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(57) Sammendrag

Et filter av keramikk med dpen skumstruktur for filtrering av

metallsmelter er fremstilt ved impregnering av et polymerskum

med en keramisk oppslemning som inneholder et fosfatbindemid-

del. Etter impregneringen presses overskuddsmengde av opp-

slemningen ut, hvorpd skummaterialet tgrkes og oppvarmes i

sddan grad at polymerskummet nedbrytes og flyktiggjegres. Det

resulterende keramiske skum brennes si inn med temperaturer pd

1660° eller mer og derved sintres slledes at nevnte keramikk

med &pen skumstruktur oppnds.

Ved en lignende fremgangsmate

kan det ogsd anvendes en oppslemning som inneholder et forenet

aluminiumhydroksyd, og innbrenningen finner da sted ved minst
1093°%. Dpet oppnds i begge tilfeller et keramikkfilter med
dpencellet skumstruktur og hvor keramikken er hovedsakelig

fosfatfri, mens de enkelte keramikkrystaller er fast innbyrdes

sammensintret. Et sddant filter egner seqg for filtrering av

mange slags metallsmelter, og sa@rlig for filtrering av jern-~

og stdlsmelter.
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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmite for fremstil-
ling av et filter av kermaikk med apen skumstruktur for fil-
trering av metallsmelter.

Fra teknikkens stand er det kjent a anvende porgse keramiske
skummaterialer som filter for metallsmelter, sarlig alumini-
um, slik det f.eks er beskrevet i US-PS 3.893.917, 3.947.363,
3.962.081, 4.024.056, 4.024.212, 4.075.303, 4.265.659,
4.342.644 og 4.343.704. Disse filtre fremstilles forst og
fremst av fosfatbundne ildfaste materialer under tilfersel av
forskjellige andre tilsatsstoffer, samt ved innbrenning ved
temperaturer pd omtrent 1.093° C for & oppnd fast binding. Se
f.eks den fremgangsmate som er beskrevet i US-PS 3.962.081.
S&danne ildfaste materialer er egnet for anvendelse i
aluminiumsindustrien og motstar lett de fleste aluminium- '
legeringer, som vanligvis stepes ved 704° C. De ér imidierfid
uegnet for mange andre potensielle anvendelser pad grunn av
sin lave fasthet og ringe kjemiske bestandighet. For & over-
vinne noen av disse ulemper er det videre kjent, f.eks. fra
NO patent nr. 148.381 og internasjonal (WO) patentansekning
nr. 82/03339, & fremstille keramiske filtre ved hjelp av fos-
fatbindemiddel, f.eks. fremstilling av et filter av alumini-
umoksyd ved hjelp av et aluminiumortofosfat-bindemiddel.
Slike filtre har imidlertid ikke alltid tilfredsstillende
egenskaper, da de oppviser lav materialfasthet og darlig
kjemisk stabilitet, s®rlig ved filtrering ved heyere tempera-
turer, spesielt ved filtrering av jernholdige metallsmelter.

Det er derfor et formal for foreliggende oppfinnelse & komme
frem til en fremgangsméte for fremstilling av et filter som
har de onskede egenskaper ved de kjente keramiske filtre,
s&rlig deres heye porositet, deres lave trykktap, deres store
geometriske overflate og slyngede strgmningsbaner, men dess-
uten har overvunnet disse filtres nevnte ulemper med hensyn
til manglende mekanisk og termisk fasthet og lave kjemiske
bestandighet samt dessuten tillater et utvidet anvendelsesom-
réde, s®rlig ved heye temperaturer og i forbindelse med jern-
metaller.
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De fremstilte produkter ved fremgangsmaten i henhold til opp-
finnelsen ber herunder fremfor alt utmerke seg ved heoy fast-
het og gunstige kjemiske egenskaper, hvilket innebarer at de
bor ha forbedrede mekaniske, termiske og kjemiske egenskaper
sammenlignet med hittil kjente keramiske skumstoffer.

Oppfinnelsen gjelder siledes en fremgangsmate for fremstill-
ing av et keramikkskumfilter for filtrering av smeltet me-
tall, hvor det forst dannes &pencellet organisk polymerskum
og derpd dette skummaterial impregneres med en vandig opp-
slemming av en tiksotrop keramisk materialsammensetning med
et fosfatbindemiddel i en mengdeandel pd minst 8%, hvorpad
det impregnerte polymerskum torkes og oppvarmes for a fjerne
dets organiske komponent.

P4 denne bakgrunn av kjent teknikk har sa fremgangsmaten i
henhold til oppfinnelsen som sartrekk at det keramiske mater-
ial innbrennes ved forheyet temperatur til minst 1.660° C i
slik forut bestemt tid at fosfatbindemiddelet fordampes og
det gjenvarende fosfatfri ildfaste keramikkmaterial sammen-
sintres til et skumfiltermaterial med nedsatt por¢siﬁet mel-
lom keramikk-kornene, tilsvarende en mikroporegsitet pa mindre
enn 5%.

Et filter fremstilt ved oppfinnelsens fremgangsmite er kjen-
netegnet ved at det i det vesentlige er fosfatfritt og for-
trinnsvis inneholder mindre enn 2 vekt% fosfat i form P,0g,
og de enkelte keramikkpartikler er tett sammensintret for
derved & nedsette poresiteten mellom partiklene i s& hoy
grad som mulig og derved danne den nevnte mikroporesitet pa
mindre enn ca. 5%.

Den keramikk som filteret kan bestd av, fremstilles for-
trinnsvis fra en oppslemming som inneholder 8 - 30 vekt% og
helst 9 - 25 vekt% fosfatbindemiddel.
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Et foretrukket bindemiddel er aluminiumortofosfat, men ogsd
andre fosfatbindemidler kan anvendes, slik som f.eks. fosfor-
syre, aluminiumfosfat, alkalimetallfosfat, slik som natrium-
heksametafosfat, etc. Oppslemmingens andel av fosfatbindemid-
del er beregnet ut i fra den foreliggende mengde keramisk
material 1 fast form.

Den angitte mengdeandel av bindemiddelet er saledes alltid
oppgitt i forhold til den totale mengde terrmaterial i den
keramiske sammensetning, hvilket vil si uten hensyn til vann-
innholdet i oppslemmingen.

Fremgangsmaten for fremstilling av nevnte filter utferes slik
at et nettaktig utformet, dpencellet organisk polymerskum im-
pregneres med en vandig oppslemming som oppviser tiksotrope
egenskaper og inneholder keramiske materialer og bindemiddel,
hvorpa overskuddsmengden av oppslemmingen f£jernes og det
sjiktpafeorte polymerskum terkes og oppvarmes i sddan grad at
det organiske polymerskum spaltes og flyktiggjeres. Det re-
sulterende keramiske skum innbrennes ved nevnte forhoyede
temperatur, sdledes at det frembringes et keramisk skum, hvis
nettverk bestar av keramisk material, og det fremstilte fil-
ter oppviser en 4pen cellestruktur bestdende av et stort an-
tall innbyrdes forbundne hulrom som er omgitt av et nettverk
av keramikk.

Ved fremgangsmdten i henhold til foreliggende oppfinnelse an-
vendes et fortrinnsvis hydrofobt, &pencellet organisk poly-
merskum, fortrinnsvis et polyuretanskum.

I henhold til oppfinnelsen fremstilles keramikken med &pen-
cellet skumstruktur med utgangspunkt fra et a&pencellet, for-
trinnsvis hydrofobt og fleksibelt organisk polymerskum, slik
som f.eks. polymeruretan-skum eller cellulosederivat-skum. Et
sddant skum kan oppvise mellom 2 og 40, fortrinnsvis mellom
20 og 30 porer pr. cm linemr lengde. Skummet m& utbrennes
eller flyktiggjores ved en temperatur som ligger under inn-
brenningstemperaturen for det anvendte keramiske material.
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Den anvendte vandige keramiske oppslemming er tiksotrop og
beor oppvise gode flyteegenskaper samt inneholde de materialer
som skal anvendes for fremstilling av vedkommende keramiske
skum suspendert i vann i1 en andel som ikke er kritisk og kan
belgpe seg til 10 - 50 vekt¥. Typiske keramiske materialer
som kan anvendes omfatter aluminiumoksyd, oksydleire, zirkon-
iumoksyd, zirkoniumsand, mullitt og silisiumkarbid eller
blandinger av disse materialer. Partikkelsterrelsen ber til-
svare 75 mesh og finere samt fortrinnsvis 270 til 400 mesh og
finere. Oksydleire foretrekkes som ildfast material, men i
prinsipp kan det anvendes ethvert ildfast material som egner
seg for bruk sammen med et fosfatbindemiddel og oppviser en
sintringstemperatur som ligger heyere enn den temperatur som
er nepdvendig for & drive bort fosforbestanddelene.

Et passende stykke fleksibelt organisk skumstoff av nevnte
art impregneres pd sadan mate med vandig keramisk oppslem-
ming at skumstoffets nettverk helt overtrekkes av oppslem-
mingen og dets hulrom fylles. Vanligvis neddykkes skummateri-
alet i oppslemmingen bare en kortere tid som er tilstrekke-
lig til & sikre en fullstendig impregnering av skummet, som
herunder eventuelt sammentrykkes og deretter atter tillates
utvidet til opprinnelig form og sterrelse.

Det impregnerte skum presses sa sammen for & fjerne en del,
men ikke mer av oppslemmingen enn at vedkommende nettverk av
organisk skummaterial forblir overtrukket med oppslemming,
-mens et antall porer jevnt fordelt og uten opphopning gjennom
hele skumstoffstykket forblir lukket av oppslemming. Derved
oppnds sterkt slyngede gjennomlgpskanaler i sluttproduktet.
Ved en kontinuerlig utfert fremstillingsprosess kan saledes
det impregnerte skum feores gjennom en eller flere forinn-
stilte valsepar, for derved & presse ut den gnskede mengde av
~oppslemming fra skumstykket, samtidig som den gnskede impreg-
neringsgrad opprettholdes. Pressingen kan naturligvis ogsa
utferes manuelt, idet det fleksible skumstoff sammentrykkes i
eonsket grad. I denne fase er skummaterialet fremdeles elas-
tisk og kan, hvis s& onskes, formes til passende strukturer
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for spesielle filtreringsformdl, f.eks. krumme plater, hul-
sylindere, etc. Det er imidlertid da nedvendig & fastholde
det sdledes formede skummaterial pd vanlig mé&te i den opp-
nadde form inntil det 6rganiske substrat er nedbrudt eller
fortrinnsvis inntil keramikkmaterialet er sintret. Det im-
pregnerte skum teorkes sd pa i og for seg kjent mate, f.eks.
ved luftterking eller hurtigterking ved temperaturer pa 100 -
700° C og i lepet av et tidsrom p& 15 min. til 6 timmer eller
eventuelt ved mikrobelgeteork. Luftterking fordrer ca. 8 til
24 timer. Etter torkingen oppvarmes det behandlede skumstykke
inntil nedbrytning og utdrivning av skumstoffet og sintring
av det keramiske overtrekk oppnés.

Innbrenningen finner sted ved en temperatur pd minst 1.660°
C, fortrinnsvis ved minst 1.676° C, og denne temperatur boer
opprettholdes 15 min. til 10 timer for & oppnd fullstendig
nedbrytning og utdrivning av det foreliggende nettverk av
fleksibelt organisk skum, samt derpa utdrivning av fosfatan-
delen og endelig sintring av det keramiske material.

Det oppnadde produkt er en porps, sintret keramikk med skum-
struktur og som hovedsakelig er fosfatfri, hvilket vil si at
den inneholder mindre enn 2 vekt% fosfat, uttrykt som P;0g,
og som utmerker seg ved bedre mekaniske, termiske og kjemiske
egenskaper enn de hittil kjente keramiske skumstoffer. Kera-
mikk med Apencellet skumstruktur er kjennetegnet ved at den
inneholder et stort antall innbyrdes forbundne hulrom, som er
omglitt av et nettverk av keramisk material. Ved fremstilling
i henhecld til oppfinnelsens fremgangsmate er de enkelte kera-
mikkpartikler i1 keramikknettverket tett sammensintret, for
derved & holde porositeten mellom partiklene sd lav som mulig
og oppnd en mikroporgsitet som er mindre enn ca. 5%. For-
trinnsvis oppviser keramikken i1 &pencellet skumstruktur et
antall lukkede porer som er regelmessig fordelt over struk-
turen, hvilket gker slyngningen av stromningsbanene gjennom
keramikkstrukturen.
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Den nevnte fremgangsmdte i henhold til oppfinnelsen forer til
at strukturen som helhet krymper inntil 15% i hver lengderet-
ning, og det fremkommer da keramikklegemer som med utgangs-
punkt fra polymerskum med 2 til 40 porer pr. lengdeenhet opp-
viser 1,7 - 34 porer pr. cm lengde, og det oppnas en nedsett-
else av makroporositeten eller grovporgsiteten av filterlege-
met som helhet. Ved et filter fremstilt i samsvar med oppfin-
nelsens fremgangsmate beleper makroporesiteten seg til ca.
85%, mens den uten fremgangsma&tetrinnene i henhold til opp-
finnelsen vil vere omtrent 90%.

Forskjellige fremgangsmater for fremstilling av keramiske
skummaterialer for metallsmeltefiltre er ogsd beskrevet i
US-PS 3.962.081, 4.075.303 og 4.024.212, og opplysningene i
disse skrifter kan hensiktsmessig cgsd anvendes 1 forbindelse
med foreliggende oppfinnelsesgjenstand.

Filteret fremstilt ved fremgangsmaten i henhold til forelig-
gende oppfinnelse er pd grunn av sine gunstige mekaniske,
termiske og kjemiske egenskaper vel egnet for filtrering av
metallsmelter, slik som smelter av Jjern, Jjernlegeringer og
stal.

forel ksem

Forskjellige prever ble fremstilt ved impregnering av et han-
delsvanlig, hydrofobt og épencellet polyuretanskumstoff med
keramisk oppslemming, idet oppslemmingens faststoff inneholdt
98 vekt% oksydleire og 2 vekt% montmorillonitt som reologisk
hjelpemiddel. Tilsatt ble ogsd& ca. 30 vekt% aluminiumortofos-
fat i form av en 50 vekt% vandig lesning, hvor prosentandelen
er angitt som andel av den samlede vekt. Prpvene ble torket
ved temperaturer p& henholdsvis 1.093° C, 1.577° C, 1.635° C,
1.660° C, 1.676° C og 1.699° C, samt innbrent i le¢pet av et
tidsrom pd 5 timer. Provene ble sd underkastet kjemisk ana-
lyse og utprevning med hensyn pd trykkfastighet og kjemisk
bestandighet. Det vil na bli redegjort for resultatene av
disse prover.
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Proveresultatene viser tydelig at de prever som ble innbrent
ved ca. 1.093° C, hovedsakelig inneholdt mer enn 2 vekt% fos-
fat, uttrykt ved P05, mens de innbrente prover ved 1.660° C
og heyere temperaturer i det vesentlige ble funnet fosfat-
frie, hvilket vil si at de inneholdt mindre enn 2 vekt% fos-~
fat, uttrykt som P30g5. Videre var i alle tilfeller de prpver
som var innbrent ved 1.660° C og hoyere temperaturer kjenne-~
tegnet ved at de enkelte keramikkpartikler var tett sammen-
sintret, og at poresiteten mellom partiklene var nedsatt i
sterst mulig grad, saledes at mikroporesiteten var mindre enn
5%.

De etterfplgende tabeller I og II viser de forskjellige opp-
naddde egenskaper ved de forskjellige innbrenningstemperatur-
er, hvorunder utgangsmaterialets tykkelse i alle tilfeller
var 5,10 cm.

TABELL T

Trykkfasthet, densitet og tykkelse for keramiske skum inn-
brent ved forskjellige temperaturer.

Innbrenning °C 1.093 1.577 1.635 1.660 1.676 1.699

Antall prove-

stykker 8 10 9 11 - 10 10
Trykkfasthet

kg/cm2 10,28 11,01 9,70 10,12 14,30 18,52
Tilsynelatende

densitet g/cm? 0,31 0,36 0,33 0,37 0,37 0,39
Tykkelse cm 5,10 4,87 4,82 4,64 4,41 4,48

De fasthetsdata som er angitt gverst i tabell I oppviser en

sterk ekning ved temperaturer over 1.676° C, mens en godtag-
bar fasthet allerede er oppnadd ved 1.660° C. De angitte data
viser videre at den tilsynelatende densitet tiltar og tykkel-
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sen avtar, hvilket tyder pa& en krympning som fremkommer ved
tap av poresitet 1 veggene, nemlig ved den dannede mikroporo-
sitet.

TABELL IT

Kjemisk bestandighet av keramiske skummaterialer innbrent ved
forskjellige temperaturer.

Innbrenningstemperatur/Vekttap i (%):

°C 10%NaOH 10%HNO3 10%H»S0y4 10%HCL 10%CH3COOH
1.093 Provene forfalt i le¢sningene

1.577 13,4 12,5 12,6 10,5 1,5
1.635 10,4 10,5 10,6 10,6 1,4
1.660 8,8 10,1 8,1 9,2 1,6
1.676 3,6 4,9 4,4 5,5 1,1
1.699 2,7 2,0 2,2 1,4 0,9

Provenes kjemiske bestandighet ble bestemt ved at forut inn-
veide filterprover ble neddykket i de forskjellige lesninger
i 5% dag. Provene ble sa fjernet fra lesningene, vasket og
torket samt veid pa nytt. De innbrente prover ved 1.093° C
forfalt eller myknet i sadan grad at de ikke kunne tas ut i
ett stykke fra lesningene. Ingen vekttapsdata ble s&ledes re-
gistrert for denne innbrenningstemperatur. For de andre pro-
vestykker var vekttapene som ovenfor angitt i tabellen. Ved
1.660° C og i1 enda hoyere grad ved 1.676° C synes en sterk
endringstendens & ha inntradt.

Pa4 denne mate oppndr man, slik det vil fremgd av det ovenfor
angitte, et keramisk skumstoff med forbedrede fasthetsegen-
skaper og oket kjemisk holdbarhet.
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PATENTKRAV
1. Fremgangsmite for fremstilling av et keramikkskumfilter

for filtrering av smeltet metall, hvor det ferst dannes
4pencellet organisk polymerskum og derpa dette skumma-
terial impregneres med en vandig oppslemming av en tik-
sotrop keramisk materialsammensetning med et fosfatbin-
demiddel i en mengdeandel p& minst 8%, hvorpd det im-
pregnerte polymerskum terkes og oppvarmes for & fjerne
dets organiske komponent,

karakterisert ved at det keramiske
material innbrennes ved forhgyet temperatur til minst
1.660° C i slik forut bestemt tid at fosfatbindemiddelet
fordampes og det gjenvarende fosfatfri ildfaste kera-
mikkmaterial sammensintres til et skumfiltermaterial med
nedsatt porgsitet mellom keramikkornene, tilsvarende en
mikroporgsitet pa mindre enn 5%.

Fremgangsmdte som angitt i krav 1,
karakterisert ved at det som nevnte
polymerskum anvendes et polyuretanskum.

Fremgangsméte som angitt i krav 1,
karakterisert ved at det keramiske ma-
terial innbrennes ved nevnte temperatur pd minst 1.660°
C i1 en forut bestemt tid fra 15 minutter til 10 timer.

Fremgangsmate som angitt i krav 3,
karakterisert v ed at det keramiske ma-
terial innbrennes ved en temperatur stegrre eller lik
1.676° C.

Fremgangsmdte som angitt i krav 1,
karakterisert ved at aluminiumoksyd
anvendes som nevnte keramiske material.
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Fremgangsmate som angitt i krav 1,
karakterisert ved at aluminiumortofos-
fat anvendes som nevnte fosfatbindemiddel.
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