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Beschichtetes Zirkonoxidpulver fiir die Medizintechnik

Pulversynthese mit Puls

Zusammensetzung und Homogenitat der verwendeten Rohstoffe gewinnen in der
Medizintechnik zunehmend an Bedeutung. Mit einem weiterentwickelten Verfahren
zur Pulversynthese lassen sich besonders hochwertige nano- und mikroskalige Pulver
herstellen oder veredeln —zum Beispiel fur Dentalimplantate.

allem bei Patienten, aber auch bei immer mehr

Medizinern hoch im Kurs. Bereits aus dstheti-
scher Perspektive ist die weifle bis elfenbeinfarbene,
transluzente Keramik géngigen Titanimplantaten mit
grau durchscheinender Optik iiberlegen. Aus therapeu-
tischer Sicht profitieren vor allem Allergiepatienten und
chronisch Kranke von der metallfreien Titan-Alternati-
ve Zirkonoxid. Das Mundgefiihl ist natiirlicher, denn
Keramik leitet weder Warme noch elektrische Energie.
Und auch das Entziindungsrisiko ist geringer, weil die
spezielle Oberflichengestaltung das Einheilen in den
Kieferknochen fordert.

Um die Eigenschaften von Zirkonoxidpulvern, die
auch in weiteren medizinischen und technischen
Produkten Anwendung finden, noch spezifischer einzu-
stellen, konnen die Partikel zum Bespiel beschichtet
werden. Dafiir eignet sich die Glatt Pulversynthese, eine
Weiterentwicklung des Sprithkalzinationsverfahrens.
Am Firmensitz in Weimar betreibt der Anlagenbauer
Glatt Ingenieurtechnik unterschiedliche Synthesereak-
toren und entwickelt Prozesse fiir hochkomplexe
Pulversysteme. Das Verfahren ermdglicht die gezielte
Einstellung von chemischen wie auch mineralogischen
Zusammensetzungen von Stoffsystemen.

B iokompatible Implantate aus Keramik stehen vor
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Bekannter Werkstoff — neu entdeckt

Zirkonoxid ist in der Medizintechnik ein weit verbreite-
ter und iberaus vielseitiger Werkstoff. Seine hohe
chemische Riss- und Verschleif$bestdndigkeit sowie eine
hervorragende Biovertraglichkeit und die erwihnte
Transluzenz préidestinieren das Material fiir den denta-
len Finsatz. Um Prothesen aus Zirkonoxid herzustellen,
wird ein Pulver gepresst und gesintert. Dabei durchlauft
der Werkstoff mehrere thermische Phasenumwandlun-
gen, die teilweise mit deutlichen Volumenénderungen
einhergehen. Diese mechanischen Spannungen wiirden
das Bauteil zerstoren, deshalb wird Zirkonoxid nicht in
Reinform verwendet, sondern durch Zugabe anderer
Oxide, zum Beispiel Yttrium- oder Aluminiumoxid,
stabilisiert. Entsprechend dotierte Rohstoffe sind
kommerziell erhéltlich und werden heute im groflen
Umfang nicht nur fiir Prothesen, sondern auch fiir tech-
nische Anwendungen eingesetzt.

Verschiedene Studien zeigen jedoch, dass eine homo-
gene Verteilung der Dotierungselemente im Pulver nicht
zwangslaufig die optimale Losung darstellt: Nach dem
aktuellen Stand der Forschung diffundiert wahrend des
Sinterns iiberschiissiges Dotierungsoxid an die Korn-
grenzen. Aufgrund der geringen Konzentrationsunter-
schiede innerhalb von homogen dotiertem Pulver
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erfolgt dieser Prozess sehr langsam. Vorteilhafter ist es, Sprith-

das Dotierungsmittel als Schicht auf reines Zirkonoxid- Tt T fllssigket Kiihlluft Ablufe
pulver aufzubringen. In diesem Fall bewirkt der hohe Option 1 E ‘ ‘ ?
Konzentrationsgradient wihrend des Sinterns eine Pulsator mp Heizer | —p Reaktor =P Quencher =P  Filter | Pulver
deutliche schnelle Diffusion — diesmal von auflen, in den ‘ r' )

i

:
Pulverwerkstoff hinein. Deswegen erlauben beschichtete Eizun des s L i Trdpfchen- o Pulver-
Pulver das Sintern bei niedrigeren Temperaturen als Gasstroms stroms E . Stopp Lo
homogen dotierte Werkstoffe, wodurch sich im Sinter- Option 2 E synthese stopp
prozess Energie einsparen lasst. Vor allem aber sind mit S— {  |Teckingund b
beschichteten Partikeln durch die kiirzeren Sinterzeiten pulsierender Flamme ‘ . BeEmillirg
bei geringeren Temperaturen feinkornigere Gefiige P ‘ i

Gasstroms :
-

moglich, wodurch sich eine hohere Dichte und bessere
mechanische Eigenschaften der Bauteile erzielen lassen. Hiimimimimimimim = = il .
Beschichtete Zirkonoxidpulver sind derzeit kommerziell
nicht erhéltlich, sie konnten aber zukiinftig die
Eigenschaften von zahnmedizinischen Implantaten und
technischen Bauteilen signifikant verbessern.

Schematischer Aufbau der Glatt Pulversynthese.

Pulsation macht’s méglich

Die weiterentwickelte Pulversynthese basiert auf dem Q
Verfahren der Spriihtrocknung, beziehungsweise Spriih-

kalzination: Zunachst wird ein geloster Werkstoff in
einen heifSen Gasstrom eingespritht und zerstaubt. Das @
Losungsmittel, zum Beispiel Wasser, verdampft und ein
Pulver entsteht. Durch den Einsatz einer Losung als Q
Rohstoff ist der Prozess sehr flexibel in Bezug auf die
Zusammensetzung des Endprodukts. Mit der Weiterent-
wicklung ist es dem Anlagenbauer gelungen, diese
Technologie in wesentlichen Punkten zu optimieren und
so die Qualitdt der Produkte deutlich zu erhéhen.

Das Kernelement des Verfahrens ist ein pulsierender
Heiflgasstrom. Dabei hat die Pulsation einen gravieren-
den Einfluss auf die Interaktion zwischen dem Gasstrom
und dem eingesprithten Material: In einem Reaktor
ohne Pulsation bildet sich eine laminare Rohrstromung

. . Auftreffen der Pulsation erzeugt Turbulenz, die  Auftreffen der Druckwellen und
aus, deren Stromungsrlchtung parallel zur Reaktorachse Druckwellen einen Ausgleich von die kontinuierliche Relativge-
ausgerichtet ist. Die zerstdubten Tropfen werden so erzeugt superfeine  Temperatur und Geschwindig-  schwindigkeit zwischen Partikel
lange beschleunigt, bis keine Relativgeschwindigkeit ZWi- Tropfchen durch keit im Gasstrom bewirkt und und Gas fiihren zu eingm Auf-

h G d Tropfchen mehr iest. Der Sekundér- gleichzeitig die Partikel durch- brechen der Grenzschichten.
schen as‘ un opiche € - vorliegt. € zerstaubung mischt, was einen Ausgleich der  Daraus folgt: hoher Massen-
dadurch geringere Gasaustausch um Tropfchen oder Par- Verweilzeit bewirkt und Wirmetransfer
tikel herum fithrt zur Ausbildung einer Grenzschicht, die
sowohl den Wirme- als auch den Stoffaustausch signifi-
kant verzégert. Laminare Stromungen sind dariiber hin- ~ Vorteile bei der Partikelsynthese in pulsierenden Gasstromungen.
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Aufbau einer elek-
trisch beheizten Pul-
versynthese-Anlage.

aus durch ausgepragte Geschwindigkeits- und Tempera-
turgradienten tiber den Reaktorquerschnitt gekennzeich-
net: Temperatur und Stromungsgeschwindigkeit nehmen
von der Mittelachse des Reaktors zur unbeheizten Wand
hin kontinuierlich ab. Aufgrund der fehlenden Stromung
orthogonal zur Achse erfolgt keine Durchmischung der
Partikel quer zum Reaktor. Die Verweilzeit und die ther-
mische Behandlung der Pulverpartikel hingen dadurch
mafigeblich von deren Position im Reaktorquerschnitt ab.

Die Pulsation wirkt diesen Effekten entgegen: Die
an- und abschwellende Stromungsgeschwindigkeit
erzeugt insbesondere in Nihe der Reaktorwand massive
Verwirbelungen. Simulationsrechnungen belegen, dass
es in diesen Bereichen zu bestimmten Zeitpunkten einer
Schwingungsamplitude zu riickwirts gerichteten
Stromungen kommen kann. Diese starken Turbulenzen
gleichen Temperatur- und Geschwindigkeitsgradienten
im Reaktor aus. Gleichzeitig werden durch sie Tropfchen
oder Partikel wesentlich besser durchmischt und somit
deren Verweilzeit homogenisiert.

Die sich stindig dndernde Strémungsgeschwindig-
keit in Kombination mit der Tragheit der Partikel
bewirkt, dass iiber die gesamte Reaktorlinge eine Rela-

tivgeschwindigkeit zwischen Partikel und Gas erhalten
bleibt. Die zuvor beschriebene Grenzschicht kann sich
nicht ausbilden, und ein bis zu fiinffach héherer Warme-
iibergang ist zu beobachten. Frequenz und Amplitude
der Glatt Pulversynthese kénnen gezielt auf den Werk-
stoff angepasst werden. Neben den tiblichen Parametern
wie Temperatur und Verweilzeit stehen somit zwei
weitere Stellschrauben zur Herstellung des optimalen
Produkts zur Verfiigung. Insbesondere bei temperatur-
sensitiven Werkstoffen kann so die thermische Belas-
tung minimiert werden.

Flammenlos zur héchsten Reinheit

Zum Erhitzen groflerer Gasmengen dienen heute
tiblicherweise Heizbrenner mit Gas als Energietrager.
Insbesondere fiir hochreine Werkstoffe bietet der Ent-
wickler des verbesserten Verfahrens eine elektrisch
beheizte Variante an. So sind Verunreinigungen durch
Verbrennungsriickstinde im Produkt ausgeschlossen.
Gleichzeitig bietet eine elektrische Heizung volle Flexibi-
litat in Bezug auf die verwendeten Prozessgase. Neben
Luft konnen auch Inert- oder Aktivgase verwendet
werden, ohne auf deren Interaktion mit der Flamme
Riicksicht nehmen zu miissen. Die elektrische Heizung
ermoglicht dariiber hinaus die vollstandige Entkopplung
von Temperatur, Pulsation und Tragergasstrom. So kon-
nen die Vorteile des gepulsten Gasstroms genutzt wer-
den, unabhingig davon, ob der Betrieb bei Raumtempe-
ratur oder bei einer Reaktoraustrittstemperatur von
1.300 °C erfolgt.

Mithilfe der Glatt Pulversynthese konnen zudem
neuartige hochreine Pulverwerkstoffe synthetisiert
werden. Auf Basis chemischer Losungen sind auch
geringste Dotierungsveranderungen einfach realisierbar,
um die optimale Zusammensetzung eines Werkstoffs zu
ermitteln oder um komplexe Oxidkombinationen zum
Dotieren zu erzeugen. Natiirlich lassen sich so auch
homogen dotierte Rohstoffe fiir medizinische Implanta-
te, die aufgrund einer geringen Primirkorngrofle eine
hohe Sinteraktivitit aufweisen, herstellen. Dariiber
hinaus eignet sich die Technologie fiir die Beschichtung
von Pulverwerkstoffen: Hierzu wird einer Losung ein
darin unléslicher pulverférmiger Feststoff als Kernmate-
rial beigemischt. Die so entstehende Suspension wird
anschlieflend in den Reaktionsraum eingespriiht. Die



zerstdubte Losung benetzt die Feststoffpartikel und
trocknet zur Hiille auf. So lassen sich innovative Core-
Shell-Pulver erzeugen, wie zum Beispiel die zuvor be-
schriebenen beschichteten Zirkonoxidpulver.

Universelles Werkzeug fiir Hochleistungspulver
Das beschriebene Verfahren zur Pulversynthese ist ein
universelles Werkzeug zur Herstellung und Funktionali-
sierung von Hochleistungspulvern fiir unterschiedliche
Anwendungen. Durch den kontinuierlichen Betrieb der
Anlage und die einfache Skalierbarkeit des Prozesses
lassen sich die Produktmengen leicht an die spezifischen
Kundenbediirfnisse anpassen. Diese Flexibilitat bietet
gerade wihrend der Entwicklung und Optimierung von
keramischen Werkstoffen einen deutlichen Wettbe-
werbsvorteil: Die Technologie eignet sich einerseits, die
nach heutigem Stand der Technik homogen dotierten
Zirkonoxidpulver im Produktionsmaf3stab herzustellen.
Gleichzeitig bietet sie aber auch den idealen Rahmen fiir
die Erforschung und Entwicklung von Zukunftsmateria-
lien, zum Beispiel Core-Shell-Partikel mit anwendungs-
spezifischen Schichtdicken-, Porositéts- und Aktivitéts-
eigenschaften, die zunichst lediglich im Labormaf3stab
benotigt werden.

In seinem Technologiezentrum in Weimar stellt der
Anlagenbauer unterschiedliche Reaktoren fiir Machbar-
keitsstudien und Scale-up zur Verfiigung. Dariiber
hinaus kénnen hier weiterfithrende Prozessschritte zur
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Spriihtropfen ultrafeine Tropfen  benetzte Partikel ~ beschichtete Partikel Core-Shell Partikel

Beschichten von Pul-

vern in der

Pulversynthese.
Bilder: Glatt

Veredelung der Pulver — zum Beispiel eine Granulation
zur Verbesserung der Rieselfdhigkeit des Pulvers -
erprobt werden. °

Entscheider-Facts

® Das beschriebene Verfahren zur Pulversynthese ist ein univer-
selles Werkzeug zur Herstellung und Funktionalisierung von
Hochleistungspulvern fiir unterschiedliche Anwendungen.

® Zur Entwicklung und Optimierung von keramischen Werk-
stoffen ist die Flexibilitdt des Verfahrens ein deutlicher
Vorteil.

® Die Technologie eignet sich zur Produktion von homogen
dotiertem Zirkonoxidpulver nach heutigem Stand der Tech-
nik, aber auch den idealen Rahmen fiir die Erforschung und
Entwicklung von Zukunftsmaterialien im LabormafSstab.



