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@ Vorrichtung und Verfahren zur Herstellung eines topfformigen Korpers

@ Die Erfindung bezieht sich auf eine Vorrichtung zur Herstellung eines topffdrmigen Kdrpers (42) aus einem
Pulvergemisch (34) aus Oxidkeramik, insbesondere eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen K&rpers aus
B8"-Aluminiumoxid als Festk&rperelekirolyten flir vorzugsweise eine Natrium-Schwefel-Batterie, mit einem mit
Pulvergemisch flllbaren Zwischenraum (30), der zwischen einem aus mehreren Teilen (14, 16) bestehenden
Matrizeneinsatz (10) und einem in diesen hineinragenden eine Verdichtung des Pulvergemischs (34) von innen
nach auBen hervorrufenden Kern (20, 22, 26) ausgebildet ist, wobei zum Ausformen des topfférmigen Kdrpers
die Teile des Matrizeneinsatzes radial nach auBen bewegbar sind. Um ein Zerstdren des topfférmigen K&rpers
bei dessen Ausformung auszuschlieen, wird vorgeschlagen, daB der Matrizeneinsatiz (10) in einer Ausformauf-
nahme (50) angeordnet ist, in der die Teile (14, 16) des Matrizeneinsatzes unter gleichmiBiger Beanstandung
zum Umfang des topfférmigen Kdrpers (42) radial nach auBen ziehbar sind.
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Die Erfindung bezieht sich auf eine Vorrichtung zur Herstellung eines topfférmigen Kdrpers aus einem
Pulvergemisch aus Oxidkeramik, insbesondere eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen K&rpers aus
8"-Aluminiumoxid als Feststoffelekirolyten flir vorzugsweise eine Natrium-Schwefel-Batterie, mit einem mit
Pulvergemisch fiillbaren Zwischenraum, der zwischen einem aus mehreren Teilen bestehenden Matrizen-
einsatz und einem in diesen hineinragenden, eine Verdichtung des Pulvergemisches von innen nach auBen
hervorrufenden Kern ausgebildet ist, wobei zum Ausformen des topffiérmigen Korpers die Teile des
Matrizeneinsatzes radial nach auBen bewegbar sind.

Ferner bezieht sich die Erfindung auf ein Verfahren zum Herstellen eines topfférmigen Kdrpers aus
einem Pulvergemisch aus Oxidkeramik, insbesondere eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen
K&rpers aus g8"-Aluminiumoxid als Feststoffelekirolyten fiir z. B. eine Natrium-Schwefel-Batterie, wobei das
Pulvergemisch in einen den K&rper vorgebenden, zwischen einem Hohlraum eines aus mehreren Teilen
bestehenden Matrizeneinsatzes und einem in diesen hineinragenden Kern gebildeten Zwischenraum gefiillt,
vom Kern her verdichtet, durch radiales Auseinanderbewegen der Teile des Matrizeneinsatzes ausgeformt
und sodann gesintert wird, wobei bei Gewinnung des Pulvergemisches Ausgangsmaterialien bzw. homoge-
nisiertes Pulver zumindest verdichtet und aufgebrochen werden bzw. wird.

Der Bedarf an leistungsfihigen elektrochemischen Energiespeichern nimmt insbesondere vor dem
Hintergrund zu, daB zur Bewiltigung von Umweltproblemen die Benutzung von elekirischen StraBenfahrzeu-
gen erforderlich wird. Bei den elektrochemischen Elementen haben sich in der Vergangenheit Blei/Siure-
Batterien und in geringem Umfang Nickel/Kadmium-Batterien durchgesetzt. Erstere zeigen einen hohen
Entwicklungsstand, gleichwenn eine Verwendung in wichtigen Bereichen aufgrund ihres hohen Gewichts
und des groBen Wartungsbedarfs nicht mdglich ist. Daher ist ein Einsatz in elekirischen StraBenfahrzeugen
als nicht praktikabel zu bezeichnen.

Die vorbekannten Nachteile kénnen mit einer Natrium-Schwefel-Batterie ausgerdumt werden, die sich
grundlegend von den konventionellen Akkumulatoren unterscheidet. So besitzt die Natrium-Schwefel-
Batterie (Na/S-Batterie) flliissige Reaktanten und einen festen Elektrolyt.

Flr die Funktion der Zelle sind geschmolzenes Natrium als die eine und geschmolzener Schwefel als
die andere Reaktionssubstanz sowie ein die beiden Reaktionspartner trennender Feststoffelektrolyt erforder-
lich. Dieser Feststoff- bzw. FestkGrperelekirolyt keramischen Werkstoffs hat die Eigenschaft, Natriumionen
zu leiten, Elektronen jedoch nicht. Der Elekirolyt hat grundsitzlich die Form eines einseitig geschlossenen
Zylinders oder Tiegels, in dessen Inneren, sich das Natrium und auBerhalb von diesem der Schwefel
befindet. Da letzterer auch in geschmolzenem Zustand ein Nichtleiter ist, kann der Schwefel in einen
elektrisch leitenden Kohlefilz eingebracht werden. Dieser bildet die Fortsetzung des als positiver Stroman-
schluB dienenden Metallgehduses der Zelle und sorgt mit seiner groBen Oberfliche dafiir, daB die
elektrochemischen Prozesse geniigend schnell ablaufen. Als negativer StromanschluB dient ein mit dem
Natrium in Kontakt stehender metallischer Deckel. Bei der Entladung, also dann, wenn die Stromanschlisse
Uber eine Last miteinander verbunden sind, wandern Natriumionen durch den Feststoffelektrolyten zum
Schwefel. Dabei reagieren die Natriumionen mit Schwefel unter Aufnahme von Elektronen zu Natriumpoly-
sulfid. Der dem Natriumionenstrom entsprechende Elektronenstrom flieBt liber die duBere Last.

Das Herzstiick einer einzelnen Batteriezelle ist der Festk&rperelektrolyt mit der chemischen Zusammen-
setzung Naz0 x 11 Al,O3. Dieses Mischoxid kann dabei mit Li>O stabilisiert sein. Um eine gute Leitfdhigkeit
flr Natriumionen zu erzielen, muB das Mischoxid als 8"-Phase vorliegen.

Ein Verfahren und eine Vorrichtung der eingangs genannten Art ist der EP 0 575 921 A1 zu entnehmen.
Dabei kénnen mit technisch einfachen Mitteln topfférmige Kd&rper, insbesondere K&rper aus keramischen
FestkSrperelektrolyten mit einer Wandstirke < 1,8 mm reproduzierbar und in vorgegebenen Toleranzberei-
chen hergestellt werden.

Der vorliegenden Erfindung liegt das Problem zugrunde, eine Vorrichtung und ein Verfahren der zuvor
beschriebenen Art so weiterzubilden, daB sich weitere herstellungstechnische Vereinfachungen ergeben,
wobei insbesondere sichergestellt sein soll, daB auch bei sehr diinnen Wandstirken eine Beschidigung der
auszuformenden topfférmigen Kd&rper nicht erfolgt. Auch sollen die Korper derart verdichtet werden, daB
der fertige K&rper nach dessen Sintern der theoretischen Dichte sehr nahekommt, ohne daB jedoch die
Gefahr einer RiBbildung oder Texturbildung (Korn- bzw. Kristallwachstum) erwéchst.

Vorrichtungsm#Big wird das Problem erfindungsgemiB dadurch gelost, daB zum Ausformen des
topffdrmigen Kdrpers der Matrizeneinsatz in einer Ausformaufnahme angeordnet ist, in der die Teile des
Matrizeneinsatzes unter gleichmiBiger Beabstandung zum Umfang des topffdrmigen Kd&rpers radial nach
auBen bewegbar sind. Hierzu sind vorzugsweise in der Ausformaufnahme in axialer Richtung des Matrizen-
einsatzes verlaufende, dessen Teile auseinanderziehende Magnete angeordnet.

Durch die erfindungsgemiBe MaBnahme ist sichergestellt, daB die Matrizenteile gleichmiBig und
gleichzeitig von dem Formk&rper radial abgezogen werden, so daB eine unzuldssige Belastung der
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AuBenwandung unterbleibt, wodurch andernfalls ein ZerstSren erfolgen kdnnte; denn widhrend des Ausfor-
mens wird der K&rper vom Kern nicht gestiitzt, so daB dann, wenn keine flachige Berlihrung zwischen den
Teilen des Matrizeneinsatzes und dem Kd&rper folgen wiirde, eine punkiuelle Druckbelastung auf den
Kd&rper erfolgt, die zu Zerstdrungen flhren kénnte.

Dadurch, daB sichergestellt ist, daB beim Ausformen eine ungleichmiBige Belastung des topffrmigen
K&rpers (Grinling) ausgeschlossen ist, ist gew#hrleistet, daB die Endprodukte fehlerfrei sind, so daB nur
eine statistische Uberpriifung erfolgen mus.

Um dieses gleichmiBige Abziehen der Matrizeneinsatzteile, also das spontane Bewegen nach auBen zu
gewihrleisten, wird vorgeschlagen, daB der von einer Matrize aufgenommene Matrizeneinsatz einerseits
einen oberen gegeniiber seiner Umfangsfliche vorstehenden ringférmigen Rand und andererseits einen
abgeschrdgten oder angefasten umlaufenden Bodenbereich aufweist, daB8 die Ausformaufnahme einen dem
Rand angepaBten Durchmesser aufweist und daB sowohl die Matrize als auch die Ausformaufnahme jeweils
eine umlaufende Erweiterung mit einem Abstand zueinander aufweisen, der gleich dem Abstand zwischen
dem ringférmigen oberen Rand und dem abgeschridgten umlaufenden Bodenbereich ist. Dabei sollten die
Abmessungen derart aufeinander abgestimmt sein, daB zwischen Innendurchmesser der Ausformaufnahme
und AuBendurchmesser des umlaufenden ringférmigen Rands ein Spalt vorzugsweise zwischen 10 um und
100 um ausgebildet ist.

Zum Ausformen des Kd&rpers aus dem Matrizeneinsatz wird vorgeschlagen, daB der Matrizeneinsatz
Uber einen einen Innen- und einen AuBenstempel umfassenden Doppelstempel in die Ausformaufnahme
einbringbar ist, wobei der ausgeformte Kdrper nach Entfernen der Matrizenteile von dem Innenstempel
abgestlitzt ist.

Nach einem hervorzuhebenden eigenerfinderischen Vorschlag besteht der den Innenraum des Matrizen-
einsatzes begrenzende Kern aus einem Metalldorn mit diesem umgebender Membran, wobei der Metall-
dorn mehrere Fluidaustrittséffnungen aufweist, der Uber in dem Metalldorn peripher verlaufende Kanile
verbunden sind. Insbesondere weist der Metalldorn eine axial verlaufende Zentralbohrung mit von dieser
ausgehenden Radialbohrungen auf, die Uber die Kandle bildende Ring- und sich kreuzende Spiralnuten
verbunden sind.

Ein Verfahren der eingangs genannten Art zeichnet sich dadurch aus, daB zum Ausformen die Teile des
Matrizeneinsatzes gleichzeitig vom Korper Uber dessen gesamte Umfangsflache entfernt werden. Dabei
werden die Teile parallel zur Umfangsfliche vorzugsweise magnetisch bzw. elektromagnetisch weggezo-
gen.

Um die erforderliche Sinterfihigkeit des ausgeformten Formkdrpers (Grinling) zu gewdhrleisten,
werden Ausgangsmaterialien bzw. kalziniertes Pulver aufgemahlen und in einer Gummilochplatte zu Tablet-
ten isotrop verdichtet, um anschlieBend die so gewonnenen Tabletten zu brechen. Hierzu werden die
Ausgangsmaterialien bzw. das homogenisierte Pulver in Ausnehmungen einer vorzugsweise aus Silikonkaut-
schuk bestehende Gummilochplatte eingebracht und in dieser isotrop verdichtet, wobei zur Gewinnung
optimaler Ergebnisse die Ausnehmungen ein Volumen aufweisen sollten, das in etwa 5 bis 30% des
Volumens der Gummiplatte entspricht.

Das durch das Brechen der Tabletten gewonnene isotrope PreBigranulat weist in etwa einen Durchmes-
ser von 100 um auf. Dabei ist jedes Granulatkorn aus 100 000 bis 10 000 000 Primirteilchen isotrop
aufgebaut, welches vor dem Verdichten eine Rutieldichte von vorzugsweise zwischen 0,4 und 1 g/cm?®
aufweist. Das hergestellte PreBgranulat weist ein hervorragendes FlieBverhalten auf, wobei die Schiittdichte
vorzugsweise 0,8 g/cm? betrdgt.

Vorzugsweise wird als Pulver zum Herstellen des topfférmigen Kd&rpers ein quasi cogefilltes Pulver
verwendet, das kalziniert, aufgemahlen, anschlieBend zu K&rpern wie Tabletten isotrop verpreBt wird, wobei
die Korper sodann zur Gewinnung eines isotropen PreBgranulats aufgebrochen werden. Unter quasi co-
gefdllt wird dabei verstanden, daB es sich bei der Ausgangssubstanz um eine Suspension und nicht um
eine L&sung von ALO(OH) handelt.

Das in den Zwischenraum zwischen dem Kern und dem Matrizeneinsatz eingefiilite Granulat wird zu
dem hohlzylindrischen Kdrpern in einem Umfang verdichtet, daB dieser eine Dichte aufweist, die in etwa
30% bis 70% der theoretischen Dichte des fertiggesinterten K&rpers entspricht.

Sofern der Kérper aus g"-Aluminiumoxid besteht, sollte die Dichte des K&rpers nach dem Verdichten,
also die Dichte des Griinlings nach dem Pressen, zwischen 1,4 und 1,8 g/cm?, vorzugsweise in etwa 1,6
g/cm? betragen.

Um optimale Herstellungsbedingungen zu erzielen und kurze Takizeiten zur Herstellung von Formkd&r-
pern sicherzustellen, ist des weiteren vorgesehen, daB das Pressen und Ausformen des Kd&rpers rdumlich
voneinander getrennt erfolgt.
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Weitere Einzelheiten, Vorteile und Merkmale der Erfindung ergeben sich nicht nur aus den Anspriichen,
den diesen zu entnehmenden Merkmalen - flir sich und/oder in Kombination -, sondern auch aus der
nachfolgenden Beschreibung eines der Zeichnung zu entnehmenden Ausflihrungsbeispiels.

Es zeigen:

Fig. 1 eine prinzipielle Anordnung zum Pressen eines topfférmigen K&rpers und
Fig. 2 eine Prinzipdarstellung des nach Fig. 1 gepreBten und auszuformenden Kd&rpers.

Nachstehend wird die erfindungsgemiBe Lehre anhand eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen
K&rpers aus g'"-Aluminiumoxid als Festk&rperelekirolyt flir insbesondere eine Natrium-Schwefel-Batterie
beschrieben, ohne daB hierdurch eine Beschrdnkung erfolgt. Vielmehr ist die Erfindung Uberall dort
einzusetzen, wo topffdrmige K&rper aus einem Pulvergemisch aus Oxidkeramik hergestellt werden sollen.

Um einen topffdrmigen Festk&rperelekirolyten aus g"-Aluminiumoxid herzustellen, wurde ein homoge-
nes Gemisch bestehend aus AIO(OH) sowie Na- und Li-Verbindungen bei in etwa 1450 ° C vorzugsweise an
Luft Uber zwei Stunden kalziniert. Dabei wurden die Gewichtsverhilinisse der Al-Na- und Li-Verbindungen
so gewdhlt, daB sich nach der Kalzination zu mehr als 98 Gewichtsprozent eine g"-Phase mit der
chemischen Zusammensetzung Na 157 Al 1967 Li 933 O 17 bildete. Der Rest wurde réntgenografisch als
Natriumaluminat (NaAlOz) ermittelt.

Das kalzinierte Pulver wurde sodann in einer Attritormihle Uber einen Zeitraum von vorzugsweise mehr
als 10 Stunden, vorzugsweise von 15 Stunden lang aufgemahlen, um eine mittlere KorngréB8e im Bereich
von 1,1 um zu erzielen. Nach dem Abtrennen der Mahlkugeln wurde das Pulver bei vorzugsweise etwas
mehr als 100°C, vorzugsweise 105°C getrocknet. Sodann wurde das Pulver in eine Gummilochplatte aus
Silikonkautschuk bei einem Druck von 300 bar zu Tabletten mit 5,5 mm H6he und 5 mm Durchmesser
isotrop verdichtet. Dabei betrug das Fillvolumen der Gummilochplatte in etwa 5 bis 30 Volumen% der
Lochplatte selbst.

Nach dem isotropen Verpressen wurden die Tabletten in einer Prallmlihle zerkleinert, wodurch ein
isotropes Granulat mit einer mittleren KorngréBe im Bereich von 100m gewonnen wurde. Jedes Granulat-
korn ist dabei im Mittel aus etwa 1 000 000 angeordneter Primirteilchen aufgebaut. Es ergab sich ein
hervorragendes FlieBverhalten, eine Voraussetzung, um bei der Herstellung des FestkOrperelektrolyten enge
Formtoleranzen einzuhalten bzw. Verwerfungen und Risse beim Sintern zu vermeiden.

Um den Festk&rperelekirolyten zu pressen und auszuformen wird vom prinzipiellen Aufbau eine
Vorrichtung benutzt, die den Fig. 1 und 2 zu entnehmen ist. Dabei erfolgt rdumlich getrennt zueinander
einerseits das Pressen (Fig. 1) und in einer zweiten Arbeitsstation das Ausformen (Fig. 2).

Die Vorrichtung zum Pressen bzw. Verdichten des Granulatpulvers umfaBt einen Matrizeneinsatz (10),
der von einer Matrize (12) in Form eines Hohlzylinders aufgenommen wird. Der hohlzylindrische Matrizen-
einsatz (10) besteht selbst aus mehreren, vorzugsweise 4 Matrizenteilen (14, 16), die allumseitig blindig
ineinander Ubergehen. Der Matrizeneinsatz (10) begrenzt einen Hohlraum (18), in dem sich ein Kern (20)
erstreckt. Der Kern (20) besteht aus einem Metalldorn (22), der von einer Gummimembran umgeben ist und
der bodenseitig (Bereich 24) dicht mit dieser verbunden ist.

In den zwischen dem Kern (20), also der Gummimembran (26) und dem Matrizeneinsatz (10) bis zu
dessen oberer Fldche (28) ausgebildeten Zwischenraum (30) wird nun Uber einen Fulltrichter (32) Granulat-
pulver (34) eingefiillt. Dabei kann die Vorrichtung in eine Ruttelbewegung versetzt werden, damit das
Granulatpulver (34) im erforderlichen Umfang den Zwischenraum (30) ausfiillt. Uberfliissiges Granulatpulver
(34) wird durch Uberstreichen der Oberseite (28) des Matrizeneinsatzes (10) entfernt.

Sodann wird der Matrizeneinsatz (10) von einem Stempel (68) abgedeckt, um anschlieBend das
Granulatpulver (34) von innen nach auBen vom Kern (20) her zu verdichten.

Hierzu weist der Stahldorn (22) Fluidaustritts6ffnungen auf, die von einer Zentralbohrung (36) und mit
dieser verbundene Radialbohrungen (38, 40) ausgehen. Ferner sind die Austritts6ffnungen lber Ring und
Spiralnuten untereinander verbunden, so daf8 sich das Uber die Zentralbohrung (36) und die Radialbohrun-
gen (38), (40) in den Zwischenraum zwischen dem Stahldorn (22) und der Gummimembran (26) austreten-
de Fluid gleichmiBig verteilt und somit das Granulatpulver (34) in die gewiinschte topfférmige Geometrie
verpreBt werden kann. Vorzugsweise erfolgt der Druckaufbau mit Ol.

Nachdem das Granulatpulver (34) verdichtet ist, erfolgt ein Druckabbau. Gleichzeitig wird der auf der
Fldche (28) abgestitzte Stempel hochgefahren und der Kern (20) abgesenkt.

Um den in dem Matrizeneinsatz (10) verbleibenden PreBling (Griinling) (42) auszuformen, wird der
Matrizeneinsatz (10) mit der Matrize (12) in einer Ausform- oder AusstoBposition verschoben (Fig. 2), die
rdumlich getrennt zu der PreB- bzw. Formstation (Fig. 1) angeordnet ist.

Um den PreBling (42) auszustoBen, ist eine Doppelstempelanordnung (44) vorgesehen, die aus koaxial
zueinander angeordnetem Innenstempel (46) und AuBenstempel (48) besteht.
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Zum Ausformen wird zunéchst der Innenstempel (46) bis unmittelbar unterhalb des PreBlings bewegt.
AnschlieBend werden der Innenstempel (46) und der AuBlenstempel (48) zum gemeinsamen AusstoBien des
vorzugsweise vierfach geteilten Matrizeneinsatzes (10) mit dem PreBling (42) synchron nach oben gefahren.
Dabei ist die Matrize (12) mit dem Matrizeneinsatz (10) koaxial zu einer Ausformaufnahme (50) angeordnet,
die oberhalb der Matrize (12) angeordnet ist.

Um sicherzustellen, daB beim Ausformen des Prefllings (42) die Teile (14), (16) des Matrizeneinsatzes
(10) gleichzeitig und von der AuBenfliche des PreBlings (42) gleichermaBen radial entfernt werden, sind
folgende konstruktive MaBnahmen vorgesehen.

Wie die zeichnerischen Darstellungen verdeutlichen, weist der Matrizeneinsatz (10) einen umlaufenden
vorstehenden ringférmigen Rand (52) auf. Bodenseitig ist der Matrizeneinsatz (10) angeschrigt (Schriagfla-
che 54). Die oberhalb der Matrize (12) und koaxial zu dessen Ldngsachse (56) angeordnete Ausformaufnah-
me (50) weist einen Innendurchmesser auf, der gleich dem AuBendurchmesser des oberen Randes (52) ist.
Wird folglich der Matrizeneinsatz (10) Uber den AuBenstempel (48) der Doppelstempelanordung (44) in die
Ausformaufnahme (50) verschoben, so wird der Matrizeneinsatz (10) einerseits umfangswandig von der
Matrize (12) und andererseits von der Ausformaufnahme (50) gefiihrt aufgenommen. Hierzu weist erwdhn-
termaBen die Ausformaufnahme (50) einen Innendurchmesser auf, der gleich dem AuBendurchmesser des
ringférmigen Randes (52) des Matrizeneinsatzes ist, dessen auBerhalb des Randes (52) und des Bodenbe-
reichs vorhandener zylindrischer Abschnitt (58) einen AuBendurchmesser hat, der gleich oder nur geringfu-
gig geringer als der Innendurchmesser der Matrize (12) ist.

Vorzugsweise ist zwischen der Ausformaufnahme (50) und dem Rand (52) bzw. dem zylindrischen
Abschnitt (58) des Matrizeneinsatzes (10) und der Matrize (12) ein Spalt ausgebildet, der im Bereich
zwischen 10 und 100 um liegt.

Ferner verdeutlicht die zeichnerische Darstellung der Fig. 2, daB die Ausformaufnahme (50) in ihrem
oberen Randbereich (60) konisch erweitert ist. Dabei verlduft der konisch erweiterte Bereich (60) in einem
Abstand zu einem den Rand (52) des Matrizeneinsatzes (10) aufnehmenden und eine Stufe bildenden
Abschnitt (62) der Matrize (12), der gleich dem Abstand zwischen dem ringférmigen Rand (52) und dem
abgeschrdgten Bodenbereich (54) des Matrizeneinsatzes (10) ist. Dieser Abstand ist in der Zeichnung mit b
gekennzeichnet.

Die Ausformaufnahme weist des weiteren parallel zur Lidngsachse (56) verlaufende Magnete (64), (66)
auf, durch die die Teile (14), (16) des Maitrizeneinsatzes (10) dann spontan radial nach auBen von dem
PreBling (42) weggezogen werden, wenn der Matrizeneinsatz (10) mit seinem abgeschrigten Bodenbereich
(54) in den Bereich der Stufe (52) gelangt. Aufgrund der aufeinander abgestimmten Abmessungen gelangt
ndmlich in diesem Moment auch der ringférmige Rand (52) in den Bereich der konischen Erweiterung (60)
der Ausformaufnahme (50), wodurch ein neigungsfreies radiales Abziehen der Matrizeneinsatzteile (14), (16)
von dem PreBling (42) erfolgt. Dies wiederum stellt sicher, daB auf den hohlen PreBling (42) keine zu
Verformungen flihrenden Kréfte einwirken kdnnen, die sich beim anschlieBenden Sintern durch Risse oder
Verwerfungen bemerkbar machen k&nnten.

Dieses plotzliche aufgrund der vorgesehenen Geometrieabstimmungen sowohl von dem Matrizenein-
satz (10) als auch von der Matrize (12) und der Ausformaufnahme (50) erfolgende radiale Wegziehen der
Matrizeneinsatzteile (14), (16) von dem PreBling (42) kann als spontanes Wegziehen vom PreBling (42)
bezeichnet werden.

Dieses Wegziehen erfolgt dabei stetig, da der Offnungswinkel a im Bereich der konischen Erweiterung
(60) der Ausformaufnahme (50), an den sich die untere Kante des ringférmigen Randes (52) des
Matrizeneinsatzes (10) abstlitzt mit dem Neigungswinkel a« im Bodenbereich (54) des Matrizeneinsatzes (10)
Ubereinstimmt. Der abgeschragte Bodenbereich (54) gleitet dabei entlang des unteren Rands der stufenfor-
migen Aufnahme (62) der Matrize (10).

Sobald die Matrizeneinsatzteile (14), (16) im erforderlichen Abstand a von dem PreBling (42) zurlickge-
zogen sind, wird allein der Innenstempel (46) weiter angehoben, um den PreBling (42) zugdnglich zu
machen.

Um in hinreichendem Umfang das gleichmiBige radiale Abziehen der Teile (14), (16) des Matrizenein-
satzes (10) sicherzustellen, ohne daB auf dessen Ausrichtung zu den Magneten (64, 66) zu achten ist, sind
in der Ausformaufnahme (50) vorzugsweise 8 Magnete (64), (66) gleichmiBig verteilt angeordnet.

AnschlieBend wird der PreBling (42) an Luft bei einer maximalen Temperatur von 1605°C gesintert.
Dabei erfolgt eine isotrope Schrumpfung von ca. 23% (axial und radial), ohne daB sich Verwerfungen oder
Risse ausbilden.

Um beim Sintern ein druckloses Entweichen von Feuchtigkeit und Luft aus dem PreBling (42) zu
ermdglichen, ist vorgesehen, daB das Granulatpulver (34) beim Pressen in einem Umfang verdichtet wird,
daB sich eine Dichte ergibt, die in etwa 30 bis 70%, vorzugsweise 50% der theoretischen Dichte entspricht.
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Festkdrperelektrolyten der eingangs beschriebenen Zusammensetzung zeigten folgende Eigenschaften:

Dichte: 3,23 g/lcm3
98,2% der theoretischen Dichte
Biegefestigkeit: 347 MPa
Weibull-Modulus: 15,3
Spezifischer elektrischer Widerstand bei 380°C: | 4,30 cm
Geflige bzw. K&rnung: <6 um
B''-Phasenanteil: 99%
Patentanspriiche
1. Vorrichtung zur Herstellung eines topfférmigen Kd&rpers (42) aus einem Pulvergemisch (34) aus
Oxidkeramik, insbesondere eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen K&rpers aus 8"-Aluminium-
oxid als Festkdrperelektrolyten flir vorzugsweise eine Natrium-Schwefel-Batterie, mit einem mit Pulver-
gemisch flllbaren Zwischenraum (30), der zwischen einem aus mehreren Teilen (14, 16) bestehenden
Matrizeneinsatz (10) und einem in diesen hineinragenden eine Verdichtung des Pulvergemischs (34)
von innen nach auBen hervorrufenden Kern (20, 22, 26) ausgebildet ist, wobei zum Ausformen des
topffdrmigen Kdrpers die Teile des Matrizeneinsatzes radial nach auBen bewegbar sind,
dadurch gekennzeichnet,
daB zum Ausformen des topfférmigen Kdrpers (42) der Matrizeneinsatz (10) in einer Ausformaufnahme
(50) angeordnet ist, in der die Teile (14, 16) des Matrizeneinsatzes unter gleichmiBiger Beanstandung
zum Umfang des topfférmigen Kdrpers (42) radial nach auBen ziehbar sind.
2. Vorrichtung nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
daB in der Ausformaufnahme (50) in axialer Richtung des Matrizeneinsatzes (10) verlaufende die Teile
(14, 16) des Matrizeneinsatzes radial nach auien ziehende Magnete (64, 66) angeordnet sind.
3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
daB der von einer Matrize (12) aufgenommene Matrizeneinsatz (10) einen oberen gegeniliber seiner
Umfangsfldche vorstehenden umlaufenden ringférmigen Rand (52) und bodenseitig einen in Richtung
dessen Boden sich verjlingenden Bodenbereich (54) aufweist, daB die Ausformaufnahme (50) einen
dem Rand angepaBten Durchmesser aufweist und daB sowohl der Matrizeneinsaiz als auch die
Ausformaufnahme jeweils eine umlaufende Erweiterung (60, 62) mit einem Abstand b zueinander
aufweisen, der gleich dem Abstand zwischen dem ringférmigen oberen Rand und dem angeschrigten
Bodenbereich ist.
4. Vorrichtung nach zumindest Anspruch 3,
dadurch gekennzeichnet,
daB zwischen Innenwandung der Ausformaufnahme (50) und AuBenfliche des umlaufenden Randes
(52) des Matrizeneinsatzes (10) einen Spalt vorzugsweise zwischen 10 um und 100 um ausgebildet ist.
5. Vorrichtung nach zumindest Anspruch 3,
dadurch gekennzeichnet,
daB die dem angeschrdgten Bodenbereich (54) des Matrizeneinsatzes (10) zuordbare Erweiterung (62)
stufenfdrmig ausgebildete Aufnahme fiir den umlaufenden Rand (52) des Matrizeneinsatzes (10) in der
Matrize (12) angeordneter Position ist.
6. Vorrichtung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB zum Ausformen des Kdrpers (42) der Matrizeneinsatz (12) liber einen einen Innen- und einen
AuBenstempel (46, 48) umfassenden Doppelstempel (44) in die Ausformaufnahme (50) einbringbar ist,
wobei der ausgeformte K&rper nach Entfernen der Matrizeneinsatzteile (14, 16) von dem Innenstempel
(46) abgestitzt ist.
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Vorrichtung nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB der den mit dein Pulvergemisch (34) flllbare Innenraum (30) begrenzende Kern (20) aus einem
Metalldorn (22) mit diesen umgebender Membran (26) besteht, daB der Metalldorn mehrere Fluidaus-
tritts6ffnungen aufweist, die Uber in dein Metalldorn peripher verlaufende Kanile verbunden sind, und
daB der Metalldorn vorzugsweise eine zentrale Bohrung (36) und von dieser ausgehende Radialbohrun-
gen (38, 40) aufweist, die Uber die Kandle bildende Ring- und sich kreuzende Spiralnuten verbunden
ist.

Verfahren zum Herstellen eines topfférmigen K&rpers (42) aus einem Pulvergemisch (34) aus Oxidkera-
mik, insbesondere eines einseitig geschlossenen hohlzylindrischen K&rpers aus 8"-Aluminiumoxid als
FestkSrperelektrolyt fir z. B. eine Natrium-Schwefel-Batterie, wobei das Pulvergemisch in einen den
K&rper vorgebenden, zwischen einem Hohlraum eines aus mehreren Teilen (14), (16) bestehenden
Matrizeneinsatzes (10) und einem in diesen hineinragenden Kern (20) gebildeten Zwischenraum (30)
gefillt, von dem Kern her verdichtet, durch radiales Auseinanderbewegen der Teile des Matrizeneinsat-
zes ausgeformt und sodann gesintert wird, wobei zur Gewinnung des Pulvergemisches Ausgangsmate-
rialien bzw. homogenisiertes Pulver zumindest verdichtet und aufgebrochen werden bzw. wird,
dadurch gekennzeichnet,

daB zum Ausformen des Korpers (42) die Teile (14, 16) des Matrizeneinsatzes (10) gleichzeitig vom
K&rper (42) Uber dessen gesamte Umfangsflache weg entfernt werden.

Verfahren nach Anspruch 8,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Teile (14, 16) des Matrizeneinsatzes (10) parallel zur Umfangsfliche des Korpers (42)
verlaufend, von diesem vorzugsweise magnetisch bzw. elekiromagnetisch weggezogen werden.

Verfahren nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Ausgangsmaterialien bzw. das Pulver nach deren bzw. dessen Kalzination zu Tabletten isotrop
verdichtet werden bzw. wird, wobei vorzugsweise durch das Brechen der Tabletten gewonnenes
Pulvergemisch in Form von PreBgranulat im Mittel aus 100 000 bis 10 000 000 Prim&rteilchen isotrop
aufgebaut ist.

Verfahren nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB das Pulver bzw. die Ausgangsmaterialien in Ausnehmungen einer vorzugsweise aus Silikonkaut-
schuk bestehenden Gummilochplatte eingebracht und isotrop verdichtet wird bzw. werden, wobei die
Ausnehmungen ein Volumen aufweisen, das in etwa 5 bis 30% des Volumens der Gummiplatte
entspricht.

Verfahren nach zuminedest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB das isotrope Granulat vor dem Einbringen und Verdichten in dem Zwischenraum (30) eine
Rutteldichte zwischen 0,4 und 1 g/cm?® aufweist, insbesondere die Rutteldichte des in den Zwischen-
raum (30) einzubringenden Pulvergemischs in etwa 0,8 g/cm? betrégt.

Verfahren nach zumindest einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Kd&rper (42) nach dessen Ausformung eine Dichte aufweist, die in etwa 30 bis 70% der
theoretischen Dichte des gesinterten K&rpers entspricht, wobei insbesondere bei aus 8"-Aluminiumoxid
bestehendem Korper dessen Dichte nach dem Ausformen zwischen 1,4 und 1,8 g/cm?, vorzugsweise
etwa 1,6 g/cm? betrégt.
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