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Vorrichtung zur Verdiisung eines Schmelzstromes mittels eines Gases

Die vorliegende Patentanmeldung nimmt die Prioritit der deutschen Pa-
tentanmeldung DE 10 2019 214 555.8 in Anspruch, deren Inhalt durch Be-

zugnahme hierin aufgenommen wird.

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Verdiisung eines metallischen,
intermetallischen oder keramischen Schmelzstromes mittels eines Gases zu
spharischem Pulver mit den im Oberbegriff des Patentanspruches 1 ange-

gebenen Merkmalen.

Zum Hintergrund der Erfindung ist auszufiihren, dass Metallpulver in zahl-
reichen Bereichen der Technik im industriellen MaBstab zur Herstellung
von Bauteilen oder funktionellen Schichten verwendet werden. Beispiele
dafiir sind Sinterstédhle, Hartmetalle, Kontaktwerkstoffe, Permanentmagne-

te, Keramiken und thermisch gespritzte Schichten.

Insbesondere im Bereich des Additive Manufacturing und Metal Injection
Molding werden besondere Anforderungen an die Sphérizitit und Partikel-
groBenverteilung der Pulver gestellt, da diese eine notwendige Vorausset-
zung fiir die prozessuale Weiterverarbeitbarkeit darstellen. Fiir die Herstel-
lung von sphirischen Metallpulvern haben sich vier grundséatzliche Tech-
nologien durchgesetzt, die Plasma-gestiitzte Zerstdubung von Drihten -
siche WO 2011 054113 A1, die Plasma-Sphérodisierung von Pulvern mit
unregelméBiger Oberfldche - siche EP 1 689 519 B1, der Plasma Rotating
Electrode Prozess - siche US 5 147 448 A, sowie die Gasverdiisung von
fliissigen Schmelzen.
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Letztere ist auch auf bestimmte Keramiken anwendbar und umfasst eine
Vielzahl an verschiedenen Verfahren zur Herstellung der fliissigen
Schmelzen:
e VIGA (Vacuum Induction Gas Atomization - Induktives Schmelzen
in keramischen und kalten Tiegeln)
e EIGA (Electrode Induction Gas Atomization — Induktives tiegello-
ses Schmelzen von metallischen oder intermetallischen Stiben)
e PIGA (Plasma Inert Gas Atomization - Plasmaschmelzen im kalten

Tiegel

Die Erzeugung des zu verdiisenden GieBstrahls bei tiegelbasierten
Schmelzverfahren kann dabei durch Kippen des Tiegels (AusgieBen),
durch einen Bodenauslauf des Tiegels oder durch ein Abschmelzen eines
Stabes (Elektrode) erfolgen. Die Auswahl des bevorzugten Schmelzverfah-
rens geschieht entsprechend spezifischer Eigenschaften des zu schmelzen-
den Materials. So konnen beispielsweise hochschmelzende sowie sauer-
stoffaffine Metalle oder Legierungen nicht in keramischen Tiegeln er-
schmolzen werden, da die Tiegelmaterialien den Prozesstemperaturen nicht

standhalten oder von der Schmelze reduziert werden.

Alle Verdiisungsverfahren von frei fallenden fliissigen Schmelzen mittels
eines Verdiisungsgases besitzen einen Einfluss auf die Sphérizitiat und die
Gasporositit der entstechenden Pulverpartikel, wie dies aus dem Fachartikel
Schulz G., ,,Laminar sonic and supersonic gas flow atomization — the
NANOVAL process™, World Congress on PM & Particulate Materials,
Advances in PM, 1996, 1, S. 43-54 hervorgeht. Es ist bis heute nicht mog-
lich, gasverdiiste Pulver frei von Satelliten auf den Pulverteilchenoberfla-

chen und ohne Gasporositit zu erzeugen, was mittels PREP oder Plas-
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maverdiisung Stand der Technik ist. PREP und Plasmaverdiisung besitzen
ihrerseits jedoch gravierende Nachteile beziglich der Wirtschaftlichkeit

und sind dementsprechend deutlich teuerer als gasverdiiste Pulver.

Unter den gasgestiitzten Verdiisungsverfahren unterscheidet man grund-
sitzlich zwischen verschiedenen Auslegungen der Freifallverdiisung (free
fall nozzle, close-coupled nozzle) und der gasstrahlgefiithrten Verdiisung

mittels einer Laval-Diise.

Eine Vorrichtung zur Verdiisung eines Schmelzstroms mittels eines Gases
zu spharischem Pulver mit den im Oberbegriff des Patentanspruches 1 an-
gegebenen Merkmalen mit einer solchen Laval-Diise ist aus der

WO 2015/092008 A1 bekannt und umfasst eine Schmelzkammer, eine
Pulverkammer, eine Induktionsspule in der Schmelzkammer und eine diese
beiden Kammern miteinander verbindende, in einer Diisenplatte angeord-

nete Laval-Zerstaubungsdiise mit konvergent-divergentem Diisenprofil.

Durch die Zerstaubungsdiise wird der von einem unter Druck stehenden
Verdiisungsgas radial umbhiillte und in der Schmelzkammer von der Induk-
tionsspule induktiv aus dem Schmelzmaterial erzeugte Schmelzstrom auf-
grund der Wirkung der Schwerkraft in die Diise eingefiihrt sowie in und
nach der Zerstaubungsdiise zu feinen Tropfchen aufgespalten. Diese erstar-

ren zu den herzustellenden Pulverpartikeln.

Es hat sich in diesem Zusammenhang gezeigt, dass die damit hergestellten
Pulverpartikel beziiglich der Satellitenbildung und Entstehung von Gaspo-

rositit verbesserungsbediirftig sind.
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Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine Verdiisungsvorrichtung fir
die Gasverdiisung von fliissigen Metall- und Keramikschmelzen zu schaf-
fen, die bei hochster Wirtschaftlichkeit die Satellitenbildung und die Ent-

stehung von Gasporositit weitgehend vermeidet.

Diese Aufgabe wird laut Kennzeichnungsteil des Anspruches 1 durch die
Verwendung einer neuartigen gasstrahlgefiihrten Zerstaubungsdiise mit
einem ausschlieBlich konvergenten Diisenprofil mit im Querschnitt kreis-
bogenformigen Diisenflanken gelost, sodass sowohl das Verdiisungsgas als
auch der Schmelzstrom und die daraus erzeugten Tropfchen eine Ge-
schwindigkeit maximal, vorzugsweise unter der Schallgeschwindigkeit des
Verdiisungsgases erreichen. Die Gasgeschwindigkeit des Verdiisungsgases
iibersteigt damit im Gegensatz zur bekannten Laval-Verdiisung wéhrend

des Verdiisungsprozesses die Schallgeschwindigkeit nicht.

Es hat sich herausgestellt, dass mit einem derartigen Diisenprofil qualitativ
verbesserte Pulverpartikel be1 hochster Wirtschaftlichkeit unter weitest ge-
hender Vermeidung von Satellitenbildung und Gasporositit hergestellt

werden konnen.

In den abhéingigen Anspriichen sind bevorzugte Weiterbildungen der Er-
findung angegeben. So kann die Oberflache der Diisenplatte auf der Dii-
senauslassseite eben und senkrecht zur FlieBrichtung des Schmelzstromes
ausgerichtet sein. Auf der Diisenauslassseite bildet sich damit eine ausge-
prégte Kante, von der ein zusétzlicher, die Partikelbildung aus dem

Schmelzstrom unterstiitzender Verwirbelungseffekt ausgeht.

GemiB einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform kann die Induktions-

spule hohenverstellbar ausgebildet sein.
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In vorteilhafter Weise kann durch diese Hohenverstellbarkeit der Spule die
freie Fallhohe des den Schmelzstrom bildenden GieBstrahles bis zur Diise
variiert werden kann. Da sich die Schmelzetemperatur insbesondere durch
die Abgabe von Strahlungsleistung mit steigender Fallhohe verringert,
kann die Viskositit der Schmelze beim Eintritt in die Diise verdndert und

somit die entstehende PartikelgroBenverteilung gezielt gesteuert werden.

Es ist darauf hinzuweisen, dass die Hohenverstellbarkeit der Spule losge-
16st von der sonstigen vorliegenden Erfindung in Verdiisungsvorrichtungen
mit anderen Typen von Zerstaubungsdiisen unter Erzielung der geschilder-

ten Vorteile eingesetzt werden kann.

Gemadl einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform kann die Induktions-
spule sich in Richtung der Zerstaubungsdiise konisch verengend ausgebil-
det sein, wobei koaxial in der Induktionsspule ein zylindrischer Stab des zu

verdiisenden Materials zur Erzeugung des Schmelzstroms angeordnet ist.

Weitere abhéngige Anspriiche beziehen sich auf Parameter fiir die Gestal-
tung und Dimensionierung des Diisenprofils, mit denen sich qualitativ be-
sonders gute Ergebnisse bei den hergestellten Pulverpartikeln ergeben. Zur
Vermeidung von Wiederholungen wird auf das Ausfithrungsbeispiel ver-

wiesen.

Um die erfindungsgemife Verdiisungsvorrichtung moglichst rationell und
rasch an unterschiedliche Einsatzzwecke anpassen zu konnen, kann in einer
weiteren bevorzugten Ausfithrungsform die Zerstdubungsdiise in einem
gesonderten, 16sbar in der Diisenplatte sitzenden Diiseneinsatz angeordnet

sein.
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Weitere Merkmale, Einzelheiten und Vorteile der Erfindung ergeben sich
aus der nachfolgenden Beschreibung eines Ausfithrungsbeispiels anhand
der beigefiigten Zeichnung. Es zeigt diese:

Fig. 1 einen schematischen Axialschnitt einer Verdiisungsvor-

richtung.

Die in der Zeichnung dargestellten Hauptbestandteile der Verdiisungsvor-
richtung sind eine Schmelzkammer 1, eine Pulverkammer 2 (auch Ver-
diisungskammer genannt), eine in der Schmelzkammer 1 angeordnete In-
duktionsspule 3 und eine zwischen den beiden Kammern 1, 2 angeordnete
Diisenplatte 4, in der eine Zerstaubungsdiise 5 zur Verbindung dieser bei-
den Kammern 1, 2 dient. Die Diisenplatte 4 ist auf der Auslassseite 16 eben

und senkrecht zur FlieBrichtung eines Schmelzstromes 8 ausgerichtet.

In der unter einem Argondruck p1l stehenden Schmelzkammer 1 wird das
zu verdiisende Material in Form eines mit einer 45°-Spitze 6 versehenen
zylindrischen Stabes 7 in die konische Induktionsspule 3 mit drei Windun-
gen teilweise eingefiihrt, wie dies beispielsweise grundsétzlich aus der

DE 41 02 101 A1 bekannt ist. Die Konizitéit der Induktionsspule 3 ent-
spricht der Konizitit der Spitze 6 des zu verdiisenden Stabes 7. Die Spitze
6 und insbesondere die Oberflache der Spitze 6 wird durch mittelfrequen-
ten, die Induktionsspule 3 durchflieBenden Strom induktiv erwéirmt, bis an
der Oberflache eine schmelzfliissige Phase entsteht. Dieser Schmelzstrom 8
lauft an der konischen Flache nach unten und tropft von der Spitze 6 in
Form eines kontinuierlichen GieBstrahles ab. Der Massenfluss des den
Schmelzstrom 8 bildenden GieBstrahles kann iiber die induktiv eingekop-

pelte elektrische Leistung in einem breiten Bereich zwischen 0,4 kg/min
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und 2,5 kg/min variiert werden. Als fiir die Verdiisung besonders geeignet
wird ein Schmelzstrom zwischen 0,8 und 1,5 kg/min angesehen. Wahrend
der Verdiisung rotiert der Stab 7 langsam um seine Symmetrieachse S und
fahrt kontinuierlich nach unten. Aus dem Durchmesser D des Stabes 7, der
zwischen 30 und 200 mm liegen kann, und der eingestellten Absenkge-
schwindigkeit ergibt sich die jeweilige Schmelzrate. Als prozesstechnisch
besonders giinstig haben sich Stabdurchmesser D zwischen 80 und 150 mm

erwiesen.

Durch eine in der Zeichnung lediglich schematisch dargestellte lineare
Authingung 9 ist die Hohenverstellbarkeit AH der Induktion Spule 3 reali-
siert, durch die die freie Fallhohe des GieBstrahles bis zur Diise und damit,
wie oben erwihnt, die Viskositit der Schmelze beim Eintritt in die Diise
variiert werden kann. Als technisch sinnvoll haben sich Abstinde zwischen
Zerstaubungsdiise 5 und Induktionsspule 3 von 3 bis 100 mm erwiesen. Bei
kleineren Spulenabstdnden besteht die Gefahr von Spannungsiiberschlagen
von der Spule auf die Diise, bei groBeren Abstanden besteht die Gefahr der
Aufspaltung des GieBstrahles vor dem Eintritt in die Diisenéffnung. Als
weiterhin besonders vorteilhaft haben sich horizontale Spulenwindungen
herausgestellt, da hiermit ein Auslenken des GieBstrahles durch elektro-
magnetische Krafte bei Verlassen des Spulenmagnetfeldes im Gegensatz

zu steigenden Spulenwindungen vermieden werden kann.

Die rotationssymmetrische Zerstdubungsdiise 5 befindet sich mit ithrem
Mittelpunkt in der Symmetrieachse S von Stab 7 und Spule 3 mit dem Ab-
stand H unterhalb der untersten Windung in der Induktionsspule 3. Sie ist
in einem gesonderten, 16sbar in der Diisenplatte 4 sitzenden Diiseneinsatz

11 angeordnet, der durch das Anpressen mit dem Druck p1 auf die wasser-
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gekiihlte Diisenplatte 4 indirekt gekiihlt. Der Schmelzstrom 8 wird von
dem aus der Schmelzkammer 1 in die Pulverkammer 2 stromenden Gas
radial umhiillt, eingeschniirt und durch die kreisformige Offnung der Zer-
staubungsdiise 5 bis hochstens auf Schallgeschwindigkeit am Diisenaus-
gang beschleunigt. Triebkraft hierfiir ist die positive Druckdifferenz zwi-
schen dem Gasdruck in der Schmelzkammer p1 und dem Gasdruck p2 in
der Pulverkammer 2. Diese Druckdifferenz betragt mindestens 0,2 bar,
hochsten 25 bar. Technisch besonders vorteilhafte Druckdifferenzen liegen

im Bereich zwischen 2 bar und 10 bar.

Auch bei hohen Druckdifferenzen p1 — p2 wird das Verdiisungsgas V in
der Zerstaubungsdiise 5 aufgrund der ausschlieBlich konvergenten Diisen-
form hochstens bis Schallgeschwindigkeit beschleunigt, da im Uberschall-
bereich ein konvergentes Diisenprofil als Diffusor wirkt und das Gas wie-
der abbremst. Je hoher die Druckdifferenz p1 — p2 ist, desto eher wird die
Grenze der Schallgeschwindigkeit im Diisenprofil erreicht. Als Konse-
quenz ist die Gasstromung nicht laminar, da der Gasdruck unmittelbar am
Diisenausgang eine Funktion der Druckdifferenz und signifikant hoher als

der Umgebungsdruck p2 in der Pulverkammer ist.

Das Verdiisungsgas verursacht Druck- und Scherspannungen im strahlfor-
migen Schmelzstrom 8, wodurch dieser eingeschniirt und beschleunigt
wird. Die Schmelzengeschwindigkeit im Schmelzstrahl nimmt dabei radial
von aullen nach innen ab. Nach Verlassen der Zerstaubungsdiise 5 bauen
sich die Druck- und Scherspannungen augenblicklich durch das Aufreiflen
des Schmelzstrahlfilaments 12 in einzelne Tropfchen ab, die in der Ver-
diisungskammer zu sphirischen Pulverteilchen erstarren. Uberraschender-
weise sind dafiir weder eine laminare Gasstromung oder Gasgeschwindig-

keiten groBer als die Schallgeschwindigkeit erforderlich. Im Gegenteil,
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durch das Verdiisen ausschlieBlich im Unterschallbereich werden gegen-
iiber der bekannten LAVAL-Verdiisung die Sphaérizitit der Pulverteilchen
verbessert und die Gasporositit verringert. Dies wird erreicht durch ein
ausschlieBlich konvergentes Diisenprofil, bei dem die Diisenflanken 13 im
Querschnitt kreisbogenformig in Form eines Teilkreises mit einem Radius
R von 2 bis 15 mm, vorzugsweise von 5 mm und einer Hohe h der Zer-
staubungsdiise 5 ausgebildet sind, die kleiner als der Konvergenzkreisradi-
us R ist. Eine Tangente T am Diisenaustritt weist einen Winkel W von
<90 ° beziiglich der Diisenauslassseite auf. Im konkreten Ausfithrungsbei-
spiel betrdgt die Hohe h 4,5 mm bei einem Konvergenzradius R von 5 mm.
Der Durchmesser der Diise d kann von 2 bis 20 mm variieren. Im Ausfiih-
rungsbeispiel betragt der Diisendurchmesser d 10 mm. Mit diesen Parame-
tern wird in einem Ti-Legierungspulver bei einem Druck von p1 = 4,5 bar

und p2 = 930 mbar ein dso — Wert von 50 pm erreicht.

Der Diiseneinsatz 11 ist im Ubrigen aus einem arteigenen Material herge-
stellt, das verdiist werden soll, also beispielsweise aus TiAl oder Titan.
Sein Durchmesser E kann zwischen 20 und 200 mm, vorzugsweise bei 140

mm liegen.

Der Stab 7 kann beispielsweise eine sogenannte EIGA- Elektrode mit ei-
nem Durchmesser D bis zu 150 mm sein. Im gezeigten Ausfithrungsbei-

spiel ist an Durchmesser D von 115 mm gewéhlt.

Fiir die Induktionsspule 3 in Form einer innengekiihlten, konischen Spule
aus Kupfer mit einer Steigung von 45° kann der Innendurchmesser I der
obersten Windung 14 bis zu 170 mm, konkret beispielsweise 130 mm be-
tragen und der vertikale Abstand G der obersten, mittleren und untersten

Spulenwindungen 14, 15, 10 eine Dimension von 3 bis 20 mm, vorzugs-
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weise 8 mm aufweisen. Der Durchmesser F des Spulenrohres kann 10 bis

30 mm, vorzugsweise 16 mm betragen. Es ist auch ein rechteckiger Quer-

schnitt moglich.

5  Der Abstand H zwischen der Unterseite der Induktionsspule 3 und Diise 5

betrdgt 10 mm.



