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(54) HERSTELLUNGSVERFAHREN TEMPERATURBESTAENDIGER KLEBEVERBINDUNGEN AM MESSWERTGEBER EINES
WIRBELDURCHFLUSSMESSERS

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung temperaturbestandiger Klebemasse und
bezieht sich insbesondere auf das Verkleben piezokeramischer Folien zum MeBwandier und

- dessen Einbetten in die elastische Biegeplatte eines metallischen MeRwertgebers am
WirbeldurchfluBmesser. Ziel und Aufgabe der Erfindung ist eine geeignete Klebemasse flr den
Langzeiteinsatz unter hdheren Temperaturen, Wechseldruckverhiltnissen und dynamischer
Belastung mit hoher Bruch- und Scherfestigkeit zu finden. Die Aufgabe wird erfindungsgemaR
dadurch geldst, daR eine Klebemasse mit glnstig eingestellten Elastizititseigenschaften auf der
Basis dreidimensional vernetzter, wirmehdartbarer Methyiphenylpolisiloxane unter Zugabe
geeigneter Fillistoff- und Epoxydharzanteile hergestelit wird. In der Verarbeitung ist, durch
Einiegen von Entgasungsstreifen und nach einem bestimmten Temperatur-Zeitprogramm, die
blasenfreie Warmehartung zu garantieren. Anwendung: Klebeverbindungen im
Wirbeldurchflu@messer fiir den Einsatz in fliissigen und gasformigen MeRstoffen hoherer
‘Temperaturen. Fig. 1 ‘
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Herstellungsverfahren temperaturbesténdiger Klebeverbindungen
am MeBwertgeber eines WirbeldurchfluBmessers

Anwendungsgebist der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung tempe~
raturbestandiger Klebeverbindungen polykristalliner Kera-
mik, vorzugsweise piezoelektrische Keramikformteile, unter-
einander oder mit Metallen, Die Erfindung bezieht sich ins-
besondere auf Verbindungen, die im Langzeiteinsatz unter
Temperatureinwirkungen um 200 oC. Wechseldruckverhidltnissen
und/oder oszillierenden dynamischen Belastungen einer hohen
Bruch- und Scherfestigkeit ausgesetzt sind, Derartige Ver=-
bindungen werden beispielsweise zum Verkleben und Einbetten
piezokeramischer MgBwandler im MgBwertgeber eines Wirbel=-
durchfluBmessers angewendet,

Charakteristik bekannter technischer L&sungen

Es sind mehrere Verfahren zur Herstellung temperaturbe-
stdandiger Klebeverbindungen bekannt, die jedoch meist nur
fir einen speziellen Anwendungsfall eingesetzt, die not-
wendige Besténdigkeit und Eignung aufweisen, Sie unterschei~
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den sich dabei im wesentlichen in ihrer Anwendungsbreite
durch Einschriankungen der charakteristischen Parameter,

wis Temperaturverhalten, dynmaische Belastbarkeit, Ela-
stizitdtseigenschaften usw,. So fihren meist ungeeignete
Ausdehnungskoeffizienten, Schrumpfspannungen oder Verspro-
dungen unter mechanischer Wechselbeanspruchung der zusammen-
gefiigten Teile zur Herabsetzung der Bruch- und Scherfestig-
keit, Hoher bestindige Klebeverbindungen, beispielsweise
auf der Basis von Bismaleinen unterliegen, vom energie~-
aufwendigen und technologisch komplizierten Herstellungs
sowis Verarbeitungsverfahren abgesehen, in der Verarbei-
tungstechnik unter Serienproduktionsbedingungen stark sub-
jektiven und verfahrenstechnischen ginflissen. Sie sind
meist nur fur statische Einsatz- bzw, Abdichtfalle geeig-
net. Unter dynamischer Belastung bringen sie vielfach nicht

den erhaofften £ffekt,

ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein praxisbezogenes, technologisch
einfach beherrschbares Verfahren zur Herstellung einer
Klebemasse zum Verkleben und/oder Einbetten piezokerami-
scher MeBwandler in einer elastischen Biegeplatte, die
insbesondere fur den Einsatz im WirbeldurchfluBmesser ge-
gignet ist und gute Bestandigkeit gegeniber hdéheren Tempe-
raturen, auch bei dynamischer Wechselbelastung, aufweist,
Mit der Anwendung des Verfahrens im BetriebsmeBgerét sollen
unter Einsatzbedingungen gute meBtechnische Parameter, hohe
Zuverlassigkeitskennwerte und wartungsarmer Betriebseinsatz

erzielt werden,
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Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine mechanisch-
thermisch stabile Klasbenmasse z

u finden, mit der sine elek-
trisch leitende Verklebung zweier kontaktierter piezokera-
mischer Foliestreifen hergestellt und als MeRBwandler die-
nend, in eine innere Ausnehmung einer elastischen Biegeplat-
te, allsedtig elektrisch iscliert und mechanische Schwin-
gungen aufnehmend, eingebettet werden kann, Die Klebemasse
sollte einen sehr hohen elektrischen Widerstand aufweisen,
méglichst im flissigen Zustand vorliegen und unter Raumtem-
peratur verarbeitbar sein, Durch ein glinstiges Elastizit#ts-
verhalten éoll, neben optimaler Eigenschaften hinsichtlich
Temperaturbesténdigkeit und mechanischer Wechselfestigkeit,
eine kérperschalldémmende Wirkung gegentiber hiheren stéren-
den Frequenzen erzielt werden,

Die Aufgabe wird erfindungsyem&B dadurch geldst, daB auf
der Basis dreidimensional vernetzter, wérmehartbarer Methyl-
bzw, Methylphenylpolysiloxane eine Silikonharzlésung mit
ginstigem Vernetzungsgrad hergestellt wird, Zur Erhdhung
der Festigkeit und Klebewirkung, jedoch zu ungunsten der
Temperaturbesténdigkeit, kann der Polysiloxan-Klebemasse
grundsdtzlich anteilm&fig 10 bis 40 % Epoxydharz zugegeben
werden, Der wédrmehdrtbaren Klebemasse muB die Méglichkeit
zum blasenfreien Entgasen des Ljsungsmittels gegeben werden,
d.h, die Klebespalte sind relativ dinn zu halten, Ist dies
nicht méglich, sollte entweder in mehreren Schichten auf-
getragen und eingebrannt, durchlissige Streifen eingelegt
oder geeignete FlUllstoffe zugegeben werden, Wahrend der
Warmehdrtung, am ginstigsten nach einem regelbaren Programm
von Aufheizgeschwindigkeit und Temperatureinwirkung,.ist
unter Beriicksichtigung einer ausreichenden Entgasungsphase
im Temperaturbersich von 50 °C bis 80 °C, einer Aushirte-
phase bei 120 °C bis 160 °C sowie einer Einbrennphase bei
200 °C bis 250 °C eine glnstiger Vernetzungsgrad erreichbar,
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Die Aufheizgeschwindigkeit ist in der Entgasungs- und Aus=
nédrtungsphase mit = 5 OC/min und in der Einbrennzeit

=.15 °C/min annahernd optimal bemessen. Je nach Rezeptur
liegt die Temperatursinwirkung in den genannten Verfah-
“rensschritten der Warmeh&rtung zwischen 1 h bis 6 h,

Gutes Benetzungsvermbgen gegenlber Keramik und Metallen
sowie seine Verarbeitbarkeit unter Raumtemperatur ist
kennzeichnend fir die Klebemasse. Neben dem Klebeeffekt
ist noch eine gute Bestindigkeit gegeniiber mechanischen
Spanndngen sowie Témperatur- und Wechseldruckbelastungen
vorhanden, £in leichtes kérperschalldammendes Verhalten
ist zu erkennen, die aufgeprégten Schwingungen im Rhyth-
mus der MéBfrequenz werden glinstig auf den piezokeramischen
MeBwandler Ubertragen,

Mit der Zugabe geeigneter Flllstoffqualitédten und FGll-
stoffmengen werden blasenfreie Entgasungen gefordert,
Eigenspannungen herabgesetzt und die Temperaturbesténdig-
keit glinstig beeinfluBt, Durch Einkapéeln der struktur=
m&Big in die Polysiloxankette eingebrachten organischen
Substituenten in Form der Methyl-Phenylgruppen sowie das
Unterbinden der Sauerstoffzufuhr nach dem Ausharten ist
die Klebemasse bis 250 °C temperaturbesténdig. Die Anwen-
dung des erfindungsgemaBen Verfahrens ermoglicht so die
Herstellung eines piezokeramischen Biegeschwingers ein-
schlieRlich seiner Einbettung in eine innere Ausnehmung
einer elastischen Biegeplatte mit den notwendigen ther-
misch-mechanisch stabilen Eigenschaften als MeRwandler in
einem MeBwertgeber eines Wirbeldurchflulmessers.



Ausfihrungsbeispiel

Das erfindungsgemiBe Verfahren soll nachstehend an Hend

gines Anwendungsbeispiels an einen WiirbeldurchfluBmesser
mit Hilfe der Zeichnungen néher erldutert werden, In den
Figuren zeigen:

Fig. 1: Die MeReinrichtung mit dem verfahrensgemédB ein-
gebetteten MeRwandler im LA&ngsschnitt schema=~
tisch dargestellt,

Fig. 2: MeReinrichtung gem&BR Fig, 1 im Schnitt

Wie aus Fig., 1 ersichtlich, besteht die MeReinrichtung

eines WirbeldurchfluBmessers aus einem Gebergehéuse 1 und
den damit verbundenen wirbelerzeugendem Staukdrper 2 ein-
schlieBlich der wirbelabtastenden elastischen Biegeplatte 3,
Ein, in einer inneren Ausnehmung 4 angedrdneter piezoke-
ramischer MeRwandler 5 ist, wie in Fig. 2 gezeigt, aus zwel
beidseitig kontaktierten piezokeramischen Folienstreifen &
und 7, die mit der Klebemasse 8 zusammengeflgt sind, aufge-
baut, Diese temperaturbestindige Klebemasse 8, wird in
folgenden Verfahrensschritten hergestellt:

92 Gew. % einer 60 ¥%-igen 3ilikonharzlésung NH 10
nach TGL 21757 /01
8 Gew, % einer 70 %-igen Silikonharzldsung NH 2007
nach TGL 21757/02

und mit einer Schichtdicke von 0,1 bis 0,3 mm auf die pie-
zokeramische Folie 6; 7 aufgetragen, Die zweite piezokeara=-
‘mische Folie 7; 6 wird dann konkursnt aufgelegt und unter
einem Druck von 0,8 kp/mmz; glinstig zwischen zwei ebenen

Platten verspannt, elektrisch leitend nach folgendem War-

mehédrtprogranm zusammengefigt:
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b) Temperatureinwirkung: 1 h bsi 140 "C + 10 K

c) Temperaturerhohung: auf 220 O¢ mit = 40 OC/min

]

d) Temperatureinwirkungz 10 h bei 220 "C + 20 K

¢) Abkihlen: auf Raumtemperatur mit £ 15 OC/min

Der Klebemasse 8 kénnen auch elektrisch leitende FUll-
stoffe zugemischt werden. Zur Realisierung einer Parallel-
schaltung der Eolienstreifen 6; 7 kann auch bekannterweise
eine elektrisch leitende Folie als AnschluRelektrode im
Fligespalt 9 eingelegt werden. Der nach diesem Verfahren
hergestellte MeBwandler wird nun in die vorteilhaft nur
etwa bis zu sinem Drittel mit Einbettmasée 10 gefillten,
innere Ausnshmung 4, seitlich duréh, glinstig aus Glasfa-
sergewebe mit Klebemasse 8 oder 10 getrankten und unter
Druck ausgehirteten, Laminatstreifen 17 glektrisch iso=-
liert, eingefihrt, Die Einbettmasse 10 besteht aus einer

Mischung von

32 Gew, % einer 60 H~igen gilikonharzldsung NH 10
nach TGL 21757/01

18 Gew. % einer 70 %-igen Silikonharzldsung NH 2007
nach TGL 21757/02

mit Quarzmehl oder Keramikmehl in der KorngrdfBe 100 % %
125 /um als Fiillstoff im verhaltnis

80 Vol.=-% Einbettmasse in vorstehender Rezeptur
20 Vol.-% Fullstoff, unverdichtet

zugesetzt, Zur bessersn Zntgasung des Lbsungsmittels soll=-
te vorteilhaft seitlich, wie in Fig, 1 ersichtlich, eine
durchlassige Zntgasungseinlage 11 eingefliigt sein und/oder
die Biegeplatte 3 aus zwel mlattennialften 12, die durch
Punktschweilen starr zusammehgefagt'und am Umfang dicht
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verschweidt sind, ausgefihrt werden, Iber dan Trenn-
spalt 13 und der Entgasungssinlage 11 ist die Austritts-
méglichkeit des Lésungsmittels zur axialen Staukdrper-
bohrung 14 gegeben. Die anschliefende Warmehartung der,

den MeBwandler 5 glnstig nur teilweise umschlieBenden,
Einbettmasse 10 erfolgt in den Verfahrensschritten:

a) Erwdrmen: von Raumtemperatur auf 120 °C mit £ 2 OC/
min

b) Temperatureinwirkung: 2 h bei 120 °¢c + 20 K

I

c) Temperaturerhdhung: auf 220 °¢ mit 10 OC/min

d) Temperatureinwirkung: 10 h bei 220 °C + 20 K

e) Abkithlen: auf Raumtemperatur mit £ 15 °C/min

Sollten sich Blaschen nach der Warmeh&rtung zeigen, was

beim Ausfillen eines relativ groBen Hohlraumes méglich

‘ist, so sollte entweder in der Stufe ajab 80 ¢ entsprechend
langsamer erwdrmt oder die Entgasungstemperatur von 120 °C
im Bereich & T = £ 20 °C neu optimiert werden. Das grod-
volumige Kopfteil 15, etwa ab oberes Viertsl des Melwand=-
lers 5 beginnend, ist giinstiger mit pastdserer YerguBmas-

se 16, bestehend aus:

80 Gew., % einer 60 j-igen Silikonharzldsung NH 10
nach TGL 21757/01
20 Gew. % einer 70 %~igen 3ilikonharzldsung MH 2007
nach TGL 21757/02

mit Quarzmehl oder Keramikmehl in der Korngrdle 100 %
=] /0

£ 125 /um als Flllstoff im Verhaltnis

30 Vol.=% Einbettmasse der vorsteshenden Rezeptur
70 vol,=% FGllstoff, unverdichtet
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zugemischt, zu vergielen., Durch Zugabe der angegebenen

Fillstoftmenge und/oder 10 bis 40 Gew, ; Zpoxydharz ver=-
mindert sich die Entgasungsintensitidt bei gleichzeitiger

Erhdhung von Festigkeit und Hérte,

Die nach diesem Verfahren ausgefihrte Verklebung und
Zinbettung nach dem angegebenen Herstellungs=- und Warme-
hartverfahren garantiert eine opntimale thermisch-mecha=
nische Dauerbestdndigkeit des MgBwandlers bei gleichzei=-
tig stérfrequenzbedampfter intensiver Signalabgabe.

Es versteht sich von selbst, daB diese Klebe-, Einbett-~
und VerguBmasse 'in der angegebenen Rezeptur und leicht
modifiziert, auch auf andere, bezlglich der technischen
Parameter &dnnliche Anwendungsfalle, mit gutem Zrfolg

einsetzbar ist,
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Zrfindungsanspruch

1, Herstellungsveriahren 2iner temperaturbesténdigen
Klebeverbindung auf der Basis dreidimensional ver= -
netzter, warmehirtbarer iMethyl- bzw, Methylphenyl-
polysiloxane nach TGL 21757 von polykristallinen Ke=-
ramikwerkstoffzn untereinander und Metallen, insbe-
sondere zur Herstellung piezokeramischer Bilegeschwin=-
ger und dessen allseitige Einbettung in esinem metal-
lischen MgBwertgeber eines WirbeldurchfluBmessers,

gekennzeichnet dadurch, dal eine Klehemasse (8) in

der Zusammensetzung

¢

2 .
a3 B8R

75 bis 95 Gew,
5 bis 25 Gew,

giner 3ilikonharzldsung MH 10

einer Silikonharzldsung NH 2007

aufbereitet und nach seiner Verarbeltung einer Warme-
hartung in den chronclogischen Verfanrensschritten un-
terzogen wird:

-~

a) Erwarmen: von Raumtemperatur auf 140 °¢c mit

£ 10 °¢/min

b) Temperatureinwirkung: 0,5 bis.2 h bei 140 °C + 20 K
c) Temperaturerhséhung: auf 220 °Cc mit = 15 °¢/min

d) Temperatureinwirkung: 4 bis 10 h bei 220 °c + 20 K-

e) Abkihlen: auf Raumtemperatur mit £ 20 °c /min,

2., Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurcn, daf

der MeBwandler (5) durch Zusammenfligen der Foliestrei-
fen (6; 7) mittels Klebemasse (8) unter einem Anpred-
~druck ven 0,1 bis 10 kp./mm2 und nachfolgender Warme=-
hdrtung hergestellt wird,
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Vaerfahren nach Punkt 2, gekennzeichnet dadurch, daB

der Klebemasse (8) elektrisch gut leitende Partikel

in der KorngréRe 100 3 ¢ 125 /um zugesetzt sind,

Verfahren nach Punkt 2 und 3, gskennzeichnet dadurch,

daR im Flgespalt (9) esine elektrisch leitende Folie
eingelegt sein kann,

Verfzhren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB

aus der Klebemasse (8) durch Zumischen von 10 bisg
40 ¢ Fullstoffanteilen eine Einbettmasse (10) her=
gestellt und in den nachfolgenden Verfahrensschrit-

ten wirmegehdrtet wird:
a) Zrwirmen: von Raumtemperatur auf 120 °Cc mit
¢ 2 %°c/min
b) Temperatureinwirkung: 0,5 bis 4 h bei 120 °% + 20 K
c) Temperaturérhéhung: auf 220 °C mit = 10 °c/min
d) Temperatureinwirkung: 4 bis 12 h bei ZZONOC + 20 K

e) Abkihlen: auf Raumtemperatur mit é.203°C/min

Verfahren nach Punkt 1 und 5, gekennzeichnet dadurch,

daB der MeBwandler (5) mit Einbettmasse (10) allseitig
und in der gesamten Linge umschlossen in der Ausneh-

vhger

mung (4) eingefiigt und der Warmehértung unterzogen wird,

Verfahren nach Punkt 1 und 5, gekennzeichnet dadurch,

daB der MeBwandler (5) in der Ausnehmung (4) allseitig,
jédoch nur bis Dreiviertel seiner Lange, vom frei-
schwingenden Ende gemessen, mit Einbettmasse (10) um-
schlosssn ist und so der WirmehZrtung unterzogen wird,
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Verfahren nach Punkt 1; 6 und 7, gekennzeicinet da=-

durch, daB im Einbettungsvorgang des MeBwandlers (5)

ray

-

aa

e

peidseitig Laminavstreifen (17) mit Silikonharz

kung beigelegt sind,

.

Verfahren nach Punkt 1; 6 und 7, gskennzeichnet da-

durch, daB das Einbetten des MeBwandlers (5) in die
Ausnehmung (4) nach dessen elektrisch isolierender
Cberfléachenbeschichtung mittels temperaturbesténdigenm
gilikonprodukt erfolgt,

Verfahren nach Punkt 1; & bis 9; gekennzeichnet da-

durch, daB im Einbettungsverfahren eine Entgasungs- .
einlage (11) beigelegt wird,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB

die elostische Biegeplatte (2) vorteilhaft aus zwel
Plattennilften (12), die miteinander durch Punkt-
schweiBen starr verbunden und am Umfang dicht ver-
schweiBt sind, besteht und der Trennspalt (13) die
Entgasung Uber die Ausnehmung (4) und Bohrung (14)

beglnstigt,

Verfahren nach Punkt 1 und 11, gekennzeichngt dadurch,

daR die Entgesung direkt Uber den Trennspalt (13) er-
folgt und dieser nach abgeschlossener Warmehértung
druckdicht verschlossen wird,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB

aus der Klebamssse (8) durch Zumischen von 40 bis
80 Vol.-% Fiillstoffanteilen eine pastdse VerguBmasse
(16) hergestellt wird,
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16,

e
lers (5) das Kopfteil (15) mit VYerguBmasse (16) a
gefillt und einer Vidrmehartung nach den Verfahrens-

schritten der Einbettmasse (10} unterzieht,

Verfahren nach Punkt 1; 6 bis 12 und 14, gekennzeich-

net dadurch, daB dis vom HeBwandler (5) wegfihrenden

kapazitétsmaRig vorteilhaft verdrillten Signallei-
tungen (18) durch Fullen der Bohrung {14}, glnstig
mit Einbettmasse (10) oder VergulBmasse (486), nach
erfolgter Warmehértung lagefixiert sind,

Verfahren nach Punkt 16, gekennzeichnet dadurch, daB®

die Bohrung (14) etwa bis zu einem Drittel mit Ein=-
bettmasse (10), VerguBmasse (16), Silikonharzldsung
NH 2007 - pur-oder &hnliche temperaturbgsténdige
Produkte gefillt und nach anschlieBender Wirmebehand-
lung in den Verfahrensschritten:

a) Erwarmen: von Raumtemperatur auf 220 °Cc mit
= 40 °C/min

b) Warmeeinwirkung: 4 bis 10 h bei 220 °C + 20 K
c) Abkihlen: auf Raumtemperatur mit = 40 OG/min
durch den verschaumenden £ffekt materialsparend voll

ausgefillt wird,

Verfahren nach Punkt 1; 5; 13 und 16, gekennzeichnet

dadurch, daB der vorliegenden Mischung vor der Wérme-

hartung anteilm&Big auch 10 bis 40 Gew. % Epoxydharz
zugegeben werden kann,

Hierzu 1 Seite Zeichnungen
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