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Titanbeschichtete Diamanten

Mehr Kornhaltekraft
In galvanischen Schleifstiften

M. Maier, B. Denkena, B. Bergmann

ZUSAMMENFASSUNG Galvanisch nickelgebundene
Dentalschleifwerkzeuge sind mit Umwelt- und Gesundheits-
risiken verbunden. Im Forschungsprojekt ,GreenDentalGrind”
wird daher eine nachhaltige Kupferbindung als Alternative ent-
wickelt. Durch den Einsatz titanbeschichteter Diamantkdrner
und eine prozessintegrierte Warmebehandlung zur Bildung
von Titankarbid soll die Anbindung der Korner verbessert und
eine vergleichbare Leistungsfahigkeit zu konventionellen
Nickelsystemen erreicht werden.
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1 Einleitung

Diamantschleifstifte zur Bearbeitung von Dentalkeramiken
werden industriell tiberwiegend galvanisch mit Nickelbindung
hergestellt. Die Nickelgalvanik ist jedoch mit relevanten Umwelt-
und Gesundheitsrisiken verbunden. So erfordern toxische Abwis-
ser beispielsweise eine aufwendige Reinigung. Zudem konnen
wihrend der Nutzung Nickelionen freigesetzt werden, die Kon-
taktallergien begiinstigen und das Krebsrisiko bei Exposition er-
hohen. Nickelriickstinde in geschliffenen Zahnprothesen sind po-
tenziell kritisch. Zudem ist Nickel mit 14225 €/t teurer und we-
niger verfiigbar als Kupfer mit circa 11775 €/t, wihrend in Eu-
ropa rund die Hélfte des Kupfers aus Recycling stammt [1—3].

Um das Potenzial von Kupfer zu nutzen, wird am Institut fir
Fertigungstechnik und Werkzeugmaschinen der Leibniz Universi-
tit Hannover im Projekt ,GreenDentalGrind” gemeinsam mit der
Firma Philipp Persch Nachf. KG ein umweltfreundliches und ge-
sundheitsschonendes Dentalschleifwerkzeug mit Kupferbindung
entwickelt. Da Nickel im Vergleich zu Kupfer eine geringere Duk-
tilitdt, eine hohere Festigkeit sowie eine stirkere Affinitit zum
Diamanten aufweist, werden bei nickelgebundenen Werkzeugen
unbeschichtete Diamantkorner eingesetzt. Zur Kompensation der
Nachteile der Kupferbindung wird hingegen ein Haftvermittler in
Form von Titankarbid (TiC) genutzt. Dafiir werden titanbe-
schichtete Diamantkdrner eingesetzt, die durch eine Wirme-
behandlung zu Titankarbid reagieren. Dies fithrt zu hoheren
Kornhaltekriften. Untersuchungen am IFW haben gezeigt, dass
Karbide bei Zugabe von pulverférmigem Chrom in einer Sinter-
mischung mit Diamanten bereits bei etwa 720 °C entstehen kon-
nen [4, 5]. Das Ziel besteht darin, eine nachhaltige Alternative
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Titanium-Coated Diamonds - Improved
Abrasive Grain Retention in Electroplated
Grinding Tools

ABSTRACT Electroplated nickel-bonded dental grinding
tools are associated with environmental and health concerns.
Within the “GreenDentalGrind” project, a sustainable copper
bond is being developed as an alternative. By using titanium-
coated diamond grits and a process-integrated heat treatment
to form titanium carbide, grit retention is enhanced to achieve
performance comparable to conventional nickel-bonded
systems.

zur Nickelgalvanik zu entwickeln, die die Umwelt- und Gesund-
heitsrisiken reduziert und ein vergleichbares Einsatz- und Ver-
schleiflverhalten wie Nickel ermoglicht. Insbesondere wird da-
durch das Risiko einer Kontamination der Dentalkeramiken mit
Nickelriickstainden sowohl wihrend der Bearbeitung als auch bei
der Herstellung der Schleifwerkzeuge minimiert, wodurch sich
die Biokompatibilitit der Dentalkeramiken zusitzlich erhoht.

2 Projektbeschreibung

Fir die Untersuchung wurden Probekorper entwickelt, die
eine detaillierte Untersuchung der grundlegenden Karbidbildung
nach einer Warmebehandlung erméglichen. Die galvanische Her-
stellung der einschichtig belegten Probekorper aus Kupfer und
Nickel wurde von der Firma Philipp Persch Nachf. KG tibernom-
men. Am [FW wurde die Wirmebehandlung mit anschliefender
Charakterisierung der Probekorper durchgefiihrt.

Zur prozessintegrierten Synthese der Titankarbidschicht wur-
den Flachstahlproben in einem Kupferelektrolyt mit titan-
beschichteten Diamanten belegt und galvanisiert. Anschliefend
wurden die Proben in der FAST-Sinterpresse ,DSP510“ der Dr.
Fritsch Sondermaschinen GmbH unter Vakuum bei 800 °C bezie-
hungsweise 900 °C fiir 900 s wirmebehandelt, sodass der Koh-
lenstoff des Diamanten mit der Titanbeschichtung reagierte und
im Grenzbereich zwischen Diamantoberfliche und Beschichtung
TiC bildete. Aufgrund der gemischt metallisch-kovalenten Bin-
dungsnatur des Titankarbids kann es sich sowohl mit Diamanten
als auch mit metallischen Bindungen verkniipfen [6]. Die resul-
tierende TiC-Grenzschicht bewirkt eine stirkere Anbindung der
Diamanten an die Kupfermatrix und kompensiert ihr duktiles
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Bild 1 Flachstahlprobe mit galvanisch abgeschiedenen, titanbeschichteten
Diamantkdrnern in einer Kupfermatrix. Grafik: IFW, Leibniz Uni Hannover
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Bild 2 Morphol ogie der Probekdrper. Grafik: IFW, Leibniz Uni Hannover

Verhalten. Dadurch steigt die Kornhaltekraft und es wird eine
Steigerung der Werkzeugstandzeit und der Produktivitit ermog-
licht.

Zum Nachweis der Karbidschichten wurden die Flachproben
nach der Wirmebehandlung angeschnitten und gebrochen, um
Bruchflichen mit freiliegenden beziehungsweise ausgebrochenen
Diamanten  zu Rasterelektronenmikroskopische
(REM)-Aufnahmen mit einem energie-dispersivem (EDX)-Map-
ping visualisieren die Elemente Titan, Kohlenstoff und Kupfer,
erlauben jedoch keinen direkten Phasennachweis. Daher wird
erginzend eine rontgendiffraktometrische Analyse (XRD) durch-
gefiihrt, indem die Proben in 65 %iger Salpetersidure entkupfert
werden, die freigelegten Diamanten mit Kobalt-Ka-Strahlung ge-
messen und die Reflexe mit der Inorganic Crystal Structure Data-
base (ICSD) abgeglichen.

erzeugen.
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3 Prozessoptimierung

Eine der grofiten technischen Herausforderungen bei der Um-
setzung des Projekts lag in der Sicherstellung einer gut handhab-
baren und reproduzierbaren galvanischen Abscheidung. Da titan-
beschichtete Diamantkorner elektrisch leitfihig sind, lagern sich
Kupferionen wihrend der Galvanisierung bevorzugt an exponier-
ten Stellen der Korner an. Dies fiihrt zur Porenbildung, Bild 1,
was sowohl die mechanische Bindung als auch die Wirmeleit-
fiahigkeit der Kupfermatrix erheblich beeintrichtigt. Die REM-
Aufnahmen zeigen zudem, dass die Diamanten teilweise gestapelt
vorliegen und keine ausreichende Verbindung zueinander ausbil-
den. Um diese Effekte zu minimieren, wurden die Prozesspara-
meter der Galvanik iterativ angepasst, um eine gleichmifigere
Kornverteilung und eine verbesserte Einbettung der Diamantkor-
ner zu erreichen. Die ersten hergestellten Probekorper wiesen
daher im Vergleich zu galvanisierten oder gesinterten Schleifbeli-
gen aufgrund einer starken Porenbildung nur eine sehr geringe
Festigkeit auf, sodass Diamantkdrner bereits bei geringer mecha-
nischer Belastung aus der Matrix herausbrachen.

Neben dem galvanischen Aufbau erwies sich auch die Wirme-
behandlung als zentraler Prozessschritt. Sie wurde bei 800 °C
und 900 °C durchgefithrt, den Prozesstemperaturen, bei denen
eine Karbidbildung erfahrungsgemif} erwartet wird. In diesem
Temperaturbereich sollte sich eine Titankarbidschicht an der Dia-
mantoberfliche ausbilden, die fiir eine verbesserte Anbindung der
Diamantkorner an die Kupfermatrix essenziell ist. Der Nachweis
des Karbids erfolgte anschlieffend qualitativ mittels XRD.

Eine weitere Herausforderung bestand in der Ubertragung des
optimierten Galvanikprozesses von einfachen Flachstahlproben
auf geometrisch komplexere Schleifstifte. Fiir diese Werkzeuge
mussten die Prozessparameter erneut angepasst werden, um trotz
der anspruchsvolleren Bauteilgeometrie eine gleichmifige, belast-
bare sowie funktionsgerechte Anbindung der Diamantkdrner
sicherzustellen.

4 Ergebnisse

Nach iterativer Optimierung des Galvanikprozesses zeigt
Bild 2 einen kupfergebundenen Probekérper mit reduzierter Po-
rositit. Die Festigkeit dieser angepassten Bindung ist hoch genug,
sodass eine feste Bindung vorliegt. Diese ist auf die elektrische
Leitfihigkeit der Titanbeschichtung zuriickzufithren und konnte
bislang nicht vollstandig vermieden werden.

Im Anschluss an die Herstellung der Flachstahlproben erfolgte
die Wiarmebehandlung. Dabei ist eine Verinderung des Probener-
scheinungsbildes von glinzend zu matt zu beobachten, die auf
Verianderungen in der Oberflichenstruktur hinweist. Die logarith-
mische Auftragung der Intensititspeaks der Rontgendiffraktomet-
riemessung (XRD), dargestellt in Bild 3, weist fiir beide unter-
suchten Temperaturen (800 °C und 900 °C) charakteristische
Reflexe von Titankarbid (TiC) bei 20-Werten von 42,1° und 49°
nach.

Auffillig ist, dass die Peaks bei 800 °C deutlich ausgeprigter
erscheinen, was an lokalen Messbedingungen oder der Orientie-
rung der TiC-Kristallite auf den Diamantkdrnern liegen kann.
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Des Weiteren kann bei Temperaturen iiber 800 °C eine weniger
intensive Ausbildung der TiC-Kristallite vorliegen, aufgrund von
Nebenreaktionen oder Riickreaktionen. Eine Quantifizierung des
Anteils von Titankarbid ist mit den vorliegenden Daten nicht
moglich.

Zur Bewertung der Kornhaltekraft im direkten Vergleich von
konventionell nickelgebundenen Schleifstiften und den neuen
kupfergebundenen Varianten wurden Einzelkornproben mit
D851-Kornern gefertigt (Bild 4).

In Ubereinstimmung mit der industriellen Praxis wurden die
Nickel-Referenzproben mit unbeschichteten Diamanten gefertigt,
wohingegen die neuen kupfergebundenen Proben titanbeschichte-
te Diamanten enthielten und anschlieffend wirmebehandelt wur-
den. Die mechanische Priifung erfolgte mittels Scherkraftmes-
sung. Genutzt wurde das Messgerit von Royce Instrumentals mit
einem Wolframkarbidmeiflel. Der Scherkraftmeiflel driickt dabei
das Diamantkorn bis zum Ausbruch aus der Matrix oder bis zum
Bruch des Diamanten (vgl. Bild 5). Dabei wird die maximale
Kraft, die zum Ausbruch oder Kornbruch benétigt wird, gemes-
sen.

Die Analyse der Ausbruchmechanismen ergab, dass bei nickel-
gebundenen Proben infolge der spréoden Matrix nahezu aus-
schliefflich Kornbruch beobachtet wurde. Demgegentiber domi-
nierte bei kupfergebundenen Proben der Ausbruch der Diaman-
ten in Form eines Herausdriickens oder Hineindriickens, das auf
die ausgeprigte Duktilitit der Kupfermatrix zuriickzufiithren ist.
Auffallig war zudem, dass sich die Kupferschicht wihrend des
Versuchs teilweise in die Diamanten eindriickte oder abgeschert
wurde (vgl. Bild 5).

Insgesamt zeigen die kupfergebundenen Proben nach einer
Wirmebehandlung bei 900 °C die geringsten Kornhaltekrifte mit
durchschnittlich 81,1 N + 14,4 N. Die kupfergebundenen Einzel-
kornproben erreichen mit 89,5 N + 22,3 N vergleichbare Korn-
haltekrifte wie die nickelgebundenen Referenzproben mit
93,3 N £ 21,5 N. Als Versagensmechanismus tritt bei den nickel-
gebundenen Einzelkornproben iiberwiegend Kornbruch auf, was
auf die vergleichsweise geringe Duktilitit der Bindung zuriickzu-
fithren ist. Bei den kupfergebundenen Proben fithren die duktilen
Eigenschaften des Kupfers hingegen dazu, dass die Diamant-
korner vermehrt aus der Bindung herausgedriickt werden. Die
Ergebnisse zeigen deutlich, dass die Wirmebehandlung im richti-
gen Temperaturbereich gezielt die Kornhaltekrifte erhoht. Insbe-
sondere die bei 800 °C behandelten Kupferproben erreichen im
Mittel hohere Kornhaltekrifte als die bei 900 °C behandelten
Proben. Dies ldsst sich darauf zuriickfithren, dass bei 800 °C
mehr TiC aus den titanbeschichteten Diamantkornern gebildet
wird, wodurch die Bindung zwischen Diamant und Kupfermatrix
starker ist. So kann die Kornhaltekraft gezielt durch die Wahl der
geeigneten Wirmebehandlung optimiert werden. Aufgrund der
hohen Streuung der Einzelkornmessungen ist jedoch kein signifi-
kanter Unterschied zwischen den Bindungssystemen und Wirme-
behandlungen hinsichtlich der Diamantanbindung feststellbar.
Dennoch wird deutlich, dass kupfergebundene titanbeschichtete
Diamantwerkzeuge Kornhaltekrifte auf dem Niveau konventio-
neller Nickelsysteme erreichen. Somit stellen Dentalschleifwerk-
zeuge mit Kupfergalvanik eine vielversprechende Alternative zur
Nickelgalvanik dar. Das Einsatzverhalten dieser neuartigen Werk-
zeuge wird daher im nichsten Schritt untersucht und mit nickel-
gebundenen Werkzeugen verglichen.
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Bild 3 XRD-Messung der warmebehandelten Diamanten (oben 900 °C, un-
ten 800 °C). Grafik: IFW, Leibniz Uni Hannover
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Bild 4 Exemplarischer Probekorper der Einzelkornproben mit Kupferbin-
dung. Grafik: IFW, Leibniz Uni Hannover
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Bild 5 Einzelkornproben vor und nach dem Scherversuch. Grafik: IFW, Leib-
niz Uni Hannover
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Bild 6 Kornhaltekrafte der Einzelkornproben und Darstellung der Aus-
bruchstellen. Grafik: IFW, Leibniz Uni Hannover

5 Ausblick

Zur Verifizierung des Potenzials der Kupferbindung werden
im nichsten Schritt experimentelle Einsatzuntersuchungen mit
kupfer- und nickelgalvanisierten Schleifstiften durchgefiihrt. Die
Versuche erfolgen auf einer ,Ultrasonic 10“ von DMG. Zunichst
werden zylindrische Schleifstifte mit flacher Stirnfliche und
einem Durchmesser von 6 mm hergestellt und in Flachschleifpro-
zessen eingesetzt. Als Werkstoff dienen Zirkoniumdioxidplatten
mit einer Dicke von 5 mm. Ziel dieser Untersuchungen ist die
Ermittlung der maximal zuldssigen Prozessstellgroffen. Auf
Grundlage dieser Ergebnisse werden die ermittelten Prozesspara-
meter anschliefend auf einen 5-Achs-Schleifprozess iibertragen.
Dabei erfolgt die Fertigung einer komplexen Geometrie aus der
Dentaltechnik unter Verwendung von Zirkoniumdioxid-Keramik-
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blocken. Hierfiir kommen abgestuft zylindrisch geformte Schleif-
stifte zum Einsatz, die ebenfalls in Kupfer- beziehungsweise
Nickelgalvanik hergestellt werden. Die Wirmebehandlung der
titanbeschichteten Diamantschleifwerkzeuge in Kupfermatrix er-
folgt gezielt bei 800 °C, da unter diesen Bedingungen die hochs-
ten Kraftwerte sowie die besten Ergebnisse in den XRD-Messun-
gen erzielt wurden.
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