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Verfahren zur Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes, das ginen weitgehend
nichtreaktionsfahigen Fllstoff und das spontane Durchdringen von mindestens einem Teil des
Fullstoifes mit gaschmolzenem Matrixmetall einschlief3t.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal3 eine infiltrierende Atmosphare
mindestens wihrend eines Teils der Infiltrationsperiode mit mindestens dem Fllstoff oder dem
Matrixmetall in Verbindung steht.

. Verfahren nach Anspruch 1, weiter dadurch gekennzeichuet, daB® mindestens dem Matrixmetall,

dem Fiillstoff oder der infiltrierenden Atmosphére mindestens eine Infiltrationsverstarkervorstufe
oder ein Infiltrationsverstérker zugefiihrt wird.

. Verfahren nach Anspruch 1, weiter dadurch gekennzeichnet, daB mindestens dem Matrixmetall

oder dem Fiillstoff mindestens eine Infiltrationsverstéarkervorstufe oder ein Infiltrationsverstérker
zugefuihrt wird,

. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, da mindestens die

Infiltrationsverstarkervorstufe oder ein Infiltrationsverstérker aus einer dufSeren Quelle zugefiihrt
wird.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 mindestens eine

Infiltrationsverstarkervorstufe oder ein Infiltrationsverstdrker mit mindestens einem Teil des
Fillstoffes wahrend eines Teils der Infiltrationsperiode in Kontakt ist.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daf3 der Infiltrationsverstérker durch
Reaktion einer Infiltrationsverstarkervorstufe mit mindestens einer Art gebildet wird, die aus der
Gruppe ausgewahlt wird, die aus der infiltrierenden Atmosphire, dem Fillstoff und dem
Matrixmetall besteht. '

. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB sich die Infi'trationsverstarkervorstufe

wahrend der Infiltration verflichtigt.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daf die verfllchtigte
Infiltrationsverstarkervorstufe eine Reaktion eingeht, um in mindestens einem Teil des Flllstoffes
ein Reaktionsprodukt zu bilden.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dal3 das Reaktionsprodukt durch das
geschmolzene Matrixmetall mindestens teilweise reduzierbar ist.

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dal’ das Reaktionsprodukt als Uberzug auf
mindestens einem Teil des Fiillstoffes gebildet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da der Fiillstoff eine Vorform umfalit.
Verfahren nach Anspruch 1, weiter dadurch gekennzeichnet, dafd mit einer Sperre eine
Oberflichengrenze des Fiillstoffes gebildet wird und das Matrixmetall spontan bis zu der Sperre
infiltriert,

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB die Sperre mindestens einen Stoff
einschlieRt, der aus der Gruppe ausgewdhlt wird, die aus Kohlenstoff, Graphit und Titaniumdiborid
besteht.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB das Sperrmittel durch das
Matrixmetall weitgehend nicht benetzbar ist.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB® das Sperrmittel mindestens einen
Stoff einschlieBt, der die Verbindung zwischen einer infiltrierenden Atmosphére und mindestens
dem Matrixmetall, dem Fiillstoff, einem Infiltrationsverstéarker oder einer
Infiltrationsverstéarkervorstufe ermdglicht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR der Fillstoff mindestens einen Stoff
einschlieBt, der aus der Gruppe ausgewdhlt wird, die aus Pulvern, Flocken, Pléttchen, Mikrokugeln,
Whiskern, Perlen (Blasen), Fasern, Teilchen, Faservliesen, Faserschnitzeln, Kugeln, Pellets,
Réhrchen und feuerfesten Geweben besteht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal der Fullstoff in dem geschmolzenen
Matrixmetall begrenzt 16slich ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 der Fillstoff mindestens ein
keramisches Material einschlief3t.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daR das Matrixmetall Aluminium
einschlieRt, die Infiltrationsverstarkervorstufe mindestens einen Stoff einschlieft, der aus der
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Gruppe, bestehend aus Magnesium, Strontium und Calcium, ausgewdhlt wird, und die
infiltrierende Atmosphére Stickstoff einschlief3t.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daR das Matrixmetall Alurninium, die
Infiltrationsverstarkervorstufe Zink und die infiltrierende Atmosphére Sauerstoff ainschliefl3t.
Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daR mindestens der Infiltrationsverstarker
oder die Infiltrationsversidrkervorstufe an einer Grenze zwischen dem Fiillstoff und dem
Matrixmetall vorgesehen ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf eine Infiltrationsverstarkervorstufe in
dem Matrixmetall legiert ist.

Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, da3 das Matrixmetall Aluminium, die
infiltrationsverstarkervorstufe mindestens Strontium oder Magnesium einschliefit und eine
Sticistoffatmosphare mindestens wahrend eines Teils der Infiltrationsperiode mit mindestens
dem Fillstoff oder dem Matrixmetall in Verbindung steht.

Verfahren nach Anspruch 24, dadurch gekennzeichnet, dafd das geschmolzene Matrixmetall eine
Temperatur von mindestens etwa 1100°C hat.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR das Matrixmetall Aluminium
einscalieRt und mindestens ein Legierungselement enthalt, das aus der Gruppe, bestehend aus
Silicium, Eisen, Kupfer, Mangan, Chromium, Zink, Calcium, Magnesium und Strontium,
ausgewahlt wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, da mindestens die
Infiltrationsverstarkervorstufe oder der Infiltrationsverstérker in dem Matrixmetall und dem
Flillstoff vorgesehen ist.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, da mindestens die
Infiltrationsverstarkervorstufe oder der Infiltrationsverstéarker in mehr als dem Matrixmetall, dem
Fiillstoff und der infiltrierenden Atmosphare vorgesehen ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR die Temperatur wiahrend der
Spontaninfiltration uber dem Schmelzpunkt des Matrixmetalls, aber unter der
Verfliichtigungstemperatur des Matrixmetalls und dem Schmelzpunkt des Fiillstoffes liegt.
Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daf die infiltrierende Atmosphére eine
Atmosphire einschlieRt, die aus der Gruppe, bestehend aus Sauerstoff und Stickstoff, ausgewahlt
wird.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB® die Infiltrationsverstarkervorstufe
einen Stoff einschlieRt, der aus der Gruppe, bestehend aus Magnesium, Strontium und Calcium,
ausgewahlt wird.

. Verfahren nach Arspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 das Matrixmetall Aluminium und der

Fiillstoff einen Stoff einschlieRt, der aus der Gruppe, bestehend aus Oxiden, Karbiden, Boriden und
Nitriden, ausgewahlt wird.

Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daR die Spontaninfiltration bei einer
Temperatur von etwa 675°C—1000°C stattfindet. '

Verfahren nach Anspruch 33, dadurch gekennzeichnet, dal3 die Temperatur etwa 750°C-800°C
betragt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR der Fiillstoff mindestens einen Stoff
einschlieRt, der aus der Gruppe, bestehend aus Aluminiumoxid, Magnesiumoxid,
Zirconiumdioxid, Siliciumkarbid, Titaniumdiborid, Aluminiumnitrid und ihren Mischungen,
ausgewahlt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR der Fiillstoff mindestens einen Stoff
einschlieRt, der aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus geschmolzenen Aluminiumoxidteilchen,
kalzinierten Aluminiumoxidteilchen, Aluminiumoxid-(Tonerde-)-faserschnitzeln,
Aluminiumoxidendlosfasern, Siliciumkarbidteilchen, Siliciumkarbidwhiskern, Kohlefasern mit
Siliciumkarbidbeschichtung, Zirconiumdioxidteilchen, Titaniumdiboridplattchen,
Aluminiumnitridteilchen und ihren Mischungen besteht.

Verfahren nach Anspruch 36, dadurch gekennzeichnet, dal das Matrixmetall Aluminium
einschlief3t,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da der spontan durchdrungene Fillstoff
warmebehandelt wird.
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39. Verfahren nach Anspruch 37, dadurch gekennzeichnet, dafd eine infiltrierende Atmosphére
wahrend mindestens eines Teils des Prozesses mit mindestens dem Matrixmetall oder dem
Fullstoff in Verbindung steht.

40. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi der Fiillstoff mindestens einen Stoff

einschlieRt, der einen Korngrofsenbereich aufweist, um einen hohen Fulistoffvolumenanteil zu

erzielen.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dal die Vorform durch mindestens ein

Verfahren hergestellt wird, das aus der Gruppe ausgewdhlt wird, die aus Schlickergiefen,

Trockenpressen, Sedimentationsgiefien, Bandgiefen (tape casting), Bandformen (tape forming),

isostatischem Pressen, FlieBnressen, SpritzgieBen und dem Verdichten von

Pulverteilchenschiittungen besteht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal? das Matrixmetall flir einen Zeitraum

von etwa 1 Stunde bis etwa 30 Stunden geschmolzen wird.

43, Verfahren nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, daf das Matrixmetall Aluminium und die

Infiltrationsverstarkervorstufe Magnesiurn einschlief3t.

Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dal3 der Fllstoff einan Stoff mit einer Dicke

von etwa 1 Mikron bis etwa 1000 Mikrons einschlief3t,

45. Ein Metalleinlagerungsverbundstoff, der einen weitgehend nichtreaktionsfahigen, in ein
Matrixmetall eingelagerten Fiilistoff einschlieBt, wobei die Einlagerung spontan erfolgt.

46. Metalleinlagerungsverbundstoff nach Anspruch 45, dadurch gekennzeichnet, dal der Fillstoff
mindestens einen Stoff einschlieRt, der aus der Gruppe, bestehend aus Oxiden, Karbiden, Boriden
und Nitriden, ausgewdhit wird.

47. Metalleinlager:ungsverbundstoff nach Anspruch 45, dadurch gekennzeichnet, daR der Fiillstoff
mindestens einan Stoff einschlieBt, der aus der Gruppe ausgewahliwird, die aus Pulvern, Flocken,
Plattchen, Mikrokugaln, Whiskern, Perlen, Fasern, Teilchen, Faservlieser, Faserschnitzeln, Kugeln,
Pellets, Rohrcinen und feuerfesten Geweben besteht.

48. Metalleinlagerungsverbundstoff nach Anspruch 45, dadurch gekennzeichnet, daBl das
Matrixmetall Aluminium einschlief3t.

49. Metalleinlagerungsverbundstoff nach Anspruch 48, der aulRerdem mindestens etwas
Aluminiumnitrid einschlief3t.

41

42

44

Hierzu 31 Seiten Zeichnungen

Querverweis auf verwandte Anmeldungen

Die vorliegende Anmeldung ist ein Teilweiterbehandlungsantrag der gemeinschaftlichen und gleichzeitig schwebenden
U.S.-Patentanmeldung, Ifd. Nummer 349590, die am 9. Mai 1989 eingereicht wurde und ein Teilweiterbehandlungsantrag der
U.S.-Patentanmeldung, Ifd. Nr. 269311, vom 10.November 1988 im Namen von Michael K. Aghajanian u.a. ist, die beide die
Uberschrift , Ein Verfahren zur Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen durch einen Spontaninfiltrationsprozefd und
daraus hergestelite Erzeugnisse” tragen und auf deren Inhalt hier ausdriicklich Bezug genommen wird.

Anwendungsgebist der Erfindung

Die vorliegende Erfindung ist ein neues Verfahren zur Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen. Ein
Infiltrationsverstirker und/oder eine Infiltrationsverstirkervorstufe und/oder eine infiltrierende Atmosphire sind speziell
vorgesehen, die, mindestens an einem bestimmiten Punkt wihrend des Verfahrens, mit einem Fiillstoff oder einer Vorform in
Verbindung stehen, so da8 ein spontanes Durchdringen des Fillstoffes oder der Vorform mit geschmolzenem Matrixmetall
méglich ist, Diese Spontaninfiltration findet statt, ohne daft das Anlegen von Druck oder Vakuum erforderlich ist.

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

Verbundstofferzeugnisse, die eine Metallmatrix und eine festigkeitssteigernde oder Verstirkungsphase einschlieRen, wie z.B.
Keramikteilchen, Whisker, Fasern oder dgl., haben groe Aussichten fiir eine Vielzahl von Anwendungen, da sie einen Teil der
Steifheit und VerschleiRfestigkeit der Verstiarkungsphase mit der Duktilitdt und Zahigkeit der Metallmatrix verbinden. Im
allgemeinen wird ein Metalleinlagerungsverbundstoffim Verhiltnis zum Matrixmetall in monolithischer Form eine
Verbesserung bei solchen Eigenschaften, wie z.B. Festigkeit, Steifigkeit, KontaktverschleiBfestigkeit,
Wirmeausdehnungskoeffizient (C. T.E.), Dichte, Warmeleitfahigkeit und Warmfestigkeitsretention, zeigen; der Grad der
Verbesserung einer gegebenen Eigenschaft ist jedoch weitgehend von den spezifischen Bestandteilen, ihrem Volumen- oder
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Masseanteil und der Art und Weise ihrer Verarbeitung bei der Herstellung des Verbundstoffes abhéingig. In einigen Fillen kann
der Verbundstoff auch leichter sein als das Matrixmetall an sich. Aluminiumeinlagerungsverbundstoffe, die mit Keramik, z.B.
Siliciumkarbid in Teilchen-, Plattchen- oder Whiskerform, verstarkt sind, sind z.B. wegen ihrer hoheren spezifischen Steifigkeit
(2.B. E-Modul iiber Dichte), VerschleiBfestigkeit, Warmeleitfahigkeit, ihres niedrigen Wirmeausdehnungskoelfizienten (C.T.E.)
sowie ihrer Warmfestigkeit und/oder spezifischen Festigkeit (z. B. Festigkeit tiber Dichte) Im Verhéltnis zu Aluminium interessant.
Verschiedene metallurgische Verfahren werden fiir die Herstellung von Aluminiumeinlagerungsverbundstoffen beschriaben;
dazu gehoren Methoden auf der Basis pulvermetallurgischer Techniken und Techniken der Fliissigmetallinfiltration, die mit
DruckgieBen, VakuumgieRen, Durchwirbelung und Benetzungsmitteln arbeiten. Mit pulvermetallurgischen Techniken wird das
Metall in Form eines Pulvers mit dem Verstarkungsmaterial in Form eines Pulvers, in Forra von Whiskern, Faserschnitzeln, etc.
gemischt und anschlieBend kaltgepret und gesintert oder warmgepreft, Der maximale Keramikvolumenanteil in
Aluminiumeinlagerungsverb.ndstoffen mit Siliciumkarbidvarstérkung, die mit diesem Verfahren hergestellt werden, wird mit
etwa 25Vol.-% bei Whiskern und etwa 40Vol.-% bei Teilchenstoffen angegeben.
Die Produktion von Metalleinlagerungsverbundstoffen durch pulvermetallurgische Techniken unter Anwendung
konventioneller Verfahren setzt hinsichtlich der Eigenschaften der erreichbaren Produkte bestimmte Grenzen. Der
Volumenanteil der Keramikphase in dem Verbundstolff ist bei Teilchen normalerweise auf etwa 40 begrenzt. Der erreichbaren
praktischen GroBe wird auch durch den Prevorgang eine Grenze gesetzt. Nur relativ einfache Produktformen sind ohne
Nachbearbeitung (z.B. Formung oder spanende Bearbeitung) oder ohne Riickgriff auf komplizierte Pressen méglich.
UngleichmaRige Schrumpfung withrend des Stinterns sowie uneinheitliche Mikrostruktur infolge von Segregation in den
PreBlingen und Kornwachstum kénnen ebenfalls auftreten.
Im U.S.-Patent Nr. 3970136, das am 20. Juli 1976 fiir J.C. Cannell u. a. erteilt wurde, wird ein Verfahren fiir die Herstellung eines
Maetalleinlagerungsverbundstoffes mii einer Faserverstéirkung, z.B. Siliciumkarbid oder Aluminiumoxidwhiskern, mit einem
vorbestimmten Faserorientierungsmuster beschrieben, Der Verbundstoff wird hergestelit, indem paraliele Faservliese oder
-filze aus koplanaren Fasern mit einem Reservoir geschmolzenen Matrixmetalls, z. B. Aluminium, zwischen mindestens einigen
der Vliese in einer Form angeordnet werden und Druck angelegt wird, um die Metallschmelzein die Vliese zu pressen, so dafd das
geschmolzene Metall die Vliese durchdringen und die orientierten Fasern umgeben kann. Geschmolzenes Metall kann auf den
Stapel von Vliesen gegossen werden, wihrend es unter Druck iwischen die Vliese gepreBt wird, Die Volumenanteile der
Verstirkungsfasern in dam Verbundstoff werden mit bis etwa 50Vol.-% angegeben.
Durch seine Abhéngigkeit von AuBendruck, um das geschmolzene Matrixmetall durch den Faservliesstapel zu pressen,
unterliegt das oben beschriebene Infiltrations- oder Durchdringungsverfahren den Unberechenbarkeiten druckinduzierter
FlieBprozesse, d.h., mdglicher ungleichméBiger Matrixbildung, Porositat, etc. Uneinheitliche Eigenschafien sind méglich,
obwohl geschmolzenes Metall an vielen Stellen innerhalb der Faseranordnung eingefiihrt werden kann. Folglich miissen
komplizierte Vlies/Reservoir-Anordnungen und FlieBbahnen vorgesehen werden, um ein addquates und gleichméRiges
Durchdringen des Faservliesstapels zu erreichen. Das vorgenannte Druckinfiltrationsverfahren erméglicht auch nur eine relativ
geringe Varstirkung des Matrixvolumenanteils, was auf die Schwierigkeit zuriickzufiihren ist, die dem Durchdringen eines
grofRen Vliesvolumens innewohnt. AuBerdem sind Formen fiir die Aufnahme des unter Druck stehenden geschmolzenen Metalls
erforderlich, was die Kosten des Verfahrens erhoht. SchlieBlich ist das oben beschriebene Verfahren, das sich auf die
Durchdringung ausgerichteter Teilchen oder Fasern beschrénkt, nicht auf die Bildung von
Aluminiummetalleinlagerungsverbundstoffen gerichtet, die mit Stoffen in Form zufalisorientierter Teilchen, Whisker oder
Fasern verstarkt sind.
In der Herstellung von Aluminiumeinlagerungsverbundstoffen mit Aluminiumoxidfuilistoff, wird das Aluminiumoxid nur schwer
durch Aluminium benetzt, so daR die Hersteliung eines kohdrenten Produktes schwierig ist. Verschiedene Losungen dieses
Problems werden vorgeschlagen. Eine solche Losung besteht darin, das Aluminiumoxid mit einem Metall (2.B. Nickel oder
Wolfram) zu beschichten, das dann zusammen mit dem Aluminium warmgepreft wird. Nach einer anderen Technik wird das
Aluminium mit Lithium legiert, und das Aluminiumoxid kann mit Siliciumdioxid beschichtet werden. Diese Verbundstoffe
weisen jedoch Schwankungen in den Eigenschaften auf, oder die Uberziige kénnen den Fillstoff abbauen, oder die Matrix
enthalt Lithium, das die Matrixeigenschaften beeinflussen kann,
Im U.S.-Patent Nr. 4232091 fiir R.W. Grimshaw u. a. werden bestimmte Schwierigkeiten in der Technik beseitigt, die in der
Herstellung von Aluminiumeinlagerungsverbundstoffen mit Aluminiumoxidfilistoff angetroffen werden. Dieses Patent
beschreibt das Anlegen von Driicken von 75-375kg/cm?, um Aluminiumschmelz s (oder geschmolzene Aluminiumlegierung) in
ein Aluminiumoxidfaser- oder -whiskervlies zu pressen, das auf 700 bis 1050°C vorgewéarmt wurde. Das maximale
Aluminiumoxid-zu-Metall-Volumenverhaltnis im entstehenden massiven GuBstiick betrug 0,25/1. Wegen seiner Abhangigkeit
von duBBerer Kraftzur Herbeifiihrung der Infiltration, weist dieses Verfahren viele der Mdngel des Verfahrens von Cannell u. a. auf.
Die Europa-Patentanimeldung Nr. 115742 beschreibt die Herstellung von Aluminium-Aluminiumoxid-Verbundstoffen, die
speziell als Bestandteile einer elektrolytischen Zelie geeignet sind, durch Fiillen der Hohlrdume (Poren) einer vorgeformten
Aluminiumoxidmatrix mit Aluminiumschmelze. Die Anmeldung unterstreicht die Nichtbenetzbarkeit von Aluminiumoxid durch
Aluminium, weshalb verschiedene Techniken fiir die durchgehende Benetzung des vorgeformten Aluminiumoxids angewendet
werden. Das Aluminiumoxid wird z. B. mit einem Benetzungsmitte! aus einem Titanium-, Zirconium-, Hafnium- oder
Niobiumdiborid oder mit einem Metall, d.h, Lithium, Magnesium, Calcium, Titanium, Chromium, Eisen, Cobalt, Nickel, Zirconium
oder Hafnium, beschichtet. Inerte Atmosphéren, wie z.B. Argon, werden zur Vereinfachung des Benetzens verwendet. Dieses
Bezugspatent beschreibt auch das Anlegen von Druck, um das Durchdringen einer unbeschichteten Matrix mit geschmolzenem
Aluminium zuveranlassen. In diesem Zusammenhang wird Infiltration durch Evakuieren der Poren und anschlieBendes Anlegen
von Druck an die Aluminiumschmelze in einer inerten Atmosphére, z.B. Argon, bewirkt. Alternativ, kann die Vorform durch
Aluminiumabscheidung aus der Dampfphase infiltriert werden, um die Oberflache vor dem Fiillen der Poren durch Infiltration
mit Aluminiumschmelze zu benetzen. Zur Sicherung der Retention des Aluminiums in den Poren der Varform, ist eine
Wirmebehandlung, z.B. bei 1400 bis 1800°C, in Vakuum oder Argon erforderlich. Anderenfalls wird die Einwirkung von Gas auf
It'i'a:;)druckinfiltrierte Material oder die Beseitigung des Infiltrationsdrucks einen Verlust von Aluminium aus dem Kérper zur Folge
aben.
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Die Verwendung von Benetzungsmitteln, um Durchdringung eines Aluminiumoxidbestandteils in einer elektrolytischen Zello
mit Metallschmelze zu bewirken, wird auch in der Europa-Patentanmeldung Nr. 94353 beschrieben. Diese Anmeldung beschreibt
die Produktion von Aluminium durch elektrolytischa Gewinnung mit einer Zelle mit einer Katodenstromspeisung als
Zelenauskleidung oder Substrat. Um dieses Substrat vor Kryolithschmelze zu schiitzen, wird eine diinne Schicht aus einer
Mischung aus einem Benetzungsmittel und Léslichkeitsunterdriicker vor Inbetriebnahmo der Zelle nder wéhrend des
Eintauchens in die, durch das elektrolytische Verfahren produzierte Aluminiumschmelze auf das Aluminiumoxidsubstrat
aufgebracht. Als Benetzungsmittel werden Titanium, Zi.conium, Hafnium, Silicium, Magnesium, Vanadium, Chromium,
Niobium oder Calcium angefiihrt, wobei Titanium als bevorzugtes Mittel genannt wird.

Bor-, Kohlenstoff- und Stickstoffverbindungen werden als gesignet fiir das Unterdriicken der Loslichkeit der Benetzurgsmittel in
Aluminiumschmelze beschrieben. In dem Bezugspatent wird jedoch weder die Produktion von
Metalleinlagerungsverbundstoffen noch die Bildung eines solchen Verbundstoffes 2.8. in viner Stickstoffatmosphére
vorgeschlagen.

Ne“en der Anwendung von Druck unu bunstzungsmitteln wird dargelegt, dafd ein angelagtes Vakuura das Durchdringen eines
porésen KeramikpreBlings mit Aluminiumschmelze férdert. Im U, S.-Patent Nr. 3718441, das am 27.Februar 1973 fiir R. L.
Landingham erteilt wurde, wird 2.B. tiber das Durchdringen sines KeramikpreBlings {z. B. Borkarbid, Mluminiumoxid und
Berylliumoxid) mit geschmolzenem Aluminium, Beryllium, Magnesium, Yitanium, Vanadium, Nickel oder Chromit'm unter
sinem Vakuum von weniger als 10~ Yorr berichtet. Ein Vakuum von 1072 bis 1078 Torr hatte eine so schlechte Benetzung der
Keramik durch das geschmolzene Metall zur Folge, daB das Metall nicht frei in die Keramikhohirdume flo. Die Benetzung soll
jedoch verbessert worden sein, wenn das Vakuum auf unter 107 Torr reduziert wurde.

Das U.S.-Patent Nr. 3864 164, das G.E. Gazza u.a. am 4.Februar 1975 erteilt wurde, beschreibt ebenfalls die Anwendung eines
Vakuums, um ein Durchdringen zu erreichen. Dieses Patent beschreibt die Auflage eines kaltgepreften AlBy;-Pulverpreflings
auf eins Schicht oder ein Bett aus kaltgepreRtem Aluminiumpulver. AnschlieBend wurde zusétzliches Aluminium auf dem
AlB,,-PulverpreBling angeordnet. Der Tiegel, der mit dem, zwischen die Aluminiumpulverschichten ,geschichteten” AlBy,-
PreRling gefillt war, wurde in einen Vakuumofen eingebracht. Der Ofen wurde auf etwa 107° Torr evakuiert, um Entgasung zu
armoglichen, AnschlieBend wurde die Tomperatur auf 1100°C erhdht und 3 Stunden gehalten. Unter diesen Bedingungen drang
die Aluminiumschmelze in den porésen AlB,,-PreBling ein.

Das U.S.-Patent Nr. 3364976, das John N. Reding u. a. am 23.Januar 1968 erteilt wurde, beschreibt das Konzept der Schaffung
eines selbsterzeugten Vakuums in einem Kdrper, um das Eindringen einer Metallschmelze in den Kdrper zu verstérken. Speziell
wird das vollstindige Eintauchen eines Korpers, z. B, einer Graphitform, einer Stahlform oder eines pordsen feuerfesten Stoffes,
in eine Metallschmelze beschrieben. Bei einer Form steht der Formhohlraum, der mit einem Gas gefiilli ist, das mit dem Metall
reagieren kann, mitder auBerhalb befindlichen Metallschmelze {iber mindestens eine Offnungin der ! ormin Verbindung. Wenn
die Form in die Schmelze getaucht wird, fllt sich der Formhohlraum, wenn das selbsterzeugte Vakuum aus der Reaktion
2wischen dem Gas in dem Hohlraum und der Metallschmelze entsteht. Das Vakuum ist speziell ein Ergebnis der Bildung einer
festen oxidierten Form des Metalls. So beschreiben Reding u.a., daR das Ausldsen einer Reaktion zwischen dem Gas in dem
Formhohlraum und der Metalischmelze ausschlaggebend ist. Die Benetzung einer Form zur Erzeugung eines Vakuums kann
jedoch wegen der Beschrankungen, die mit der Verwendung einer Form verbunden sind, unerwiinscht sein. Die Formen miissen
zunichst auf ein spezielles Profil bearbeitet und dann feinbearbeitet werden, um eine akzeptable Oberflichengiite der Form zu
produzieren; dann miissen sie vor dem Gebrauch zusammengebaut und nach ihrem Gebrauch auseinandergebaut werden, um
das GuBstiick herauszunehmen. Anschlieend muf die Form wieder brauchbar gemacht werden, was sehr wahrscheinlich eine
Nachbearbeitung der Formoberflichen einschlieRen wiirde, oder die Form muf vernichtet werden, wenn sie nicht mehr zu
gebrauchen ist. Die Bearbeitung einer Form, um sie in ein komplexes Profil zu bringen, kann sehr kostspielig und zeitaufwendig
sein. Auch kann die Herausnahme eines Formteils aus einer kompliziert gestalteten Form schwierig sein (d. h., GuBstiicke mit
kompliziertem Profilkénnten bei dem H. 1uslésen aus der Form zerbrechen). Obwohl darauf hingewiesen wird, daBd ein pordser
feuerfester Stoff direktin eine Metallschmelze eingetaucht werden kann, ohne daB eine Form bendtigt wird, miiRte der feuerfeste
Stoff aus einem Stiick bestehen, da es keine Méglichkeit gibt, ein loses oder aus Einzelteilchen bestehendes, pordses Material
ohne Einsatz einer Aufnahmeform zu durchdringen (d.h., man ist allgemein der Ansicht, daf} die Stoffteilchen zerfallen oder
auseinanderflieRen wiirden, wenn sie in eine Metallschmelze eingebracht wiirden). Wenn das Durchdringen eines aus Teilchen
bestehenden Stoffes oder einer lose geformten Vorform gewiinscht wird, soliten auBerdem Vorkehrungen getroffen werden,
umzuverhindern, daR das infiltrierende Metall nicht mindestens Abschnitte der Stoffteilchen oder Vorform verdrangt, was eine
nichthomogene Mikrostruktur zur Folge haben wiirde.

Dementsprechend besteht ;eit langem Bedarf an einem einfachen und zuverldssigen Verfahren fiir die Herstellung geformter
Metalleinlagerungsverbun istoffe, das sich nicht auf die Anwendung von Druck oder Vakuum (unabhéngig davon, ob extern
angelegt odur intern erzeugt) oder schadigender Benetzungsmittel zur Schaffung einer Metallmatrix stitzt, in die ein anderer
Stoff, 2.B. ein keramisches Material, eingebettet ist. AuBerdem besteht seit langem die Notwendigkeit, den Umfang von
Fertigbearbeitungsvorgangen zu minimieren, die fiir die Hersteliung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes notwendig sind.
Die vorliegende Erfindung erfiilit diese Forderungen, indem sie einen Spontaninfiltrationsvorgang fiir das Durchdringen eines
Stoffes (z. B. sines keramischen Materials), der in eine Vorform gebracht werden kann, mit geschmolzenem Matrixmetall (2.B.
Aluminium}in Gegenwart einer infiltrierenden Atmosphdre (z. B. Stickstoff) unter normalen atmosphérischen Driicken vorsieht,
solange eine Infiltrationsverstarkervorstufe und/oder ein Infiltrationsverstérker mindestens an einem bestimmten Punkt
wihrend des Verfahrens vorhanden ist.

Beschreibung gemeinschaftlicher U.S.-Patentanmeldungen

Der Gegenstand der vorliegenden Anmeldung steht in Beziehung zum Inhalt mehrerer anderer schwebender
Gemeinschaftspatentanmeldungen. Diese anderen gleichzeitig schwebenden Patentanmeldungen beschreiben speziell neue
Verfahren fir die Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen {im nachfolgenden Text manchmal als , Gemeinschaftliche
Metallmatrix-Patentanmeldungen” bezeichnet).
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Ein neues Verfahren fiir die Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes wird in der
U.S.-Gemeinschaftspatentanmeldung, Ifd. Nr. 049171, beschrieben, die am 13.Mai 1987 im Namenvon White u. a. mitdem Titel
. Matalleinlagerungsverbundstoffa” aingereicht und am 9.Mai 1989 als USA-Patent Nr. 4828008 verdffentlicht wurde. Nach der
von White u.a. erfundenan Methode wird ein Metalleinlagerungsverbundstoff durch Durchdringen einer durchléssigen
Filllstolfmasse (z. B. einas keramischen oder keramikbeschichteten Stoffes) mit Aluminiumschmelze produziert, die mindestens
atwa 1Ma.-% Magnesium und vorzugsweise mindestens etwa 3Ma.-% Magnesium enthéit. Die Infiltration (Durchdringung)
erfolgt spontan ohne Anwendung von AuBendruck oder Vakuum. Eine Zufuhr der geschmolzenen Metallegierung wird mit der
Filllstoffmasse bei einer Temperatur von mindestens etwa 675°C in Gegenwart eines Gases in Kontakt gebracht, das zu etwa
10 bis 100Vol.-%, und vorzugsweise mindestens 50Vol.-%, aus Stickstoff besteht, wobei der Rest des Gases, falis vorgesehen,
ein nichtoxidierendes Gas, z.B. Argon, ist. Unter diesen Bedingungen durchdringt die geschmolzene Aluminiunlegierung die
Keramikmasse unter normalen atmosphiérischen Driicken, um einen Aluminium-{oder Aluminiumlegierungs-)
einlagerungsverbundstolf herzustellen. Wenn die geschmolzene Aluminiumlegierung die gewlinschte Fillstoffmenge
durchdrungen hat, wird die Temperatur gesenkt, um die Legierung zu verfestigen, so daB eine feste Metallmatrixstruktur
entsteht, in die der verstirkende Fillstoff eingebettet ist. Im allgemeinen und vorzugsweise wird ausreichend geschmolzene
Legicrung zugefiihrt, so caB die Infiltration im wesentlichen zu den Grenzen der Filllstoffmasse verlaufen kann. Die
Fiillstoffmange in den Aluminiumeinlagerungsverbundstoffen, die nach der Erfindung von White u.a. hergestelit werden, kann
ibermiBig hoch sein. In dieser Hinsicht kénnen Volumenverhiltnisse von Filllstoff-zu-Legierung von ber 1:1 erreicht werden.
Unter den Proze3bedingungen in der oben angefiihrten Erfindung von White u. a. kann sich Aluminiumnitrid als disperse Phase
bilden, die durch die gesamte Aluminiummatrix dispergiert ist. Der Nitridanteil in der Aluminiummatrix kann in Abhiéingigkeit
von solchen Faktoren, wie z.B. Temperatur, Legierungszusammensetzung, Gaszusammensetzung und Fiillstoff, variiercn.
Durch Ragulieren ainas oder mehrerer solcher Faktoren in dem System, ist es daher méglich, bestimmte Eigenschaften des
Verbundstoffes gezielt aufzubauen. Fiir cinige Endanwendungen kann es jedoch erwiinscht sein, daf der Verbundstoff wenig
oder p "aktisch kein Aluminiumnitrid enthalt.

£swira heobachtet, daR hohere Temperaturen die Infiltration begiinstigen, jedoch das Verfahren fiir Nitridbildung anfélliger
mechen. Die Erfindung von White u.a. erméglicht die Wahl eines Gleichgewichts zwischen Infiltrationskinetik und Nitridbildung.
Ein Beispiel sines gesignaten Sperrmittels zur Verwendung in der Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes wird in
der gemeinschaftlichen U. S.-Patentanmeldung, Ifd. Nr. 141642, beschrieben, die am 7.Januar 1988 im Namen von Michael
K.Aghajanian u. a. eingereicht wurde und den Titel ,Verfahren zur Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes unter
Verwendung eines Sperrmittels” tragt. Nach der Methode dieser Erfindung von Aghajanian u.a. wird ein Sperrmittel (2.B.aus
Teilchen bestehendes Titaniumdiborid oder ein Graphitmaterial, wie 2. 8. ein elastisches Graphitfolienprodukt, das von Union
Carbide mit der Handalsbezeichnung Grafoil® verkauft wird) an einer genau festgelegten Oberflachengrenze eines Fillstoffes
angeordnet. und Matrixlegierung infiltriert bis zu der Grenze, die durch das Sperrmittel festgelegt wird. Das Sperrmittel wir
verwendet, um die Infiltration der geschmolzenen Legierung zu hemmen, zu verhindern oder zu beenden und dadurch Fertig-
oder Fastfertigformen im entstehenden Metalleinlagerungsverbundstoff zu liefern. Folglich haben die geformten
Metalleinlagerungsverbundstoffkérper eine AuBenform, die im wesentlichen der Innenform des Sperrmittels entspricht.

Das Verfahren der U.S.-Patentanmeldung, Ifd. Nr. 049171, wurde durch die gemeinschaftliche und gleichzeitig schwebende
U.S.-Patentanmeldung, Ifd. Nr. 158284, verbessert, die am 16. Mérz 1988 im Namen von Michael K. Aghajanian und Marc
S.Newkirk eingereicht wurde und den Titel ,Metalleinlagerungsverbundstoffe und Techniken zu ihrer Herstellung” trégt. In
Ubereinstimmung mit den Verfahren, die in dieser U. S.-Patentanmeldung beschrieben werden, ist eine Matrixmetallegierung
als eine erste Metallquelle und ein Reservoir von Matrixmetallegierung vorgesehen, das z.B. durch SchwerkraftfluR mit der
ersten Quelle geschmolzenen Metalls in Verbindung steht. Speziell unter den, in dieser Patentanmeldung beschriebenen
Bedingungen, beginnt die erste Quelle geschmolzener Matrixlegierung unter normalen atmosphérischen Driicken in die
Fullstoffmasse zu infiltrieren und auf diese Weise mit der Bildung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes zu beginnen. Die
erste Quelle geschmolzener Matrixmetallegierung wird withrend ihrer Infiliration in die Fillstoffmasse verbraucht und kann
nach Wunsch, vorzugsweise durch ein kontinuierlich arbsitendes Mittel, aus dem Reservoir geschmolzenen Matrixmetalls
erganzt werden, wenn die Spontaninfiltration andauert. Nachdem eine gewiinschte Menge des durchlassigen Fiillstoffes durch
die geschmolzene Matrixlegierung spontan durchdrungen wurde, wird die Temperatur gesenkt, um die Legierung zu
verfestigen, so dafd eine feste Metallmatrixstruktur gebildet wird, in die der verstarkende Fillstoff eingebettet bzw. eingelagert
ist. Es sollte Einverstindnis dariiber bestehen, da8 die Verwendung eines Metallreservoirs lediglich ein Ausfiihrungsbeispiel der
Erfindung ist, die in dieser Patentanmeldung beschrieben wird, und es nicht notwendig ist, die Reservoirausfiihrungsart mit
jeder der Alternativausfiihrungsarten zu kombinieren, die in der darin beschriebenen Efindung vorgesehen sind, von denen
einige auch vorteilhaft in Verbindung mit der vorliegenden Erfindung verwendet werden kénnten.

Das Metallreservoir kann in einer solchen Menge vorliegen, dafl sine ausreichende Metallmenge bereitgestelit wird, um die
durchlissige Fiillstoffmasse in einem vorbestimmten Umfang zu Jurchdringen. Als Alternative kann ein wahlweises Sperrmittel
mit der durchldssigen Fillstoffmasse an mindestens einer Seite in Kontakt kommen, um eine Oberflachengrenze zu definieren.
Wihrend die Zufuhr geschmolzener Matrixlegierung mindestens ausreichen sollte, um den Verlauf der Spontaninfiltration im
wesentlichen zu den Grenzen (2.B. Sperren) der durchlassigen Fulistoffmasse zu ermdglichen, kdnnte die Legierungsmenge in
dem Reservoir diese ausreichende Menge auch tiberschreiten, so daR nicht nur eine ausreichende Legierungsmenge fur
vollstandige Durchdringung vorhanden ist, sondern auch ein Uberschufl geschmolzener Metallegierung zuriickbleiben und mit
dem Metalleinlagerungsverbundstoffkdrper verbunden werden knnte. Wenn iiberschiissige geschmolzene Legierung
vorhanden ist, wird der entstehende Kérper somit ein komplexer Verbundstoffkdrper (z.B. ein Makroverbundstoff) sein, in dem
ein, mit einer Metallmatrix durchdrungener Keramikstoff direkt an iberschiissiges Metall gebunden ist, das im Reservoir
zuriickbleibt.

Jade der oben diskutierten gemeinschaftlichen Metallmatrix-Patentanmeldungen beschreibt Verfahren fiir die Produktion von
Metalleinlagerungsverbundstoffen und neue Metalleinlagerungsverbundstoffkérper, die daraus hergestelit werden. Auf die
vollstindigen Beschreibungen aller vorangehenden gemeinschaftlichen Metalimatrix-Patentanmeldungen wird hier
ausdriicklich Bezug genommen.
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Darlegung dos Wesens der Erfindung

Ein Metalleinlagerungsverbunc'stoff wird durch spontanes Durchdringen einer durchlissigen Fillstoffmasse oder einer Vorform
mit einem geschmolzenen Matrixmetall produzient. Spezifisch stohen ein Infiltrationsverstarker und/oder eine
Infiltrationsverstirkervorstufe und/oder eine infiltrierende Atmosphére an mindestens einem bestimmten Punkt wihrend des
Verfahrens mit dem Fiillstoff oder der Vorform in Verbindung, so cal ein spontanes Durchdringen des Fillstoffes oder der
Vorform mit geschmolzenem Matrixmetall moglich ist.

In einer ersten hevorzugten Ausfiihrungsart, kann aine Vorstufe eines Infiltrationsverstarkers mindestens einem Fiillstoff oder
einer Vorform und/oder einem Matrixmetall und/oder einer infiltrierenden Atmosphire z2ugefiihrt werden. Die zugefiihrte
Infiltrationsverstarkervorstufe kann anschlieBend mit mindestens dem Fiillstoff oder der Vorform und/oder dem Matrixmetall
und/oder der infiltrierenden Atmoasphére reagieren, um einen Infiltrationsverstirker in mindestens einem Teil des Fullstoffes
oder der Vorform zu produzieren. Mindestens wihrend der Spontaninfiltration solite der Infiltrationsverstérker schlieBlich mit
mindestens einem Teil des Fiillstoffes oder der Vorform in Kontakt sein.

In einar anderen bevorzugten Ausfiihrungsart der Erfindung kann anstelle der Zufihrung giner Infiltrationsverstirkervorstufe
gin Infiltrationsverstirker mindestens de Vorform und/oder der Matrixmetall und/oder der infiltrierenden Atmosphire direkt
zugefiihrt werden. Mindestens wiahrond der Spontaninfiltration sollte der Infiltrationsverstarker schlieBlich mit mindestens
einem Teil des Fiillstoffes oder der Vorform in Kontakt sein,

In dieser Anmeldung werden verschiedene Beispiele von Matrixmetallen diskutiert, die an einem bestimmten Punktwahrend der
Bildung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes mit ainer infiltrationsverstirkervorstufe in Gegenwart einer infiltrierenden
Atmosphire in Kontakt komnten. So wird verschiedentlich auf spezielle Systeme aus Matrixmezall/
Infiltrationsverstirkervorstufe/infiltrierender Atmosphire Bezug genommen, die Spontaninfiltration aufweisen. Es ist jeduch
denkbar, daB neben den Systemen, die in dieser Anmeldung diskutiert werden, viele andere Systeme aus Matrixmetall/
infiltrationsverstarkervorstufe/infiltrierender Atmosphére ein ahnliches Verhalten zeigen werden. Spontanes
Infiltrationsverhalten wird vor allem im Aluminium-Magnesium-Stickstoff-System, Aluminium-Strontium-Stickstoff-System,
Aluminium-Zink-Sauerstoff-System und Aluminium-Calcium-Stickstoff-System beobachtet. Obwohl in der vorliegenden
Anmeldung nur die vorgenannten Systeme diskutiert werden, solite folglich Einverstiandnis dartiber bestehen, dal andere
Systeme aus MatrixmelalI/InfiItrationsverst%rkervo.siufe/inﬁllrierendet Atmosphare ein ahnliches Verhalten zeigen konnen.
In einer bevorzugten Ausfiihrungsart fiir das Erzieler von Spontaninfiltration in eine durchidssige Fillstoffmasse oder eine
Vorform, wird geschmolzenes Matrixmetall mit der Vorform oder dem Fillstoff in Kontakt gebracht. Die Vorform oder der
Fillstoff kénnen mit einer Infiltrationsverstérkervorstufe gemischt werden, und/oder sie konnen an einem bestimmten Punkt
wihrend des Verfahrens der Einwnkung einer Infiltrationsverstarkervorstufe ausgesetzt werden. in einer bevorzugten
Ausfihrungsart, stehen das geschmolzene Matrixmetall und/oder die Vorform oder der Fiillstoff auBercem mindestens in
einem Teil des Verfahrens mit einer infiltrierenden Atmosphire in Verbindung. In einer anderen bevorzugten Ausfihrungsart,
siehen das Matrixmetall und/oder die Vorform oder der Fiillstoff im wesentlichen wihrend des ganzen Verfahrens mit einer
infiltrierenden Atmosphire in Verbindung. Die Vorform oder der Fillstoff werden spontan mit geschmolzenem Matrixmetall
durchdrungen, wobei der Grad oder die Geschwindigkeit der spontanen Durchdringung und Bildung des
Moetalleinlagerungsverbundstoffes miteinem vorgegebenen Satzvon Verarbeitungsbedingungen variieren werden, diez.B.die
Konzentration der Infiltrationsverstarkervorstufe, diein dem System vorgesehen ist (2.B. in der geschmolzenen Matrixlegierung
und/oder im Fiillstoff oder der Vorform und/oder in der infiltrierenden Atmosphare), die Korngrée und/oder
Zusammensetzung des Fiillstoffes, die GroBe und/oder Zusammensetzung der Teilchenin der Vorform, die verfigbare Porositat
fiir Infiltration in die Vorform oder den Fullstoff, die Zeit fir die Infiltration und/oder die Temperatur, bei der die Infiltration
erfolgt, einschlieBen. Spontaninfiltration findet normalervreise in einem Umfang statt, der ausreicht, um die Vorform oder den
Fillstoff im wesentlichen volistandig einzubetten.

Durch verindern der Zusammensetzung des Matrixmetalls und/oder der Verarbeitungsbedingungen, kénnen die physikalischen
und mechanischen Eigenschaften der geformten Metalleinlagerungsverbundstoffe auerdem auf besondere Anwendungen
oder Erfordernisse zugeschnitten werden. Indem ein Formling aus dem Metalleinlagerungsverbundstoff einem
Nachbehandlungsproze® {z.B. gerichteter Verfestigung, Wirmebehandlung, etc.) unterzogen wird, konnen die mechanischen
und/oder physikalischen Eigenschaften auBerdem weiter gezielt fir besondere Anwendungen oder Erfordernisse aufgebaut
werden. Auerdem kann der Stickstoffgehalt des geformten Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Steuerung der
Verarbeitungsbedingungen auf einen breiten Bereich technischer Anwendungen zugeschnitten werden.

Dariiber hinaus, kénnen die physikalischen und/oder mechanischen Eigenschaften des geformten
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Regulieren der Zusammensetzung und/oder KorngroRe (z.B. Teilchendurchmesser)
und/oder Geometrie des Fiillstoffes oder des Vorformmaterials fir eine beliebige Zah! technischer Bedingungen kontrolliert
oder ,maRgeschneidert” werden. Beispielsweise wurde festgestellt, daB die Verschleiffestigkeit des
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Erhahen der Korngrofe des Fillstoffes (z.B. durch Erhdhen des mittleren
Durchmessers der Fiillstoffteilchen) erhdhtwerden kann, vorausgesetzt, daf die VerschleiRfestigkeit des Fiillstoffes hoher ist als
die des Matrixmetalls. Jedoch kdnnen Festigkeit und/oder Zahigkeit zu einer ErhGhung mit abnehmender Fiilistoffkorngrofie
tendieren. Der Wirmeausdehnungskoeffizient des Metalieinlagerungsverbundstoffes kann auRerdem mit steigendem
Eiillstoffanteil sinken, sofern der Warmeausdehnungskoeffizient des Fiillstoffes unter dem Wiarmeausdehnungskoeffizienten
des Matrixmetalls liegt. Auerdem konnen die mechanischen und/oder physikalischen Eigenschaften (2. B. Dichte, -Modul
und/oder spezilischer Modul, Festigkeit und/oder spezifische Festigkeit, etc.) eines Formlings aus
Metalleinlagerungsverbundstoff entsprechend dem Anteil des Fiillstoffes in der losen Masse oder in der Vorform gezielt
aufgebaut werden. Zum Beispiel kann mit einer losen Masse oder Vorform, die eine Mischung aus Fiillstoffteilchen
unterschiedlicher GréRen und/oder Formen einschlieBt, worin die Dichte des Fiillstoffes iber der Dichte des Matrixmetalls liegt,
infolge der verstarkten Packung des Fillstoffes eine hohere Fiillung erzielt werden, so daf ein Metalleinlagerungsverbundstoff
mit erhéhter Dichte entsteht. Durch Nutzung der Inhalte der vorliegenden Erfindung, kann der Volumenprozentanteil des
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Fullstoffes oder der Vorform, der durchdrungen werden kann, iiber einen breiten Bereich variieren. Der Volumenprozentanteil des
Fillstoffes, der durchdrungen werden kann, wird nach unten vorwiegend durch die Fihigkeit zur Herstellung eines pordsen
Fullstoffes oder einer pordsen Vorform {z.B. etwa 10Vol.-%}) begrenzt, wihrend er nach oben vorwiegend durch die Fahigkeit zur
Herstellung eines dichten Fiillstoffes oder einer dichten Vorform mit wenigstens etwas zusammenhiingender Porositiit (2.B. etwa
95Vol.-%) begrenzt wird. Demgeméf, kann gin Metalleinlagerungsverbundstoff durch praktische Anwendung der oban angefihrten
Inhalte, allein oder in Kombination, so gezielht aufgebaut werden, daB er eine gewiinschte Kombination von Eigenschaften enthalt.

Definitionen

Der im vorliegenden Text verwendete Bagriff ,Aluminlum® bedeutet und umfaRtim wesentlichen reines Metall (2.B. relativ
reines, hanualsiibliches unlegiertes Aluminium) oder andere Metallsorten und Metallegierungen, z.B. die handelsiiblichen
Metalle mit Framdbestandteilen und/oder Legierungsbestandteilen, wie . 8. Eisen, Silicium, Kupfer, Magnesiura, Mangan,
Chromium, Zink, etc. Fir die Zwecke dieser Definition ist eine Aluminiumlegierung eine Legierung oder intermetallische
Verbindung mit Aluminium als Hauptbestandtsil.

Derim vorliegenden Text verwendete Begriff ,Nichtoxidierendes Restgas” bedeutet, daBd jedes Gas, das neben dem Primérgas,
welches die infiltrierende Atmosphére bildet, vorhanden ist, ein Inertgas oder Reduktionsgas ist, das unter den
Prozefbedingungen mitdem Matrixmetall im wesentlichen nicht reaktionsfihig ist. Oxidierendes Gas, das als Verunreinigung in
dem (den)verwendeten Gaslen) enthalten sein kann, solite nicht ausreichen, um das Matrixmetall unter den ProzeBbedingungen
wesentlich zu oxidieren.

Derim vorliegenden Text verwendete Begriff ,Sperre” oder .Sperrmittel” bedeutetjedes geeignete Mittel, das dieWanderung,
Bewegung oder dgl. von geschmolzenem Matrixmetall iber eine Oberflichengrenze einer durchlissigen Fiillstoffmasse oder
Vorform hinaus stort, hemmt, verhindert oder beendet, wobei eine solche Oberflichengrenze durch das genannte Sperrmittel
gebildet (definiert) wird. Geeignete Sperrmittel konnen alle Stoffe, Verbindungen, Elemente, Zusammensetzungen oder dgl.
sein, die unter den ProzeRbedingungen weitgehend stabil (unversehrt) bleiben und nicht leicht fliichtig sind {d.h., das
Sperrmaterial verflichtigt sich nicttin einem solchen Umfang, daB es als Sperre nicht mehr funktionieren kann).

Geeignete , Sperrmittel” schlieRen weiterhin Stoffe ein, die durch das wandernde geschmolzene Matrixmetall unter den
verwendeten ProzeRbedingungen im wesel tlichen nicht benetzbar sind. Eine Sperre dieses Typs scheint wenig oder keine
Affinitat zu dem geschmolzenen Matrixmete 1l aufzuweisen, und die Bewegung tber die definierte Oberflachengrenze der
Fiillstoffmasse oder Vorform hinaus wird du-ch das Sperrmittel verhindert oder gghemmt. Die Sperre reduziert eventuell
erforderliches spanendes Nachbearbeiten od 2r Schleifen und bestimmtmindestens einen Teil der Oberflache des entstehenden
MetaIleinIagerungsverhundstoffprodukles. Die Sperre kann in bestimmten Féllen durchlassig oder poros sein oder, 2.B. durch
Ausfiihren von Bohrungen oder Durchbohren der Sperre, durchlissig gemacht werden, so daft Gas mit dem geschmolzenen
Matrixmetall, etc. in Kontakt kommen kann.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff ,Karkasse” oder Matrixmetallkarkasse” bezieht sich auf den Rest des
urspriinglichen Matrixmetallstoffes, der wahrend der Bildung des Metalleinlagerungsverbundstoffes nicht verbraucht wurde
und bei Abkiihlung normalerweise mindestens teilweise mit dem gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoff in Kontakt bieibt.
Es sollte Einverstindnis dariiber bestehen, daf die Karkasse auch ein zweites oder Fremdmetall einschliefen kann.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff , Fillstoff” schlieft Einzelbestandteile oder Bestandteilmischungen ein, dieim
wesentlichen nichtreaktionsfihig mit und/oder begrenztléslichin dem Matrixmetall sind und ein- oder mehrphasig sein konnen.
Fiillstoffe kénnen in einer breiten Vielfalt von Formen und GroRen vorliegen, z.B. als Pulver, Flocken, Plattchen, Mikrokugeln,
Whisker, Blasen, etc., und konnen dicht oder pords sein. Der Begriff Fillstoff” kann auch Keramikfiillstoffe, viie 2.B.
Aluminiumoxid oder Siliciumkarbid als Fasern, Faserschnitzel, Teilchen, Whisker, Blasen, Kugeln, Faservliese oder dgl., und
keramikbeschichtete Fiillstoffe, wie .B. Graphitfasern, einschlielen, die mit Aluminiumoxid oder Siliciumkarbid beschichtet
sind, um den Kohlenstoff vor Angriffen durch, 2.B., ein geschmolzenes Aluminiumgrundmetall zu schiitzen. Fiillstoffe kénnen
auch Metalle einschliefen.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff ,Warmtoppen® bezieht sich auf das Plazieren oder Anordnien einer Substanz an
einem Ende (dem , Toppende”) eines mindestens teilweise geformten Metalleinlagerungsverbundstoffes, die mit mindestens
dem Matrixmetall und/oder Fiillstoff und/oder einem anderen Stoff, der dem Topp- oder Auftoppende zugefGhrtwird, exotherm
reagiert. Diese exotherme Reaktion solite genug Wirme liefern, um das Matrixmetall am Toppende im Zustand einer Schmelze
2u halten, wihrend der Rest des Matrixmetalls im Verbundstoff auf Erstarrungstemperatur abkahlit.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff ,infiltrierende Atmosphére” bedeutet die Atmosphire, die vorhanden ist und mit
dem Matrixmetall und/oder der Vorform {oder dem Fiillstoff) und/oder der Infiltrationsverstérkervorstufe und/oder dem
infiltrationsverstarker in Wechselwirkung steht und Spentaninfiltration des Matrixmetalls erméglicht oder verstérkt,

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff ,Infiltrationsverstarker® bezieht sich auf einen Stoff, der die Spontaninfiltration
eines Matrixmetalls in einen Fiillstoff oder eine Vorform fordert oder unterstitzt. Ein Infiltrationsverstarker kann z.B. aus einer
Reaktion einer Infiltrationsverstarkervorstufe mit einer infiltrierenden Atmosphére zur Biidung (1) einer gasférmigen Art
und/oder (2) eines Reaktionsproduktes der Infiltrationsverstirkervorstufe und der infituierenden Atmosphire und/oder (3) eines
Reaktionsproduktes der Infiltrationsverstarkervorstufe und des Fiillstoffes oder der Vorform gewonnenwerden. AuRerdem kann
der Infiltrationsverstirker mindestens der Vorform und/oder dem Matrixmetall und/oder der infiltrierenden Atmosphére direkt
zugefihrt werden und in weitgehend ghnlicher Weise wie ein Infiltrationsverstarker funktionieren, der aus einer Reaktion
zwischen einer Infiltrationsverstérkervorstufe und einer anderen Art gewonnen wurde. SchlieBlich sollv: der
Infiltrationsverstirker, mindestens wahrend der Spontaninfiltration, in mindestens einem Teil des Fiillstoffes oder der Vorform
enthalten sein, um Spontaninfiltration zu erreichen.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff JInfiltrationsverstarkervorstufe” oder Vorstufe zum Infiltrationsverstarker”
bedeutet einen Stoff, der bei Verwendung in Verbindung mit dem Matrixmetall, der Vorform und/oder der infiltrierenden
Atmosphire einen Infiltrationsverstérker bildet, welcher die Spontaninfiltration des Matrixmetalls in den Fiilstoff oder die
Vorform auslost oder unterstiitzt. Ohne sich an eine spezielle Theorie oder Erkldrung binden zu wollen, hates den Anschein, dafd
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es notwendig sein kann, die Vorstufe 2um Infiltrationsverstirker an einer Stelle anzuordnen oder unterzubringen oder zu einer
Stelle zu transportieren, die es der Infiltrationsverstirkervorstufe ermdglicht, mit der infiltrierenden Atmosph#ire und/oder der
Vorform oder dem Fiillstoff und/oder dom Matrixmetall in Wechselwirkung zu treten. Zum Beispiel ist es in einigen Systemen
aus Matnixmetall/Infiltrationsverstirkervorstufe/infiltrierender Atmosphire erwiinscht, daB sich die
Infiltrationsverstiirkervorstufe bai, in der Nihe oder, in einigen Féllen, sogar etwas tiber der Temperatur verfliichtigt, bei der das
Matrixmetall geschmolzen wird. Diese Verfliichtigung kann zu folgendem fiihren: (1) zu einer Reaktion der
Infiltrationsverstérkervorstufe mit der infiltrierenden Atmosphiére, um eine gasférmige Art zu bilden, die das Benetzen des
Fullstoffes oder dor Vorform durch das Matrixmetall verstérkt; und/oder (2) zu einer Reaktion der Infiltrationsverstirkervorstufe
mitderinfiltrierenden Atmosphire, um einen festen, fliissigen oder gasformigen !nfiltrationsverstérker in mindestens einem Teil
des Fiillstoffes oder der Vorform zu bilden, der die Benetzung verstirkt; und/oder (3) zu einer Reaktion der
Infiltrationsverstérkervorstufe innerhalb das Filistoffes odei der Vorform, die einen iesten, fliissigen oder gasférmigen
Infiltrationsverstérker in mindestens einem “'eil des Fillstoffes oder der Vorform bildet, der die Benetzung verstirkt.
Derimvorliegenden Text verwendete Begriff ,Matrixmotall” oder ,Matrixmetallegierung” bedeutet das Metall, das zur Bildun;
eines Metalleinlagerungsverbundstoffes (z.B. vor Infiltration) veiwendet wird, und/oder das Metall, das mit einem Flistoff
vermischtwird, um einen Metalleinlagerungsverbundstoffkérper zu bilden (2. B. nach Infiltration). Wenn ein spezifiziertes Metall
als Matrixmetall genannt wird, sollte Einverstandnis dariiber bestehen, daB dieses Matrixmetall das Metall als ein im
wesentlichen reines Metall, als ein handelsiibliches Metall mit Fremdbestandteilen und/oder Legierungsbestandteilen, eine
intermetallische Verbindung oder eine Legierung einschliefit, in der dieses Metall der iiberwiegende oder Hauptbestandteil ist.
Der im vorliegenden Text verwendete Begriff , System aus Matrixmetall/Infiltrationsverstarkervorstufe/infiltrierender
Atmosphire” oder ,Spontansystem*” bezieht sich auf die Kombination von Stoffen, die Spontaninfiltration in eine Vorform oder
einen Fiillstoff zeigt. Es sollte Einverstindnis darliber bestehen, dad ein ,,/*, das zwischen einem als Beispiel angefithrten
Matrixmetall, einer Infiltrationsverstirkervorstufe und einer infiltrierenden Atmosphire erscheint, zur Bezeichnung eines
Systems oder einer Kombination von Stoffen verwendet wird, die in einer speziellen Verbindung Spontaninfiltration in eine
Vorform oder einen Flillstoff zeigen.

Derim vorliegenden Text verwendete Begriff ,Metalleinlagerungsverbundstoff” oder ,MMC* bedeutet einen Stoff, der eine
zwei- oder dreidimensional verbundene Legierung oder ein entsprechendes Matrixmetall einschlieBt, in die baw. das eine
Vorform oder ein Fiillstoff eingebettetist. Das Matrixmetall kann verschiedene Legierungselemente einschlieRen, um spezifisch
gewlinschte mechanische und physikalische Eigenschaften in dem entstehenden Verbundstoff zu liefern.

Ein von dem Matrixmetall ,abweichendes” Metall bedeutet ein Metall, das als Hauptbestandteil nicht dassetbe Metall wie das
Matrixmetall enthalt {(wenn z.B. Aluminium der Hauptbestandteil des Matrixmetalis ist, kdnnte das ,,abweichende” Metali 2.B.
Nickel ais Hauptbestandteil haben).

«Nichtreaktionsfahiges Gefaf fiir die Aufnahme von Matrixmetall” bedeutet jedes GefiR, das einen Fiillstoff (oder eine Vorform)
und/oder geschmolzenes Matrixmetall unter den Prozef3bedingungen aufnehmen oder enthalten kann und nicht mit der Matrix
und/oder der infiltrierenden Atmosphire und/oder der infiltrationsverstérkervorstufe und/oder einem Fuilistoff oder einer
Vorformin einer Weise reagiert, die fiir den Spontaninfiltrationsmechanismus duferst schédlich wire. Das nichtreaktionsfahige
Gef&B kann nach AbschluB der Spontaninfiltration des geschmolzenen Matrixmetalls ausgesondert und beseitigt werden.
Derimvorliegenden Text verwendete Begriff , Vorform*” oder ,durchldssige Vorform*” bedeutet eine pordse Fiillstoffmasse, die
mitmindestens einer Oberflichengrenze hergestellt wird, welche im wesentlichen eine Grenze fiir das infiltrierende Matrixmetall
bildet, wobei diese Masse ausreichende Formbestandigkeit und Griinfestigkeit beibehilt, um MaRbesténdigkeit vor dem
Infiltrieren des Matrixmetalls zu gewiéhrleisten, Die Masse sollte ausreichende Porositit besitzen, um spontan infiltrierendes
Matrixmetall aufzunehmen. Eine Vorform umfaBt normalerweise eine gebundene Fillstoffanordnung, homogen oder
heterogen, und kann aus jedem geeigneten Stoff {z. B, Keramik- und/oder Metallteilchen, Pulvern, Fasern, Whiskern, etc. und
ihren Kombinaticnen) zusammengesetzt sein. Eine Vorform kann in singulirer oder zusammengesetzter Form vorliegen.

Der im vorliegenden Text verwendete Begriff ,Reservoir” bedeutet einen separaten Matrixmetallkorper, der im Verhiltnis zu
einer Filllstoffmasse oder einer Vorform so angeordnet ist, dal das geschmolzene Metall flieBen und den Teil, das Segment oder
die Quelle des Matrixmetalls, die mit dem Filistoff oder der Vorform in Kontakt sind, ergénzen oder, in einigen Fallen, zunichst
liefern und dann ergénzen kann, '

Derim vorliegenden Text verwendste Begriff , Spontaninfiltration* bedeutet die Infiltration von Matrixmetall in die durchlissige
Fulstoffmasse oder Vorform ohne die Notwendigkeit des Anlegens von Druck oder Vakuum {unabhingig davor, ob extern
angelegt oder intern erzeugt).

Kurze Beschreibung der Zeichnungen

Die folgenden Zeichnungen (Figuren) sind zur Unterstiitzung des Versténdnisses der Erfindung vorgesehen, sollen jedoch den
Umfang der Erfindung nicht einschrénken. Nach Méglichkeit, werder: in jader Zeichnung dhnliche Bezugszah.len zur Bezeichnung
gleicher Bestandteile verwendet.

Figur 1 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration.

Figur 2 ist eine Mikroaufnahme des in Ubereinstimmung mit Beispiel 1 hergesteliten Metalleinlagerungsverbundstoffes.
Figur 3ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fur die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration.

Figur 4 ist eine Mikroaufnahme des in Ubereinstimmung mit Beispiel 2 hergestellten Metalleinlagerungsverbundstoffes.
Figur 5 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fiir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration,

Figur 6 ist eine Mikroaufnahme des in Ubereinstimmung mit Beispiel 3 hergestellten Metalleinlagerungsvaerbundstoffes.
Figur 7 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fiir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration.

Figur 8 ist eine Mikroaufnahme des in Ubereinstimmung mit Beispiel 4 hergestellten Metalleinlagerungsverbundstoffes.



Figur 9ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fur die Herstallung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Bsispiel 5.

Figur 10isteine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metallginlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Baispiel 5.

Figur *1isteine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 5.

Figur 12 ‘steine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metal'sinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 5.

Figur 13 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fur die Herstellung eines
Maetalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispisl 5.

Figur 14 ist eine schematischo Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Meslleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 5.

Cigur 15ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fur die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 5.

Figur 16 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 5.

Es folgen die Figuren 17a-i:

Figur 17aist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe A.
Figur 17b st eine Mikroaufnahme des Matalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe B.
Figur 17cisteine Mikroaufnahme des Maetalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe C.
Figur 17d isteine Mikroaufnahme des Metalleinlagsrungsverbundstoffes entsprechend Probe D
Figur 17eist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe E.
Figur 17f ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe F.
Figur 17gisteine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoifes entsprechend Probe G.
Figur 17histeine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstofies entsprechend Probe H.
Figur 17i ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probel.
Figur 18 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Matalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 6.

Figur 19 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 6.

Figur 20 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fiir die Herstellung eine=
Metalleinlagerungsverbundstof’ss durch Spontaninfiltration nach Beispiel 6.

Es folgen die Figuren 21a—c:

Figur 21aist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe J.
Figur 21k ist eine Mikroaufnahre des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprachend Probe N.
Figur 21¢ ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe O.
£s folgen die Figuren 22a-0:

Figur 22aist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe Q.
Figur 22b ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe R.
Figur 22¢ ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe S.
Figur 22d ist eine Mikroaufnahme des Meta' ~inlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe T.
Figur 22e ist eine Mikroaufnahme des Metalieinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe U,
Figur 22f ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe V.
Figur 22¢ ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe W.
Figur 22hist eine Mikroaufnahme des Metallein! :gerungsverbundstoffes entsprechend Probe X.
Figur 22i ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe Y.
Figur 22j ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AC.
Figur 22k ist eine Mikroaufnahms des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AD.
Figur 221 ist eine Mikroaufnahme des Metallginlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AE.

Figur 22mist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AF.
Figur 22n ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AG.

Figur 220 ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AH.
Es folgen die Figuren 23a-h:

Figur 23aist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AO.

Figur 23b ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechenc Probe AP,
Figur 23c ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AQ.
Figur 23d ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AR.
Figur 23e ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AS.
Figur 23f ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes antsprechend Probe AT.

Figur 23g ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstofies entsprechend Probe AU.

Figur 23h ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe AV.
Es folgen die Figuren 24a—c:

Figur 24a ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe BT.
Figur 24b ist eine Mikroaufnahme des Metallvinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe BU.
Figur 24c ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Probe BV.
Figur 25 ist eine schematische Querschnittszeichnung einer Einrichtung fir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration nach Beispiel 16.

Figur 26a ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Beispiel 16.
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Figur 26b ist eine Mikroaufnahme des Auzmetalls des Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend Beispiel 16.
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Genaue Beschreibung dor Erfindung und bavorzugten Ausfihrungsarten

Die vorliagende Erfindung bezioht sich auf dio Herstellung oines Motallainlagerungsverbundstoffos durch spontanes
Durchdringen eines Fiillstoffas oder einer Vorform mit goschmolzenom Matrixmetall. Im Einzelnon stohen ein
Infiltrationsverstirker und/oder oine Infiltrationsverstirkarvorstufe und/oder eino infiltrierende Atmosphérae, mindostens an
oinem bestimmten Punkt wihrend dos Prozesses, mit dem Fllstoff oder dar Votformin Verbinduny, so dal geschmolzenns
Matrixmetall spontan in don Fiillstoff oder die Vorform infiltrioron kann.

Figur 1 veranschaulicht eine einfache Einrichtuing 10 fiir dio Horstollung einas Motalleinlagerungsverbundstoffes durch
Spontaninfiltration. Ein Fillstoff oder eine Vorform 1, dio aus jedom gooignoten Material bestohon kdnnen, wio nachfolgen:din
Einzelnon erdrtert wird, wird in ein nichtreaktionsfahiges GofaB 2 fiir die Aufnahmo des Matrixmetalls vad/odar Fullstolfes
eingebracht. Ein Matrixmetall 3 wird auf oder noben dem Fillstoff oder der Yorform 1 angaordnet. Die Einnichtung wird
anschlieBend in einem Ofon plaziart, Lm Spontaninfiltration auszuldsen.

Ohne sich durch oine speziollo Theorio odor Erklidrung binden zu wollen, kann eine Infiltcationsverstirkervorstufe, we nnsinin
Verbindung mit mindestens dem Matrixmetall und/oder dom Fulistoff odar dar Vorform und/odar der infiltricrenden
Atmosphdre verwendet wird, sino Reaktion eingehen, um eincn Infiltrationsverstarker 2u bilden, der die Spontaninfiltration dr.
geschmolzenen Matrixmetalls in einen Fillstoff odor eine Vorform ausldst odeor unterstiitzt. AuBSerdnm zoigt s sich, dali es
notwendig sein kann, die Vorstufo zum Infiltrationsverstarker an ainer Stollo anordnon, plazieren oder 2u einer Stello
transportieren zu kdnnen, die es der Infiltrationsverstarkervorstufe ermdglicht, mit mindestens dor inhitriorenden Atmosphare
und/oder dar Vorform oder dem Fiillstoff und/oder dem geschmolzonen Matrixmotall ir: Wochsolwirkung 2u treten. in ainigen
Systemen aus Matrixmetall/infiltrationsverstrkervorsiufe/infiltriorandor Atmosphiro ist es 2.8. orwunscht, dafl sich dho
Infiltrationsverstirkervorstufe bei, in der Naho odar, in einigen Fillen, sogar etwas iiber der Temporatur vor fluchtigr, berdar dae
Matrixmetall schmilzt. Diese Verflichtigung kann zu folgendem fihren: (1) 2u einer Roaktion dor Infiltrationsvorstérkervorstufe
mit der infiltrierenden Atmosphére, um eine gasférmige Art zu bildon, dia das Bonotzon des Fulistoffes odor dor Vorform due b
das Matrixmetall verstarkt; und/oder {2) z s einer Reaktion der Infiltrationsverstirkervorstufe mit dor infiltrioranden Atmosphare,
um einen festen, fliissigen oder gasformigen Infiltrationsverstdrker in mindestens einem Toil des Fullstoffes oder der Vortotm zu
bilden, der die Benetzung verstarkt; uad/oder {3) zu einer Reaktion dor Infiltrationsverstirkervorstufe innerhalb dos Fullstofies
oder der Vorform, die einen festen, flissigen oder gastdrmigen Infiltrationsverstéirker in mindostans einem Teil des Fulistolfes
oder der Vorform bildet, der dio Benetzung verstirkt.

Wenn z.B. eine Infiltrationsverstirkervorstufe an mindestens cinem bestimmtoen Punkt wéhrena dosProzosses ingoeschmolionee
Matrixmetall eingaschlossen oder mit ihm verbunden wiirde, kdnnte dor Infiltrationsvorstiirker aus dom goeschmolzonen
Matrixmetall verfliichtigen und mit mindestens dem Fiillstolf oder dor Vorform und/oder dot infiltriorondon Atmosphara
reagieren. Diese Reaktion konnte die Bildung eines Feststoffes 2ur Folge haben; wenn diosor Faststoff bei der
Infiltrationstemperatu. stabil ist, kénnte er auf mindestens einen Teil des Fillstoffes odor der Vorform 2.8, als Uberzug
aufgebracht werden. Es ist auBerdem denkbar, daB ein solcher Foststolf mindestens in einam Teit dor Vorform odor des
Fullstoffes als ein erkennbarer Feststoff enthalten sein kdnnte. Wenn ein soicher Foststofl gebildet wird, kann das goschmolzene
Matrixmetall zu einer solchen Reaktion tendieren (das geschmolzens Matrixmatali kannz. B. don gebildoten Fostatoff raduzieran),
daf dio Infiltrationsverstirkervorstufe mit dem geschmolzenen Matrixmetz.l assoziiart wird (2. 8. inihm golost odor mitihm
legiert). Folglich kann dann zusitzliche Infiltrations: erstdrkervorstufa lir dia Verflichtigung und Neaktion mit einer andoran An
(2.8.dem Fiillstoff oder der Vorform und/oder der infiltrierenden Aunosphére) verfiigbar soinund windor eine ihnliche festo Art
bilden. Es ist denkbar, da ein kontinuierlicher Proze8 der Umwandluny der Infiltrationsverstarkervorstufe rum
Infiltrationsverstirker stattfinden konnte, an den sich eine Raduktionsraaktion dos Infiltrationsverstirkers mit geschmolzenem
Matrixmetall anschlieBt, um wieder zusitzlichan Infiltrationsverstirker zu bilden, usw., bis das erziolte Ergebnis ein durch
Spontaninfiltration hergesteliter Metalleinlagerungsverbundstolf ist.

Um Spontaninfiltration des Matrixmetalls in den Fillstoff oder die Vorform herbeizufiihren, solite dom Spontansystem
Infiltrationsverstirker zugefihrt werden. Ein Infiltrationsverstarker kénnte aus einer Infiltrationsverstirkervorstufo gebildet
werden, die (1) in dem Matrixmetall und/oder {2) im Fitistoff oder dor Vorform enthalten sein kdnnte und/oder (3) aus et
infiltrierenden Atmosphire und/oder einer uleren Quelle (4) in das Spontansystem cingofuhrt werdon konnte. Anstello der
Zufiihrung einar Infiltrationsverstarkervorstufe, kann ein Infiltrationsverstarker auch mindostans dam Fullstoff oder der Vortor:
und/oder dem Matrixmetall und/oder der infiltrierenden Atmosphira direkt zugefihrt werden. Schlie8lich sollia dor
Infiltrationsverstarker, mindestens wihrend der Spontaninfiltration, in mindestens einem Toil des Fullstoffes oder dor Varfore:
enthalten sein.

In einer bevorzugten Ausfihrungsart der Erfindung ist es méglicn, daB die Infiltrationsverstarkervorstufe mindestens teilweine
mit der infiltrierenden Atmosphire zur Reaktion gebracht werden kann, so daB der Infiltrationsverstirker in mindestons einam
Teil des Fiillstoffes oder der Vorform gebildet werden kann, bevor der Fulistoff oder die Vorform mit dem Matrixmetallin Kontakt
komn:t oder weitgehend parallel dazu (wenn z.B. Magnesium die Infiltrationsverstérkervorstufo und Stickstoff dio infiltrierende
Atmosphare wiren, kénnte der Infiltrationsverstirker aus Magnesiumnitrid bestehen, dasin mindestens cinem Teil der Vorform
oder des Fiillstoffes enthalten wirs).

Ein Beispiel fir ein System aus Matrixmetall/Infiltrationsverstarkervorstufe/infiltrieronder Atmosphidre ist das Aluminium/
Magnesium/Stickstoff-System. Spezifisch, kann ein Aluminiummatrixmetall in einem geaigneten fevorfosten GoldB onthalten
sein, das unter den ProzeBbedingungen keine schidliche Reaktion mit dem Aluminiummatrixmetall und/o-ler dem Fullstof!
eingeht, wenn das Aluminium geschmolzen wird. Ein Fiillstoff oder eine Vorform kann anschlieBend mit goschmolzenom
Aluminiummatrixmetall in Kontakt gebracht und spontan durchdrungen werden.

Anstelle der Zufithrung einer Infiltrationsverstarkervorstufe, kann ein Infiltrationsverstirker mindestons der Vorform oder dem
Fillstoff und/oder dem Matrixmetall und/oder der infiltrieronden .«.mosphire auch direkt zugefihit woerden. SchlieBlich solit
der Infiltrationsverstarker, mindestens wahrend der Spontaninfiltration, in mindestons einem Teil des Fillstoffes oder der
Vorform enthalten sein. Unter den Bed vgungen, die im Verfahren der vorliegenden Erfindung verwendot werden, sollte die
Vorform oder der Fiillstoff so durchlassig sein, daB das stickstoffhaltige Gas im Fall eines Aluminium/Magnesium/Stickstoff.
Spontaninfiltrationssystems an einem bestimmten Punkt wihrend des Verfahrens in den Fulistoff oder die Vorlorm eindringen
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oder ihn baw. sio durchdringen kann und/oder mit dem geschmolzenen Matrixmeotall in Kontakt kommen kann. Auurdem kann
sich der durchlissigo Fullstoff odor die Vorforny der Infiltration des geschmolzenen Matrixmetalls anpassen, 'im spontanes
Infiltrieren dos goschmolzenon Matrixmatalls in die stickstoltdurchdrungene Vorform zu bewirken und einen
Motalleintagerungsverbunastoff zu bilden und/oder Jen Stickstoff mit einer Infiltrationsverstérkervorstufe zur Reaktion zu
briagen, um in dem Fillstoff oder dor Vorform einen Infiltrationsvorstirker zu bilden und dadurch Spontaninfiltration
harbeizufuhrer:. Dor Spontaninfiltrationsgrad und Umfang der Bildung des Maetalleinlagerungsverbundstoffes wird mit einem
vorgegebenen Satz von Prozeiibadingungen variieren, die den Magnesiumgahalt der Aluminiumlegierung, den
Magnesiumgohalt der Vorform oder des Fillstoffes, dan Magnesiumnitridanteil in der Vorform oder dem Fillstolf, die Prasenz
ausitzlicher Legierungselemerite (2.B. Silicium, Eisen, Kupfer, Mangan, Chromium, Zink und dgl.), die mittlere Korngréie des
Eallstoffes (2. B. den Teilchendurchmesser), der die Vorform oder den Fiiller umfalst, den Oberfliichenzustand oder Typ des
Fullsioffes odor dor Vorform, die Stickstoffronzentration der infiltrierenden Atmosphire, die 2ulissige Infiltrationszeit und die
Infiltrationstomporatur einschlieBen. Fir die Spontaninfiltration des geschmolzenen Aluminiummatrixmetalis kann das
Aluminium z.B. mit mindestens etwa 1 Ma.-%, vorzugsweise mindestens etwa 3Ma.-%, Magnesium (das als
Infiltrationsverstirkervorstufe funktioniert), bezogen auf die Legierungsmasse, legiert werden. Wie oben diskutiert wurde,
kénnen zushtzliche Logierungselemants ebenfalls in das Matrixmetall eingeschlossen werden, um spezifische Eigenschalten
aufzubauen. AuBerdem kénnon die zusétzlichen Lagiorungselomente den im Aluminiummatrixmetall erfordorlichen
Mindestmagnesiumanteil boeinflussen, . Spontaninfiltration in den Filistoff oder die Vorform herbeizufithren.
Magnesiumverlust aus dem Spontansystom, der z.B. auf Verfliichtigung zuriickzuféhren ist, darf nichtin einem solchen Umfang
aultroten, daB kein Magnesium zur Bildung von Infiltrationsverstdrker vorhanden ist, Daher ist die Verwendung einer
ausroichenden Menge von Anfangslegierungselementen erwiinscht, um zu gewihrleisten, daB Spontaninfiltration durch
Verfliichtigung nicht nachteilig bavinfluBt wird. Die Présenzvon Magnesium sowohl in der Vorform (oder dem Fillstoff) als auch
dem Matrixmetall oder in der Vorform (oder dem Fiillstoff) allein kann auBerdem eine Herabsetzung der erforderlichen
Magnesiummenge zur Herboifiihrung von Spontaninfiltration zur Folge haben (nachfolgend noch ausfiihrlich diskutiert).

Auch der Volumenprozentanteil Stickstoff in der infiltrisrenden Atmosphare beeinftuft die Bildungsgeschwindigkeit des
Metalleinlagerungsvorbundstoffes. Wenn weniger als etwa 10Vol.-% Stickstoff in der Atmosphire enthalten sind, wird die
Spontaninfiltration sehr langsam oder geringfigig sein. Es stellte sich heraus, dal vorzugsweise mindestens etwa 60Vol.-%
Stickstoff in der Atmosphire enthalten sein sollten, um z.B. kiirzere Infiltrationszeiten infolge einer wesentlich h6heren
Infiltrationsgeschwindigkeit zu bewirken. Die infiltrierende Atmosphire (2.8, ein stickstoffhaltiges Gas) kann dem Fiillstoff oder
der Vorform und/oder dem Matrixmetall direkt 2w gefihrt oder aus dem Abbau eines Stoffes gewonnen werden.

Dor erforderliche Mindestmagnesiumgehalt fiir die Infiltration des geschmolzenen Matrixmatalls in einen Fillstoff oder eine
Vorform richtet sich nach einer oder mehreren Verénderlichen, wie z.B. der Verarbeitungstemperatur, der Zeit, dem
Vorhandensein zusétzlicher Legierungselemente, 2.B. Silicium oder Zink, der Artdes Filllstoffes, der Einbezishung des
Magnesiums in eine oder mohrere Komponenten des Spontansystems, dem Stickstoffgehalt der Atmosphére und der
Swamungspeschwindigkeit der Stickstoffatmosphire. Niedrigere Temperaturen ocer kiirzere Enviarmungszeiten kénnen
verwendet wverden, um vollstindige Infiliration zu erzielen, wenn der Magnesiumgehalt der Legierung und/oder der Vorform
srhoht wird. Boi sinom vorgegebenen Magnesiumgehalt, werden niedrigere Temveraturen auch durch den Zusalz bestimmter
ausiitzlicher Legisrungsuslemente, wiez, B, Zink, moglich gemacht. Beispielsweise «ann ein Magnasiumgehalt des Matrixmetalls
am unteren Ende des Batriebsbareichs, 2.B. von etwa 1 bis 3Ma.-%, in Verbindurg mit mindesiens einer der folgenuen
Bedingungen verwendet worden: einer Verarbeitungstemperatur iber dem Min‘mum, einer hoken Stickstoffkonzentration oder
sinam oder mehreren zusitzlichen Legierungseiementen. Wenn der Vorform k 3in Magnesium zugesetzt wird, werden
Legiorungen mit etwa 3 bis 5Me.-% Magnesium auf der Basis ihrer allgemeinen Brauchbarkeit iiber einen breiten Bereich von
ProzeBbedingungen bevorzugt, wobei mindestens etwa 5% bevorzugt werden, wenn niedrigsre Temperaturen und kiirzere
Zeiten verwendet werden. Magnesiumgehalte von iiber etwa 10Ma.-% der Aluminiumlegierung kénnen verwendet werden, um
die fir die Infiltration erfordetlichen Temperaturbedingungen zu mildern. Dur Magnesiumgehalt kann in Verbindung mit einem
ausitzlichen Legierungselement reduziert werden, diese Elemente dienen j adoch nur einer Hilfsfunktion und werden in
Verbindung mit mindestens dem oben spezifizierten Mindestmagnesiumanteil verwendet. Zum Beispiel fand praktisch keine
Infiltration von nominell reinem Aluminium, mit nur 10% Silicium le,siert, oei 1 000°C in eine Schichtung aus 39 Crystolon (39%
reines Siliciumkarbid von Norton Co.) mit Korngréfie 500 statt, Es wurde jedoch festgestelit, daB Silicium den Infiltrationsproze3
in Geyenwart von Magnesium fordert. In einem weiteren Beispiel variiert der Magnesiumanteil, wenn er ausschliefllich der
Vorform oder dem Fiillstoff zugefiihrt wird. Es stellte sich heraus, Gafd Spontaninfiltration bei Zufiihrung eines kleineren
Masseprozentanteils Magnesium zum Spontansystem stattfindet, wern mirdestens ein Teil der insgesamt zugefiihrten
Magnesiummenge in die Vorform oder den Fiillstoff eingeschiossen vvird. Um die Bildung unerwiinschter intermetallischer
Verbindungenindem Metalleintagerungsverbundstoffzu verhinderr, kann eine kieinere Magnesiummenge erwiinscht sein. Bei
einer Silicium¥arbidvo: torm wurde festgestellt, daB Matrixmetall ¢pontan in die Vorform infiltriert, wenn die Vorform, die
mindestens eiwa 1 Ma.-% Magnesium enthilt, in Gegenwart eine; im wesentlichen reinen Stickstoffatmosphére mit einem
Aluminium.natrixmetallin Kontakt gebracht wird. Im Fall einer Alu miniumoxidvorform, ist eine etwas héhere Magnesiummenge
arforderlich, um eine akzeptable Spontaninfiltration zu erreichen, Spezifisch wurde festgestellt, dal wenn eine
Aluminiumoxidvorform miteinem ahnlichen Aluminiummatrixmetall bei etwa derselben Temperatur, bei der das Aluminiumiin
die Siliciumkarbidvorform infiltrierte, und in Gegenwart d srselbsn Stickstoffatmosphare in Kontakt gebracht wird, mindestens
etwa 3Ma.-% Magnesium erforderlich sind, um eine dhriliche Spontaninfiltration wie in die Siliciumkarbidvorform, die oben
disku.ert wurde, zu erzielen.

Es stellte s.ch auch heraus, daB die Infiltrationsverstarkervorstufe und/oder der Infiltrationsverstirker dem Spontansystem auf
einer Oberfliiche der Legierung und/oder einer Oberfliche der Vorform oder des Fiillstoffes und/oder innerhalb der Vorform
oder des Fiillste.ffes zugefihrt werden kann, bever das Matrix,netall in den Fiillstoff oder diz. Voriorm infiltriert {(d.h., es ist unter
Umstiinden nicht notwendig, den zugefiihrten Infiltrationsverstérker oder die Infiltrationsverstirkervorstufe mit dem
Matrixmetall zu legieren, sondern eine einfache Zufiihrung 2u dem Spontansystem ist méglich). Wenn z.B. das Magnesium im
Aluminium/Magnesium/Stickstoff-System auf eine Oberfléche des Matrixmetalls aufgnbracht wurde, sollte die Oberflache die
Fliche sein, die der durchlissigen Fillstoffmasse am néchsten liegt oder mit ihr in Kontakt ist oder umgekehrt; das Magnesium
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kdénnte auch in mindestens einem Teil der Vorform oder des Fiillstoffas gemischt werden. Auch kénnte eine bestimmte
Kombination von Oberfléchenauftrag, Legieren und Einbringen von Magnesium in mindestens einen Teil der Vorform
verwendet\verden. Diese Kombination der Anwendung von Infiltrationsverstiirker(n) und/oder Infiltrationsverstérkervorstufe(n)
kénnte einen Ruckgang des notwendigen Gesamtmasseprozentanteils Magnesium zur Fdrderung von Infiltration des
Aluminiummatrixmetalls in die Vorform zur Folge haben sowie niedrigere Infiltrationstemperaturen méglich machen.
AuBerdem kdnnte der Anteil unerwiinschter intermetallischer Varbindungen, die infolge der Prasenz von Magnesium gebildet
warden, minimiert werden,

Die Verwandung eines oder mehrerer zusétzlicher Legierungselemente und die Stickstoffkonzentration im umgebenden Gas
haben ebenfalls einen Einfluf auf den Nitriergrad des Matrixmetalls bei siner gegebenen Temperatur. Zusitzliche
Legierungselemente, wie z.B. Zink oder Eisen, die in die Legierung eingeschlossen oder auf eine Oberfliche der Legierung
aufgebracht werden, konnen 2.8. zur Herabsetzung der Infiltrationstemperatur und dadurch zur Senkung des Grades der
Nitridbildung verwendet werden, wihrend die Nitridbildung durch Erhéhen der Stickstoffkonzentration im Gas geférdert
werden kann.

Die Konzentration von Magnesium in der Legierung und/oder auf einer Oberfliche der Legierung und/oder im Fillstoff oder der
Vorform tendiert ebenfalls dazu, den Infiltrationsgrad bei einer gegebenen Temperatur zu besinflussen. Folglich kann in einigen
Féllen, in denen wenig oder kein Magnesium direkt mit der Vorform oder dem Fiillstoff in Kontakt gebracht wird, der EinschluR
von mindastens etwa drei Ma.-% Magnesium in die Legierung bevorzugt werden. Niedrigere Legierungsanteile, wie z.B. 1 Ma.-%
Magnesium, kdnnen hoheie ProzeBtemperaturen oder ein zusitzliches Legierungselement fir die Infiltration erfordern. Die
erforderliche Temperatur zur Herbeifiihrung des erfindungsgemiBen Spontaninfiltrationsprozesses kann unter folgenden
Bedingungen niedriger sein: (1) wenn der Magnesiumgehalt der Legierung allein z.B. auf mindestens etwa 5 Ma.-% erhéht wird;
und/oder (2) wenn Legierungsbestandteile mit der durchldssigen Fiillstoffmasse oder Vorform gemischt werden; und/oder (3)
wenn ein anderes Element, wie 2.B. Zink oder Eisen, in der Aluminiumlegierung enthalten ist. Auch die Temperatur kann mit
verschiedenen Fillstoffen variieren. Im allgemeinen wird spontane und fortschreitende Infiltration im Aluminium/Magnesium/
Stickstoff-System bei einer ProzefStemperatur von mindestens etwa 675°C und vorzugsweise bei einer ProzeRtemperatur von
mindestens 75C°C-800°C stattfinden. Temperaturen von iiber 1200°C scheinen den Prozef im allgemeinen nicht zu
beylinstigen; ein Temperaturbereich von etwa 675°C bis etwa 1000°C wurde als besonders geeignet festgestellt. Als aligemeine
Regel ist die Spontaninfiltrationstemperatur jedoch eine Temperatur, die iber dem Schmelzpunkt des Matrixmetalls, jedoch
unter der Verdampfungstemperatur des Matrixmetalls liegt. AuBerdem sollte die Spontaninfiltrationstemperatur unter dem
Schmelzpunkt des Fillstoffes liegen. Ferner nimmt die Tendenz zur Bildung eines Reaktionsproduktes zwischen dem
Matrixmetall und der infiltrierenden Atmosphére mit steigender Temperatur zu {(im Fall von Aluminiummatrixmetall und einer
infiltrierenden Stickstoffatmosphére kann z.B. Aluminiumnitrid gebildet werden). Entsprechend der vorgesehenan Anwendung
des Metalleinlagerungsverbundstoffes, kann ein solches Reaktionsprodukt erwiinscht cder unerwiinscht sein. Die
Infiltrationstemperaturer. werden normalarweise mit Widerstandsheizung erreicht. Jedoch ist jedes Heizmittel, das zum
Schmelzen des Matrixmetalls fihrt und Spontaninfiltration nicht nachteilig beeinflut, fiir die Verwendung im Zusammenhang
mit der Erfindung akzsptabel.

Im vorliegenden Varfahren kommt z.8. ein durchléssiger Fiillstoff oder eine Vorform in Gegenwart, mindestens zu bestimmten
Zeiten wahren: des Verfah. ens, eines stickstoffhaltigen Gases mit Aluminiumschmelze in Kontakt. Das stickstoffhaltige Gas
kann durch Aufrechterhaltung eines kontinuierlichen Gasstroms mit mindestens dem Fiillstoff oder der Vorform und/oder
geschmolzenem Aluminiummatrixmetall in Kontakt gebracht werden. Obwohl die Strémungsgeschwindigkeit des
stickstoffhaltigen Gases nicht ausschlaggebend ist, wird eine Strémungsgeschwindigkeit bevorzugt, die ausreicht, um jeden
Stickstoffverlust aus der Atmosphire infolge von Nitridbildung auszugleichen sowie das Einstrémen von Luft zu verhindern oder
zu hemmen, die sinen oxidierenden EinfluB auf das geschmolzene Metall haben kann.

DasVerfahren zur Hersteilung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes ist auf eine Vielfalt von Fiillstoffen anwendbar; die Wahl
der Fiillstoffe richtet sich nacn solchen Faktoren, wie z.B. der Matrixlegierung, den ProzeBbedingungen, der Reaktionsfahigkeit
der geschmolzenen Matrixlegierung mit dem Fiiilstoff und den gewiinschten Eigenschaften des Endverbundstofferzeugnisses.
Wenn das Matrixmetall aus Aluminium besteht, schlieBen geeignete Fiillstoffe z.B. ein: (a) Oxide, z.B. Aluminiumoxid,
Magnesiumoxid, Zirconiumdioxid; (b) Karbide, z.B. Siliciumkarbid; (c) Boride, z.B. Aluminiumdodekaborid, Titaniumdiborid;
{d) Nitride, z.B. Aluminiumnitrid; und (e) ihre Mischungen. Wenn der Fiillstoff zur Reaktion mit dem geschmolzenen
Aluminiummatrixmetall tendiert, kénnte das durch Minimieren der Infiltrationszeitund -temperatur oder durch Aufbringen eines
nichtreaktionsfahigen Uberzugs auf dem Fiillstoff ausgeglichen werden. Der Fiillstoff kann ein Substrat, wie z. B, Kohlenstoff
oder anderes nichtkeramisches Material, umfassen, das einen Keramikiiberzug trégt, um das Substrat vor Angrift oder Abbau zu
schiitzen. Geeignete Keramikiiberziige schlieBen Oxide, Karbide, Boride und Nitride ein. Bevorzugte Keramiken fiir das
vorliegende Verfahren schlieBen Aluminiumoxid und Siliciumkarbid in Form von Teilchen, Plattchen, Whiskern und Fasern ein.
Die Fasern kdnnen unterbrochen (in Form von Faserschnitzeln) ssin oder in Form von Endlosfasern, wie z.B. multifilen
Elementarfadenkabeln, vorliegen. Ferner kann der Fiillstoff oder die Vorform homogen oder heterogen sein.

Eswurde auch festgestellt, daB Lestimmte Fiillstoffe verstirkte Infiltration im Verhéitnis zu Fiillstoffen mit dhnlicher chemischer
Zusammensetzung aufweisen. Zum Beispiel zeigen gebrochene oder grobzerkleinerte Aluminiumoxidstoffe, die mit dem
Verfahren hergestellt wurden, das im U.S.-Patent Nr. 4713360 mit dem Titel , Neue keramische Werkstoffe und Verfahren zu
ihrer Herstellung” beschrieben wird, welches am 15.Dezember 1987 fiir Marc S. Newkirk u. a. ertei't wurde, erwiinschte
Infiltrationseigenschaften im Verhiltnis zu handelsiiblichen Aluminiumoxidprodukten. Gebrochene oder grobzerkleinerte
Aluminiumoxidstoffe, die mit dem Verfahren hergestellt wurden, das in der gleichzeitig schwebenden
Gemeinschaftsanmeldung, Ifd. iir. 819397, mit dem Titel , Verbundkeramikartikel und Verfahren zu ihrer Herstellung” im Namen
von Marc S. Newkirk u.a. beschrieber, wird, zeigen ebenfalls erwiinschte Infiltrationseigenschaften im Verhéltnis zu
handelsiblichen Aluminiumoxidp-odukten. Der Gegenstand des erteilten Patents und der gleichzeitig schwebenden
Patentanmeldung wird in dem vorliegenden Text ausdriicklich als Bezug einbezogen. So wurde festgestellt, daR vollstdndiges
Durchdringen einer durchlédssigen keramischen Masse bei niedrigeren Infiltrationstemperaturen und/oder niedrigeren
Infiltrationszeiten stattfinden kann, wenn ein gebrochener oder grobzerkleinerter Stoff verwendet wird, der mit dem Verfahren
des genannten U.S.-Patents und der genannten Patentanmeldung produziert wurde.
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Der Fiillstoff (oder die Vorform) kann jede KorngréBe, Form, chemische Zusammensetzung und jedan Volumenprozentanteil
aufweisen, die fir das Erzielen der gewiinschten Eigenschaften in dem Verbunds:off erfordsrlich sind. Der Fiillstoff kann daher
die Form von Teilchen, Whiskern, Plattchen oder Fasern haben, da Infiltration durch dis Form des Fiillstoffes nicht eingeschrénkt
wird. Auch andere Formen, wie 2.B. Kugeln, Réhrchen, Pellets, feuerfestes Faservlies und dgl., konnen verwendet werden.
AuBerdem wird die Durchdringung nicht durch die TeilchengréBe des Fillstoffes eingoschrinkt, obwohl, entsprechend den
besonderen Reaktionsbedingungen, eine hdhere Temperatur cder léngere Zeitdauer fiir das vollstandige Durchdringen einer
Masse kleinerer Teilchen als fiir das Durchdringen gréRerer Teilchen oder umgekehrt notwendig sein kann, in der vorliegenden
Erfindung konnen mittlere Teilchendurchrmesser von nur einem Mikron oder weniger bis etwa 1100 Mikrons oder mehr
erfolgreich genutzt werden, wobei ein Bereich von etwa 2 Mikrons bis etwa 1000 Mikrons fiir eine Vielzahl technischer
Anwendungen bevorzugt wird. Die zu durchdringende Fiillstoffmasse (oder Vorform) sollte auRerdem durchléssig sein (d.h.
mindestens etwas zusammenhingende Porositét enthalten, um sie fir geschmolzenes Matrixmetall und/oder die infiltrierende
Atmosphére durchlissig zu machen). Durch Kontrollieren der TeilchengroBe (2.B. des Teilchendurchmessers) und/oder der
Geometrie und/oder der Zusammaensetzuny des Filllstoffes oder des Stoffes, der die Vorform bildet, kdnnen aufierdem die
physikalischen und mechanischen Eigenschaften des gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffes kontrolliert oder auf eine
beliebige Zah! technischer Erfordernisse z2ugeschnitten werden. Beispielsweise kann die Verschleilfestigkeit des
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Erhéhen der TeilchengréBe des Fillstoffes {z.B. durch Erhthen des mittleren
Durchmessers der Fiillstoffteilchen) erhdht werden, sofern der Fiilistoff eine héhere VerschleiBfestigkeit besitzt als das
Matrixmetall. Jedoch konnen Festigkeit und/oder Zahigkeit die Tendenz zeigen, sich mit abnehmender FilllstoffteilchengréfRe zu
erhéhen. Ferner kann der Warmeausdehnungskoeffizient des Metalleinlagerungsverbundstoffes mit steigender Fillung
abnehmen, sofern der Warmeausdehnungskoeffizient des Fillstoffes unter dem Wirmeausdehnungskoeffizienten des
Matrixmaetalls liegt. Uberdies kénnen die mechanischen und/oder physikalischen Eigenschaften (z.B. Dichte,
Wirmeausdehnungskoeffizient, E-Modul und/oder spezifischier Modul, Festigkeit und/oder spezifische Festigkeit, etc.) eines
geformten Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend dem Fiillstoffanteil in der losan Masse oder der Vorform gezielt
aufgebaut werden. Mit einer losen Masse oder Vorform, die eine Mischung aus Fiillstoffteilchen unterschiedlicher GrofRen
und/oder Formen einschlieRt, worin die Dichte des Fiillstoffes hdher ist als die Dichte des Matrixmetalls, kann 2.8. eine héhere
Fillung infolge verstarkter Packung der Fiillstoffe erzielt werden, so daR ein Metalleinlagerungsverbundstoff mit erhéhter Dichte
entsteht. Durch Nutzung der vorliegenden Patentbeschreibung, kann der Volumenprozentanteil des Fiillstoffes oder der
Vorform, der durchdrungen werden kann, iiber einen breiten Bereich variieren. Der Volumenprozentanteil des Fiillstoffes, der
durchdrungen werden kann, wird nach unten vorwiegend durch die Fahigkeit zur Bildung eines pordsen Fiillstoffes oder einer
porosenVorform begrenzt (2.8. etwa 10Vol.-%), wahrend er nach oben vorwiegend durch die Féhigkeitzur Bildung eines dichten
Fiillstoffes oder einer dichten Vorform mit mindestens etwas zusammenhingender Porositét begrenzt wird (z.B. etwa 95Vol.-%).
Durch die praktische Anwendung aller oben angefiihrten Inhalte, allein oder in Kombination, kann ein
Metalleinlagerungsverbundstoff mit einer gewiinschten Kombination von Eigenschaften hergestellt werden.

Das Verfahren zur Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen gemiB der vorliegenden Erfindung, das nicht von der
Anwendung von Druck abhéngig ist, um geschmolzenes Matrixmetall in eine Vorform oder Fiillstoffmasse zu pressen oder zu
driicken, ermdglicht die Produktion weitgehend gleichmaBiger Metalleinlagerungsverbundstoffe mit einem hohen
Fullstoffvolumenanteil und geringer Forositét. Hohere Fiillstoffvolumenanteite kdnnen erzielt werden, wenn eine
Anfangsfiillstoffmasse mit geringerer Porositét verwendet wird. Hohere Volumenantsile kénnen auch erreicht werden, wenn die
Fillstoffmasse gepreft oder auf andere Weise verdichtet wird, vorausgesetzt, daB die Masse nichtin einen PreRling mit
geschlossenzelliger Porositét oder eine véllig verdichtete Struktur umgewandelt wird, die ein Durchdringen mit der
geschmolzenen Legierung verhindernwiirden. Volumenanteile von einer GroRenordnung von etwa 60 bis 80 Vol.-% kénnen mit
solchen Methoden, wie z. B. Vibrationspackung, Regulieren derTeil-hengréBenverteilung, etc., erreicht werden. Jedoch kénnen
alternative Techniken angewendet werden, um noch hhere Fiillstoffvolumenanteile zu erziglen. Fiillstoffvolumenanteile in
einer GréRenordnung von 40 bis 50% werden fir Thermoformung in Uberainstimmung mit der vorliegenden Erfindung
bevorzugt. Bei solchen Volumenanteilen bleibt die Form des Einlagerungsverbundstoffes erhalten oder weitgehend erhaiten,
wodurch Nachbearbeitung vereinfacht wird. Entsprechend der gewiinschten Endverbundstoffillung nach Thermoformung,
kénnten jedoch héhere oder niedrigere Teilchenfiillungen oder Volumenanteile verwendet werden. AuRerdem kénnen
Methoden zur Herabsetzung der Teilchenfillungen in Verbindung mit den erfindungsgeméfRen Thermo- oder
Warmformveriahren angewendet werden, um niedrigere Teilchenfillungen zu erreichen. '

Es wird beobachtet, daB die Benetzung des Keramikfiilistoffes durch das Aluminiummatrixmetall fiir Aluminiuminfiltration und
Matrixbildung um einen Keramikfiillstoff einen wichtigen Teil des Infiltrationsmechanismus darstellt. Ferner kann die Benetzung
des Fullstoffes durch geschmolzenes Matrixmetall eine gleichmaBige Cispersion des Fiillstoffes durch den gebildeten
Metalleinlagerungsverbundstoff erméglichen und die Bindung des Fiillstoffes an das Matrixmetall verbessern. Bei niedrigen
ProzeRtemperaturen findet auBerdem Metallnitrieren in einem unbedeutenden oder minimalen Umfang statt und hat eine
minimale disperse Aluminiumnitridphase zur Folge, die in der Metalimatrix dispergiert ist. Mit der Annéherung an das obere
Ende des Temperaturbersichs, erhdht sich jedoch die Wahrscheinlichkeit des Metallnitrierens. Auf diese Weise kann der Umfang
der Nitridp nase in der Metallmatrix durch Verédnderung der Prozetemperatur, bei der Infiltration stattfindet, kontrolliert werden.
Dic spezifische ProzeBtemperatur, bei der Nitridbildung stérker ausgeprégt wird, variiert ebenfalls mit solchen Faktoren, wiez.B.
der verwendeten Aluminiummatrixlegierung und ihrer Menge im Verhiltnis zum Volumen des Fuillstoffes oder der Vorform,
dem zu durchdringenden Fiillstoff und der Stickstoffkonzentration der infiltrierenden Atmosphire. Man ist 2. B. der Ansicht, da
der Grad der Aluminiumnitridbildung bei einer gegebenen ProzeRtemperatur steigt, wenn die Fahigkeit der Legierung zur
Benetzung des Fiillstoffes abnimmt und die Stickstoffkonzentration der Atmosphére zunimmt.

Es besteht daher die Mdglichkeit, die Beschaffenheit der Metallmatrix wihrend der Bildung des Verbundstoffes spezifisch
aufzubauen, um dem entstehenden Produkt bestimmte Eigenschaften zu verleihen. Die ProzefRbedingungen kdnnen fiir ein
gegebenes System im Hinblick auf die Kontrolle der Nitridbildung ausgewahlt werden. Ein Verbundstoffprodukt, das eine
Aluminiumnitridphase enthilt, wird bestimmte Eigenschaften aufweisen, die die Gebrauchsleistung des Produktes verbessern
oder fir sie giinstig sein kénnen. AuBerdem kann der Temperaturbereich fir Spontaninfiltration einer Aluminiumlegierung mit
dem verwendeten keramischen Material variieren. Bei Aluminiumoxid als Fiillstoff, solite die Infiltrationstemperatur
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vorzugsweise nicht iber 1000°C hinausgehen, wenn gewiinscht wird, dafs die Duktilitat der Matrix durch die bedeutsame
Nitridbildung nicht herabgesetzt wird. Temperaturenvon {iber 1000°Ckonnen jedoch verwendet werden, wenn ain Verbundstoff
miteiner weniger duktilen und steiferen Matrix produziert werden soll. Fiirdas Durchdringenvon Siliciumkarbid kénnen héhere
Temperaturen von etwa 1200°C verwendet werden, da die Aluminiumlegierung im Vergleich zur Verwendung von
Aluminiumoxid als Fiillstoff in geringerem Umfang nitriert, wenn Siliciumkarbid als Fillstoff verwendet wird.

Die Beschaffenheit des Matrixmatalls innerhalbdes Metalleinlagerungsverbundstoffes und Fehler,z.B. Porositst, kdnnen ferner
durch Regulieren der Abkﬁhlgeschwindigkeh des Me(alleimagarungsvetbundstoﬁas modifiziert werden. Der
Me(a“einlagerungsvetbundstoff kann z.B. durch eine Reihe von Techniken gerichtet verfestigt werden, die folgendes
einschlieBen: Plazieren des Behiilters mit dem Metalleinlagerungsverbundstolf auf einer Kilhiplatte; und/oder selektives
Anordnenvon 1solierstoffen iber dem Behilter. AuBerdem kann die Beschaffenheit der Metalimatrix nach Bildung des
Metalleinlagerungsverbundstoﬂes modifiziert werden. Zum Beispiel kann eine wirmebehandiung die Zugfestigkeit des
gebildeten Meta||ein|agerungsverbundsxoﬁes verbessern. (ASTM-D 3562-77 [neubestitigt 1982) ist die Standardprifung fur
Zugfestigkeit.)

Eine gewiinschte Wirmebehandlung fiir einen Metalleinlagerungsverbundstoﬂ, der eine Aluminiumlegierung 520.0 als
Matrixmetall enthilt, kanndas Erwarmendes Metal|ein|agerungsverbundstoﬂes auf einehohe Temperatur,z.B. aufetwa430°C,
einschlieBen, die ldngere Zeit (2.8.18-20 Stunden) gehalten wird. Die Moetallmatrix kann dann etwa 20 Sekunden in siedendem
Wasser bei etwa 100°C abgeschreckt werden (d.h., eine Wirmebehandlung 1-4), was den Verbundstoff vergiiten oder seine
Fahigkeit, Zugspannungen standzuhalten, verbessern kann.

AuBerdem ist es maglich, ein Matrixmetallreservoir zu verwenden, um vollsténdige Durchdringung des Fuillstoffes zu sichern
und/oder ein zweites Metall mit einer anderen Zusammaensatzung als die erste Matrixmetaliquelle uzufihren. Speziell kann es
in einigen Féllen erwiinscht sein, ein Matrixmetall in dem Reservoir zu verwenden, das in der Zusammensetzung ven der ersten
Matrixmetallquelle abweicht. Wennz.B. eine Aluminiumlegierung als erste Matrixmetallquelle verwendetwird, kénnte praktisch
jedes andere Maetall oder jede andere Metallegierung, die bei der Prozefitemperatur geschmolzen wurden, als Reservoirmetall
verwendet werden. Metailschmelzen sind haufig miteinander sehr mischbar, was zur Folge hat an wiirde, da sich das
Reservoirmetali mit der ersten Matrixmetallquelte miszht, solange eine adiquate Zeit fir das Mischen zur Verfiigung steht. Die
Verwsandung eines Reservoirmetalls, das sichinder Zusammensetzung Von der ersten Matrixmetallquelle unterscheidet,
armdglicht somit den spezifischen Aufbau der Eigenschaften der Metallmatrix entsprechend verschiedenen
Betriebsbedingungen und daher spezifischen Aufbau der Eigenschaften des Metalleinlagetungsverbundstoﬂes.

In Verbindung mit dervorliegenden Erfindung kann auch ein Sperrmittel verwendetweiden. Das Sperrmittel fiir die Verwendung
in Verbindung mit dieser Erfindung kann speziell jedes geeignete Mittel sein, das die Wanderung, Bewegung oder dgl. der
geschmolzenen Matrixlegierung (z.B. einer Aluminiumlegierung) Gber die festgelegte Oberflachengrenze des Filllstoffes hinaus
stort, hemmt, verhindert oder peendet. Als Sperrmittel eignet sich jeder Stoff, jede Verbindung, jedes Element, jede
Zusammensetzung oder dgl., die unter den ProzeBbedingungen dieser Erfindung bestandig, nicht fliichtig und vorzugsweise fir
das mit dem ProzeB verwendete Gas durchlassig sowie in der Lage sind, anhaltende Infiltration oder jede andere Artvon
Bewegung lber die festgelegte Oberflaichengrenze des Keramikfillstoffes hinaus lokal zu hemmen, 2U stoppen, zu stéren, 2u
verhindern oder dgh. Wie nachfolgend im Einzelnen erortert wird, konnen Sperrmittel wahrend Spontaninfiltration oderin
Formen oder anderen yorrichtungen verwendet werden, die im Zusammenhang mit Thermoformung des durch
Spontaninﬁl(ration hergesteliten Metalleinlagerungsverbundstoﬂes eingesetzt werden.

Geeignete Sperrmittel schlieBen Stoffe ein, die unter den verwendeten ProzefRbedingungen im wesentlichen durch die
wandernde geschmolzene Matrixlegierung nichtbenetzbar sind. Eine Sperre dieses Typs weist wenig oder keine Affinitat zur
geschmolzenen Matrixlegierung auf, und Sewegung tber die festgelegte Oberflachengrenze des Fiillstoffes oder der Vorform
hinaus wird durch das Sperrmittel verhindert oder gehemmt. Die Sperre reduziert sine eventuell erforderliche spanende oder
schleifende Endbearbeitung des produzierten Metalleinlagerungsverbundstoﬂes. \WVie bereits festgestelit wurde, sollte die
Sperre vorzugsweise durchlassig oder por6s sein oder durch Durchbohren durchlassig gemacht werden, sodaf das Gas mitder
geschmolzenen Matrixlegierung in Kontakt kommen kann.

Sperren, die besonders fur Aluminiummatrixlegierungen geeignet sind, enthalten Kohlenstoff, speziell die als Graphitbekannte
kristalline ahotrope Form von Kohlenstoff. Graphit istunter den beschriebenen Prozefibedingungen durch die geschmolzene
Aluminiumlegierung im wesentlichen nicht benetzbar. Ein besonders pevorzugter Graphit ist ein Graphitfolienproduh, das von
Union Carbide unter dem eingetragenen Warenzeichen Grafoil® verkauft wird. Diese Graphitfolie pesitzt abdichtende
Eigenschaften, die die Wanderung der geschmolzenen Aluminiumlegierung {iber die festgelegte Oberflachengrenze des
Fiillstoffes hinaus verhindern. Diese Graphitfolie ist auch warmebesténdig und chemisch inert. Graphitfolie Grafoil® isi flexibel,
kompatibel, anpassungsfﬁhig und elastisch, Sie kann in einer Vielzahl von Formen ausgefihrt werden, um sich jeder
Sperranwendung anzupassen, Ein Graphitsperrminel kann jedoch als Aufschlimmung oder Paste oder sogar als Anstrichfilm
rund um die und auf der Grenze des Fillstoffes oder der Vorform verwendet vverden. Grafoil® wird wegen der Form einer
flexibten Graphitfolie besonders bevorzugt.im Gebrauch wird der papierartige Graphiteinfachum den Fillstoff oder die Vorform
herum geformt.

Andere bevorzugte Sperren fur Aluminiummatrixlegierungen in Stickstoff sind die Ubergangsmetanboride (2.B. Titaniumdiborid
{TiB,)), dieim allgemeinen durch die geschmolzene Aluminiummetaliegierung unter bestimmten ProzeRbedingungen, die mit
diesem Stoff verwendet werden, nicht benetzbar sind. Bei einer Sperre dieses Typs sollte die ProzefRtemperatur nicht liber etwa
875°C hinausgehen, da das Sperrmaterial anderenfalls an Wirksamkeit verliert und bei erhdhter Temperatur tatsichlich eine
infiltration in die Sperr3 stattfinden wird. AuRerdem kann die Teilchengrofe des Sperrmaterials seine Fahigkeit,
Spontaninfiltration 2u hemmen, beeinflussen. Die Ubergangsmetallboride liegen normalerweise in Teilchenform {1-30 Mikrons)
vor. Die Sperrstoffe kénnen als Aufschlidmmung oder Paste auf die Grenzen der durchldssigen Keramikfillstoffmasse
aufgebracht werden, die vorzugsweise als Vorform vorgestaitet wird.

Weitere brauchbare Sperren fir Aluminiumma\rix|egierungen in Stickstoff sind schwach fiiichtige Verbindungen, die als Film
oder Schicht auf die AuRenflache des Fiillstoffes oder der Vorform aufgebracht werden. Bei Brennen in Stickstoff baut sich die
organische Verbindung, speziell bei den ProzeBbedingungen dieser Erfindung, ab und 3Rt einen RuBfilm auriick. Die organische
Verbindung kann mit konventionellen Mitteln, wie z.B. durch Anstreichen, Sprihen, Tauchen, etc., aufgebracht werden.
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Fein gemahlene Teilchenstoffe kbnnen auBerdem wie eine Sperre funktionieren, solange die Infiltration deg Teilchenstoffes mit
einer Geschwindigkeit stattfindet, die unter der Durchdringungsgeschwindigkeit des Flllstoffes liegt.

Das Sperrmitte! kann somit auf jede geeignete Waeise aufgebracht werden, z.B. durch Uberziehen der fastgelegten
Oberflichengrenze mit einer Schicht des Sperrmittels. Eina solche Sperrmittelschicht kann durch Anstreichen, Tauchen,
Siebdruck, Aufdampfen oder Auftragen des Sperrmittels in fliissiger, aufgeschlammter oder Pastenform oder durch Sputtern
(Aufstauben im Vakuum) eines verdampfbaren Sperrmittels oder einfach durch Niederschlagen einer Schicht aus festen
Sperrmittelteilchen oder durch Auftragen einer festen Sperrmitteldiinnschicht auf die festgelegte Oberflichengrenze
aufgebracht werden. Wenn das Sperrmittel aufgebrachtist, wird Spontaninfiltration im wesentlichen beendet, wenn das
infiltrierende Matrixmetall die festgelegte Oberflichengrenze erreicht und das Sperrmittel beriihrt.

Verschiedene Demonstrationen der vorliegenden Erfindung wurden in die unmittelbar anschlieBenden Beispiele einbezogen.
Diese Beispiele sind jedoch als Veranschaulichung und nicht als Einschrénkung des Rahmens der Erfindung geméB Festlegung
in den beigefiigten Anspriichen anzusehen.

Belspiel 1

Figur 1 ist eine Querschnittszeichnung eines Aufbaus bzw. einer Einrichtung fiir die Herstellung eines
Metalleinlagerungsverbundstoffes durch Spontaninfiltration in Ubereinstimmung mit der vorliegenden Erfindung. Eine
Styrofoam-Schale mit annéhernden Abmessungen von 3'/a Zoll (83mm) Hohe und einem Innendurchmesser am breiten Ende
von etwa 2%/4 Zoll (70mm) sowie einem innendurchmesser am schmalen Ende von etwa 1%/1e Zoll {40mm) wurde in ginen
Schiicker oder Brei aus 20% Kolloidaluminiumoxid, geliefert von Remet Co., und Siliciumkarbidpulver mit KorngréBe
(Kérnungsnummer) 1000, das von Norton Co. geliefertund unter dem Warenzeichen 37 Crystolon verkauftwird, in etwa gleichen
Masseanteilen getaucht. Der mit Schlicker iiberzogene herausnehmbare Dorn wurde anschlieBend mit trockenem
Siliciumkarbidpulver mit Korngréfe {(Kérnungsnummer) 90 (37 Crystolon), das an dem Schlickeriiberzug haftete, bestéubt, Die
aufeinanderfolgenden Schritte des Tauchens und Bestaubens wurden dreimal wiederholt, wonach das Bestdubungspulver
gegen Siliciumkarbidpulver (37 Crystolon) mit KorngroRe 24 ausgetauscht wurde. Die aufeinanderfolgenden Schritte des
Tauchens und Bestiubens wurden dann dreimal wiederholt. Die entstehende Ausschmelzmaske (Ausschmelzmodell) wurde
nach jeder Tauch- und Bestaubungsschrittfolge etwa /2 Stunde bei etwa 65°C getrocknet.

Nach der letzten Tauch- und Bestaubungsschrittfolge wurde das Ausschmelzmodell in einem Flammofen bei einer Temperatur
von etwa 850°C etwa 1 Stunde gebrannt, um die Styrofoam-Schale durch Verdampfung zu besesitigen. Die entstandene Schale 4
mit einer Dicke von etwa 3/ Zoll wurde anschlieBend etwa bis zur Hilfte mit einer Fiillstoffschicht 2 gefiill, die aus einer
Mischung aus griinem Siliciumkarbid mit KorngroBe 1000, das unter dem Warenzeichen 39 Crystolon verkauft und von Norton
Co. produziert wird, und etwa 2Ma.-% Magnesiumpulver mit einer KorngréRe von —350mesh bestand, das von Aesar, einer
Abteilung von Johnson Mathey Co., geliefert wird. Diese Mischung war zuvor etwa 24 Stunden in einer Kugelmiihle griindlich
vermahlen worden. Die Fiillstoffschicht 2 wurde anschlieBend (durch Handdruck) leicht zusammengedriickt, um innerhalb der
Schale 4 einen dichteren Fillstoffkdrper zu schaffen. Nach diesem PreBvorgang wurde ein Bleck aus einem Matrixmetall 3, das
aus etwa 15Ma.-% Silicium, 5Ma.-% Magnesium und dem Rest Aluminium bestand, mit Abmessungen von etwa 1/2 Zoll

(38 mm) mal 1'/2 Zoll (38mm) mal 1 Zoll 26 mm) auf der Fiillstoffschicht 2 angenrdnet. Bevor der Matrixlegierungsbleck 3 aufder
Oberflache der Fullstoffschicht angeordnet wurde, wurde dar Block leicht sandgestrahlt und dann in Ethanol gewaschen, um
etwa vorhandene Oberflichenverunreinigungen, wie z.B. Schneiddle, zu beseitigen.

Die Schale 4 mit dem Matrixlegierungsblock 3 und dem Fillstoff 2 wurdeiin eine Schicht aus feuerfesten Teilchen 5 eingesetzt, so
daR die Oberfliiche der Schicht oder des Bettes aus feuerfesten Teilchen etwa auf halber Héhe der Seite der Schale 4 lag. Die
feuarfesten Teilchen, die in einem Graphitschiffchen 1 enthalten waren, bestanden aus Aluminiumoxidmaterial mit
KorngréBe 24, das unter dem Warenzeichen a8 Alundum bekannt ist und von Norton Co. produziert wird.

Der Aufbau, bestehend aus dem feuerfesten Graphitschiffchen und seinem Inhalt, wurde dann in einen widerstandsbeheizten
Vakuumofen mit kontroliierter Atmosphére bei Raumtemperatur eingesetzt, und innerhalb des Vakuumofens wurde ein
Hochvakuum (etwa 1 x 107*Torr) erzeugt. In den Ofen wurde Stickstoff bis etwa 1atu geleitet und eine
DurchfluBgeschwindigkeit des Stickstoffgases von etwa 1,5 Liter/Minute innerhalb des Ofens hergestelit. Dann wurde die
Ofentemperatur in etwa 3 Stunden auf etwa 750°C erhoht und etwa 20 Stunden auf etwa 750°C gehalten. Nach der
Erwarmungszeit von 20 Stunden wurde der Strom abgeschaltet, und der Aufbau konnte sich in etwa 12 Stunden auf natirliche
Weic3 im Ofen abkiihlen. Nachdem 40°C erreicht waren, wurde der Aufbau aus dem Ofen genommen und zerlegt. Aus der
Einrichtung wurde ein Metalleinlagerungsverbundstoff gewonnen, der aus Matrixmetall mit eingebettetem Fiillstoff bestand.
Figur 2 ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes, der nach Beispiel 1 produziert wurde.

Dieses Beispiel demonstriert somit, dafl es méglich ist, einen Fillstoff in einem Aluminiumlegierung/Magnesium/Stickstoff-
System spontan zu durchdringen, um einen Metalleinlagerungsverbundstoff zu bilden.

Beisplel 2

Figur 3 zeigt sine Baugruppe im Querschnitt, die zur Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes durch
Spontaninfiltration in Ubereinstimmung mit der vorliegenden Erfindung verwendet wurde. Spezifisch wurde ein Kasten 2 mit
annihernden Abmessungen von 2 Zoll (51 mm) mal 1 Zoll (26mm) mal 2 Zoll (51 mm) aus einem /w00 Zol! (0,38 mm) dicken
Graphitfolienprodukt der Sorte GTB hergestellt, das von Union Carbide hergestellt und unter dem Warenzeichen Grafoil®
verkauft wird. Der Kasten wurde durch Verbinden {Zusammenheften) entsprechend groRer Grafoil®-Segmente und Abdichten
der Verbindungsstellen des Grafoil®-Kastens mit einer Aufschlimmung hergestellt, die durch Mischen von Graphitpulver
(Sorte KS-44 von Lonza, Inc.} und kolloidalem Siliciumdioxid (Ludox HS von DuPont) gewonnen wurde. Das Masseverhéltnis
von Graphit zu kolloidalem Siliciumdioxid betrug etwa 1:3. Der Grafoil®-Kasten wurde auf einer etwa 1/2 Zoll (13mm) dicken
Schicit aus Borkarbidteilchen 3 {Atlantic Equipment Engineers) angeordnet, die in einem feuerfesten Tonerdeschiffchen 1
enthalten war. Ein Matrixmetallblock 4 mit annéhernden Abmessungen von 2 Zoll {51 mm) mal 1 Zoll (25 mm) mal /2 Zoll
{13mm), der aus Aluminium und etwa 3Ma.-% Calcium bestand, wurde auf dem Boden des Grafoil®-Kastens angeordnet. Ein
Aluminiumoxidmaterial 5 mit KorngroBe (Kérnungsnummer) 220, das unter dem Warenzeichen 38 Alundum bekanntistund von
Norton Co. produziert wird, wurde auf den Matrixmetailblock 4 in dem Grafoil®-Kasten 2 gegossen, bis der Block mit einer etwa
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1 Zoll dicken Schicht des Fiillstoffes 38 Alundum 5 bedeckt war. AnschlieBend wurde zusatzliches Borkarbid 3 in das feuerfeste
Tonardeschiffchen, auBerhalb des Grafoil®-Kastens 2, gefiillt, bis die Oberfléche der Borkarbidschicht etwas unter der Oberflache
des Grafoil®-Kastens 2 lag.

Der Aufbau, bestehend aus dem feuerfesten Tonerdeschiffchen 1 und seinem Inhalt, wurde in einen widerstandsbe'igizten
Réhrenofen bei Raumtemperatur eingesetzt. Der Ofen wurde aufetwa 1 X 10~ ' Torr evakuiert und dann bei Raumtem seratur mit
Stickstoffgas auf etwa 1atu gefiillt. Dann wurda innerhalb des Ofens eine Strdmungsgeschwindigkeit des Stickstoffg ases von
800cm?/Minute hergestellt. AnschlisBend wurde die Ofentemperatur mit einer Geschwindigkeit von etwa 250°C/Stunde auf
atwa 900°C erhdht und etwa 6 Stunden auf etwa 900°C gehalten. Dann wurde die Ofentemperatur mit einer Geschwindigkeitvon
atwa 250°C/Stunde auf Raumtemperatur gesenkt. Nachdem Raumtemperatur erreicht war, wurde der Aufbau aus deim Ofen
herausgenommen und zerlegt. Ein Metalleinlagerungsverbundstoff mit dem Fiillstoff 38 Alundum, der in das Matrixmetall
eingebettet war, wurde gewonnen.

Figur 4 ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes nach Beispiel 2.

Somit demonstriert dieses Beispiel, daR es méaglich ist, eine Fiillstoffmasse in einem Aluminiumlegierung/Calcium/Stickstoff-
System spontan zu durchdringen.

Beispiel 3

Figur 5 ist eine Querschnittszeichnung eines Aufbaus fir die Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes durch
Spontaninfiltrationin Ubereinstimmung mit der vorliegenden Erfindung. Fiir die Schaffung einer Vorform wurden etwa 94Ma.-%
Aluminiumnitridpulver (Pulver ,A“ von Herman Starck), 5Ma.-% Siliciumnitridpulver (Atlantic Equipment Engineers) und etwa
1Ma.-% PVPK 30 {Polyvinylpryolen, relative Molekiilmasse 30, GAF Corp.) mit 100%igem Ethano! gemischt, um eine
Aufschlammung aus etwa 50Vol.-% Feststoffen und 50Vol.-% Ethanol herzustellen. Die Aufschlimmung wurde anschlieBendin
eine Form mit annahernden Abmessungen von 3 Zoll {76mm) mal 3 Zoll (76 mm) mal 1 Zoll (26 mm) gegossen, die durch einen
vierseitigen Vierkantstahlrahmen mit einer Gipsplatte als Boden gebildet wurde. Der vierseitige Stahlrahmen war nicht mit der
Gipsplatte verbunden und konnte leicht abgehoben werden. Die Gipsplatte wurde benutzt, um der Aufschldmmung Feuchte zu
entziehen. Nach dem Trocknen bildete die Aufschlimmung eine Vorform mit annéhernden Abmessungen von 3 Zoll (76mm)
mal 3 Zoll {76mm) mal 1 Zoll {25mm). Von der groReren Vorform wurde eine Vorform 5 von etwa 1Y/2 Zoil (38 mm) mal 3/4 Zoll
{(19mm) mal ¥/2 Zoil (38 mm) abgeschnitten. Ein etwa 1 Zoll {33 mm) mal 2 Zoll (61 mm) mal /2 Zoll (25 mm) groBer
Matrixmstallblock 3 aus etwa 3Ma.-% Strontium, 8Ma.-% Silicium, 8Ma.-% Nickel und dem Rest Aluminium wurde an einer
Flache mit einer etwa 0,256 mm dicken Schicht 4 aus einer Mischung aus 50 Ma.-% Eisenpulver (von Serac, Inc., Milwaukee,
Wisconsin) und 50 Ma.-% Aluminiumnitridpulver (Exolon-ESK Company, Tonawanda, New York) beschichtet. AnschlieBend
wurde die Vorform 5 auf diese Aluminiumnitrid/Eisenpulver-Schicht 4 aufgesetzt, und der Aufbau aus Matrixmetall/Vorform
wurde auf einer etwa 1 Zoll {25mm) dicken Schicht aus Borkarbidtsilchen 6 (Atlantic Equipment Engineers) in einem Kasten 2
angeordnet, der aus einem '8/10 Zoll (0,38 mm) dicken Graphitfolienprodukt der Sorte GTB hergestelit wurde, das von Union
Carbide produziert und unter dem Warenzeichen Grafoil® verkauft wird. Der Kasten wurde durch Zusammenfiigen
entsprechender Grafoil®-Segmente und Abdichten der Verbindungsstellen des Grafoil®-Kastens mit einer Aufschlimmung
hergestellt, die durch Mischen von Graphitpulver (Sorte KS-44 von Lonza, Inc.) und kolloidalem Siliciumdioxid (Ludox HS von
DuPont) gewonnen wurde. Das Masseverhiltnis von Graphit zu kolloidalem Siliciumdioxid war etwa 1:3. Der Kasten 2 war gro
genug, um den Aufbau aus Matrixmetall und Vorform aufzunehmen, ohne ihn zu beriihren, Der Grafoil®-Kasten 2 lag am: Boden
eines fouerfesten Tonerdeschiffchens 1 auf. Zusétzliches Borkarbid 6 wurde in den Grafoil-Kasten 2 eingefiilit, bis der Aufbsu aus
Matrixmetall und Vorform volistandig von dem Borkarbid 6 umschlossen und in das Borkarbid 6 eingebettet war. Eine etwa

1/2 Zoll (13mm) dicke Schicht des Borkarbids bedeckte die Oberfléche der Vorform.

Der Aufbau, bestehend aus dem feuerfesten Tonerdeschiffchen 1 und seinem Inhalt, wurde bei Raumtemperatur in einen
widerstandsbeheizten Réhrenofen eingesetzt, AnschlieBend wurde der Ofen auf etwa 1 x 107" Torr evakuiert und bei
Raumtemperatur mit Stickstoff auf etwa 1atu gefiilt. Danach wurde innerhalb des Ofens eine DurchiluBgeschwindigkeit des
Stickstoffgases von etwa 600cm?/Minute hergestelit. Die Ofentemperatur wurde dann mit einer Geschwindigkeit von etwa
200°C/Stunde auf etwa 1200°C erhéht. Die Ofentemperatur wurde etwa 10 Stunden auf etwa 1200°C gehalten und dann mit etwa
250°C/Stunde auf Raumtemperatur gesenkt. Nachdem Raumtemperatur erreicht war, wurde der Aufbau aus dem Ofen
herausgenommen und zerlegt. Ein Metalleinlagerungsverbundstoff aus Matrixmetall, in das die Vorform eingebettetwar, wurde
gewonnen,

Figur 6 ist eine Mikroaufnahme des Metalleinlagerungsverbundstoffes nach Beispiel 3.

Somit demonstriert dieses Beispiel, daR es méglich ist, ein Matrixmetalf spontan in eine Vorform oder einen Fiilistoff in ainem
Aluminiumlegierung/Strontium/Stickstoff-System zu infiltrieren.

Beispiel 4

Figur 7 ist eine Querschnittszeichnung eines Aufbaus fur die Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes durch
Spontaninfiltration in Ubersinstimmung mit der vorliegenden Erfindung. Um eine Vorform zu produzieren, wurden etwa
85Ma.-% kalzinierten Aluminiumoxids A-17 von Alcoa mit etwa 15Ma.-% Wasser, das eine geringe Menge Darvin-821A (geliefert
von R.T. Vanderbilt and Co., Norwalk, Connecticut) als Dispersionsmittel enthielt, gemischt, um eine Aufschlimmung
herzusiellen. Die Aufschlimmung wurde in eine rechteckige Gips- oder Vorform mit Abmessungen von etwa 3 Zoll (76 mm) mal
2 Zoll (51 mm) mal /2 Zoll {(13mm) gegossen. Die Aufschldmmung wurde 8 Stunden in der Form getrocknet, bevor sie als
Vorform 3 herausgenommen wurde. Die Vorform 3 wurde anschlieBend weitere 24 Stunden luftgetrocknet, bevor sie in der
vorliegenden Erfindung verwendet wurde.

Ein Stape! von 3 Matrixmetallbldcke 2 mit Abmessungen von jeweils etwa 3 Zoll (76mm) mal 2 Zoll (51 mm) mal /2 Zoll (13mm)
aus handelsiiblicher Aluminiumiegierung 170.1, die neben dem in der urspriinglichen Legierung enthaltenen Zink etwa 3Ma.-%
Zink enthielt, wurde an der Oberfliche des obersten Blocks mit einer etwa 0,05 Zoll (0,013 mm) dicken Schicht 5 aus einem
feuerfesten Stoff, der als Leecote® LX-60 WPS (Acme Resin Corporation, Madison, Ohio) bekannt ist, beschichtet. AnschlieBend
wurde die Vorform 3 auf diese Leecote-Schicht 5 aufgesetzt und der Aufbau aus Matrixlegierungsblocken und Vorform auf einer
etwa /2 Zoll {(13mm) dicken Schicht aus grobkdrnigen Wollastonitteilchen 4 der Sorte Nyad SP von NYCO, Inc., in einem
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feuerfesten Tonerdeschiffchen 1 angeordnet. Der Aufbau aus Matrixlegierungsblécken und Vorform wurde im Verhiltnis zur
Wollastonitschicht so angeordnet, dad der unterste Matrixlegierungsblock mit der Schicht in Kontakt war. Dann wurde weiterer
Wollastonit 4 in das feuerfeste Tonerdeschiffchen 1 gefiillt, bis die Oberfliche des Wollastonit auf etwa gleicher Ebene mit der
Oberfidche der Vorform 3 lag.

Der Aufbau, bestehend aus dem feuerfesten Tonerdeschiffchen und seinem Inhalt, wurde in einen widerstandsbeheizten Ofen
mit einer Luftatmosphire bei atmosphérischem Druck eingasetat. Die Ofentemperatur wurde in etwa 10 Stunden auf etwa
1050°C erh&ht, etwa 60 Stunden auf etwa 1050°C gehalten und dann in etwa 10 Stunden auf etwa 40°C gesenkt. Nachdem etwa
40°C erreicht waren, wurde der Aufbau aus dem Ofen herausgenommen und zerlegt. Ein Metalleinlagerungsverbundstoff aus
Matrixlegierung mit eingebettoter Vorform wurde gewonnen.

Figur 8 ist eine Mikroaufnahma des Metalleinlagerungsverbundstoffes, der nach Beispiel 4 hergestelit wurde.

Das vorliegende Beispiel demanstriert somit, daf es méglichist, eine Vorform aus Fiillstoff in eéinem Aluminiumlegierung/Zink/
Sauerstoff-System spontan zu durchdringen.

Belspiel 5

Dieses Beispiel demonstriert, caf eine Vielzahl von Fiillstoffgeometrian erfolgreich fir die Herstellung von
Maetalleinlagerungsverbundstaffen durch die Spontaninfiltrationstechnik genutzt werden kann. Tabelle lenthdlt
Zusammenfassungen der Versuchsbedingungen, die zur Herstellung einer Vielzahl von Metalleinlagerungsverbundstoffen
verwendet werden und verschiedene Matrixmstalle, Fiillstoffgeometrien, Prozetemperaturen und -zeiten einschliefen.

Probe A

Figur 9 zeigt eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fir die Herstellung einer Metalleinlagerungsverbundstoffprcbe gemaf
der nachfolgenden Beschreibung. Eine Silikaform 10 mit einem Innenhohlraum von etwa 5 Zoll {127 mm) Lénge mal etwa 6 Zoll
{127 mm) Breite mal etwa 3,25 Zoll {83 mm) Tiefe und fiinf Bohrungen 11 mit einem Durchmesser von etwa 0,75 Zoll (19mm) und
einer Tiefe van etwa 0,76 Zoll (19mm) im Boden der Silikaform wurde hergestelit. Fir die Herstellung der Form wurde zunéchst
ein Schlicker aus etwa 2,5 bis 3 Masseteilen Silikapulver {RANCO-SIL™4 von Ransom & Randolph, Maunee, OH), stwa 1 Teil
Kolloidsilika (Nyacol®830 von Nyacol Products, Inc., Ashland, MA) und etwa 1 bis 1,5 Masseteilen Quarzsand (RANCO-SIL™A,
verkauft von Ransom & Randolph, Maunee, OH) gemischt. Die Schlickermischung wurde in eine Gummiform gegossen, die ein
Negativprofil des gewiinschten Innenhohlraums der Silikaform hatte, und {iber Nacht {(etwa 14 Stunden) in einen Gefrierapparat
gestellt. AnschlieBend wurde die Silikaform 10 aus der Gummiform gelést, etwa 1 Stunde in einem Flammofen bei etwa 800°C
gebrannt und auf Raumtemperatur abgekiihit.

Die Bodenfldche der gebildeten Silikaform 10 wurde mit Graphitfolie 12 (Perma-Foil von TT America, Portland, OR) mit
Abmessungen von etwa 5 Zoll (127 mm) Lénge mal etwa 5 Zoll (127 mm) Breite mal etwa 0,010 Zoll (0,25 mm) Dicke abgedeckt. In
die Graphitfolie wurden Lécher 13 mit etwa 0,75 Zoll (19mm) Durchmesser entsprechend der Lage der Bohrungen 11 im Boden
der Silikaform 10 geschnitten. Die Bohrungen 11 im Boden der Silikaform 10 wurden mit Matrixmetallzylindern 14 mit
Abmessungen von etwa 0,76 Zoll {(19mm) Durchmesser mal etwa 0,75 Zoll (19mm) Dicke gefiillt, die in der Zusammensetzung
mit dem Matrixmetall identisch waren, wie nachfolgend beschrieben wird. Etwa 826 Gramm einer Fillstoffmischung 15 aus etwa
95Ma.-% Aluminiumoxid mit 220 Kérnung {38 Alundum von Norton Co., Worcester, MA) und etwa 5Ma.-% Magnesiumpulver
—1325 (verkauft als Aesar® von Johnson Matthey, Seabrook, NH) wurde in einem etwa 4 Liter fassenden PlastgefiR hergestellt
und etwa 15 Minuten von Hand geschiittelt. AnschiieBend wurde die Fiillstoffmischung 15 auf den Boden der Silikaform 10 bis
2u einer Hhe von etwa 0,75 Zoll (19 mm) gegossen und an der Oberflache leicht glattgestrichen oder -geklopft. Etwa 1220Gramm
eines Matrixmetalls 16 aus stwa <0,25Ma.-% Si, <0,30 Ma.-% Fe, <0,25 Ma.-% Cu, <0,15 Ma.-% Mn, 9,5-10,6Ma.-% Mg, 0,15
Ma.-% Zn, <0,25 Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium wurden auf der Flllstoffmischung 15 innerhalb der Silikaform 10
angeordnet. Die Silikaform 10 und ihr Inhalt wurden dann in einen rostlreien Stahlbehilter 17 mit Abmessungen von etwa

10 Zoll (254mm) Linge mal etwa 10 Zoll {2564 mm) Breite mal etwa 8 Zoll {203mm) Hdhe eingesetat. Ein
Titaniumschwammaterial 18 mit einer Masse von etwa 15 Gramm (von Chemalloy Inc., Bryn Mawr, PA) wurde um die
Silikaform 10 in dem rostfreien Stahlbehilter 17 gespritzt. Uber die Offnung des rostfreien Stahlbehilters 17 wurde ein Stiick
Kupferfolie 19 gelegt, um eine abgeschlossene Kammer zu bilde~.. Durch die Kupferfolie 19 wurde ein Stickstoffspriihrobr 20
gefiihrt, und der rostfreie Stahlbehilter 17 mit seinem Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Kammerflammofen
eingesetazt.

Der Ofen wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa

10 Litern/Minute von Raumtemperatur auf etwa 600°C gebracht {(man beachte, daR die isolierte Kammer nicht gasdichtist und
2uliBt, dal etwas Stickstoff ausstrémt) und dann mit einer Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei einer
Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/Minute von etwa 600°C auf etwa 750°C erwarmt. Nachdem das System
bei einer Stickstoffstrdmungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/Minute etwa 1,5 Stunden auf etwa 775°C gehalten worden war,
wurden der rostfreie Stahlbehilter 17 und sein Inhalt aus dem Ofen herausgenommen. Die Silikaform 10 wurde aus dem
rostfreien Stahlbehilter 17 herausgenommen und ein Teil des restlichen Matrixmetalls vorsichtig aus der Silikaform 10
abgegossen. Eine Kupferkiihlplatte mit Raumtemperatur von etwa 5 Zoll {127 mm) Lénge mal etwa 5 Zoll (127 mm) Breite ma!
etwa 1 Zol! (25mm) Dicke wurde so in die Silikaform 10 eingesetzt, daB sie den oberen Teil des restlichen Matrixmetalls beriihrte,
um den gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoff gerichtet zu verfestigen.

Probe B

Figur 10 zeigt eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fiir die Herstellung einer Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemaR
nachfolgender Beschreibung.

Ein Stahlkasten 32 wurde hergestellt, indem ein Stahlrahmen 30 mit Innenhohlraumabmessungen von etwa 5 Zoll {127 mm)
Lange mal etwa 5 Zo!l (127 mm) Breite mal etwa 2,75 Zoll (70mm) Tiefe und einer Wanddicke von etwa 0,3 Zoll(7,9mm) aufeine
Stahlplatte 31 mit Abmessungen von etwa 7 Zoll {178mm) Lange mal etwa 7 Zoll (178 mm) Breite mal etwa 0,25 Zoll (6,Amm)
Dicke gesetzt wurde. Der Stahlkasten 32 wurde mit einem Graphitfolienkasten 33 ausgekleidet, der etwa 5 Zoll (127 mm){ang mal
etwa 5 Zoil (127 mm) breit mal etwa 3 Zoll {76mm) hoch war. Der Graphitfolienkasten 33 wurde zus einem Stiick Graphitfolie
{(Perma-Foil von TT America, Portland, OR) mit ewwa 11 Zoll {279 mm) Lénge mal etwa 11 Zoli (279mm) Breite mal etwa
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0,010 Zoll {0,26 mm) Dicke gefertigt. I~ re Graph'tfolie wurden vier Parallelschnitte mit einem Seitenabstand von etwa 3 Zoll
{76 mm) und einer Lénge von 3 Z2il (76 mm) ausgefilhrt. Die eingeschnittene Graphitfolie wurde anschlieiend gefaitet und
zusammengesetzt, um den Graphitfolienkasten 33 2u bilden.

Etwa 782 Gramm einer Filistoffmischung 34 aus etwa 95Ma.-% Aluminiumoxid (C-75 RG von Alcan Chemicals, Montreal,
Kanada) und etwa 5Ma.-% Magnesiumpulver mit einer KorngréRe von —325 {verkauft von Johnson Matthey, Seabrook, NH, als
AESAR®) wurden hergestellt. indem die Stoffe in einem Plastbehélter gemischt und etwa 15 Minuten von Hand geschiittelt
wurden. Dann wurde die Fiilistoffmischung 34 bis 2u einer Héhe von etwa 0,75 Zoll (19mm) in den Graphitfolienkasten 33
gegossen und an der Oberfliche leicht glattgestrichen oder -geklopft. Die Obaerfliche der Fiillstoffmischung 34 wurde mit etwa
4 Gramm Magnesiurnpulver 36 mit —50 KorngroRe {verkauft von Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) bedeckt, Etwa
1268 Gramm eines Matrixmetalls 36 aus etwa =< 0,26 Ma.-% Si, 0,30 Ma.-% Fe, 0,25 Ma.-% Cu, <0,15 Ma.-% Mn, 0,16 Ma.-%
Zn, <0,25 Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium wurden auf der mit dem Magnesiumpulver 36 bedeckten Fiillstoffmischung 34
angeordnet.

Der Stahlkasten 32 und sein Inhaltwurden in einen rostfreien Stahlbehalter 37 mit etwa 10 Zoll (2564 mm) L.dnge mal etwa 10 Zoll
{254 mm) Breite mal etwa 8 Zoll (202mm) Héhe eingesetzt, Der Boden des rostfreien Stahlbehilters 37 war mit einem Stiick
Graphitfolie 38 mit Abmessungen von etwa 10 Zoll (2564 mm) Lénge mal etwa 10 Zoll (264 mm) Breite mal etwa 0,010 Zoll

{0,25 mm) Dicke abgedeckt und ein Schamottestein 39 suf die Graphitfolie 38 gesetzt worden, um den Stahlkasten 32 innerhalb
des rostfreien Stahlbehalters 37 zu tragen. Etwa 20 Gramm eines Titaniumschwammaterials 40 (von Chemalloy Company, Inc.,
Bryn Mawr, PA) wurden auf die Graphitfolie 38 ain Boden des rostfreien Stahlbehalters 37 um den Schamottestein 39, der den
Stahlkasten 32 trigt, gespritzt. Uber die Offnung des rostfreien Stahlbehdlters 37 wurde gine Kupferfolie 41 gelegt, um eine
geschlossene Kammer zu bilden. Durch die Kupferfolie 41 wurde ein Stickstoffspiilrohr 42 gefuhrt. Der rostfreie Stahlbehélter 37
und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Kammerflammofen eingesetzt.

Der Ofen wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde und bai einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit durch das
Rohr 42 von etwa 10 Litern/Minute von Raumtemperatur auf etwa 600°C aufgeheizt und dann mit einer Geschwindigkeit von
etwa 400°C/Stunde bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von stwa 2 Litern/Minute von etwa 600°C auf etwa 800°C
aufgeheizt, Das System wurde etwa 2 Stunden bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/Minute auf etwa
800°C gehalten. AnschlieBend wurden der rostfreie Stahlbehalter und sein Inhalt aus dem Ofen herausgenommen; dann wurde
der Stahlkasten 32 aus dem rostfreien Stahibehélter 37 herausgenommen und auf eine wassargekiihite Kupferkiihlplatte mit
Raumtemperatur und Abmessungen von etwa 8 Zoll {203mm) Lénge mal etwa 8 Zoll (203 mm) Breite mal etwa 0,5 Zoll (13mm)
Dicke gestellt, um den Metalleinlagerungsverbundstoff gerichtet zu verfestigen.

Probe C

Figur 11 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fir die Herstellung ainer Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemal
nachfolgender Beschreibung.

Spezifisch war ein Graphitschiffchen 50 mit einem innenhohlraum von etwa 12 Zoll (205 mm) Lénge mal etwa 8 Zoll {203mm)
Breite mal etwa 5,25 Zoll {13,3mm) Héhe aus ATJ-Graphit vorgesehen, der von Unioa Carbide hergestelit wird. Drei
Graphitfolienk#sten 52 mit Abmessungen von etwa 8 Zoll (203mm) Linge mal etwe 4 Zoll (102mm) Breite mal etwa

5 Zoll (127 mm) Hohe wurden auf dem Baden des Graphitschiffchens 50 angeordn at, Der Graphitfolienkasten 52 wurde aus
einem Stiick Graphitfolie {Grafoil® von Union Carbide) mit Abmessungen von etv/a 14 Zoll (356 mm) Lénge mal etwa

12,5 Zoll {318 mm) Breite mal 0,015 Zoll (0,38 mm) Dicke hergestelit. In die Grapt-itfolie wurden vier Parallelschnitte mit einem
Seitenabstand von etwa 5 Zoll (127 mm) und etwa 5 Zoll {127 mm) Lénge ausgeiiihrt. Die eingeschnittene Graphitfolie wurde
dann zu einem Graphitfolienkasten 52 gefaltet, mit einer Mischung aus etwa 1 Masseteil Graphitpulver (KS-44 von Lonza, Inc.,
Fair Lawn, NJ) und etwa 3 Masseteilen kolloidalem Siliciumdioxid (LUDOX®SM von E.|. du Pont de Nemours & Co., Inc.,
Wilmington, DE) geklebt und zusammengeheftet. Der Boden des Graphitfolienkastens 52 wurde gleichmaBig mit einer Schicht
Magnesiumpulver 53 mit einer KorngroBe von —50 mesh (KorngrofRe, ausgedriickt durch die Siebmaschenzahl. D.U.) {verkauft
von Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) bedackt. Das Magnesiumpulver 53 wurde mit einer Mischung aus etwa 25 bis
50Vol.-% Graphitbindemittel (RIGIDLOCK™ von Polycarbon, Valencia, CA) und dem Rest Ethylalkohol an den Boden des
Graphitfolienkastens 52 gebunden. )

Etwa 1000 Gramm einer Fiilistoffmischung 54 aus etwa 98 % tafeiférmigem Aluminiumoxid mit —60 KorngréRe {T-64 von Alcoa
Industrial Chemicals Division, Bauxite, AR} und etwa 2% Magnesiumpulver mit einer Korngrofe von —325mesh (verkauft von
AESARS®, Johnson Mathey, Seabrook, NH) wurden in ein PlastgefaB gefiilit und mindestens 2 Stunden mit einer Kugaimiihle
vermahlen. Anschlieend wurde die Fiillstoffmischung 54 in den Graphitfolienkasten 52, der das Graphitschiffchen 50 auskieidet,
gegossen, von Hand zusammengedriickt und mit einer Schicht aus 6 Gramm Magnesiumpulver 56 mit einer KorngréBe von
~50mesh {Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) abgedeckt. Etwa 1239 Gramm eines Matrixmetalls 55 aus etwa
<0,35 Ma.-% Si, =0,40 Ma.-% Fe, 1,6-2,6 Ma.-% Cu, <0,20 Ma.-% Mn, 2,6-3,5 Ma.-% Mg, 0,18-0,35 Ma.-% Cr, 6,8-8,0 Ma.-% Zn,
<0,20 Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium wurden auf der Fillstoffmischung 54 in dem Graphitfolienkasten 52 angeordnet,
Das Graphitschiffchen 50 und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Retortenofen bei Raumtemperatur singesetzt.
Die Retortentiir wurde geschlossen und die Retorte auf mindestens 30 Zoll (762 mm) Hg evakuiert. Nachdem das Vakuum
erreicht war, wurde Stickstoff mit einer Stromungsgeschwindigkeit von etwa 2,5 Litern/Minute in die Retortenkammer
eingefiihrt. AnschlieBend wurde der Retortenofen mit einer Geschwindigkeit von etv/a 120°C auf etwa 700°C aufgeheizt und bei
einer Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit von etwa 2,5 Litern/Minute etwa 10 Stunden auf etwa 700°C gehalten, Dann wurde
die Temperatur des Retortenofens mit einer Geschwindigkeit von etwa 150°C/Stunde von etwa 700°C auf etwa 675°C gesenkt.
Bei etwa 675°C wurden das Graphitschiffchen 50 und sein Inhalt aus dem Retortenofen herausgenommen, und es erfolgte eine
gerichtete Erstarrung oder Verfestigung. Spezifisch wurde das Graphitschiffchen 50 auf ¢ 'ne Graphitplatte mit Raumtemperatur
gestellt, etwa 500m| eines duBeren Warmtoppmaterials (Feedci®-9, verkauft von Foseco Inc., Brook Park, OH) wurden auf das
geschmolzene Matrixmetall in dem Graphitfolienkasten 52 gegossen, und eine etwa 2 Zoll (51 mm) dicke Keramikfasermatte
(CERABLANKET™, Manville Refractory Products) wurde um das Graphitschiffchen 50 gewickelt. Bei Raumtemperatur wurde der
Graphitfolienkasten 52 zerlegt, um festzustellen, daR sich ein Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte.
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Probe D

Figur 12 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fiir die Herstellung einer Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemalR
nachfolgender Beschreibung. Ein Graphitschiffchen 70 mit einem Innenhohlraum von etwa 8 Zoll (203mm) Linge mal etwa 4
Zoll (102mm) Breite mal etwa 2,5 Zoll (63mm) Tiefe aus ATJ-Graphit, der von Union Carbide hergestellt wird, wurde vorgesehen.
Ein Graphitfolienkasten 71 mit Abmessungen von etwa 8 Zoll {203mm) Linge mal etwa 1,5 Zoll {38 mm) Breite mal etwa 3 Zoll
{76mm) Hdhe wurde in das Graphitschiffchen 70 eingesetzt. Der Graphitfolienkasten 71 wurde aus einem Stiick Graphitfolie
{Grafoil® von Uninn Carbide) mit Abmessungen von stwa 14 Zoll {356 mm) Linge mal etwa 7,6 Zoll (191 mm) Breite mal etwa
0,015 Zoll (0,38 mm) Dicke hergestellt. In die Graphitfolie wurden vier Parallelschnitte von etwa 3 Zoll (76mm) Lénge und mit
einem Seitenabstand von etwa 3 Zoll (76mm) ausgefthrt. AnschlieBend wurde die Graphitfolie zu einem Graphitfolienkasten 71
gefaltet, mit sinem Graphitbindemittel (RIGIDLOCK™ von Polycarbnn, Valencia, CA) geklebt und zusammengeheftut. Nach
griindlichem Trocknen wurde der Graphitfolienkasten 71in das Graphitschiffchen 70 eingesetzt.

Etwa 1000 Gramm einer Fillstoffmischung 73 aus etwa 96 Ma.-% Aluminiumoxidplattchen rait einem Durchmesser von etwa 10
Mikrons und einer Dicke von etwa 2 Mikrons {aAl,0,-Plétichen der Sorte Developmental Grade F, geliefert von E.l. du Pont de
Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE) und etwa 4 Ma.-% Magnesiumpulver mit ~325mesh Korngrofe (von AESAR®, Johnson
Matthey, Seabrook, NH) wurden in ein etwa 4 Liter fassendes PlastanafdR gefiilit, das mit Ethylalkohol aufgefilit wurde, um eine
Breimischung herzustellen. Das Plastgefal und sein Inhalt wurden anschlieBend mindestens 3 Stunden auf eine Kugelmiihle
gestellt. Die Breimischung wurde Vakuumfiltration unterzogen, um den Ethylalkohol von der Fiillstoffmischung 73 zu trennen.
Nachdem der Ethylalkohol weitgehend entzogen war, iurda die Fillstoffmischung in einen Flammofen, der auf etwa 110°C
singestelit war, eingesetzt und tber Nacht getracknet. AnschlieBend wurde die Fullstoffmischung 73 durch ein Sieb Nr.40
gedriickt, um ihre Herstellung abzuschlieRen. Diese Flissigdispersionstechnik wird nachfolgend als ,LD-Technik” bezeichnet.
Der Boden des Graphitfolienkastens 71 wurde mit einer Schicht aus etwa 1,5 Gramm Magnesiumpulver 74 mit einer Korngroe
von —§0mesh (Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) bedeckt, die mit einem Graphitbindemittel (RIGIDLOCK™,
verkauft von Polycarbon, Valencia, CA) an den £ oden des Graphitfolienkastens 71 gebunden wurde. Dann wurde die
Fiillstoffmischung 73 auf den Boden des Graphitiolienkastens 71 gegossen, von Hand zusammengedriickt und mit einer Schicht
aus 1,5 Gramm Magnesiumpulver 76 mit einer KorngroRe von —~50mesh (Alpha Products, inc., Morton Thiokol, Danvers, MA)
{iberzogen. Etwa 644 Gramm eines Matrixmetalls 72 aus etwa <0,26 Ma.-% Si, 0,30 Ma.-% Fe, <0,25 Ma.-% Cu, 0,15 Ma.-%
Mn, 9,5-10,6 Ma.-% Mg, <0,15 Ma.-% Zn, 0,25 Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium wurden auf der Fiillstoffmischung 73in dem
Graphitfolienkasten 71 angeordnet. Wie in Figur 12 gezeigt wird, wurden zwei Graphittrager- oder -stiitzplatten 76 von etwa 8Zoll
{203mm) Linge mal etwa 3 Zoll {76 mm) Breite mal etwa 0,5 Zoll (13mm) Dicke an den AuBenseiten des Graphitfolienkastens 71
angeordnet. Ein Aluminiumoxid-{Tonerde-)-material 77 mit 220 Kotngréfie {38 Alundum von Norton Co., Worcester, MA)wurde
in das Graphitschiffchen rund um die Graphitplatten 76 eingebracht.

Das aus dem Graphitschiffchen 70 und seinem Inhalt bestehende System wurde in einen widerstandsbeheizten Retortenofen bei
Raumtemperatur eingesetzt. Die Retortentir wurde geschlossen und die Retorte auf mindestens 20 Zoll (508rnm) Hg evakuiert.
AnschlieBend wurde der Retortenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 100°C/Stunde und bei einer
Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 4 Litern/Minute auf etwa 775°C aufgeheizt. Nach etwa 10 Stunden bei etwa 775°C
und einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 4 Litern/Minute wurden das Graphitschiffchen 70 und sein Inhalt aus
dem Retortenofen herausgenommen, und es erfolgte eine gerichtete Erstarrung. Das Graphitschiffchen 70 wurde auf eine
wassergekiihlte Tonerdekiihlplatte mit Raumtemperatur gestellt, etwa 600 mi eines 4uBeren Warmtoppmaterials (Feadol®-9,
verkauft von Foseco Inc., Brook Park OH) wurden auf das geschmolzene Matrixraetall innerhalb des Graphitfolienkastens 71
gegossen, und eine etwa 2 Zoll (51 mm) dicke Keramikfasermatte (CERABLANKET™, Manville Refractory Products) wurde um
das Graphitschiffchen 70 gewickelt. Der Graphitfolienkasten 71 wurde bei Raumtemperatur zerlegt, um festzustellen, daB sich
ain Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte.

Der gebildete Metalleinlageru ngsverbundstoff wurde anschlieBend wirmebehandelt. Der Verbundstoff wurde in einen
rostfreien Stahldrahtkorb singesetzt, der dannineinen widerstandsbeheizten Flammofen gestellt wurde. Der Ofenwurde inetwa
40 Minuten auf stwa 435°C gebracht, etwa 18 Stunden gehalten, dannwurde der Verbundstoff aus Jem Ofen herausgenommen
und in einem Wasserbad mit Raumtemperatur abgeschreckt.

flaispiel E

Figur 13 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fir die Herstellung einer Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemaf
nachfolgender Beschreibung. Ein rostfreier Stahlkasten 90 mit Abmessungen von etwa 6 Zoll {152mm) Lénge mal etwa 3 Zoll
(76 mm) Breite mal etwa 5 Zoll (127 mm) Héhe wurde durch ZusammenschweiBen von Blechen aus rostfreiem Stah! der Serie 300
gefertigt. Der rostfreie Stahlkasten 50 wurde mit einem Graphitfolienkasten 21 von etwa 6 Zoll {152mm) Lange mal etwa 3 Zoll
(76 mm) Bicita mal etwa 5 Zoll (127mm) Hohe ausgekleidet. Der Graphitfolienkasten 91 wurde aus einem Stiick Graphitfolie
(Grafoil® von Union Caitide) mit Abmessungen von siwa 16 Zoli Linge (406 mm) mal etwa 13 Zoll (330 mm) Breite mal etwa
0,015 Zoll (38 mm) Dicke hergestellt. In die Graphitfolie wurden vier Parallelschnitte mit einem Seitenabstand von 5 Zoll (127 mm)
und 5 Zolt {127 mm) Linge ausgefihrt. Die Graphitfolie wurde gefaltet und zu dem Graphitfolienkasten 91 zusammengeheftet
und dann in den rostfreien Stahlkasten 90 eingesetzt.

Eine Filllstoffmischung 92 wurde hergestelit, indem etwa 600 Gramm einer Mischung aus etwa 73 Ma.-% Siliciumkarbid mit 1000
KorngréBe (39 Crystolon von Norton Co., Worcester, MA), etwa 24 Ma.-% Siliciumkarbidwhisker {(von NIKKEI TECHNO-
RESEARCH Co., Ltd., Japan) und etwa 3 Ma.-% Magnesiumpulver mit einer KorngroBe von —325mesh {von AESAR?, Johnson
Matthey, Seabrook, NH) in einem 4 Liter fassenden Plastgefa gemischt wurden und das Gef4f3 etwa eine Stunde auf eine
Kugelmiihle gestellt wurde.

Eine etwa 0,75 Zoll {19mm) dicke Schicht aus Fiillstoffmischung 92 wurde auf den Boden des Graphitfolienkastens 91 in dem
rostfreien Stahlkasten 90 gegossen. Matrixmetallblocke 93 aus etwa 10 Ma.-% Silicium, 5 Ma.-% Kupfer und dem Rest Aluminium
und mit einer Gesamtmasse von etwa 1216 Gramm wurden auf der Fiillstoffmischung 92 in dem Graphitfolienkasten 91
angeordnet. Der rostfreie Stahlkasten 90 und sein Inhalt wurden dann in einen &uBeren rostfreien Stahlbahélter 94 mit
Abmessungen von etwa 8 Zoll (203 mm) Tiefe mal etwa 10 Zoll (254 mm) Liange mal etwa 8 Zoll (203mm) Breite eingesetzt. Etwa
15 Grarin eines Titaniumschwammaterials 95 {von Chemalloy Company, Inc., Bryn Mawr, PA) und etwa 15 Gramm eines



-21- 301878

Magnesiumpulvers 96 mit einer KorngréBe von —50mash {von Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) wurden in den
SuBe: an rostfrelen Stahibehalter 94 um den rostireien Stahikasten 90 gespritat. Ober die Offnung des #uBeren rostfreien
Stahlbehilters 84 wurde Kupferfolie 97 gelegt. Ein Stickstoffspillrohr 98 wurde durch die Kupferfolie 97 gefiihrt.

Das aus dom rostfreien Stahibehélter 94 und seinem Inhalt bestehende System wurdein einen widerstandsbeheizten Flammofen
aingesetzt, Der O'en wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 550°C/Stunde bei einer Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit in
dan rostfreien Stahibehilter 94 von etwa 2,5 Litern/Minute von Raumtemperatur auf etwa 800°C aufgeheizt. Nach etwa 2,5
Stunden bei etwn 800°C und einer Stickstoffstrdmungsgetchwindigkeitvon etwa 2,5 Litern/Minute wurden der #uflere rostfreie
Stahibehilter 94 und sein Inhalt aus dem Ofen herausgenommen. Der mit Graphitfolie ausgekleidete rostfreie Stahlkasten 90
wurde aus dem &uBeren rostfreien Stahibehiilter 94 herausggnommen und sein Inhalt auf einer Kupferkiihiplatte mit
Raumtemperatur und Abmessungen von etwa 8 Zoll {203mm) Liinge mal etwa 8 Zoll {203mm) Breite mal etwa 0,5 Zoll {(13mm)
Hohe angeordriet, um den Metalleinlagerungsverbundstoff gerichtet zu verfestigen. Der Graphitfolienkasten 91 wurde bei
Raumtempera-ur zerlegt, um festzustellen, dad sich ein Metallginlagerungsverbundstoff gebildet hatte.

Probe F

Figur 14 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fir die Herstellung der Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemaf
nachfolgender Beschreibung. Ein Tonerdeschiffchen mit Innenhohlraumabmessungen von etwa 3,75Zoll {95 mm) Lange mal
atwa 1,8 Zoll (45mm) Breite mal etwa 0,79 Zoll (20mm) Tiefe wurde eingesetzt. Auf den Boden des Tonerdeschiffchens 110
wurde eine etwa '/s Zoll dicke Fillstoffschicht 111 aus Tonerdehohlkugeln (Aerospheres, verkauft von Ceramic Fillers Inc.,
Atlanta, GA) aufgebracht. Matrixmetaliblécke 112 aus etwa = 0,25 Ma.-% Si, 0,30 Ma.-% Fe, 0,26 Ma.-% Cu, < 0,15 Ma.-% Mn,
9,5-10,6 Ma.-% Mg, <0,16 Ma.-% Zn, 0,25 Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium wurden auf der Fiilistoffschicht 111 in dem
Tonerdeschiffchen 110 angeordnet.

Das Tonerdeschiffchen 110 und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Réhrenofen bei Raumtemperatur eingesetzt.
Der Réhrenofen wurds weitgehend harmetisch abgeschlossen und die Réhre auf mindestens 30 Zoll {762mm) Hg evakuiert.
AnschlieBend wuride Stickstoff miteiner Stromungsgeschwindigkeit von etwa 0,5 Litern/Minute indie Rohre eingefiihrt und der
Réhrenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 330°C/Stunde auf etwa 800°C aufgeheizt. Das System wurde etwa 0,5 Stunden
bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeitvon etwa 0,5 Litern/Minute auf stwa 800°C gehalten. Dann wurde der Réhrenofen
bei einer Gaschwindigkeit von etwa 300°C/Minute auf Raumtemperatur abgekiihlt. Das Tonerdeschiffchen 110 wurde bei
Raumtemperatur aus dem Réhrenofen herausgenommen, um festzustellen, daB sich ein Metalleinlagerungsverbundstoff
gebildet hatte,

Probe G

Figur 15 ist eine Querschnittszeichnung das Aufbaus fiir die Herstellung einer Maetalleinlagerungsverbundstoffprobe geméR
nachfolgender Beschreibung. Speziell wurde ein Graphitschiffchen 130 mit Abmessungen von etwa 4 Zoll (102mm) Lénge mal
etwa 4 Zoll (102mm) Breite mal etwa 3 Zoll {76 mm) Héhe aus ATJ-Graphit von Union Carbide vorgesehen. Auf den Boden des
Graphitschiffchens 130 wurc.o ein Tonerdematerial 131 mit 24 KorngroRe (38 Alundum von Norton Co., Worcester, MA)
aufgebracht. Ein Graphitfolienkasten 132 mit Abmessungen von etwa 2 Zoll (51 mm) Lange mal etwa 2 Zoll (51 mm) Breite mal
etwa 3 Zoll (76mm) Hohe wurde auf die Schicht aus Tonerde 131 mit 24 KorngroBe auf dem Boden des Graphitschiffchens 130
aufgesetzt und mitzusétzlicher Tonerde 131 mit 24 KorngroBe umschlossen. Der Graphitfolienkasten 132 wurde aus einern Stlick
Graphitfolie (Grafoil® von Union Carbide) mit Abmessungen von etwa 8 Zoll (203mm) Linge maletwa 8 Zoli {203 mm) Breite mal
etwa0,015 Zoll (0,38mm) Dicke hergestellt. In die Graphitfolie wurden vier Parallelschnitte mit etwa 2 Zoll (51 mm) Seitenabstand
und etwa 3 Zoll (76 mm) Lénge ausgefiihrt. Die eingeschnittene Graphitfolie wurde dann gefaltet, mit einer Mischungaus etwal
Massateil Graphitpulver (KS-44 von Lonza, Inc., Fair Lawn, NJ) und etwa 3 Masseteilen kolloidalem Siliciumdioxid (LUDOX®SM
von E.1. du Pont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE) geklebt und zu dem Graphitfolienkasten 132 zusammengeheftet.
Eine Vorform 133 aus Aluminiumoxidfaserstoff mit Abmessungen von etwa 2 Zoll {51 mm) Lénge mal etwa 2 Zoll (51 mm) Breite
mal etwa 0,8 Zoll {20 mm) Dicke wurde aus einer Mischung aus stwa 90 Ma.-% Aluminiumoxidfaserschnitzeln mit einem
Durchmesser von etwa 20um (Fiber FP® von E.|. du Pont de Nemours & Company, Inc., Wilmington, DE} und etwa 10 Ma.-%
Aluminiumoxidfasern mit einem Durchmesser von etwa 3pm (mit der Bezeichnu'ng Saffil® von ICI Americas, Wilmington, DE)
hergestelltund mit einem kolloiden Aluminiumoxid gebunden. Die Vorform 13 aus Aluminiumoxidfaserstoff, die etwa 12Vol.-%
Keramikfasern einschlof, wurde auf dem Boden ¢ :s Graphitfolienkasiens 132 im Graphits.hiffchen 130 angeordnet. Zwei
Matrixmetaliblécke 134 mit Abmessungen von etwa 2 Zoll (51 mm) Lénge mal etwa 2 Zoll {51 mm) Breite mal etwa 1 Zoll {25 mm)
Héhe aus etwa 10,5 Ma.-% Mg, 4 Ma.-% Zn, 0,5 Ma.-% i, 0,5 Ma.-% Cu und dem Rest Aluminium wurden auf die Vorform 133 aus
Aluminiumoxidfaserstoff im Graphitfolienkasten 132 aufgesetzt. Der Zwischenraum zwischen dem Umfang der
Matrixmetallbldcke 134 und aer Seitenwand des Graphitfolienkastens 132 wurde mit einer pastenartigen Graphitmischung 135
aus etwa 1 Masseteil Graphitpulver (K3-44, verkauft von Lonza, Inc., Fair Lawn, NJ) und etwa 3 Masseteilen kolloidam
Siliciumdioxid (LUDOX®SM, verkauft von E.I. du Pont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE) ausgefallt.

D..s Graphitschiffchen 130 und sein Inhalt wurden in einen Ofen mit kontrollierter oder Schutzgasatmosphare bei
Raumtemperatur eingesetzt. Die Ofentiir wurde geschlossen und der Ofen auf mindestens 30 Zoll (762 mm) Hg evakuiert.
AnschlieBend wurde der Ofen in etwa 0,75 Stunden auf etwa 200°C aufgeheizt. Nach mindestens 2 Stunden bei etwa 200°C und
einem Vakuum von mindestens 30 Zoll {762mm) Hg wurde Stickstoff mit einer Strémungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/
Minute in den Ofen eingefihrt und der Ofen in etwa 5 Stunden auf etwa 675°C aufgeheizt. Nach etwa 20 Stunden bei etwa 675°C
und einer Stickstoffstrdmungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/Minute wurde der Ofen abgeschaltet und auf Raumtemperatur
abgekiihlt. Der Graphitfolienkasten 132 wurde bei Raumtemperatur zerlegt, um festzustellen, daR sich ein
Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte.

Probe H

Figur 16 ist eina Querschnittszeichnung des Aufbaus fir die Herstellung einer faserverstirkten
Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemiR nachfolgender Beschreibung. Ein rostfreier Stahlbehilter 150 von etwa 6,5 Zoll
{165mm) Linge mal etwa 6,5Zoll {165 mm) Breite mal etwa 3 Zoll (76 mm) Héhe wurde durch Zusammenschweilen von Blechen
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aus rostfraiam Stahl der Serie 300 hergestellt, Der rostfreie Stahlbshilter 150 wurde miteinem Graphitfolienkasten 161 vonetwa
6 Zoll (152mm) LAnge n.al etwa 6 Zoll {162 mm) Breite mal etwa 3 Zoll (76mm) Hohe ausgekleidet. Der Graphitfolienkasten 151
wurde aus einem Stiick Graphitfolie (Grafoil® von Union Carbide) von etwa 970l (229mm) Lénge mal etwa 9 Zol! (229 mm) Breite
mal etwa 0,015 Zoll (0,38 mm) Dicke hergestellt. Indie Graphitfolie wurden vier Parallelschnitte mit3 Zoll (76 mm) Seitenabstand
und 3 Zoll (76mm) Liinge ausgefihrt. Die eingeschnittene Graphitfolie wurde dann gefaltet, mit einer Mischung aus etwa 1
Masseteil Graphitpulver (KS-44, verkauft von Lonza, Inc., Fair Lawn, NJ) und etwa 3 Masseteilen kolloidem Siliciumdioxid
(LUDOX®SM, verkauft von E.1. du Pont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE) geklebt und zu dem Graphitfolienkas. _., 151
2usammengeheftat. Nachdem der Leim weitgehend getrocknet war, wurde der Graphitfolienkasten 151 auf den Boden des
rostfreien Stahlhehdlters 150 gesetat. Eine etwa 0,25 Zol! (8,4mm) dicke Schicht SiC 152 mit KorngroBe 90 (39 Crystolon von
Norton Co., Worcester, MA) wurde auf den Boden des Graphitfolienkastens 151 gegossen.

Eine Endlosfaservorform 153 mit Abmessungenvon otwa 6 Zoll {152mm) Lénge mal etwa 6 Zoll {152 mm) Breite mal etwa 0,5 Zoll
{13mm) Dicke, hergestellt aus Aluminiumoxidfaserstoff mit einem Durchmesser von etwa 20 um (Fiber FP®, verkauft von €.l.du
Pont de Nemours & Company, Inc. aus Wilmington, DE), wurde auf der Schicht SIC 152 mit Korngréfs 80in dem
Graphitfolienkasten 151, mit dem der rostfreien Stahibehalter 150 ausgekleidet war, angeordnet. Auf die Vorform 153 aus
Endlosfaserstoff wurde eine Graphitfolie 155 {Grafoil® von Union Carbide) mit Abmessungen von etwa 6 Zol! (152mm) mal

6 Zoll (152mm)mal 0,015 Zoll (0,38 mm) und einer Bohrung 156 mit etwa 2 Zoll (51 mm) Durchmesser in der Mitte der Graphitfolie
gelegt. Matrixmetallblécke 154 mit Abmessungen von joweils etwa 3,5 Zoll {89 mm) Linge mal etwa 3,5 Zoll (89mm) Breite mal
etwa 0,5 Zoll {(13mm) Dicke, bestehend aus etwa 0,25 Ma.-% Si, =0,30 Ma.-% Fe, <0,26 Ma.-% Cu, 0,15 Ma.-% Mn, 9,5-10,6
Ma.-% Mg, 0,15 Ma.-% Zn, <0,25 Ma.-% Ti und der. Rest Aluminium, wurden auf die Graphitfolie 155 aufgesetzt.

Der rostfraie Stahlbehilter 160 und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Retortenofen bei Raumtemperatur
eingosetzt, Die Retortentir wurde geschlossen und die Retorte auf mindestens 30 Zoll (762mm) Hg evakuiert. AnschlieBend
wurde der Retortenofen in etwa 0,75 Stunden auf etwa 200°C aufgeheiat. Nach etwa 2 Stunden bei etwa 200°C und einem
Vakuum von etwa 30 Zoll (762mm) Hg wurde Stickstoff mit einer Strému ngsgeschwindigkeit von etwa 2,5 Litern/Minute in die
avakuierte Retorte eingefihrt. Dann wurde der Retortenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 150°C/Stunde und bei einer
Stickstoffstromungsgeschwindigkeitvon etwa 2,5 Litern/Minute auf etwa 726°C aufgeheizt. Das System wurde etwa 25 Stunden
bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 2,5 Litern/Minute auf etwa 725°C gehalten. Dann wurden der rostfreie
Stahlbshalter 150 und sein Inhalt aus der Retorte herausgenoinmen. Gerichtete Erstarrung oder Verfestigung wurde dann
dadurch bewirkt, daB der rostfreie Stahibehilter 150 auf Graphitplatten gestellt und Aluminiumoxid mit KorngroBe 90 (38
Alundum, verkauft von Norton Co., Worcester, MA), das auf mindestens 700°C vorgewirmt worden war, auf restliches
geschmolzenes Matrixmetall gegossen wurde; der rostfreie Stahibehilter und sein Inhalt wurden mit einer Keramikfasermatte
(CERABLANKET‘M, Manville Refractory Products) abgedeckt. Der Aufbau wurde bei Raumtemperatur zerlegt, um festzustellen,
daR sich ein endiosfaserverstérkter Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte.

Probe |

Ein &hnlicher Aufbau wie fiir Probe G und in Figur 15 wurda fir die Hersteilung einer Metalleinlagerungsverbundstoﬁprobe
gemiB nachfolgender Beschreibung eingesetzt. Ein Graphitschiffchen von etwa 22,75 Zoll (578 mm) Lénge mal etwa 9,75 Zoll
(248 mm) Breite mal etwa 6 Zoll (152 mm) Hohe aus ATJ-Graphit, der von Union Carbide verkauft wird, wurde verwendet. Aus
einem Stiick Graphitfolie (Grafoil® von Union Carbide) wurde ein Graphitfolienkasten mit Abmessungen von etwa 17 Zoll
{452mm) Linge mal etwa 1 Zoll (26mm) Breite mal etwa 1 Zoll {2& mm) Hohe gemaR Beschreibung in Probe G hergastellt.

Dar Graphitfolienkasten wurde in das Graphitschiffchen eingesetzt und mit Aluminumoxid {Tonerde) mit Korngrofie 24

{38 Alundum, verkauft von Norton Co., Worcester, MA) umschlossen. Eine Schicht aus losen Graphitfasern mit
CVD-Siliciurkarbidbeschichtung (Carbon Pitch Fibers Thornel T 300, Sorte 309 ST, Amoco Performance Products, Inc.) wurde
auf den Boden des Graphitfolienkastens aufgebracht, Fir die Beschichtung der Enden der Graphitfasern mit
CVD-Siliciumkarbidbeschichtung wurde dieselbe Mischung aus Graphitpulver und kolloidem Siliciumdioxid verwendet, die fir
das Zusammenkleben des Graphitfolienkastens verwendet wurde. Ein Matrixmetallblock mit Abmessungen von etwa 12 Zoll
{305 mm) Langa mal etwa 0,75 Zoll {19mm) Breite mal etwa 1 Zoll (25mm) Dicke, bestehend aus etwa 6 Ma.-% Mg, 5 Ma.-% Zn,
12 Ma.-% Si und dem Rest Aluminium, wurde auf den losen Graphitfasern mit Siliciumkarbidbeschichtung in dem
Graphitfolienkasten angeordnet. Das Graphitschiffchen und sein Inhalt wurden in einen Ofen mit kontrollierter Atmosphire bei
Raumtemperatur eingesetzt. Die Ofentiir wurde geschlossen und die Kammer bei Raumtemperatur auf mindestens 30 Zoll
{762 mm) Hg evakuiert. AnschlieBend wurde der Ofen in 6twa 0,75 Stunden auf etwa 200 °C aufgeheizt. Nach etwa 2 Stunden bei
etwa 200°C und einem Vakuum von mindestens 30 Zoll (762mm) Hg wurde Stickstoff mit einer Geschwindigkeit von etwa

1,5 Litern/Minute in den Ofen eingefihrt. Dann wurde der Ofen in etwa 5 Stunden auf etwa 850°C aufgeheizt. Nach etwa

10 Stunden bei etwa 850°C und einer Strémungsgeschwindigkeit der Stickstoffatmosphére von etwa 1,5 Litern/Minute wurde
der Ofenin etwa 3 Stunden auf Raumtemperatur ahgekiihit, Der Graphitfolienkasten wurde bei Raumtemperatur zerlegt, um den
gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoff freizulegen. Nachdem

sich alle oben diskutierten Proben A-l auf Raumtemperatur abgekiihit hatten, wurde von jeder Probe ein Querschnitt
hergestelit, um festzustellen, ob sich ein Mstalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte, Bai allen Proben A-l dieses Beispiels
wurde die Bildung von Aluminiummetalleinlagerungsverbundstoffen beobachtet. Figur 17 aist eine Mikroaufnahme in50facher
Vergroferung, die Probe A entspricht; Figur 17b ist eine Mikroaufnahme in 1000facher VergréBerung, die Probe B entspricht;
Figur 17c ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe C entspricht; Figur 17 d ist eine Mikroaufnahme in
1000facher VergroBerung, die Probe D entspricht; Figur 17eist eine Mikroaufnahme des whiskerverstérkten Bereichs des
Verbundstoffes in 400facher VergroBerung, die Probe E entspricht; Figur 17fist eine Mikroaufnahme in etwa 15facher
VergréBerung, die Probe F entspricht; Figur 17 gist eine Mikroaufnahme in etwa 50facher VergroBerung, die Probe G entspricht;
Figur 17hist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe H entspricht; und Figur 17iisteine Mikroaufnahme
in etwa 1000facher VergroRerung, die Probe | entspricht. In allen oben beschriebener Figuren wird das Matrixmetall durch die
Zahl 170 und der Fillstoff durch die Zahl 171 gekennzeichnet. .
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Boispiel 6
In diesem Beispiel wird demonstriart, daBd eina Vielfalt von Fillstoffzusammeonsetzungen arfolgraich fiir die Harstellung von

Metalleinlagerungsverbundstoffen durch die Spontaninfiltrationstochnik verwondet werdon kann. Tabelle If enthait eino
zusammenfassung der Versuchsbedingungen, die zur Harstellung von Motalleinlagerungsverbundstoffen mit vorschiadonen
Matrixmetallen, Fillstoffon, Prozefltemperaturan und -zeiten verwendot wurden.

Proben A--D

Entsprechend der Diskussionim Beispiol 5, wurden die Proben A-D unter Verwendung eines geschmolzonon
Aluminiumoxidfillstoffey, eines kalzinierten Aluminiumoxidfiiilstoffes, oines tafelférmigen Aluminiumoxidfillistoffes baw.
eines plittichenformigen Aluminiumoxidfilllstoffas hargestalit. Jede der Proben A-Distin Tabello Il enthalten.

Tabelle |
Probe Matrixmetall Fulistoff Vorarboitung Figur
Zoit(h) Temperatur (°C) Nr.
A 520" A|,O,-Schmo|ze‘ 1,5 775 17a
220*
8 520,0* kalziniertos Al;0,’ 2,0 800 17b
c 7001* tafelférmigos Al,05° 10 700 17¢c
D 520,0* A1,0,-Plittchent 10 775 17d
E Al-10Si- SiC-Whiskor 8:100* 2,5 7% 170
5C" SiC-Teilchon
F 521),0* Al,05-Mikrokugeln’ 0.5 800 17
G Al-10,5Mg Al,0;-Faserschnitzel8 &9 20 676 17¢g
-4Zn-,5Si
-,5Cu
H 520,0* AL,0,-Endlosfasern® 25 725 17h
| Al-12Si- SiC-beschichteter
6Mg-5Zn Kohlenstoff'® 10 850 17i

1 38 Alundum, Norton Co., Wurcester, MA.

2 C-75RG, Alcan Chemicals, Montreal, Kanada.

3 Tafelf{drmiges Aluminiumoxid T-84, Alcoa, Pittsburgh, PA.

4 aAl,0,-Pidtichaen, Entwicklungssorte F, E.1. du Pont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE.

5 NIKKEI TECHNO-RESEARCH Co., Ltd., Japan.

8 39 Crystolon, Norton Co., Worcester, MA,

7 Aerospheres, Ceramic Filtars Inc., Atlanta, GA.

8 Aluminiumoxidfasern Fi. _s FP®, E.). du Pont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE.

9 Aluminiumoxidfasern Saffil®, IC! Americas, Wilmington, DE.
10 Carbon Pitch Fibers Thornel#T300, Sorte 309ST, Amoco Parformance Products, Inc., Greenville, SC.
¢ <0,25% Si, £0,30% Fe, £0,25% Cu, <0,16% Mn, 9,5-10,6% Mg, <0,15% Zn, <0,25% Ti und der Raest Aluminium,
* <0,35% Si, <0,40% Fe, 1,6-2,6% Cu, 0,20% Mn, 2 6-3,4% Mg, 0,18-0,35% Cr, 6,8-8,0% Zn, 50,20% Tiund dor Rest Aluminium,

Piobe J

Ciir die Herstellung dieser Probe wurde ein Aufbau verwandut, der demin Figur 11 gezeigten Aufbau fir Probe C weitgehend
shntich war. Ein Graphitfoliankasten von etwa 4 Zoll {102 mm) Lénge mal etwa 4 Zoll {102 mm) Breite und etwa 3 Zoll (76 mm)
Hohe (hergestellt aus Grafoil®, einem Produkt der Union Carbide Corporation} wurde in ein Graphitschiffchen eingosetzt.
Etwa 300 Gramm Magnesiumoxidpulver (TECO MgO, Sorte 120 S, C-E Minerals, Creenville, SC) wurde auf den Brdendes
Graphitfolienkastens aufgebracht, mit dem das Graphitschiffchen ausgeklsidet war. Die Oberfliche dos
Magnesiumoxidpulvers wurde weitgehend mit Magnesiumpulver mit einer KorngrdRe von —50mesh {von Alpha Products,
Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) bedeckt. Ein Matrixmetallblock aus < 0,25% Ma.-% Si, < 0,30 Ma.-% Fe, < 0,25 Ma.-% Cu,
<0,15Ma.-% Mn, 9,5-10,6 Ma.-% Mg, <0,15Ma.-% Zn, = 0,25 Ma.-% Tiund dem Rest Aluminium und mit Abmes:;ungen von
etwa 4,5 Zoll {114 mm) Lénge mal etva 1,5 Zoll {38 mm) Breite mal etwa 1,5 Zoil (38 mm) Hohe wurde in das
Magnesiumoxidpulver und das Ma Jnesiumpulver mit einer KorngréBe von ~50mesh in dem Graphitfolionkasten
eingesetzt

Das Graphitschiffchen und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Retortenofen eingesetzt. Die Retortentir
wurde geschlossen und die Retorte bei Raumtemperatur auf mindestens 30 Zol! (762 mm) Hg evakuiert. Nachdem das
Vakuum arreicht war, wurde Stickstoff mit einer Strémungsgeschwindigkeit von etwa 4 Litern/Minute in den Ofen
eingefihrt, Dann wurde der Returtenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C. Stunde bei einor
Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 4 Litern/Minute auf otwa 750°C aufgeheizt. Nach etwa 19 Stunden bei otwa
760°C und einer Stickstoffstrdmungsgeschwindigkeit von etwa 4 Litern/Minute wurde der Retortenofen mit siner
Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde auf etwa 650°C abgekiihit. Bei etwa 650°C wurde die Retortentir gedfinet, das
Graphitschiffchen und sein Inhalt wurden herausgenommen und mit einer Graphitplatte in Kontakt gebracht, um den
Metallsinlagerungsverbundstoff und das restliche Matrixmetall gerichtet zu verfestigen. Dor Graphitfolienkasten wurde bei
Raumtemperatur zerlegt, um festzustellen, daf ein Metalleinlagerungsverbundstoff, der einen Magnesiumoxidfilistoll
enthielt, gebildet worden war.
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Probe K

Figur 18 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fiir cio Herstellung einer Metalleinlagerungsverbundstoffprobe gemig
nachfolgender Beschreibung.

Aus Kohlenstoffstahl mit einer Dicke von 14 Gauge (1,9m n) wurde sine Stahlfarm 190 mit einem Trapezquerschnitt mit
Abmaessungen von etwa 3 Zoll (76 mm) Liinge und 3 Zoll {76 mm) Breite am geschlossenen Ende und Abmessungen von etwa
3,75 Zoll (96 mm) mal 3,76 Zoll (95 mm) Breite am offenen Ende sowie einer Hohe von etwa 2,5 Zoll (64mm) hergestellt, Die
Innenfliche der Stahlform wurde mit einer Graphitmischiing 191 aus etwa 1,5 Volumenteile Ethanol {von Pharmco Products,
Inc., aus Byon, NJjund etwa 1 Volumenteil Kolloidgraphit JAG-154 {von Acheson Colloid, Port Huron, Mi) beschichtet. Mit einer
Luftbiirste wurden mindestens drei Schichten der Graphi' misching auf die Innenfliiche des Behélters aufgebracht. Es wurde
gewidhrleistet, daR jedo Schicht der Graphitmischung trorknen konnte, bevor eine anschlieBende Schicht aufgebracht wurde.
Die Stahiform wurde etwa 2 Stunden in einen widerstandsheheizten Flammofen eingesetzt, der auf etwa 330°C eingestellt war,
um die Kolloidgiaphitschicht 191 zu trocknen und an die $tahlform 190 2u binden.

Etwa 2,21bs {1kg) eines teilweise stabilisierten Zirconium; (HSY-3SD, Zirconia Sales, Inc., Atlanta, GA) wurden in einem
Tonerdetiegel mit etwa 7 Zoll (177,8mm) Héhe, einem obsren Durchmesser von etwa 6,25 Zoll (159mm) und einem
Bodendurchmesser von etwa 3,75 Zoll (35 mm) etwa 1 Stunde bei etwa 1350°C vorgebrannt. Eine Fillstoffmischung 192 wurde
durch Mischen von etwa 600 Gramm einer Mischuny aus etwa 95Ma.-% vorgebranntem ZrO, und etwa 5Ma.-%
Magnesiumpuiver mit einer KorngréBe von —325mesh (von Reede Manufacturing Company, Lake Hurst, NJ) in einem 4 Liter
fassanden Plastgef4B hergestellt. Die Mischung wurde etv/a 1 Stundeiin der Kugelmiihle gemahlen und dann weitere 10 Minuten
von Hand geschdittelt.

Auf dan Boden der mit Kolloidgraphit beschichteten Form 120 wurde eine etwa 0,75 Zoll (19mm) hohe Schicht
Fallstoffmischung 192 gegossen. Der Fiillstoff wurde wei:gehend mit einer Schicht Mg-Pulver 193 mit einer KorngréBe von
—-50mesh (von Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) bedeckt. Matrixmetaliblécke aus etwa 99,7 Ma.-% Aluminium und
dem Rest Spurenelemente mit einer Gesamtmasse von etwa 537 Gramm wurden auf die Fullstoffmischung 192 und die
Magnesiumpulverschicht 193 innerhalb der mit Kolloidgraphit beschichteten Form 190 aufgesetzt. Weitere 16,9 Gramm eines
xweiton Matrixmetalls 195 aus etwa 15 Ma.-% Silicium und dem Rest Aluminium wurden auf dem urspringlichen

Matiixmetall 194 angeordnet. Die Form 190 und ihr inhalt wurden dann in einen AuBenbehkiter 196 aus Kohlenstoffstahl von
etwa 12 Zoll (305mm) Lénge mal etwa 10 Zoll {254 mm) Breite mal etwa 10 Zoll (254 mm) Hohe eingesetzt, Der Boden des
Innenhohlraums des AuBenbehilters 196 aus Kahlenstoffstahl war mit einem Stiick Graphitfolie 197 {als PF-25-H bezsichnet und
vonTT America, Portland, OR, unter der Handelsbezeichnung Perma-Foil verkauft) von etwa 12 Zoll (305mm) Lénge mal etwa 10
Zoll (254mm) Breite und mit einer Dicke von etwa 0,01 Zol {0,256 mm) bedeckt. Ein Titaniumschwammaterial 198 mit einer Masse
von etwa 20 Gramm (von Chemalloy Company, Inc., Bryn Mawr, PA) und Magnesiumpulver 193 mit einer Korngréfe von
—50mesh (Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) und einer Masse von etwa 0,8 Gramm wurden in den
AuBenbehalter 196 aus Kohlanstoffstahl um die mit Kolloidgraphit beschichtete Stahlform 190 und auf die Graphitfolie 197
gespritzt. Uber die Offnung des AuBenstahlbehalters 196 wurde Kupferfolie 200 gelegt. Ein Stickstoffspiilrohr 201 wurde durch
die Seitenwand des Au8enbehiilters 196 aus Kohlenstoffstahl gefiihrt, Der AuBenstahlbehélter 196 und sein Inhalt wurden in
einen widerstandsbeheizten Mehrzweckofen eingesetzt. Der Ofen wurde mit siner Gaschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei
einer Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit von etwa 10 Litern/Minute von Raumtemperatur auf etwa 600°C aufgeheizt und dann
mit einer Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei einer Stickstoffstrdmungsgeschwindigksit von etwa 2 Litern/Minute von
etwa 600°C auf etwa 800°C aufgeheizt. Der Ofen wurde etwa 1 Stunde bej einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa
2 Litern/Minute auf etwa 800°C gehalten. Der AuBenbehélter 196 aus Kohlenstoff:tahl und sein Inhalt wurden aus dem Ofen
herausgenommen, die mit Kolloidgraphit beschichtete Stahlfoim 190 wurde aus d<m AuBenstahlbehiiter herausgenommen
und mit einer Kupferkiihlplatte mit Raumtemperatur und Abmessungen von etwa 8 Zoll (203mm) Lénge mal 8 Zoll (203mm)
Breite und 0,5 Zoli {13mm) Hbhe in Kontakt gebracht, um den gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoff gerichtet zu
verfestigen.

Probe L :

Probe L wurde unter Einsatz eines dhnlichen Aufbaus wie in Figur 18 fiir Probe K hergestellt, Eine Form mit einem trapezfdrmigen
Querschnitt wurde in derselben Weise wie fiir Probe K hergestellt, auRer daB die Form 2 Stunden gebrannt wurde, um die
Kolloidgraphitschicht auszuhérten.

Etwa 2,2Ibs (1kg) eines mit ZrO, zah gemachten AL O, {2TA-85, Zirconia Sales, Inc., Atlanta, GA) wurden in derselben Weise wie
der Fiillstoff in Probe K hergestellt. Eine etwa 0,75 Zoll (19mm) hohe Schich? Fillstoffmischung wurde auf den Boden der mit
Kolloidgraphit beschichteten Stahlform gegossen. Der Fiillstoff wurde weitgehend niit einer Schicht Magnesiumpulver mit einer
Korngrée von —50mesh (von Alpha Products, Morton, Thiokol, Danvers, MA) bedeckt. Matrixmetallblécke aus etwa 89,7 Ma.-%
A’uminium und dem Rest Spurenelemente und mit einer Masse von etwa 368 Gramm wurden auf die Fllstoffmischung
aufgesetat, die mit dem Magnesiumpulver bedeckt war, Ein zweites Matrixmetall aus etwa 15 Ma.-% Silicium und dem Rest
Aluminium und mit einer Masse von etwa 17,11 Gramm wurde auf dem ersten Matrixmetall angeordnet. Die mit Kolloidgraphit
beschichtete Stahlform und ihr Inhaltwurden in einen AuBenbehilter aus Kohlenstoffstahl von etwa 12 Zoli (305mm) Linge mal
etwa 10 Zoll {254 mm) Breite mal etwa 10 Zoll {254 mm) Hohe singesetzt, Der Boden des Innenhohlraums des AuBenbehiilters aus
Kohlenstoffstahl war mit Graphitfolie (als PF-25-H bezeichnet und von TT America, Portland, OR, unter der Handelsbezeichnung
Perma-Foil verkauft) von etwa 12 Zoll (305 mm) Linge mal etwa 10 Zoll (254 mm) Breite und mit einer Dicke von etwa 0,01 Zoll
(0,25mm) bedeckt. Ein Titaniumschwammaterial mit einer Masse von etwa 20 Gramm {van Chemalloy Company, Inc., Bryn
Mawr, Pa) und ein Magnesiumpulver mit einer KorngroRe von —50mesh und einer Masse von etwa 2 Grammwurden um die mit
Kolloidgraphit beschichtete Fc.m und auf die Graphitfolie in dem AuBenbehalter aus Kohlenstoffstahl gespritzt. Uber die
Offnung des AuBenbehilters aus Kohlenstoffstahl wurde Kupferfolie gelegt. Ein Stickstoffspiilrohr wurde durch die Seitenwand
des AuBenbehilters aus Kohlenstoffstahl gefiihrt.

Der abgedeckte Stahlbehélter und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Mehrzweckofen eingesetzt, Der Ofen wurde
raiteiner Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei einer Stickstoffstromungsgeschwindigkeit von etwa 10 Litern/Minute von
Raumtemperatur auf etwa 600°C und dann mit einer Geschwindigkeit von etwa 400°C/Stunde bei einer
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Stickstoffstrémungsgeschwindigkeitvon etwa 2 Litern/Minute von etwa 600°C auf etwa 800°C aufgeheizt. Der Ofen wurdo etwa
1 Stunde bei siner Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit von etwa 2 Litern/Minute auf etwa 800°C gehalten und dann auf etwa
580°C abgekiihit. Der AuBenbehilter aus Kohlenstoffstahl nd sein Inhaltwurden dann aus dom Ofen herausgenommen, die mit
Kolloidgraphit beschichtete Stahiform wurde aus dem AuBenstahlbehélter herausgenommen und zu einer Kupferkihiplatte mit
Raumtemperatur und Abmessungen von etwa 8 Zoll (203mm) Lénge mal etwa 8 Zoll {203 mm) Breite mal etwa 0,5 Zoll {(13mm)
Hohe {ibertragen, um den gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoff gerichtet zu verfestigen.

Probe M

Figur 19 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fiir die Herstellung giner Metalleinlagarungsverbundstoffprobe gemaf
nachfolgender Beschreibung. Ein Graphitschiffchen 210 mit Innenhohlraumabmessungen von etwa 12 Zoll mal etwa 9 Zoll mal
otwa 5,5 Zoll Hohe {Sorte ATJ von Union Carbide, hergestelit von MGP, Inc., Womaelsdorf, PA) wurde bersitgestellt. Ein etwa 8
Zoll (203mm) mal 4 Zoll (102mm) breiter mal 3 Zoll (76 mm) tiefer Graphitfolienkasten 217 {Grafoil® von Union Carbide) wurde
gemaR Beschreibung in Probe C angsfertigt. Etwa 1 Gramm Magnasiumpulver 211 mit einer Korngré3e von —-50mesh (von
Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) wurde auf den Boden des Kastens 217 aufgebracht. Am Boden des
Graphitfolienkastens 217 war eine leichte Spritzschicht (in Figur 19 nicht dargestelit) aus Graphitklebezement (RIGIDLOCK® von
Polycarbon, Valencia, CA) vorgesehen, um das Magnesiumpulver an den Boden des Kastens 217 zu binden.

Durch Mischen von etwa 763 Gramm einer Mischung aus etwa 98 Ma.-% Siliciumkarbid mit einer KorngréRe von 1000 mesh (38
Crystolon von Norton Co., Worcester, MA} und etwa 2Ma.-% Magnesiumpulver mit einer KorngréRe von —325mesh (Aesar®,
Johnson Matthey, Seabrook, NH) in einer Ethanolaufschldmmung (nach der in Probe D von Beispiel 5 diskutierten LD-Technik)
wurde eine Fillstoffmischung 212 hergestellt. Diese Filllstoffmischung 212 wurde auf das Magnesiumpulver 211im
Graphitkasten 217 aufgebracht.

Eine Lage Graphitfolie 213 {Grafoil® von Union Carbide) mit Abmessungen von etwa8 Zoll 203mm) mal 4 Zoll {102 mm) Breite
mal 0,015 Zoll (0,38 mm) Dicke und einer Offnung 214 mitetwa 1,25 Zoll (32mm) Durchmesser in der Mitte der Graphitfoliewurde
auf der Oberfliche des Siliciumkarbidfiilistoffes 212 in dem Graphitschiffchen 210 angeordnet. Etwa 1 Gramm Magnesiumpulver
215 mit einer Korngré®e von ~50mesh (von Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) wurde iiber die Offnung 214in
der Graphitfolie 213 auf die freilisgende Oberfliche des Fiillstoffes 212 aufgebracht.

Ein Matrixmetallblock 216 mit einer Masse von etwa 1237 Gramm, der aus einer Legierung 413.0 (mit einer
Nennzusammensetzung von etwa 11,0-13,0% Si, 2,0% Fe, <1,0% Cu, =0,35% Mn, =1,0% Mg, <0,50% Ni, =0,50% Zn,
<0,15% Sn und dem Rest Aluminium) bestand, wurde auf die Oberfliche der Graphitfolie 213 aufgesetzt, so daf die
Legierung 216 die Bohrung 214 in der Graphitfolie 213 abdeckte.

Das Reaktionssystem aus dem Schiffchen 210 und seinem Inhalt wurde in einen widerstandsbeheizten Retortenofen eingesetzt.
Der Ofen wurde auf mindestens 20 Zoll (508 mm) Hg evakuiert und dann mit Stickstoffgas mit einer Strémungsgeschwindigkeit
von etwa 4,5 Litern/Minute gefillt. Die Ofentemperatur wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde von
Raumtemperatur auf etwa 775°C erhéht. Das System wurde etwa 20 Stunden auf etwa 775°C gehalten, dann mit einer
Geschwindigkeitvon etwa 150°C/Stunde auf etwa 760°C herabgasetzt. Bei einer Temperatur von etwa 760°C wurde das System
aus dem Ofen herausgenommen und auf eine wassergekihite Aluminiumkiihlplatte gastellt. Etwa 500 ml eines exothermen
Warmtoppmaterials (Feedal®-9, Foseco, Inc., aus Brook Park, OH) wur-en auf den Aufbau gespritzt, und eine Keramikfasermatte
(CERABLANKET, Manville Refractory Products) wurde um das Graphitschiffchen gewickelt. Feedal®-9wurde benutzt,um ander
Oberfliiche des Aufbaus eine exotherme Reaktion auszulésen und eine gerichtete Erstarrung oder Verfestigung des
Metalleinlagerungsverbundstoffes bei seiner Abkiihlung zu erzwingen, so daR die Bildung von Schrumpfporositétinnerhalb des
Metalleinlagerungsverbundstoffes behindert wurde.

Probe N

Die Herstellung dieser Probe erfolgte mit einem Aufbau, der dem in Probe D von Beispiel 5 beschriebenen und in Figt'r 12
dargestellten weitgehend dhnlich war. Zwei Graphitplatten der Sorte ATJ mit Abmessungen von etwa 8 Zoll (203mm) Lénge mal
3 Zoll {76 mm) Breite mal 0,5 Zoll (0,3mm) Dicke wurden in ein Graphiischiffchen von etwa 8 Zoll (203mm) mal 4 Zoli {102mm)
mal 3 Zoll (76 mm) Hbhe eingesetzt, um innerhalb des Graphitschiffchens einen Hohlraum mit Abmessungen von etwa

8 Zoll {203mm) mal 2 Zoli (50,8 mrn) mal 3 Zoll {76 mm) H5he zu bilden. Der auBerhalb der Graphitplatten liegende Teil des
Graphitschiffchens wurde mit Aluminiumoxid (Tonerde) mit 220 KorngroRe (38 Alundum von N¢.-ton Company) gefillt. In den
Hohlraum zwischen den Graphitplatten wurde ein Graphitfolienkasten {Grafoil® von Union Carbide) von etwa 8 Zoll (203mm)
mal 2 Zoll (50,8 mm) mal 3 Zoll {76 mm) eingesetzt, der gemif Beschreibung in Probe C hergestelit wurde. Etwa 1,5 Gramm
Magnesiumpulver mit einer KorngréBe von —50mesh (Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) wurden in den
Graphitfolienkasten eingebracht und mit einem Graphitklebezemant {(RIGIDLOCK™ von Polycarbon, Ltd, Valencia, CA) an den
Boden des Graphitfolienkastens gebunden.

Eine Fullstoffmischung aus Siliciumkarbidplattchen wurde mit der in Probe D von Beispiel 5 beschriebenen L.D-Technik
hergestellt, wonach etwa 303 Gramm einer Mischung aus etwa 96 Ma.-% Siliciumkarbidpléttchen mit einem Durchmesser von
etwa 50 Mikrons und einer Dicke von etwa 10 Mikrons (C-Axis Technology, Ltd., Jonquiere, Quebec, Kanada) und etwa 4Ma.-%
Magnesiumpulver mit siner Korngré e von —~325 mesh (Aesar®, Johnson Mathey, Seabrook, NH) hergestellt wurden. Diese
Fiillstoffmischung wurde auf die Magnesiumschicht in dem Graphitschiffchen aufgebracht, Eine zweite Schicht aus etwa 1,5
Gramm Magnesiumpulver mit einer KorngroBe von ~50mesh (Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) wurde auf die
Siliciumkarbidfillstoffmischung aufgebracht, Ein Block aus einer Legierung 413.0 mit einer Masse von etwa 644 Gramm und
einer Zusammensetzung gemaR Angabe im unteren Teil von Tabelle Il wurde auf der Magnesiumschicht in dem System
angeordnet.

Das System aus Graphitschiffchen und seinem Inhait wurde in einen widerstandsbeheizten Retortenrohrenofen eingesetzt. Der
Ofen wurde auf mindestens —20 Zoll {(508mm) Hg evakuiert und dann mit Stickstoffgas mit einer Strémungsgeschwindigksit von
etwa 4,0 Litern/Minute gefiillt. Die Temperatur in dem Ofen wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 100°C/Stunde von
Raumtemperatur auf etwa 775°C erhéht. Das System wurde etwa 10 Stunden auf etwa 775°C gehalten und dann mit einer
Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde auf etwa 760°C herabgesetzt. Das System wurde aus dem Ofen bei etwa 760°C
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herausgenommen und auf eine wassergekihite Aluminiumkiihiptatte gestelit. Etwa 5600ml eines exothermen
Warmtoppmaterials (Feedal®-9 von Foseco, Inc., aus Brook Park, OH) wurden auf den Aufbau gespritzt, und eine
Keramikfasermatte wurde um die Oberfléche des Graphitschiffchens gewickelt. Feedal®-9 wurde benutzt, um eine exotherme
Reaktion an der Oberfliche des Aufbaus auszulésen und die gerichtete Erstarrung oder Verfestigung des
Maetalleinlagerungsverbundstoffes bei seiner Abkiihlung zu erzwingen, so daf die Bildung von Schrumpfporositat innerhalb des
Metalleinlagerungsverbundstoffes behindert wurde.

Probe O

Diese Probe wurde in Ubereinstimmung mitdem in Figur 19 dargesteliten Aufbau fiir Probe M hergestellt. Ein Graphitschiffchen
mit Innenhohlraumabmessungen von etwa 12 Zoll mal etwa 9 Zoll mal etwa 5,5 Zoll Héhe {Sorte ATJ von Union Carbide,
hergestelit von MGP, Inc., Womelsdorf, PA) wurde bersitgestelit. Ein etwa 8 Zoll (203mm) mal 4 Zoll (102mm) breiter mal 3 Zoll
{76 mm) tiefer Graphitfolienkasten {Grafoil® von Union Carbide) wurde gemaR Beschreibung in Probe C hergestellt, Etwa 1
Gramm Magnesiumpulver mit einer KorngroRe von ~50mesh (von Alpha Products, Inc., Morton Thiokol, Danvers, MA) wurde
auf den Boden des Graphitfolienkastens aufgebracht, Am Boden des Graphitfolienkastens war eine leichte Spritzschicht aus
Graphitklebezement (RIGIDLOCK® von Polycarbon, Valencia, CA) vorgesehen, um das Magnesiumpulver an den Boden des
Kastens zu binden.

Durch Mischen von etwa 94 Ma.-% Titaniumdiboridpléttchen mit einem Durchmesser von etwa 10 Mikrons und einer Dicke von
etwa 2,5 Mikrons (HTC-30von Union Carbide) und etwa 6Ma.-% Magnesiumpulver mit einer KorngréRe von —326mesh (Aesar®
von Johnson Mathey, Seabrook, NH) nach der in Probe D von Beispiel 5 beschriebenen LD-Technik wurde ein Fiillstoff
hergestellt. Diese Fillstoffmischung wurde dann auf das Magnesiumpulver in dem Graphitfolienkasten gegossen.

Auf dem Fiillstoff wurde eine Graphitfolie (Grafoil® von Union Carbide) von etwa 8 Zoll {203 mra) mal 4 Zoll (102mm) mal 0,015
Zol1{0,38 mm) Dicke mit einer Bohrung von etwa 1,25 Zoll (32 mm) Durchmesser in der Mitte der Folie angeordnet. Etwa 1 Gramm
Magnesiumpulver mit einer KorngréRe von —50 mesh (Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) wurde durch die Bohrung
in der Graphitfolie auf die freiliegende Oberfliche des Fiillstoffes aufgebracht. Ein Matrixmetallblock aus etwa 1498 Gramm
Legierung 520 (mit einer Zusammensetzung von etwa <0,25Ma.-% Si, <0,35Ma.-% Fe, <0,25Ma.-% Cu, <0,15Ma.-% Mn,
9.5-10,6Ma.-% Mg, <0,15Ma.-% Zn, <0,25Ma.-% Ti und dem Rest Aluminium) wurde auf die Graphitfolie aufgesetzt.

Das Graphitschiffchen und sein Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Retortenofen bei Raumtemperatur eingesetzt, Die
Retortentiir wurde geschlossen und die Retorte auf mindestens 20 Zoll (§08mm) Hg evakuiert. Dann wurde Stickstoff mit einer
Strémungsgeschwindigkeit von etwa 4,5 Litern/Minute in die Retorte eingefiihrt. Der Retortenofen wurde dann mit einer
Geschwindigkeitvon etwa 200°C/Stunde von Raumtemperatur auf etwa775°C aufgeheizt, Nach etwa 20 Stunden beietwa775°C
wurde der Retortenofen mit einer Geschwindigkeitvon etwa 150°C/Stunde auf stwa 760°C abgekiihlt. Bei etwa 760°C wurde die
Retortentiir gedffnet, und das Graphitschiffchen und sein Inhalt wurden aus der Retorte herausgenommen und auf eine
wassergekiihlte Aluminiumkiihiplatte mit Raumtemperatur und Abmessungen von etwa 12 Zoll {305 mm) Lénge mal etwa 9 Zoll
(229 mm) Breite mal etwa 2 Zoll {51 mm) Dicke gestellt. Etwa 500 ml excthermes Warmtoppmaterial (Feedai®-9 von Foseco, Inc.,
aus Brook Park, OH) wurden auf den Aufbau gespritzt, und eine Keramikfasermatte (CERABLANKET, Manville Refractory
Products) wurde um die Oberfliche des Graphitschiffchens gewickelt. Das Warmtoppmaterial wurde benutzt, um an der
Oberfliche des restlichen Matrixmetalls eine exotherme Reaktion auszuldsen und die gerichtete Erstarrung oder Verfestigung
des Metalleinlagerungsverbundstoffes bei seiner Abkiihtung zu erzwingen, so da8 die Bildung von Schrumpfporositétinnerhalb
des Metalleinlagerungsverkundstoffes behindert wird.

Probe P

Figur 20 ist eine Querschnittszeichnung des Aufbaus fiir die Herstellung eines Metalleinlagerungsverbundstoffes gemaf
nachfolgender Beschreibung. Ein rostfreier Stahlbehélter 230 mit Abmessungen von etwa 6 Zoll (152mm) Lénge mal 6 Zoll
{152 mm) Breite mal 7,5 Zoll (191 mm) Tiefe wurde mit einem Graphitfolienkasten 231 mit Abmessungenvon etwa 62Zoll{(152mm)
mal 6 Zoll (152mm) mal 7,5 Zoll (191 mm) ausgekleidet, der in Ubereinstimmung mit den oben beschriebenen Beispielen
hergestelit wurde. Etwa 2 Gramm Magnesiumpulver 232 mit einer KorngréBe von —325mesh (Aesar® von Johnson Mathey,
Seabrook, NH) wurden mit Graphitklebezement (RIGIDLOCK™ von Polycarbon, Valencia, CA) an den Boden des Graphitkastens
gebunden. Etwa 500 Gramm einer Mischung aus etwa 95Ma.-% Aluminiumnitridpulver mit einem mittleren
Teilchendurchmesser von etwa 3-6 Mikrons (A-200 AIN von Advanced Refractory Technology, Inc., Buffalo, NY) und etwa
5Ma.-% Magnesiumpulver mit einer Korngréfie von -325mesh {Aesar® von Johnson Mathey, Seabrook, NH) wurden
mindestens 2 Stunden mit mechanischen Mitteln in einem vier Liter fassenden Plastgefa gemischt, um eine einheitliche
Eilistoffmischung 233 zu erhalten. Diese Fiillstoffmischung 233 wurde in den Graphitfolienkasten 231 eingebracht. Auf dem
Fullstoff 233 wurde ein durch etwa 1 Zoll (26mm) langes Graphitrohr gebildetes Tor 234 mit einem Innendurchmesser von etwa
2 Zol {51 mm) angeordnet. Eine lockere Schicht aus Aluminiumoxid (Tonerde) 235 mitKorngroRe 220 (E-38 Alundum von Norton
Co.) wurde um den AuBendurchmesser des Graphitrohrtores 234 gegossen, das auf dem Fillstoff 233 innerhalb des
Graphitkastens 230 zentrisch eingestelltwar. Ausreichend Aluminiumoxid (Tonerde) 235 mit KorngréRe 220 wurde hinzugeflgt,
um das Graphitrohrtor 234 weitgehend zu umschlieRen. Etwa 5 Gramm Magnesiumpulver 236 mit einer Korngrofle von
—~50mesh (Alpha Products, Morton Thiokol, Danvers, MA) wurden in den Innenabschnitt des Graphitrohrtores gefullt, um die
Zwischenschicht des Fiillstoffes 233 zu bedecken. Wie in Figur 20 dargestellt ist, wurden etwa 1210 Gramm einer
Matrixmetallegierung 237 aus Legierung 413.0 mit einer Nennzusammensetzung von etwa 11,0-13,0Ma.-% Si, = 2,0Ma.-%Fe,
<1,0Ma.-% Cu, <0,35Ma.-% Mn, =0,10Ma.-% Mg, <0,50Ma.-% Ni, <0,50 Ma.-% Zn, <0,15Ma.-% Snund dem Rest Aluminium
auf die Reaktionsbestandteile aufgebracht.

Das aus dem Stahibehilter 230 und seinem Inhalt bestehende System wurde in einen widerstandsbeheizten Retortenofen
eingesetzt, der Ofen wurde auf mindestens —20 Zoll (508 mm) Hg evakuiert und mit Stickstoffgas mit einer
Strémungsgeschwindigkeit von etwa 4,0 Litern/Minute gefillt. Der Ofen wurde mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C/
Stunde von Raumtemperatur auf etwa 200°C aufgeheiat, etwa 49 Stunden auf etwa 200°C gehalten, dann mit einer
Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde auf etwa 550°C herabgesetzt, etwa 1 Stunde auf etwa 550°C gehalten und dann mit
giner Geschwindigkeit von etwa 150°C auf etwa 775°C gebracht, Das System wurde ctwa 10 Stunden auf etwa 775°C gehalten
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und dann mit einer Geschwindigkeitvon etwa 150°C/Stunde auf etwa 760°C herabgesetzt. Das System wurde bei etwa 760°C aus
dem Ofen herausgenommen und durch Warmtoppen gerichtet abgekihlt. Das System wurde auf eine wassergekiihlte
Aluminiumkihlplatte mit Abmessungen von etwa 12 Zoll (305mm) Lange mal etwa 9 Zoll {229 mm) Breite mal etwa 2 Zoll

{51 mm) Dicke gestellt. Etwa 500 ml eines exothermen Warmtoppmaterials {Feadal®-9 von Foseco, Inc., aus Brook Park, OH)
wurden auf den Aufbau gespritzt. Eine Keramikfasarmatte (CERABLANKET, Manville Refractory Products) wurde um den
rostfreien Stahlbehilter gewickelt, um das System zu isolieren. Das Warmtoppmaterial wurde benutzt, um eine exotherme
Reaktion an der Oberseite des restlichen Matrixmetalls auszuldsen und die gerichtete Erstarrung oder Verfestigung des
Metalleinlagerungsverbundstoffes bei seiner Abkihlung zu unterstitzen, um die Bildung von Schrumpfporositat innerhalb des
Metallsinlagerungsverbundstoffes auf diese Weise zu behindern.

Mechanische Eigenschaften einiger der Metalleinlagerungsverbundstoffe, die in Ubereinstimmung mit diesem Beispiel
hergestellt wurden, werden in Tabelle Il gezeigt. Es folgt eine Beschreibung der Methode zur Bestimmung der mechanischen
Eigenschaften.

Messung der Zugfestigkeit (U.T.S)

Die Zugfestigkeit einiger Metalleinlagerungsverbundstoffe wurde unter Anwendung von ASTM # B567-84 .Standardmethoden
der Zugspannungspriifung von Knetaluminium und Aluminiumgu® und Magnesiumprodukten” bestimmt. Rechteckzugproben
mit Abmessungen von 6 Zoll (1564mm) Ldnge mal 0,5 Zoll {13mm) Breite und 0,1 Zoll {2,5mm) Dicke wurden verwendet. Der
MeRabschnitt der Rechteckzugproben war etwa 3/s o'l (10mm) breit mal etwa 0,76 Zoll {19 mm) fang, und die Radien vom
Endabschnitt zum MeBabschnitt betrugen etwa 3Z0ll {76 mm). An den Endabschnitten jeder Rechteckzugprobe wurden vier
Aluminiumklemm- oder -spannlaschen von etwa 270!l (51 mm) Linge mal etwa 0,5 Zoll {13 mm) Breite und etwa 0,3 Zoll (7,6mm)
Dicke mit einem Epoixidharz (mit der Bezeichnung Epoxy-patch"‘, Dexter Corporation of High Sol Aerospace and Industrial
Products, Seabrook, NH) befestigt. Die Dehnung (Forménderung) der Rechteckzugproben wurda mit Dehnungsmefstreifen
(350-Ohm-MeBbriicken) mit der Bezeichnung CEA-06-375UW-350 von Micromeasurements of Raleigh, NC, gemessen. Die
Rechteckzugproben mit den Aluminiumklemmlaschen und DehnungsmeBstreifen wurden in BeiRkeile an einer 5000-Pound-
{2269kg-) MeRdose Syntec {Universalpriifmaschine, Modell Nr. CIT$2000/6, gebaut von System Integration Technology Inc. aus
Straton, MA) eingesetzt. Ein Computerdatenerfassungssystem wurde an die MeReinrichtung angeschlossen, und die
DehnungsmeRstreifen zeichneten die MeRanzeigen auf, Die Rechteckzugproben wurden mit einer konstanten Gescnwindigkeit
von 0,039 Zoll/Minute (1 mm/Minute) bis 2um Bruch verformt. Die maximale Spannung, maximale Dehnung und Bruchdehnung
wurden aus der Probengeometrie und den aufgezeichneten MeRergebnissen mit Rechnerprogrammen berechnet.

Messung des Moduls mit der Resonanzmethode

Der E-Modul der Metalleinlagerungsverbundstoffe wurde mit einer Schallresonanztechnik bestimmt, die im wesentlichen der
ASTM-Methode C848-88 entspricht. Eine Verbundstoffprobe mit Abmesungen von etwa 1,8 bis 2,2 Zoll Linge, etwa 0,24 Zoll
Breite und etwa 1,9 Zoll Dicke (etwa 45mm bis etwa 55mm Lénge, etwa 6mm Breite und etwa 4,8mm Dicke) wurde zwischen
2wei MeRwandler singesetzt, die durch einen Lufttisch mit einem aufgelagerten Granitstein von Raumschwingungen isoliert
waren. Ein Wandler wurde benutzt, um Frequenzen innerhalb der Verbundstoffprobe anzuregen, wihrend der andere zur
Uberwachung des Frequenzverhaltens (Frequenzgang) des Metalleinlagerungsverbundstoffes eingesetzt wurde. Durch
Abtastung {iber den Frequenzbereich, Uberwachung und Aufzeichnung der Ansprechstérken fiir jede Frequenz und
Aufzeichnung der Resonanzfrequenz wurde der E-Modul bestimmt.

Massung der Bruchzahigkeit fur Metelleintagerungsmaterial unter Verwendung einer Spitzkerbprobe

Eiir die Bestimmung der Bruchzéhigkeit von Metalleintagerungsmaterial wurde die Methode von Munz, Shannon und Bubsey
angewendet. Die Bruchzihigkeit wurde aus der Maximallast der Spitzkeroprobe in Vierpunktbelastung berechnet. Die
Spitzkerbprobe hatte geometrische Abmessungen von etwa 1,8 bis 2,2 Zoll {45 bis 55 mm) Lénge, etwa 0,19 Zoll (4,8mm) Breite
und etwa 0,24 Zoll (6mm) Hohe. Mit einer Diamantsige wurde eine V-Kerbe eingeschnitten, um einen Rif} durch die Probe
auszubreiten. Die Spitzkerbproben wurden mit der Spitze der V-Kerbe nach unten in eine Spannvorrichtung innerhalb einer
Universalpriifmaschine eingespannt. Die Kerbe der Spitzkerbprobe wurde zwischen zwei um 1,6 Zoll (4A0mm)
auseinanderliegende Stifte in einem Abstand von etwa 0,79 Zoll (20mm) zu jedem Stift eingesetat. Die Oberseite der
Spitzkerbprobe wurde vonzweium 0,79 Zoll {20mm) auseinanderliegenden Stiften in einem Abstand von etwa 0,39 Zoll (10 mm)
zu der Kerbe beriihrt. Die Maximallastmessungen erfolgten mit einer Universalpriifmaschine Syntec, Modell CITS-2000/6, die
von System Integration Technology Incorporated aus Straton, MA, gebaut wurde. Eine Querhauptgeschwindigkeit von 0,02
Zoli/Minute (0,58 Millimeter/Minute) wurde verwendet. Die MeRdose der Universalpriifmaschine wurde an ein
Computerdatenerfassungssystem angeschlossen. Zur Berechnung der Bruchzahigkeit des Stoffes wurden die Geometrie der
Spitzkerbprobe und die Maximallast herangezogen. Fir die Bestimmung einer mittleren Bruchzihigkeit wurden fiir einen
gegebenen Stoff mehrere Proben verwendet.

Quantitative Bildanalyse (QiA)

Der Volumenanteil des Fiillstoffes, des Matrixmetalls und der Porositt wurde durch quantitative Bildanalyse bestimmt. Eine
reprasentative Probe eines Verbundstoffes wurde montiert und poliert. Eine Anschliffprobe (Anschliff) wurde auf dem
Objekttisch eines Lichtmikroskops Nikon Microphoto-FX angeordnet undeine Videokamera DAGE-MT| Series 68, die in Michigan
City, IN, hergestellt wurde, an die obere Beobachtungsdffnung angeschlossen. Das Signal der Videokamera wurde zu einem
Scientific Optical Analysis System {Wissenschaftliches Optisches Analysesystem) Modell DV-4400 von Lamont Scientific aus
State College, PA, iibertragen. Bei einer entsprechenden Vergréerung wurden zehn Videobilder der Mikrostruktur durch das
Lichtmikroskop erfa8t und im Lamont Scientific Optical Analysis System gespeichert. Videobilder, die mit 50- bis 100facher und
in einigen Fillen 200facher VergroBerung erfafit wurden, wurden digital manipuliert, um die Lichtstarke {Helligkeit}
auszugleichen. Mit 200- bis 1000facher VergréRerung erfaSte Videobilder erforderten keine digitale Manipulation, um die
Lichtstiirke (Helligkeit) auszugleichen. Videobilder mit gleichmaBiger Helligkeit sowie spezifischen Farb- und
Graustufenintensitatsbereichen wurden spezifischen Mikrostrukturmerkmalen, spezifischem Fiillstoff, Matrixmetall oder
spezifischer Porositét, etc. zugeordnet. Um die Genauigkeit der Farb- und Intensititszuordnungen zu bestatigen, wurde ein
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Vergleich zwischen einem Videobild mit Zuordnungen und dem urspriinglich erfaBten Videobild angestellt. Wenn Diskrepanzen
festgestellt wurden, wurden an den Videobildzuordnungen mit einem Handdigitalisierstift und einer Digitalisiertastatur
Korrekturen vorgenommen. Repréisentative Videobilder mit Zuordnungen wurden automatisch durch die Rechnersoftware im
Lamont Scientific Optical Analysis System analysiert, um die Flichenprozentanteile von Fiillstoff, Matrixmetall und Porositét zu
arhalten, die im wesentlichen den Volumenprozenten entsprechen.

Nachdem sich die oben diskutierten Proben auf Raumtemperatur abgekihlt hatten, wurde an einem Querschnitt jeder Probe
bestimmt, ob sich ein Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte. Bei allen Proben A-C und J-P dieses Beispiels wurde die
Bildung von Aluminiummetalleinlagerungsverbundstoffen beobachtet. Figur 17 a ist eine Mikroaufnahme in 50facher
VergréRerung, die Probe A entspricht; Figur 17b ist eine Mikroaufnahme in 400facher VergrdBerung, die Probe B entspricht;
Figur 17 ¢ ist eine Mikroaufnahme in 400facher VergréRerung, die Probe C entspricht; Figur 218 ist eine Mikroaufnahme in
100facher VergréRerung, die Probe J entspricht; Figur 21b ist eine Mikroaufnahme in 400facher VergroBerung, die Probe N
entspricht; Figur 21 ¢ ist eine Mikroaufnahme in 1 000facher VergréBerung, die Probe O entspricht.

In jeder der oben beschriebenen Figuren wird das Matrixmetall durch die Zahl 170 und der Fillstoff durch die Zahl 171
gekennzeichnet. Mech inische Eigenschaften fiir die Proben werden in Tabelle It zusammengestelit.

Belisplel 7
Dieses Beispiel demonstriert, daB verschiedene Fiillstoffmischungen aus Siliciumkarbid fur die erfolgreiche Herstellung von

Maetalleinlagerungsverbundstoffen durch die Spontaninfiltrationstechnik verwendet werden kénnen. Entsprachend der
Korngrdfe des Fiillstoffes und/oder der verwendeten Verarbeitungsbedingungen kdnnen ferner unterschiedliche Fillungen
erzielt werden. Tabelle Il enthélt Zusammenfassungen der verwendeten Versuchsbedingungen fiir die Herstellung der
Metalleinlagerungsverbundstoffe dieses Beispiels einschlieRlich verschiedener Matrixmetalle, Fiillstoffe,
Verarbeitungstemperaturen und -zeiten.

Proben Q-AH
Diese Proben wurden in einer weitgehend &hnlichen Weise wie Probe C im Beispiel 5 und gemaR Darstellung in dor
Querschnittszeichnung von Figur 11 hergestellt, auBer daR vor dem Fallstoffzusatz kein Magnesiumpulvar auf den Boden des

Graphitfolienkastens aufgebracht wurde.

Proben Al-AJ
Diese Proben wurden in einer weitgehend ahnlichen Weise wie Probe K im Beispiel 5 und gemiR Darstellung in der

Querschnittszeichnung von Figur 18 hergestellt.

Tabelle Il
Mechanische Eigenschaften
Probe Matrix-  Filil- Verarbeitung U.T.S. Proportiona- Bruch- E-Modul Bruch- Vol.-%
metall  stoff Zeit Temp. (MPa) litditsgrenze  dehnung (GPa) zéhig- Fall-
{h) °C) (MPa} (%) keit stoff
(MPa - m%2) %
A 520.0*  500*ge- 1,6 775 - - - - - 41
schmolzenes
AlLO;'
B 520.0*  kalziniertes 2,0 800 - - - - - 36
AlL0;?
C 7001*  tafelformiges 10 700  256(5) - ,164 176 13,04 57
A0’ ’
D 520.0*  AlO;- 10 775  453128(6) 181x12(6) 641 128 20-30 47
Plattchen?
J 520.0*  MgO" 19 750 - - - - - -
K 170.1**  Z2r0," 1 800 - - - - - -
& Al-15Si
L 520.0*  MitZrO; 1 800 - - - - - -
&Al- zéh gemach-
15Si tes A|20313
M Al-12Si  SiC-Teilchen' 20 775 265+ 40(6) 62 +9(6) ,392 136 12,7 £,5(7)
N AL12Si  SiC-Plattchen'® 10 775  156+22(6) 82*18(6) 116 146 46
0 520.0*  TiB,-Plattchen'® 20 775  461+36(10) 143+9(10) ,754 135 19,1+ ,9(9) 48
P 4130  AINY 10 7715 - - - - - -

1 38Alundum, Norton Co., Worchester, MA,
2 C-75RG, Alcan, Montreal, Kanada.
3 T-64tafelidrmiges Aluminiumoxid, Alcoa, Pittsburgh, PA.
4 aAl,0,-Platichen, Entwicklungssorts (Developmental), E.|. DuPont de Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE.
1 TECOMgO, Sorte 1205, C-E Minerals, Greenville, TN.
2 HSY-3SD, Zirconia Sales Inc., Atlanta, GA.
*  <0,26%Si,<0,30%Fe, <0,25% Cu, < 0,25% Mn, 3,5-10,6% Mg, <0,15%Zn, <0,25% Tiund der Rest Aluminium.
$ <0,35%85i,<0,40%Fe, 1,6-2,6%Cu, <0,20%Mn, 2,6-3,4% Mg, 0,18-0,35% Cr, 6,8-8,0% Zn, <0,20% Tiund der Rest Aluminium.
13 2ZTA-85,Zirconia Sales Inc., Atlanta, GA.
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14 -1000# 39 Crystolon, Norton Co., Warchester, MA.

16 C-Axis TechnologyLtd., Jonquiere, Quebec, Kanada.

16 HTC-30, Union Carbide.

17 A-2uJ, Advanced Refractory Technologies, Inc., Buffalo, NY.

§  11,0~13,0%Si, < 2,0%Fe, <1,0%Cu, <0,35%Mn, <0,10% Mg, <0,50% Ni, <0,50% Zn, <0,15% Snund der Rest Aluminium,
#1  99.7% Alund der Rest Spurenslemaente.

Nachdem sich die oben diskutierten Proben auf Raumtemperatur abgekiihlt hatten, wurde an einem Querschnitt jeder Probe
bestimmt, ob sich ein Metalleinlagerungsverbundstoff gebildet hatte. Bei allen Proben Q-AJ dieses Beispiels wurde die Bildung
von Aluminiummetalleinlagerungsverbundstoffen beobachtet, Figur 22a ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergréRerung, die Probe Q entspricht; Figur 22b ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe R
entspricht; Figur 22c ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe S entspricht; Figur 22d ist eine
Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe T entspricht; Figur 22e ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergréBerung, die Probe U entspricht; Figur 22fisteine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe V entspricht;
Figur 22g ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe W entspricht, Figur 22hiisteine Mikroaufnahmein
etwa 400facher VergréBerung, die Probe X entspricht; Figur 22i ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die
Probe Y entspricht; Figur 22jist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe AC entspricht; Figur 22kisteine
Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréBerung, die Probe AD entspricht; Figur 221 ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergréRerung, die Probe AE entspricht; Figur 22m ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher Vergréerung, die Probe AF
entspricht; Figur 22n ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréBerung, die Probe AG entspricht; Figur 220 ist eine
Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe AH entspricht. In allen oben beschriebenen Figuren wird das
Matrixmetall durch die Zahl 170 und der Fiillstoff durch die Zahl 171 gekennzeichnet.

Mechanische Eigenschaften der Proben wurden, wie bereits diskutiert, mit Standardpriifverfahren gemaessen, und die
mechanischen Eigenschaften der Proben werden in Tabelle Il 2usammengestellt,

Tabelle Il
Probe Matrix- Fill- Verarbeitung U.T.S. Mechanische Eigenschaften Vol.-%
metall  stoff Zeit Temp. (MPa) Bruch- E-Modu! C.T.E° Bruchzihig- Dichte Fdll-
{h) {cC) cehnung (GPa) pro°C keit {a/cm®)  stoff
(%) {x107%) (MPa-m") (%)
Q Al-12Si- 220 # SiC® 15 750  145(6)' 133 164 12,2 10,37(5) 2,87 51
2Mg
R Al-12Si- (75%220 #, 15 750  182(6) 161 165 14 9,26(5) 2,84 56
2Mg 25% 800 )
sic?
S Al-12Si- (85% 220 #, 15 750 160(5) 133 183 1.4 11,03(6) 2,89 65
2Mg 15% 800 #)
sic?
T 336,0* 220 4% Sic? 15 750  155(4) 110 198 10,6 8,30(13) 2,9 55
U 336,0%" (75%220 #, 15 750  143(5) ,094 185 9,5 8,67(9) 2,92 64
25%800 #)
sic®
) 336,0* (85%220 %, 15 750  176(5) 135 195 104 8,42(8) 2,91 59
15%800 #)
Sict
w 390,2' 2204 SiC® 15 750 86(6) ,055 190 10,0 8,00(6) 2,95 52
X 390,2' (75%220 #, 15 750  138(6) ,078 219 9,7 9,23(6) 2,93 64
25%800 #)
sict
Y 390.2" (85%220 #, 15 750 169(5) ,98 197 9,8 8,62(6) 2,91 55
15% 800 #)
sic®
2 413.0° 2204 Sic® 15 750  182(5) ,184 174 11,3 10,17(5) 2,89 -
AA 413.0'  (85%220+, 15 750 178(5) ,149 175 11,2 9,99(9) 2,90 -
15% 800 #)
sict
AB 413.0' (75%220 %, 15 750  230{5) ,228 209 10,8 ' 0,41(5) 2,89 -
25% 800 #)
sic®
AC A2 2204#Sic? 15 750  203(5) ,165 160 134 9,63(5) 2,96 54

Si-5Zn
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Probe Matrix- Fill- Verarbeitung U.T.S. Mechanische Eigenschaften Vol.-%
metall  stoff Zeit  Temp. (MPa) Bruch- E-Modul C.T.ES Bruchziihig- Dichte Full-
{h) {°C) dehnung {GPa) pro°C  keit {g/cm?)  stoff
(%) (x107%) (MPa-m") (%)
AD Al-12 (85% 220 #, 15 750 201(6) ,135 177 1,9 10,51(5) 2,95 57
Si-5Cu  15% 800 %)
sic®
AE Al-12  (75%220 #, 15 750  232(6) ,163 176 17 10,38(6) 3,02 57
Si-5Cu  25%800 #)
Sic®
AF Al-12 SiC-Mischung'® 15 750 122(4) ,087 190 10,2 8,76(6) 3,06 67
Si-2Mg
AG  413.0' SiC-Mischung"® 15 750  148(5) ,096 210 10,2 10,18(6) 2,90 65
AH 336.2* SiC-Mischung' 15 750 123(5) ,079 188 8,7 7,52(6) 2,95 65
Al Al-18Si  SiC-Mischung'® 1,5 800 - - - - - - 72
AJ Al-15Si  SiC-Mischung'® 1,5 800 - - - - - - "

6  39Crystolon, Norton Co., Worchaester, MA.

¢ Mittlerer C.T.E.von 20-500°C, gemessen mit Dilatometer, Modell DI-24, Adame! Lhomargy, Frankieich.

18 55% 45 ¥ SiC, 20% 90 ¥ SiC, 15% 180 # SiC,und 10% 500 # SiC, 39 Crystolon, Norton Co., Worchester, MA.

d  ZahleninKlammarn {) zeigen die Zah geprifter Probenan.

*  11,0-12,0%Si, < 1,2%Fe,0,5-1,6% Cu, 0,35%Mn, 0,7-1,3% Mg, 2,0-3,0% Ni, s0,35% 2n, <0,26% Ti und der Rest Aluminium.
t  16,0-18,0%S5i,0,6-1,0%Fe, 4,0-5,0% Cu, <0,10% Mn, 0,5-0,65% Mg, <0,10% Zn, <0,20% Tiund der Rest Aluminium,

§  11,0-13,0%Si,52,0%Fe,<1,0% Cu, <0,35% Mn, <0,10% Mg, <0,50% Ni, <0,50% Zn, <0,15% Snund der Rest Aluminium.

Beisplel 8

Dieses Beispiel demonstriert, da Metalleinlagerungsverbundstoffe tiber einen Bereich von Verarbeitungszeiten gebildet
warden kénnen. Der Zeitraum fiir das Durchdringen eines Filllstoffes mit einem Matrixmetall in Gegenwart einer infiltrierenden
Atmosphiire und eines Infiltrationsverstérkers oder einer Infiltrationsverstarkervorstufe kann entsprechend dem gewiinschten
Ergebnis veréndert werden. Tabelle IV enthilt eine Zusammenfassung der verwendeten Versuchsbedingungen fiir dle Biidung

von Metalleinlagerungsverbundstoffen iber einen Bereich von Verarbeitungszeiten einschlieilich Matrixmetall, Fiillstoff und
Verarbeitungsbedingungen.

Proben AL-AN

Diese Proben wurden in einer weitgehend &hnlichen Waise wie Probe C im Beispiel 5 und gemaR Darstellung in der
Querschnittszeichnung von Figur 11 produziert, aulser daR das Graphitschiffchen mit einem Kolloidgraphit (DAG-154 von
Acheson Colloid, Port Huron, Mi) beschichtet und nicht mit einem Graphitfolienkasten ausgekleidet wurde. Das System wurde
mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C von Raumtemperatur auf etwa 350°C aufgeheizt, etwa 7 Stunden auf etwa 350°C
gehalten, dann miteiner Geschwindigkeit von etwa 200°C aufetwa 550°C aufgeheizt, etwa 1 Stunde auf etwa 550°C gehaltenund
dann mit etwa 150°C/Stunde auf etwa 775°C aufgeheizt und fiir die in Tabelle IV gezeigten Zeitrdume auf etwa 775°C gehalten,
Nachdem das Reaktionssystem aus dem Ofen herausgenommen worden war, wurde der gebildete Verbundstoff auerdem auf
eine wassergekihlte Aluminiun-ihlplatte gestellt, um ihn gerichtet zu verfestigen.

Tahelle IV

Probe Matiixmetall Fiillstoff Verarbeitung
Zeit Temp.
(h) {°C)

AL 520.0* -325Al,05° 2 775

AM 520.0* -325A1,0;3 4 775

AN 520.0* -325Al,0,° 8 775

3 Tafelfdrmiges Aluminiumoxid T-64, Alcoa, Pittsburgh, PA.
»  <0,25%Si,<0,30% Fe, <0,25%Cu, <0,15% Mn, 9,5-10,6% Mg, <0,15%2Zn, <0,25% Tiund der Rest Aluminium.

Beispiel 9

Dieses Beispiel demonstriert, da die mechanischen Eigenschaften von Metalleinlagerungsverbundsioffen durch gerichtete
Erstarrung oder Verfestigung und/oder eine anschlieRende Wirmebehandlung verdndert werden kdnnen. Tabelle V enthalt
Zusammenfassungen der verwendeten Versuchsbedingungen filr die Herstellung der Metalleinlagerungsverbundstoffe und der
mechanischen Eigenschaften, die fiir die gebildeten Verbundstoffe erzielt wurden.

Proben C, AQ-AS

Diese Proben wurden in einer Weise hergestellt, die mit der fur Probe C von Beispiel 5 beschriebenen Herstellung gemaf
Querschnittszeichnung in Figur 11 identisch ist. Die Proben AQ-AS wurden einem Wirmebehandlungsprogramm T-6 gemafd
nachfolgender Diskussion unterzogen.
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Warmebehandlung T-8

Die Verbundstoffe wurden in einen rostirelen Stahidrahtkorb eingebracht, der dann in einen widerstandsbeheizten Flammofen
eingeselzt wurde, der auf etwa 500°C eingestelit war. Die Verbundstoffe wurden etwa 1 Stunde bei etwa 500°C erwérmt, dann
aus dem Ofen herausgenomman und in einem Wasserbad bei Raumtemperatur abgeschreckt. Um den ProzeR der
Ausscheidungshiéirtung 2u ermbglichen, wurden dio Verbundstoffe entweder 10 Stunden bel 160°C kiinstlich gealtert oder etwa

sine Woche bei Raumtemperatur natiirlich gealtort.

Proben AT-AY
Diese Probenwurdenineiner weitgehend dhnlichen Weise wie Probe C im Beispiel 5 hergestellt, auisr daf (1) kein Magnesium

auf den Boden des verwendeten Graphitfolienkastens aufgebracht wurde und (2) die Reaktionssysteme etwa 15 Stunden auf
atwa 750°C gehalten wurden. Die Proben AW-AY wurden einer Wirmebehandlung T4 geméf Diskussion in Probe E von
Beispiel 5 unterzogen.

Nachdem sich die oben diskutierten Proben auf Raumtemperatur abgexihit hatten, wurde an sinem Querschnittjeder Probe der
Metalleinlagerungsverbundstoff, der sich gebildet hatte, bestimmt. Figur 17cisteine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergréRerung, die Probe C entspricht; Figur 23aist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher Vergroferung, die Probe AO
entspricht; Figur 23b ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe AP entspricht; Figur 23cisteine
Mikroaufnahmae in etwa 400facher VergroRerung, die Probe AQ entspricht; Figur 23d ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergroBerung, die Probe AR entspricht; Figur 23e ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréBerung, die Probe AS
entspricht; Figur 23f ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe AT entspricht; Figur 23g ist eine
Mikroaufnahme in etwa 400fachor Vergroeruny, die Probe AU entspricht; Figur 23h ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergroRerung, die Probe AV entspricht. In allen oben beschriebenen Figuren wird die Metallmatrix durch die Zahl 170 und der
Fiillstoff durch die Zahl 171 gekennzeichnet.

Beispiel 10

Dieses Beispiel demonstriert, daf3 der Stickstoffgehalt eines durch Spontaninfiltration gebildeten
Metalleinlagerungsverbundstoffes verandert werden kann. Der Stickstoffgehalt eines gebildeten
Metalleinlagerungsverbundstoffes kann entsprechend der Kombination von Matrixmetall, Fiilistoff, infiltrierender Atmosphdre
und Infiltrationsverstarker oder Infiltrationsverstirkervorstufe sowie den gegebenen Verarbeitungsbedingungen spezifisch
aufgebaut werden. Tabelle Vi enthalt eine Zusammenfassung der verwendeten Versuchsbedingungen fiir die Herstellung von
Metalleinlagerungsverbundstoffen dieses Beispiels einschlieflich Matrixmetalle, Fiillstoffe, Verarbeitungstemperaturen und
.zeiten und Stickstoffgehalts jedes gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffes.

Tabelle V
Probe Matrix-  Fill- Wirme- U.T.S. Maechanische Eigenschaften Vol.-%
metall stoff behand- (MPa) Bruchdeh- E-Modul C.T.ES Bruchziihig- Dichte Fillstoff
lung nung{%)  (GPa) pro°C  keit {g/cm?)
(x107%) (MPa-m")
c 7000* -60* Al,0;° Keine  256(5)'  ,164 176 - 13,0i4) 3,34 57
AO 7001* -100* ALL,O3 Keine 280(5) A77 176 - 13,3(4) 3,37 59
AP 7001* -325* ALOS Keine 300(5) ,263 149 - 17,5(7) 3,39 54
AQ 7001* -60* Al,O;° T6 238(6) ,169 172 1,4 12,3(6) 3,37 60
AR  7001* —100* Al,04° 16 300(6) ,168 190 11,3 12,5(6) 3,45 59
AS 7001* ~325* ALOS? T6 - - - 13,6 15,8(6} 3,36 59
AT 520.0* —60* AL,O;° Keine 242(5) 169 177 14,5 12,1(6) 3N 58
AU 5200  —100*AlL0;° Keine  285(3) ,201 175 14,0 13,3(4) 303 56
AV 520.0* -325* AI;O:,3 Keine 442(3) ,637 140 17,7 18,2(4) 3,12 57
AW  520.0*  —60*AlLO;’ T4 286(2)° 185 228 - 14,0(4) 3,24 -
AX 520.0* —~100* Al,07° T4 318(3) ,236 179 - 13,9(4) 3,20 -
AY 520.0* -325* ALOS T4 460(5) ,671 148 - 18,1(4) 3,14 -
¢ Mittlerer C.T.E. (Warmeausdehnungskaaeffizient. D.U.) von 20-500°C, gemessen mit Dilatometer, Modell DI-24, Adamal Lhomargy, Frankreich.
3 Tafelfdrmiges Aluminiumoxid T-64, Alcoa, Pittsburgh, PA.
: <0,25%Sl, <0,30%Fe, 0,25%Cu, <0,15% Mn,9,5-10,6% Mg, <0,15% <n, <0,25% Tiund der Rest Aluminium.

<0,35%Si, <0,40%Fe, 1,6-2,6% Cu, <0,20% Mn, 2,6-3,4% Mg, 0,18-0,35%Cr, 6,8-8,0% Zn, <0,20% Tiund der Rest Aluminium.

Proben AZ-8BB
Diese Proben wurden auf eine Weise hergestellt, die der Methode fiir Probe F von Beispizl 5 gemaR Darstellung in der
Querschnittszeichnung von Figur 14 weitgehend édhnlich ist.

Probe BC
Diese Probe wurde dhnlich wie Probe Bim Beispiel 5 und gemaR Darstellung in der Querschnittszeichnung von Figur 10
hergestellt.
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Probe BD
Diase Probe wurde éhnlich wie Probe Kim Beispiel 6 und gemaR Darstellung in der Querschnittszeichnung von Figur 18

hergestellt, auBer daf das Innere der Stahlform mit einem Graphitmaterial (Dylon, Sorte AE, Dylon Industries, Inc., Berea, OH)
gespritztund etwa 1 Stunde bei etwa 260°C gebrannt wurde anstelle der Auskleidung der Stahiform mit einem
Graphitfolienkasten.

Probe BE

Diese Probe war eine Kontrollprobe, die 2ur Bestimmung des Stickstoffgehalts einer Aluminiumlegierung benutztwurde, welche
keinen Fiillstoff enthielt. Der Innenhohlraum einer Stahiform, die der in Probe BD verwendsten weitgehend #hnlich war, wurde
mit einem Graphitmaterial (Dylon, Sorte AE, Dylon Industries, Inc., Berea, OH) gespritzt. Dann wurde eine Aluminiumlegierung
§20.0 in die Stahiform eingebracht und das Reaktionssystem, wie in Tabelle VI angegeben, erwérmt.

Nachdem sich die oben diskutierten Proben auf Raumtemperatur abgekihlt hatten, wurde der Stickstoffgehalt der
Verbundstoffkdrper bestimmt. Der Stickstoffgehalt der Metalleinlagerungsverbundstoffe wurde unter Anwendung der ASTM-
Methode E 1019-87 A ,Bestimmung von Kohlenstoff, Schwefel, Stickstoff, Sauerstoffund Wasserstoff in Stéhlen sowiein Eisen-,
Nickel- und Cobaltlegierungen” gemessen. Diese Methode benutzt Inertgasverschmelzung-Wﬁrmeleitfﬁhigkeit zur Messung des
Stickstoffgehalts. Eine Probe wurde in ainen kleinen Graphittiegel aufgenommen und mit Kupfer oder Nickel unter einer
strémenden Heliumatmosphére bei mindestens etwa 1900°C verschmolzen.

Der in der Probe enthaltene Stickstoff wurde als molekularer Stickstoff freigesetzt und von anderen Molekiilarten (2.B.
Wasserstoff und Kohlenmonoxid) getrennt; die Wirmeleitfihigkeit des Stickstoff-Helium-Gasgemisches wurde gemessen.
Dieser Versuch wurde mit einem handelsiiblichen Sauerstoff-Stickstoff-Analysengerét Leco TC436 durchgefihrt, das fiir
automatischen Betrieb ausgelegt und mit Standards mit bekannten Stickstoffgehalten (Standardbezugsmaterial NIST, 73C, mit
einem N;-Gehalt von 0,037 % und AIN mit einem N;-Gehalt von 32,6%) geeichtist.

Tabelle Vi

Probe Matrixmetall Fiillstoff Verarbeitung Stickstoff
Zeit Temp. {Ma.-%)
(h) {°C)

AZ Al-2Mg 500* AL,0;' 4 1000 11,195

BA Al-6Mg 220* AlL,0;' 4 900 0,895

88 Al-10,5Mg 200* ALO;' 4 800 0,43

BC Al-15Si 1000* SiC® 2,5 800 0,277

8D 520.0* 500* Al,0;' 1 800 1,23

BE 520.0* Keiner 1 800 0,0011

1 38Alundum, Norton Co. Worcester, MA.
6 39Crystolon, Norton Co., Warcester, MA.
*  <0,25%S5i,<0,30%Fe, =0,256%Cu, <0,15% Mn, 9,5-10,6% Mg, 0,16%Zn, <£0,25% Tiund der Rest Aluminium.

Beisplel 11

Dieses Beispiel demonstriert, da die VerschleiBfestigkeit eines gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffes entsprechend
dem verwendeten Aluminiumoxidfiillstoff veréndert werden kann. Verschiedene Aluminiumoxidfiilstoffe wurden in
Kombination mit einem Matrixmetall, einer infiltrierenden Atmosphére und einem Infiltrationsverstérker oder einer
Infiltrationsverstirkervorstufe zur Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen des vorliegenden Beispiels durch
Spontaninfiltration verwendet. Tabelle VIl enthilt eine Zusammenfassung des Matrixmetalls, des Fiillstoffes, der
Verarbeitungsbedingungen und VerschleiRgeschwindigkeit der in diesem Beispiel gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffe
sowie der VerschleiBgeschwindigkeit eines nicht verarbeiteten Metalls (Probe BL).

Proben A, BF, BG
Diese Proben wurden auf eine weitgehend ihnliche Weise wie Probe A im Beispiel 5 und gemaR Darstellungin Figur 9 hergestellt.

Proben BH-BK, B
Diese Proben wurden in einer weitgehend &hnlichen Waise wie Probe B im Beispiel 5 und gemaf Darstellung in Figur 10
hergestellt.

Probe BL

Diese Probe war eine Vergleichskontroliprobe, worin eine Aluminiumlegierung 520.0 der VerschleiRprifung unterzogen wurde,
wie nachfolgend beschrieben wird.

Fiir die VerschleiB- oder Abriebpriifung der angefihrten Proben wurde die schmirgelnde VerschleiBpriifung angewendet, bei
der es sich um eine Modifizierung der Priifung ASTM G75-82 ,Slurry Abrasively by Miller Number Test* in ASTM Standards
Bd.3.02 handelt. Diese modifizierte Priifung bestimmt die VerschleiB- oder Abriebgeschwindigkeit von Pruflingen, die einer
Standardschleifmittelaufschiammung ausgesetzt werden. Diese Art der schmirgelnden VerschleiBpriifung mit
Schieifmittelaufschiimmung ist den Herstellern von Schlammpumpen vertraut und wird fir die Bewertung von Priifstoffen fiir
den Einsatz in diesen Pumpen angewendet.
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(a) Prafeinrichtung
Die Prii‘einrichtung umfaBt vier mechanische Arme und Verschleiblicke, die an jedem Arm montiert sind. Die mechanischen

Arme siiid drehbar an einen Kreuzkopf angelenkt, der an eine Kurbe! angeschlossen ist, die durch eine entsprechende
Kurbelstango und einen Motor mit etwa 48U/min gedreht wird. Dieser Machanismus versetzt die Verschleifarme in eine
horizontale harmonische Hin- und Herbewegung mit einem Verschiebeweg von etwa 8 Zoll (203 mm). Jeder mechanische Arm
wird mit einer Masse von ctwa 5 Pound (2,3kg) direkt iiber dem VerschleiBblock betastet. Ein Nocken ist vorgesehen, um jeden
mechanischen Arm und damit den VerschleiBblock am Ende eines Takles kurzzeitig von der Gummilage abzuheben. Fir die
Aufnahme der Schlsifmittelaufschldmmung werden Plastschalan von etwa 15 Zoll (381 mm) Linge mal etwa 3 Zoll (76mm)
Breite und atwa 2 Zoll (51 mm) Héhe verwendet, wobei jeder mechanische Arm mit einer eigenen Schale versehen ist. AmBoden
jeder Schale ist eine etwa 0,125 Zoll (3,2mm) dicke Lage aus Neoprenkautschuk angeordnet, Ein Elastomerformteil wird
verwendet, um die Gummilage am Boden der Schale festzuhalten und auf der Lénge des VerschleiBblockweges eine V-férmige
Mulde auszubilden. Die Steigung von 45° am Nockenende des Zyklus erzeugt eine StoBwelle oder einen RiickfluB der
Aufschlammung unter dem gehobenen VerschleiBblock. Aus Plastwerkstoff wurden VerschleiBblockhalter von etwa 2 Zoll

{51 mm) Linge mal etwa 2 Zoll (51 mm) Breite und etwa 0,5 Zall {13mm) Dicke mit einem Schiitz fir die Aufnahme des
VerschleiRblocks und einem Schlitz fiir die Sicherung des VerschleiBblocks mit einer Spannschraube durch den Halter gefertigt.
Der VerschleiBblockhalter ist so an den mechanischen Arm montiert, daf der Verschieiblock in der Hohe verstelit und
Parallelitidt mit der Gummilage hergestelit werden kann. Die Prifeinrichtung kann fir eine unbegrenzte Zeit weitgehend

unbeaufsichtigt (bedienungslos) arbeiten.

(b) Prifbedingungen
Fiir die Prifbedingungen sind folgende Variationsbereiche moglich:
I. Teilchentyp: Beliebig(Siliciumdioxid,Aluminium,etc.)
1. TeilchengroBe: 500-5000 Mikrometer (pm)
i, Teilchenkonzentration: 0-100 Ma.-% Feststoffe
V. Aufschlammungsvolumen: 0-200mi
V. Aufschldmmungstemperatur: 30°C (Raumtemperatur)
VI. pH-Wertder Aufschlammung: 1-14 {mit Modifizierung)
VII. VerschleiRblocklast: 0-5 Pounds (0-2,3kg)
VIIl. Zeit: Unbegrenzt,normalerweisevierStunden
{c) Probe

Die VerschleiBblécke wurden mit einer Diamanttrennscheibe aus sinem massiven Material herausgeschnitten und mit einem
Flachenschleifer auf Endabmessungen von 1 Zoll (26mm) Linge mal 0,5 Zoll (13mm) Breits und 0,2 bis 0,4 Zoll (5 bis 9mm) Dicke

prazisionsgeschliffen.

{d) Priifverfahren

Die VerschleiRblécke wurden fiinfzehn Minuten in Methanol ultraschallgereinigt, in einem auf etwa 150°C eingesteliten
Vakuumofen mindestens etwa fiinfzehn Minuten getrocknet, in einem Exsikkator fiinfzehn Minuten auf Raumtemperatur
ausgeglichen und dann mit einer Genauigkeit von +0,1 mg gewogen. AnschlieBend wurden die Verschieiblocke an die
VerschleiRblockhalter montiert und auf richtige vertikale und horizontale Ausrichtung geprift. Die entsprechende Menge
Schieifteilchen und Wasser wurden auf +0,1 Gramm genau abgewogen, gemischt und dann in die Plastschalen fur die
Aufschlammung gegossen. Die mechanischen Arme wurden gesenkt, so daB die VerschleiBblécke in die
Schleifmittelaufschlimmung gesenkt wurden, dann wurde die Hin- und Herbewegung durch Einschalten des Elektromotors in
Gang gesetazt.

Die VerschleiBblscke wurden mit einer vorbestimmten Frequenz fiir eine vorgeschriebene Zeit {(normalerweise vier Stunden)
durch die Schieifmittelaufschlimmung hin- und herbewegt. Nach der vorgeschriebenen Zeit wurden die mechanischen Arme
gehobenunddie VerschleiBblocke abgenommen. Dann wurder, die Verschleiibldcke gereinigt, getrocknet und nachgewogen,
und zwar im wesentlichen nach demselben Verfahren wie zu Baginn der Priifung. Masseverlust und Dichte eines
VerschleiBblocks wurden zur Berechnung des Volumenverlutes und letztlich der VerschleiBgeschwindigkeitin cm’/h
herangezogen. pH-Wert und Temperatur der Aufschlammung wurden am Beginn und Ende der Priiffung gemessen.

Baispiel 12
Dieses Beispi~! demonstriert, da3 die VerschleiRfestigkeit des gebildeten Metalleinlageru ngsverbundstoffes entsprechend dem

verwendeten b.iiciumkarbidfillstoff verandert werden kann. Verschiedene Siliciumkarbidfillstoffe wurden in Kombination mit
einem Matrixmetall, einer infiltrierenden Atmosphire und einem Infiltrationsverstarker oder einer Infiltrationsverstirkervorstufe
zur Herstellung von Metalleinlagerungsverbundstoffen der vorliegenden Beispiele durch Spontaninfiltration verwendet.
Tabelle VIl enthilt eine Zusammenfassung des Matrixmetalls, des Fiillstoffes, der Verarbeitungsbedingungen und
VerschleiRgeschwindigkeit der in diesem Buispiel gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffe sowie der
VerschleiBgeschwindigkeit eines unverarbeiteten Metalls {Probe BS).
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Tabelle VIi
Probe Matrix- Fallstoff Verarbeitung Form Dichte  Fiillstoff VerschleilRge-
metall Zait Temp. lg/cm®)  (Vol.-%) schwindigkeit
(h) {°C) X 1078 (cm?/h)
A 520,0* 220+ Al,0,' 1,5 775 Siliciurndioxid 3,06 41 1242
BF 520.0* 5004 Al,0,' 1.5 775 Siliciumdioxid 3,12 46 2205
BG 520.0* 1000+ Al;0,"® 1.5 775 Siliciumdioxid 2,87 42 2251
BH 520.0* 24% Al,0,' 1.5 800 Stahl 2,94 48 724
Bi 520.0* 2204 Al,0,'" 2,0 800 Stahl 3,0 45 510
BJ 520.0* 5003 Al,0,' 2,25 775-800 Stahl 2,9 49 2235
BK 520.0* 10004 Al,0,' 2,0 800 Stahl 2,59 37 2256
B 520.0* C75RG? 2,0 800 Stahl 2,94 36 1901
BL 520.0* Ohne - - - 2,7 0 2289

1 38Alundum, Norton Co., Worcester, MA.
2 C-75RG, Alcan Chemicals, Montreal, Kanada.
19 E-67,1afelférmiges Aluminiumoxid, Norton Co., Worcester, MA.
* =0,25%Si,<0,30% Fe, =0,25%Cu, <0,15% Mn, 9,5-10,6% Mg, <0,15% Zn, =0,25% Tiund der Rest Aluminium.,

Proben BM, BN
Diese Probenwurden auf eine weitgehend dhnliche Weise wis Probe Aim Beispiel 5 und gemig Darstellung in Figur 9 hergestellt.

Proben BO-BQ
Diese Proben wurden auf eine weitgehend éhnliche Weise wie Probe B im Beispiel 5 und gemaR Darstellung in Figur 10
hergestelit.

Probe BR
Diese Probe wurde aufeine weitgehend dhnliche Weise wie Probe Kim Beispiel 6und gem#f Darstellung in Figur 18 hergestollt,

Probe BS
Diese Probe wurde als eine Vergleichsprobe hergestellt, die dem im Beispiel 12 beschriebenen VerschleiRpriifverfahren
unterzogen .. urde,

Beisplel 13

Dieses Beispiel demaunstriert, daB die mechanischen Eigenschaften eines gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffes
entsprechend der verwendeten FillstoffteilchengroRe verindert werden kénnen. Tabelle IX enthilt eine Zusammenfassung des
Matrixmetalls, des Fiilistoffes, der Verarbeitungsbedingungen und mechanischen Eigenschaften der

Metalleinlagerungsverbundstoffe dieses Beispiels, die durch Spontaninfiltration gebildet wurden.

Tabolie Vill

Probe Matrixmetali Fullstoff Verarbeitung Form Fallstoff Dichte VerschleiRR-
Zeit Temp. (Vol.-%)  (g/em®)  geschwindigkeit
(h} {°C) X 1078 (cm?¥/h)

BM Al-10Si-5Cu 220%#Sic® 2 775 Siliciumdioxid 49 3,09 555

BN Al-10Si-5Cu 5004 Sic® 2 775 Siliciumdioxid 46 2,90 3035

B8O Al-10Si-5Cu 244 Sict 2 800 Stahl 47 321 637

BpP Al-10Si-5Cu 220#SiC® 25 800 Stahl 47 2,72 1028

BQ Al-10Si-5Cu 10004 SiC® 2,5 800 Stahl 42 2,80 2355

BR Al-12Si sic'® 1 800 Stahl - 2,95 313

BS Al-10Si-5Cu Ohne - - - 0 2,7 2958

6 Crystalon, Norton Co., Worcester, MA.
18 65%54#% S°C, 20% 90+ SiC, 15% 180# SiC und 10% 5004 SiC, 39 Crystolon, Norton Co., Worcester, MA.

Proben BT, BU, O, BV

Diese Proben wurden auf eine weitgehend &hnliche Weise wie Probe C im Beispiel 5 und gemiR einer Querschnittszeichnung
des Aufbaus in Figur 11 hergestelit, auBer daR vor dem Fiillstoffzusatz kein Magnesiumpulver auf den Boden des
Graphitfolienkastens aufgebracht wurde.

Von Probenquerschnitten der in diesemn Beispiel hergestellten Metalleinlagerungsverbundstoffe wurden Mikroaufnahmen
gemacht, Figur 24a ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher VergréRerung, die Probe BT entspricht; Figur 24b ist eine
Mikroaufnahme in etwa 400facher VergroRerung, die Probe BU entspricht; Figur 24 ¢ ist eine Mikroaufnahme in etwa 400facher
VergroBerung, die Probe BY entspricht. In allen oben beschriebenen Figuren wird die Metallmatrix durch die Zahl 170 und der
Fillstoff durch die Zahl 171 gekennzeichnet.
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Balsplel 14

Dieses Beispiel demonstriert, daB der Wiirmeausdehnungskoeffizient eines durch Spontaninfiltration o **ildeten
Metallsinlagerungsverbundstoffos, der einen Siliciumkarbidfiillstoff einschlieBt, entsprechend der (den) TailchengréBeln) des
Fillstoffes verdndert werden kann. Tabelle X zoigt das Matrixmetall, den Filllstoff, die Verarbeitungsbedingungen und don
Wiérmeausdehnungskoeffizientsn fiir die in diesem Beispiel gebildeten Proben.

Tabelle IX
Probe  Matrixmetall Fllstoff U.T.S. Mechanische Elgenschaften Vol.-%
{MPa) Bruchdeh- E-Modu! C.T.E.°  Bruch- Dichte  Fiillstoff
nung{%}  (GPa) pro°C ziihigkeit {g/cm?)
{x10°% (MPa-m")

BT Al-12Si-2Mg 544 SiC® 143(5)¢ 126 201 12,2 9,2(4) 2,77 58

BU Al-12Si-2Mg 90+ SiC® 153(5) A43 173 131 10,4(6) 3,02 53

Q Al-12Si-2Mg 2204 Sic® 145(6) 133 164 12,2 10,4(5) 2,87 51

BV Al-12Si-2Mg 500# SiC® 176(5) 176 145 11,6 8,2(8) 2,84 56

¢ Mittlerer C.7.E. (Wirmeausdehnungskoaffizient) von 20-500°C, gamessun mit Ditatometer, Model! DI-24, Adame! Lhomargy, .ankreich,
d ZahleninKiammern () zeigen die Zahl der gepriiften Proben an.
6 39Crystolon, Norton Co., Worcester, MA.

Proben BW-Cs

Diese Proben wurden auf eine weitgehend dhnliche Weise wie Probe N im Beispiel 8 und mit einem Aufbau gemén
Querschnittszeichnung in Figur 19 hergestelit, Taballe X enthilt die Reaktionsbestandteile und Verarbeitungsbedingungen fir
jede Probe. In Probe CF v.urde anstelle der Verwendung eines Graphitfolienkastens innerhalb des Graphitschiffchens ein
Graphitiiberzug {DAG-154, Acheson Colloid, Port Huron, Ml) auf den Innenhohlraum des Graphitschiffchans aufgebracht.
Anschlieend wurde der Fillstoff &hnlich wie in der Querschnittszeichnung in Figur 19 in das Graphitschiffchen eingebracht.
Nie mechanischen Eigenschaften wurden durch die oben beschriebenen mechanischen Priifverfahren ermittelt.

Tabelle X
Probe Matrixmetall Fullstoff Verarbeltung Vol.-% C.T.E®
Zeit Temp. Fill- pro°C
(h) {°C} stoff (x 1079
BW 413.0! 24+ Sic® 20 775 66 7,64
BX 413.0 544 Sic® 15 750 61 9,36
BY 413.0! 904 SiC? 15 775 6?2 9,45
BZ 413.0° 2204 St 15 775 56 9,70
CA 413.0' 500# SiC® 15 775 58 9,75
cB 413.0! 70% 24+ & 15 775 - 7,70
30% 544 SiC®
cc 413.0! 70% 90+ & 15 775 64 8,30
30% 180# SiC®
cD 4130 70%90# & 15 775 61 9,15
30% 180+# SiC®
CE 4130 70% 220#% & 15 775 59 9,38
30%500# SiC®
CF 413.0 70% 2204 & 15 775 - 9,41
30% 8004 SiC®
CG 413.0° 65% 244 & 15 750 - 8,03
25%220% &
10% 5004 SiC®
CH Al-128i- 244 Sic? 15 775 69 7,63
2,5Ni-1Cu
cl Al-12Si- 54+ Sic® 15 775 - 8,10
2,5Ni-1Cu
cJ Al-12Si- 90# Sic® 15 775 63 8,06
2,5Ni-1Cu
CK Al-12Si- 2204 SiC® 15 775 56 8,34
2,5Ni-1Cu
cL Al-12Si- 5004 SiC® 16 775 53 9,27
2,5Ni-1Cu
cM Al-12-Si- 70%24% & 15 775 67 7,39
2,5Ni-1Cu 30% 54+ SiC®
CN Al-12Si- 70% 544 & 15 775 68 7,55
2,5Ni-1Cy 30% 90+ SiC®
co Al-12Si- 70% 90+ & 15 775 60 8,75

2,5Ni-1Cu 30% 180 # SiC®
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Tabelle X (Fortsatzung)

Probe Matrixmetall Fullstoff Verarbelitung Vol.-% C.T.E®
Zeit Temp. Fall- pro°C
(h) {°c) stoff {x107%)
cpP Al-12Si- 70% 180% & 15 775 56 9,17
2,5Ni-1Cu 30% 220% SiC*
ca Al-12Si- 70% 220% & 15 775 61 8,36
2,5Ni-1Cu 30% 5004 SiC®
CR Al-12Si- 70%220 % & 15 775 62 8,29
2,5Ni-1Cu 30% 8004 SiC®
CS Al-12Si- 65%24% & 15 750 - 6,37
2,5Ni-1Cu 25%220% &
10% 5004 SiC®

¢ Mittlerer C.T.E. (Warmeausdehnungskoaeffizient) von 20-100°C.
8 39Crystolon, Norton Co., Worcester, MA.
§ 11,0-13,0% Si, 52,0% Fe, < 1,0% Cu, $0,35% Mn, <0,10% Mg, $0,50% NI, <0,50% Zn, <0,15% Snund der Rest Aluminium.

Beisplel 15

Dieses Beispiel demonstrie-, 43 faserverstirkte Metalleinlagerungsverbundstoffe durch Spontaninfiltration gebildet werden
kénnen. Tabelle X} zeigt die verwendete Kombination von Matrixmetall, Fiillstoff und Reaktionsbedingungen zur Bildung der
Metalleinlagerungsverbundstoffe der angefiihrten Proben. AuBerdem werden die Abkiihlungsmethode jedes Verbundstoffes
und die sich eventuell anschlisRende Wirmebehandlung in Tabelle X! angefiihrt.

Proben CT-CY
Diese Proben wurden dhnlich wie Probe G im Baispiel 5 und gem#B Darstellung in Figur 16 hergestelit,

Proben CZ-DA

Dinse Proben wurden weitgehend dhnlich wie Probe C im Beispiel 5 und gemf Darstellung in Figur 11 hergestellt, auBer dafd (1)
kein Magnesiumpulver verwendet wurde, {2) der Behélter aus rostfreiem Stahl und nicht aus Graphit gefertigt wir«ie und (3) eine
Keramikfasermatte wiihrend der Erwérmung iiber den Behélter gelegt wurde.

Proben DB-DD

Diese Proban wurden - veitgehend hnlich wie Probe G von Beispiel 5 und gem3aR Darstellung in Figur 15 hergestellt, aufler dafl
sine Stahlplatte unter dem Graphitfolienkasten und eine Graphitfolie mit einer Mittelbohrung von etwa 2 Zol} (51 mm)
Durchmesser zwischen Fiillstoff und Matrixmetall angeordnet wurden.

Proben DE-DG

Diese Proben wurden weitgehend dhnlich wie Probe H von Beispiel 5 und gemaR Darstellung in Figur 16 hergestelit, auBBer daf}
die Siliciumkarbidschicht mit etwa 0,5 Zoll {13mm) Dicke auf den Boden des rostfreien Stahlbehélters und nicht des
Graphitfnlienkastens aufgebracht wurde und die Offnung in der Graphitfolie zwischen Matrixmetall und Fiillstoff einen Schlitz
von etv,a V2Zoll {13mm) Breite mal etwa 5 Zoll {127 mm) Lange mit einer Mittelbohrung van etwa 2 Zoll {51 mm) Durchmesser
einschloB.

Proben DH-DI}

Diese Proben wurden weitgehend ahnlich wie die Proben DE-DG hergestellt, auBer daf keine Silici*mkarbidschicht in dem
System vorgesehen war.

Die mechanischen Eigenschaften der Metalleinlagerungsverbundstoffe wurden durch mechanische F. urung, wie oben
beschrieben und in Tabelle ¥1 dargestelit, bestimmt. Die mechanischen Eigenschaften dieser Verbundstoffe wurden mit einer
Methode gemessen, die im wesentlichen ASTM Standard D-3551 entsprach.

Tabelle X|
Probe Matrixmetall Faser- Fuilstoff Verarbeitung Wiérmebe- Sonstiges U.T.S.
iberzug Zeit Temp.  handlung {MPa)
(h) °C)

CT Al-6Si-5Zn- Ohne Al,0;-Faser- 18 885 T4 Ofenkiihlung 157 £ 21
7Mg-2Cu schnitzel®%®

cu Al-5S8i-5Zn- Ohne Al;05-Faser- 18 885 Ohne Ofenkiihlung 136+ 15
7Mg-2Cu schnitzel®®®

cv Al-10,5Mg- Ohne Al O;-Faser- 20 675 Ohne Ofenkiihlung 94126
4Zn schnitzel®*®

cwW Al-10,5Mg Okne Al,05-Faser- 20 675 T4 Ofenkihlung 23015
4Zn schnitzel®4®

CX 520.0* Ohne Al,05-Faser- 20 700 Ohne Ofenkiihlung 166 {Ma-

schnitzel®4? ximum)
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Tabelle X! (Fortsetzung)

Probe Matrixmetall  Faser- Fullstoff Verarbesitung Wirmebe- Sonstiges U.T.S.

Uberzug Zoit Temp.  handlung (MPa)
(h) °C)

LY 520.0* Ohne Al,0,-Faser- 20 700 T4 Ofenkiihlung 152 (Ma-
schniizel®%® ximum)

cz 520.0* Ohne AlLO;-Faser- 15 725 Ohne Gerichtete 250+5
schnitzel®4? Erstarrung

DA 520.0* Ohne Al,0;-Faser- 15 725 T4 Gerichtete 278+ 6
schnitzel®4® Erstarrung

DB 520.0* SiO, Al,05-Endlos- 30 725 Ohne Ofenkiihiung Léngs Quer
fasern® 293 129

DC 520.0* Si0, AI;OJ-EndIos- 30 775 Ohne Ofenkiihlung 234 119
fasern

DD 520.0* Ohne Al;05-Endlos- 30 725 Ohne Ofenkiihlung 248 98
fasern

DE 520.0* Si0, Al,0;-Endlos- 28 735 Ohne Gerichtete 251 171
fasern® Erstarrung

DF 520.0* Ohne Al,0,-Endlos- 28 735 Ohne Gerichtete 327 158
fasern® Erstarrung

DG 520.0* Ohne Al;,03-Endlos- 28 735 T4 Ofenkiihlung 303 -
fasern®

DH 520.0* SiO; Al,0;5-Endlos- 20 760 Ohne Ofenkihlung 274 137
fasern®

Dt 520.0* Ohne Al,03-Endlos- 20 760 Ohne Ofenkiihlung 270 211
fasern®

8 Aluminiumoxidfasarn Fiber FP®,E. 1. duPontde Nemours & Co., Inc., Wilmington, DE.
9 Aluminiumoxidfasern Saffil®, ICl Americas, Wilmington, DE.
* =50,25%Si,<0,30% Fe, $0,25% Cu, <0,15% Mn, 9,5-10,6% Mg, <0,15% Zn, <0,25% Tiund der Rest Alumin‘um.

Beispiel 16

Dieses Beispiel demonstriert, daB Vorformen mit einem hohen Fiillstoffvolumenanteil zur Bildung von
Metalleinlagerungsverbundstoffen spontan durchdrungen werden kénnen. Figur 25 zeigt eine Querschnittszeichnung des
verwendeten Aufbaus fiir die Herstellung des Metalleinlagerungsverbundstoffes dieses Beispiels, wie nachfolgend beschrieben
wird. Eine Stahiform 250 mit einem Innenhohlraum von etwa 6 Zoll (152mm) Lénge mal etwa 6 Zoll (152 mm) Breite mal stwa
6 Zolt (152mm) Tiefe wurde vorbereitet. Die Bodenfliche der Stahlform 250 wurde mit Graphitfulie 251 {Grafoil® von Union
Carbide) mit Abmessungen von etwa 3 Zoll (76mm) Lénge mal etwa 3 Zoll (76mm) Breite mal etwa 0,015 Zol! (0,38 mm) Dicke
abgedeckt. Eine Siliciumkarbidvorform 252 (von | Squared R Element, Inc., Akron, NY} mit einem AuRendurchmesser von etwa
1,75 Zoll (45 mm) und einem Innendurchmesser von etwa 0,75 Zoll (19mm), die auf eine Linge von etwa 3 Zoll (76 mm)
geschnitten wurde, wurde mit Graphitfolie 253 umwickelt und auf die Graphitfolie 251 im Stahlkasten 250 aufgesetat. Ein
Aluminiumoxidmaterial 254 mit KorngroRe (Kérnungsnummer) 80 (38 Alundum, Norton Company, Worcester, MA) wurde in
den Raum zwischen der Siliciumkarbidvorform 252 und der Stahlform 250 gegossen. Der Innenhohlraum der,
Siliciumkarbidvorform wurde weitgehend mit Graphitpulver 255 (KS-44 von Lonza, Inc., Fair Lawn, NJ) gefiillt, Ein
Graphitfclienkasten 256 mit Abmessungen von etwa 5,75 Zoll (146 mm) Lénge mal etwa 5,75 Zo0ll {146 mm) Breite mal etwa

3 Zoli {76 mm) Tiefe wurde nach der in Probe C von Beispiel 5 beschriebenen Methode gefertigt. In den Boden des
Graphitfolienkastens 256 wurde eine Offnung 257 mit Abmessungen von etwa 1,75 Zoll (43mm) im Durchmesser und
entsprechend dem Auflendurchmesser der Siliciumkarbidvorform 252 geschnitten, und der Graphitfolienkasten 256 wurde um
die Oberseite der Siliciumkarbidvorform 252 herum in die Stahlform 250 eingesetat. Ein Magnesiumpulver 258 mit einer
KorngréBe von —100mesh (von Hart Corporation, Tamaqua, PA) wurde auf die in den Graphitfolienkasten 256 hineinreichende
Oberfldche der Siliciumkarkidvorform 252 aufgebracht. Ein Matrixmetall 259 aus 12Ma.-% Silicium, 6 Ma.-% Magnesium und
dem Rest Aluminium wurde in den Graphitfolionkasten 266 innerhalb dar Stahlform 250 einyesetat,

Die Stahlform 250 und ihr Inhalt wurden in einen widerstandsbeheizten Retortenofen bei Raumtemperatur eingesetzt, Die
Retortentiir wurde gaschlossen und die Retorte auf mindestens 30 Zoll (762 mm) Hg evakuiert. Nachdem das Vakuum erreicht
war, wurde Stickstoff mit einer Strémungsgeschwindigkeit von etwa 3 Litern/Minute in die Retortenkammer eingefiihrt,
AnschlieBend wurde der Retortenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde auf etwa 800°C aufgeheizt und bei
einer Stickstoffstrémungsgeschwindigkeit von etwa 3 Litern/Minute etwa 10 Stunden auf etwa 800°C gehalten. Dann wurde der
Retortenofen mit einer Geschwindigkeit von etwa 200°C/Stunde von etwa 800°C auf etwa 675°C herabgesetzt. Die Stahlform 250
undihrInhalt wurden bei etwa 675°C aus der Retorte hera usgenommen und auf eine Graphitplatte mit Raumtemperatur gestellt,
um den Metalleinlagerungsverbundstoff und das restliche Matrixmetall gerichtet zu verfestigen. Der Aufbau wurde bei
Raumtemperatur zerlegt, um festzustellen, daB das Matrixmetall spontan in die Vorform infiltriert war.

AnschlieBend wurde eine Querschnitisprobe des gebildeten Metalleinlagerungsverbundstoffes montiert, poliertund der
Quantitativen Bildanalyse unterzogen. Figur 26a zeigt eine Mikroaufnahme der Mikrostruktur des Verbundstoffes in 50facher
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VergréBerung, und Figur 26b zeigt eine Mikroaufnahme des gelitzten Matrixmetalls innerhalb des Systems. Die Ergebnisse der
Quantitativen Bildanalyse zeigten, daB die Fillung des siliciumkarbidverstarkten Verbundstoffes etwa 78Vol.-% betrug, so dai}
demonstriert wurde, da Metalleinlagerungsverbundstoffe durch spontanes Durchdringen von Vorformen mit hohen
Fillstoffvolumenanteilen gebildet werden konnen.
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