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@ Vorrichtung zur Uberfiihrung von plastischen Massen in einen Zustand erniedrigter Viskositat.

@ Vorrichtung zur Uberfiihrung von thixotropen pla-
stischen Massen in einen Zustand erniedrigter Visko-
sitdt mit einer Matritze zur Aufnahme der Masse, mit
einem Prefistempel zum Vorschub der Masse in
Richtung auf eine Austrittsdffnung und mit einer, an
einen Ultraschallschwinger angekoppelten Sonotro-
de, wobei folgende Einzelteile vorgesehen sind:

- eine zweiteilige Matritze, die aus einem ersten
und einem zweiten Hohlk&rper (4) und (5) be-
steht, wobei die Hohlk&rper (4) und (5) blindig
Uiber einen Flansch (6) aneinander anschlieBen
und jeweils eine stirnseitige Offnung aufwei-
sen,

- eine Sonotrode (2), die gleitfahig eng in den
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ersten Hohlkdrper (4) eingepaBt ist und an
einen, vor der stirnseitigen Offnung des ersten
Hohlk&rpers (4) angeordneten Piezoschwinger
(3) angekoppelt ist und

- einen Prefstempel (1), der in den zweiten, zur
Aufnahme der in einen Zustand erniedrigter
Viskositét zur Uberfliihrenden Masse (8) vorge-
sehenen Hohlkdrper (5) von der stirnseitigen
Offnung dieses Hohlkdrpers in Richtung auf
die Sonotrode (2) verschiebbar ist und die
Masse (8) im Zustand erniedrigter Viskositit
(9) Uber eine der Sonotrode (2) unmittelbar
benachbarte Austrittséffnung (7) aus dem
zweiten Hohlk&rper (5) herauspreft.
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Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur
Uberfiihrung von thixotropen plastischen Massen in
einen Zustand erniedrigter Viskositdt mit einer Ma-
fritze zur Aufnahme der Masse, mit einem PreB-
stempel zum Vorschub der Masse in Richtung auf
eine Austrittsdffnung und mit einer, an einen Ulira-
schallschwinger angekoppelten Sonotrode.

Keramische Korper, neuerdings auch zuneh-
mend Formieile aus anderen Materialien, wie z.B.
Quarzglas, werden aus pulverférmigen Ausgangs-
materialien hergestellt, indem diese zundchst Uber
geeignete Verfahren zu einem pordsen Formk&rper
vorverdichtet und anschlieBend oder gleichzeitig
bei h6heren Temperaturen, jedoch unterhalb der
Schmelztemperatur, zu dichten K&rpern gesintert
werden.

Ein Vorteil dieser Verfahrensweise ist, daB8 die
Formgebung bei Raumtemperatur erfolgen kann.
Dadurch werden beispielsweise Zersetzungspro-
zesse oder Stochiometriednderungen bei chemisch
kompliziert aufgebauten Massen vermieden.

In der Regel werden die pulverférmigen Aus-
gangsstoffe zu hochgefiilliten Suspensionen verar-
beitet und mit geeigneten Zusidtzen wie organi-
schen Bindemitteln, Gleitmitteln, Emulgatoren, Sta-
bilisatoren etc. versetzt. Die Suspensionen werden
dabei durch intensives Mischen und Scheren, z.B.
durch Rihren oder Kneten, homogenisiert, wobei
gleichzeitig die Zerst6rung von Partikelagglomera-
ten angestrebt wird.

So gewonnene keramische Massen werden
dann durch geeignete Verfahren, wie GieBen, Pres-
sen, Walzen, Extrudieren, in die gewlinschte Form
gebracht. Dabei muB die Masse einerseits noch
flieBfahig sein, um bei Einwirkung von Kriften ver-
formt werden zu k&nnen, andererseits muB die
rheologische FlieBgrenze jedoch groB genug sein,
um eine unerwilnschte Verformung des Kd&rpers
nach der eigentlichen Formgebung zu vermeiden.

Diese auf den jeweiligen Formgebungsprozef
abgestimmten rheologischen Eigenschaften der ke-
ramischen Massen lassen sich vor allem durch den
Feststoffgehalt und durch Zusitze, die die Viskosi-
tdt und FlieBgrenze beeinflussen, gezielt variieren.

Um die Verformbarkeit der Massen zu gewahr-
leisten, ist der Feststoffgehalt der Gemische nach
oben begrenzt. Diese obere Grenze hdngt von den
PartikelgroBen und der Oberflichenchemie des
verwendeten keramischen Ausgangsmaterials so-
wie von Zusitzen (z.B. Bindemittel) und dem ver-
wendeten Dispergiermittel ab.

Damit die bei der Sinterung der verformten
Grlink&rper auftretende Brennschwindung relativ
klein bleibt, sind mdglichst hohe Feststoffgehalte
im por8sen GrlinkGrper wiinschenswert. Dadurch
wird die Gefahr der Verformung oder gar der RiB-
bildung wdhrend der Sinterung betrdchtlich redu-
ziert. AuBerdem k&nnen die Abmessungen des fiir
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die Sinterung verwendeten Ofens verringert wer-
den. Dies ist insbesondere bei groBen Werkstlicken
und hohen Sintertemperaturen, wie z.B. bei der
Herstellung von QuarzglaskSrpern aus submikro-
skopische SiO:-Partikel enthaltenden Suspensio-
nen, von grofer Bedeutung.

Weiterhin flihrt ein hoher Feststoffgehalt zu ei-
ner grdBeren mechanischen Festigkeit des Grin-
k6rpers und zu einer geringeren Trockenschwin-
dung, was ebenfalls die Gefahr der RiBbildung und
Verformung reduziert.

Aus diesen Griinden ist es wiinschenswert,
sehr hoch gefiillte keramische Massen, die sich
aufgrund ihres hohen Feststoffgehaltes auf konven-
tionelle Weise nicht mehr verformen lassen, durch
geeignete Verfahren unter Beibehaltung des hohen
Flligrades in einen Zustand erniedrigter Viskositit
zu Uberflihren und anschlieBend in die gewiinschte
Form zu bringen.

Hochgeflillte, sehr homogen aufgebaute Mas-

sen lassen sich z.B. durch ein Zentrifugalabschei-
dungsverfahren herstellen, wie es in DE-OS 37 02
025 beschrieben ist. Dabei werden mit Hilfe der
Zentrifugalkraft aufeinanderfolgend diinne Schich-
ten von Feststoffpartikeln aus diinnflissigen, nied-
rig konzentrierten Suspensionen abgeschieden. Auf
solche Weise erhaltene feste, kompakte, por&se
K&rper kbnnen dann mit Hilfe eines aus DE-OS 35
11 452 bekannten Verfahrens und einer aus dieser
Vorver&ffentlichung bekannten Vorrichtung in einen
Zustand erniedrigter Viskositédt Uberflihrt und ver-
formt werden.
Bei diesem bekannten Verfahren wird unter Anwen-
dung der bekannten Vorrichtung ein Ultraschallfeld
in die keramische Masse eingekoppelt. Durch die
hierbei auf die Feststoffpartikel ausgelibten Scher-
krdfte kommt es zu einer StSrung der zwischen
den Partikeln wirkenden Anziehungskrifte. Hier-
durch (Thixotropieeffekt) wird die Viskositdt der
Masse vermindert, so daB diese flieBfdhig wird. In
diesem Zustand kann das Material z.B. durch
Strangpressen zu rohr- oder stabférmigen Kdrpern
verformt werden.

Nach Wegfall der Ultraschalleinwirkung, d.h.
nach Wegfall der Scherkrifte, tritt aufgrund der nun
nicht mehr gestrten Wechselwirkung zwischen
den Partikeln eine Wiederverfestigung der Masse
ein.

Je nach Fregenz und Amplitude des eingekop-
pelten Ultraschallfeldes und abhdngig von der Ma-
terialzusammensetzung kdnnen mit dieser Methode
feste hochgefiillte Massen in einen erweichten, ver-
formbaren oder sogar in einen dinnflissigen flieB-
fahigen Zustand Uberflihrt werden.

Trotz dieser erheblichen Vorzlige weist das in
DE-OS 35 11 452 beschriebene Verfahren jedoch
einige Nachteile auf, deren Ursache in der Kon-
struktion der beschriebenen Vorrichtung liegt.
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Bei der bekannten Vorrichtung befindet sich
die zu verformende Masse in einer mit einer Aus-
tritts6ffnung versehenen Matrize. Ein als Ultra-
schallsonotrode ausgebildeter PreBstempel wird in
die Matritze eingefiihrt. Die durch Uliraschalleinwir-
kung in einen Zustand erniedrigter Viskositdt Uber-
flihrte keramische Masse wird dann bei Vorschub
der als PreBstempel dienenden Ultraschallsonotro-
de durch die Austrittsdffnung ausgepreBt.

Der Hauptnachteil dieser bekannten Anordnung
besteht darin, daB die Masse aufgrund ihrer Vertei-
lung innerhalb des Rezipienten eine unterschiedli-
che Ultraschallbehandlung erfdhrt. Erfahrungsge-
maB ist der Wirkungsbereich des Ultraschallfeldes
in solchen Massen auf einige Millimeter Eindring-
tiefe beschrdnkt. Somit erfdhrt das Material, das
sich vor Beginn des PreBversuches unmittelbar vor
der Sonotrodenoberfliche befindet, wihrend der
gesamten Versuchsdauer die optimale Ultraschall-
wirkung.

Dagegen wird das Ubrige im Rezipienten be-
findliche Material mit zunehmendem Abstand vom
Sonotrodenstempel immer weniger durch die ein-
gekoppelte Ultraschallenergie beeinfluBt.

Die Bedingungen, unter denen das Material
durch die Austritts6ffnung austritt, sind also zeitlich
nicht konstant, bzw. sie dndern sich mit der Posi-
tion des Materials relativ zur Sonotrodenoberfliche.

Hieraus resultieren ein z.B. mit fortschreitender
Versuchsdauer abnehmender Druck, der fiir das
Auspressen bendtigt wird. Die Druckabnahme folgt
dabei direkt aus der Tatsache, daB die Viskositat
des austretenden Materials mit fortschreitender
Versuchsdauer stark abnimmt. Zunfchst wird eine
nicht oder nur geringfligig erweichte Masse unter
sehr hohem Druck ausgepreBt; gegen Ende des
Versuchs dagegen ist eine unter Umstidnden sehr
niedrig viskose Masse bei nur geringen PreBkriften
auszupressen.

Andere Materialeigenschaften, wie z.B. Pak-
kungsdichte, Konzentration von Hohlrdumen und
Makroporen, Homogenitét etc. sind ebenfalls zeit-
lich nicht konstant. Dies flihrt zu Uber die Proben-
ldnge variienden Formk&rpereigenschaften.

Des weiteren ist ein kontinuierlicher Betrieb mit
der aus DE-OS 35 11 452 bekannten Vorrichtung
nicht m&glich: nach Anndherung des Prefistempels
an die Austritts6ffnung, d.h. nach Auspressen einer
Matritzenflllung, muB der Stempel aus dem Rezi-
pienten entfernt und die Matrize muB gesdubert
und mit neuem Material beschickt werden. Dadurch
ist die Menge der in einem Versuchsdurchlauf zu
verarbeitenden Masse durch die Lidnge des Rezi-
pienten begrenzt.

Dies hat erhebliche Nachteile fiir eine techni-
sche Fertigung zur Folge.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die
eingangs beschriebene Vorrichtung so zu verbes-
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sern, daB eine hochgeflillte, aus feinen Pulverparti-
keln bestehende plastische, keramische Masse
durch Einkoppeln eines Ultraschallfeldes gleichmi-
Biger in einen Zustand erniedrigter Viskositét Uber-
flihrt wird.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemidB geldst
durch

- eine zweiteilige Matritze, die aus einem er-
sten und einem zweiten Hohlk&rper besteht,
wobei die Hohlkdrper bilindig Uber einen
Flansch aneinander anschliefen und jeweils
eine stirnseitige Offnung aufweisen,

- eine Sonotrode, die gleitfahig eng in den
ersten HohlkSrper k&rper eingepaBt ist und
an einen, vor der stirnseitigen Offnung des
ersten Hohlkdrpers angeordneten Piezosch-
winger angekoppelt ist und

- einen PreBistempel, der in dem zweiten, zur
Aufnahme der in einen Zustand erniedrigter
Viskositédt zu Uberflihrenden Masse vorgese-
henen Hohlkdrper von der stirnseitigen Off-
nung des zweiten Hohlk&rpers in Richtung
auf die Sonotrode verschiebbar ist und die
Masse im Zustand erniedrigter Viskositét
Uber eine der Sonotrode unmittelbar benach-
barte Austritts6ffnung aus dem zweiten Hohl-
k&rper herauspreft.

Eine vorteilhafte Weiterbildung der erfindungs-
gemiBen Vorrichtung ist gekennzeichnet durch ei-
nen als F&rderschnecke ausgebildeten PreBstem-
pel.

Mit der erfindungsgemdBen Vorrichtung sind
die Vorteile verbunden, daB eine in einen Zustand
erniedrigter Viskositdt zu Uberflihrende thixotrope
Masse unter konstantem PreBdruck gleichméBig
verflissigt und vorzugsweise kontinuierlich in z.B.
eine Form hinein aus der Vorrichtung ausgepreft
werden kann. Eine kontinuierliche ProzeBflihrung
ist gerade im Hinblick auf eine GroBserienfertigung
von besonderem Vorteil.

Der Vorteil der erfindungsgemiBen Vorrichtung
liegt im Vergleich zu der aus DE-OS 35 11 452
bekannten Vorrichtung darin, daB8 die gesamte zu
verfliissigende Masse in den wirksamen Bereich
der Sonotrode gelangt. Somit erfahrt die gesamte
in den Rezipienten geflillte Masse die gleiche Be-
handlung, da die Verweilzeit des durchgesetzten
Materials im wirksamen Bereich der Sonotrode na-
hezu unabhidngig von der anfdnglichen Position
des Materials im Rezipienten ist.

Ein weiterer Vorteil ist, daB die Austritts&ffnung
fur die verflissigte Masse beliebig geformt sein
kann, da sie von der Form der Sonotrode unabhin-
gig ist. So sind je nach Art der anschlieBenden
Formgebung schlitz- oder kreisférmige Offnungen
mit verschiedenen Abmessungen mdoglich.

Nach der Weiterbildung der erfindungsgema-
Ben Vorrichtung, gem3B welcher statt eines Pref-
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stempels eine FOrderschnecke eingesetzt wird,
Uber die fortlaufend Material nachgeliefert werden
kann, ist ein kontinuierlicher ProzeB betreibbar.

Enthalten die zu verarbeitenden Massen orga-
nische Bestandteile, wie z.B. organische, polymere
Binder, ist es vorteilhaft, das vor der Sonotrode
befindliche Material Uber den die beiden Hohlk&r-
per verbindenden Flansch und/oder Uber den Pref-
stempel zu kiihlen, um eine Zersetzung der organi-
schen Verbindungen durch die wahrend der Ulira-
schallbehandlung auftretende Erwdrmung des Ma-
terials zu verhindern.

Der Flansch bzw. der Prefistempel miissen
dann Leitungen flrein Kiihimedium enthalten.

Anhand von Ausflihrungsbeispielen wird die Er-
findung beschrieben und in ihrer Wirkungsweise
erlautert.

Die Figur zeigt schematisch eine Ausflihrungs-
form der erfindungsgemépBen Vorrichtung mit ei-
nem PrefBstempel im Schnitt.

In einer teilbaren Matritze mit einem ersten
Hohlk&rper 4 und einem zweiten Hohlk&rper 5 bef-
indet sich eine Ultraschallsonotrode 2, die an den
ersten Hohlk&rper 4 mittels einer Haltevorrichtung
10 angekoppelt ist. Sie wird durch einen Piezosch-
winger 3 in Ultraschallschwingungen mit Frequen-
zen zwischen f = 20 kHz und f = 1 MHz versetzt.
Zu verarbeitende plastische, keramische Masse 8,
die aus feinen Pulvernpartikeln und flissigen Bin-
demitteln besteht, befindet sich im zweiten Hohl-
kGrper 5 vor der Sonotrode 2. Durch einen Prefi-
stempel 1 wird die plastische Masse 8 unter einem
Druck p gegen die Oberfliche der Sonotrode 2
gepreBt. Dort bildet sich aufgrund der durch das
Ultraschallfeld auf die Partikel wirkenden Scherkrif-
te ein Bereich erniedrigter Viskositdt 9 aus. Das
flieBfahige Material 9 tritt durch eine Austritts6fi-
nung 7 aus dem zweiten Hohlk&rper 5 aus und
kann vor der Wiederverfestigung formgebend wei-
terverarbeitet werden.

Ausflihrungsbeispiel 1.

Aus einer niedrig konzentrierten wisserigen
Suspension von pyrogener Kieselsdure mit einer
mittleren TeilchengréBe von 40 nm wird mit Hilfe
des z.B. aus DE-OS 37 02 025 bekannten Zentrifu-
galabscheidungsverfahrens ein kompaktes, pord-
ses, sehr homogen aufgebautes, rohrférmiges Se-
diment mit einem Feststoffgehalt von 54 Gew.%
abgeschieden.

Unter normalen Bedingungen 148t sich dieses
Sediment nicht verformen.

300 g dieses noch nicht getrockneten Materials
werden in die Vorrichtung gemapB Figur 1 eingefilit.
Uber die Sonotrode 2 wird ein Ultraschallfeld mit
einer Frequenz von f = 20 kHz und einer Leistung
von P = 1 kW in das Material 8 unter einem Druck
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von 2,5 bar auf die Sonotrodenoberfliche einge-
koppelt. Das hier befindliche Material wird durch
die auf die Partikel wirkenden Scherkrifte verflis-
sigt und tritt aus der Austritiséffnung 7, die bei
diesem Beispiel eine Spaltbreite von 0,5 mm hat,
aus. Der Druck p bleibt wdhrend der gesamten
Versuchsdauer konstant bei 2,5 bar. Die Viskositat
der austretenden verflissigten Masse 9 betrigt
etwa 65 mPas und ist wdhrend der Versuchsdauer
konstant.

Die ausgeflossene Masse 9 wird in eine zylin-
drische Hohlform gegossen. Nach der Wiederverfe-
stigung, die nach etwa 11 min eintritt, kann die
Probe entnommen und zu einem porOsen Stab
(Durchmesser = 10 mm, Ldnge = 60 cm) mit
einer Dichte von 46 % der theoretischen Dichte
von 2,2 g/cm® getrocknet werden. Die Dichte des
Formkd&rpers ist Uiber die gesamte Lange konstant.

Ausflihrungsbeispiel 2.

Eine wie im ersten Ausflihrungsbeispiel herge-
stellte pordse SiO>-Masse, die jedoch neben H,O
noch 7 Gew.% Polyvinylalkohol als Bindemittel und
3,0 Gew.% Tridthylenglykol als Weichmacher ent-
halt, wird wie oben beschrieben, in einen Zustand
erniedrigter Viskositdt Uberflhrt. Bei dieser Materi-
alzusammensetzung betrdgt der hierflir ben&tigte
Druck p = 9 bar.

Die austretende verflissigte Masse 9 ist im
Gegensatz zu binderlosem Material zahflissig und
verfestigt sich bereits nach einer Dauer von etwas
5 min.

Das Material kann mit Hilfe eines Ziehrakels zu
einer Folie von 20 um Dicke und einer griinen
Dichte von 38 % der theoretischen Dichte ausgezo-
gen werden.

Ausflihrungsbeispiel 3.

Es wird wie zu Beispiel 2 beschrieben vorge-
gangen. Als keramischer Feststoff ist jedoch in
diesem Fall feinteiliges BaTiOz eingesetzt worden.
Das zentrifugierte Sediment hat einen Feststoffan-
teil von 81 Gew.% und enth3lt 3,1 Gew.% Polyvi-
nylalkohol und 2,5 Gew.% Tridthylenglykol. Zum
Auspressen ist ein konstanter Druck von p = 21
bar erforderlich. Die verfllssigte Masse 9 kann zu
einer Folie mit einer homogenen Dichte von 45 %
der theoretischen Dichte ausgewalzt werden.

Patentanspriiche

1. Vorrichtung zur Uberfiihrung von thixotropen
plastischen Massen in einen Zustand erniedrig-
ter Viskositdt mit einer Matritze zur Aufnahme
der Masse, mit einem Prefistempel zum Vor-
schub der Masse in Richtung auf eine Aus-
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tritts6ffnung und mit einer, an einen Ultra-
schallschwinger angekoppelten Sonotrode, ge-
kennzeichnet durch T
- eine zweiteilige Matritze, die aus einem
ersten und einem zweiten Hohlk&rper (4) 5
und (5) besteht, wobei die Hohlk&rper (4)
und (5) blndig Uber einen Flansch (6)
aneinander anschliefen und jeweils eine
stirnseitige Offnung aufweisen,
- eine Sonotrode (2), die gleitfahig eng in 10
den ersten Hohlk&rper (4) eingepaBt ist
und an einen, vor der stirnseitigen Off-
nung des ersten HohlkSrpers (4) ange-
ordneten Piezoschwinger (3) angekoppelt
ist und 15
- einen Prefistempel (1), der in den zwei-
ten, zur Aufnahme der in einen Zustand
erniedrigter Viskositdt zur Uberfiihrenden
Masse (8) vorgesehenen HohlkSrper (5)
von der stimseitigen Offnung dieses 20
Hohlk&rpers in Richtung auf die Sonotro-
de (2) verschiebbar ist und die Masse (8)
im Zustand erniedrigter Viskositdt (9)
liber eine der Sonotrode (2) unmittelbar
benachbarte Austrittséffnung (7) aus dem 25
zweiten Hohlk&rper (5) herauspreft.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, gekennzeichnet
durch einen als Forderschnecke ausgebildeten
PreBistempel. 30
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