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(57)  Das Verfahren zum Herstellen eines Hartstoff
(H) enthaltenden Granulats, das zum thermischen Sprit-
zen verwendbar ist, umfasst folgende Schritte a) bis f):

a) Vermengen von Hartstoffpartikeln (1) mit einem
Pulver von Bindemetall (M), das sich zur Erzeugung
einer die Hartstoffpartikel verbindenden Matrix (2)
mittels Sinterns durch Calcinieren eignet;

b) Hinzufligen zum Feststoff-Gemenge des Schritts
a) von mindestens einem Sinterhilfsmittel, d.h. ei-
nem oder mehrerer als Sinterhilfe vorgesehenen
Additive (A);

c¢) Aufschldammen des Feststoff-Gemenges mit ei-
ner Flussigkeit (L) zu einem Schlicker unter Hinzu-
fligen mindestens eines Dispergiermittels (D) sowie
mindestens eines Binders (B), wobei der Anteil an
Flussigkeit im Schlicker auf ein notwendiges Mini-
mum reduziert wird;

d) Sprihtrocknen des Schlickers, wobei die Flis-
sigkeit weitgehend von den Feststoffen (H, M) ab-
getrennt wird und die Feststoffe sich zu Kdérperchen
(3) agglomerieren, die aufgrund des Binders oder
der Binder ein stabiles Spriihgranulat (G) bilden
und die jeweils eine Vielzahl von Hartstoffpartikeln
enthalten;

e) Calcinieren des Sprihgranulats bei einer Tem-
peratur, bei der das Bindemetall eine Matrix (2) zwi-
schen den Hartstoffpartikeln innerhalb der Kérper-
chen ausbildet und die Dichte der Kérperchen im
Vergleich mit dem uncalcinierten Sprithgranulat um
mindestens 10 % erhoht wird;

f) Erzeugen eines pulverférmigen Produkts (P)
durch Trennen der Koérperchen, die aufgrund des
Calcinierens aneinander haften, mittels einer me-

Verfahren zum Herstellen eines Hartstoff enthaltenden Granulats

chanischen Einwirkung, insbesondere durch Bre-
chen, wobei mittels Klassifizierung, beispielsweise
Sieben, ein Pulver mit einer vorgegebenen Korn-
gréssenverteilung hergestellt werden kann.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Her-
stellen eines Hartstoff enthaltenden Granulats sowie ein
mit dem Verfahren hergestelltes Spritzpulver, das fir ein
thermisches Spritzverfahren verwendbar ist.

[0002] Hartmetalle wie beispielsweise WC/Co sind
Teilchenverbundwerkstoffe, in denen Partikel eines
Hartstoffs (z.B. Wolframcarbid WC) in einer aus einem
Bindemetall bestehenden Matrix (z.B. Cobalt Co) ein-
gelagert sind. Ein anderer Hartstoff ist beispielsweise
Siliciumcarbid SiC, ein anderes Bindemetall Nickel Ni
oder eine Co-Ni-Legierung. Mittels thermischen Spritz-
verfahren lassen sich Hartmetall-Beschichtungen her-
stellen, wobei das Hartmetall granulatférmig als Spritz-
pulver zum Einsatz kommt. Bei einem bekannten Ver-
fahren zur Praparierung des Hartmetall-Granulats wer-
den aus den Partikeln des Hartstoffs, dem Bindemetall
in Form eines feinen Pulvers und einer Flissigkeit ein
schlickerartiges Gemenge erzeugt. Das Gemenge wird
in einem besonderen Granulierverfahren getrocknet
und zu einem fliessfahigen Granulat geformt.

[0003] Bei einem Spritzverfahren geht immer ein be-
trachtlicher Anteil des Spritzpulvers dadurch verloren,
dass ein Teil des Granulats von der zu beschichtenden
Oberflache abprallt, also nicht auf ihr abgelagert wird.
Die Ablagerungs-Effizienz ("deposition efficency"),
namlich der prozentuale Anteil an abgelagertem Granu-
lat, ist abhangig von der Qualitat des Spritzpulvers: Je
grosser die Dichte der Granulatkdrner ist, desto hoher
ist die Ablagerungs-Effizienz. Dies gilt auch beziiglich
der Schiittdichte des Granulats. Bei dem genannten
Granulierverfahren ergibt sich fur die Schittdichte des
WC/Co-Pulvers weniger als 3.6 g/cm3; und die Ablage-
rungs-Effizienz liegt unter 60 %.

[0004] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren
zum Herstellen eines Hartstoff enthaltenden Granulats
zu schaffen, fir das die Ablagerungs-Effizienz bei ei-
nem thermischen Spritzverfahren grésser als 60 % ist.
Insbesondere soll die Schittdichte von WC/Co-Granu-
lat, das mit diesem Verfahren hergestellt werden kann,
mindestens 3.7 g/cm3 betragen. Diese Aufgabe wird
durch das im Anspruch 1 definierte Verfahren geldst.
[0005] Das Verfahren zum Herstellen eines Hartstoff
enthaltenden Granulats, das zum thermischen Spritzen
verwendbar ist, umfasst folgende Schritte a) bis f), wo-
bei die drei Schritte a), b) und c) kombiniert als ein
Schritt oder zwei Schritte durchfiihrbar sind:

a) Vermengen von Hartstoffpartikeln mit einem Pul-
ver von Bindemetall, das sich zur Erzeugung einer
die Hartstoffpartikel verbindenden Matrix mittels
Sinterns durch Calcinieren eignet;

b) Hinzufigen zum Feststoff-Gemenge des Schritts
a) von mindestens einem Sinterhilfsmittel, d.h. ei-
nem oder mehrerer als Sinterhilfe vorgesehenen
Additive;

c¢) Aufschldammen des Feststoff-Gemenges mit ei-
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ner Flissigkeit zu einem Schlicker unter Hinzufu-
gen mindestens eines Dispergiermittels sowie min-
destens eines Binders, wobei der Anteil an Flissig-
keit im Schlicker auf ein notwendiges Minimum re-
duziert wird;

d) Spruhtrocknen des Schlickers, wobei die Flis-
sigkeit weitgehend von den Feststoffen abgetrennt
wird und die Feststoffe sich zu Kérperchen agglo-
merieren, die aufgrund des Binders oder der Binder
ein stabiles Spriihgranulat bilden und die jeweils ei-
ne Vielzahl von Hartstoffpartikeln enthalten;

e) Calcinieren des Spriihgranulats bei einer Tem-
peratur, bei der das Bindemetall eine Matrix zwi-
schen den Hartstoffpartikeln innerhalb der Korper-
chen ausbildet und die Dichte der Koérperchen im
Vergleich mit dem uncalcinierten Spriihgranulat um
mindestens 10 % erhoht wird;

f) Erzeugen eines pulverférmigen Produkts durch
Trennen der Korperchen, die aufgrund des Calci-
nierens aneinander haften, mittels einer mechani-
schen Einwirkung, insbesondere durch Brechen,
wobei mittels Klassifizierung, beispielsweise Sie-
ben, ein Pulver mit einer vorgegebenen Korngrés-
senverteilung hergestellt werden kann.

[0006] Die abhangigen Anspriche 2 bis 8 betreffen
vorteilhafte Ausfiihrungsformen des erfindungsgemas-
sen Verfahrens. Ein mit diesem Verfahren hergestelltes
Spritzpulver ist Gegenstand der Anspriiche 9 und 10.
[0007] Nachfolgend wird die Erfindung anhand der
Zeichnungen erldutert. Es zeigen:

Fig. 1  ein Blockschema zum erfindungsgemassen
Verfahren und

Fig.2 eine Veranschaulichung eines durch
Spriihtrocknen gewonnenen Granulatkorper-
chens, das nach einem REM-Bild gezeichnet
ist.

[0008] Das erfindungsgemasse Verfahren - siehe Fi-
guren 1 und 2 - umfasst Schritte a) bis f), die den BIok-
ken a bis f in Fig. 1 entsprechen:

[0009] Beim Schritt a) werden Partikel 1 eines Hart-
stoffs H mit einem Pulver eines Bindemetalls M ver-
mengt. Das Metall M eignet sich dazu, eine die Hart-
stoffpartikel 1 verbindende Matrix 2 herzustellen. Diese
Matrix 2 ergibt sich bei einem Calcinieren, bei dem das
Pulver des Bindemetalls M zusammensintert.

[0010] Beim Schritt b) wird zum Feststoff-Gemenge
des Schritts a) mindestens ein Sinterhilfsmittel zuge-
mischt. Sinterhilfsmittel sind Additive A, durch welche
die Sintertemperatur um einige Kelvin abgesenkt wird
und/oder die Verdichtung eines Spriihgranulats erhéht
wird. Dieser Schritt b) kann mit dem Schritt a) kombiniert
werden.

[0011] Beim Schritt c) wird das Feststoff-Gemenge
mit einer Flissigkeit L zu einem Schlicker ("slurry") auf-
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geschlammt. Es wird dabei gleichzeitig mindestens ein
Dispergiermittel D sowie Binder B hinzugefiigt. Der An-
teil an Flussigkeit L im Schlicker wird auf ein notwendi-
ges Minimum reduziert; bei diesem Minimum ist das
Verfahren des nachfolgenden Schritts d) gerade noch
durchflihrbar. Dieser Schritt ¢) kann mit dem Schritt b)
kombiniert werden, wobei der Schritt b) bereits den
Schritt a) mitumfassen kann.

[0012] Beim Schritt d) wird der Schlicker durch
Sprihtrocknen in eine Granulatform gebracht. Die Flis-
sigkeit L wird dabei weitgehend von den Feststoffen H,
M abgetrennt. Das Spriihtrocknen wird so durchgeflhrt,
dass die Feststoffe H, M zu Kérperchen 3 agglomerie-
ren, die aufgrund des Binders oder der Binder ein sta-
biles Sprihgranulat G bilden. Die Granulatkérperchen
3 dieses Zwischenprodukts G enthalten jeweils eine
Vielzahl von Hartstoffpartikeln 1.

[0013] Beim Schritt e) wird das Sprihgranulat G cal-
ciniert, indem es in einem Ofen und beispielsweise als
Schuttung in Tiegeln aus Graphit solchen Verfahrens-
bedingungen (Temperatur, Verweilzeit) aussetzt wird,
bei denen sich das Sintern zwischen den Feststoffen H,
M einstellt. Beim Sintern bildet das Bindemetall M inner-
halb der Kérperchen 3 die Matrix 2 zwischen den Hart-
stoffpartikeln 1 aus. Die Dichte der Kérperchen 3 erhoht
sich, so dass sie im Vergleich mit dem uncalcinierten
Sprihgranulat G um mindestens 10 % grdsser ist. Auf-
grund des Calcinierens entsteht ein Verbund der Kor-
perchen 3, wobei allerdings die Verbindungen des Ver-
bunds wesentlich schwéacher als jene innerhalb den
Koérperchen 3 sind.

[0014] Beim Schritt f) wird aus dem Verbund der cal-
cinierten Kérperchen 3 ein granulat- oder pulverférmi-
ges Produkt P durch den Einsatz einer mechanischen
Einwirkung erzeugt, wobei diese Einwirkung mit Vorteil
durch ein Brechverfahren ("crushing process") ausge-
Ubt wird. Mittels Klassifizierung, beispielsweise Sieben,
ist ein Granulat oder Pulver mit einer vorgegebenen
Korngrdssenverteilung herstellbar.

[0015] Mit dem erfindungsgemassen Verfahren lasst
sich ein Hartmetallpulver aus dem Hartstoff Wolframcar-
bid WC und aus dem Bindemetall Cobalt Co oder einer
Co-Legierung herstellen. Ein anderer Hartstoff kdnnte
beispielsweise Siliciumcarbid SiC sein; weitere Beispie-
le fur das Bindemetall sind Nickel Ni oder eine Co-Ni-
Legierung. Das Sprihtrocknen lasst sich mit einem han-
delsiiblichen Zweistoff-Disensystem durchfiihren, wo-
bei heisse Luft mit einem Druck beispielsweise von 2
bar und bei einer Temperatur von 250 °C zum Trocknen
und Granulieren des Schlickers zum Einsatz kommt. Es
kann so beispielsweise 1 kg Schlicker pro Minute be-
handelt werden. Das Calcinieren des Spriihgranulats
wird in einer Wasserstoff-Atmosphare bei einer Tempe-
ratur in einem Bereich von 1050 bis 1300 °C, vorzugs-
weise bei rund 1250 °C durchgeflhrt.

[0016] DasinFig.2gezeigte, vereinfacht gezeichnete
Granulatkérperchen 3 ist aus WC und Co hergestellt
worden. Die durch eine Punktierung angedeutete Matrix
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2 umfasst in Wirklichkeit neben dem Bindemetall M
auch eine Vielzahl von nicht dargestellten Poren. Die
durch diese Poren gegebene Porositat hangt davon ab,
mit wieviel FlUssigkeit L der Schlicker hergestellt wor-
den ist (beim beschriebenen Beispiel ist L Wasser; es
liesse sich auch ein organisches Losungsmittel verwen-
den). Bei einer Aufschlammung mit relativ viel Flissig-
keit L bildet sich ein grésserer, unerwtinschter Hohlraum
in einem zentralen Bereich des Kdérperchens 3 aus, auf-
grund von dem die mittlere Dichte des Kdrperchens 3
kleiner als erwiinscht ist. Indem ein Minimum an FlUs-
sigkeit L verwendet wird, kann das Auftreten des zen-
tralen Hohlraums verhindert werden. Dies ist fiir das in
Fig. 2 abgebildete Kérperchen 3 der Fall. Die Schiitt-
dichte des uncalcinierten WC/Co-Granulats nimmt da-
her den angestrebten Wert von mindestens 3.0 g/cm3
an. Beim Calcinieren erhoht sich dieser Wert auf min-
destens 3.7 g/cm3.

[0017] Zur Herstellung des Schlickers kdnnen folgen-
de Stoffe verwendet werden:

als Flissigkeit vorzugsweise Wasser;

als Dispergiermittel Polycarbonsaure, eine Polycar-
boxylat- oder Polymetacarboxylatverbindung, Po-
lyethylen-imine oder ein Aminoalkohol; und als Bin-
der Polyvinylalkohol, Polyvinylpyrolidin, Polysacha-
rid, Acryl-polymere und Copolymere, Starke, Poly-
vinylpropylen, Polyethylenglykole oder eine Cellu-
loseverbindung, beispielsweise Carboxymethylcel-
lulose, Methylcellulose oder Hydroxyethylcellulose.

[0018] Als Sinterhilfsmittel kann ein Feststoff verwen-
det werden, der in Pulverform dem Feststoff-Gemenge
des Schritts a) beigemischt wird. Oder das Sinterhilfs-
mittel kann geldst in einem Lésungsmittel dem Gemen-
ge zugefugt werden. Dabei kann das Ldsungsmittel
Wasser sein, das als Flussigkeit L beim Aufschlammen
des Schlickers verwendet wird. Das Lésungsmittel kann
aber auch eine zweite Flissigkeit, die vorteilhafterweise
vor dem Aufschlammen mit Wasser durch Trocknen -
ohne Bildung eines Spriihgranulats - entfernt wird. Der
Anteil des Sinterhilfsmittels hat einen Wert im Bereich
10 - 10000 ppm, vorzugsweise 100 - 1000 ppm.
[0019] Beispiele fiir Sinterhilfsmittel, die dem Schlik-
ker zugemischt werden kdnnen, sind einer der folgen-
den Stoffe oder mehrere dieser Stoffe:

- Oxid, gebildet aus einem der Elemente B, Si, Ge,
P, Ti, Mn, das einen niedrigen Schmelzpunkt auf-
weist oder als Glasbildner einsetzbar ist;

- Borséure, B(OH)s,, als l6sliche Vorstufe in Wasser;

- Acetat von Ti, Mn;

- im verwendeten Losungsmittel I&sliche Salzverbin-
dungen der oben genannten Elemente, die im ver-
wendeten Lésungsmittel - vorzugsweise Wasser -
I6slich sind. Dies sind beispielsweise Mangan(ll)
acetat-dihydrat, Mangancarbonat, stabilisierte Ti-
tanalkoholate;
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- feines SiO,-Pulver (Quarzsand);

- Schlickeradditive, im allgemeinen Dispergiermittel,
Binder oder Entschaumer, welche Si oder P oder
beide Elemente enthalten. Beispiele sind Polysilo-
xane, z.B. AGITAN E256 der Firma Wacker Che-
mie, Natriumsilikate, z.B. Wasserglas, Polyphos-
phatverbindungen, Natriumsilikatverbindungen, z.
B. PQ Silica der Firma Akzo;

- Graphit.

[0020] Die oben genannten Sinterhilfsmittel (B, C,
Si....) kdnnen auch in einem anderen Prozessschritt, z.
B. vor der Schlickerherstellung dem Co-Metal des WC/
Co Gemisches zulegiert werden. Zusatzlich zu den
oben genannten Sinterhilfsmitteln kénnen Metalle, wie
z.B. Cu zugesetzt werden, deren Legierung mit Co den
Schmelzpunkt der Legierung erniedrigen; oder es wird
die Benetzung der WC-Partikel mit dem Co beim Calci-
nieren geférdert.

[0021] Ein Beispiel zu einer Formulierung des Schlik-
kers lautet (jeweils in Gewichtsprozenten):

84% WC/Co;

12.3% H,0;

1% Polyethylen-imine (Dispergiermittel)

1 % Polyvinylalkohol (Binder);

0.5% Wasserglas (Binder mit Si);

0.2% Polysiloxan-Entschaumer (Agitan E256).

[0022] Das erfindungsgemass aus WC/Co hergestell-
te Spritzpulver hat einen Co-Anteil im Feststoff-Gemen-
ge des Verfahrensschritts a) im Bereich von 10 bis 20
Gew-%. Die Schuttdichte des pulver- oder granulatfor-
migen Produkts P betragt mindestens 3.7 g/cm3. Ein
mittels Klassifizierung, beispielsweise Sieben, herge-
stelltes Pulver hat eine vorgegebenen Korngréssenver-
teilung, wie sie flr ein typisches Spritzpulver blich ist,
mit Korngréssen beispielsweise zwischen rund 5 und
100 um.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen eines Hartstoff (H) ent-
haltenden Granulats, das zum thermischen Sprit-
zen verwendbar ist, folgende Schritte a) bis f) um-
fassend, wobei die drei Schritte a), b) und c) kom-
biniert als ein Schritt oder zwei Schritte durchfihr-
bar sind:

a) Vermengen von Hartstoffpartikeln (1) mit ei-
nem Pulver von Bindemetall (M), das sich zur
Erzeugung einer die Hartstoffpartikel verbin-
denden Matrix (2) mittels Sinterns durch Calci-
nieren eignet;

b) Hinzufigen zum Feststoff-Gemenge des
Schritts a) von mindestens einem Sinterhilfs-
mittel, d.h. einem oder mehrerer als Sinterhilfe
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vorgesehenen Additive (A);

c) Aufschlammen des Feststoff-Gemenges mit
einer Flussigkeit (L) zu einem Schlicker unter
Hinzufiigen mindestens eines Dispergiermit-
tels (D) sowie mindestens eines Binders (B),
wobei der Anteil an Flussigkeit im Schlicker auf
ein notwendiges Minimum reduziert wird;

d) Sprihtrocknen des Schlickers, wobei die
Flissigkeit weitgehend von den Feststoffen (H,
M) abgetrennt wird und die Feststoffe sich zu
Korperchen (3) agglomerieren, die aufgrund
des Binders oder der Binder ein stabiles Spriih-
granulat (G) bilden und die jeweils eine Vielzahl
von Hartstoffpartikeln enthalten;

e) Calcinieren des Sprihgranulats bei einer
Temperatur, bei der das Bindemetall eine Ma-
trix (2) zwischen den Hartstoffpartikeln inner-
halb der Kérperchen ausbildet und die Dichte
der Kérperchen im Vergleich mit dem uncalci-
nierten Sprihgranulat um mindestens 10 % er-
hoht wird;

f) Erzeugen eines pulverférmigen Produkts (P)
durch Trennen der Korperchen, die aufgrund
des Calcinierens aneinander haften, mittels ei-
ner mechanischen Einwirkung, insbesondere
durch Brechen, wobei mittels Klassifizierung,
beispielsweise Sieben, ein Pulver mit einer vor-
gegebenen Korngrdssenverteilung hergestellt
werden kann.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass Wolframcarbid WC fir die Hartstoff-
partikel (1, H) sowie Cobalt Co oder eine Co-Legie-
rung als Bindemetall (M) verwendet werden und
dass das Calcinieren des Sprihgranulats als
Schittung in einer Wasserstoff-Atmosphére bei ei-
ner Temperatur in einem Bereich von 1050 bis 1300
°C, vorzugsweise bei rund 1250 °C durchgefiihrt
wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass folgende Stoffe verwendet
werden:

als Flussigkeit (L) Wasser;

als Dispergiermittel (D) Polycarbonséaure, eine
Polycarboxylat- oder Polymetacarboxylatver-
bindung, Polyethylenimine oder ein Aminoalko-
hol;

und als Binder (B) Polyvinylalkohol, Polyvinyl-
pyrolidin, Polysacharid, Acryl-polymere und
Copolymere, Starke, Polyvinylpropylen, Polye-
thylenglykole oder eine Celluloseverbindung,
beispielsweise Carboxymethylcellulose, Me-
thylcellulose oder Hydroxyethylcellulose.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dass als Sinterhilfsmittel
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(A) ein Feststoff verwendet wird, der in Pulverform
dem Feststoff-Gemenge (H, M) des Schritts a) bei-
gemischt wird, oder das Sinterhilfsmittel geldst in
einem Lésungsmittel dem Gemenge zugefligt wird,
wobei das Losungsmittel Wasser sein kann oder ei-
ne zweite Flissigkeit, die vorteilhafterweise vor ei-
nem Aufschldmmen mit Wasser durch Trocknen
ohne Bildung eines Spruhgranulats entfernt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, dass der Anteil der Sinter-
hilfsmittel (A) einen Wert im Bereich 10 - 10000
ppm, vorzugsweise 100 - 1000 ppm hat.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dass das Sinterhilfsmittel
(A) dem Schlicker zugemischt wird und einer der
folgenden Stoffe oder ein Gemisch von zwei oder
mehr dieser Stoffe ist:

- Oxid, gebildet aus einem der Elemente B, Si,
Ge, P, Ti, Mn, das einen niedrigen Schmelz-
punkt aufweist oder als Glasbildner einsetzbar
ist;

- Borséure, B(OH)s;

- in der Flussigkeit (L) des Schlickers, vorzugs-
weise Wasser, l6sliche Salzverbindungen der
Elemente B, Si, Ge, P, Ti, Mn;

- feines SiO,-Pulver

- Si- und/oder P-haltige Schlickeradditive, in
Form von Dispergiermitteln, Binder oder Ent-
schaumer;

- Graphit.

Verfahren nach Anspruch 2 und einem der Anspri-
che 3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass min-
destens ein Additiv (A) des Sinterhilfsmittels ein
Metall, beispielsweise Cu, oder ein Oxid der Ele-
mente B, Si, Ge, P, Ti oder Mn ist und dass dieses
Additiv dem Co zulegiert wird, wobei durch das Zu-
legieren der Schmelzpunkt von Co erniedrigt oder
die Benetzung der WC-Partikel mit dem Co beim
Calcinieren geférdert wird.

Verfahren nach Anspruch 2 und einem der Anspru-
che 3 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Verfahrensparameter des Spriihtrocknens (d) und
des Sinterns (e) so eingestellt werden, dass die
Schittdichte des Spriihgranulats (G) mindestens
3.0 g/cm3 und jene des calcinierten und gebroche-
nen Produkts (P) mindestens 3.7 g/cm3 betragen.

Spritzpulver, hergestellt mit dem Verfahren gemass
Anspruch 2 und einem der Anspriiche 3 bis 8, wobei
das Feststoff-Gemenge (H, M) einen Co-Anteil hat,
der im Bereich von 10 bis 20 Gew-% liegt, und die
Schuttdichte dieses pulverférmigen Produkts (P)
mindestens 3.7 g/cm3 betrégt.
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10. Spritzpulver nach Anspruch 9, dadurch gekenn-

zeichnet, dass der Grossenbereich der Bestand-
teile des Produkts (P), ndmlich die Granulatkdrper-
chen (3), mit einer unteren Grenze von 1 um und
einer oberen Grenze von 10 um vorgegebenen ist.
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