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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur Herstellung metallischer Formteile durch
Verarbeitung einer SpritzgieRmasse, wobei man a.) die SpritzgieBmasse zu dem Formteil verarbeitet und b.) einen
Teil des im Formteil enthaltenen Bindemittels entfernt und c.) das so erhaltene Formteil sintert.

[0002] Zur Herstellung metallischer Formteile durch PulvermetallspritzguR® sind bereits verschiedene Verfahren be-
kannt. In der EP-A 413 231 wird ein Verfahren zur Herstellung anorganischer Sinterformteile beschrieben. In einer
ersten Stufe wird aus dem sinterbaren Pulver und Polyoxymethylen als Bindemittel eine verformbare Masse in Form
von Granulaten hergestellt. Aus diesen verformbaren Massen werden anschlieBend durch Spritzgu sogenannte Griin-
korper hergestellt. Dazu wird das Granulat in Spritzgielfmaschinen aufgeschmolzen und die Schmelze in die entspre-
chenden Formen gespritzt, wo sie unter Temperaturerniedrigung abkiihlen und durch Unterschreitung der Glaserwei-
chungstemperatur und/ oder des Kristallitschmelzpunktes des Bindemittels erstarren und anschlieBend aus der Form
entfernt werden (Seite 1, Zeile 38 bis Seite 2, Zeile 2). Die so erhaltenen Griinkdrper werden im sich anschlieRenden
Entbinderungsschritt vom gréRten Teil des Bindemittels befreit, wobei eine sdurekatalytische Entbinderung den Vorteil
bietet, durch die schonende Entfernung des Bindemittels die Gefahr der Ribildung zu unterbinden (Seite 2, Zeilen 3
bis 32). Die so erhaltenen, porésen Teile werden anschlieRend bei Temperaturen von etwa 1100 bis 1500°C gesintert,
wobei ggf. noch geringe Mengen restlichen Bindemittels entweichen (Seite 2, Zeilen 33 bis 34).

[0003] Das Verfahren ist zur Herstellung anorganischer Sinterformteile im allgemeinen sehr gut geeignet, allerdings
kann es beispielsweise im Falle groRer Teile, welche ggf. komplizierte Formen und/ oder geringe Wandstérken besitzen,
beim Sintern zu unerwiinschten Verformungen kommen. Der Sinterprozel3 erfordert hohe Temperaturen, um das ge-
wiinschte Gefiige im Formkdrper einzustellen. Ublicherweise liegen die Temperaturen bei etwa 1100 bis 1500°C. Bei
diesen hohen Temperaturen kann jedoch eine gewisse Erweichung des zu sinternden Formkdrpers nicht ausgeschlos-
sen werden. Dies kann beispielsweise bei Besteckteilen, welche beim Sinterprozel auf planen Unterlagen nur sehr
unvollstandig aufliegen, zu unerwiinschten Verformungen fihren, da der Formkdérper bereits durch sein Eigengewicht
eine betrachtliche Belastung erfahrt.

[0004] In der DE-C 4124393 werden Besteckteile offenbart, welche durch pulvermetallurgisches SpritzgieRen her-
gestellt werden. Auch hier wird ein Verfahren beschrieben, bei dem die Formkdrper im wesentlichen durch die Verfah-
rensschritte SpritzgieRen, Entfernung des Bindemittels und anschlieRende Sinterung des Formkdrpers hergestellt wer-
den (Spalte 2, Zeilen 58 bis 64). Auch hier ergibt sich der Nachteil, dal® es bei der Sinterung der Besteckteile, welche
durch pulvermetallurgisches SpritzgieRen hergestellt worden sind, zu einer unerwiinschten Verformung kommen kann.
[0005] Es stellte sich somit die Aufgabe, ein wirtschaftliches und kostenglinstiges Verfahren zu finden, da den
genannten Nachteilen abhilft und welches auch im Falle dinnwandiger bzw. kompliziert geformter Formteile zu Pro-
dukten von hoher und gleichmaRiger Qualitat fihrt.

[0006] Demgemafl wurde ein Verfahren zur Herstellung eines metallischen Formteiles durch Verarbeitung einer
SpritzgieRmasse gefunden, wobei man

a. die SpritzgieRmasse zu dem Formteil verarbeitet und
b. einen Teil des im Formteil enthaltenen Bindemittels bei einer Temperatur von 90 bis 600°C entfernt und
c. das so erhaltene Formteil sintert,

indem man das Formteil auf einer Unterlage sintert, welche annahernd die Kontur des fertigen Formteils aufweist,
wobei die Kontur der Unterlage beim Sinterprozel im wesentlichen erhalten bleibt.

[0007] Weiterhin betrifft die Erfindung die mit dem Verfahren erhéltlichen Formteile.

[0008] Die bei dem erfindungsgemalfien Verfahren eingesetzten Unterlagen gewahrleisten wahrend des Sinterpro-
zesses eine gute Formstabilitdt des Formteils. Besonders eignen sich Unterlagen, welche vorteilhafterweise annahernd
die Kontur des fertigen Formteils aufweisen, eine hohere Kriechbestandigkeit besitzen als die Formteile oder im Sin-
tertemperaturbereich unter dem EinfluR der Auflagekréfte nicht mefRbar kriechen.

[0009] Es kdénnen verschiedene Werkstoffe fir die Unterlagen eingesetzt werden. Bei der Verwendung metallischer
Werkstoffe ist zu beachten, dal es wahrend des Sinterprozesses nicht zu einer unerwiinschten Versinterung zwischen
Formteil und Unterlage kommt. Dies kann jedoch durch verschiedene MalRnahmen, wie beispielsweise die Beschich-
tung der Unterlage mit inerten Pulvern wie Borcarbid, Bornitrid oder o-Aluminiumoxid vermieden werden. Besonders
gut eignen sich keramische Materialien wie beispielsweise gesintertes Aluminiumoxid, Zirkondioxid, Siliziumcarbid,
Aluminiumnitrid, Borcarbid oder Bornitrid.

[0010] Die Herstellung der Unterlage kann bei einigen Formteilen bevorzugt direkt unter Verwendung der Form fiir
das metallische Formteil erfolgen. Dies ist beispielsweise bei der Unterlage zur Herstellung von Léffeln der Fall. Hier
kann man unter Verwendung der Form eine Unterlage durch Spritzgu3 erzeugen, welche spater als Unterlage fiir die
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metallischen Formteile dient. Dabei kann man vorteilhafterweise die Dimension der fertiggesinterten Unterlage etwas
gréRer als das spatere Formteil einstellen, sodal die Unterlage eine ausgezeichnete Palform fir die Formteile besitzt.
Es empfiehlt sich hierbei, die Unterlage etwa 1 bis 20 % gréRer zu dimensionieren als das Formteil, besonders bevor-
zugt 2 bis 10 %. Die zur Einstellung der Dimension notwendigen Maflnahmen sind dem Fachmann bekannt. So ist
beispielsweise das Schwinden des Formkdrpers von der Zusammensetzung der Einsatzstoffe abhangig und kann
entsprechend variiert werden. Weiterhin kann durch die Sintertemperatur Einflul auf das Schwinden genommen wer-
den, mit Erhéhung der Sintertemperatur wird ein starkeres Schwinden des Formteils beobachtet.

[0011] Im folgenden wird das Verfahren zur Herstellung metallischer Formteile schematisch néher beschrieben.
[0012] In bekannter Art und Weise wird aus sinterbarem Metallpulver, flieRfahigem Bindemittel und ggf. noch beige-
fugten Hilfsmitteln ein Granulat hergestellt. Als flieRfahige Bindemittel sind zahlreiche Stoffe bekannt. Wesentlich ist,
daf sie bei Temperaturerh6hung méglichst wenig Restkohlenstoff liefern. Beispielsweise genannt werden Polyoxyme-
thylen, Polystyrol, Polymethylmethacrylat, Polypropylen, Polyethylen, Ethylen-Vinylacetat-Copolymere sowie deren
Mischungen.

[0013] Die Polyoxymethylenhomo- oder -copolymerisate sind dem Fachmann an sich bekannt und in der Literatur
beschrieben.

[0014] Die Homopolymeren werden im allgemeinen durch Polymerisation von Formaldehyd oder Trioxan hergestellt,
vorzugsweise in der Gegenwart von geeigneten Katalysatoren.

[0015] Im Rahmen der Erfindung bevorzugte Polyoxymethylencopolymere enthalten neben den wiederkehrenden
Einheiten -OCH,- noch bis zu 50, vorzugsweise 0,1-20 und insbesondere 0,3-10 mol-% an wiederkehrenden Einheiten.

RZ R3

— O0—C— C— (R%), —

R- R¢

wobei R bis R* unabhangig voneinander ein Wasserstoffatom, eine C4-C,-Alkylgruppe oder eine halogensubstituierte
Alkylgruppe mit 1-4 C-Atomen und R® eine -CH,-, -CH,0-, eine durch C,-C,-Alkyl- oder C,-C,-Haloalkyl substituierte
Methylengruppe oder eine entsprechende Oxymethylengruppe darstellen und n einen Wert im Bereich von 0-3 hat.
Vorteilhafterweise kénnen diese Gruppen durch Ringéffnung von cyclischen Ethern in die Copolymere eingefihrt wer-
den. Bevorzugte cyclische Ether sind solche der Formel

R3 —C — (R%),

R4

wobei R1-R® und n die oben genannte Bedeutung haben. Nur beispielsweise seien Ethylenoxid, 1,2-Propylenoxid,
1,2-Butylenoxid, 1,3-Butylenoxid, 1,3-Dioxan, 1,3-Dioxolan und Dioxepan als cyclische Ether genannt sowie lineare
Oligoformale als Comonomere genannt.

[0016] Ebenfalls geeignet sind Oxymethylenterpolymerisate, die beispielsweise durch Umsetzung von Trioxan, ei-
nem der vorstehend beschriebenen cyclischen Ether und einem dritten Monomeren, vorzugsweise einer bifunktionellen
Verbindung der Formel
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CH)p— CH— CH;— Z — CH; — CH— CHp

\ / \ /
0 o

wobei Z eine chemische Bindung, -O- oder -ORO- (R = C;-Cg-Alkylen oder C3-Cg-Cycloalkylen) ist, hergestellt wird.
[0017] Bevorzugte Monomere dieser Art sind Ethylendiglycid, Diglycidylether und Diether aus Glycidylen und Form-
aldehyd, Dioxan oder Trioxan im Molverhaltnis 2:1 sowie Diether aus 2 mol Glycidylverbindung und 1 mol eines ali-
phatischen Diols mit 2-8 C-Atomen wie beispielsweise die Diglyidylether von Ethylenglykol, 1,4-Butandiol, 1,3-Butan-
diol, Cyclobutan-1,3-diol, 1,2-Propandiol und Cyclohexan-1,4-diol um nur einige Beispiele zu nennen.

[0018] Neben den Polyoxymethylenhomo- und Copolymeren sind auch Poly-1,3-oxiolan und Poly-1,3-dioxepan wie
beispielsweise in der EP-A-44 475 beschrieben, geeignet. Verfahren zur Herstellung der vorstehend beschriebenen
Homo- und Copolymerisate sind dem Fachmann bekannt und in der Literatur beschrieben, so daf} sich hier nahere
Angaben erlibrigen.

[0019] Die bevorzugten Polyoxymethylenhomo- bzw. Copolymerisate haben Schmelzpunkte von mindestens 150°C
und Molekulargewichte (Gewichtsmittelwert) im Bereich von 5000 bis 15000, vorzugsweise von 7000 bis 60000.
[0020] Als Metalle, die in Pulverform enthalten sein kénnen, seien nur beispielsweise Eisen, Cobalt, Nickel und
Silizium genannt; Legierungen sind z.B. eisenbasierte Legierungen wie niedrig- und hochlegierte Stéhle, Leichtmetall-
legierungen auf der Basis von Aluminium und Titan sowie legierungen mit Kupfer oder Bronze. SchlieBlich kommen
auch Hartmetalle wie Wolframcarbid, Borcarbid oder Titannitrid in Kombination mit Metallen wie Cobalt und Nickel in
Betracht. Letztere kénnen bei der Herstellung von metallgebundenen Hartschneidwerkzeugen (sog. Cermets) einge-
setzt werden.

[0021] Als Hilfsmittel werden beispielsweise FlieRverbesserer, Stabilisatoren oder Entformungshilfsmittel eingesetzt.
[0022] Aus dem Granulat wird durch Spritzgu® in bekannter Weise ein sogenannter Griinkérper hergestellt. Dazu
wird das Granulat in SpritzgieRmaschinen bei Temperaturen von etwa 120 bis 220°C, bevorzugt 170 bis 200°C auf-
geschmolzen und die Schmelze in die entsprechende Form gespritzt, wo sie unter Temperaturerniedrigung abkuihlt
und durch Unterschreitung der Glaserweichungstemperatur und/oder des Kristallitschmelzpunktes des Bindemittels
erstarrt und anschlieend aus der Form entfernt wird.

[0023] Die so erhaltenen Griinkérper werden im anschlieRenden Entbinderungsschritt bei Temperaturen von etwa
90 bis 600°C von einem grofRen Teil des enthaltenen Bindemittels befreit. Hierbei kann sich auch eine Entbinderung
in Gegenwart einer Saure empfehlen, wodurch bei saurekatalytischer Spaltung des Bindemittels niedrigere Tempera-
turen wahrend der Entbinderung ermdéglicht werden. Geeignete Sauren sind beispielsweise Salpetersdure, Oxalsaure
oder Bortrifluorid; die Temperaturen wahrend der Entbinderung liegen hier tblicherweise bei etwa 110 bis 150°C.
[0024] Es kann sich besonders empfehlen, bereits zu Beginn des Prozesses ein weiteres permanentes Bindemittel
in geringen Mengen hinzuzufligen, welches bei der sdurekatalytischen Entbindung nicht entfernt wird.

[0025] Die so verbleibenden Reste des Bindemittels gewahrleisten eine gute Festigkeit des Formkdrpers auch zu
Beginn des Sinterprozesses, bevor eine Verfestigung Gber das Ansintern des Metallpartikels einsetzt.

[0026] Als permanente Bindemittel eignen sich beispielsweise Polyethylen, Polypropylen, Polystyrol, Polymethyl-
methacrylat oder Polyvinylpyrrolidon.

[0027] Die Anteile des permanenten Bindemittels betragen bevorzugt etwa 0,5 bis 20 Gew.-%, besonders bevorzugt
2 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das gesamt eingesetzte Bindemittel.

[0028] Indem sichanschlieRenden Sinterprozess wird das Formteil stark erhitzt, wodurch das Geflige in gewlinschter
Artund Weise verandert wird und ggf. noch verbleibende Reste enthaltenen Bindemittels ausgetrieben werden kénnen.
Hierzu wird das zu sinternde Formteil auf eine die Konturen des Formteils stabilisierende Unterlage gebracht. Die
Temperaturen wahrend des Sinterprozesses liegen ublicherweise bei etwa 600 bis 1600°C, bevorzugt 800 bis 1400°C,
die Dauer erstreckt sich Giblicherweise von etwa 0,5 bis 10, bevorzugt 1 bis 2 Stunden ohne Aufheiz- und Abkulhlzeiten.
[0029] Die Unterlage sollte dabei bevorzugt so beschaffen sein, dal das zu sinternde Formteil nicht nur an wenigen
Punkten aufliegt, sondern grof¥flachig in Kontakt mit der Unterlage steht, sodal eine gute Stabilisierung wahrend des
Sinterns gewahrleistet ist. Hierbei ist zu beachten, daf} die Unterlage selber bei den Sintertemperaturen eine ausrei-
chende Kriechstabilitat aufweist.

[0030] Das erfindungsgemafie Verfahren eignet sich besonders zur Herstellung diinnwandiger bzw. groer oder
komplex geformter Bauteile, welche ohne eine solche Abstiitzung bereits durch ihr Eigengewicht zu Verformung neigen,
sobald die Kriechbesténdigkeit des Werkstoffes reduziert wird. Somit eréffnet es die Mdglichkeit, auch solche Formteile
durch Pulverspritzgu® herzustellen, welche bisher diesem Verfahren wegen der unerwiinschten Verformung nicht zu-
ganglich waren. Dies ist neben den bereits aufgefiihrten Formteilen allgemein dort von Relevanz, wo eine hohe
MaRgenauigkeit erfordert wird. Ublicherweise kann man mit Hilfe des erfindungsgeméaRen Verfahrens eine MaRge-
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nauigkeit bei den fertigen Formteilen erzielen, welche etwa 0,5 %, in besonderen Fallen 0,3 % bezogen auf den vor-
gegebenen Wert nicht liberschreitet.

[0031] Als Beispiele genannt werden Besteckteile wie Messer, Gabel, Loffel sowie Formkdrper mit ausladenden
Teilen, die sonst unter ihrem Eigengewicht leicht abknicken.

[0032] Das erfindungsgemalfe Verfahren bietet eine einfache Mdglichkeit, Formteile wirtschaftlich und kostengtinstig
herzustellen, wobei eine hohe MaRRgenauigkeit auch komplex geformter Bauteile mit insgesamt hohen Eigenschafts-
niveau erzielt werden kann. Dabei kann das Verfahren vorteilhafterweise ohne gréReren Aufwand in bereits vorhandene
SpritzgieBverfahren zur Herstellung metallischer Formteile eingebunden werden.

Beispiele

[0033] In einem auf 185°C beheizten, evakuierbaren Kneter werden 10.080 g eines Edelstahlpulvers des Typs 316
L in Argon verdist, mit einer mittleren Korngrée von 22 um, 886,5 g eines Polyoxymethylens mit dem Schmelzindex
50 g/10 min bei 190°C, 98,5 g eines Polyethylens mit einem Schmelzindex von 42 g/10 min bei 190°C sowie 500 g
Butylglykol als Lésungsmittel fur die Binderkomponente gemischt. Nachdem eine homogene Mischung erhalten war,
wurde der Kneter evakuiert und unter weiteren Kneten das Lésungsmittel abdestilliert. Danach wurde der Kneter auf
100°C abgekuihlt, wobei sich die Masse verfestigte und dabei granuliert wurde. Die so erhaltene Spritzgielmasse
enthielt 63 Vol.-% des Edelstahlpulvers.

[0034] Eine SpritzgieRmaschine wurde mit einer Form fir einen Loéffel ausgeristet. Der gesinterte Loffel wird ge-
kennzeichnet durch die Dimensionen Gesamtlange 204 mm, Stiellange 140 mm, Loéffelbreite 44 mm, Wélbung des
Léffels 9 mm, Wolbung des Stiels bei Auflage auf ebener Unterlage 12 mm, bei Wandstarken von 1 mm am Loéffelteil
und 3 mm am Stiel. Aufgrund des zu erwartenden linearen Sinterschrumpfs von 14,5 % ist die Form in allen MaRRen
14,5 % groler als der gesinterte Loffel. Die SpritzgieRmasse wurde bei einer Massetemperatur von 190°C aufge-
schmolzen und in die auf 110°C temperierte Form gespritzt. Nach einer Abkiihlzeit von ca. 20 sec wurden die Grinteile
der Form enthommen.

[0035] In die gleiche Form wurde zur Herstellung der Sinterunterlage eine Masse gespritzt, die zu 56 Vol.-% aus
Aluminiumoxidpulver mit einer mittleren Korngré3e um 1,2 um und zu 44 Vol.-% aus einem Binder bestand, der sich
zu 88 Gew.-% aus einem Polyoxymethylen, Schmelzindex 50 g/10 min bei 190°C und zu 12 Gew.-% aus einem Po-
lybutandiolformal mit einer mittleren Molmasse um 60.000 zusammensetzte.

[0036] Das Metallpulver enthaltende Loffelgriinteil wurde in einer Stickstoffatmosphare, die ca. 1,5 % konzentrierte
Salpetersaure enthielt, bei einer Temperatur von 120°C innerhalb von 1 h entbindert.

[0037] Die Sinterunterlage wurde in der gleichen Vorrichtung in einer Stickstoffatmosphére, die ebenfalls ca. 1,5 %
konzentrierte Salpetersaure enthielt, bei einer Temperatur von 130°C innerhalb von 2,5 h entbindert. Daraufhin wurde
die entbinderte Sinterunterlage unter Luft mit einer Geschwindigkeit von 3°C/min auf 1,540°C aufgeheizt, 2 Stunden
auf 1,540°C gehalten und dann mit 5°C/min abgekuhlt.

[0038] Die Male der so erhaltenen nicht dicht gesinterten Sinterunterlage sind um 4 % gréRer als die des fertig
gesinterten Metalll6ffels.

[0039] Das entbinderte Metallpulver enthaltende Loffelgriinteil wurde auf die Sinterunterlage gelegt und in einem mit
Molybdanheizstdben ausgeristeten Sinterofen unter Wasserstoff, der einen Taupunkt von weniger als -80°C aufwies
mit einer Geschwindigkeit von 5°C/ min auf 1,300°C aufgeheizt, 120 min bei 1,300°C gesintert und der Sinterofen
dann abgekihlt. Als Produkt wurde ein exakt maRgetreuer Loffel erhalten.

Vergleichsbeispiel

[0040] Die nach Beispiel 1 erhaltenen Grinteile wurden von der Binderkomponente befreit, indem die Teile mit einer
Geschwindigkeit von 1°C/min von 160°C bis 210°C, mit 0,5°C/min von 210°C auf 250°C und mit 2°C von 250°C auf
600°C aufgeheizt wurden, ohne die Teile auf die Sinterunterlage in Léffelform zu legen. Nach dem 6ffnen des Entbin-
derungsofens wurde festgestellt, dal® sich die spharischen Teile von Léffel und Stiel dem EinfluR der Schwerkraft
entsprechend gesetzt hatten und die Wélbungen teilweise eingefallen werden.

[0041] Die Grunteile wurden auf tbliche flache Aluminiumoxid-Unterlagen gelegt und dann im Sinteréfen unter Was-
serstoff wie im vorigen Beispiel mit einer Geschwindigkeit von 5°C/min auf 1,300°C erhitzt und weitere 120 min bei
1,300°C gehalten. Danach wurde der Ofen abgekuhlt und gedffnet. Die geschwungenen Konturen der Léffel hatten
sich noch weiter abgeflacht.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines metallischen Formteiles durch Verarbeitung einer SpritzgieRmasse, wobei man
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a) die SpritzgieBmasse zu dem Formteil verarbeitet und
b) einen Teil des im Formteil enthaltenen Bindemittels bei einer Temperatur von 90 bis 600°C entfernt und
c) das so erhaltene Formteil sintert,

dadurch gekennzeichnet, dal} man das Formteil auf einer Unterlage sintert, welche annahernd die Kontur des
fertigen Formteils aufweist, wobei die Kontur der Unterlage beim Sinterprozef3 im wesentlichen erhalten bleibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf} die Unterlage aus keramischen Werkstoffen aufgebaut
ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dal® man die Unterlage durch SpritzgieRen unter
Verwendung der Form fir die Metallteile herstellt.

4. Formteile, insbesondere Besteckteile, erhaltlich gemaf Anspriichen 1 bis 3.

Claims

1. A process for producing a metallic shaped part by processing an injection-molding composition, where
a) the injection-molding composition is processed to give the shaped part and
b) a part of the binder present in the shaped part is removed at from 90 to 600°C and
c) the shaped part thus obtained is sintered,

wherein the shaped part is sintered on a support which has approximately the contour of the finished shaped part,
with the contour of the support being essentially maintained during the sintering process.

2. A process as claimed in claim 1, wherein the support is built up of ceramic materials.

3. A process as claimed in claim 1 or 2, wherein the support is produced by injection molding using the mold for the
metal parts.

4. A shaped part, in particular a cutlery part, obtainable by the process claimed in any of claims 1 to 3.

Revendications

1. Procédé pour fabriquer une piéce moulée métallique par conversion d'une matiere a mouler par injection, dans
lequel

a) on met la matiére a mouler par injection sous la forme de la piéce moulée et
b) on élimine une partie du liant contenu dans la pieéce moulée a une température de 90 a 600°C et
c) on fritte la piece moulée ainsi obtenue,

caractérisé par le fait que I'on fritte la piece moulée sur un support qui reproduit a peu pres le contour de la piece
moulée finie, le contour du support restant essentiellement intact a 'opération de frittage.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé par le fait que le support consiste en matériau céramique.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé par le fait que I'on forme le support par moulage par injection
en utilisant le moule des pieces métalliques.

4. Piéces moulées, en particulier couverts, obtenues selon les revendications 1 a 3.
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