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E i n l e i t u n g .  

Der EinfluI~ der TeflchengrSl~e auf die physikalisehen EigenschMten 
yon Sintermetall wurde von H.  H.  Hausner  1, 2, j .  F .  K u z m i c k  ~, P .  _R. 

Kal i scher  4 und anderen studiert. In  diesen Abhandlungen wurden jedoch 
bezfiglieh des Einflusses der TeflchengrSl~e auf das im Verlaufe der 
Sinterung eintretende Kornwachstum fast nur Vermutungen ge~ul~ert, 
ohne dal~ entsprechende Beobachtungen vorlagen. In  diesen Versuchen 
mfissen, da die verwendeten Pulver hinsichtlich der TeilchengrSl~e, 
-gestalt und -verteilung nicht homogen waren, die Berfihrungsverhglt- 
nisse der einzelnen Partikeln 5rtlich sehr verschieden gewesen sein. 
Deshalb konnte dort diese interessante Frage nicht klargestellt werden. 
Im Gegensatz zu dieser Versehiedenheit wurden in der vorliegenden 
Arbeit, welche den Einflul~ der TeilchengrSl~e auf das Kornwachstum 
w/ihrend der Sinterung betrachtet, mehrere GrSl~en homogen kugeliger 
Sflberteilchen sorgf~]tig hergestellt. Infolgedessen konnte eine Aussage 
fiber dieses interessante Prob]em gemacht werden. 
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E x p e r i m e n t e l l e r  V o r g a n g .  

Jedes Pulver wurde hergestel]t dutch Kugeligmachen yon Silberpulver 
nach der :Viethode yon 2". Sauerwald  u n d  L.  Holub ~. Bei dieser Methode 
wird das Silberpulver mit Magnesiumoxyd gemischt und fiber den Schmelz- 
punkt  des Silbers erhitzt. Nach dem Erkalten wird das lV[agnesiumoxyd 
durch Dekantat ion mit  Wasser entfernt und das zurfickbleibende Silber 
mit  verd. Essigs~ure gewaschen, um anhaftendes Magnesiumoxyd vollkommen 
zu entfernen. Die so erhaltenen kugeligen Pulver wurden nach ihrer Teilchen- 
gr61~e so gleichm~il]ig als m6glich getrennt, indem die Sedimentationsmethode 
wiederholt angewandt wurde. Als Verteilungsmedium win'de 0,003 molare, 
w~13rige Natrium-metaphosphatl6sung verwendet und zwecks Erleichterung 
der Trennung ein Ultraschallvibrator benutzt.  Die Ausgangsmaterialien 
und die Trennungsmethoden ffir jede Gruppe zeigt Tabelle 1. 

Tabelle 1. I - I e r s t e l l u n g s m e t h o d e n  ffir v e r s c h i e d e n e  k u g e l i g e  
S i l b e r p u l v e r  m i t  g l e i c h f 6 r m i g e r  T e i l c h e n g r 6 i ~ e .  

5fittlere 
Teilchen- Ausgangsmaterial Herstellungsmethode Teilchengr 013enbereich 

durchmesser 

> 4 3 #  > 4 3 #  

43--10 # 

10--1/~ 

Elektrolytisches 
Ag-Pulver 

Elektrolytisches 
Ag-Pulver 

Elektrolytisches 
Ag-Pulver 

Klassifizieren durch 
Sieben, Sedimentieren 
und Dekantieren; Ku- 

geligmachen nach 
Sauerwald  u n d  Holub 

Wiederholung des Ku- 
geligmachens und der 
Klassifizierung durch 
Sedimentieren und De- 

k~ntieren 

Wiederholung des Ku- 
geligmachens und der 
Klassifizierung durch 
Sedimentieren und De- 

kantieren 

25--43 # 
(mittlerer Durch- 

messer 38 ~) 

6--17 # 
(mittlerer Durch- 

messer 9 #) 
3--7 # 

(mittlerer Dureh- 
messer 5 re) 

0,5--2,5 # 
(mittlerer Durch- 

messer 1,5/~) 

< 1 # Silberoxyd aus Kugeligmachen durch 
AgNOs und Erhitzen des Gemisches 

NaOH yon Silberoxyd und 
Magnesiumoxyd auf 
1050 ~ C. Nach Entfer- 
nung des MgO mit 
Essigsiiure Klassifizie- 
rung durch Sedimen- 
tat ion und Dekantat ion 

I m  Falle des groben Pulvers ( ~  30/z) wurde, da es sehr schwierig ist, 
sehr feines Pulver, das an groben Partikeln halter, zu entfernen, das Kugelig- 

F.  Sauerwald  trod L.  Holub,  Z. Elektrochem. 39, 750 (1933). 
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maehen  wiederhol t ,  so da2 be im Wiedersehmelzen  das feine Pu lve r  yon  den 
groben Par t ike ln  au fgenommen  werden  konnte .  

Die Par t ike ln  zeigt  die obere Re ihe  der  Abb.  1. Da  das sph~risehe 
Pu lve r  keine gro2e Zusammenbaekf~ihigkei t  hat ,  wurden  die einzelnen 
Prel31inge in der  Haup t saehe  aus e lek t ro ly t i sehem nade l igem Silber ge- 
fert igt ,  wobei  das P robepu lve r  n u t  den obers ten Teil der Probe  bildete.  
J e d e  Probe  wurde  mi t  I t /e ra  ~- geprel3t a n d  an  der  Luf t  2 Stdn.  bei 900 ~ 
gesinter t .  Die Anheizgesehwindigkei t  be t rug  300 ~ stfindlich. Die S t ruk tu ren  
werden  in der un te ren  Reihe  der Abb.  1 gezeigt.  

~ -  zsI 

/ t / /  

0 01 r 

Abb, 2. Gestriehelte Kin're: AbhSngigkeit des mittleren Korndurchmessers d (Ordinate) yon der 
ursprtingl[ehen TeilchengrSl?e d o (Abszisse) nach 2stfindiger Sinterdauer. - -  u ausgezogene 
Kurve: Beziehung zwischen relativem Korndurehmesser d/d o (Ordinate) und nrspr/inglieher Teil- 

ehengr52~ d o (Abszisse) naeh 2s~findiger Sinterdauer, 

_&Is ~tzf l i iss igkei t  d iente  ein Gemisch gleicher l~aumtei le  yon  10~oiger 
wi~13riger Ammonpersu l f a t -  m i t  10~ Kal iumeyanid l5sung .  Der  mi t t le re  
Par t ike ldurehmesser  d o wurde  optisch und  e lekt ronenmikroskopisch  gemessen 
und  der mi t t l e re  Korndurchmesse r  d b e s t i m m t  dureh  Vergleich unseres Photos  
mi t  dem S tandardpho to  der  A. S. T. lV[. I n  Abb. 2 zeigt  die ausgezogene 
Linie  die Beziehung zwisehen d i d  o und  d 0. W e n n  m a n  das Pu lve r  m i t  einer  
Fe inhe i t  un te r  9 # verwendet ,  wird  die K o r n s t r u k t u r  nach dem Sintern  
gr6ber  als anfangs.  Aul3erdem war  be im Sintern  des Pu lvers  un te r  1,5 
die K o r n s t r u k t u r  inhomogen  und  wies e twa  20% abnorm grobes K o r n  (etwa 
75 #) auf, wie in Abb.  1 gezeigt  wird.  B e i m  wei teren  Sintern  w~ehst  das 
Korn ,  wie Tabelle  2 zeigt.  

D i s k u s s i o n .  

D ie  e x p e r i m e n t e l l e n  E r g e b n i s s e  v o r l i e g e n d e r  A r b e i t  f i i h r t e n  zu  

f o l g e n d e n  l~be r l egungen  : 
A.  I n  d e n  f r i ihe ren  A r b e i t e n ,  be i  w e l e h e n  e lekgro ly t i seh  oder  m e c h a n i s e h  

ze r lde ine r t e  P u l v e r  v e r w e n d e t  w u r d e n ,  w u r d e  das  b e m e r k e n s w e r t e  K o r n -  
w a c h s t u m  zwi sehen  a l len  Te i l ehen  i m m e r  b e o b a c h t e t ,  selbsg w e n n  die  

T e i l e h e n  m e h r  Ms 40 # maBen .  I n  u n s e r e n  v o r l i e g e n d e n  V e r s u e h e n  w u r d e  
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hingegen ein soleh bemerkenswer tes  K o r n w a c h s t u m  schon bei  Verwendung  
unserer  kugel igen P a r t i k e l n  yon  20,a n ich t  beobaeh te t .  Es  t r a t  n i ch t  
ein oberha lb  einer b e s t i m m t e n  Teilehengr513e des Pulvers .  Diese Teilchen- 
grSl3e en t sp r i ch t  e inem d/d o ~ 1 und  be t r i ig t  ungefi ihr  30 #, w i t  in Abb .  2 
gezeigt  wird.  

T a b e l l e  2. 

(Einheit : ft.) 

Sinterui~gs- 
dauer (Stdn.) 

2 
5 

10 
20 
50 

1,5 

17 
60 
65 
65 
65 

14 
30 
30 
30 
30 

I'artikelgrSl~e 

15 
32 
32 
32 
32 

38 125 =d o 

34 65 
34 65 
34 65 
34 65 
34 65 

B. Unte rhMb dieser TeilchengrSl3e wurde  na t i i r l ich  die Geschwindig-  
kei t  des K o r n w a c h s t u m s  um so mehr  beschleunigt ,  je feiner das  Ausgangs-  
te i lchen wgr. 

Un te r  Berf icksicht igung der  z i t i e r ten  L i t e r a t u r  6-17 fiber den Mecha- 
n ismus der  S in terung k a n n  die vorHegende Arbe i t  folgendermMten 
in t e rp re t i e r t  werden:  

1. E in  Pref31ing aus feineren P a r t i k e l n  is t  ins tab i l  wegen seiner grSi~eren 
Grenzflgche und  seiner daher  grSl~eren Grenzfl~chenenergie;  und  yore  
8 t a n d p u n k t  der  Verdampfung ,  K o n d e n s a t i o n  nnd  Oberfli~chendiffusion 
sollte das  S in tern  mn  so le ichter  und  daher  bei  um so niedr igerer  Tempera-  
fu r  vor  sich gehen, je feiner die Ausgangsp~r t ike ln  s ind 11, 17. 

2. W a s  die Ande rung  der  Poren  bet r i f f t  s, i s  so ve ru r sach t  das  S in tern  
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erst ein GrSgenabnahme der Zwisehenri~ume zwisehen den Teilehen, 
welehe dann sieh zu kleinen LSehern runden. W~threnddessen t r i t t  Korn- 
waehstum mit  betr~ehtlieh erhShter Geschwindigkeit ein, und das Er- 
gebnis ist eine Kornstruktur ,  in weleher die meisten K6rner eine Anzahl 
Ieiner Poren aufweisen, welehe ihren Ursprung in den Zudsehenr~umen 
zwisehen den Partikeln haben. Insbesondere hat  ein PreBling aus feinem 
Pulver kleinere, abet  mehr Poren. So kleine Poren haben aueh eine 
h6here Oberfl~ehenenergie, daher nehmen sie raseher kugelfSrmige Gestalt 
an, und kleine runde Poren sind ein viel weniger wirksames I-Iindernis 
gegen eine Wanderung der Korngrenzen. 
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