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Beschreibung
GEBIET DER ERFINDUNG

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft Keramik-
nadelheizelemente, und insbesondere ein Keramik-
nadelheizelement fiir einen Verbrennungsmotor, wo-
bei das Nadelheizelement integrierte Anschlusskon-
takte aufweist.

INFORMATION ZUM STAND DER TECHNIK

[0002] Der Anschluss von Keramiknadelheizele-
menten mit auBen befindlichen Heizelementschaften
in einem Metallgehduse mit gleichzeitigem Abdichten
von der Verbrennungskammer ist komplex. Die Ein-
richtungsposition bewirkt Kontakt zwischen den 10
Heizelementschaften mit unterschiedlicher Polung
und dem geerdeten Gehause. Daher muss zum Ver-
meiden von Kurzschlissen einer der zwei Heizele-
mentschafte im Bereich des Abdichtungssitzes vom
Gehause elektrisch isoliert sein. Aulerdem muss der
andere Heizelementschaft mit entgegengesetzter
Polung vom Anschlussbolzen elektrisch isoliert sein.
Die Anbringung von elektrischen Isolationsschichten
wird gegenwartig Uber mehrere Verglasungsstufen
oder Uber die Anbringung, beispielsweise durch Dru-
cken, und Einbrennung von elektrischen Isolier-
schichten implementiert. Um einseitige mechanische
Belastungen des eingerichteten Nadelheizelements
aufgrund der angebrachten Isolationsschichten zu
vermeiden, ist der entsprechende offene Anschluss-
schaft auBerdem mit einer Schicht derselben Starke,
jedoch mit elektrisch leitfahigen Eigenschaften, ver-
sehen, da sonst eine Bruchgefahr des Keramiknadel-
heizelements im Bereich des Abdichtungssitzes be-
stehen koénnte. Es besteht die weitere Moglichkeit,
dass das Keramiknadelheizelement durch Anbrin-
gung einer Beschichtung vollig von dem Gehause
isoliert ist. Wie bei einer potentialfreien A-Sonde ist
der Kontakt durch einen geteilten Anschlussbolzen
hergestellt.

[0003] JP-A-08 268760 offenbart ein Verfahren zum
Herstellen eines Keramiknadelheizelements, das
durch GielRen einer pulvrigen Mischung von spezifi-
schen Rohmaterialien und Sintern des resultierenden
Gussteils zum Ausbilden einer spezifischen Reakti-
onserzeugnisstruktur erhalten wird. Es wird ein ein-
stlickig gegossener Korper ausgebildet, der mit inte-
grierten Elektrodendrahten versehen ist.

KURZDARSTELLUNG DER ERFINDUNG

[0004] Die vorliegende Erfindung stellt ein Verfah-
ren zur Herstellung eines Keramiknadelheizelements
mit aulen befindlichen Warmeleitern und integrierten
elektrischen Anschlussoberflachen gemal Anspruch
1 bereit.
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[0005] Die vorliegende Erfindung stellt aulRerdem
ein Keramiknadelheizelement gemafly Anspruch 15
bereit.

[0006] Ein Keramiknadelheizelement gemaR einer
Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung weist
aufen befindliche, auf Si;N,/MSi, basierte Warmelei-
ter auf, wobei M mindestens eines aus Mo, Nb, Ti und
W ist, und weist integrierte elektrische Anschlusso-
berflachen unter Verwendung von Mehrkomponen-
ten-Spritzgusstechnologie auf.

[0007] Ein Vorteil des Verfahrens und Heizelements
der vorliegenden Erfindung ist das direkte Formen
des Nadelheizelements ohne zusatzliche Stufen zum
Schuitzen (Isolieren) des Elements, um zu verhin-
dern, dass die aullen befindlichen, komplementéren
Warmeleiter das Gehause und/oder die Anschluss-
bolzen berihren. Ein weiterer Vorteil gemaf der vor-
liegenden Erfindung ist die Minimierung der Bruchge-
fahr der Nadeln an der Anbringungsstelle und/oder
dem Abdichtungssitz durch Veranderungen in der
Starke von Kontakt- und/oder Isolationsbeschichtun-
gen.

KURZE BESCHREIBUNG DER ZEICHNUNGEN

[0008] Fig. 1A zeigt eine schematische Quer-
schnittsansicht eines Keramiknadelheizelements ge-
mal der vorliegenden Erfindung.

[0009] Fig. 1B zeigt einen Querschnitt durch Linie
B-B von Fig. 1A.

[0010] Fig. 1C zeigt einen Querschnitt durch Linie
C-C von Fig. 1A.

[0011] Fig. 1D zeigt einen Querschnitt durch Linie
D-D von Fig. 1A.

[0012] Fig. 2 zeigt ein Ablaufdiagramm eines Ver-
fahrens gemal der vorliegenden Erfindung.

DETAILLIERTE BESCHREIBUNG

[0013] Unter Bezugnahme auf Fig. 1A enthalt ein
beispielhaftes Keramiknadelheizelement der vorlie-
genden Erfindung einen Warmeleiter 2, ein Gehause
12, einen Isolierkérper 22 und einen Anschlussbol-
zen 32. Der Warmeleiter 2 weist einen negativen Pol
3, einen positiven Pol 6 und eine Spitze 9 auf, die
beim Betrieb des Heizelements erhitzt wird. Der ne-
gative Pol 3 weist einen unteren Abschnitt 4, der im
Gehdause 12 angeordnet ist, und einen im Allgemei-
nen halbzylindrischen oberen Abschnitt 5 auf, der
vom Gehause 12 vorsteht. Der positive Pol 6 weist ei-
nen unteren Abschnitt 7, der im Gehause 12 ange-
ordnet ist, und einen im Allgemeinen halbzylindri-
schen oberen Abschnitt 8 auf, der vom Gehause 12
vorsteht. Das Gehause 12 bildet eine im Allgemeinen
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zylindrische, ringférmige Verkleidung um die unteren
Abschnitte 4 und 7 des negativen Pols 3 bzw. des po-
sitiven Pols 6 und um Teile des Isolierkorpers 22 he-
rum aus. Der Isolierkérper 22 weist einen im Allge-
meinen zylindrischen Stababschnitt 24, der durch
den negativen Pol 3 und den positiven Pol 6 verklei-
det ist, einen gekrimmten Abschnitt 26, der zwischen
dem Gehause 12 und einem Teil des unteren Ab-
schnitts 4 des negativen Pols 3 angeordnet ist, und
einen halbkreisférmigen Abschnitt 28 auf, der zwi-
schen dem Anschlussbolzen 32 und dem unteren Ab-
schnitt 4 des negativen Pols 3 angeordnet ist. Wie
hierin ausgefuhrt ist der Anschlussbolzen 32 elek-
trisch an den positiven Pol 6 und das Gehause 12
elektrisch an den negativen Pol 3 angeschlossen.

[0014] Der Warmeleiter 2 ist aus einem spritzgiel3-
baren Keramikverbundkompound mit einer verhalt-
nismaRig hohen Leitfahigkeit hergestellt. Der Isolier-
korper 22 ist aus einem spritzgieBbaren Keramikver-
bundkompound mit einer verhaltnismafig niedrigen
Leitfahigkeithergestellt. Das Gehause 12 ist vorzugs-
weise aus Automatenstahl hergestellt. Alternativ
kann das Gehause 12 aus anderen geeigneten Me-
tallen oder Materialien hergestellt sein. Der An-
schlussbolzen 8 ist vorzugsweise gleichfalls aus Au-
tomatenstahl hergestellt, kann jedoch auch aus an-
deren geeigneten Metallen oder Materialien herge-
stellt sein. Eig. 1B bis Fig. 1D zeigen Querschnitts-
ansichten auf verschiedenen Héhen durch das Heiz-
element von Eig. 1A.

[0015] Unter Bezugnahme auf Fig. 2 schlief3t ein
beispielhaftes Verfahren gemaf der vorliegenden Er-
findung das Spritzgie3en eines ersten Korpers aus
einem ersten spritzgieRbaren Keramikverbundkomp-
ound mit einem ersten elektrischen Widerstand ein,
wie in Block 102 gezeigt. Wie in Block 104 gezeigt ist
die nachste Stufe eines beispielhaften Verfahrens
gemal der vorliegenden Erfindung das SpritzgieRen
eines zweiten Koérpers aus einem spritzgief3baren
Keramikverbundkompound mit einem zweiten elektri-
schen Widerstand um den ersten Kérper herum, um
einen Kompoundkdrper zu bilden. Der erste Korper
kann das Heizelement 2 oder alternativ den Isolier-
korper 22 des Keramiknadelheizelements bilden,
wahrend der zweite spritzgiebare Keramikverbund-
kompound den Isolierkérper 22 bzw. das Heizele-
ment 2 bildet. Dann wird das Sintern des Kompound-
korpers durchgeflhrt, wie in Block 106 gezeigt.

[0016] Die Keramiknadelheizvorrichtung wird unter
Verwendung geeigneter organischer Vorgangshilfs-
mittel erzeugt. Wie hierin ausgefihrt schlie3en geeig-
nete Vorgangshilfsmittel gepfropftes Polypropylen,
wie POLYBOND 1001, hergestellt von der Firma Uni-
royal Chemical, in Kombination mit Cyclododecan
und/oder Cyclododecanol ein. Andere geeignete or-
ganische Vorgangshilfsmittel schlieRen Kombinatio-
nen von Polyolefinwachsen, wie HOSTAMONT
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TPEK 583, hergestellt von der Firma Ticone GmbH,
oder von Polyoxymethylen, wie CATAMOLD, herge-
stellt von der Firma BASF AG, ein. Das (die) geeigne-
ten organischen Vorgangshilfsmittel werden den Ver-
bundstoffen Si;N,/MSi, (wobei M mindestens eines
aus Mo, Nb, W und Ti ist) zugesetzt, wobei die Ver-
bundstoffe nach dem Sintern verschiedene spezifi-
sche elektrische Widerstande aufweisen. Die Ver-
bundstoffe werden dann durch SpritzgielRen zu Guss-
kérpern ausgebildet. Das Sintern wird dann vorzugs-
weise in einem zweistufigen Vorgang, der eine Vor-
sinter- und eine primare Sinterstufe einschlief3t,
durchgefihrt.

[0017] Ein Verfahren gemaR der vorliegenden Erfin-
dung nutzt ein vorbehandeltes Si;N,-Pulver mit
zweckmaRigen Sinteradditiven wie Al,O,, Y,0, und
dergleichen und eine Beimischung aus MSi, (M: Mo,
Nb, W, Ti) zu unterschiedlichen Anteilen. Die Beimi-
schung aus MSi, ist derart, dass eine Komponente A,
die nach dem Sinterfeuer hochgradig isolierend ist,
und eine sehr hochgradig leitfahige Komponente B
geschaffen ist.

[0018] Die spritzgielbaren Kompounds AS und BS
werden aus den vorbehandelten Keramikpulvermi-
schungen A und B mit einem geeigneten organischen
Bindemittelsystem hergestellt, das gemaR einer bei-
spielhaften Ausflihrungsform der vorliegenden Erfin-
dung aus gepfropftem Polypropylen in Kombination
mit Cyclododecan und/oder Cyclododecanol gebildet
ist.

[0019] Ein aus dem Kompound AS hergestellter Iso-
lierkérper wird durch SpritzgieRen ausgebildet. Ein
leitfahiger Kompound BS wird um den Isolierkdrper
AS herum spritzgegossen, z.B. in dem zweistufigen
Spritzgussvorgang.

[0020] Das Entbinden und Vorsintern wird unter ei-
nem Inertgas bei einem Druck von 1 Bar und einer
Temperatur von bis zu 900 °C durchgefihrt. Ein pri-
marer Sintervorgang folgt dem Ausbildungsvorgang
nach dem Entbinden und Vorsintern. Das primare
Vorsintern findet unter einem definierten N,-Partial-
druck statt, wobei der N,-Partialdruck nicht héher als
10 Bar und der Sintergesamtdruck durch Zusetzen
eines Inertgases, wie beispielsweise Ar, auf Werte
bis zu 100 Bar erhoht wird, wobei das Sintergas auf
einer Temperatur zwischen 1000 °C und der Sinter-
temperatur liegt, die nicht héher als 1900 °C ist.

[0021] Alternativ wird das primare Sintern unter ei-
nem definierten N,-Partialdruck durchgefiihrt, wobei
der N,-Partialdruck mit der Temperatur variiert wird,
sodass der Partialdruck innerhalb eines Bereichs
liegt, der durch die folgenden Beziehungen gebun-
den ist, und der Sintergesamtdruck durch Zusetzen
eines Inertgases, wie beispielsweise Ar, auf Werte
bis zu 100 Bar erhdht wird: Obergrenze:
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log p(N,) =7,1566 - In (T) — 52,719
Untergrenze:
log p(N,) =9,8279 - In(T) — 73,988,

wobei T die Sintertemperatur in °C und p(N,) der Par-
tialdruck von N, in Bar ist. Die Sintertemperatur liegt
nicht héher als 1900 °C.

[0022] Die elektrischen Kontaktoberflachen kénnen
aullerdem mit einer diinnen Metallbeschichtung wie
einer auf Ni oder dergleichen basierten versehen
sein.

[0023] In einer beispielhaften Ausflihrungsform der
vorliegenden Erfindung wird ein Verbundpulver A aus
54 gew.-% Si;N,, 2,58 gew.-% ALO,, 3,42 gew.-%
Y,0, und 40 gew.-% MoSi, und ein Verbundpulver B
aus 36 gew.-% Si;N,, 1,72 gew.-% Al,O;, 2,28
gew.-% Y,0, und 60 gew.-% MoSi, erzeugt. Die mitt-
lere PartikelgrofRe des verwendeten Si;N, betragt 0,7
pm und die des verwendeten MoSi, betragt 1,8 ym.
Aus diesen Verbundpulvern werden die spritzgief3ba-
ren Kompounds AS und BS erzeugt. SpritzgieRbare
Pulverkompounds stellen hochgradig gefiillte Disper-
sionen dar.

[0024] Ein Bindemittelsystem, das fiir Pulverspritz-
guss geeignet ist, entspricht vorzugsweise den fol-
genden Anforderungen: (1) Dispersionswirkung zum
Vermeiden von Verklumpen von Pulver; (2) gute
FlieRqualitat der Kompounds wahrend des Spritzgie-
Rens; (3) angemessenes Binden eines zweiten Kom-
pounds, der Uiber einen Rohling gespritzt ist; (4) nied-
rige Ausbildung von Pyrolysekohlenstoff wahrend
des Warmeentbindens in Inertgasatmosphare und in
Luft, da Kohlenstoff die Eigenschaften des gesinter-
ten Gusskaorpers negativ beeinflusst; und (5) rasches
Entbinden ohne Ausbildung von Defekten.

[0025] Die Kombination von gepfropften Polypropy-
lenen und Cyclododecan und/oder Cyclododecanol
gemal einem Verfahren der vorliegenden Erfindung,
stellt beispielsweise ein Bindemittelsystem dieser Art
dar. Die polaren Kompounds, die auf die Polypropy-
lenkette gepfropft sind, wie Acrylsdure oder Malein-
saureanhydrid, setzen sich an die Oberflache des
Pulvers an. Das Polypropylen POLYBOND 1001, das
in der vorliegenden beispielhaften Ausfihrungsform
verwendet ist, ist ein Homopolypropylen, das mit 6%
Acrylsaure der Firma Uniroyal Chemical gepfropft ist.

[0026] Zur Erzeugung des Kompounds BS aus der
leitfahigen Keramik wird 82 gew.-% vorbehandelte
Pulvermischung B unter Schutzgas bei 180 °C mit 12
gew.-% POLYBOND 1001 und 6 gew.-% Cyclodode-
can verknetet und durch Kihlen bei laufendem Kne-
ter granuliert.
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[0027] Aufdiese Artund Weise wird ein Wirkstoff AS
aus dem isolierenden Keramikpulver A erzeugt, des-
sen Fullstoffgehalt mit dem des Kompounds BS ab-
gestimmt ist, sodass Testkorper, die aus beiden Kom-
pounds unter denselben Sinterbedingungen spritzge-
gossen und entbunden werden, dieselbe Sinter-
schwindung aufweisen.

[0028] Zun&chst wird der leitfahige Kérper mit dem
Kompound BS durch zweistufiges Spritzgief3en aus-
gebildet. Nach der Entnahme oder dem Austausch
der Stof3vorrichtung, die die Ausnehmungen fur die
Isolierbereiche in dem Spritzgusswerkzeug ausbil-
det, werden die ausgebildeten Leerrdume mit dem
Kompound AS ausgespritzt. Bei diesem Vorgang ent-
wickelt sich eine Bindung zwischen dem Isolierkorper
und dem leitfahigen Weg.

[0029] Nach dem Warmeentbinden und Sintern ge-
maf den Sinterbedingungen 2, weist die AS-Kompo-
nente einen spezifischen Widerstand von 10" Qcm
und die BS-Komponente einen spezifischen Wider-
stand von 6*10= Qcm auf.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines Keramikna-
delheizelements mit auBen befindlichen Warmelei-
tern und integrierten elektrischen Anschlussoberfla-
chen, wobei das Verfahren durch die Stufen gekenn-
zeichnet ist, in denen
ein erster Kérper aus einem ersten spritzgieRbaren
Keramikverbundkompound mit einem ersten elekitri-
schen Widerstand (102) spritzgegossen wird;
ein zweiter spritzgieBbarer Keramikverbundkomp-
ound mit einem zweiten elektrischen Widerstand um
den ersten Koérpers herum spritzgegossen wird, um
einen Kompoundkdrper (104) zu bilden; und der
Kompoundkérper (106) gesintert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der erste
spritzgielbare Keramikverbundkompound im We-
sentlichen isolierend ist und der zweite spritzgiel3ba-
re Keramikverbundkompound im Wesentlichen leitfa-
hig ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der erste
spritzgieRbare Keramikverbundkompound Trisilizi-
umtetranitrid, ein erstes Metallsilizid und ein erstes
Bindemittelsystem enthalt, und bei dem der zweite
spritzgieRbare Keramikverbundkompound Trisilizi-
umtetranitrid, ein zweites Metallsilizid und ein zweites
Bindemittelsystem enthalt.

4. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem das erste
und/oder zweite Bindemittelsystem mindestens ein
gepfropftes Polypropylen sowie Cyclododecan
und/oder Cyclodecanol enthalt.

5. Verfahren nach Anspruch 4, bei dem das min-
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destens eine gepfropfte Polypropylen ein Homopoly-
propylen enthalt, das mit 6 % Acrylsaure gepfropft ist.

6. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem das erste
Metallsilizid in der Form (M1)Si, vorliegt, wobei (M1)
ein Metall ausgewahlt aus Mo, Nb, W und Ti ist, und
wobei das zweite Metallsilizid die Form (M2)Si, hat,
wobei (M2) ein Metall ausgewahlt aus Mo, Nb, W und
Ti ist.

7. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem das erste
und das zweite Metallsilizid das gleiche Metallsilizid
ist.

8. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem der erste
spritzgiel3bare Verbundkompound ein erstes Sinter-
additiv enthalt und der zweite spritzgieRbare Ver-
bundkompound ein zweites Sinteradditiv enthalt, wo-
bei mindestens eines der ersten und zweiten Sinter-
additive Al,O, und/oder Y,0, einschlief3t.

9. Verfahren nach Anspruch 1, das des Weiteren
die Stufe des Vorsinterns des Kompoundkérpers um-
fasst.

10. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem das Vor-
sintern bei atmosphéarischem Druck unter einem In-
ertgas bei einer Maximaltemperatur von 900 °C statt-
findet.

11. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das Sin-
tern unter einem Stickstoff-Partialdruck stattfindet,
der einen Maximalwert von 10 bar hat, wenn eine
Sintertemperatur zwischen 1000 °C und 1900 °C
liegt.

12. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem eine
Sintertemperatur ein Maximum von 1900 °C hat.

13. Verfahren nach Anspruch 1, das des Weite-
ren die Stufe des Entbindens des Kompoundkdrpers
umfasst.

14. Verfahren nach Anspruch 1, das des Weite-
ren das Beschichten von mindestens einem Teil der
elektrischen Anschlussoberflachen mit einer Metall-
beschichtung umfasst.

15. Keramiknadelheizelement mit aul3en befindli-
chen Warmeleitern, das
einen ersten Koérper, der einen ersten Keramikver-
bundkompound umfasst, wobei der erste Korper ei-
nen ersten elektrischen Widerstand aufweist, und
einen zweiten Kdrper umfasst, der einen zweiten Ke-
ramikverbundkompound umfasst, wobei der zweite
Koérper einen zweiten elektrischen Widerstand auf-
weist, dadurch gekennzeichnet, dass
— der erste Korper spritzgegossen ist;
— der zweite Kdérper um den ersten Korper herum
spritzgegossen ist, und
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wobei der erste Korper und der zweite Kdrper einen
Kompoundkérper bilden, wobei der Kompoundkoérper
nach dem SpritzgieRen des ersten Kdorpers und des
zweiten Korpers gesintert wird.

16. Heizelement nach Anspruch 15, bei dem der
erste spritzgieRbare Keramikverbundkompound im
Wesentlichen isolierend ist und der zweite spritzgie3-
bare Keramikverbundkompound im Wesentlichen
leitfahig ist.

17. Heizelement nach Anspruch 15, bei dem der
erste spritzgieBbare Keramikverbundkompound Tri-
siliziumtetranitrid, ein erstes Metallsilizid und ein ers-
tes Bindemittelsystem enthalt, und bei dem der zwei-
te spritzgieRbare Keramikverbundkompound Trisilizi-
umtetranitrid, ein zweites Metallsilizid und ein zweites
Bindemittelsystem enthalt.

18. Heizelement nach Anspruch 17, bei dem das
erste und/oder zweite Bindemittelsystem mindestens
ein gepfropftes Polypropylen sowie Cyclododecan
und/oder Cyclodecanol enthalt.

19. Heizelement nach Anspruch 17, bei dem das
erste Metallsilizid in der Form (M1)Si, vorliegt, wobei
(M1) ein Metall ausgewahlt aus Mo, Nb, W und Ti ist,
und wobei das zweite Metallsilizid die Form (M2)Si,
hat, wobei (M2) ein Metall ausgewahlt aus Mo, Nb, W
und Ti ist.

20. Heizelement nach Anspruch 17, bei dem das
erste und das zweite Metallsilizid das gleiche Metall-
silizid ist.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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Einen ersten Kérper aus einem ersten
spritzgieBbaren Keramikverbund-

kompound mit einem ersten elektrischen ~T~_— 102

Widerstand spritzgief3en

Einen zweiten Kérper aus einem
spritzgieBbaren Keramikverbund-
kompound mit einem zweiten
elektrischen Widerstand um den ~A~— 104
ersten Kérper herum spritzgiel3en,
um einen Kompoundkdrper zu bilden

Den Kompoundkérper sintern —A~__- 106

Fig. 2
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