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der Griinkdrper in einem Behilter erwérmt und einem Losungsmittel-Strom ausgesetzt wird, und der Griinkorper unter Bildung
des Bauteils gesintert. Um hiervon ausgehend, eine rasche und gleichzeitig schonende Extraktion zur Entbinderung von Griinkor-
pern, die durch PulverspritzgieBen erzeugt sind, zu ermoglichen, wird erfindungsgemiB vorgeschlagen, dass die Extraktion eine
Aufheizphase umfasst, wihrend der die Temperatur des GriinkSrpers stetig oder schrittweise erhoht und der Griinkorper von einem
Losungsmittel in Form eines verdichteten, iiberkritischen Behandlungsgases umstromt wird. Ein zur Durchfiihrung des Verfahrens
geeigneter Extraktor zeichnet sich durch ein druckdichtes, mindestens eine seitliche Begrenzungswand aufweisendes Gehiuse aus,
das einen Behandlungsraum fiir die Aufnahme eines mit einer Vielzahl von Griinkdrpern beladenen Trdgerelements umschliefit, und
das eine verschlieBbare Belade- und Entnahmedffnung fiir die Griinkorper aufweist, die als Durchlass fiir das Trigerelement in der

seitlichen Begrenzungswand ausgebildet ist.
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Verfahren zur Herstellung eines Bauteils aus pulverférmigem Ausgangsmaterial und

dafiir geeigneter Extraktor

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Bauteils aus pulverférmigem
Ausgangsmaterial, durch Vermischen des Ausgangs-Pulvers mit Hilfsstoffen, umfassend
Bindemittel, unter Bildung einer flieRfahigen Masse, Erzeugen eines Griinkérpers aus der
Masse durch PulverspritzgieRen, Extraktion eines Teils der Hilfsstoffe, indem der
Grinkdrper in einem Behalter erwarmt und einem Losungsmittel-Strom ausgesetzt wird,

und Sintern des Griinkérpers unter Bildung des Bauteils.

Weiterhin betrifft die Erfindung einen Extraktor zur Durchfiihrung des Verfahrens.

Das PulverspritzgieRen wird vorwiegend zur Herstellung geometrisch komplexer Bauteile
in hohen Stlickzahlen eingesetzt. Vorallem mechanisch schwierig zu bearbeitende
Werkstoffe, wie z.B. Hartmetalle, Keramiken und Graphit, sind mit diesem Verfahren leicht

zu verarbeiten.

Der Verfahrensablauf beim Pulverspritzgielen ist in der Produktinformationsschrift
~Pulvermetallurgisches SpritzgieRen — ein fortschrittliches Fertigungsverfahren” der Schunk
Sintermetalltechnik GmbH (Druckvermerk: 52.02/1996) beschrieben. Danach lasst sich
das Pulverspritzgieflen in mehrere Schritte gliedern. Pulverférmiges Ausgangsmaterial — in
der Regel handelt es sich dabei um metallisches oder keramisches Pulver oder um
Graphit - wird in einem ersten Verfahrensschritt mit thermoplastischen Binde- und
Plastifizierungsmitteln zu einer flieRfahigen Masse vermischt. Diese Masse lasst sich auf
SpritzgieRmaschinen zu einer endkonturnahen Grinkorper verarbeiten. Zur Entfernung der
Binde- und Plastifizierungsmittel aus dem Grunkérper wird dieser in einem weiteren
Verfahrensschritt einer sogenannten Extraktion oder einer Pyrolyse unterzogen. Bei der
Extraktion werden die genannten Hilfsstoffe chemisch in einem Lésungsmittel gelost und
aus dem Grinkdrper ausgetragen, wahrend sie bei der Pyrolyse thermisch zersetzt
werden. Der dabei entstehende Braunling wird im nachsten Verfahrensschritt zu einem

Metall-, Keramik- oder Graphitk&rper gesintert.
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Die Binde- und Plastifizierungsmittel erleichtern nicht nur die Verarbeitung der Masse,
sondern sie verleihen dem Griinkérper auch die fiir seine Weiterverarbeitung erforderliche
Formstabilitat. Damit der Griinkdrper seine Form beibehélt, muss der Entzug dieser
Hilfsstoffe alimahlich und schonend erfolgen. Dies gilt vorallem bei der Extraktion der
Binde- und Plastifizierungsmittel von durch Pulverspritzgieen erzeugten Grinkérpern.
Denn die Grinkérper werden bei diesem Verfahren in der Regel vor der Extraktion der
Hilfsstoffe entformt und werden daher ungestutzt — frei stehend oder zum Beispiel in
einem Sandbett liegend - dem Lésungsmittel-Strom ausgesetzt. Daher werden solche
Bindemittelsysteme eingesetzt, die bei Raumtemperatur fest sind und die den Grink&rpern
die erforderliche Formstabilitat bei dieser Temperatur verleihen kdnnen. Der Entzug der
Binde- und Plastifizierungsmittel durch Pyrolyse dauert — je nach Wandstarke des
Griinkorpers - mehrere Tage; und auch bei der Extraktion durch Lésungsmittel sind lange
Behandlungszeiten erforderlich. Dartiberhinaus sind Losungsmittel und die Abbauprodukte

gebrauchlicher Bindersysteme teilweise umweltbelastend.

Fur die Durchfihrung einer Extraktion werden eine Vielzahl der zu entbindernden
Griinkdrper in einen Extraktionsbehalter in Form eines Bades eingebracht und mit dem
Extraktionsmittel behandelt.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Extraktion von
Bindemitteln anzugeben, das eine rasche und gleichzeitig schonende Entbinderung von

Griinkorpern, die durch Pulverspritzgiefen erzeugt sind, ermdglicht.

Weiterhin liegt der Eindung die Aufgabe zugrunde, einen zur Durchfiilhrung des Verfahrens

geeigneten Extraktor anzugeben.

Hinsichtlich des Verfahrens wird diese Aufgabe ausgehend von dem eingangs genannten
Verfahren erfindungsgemaf dadurch geldst, dass die Extraktion eine Aufheizphase
umfasst, wahrend der die Temperatur des Grinkorpers stetig oder schrittweise erhoht und
der Grinkorper von einem Lésungsmittel in Form eines verdichteten, Gberkritischen

Behandlungsgases umstromt wird.
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Fir die Extraktion der Hilfsstoffe aus dem Grinkdrper wird ein Losungsmittel in Form eines
Uberkritischen Behandlungsgases eingesetzt. Das Behandlungsgas umstrémt den
Grunkorper, 10st dabei Hilfsstoffe - wie Bindemittel und Plastifizierungsmittel - , die
anschlieRend mit dem Behandlungsgas aus dem Behélter ausgetragen werden. Dabei
wird der Griunkorper durch das Entfernen der Hilfsstoffe zunehmend porés, so dass das
Behandlungsgas auch die porésen Bereiche des Grinkérpers durchstromen kann. Bei
dem Behalter handelt es sich hier um einen sogenannten Extraktor, in dem ein Uberdruck

erzeugt werden kann.

Das als Losungsmittel eingesetzte Uberkritische Behandiungsgas zeichnet sich durch eine
hohe Dichte aus, was wiederum die Lésungsmittelwirkung fur die aus dem Griinkérper zu
I6senden Hilfsstoffe verbessert. Die hohe Dichte wird dadurch erreicht, dass das
Uberkritische Behandlungsgas in einem Temperatur-Druck-Regime oberhalb seiner

spezifischen kritischen Temperatur- und Druckwerte gehalten wird.

Die Extraktion umfasst eine Aufheizphase, wahrend der die Temperatur des Grinkdrpers,
und damit einhergehend auch die Temperatur des ihn umstromenden Behandlungsgases,
erhoht wird. Die Temperaturerhéhung erfolgt kontinuierlich oder in Schritten. Die

besondere Wirkung dieser Verfahrensweise wird im folgenden néher erlautert:

Die im Grinkdérper enthaltenden Hilfsstoffe liegen im aligemeinen in unterschiedlichen
Fraktionen vor, die sich zum Beispiel in ihren thermischen Eigenschaften - wie ihrer
Schmelztemperatur - oder in ihren chemischen und physikalischen Eigenschaften - wie
ihrer Loslichkeit im Behandlungsgas - unterscheiden kénnen. Eine aus dem Griinkdrper
durch Lésung in einem Behandlungsgas entfernte oder eine durch Erhitzen verflissigte
Hilfsstoff-Fraktion tragt zur Formstabilitat des Griinkdrpers nicht mehr bei. Durch ein
langsames Erhohen der Temperatur des Griinkérpers wahrend der Extraktion wird
erreicht, dass die Hilfsstoff-Fraktionen entsprechend ihrer Loslichkeit im Behandlungsgas
und ihrer Schmelztemperatur nacheinander aus dem Grinkérper entfernt werden.
Zunachst werden die bei geringerer Temperatur I6slichen Hilfsstoff-Fraktionen extrahiert,

und mit zunehmender Temperatur die schwerer Léslichen. Dabei werden die Hilfsstoff-
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Fraktionen idealerweise durch Lésung im Behandlungsgas entfernt, bevor deren jeweilige

Schmelztemperatur erreicht ist.

Die Loslichkeit der Hilfsstoffe im tberkritischen Behandlungsgas nimmt mit der Temperatur
zu. Im Fall einer Extraktion bei niedriger Temperatur wiirde die Beseitigung der Hilfsstoffe
daher lange Zeiten erfordern, andererseits ginge im Fall einer Extraktion bei hoher
Temperatur durch rasche Beseitigung oder Erweichung der Hilfsstoffe die Formstabilitat
des Griunkdrpers verloren. Erst die allmahliche (stetige oder schrittweise)
Temperaturerhéhung ermdglicht eine schonende und gleichzeitig rasche Beseitigung der

Hilfsstoffe aus dem Griinkorper.

Wesentliche Voraussetzung dafiir ist der Einsatz von bei Raumtemperatur festen
Bindemittelsystemen, die eine derartige alimé&hliche Temperaturerhthung erlauben, ohne
dass der Grinkorper seine Formstabilitat verliert. Das erfindungsgemafe Verfahren ist
daher insbesondere fiir die Extraktion von Binde- und Plastifizierungsmittel aus solchen
Grinkdrpern vorteilhaft einsetzbar, die durch Pulverspritzgieen erzeugt worden sind und
die in der Regel wahrend der Extraktion entformt und ungesttitzt vorliegen, eine

ausreichende Formstabilitdt somit aus sich selbst heraus gewahrleisten missen.

Die Temperaturfihrung wahrend der Extraktion hangt im wesentlichen von den
thermischen und chemischen Eigenschaften der eingesetzten Hilfsstoffe sowie von den
geometrischen Abmessungen des Grinkorpers ab. Als glnstig hat es sich erwiesen, in der
Aufheizphase eine Aufheizrate im Bereich von 0,1°C/min und 5 °C/min, vorzugsweise im
Bereich von 0,5°C/min und 2 °C/min, einzustellen. Mit einer Aufheizrate in diesem Bereich

wird im allgemeinen eine rasche und schonende Extraktion der Hilfsstoffe erreicht.

Dies gilt gleichermalen fur eine Verfahrensweise, bei der in der Aufheizphase die
Temperatur des Grinkdrpers im Bereich zwischen 20 °C und 150 °C, vorzugsweise
zwischen 30 °C und 130 °C erhoht wird. An die Aufheizphase kann sich eine Haltephase
anschlieffen, wahrend der der Griinkérper bei erhéhter Temperatur gehalten wird. Aus

Grunden der Erhaltung einer ausreichenden mechanischen Stabilitat wird die Extraktion im
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allgemeinen so gefiihrt, dass ein fur das anschlieBende Sintern unschédlicher Rest an

Hilfsstoffen im Griinkérper verbleibt.

Die Wirkung des Behandlungsgases hinsichtlich der Entfernung der Hilfsstoffe wird
verbessert, wenn dem Behandlungsgas eine erste Strémungsrichtung vorgegeben wird,
wobei der Griinkdrper wahrend der Aufheizphase von dem Behandlungsgas in erster
Strémungsrichtung umstrémt wird, und die Strémungsrichtung im Verlauf der
Aufheizphase mindestens einmal geandert wird. Dies lasst sich durch die hohe Dichte des
Uberkritischen Behandlungsgases, die im Bereich der spezifischen Dichte der zu
extrahierenden Hilfsstoffe liegt, erklaren. Bedingt durch die Temperaturerhéhung veréndert
sich im Verlauf der Aufheizphase das Dichteverhaltnis von Behandlungsgas und der zu
extrahierenden Hilfsstoffe. Zu Beginn der Aufheizphase, also bei niedrigen Temperaturen,
ist die Dichte des Behandlungsgases hoher als die der Hilfsstoffe. Vorzugsweise wird der
Grinkérper dabei von unten nach oben umstrémt, so dass das Behandlungsgas die

Hilfsstoffe leicht nach oben verdrangen und aus dem Extraktor austragen kann.

Es wird somit eine Verfahrensweise bevorzugt, bei der der Griinkdrper in einem ersten
zeitlichen Abschnitt der Aufheizphase von unten nach oben, und in einem zweiten
zeitlichen Abschnitt der Aufheizphase von oben nach unten vom Behandlungsgas
umstromt wird. Denn nach einer Umkehrung der Dichteverhaltnisse bei hdherer
Temperatur werden die Hilfsstoffe von dem nunmehr von oben nach unten strémenden
Behandlungsgas wirksamer aus dem Griinkérper und aus dem Extraktor entfernt. Die
Temperatur, ab der eine Umkehrung des Dichteverhaltnisses eintritt, hangt vom

Innendruck im Extraktor ab.

Die Dauer der Extraktion insgesamt richtet sich im wesentlichen nach der Wandstarke des
Grinkorpers. Als gunstig hat es sich erwiesen, die Behandlungsdauer des Griinkdrpers im

Bereich von einer Stunde bis drei Stunden einzustelien.

Zum Einsatz als Behandlungsgas im Sinn der Erfindung haben sich Propan, Lachgas oder

Kohlendioxid besonders bewahrt. Diese Behandlungsgase zeichnen sich durch gute
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Lésungsmitteleigenschaften fur die Gblichen Bindemittel und Plastifizierungsmittel aus; sie

sind preiswert und verhaltnismaRig einfach zu handhaben.

Es hat sich als gunstig erwiesen, die Hilfsstoffe zu extrahieren, wahrend der Griinkorper
auf einem Trager aus einem porésen Material aufliegt. Fir den Fall, dass fliissige
Hilfsstoffe aus dem Griinkdrper austreten, kénnen diese vom porésen Trager-Material
adsorbiert oder absorbiert, und dadurch eine Verschmutzung oder Beschadigung des
Extraktors oder anderer Griinkérper verhindert werden. Der Trager kann beispielsweise in

Form einer Platte aus pordser Keramik oder aus porésem Sintermetall ausgebildet sein.

Die oben angegebene technische Aufgabe wird hinsichtlich des Extraktors geldst, indem
dieser ein druckdichtes, mindestens eine seitliche Begrenzungswand Gehause aufweist,
das einen Behandlungsraum fiir die Aufnahme eines mit einer Vielzahl von Griinkérpern
beladenen Tragerelements umschlielt, der mit mindestens einem Einlass fiir ein
Behandlungsgas und mit mindestens einem Ausiass fiir ein Abgas versehen ist, und der
eine verschlieBbare Belade- und Entnahmeo6ffnung fiir die Grinkérper aufweist, die als

Durchlass fur das Tragerelement in der seitlichen Begrenzungswand ausgebildet ist.

Dadurch, dass die Belade- und Entnahme6ffnung als Durchlass flir das Tragerelement
ausgebildet ist, kann das gesamte Tréagerelement durch diese Offnung in den Extraktor
eingebracht und auch wieder entnommen werden. Die Grinkérper kénnen bereits vor dem
Beladen des Extraktors auf dem Tragerelement angeordnet sein. Nach Abschliuss der
Extraktion werden die Griinkorper mitsamt dem Tragerelement aus dem Extraktor
entnommen und kdnnen auf dem Tragerelement aufliegend einer

Weiterverarbeitungsvorrichtung — wie etwa einem Sinterofen zugefiihrt werden.

Da die Entnahmedffnung in der seitlichen Begrenzungswand ausgebildet ist, kann das
Tragerelement durch im wesentlichen horizontale Verschiebung, also ohne Uberwindung

grélerer Hohenunterschiede, in den Extraktor eingebracht werden.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemanien Extraktors ist das

Gehause als stirnseitig geschlossener Hohlzylinder ausgebildet ist, wobei die Belade- und
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Entnahme6ffnung im Bereich der einen Stirnseite vorgesehen ist. Die beiden Stirnseiten
bilden dabei seitliche Begrenzungswande im Sinne der Erfindung, wovon mindestens im
Bereich der einen Stirnseite die Belade- und Entnahmed&ffnung vorgesehen ist. Ein
Zylinder mit kreisférmigem Querschnitt ist als. Druckbehalter besonders gut geeignet.
Dabei tragt der Zylindermantel zur seitlichen Begrenzung des Behandlungsraums bei und

er bildet gleichzeitig die obere und untere Begrenzungswand.

Eine weitere Verbesserung ergibt sich, wenn der Behandlungsraum mindestens zwei
Einlasse und mindestens zwei Auslasse aufweist. Ein derart modifizierter Extraktor ist
insbesondere fur einen Einsatz bei der weiter oben beschriebenen Variante des
erfindungsgemafien Verfahrens geeignet, bei dem die Strémungsrichtung wahrend der

Extraktion umgekehrt wird.

Im folgenden wird die Erfindung anhand eines Ausflihrungsbeispiels und einer Zeichnung

naher erlautert. Als einzige Figur zeigt

Figur 1 eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfindungsgeméfien Verfahrens in

schematischer Darstellung.

Die in Figur 1 dargestellte Vorrichtung dient zur Extraktion (im folgenden auch als
Entbinderung bezeichnet) von Griinkérpern unter Einsatz von Gberkritischem Kohlendioxid.
Das Kohlendioxid wird dabei im Kreislauf gefiihrt. Die Vorrichtung umfasst einen Extraktor

1, einen Separator 2, und einen CO2-Tank 3 fir die Aufnahme von Kohlendioxid.

Im CO,-Tank 3 liegt das Kohiendioxid in einer Flissigphase 4 und in einer Gasphase 5
vor. Zur Verflussigung des Kohlendioxids ist innerhalb des CO,-Tanks 3 ein Kondensator 6
vorgesehen. Vom CO,-Tank 3 fiihrt eine Gasleitung Uber einen Auslass 7, einen
Unterkihler 8, eine CO,-Pumpe 9 und einen Warmetauscher 10 wahlweise zu einem

oberen Einlass 11 und zu einem unteren Einlass 12 des Extraktors 1.

Der Extraktor 1 weist die Form eines Hohlzylinders auf, wobei in der Darstellung von Figur

1 die Zylinderachse 29 in der Horizontalen verlauft. im Bereich einer der Stirnseiten ist die
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Befiill- und Entnahmedffnung vorgesehen, die mittels einer Klappe 30 druckdicht
verschlielbar ist. Innerhalb des Extraktors 1 ist ein fahrbares Gestell 15 mit mehreren
Zwischenbdden vorgesehen, auf denen eine Vielzahl von Griinkérpern 13 zum Entbindern
angeordnet sind. Die Grlinkorper 13 liegen dabei auf Platten 14 aus porésem Sintermetall
auf. Durch die Beflll- und Entnahmeéffnung kann das Gestell 15 in den Extraktor
eingebracht und aus diesem entnommen werden.
Innerhalb des Extraktors 1 ist weiterhin eine (in der Figur nicht dargestelite
Heizeinrichtung) vorgesehen. In einer alternativen Ausfithrungsform wird der Extraktor 1
von der Heizeinrichtung umgeben. Der Extraktor ist wahlweise tiber einen oberen Auslass

16 oder einen unteren Auslass 17 und einem Eckventil 18 mit dem Separator 2 verbindbar.

Die Hochdruckseite 19 des Eckventils ist in Figur 1 mit einem kleineren Schenkel
gekennzeichnet und die Niedrigdruckseite 20 mit einem gréReren Schenkel. Das Eckventil
18 wird mittels einer Pneumatik 21 und eine Druckregeleinrichtung 22 gesteuert. Die
Druckregeleinrichtung 22 ist Gber eine Druckleitung 23 mit der Hochdruckseite 19 des

Eckventils verbunden.

Der Separator 2, in dem Bindemittel und Plastifizierer von gasférmigem Kohlendioxid
getrennt werden, ist von einer Temperiereinrichtung umgeben. Die aus dem Kohlendioxid
auskondensierenden Bestandteile bilden einen Extrakt 25, der sich im wesentlichen aus
Wachsen, Paraffinen und Harzen zusammensetzt und der tiber einen Stutzen 26
abgelassen werden kann. Der Gasraum 27 oberhalb des Extrakts 25 ist tiber eine

Gasleitung 28 mit der Gasphase 5 des CO,-Tanks 3 verbunden.

Nachfolgend wird das erfindungsgemafRe Verfahren zur schonenden Extraktion von
Hilfsstoffen aus Griinkérpern unter Einsatz von tiberkritischem Kohlendioxid anhand Figur

1 néher erlautert:

Der Extraktor 1 wird mit einer Charge von Griinkérpern 14 beladen, indem die zu
behandelnden Grinkérper 14 auf dem Gestell 15 auRerhalb des Extraktors 1 angeordnet

werden und das Gestell anschlieend horizontal in den Extraktor 1 eingeschoben wird.
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Bei den Griinkérpern handelt es sich um GieRteile, die aus einem Gemisch von Carbonyl-
Eisenpulver und Hilfsstoffen, wie Bindemittel und Plastifizierungsmittel durch
Pulverspritzgielen hergestellt worden sind. Die Hilfsstoffe werden im folgenden unter dem
Ausdruck ,Bindemittel“ zusammengefasst. Bezogen auf das Gesamtgewicht betragt der
Anteil an den Bindemitteln 6 bis 9 Gew.-%. Die verschiedenen Bindemittel- Fraktionen
sind in unterschiedlichen Mengenverhaltnissen enthaiten. Die Bindemittel-Fraktionen
unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Schmelztemperatur und ihrer Lslichkeit in

Uberkritischem Kohlendioxid.

Im CO2-Tank 3 wird Kohlendioxid bei einer Temperatur von etwa 20 °C und einem Druck
im Bereich von 55 bar bis 60 bar gehalten. Dabei bildet sich ein Phasengleichgewicht unter
Bildung der Gasphase 5 und der Flissigphase 4. Aus der Flissigphase 4 wird
kontinuierlich fllissiges Kohlendioxid entnommen und ber den Unterkihler 8 und die CO,-
Pumpe 9 unter einem Druck von 200 bar bis 500 bar als tiberkritisches Kohlendioxid dem
Waéarmetauscher 10 zugefiihrt. In der Regel wird im Extraktor 1 ein Druck von 350 bar

eingestellt.

Die erfindungsgemaRe Entbinderung umfasst eine Aufheizphase, wahrend der die
Temperatur des durch den Extraktor 1 geleiteten kontinuierlichen Stroms aus
uberkritischem Kohlendioxid langsam erhéht wird. Die Temperierung des Kohlendioxid-
Stroms erfolgt im Warmetauscher 10. Im Ausfiihrungsbeispiel wird eine schrittweise

Temperaturerhdhung geman folgender Tabelle eingestellt:

Tabelle 1: Temperaturverlauf beim Extrahieren mit Gberkritischem CO,

Nr. Dauer [min] Temperatur [°C]

1 25 30
2 15 50
3 15 70
4 15 90
5 20 120
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Alternativ zu einer schrittweisen Temperaturerhéhung kann die Temperatur auch
kontinuierlich erhéht werden. In einem dementsprechend modifizierten
Ausfihrungsbeispiel wird das Gberkritische Kohlendioxid durch den Warmetauscher 10
temperiert, wobei eine kontinuierliche Temperaturerhohung von 30 °C auf 120 °C bei einer

Aufheizrate von 1°C/min eingestellt wird.

Vom Warmetauscher 10 gelangt der kontinuierliche Strom aus tberkritischem
Kohlendioxid in den Extraktor 1, umstrémt die porésen Griinkdrper 14 und 16st dabei
Bestandteile der darin enthaltenen Bindemittel. Die Menge des einzusetzenden
Kohlendioxids hangt von der Masse des zu entbindernden Materials ab. Im
Ausfihrungsbeispiel werden 10 kg Uberkritisches Kohlendioxid pro Kilogramm des

Ausgangsgewichts der Grinkdrper eingesetzt.

Die allmahliche Temperaturerhéhung bewirkt eine sukzessive Lésung der
unterschiedlichen Bindemittel-Fraktionen, so dass eine ausreichende Formstabilitét der
Grunkorper 14 wahrend der Entbinderung gewahrleistet ist. Weiterhin wird eine
Verfliissigung von Bindemittel vermieden, indem niedrigschmelzenden Fraktionen bereits
aufgel®st sind, bevor deren Schmelztemperatur erreicht ist. Dennoch austretende
Flussigkeit wird durch die porésen Platten 13 aufgesogen.

Bedingt durch die Temperaturerhthung verandert sich im Verlauf der Aufheizphase das
Dichteverhaltnis von Uberkritischem Kohlendioxid und der zu extrahierenden Bindemittel.
Zu Beginn der Aufheizphase wird daher der Strom aus tberkritischem Kohlendioxid vom
unteren Einlass 12 zum oberen Auslass 16 gefiihrt. Durch die so vorgegebene
Stromungsrichtung werden Bindemittelbestandteile mit einer gegeniber dem
Uberkritischen Kohlendioxid geringeren Dichte nach oben verdréngt und aus dem Extraktor
ausgetragen. Nach einer Umkehrung des oben genannten Dichteverhéltnisses, die in
Abhangigkeit vom gewahlten Bindemittelsystem bei einem Innendruck von 350 bar bei
einer Temperatur im bereich von 70 °C bis 90 °C eintritt, wird die Strdomungsrichtung
geandert, indem der Kohlendioxid-Strom nun vom oberen Einlass 11 zum unteren Auslass
17 gefihrt wird, so die Bindemittelbestandteile mit nunmehr héherer Dichte leichter Gber

den untern Auslass 17 entfernt werden kénnen.
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AnschlieRend an die Aufheizphase werden die Griinkdrper 14 wahrend einer Haltezeit von
20 min auf einer Temperatur von 120 °C gehalten, wobei sie weiterhin von dem
Uberkritischen Kohlendioxid umstromt werden. Die Extraktion wird beendet, wenn nur noch
ein Restanteil an Bindemitteln in den Griinkérpern 14 vorhanden ist, der fiir die Stabilitat
der Griinkorper 14 bis zum Sintern erforderlich ist. Dieser Restanteil liegt bei ca. 20 Gew-

%. Im Ausfuhrungsbeispiel ist die Extraktion somit nach 90 min abgeschlossen.

Die aus dem Extraktor 1 ausgetragenen Bindemittelbestandteile gelangen in den
Separator 2 und kondensieren oder kristallisieren dort infolge der Abkiihlung durch die
Entspannung des Kohlendioxids aus. Das gereinigte Kohiendioxid wird dem CO2-Tank 3

wieder zugefuhrt.

Durch Verwendung von Uberkritischem Kohlendioxid als Extraktionsmittel und seiner guten
und Uber die Temperierung im Warmetauscher 10 genau steuerbaren L&sungs- und
Transporteigenschaften wird eine Verktrzung der Entbinderungszeiten auf wenige
Stunden erreicht. Das erfindungsgemafe Verfahren erméglicht die Wiederverwendung
des Extrakts 25 und entlastet damit die Umwelt. Auch das Lésungsmittel Kohlendioxid wird

im Kreislauf gefthrt.

Nach der Entbinderung wird die Kiappe 30 geéffnet, das Gestell 15 aus dem Extraktor 1
herausgefahren und die darauf angeordneten Grinkérper 14 zur Fertigstellung der
gewlinschten Bauteile einem (in Figur 1 nicht dargesteliten ) Sinterofen zugefihrt. Der
Sinterofen ist ebenfalls fir die Aufnahme des Gestells 15 ausgelegt, so dass ein Umlagern
der behandelten Griinkérper 14 nicht erforderlich ist. Diese werden anschlieend bei einer
Temperatur von 1000 °C bis 1350 °C gesintert.



10

15

20

25

30

35

WO 01/74518 PCT/EP01/03663

12

Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung eines Bauteils aus pulverférmigem Ausgangsmaterial,
durch Vermischen des Pulvers mit Hilfsstoffen, umfassend Bindemittel, unter Bildung
einer flieRfahigen Masse, Erzeugen eines Grinkérpers aus der Masse durch
PulverspritzgieRen, Extraktion eines Teils der Hilfsstoffe, indem der Griinkdrper in
einem Behalter erwarmt und einem Lésungsmittel-Strom ausgesetzt wird, und
Sintern des Griinkérpers unter Bildung des Bauteils, dadurch gekennzeichnet, dass
die Extraktion eine Aufheizphase umfasst, wahrend der die Temperatur des
Grunkdrpers (14) stetig oder schrittweise erhéht und der Griinkdrper (14) von einem
Lésungsmittel in Form eines verdichteten, Giberkritischen Behandlungsgases
umstrémt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass in der Aufheizphase eine
Aufheizrate im Bereich von 0,1°C/min und 5 °C/min, vorzugsweise im Bereich von
0,5°C/min und 2 °C/min, eingestelit wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass in der
Aufheizphase die Temperatur des Griinkérpers im Bereich zwischen 20 °C und 150
°C, vorzugsweise zwischen 30 °C und 130 °C erhéht wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass dem Behandlungsgas eine Stromungsrichtung vorgegeben, und der Grinkorper
(14) wahrend der Aufheizphase von dem Behandlungsgas in Strémungsrichtung
umstrémt wird, und dass die Stromungsrichtung im Verlauf der Aufheizphase
mindestens einmal gedndert wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass der Grinkdrper in einem
ersten zeitlichen Abschnitt der Aufheizphase von unten nach oben, und in einem
zweiten zeitlichen Abschnitt der Aufheizphase von oben nach unten vom
Behandlungsgas umstrémt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Behandlung des Grlinkdrpers (14) im Bereich von einer Stunde bis drei
Stunden andauert.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass als Behandlungsgas Propan, Lachgas oder Kohlendioxid eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass der Grunkérper (14) bei der Extraktion der Hilfsstoffe auf einem Trager aus
einem pordsen Material aufliegt.

Extraktor zur Durchfihrung des Verfahrens nach einem oder mehreren der
Anspriche 1 bis 8, mit einem druckdichten, mindestens eine seitliche
Begrenzungswand aufweisenden Gehause (1), das einen Behandlungsraum fur die
Aufnahme eines mit einer Vielzahl von Griinkérpern (14) beladenen Tragerelements
(15) umschliefdt, der mit mindestens einem Einlass (11; 12) fir ein Behandlungsgas
und mit mindestens einem Auslass (16; 17) fur ein Abgas versehen ist, und der eine
verschlieRbare Belade- und Entnahmedffnung (30) fur die Grinkérper (14) aufweist,
die als Durchlass fiir das Tragerelement (15) in der seitlichen Begrenzungswand
ausgebildet ist.

Extraktor nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Gehause (1) als
stirnseitig geschlossener Hohlzylinder ausgebildet ist, wobei die Belade- und
Entnahmed6ffnung (30) im Bereich der einen Stirnseite vorgesehen ist.

Extraktor nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass der
Behandlungsraum mindestens zwei Einlasse (11; 12) und mindestens zwei Auslasse
(16; 17) aufweist.
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