PBF-LB/M-Prozess 133 

Die Bruchdehnungswerte von porösen WA- und HR-Proben wurden wie erwartet 

aufgrund der eingebrachten Porosität in den Bauteilen deutlich reduziert. Die Bruch-

dehnung hat sich bei HR-Proben von 23,8 % auf 10,7 % und bei WA-Proben von 

17,1 % auf 9,7 % verringert.   

Im nächsten Schritt wurden die porösen Zugproben analog zu den dichten Zugpro-

ben ebenfalls bei 940 °C wärmebehandelt, um die Einflüsse der Porosität auf die 

mechanischen Eigenschaften nach der Wärmebehandlung untersuchen zu können. 

Die mechanischen Kennwerte aus den Zugversuchen von wärmbehandelten Zug-

proben mit erhöhter Porosität sind in Abbildung 6-19, Abbildung 6-20 und Abbildung 

6-21 zusammengefasst.  

Die Zugfestigkeiten und Dehngrenzen nach der Wärmebehandlung von porösen 

Zugproben zeigen ein ähnliches Verhalten, wie es auch bei dichten Zugproben be-

obachtet werden konnte. 

 

Abbildung 6-19: Dehngrenze von porösen, wärmebehandelten WA-, GA- und HR-Zugproben 

 

Abbildung 6-20: Zugfestigkeit von porösen, wärmebehandelten WA-, GA- und HR-Zugproben 
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Abbildung 6-21: Bruchdehnung von porösen, wärmebehandelten WA-, GA- und HR-Zugproben 

Die Wärmebehandlung führt bei allen Proben mit poröser Struktur zu einer Verän-

derung hin zu einem weicheren Gefüge. Die prozentuale Reduktion der Zugfestig-

keit und Dehngrenze durch die Wärmebehandlung von porösen Zugproben ist ver-

gleichbar mit der Reduktion der Festigkeitswerte bei möglichst dichten Zugproben. 

Eine mit der Wärmebehandlung einhergehende Verringerung der Porosität durch 

die Diffusionsvorgänge bei hohen Temperaturen, wie es bei pulvermetallurgischen 

Sinterprozessen typischerweise beobachtet wird [81], konnte daher nicht festge-

stellt werden. Die Sintertemperatur zur Versinterung von pulvermetallurgisch er-

zeugten Grünlingen liegt in der Regel über 1100 °C und ist damit deutlich höher als 

die in dieser Arbeit durchgeführte Wärmebehandlung bei maximal 940 °C und einer 

Haltedauer von etwa 1 Stunde.  

Die Bruchdehnungswerte der porösen Zugproben sind erwartungsgemäß nach der 

Wärmebehandlung angestiegen. Jedoch sind die Bruchdehnungen von porösen 

HR- und WA-Zugproben nach der Wärmbehandlung unterhalb der Bruchdehnungs-

werten von unbehandelten, dichten WA- und HR-Zugproben. Die Bruchdehnungen 

und Zugfestigkeiten von GA-Zugproben mit einer geringfügig erhöhten Porosität von 

0,55 % führen dazu, dass nach der Wärmebehandlung die Werte im Vergleich zu 

den dichten GA-Zugproben mit einer Porosität von weniger als 0,10 % minimal nied-

riger ausfallen. Der Einfluss der geringfügigen Porositätserhöhung auf die mecha-

nischen Eigenschaften lässt sich erst nach der Wärmebehandlung beobachten. 

Eine Porositätserhöhung um ca. 0,45 % bei GA-Zugproben führte zu einer Reduk-

tion der Zugfestigkeit um 3 % und der Bruchdehnung um 4 %. 

Abschließend sind sämtliche Zugfestigkeits- und Bruchdehnungswerte der unter-

suchten HR- und WA-Zugproben in Abhängigkeit von der Porosität in Abbildung 

6-22 zusammengefasst. Bei GA-Zugproben konnten aufgrund fehlender Messwerte 

ab einem Porositätsanteil von 0,55 % die Einflüsse der Porosität auf die mechani-

schen Eigenschaften nicht ausgewertet werden. Die einzelnen Punkte in dem Dia-

gramm entsprechen dem Mittelwert aus vier Einzelmessungen. Zudem wurde die 

Porosität aus der relativen Dichtemessung berechnet und es wurden nur unbehan-
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delte Zugproben in Abbildung 6-22 berücksichtigt. Die Zugfestigkeit und Bruchdeh-

nung sind in Prozent angegeben und beziehen sich auf die höchsten gemessenen 

Dichten im PBF-LB/M-Prozess.   

 

Abbildung 6-22: Einfluss der Porosität von HR- und WA-Zugproben auf die Zugfestigkeit und 

Bruchdehnung 

Die Zugfestigkeit, aber auch die Bruchdehnung nimmt mit steigender Porosität bis 

6 % überproportional ab. Besonders deutlich zeigt sich die Überproportionalität bei 

der Bruchdehnung. Bei einer Porosität zwischen 4 und 6 % halbiert sich die Bruch-

dehnung ausgehend von dem Maximalwert bei nahezu dichten Proben. Die Zugfes-

tigkeit dagegen verliert bei gleicher Porosität nur 20 % zum Maximalwert. Ähnliches 

Verhalten ist auch bei dem konventionellen Sintern bekannt, nämlich dass die 

Bruchdehnung hinsichtlich der Einflüsse der Porosität sensitiver reagiert als die 

Zugfestigkeit [184, 185]. Es konnte kein Unterschied im Einfluss der Porosität auf 

die Zugfestigkeit zwischen den HR- und WA-Proben festgestellt werden. Jedoch 

fällt die Bruchdehnung bei WA-Proben aufgrund der Porosität zur HR-Proben stär-

ker ab. Die Poren in den WA-Zugproben weisen stellenweise eine unregelmäßigere 

Morphologie auf als bei den HR-Zugproben der Fall ist. Diese unregelmäßigen Po-

ren führen zu höheren Kerbwirkungen, die sich nachteilig auf die Bruchdehnung im 

Vergleich zu sphärischen Porenformen auswirken können.  
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7 Schlussbetrachtung 

7.1 Zusammenfassung  

In der metallischen additiven Fertigungsbranche ist das pulverbettbasierte PBF-

LB/M-Verfahren eine etablierte Technologie zur Herstellung komplexer und indivi-

dueller Bauteile. Aktuelle Entwicklungen dieser Technologie zielen auf eine Steige-

rung der Produktivität, Prozessstabilität und Kosteneffizienz ab. Ein weiterer Ent-

wicklungsschwerpunkt befasst sich mit ökologischen Aspekten, die in den letzten 

Jahren verstärkt an Bedeutung gewonnen haben. Daher konzentrieren sich aktuelle 

Forschungs- und Entwicklungsaktivitäten darauf, nachhaltige Lösungen zu entwi-

ckeln, die eine ressourceneffiziente und umweltverträgliche PBF-LB/M-Produktion 

ermöglichen. Diese Herausforderung erstreckt sich auch auf die vorangehende Me-

tallpulverherstellung und den damit verbundenen Rohstoffeinsatz. Als ressourcen-

schonende Rohstoffquelle bietet die Stahlindustrie mit ihrer Vielzahl an anfallenden 

Nebenprodukten ein großes Potenzial, welches zur Metallpulverherstellung für den 

PBF-LB/M-Prozess genutzt werden kann. Durch die Verwendung von bisher unge-

nutzten Nebenprodukten der Stahlindustrie als Ausgangsmaterial für den PBF-

LB/M-Prozess lassen sich wichtige Primärressourcen bei der Pulverherstellung re-

duzieren, insbesondere bei Pulverwerkstoffen mit hohen Reinheitsanforderungen. 

Ein hoher Reinheitsgrad wird typischerweise durch einen erhöhten Anteil an Primär-

ressourcen erreicht, wodurch gleichzeitig der Schrottanteil abnimmt. 

Ein prominentes Nebenprodukt der Stahlindustrie ist das Eisenoxidpulver, das bei 

der Regeneration verbrauchter Salzsäure in Beizprozessen vor dem Kaltwalzen an-

fällt. Durch eine gezielte Aufwertung des anfallenden Eisenoxidpulvers hinzu verar-

beitbaren Eisenpulver für den PBF-LB/M-Prozess kann der Einsatz von natürlichen 

Primärressourcen bei der Pulverherstellung reduziert werden. Daher lag die Zielset-

zung der vorliegenden Arbeit auf der Erzeugung von Eisenpulver aus Nebenpro-

dukten der Stahlindustrie sowie die Charakterisierung des erzeugten Eisenpulvers 

und dessen Verarbeitung im PBF-LB/M-Prozess. Eine weitere Zielsetzung umfasste 

die Untersuchung der mechanischen Eigenschaften von Zugproben, die aus dem 

erzeugten Eisenpulver im PBF-LB/M-Verfahren hergestellt wurden. 

Nach einer Einführung in die Grundlagen (siehe Kapitel 2) der additiven Fertigung, 

des PBF-LB/M-Prozesses, der Pulverherstellung und des Nebenprodukts Eisen-

oxidpulver, konzentrierte sich der erste Schritt  dieser Arbeit auf die Entwicklung 

eines Aufwertungsprozesses zur Herstellung von Eisenpulver aus Eisenoxidpulver 

(siehe Kapitel 4.3). In einem mehrstufigen Prozess konnte Eisenpulver erfolgreich 

im Labormaßstab erzeugt werden. Dabei wurde Eisenoxid mithilfe von Wasserstoff 

als Reduktionsmittel in einer temperierten Umgebung chemisch zu Eisenpulver um-

gewandelt. Vor der chemischen Umwandlung wurden die Partikeleigenschaften des 

Eisenoxidpulvers entsprechend angepasst, um möglichst regelmäßige Eisenparti-

kel nach der Umwandlung zu erhalten. Im Vergleich zum diskontinuierlichen Inert-

gasverdüsungsprozess (GA-Prozess) kann der entwickelte Prozess (HR-Prozess) 
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kontinuierlich betrieben werden, wodurch Prozessunterbrechungen reduziert und 

die effektive Produktionszeit erhöht werden kann. 

Der zweite Schritt  konzentrierte sich auf die Charakterisierung des erzeugten Ei-

senpulvers auf Basis des entwickelten HR-Prozesses (siehe Kapitel 4.4) und den 

anschließenden Verarbeitungsuntersuchungen im PBF-LB/M-Prozess (siehe Kapi-

tel 5). Parallel dazu wurden herkömmliche wasserverdüste und inertgasverdüste 

Eisenpulver (WA- und GA-Pulver) charakterisiert und im PBF-LB/M-Prozess verar-

beitet, um einen Vergleich zum erzeugten HR-Pulver aufstellen zu können. Das HR-

Pulver erreicht durch die regelmäßige Partikelmorphologie eine für den Pulverauf-

trag im PBF-LB/M-Prozess ausreichende Fließeigenschaft, sodass eine homogene 

Pulverschicht sichergestellt werden kann. Zudem konnten keine erhöhten Sauer-

stoff- und Wasserstoffgehalte des HR-Pulvers festgestellt werden, die die Weiter-

verarbeitung negativ beeinflussen hätten können.  

Die Ergebnisse aus den Verarbeitungsuntersuchungen im PBF-LB/M-Prozess ha-

ben gezeigt, dass das HR-Pulver erfolgreich zu dichten Bauteilproben verarbeitet 

werden kann. In der Parameterstudie wurde eine relative Dichte von 99,76 % bei 

dem Aufbau von kleineren Zylinderproben aus dem HR-Pulver erzielt. Die gleichen 

Parametersätze führten bei dem Aufbau von größeren Bauteilproben, aus denen 

auch die Zugproben zur Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften ge-

wonnen wurden, ebenfalls zu hohen relativen Dichten von > 99,50 %. Zudem haben 

die Verarbeitungsuntersuchungen der betrachteten Eisenpulversorten (HR-, WA- 

und GA-Pulver) gezeigt, dass sich bereits geringfügige Abweichungen der Pro-

zessparameter von den optimalen Prozessparametern bei HR- und WA-Pulver sig-

nifikant auf die Bauteildichte und die damit verbundene Prozessstabilität auswirken. 

Hingegen bleibt das Prozessverhalten von GA-Pulver über ein deutlich größeres 

Prozessfenster stabil. Die Ursache dieser Feststellung lässt sich mit den geringeren 

Schüttdichten von HR- und WA-Pulver erklären. Prozessbedingt erhöht eine niedri-

gere Schüttdichte des Pulvers die tatsächliche Pulverschichthöhe im PBF-LB/M-

Prozess, wodurch ein Tiefschmelzschweißprozess für die vollständige Aufschmel-

zung des Pulvers mit der darunterliegenden Schicht erforderlich ist. Resultierend 

aus dem ausgeprägten Tiefschmelzschweißprozess ist das Prozessverhalten im 

PBF-LB/M empfindlicher gegenüber Abweichungen. Dadurch ergibt sich ein kleine-

res Prozessfenster, innerhalb dessen stabile Bedingungen aufrechterhalten werden 

können. Unabhängig davon lässt sich aber zusammenfassen, dass eine grundsätz-

liche Verarbeitbarkeit des erzeugten HR-Pulvers im PBF-LB/M-Prozess gegeben 

ist. 

Im dritten Schritt  wurden die mechanischen Eigenschaften nach der Verarbeitung 

im PBF-LB/M-Prozess des erzeugten HR-Pulvers und beider Vergleichspulver (WA- 

und GA-Pulver) umfangreich untersucht. Es konnte festgestellt werden, dass die 

mechanischen Eigenschaften im Wesentlichen von der Bauteildichte der Proben 

und der chemischen Zusammensetzung beeinflusst werden. Aufgrund der nahezu 

identischen chemischen Zusammensetzung zwischen dem hergestellten HR-Pulver 

und dem wasserverdüsten WA-Pulver wurden ähnliche mechanische Eigenschaf-

ten in Bezug auf Zugfestigkeit, Härte, Dehngrenze und Bruchdehnung ermittelt. Der 
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geringfügig höhere Kohlenstoffgehalt des GA-Pulvers führte aufgrund der hohen 

prozessbedingten Abkühlraten zur Bildung von feinkörnigem Bainit in der Gefü-

gestruktur. Im Vergleich zum weichen Ferrit des HR- und WA-Pulvers zeigte das 

bainitische Gefüge der GA-Zugproben eine um den Faktor 2 höhere Festigkeit. Eine 

anschließende Wärmebehandlung auf Höhe der Austenitisierungstemperatur er-

möglichte die Ausbildung eines weicheren Ferritgefüges analog zu den WA- und 

HR-Proben. Die feinere Kornstruktur der wärmebehandelten GA-Proben führte zu 

geringfügig höheren mechanischen Kennwerten. Es wurde zudem beobachtet, dass 

bei zunehmender Bauteilgröße die mechanischen Eigenschaften der WA- und HR-

Proben aufgrund einer erhöhten Porosität abnahmen. Diese Beobachtung war ins-

besondere bei WA-Pulver am deutlichsten ausgeprägt.  

Zum Schluss lässt sich festhalten, dass die eingangs formulierten Forschungsfra-

gen durch die vorliegende Arbeit beantwortet werden konnten. Neben der techni-

schen Bewertung ist für eine ganzheitliche Betrachtung eine detaillierte ökonomi-

sche und ökologische Analyse des in dieser Arbeit entwickelten HR-Pulvers erfor-

derlich. Diese Analysen waren nicht Bestandteil dieser Arbeit. Dennoch soll ab-

schließend auf die relevanten Punkte eingegangen werden. 

Der entwickelte HR-Prozess bietet im Vergleich zur diskontinuierlichen Inertgasver-

düsung die Möglichkeit einer kontinuierlichen Prozessführung, wodurch typische 

Unterbrechungen im Prozess wie das Chargieren, Schmelzen, Überhitzen, die Be-

stimmung der chemischen Zusammensetzung und Rüstarbeiten zwischen den 

Chargen entfallen können. Im Verhältnis zu den Prozessunterbrechungen nimmt die 

eigentliche Verdüsungszeit bei der Inertgasverdüsung einen geringeren Anteil ein. 

Im Gegensatz dazu hat die kontinuierliche Prozessführung bei der Erzeugung von 

HR-Pulver das Potenzial, die Nebenzeiten zu verkürzen, was zukünftig einen wirt-

schaftlichen Vorteil bieten kann.    

Aus ökologischer Perspektive kann die Verwendung von anfallendem Eisenoxid bei 

der Pulverherstellung dazu beitragen, natürliche Ressourcen zu schonen. Dennoch 

besteht die Möglichkeit, dass dieser ökologische Vorteil durch die Bereitstellung des 

erforderlichen Wasserstoffs für den entwickelten HR-Prozess beeinträchtigt wird. 

Insbesondere dann, wenn der erzeugte Wasserstoff nicht vollständig aus erneuer-

baren Energien gewonnen wird, können umweltschädliche CO2-Emissionen durch 

die Produktion entstehen. Es ist jedoch anzunehmen (siehe Wasserstoff Aktions-

plan Deutschland [186]), dass die Wasserstoffproduktion in den kommenden Jahren 

und Jahrzehnten hin zu einer umweltfreundlichen Wasserstoffherstellung transfor-

miert wird, wodurch diese Beeinträchtigung langfristig minimiert wird.  
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7.2 Ausblick 

Obwohl das Eisenpulver aus dem Eisenoxidpulver der Stahlindustrie im PBF-LB/M-

Prozess zu dichten Bauteilen verarbeitet werden kann, besteht weiterhin Optimie-

rungspotenzial hinsichtlich der Prozessstabilität. Im Folgenden sind die Schwer-

punkte potenzieller Forschungsaktivitäten zur Verbesserung des HR-Pulvers zu-

sammengefasst. 

¶ Erhöhung der Schüttdichte des HR-Pulvers zur Stabilisierung der Verarbei-

tung im PBF-LB/M-Prozess und Erhöhung der Oberflächenqualität. 

¶ Modifizierung des PBF-LB/M-Prozesses für die Verarbeitung von Metallpul-

ver mit geringere Schüttdichte, beispielsweise durch zusätzliche Erwär-

mungsmöglichkeit der oberen Pulverschichten.  

¶ Weiterentwicklung des HR-Prozesses, um die optionale Auflegierung zu er-

möglichen, beispielsweise durch Zugabe von Legierungselementen als fei-

nes Pulver oder der Beimengung von geringfügigen kohlenstoffbasierten 

Gasmengen zu dem Wasserstoffgas. 

¶ Aufskalierung (engl. scale-up) des entwickelten HR-Prozesses vom Labor-

maßstab zur industriellen Großserienfertigung. 

¶ Verarbeitungsuntersuchungen des erzeugten HR-Pulvers mit weiteren ad-

ditiven Fertigungsverfahren, wie zum Beispiel dem Laser Metal Deposition 

oder dem Metal Binder Jetting.  

Außerhalb der additiven Fertigung kann das erzeugte HR-Pulver auch ein hohes 

Anwendungspotenzial aufweisen, der durch nachfolgende Untersuchungen eben-

falls bewertet werden kann.       
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