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Abstract

Initially a brief survey of powder production methods in general is given. Then
production of metal powder by gas atomisation is considered in particular and the
main problems and parametres of significance for the product properties are
described. The dominantly used techniques for the atomisation process itself are
reviewed and the most commonly used nozzle types are shown. The most important
equations for the understanding of resulting particle size and cooling rate are shown
and the descriptions given are illustrated by experimental data and microscope
photos of gas atomised powder particles.

Fremstilling af metalpulver

Behovet for metalpulver i industrien er steget med voksende hastighed efter at
pulvermetallurgiske fremstillingsprocesser i begyndelsen af 1940°erne blev taget i
anvendelse til masseproduktion af metalliske dele med kompliceret, geometrisk
udformning. Siden da er forbruget af metalpulver steget eksponentielt og der er intet
tegn pa, at forbrugskurven vil flade ud. Det sidste skyldes bl.a., at der stadig findes
nye produkter, som med fordel kan fremstilles ud fra pulver, og at efterspargselen pa
produkterne er stigende. Samtidig er en raekke nyere produktionsmetoder, som f.eks.
sprojtestebning (Metal Injection Moulding) i veekst.

Langt den overvejende del, dvs. omkring 75%, af forbruget af metalpulver ligger pa
lavt legeret eller rent jern. P& andenpladsen kommer Al og Al-baserede legeringer
med ca. 12%. Derefter Cu-legeringer med 7% og rustfrit stdl med 4%. Resten (ca.
2%) udgeres af overvejende nikkel og tin.

Den dominerende fremstillingsmetode for jernpulver er baseret p& formaling og
reduktion af jernoxider, altsd en mekanisk/kemisk proces. USA er sammen med
Sverige de to sterste producenter af disse pulvertyper, som har en uregelmaessig
facon og indeholder adskillige porgsiteter i lighed med en svamp. Pulvertypen kaldes
derfor ogsa svampepulver. Disse pulvertyper har gode presseegenskaber og er billige
at fremstille, hvorfor de ogsa er de mest anvendte.
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Atomisering

Betegnelsen “atomisering” benyttes om findeling i et eller andet ubestemt omfang,
men har naturligvis ikke noget at gere med deling til atomart niveau. | forbindelse med
metalpulver er atomisering kendetegnet ved, at en smelte ved hjeelp af et andet
fluidum forstegves til partikler, typisk i starrelsesomradet fra 1 um og opefter, hvilket i
praksis vil sige op til nogle hundrede um. De dannede metalpartikler tillades derpa at
flyve tilstraekkeligt laenge uden sammensted til at de sterkner, og et fint pulver kan sa
opsamles i bunden af udstyret.
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Figur 1. Skitse af gasatomiseringsanleeg i Afd. for Matenaleforskning ved
Forskningscenter Risg. Skitsen viser anleggets vigtigste komponenter. Mal i mm.
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Fremstilling af metalpulver ved atomisering sker industrielt gennem to processer,
nemlig under anvendelse af en gas eller en vaeske til forstavningen. Gassen eller
vaesken vil som regel veere inert gas eller vand.

Ved anvendelse af vand dannes meget uregelmeessige partikelformer, som i
modsaetning til de reducerede pulvere, ikke har interne porer. Disse pulvertyper er
glimrende pressepulvere, som har udbredt anvendelse til konventionel presning.

Ved anvendelse af inert gas til atomiseringen far metalpartiklerne kugleform. | analogi
med de vandatomiserede er der kun fa porer i gasatomiserede partikler, men porerne
kan her til gengzeld veere store og antage karakter af hulheder.

Figur 2. Elektronmikroskop-billede af gasatomiserede partikler af Cu-8%Ti.
Kugleformen skyldes oveifladeenergien, mens overfladens topografi skal henferes il
starkningsmekanismen. Der ses sattellitdannelse, dvs. mindre partikler heefter til de
sterre pa grund af sammensted i en ikke helt storknet tilstand.
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Smeltning

Induktionssmeltning er en meget anvendt smeltemetode i anleeg til gasatomisering.
Iseer i sterre anleeg sker nedsmeltningen af metallet uafhaengig af selve
atomiseringssystemet, og i sadanne anleeg benyttes naturligvis den smeltemetode, der
er billigst eller pa anden made mest hensigtsmeessig.

Som digelmateriale anvendes seaedvanligvis oxidkeramiske materialer til de
hejtsmeltende metaller, som f.eks. stal, mens der med fordel kan anvendes grafitdigler
til metaller, som ikke reagerer med kulstof. | store systemer mures det keramiske
materiale op, ofte anbragt i en keramisk pulvermasse. Med denne opbygning, er
konstruktionen mindst muligt sarbar overfor revnedannelse i keramikken, idet revner
blot medfarer et mindre udigb af smelte, som sterkner, nar det er traengt ud til en
tilstraekkeligt kold zone. Mindre (smalle) revner vil ikke have vaesentlig betydning (hvis
ikke digelen anvendes som en strukturel del af konstruktiomen), idet metallets
manglende vaedning af de keramiske overflader vil forhindre et udigb.

| mindre laboratoriesystemer omgives den keramiske digel ofte af en séakaldt
grafitsusceptor. Hvis der ikke anvendes en susceptor vil al effekt afssettes i det
metalliske materiale, som derefter opvarmer digelen lokalt ved straling og konvektion.
Derved opstar der imidlertid betydelige temperaturgradienter i keramikken, som derfor
meget let danner revner og gar i stykker. Hvis den keramiske digel derimod er omgivet
af en grafitsusceptor, vil denne optage en meget stor del af effekten jaevnt fordelt,
hvorved digelen opvarmes langt mere ensartet og skansomt.

Til styring (start og evt. stop) af smelteudlgbet benyttes overvejende to metoder. Enten
hzldes det smeltede metal direkte ned i udlgbssystemet, nar den onskede
procestemperatur er naet. Eller ogsa anvendes et system med en stoppestang, som
lukker et udlgbshul i bunden af smeltedigelen. Det sidste system benyttes isaer i
forbindelse med mindre laboratorieanlzeg.

Systemet med en stoppestang er et udmaerket system med hensyn til at starte og
stoppe smelteudigbet. Ved denne metode er hele smeltemaesngden til stede i digelen
ved forsggets start. Metoden kan imidlertid give problemer med udlgbshastigheden for
smelten, idet det hydrostatiske tryk i udigbet vil variere som en funktion af den faldende
smeltehgjde. Problemet kan imgdegas ved at benytte en kompenserende tryksastning
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af smeltekammeret, hvilket dog kan vaere vanskelig bade at etablere og styre pa en
tilfredsstillende made. Udlgbshastigheden er langt lettere at styre, hvis der haeldes fra
en smeltedigel, men denne metode giver omvendt visse problemer ved starten af
smelteudlgbet, ligesom det ikke kan stoppes gjeblikkeligt.
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Figur 3. Udlab og gasdyse i Ris@s anlseg. Tegningen viser et typisk udigbssystem, som
med sma forskelle anvendes i mange laboratorieudstyr.

Der anvendes en overopvarmning af smelten pa 100 - 150°C. Denne overtemperatur
benyttes af hensyn til den kaling, som smelten er udsat for inden den bliver atomiseret.
Det er meget vigtigt, at der ikke sker en sterkning i udigbsrgret, da dette som regel ikke
tilstreekkeligt opvarmet til, at eventuelt sterknet metal kan gensmeltes. Forsgget eller
produktionen vil derfor stoppe, hvis der sker en sterkning, hvilket ofte er meget
beskosteligt.

Temperaturen af smelten overvages ved hjeelp af termoelementer eller med
bergringslgs (infrared) maling. Pa grund af uheldige placeringer af malepunkterne eller
manglende  kalibrering af wudstyret kan der let opsta misvisninger i
temperaturmalingerne. Det er derfor en stor fordel, hvis man, feks. gennem en
inspektionskanal, kan falge smelteprocessen visuelt. Derved far man et glimrende
indtryk af, om der er tilstreekkelig bevaegelse og omrering i smeltebadet til, at der er
opnaet en homogen legeringsfordeling i smelten.
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Dysesystemer

Gasatomisering er en to-fluida proces, som i hgj grad kan sammenlignes med klassisk
luftforstavning af vaesker i forbindelse med forbreendingsprocesser eller anden kemisk
procesteknik. Atomisering ferer som regel til en temmelig bred partikelstor-
relsesfordeling, hvis middelveerdi i veesentlighed er bestemt af det meengdeforhold
mellem gas og metal, som anvendes i processen.

De mest anvendte dysetyper falder i to kategorier, nemlig lukkede og abne, athaengig af
om smelten tillades at falde frit inden den pavirkes af gassen.

| den lukkede type passerer smelten gennem et fadergr ind i gasdysen p& en sadan
made, at smelten ikke udszettes for et frit fald inden den rammes af gassen.

| den abne type, eller frit-falds-dysen, falder smelten derimod som naevnt frit en vis
afstand kun under pavirkning af tyngdekraften, inden den atomiseres af gasstralerne.
Gasdysen er i dette design ikke i kontakt med federgret for metalsmelten.

Lukkede dyser

Lukkede dyser har den fordel frem for &bne, at tabet af kinetisk energi (gashastighed) er
mindre pa grund af den kortere afstand mellem gasdyse og smelteudlgb. Der er
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Figur 4. Eksempel pa udformning af dysesystem af den lukkede type.
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saledes mere energi til radighed for selve forstgvningsprocessen, hvilket forer til, at
denne dysetype ofte foretraekkes, hvis man gnsker sa lille partikelstgrrelse som muligt.

Pa grund af det geometriske arrangement i den lukkede dyse, vil trykket i
metalsmeltens faderer afheenge af gasstrammen og den preecise position af fadergrets
udlgb. | visse positioner opstar der et modtryk, som kan forhindre metallet i at Igbe ud,
mens andre positioner giver anledning til et undertryk, sa metallet suges ud. Starrelsen
af disse trykvariationer kan vaere ganske betragtelig og have veesentlig betydning for
metallets udlgbshastighed. Figur 5 viser, hvordan trykket kan variere som funktion af
position og gastryk.
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Figur 5. Tryk i federar som funktion af position i forhold til gasdyse.

En alvorlig ulempe ved de lukkede dyser er, at gasstrammen er rettet meget taet mod
spidsen af udlgbsraret og derved keler denne betydeligt. P4 forhadnd er udlgbsraret
opvarmet til omkring halvdelen af smeltens temperatur og hvis der ikke er et
tilstraekkeligt stort smelteflow kan kelingen forarsage sterkning af metallet i udigbsraret,
hvilket vil stoppe videre kersel med udstyret. Et andet problem med den voldsomme
keling af udlgbsrarets spids er, at der opstar store temperaturgradienter i materialet, nar
der lgber smelte ved maske 1700°C indvendig, mens temperaturen udvendig er under
600°C og med en godstykkelse pa bare fa mm. Det er et stort krav at stille til keramiske
materialer, og i praksis er man da ogsa nadt til at anvende f.eks. bornitrid eller keramik
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med en vis porgsitet, som gger bestandigheden overfor temperaturchock. Selv om
bornitrid i denne henseende er et udmaerket materiale, sa er det sa blgdt at det let
eroderes af gasstreammen, som i lgbet af atomiseringen yderligere medbringer
opslemmede pulverpartikler med gget erosion til fglge.

Abne dysesystemer

Et eksempel pa en dyse af den abne type er vist pa Figur 6. En stor fordel ved de abne
dysetyper er, at udlgbet for smelten ikke er pavirket af gasstrammen, hverken med
hensyn til keling eller termisk chock. Disse dyser er mere uproblematiske at anvende

end de lukkede og de anvendes derfor ogsa mange steder i industrielle anlaeg.

Figur 6. Eksempel pa dysesystem af den abne type.

Gasdysen

Selve gasdysen bestar som oftest af et ringformet arrangement af huller (se evt. Fig.

6), hvorigennem gassen tilfgres under tryk. Antallet af huller varierer fra design il
design lige fra et enkelt der blaeser naesten horisontalt ind i den faldende metalsmelte
og til 18 huller eller flere som blaeser naesten vertikalt (maske i en vinkel pa under 20°)

ind pa smelten.

Vekselvirkningen mellem smelte og gas kan reelt ikke beskrives pa basis af kendte
teoretiske sammenhaenge mellem de anvendte eksperimentelle parametre og
produktet. Til trods for en del forseg herpa i litteraturen, har det ikke hidtil vaeret muligt
at opstille en model, der blot med nogen ngjagtighed kan forudsige en sa central
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egenskab ved pulveret som partikelstgrrelsesfordelingen. Et forseg pa at illustrere
opbrydningen af smelten i partikler er vist pa Figur 7 (fra See et al. (1973)). Modellen
bygger pa, at gassen inducerer svingninger i smelten, som derefter danner stgrre
ligamenter, der igen fragmenteres inden de endelige partikler dannes.

Growth 6
of waves
on sheet Fragmentation

and formation

of ligaments Breakdown

of ligaments
into drops

Figur 7. Opbrydning af smelte under indflydelse af atomiseringsgas (See et al. (1973).

Smelteflowet gennem udlgbsraret er bestemt ved fglgende ligning:

D? [p,gh+AP
M=l i [PmELEED
Pr 1+ AL/ d)
hvor g er gravitationskoefficienten, h hgjden af smeltestanden, 1 friktionskoefficienten,
L leengden af udlgbsraret, AP er trykforskellen og D er diameteren af udlgbsraret.

For den producerede partikelstarrelse kan det erfaringsmaessigt siges, at:

e Den gennemsnitlige partikelstgrrelse reduceres med stigende gas/metal forhold
 Partikelstgrrelsesfordelingen stemmer ofte overens med en log-normal fordeling

Det forste udsagn haenger sammen med, at jo mere gas der anvendes pr. g metal, jo
mere energi er der til radighed for forstevningen af smelten, som minimum kreever
tilfarsel af den ekstra dannede overfladeenergi. For 1 | smelte, som kan omdannes til
2+10" kugler med diameter 1um med et overfladeareal pa 6000 nf, skal der
eksempelvis tilfares af storrelsesordenen 10 kJ alene i form af ekstra overfladeenergi.
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Figur 8. Sterrelsesfordeling af et gasatomiseret metalpulver. Pulveret er det samme
som vist i Figur 2.

Den mest kendte og mest citerede empiriske sammenhaeng mellem partikelstarrelse og
anvendte procesparametre er udviklet af Lubanska (1970), som korrelerede en
betydelig meengde data for jern, tin, aluminium, kobber og stal tillige med tidligere
publicerede data. Pa den baggrund foreslog han fglgende ligning:

dsp = dpeyK M(“‘ M)
ngaswe G

hvor ds, er median diameteren i den fundne storrelsesfordeling, d,.x er diameteren af
metalstremmen, K er en udstyrsspecifik konstant, nme; 0g ngas €F viskositet af smelte og
gas henholdsvis, M og G er masseflow af smelte og gas henholdsvis, We er Weber
tallet, (defineret som: We = pper Vgﬂs2 dmel/Os, Pmer € densitet af smelten, Vg, er
hastigheden af gassen, hvor den rammer smelten, og o er overfladeenergien af
smelten.

Som det fremgar af Lubanska-ligningen opnas en mindre partikeldiameter for:
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¢ mindre diameter af udlgbsrer

e mindre viskositet af smelte

* stgrre densitet af smelte

e stgrre gashastighed

¢ mindre overfladeenergi af smelte
* hgjere gas/metal forhold

Keling af partiklerne

Umiddelbart efter forstgvningen af smelten har draberne form af kugler pa grund af
overfladeenergien. Draberne er blevet accellereret gennem vekselvirkningen med
gassen og gennemgér derefter en voldsom keling ved afgivelse af strdlingsvarme og
konvektionsvarme til gassen.

En varmebalance for draberne under flugten i gassen er opstillet af Jeschar et al.
(1990):

@=pv[c£ £ A}lféfi) =
ot ot ot

A(h(Tdmp - Tgas )+ek SB (T:rop - Ts4urr )

hvor 3Q/8t er varmefluxen, p er densiteten af metal, v er drdbevolumenet, c er
varmekapaciteten, 3T/t er kolehastigheden, AH; er smeltevarmen, &f/st er
starkningshastigheden, A er partiklens overfladeareal, h er varmetransmissionskoeffi-
cienten mellem drabe og gas, T er temperaturen, ¢ er emissiviteten af drabeoverfladen
og kgg er Stefann-Boltzmann konstanten.

Farste led pa hejresiden beskriver kgling gennem konvektion og andet udtryk beskriver
kelingen gennem straling. | det midterste udtryk beskriver ferste led aendringen i lagret
varme i draben, mens andet led udtrykker frigivelsen af starkningsvarme. Det ses af
ligningen, at der fas hgjere kglehastighed (per g) for:

e mindre drabestgrrelse
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o stor temperaturforskel mellem partikler og gas
o stor temperaturforskel mellem partikler og omgivelser

Middeltemperaturen i metalpartiklerne som funktion af time-of-flight er vist skematisk i
Figur 9.

Straks efter drabedannelsen kgles smelten hurtigt til en temperatur under materialets
liquidus temperatur, hvor sterkningen ville starte under ligevaegtsbetingelser. En
begraenset kimdannelseshastighed medferer imidlertid, at smelten underafkeles og ofte
meget betydeligt (fase | i Figur 9). Nar sterkningen derefter initieres (ved
kimdannelsestemperaturen Ty) frigives latent varme, som forarsager temperaturstigning
(fase 1) til liquidus-temperaturen T. Herefter (fase Ill) bestemmes sterkningen af
varmeafgivelsen til omgivelserne og det vandrette omrade i temperaturforlgbet (fase 1V)
fremkommer, hvis metallet gennemgar en eutektisk starkning, hvor temperaturen er
konstant, mens den tibageblevne smeltemaengde starkner. Fase V afspejler endelig
den afsluttende keling af den feerdige faste partikel.

\

X

Figur 9. Skematisk temperaturforlob i en gasatomiseret partikel. I: Keling af metallet i
smeltet tilstand. Il: Recalescens. lll: Sterkning under temperaturfald. IV: Eutektisk
sterkning. V: Keling af fast partikel.

Ved meget store underafkglinger kan recalescensen ikke opvarme partiklen til liquidu-
stemperaturen og i sadanne tilfeelde kan sterkningen finde sted under konstant
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opvarmning. | visse tilfeelde, afheengig af legering, sker denne sterkning da sa hurtigt, at
der dannes metastabile, amorfe faser.

Den hurtige varmeafgivelse i atomisering medferer en attraktiv sterkning i metaller og
legeringer. Den ferste sterkning sker i form af dendritter og jo hurtigere varmeafgivelse,
jo finere og mere homogene er disse dendritter. Den sekundaere dendritarmafstand
DAS er et resultat af den hastighed, hvormed varmen bliver afgivet fra partiklen, som
igen kan saettes proportional med dT/dt umiddelbart fer eller efter stgrkningen. Lavernia
et al. (1989) fandt falgende (legeringsafhaengige) sammenhaeng mellem DAS og dT/dt:

DAS = 4 (dT/dt)°%

| atomiserede partikler findes ofte DAS i omradet 0.1 - 50pm og kglehastigheder fra 10°
-10°K/s.

Anvendelser af atomiseret metalpulver.

Gasatomiseret metalpulver produceres i maengder fra f& kg pr. batch til millioner af tons
pr. &r i et enkelt anleeg, feks. til dentale amalgamer og jernhagl henholdsvis. Til
fremstilling af pulvermetallurgiske komponenter benyttes atomiseret pulver sammen
med varm isostatisk presning. Ved denne proces fyldes det atomiserede pulver i
indkapslinger, som derpa forsejles og evakueres. Kapslerne anbringes i et trykkammer
under stort gastryk ved hgj temperatur. Gennem denne behandling kompakteres
partiklerne til et emne med fuld teethed. Teknikken anvendes bl.a. til hgjt legerede rustfri
svejseflanger i off-shore industrien, sliddele som f.eks. lejer og knive, samt high-speed
stal og veerktgjsstal.

Komponenter fremstillet af gasatomiseret pulver raekker i gvrigt fra simple anvendelser
som svejseelektroder til meget avancerede anvendelser i aerospace industrien. En
seerlig anvendelse af gasatomiseret pulver er til Metal Injection Moulding, hvor man er
interesseret i meget fine pulvere, under 10 - 20pum.

Som eksempler pa ikke-strukturelle anvendelser kan naevnes: raketbraendsel,
metalliske malinger, filtre, loddematerialer, flares, spraengstoffer (fyrvaerkeri), additiver til
fedevarer samt batterier.
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