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Poresiteten af porese keramiske formgenstande med kom-
pliceret form og vilkérlig sterrelse farmindskes ved

en fremgangsméide omfattende indkapsling med artsegne
sintringsdygtige lag og pafelgende varmisostatisk pres-
ning, ved hvilken man danner et farste kapscllaé ved ned-
dypning af de porese keramiske formgenstande i en ferste
suspension af et artsegent materisle, der ikke indeholder
noget sintringshjzlpemiddel, i et, fortrinsvis letflygtigt

organisk oplesningsmiddel,
derpd fordamper oplesningsmidlet,

derefter danner et andet kapsellag ved neddypning af de
herved fremkomne formgenstande i en anden suspension af
et artsegent sintringsdygtigt materiale, der indeholder
et eller flere sintringshjelpemidler, i et, fortrinsvis
letflygtigt organisk, oplesningsmiddely

derpa fordamper oplesningsmidliet,

dernest sintrer de herved fremkomne formgenstande i til-
strekkelig tid ved forhejet temperatur i en atmosfare af

beskyttende gas,

derefter pa i sig selv kendt méde underkaster de med en
tatsintret overflade Forsynede formgenstande for varm-
jsostatisk komprimering og til slut

fjerner de to kapsellag ad mekanisk vej.

) 162352 B
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Den foreliggende opfindelse angar en fremgangsmade til
formindskelse af porgsiteten af porgse keramiske formgen-
stande med kompliceret form og vilkdrlig st¢rrelse ved
indkapsling med beslagtede sintringsdygtige lag og pafepl-
gende varmisostatisk presning.

Formlegemer af keramiske, ikke-oxidiske materialer,
f.eks. siliciumnitrid, siliciumcarbid, bornitrid eller
borcarbid, finder stadig ste¢rre anvendelse. Sadanne form-
legemer eller byggedele af keramiske materialer er som
oftest porgse og kraver derfor en behandling til nedbrin-

gelse af porgsiteten.

En sadan nedbringelse af porgsiteten kan f.eks. tilveje-
bringes ved anvendelse af varmisostatisk presning. Da der
ved varmisostatisk presning anvendes gas som trykoverfg-
ringsmiddel, skal de porg¢gse keramiske legemer omgives med
en gastat kapsel fo¢r koﬁprimeringen ved den varmisosta-

tiske presning.

Da der kraves hgje arbejdstemperaturer ved varmisostatisk
presning af siliciumnitrid, siliciumcarbid, bornitrid og
borcarbid, anvendes nu praktisk taget udelukkende glasar-
ter med h¢j blpdggringstemperatur, f£.eks. rent kvarts-
glas, Vycor®- eller Duran®-glas som kapselmateriale.

Anvendelsen af glas som kapselmateriale er imidlertid be-
heftet med visse alvorlige ulemper. Ved de h¢je arbejds-
temperaturer pd over 1600 °C vil der foregd reaktioner
mellem de keramiske formlegemer og den omgivende glas.
Desuden har de navnte glastyper alle betydeligt mindre
udvidelseskoefficienter end de keramiske formlegemer.
Dette medfgrer, at der optreder sardeles h¢je spandinger
ved afkpling, der kan fg¢re til fuldstendig ¢deleggelse af
formgenstandene. Endelig er det forbundet med store vans-
keligheder at fjerne glaskapslen fra formgenstandene ef-

ter den varmisostatiske presning.
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I DE-0OS 30 47 237 beskrives en fremgangsmade, ved hvilken
disse ulemper elimineres, idet por¢se legemer med kompli-
ceret form af keramisk materiale, f.eks. turbineskovle,
omhylles med et inert pressepulver, f.eks. bornitrid-pul-
ver, hvorefter de indsmeltes i kvarts-kapsler til varm-
isostatisk presning. Bornitrid-pulveret hindrer reaktion-
er‘mellem kapselmaterialet og formgenstanden, sdledes at
der ikke optrader spandinger ved afk¢ling. Desuden kan
kapslerne let fjernes efter den varmisostatiske presning.
Denne fremgangsmdde er sardeles velegﬁet til fremstilling
af turbineskovle. '

@nsker man imidlertid at formindske porgsiteten af st¢rre
formgenstande, f.eks. turbolader-rotorer eller monolitis-
ke turbinehjul, md man arbejde med szrdeles store glas-
kapsler, der derfor bliver sd kostbare, at fremgangsmaden

ikke kan gennemfgres p& en ¢konomisk made.

I DE-OS 28 11 986 beskrives en fremgangsmade, ved hvilken
der som udgangsmateriale anvendes en formgenstand af si-
liciumnitrid indeholdende et fortaztningshjzlpemiddel. I
stedet for udtrykket fortatningshjazlpemiddel anvendes in-
den for fagomradet ofte udtrykket sintringshjzlpemiddel.
Denne por¢gse genstand overtrzkkes med en 25-250 um tyk
siliciumnitrid-hud. Ved en pafglgende opvarmning angives
en del af fortetningshjzlpemidlet at diffundere fra form-
legemet ind i siliciumnitrid-huden. Derved skulle det
blive muligt at tilvejebringe et tat siliciumnitridlag
ved yderligere temperaturbehandling, som kan udsattes for

en hgjtryksatmosfare uden revnedannelse.

Denne fremgangsmdde udviser en razkke betydelige ulemper.
Fra litteraturen, jfr. f}eks. G. Wotting, Dissertation,
TU Berling 1983, side 9, Sallmang, Scholze, Die physika-
lischen und chemischen Grundlagen der Keramik, Springer-
Verlag, Berlin, 1968, er det kendt, at diffusionshastig-

hederne i sadvel siliciumnitrid som siliciumcarbid, borni-
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trid og borcarbid er ekstremt lave pad grund af den hgje
andel af kovalente bindinger. Dette medfg¢rer, at der til
diffusion af en til gennemsintring af overhuden ngdvendig
mengde sintrings- eller fortetningshjzlpemiddel fra form-
delens indre til yderlaget kraves en diffusionstid pa
flere hundrede timer. En anden ulempe bestdr i, at den
formgenstand, hvis porgsitet skal formindskes, selv skal
indeholde en stor mangde sintrings- eller fortatnings-
hjzlpemiddel, som imidlertid ud¢ver en negativ indflydel-
se pd materialets h¢jtemperaturegenskaber.

Dette er uheldigt, da det netop er h¢jtemperaturegenska-
berne af siliciumnitrid, siliciumcarbid, bornitrid og
borcarbid, der ikke indeholder sintrings- eller fortat-
ningshjelpemiddel, der g¢r disse materialer sd interes-
sante til fremstilling af prazcisionsformgenstande. I til-
falde, hvor h¢jtemperaturegenskaberne ikke er de mest
kravende, kan man dog anvende op til 4 vegt-% sintrings-
eller fortatningshjalpemiddel.

Det er endvidere en ulempe, at den pafg¢rte siliciumni-
trid-hud bliver en integral bestanddel af den fardige
formgenstand. Ved fremstilling af precisionsprodukter kan
omtalte fremgangsmdde imidlertid kun vanskeligt opfylde
de n¢dvendige krav til siliciummetalslikkerens homogeni-
tet og udhazldningsprocessens n¢jagtighed samt til opret-
holdelse af nitrideringstrinnets driftsbetingelser og
diffusion af sintrings- eller fortatningshjalpemidlet.
Der vil derfor blive fremstillet produkter med varierende

mal.

Den til grund for opfindelsen liggende opgave gar sdledes
ud pd at tilvejebringe en fremgangsmade til formindskelse
af porgsiteten af porgse keramiske formgenstande med kom-
pliceret form, ved hvilken formlegemerne ikke indeholder
noget sintrings- eller fortetningshjalpemiddel, eller i
pakommende tilfzlde hgjst 4 vagt-% sadant, ved hvilken
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udvidelseskoefficienterne for formgenstanden og kapslen

~ er indbyrdes afstemt, og ved hvilken der ikke kan optrazde

nogen reaktion mellem materialet i kapslen og materialet
i formgenstanden. Denne opgave lgses ifglge opfindelsen
ved en fremgangsmadde, ved hvilken de por¢se keramiske
formgenstande indkapsles med beslagtede sintringsdygtige
lag ogrderpé underkastes varmisostatisk presning, hvilken
fremgangsmdde er ejendommelig ved, at man danner et
forste kapsellag ved neddypning af de porg¢gse keramiske
formgenstande i en f¢rste suspension af et beslagtet ma-
teriale, der ikke indeholder noget sintringshjzlpemiddel,
i et, fortrinsvis letflygtigt organisk, opl¢sningsmiddel,

derpd fordamper opl¢sningsmidlet,

derefter danner et andet kapsellag ved neddypning af de
herved fremkomne formgenstande i en anden suspension af
et beslagtet sintringsdygtigt materiale, der indeholder
et eller flere sintringshjaipemidler, i et, fortrinsvis

letflygtigt organisk, opl¢sningsmiddel,

derpd fordamper oplgsningsmidlet,

'dernast sintrer de herved fremkomne formgenstande i til-

strekkelig tid ved forhgjet temperatur i en atmosfare af
beskyttende gas,

derefter pd i sig selv kendt méde underkaster de med en
tetsintret overflade forsynede formgenstande en varmiso-
statisk komprimering og til slut

fjerner de to kapsellag ad mekanisk vej.

De ved den her omhandlede fremgangsmade indkapslede og

derpd varmisostatisk pressede, oprindeligt por¢se form-

genstande bestar i f¢rste rakke af ikke-oxidiske keramis-

ke materialer, f.eks. af siliciumnitrid, siliciumcarbid,
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bornitrid eller borcarbid. Et sarligt foretrukket mate-

riale for formgenstandene er siliciumnitrid Si3N4.

I forbindelse med den her omhandlede fremgangsmade, er

fremstillingsmdden ved hvilken de por¢gse formgenstande

fremstilles, helt vilkarlig. Ved den her omhandlede frem-

gangsmdde kan man f.eks. anvende formgenstande af oven-
navnte materialer fremstillet ved spr¢jtest¢bning, slik-
kerstpbning eller under anvendelse af andre metoder samt
reaktionssintrede formgenstande. Grundmaterialerne inde-
holder fortrinsvis intet eller hgjest op til 4 vagt-3%
fortetningshjalpemiddel.

Til dannelse af det forste kapsellag neddyppes de por¢se
formgenstande i suspensioner af et beslagtet materiale,
der ikke indeholder noget sintringshjzlpemiddel, i et op-
l¢psningsmiddel. Ved beslagtede materialer forstds mate-
rialer, der ikke indgér.i kemisk reaktion med materialet
i formgenstanden, ikke giver anledning til mekanisk ind-
greb mellem formgenstanden og det forste kapsellag, og
udviser stort set samme udvidelseskoefficient som mate-

rialet i formgenstanden.

Til dannelse af det f¢rste kapsellag anvendes fortrinsvis
det samme materiale, som det hvoraf den porgse keramiske
formgenstand bestdr. Saledes forsynes f.eks. siliciumni-
trid-formgenstande fortrinsvis med et f¢rste kapsellag af
siliciumnitrid, siliciumcarbid-formgenstande med et fgrs-

te kapsellag af siliciumcarbid osv.

De suspensioner, hvori de por¢se keramiske formdele ned-
dyppes, fremstilles ved suspension af det til fremstil-
ling af det fo¢rste kapsellag anvendte materiale i pulver-
form i et egnet oplgsningsmiddel. Disse suspensioner in-
deholder pulver og oplgsningsmiddel i en sammensatning
fra 30:70 og 70:30, angivet som vagt-%, fortrinsvis med

en sammens&tning af 50:50 vagt-%.
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Alle opl¢sningsmidler, der let kan fjernes ved t¢rring pa
grund af et relativt h¢jt damptryk, er i princippet egne-
de som opl¢sningsmiddel. Foretrukne opl¢sningsmidler til
dette formdl er organiske oplgsningsmidler, f.eks. iso-
propanol.

Efter neddypningen af det pbr¢se formlegeme i pulversus-

pensionen dannes der pa grund af den porgse formgenstands

- sugevirkning et pulverlag af det beslagtede materiale med

en tykkelse pd ca. 1 mm. Derpa fjernes opl¢sningsmidlet‘
ved torring. Dette kan foregd ved t¢rring i et te¢rreskab,
f.eks. ved 110 °C, men man kan ogsd anvende andre t¢r-
ringsmetoder, f.eks. t¢rring i en varmluftstr¢m eller ved
tilstrekkelig lang henstand af den med et f¢rste kapsel-

lag overtrukne formgenstand i luften ved stuetemperatur.

Ved en foretrukken udfgrelsesform for den her omhandlede
fremgangsmade pést¢ves desuden pulver af et beslagtet ma-
teriale pa det fgrste kapseliag, medens dette endnu inde-
holder oplgsningsmiddel. Det beslagtede materiale inde-
holder heller intet sintringshjazlpemiddel, og det adskil-
ler sig kun fra det pulver, som er suspenderet i det an-
vendte oplgsningsmiddel, i henseende til kornst¢rrelse.
De past¢vede pulverbestanddele hzfter til det endnu fug-
tige f¢rste kapsellag, absorberer oplg¢sningsmiddel og bi-
drager ved en forg¢ggelse af overfladen til en hurtigere
afdampning af oplgsningsmidlet allerede ved lave tempera-

turer.

I naste procestrin fremstilles et andet kapsellag ved
neddypning af de med et fgrste kapsellag overtrukne form-
genstande i en anden suspension af et beslegtet sin-
tringsdygtigt materiale, der indeholder et eller flere
sintringshjelpemidler i et oplg¢sningsmiddel. Ved beslag-
tede materialer forstas i denne sammenh®ng - som ovenfor
- keramiske ikke-oxidiske materialer, der ikke indgar i

kemiske reaktioner med materialet i formgenstanden, ikke
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gdr i mekanisk indgreb med de forskellige lag og ikke ud-
viser udvidelseskoefficienter forskellige fra materialet
i formgenstanden. Eksempler pd s&danne materialer er si-

liciumnitrid, siliciumcarbid, bornitrid og borcarbid.

Som materiale til det andet kapsellag anvendes fortrins-
vis det samme materiale, som er anvendt ved fremstilling
af formgenstanden og det f¢rste kapsellag. Et serligt fo-
retrukket materiale til det andet kapsellag er silicium-

nitrid.

De til pafgring af det andet kapsellag anvendte suspen-
sioner udviser et faststofindhold pa fra 30 til 70 vegt-
%, fortrinsvis pa 50 vagt-%, idet resten af suspensionen
bestar af oplgsningsmiddel. Pa tale som opl¢sningsmiddel
kommer igen alle de oplgsningsmidler, der er let flygtige
pa grund af et hgjt damptryk. Foretrukne oplgsningsmidler
er ogsa i dette tilfaide organiske opl¢sningsmidler,

f.eks. isopropanol.

Faststofandelen i de til paf¢ring af det andet kapsellag
anvendte suspensioner udviser en andel af det beslagtede
sintringsdygtige materiale pa 50-99 vagt-% samt en andel
af sintringsadditiver pa 1-50 vagt-%.

Arten og andelen af sintringsadditivet i det faste mate-
riale i pulversuspensionen afhanger af arten af det til
det andet kapsellag anvendte materiale. Ved anvendelse af
siliciumnitrid tilsszttes f.eks. 5-15 vagt-% Mg0 og 2-10
vagt-% A1203 eller 5-15 vagt-% Y203 og 2-10 vagt-% Alzo3
eller 5-15 vagt-3% Ce,05 o9 2-10 vegt-%Alzos, idet pro-
centangivelserne refererer til mengden af den pagazldende
forbindelse i suspensionens faststofandel. Faststofande-
len af siliciumcarbid-suspensioner indeholder 1-5 vagt-%
C og 1-5 vagt-% B eller aluminium eller beryllium eller
forbindelser af disse. Faststofandelen af bornitrid-sus-
pensioner indeholder 10-20 vagt-% B,03 med 2-7 vaegt-% Al
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eller 2-7 vegt-% AIN eller 1-3 vagt-% Ca, og faststofan-
delen i borcarbid-suspensioner indeholder 10-50 vagt-% Al
eller Ti eller Si.

Suspensionerne til det andet kapsellag paf¢res helt ana-
logt med suspensionerne til det f¢rste kapsellag, og der-.
pé t¢rres det andet lag pa tilsvarende made.

Afhangigt af den samlede porgsitet af den behandlede
formgenstand af porestg¢grrelsen af det deri indgdende ma-
teriale kan man om ¢nsket gentage arbejdsgangen med ned-
dypning i den anden suspension med pafplgende fordampning
af oplgsningsmidlet en eller flere gange. Hvis formgen-
standen udviser en ringe porest¢grrelse kan gentagelse
undgds, sdledes at det andet kapsellag kun pafgres en
gang, men med stigende porest¢rrelse padfgres flere lag af
det sintringshjzlpemiddelholdige materiale. P& grund af
materialeforbruget og de hver gang n¢dvendige te¢rrings-
operationer pafgres imidlertid kun sd f& sintringsmiddel-
holdige lag som muligt, fortrinsvis kun et. Ved en anden
foretrukken udfg¢grelsesform for den her omhandlede frem-
gangsmadde gennemfgres t¢rringen af det andet kapsellag
umiddelbart i trykovnen, hvori den pafglgende sintring og
den varmisostatiske presning gennemf¢res. I dette tilfal-
de kan der arbejdes med et mindre vakuum ved t¢rringen
(1,33 Pa).

De sdledes fremstillede formgenstande sintres i naste
procestrin ved forhgjet temperatur i en atmosfare af be-
skyttende gas. Pad tale som beskyttende gas kommer nasten

udelukkende nitrogen eller argon.

Sintringstemperaturen afhanger af materialet i det andet
kapsellag. Nar der arbejdes med siliciumnitrid udge¢r den
1700-2000 °C, nar der arbejdes med siliciumcarbid 1900-
2200 °C, nar der arbejdes med bornitrid 1750-2100 °C, og
ndr der arbejdes med borcarbid 2000-2300 °cC.
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Den tid, ved hvilken de med kapsellag overtrukne formgen-
stande holdes ved den angivne temperatur, er sadvanligvis
relativt kort, den udg¢r ca. 10 minutter. Ved de angivne
procesbetingelser sintres det yderste kapsellag, som in-
deholder et eller flere sintringshjzlpemidler, til et tat
materiale. Det forste kapsellag, der ikke indeholder
noget sintringshjzlpemiddel, forhindrer herunder reak-
tioner mellem formgenstanden og det gastatte i naste pro-
cestrin trykoverfgrende andet kapsellag. For at spare tid
og energi til opvarmning af ovnen gennemfgres tryksin-
tringen af det andet kapsellag fortrinsvis i den trykovn,
hvori den med to kapsellag overtrukne formgenstand derpa
underkastes varmisostatisk presning. Ved begyndelsen af
den varmisostatiske presning forgger man i dette tilfalde
blot gastrykket, idet temperaturen indstilles pad den var-
di, der skal anvendes ved den varmisostatiske presning.

Temperatur og tryk ved den varmisostatiske presning af-
hanger ligeledes af materialet i formgenstanden og i kap-
sellagene. Den varmisostatiske presning foregdr ved an-
vendelse af siliciumnitrid ved et tryk pa 30-300 MPa og
en temperatur pd 1600-2000 °C, ved anvendelse af silici-
umcarbid ved 30-300 MPa og en temperatur pd 1800-2200 °C,
ved anvendelse af bornitrid ved 10-300 MPa og en tempera-
tur p& 1700-2100 °C og ved anvendelse af borcarbid ved
10-300 MPa og 1900-2300 °C.

Som trykoverfgrende gas til den varmisostatiske presning

foretrakkes argon.

Til sidst fjernes de to kapsellag ad mekanisk vej. Dette
sker delvis allerede derved, at dele af kapslen springer
af ved afk¢ling af den fardigbehandlede formgenstand. De
resterende kapselfragmenter fjernes derpd ved sandblas-

ning.
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Ved den her omhandlede fremgangsmdde fremstilles formgen-
stande med fremragende egenskaber og eksakt forbestemte
mal. En serlig fordel ved den her omhandlede fremgangsma-

~de bestadr i, at den lige godt lader sig anvende til be-

handling af enkelt opbyggede og komplicerede formgenstan-
de med forskellige dimensioner. Ved anvendelse af den her
omhandlede fremgangsmdde stilles der sdledes ingen krav i
henseende til formgenstandens dimensioner eller komplek-
siteten af dennes form.

I det fe¢lgende illustreres opfindelsen nazrmere ved en

rzkke eksempler.

- EKSEMPEL 1

Som udgangsmateriale anvendtes turbineskovle af porgst
reaktionssintret siliciumnitrid indeholdende 4 til O
vegt—% fortetningshjalpemiddel (sintringshj®lpemiddel:
yttriumoxid), hvis totalpor¢gsitet udgjorde ca.VZO%. Til
pafering af det f¢rste lag blev disse formgenstande ned-
dyppet i en suspension bestdende af 50 vagt-% siliciumni-
tridpulver og 50 vaegt-% isopropylalkohol. Siliciumnitrid-
pulveret i denne suspension indeholdt intet sintrings-
hjalpemiddél. Ved sugevirkningen hos den por¢se formgen-
stand dannedes et ca. 1 mm tykt siliciumnitrid-pulverlag
pad overfladen. Derpd blev alkoholen fjernet i et tg¢rre-
skab ved 110 °C.

Den herved fremkomne, med et f¢rste lag overtrukne form-

" genstand blev derpad neddyppet i en anden suspension, hvis

faststofandel bestod af 80 vagt-% siliciumnitrid, 15
vegt-% yttriumoxid og 5 végt—% aluminiumoxid. Ved suge-
virkningen hos den porgse formgenstand dannedes herved pa
det forste lag, som bestod af rent siliciumnitridpulver,
et andet lag, som indeholdt fortatningshjalpemiddel. Al-
koholen blev pany fjernet ved t¢rring i et te¢rreskab ved
110 °C. Derpd blev der fremstillet et gasuigennemtrange-
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ligt yderlag, idet disse formgenstande blev sintret i 10
minutter ved 1820 °C i nitrogenatmosfare. Derpd blev dis-
se formgenstande underkastet varmisostatisk presning ved
1750 °C ved et tryk pad 200 MPa i argonatmosfere. Derpé
fjernedes den gastatte indkapsling ved sandblasning.

EKSEMPEL 2

Som udgangsmateriale anvendtes turbineskovle af porgst
reaktionssintret siliciumnitrid indeholdende 4 til O
vagt-% magnesiumoxid som fortetningshjaelpemiddel. Total-

porgpsiteten udgjorde ca. 20%.

Det forste lag bestéende af siliciumnitridpulver uden
fortetningshj®zlpemiddel blev pafert som beskrevet i

eksempel 1.

Denne formgenstand blev derpd neddyppet i en anden sus-
pension, hvis faststofandel bestod af 85 vagt-% silicium-
nitrid, 12 vagt-% magnesiumoxid og 3 vegt-$ aluminium-
oxid. Te¢rringen gennemfgrtes som beskrevet i eksempel 1.

Til fremstilling af et gasuigennemtrzngeligt yderlag blev
disse formgenstande derpd sintret i 20 minutter ved 1800
°c i nitrogenatmosfere. Den varmisostatiske presning samt
fjernelsen af den gastatte indkapsling foregik som be-

skrevet i eksempel 1.

EKSEMPEL 3

Som udgangsmateriale anvendtes turbolader-rotorer frem-
stillet ved sprojtestebning af siliciumnitridpulver inde-
holdende 4 til 0 vagt-% yttriumoxid som fortztningshjal-
pemiddel. Totalpor¢gsiteten var her ca. 40%. Det forste
lag blev paf¢rt som beskrevet i eksempel 1.
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De med det fe¢rste lag forsynede formgenstande blev derpd
neddyppet i en anden suspension, hvis faststofandel be-
stod af 80 vaegt-% siliciumnitrid, 15 vagt-% yttriumoxid
og 5 vagt-% aluminiumoxid. P& grund af den st¢rre porean-
del og den deraf betingede st¢rre porestgrrelse af ud-
gangsmaterialet var det ngdvendigt at gentage navnte ned-
dypningsoperation 3 gange. Mellem hver neddypningsopera-
tion blev der gennemfgrt intensiv t¢rring, da de paforte
lag ellers gik fra hinanden under t¢rfingen.

Til fremstilling af et gasuigennemtrengeligt yderlag sin-
tredes disse formgenstande nu som beskrevet i eksempel 1
i 10 minutter i nitrogenatmosfere ved 1820 °C. Den pafg¢l-
gende varmisostatiske presning og sandblasningen af ind-
hylningen foregik som beskrevet i ovennavnte eksempler.

EKSEMPEL 4

Som udgangsmateriale anvendtes turbolader-rotorer frem-
stillet ved spr¢jtestgbning af siliciumnitridpulver inde-
holdende 4 til 0 vegt-% magnesiumoxid som fortatnings-
hjelpemiddel. Totalporg¢gsiteten udgjorde ca. 40%.

Det fgrste lag blev paf¢rt som beskrevet i eksempel 1.

Disse formlegemer blev derpa neddyppet i en anden suspen-
sion, hvis faststofandel som i eksempel 2 bestod af 85
vagt-% siliciumnitrid, 12 vagt-% magnesiumoxid og 3 vagt-
% aluminiumoxid. Ogsd denne neddypningsoperation blev
gentaget tre gange, hver gang efterfulgt af t¢rring.

Pasintringen af dette yderlag foregik som beskrevet i
eksempel 2 ved 1800 °C, og den pafglgende varmisostatiske
presning og sandblasning af yderlaget foregik som beskre-

vet i de foregdende eksempler.
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EKSEMPEL 5

Som udgangsmateriale anvendtes turbineskovle af spr¢jte-
stebt siliciumnitridpulver indeholdende 2 vagt-% carbon
og 2 vaegt-% bor. Totalporgsiteten var ca. 40%. Til pafoe-
ring af det f¢rste lag blev disse formgenstande neddyppet
i en suspension bestdende af 50 vaegt-% siliciumcarbidpul-
ver og 50 vegt-% isopropylalkohol. Siliciumcarbidpulveret
i denne f¢rste suspension indeholdt intet fortetnings-
hjzlpemiddel. Ved sugevirkningen hos de porgse formgen-
stande dannedes et ca. 1 mm tykt siliciumcarbidpulverlag
pad formgenstandenes overflade. Alkoholen blev fjernet ved

torring i et tgrreskab ved 110 °C.

Derpd blev de med et fgrste lag overtrukne formgenstande
neddyppet i en anden suspension, hvis faststofandel be-
stod af 94 vegt-% siliciumcarbid og 3 vegt-% bor og 3
vegt-% carbon. Denne neddypningsoperation blev som 1
eksempel 4 gentaget tre gange til tilvejebringelse af et
tilstrakkeligt tykt lag. Arsagen til denne tredobbelte
neddypning var den h¢je porgsitet hos udgangsmaterialet

og de deraf forarsagede store porer.

Til fremstilling af et gasuigennemtrazngeligt yderlag blev
disse formgenstande sintret i 30 minutter ved 2100 °C.
Derpd underkastedes disse formgenstande varmisostatisk
presning ved 2050 °C og et tryk pa 200 MPa i argonatmos-

fere.

Det gastatte overtrak blev derpé fjernet ved sandbles-

ning.

De ved den her omhandlede fremgangsmdde fremstillede pro-
dukter er endvidere illustreret pd tegningen, som skema-
tisk viser en porgs formgenstand forsynet med et forste

og et andet kapsellag.
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Patentkrav:

1. Fremgangsmdde til formindskelse af porgsiteten af po-
r¢gse keramiske formgenstande med kompliceret form og vil-
kdrlig st¢rrelse ved indkapsling med beslagtede sin-
tringsdygtige lag og pafgplgende varmisostatisk presning,
kendetegnet ved, at man danner et f¢rste kap-
sellag ved neddypning af de porgse keramiske formgenstan-
de i en f¢rste suspension af et beslagtet materialet, der
ikke indeholder noget sintringshjzlpemiddel, i et, for-
trinsvis letflygtigt organisk oplgsningsmiddel,

derpa fordamper opl¢sningsmidlet,

derefter danner et andet kapsellag ved neddypning af de
herved fremkomne formgenstande i en anden suspension af
et beslaegtet sintringdygtigt materiale, der indeholder et
eller flere sintringshjzlpemidler, i et, fortrinsvis let-
flygtigt organisk opl¢sningsmiddel,

derpa fordamper oplgsningsmidlet,

dernast sintrer de herved fremkomne formgenstande i til-
strakkelig tid ved forhg¢jet temperatur i en atmosfare af
beskyttende gas,

derefter pd i sig selv kendt mdde underkaster de med en
taetsintret overflade forsynede formgenstande for varmiso-
statisk komprimering og til slut '

fjerner de to kapsellag ad mekanisk vej.

2. Fremgangsmdde ifgplge krav 1, k end e t e gn é t
ved, at de porgse keramiske formgenstande bestar af ikke-
oxidiske keramiske materialer, fortrinsvis siliciumni-

trid, siliciumcarbid, bornitrid eller borcarbid.
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3. Fremgangsmade ifglge krav 1 og 2, kende teg -

n e t ved, at man ved fremstillingen af henholdsvis
forste og andet kapsellag anvender suspensioner bestéende
af 30-70 vegt-% fast materiale og 70-30 vagt-% oplgs-
ningsmiddel, hvorhos vagtforholdet mellem fast stof og

oplgsningsmiddel fortrinsvis er 1:1.

4. Fremgangsmdden ifgplge krav 3, k e n detegnet
ved, at man som fast materiale til fremstilling af det
forste kapsellag og/eller som sintringsdygtigt materiale
til fremstilling af det andet kapsellag anvender pulver-
formet materiale af samme art som det, hvoraf de porgse

keramiske formdele er fremstillet.

5. Fremgangsmadde ifglge krav 3 og 4, k e n de teg-

n et ved, at man som fast materiale/sintringsdygtigt
materiale til opbygning af fgrste/andet kapsellag anven-
der siliciumnitrid, siliciumcarbid, bornitrid eller bor-

carbid.

6. Fremgangsmade ifglge ethvert af kravene 1-5, k e n -
detegnet ved, at man overtrzkker det endnu fugti-
ge forste kapsellag med et pulverformet sintringsdygtigt
materiale med en kornst¢rrelse, der overstiger kornste¢r-
relsen af materialet i f¢rste kapsellag, hvorhos man for-
trinsvis anvender samme materiale til f¢rste kapsellag og
det tort paferte lag.

7. Fremgangsmdde ifgplge ethvert af kravene 1-6, ken -

detegnet ved, at det faste materiale i den anden
suspension bestdr af 50-99 vagt-% af et sintringsdygtigt
pulverformet materiale og 1-50 vegt-% af et eller flere

sintringshj®lpemidler.

8. Fremgangsmade ifglge ethvert af kravene 1-7, ken -
detegnet ved, at man, eventuelt flere gange, gen-
tager de procestrin, hvor man paf¢rer det andet kapsellag
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indeholdende et eller flere sintringshjzlpemidler og t¢r-

rer.

9. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 1-8, k e n -
detegnet ved, at der anvendes nitrogen som be-
skyttende gas ved sintringen.

10. Fremgangsmade ifglge ethvert af kravene 1-9, k e n -
detegnet ved, at der sintres i et tidsrum pd for-
trinsvis 10 minutter.
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