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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft die Verwendung von Tris-
hydroxymethylaminomethan oder dessen Derivaten in
einer Flussigkeit zur Aufbereitung von Pulvermischun-
gen auf Eisen- oder Edelstahlbasis sowie ein Verfahren
zur Aufbereitung von Pulvermischungen auf Eisen- oder
Edelstahlbasis.

[0002] In der Pulvermetallurgie werden Metall- und
insbesondere auf Eisen oder Edelstahl basierende Pul-
vermischungen verwendet, um hieraus hoch bean-
spruchbare Teile herzustellen (vgl. z.B. US-B-62 61 336).
[0003] Hierzu werden zunachst geeignete Eisen- und
Edelstahlpulver-Mischungen aufbereitet, zu einem
Formteil gepresst und das dabei entstehende Formteil
(der Griinling) zum fertigen Teil gesintert.

[0004] Pulvermischungen auf Eisen- oder Edelstahl-
basis fur die Pulvermetallurgie sind regelmafig zusam-
mengesetzt aus einem Eisenpulver, einem Legierungs-
pulver, wie beispielsweise einem Kupfer-, Graphit- oder
Eisenphosphitpulver sowie einem weiteren Stoff, der als
Presshilfsmittel wirkt.

[0005] Fur den als Presshilfsmittel wirkenden Stoff
werden Ublicherweise Wachse oder Stearate, beispiels-
weise Zink-, Aluminium-, Blei- oder insbesondere Ethy-
len-bis-stearat (EBS) eingesetzt.

[0006] Pulvermischungen der vorgenannten Art nei-
gen dazu, sich wieder zu entmischen. Am Ende des Auf-
bereitungsprozesses beziehungsweise des Mischvor-
gangs liegt dadurch regelmaRig keine optimal homogene
Pulvermischung vor. Die aus entsprechend inhomoge-
nen Pulvermischungen hergestellten Formkorper wei-
sen haufig mangelhafte Eigenschaften auf.

[0007] Problematisch ist weiterhin, dass die Pulvermi-
schungen, die wie vorstehend aufbereitet worden sind,
nur eine mangelnde Grunfestigkeit aufweisen. Die Form-
gebung und anschlielende Formerhaltung der Grinlin-
ge ist dadurch sehr kompliziert. Die mangelnde Griinfe-
stigkeit kann schlieBlich auch zu mangelhaften Eigen-
schaften des hieraus gesinterten Formkoérpers fuhren.
[0008] SchlieRlich neigen die wie vorstehend aufbe-
reiteten Pulvermischungen dazu, zu "stauben", da der
Feinstkornanteil nicht ausreichend in die Pulvermi-
schung eingebunden ist.

[0009] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ei-
nen Weg aufzuzeigen, wie Pulvermischungen auf Eisen-
und/oder Edelstahlbasis aufbereitet werden kdnnen,
ohne dass die vorstehend beschriebenen Nachteile auf-
treten.

[0010] Erfindungsgemal geldst wird diese Aufgabe
durch die Verwendung nach Anspruch 1.

[0011] Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde,
dass die oben beschriebenen Nachteile bei der Aufbe-
reitung von Pulvermischungen auf Eisen- oder Edelstahl-
basis verhindert werden kdonnen, wenn die Pulvermi-
schungen nicht - wie bisher - trocken, sondern in der
anmeldungsgemalen Flissigkeit aufbereitet also insbe-
sondere hierin gemischt werden.
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[0012] Dazu wird die Pulvermischung auf Eisen- oder
Edelstahlbasis zunachst in der anmeldungsgemaflen
Flussigkeit gemischt und anschlieRend getrocknet.
[0013] Die Pulvermischung kann allein aus einem Ei-
sen- und/oder Edelstahlpulver sowie einem Legierungs-
pulver bestehen; auf die Zugabe eines Presshilfsmittels,
wie beispielsweise eines pulverférmigen Stearates, kann
verzichtet werden.

[0014] Um eine Reaktion des Wassers mit dem Eisen-
oder Edelstahlpulver, also insbesondere beispielsweise
dessen Hydrolyse, zu verhindern, weist die Flissigkeit
neben Wasser mindestens einen Inhibitor auf.

[0015] Inhibitoren haben die Aufgabe, die Komponen-
ten der auf Eisen oder Edelstahl basierenden Pulvermi-
schung zu ummanteln beziehungsweise die Sauerstoff-
anlagerung an die Teilchen der Pulvermischung derart
zu regulieren, dass diese im Wasser nicht hydrolysieren
beziehungsweise eine sonstige Reaktion mit dem Was-
ser eingehen.

[0016] Frihere Versuche, Pulvermischungen auf Ei-
senbasis in Wasser zu mischen scheiterten regelmafig
daran, dass eine Reaktion der Eisenpartikel mit dem
Wasser nicht verhindert werden konnte. Durch einen In-
hibitor, insbesondere durch einen oder mehrere der
nachfolgend genannten Inhibitoren, kann diese Reaktion
nunmehr vollstdndig oder zumindest weitgehend unter-
bunden werden.

[0017] Als Inhibitoren verwendet werden kénnen bei-
spielsweise Benzoate, ethanolaminische Borsaure,
Phosphate und Phosphonate sowie Benzotriazole, To-
lyltriazole, Natrium-Mercaptobenztriazole, Amino-Alkyl-
Benzimidazole und Mischungen daraus. Alternativ oder
kumulativ kénnen als Inhibtor Molybdate, Nitrite, Seba-
zate, Silikate und Mischungen daraus eingesetzt wer-
den.

[0018] Bisher war unbekannt, dass diese Substanzen
als hervorragende Inhibitoren bei der fliissigen Aufberei-
tung von Pulvermischungen auf Eisen- oder Edelstahl-
basis beziehungsweise dem Mischen von eisen- und
edelstahlbasierten Pulvermischungen in Wasser wirken.
[0019] Als weiteren Stoff kann die anmeldungsgema-
Be Flissigkeit beispielsweise Presshilfsmittel enthalten.
[0020] Als PreRhilfsmittel kbnnen z.B. Wachsemulsio-
nen eingesetzt werden. Die Wachsemulsion kann bei-
spielsweise eine Wachsemulsion auf Basis von Paraffin,
oxidiertem Paraffin, Polyethylen, Polypropylen, Steara-
te, Amidwachse wie zum Beispiel Ethylen-bis-stearyl-
amid, Stearylamid oder Mischungen daraus sein.
[0021] Erfindungsgemal wurde erkannt, dass Wachs
beziehungsweise ein Stearat sowohl als Presshilfsmittel
als auch als Inhibitor in einer Wasser basierenden Flis-
sigkeit, in der auf Eisen oder Edelstahl basierende Pul-
vermischungen gemischt werden sollen, wirkt. Das
Wachs beziehungsweise Stearat kann jedoch nur dann
eingesetzt werden kann, wenn dieses als Emulsion in
der Flissigkeit vorliegt. Die Zugabe von Wachs bezie-
hungsweise einem Stearat in nicht-emulgierter Form
wirde zu keiner Verteilung des Wachses im Wasser fiih-
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ren. Entsprechend scheiterten friihere Versuche, Was-
ser als Flussigkeit zur Aufbereitung von eisenbasierten
Pulvermischungen zu verwenden, da sich die nicht-
emulgierten Wachse beziehungsweise Stearate im Was-
ser nicht |dsten beziehungsweise verteilten.

[0022] Durch den Stabilisator wird die Viskositat der
Flussigkeit reguliert. Insbesondere werden anmeldungs-
gemal Stabilisatoren eingesetzt, die die Viskositat des
Wassers erhdhen, so dass das Absinken der Kompo-
nenten der Pulvermischung in der Flissigkeit erschwert
wird und einer Entmischung dadurch entgegengetreten
wird.

[0023] Als Stabilisatoren kénnen beispielsweise Cel-
lulosen eingesetzt werden, beispielsweise Cellulosee-
ther, beispielsweise Hydroxyethylcellulosen, Hydroxy-
propylcellulosen, Methylcellulosen, Methylethylhydroxy-
cellulosen, Methylpropylhydroxycellulosen oder Mi-
schungen daraus. Alternativ oder kumulativ kénnen Al-
ginate, Starke, Starkeether, Guar, Guarether, Xanthan
oder Mischungen daraus als Stabilisatoren eingesetzt
werden.

[0024] Kumulativ oder alternativ zu den vorgenannten
Inhibitoren kann die anmeldungsgemalie Flissigkeit als
Inhibitor insbesondere auch Carbonsauren und/oder
Amine oder deren jeweilige Derivate enthalten. Insbe-
sondere Carbonsaure-Derivate erweisen sich in dem mit
Amin neutralisierten Zustand als besonders wirksame In-
hibitoren.

[0025] Als Carbonsaurenkdnnen bevorzugt Dicarbon-
sauren und/oder Triazinderivate eingesetzt werden. Di-
carbonsauren kdnnen beispielsweise insbesondere 1,8-
Oktandicarbonsaure, 1,9-Nonandicarbonséaure, 1,10-
Decandicarbonsaure (Sebacinsaure), 1,11-Undecandi-
carbonsaure, 1,12-Dodecancarbonsaure und so weiter
bis einschlielllich 1,16-Hexadecandicarbonséaure sein.
Bezuglich der Triazinderivate kdnnen beispielsweise ins-
besondere 1,3,5-Triazinderivate, vor allem 1,3,5-Triazin-
2,4,6-Triamintricarbonsaure vorgesehen sein.

[0026] Als Amine kdnnen bevorzugt Ethanolamine
und/oder Imidazoline eingesetzt werden. Ethanolamine
kénnen beispielsweise insbesondere Triethanolamin,
Diethanolamin und/oder Monoethanolamin sein. Bezlg-
lich der Imidazoline kbnnen neben Polymere mitenthal-
tenden Imidazol-Einheiten auch nicht polymere Imidazol-
Derivate, wie zum Beispiel 2-(2-Hepatadec-8-enyl-2-imi-
dazolin-1-yl)ethanol vorgesehen sein. Es kénnen auch
diesen letzteren dhnliche Imidazolverbindungen vorge-
sehen sein, zum Beispiel Imidazolin-Derivate, wie zum
Beispiel Hydroxyethyl-, Aminoethyl- und/oder Amidoe-
thyl-Imdidazolderivate. Als Alkylreste kdnnen Reste von
Ol- und Tallél-Fettséuren bis zur Octansaure vorhanden
sein.

[0027] Erfindungsgemal wurde festgestellt, dass die
vorgenannten Inhibitoren besonders effektiv sind, wenn
diese in Kombination von Aminen und Carbonséauren,
jeweils insbesondere solchen der vorgenannten Art, vor-
liegen.

[0028] Uberraschenderweise wurde erfindungsge-
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maf ferner festgestellt, dass durch sdmtliche der vorge-
nannten Inhibitoren, insbesondere auch die vorgenann-
ten Carbonsauren und Amine, die Viskositat der Flissig-
keit reguliert werden kann, diese also als Stabilisatoren
wirken kénnen. Nach einer Ausflihrungsform ist daher
vorgesehen, auf die Zugabe eines separaten Stabilisa-
tors zu verzichten. In diesem Fall stellen die verwendeten
Inhibitoren gleichzeitig Stabilisatoren im Sinne der An-
meldung dar.

[0029] Wenigstens einer der weiteren Stoffe in der
Flussigkeit kann beispielsweise ein Dispergiermittel sein,
beispielsweise Polyacrylsauren.

[0030] Als weiterer Stoff kann aber auch ein tempora-
rer Binder in der Flussigkeit vorhanden sein, beispiels-
weise ein temporarer Binder auf Basis Polyacrylate, Po-
lyvinylacetate, Polyvinylalkohole wie auch Cellulose-und
Starkederivate oder Mischungen daraus.

[0031] Durch die Verwendung der anmeldungsgema-
Ren Flussigkeit wird die Aufbereitung von Pulvermi-
schungen auf Eisen- oder Edelstahlbasis nicht nur stark
verbessert, sondern auch die Eigenschaften der aus die-
sen Mischungen erstellten, gesinterten Formteile sind
gegenliber den Formteilen nach dem Stand der Technik
stark verbessert.

[0032] So kann durch die Verwendung der anmel-
dungsgemalien Flissigkeit ein Stauben der Pulvermi-
schungen praktisch vollstédndig verhindert werden. Auch
kann die Grinfestigkeit der geformten Griinlinge stark
erhoht werden.

[0033] Die aus den Pulvermischungen, die mit der an-
meldungsgemalen Flissigkeit aufbereitet worden sind,
hergestellten (gesinterten) Formteile weisen sich durch
hervorragende Eigenschaften, insbesondere eine hohe
Homogenitat und Festigkeit aus.

[0034] Zur Aufbereitung einer eisen- und/oder edel-
stahlbasierten Pulvermischung mit der anmeldungsge-
malen Flissigkeit wird die Pulvermischung zunachst in
der anmeldungsgemalen Flussigkeit gemischt und an-
schlieflend getrocknet.

[0035] Die Homogenisierung der Pulvermischung in
der anmeldungsgemafRen Flissigkeit kann durch be-
kannte Mischaggregate vorgenommen werden, bei-
spielsweise Attritoren.

[0036] Die Mischdauer in der Flussigkeit kann bei-
spielsweise 1 bis 3 Stunden betragen.

[0037] Nach der Mischung der Pulvermischung in der
anmeldungsgemalen Flissigkeit wird die feuchte Pul-
vermischung einem Trocknungsaggregat, beispielswei-
se einer Spriuhtrocknungsanlage, zugefihrt.

[0038] Inder Trocknungsanlage, beispielsweise einer
Sprihtrocknungsanlage, wird die feuchte Mischung zu
einem Granulat verdust.

[0039] Dabei bildet eine in der anmeldungsgemafien
Flissigkeit gemischte Pulvermischung ein charakteristi-
sches Granulat aus, das sich neben Anteilen an Vollgra-
nulat insbesondere auch durch einen Anteil an Hohlgra-
nulat auszeichnet.

[0040] Aufgrund des regelmaRig gebildeten Anteils an



5 EP 1 657 320 B1 6

Hohlgranulat kann das getrocknete Granulat in Form-
werkzeugen, Ublicherweise in Pressen, sehr effektiv zu
Grinlingen geformt werden.

[0041] Eine Beschadigung des Formwerkzeugs, be-
sonders der bewegten Teile eines ebensolchen, durch
ein etwaiges Stauben des Granulats ist durch die Ver-
wendung der anmeldungsgemafen Flissigkeit verhin-
dert.

[0042] Wieobenbereits ausgefiihrt, wurde erfindungs-
gemal festgestellt, dass die Wachsemulsion, neben ih-
rer Eigenschaft als Presshilfsmittel, gleichzeitig auch als
hervorragender Inhibitor agiert, wodurch die Homogeni-
tat und Grindichte beziehungsweise -festigkeit des ge-
pressten Formteils bei gleichem Pressdruck (im Ver-
gleich zum Pressdruck beziehungsweise den Eigen-
schaften eines Formteils, das nach dem Stand der Tech-
nik aufbereitet wurde) erhoht ist beziehungsweise nur
einer geringerer Pressdruck erforderlich ist, um beim
Formteil die gleichen Eigenschaften zu erhalten, die es
ohne die Verwendung einer Wachsemulsion in der an-
meldungsgemafRen Flissigkeit erhalten wirde.

[0043] Der Grinling wird schlieBlich einer Warmebe-
handlung unterzogen und dabei zum Eisen- oder Edel-
stahlprodukt gesintert.

[0044] Die anmeldungsgemaRe Flissigkeit kann bei-
spielsweise wie folgt zusammengesetzt sein (die nach-
folgenden Angaben in Gewischts-%, soweit nicht anders
angegeben, bezogen auf das Gesamtgewicht der Flis-
sigkeit):

- Wasser: 25-99 Gew.-%, also beispielsweise auch
68-98 Gew.-% oder 82-93 Gew.-%;

- Inhibitor: 0,02-50 Gew.-%, also beispielsweise auch
1-7 Gew.-% oder 1-4 Gew.-%;

- Stabilisator: 0,005-7 Gew.-%, also beispielsweise
auch 0,05-4 oder 0,1-1 Gew.-%;

- Weitere Stoffe: 0-20 Gew.-%.

[0045] Wachsemulsion kann beispielsweise in Antei-
len von 0,5-35 Gew.-%, also beispielsweise auch in An-
teilen von 1-15 Gew.- oder von 4-12 Gew.-% in der FlUs-
sigkeit vorliegen.

[0046] Carbonsaure kann beispielsweise in Anteilen
von 0,1 bis 5 Gew.-%, also beispielsweise auch in An-
teilen von 0,5 bis 4 Gew.-% in der Flissigkeit vorliegen.
[0047] Amine kdnnen beispielsweise in Anteilen von
0,1 bis 7 Gew.-%, also beispielsweise auch in Anteilen
von 0,5 bis 5 Gew.-% in der Flussigkeit vorliegen.
[0048] Dispergiermittel kann beispielsweise in Antei-
len von 0,01-33 Gew.-%, also beispielsweise auch in An-
teilen von 0,05-6 Gew.-% oder von 0,1-3 Gew.-% in der
Flussigkeit vorliegen.

[0049] Die anmeldungsgemafe Flissigkeit kann bei-
spielsweise mit der 3- bis 7-fachen Menge an einer eisen-
oder edelstahlbasierten Pulvermischung zur feuchten
Mischung gemischt werden.

[0050] Inderfeuchten Pulvermischung aus der anmel-
dungsgemalen Flussigkeit und der Eisen/Edelstahl-Pul-
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vermischung kénnen neben 100 Gew.-% Eisen/Edel-
stahl-Partikeln beispielsweise zusétzlich die folgenden
Teile an den Komponenten der Fllssigkeit vorliegen:

- 8-200 Gew.-% Wasser, also beispielsweise auch
12-70 oder 12-30 Gew.-% Wasser;

- 0,05-10 Gew.-% Inhibitor, also beispielsweise auch
0,2-2 Gew.-% Inhibitor;

- 0,01-5 Gew.-% Stabilisator, also beispielsweise
auch 0,05-1 oder 0,05-0,5 Gew.-% Stabilisator.

[0051] Neben den 100 Gew.-% Eisen/Edelstahl-Parti-
keln und den vorgenannten Komponenten kénnen in der
feuchten Mischung beispielsweisel-5 Gew.-% Wachse-
mulsion, also beispielsweise auch 0,1-20 oder 0,5-4
Gew.-% Wachsemulsion und/oder 0,01-5 Gew.-% Di-
spergiermittel, also beispielsweise auch 0,05-1 Disper-
giermittel vorliegen.

Patentanspriiche
1. Verwendung von

a) Trishydroxymethylaminomethan oder deren
Derivaten

als Inhibitor, um eine Reaktion des Wassers mit
dem Eisen- oder Edelstahlpulver zu verhindern,
in einer Flissigkeit zur Aufbereitung von Pulver-
mischungen auf Eisen- oder Edelstahlbasis, wo-
bei die Flussigkeit ferner enthalt:

b) Wasser;

c) Stabilisator zur Regulierung der Viskositat der
Flussigkeit und

d) gegebenenfalls weitere Stoffe.

2. Verwendung nach Anspruch 1, mit der MalRgabe,
dass der Stablisator wenigstens eine der nachfol-
genden Stoffe ist: Celluloseether, Alginat, Starke,
Starkeether, Guar, Guarether oder Xanthan.

3. Verwendung nach Anspruch 1, mit der MaRgabe,
dass bei der wenigstens einer der weiteren Stoffe
eine Wachsemulsion ist.

4. Verwendungnach Anspruch 3 miteiner Wachsemul-
sion auf Basis von wenigstens einem der folgenden
Stoffe: Paraffin, oxidiertes Paraffin, Polyethylen, Po-
lypropylen oder Amidwachs wie beispielsweise
Ethylen-bis-stearylamid, Stearylamid oder Stearat.

5. Verwendung nach Anspruch 1, mit der MaRgabe,
dass bei der wenigstens einer der weiteren Stoffe
ein Dispergiermittel ist.

6. Verwendung nach Anspruch 5, bei der das Disper-
giermittel eine Polyacrylsaure ist.
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7. Verwendung nach Anspruch 1, mit der Maligabe,
dass bei der wenigstens einer der weiteren Stoffe
ein temporarer Binder ist.

8. Verfahren zur Aufbereitung von Pulvermischungen
auf Eisen- oder Edelstahlbasis, bei dem eine Pulver-
mischung auf Eisen- oder Edelstahlbasis zunachst
in einer Flussigkeit mit einem Inhibitor gemal An-
spruch 1inhibiert und anschlieRend getrocknet wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, bei dem die Trocknung
in einer Spriihtrocknungsanlage erfolgt.

Claims
1. Useof

a) trishydroxymethyl aminomethane or its deriv-
atives

as inhibitor for preventing a reaction of the water
with iron or stainless steel powder in a liquid for
treating powder mixtures based on iron or stain-
less steel, the liquid containing moreover:

b) water;

c) stabiliser for controlling the viscosity of the
liquid and

d) optionally further substances.

2. Use according to claim 1 with the proviso that the
stabiliser is at least one of the following substances:
cellulose ether, alginate, starch, starch ether, guar
gum, guar ether or xanthan.

3. Useaccording to claim 1 with the proviso that at least
one of the further substances is a wax emulsion.

4. Use according to claim 3 with a wax emulsion based
on at least one of the following substances: paraffin,
oxidised paraffin, polyethylene, polypropylene or
amide wax such as e.g. ethylene bisstearyl amide,
stearyl amide or stearate.

5. Use according to claim 1 with the proviso that at least
one of the further substances is a dispersing agent.

6. Use according to claim 5 in the case of which the
dispersing agent is a polyacrylic acid.

7. Use according to claim 1 with the proviso that at least
one of the further substances is a temporary binder.

8. Process for the treatment of powder mixtures based
on iron or stainless steel in the case of which a pow-
der mixture based on iron or stainless steel is first
inhibited in a liquid with an inhibitor according to claim
1 and subsequently dried.

6]
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9. Process according to claim 8 in the case of which

drying takes place in a spray drying facility.

Revendications

Utilisation de

a) tris(hydroxyméthyl)aminométhane ou de ses
dérivés

en tant qu’inhibiteur pour empécher une réac-
tion de I'eau avec la poudre de fer ou d’acier
inoxydable au sein d’un liquide destiné au trai-
tement de mélanges pulvérulents a base de fer
ou d’acier inoxydable, ledit liquide contenant en
outre :

b) de l'eau ;

c) de I'agent stabilisant pour réguler la viscosité
du liquide, et

d) le cas échéant, d’autres produits.

Utilisation selon larevendication 1, 'agent stabilisant
étant au moins un des produits suivants: I'éther de
cellulose, l'alginate, 'amidon, I'éther d’amidon, le
guar, I'éther de guar ou le xanthane.

Utilisation selon la revendication 1, au moins un des
autres produits étant une émulsion de cires.

Utilisation selon la revendication 3 avec une émul-
sion de cires a base d’au moins un des composés
suivants: la paraffine, la paraffine oxydée, le polyé-
thyléne, le polypropyléne ou les cires d’amides com-
me, par exemple, le bis(stéaryl)amide d’éthyléne, le
stéarylamide ou bien le stéarate.

Utilisation selon la revendication 1, au moins un des
autres produits étant un agent dispersant.

Utilisation selon la revendication 5, ledit agent dis-
persant étant un acide polyacrylique.

Utilisation selon la revendication 1, au moins un des
autres produits étant un liant a action temporaire.

Procédé de traitement de mélanges pulvérulents a
base de fer ou d’'acier inoxydable, lors duquel un
mélange pulvérulent a base de fer ou d’acier inoxy-
dable subitd’abord une inhibition au sein d’un liquide
contenant un inhibiteur selon la revendication 1 pour
ensuite étre séché.

Procédé selon la revendication 8, lors duquel ledit
séchage est réalisé dans un dispositif d’atomisation.
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