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(57) Hauptanspruch: Verfahren zum Herstellen eines kera- 12, 10 12
mischen Gluhstiftes fiir eine Glihkerze, der aus einem in-

neren Kern und wenigstens einer diesen umgebenden Au- \ /
Renschicht aufgebaut ist, bei dem nach der Formgebung N7

des Glihstiftes dieser entbindert und gesintert wird, da-
durch gekennzeichnet, dass die Entbinderung und Sinte-
rung in einem Arbeitsprozess in einem Kombinationsofen
durchgeflihrt werden, wobei der Temperaturbereich fir die
Sinterung zwischen 1750°C und 1900°C liegt.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Her-
stellen eines keramischen Glinhstiftes fir eine Glih-
kerze, der aus einem inneren Kern und wenigstens
einer diesen umgebenden Auflenschicht aufgebaut
ist, nach dem Gattungsbegriff des Patentanspruchs
1.

[0002] Keramische Glihstifte flr Glihkerzen mit
diesem Aufbau sind un ter anderem aus der US 63 09
589 B1, der DE 100 53 327 A1, der US 61 84 497 B1,
der US 60 84 212 A, der DE 36 21 216 C2, der DE
101 55 230 C1 und der DE 198 44 347 A1 bekannt.

[0003] Zur Herstellung derartiger keramischer Gluh-
stiffe werden bisher komplexe Formgebungs- und
Konsolidierungsprozesse verwandt, bei denen unter
anderem ein Schlickerguss, ein Spritzguss, eine Ex-
trusion, eine wassrige Entbinderung, eine thermische
Entbinderung und eine Sinterung erfolgen. Diese
Teilprozesse sind schlecht automatisierbar, was ins-
besondere fur den Schlickerguss gilt.

[0004] Aus der EP 1 496 325 A2 ist ein Verfahren
zum kombinierten Entbindern und Sintern von kera-
mischen Formteilen bekannt, bei dem eine Ofenanla-
ge verwandt wird, in der nach der Formgebung des
Formteils dieses entbindert und gesintert wird, wobei
die Sintertemperatur zwischen 1000°C und 1500°C
liegt.

[0005] Beiden bisher angewandten bekannten Her-
stellungsverfahren ist dariber hinaus die Bauteilge-
staltung unflexibel, was beispielsweise fir das Heil3-
pressen gilt, und beseht eine eingeschrankte Hand-
habungsmoglichkeit der Bauteile auf Grund der ge-
ringen Braunfestigkeit.

[0006] Durch die bei der Herstellung verwandte auf-
wandige Ofentechnik ist die Fertigung nach den bis-
her bekannten Herstellungsverfahren dariber hinaus
kostenintensiv. Das wird zum einen durch die hohen
Einzelkosten von Entbinderungs- und Sinteréfen ver-
ursacht und ist zum anderen eine Folge der Fertigung
der einzelnen Bauteile der Gluhstifte in getrennten
Entbinderungs- und Sinterprozessen. Das fuhrt zu
langen Gesamtprozesszeiten und somit hohen
Stuckkosten.

[0007] Die der Erfindung zugrunde liegende Aufga-
be besteht daher darin, ein Verfahren der eingangs
genannten Art anzugeben, das einfacher und kosten-
gunstiger ist.

[0008] Diese Aufgabe wird gemal der Erfindung
durch das Verfahren gelost, das in Patentanspruch 1
angegeben ist.

[0009] Bei dem erfindungsgemalfien Verfahren sind
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somit einfachere und kostenglinstigere Formge-
bungs- und Konsolidierungsverfahren verkettet.

[0010] Besonders bevorzugte Ausgestaltungen und
Weiterbildungen des erfindungsgemafen Verfahrens
sind Gegenstand der Anspriiche 2 bis 14.

[0011] Wenn gemal der Erfindung eine Kombinati-
on aus einer thermischen Entbinderung und einer
Sinterung in einem einzigen Ofen durchgeflhrt wird,
ergibt sich eine einfache und kostenglnstige Ferti-
gung. Dabei kann die Sinterung unter Sauerstoff mit
maximal 10 bar Druck durchgefiihrt werden.

[0012] Das erfindungsgemalie Verfahren erlaubt
eine deutliche Prozesszeitverkiirzung, da Abkuhl-
und Aufheizzeiten wegfallen, ermdglicht eine Koste-
nersparnis, da beispielsweise die Entbinderung und
Sinterung in einer einzigen Ofenanlage bei maximal
10 bar durchgefihrt werden kénnen, und verbessert
das Handling, da kein Umsetzen der Bauteile nach
der Entbinderung zur anschlieRenden Sinterung not-
wendig ist.

[0013] Dadurch, dass gemaf der Erfindung die Ent-
binderung und die Sinterung miteinander prozessge-
koppelt, d.h. verkettet sind, ist das Verfahren serien-
tauglich und kostengunstig.

[0014] Im Folgenden wird anhand der zugehdrigen
Zeichnung ein besonders bevorzugtes Ausfiihrungs-
beispiel der Erfindung ndher beschrieben. Es zeige

[0015] FEig. 1 in einer schematischen Schnittansicht
den Aufbau eines Gluhstiftes einer Keramikglihker-
ze,

[0016] Fig. 2 in einer schematischen Schnittansicht
den Aufbau eines Kombinationsofens zur Verwen-
dung bei dem erfindungsgemafien Verfahren und

[0017] FEig. 3a und Fig. 3b in Schnittansichten den
in Fig. 2 dargestellten Ofen wahrend der Durchfih-
rung des kombinierten Entbinderungs- und Sinte-
rungsprozesses gemaf der Erfindung.

[0018] In Fig.1 ist in einem Querschnitt ein typi-
sches Beispiel eines keramischen Gluhstiftes fir eine
keramische Gluhkerze dargestellt.

[0019] Dieser Gluhstift besteht im Wesentlichen aus
einem inneren leitfahigen Kern 10 und einer aulReren
leitfahigen Schicht 11, die (ber eine isolierende
Schicht 12 vom leitfahigen Kern 10 getrennt ist. Eine
Kappe 13 ist stirnseitig Uber den Schichten 10, 11, 12
vorgesehen. Wenigstens der innere Kern 10 und die
sich direkt daran anschlieBende Schicht 12 unter-
scheiden sich in ihren Werkstoffzusammensetzun-
gen. Die Schichten 10, 11, 12 kénnen aus kerami-
schen und/oder Verbundwerkstoffen bestehen.
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[0020] Die Leitfahigkeit pa der auReren Schicht 11,
die Leitfahigkeit pK des Kerns 10, die Leitfahigkeit pl
der isolienden Schicht 12 und die Leitfahigkeit pw der
Kappe 13 erfillen die folgenden Beziehungen pl <<
pK, pa, pw und pw < pK, pa.

[0021] Die Formgebung des in Fig. 1 dargestellten
Gluhstiftes erfolgt beispielsweise dadurch, dass der
in Fig. 1 dargestellte zylindrische Grundkoérper aus
den Schichten 10, 11, 12 durch Coextrusion herge-
stellt wird. Es sind auch andere Formgebungsverfah-
ren, beispielsweise ein Schlickerguss, ein Spritz-
guss, ein Folienguss oder thermisches Spritzen
denkbar. Vorzugsweise besteht der Grundkorper aus
den angegebenen drei Schichten 10 bis 12. Der inne-
re Kern 10 und die aufere Schicht 11 sind elektrisch
hoch leitend.

[0022] Der oben beschriebene Schichtaufbau stellt
lediglich ein Beispiel dar, es kdnnen auch andere
Schichtanordnungen vorgesehen und extrudiert wer-
den. Beispielsweise kann zusatzlich eine Schutz-
schicht zur Verbesserung des Korrosionsverhaltens
auflden aufgebracht sein.

[0023] Als Werkstoff fur einen derartigen kerami-
schen Gluhstift eignen sich insbesondere Nichtoxid-
keramiken wie SiC und Si;N, bzw. Mischkeramiken
wie SiAlOne. Zur Sinterbarkeit sind diesen Werkstof-
fen Zuséatze, wie zum Beispiel Al,O,, Y,0, oder ande-
re Seltenerdoxide zudotiert. Die elektrische Leitfahig-
keit der Schichten wird durch die Dotierung mit unter-
schiedlichen Anteilen an beispielsweise TiN, TiC bzw.
Siliciden eingestellt.

[0024] Nach dem Ablangen des Grundkdrpers kann
eine weitere Griunbearbeitung, beispielsweise ein
Abdrehen, Schleifen oder Bohren erfolgen. Die Kon-
taktierung des Grundkérpers mit einem Innenpol der
Glihkerze kann Uber ein Loch im Grundkérperende
erfolgen, die Kontaktierung mit dem AulRenpol erfolgt
umfangsseitig am Grundkorperende.

[0025] Die fir Warmeerzeugung verantwortliche
elektrische Funktionsschicht, namlich die glihfahige
Kappe 13 wird beispielsweise durch keramischen
Pulverspritzguss auf den grinbearbeiteten Grund-
korper aufgebracht. Die Aufbringung der Kappe 13
kann auch durch Sprihen, Tauchen, thermisches
Spritzen oder durch ein anderes Formgebungsver-
fahren erfolgen.

[0026] Nach der Formgebung in der oben beschrie-
benen Weise wird das dadurch erzielte Bauteil ent-
bindert und gesintert.

[0027] Die Entbinderung erfolgt dabei entweder
zweistufig (Loésungsmittel und thermisch) oder nur
einstufig (thermisch oder Losungsmittel). Zum besse-
ren Handling der Bauteile kann der thermischen Ent-
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binderung eine Vorsinterung nachgelagert werden.
Die eigentliche Sinterung erfolgt danach.

[0028] Bei dem erfindungsgeméaRen Verfahren er-
folgen die thermische Entbinderung und die Sinte-
rung in einem Arbeitsprozess.

[0029] Ein daflr vorzugsweise verwandter Kombi-
nationsofen ist in Fig. 2 dargestellit.

[0030] Der in Fig. 2 dargestellte Kombinationsofen
umfasst vorzugsweise zwei Heizungen, namlich eine
innere Heizung 1, die zweizonig als Seiten- und Bo-
denheizung ausgebildet sein kann, sowie eine dule-
re Heizung 2, die einzonig ausgebildet ist.

[0031] Als innere Heizung 1 dient vorzugsweise ein
Graphit- oder MoSi,-Heizer wahrend die dulRere Hei-
zung 2 vorzugsweise aus einem FeCrAl-Legierungs-
material oder aus Graphit oder MoSi, aufgebaut sein
kann. Die Isolierung des Ofens kann aus einem oxi-
dischen Fasermaterial und/oder aus Graphit oder
Kohlenstoff bestehen.

[0032] In Fig. 2 sind weiterhin der Ofeninnenraum
und Probenraum 6, eine beheizte Abgasstrecke 3,
ein Spulgasanschluss 4 und ein Prozessgasan-
schluss 5 dargestellt.

[0033] Fig. 3a und Fig. 3b zeigen die Prozessfih-
rung bei dem erfindungsgemafien Verfahren, wobei
Eig. 3a die Entbinderung zeigt, wahrend Eig. 3b die
Sinterung zeigt.

[0034] Wie es in Fig. 3a dargestellt ist, wird nach
dem Beladen des Ofens in einem ersten Prozess-
schritt die thermische Entbinderung durchgefuhrt, bei
der der restliche Binderanteil aus den geformten Pro-
ben entfernt wird. Die typische Entbinderungstempe-
ratur liegt dabei zwischen 350°C und 700°C, je nach
Binderzusammensetzung. Vorzugsweise findet die
Entbinderung in einer reduzierenden Atmosphare un-
ter einem gegebenen Partialdruck statt, der sich
durch das Einlassen von Splilgas Uber den Spiilgas-
anschluss 4 und Vakuumziehen (ber die Abgasstre-
cke 3 einstellt. Die Entbinderungsprodukte werden in
der Abgasstrecke 3 nachgelagerten Kuhlfallen oder
direkt in der Vakuumpumpe, beispielsweise einer
Wasserstrahlringpumpe aufgefangen.

[0035] Vorzugsweise findet die Entbinderung bei ei-
nem Partialdruck von 20 bis 800 mbar, vorzugsweise
unter Stickstoff oder Argon statt. Auch andere Gase
oder Gaszusammensetzungen, wie beispielsweise
Formiergas, Wasserstoff, usw. sind denkbar.

[0036] Zur Vermeidung der Kondensation von Bin-
derprodukten an kalten Stellen und in der Isolation im
Ofeninnenraum 6 werden die innere und die aulRere
Heizung 1, 2 so angesteuert, dass sich wahrend der
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Entbinderung ein positiver Temperaturgradient T-T,,
d.h., eine duBere Temperatur T, einstellt, die héher
als die innere Temperatur T, ist. Dadurch kommt es zu
einem vorzugsweise nach innen gerichteten Gas-
strom, der die Kondensation von Entbinderungspro-
dukten im Aufenteil des Innenraums 6 des Ofens
und in der Isolation verhindert.

[0037] Nach der Entbinderung schlief3t sich ein Sin-
terprozess an, wie es in Fig. 3b dargestellt ist. Bei
der Sinterung erfolgt die Heizung ausschlief3lich
durch die innere Heizung 1. Ein negativer Tempera-
turgradient T-T, d.h., eine héhere Temperatur T, im
Ofeninnenraum 6 und eine Gasfihrung direkt in den
Ofeninnenraum 6 statt Uber die Isolation bei der Ent-
binderung sorgen daflir, dass keine Ruckstréomung
von Entbinderungsprodukten aus dem AuRenraum in
den Ofeninnenraum 6 stattfindet.

[0038] Die Temperaturmessung im Innenraum kann
durch Pyrometer oder Thermoelemente, vorzugswei-
se auf Molybdanbasis erfolgen. Zum Schutz dieser
Thermoelemente gegeniiber der Kohlenstoffatmos-
phare kénnen die Thermoelemente mit gasdichten
Schutzménteln auf der Basis von Si;N,, BN oder
MoSi, versehen sein. Durch die Thermoelementmes-
sung kann das Problem der Ablagerung von gasfor-
migen Produkten im Strahlengang, z.B. auf dem
Messfenster vermieden werden.

[0039] Beivorzugsweise aus Si;N,/MoSi, aufgebau-
ten keramischen Glihstiften erfolgt die Sinterung vor-
zugsweise in einer reduzierenden bis neutralen At-
mosphare. Als Sintergase dienen vorzugsweise
Stickstoff und Argon bzw. deren Gasgemische. Die
Sinterung kann bei einem Druck von bis zu 100 bar
durchgefihrt werden, wobei eine Prozessfihrung un-
ter reinem Stickstoff bis 10 bar Maximaldruck beson-
ders bevorzugt ist. Die Prozessflihrung wird dabei so
gestaltet, dass der N,-Druck mit der Temperatur so
variiert wird, dass im Bereich der offenen Porositat
eine Mo;Si,-Bildung vermieden wird. Die Sintertem-
peratur liegt zwischen 1750°C und 1900°C.

[0040] Die elektrische Leitfahigkeit der elektrisch
leitfahigen Schichten des Gluhstiftes wird dabei ne-
ben der Materialzusammensetzung auch durch die
Pulveraufbereitung, z.B. die Teilchengréf3e und die
Phasenbildung beim Sinterprozess bestimmt.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen eines keramischen
Gluhstiftes fur eine Glihkerze, der aus einem inneren
Kern und wenigstens einer diesen umgebenden Au-
Renschicht aufgebaut ist, bei dem nach der Formge-
bung des Gluhstiftes dieser entbindert und gesintert
wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Entbinde-
rung und Sinterung in einem Arbeitsprozess in einem
Kombinationsofen durchgefiihrt werden, wobei der
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Temperaturbereich fir
1750°C und 1900°C liegt.

die Sinterung zwischen

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Formgebung durch Extrusion, Pul-
verspritzguss, Tauchen, thermisches Spritzen oder
Spruhen erfolgt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass als Werkstoff fir die Formge-
bung Nichtoxidkeramiken, wie TiN, TiC, Si;N, und
SiC und Silicide, wie Me,Si,, wobei Me beispielswei-
se Mo, W oder Ti ist, sowie als Zusatze Seltenerdoxi-
de, wie beispielsweise A,O;, Y,0,, Yb,0, und Sc,0,
verwendet werden.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Ent-
binderungstemperatur zwischen 350 und 700°C liegt.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass das Ent-
bindern unter einer reduzierten Atmosphare erfolgt.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck beim Entbindern zwischen
20 und 800 mbar liegt.

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch
gekennzeichnet, dass die Entbinderung unter Stick-
stoff oder Argon oder deren Gemische durchgefuhrt
wird.

8. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck durch Einlassen eines Spul-
gases in den Kombinationsofen eingestellt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck durch Vakuumziehen vom
Kombinationsofen eingestellt wird.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Sinte-
rung in einer reduzierenden bis neutralen Atmospha-
re stattfindet.

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Sinterung unter Stickstoff und
Argon oder deren Gasgemische durchgefiihrt wird.

12. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, da-
durch gekennzeichnet, dass die Sinterung im Druck-
bereich von bis zu 100 bar durchgefihrt wird.

13. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Sinterung unter reinem Stick-
stoff bis 10 bar Maximaldruck durchgefihrt wird.

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Gasflihrung so gewahlt wird,
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dass im Bereich der offenen Porositat eine Reaktion
zwischen den Siliciden und dem N, vermieden wird.

Es folgen 4 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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Fig.3b
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