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(57) Abstract: The invention relates to a
method (S1-S12) for the production of a
refractory metal component by means of
casting, said method having the following
steps: provision (S3) of a slip (S) which
contains a powder consisting of at least one
refractory metal or a compound thereof, in
addition to at least one binding agent; and
processing the slip (S) by means of casting
(S4), in particular film casting or slip
casting to form at least one slip coating (4),
said slip (4) being devoid of a metal
binding agent. A component was produced
by means of this method (S1-S12). The
invention can be used in particular on X-
ray tubes, accelerator targets, or fusion
reactors, in particular for a surface of an X-
ray anode, or a wall of a fusion reactor.

(57) Zusammenfassung: Verfahren (S1-
S12) zum Herstellen eines Refraktirmetall-
Bauteils mittels Giellens, wobei das
Verfahren folgende Schritte aufweist:
Bereitstellen eines Schlickers (S), welcher
ein Pulver aus mindestens einem
Refraktdrmetall oder einer Verbindung

davon sowie mindestens einen Binder aufweist (S3); und Verarbeiten des Schlickers

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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(S) mittels Gieflens (S4), insbesondere Foliengieflens oder Schlickergielens, zu mindestens einer Schlickerschicht (4); wobei der
Schlicker (4) metallbinderfrei ist. Ein Bauteil ist mittels des Verfahrens (S1-S12) hergestellt worden ist. Die Erfindung ist
insbesondere anwendbar auf Réntgenrshren, Beschleunigertargets oder Fusionsreaktoren, insbesondere fiir eine Oberfliche einer
Roéntgenanode bzw. eine Wand eines Fusionsreaktors.
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Beschreibung

Herstellen eines Refraktdrmetall-Bauteils

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines
Bauteils (Refraktdrmetallbauteil) mittels GieRens, insbeson-
dere Foliengieffens, wobei das Verfahren folgende Schritte
aufweist: Bereitstellen eines Schlickers, welcher ein Pulver
aus mindestens einem Refraktdrmetall oder einer Verbindung
davon sowie mindestens einen Binder aufweist; und Giefen des
Schlickers zu mindestens einer Schlickerschicht. Die Erfin-
dung betrifft auch ein mittels des Verfahrens hergestelltes
Bauteil. Die Erfindung ist insbesondere anwendbar auf ROnt-
genrdbhren, Beschleunigertargets oder Fusionsreaktoren, insbe-
sondere flUr eine Oberflache einer R&ntgenanode bzw. eine Wand

eines Fusionsreaktors.

Die dem Plasma zugewandten Oberfldchen einer Wand eines Fugi-
onsreaktors oder die Oberfldche einer Rd&ntgenanode erfahren

neben hohen Temperaturen auch hohe mechanische, thermozykli-
gche Belastungen, die zur Rissbildung oder auch einem Schmel-
zen der Materialien fiuhren kdénnen. In beiden Anwendungen wer-

den Refraktdrmetalle, insbesondere Wolfram, verwendet.

Zur Herstellung von planaren Bauteilen bei Wolframgchwerme-
tallegierungen ist der FoliengieRBprozess flr Refraktdrmetalle
aus WO 2007/147792 Al bekannt. WO 2007/147792 Al offenbart
ein Verfahren zur Herstellung von ebenen, geformten Gegens-
tanden aus einer Wolfram- oder Molybdanschwermetalllegierung,
wobei daraus ein Schlicker zum Foliengiefen hergestellt wird,
aus dem Schlicker eine Folie gegossen wird und die Folie nach
dem Trocknen entbindert und gesintert wird, um den geformten
Gegenstand zu erhalten. Unter dem Begriff Wolfram- oder Mo-
lybdanschwermetalllegierung sind im Sinne der WO 2007/147792
Al Materialien ausgewahlt ausg der Gruppe bestehend aus Wolf-
ramschwermetalllegierungen, Wolfram, Wolframlegierungen, Mo-
lybdan und Molybdanlegierungen zu verstehen. Wolframgchwerme-

talllegierungen bestehen zu etwa 90 Gew.-% bis etwa 97 Gew.-%
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aus Wolfram oder Wolframlegierungen. Der restliche Anteil
sind Bindermetalle. Als metallische Binder werden vorrangig
die Elemente Fe, Ni und/oder Cu in Anteilen grdRer 1 Massen-%
genannt. Die metallischen Binder sorgen fur vereinfachte Her-
stellungsprozesse durch niedrigere Sintertemperaturen, ver-
beggerte mechanische Eigenschaften, insbesondere der Duktili-
tdt, und verbesserte Bearbeitbarkeit, wie z.B. eine bessere
Zerspanbarkeit. Diese Werkstoffe zielen auf den Eingatz in
Anwendungen zur Abschirmung von Strahlungen ab, wobei eine

hohe Dichte der Legierungen im Vordergrund steht.

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die Nachteile
des Standes der Technik zumindest teilweise zu Uberwinden und
ingbesondere ein unter punktuellen, thermischen Wechgellasten

stabileres Refraktarmetall-Bauteil bereitzustellen.

Diese Aufgabe wird gemaf den Merkmalen der unabhangigen An-
spruche geldst. Bevorzugte Ausfihrungsformen sind insbesonde-

re den abhangigen Anspriichen entnehmbar.

Die Aufgabe wird geldst durch ein Verfahren zum Herstellen
eines Bauteilg (im Folgenden auch ,Refraktdrmetall-Bauteil™®
genannt) mittels GiefReng, wobei das Verfahren folgende
Schritte aufweist: Bereitstellen eines Schlickers, welcher
ein Pulver aus mindestens einem Refraktdrmetall oder einer
Verbindung davon (,Refraktarmetallpulver") sowie mindestens
einen Binder aufweist; und GieRBen des Schlickers zu mindes-
tens einer Schlickerschicht. Der Schlicker ist metallbinder-
frei, weist alsgso kein metallisches Bindemittel auf. Das Feh-
len des Metalls als Bindemittel kann insbesondere durch ein
Fehlen von Metall, Mischungen oder Legierungen davon als ei-
genstandiges Pulver in dem Schlicker realisiert sein. Der Zu-
stand der vergossenen Schlickers wird aufgrund der noch ent-
haltenen Organik als "grin" bezeichnet. Alg Halbzeug erhalt
man in diesem Stadium eine "Grunfolie", "grine Komponente"

oder eine "grine Besgchichtung".
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Ein solcheg Verfahren weist den Vorteil auf, dass die Materi-
aleigenschaften des fertigen Refraktdrmetall-Bauteils, insbe-
sondere sein hoher Schmelzpunkt und seine Bruchfestigkeit un-
ter thermischer Wechselbeanspruchung, nicht durch das niedrig
schmelzende Metall bzw. die Metalle in dem Bindemittel ver-
gchlechtert werden (was ansonsten der Fall ware). Dadurch
wiederum kann ein so hergestelltes Bauteil hbhere Temperatu-
ren zerstdrungsfrei aushalten und/oder eine langere Lebens-
dauer aufweisen. Das Verfahren ist dabei nicht oder nicht we-
gentlich aufwandiger durchzufihren als bei Anwesenheit eines

metallischen Bindemittels.

Es lassen gich so (z.B. im Gegensatz zu einem Walzverfahren)
homogene, isotrope, feinkdrnige und spannungsarme Mikrostruk-
turen des endgliltigen Refraktdrmetall-Bauteils mit einer eng
verteilten und feinen Korngrdfenverteilung herstellen. Dies
mag insbesondere auch mit einer isotropen Kristallorientie-
rung verbunden sein. Unter Umstanden ist auch die Einstellung
z.B. einer bimodalen Korngr&fenverteilung hinsichtlich der
mechanischen Eigengchaften gewlnscht und mdglich. Zusgatzlich
werden, z.B. im Gegensatz zu einem Walzverfahren, keine Tex-
turen, geringere innere Spannungen und Fehlorientierungen der
Kbrner im Material erreicht. Desweiteren ist Uber die Ein-
stellung der Kornstruktur (Verteilung/ GréRe) die Korngren-
zeneigenschaft und in Summe das Bruchverhalten unter punktu-
eller, thermozyklischer Belasgtung beeinflussbar. Dartber hin-
aus ermdglicht das Verfahren ein Herstellen groffflachiger Re-
fraktdrmetall-Bauteile.

Unter einem Refraktdrmetall-Bauteil mag grundsdtzlich jeder
Kdrper oder auch Werkstlck verstanden werden, der mittels des
Verfahrens hergestellt worden ist.

Unter einem Schlicker kann jegliche feststoffhaltige Suspen-
sion mit dem Refraktdrmetallpulver als Feststoff verstanden
werden, welche zur Durchfihrung des Giefens geeignet igt. Der

Schlicker kann insbesondere ein Refraktdrmetallpul-
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ver/Fluissigkeits-Gemisch definierter Viskosgitdt sein, insbe-

gondere mit einer wasgserfreien Fluggigkeit.

Unter einem Pulver aus mindestens einem Refraktdrmetall oder
einer Verbindung davon kdnnen insbesondere ein oder mehrere
Pulver aus einem oder mehreren reinen Refraktdrmetallen (z.B.
Wolfram und/oder Molybdan), Legierungen davon (z.B. Wolfram-
Rhenium) und/oder Verbindungen davon verstanden werden. Das
Refraktarmetallpulver mag beispielsweise Wolfram, Molybdan,
Rhenium und/oder Tantal und/oder Legierungen davon und/oder
Verbindungen davon umfassen. Es ist insbesondere eine Ausges-
taltung, dass das Pulver ein Pulver aus reinem Wolfram, Wolf-
ram-Rhenium, WRe, oder Wolfram-Tantal, WTa, ist.

Es ist eine Weiterbildung, dass eine Verarbeitung des mindes-
tens einen Refraktdrmetallpulvers unter Sauerstoffausschluss
erfolgt, z.B. unter einer Schutzgasatmosphdre, reduzierender
Atmosphare oder unter Vakuum. Dies verhindert eine Oxidation

des Refraktdrmetallpulvers.

Es ist auRBerdem eine Ausgestaltung, dass der Anteil des Re-
fraktdrmetalls bzw. der Verbindung davon an dem Schlicker 70

Q

Gew.-% bis 99 Gew.-% betragt.

Der Binder kann grundsatzlich jegliches nicht-metallische
Bindemittel bzw. Bindemittel ohne Metallpulver aufweisen. Dasg
Bindemittel bindet das Refraktadrmetallpulver funktional &ahn-
lich einem Kleber. Bevorzugt werden organische Bindemittel,
z.B. Polvvenylbutyral.

Es ist eine Weiterbildung, dass der Schlicker zusdtzliche Ad-
ditive wie Dispergiermittel, Plastifizierer, L&semittel usw.
aufweist. Darulber lasst sich insbesondere eine Viskositdt des
Schlickerg und die Eigenschaften der gegossenen Folie (z.B.

deren Festigkeit oder Verformungsvermdgen) beeinflussen.

Ein Dispergator sorgt daflr, dass das Benetzungsverhalten der

Partikel des Refraktdrmetallpulvers verbessert und eine
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Agglomeratbildung unterbunden wird. Die Lbsemittel, z.B.
Ethanol und/oder Toluol, l&sen organische Komponenten,
insbesondere des Binders, z.B. Pioloform BR18. Uber die Bei-
mischung eines Plastifizierers kann die Flexibilitat und Fes-
tigkeit der gegossenen Schlickergchicht und somit ihre Hand-
habbarkeit eingestellt werden. Uber verschiedene Misch- und
Mahlprozesse wird ein homogener Schlicker erzeugt. Es kann
notwendig sein, den Schlicker vor dem Gieflen zu entgasen, um

eine Blagenbildung in der Schlickerschicht zu vermeiden.

Zur Schlickeraufbereitung kann beispielsweise eine Mischung
der einzelnen Pulver in einem Taumelmigcher, in Kugelmihlen,

usw. erfolgen.

Es ist eine Weiterbildung, dass das GieRen ein FoliengiefRen
bzw. einen Foliengussprozess umfasst. Die Technik des Folien-
giefRens ist grundsdtzlich gut bekannt und braucht hier nicht
weiter erklart zu werden. Es sind grundsdtzlich alle geeigne-
ten Foliengussverfahren anwendbar. Die sich ergebende Schli-
ckerschicht kann fliir den Fall des FoliengieRens auch als
Grinfolie bezeichnet werden, die auf eine Trdgerfolie gegos-
gen wird. Die Griunfolie kann ein eigenstindiges Werkstick
gein, die insbesondere in der Folge durch thermische Prozesse

zum Endprodukt verarbeitet wird.

Es ist eine Weiterbildung, die Grunfolie direkt auf ein Bau-
teil aufzubringen und insbesondere als eine verbundene Kompo-
nente durch die anschliefende thermische Behandlung zu fuh-
ren. Es entsteht ein Bauteil mit einer Refraktarmetallbe-

schichtung.

Es ist eine Weiterbildung, dass das GieRen ein Schlickergie-
Ren bzw. einen Schlickergussprozess umfagst. Dabei wird ein
Trager ein- oder mehrmalg durch den Schlicker gezogen oder
damit begpriht. Der Trager kann auch dasg so zu beschichtende
Bauteil umfassen. Die abgeschiedene Schlickerschicht kann
dann zusammen mit dem Trager thermisch behandelt (insbesonde-

re entbindert und/oder gesintert) werden. Es entsteht ein Re-
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fraktdrmetall-Bauteil mit dem Trager als Grundkdrper und min-

destens einer Refraktdarmetallschicht.

Die Schlickerschicht mag insbesondere als eine dinne Schicht
des Schlickers vorliegen, also insbesondere noch den organi-
gschen Binder enthalten. Die Schlickerschicht, insbesondere
Grinfolie, mag insbesondere zur weiteren Verarbeitung form-

stabil sein.

Es ist eine Ausgestaltung, dass der Schlicker Keramikpartikel
aufweist. Dadurch kénnen unter anderem das Rekristallisati-
onsverhalten und/oder die Festigkeit des folgend erzeugten
Refraktarmetall-Bauteils beeinflusst werden. Das Vorhanden-
sein von Keramik stabilisiert ferner im Rahmen einer Disper-
sionhdrtung insbesondere eine feine Kornstruktur und unter-
bindet Rekrigtallisation, wodurch das Refraktdrmetall-Bauteil
eine erhdhte Widerstandsfdhigkeit gegeniiber Thermoschock
(z.B. ausgeldst durch eine punktuelle thermische Wechselbean-

gspruchung) erhalt.

Es ist noch eine Ausgestaltung, dass die Keramik La,0;, Y,0s,

TiC und/oder HfC aufweist oder daraus besteht.

Die Keramikpartikel k&énnen im Schlicker insbesondere als Ke-
ramikpulver vorliegen. Ein Keramikpulver kann insbesondere
als Nano- oder Mikropulver vorliegen. Ein Mischen von kerami-
schen und metallischen Pulvern kann zusammen mit Ubrigen
Schlickerkomponenten erfolgen oder durch einen optionalen,
vorangestellten Misch- und Mahlprozess (z.B. in einer Kugel-
mihle, einem Attritor usw.) erreicht werden. Dabei kann unter
anderem auch eine Partikelgréfenverteilung eingestellt wer-

den.

Es ist noch eine weitere Ausgsgestaltung, dass ein Median der
KorngrdRe zumindest eines Refraktdrmetallpulversg, D50, klei-
ner zweili Mikrometern igt. Durch diese kleinen KorngrdRen wird
ein Kornwachstum aufgrund hoher Sintertemperaturen unter-

drickt, da die Verwendung solch feiner Pulverfraktionen eine
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hohe Sinterreaktivitdt und daher niedrigere Endsintertempera-

turen ermdglicht.

Es ist auch eine Ausgestaltung, dass eine Dicke der (einzel-
nen) Schlickerschicht (en) ca. zwanzig Mikrometer bis ca. drei
Millimeter betragt. Dadurch kann eine ausreichend hohe
Schichtdicke zur Unterbringung mehrerer Kbrner des Refraktar-
metallpulvers bereitgestellt werden. Zudem kann so eine aus-
reichende Homogenitat der einzelnen Schlickerbestandteile

Uber die Dicke sichergestellt werden.

Es ist eine Weiterbildung, dass eine Schichtdicke mindestens
ca. dem funffachen bis zehnfachen der gréfRten Partikel des
mindestens einen Refraktdrmetallpulvers und/oder Keramikpul-
verg entspricht. Dadurch wird vermieden, dass eine Folie Uber
ihre Dicke oder Hbhe nur durch wenige Kdrner aufgebaut wird.

Dies wiederum verbessert die mechanischen Eigenschaften.

Es ist noch eine Ausgestaltung, dass der Schlicker mittels
eines Foliengiefens (als Grunfolie) auf eine Tragerfolie auf-
gebracht wird. Dies erleichtert eine Handhabung der Grunfo-
lie, beispielsweise deren Formgebung und/oder Stapelung. Die
Tragerfolie kann anschlieffend wieder entfernt, z.B. abgezo-

gen, werden, z.B. vor einer Warmebehandlung der Griunfolie.

Es ist ferner eine Ausgestaltung, dass mehrere (zwei oder
mehr) Schlickerschichten, insbesondere Grunfolien, aufeinan-
der gegtapelt werden. Dag Stapeln kann ingbesondere ein Lami-
nieren und/oder ein aufeinanderfolgendes, mehrfaches GieRen
und/oder isostatisches Verpressen umfassen. Durch den sich so
ergebenden Schichtstapel kdénnen insbesondere grofzflachige Ge-
genstande mit hoher Schichtdicke in einem Arbeitsgang gesin-
tert werden. Zudem kann so eine hohe (grundsatzlich unbe-
grenzte) Dicke des Refraktdrmetall-Bauteils mit konstanter

Materialdichte erreicht werden.

Es ist eine Ausgestaltung davon, dass sich mindestens zwei

(gestapelte) Schlickerschichten, insbesondere Grinfolien, des
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Schichtstapels in ihren Eigenschaften unterscheiden. Insbe-
gondere kdnnen die thermo-mechanigchen Eigenschaften und das
Bruchverhalten des Schichtstapels konstruktiv angepasst wer-
den. Des Weiteren ermdglicht ein solcher Schichtstapel die
Herstellung von Verbindungszonen, welche eine Anbindung von
Refraktarmetall an &auRBere Komponenten, wie einen Anodentrager
oder einen Trager von Plasmakammerkomponenten im Fusionsreak-
tor, erlauben. Auch kdénnen Spannungen durch unterschiedliche
thermische Ausdehnungskoeffizienten der Komponenten oder das

Reaktionsverhalten an den Grenzfldchen beeinflusst werden.

Es ist eine Weiterbildung, dass die Schlickerschichten des
Schichtstapels einen Gradientenaufbau aufweisen. Uber einen
Gradientenaufbau kann der z.B. der Rissfortschritt und Span-
nungsgradient beeinflusst werden. Unter einer Eigenschaft mag
insbesondere ein Gehalt an Refraktidrmetall, eine Art und/oder
Zusammensetzung des Refraktarmetalls oder einer Verbindung
davon (z.B. ein Gehalt an W; Ta; Re; Mo usw.), ein Vorhanden-
sein, eine Art und/oder ein Gehalt an Keramik, eine mikrosko-
pische Struktur (z.B. eine KorngrdRenverteilung), und/oder
eine makrosgkopische Struktur (z.B. eine GréRe der Pulverteil-
chen, eine Porositdt usw.) verstanden werden. Beispielhaft
kann ein Gradientenaufbau durch Schichtung von W-Folien mit
W/Re-Folien erreicht werden, oder es wechseln sich dichte
Wolfram-Lagen mit pordsen Wolfram-Lagen ab. Die Porositat
kann beigpielsweise Uber die Sinteraktivitdt der Refraktlrme-
tallpulver eingestellt werden. Dag Gradientenmaterial kann
gich insbesondere durch eine graduelle (insbesondere stufen-
weise) Anderung mindestens einer Eigenschaft der Schlicker-
gchichten tber die Stapeldicke deg Schichtstapels auszeich-

nen.

Auch mittelg des Schlickerguggsverfahrens kénnen mehrere
Schlickerschichten (z.B. analog zu mehreren Grunfolien) auf

den Trager aufgebracht werden, z.B. als Gradientenschichten.

Es ist eine Weiterbildung, dass sich dem Schritt des GiefRens

des Schlickers ein Schritt einer Formgebung der Grunfolie (n)
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anschlieRt. Die Grunfolie(n) kann bzw. kdbnnen beispielsweise
mittels eines Mesgersg auf eine gewlngchte Geometrie zuge-
gchnitten werden. Eine flexible Grinfolie kann zudem in di-
verse Geometrien (z.B. in Form eines Rohrs) gebracht werden.
Das Verfahren erlaubt daher nicht nur die Herstellung ebener
Schichten, sgondern auch die Herstellung dreidimensionaler

Grunkdrper bzw. Refraktarmetall-Bauteile.

Es ist auch eine Ausgestaltung, dass sich an den Schritt des
GieReng des Schlickers ein Schritt eines Warmebehandelns der
mindestens einen Schlickerschicht angchliefft. Dadurch kann

aus dem Schlicker, z.B. Grunfolie, ein festes, formnahes Re-

fraktdrmetall-Bauteil hergestellt werden.

Ein Warmebehandeln kann insbegondere eine Warmebehandlung des

Grunlings zum Refraktrametallbauteil umfassen.

Das Warmebehandeln kann einen Schritt einesg Entbinderns der
mindestens einen Schlickerschicht umfassen. Dabei kann die
mindestens eine Schlickerschicht so stark erwarmt werden,
dass der Binder entfernt wird (thermigches Entbindern). Al-
ternativ oder in Kombination mag das Entbindern durch chemi-
gcheg Entbindern erfolgen, bei welchem die organischen Be-
standteile des Binders in der Regel durch Ldsemittel aus dem
Schlicker, insbesondere Grinfolie oder Grunkdrper, geldst

werden.

Das Warmebehandeln kann auch einen Schritt eines Sinterns der
mindestens einen Schlickerschicht umfassen. Dadurch wird ein
verdichtetes Refraktdrmetall-Bauteil erlangt. Das Sintern

kann insbesondere auf das Entbindern folgen. Das Sintern kann

insbesondere ein druckloses Sintern sein.

Das Entbindern und das Sintern kdnnen in einem Arbeitsschritt
in gpeziellen kombinierten Sinteranlagen durchgefihrt werden,
die das saubere Entbindern und anschliefende Sintern erlau-

ben. Dadurch wird ein Umsetzen der Komponenten vermieden und

die Prozesszeit verklUrzt.
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Insbesondere im Falle einer Schlickerschicht aus reinem Wolf-
ram als Refraktdrmetall wird ein durchgdngiger Prozess in re-
duzierender und kohlenstofffreier Atmosphdre bevorzugt, um
den Kohlenstoff- und Sauerstoffgehalt gering zu halten.

Es ist noch eine Weiterbildung, dass das Sintern nicht bei
maximaler Sintertemperatur, um sofort eine vollstandige Ver-
dichtung zu erreichen, durchgefiihrt wird, sondern bei niedri-
geren Sintertemperaturen. So kann ein Kornwachstum gehemmt
werden, was eine homogene und isotrope, feinkdbrnige Mikro-
struktur unterstitzt. Es mag dabei ingbesondere ausreichen,
dass gich in dem Bauteil eine geschlossene Porositat ein-
gtellt und keine maximale Dichte. Ein Sintern, bei welchem
das Werkstick eine nicht vernachlassigbare (geschlossene) Po-
rositat aufweist und welchem sich ein weiterer Warmebehand-
lungsschritt anschliefst, mag auch als Vorsintern bezeichnet

werden.

Insbesondere zur Erreichung einer noch hdheren Dichte (insbe-
sondere im Bereich einer maximalen theoretischen Dichte) bei
geringen Arbeitstemperaturen von zuvor vorgesinterten
Werkstlcken ist es ferner eine Weiterbildung, dass sich dem
Schritt des, insbesondere drucklosen, (Vor-) Sinterns ein
weiterer (Hochtemperatur-) Warmebehandlungsschritt an-

gchliefft, z.B. ein isostatisches Heiflverpressen.

Der Schritt des Warmebehandelns kann algo einen Schritt eines
HeiRverpressens, insbesondere isostatischen Heif3verpressens,
der mindestens einen (vor)gesinterten Schlickerschicht umfas-

sen.

Der Schritt des Warmebehandelns kann alternativ oder zusatz-
lich einen Schritt eines sog. "Spark-Plasma"-Sinterns umfas-
sen. Das grune Halbzeug, das entbinderte und/ oder das bei
vergleichsweise niedrigen Temperaturen vorgesinterte Material
(eine geschlossene Porositat ist hierbei nicht notwendig)

wird dabei unter hohem Druck von elektrischem Strom durch-
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flossen und so in kurzer Zeit und bei vergleichsweise niedri-
gen Temperaturen zur Enddichte gebracht. Grundsatzlich mbg-
lich ist auch beim Spark-Plasma"-Sintern die Kombination des

Entbinderns und Sinterns in einem Arbeitsschritt.

Der Schritt des Warmebehandelns kann alternativ oder zusatz-
lich einen Schritt eines Mikrowellenginterns umfassen. Dabei
wird das grlne Halbzeug, das entbinderte und/ oder bei ver-
gleichsweise niedrigen Temperaturen vorgesinterte Material
mit Mikrowellen begtrahlt, um es bei niedrigen Temperaturen
zur Enddichte zu bringen. Grundsatzlich md&glich ist auch beim
Mikrowellensintern die Kombination deg Entbinderns und Sin-

terns in einem Arbeitsschritt.

Es ist folglich eine Ausgestaltung, dass der Schritt des War-
mebehandelns einen Schritt eines Sinterns unterhalb einer ma-
ximalen Sintertemperatur auf eine Dichte unterhalb der maxi-
malen Dichte und folgend einen Warmebehandlungsschritt eines

weiteren Verdichtens aufweist.

Es ist eine zur Herstellung eines besonders gtabilen, insbe-
sondere thermoschockfesten, Refraktdrmetall-Bauteils bevor-
zugte Ausgestaltung, dass mindestens eine Schlickersgchicht
durch das Warmebehandeln zumindest geschlossenporig wird. Un-
ter "zumindest geschlossenporig" kann ein geschlossenporiger
oder ein dichter (insbesondere maximal dichter) Zustand ver-

standen werden.

Die durch das obige Verfahren hergestellten Refraktarmetall-
Bauteile (Platten oder Strukturen, z.B. Rohre) kdnnen bereits
das Endprodukt darstellen oder als Halbzeug Uber herkdmmliche
Verbindungstechniken, wie z.B. L&éten, auf Oberfldchen aufge-
bracht werden. Alternativ kdénnen Grinfolie(n) in Ofenprozes-
gen auf Komponenten aufgebracht werden. In diesem Fall mlissen
diese Komponenten dhnlich wie beim Schlickergussverfahren die

Temperaturbehandlung der Grinfolie mit durchlaufen.
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Die Aufgabe wird auch geldst durch ein Bauteil (Refraktdrme-
tall-Bauteil) oder einen Kbrper, welches/welcher mittels des

Verfahrens wie oben beschrieben hergestellt worden ist.

Diegseg Bauteil kann ingsbesondere eine igotrope, feinkdrnige

Mikrostruktur aufweisen.

Das Bauteil kann insbegondere analog zu dem Verfahren ausges-

taltet sein und die gleichen Vorteile aufweigen.

So ist eg eine Weiterbildung, dass das Refraktarmetall-
Bauteil Keramik oder Keramikpartikel aufweist. Es ist noch
eine Weiterbildung, dass die Keramikpartikel La,0;, Y;0s;, TiC
und/oder HfC aufweisen oder daraus bestehen.

Es ist noch eine weitere Weiterbildung, dass ein Median der
KorngrdRe mindestens eines Refraktdrmetallpulvers, D50, klei-

ner zwei Mikrometern ist.

Es ist ferner eine Weiterbildung, dass das Refraktlrmetall-
Bauteil aus mehreren (zwei oder mehr) Schichten besteht, wel-
che sich insbesondere in ihren Eigenschaften unterscheiden
kdénnen. Insbesondere kénnen die Schichten einen Gradienten-

aufbau aufweisen.

Es ist ferner eine Weiterbildung, dass das Refraktlrmetall-

Bauteil ein dreidimensionales Bauteil ist.

Es ist noch eine Weiterbildung, dass das Refraktdrmetall-
Bauteil ein geschlossenporiges Bauteil oder ein dichtes Bau-
teil ist.

Es ist eine Weiterbildung, dass das Bauteil fir Rdntgenrdh-
ren, Beschleunigertargets oder Fugionsreaktoren anwendbar
ist, insbesondere als eine Oberfldche einer Rd&ntgenanode bzw.
als eine Wand eines Fusiongreaktors. Flir eine Temperaturbe-
standigkeit beigpielsweise in diesen Anwendungen ware die
Verwendung eines niedrig schmelzenden metallischen Binders

gsehr nachteilig.
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Die oben beschriebenen Eigenschaften, Merkmale und Vorteile
dieser Erfindung sowie die Art und Weige, wie diese erreicht
werden, werden klarer und deutlicher verstandlich im Zusam-
menhang mit der folgenden schematischen Beschreibung eines
Ausfihrungsbeispiels, das im Zusammenhang mit den Zeichnungen
ndher erldutert wird. Dabei ké&énnen zur Ubersichtlichkeit
gleiche oder gleichwirkende Elemente mit gleichen Bezugszei-

chen versehen sein.

Fig.1 zeigt einen Ablauf eines erfindungsgemafen Verfah-
rens in mehreren Varianten; und
Fig.2 zeigt eine Vorrichtung zum Foliengief3en zum Durch-

fihren des Verfahrens.

Fig.l zeigt einen Ablauf eines Verfahrens zum Hergtellen ei-
nes Refraktarmetall-Bauteils mittels Foliengieflens in mehre-

ren Varianten.

Ein erster Vorbereitungsschritt S1 umfasst ein Bereitstellen
einer Pulvermischung aus Refraktarmetallpulver in Form zweier
Wolframpulver. Die zwel Wolframpulver unterscheiden sich in
ihrer mittleren Korngrdfie, D50, nadmlich einmal zu 0,7 Mikro-

metern und einmal zu 1,7 Mikrometern.

Ein zweiter Vorbereitungsschritt S2 umfasst ein Bereitstellen
von Additiven wie einem Dispergator (Hypermer KD1), L&semit-
tel in Form von Ethanol und Toluol sowie ein Bindemitteln in
Form von Polvvenylbutyral (Pioloform BR 18) und einen Plasti-

fizierer in Form von Dibutylphtalat.

Zur Schlickerherstellung werden die Bestandteile deg Schli-
ckers S (siehe auch Fig.2) in einem Schritt S3 gemischt und
dadurch bereitgestellt. Dazu werden zundchst die Refraktlrme-
tallpulver, der Dispergator und die Flissigkeiten in einem
Speedmixer flUr drei Minuten bei 1400 1/min gemischt. An-

gchlieffend werden dag Bindemittel, dem bereits Ethanol zuge-
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geben wurde, und der Plastifizierer zugefligt und fir zehn Mi-

nuten im Speedmixer bei 1500 1/min gemischt.

Der Digpergator sorgt daflr, dass das Benetzungsverhalten der
refraktdrmetallischen Pulverpartikel verbessert und eine Ag-
glomeratbildung unterbunden wird. Die Légemittel Ethanol und
Toluol lésen die organigchen Komponenten, insbesondere den
Binder Pioloform BR18. Uber die Beimischung eines Plastifi-
zierers kann die Flexibilitdt und Festigkeit der gegossenen
Folie und somit ihre Handhabbarkeit eingestellt werden. Uber
verschiedene weitere Misch- und Mahlprozesse wird ein homoge-
ner Schlicker erzeugt. In einigen Fallen kann es notwendig
sein, den Schlicker vor dem FoliengieRen zu entgasen, um eine
Blasenbildung in der Folie zu vermeiden. Angestrebt wird ein
Gewichtsanteil von 70% bis 99% an metallischem Pulver im
Schlicker S.

Der Schlicker S wird im Anschluss zum Durchfihren eines
Schritts S84 eines Foliengiefens in eine Vorratskammer 2 einer
FoliengieRanlage 1, wie sie in Fig.2 gezeigt ist, gefullt.
Der Schlicker S flieRt aus der Vorratskammer 2 aus und wird
mittels eines Hauptrakels ("Doctor-Blade") 3 als Grunfolie 4
auf einer Tragerfolie 5 abgestrichen. Die Tragerfolie 5 liegt
dabei auf einer fliAchigen Unterlage 6. Uber ein dem Hauptra-
kel 3 vorgeschaltetes Vorrakel 7 kann ein hydrostatischer
Druck vor dem Hauptrakel 3 eingestellt werden, der somit die
Dicke der gegossenen Grunfolie 4 beeinflusst. Die Viskositat
des Schlickers S und die Ziehgeschwindigkeit (relative Ge-
schwindigkeit zwischen Tragerfolie 5 und Hauptrakel 3 in der
mittels des Pfeilg angedeuteten Bewegungsrichtung) beeinflus-

sen ebenfalls die Dicke der gegossenen Grunfolie 4.

Die minimale Foliendicke ist dabei besonders durch die Parti-
kelgrdBe der Ausgangspulver begrenzt und entspricht in etwa
dem 5- big 10-fachen der grdfiten Partikel. Bei obigen Aus-
gangspulvern (insbesondere D50 = 1,7 Mikrometer) liegt die

Untergrenze der gegosgssenen Grunfolie 4 in etwa bei 60 Mikro-
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metern. Die maximale Dicke der Griunfolie 4 liegt in etwa bei

1,5 mm bis 2,0 mm.

In einem folgenden Schritt S5 kann die Grunfolie 4 zuge-
schnitten und/oder geformt, insbesondere dreidimensional ge-

formt, werden.

In einem folgenden Schritt wird die Tragerfolie 5 von der

Grunfolie 4 abgezogen.

In einem folgenden Schritt S6 wird die zugeschnittene / ge-
formte Grunfolie 4 zur Herstellung des fertigen Refraktdrme-

tall-Bauteils warmebehandelt.

In einem ersten Teilschritt S7 wird die Griunfolie 4 entbin-

dert, insbesondere durch eine Warmebehandlung.

In einem zweiten Teilgchritt $8 wird die entbinderte und ggf.
geformte Grinfolie 4 gegintert, und zwar in einem zusammen-
hangenden, insbesondere drucklosen, Sinterablauf bei einer
entsprechend hohen Sintertemperatur bis zum Vorliegen eines
dichten oder praktisch porenfreien Refraktdrmetall-Bauteils.

In einem zu Schritt S8 alternativen Ablauf wird zundchst in

Schritt S9 die entbinderte und ggf. geformte Grinfolie 4 bei
einer vergleichsweise niedrigeren Sintertemperatur gesintert
("vorgesintert"), wobei sie noch nicht ihren dichten Zustand
erreicht, sondern porenbehaftet (offenporig oder geschlossen-

porig) bleibt.

In einem folgenden Schritt S10 wird das vorgesinterte Werk-
gstlck durch isostatisches HeiRpreggen zu dem Refraktarmetall-
Bauteil verdichtet, insbesondere porenfrei verdichtet, insbe-
sondere auf seine maximale Dichte. Dies weist den Vorteil
auf, dass die flUr das isostatische Heiflpressen bendtigten
Temperaturen geringer sind als die in Schritt S8 bendtigte
Sintertemperatur und damit ein Kornwachstum (das mit steigen-

der Temperatur zunimmt) gehemmt wird.
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Alternativ oder zusadtzlich zu Schritt S$10 kdénnen ein Schritt
S11 eines Spark-Plasma-Sinterns und/oder ein Schritt S12 ei-

nes Mikrowellensinterns durchgefiihrt werden.

Obwohl die Erfindung im Detail durch das gezeigte Ausfih-
rungsbeispiel ndher illustriert und beschrieben wurde, so ist
die Erfindung nicht darauf eingeschrankt und andere Variatio-
nen kédnnen vom Fachmann hieraus abgeleitet werden, ohne den

Schutzumfang der Erfindung zu verlassen.

So kann dem Schlicker auch Keramikpulver hinzugeflgt sein.

Auch kann z.B. zwischen Schritt S4 und Schritt S5 ein weite-
rer Schritt eines Stapelns (ggf. inkl. eines Laminierens
und/oder isostatischen Pressens) von Grunfolien 4 zu einem
Schichtstapel durchgefihrt werden. Ein solcher Schritt kann
auch ein Stapeln von Grinfolien 4 von untergchiedlichen Fo-
liengieffanlagen 1 oder unterschiedlichen Chargen der Folien-
gieRanlage 1 umfassen, insbesondere fallg gich diese Grunfo-

lien 4 unterscheiden.

Ein Schicht-/ oder Gradientenaufbau kann insbesondere durch
ein MehrlagengiefRen erfolgen. Mehrere Schlickerlagen werden
dabei hintereinander (oder gleichzeitig) in modifizierten Fo-

liengiefRanlagen aufgebracht.
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Patentansgpriche

1.

Verfahren (S1-812) zum Herstellen eines Refraktarmetall-
Bauteils mittels GiefReng, wobei das Verfahren folgende
Schritte aufweist:

- Bereitstellen eines Schlickers (S), welcher ein Pul-
ver aus mindesteng einem Refraktdrmetall oder einer
Verbindung davon sowie mindestensg einen Binder auf-
weist (S3); und

- GieRen (S4), insbesondere Foliengieffen oder Schlick-
ergieRen, deg Schlickers (S8) zu mindesteng einer
Schlickergchicht (4);

wobei

- der Schlicker (S) metallbinderfrei ist.

Verfahren (S1-S12) nach Anspruch 1, wobei der Schlicker

(S) Keramikpartikel aufweist.

Verfahren (S1-S12) nach Anspruch 2, wobei die Keramik-

partikel La,0s, Y,0;, TiC und/oder HfC aufweisen.

Verfahren (S1-812) nach einem der Anspriiche 2 oder 3,
wobeil ein Median der Korngrdfe, D50, von Pulverpartikeln

kleiner zwei Mikrometern ist.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobeil das Pulver ein Pulver aus reinem Wolfram, WRe

oder WTa ist.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei der Binder mindesgstens ein organischegs Binde-

mittel aufweist.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei der Anteil des Refraktdrmetalls bzw. der Ver-
bindung davon an dem Schlicker 70 Gew.-% bis 99 Gew.-%

betragt.
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14.

15.
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Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei eine Schichtdicke einer Schlickergchicht (4)

20 Mikrometer big 3 Millimeter betragt.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei der Schlicker (4) mittels eines Foliengiefiens

(S4) auf eine Tragerfolie (5) aufgebracht wird.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobeil mehrere Schlickerschichten (4), insbesondere

Grinfolien, aufeinander gestapelt werden.

Verfahren (S1-S12) nach Anspruch 10, wobei sich mindes-
tens zwei Schlickerschichten in ihren Eigenschaften un-

terscheiden.

Verfahren (S1-812) nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei gich an den Schritt des Verarbeitens (S84) des
Schlickerg (S) ein Schritt eines Warmebehandelns (S6),

insbesondere Entbinderns und/oder Sinterns (S8, S9), der

mindestens einen Schlickerschicht (4) anschliefRt.

Verfahren (S1-S12) nach Anspruch 12, wobei der Schritt
des Warmebehandelns (S6) einen Schritt eines Sinterns
(S9) unterhalb einer maximalen Sintertemperatur auf eine
Dichte unterhalb der maximalen Dichte und folgend einen
Warmebehandlungsschritt eines weiteren Verdichtens (S10-
S12) aufweist.

Verfahren (S1-S11) nach einem der Ansprlche 12 oder 13,
wobel mindestens eine Schlickerschicht (4) durch das

Warmebehandeln (S6) zumindest geschlossenporig wird.

Bauteil, welches mittels des Verfahrens (S1-S12) nach
einem der vorhergehenden Anspriche hergestellt worden
ist.
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scheinen zu lassen, oder durch die das Veréffentlichungsdatum einer erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

anderen im Recherchenbericht genannten Versffentlichung belegt werden myu Versffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
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