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(54) Verfahren fiir die Herstellung eines selbsttragenden Kérpers

(65) salbsttragende Kdrper; reaktives Infiltrieren;
Grundmetall; Borkarbia: Verbundstoff; trage Filistoffe;
Kohlenstoffdonatormater‘al; Matrix; Reaktionsmittel;
Keramik; Metall; Porositat; infiltrierende Masse; feuerfester
Behilter; Liiftungselement

{57) Selbsttragende Korper werden durch reaktives
Infiltrieren eines Grundmetalis in Borkarbid hergestelit, was
im typischen Fall zu einem Verbundstoff fiihrt, der eine
borhaltige Verbindung und Metall aufweist. Die zu
infiltrierende Masse kann einen oder mehrere trage
Fillstoffe enthalten, die mit dem Borkarbid gemischt sind,
odur wenigstens ein Kohlenstoffdonatormaterial, um durch
reaktives Infiltrieren einen Verbundstoff zu erzeugen, der
aus einer Matrix aus Metall und borhaltiger Varbindung
besteht, weiche den Flllstoff einbettet. Die relativen
Mengen der Reaktionsmittel und die
Verfahrensbedingungen kénnen geédndert oder gesteuert
werden, um einen Korper zu ergeben, der unterschiedliche
Volumenprozentsitze an Keramik, Metall und/oder
Porositat enthalt. Die zu infiltrierende Masse kann sich in
einem feuerfesten Behalter mit einem darin angebrachten
Luftungselement befinden. Fig. 1
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Patentanspriiche

1. Verfehren zur Herstellung eines selbsttragenden Kérpers,

gekennzeichnet durch

die Auswahl <ines Grundmetalls;

das Erhitzen dieses Grundmetalls in einer im wesentli-
chen trégen Atmosphére auf eine Temperatur Uber dessen
Schmelzpunkt, um einen Korper &us flissigem Grundmetall
zu bilden;

die Herstellung des Kontaktes zwischen diesem Kérper

aus flissigem Grundmetall und einer durchléssigen Masse,
die aus Borkarbid und einem Kohlenstoffdonatormaterial
besteht;

die Aufrechterhaltung dieser Temperatur Uber eine aus-
reichende Zeitspanne, um die Infiltration des flissigen
Grundmetalls in diese durchléssige Masse zu erméglichen
und um die Reaktion dieses fliissigen Grundmetalls mit
diesem Borkarbid zu erm8glichen, um wenigstens eine
borhaltige Verbindung zu bilden und

die Weiterfiihrung dieser Infiltration und Reaktion Ulbsr
eine ausreichende Zeitspanne, um diesen selbsttragenden
Kérper herzustellen, der wenigstens eine borhaltige
Grundmetallverbindung aufweist,

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
das Kohlenstoffdonatormaterial aus einem Material be-

steht, welches aus der von Graphitpulver und Kohlenstoff-

ruB gebildeten Gruppe ausgewéhlt wird.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
der selbsttragende Kdérper aus einer Grundmetallboridver-
bindung und einer Grundmetallkohlenstoffverbindung be-
steht, die durch Reaktion des Borkarbids und des Grund-
metalls gebildet werden.

verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
das Grundmetall aus der Gruppe von Metallen ausgewéhlt
wird, die aus Titan, Zirkonium, Hafnium, Vanadium, Chrom
und Niobium besteht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
das Grundmetall aus Zirkonium besteht und daB der selbst-
tragende Korper aus einer Zirkonverbindung mit wenigstens
einer Phase besteht, die aus der Gruppe von Phasen aus-
gewdhlt wird, die aus einem Zirkonborid und einer Mischung
eines Zirkonborid und eines Zirkonkarbids besteht.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
das Kohlenstoffdonatormaterial aus Kohlenstoffruf besteht,
der in einer Menge von etwa 5 bis 75 % vorhanden ist.

Verfahrer. nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal
das Kohlenstoffdonatormaterial aus KohlpnstoffruB besteht,
der in einer Menge von etwa 5 bis 50 % vorhanden ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurcih gekennzeichnet, daf
das Kohlenstoffdonatormaterial aus KohlenstoffruB besteht,
der in eine: Menge von etwa 5 % vorhanden ist.

verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB
das Grundmetall Zirkonium ist und das Verh&ltnis von
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ZrB,/2rC etwa 1 betrégt.

verfahren zur Herstellung eines selbsttragenden Kérpers,
gekennzeichnet durch

die Auswahl eines Grundmetalls;

des Erhitzen dieses Grundmetalls in einer im wesentli-

chen trégen Atmosphére auf eine Temperatur iiber dessen

Schmelzpunkt, um einen Kdorper aus flissigem Grundmetall
zu bilden;

die Herstellung des Kontaktes zwischen dem Korper aus
fliissigem Grundmetall und einer aus Borkarbid bestehen-

den Masse;

das Aufnehmen dieser Masse aus Borkarbid und dieses
Kérpers aus fliissigem Grundmetall in einer Graphitform,
wobei diese Graphitform ein Liftungselement einschlieBt;

die Aufrechterhaltung dieser Temperatur Uber eine aus-
reichende Zeitspanne, um die Infiltration des fliissi-
gen Grundmetalls in diese Masse zu ermbglichen und um
die Reaktion des fliissigen Grundmetalls mit dem Bor-
karbid zu erméglichen, um wenigstens eine borhaltige
Verbindung zu bilden und A

die Weiterfihrung dieser Infiltration und Reaktion iber
eine ausreichende Zeitspanne, um den selbsttragenden
Kérper herzustellen, der wenigstens eine borhaltige
Grundmetallverbindung aufweist.

11, Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB
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das Liftungselement aus einer Vielzahl von Durchgangs-
16chern in der Graphitform besteht.

12. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB
das Luftungselement aus einer vielzahl von Durchgangs=-
léchern in der Graphitform besteht, wobei diese Durch-
gangslécher in der Graphitform in einer Position ange-
ordnet sind, die der Richtung dieser Infiltrationsreak-
tion des Grundmetalls in die Masse des Borkarbids ent-
spricht.

Wirte 5 Soke Zu'aam.jm
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Verfahren zur Herstellung eines selbsttragenden Korpers

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft allgemein ein neuartiges Verfahren
zur Herstellung eines selbsttragenden Kérpers. Speziell be-
trifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung selbst-
tragender Korper, die aus einer oder mehreren borhaltigen
berbindungen, z. B. einem Borid oder einem Borid und einem
Karbid, bestehen, durch reaktives Infiltrieren eines fllissi-
gen Grundmetalls in ein Bett oder eine Masse, die Borkarbid,
eine Kohlenstoffdonatorsubstanz (d. h., ein kohlenstoffhal-
tiges Material) und wahlweise einen oder mehrere trége Fiill-
stoffe enthédlt, zur Bildung eines Korpers.,

Charakteristik des beskannten Standes der Technik

In den letzten Jahren hat das Interesse an der Verwendung

von Keramik in strukturellen Bereichen, in denen in der Ver-
gangenheit Metalle eingesetzt wurden, sténdig zugenommen.

Der AnstoB fur dieses Interesse resultiert aus der UOberlegen-
heit von Keramik in verschiedenen Bereichen, beispielsweise
der Korrosionsbesténdigkeit, der Harte, der VerschleiBhestén-
digkeit, dem Elastizitétsmodul und den Feuerfesteigenschaf-
ten, gegeniiber Metallen.

Eine wesentliche Einschrénkung fiir die Anwendung von Keramik
in diesen Anwendungsbereichen stellen jedoch Realisierbar-
keit und Herstellungskosten der gewiinschten keramischen Struk-
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turen dar. Beispielsweise ist die Herstellung von kerami-
schen Boridkérpern durch die Methoden des Warmpressens, des
Reaktionssinterns und des Reaktionswarmpressens allgemein
bekannt. Beim Warmpressen werden feine Pulverteilchen des ge-
wiinschten Borids bei hohen Temperaturen und Dricken verdich-
tet. Das Reaktionspressen schlieBt beispielsweise das Ver-
dichten von Bor oder einem Metallborid mit einem geeigneten
metallhaltigen Pulver bei erhdhten Temperaturen und Dricken
ein. In der US-PS Nr. 3 937 618 wird die Herstellung eines
Boridkérpers durch Warmpressen eines Gemischs aus einem Pul-
vermetall mit einem pulverisierten Borid und in der US-PS
Nr. 4 512 946 das Warmpressen von Keramikpulver mit Bor und
einem Metallhydrid beschrieben, um einen Boridverbundkérper
herzustellen,

Diese Verfahren des Warmpressens verlangen jedoch eine spe-
zielle Handhabung und eine kostspielige Spezialausriistung.
Sie haben Einschrénkungen hinsichtlich der GroRe und Form
des hergestellten keramischen Teils, und sie weisen im typi-
schen Fall eine geringe Verfahrensproduktivitét und hohe
Fertigungskosten auf,

Eine zweite wesentliche Einschrénkung fir den Einsatz von
keramischen Stoffen bei strukturellen Anwendungen resultiert
aus deren allgemeinem Mangel an zZéhigkeit (d. h., Schadens-
toleranz oder Bruchbesténdigkeit). Diese Eigenschaft tendiert
dazu, zu plétzlichen, leicht induzierten, katastrophalen Brii-
chen der Keramik bei Anwendungen schon mit recht mé&Bigen Zug-
spannungen zu filhren, Besonders ausgeprégt scheint dieser
Mangel an Zéhigkeit bei monolithischen keramischen Boridkér-
pern zu sein.,
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Ein Verfahren, diese Schwierigkeiten zu Uberwinden, war der
Versuch, keramische Stoffe in Kombination mit Metallen zu
verwenden, beispielsweise als Kerametalle oder Metallmatrix-
verbundstoffe. Ziel eines solchen Verfahrens ist es, eine
Kombination der besten Eigenschaften der Keramik [z. B. Hérte
und/oder Steifigkeit) und des Metalls (z. B. Dehnbarkeit) zu
erreichen. In der US-PS Nr. 4 585 618 wird u. a. ein Verfah-
ren zur Herstellung eines Kerametalls aufgezeigt, bei wel-
chem ein Reaktionsschiittgemisch aus Partikulatreaktionsmit~
teln, die zur Herstellung eines gesinterten, sich selbst er-
haltenden keramischen Kérpers reagiert werden, im Kontakt
mit einer Metallschmelze reagiert werden. Das fllissige Metall
inviltriert wenigstens einen Teil des resultierenden kerami-
schen Koérpers. Als Beispiel fir ein solches Reaktionsgemisch
steht eines, das Titan, Aluminium und Boroxid (alles in Par-
tikulatform) enthélt, das erhitzt wird, wéhrend es mit einem
Bad flissigen Aluminiums in Kontakt ist. Das Reaktionsge-
misch reagiert und bildet Titandiborid und Aluminiumoxid als
keramische Phase, die durch das fliissige Aluminium infil-
triert wird. So nutzt dieses Verfahren das Aluminium im Reak-
tionsgemisch hauptséchlich als reduzierendes Mittel, AuBer-
dem wird das #&uBere Bad aus fliissigem Aluminium nicht als
Quelle fir ein Vorlaufermetall fiir eine boridbildende Reak-
tion verwendet, sondern ist vielmehr ein Mittel, das die
Poren der resultierenden keramischen Struktur fullt. Dadurch
wird ein Kerametall erzeugt, das benetzbar und gegeniiber
flissigem Aluminium besténdig ist. Diese Kerametalle sind
besonders geeignet als Komponenten in Aluminiumproduktions-
zellen, wobei sie mit dem erzeugten fliissigen Aluminium in
Kontakt kommen, vorzugsweise aber nicht in Kontakt mit dem
flissigen Kryolit sind. AuBerdem wird in diesem Verfahren
kein Borkarbid eingesetzt.
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Cie europaische Patentanmeldung O 113 249 legt ein verfahren
zur Herstellung eines Kerametalls offen, bei der zuerst in
situ dispergierte Teilchen einer keramischen Phase in einer
fliissigen Metallphase gebildet und dann dieser fliissige Zu-
stand fir eine ausreichende Zeitspanne aufrechterhalten wor-
den, um die Bildung eines verwachsenen keramischen Netzes Zu
bewirken. Die Bildung der keramischen Phase wird durch die
Reaktion eines Titansalzes mit einem Borsalz in einer Metall-
schmelze wie flissigem Aluminium veranschaulicht. In situ
wird ein keramisches Burid gebildet und wird zu einem ver=-
wachsenen Netz. Es gibt jedoch keine Infiltration, und auBer-
dem wird das Borid als Niederschlag in der Metallschmelze
gebildet. Beide Beispiele in der Patentanmeldung besagen aus-
driicklich, daB keine Kdérnchen an TiAlz) AlB2 oder AlBlZ' son-
dern vielmehr TiB, gebildet werden, was die Tatsache beweist,
daB das Aluminium nicht der Metallvorléufer des Borids ist.
AuBerdem gibt es keine Hinweise fiir die Verwendung von Bor-
karbid als Vorléufermaterial in diesem Verfahren.,

In der US-PS Nr. 3 864 154 wird ein durch Infiltration ge-
schaffenes Keramik-Metall-System beschrieben. AlBiz-Kompakt-
material wurde unter Unterdruck mit fliussigem Aluminium in-
filtriert, um ein System dieser Komponenten 2zu ergeben. 'Zu
den weiteren hergestellten Stoffen gehdren SiBB-Al, B-Al;
B4C-Al/Si und AlBlz—B-Al. Es gibt keinerlei Hinweis auf eine
Reaktion, und es wird nicht auf die Herstellung von Verbund-
stoffen in Verbindung mit einer Reaktion durch infiltrieren-
des Metall noch eines anderen Ruaktionsproduktes, das einen
inerten Fullstoff einbettet oder Teil eines Verbundstoffes
ist, verwiesen.

In der US-PS Nr. 4 605 440 wird aufgezeigt, daB zur Echaf-
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fung von B4C-A1-Verbundstoffen ein B4C~A1-Kompaktmatarial
(das durch Kaltpressen eines homogenen Gemischs aus B,C- und
Al-Pulver hergestellt wurde) einem SinterprozeB entweder
unter einem Vakuum oder in einer Argonatmosphére unterzogen
wird, Es erfolgt kein Infiltrieren des flissigen Metalls aus
dem Bad oder dem Koérper des fliussigen Vorléufermetalls in
eine Vorform. AuBerdem wird kein Reaktionsprodukt erwéhnt,
welches einen trégen Fillstoff einbettet, um Verbundstoffe
zu erhalten, bei denen die vorteilhaften Eigenschaften des
Fullstoffes genutzt werden.

Zwar konnten mit diesen Konzeptionen zur Herstsllung von
Kerametallmaterialien in einigen Fé&llen vielversprechende
Ergebnisse erzielt werden, trotzdem besteht weiter allgemein
die Notwendigkeit von effektiveren und Okonomischeren Ver=-
fahren zur Herstellung von boridhaltigen Materialien.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, selbsttragende Kérper der gattungs-
geméBen Art auf kostengiinstige Weise herstellen zu kénnen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung
eines selbsttragenden Korpers vorzuschlagen, wodurch das
Reaktionsprodukt so in die vorgegebene Bettung hineinwachsen
kann, daB diese im wesentlichen nicht verschoben wird und
damit keine aufwendigen Hochtemperatur- bzw. Hochdruckein-
richtungsn mehr benétigt werden. '

Das erfindungsgeméBe Verfahren zur Herstellung eines selbst-
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tragenden Korpers ist gekennzeichnet durch
- die Auswahl eines Grundmetalls;

- das Erhitzen dieses Grundmetalls in einer im wesentlichen
trédgen Atmosphédre auf eine Temperatur liber dessen Schmelz-
punkt, um einen Kdrper aus fliussigem Grundmetall zu bil-
den;

- die Herstellung des Kontaktes zwischen diesem Kérper aus
flussigem Grundmetall und einer durchléssigen Masse, die
. aus Borkarbid und einem Kohlenstoffdonatormaterial besteht;

- die Aufrechterhaltung dieser Temperatur iliber eine ausrei-
chende Zeitspanne, um die Infiltration des flissigen Grund-
metalls in diese durchléssige Masse zu erméglichen und um
die Reaktion dieses fliissigen Grundmetalls mit diesem Bor-
karbid zu erméglichen, um wenigstens eine borhaltige Ver-
bindung zu bilden und

- die Weiterfihrung dieser Infiltration und. Reaktion {ber
eine ausreichende Zeitspanne, um diesen 9elbéttragenden
Kérper herzustellen, deor wenigstens eine borhaltige Grund-
metallverbindung aufweist. ,

ErfindungsgeméB ist auch, daB das Kohlensioffdonatormaterial
aus einem Material besteht, welches aus der von Graphitpulver
und KohlenstoffruB gebildeten Gruppe ausgewéhlt wird. Ebenso
ist erfindungsgeméB, daB der selbsttragende Kérper aus einer
Grundmetallboridverbindung und einer Grundmetallkohlenstoff-
verbindung besteht, die durch Reaktion des Borkarbids und

des Grundmetells gebildet werden.,

Weiterhin ist erfindungsgemé&B, daB das Grundmetall aus der
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Gruppe von Metallen ausgewdhlt wird, die aus Titan, Zirko-
nium, Hafnium, vanadium, Chrom und Niobium besteht. Daruber
hinaus ist erfindungsgemi8, daB das Grundmetall aus Zirko-
nium besteht und daB der selbsttragende Korper aus einer A
Zirkonverbindung mit wenigstens einer Phase besteht, die aus
der Gruppe von Phasen ausgewshlt wird, die aus einem Zirkon-
borid und einer Mischung eines zirkonborid und eines Zirkon-
karbids besteht, ’

Erfindungsgem&B ist auch, daB das Kohlenstoffdonatormeterial
"aus KohlenstoffruB besteht, der in einer Menge von etwa

5 bis 75 % vorhanden ist. Weiterhin ist erfindungsgeméB, daB
das Kohlenstoffdonatormaterial aus KohlenstoffruB besteht,
der in einer Menge von etwa 5 bis 50 % vorhanden ist. Erfin-
dungsgeméB ist auch, daR das Kohlenstoffdonatormaterial aus
KohlenstoffruB besteht, der in einer Menge von etwa 5 % vor=-
handen ist. Weiterhin ist erfindungsqemé&B, daR das Grund-
metall Zirkonium ist und das Verh&ltnis von ZrBz/ZrC etwa 1
betragt.

Das erfindungsgeméBe Verfahren zur Herstellung eines selbst-
tragenden Kérpers ist gekennzeichnet durch

'

- die Auswahl eines Grundmetalls;

- das Erhitzen dieses Grundmetalls in einer im wesentlichen
tragen Atmosphére auf eine Temperatur Uber dessen Schmelz-
punkt, um einen kérper aus flissigem Grundmetall zu bil-
den;

~ die Herstellung des Kontaktes zwischen dem Kbérper aus flus-
sigem Grundmetall nd einer aus Borkarbid bestehenden
Masse;
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- das Aufnehmen dieser Masse aus Borkarbid und dieses Kér-
pers aus flissigem Grundmetall in einer Graphitform, wobei
diese Graphitform ein Liftungselement einschliefBt;

- die Aufrechterhaltung dieser Temperatur ilber eine ausrei-
chende i‘eitspanne, um die Infiltration des fliissigen Grund-
metalls in diese Masse zu ermdglichen und um die Reaktiun
des fliissigen Grundmetalls mit dem Borkarbid zu ermégli-
chen, um wenigstens eine borhaltige Verbindung zu bilden

und

- die Weiterfiihrung dieser Infiltration und Reaktion lber
eine ausreichende Zeitspanne, um dsn selbsttragenden Kér-
per herzustellen, der wenigstens eine bnrhaltige Grund-
metallverbindung aufweist.

ErfindungsgeméB ist auch, daB das Liftungselement aus einer
vielzahl von Durchgangsléchern in der Graphitform besteht.
Letztlich ist erfindungsgem&B, deB das Liuftungselement aus
einer Vielzahl von Durchgangsléchern in der Graphi’form be-
steht, wobei diese Durchgangslocher in der Graphitform in
einer Position angeordnet sind, die der Richtung dieser In-
filtrationsreaktion des Grundmetalls in die Masse des Bor-
karbids entspricht., ‘

Definitionen:

In der vorliegenden Patentbeschreibung und den zugehérigen
Patentanspriichen sind die verwendeten Begriffe folgender-
maBen definiert:

Unter "Grundmetall" versteht men das Metall, z. B. Zirkonium,
welches der Vorlaufer des polykristallinen Oxydationsreak-
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tionaproduktes ist, das heift, das Grundmetallborid oder eine
andere Grundmetallborverbindung, und der Begriff schlieBt

das Metall als reines oder rslativ reines Metall, als kommer-
ziell verfiigbares Metall mit Verunreinigungen und/oder Legie-
rungsbestandteilen und als Legierung, in welcher dieser Me=~
tallvorlaufer der Hauptbestandteil ist, ein. Wenn also ein
spezielles Metall als Grundmetall genannt wird, z. B. Zirko-
nium, dann sollte dieses spezielle Metall unter Berucksich-
tigung dieser Definition verstanden werden, wenn aus dem Zu-
sammenhang nichts anderes hervorgeht.

Unter "Grundmetallborid” und “Grundmetallboroverbindung® ver-
steht man ein Reaktionsprodukt, das Bor enthilt, welches durch
die Reaktion zwischen Borkarbid und dem Grundmetall gebildet
wurde, es schlieBt sowohl eine binére Verbindung von Bor mit
dem Grundmetall als auch eine ternére oder Verbindung héherer
Ordnung ein.

Unter “Grundmetallkarbid" versteht man ein Reaktionsprodukt,
das Kohlenstoff enthélt, welcher durch die Reaktion zwischen
Karbid und dem Grundmetall gebildet wurde.

Aus fiihrungsbeispiele

Die erfindungsgeméBe Losung soll nachfolgend in mehreren Aus-
fuhrungsbeispielen, anhand der zugehdrigen Zeichnungen néher
erléautert werden.

Es zeigen:

Fig. 1: einen schematischen Aufrif im Querschnitt, der einen
Grundmetallblock zeigt, welcher in ein Partikulat-
material aus Borkarbid in einem feuerfesten Schmelz-
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tiegel eingebettet ist, um nach der Erfindung bear-
beitet zu werden;

einen schematischen AufriB im Querschnitt, der einen
Grundmetallblock zeigt, ..slcher neben einer Vorform
aus Borkarbid angeordnet und in ein tréges Bett in
einem feuerfesten Schmelztiegel eingebettet ist, um
nach der Erfindung bearbeitet zu werden;

eine Mikrofotografie in 1000facher VergréP yrung

eines Schnittes durch einen keramischen Verbundkér-
per, der nach dem im Beispiel I beschriebenen Verfah-
ren hergestellt wurde;

eine Mikrofotografie in 1500facher VergroéBerung
eines Schnittes durch einen keramischen Verbundkér-
per, der nach dem im Beispiel IV beschriebenen ver-
fahren hergestellt wurde;

eine Mikrofotografie in 1500facher VergrdB8erung

eines Schnittes durch einen keramischen Verbundkér-
per, der nach dem im Beispiel VIII beschriebenen Ver-
fahren hergestellt wurde;

: einen schematischen Aufrif in Schnittschnittdarstel-

lung, der eine Vorform im Kontakt'mi; einem Grund-
metall zeigt, die sich beide in einem feuerfesten
Behdlter befinden und

eine Grundansicht des in der Fig. 6 gezeigten Feuer-
festbehédlters.

der vorliegenden Erfindung werden selbsttragende Kera-

mikkdrper unter Anwendung eines Grundmevellinfiltrations-



- 15 - 213364

und -reaktionsprozesses (d. h., der reaktiven Infiltration)
bei Vorhandensein von Borkarbid hergestellt., Ein Bett oder
eine Masse von Borkarbid wird durch flissiges Grundmetall in-
filtriert, und das Bett kann vollsténdig aus Borkarbid be-
stehen, was einen selbsttragenden Koérper ergibt, der eine
oder mehrere borbhaltige Grundmetallverbindungen aufweist,
wobei diese Verbindungen ein Grundmetallborid oder ein Grund-
metallborokarbid oder beides einschlieBen und im typischen
Fall auch ein Grundmetallkarbid enthalten koénnen. Als Alter-
native dazu kann die zu infiltrierende Masse einen oder meh-
rere trége Fiillstoffe enthalten, die mit dem Borkarbid ge-
mischt wurden, um einen Verbundstoff durch reaktives Infil=-
trieren herzustellen, der aus einer Matrix von einer oder
mehreren borhaltigen Verbindungen bescteht und auch ein Grund-
metallkarbid aufweisen kann, Bei beiden Ausflihrungsbeispie-
len kann das Endprodukt ein Metall als einen oder mehrere
metallische Bestandteile des Grundmetalls enthalten. AuBer-
dem kann es in einigen Féllen wiinschenswert sein, dem Bor=-
karbid ein Kohlenstoffdonatormaterial zuzusetzen (d. h., eine
kohlenstoffhaltige Verbindung), wobei das Kohlenstoffdonator-
material in der Lage ist, mit dem Grundmetall zu reagieren,
um eine Grundmetall-Karbid-Phase zu bilden, wodurch die re-
sultierenden mechanischen Eigenschaften des Verbundkdrpers
modifiziert werden., Die Konzentrationen der Reaktionsmittel
und die Verfahrensbedingungen kénnen geénderf oder gesteue.'t
werden, um einen Korper zu erhalten, der unterschiedliche
Volumenprozentanteile von keramischen Verbindungen, Metall
und/oder Porositéat aufweist.,

Allgemein formuliert, wird bei dem Verfahren nach dieser Er-
findung eine Borkarbid aufweisende Masse neben oder in Kon-
takt mit einem Korper aus flissigem Metall oder Metall-.
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legierung gebracht, der in einer im wesentlichen inerten Um-
gebung innerhalb einer bestimmten Temperaturhiille geschmol-
zen wird. Die Metallschmelze infiltriert die Masse und rea-
giert mit dem Borkarbid, um ein oder mehrere Reaktionsproduk-
te zu bilden. Das Borkarbid ist, zumindest teilweise, durch
das fllissige Grundmetall reduzierbar, um eine grundmetall-
borhaltige Verbindung, z. B. ein Grundmetallborid und/oder
eine Grundmetallboroverbindung, unter den Temperaturbedingun-
gen des Verfahrens zu bilden. Im typischen Fall wird auch

ein Grundmetallkarbid gebildet, und in bestimmten Féllen wird
ein Grundmetallborokarbid erzeugt.

Wenigstens ein Abschnitt des Reaktionsproduktes wird weiter
mit dem Metall in Kontakt gehalten, und das flissige Metall
wird durch Docht~ oder Kapillarwirkung zum unreagierten Bor-
karbid gezogen oder transportiert. Dieses transportierte Me-
tall bildet zusé&tzliches Grundmetallborid, -karbid und/oder
-borokarbid, und die Bildung oder Entwicklung eines kerami-
schen Koérpers wird fortgesetzt, bis das Grundmetall oder das
Borkarbid verbraucht sind oder bis die Reaktionstemperatur
gedndert wird, so daB sie auBerhalb der Reaktionstemperatur-
hiille liegt. Die resultierende Struktur weist ein oder meh-~
rere der folgenden Phasen auf, Grundmetellborid, Grundmetall-
boroverbindung, Grundmetallkarbid, Metall (worunter man in
der vorstehenden Anwenung des Begriffs auch-Legierungen und
intermetallische Phasen versteht) oder Hohlréume oder deren
Kombination, und diese verschiedenen Phasen konnen in einer
oder mehreren Dimensionen untereinander verbunden sein, miis~
sen aber nicht untereinander verbunden sein, Die Volumen=-
endfraktionen der borhaltigen Verbindungen (d. h., der Borid-
und Boroverbindungen), der kohlenstoffhaltigen Verbindungen
und der metallischen Phasen sowie der Grad der gegenseitigen
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verbindung kénnen durch Anderung von einer oder mehreren Be-
dingungen gesteuert werden, beispielsweise der Anfangsdichte
des Borkarbidkorpers, der relativen Mengen von Borkarbid und
Grundmetall, Legierung des Grundmetalls, Verdiinnung des Bor-
karbids mit einem Fiillstoff, Temperatur und Zeit.

AuBerdem kann durch Hinzufiigen eines Kohlenstoffdonatormate-
rials (d. h., beispielsweise von Graphitpulver oder Kohlen-
stoffruB) zur Masse des Borkarbids das Verhéltnis von Grund-
metallborid/Grundmetallkarbid abgestimmt werden. Wenn bei-
spielsweise Zirkonium sls Grundmetall verwendet wird, kann
das Verhéltnis von ZrB,/ZrC verringert werden (d. h., auf
Grund des Zusatzes eines Kohlenstoffdonatormaterials in die
Masse des Borkarbids wird mehr ZrC erzeugt).

Im typischen Fall ist die Masse des Borkarbids wenigstens
etwas pords, so daB eine Dochtwirkung des Grundmetalls durch
das Reaktionsprodukt auftreten kann, Die Dochtwirkung tritt
offensichtlich entweder dadurch auf, daB jede Volumenénderung
bei der Reaktion die Poren nicht vollsténdig abschlieBt,
durch welche das Grundmetall weiter aufsteigen kann, oder da-
durch, daB das Reaktionsprodukt auf Grund solcher Faktoren
wie Oberflachenenergie fiir das fliissige Metall durchléssig
bleibt, wodurch zumindest ein Teil der Korngrenzen fiir das
Grundmetall durchléssig gemacht werden.,

Bei einem anderen Ausflihrungsbeispiel wird ein Verbundstoff
durch den Transport von Grundmetallschmelze in eine Bettung
von Borkarbid, das mit einem oder mehreren trégen Fiillstof-
fen gemischt ist, hergestellt, Bei diesem Ausfilhrungsbei- .
spiel wird Borkarbid in ein geeignetes Fillstoffmaterial ein-
bezogen, des dann auf das oder in Kontakt mit dem flissigen
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Grundmetall gebracht wird. Die Anordnung kann in einem geson-
derten Bett, das im wesentlichen unter Verfahrensbedingungen
durch die Metallschmelze nicht benetzbar und nichtreaktiv

mit dieser ist, ausgefiihrt werden. Das flissige Grundmetall
infiltriert das Borkarbid-Fullstoff-Gemisch und reagiert mit
dem Borkarbid, um eine oder mehrere borhaltige Verbindungen
zu bilden. Der resultierende selbsttragende Keramik-Metall-
Verbundstoff ist im typischen Fall eine dichte Mikrostruktur,
die aus einen Fiillstoff besteht, der durch eine aus (einer)
borhaltigen Verbindung(en) gebildete Matrix eingebettet wird,
und die auch ein Metall und ein Karbid enthalten kann. Es ist
" nur eine geringe Menge an Borkarbid notwendig, um den reak-
tiven InfiltrationsprozeB zu férdern. So kann der Inhalt der
resultierenden Matrix von einer vorwiegend aus metallischen
Bestandteilen bestehenden Matrix mit bestimmten, fiir das
Grundmetall charakteristischen Eigenschaften bis zu solchen
Féllen variieren, in denen eine hohe Konzentration an Bor-
karbid im Verfahren eingesetzt wird, wodurch eine signifikan-
te, borhaltige Verbindung(en) enthaltende Phase erzeugt wird,
die zusammen mit vorhandenen kohlenstoffhaltigen Verbindun-
gen die Eigenschaften der Matrix bestimmt. Der Fillstoff kann
dazu dienen, die Eigenschaften des Verbundstoffes zu verstér-
ken, die Rohmaterialkosten des Verbundstoffes zu senken oder
die Kinetik der Reaktionen zur Bildung von borhaltigen Ver-
bindung(en) und/oder kohlenstoffhaltiger Verbindung zu méRi-
gen, wie auch die damit verbundene Rate der Warmeentwicklung.

Bei einem weiteren Ausfilhrungsbeispiel wird das zu infiltrie-
rende Material in eine Vorform gebracht, die der Geometrie
des gewiinschten Verbundendproduktes entspricht. AnschlieBend
fihrt die reaktive Infiltration der Vorform durch das fliesi-
ge Grundmetall zu einem Verbundkdrper mit der Nettoform oder
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annéhernd der Nettoform der Vorform, wodurch die aufwendigen,
abschlieBenden Bearbeitungs- und Fertigstellungsoperationen
auf ein Minimum reduziert werden. Um das AusmaB der ab-
schlieBenden Bearbeitungs- und Finishing-Operationen zu ver-
ringern, kann die Vorform auBerdem von einem Sperrmaterial
umschlossen werden. Besonders nitzlich ist die Verwendung
einer Graphitform als Sperrmaterial fur solche Grundmetalle
wie Zirkonium, Titan oder Hafnium, wenn sie in Kombination
mit Vorformen eingesetzt wird, die beispielsweise aus Bor-
karbid, Bornitrid, Bor und Kohlenstoff besteht. AuBerdem wird
durch Anordnung einer geeigneten Zahl von Durchgangslodchern
mit einer bestimmten GréBe und Form in der genannten Graphit-
form das AusmalB der Pordsitét verringert, die im typischen
Fall innerhalb eines Verbundkérpers auftritt, der nach der
vorliegenden Erfindung hergestellt wird. Im typischen Fall
wird eine vielzahl von Léchern im Bodenabschnitt der Form
oder dem Teil der Form angeordnet, zu dem hin das reaktive
Infiltrieren erfolgt. Die L6cher wirken als Entluftungsvor-
richtungen, welche die Entfernung von beispielsweise Argon-
gas ermoglichen, das in der Vorform eingescﬁlossen wurde,
wenn die grundmetallreaktive Infiltrationsfront die Vorform
infiltriert,

Nach der vorliegenden Erfindung wird ein selbsttragender Kor-
per hergestellt durch die reaktive Infiltration eines fliissi-
gen Grundmetalls mit Borkarbid, um einen polykristallinen,
keramikhaltigen Koérper zu bilden, der aus dem (den) Reak-
tionsprodukt(en) des Grundmetalls mit Borkarbid besteht und
auch einen oder mehrere Bestandteile des Grundmetalls enthal-
ten kann. Das Borkarbid, im typischen Fall unter Verfahrens-
bedingungen ein fester Stoff, hat vorzugsweise feine Parti-
kulat- oder Pulverform. Die Umgebung oder Atmosphédre fir das
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Verfahren wird so gewéhlt, daB sie unter Verfshrensbedingun-
gen relativ trége oder nichtreaktiv ist, Argon oder Vakuum
wéren beispielsweise geeignete Verfahrensatmosphéren. Das
resultierende Produkt besteht aus einer oder mehrerer der
Komponenten (a) eines Grundmetallborids, (b) einer Borover-
bindung, (c) in der Regel eines Grundmetallkarbids und (d) Me-
tall, Die Bestandteile und Proportionen im Produkt sind we-
sentlich von der Wahl und Zusammensetzung des Grundmetalls
und den Reaktionsbedingungen abhéngig. AuBerdem kann der pro-
duzierte selbsttragende Kdérper Porositét oder Hohlrdume auf-
weisen.

Bei den bevorzugten Ausfiihrungsbeispielen der vorliegenden
Erfindung werden das Grundmetall und eine Masse oder Bettung
aus Borkarbid so nebeneinander angeordnet, daB das reaktive
Infiltrieren in Richtung auf und in die Bettung erfolgt. Die
Bettung, die vorgeformt sein kann, kann ein Fiillmaterial ent-
halten, beispielsweise einen verstérkenden Fiillstoff, der
unter Verfahrensbedingungen im wesentlichen inert ist, Das
Reaktionsprodukt kann in die Bettung hineinwachsen, ohne die-
se im wesentlichen zu stdren oder zu verschieben. Es sind
also keine &uBeren Kréfte erforderlich, welche die Anordnung
der Bettung beschédigen oder stdoren kénnten, und es sind kei-
ne unhandlichen oder kostspieligen Hochtemperatur-, Hoch-
druckverfahren und -einrichtungen erforderlich, um das Reak-
tionsprodukt herzustellen. Das reaktive Infiltrieren des
Grundmetalls in das und mit dem Borkarbid, das vorzugsweise
Partikulat- oder Pulverform hat, bildet einen Verbundstoff,
der im typischen Fall aus einem Grundmetallborid und einer
Grundmetallboroverbindung besteht. Wenn Aluminium das Grund-
metall ist, kann das Produkt ein Aluminiumborokarbid enthal-

ten (z. B. Al3848C2, A1812C2. A1824C4), und es kann auch
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Metall, z. B. Aluminium, einschlieBen und moglicherweise
andere unreagierte oder nichtoxydierte Bestandteile.des Grund-
metalls. Wenn Zirkonium das Grundmetall ist, besteht der re-
sultierende Verbundstoff aus Zirkonborid und zirkonkarbid.

Im Verbundstoff kann auBerdem Zirkoniummetall vorhanden sein.

Obwohl die vorliegende Erfindung nachstehend unter besonderer
Bezugnahme auf bestimmte bevorzugte Ausfihrungsbeispiele be-
schrieben wird, in denen das Grundmetall Zirkonium oder Alu-
minium ist, cient das nur der Veranschaulichung. Es kénnen
auch andere Grundmetalle verwendet werden wie Silizium, Titaﬁ,
Hafnium, Lanthan, Eisen, Kalzium, Vanadium, Niobium, Magne-
sium, Chrom und Beryllium, und Beispiele fiir verschiedene
dieser Grundmetalle werden unten gegeben,

Es wird auf die Fig. 1 Bezug genommen. Das Grundmetall 10

als vorléufer, z. B, Zirkonium, wird zu einem Block, Strang,
Stab einer Platte oder &hnlichem geformt. Das Metall ist zu-
mindest teilweise in Borkarbidpartikulat 12, vorzugsweise

mit einer TeilchengroBe zwischen 0,1 pm und 100 um, eingebet-
tet. Diese Anordnung oder Gruppe wird durch ein tréges Mate-
rial 14, im typischen Fall in Partikulatform, umschlossen,
das unter Verfahrensbedingungen nicht durch die Metallschel-
ze benetzbar und nicht mit diesem reaktiv ist, und sich in
einem Schmelztiegel 16 oder einem anderen feuerfesten Behal-
ter befindet. Die obere Fléche 18 des Grundmetalls kann ex-
poniert sein, oder das Grundmetall kann vollsténdig durch

das Borkarbid eingebettet oder von diesem umschlossen sein,
und auch das Bett aus tridgem Material 14 kann weggelassen
werden. Diese Gruppe wird in einen Ofen gegeben und erhitzt,
vorzugsweise in einer inerten Atmosphére wie Argon, iiber den
Schmelzpunkt des Grundmetalls, aber vorzugsweise unter den
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Schmelzpunkt des gewiinschten Reaktionsproduktes, so daB ein
Korper oder ein Bad fliissigen Metalls gebildet werden. Es ist
davon auszugehen, daB sich der anwendbare Temperaturbereich
oder die bevorzugta Temperatur nicht Uber dieses gesamte
Intervall zu erstirecken brauchen. Der Temperaturbereich ist
vor allem von solchen Faktoren wie Zusammensetzung des Grund=-
metalls und der gewlinschten Phasen im resultierenden Verbund-
stoff abhédngig. Flussiges Metall beriihrt das Borkarbid, und
es wird ein Grundmetallborid (z. B. Zirkondiborid) als Reak-
tionsprodukt gebildet. Bei fortgesetzter Einwirkung des Bor-
karbids wird das restliche fliissige Metall progressiv durch
das Reaktionsprodukt in Richtung auf und in die Masse gezo-
gen, die das Borkarbid enth&lt, um die fortgesetzte Bildung
des Reaktionsproduktes an der Grenzfldche zwischen dem flis-
sigen Metall und dem Borkarbid zu erméglichen. Das nach die-
sem Verfahren hergestellte Produkt enth&lt das (die) Reak-
tionsprodukt(e) des Grundmetalls mit dem Borkarbid, oder es
kann einen Keramik-Metall-Verbundstoff bilden, der auBerdem
einen oder mehrere unreagierte oder nichtoxydierte Bestand-
teile des Grundmetalls einschlieBt, Eine wesentliche Menge
des Borkarbids wird reagiert, um das (die) Reaktionsprodukt(e)
zu bilden, vorzugsweise betrédgt diese Menge wenigstens etwa
50 % und im glnstigsten Fgll mindestens etwa 90 %. Die durch
das Verfahren als Reaktionsprodukt gebildéten keramischen
Kristallite koénnen untereinander verbunden sein, miissen es
aber nicht sein, aber vorzugsweise sind sie in drei Dimen-
sionen untereinander verbunden, und die metallischen Phasen
und migliche Hohlréume im Produkt sind normalerweise wenig-
stens teilweise untereinander verbunden. Jede Pordsitét ten-
diert dazu, aus einer partiellen oder annahernd vollstandi-
gen Erschépfung der grundmetallischen Phase zugunsten der
Bildung von zusétzlichem Reaktionsprodukt zu resultieren
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(wie das auch dann der Fall ist, wenn stéchiometrische Reak-

tionsmittel oder ein OberschuB an Borkarbid vorhanden sind),

aber der volumenprozentuale Anteil der Hohlréume ist ‘von sol-
chen Faktoren wie Temperatur, Zeit, Typ des Grundnetalls und

Porésitadt der Masse des Borkerbids abhéngig.

Es wurde festgestellt, deB Produkte, die nach dieser Erfin-
dung unter Verwendung vor, Zirkonium, Titan und Hafnium als
Grundmetall hergestellt wurden, ein Grundmetallborid bilden,
das durch eine plattchenartige Strukcur gekennzeichnet ist,
Diese Flattchen sind im typischen Fall nicht ausgerichtet
oder willikirlich orientiert, wie aus den Fig. 3; 4 und 5
deutlich wird. Diese plattchenartige Struktur und die metal-
lische Phase scheinen zumindest zu einem groBen Teil die Ur-
sache fiir die auBerordentlich hohe Bruchzéhigkeit dieses Ver-
bundstoffes, von etwa 12 MPa nt/2 oder mehr, zu sein, das
RiBablenkung und/oder Ausziehmechan:smen wirksam werden.

Nach einem anderen Gesichtspunkt der Erfindung wird ein
selbsttragender Kérper, einschlieBlich von Verbundkérpern,
geschaffen, der eine Matrix des Reaktionsproduktes und, wahl-
weise, metallische Bestandteile aufweist, die einen im we-
sentlichen tragen Fiillstoff einbetten, Die Matrix wird durch
das reaktive Infiltrisren des Grundmetallo in ein Bett oder
eine Masse des Fiullstoffs, der grindlich mit dem Borkarbid
gemischt ist, gebildet. Das Fiillmaterjal kann jede GroBe
oder Form haben, und es kann im Verhaltnis zum Grundmetall
in jeder Weise ausgerichtet sein, solange die Entwicklungs-
richtung des Reaktionsproduktes hin zum Fullmaterial erfolgt
und wenigstens einen Teil davon umschlieBt, ~hne diese im
wesentlichen zu storen oder zu verschieben. Der Fillstoff
kann zusammengesetzt sein oder bestehen a '3 jedem geeigneten
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Material, beispielsweise kereaischen und/oder Metellfasern,
kurzen Fasern (Whiskern), Partikulatstoffen, Pulvern, Stében,
Dréhten, Orahtgewebe, feuerfestem Gewebe, Platten, Plattchen,
einer vernetztoen Schaumstruktur, massiven oder hohlen Kugeln
usw. Ein besonders brauchbarer Fillstoff ist Aluminiumoxid,
aber es kdnnen auch andere Oxide und keramische Fullstoffe

in Abhéngigkeit von dern Ausgangsstoffen und den gewiinschten
Endeigenschaften verwendet werden, Das Volumen des Fillstof-
fes kann eine lose oder gebundene Anordnung oder Gruppierung
sein, wobei die Anordnung Zwischenr&ume, Uffnungen, eingefiig-
te Réume oder &hnliches hat, damit das Fiillmateriasl fir die
Infiltration des flissigen Grundmetalls durchléssig ist.
AuBerdem kann der Fullstoff homogen oder heterogen sein. Ge-
gebenenfalls kdnnen diese Stoffe durch ein geeignetes Binde-
mittel (z. B. Avicil PH 105) gebunden werden, welches die
Reaktionen dieser Erfindung nicht beeintréchtigt oder uner-
wiinschte Restnebenprodukte im fertigen Verbundprodukt hinter-
laBt. Ein Fullstoff, der dazu neigt, wéhrend der Verfahrens-
durchfihrung tbermé&Big mit dem Borkarbid oder dem fliissigen
Metall zu reagieren, kann iiberzogen werden, um den Fiillstoff
fliir die Verfahrensumgebung inert oder trage zu machen. Bei~-
spielsweise tendiert Kohlefaser, wenn sie els Fullstoff in
Verbindung mit Aluminium als Grundmetall eingesetzt wird,

zur Reaktion mit dem flissigen Aluminium, aber diese Reak-
tion kann vermieden werden, wenn die Faser zuerst iiberzogen
wird, z. B, mit Aluminiumoxid.,

Ein geeigneter feuerfester Behdlter, der das Grundmetall und
ein Bett oder eine Menge an Flullstoff aufnimmt, welcher mit
entsprechend ausgerichteten Borkarbid gemischt ist, um das
reaktive Infiltrieren des Grundmetalls in das Fiillstoffbett
und die richtige Entwicklung des Verbundkérpers zu ermoégli~
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chen, wird in einen Ofen gegeben, urid diese Anordnung wi.rd
auf eine Temperatur iiber dem Schme.zpunkt des Grundmetalls
erhitzt. Bei diesen erhohten Temperaturen infiltriert das
flissige Grundmetall den durchléssigen Fillstoff in einem
Dochtvorgang und reagiert mit dem Boroxid, wodurch der ge-
winschte keramische oder Keramik-Mctall-Verbundkérper ent-
steht. AuBerdem kann ein Sperrmaterial die Vorform umschlies-
sen, um die abschlieBenden Bearbeitungs- oder Oberilé&chen-
behandlu..gsoperationen zu verringern. Die Verwendung einer
Graphitform als Sperrelement fir solche Grundmetalle wie
Zirkonium, Titan oder Hafnium ist besonders giinstig, wenn

sie in Verbindung mit Vorformen aus beispielsweise Borkarbid,
Bornitrid, Bor und Kohlenstoff eingecetzt wird. AuBerdem

wird dadurch, daB eine entsprechende Zahl von Durchgangslo-
chern mit einer bestimmten GréBe und Form in der genannten
Graphitform angeordnet wird, das AusmaB der Pordsitét, die

im typischen Fall in einem nach der vorliegenden Erfindung
hergestellten Verbundkérper auftritt, verringert. Im typi-
schen Fall wird eine Vielzahl von Léchern im unteren Ab-
schnitt der Form oder in dem Abschnitt der Form angeordnet,
zu dem %in das reaktive Infiltrieren erfolgt. Die Locher
dienen als Liftungselemente, welche die Ableitung von, bei-
spielsweise, Argongas ermdglichen, das in der Vorform einge-
schloasen wurde, wenn die grundmetallreaktive Infiltrations-
front die Vorform infiltriert. Die Fig. 6 und 7 zeigen eine
vorform 42 in Kontakt mit einem Grundmetallblock 43, die sich
beide in einem feuerfesten Graphitbehélter 41 befinden. Der
feuerfeste Graphitbehdlter 41 hat einen Bodenabschnitt 44,

in welchem sich sine Vielzahl von Durchgangsléchern 45 be-
finden, die als Liftungselemente dienen. Die Durchgangslé-
cher 45 ermdglichen es, daB jedes in der Vorform eingeschlos-
sene Gas (z. B. Argon) entweichen kann, wenn die grundmetall-
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reaktive Infiltrationsfront die Vorform infiltriert (d. h.,
die reaktive Infiltrationsfront dringt in der Richtung des
Pfeiles "A" in der Fig. 6 in die Vorform ein). Auf diese
Weise kann die Pordsitét in dem gebildeten Verbundkérper ver-
ringert werden.

Ein Verbundstoff, der durch Anwendung dieser Erfindung her-
gestellt wurde, wird in der Fig. 2 gezeigt. Das Borkarbid
wird zusammen mit jedem gewlnschten inerten Fillstoff zu ei-
ner Vorform geformt, deren Form der gewiinschten Geometrie
des fertigen Verbundstoffes entspricht. Die Vorform 20 wird
durch den Grundmetallvorlsufer, das Grundmetall 10, (berla-
gert, und die Anordnung wird durch den tréagen Fiillstoff, das
Material 14, umschlossen, der sich im Sschmelztiegel 16 be-
findet. Dis obere Flache 18 des Grundmetalls kann, muB aber
nicht exponiert sein. Die Vorform 20 kann nach jeder einer
breiten Vielzahl herkémmlicher Methoden zur Bildung kerami-
scher Kérper (beispielsweise uniaxinles Pressen, isostati-
sches Pressen, SchlickerguB, SedimentationsguB, BandguB,
spritzguB, Fadenwicklung bel Fasermaterialien usw.) in Ab-
héngigkeit von den Eigenschaften des Fullstoffes hergestellt
werden. Das anfangliche Binden der Fullstoffteilchen, -whisker,
-fasern oder ahnlichem kann vor dem reaktiven Infiltrieren
durch leichtes Sintern oder durch die Verwendung verschiede-
ner organischer oder anorganischer Bindemittel erreicht wer-
den, welche den ProzeB nicht beeintréchtigen oder zu uner-
wiinschten Nebenprodukten im Endprodukt fiuhren. Die Vorform
20 wird mit susreichender Formintegritét und Grinfestigkeit
hergestellt und sollte fiir den Transport des flissigen Me-
talls durchlassig sein, vorzugswelse durch eine Porodsitét.
zwischen etwa 5 und 90 Vol.-% und besser noch zwischen etwa
25 und 75 Vol.-%. Bei einem Aluminiumgrundmetall gehéren zu
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den geeigneten Fullstoffen beispielsweise Siliziumkarbid,
Titandiborid, Aluminiumoxid und Aluminiumdodekaborid (neben
anderen), und sie haben als Partikulatstoffe im typischen
Fall eine Maschengr6Be von etwa 14 bis 1000, es kann aber mit
jeder Mischung von Fillstoffen und MaschengréBen gearbeitet
werden. Die Vorform 20 wird dann mit dem fliissigen Grundme-
tall an einer oder mehreren ihrer Oberfléchen fiir eine aus-
reichende Zeitspanne in Kontakt gebracht, um die Infiltra-
tion der Matrix bis zu den Qberfléchengrenzen der Vorform zu
erméglichen., Das Ergebnis dieser Vorformmethode ist ein Ke-
ramik-Metall-Verbundkérper mit einer Form, die anndéhernd oder
genau die des gewiinschten Endproduktes darstellt, wodurch

die aufwendigen abschlieBenden Bearbeitungs- und Oberfléchen-
behandlungsoperationen auf ein Minimum reduziert werden oder
wegfallen,

Es wurde festgestellt, daB die Infiltration des durchléssi=-
gen Fillstoffs durch das Grundmetall durch das Vorhandensein
eines Borkarbids im Fullstoff gefdérdert wird. Es wurde fest-
gestellt, daB eine geringe Menge der Borquelle wirksam ist,
das Minimum kann aber von einer Reihe von Faktoren wie Typ
und TeilchengroBe des Borkarbids, Typ des Grundmetalls, Typ
des Fullstoffs und Verfahrensbedingungen abhéngig sein. So
kann eine breite Schwankung der Borkarbidkonzentrationen im
Fullstoff auftreten, aber je geringer die Konzentration des
Borkarbids ist, desto héher ist der Volumenprozentsatz des
Metalls in der Matrix. Wenn mit sehr geringen Mengen des Bor-
karbids gearbeitet wird, z. B. mit ein bis drei Gewichtspro-
zent auf der Grundlage des Gesamtgewichts von Borkarbid und
Fullstoff, besteht die resultierende Matrix aus untereinan-
der verbundenem Metall und einer begrenzten Menge an Grund-
metallborid und Grundmetallkarbid, die im Metall dispergiert
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sind. Bei Fehlen von Borkarbid kann die reaktive Infiltration
des Fullstoffs u. 'U. nicht srfolgen, und die Infiltration

ist moéglicherweise nicht ohne besondere Verfahren, wie die
Anwendung von &uBerem Druck, um das Metall in den Fillstoff
zu driicken, méglich.

Da in diesem Verfahren der Erfindung ein breiter Bereich von
Borkarbidkonzentrationen im Fillstoff eingesetzt werden kann,
ist es moéglich, die Eigenschaften des fertigen Erzeugnisses
durch Verandsrung der Konzentration des Borkarbids und/oder
der Zusammensetzung des Bettes zu steuern oder zu modifizie-
‘ren. Wenn im Verh&altnis zur Menge des Grundmetalls nur eine
kleine Menge Borkarbid vorhanden ist, so daB die Masse eine
niedrige Dichte des Borkarbids aufweist, werden die Eigen-
schaften des Verbundkorpers oder der Matrix durch die Eigen-
schaften des Grundmetalls dominiert, im typischsten Fall
Dehnbarkeit und z&higkeit, da die Matrix vorwiegend aus Me-
tall besteht, Ein solches Produkt kann vorteilhaft fir Anwen-
dungen mit niedrigem oder mittleren Temperaturbereich sein,
Wenn mit einer groBen Menge an Borkarbid gearbeitet wird,
wie beispielsweise, wenn (eine) Verbindung(en) mit Karbid-
teilchen dicht um einen Fullstoff gepackt sind oder einen
hohen Prozentsatz des Raumes zwischen den Bestandteilen des
Fillstoffs einnehmen, werden die Eigenschaften des resultie-
renden Korpers oder der Matrix durch das Grundmetallborid
und méglicherweise vorhandenes Grundmetallkarbid dahingehend
dominiert, daB der Koérper oder die Matrix hérter oder weni-
ger dehnbar oder weniger zdh sind. Wenn die Stdchiometrie
ang kontrolliert wird, um eine im wesentlichen vollsténdige
Umwandlung des Grundmetalls zu erreichen, enthélt das resul-
tierende Produkt nur wenig oder kein Metall, was fir Hoch-
temperaturanwendungen des Produktes von Vorteil sein kann.
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AuBerdem koénnte die im wesentlichen vollsténdige Umwandlung
des Grundmetalls besonders bei einigen Hochtemperatyranwen-
dungen signifikant sein, da das Boridreaktionsprodukt stabi-
ler als das Borkarbid dahingehend ist, daB das Borkarbid da-
zu neigt, mit restlichem oder unoxydierten Metall, z. B. Alu-
minium, das in dem Produkt vornanden ist, zu reagieren. Wenn
das gewiinscht wird, kann elementarer Kohlenstoff mit dem Bor-
karbidbett gemischt werden oder mit der Berkarbid und einen
Fullstoff enthaltenden Vorform. Dieser iiberschiissige Kohlen-
stoff, der im typischen Fall zwischen etwa 5 und 10 % des
Gesamtgewichts der Einbettung ausmacht, reagiert mit dem
Grundmetall, wodurch die im wesentlichen vollsténdige Reak-
tion des Metalls gewdhrleistet ist. Diese Reaktion des Me-
talls mit dem Kohlenstoff ist zu einem groBen Teil von der
relativen Menge des verwendeten Kohlenstoffs, dem Typ, z. B.
KohlenstoffruB oder Graphit, und der Kristallinitat abhéngig.
Die Auswahl zwischen diesen extremen Eigenschaften kann &us-
seret wiinschenswert sein, um den Anforderungen fiir unter-
schiedliche potentielle Anwendungen dieser Produkte gerecht
werden zu kénnen. Beispielsweise kann durch Zusetzen von et~
wa 5 bis 75 %, vorzugsweise von etwa 5 bis 50 % Kohlenstoff-
ruB zu einer B,C-Vorform und reaktives Infiltrieren der yor-
form mit einem Zirkoniummetall das Verhdltnis von ZrB,/ZrC
gesenkt werden (d. h., es wird mehr zZrC gebildet).

AuBerdem kann elementares Bor dem Borkarbidbett (einschlieB-
lich einem Bett mit Fillstoff) zugesetzt werden, um das re-
aktive Infiltrieren zu erleichtern, besonders bei der Ver-
wendung von Aluminium als Grundmetall, Eine solche Beimi-
schung senkt die Kosten des Bettes im Verh&iltnis zu einem
vollsténdig aus Borkarbid bestehenden Bett, fiihrt zur Bil-
dung eines Produktes, welches ein Borokarbid wie Aluminium-
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borokarbid enthédlt, das bestimmte mit Aluminiumborid ver-
gleichbare Eigenschaften besitzt, und verhindert die Bildung
von Aluminiumkarbid, das bei Vorhandensein von Feucﬁtigkeit
instabil ist und daher die strukturellen Eigenschaften des
Produktes mindert. In der Beimischung reagiert das Grundme-
tall mit dem elementaren Bor, um vorzugsweise ein Metallborid
zu bilden, aber es wird auch die Boroverbindung gebildet,

Zusétzliche varianten in den Kenndaten und Eigenschaften des
Verbundstoffes kénnen durch Steuerung der Infiltrationsbedin-
gungen geschaffen werden. Zu den Variablen, die manipuliert
werden kénnen, gehoren Natur und GréBe der Teilchen des Bor-
karbidmaterials und die Temperatur und Zeit der Infiltration.
Beispielaweise fiihrt das reaktive Infiltrieren mit groRen
Borkarbiateilchen und minimalen Einwirkungszeiten bei nied-
rigen Temperaturen zu einer partiellen Umwandlung des Bor-
karbids in Grundmetallbor- und Grundmetallkohlenstoffverbin-
dung(en). Infolgedessen bleibt unreagiertes Borkarbidmaterial
in der Mikrostruktur, wodurch das Endprodukt fir einige Zwek-
ke wiinschenswerte Eigenschaften erhalten kann. Eine Infil-
tration unter Einbeziehung von Borkarbidteilchen, hohen Tem-
peraturen und léngeren Einwirkungszeiten (vielleicht sogar
Beibehaltung einer erhdhten Temperatur, nachdem die Infiltra-
tion abgeschlossen ist) tendiert dazu, eine im wesentlichen
vollstdndig Umwandlung des Grundmetalls in das Grundmetallborid
und Kohlenstoffverbindung(en) zu begiinstigen. Vorzugsweise be-
trégt die Umwandlung des Borkarbids in das Grundmetallborid,
die Grundmetallboroverbindung(en) und das Grundmetallkarbid
wenigstens etwa 50 %, vorzugsweise wenigstens etwa 90 %. Die
Infiltration bei hohen Temperaturen (oder eine anschlieRende
Hochtemperaturbehandlung) kann auch zu einer Verdichtung eini-
ger der Verbundmaterialbestandteile durch einen SinterprozeB
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fihren. AuBerdem kann, wie bereits festgestellt wurde, die
verringerung der Menge des verfiigbaren Grundmetalls unter
die zur Bildung der Bor=- und Kohlenstof fverbindung(en) not-
wendigen Menge und die Fillung der resultierenden Zwischen-
réume im Material zu einem pordsen Koérper fihren, der auch
nitzliche Anwendungen haben konnte. Bei einem solchen Ver-
bundkérper kann die Pordsitét zwischen 1 und 25 % und gele-
gentlich sogar mehr betragen, und sie ist von mehreren Fak-
toren oder Bedingungen abhéngig, wie sie oben aufgeflihrt
wurden.

Die folgenden Beispicle veranschaulichen die neuartigen Re-
aktionsprodukte dieser Erfindung und das Verfahren, nach der
sie hergestellt werden. Diese Beispiele dienen jedoch nur
der Veranschaulichung und sollen in keiner Weise den bean-
spruchten Rahmen der Erfindung einschrénken. Fur die Messung
bestimmter Eigenschaften der bei diesen Beispielen herge-
stellten Spezimen wurden folgende Testverfahren angewendet:

Die Zimmertemperatur-Vierpunkt-Biegetests wurden in einer
Instrom-Priifmaschine Modell 1123 unter Anwendung bekannter
Verfahren durchgefiihrt. Die Spezimen waren Stdbe von

32 x 4 x 50 mm. Ihre Zugfléchen erhielten einen Oberfléchen-
schliff mit einer 500 Korn-Diamantrad, und die Ecken wurden
angefast, um Splitter und andere Defekte auszuschalten. Die
stahlbiegehalterung hatte eine Innenspannweite von 20 mm und
eine AuBenspannweite von 40 mm. Die Biegefestigkeiten wurden
aus den Bruchspitzenlasten und den Abmessungen von Spezimen
und Helterung unter Anwendung der elastischen Trégergleichun-
gen berechnet.

Die Bruchzéhigkeit wurde durch Testen von Biegestében mit
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Abmessungen von 5 x 4 x 50 mm bestimmt. Eine V-Kerbe mit
einem eingeschlossenen Winkel von 60° wurde ir der Mittel-
liange der Spezimen mit einer 0,3 mm breiten Diamantscheibe
maschinell bearbeitet. Dann wurden nach denselben Verfahren,
wie sie flir die Biegefestigkeit beschrieben wurden, Vier-
punkt-V-Kerbe-Biegetests durchgefihrt.

Die Dichte wurde durch wagen und Messung von rechteckigen
Blocken bestimmt.

Das Elastizitatsmodul wurde durch bekannte Schallresonanz-
verfahren bestimmt. Die Proben waren etwa 5 X 4 x 45 mm grof
und wurden alle durch eine Reihe von Diamantschneid- und
-schleifoperationen maschinell bearbeitet. In jedem Stab wur-
den getrennt drei Vibrationsmodi stimuliert, der Torsions-
modus, der Biegemodus, senkrecht zur Breite von 5 mm und der
Biegemodus, senkrecht zur Breite von 4 mm. In jedem Fall wur-
de die harmonische Grundresonanzfrequenz bestimmt. Die Biege-
resonanzen ergaben Messungen des Elastizitétsmoduls (E), und
die Torsionsresonanz ergab Messungen des Schermoduls (G).

Die Harte wurde unter Verwendung der A-Skala auf einem Rock-
well-Hértéprﬂfar und unter Anwendung bekannter Verfahren be-
stimmt. Ziel der Versuche war es, einen Hértewert zu erhal-
ten, der représentativ fiir den Verbundstoff als ganzes Ele-
ment ist, nicht fir einzelne Phasenbereiche.

Beispiel I:

Eine Vorform von 50,8 mm im Quadrat mit einer Stérke von
9,525 mm wurde durch Vermischen von 95 % B4C (1000 Korn) und
5 % eines organischen Bindemittels (Acrawax-C) und anschlies-
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sendes' Kaltpressen der Zusammensetzung in einer Stahlform mit
der angegebenen Geometrie bei einem Druck von 5000 351,55
kp/cm2 hergestellt. Darauf wurde oben eine Platte sus Zirko-
nium von 50,8 mm und einer sStérke von 9,525 mm und in Kontakt
mit der Vorform gelegt, und die B4C-Partikulatvorform und

die gesamte Anordnung wurden in eine Graphitform gegeben.

Diese Gruppe, die aus der Graphitform und deren Inhalt be-
stand, wurde in einen widerstandsbeheizten vakuumofen gege-
ben, der mit Argongas mit einem Strom von 2 l/min gespeist
vurde. Die Gruppe wurde (iber einen Zeitraum von 2,5 Stunden
von Zimmertemperatur auf 450 °C erhitzt,.um das organische
Bindemittel auszubrennen. Dann wurde sie (iber einen Zeitraum
von fiinf Stunden auf eine Solltemperatur von 1950 °C erhitzt
und zwei Stunden lang bei 1950 °C gehalten., Man lief die
Gruppe 5 Stunden lang abkihlen, bevor sie aus dem Ofen genom-
men wurde.,

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen wurde, wurde das
unreagierte Zirkonium mechanisch von der Oberfléche der An-
ordnung durch Schleifen entfernt, und es wurde eine pulveri-
sierte Probe des darunterliegenden keramischen Verbundstoffes
entfernt und einer ROncgen-Diffraktionsanalyse unterzogen.
Diese Analyse erbrachte den Nachweis fiir das Vorhandensein
von ZrB,; ZrC und Zr. Weitere Versuche zeigten, deB der kera-
mische Verbundstoff folgende Eigenschaften hattej eine durch-
schnittliche Dichte von etwa 6,2 (g/cm3); ein Elastizitéts-
modul von 380 (GPa); eine Biegefestigkeit von 875 (MPa) und
einen kritischen Spannungsintensitédtsfaktor (Bruchfestigkeit)
von 15 MPa m1/2.

Fig. 3 ist eine Mikrofotografie in 1000facher VergréBerung
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eir s Querschnitts durch das verbundprodukt, in welchem ZrB2
unter dem Bezugszeichen 22, ZrC unter dem Bezugszeichen 24
und Zr unter dem Bezugszeichen 26 zu erkennen ist. In dieser
Zusammensetzung erschien die ZrB2-Phase in Form von Plétt-
chen, die nicht ausgerichtet oder willkiirlich orientiert

sind,

Beispiel II:

Ein Block aus zirkonmetall mit einem Durchmesser von 12,7 mm
und einer Hohe von 19,05 mm wurde in Borkarbidpartikulatma-
terial (B,C 99,7 %: 1 -5 pum) eingebettet, das sich in einem
Schmelztiegel aus Aluminiumoxid befand. Die Gruppe, die aus
dem Aluminiumoxidschmelztiegel und dessen Inhalt bestand,
wurde in einen Induktionsofen ge/;cben, dem Ar jongas mit einer
Rate von 300 cm3/Minute zugefuoitrt wurde. Die Gruppe wurde
iber eine Zeitspanne von 6 iiinuten auf 1800 °c erhitzt (ge-
messen mit einem optischen Pyrometer) und dann 4 Minuten bei
1800 °c gehalten, bevor man sie abkihlen lieB.

Nachdem Die Gruppe aus dem Ofen genommin worden war, wurde
eine pulverisierte Probe des resultieienden keramischen Ve:r-
bundstoffs entnommen und einer Réntgen-Diffraktionsanalyse
unterzogen. Diese Analyse brachte den Nachweis fur das Vor-
handensein von ZrB,; ZrC und Zr. Die ZrB,-Phase in diesem
Verbundstoff hatte die Form von Pléttchen.

Beispiel IIIs

Es wurde eine Vorform mit den Abmessungen 57,15 mm im Qua-.
drat und 12,7 mm Starke hergestellt durch Vermischen von
93 % Borkarbidteilchen (B,C) mit einer MaschengroéBe von 320
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und 7 ¥ organischem Bindemittel (Avicil PH 105) und anschlies-
sendes Kaltpressen des Gemisrlies in einer <cahlform mit der
angegebenen Geometrie bei ainem Druck von 703,1 kp/cm2. Oben
auf die und in Kontakt mit der B,C-Form wurde eine Aluminium-
legierung von 50,8 mm im Quadrat und einer Stédrke von 12,7 mm
mit der Bezeichnung 1100 gebracht, und die gesamte Anordnung
wurde in Teilchen aus Aluminiumoxid (E38 Alundum, 90 Korn)
eingebettet, die sich in einem feuerfesten Behalter befan-
den, wie das in der Fig. 2 veranschaulicht wird.

-Die Gruppe, die aus dem feuerfesten Behdlter und dessen In-
halt bestand, wurde Uber eine Periode von zehn Stunden auf
eine Solltemperatur von 1200 oC erhitzt, wozu ein widerstand~
beheizter Vakuumofen verwendet wurde, dem ein Gasstrom von

1 1 Argongas/min zugafihrt wurde. AnschlieRend wurde die
Tempuratur von 1200 °C 24 stunden lang aufrechterhalten. Man
lieB die Gruppe sechs Stunden abkiihlen, dann wurde sie aus
dem Ofen genommen.

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen worden war, wurde
das unreagierte Aluminium auf der Oberfliche der Anordnung
mechanisch entfernt, und eine kleine Menge des darunterlie-
genden keramischen Verbundstoffs wurde zu Pulver zerkleinert.
Dieses Pulver wurde einer Rﬁntgen-Diffraktionsanalyse unter-
zogen, bei welcher das Vorhandensein von Al; B,C: Al 0 und
AlgB,C-, nachgewiesen wurde. Weitere Versuche zeigten. daB
der resultierende keramische Verbundstoff folgende Eigen-
schaften hatte: eine Dichte von 2,58 g/cm3; ein Elastizitéts-
modul von 180 GPa; eine Hirte von 46 (Rockwell A); eine Bie-
gefestigkeit von 254 * 3 MPa und eine Bruchzéhigkeit von
10,2 * 0,1 MPa n*/2,
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Beispiel IV:

Eine Vorform mit den Abmessungen 57,15 mm im Quadrat und
12,7 mm Stérke wurde aus einer einheitlichen Mischung herge-
stellt, die aus 94 § B4C/B (in einer Mischung von 50 % B,C.
320 MaschengrdBe, und 50 % - 38 pm B) und 6 % organiacham
Bindemittel (Avicil PH 105) bestand. Die Vorform wurde durch
Kaltpressen des Gemischs in einer Stahlform mit der engege-
benen Geometrie bei 703,1 kp/cm2 hergestellt. Oben auf die
und in Kontakt mit der B4C/B~Partiku1atvorform wurde eine
mit 1100 bezeichnete Aluminiumlegierung mit den Abmessungen
50,8 mm im Quadrat und 12,7 mm St&rke gegeben, und die ge-
samte Anordnung wurde in Aluminiumoxidteilchen (38 Alundum,
24 Korn) gesetzt, dis sich in einem feuerfesten Behélter be-
fanden, wie das in der Fig. 2 gezeigt wird,

Die Gruppe, die aus dem feuerfesten Behdlter und dessen In-
halt bestand, wurde in einen widerstandsbeheizten ROhrenofen
gegeberi, der mit t¢inem Argongasstrom von 300 cm3/min gespeist
wurde, und lber eine 2vitspanne von zehn stunden auf eine
Snlltemperatur wvon 1200 O¢c erhitzt und 36 Stunden bei 1200 °C
gehalten. Man lieR die Gruppe zehn Stunden abkiihlen, bevor

sie aus dem Ufan genommen wurde.

Nac .em die Gruppe aus dem Ofen genommen worden war, wurde
das unreagierte Aluminium auf der Oberfléche der Anordnung
mechanisch entfernt, und eine pulverisierte Probe des dar-
unterliegenden keramischen Verbundstoffs wurde einer Rontgen-
Uiffraktionsaralyse unterzcgen. Diese Analyse zeigte, daB
der keramisch.e verbundstoff Al; 3-A1812; A13848C2 und eine.
unidentifiziurte Phase bei einem "d"-Abstand (Gitterabstand)
von 2,926; 2,679; 2,087; 1,84 und 1,745 R mit einer relati-
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ven Intensitét von 100; 36; 40; 20 bzw. 73 enthielt. Weitere
Versuche ergaben, daB der Verbundstofi{ folgende Eigenschaften
hatte: eine Dichte von 2,58 g/cm3; ein Elastizitétsmodul von
215 GPa; eine Biegefestigkeit von 196 * 9 MPa und eine Bruch-
zéhigkeit von 8,1 } 0,3 (1Pa mi/2,

Beispiel V:

Eine Vorform mit den Abmessungen von 57,15 mm im Quadrat und
12,7 mm Starke wurde nach dem im Beispiel 1 beschriebenen
.Verfahrcn hergestellt, mit der Ausnahme, daB das einheitli-
che Gemisch in diesem Fall zu 94 % aus B,C/B (in einer Mi-
schung von 50 % B,C, MaschengroBe 320, und 50 % B, 38 um und
feiner) und -zu 6 % aus dem gleichen Bindemittel bestand. Auf
die und in Kontakt mit der B4C/B-Partikulatvorform wurde
eine Platte der Aluminiumlegierung Al-10Si-3Mg (10 % Si,

3 % Mg, der Rest Al) mit den Abmessungen 50,8 mm im Quadrat
und 12,7 mm Starke gegeben, und die gesamte Anordnung wurde
in Aluminiumoxidteilchen (38 Alundun, 24 Korn) eingebettet,
die sich in einem feuerfesten Behélter befanden, wie das in
der Fig. 2 gezeigt wird.

Die Gruppe, die aus dem feuerfesten Behélter und dessen' In-
halt bestand, wurde in einen widerstandsbeheizten Vakuumofen
gegeben, der mit einem Strom von 1 1l/min Argongas gespeist
wurde. Sie wurde iber eine Zeitspanne von zehn Stunden auf
eine Solltemperatur von 1200 %¢c erhitzt und zwdlf Stunden
lang bei 1200 °% gehalten. Man lieB die Gruppe finf Stunden
lang abkiihlen, bevor sie aus dem Ofen genommen wurde,

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen worden war, wurde
das unreagierte Aluminium auf der Oberiléche der Anordnung
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mechanisch entfernt, und es wurde eine pulverisiertse Probe
des darunterliegenden keramischen Verbundstoffs genommen und
einer Rontgen-Diffraktionsanalyse unterzogen. Diese'Analyse
zeigte, daB der keramische Verbundstoff Al; Si; B4C; B-AlBlz;
A1203 und A1884C7 enthielt. Weitere Versuche zeigten, daB
der Verbundstoff die folgenden Eigenschaften hatte: Dichte
von 2,55 g/cm3); Elastizitiitsmodul von 213 GPa; eine Hérte
von 57 (Rockwell A); eine filegefestigkeit von 231 % 31 MPa

und eine Bruchz#éhigkeit von 9,1 ¥ 0,1 MPa m1/2.

Beispiel VI:

Ein zu 99,64 % reiner Titanmetallblock (Gite 2) mit den Ab-
messungen von 15,875 mm Durchmesser und 19,05 mm HOhe wurde
in Borkarbidpartikulat (B4C 99,7 %, 1 - 5 um) eingebettet,
das sich in einem Schmelztiegel aus Aluminiumoxid befand. Die
Baugruppe, die aus dem Aluminiumoxidschmelztiegel und dessen
Inhalt bestand, wurde in einen Induktionsofen gegeben, dem
Argongas mit einer Rate von 300 cm3/min zugefihrt wurde., Die
Gruppe wurde bis zu dem Punkt erhitzt, an dem das Titan
schmolz (etwa 1700 ° . 1750 %, gemessen mit einem optischen
Pyrometer), lUber eine Zeitspanne von vier Minuten., Anschlies-
send 1lieB man sie abkiihlen. '

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen worden war, wurde
eine pulverisierte Probe des resultierenden keramischen Ver-
bundstoffs entnommen und der Réntgen-Diffraktionsanalyse
unterzogen. Diese Analyse zeigte das Vorhandensein von TiB,:
TiB; TiC und Ti.

Fig. 4 ist eine Mikrofotografie in 1500facher VergroBerung
eines Querschnitts durch das Verbundprodukt, welche TiB, als
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Bezugszeichen 28, TiB als Bezugszeichen 30, TiC als Bezugs-
zeichen 32 und Ti als Bezugszeichen 34 zeigt. Die TiBz-Phase
erscheint in pléttchenartiger Struktur. '

Beispiel VII:

Eine zylindrische Probe aus zu 99,64 % reinem Titan (Giite 2)
mit einem Durchmesser von 15,875 mm und einer Lénge von

19,05 mm wurde in Borkarbid (1000 Korn) eingebettet, das sich
in einem Schmelztiegel aus Aluminiumoxid befand. Die Gruppe,
die aus dem Aluminiumoxidschmelztiegel und dessen Inhalt be-
stand, wurde in einen widerstandsbeheizten Vvakuumofen gege-
ben, in den Argongas mit einer Rate von 500 cm3/min floB.

Die Gruppe wurde Uber eine Zeitspanne von 3 Stunden auf eine
Solltemperatur von 1750 Oc erhitzt und dann 3 Stunden und

20 Minuten lang bei 1750 °c gehalten.

Nachdem die Gruppe eus dem Ofen genommen worden und abgekiihlt
war, wurde eine pulverisierte Probe des resultierenden kera-
mischen Verbundprodukts genommen und der Réntgen-Dif frak-
tionsanalyse unterzogen. Diese Analyse verwies auf das Vor-
handensein von TiB,; TiC und Ti,B,.

Beispiel VIII:

Ein Block aus zu 98,20 % reinem Hefniummetall mit einem
purchmesser von 9,525 mm und einer Hohe von 19,05 mm wurde
in Borkarbidpartikulat (- 325 MaschengroBe) eingebettet, das
sich in einem Schmelztiegel aus Aluminiumoxid befand. Die
Gruppe, die aus dem Aluminiumoxidschmelztiegel und dessen
Inhalt bestand, wurde in einen Induktionsofen gegeben, dem
ein Gas zugefiihrt wurde, das zu 1 % aus Wasserstoff und zu
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99 % aus Argon bestand und mit einer Rate von 500 cm3/min
floB., Die Gruppe wurde Uber einen Zeitraum von 8 Minuten auf
2300 °c (gemessen mit einem optischen Pyrometer) erhitzt.
Danach lie® man die Gruppe abkiihlen.

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen worden war, zeigte
die Untersuchung der genommenen Probe, daB dort, wo sich der
Hafniumblock befunden hatte, ein sehr sauberer zylindrischer
Hohlraum entstanden war. Das weist darauf hin, daB die Fahig-
keit der Formreplikation bei diesem System gut ist. Eine pul-
verisierte Probe des keramischen Verbundproduktes, das bei
diesem Experiment hergestellt worden war, wurde genommen und
der Rontgen-Diffraktionsanalyse unterzogen. Diese Analyse
brachte den Nachweis fir das Vorhandensein von HfBZ; HfC; Hf
und geringfigigen Mengen von B,C.

Fig. 5 ist eine Mikrofotografie in 1500facher VergréBerung

eines Querschnitts durch das Verbundprodukt und zeigt HfB2

als Bezugszeichen 36, HfC als Bezugszeichen 38, B,C als Be-
zugszeichen 40 und Hf als Bezugszeichen 4?.'Hf82 hatte eine
plattchenartige Struktur.

Wie oben beschrieben wurde, konnen andere Grundmetalle, unter-
schiedliche Konzentrationen der Ausgangsstoffe und andere
Abweichungen wie Dichte der Packung, Art der -Borkarbidteil-
chen, Zeit und Temperatur genutzt werden, um das &ndprodukt

zu é@ndern oder zu steuern, Materialien dieses Typs wéren fir
solche Anwendungen wie Motorkomponenten von Nutzen.

Beispiel IX:

Eine Vorform mit den Abmessungen von 50,8 mm im Quadrat und
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12,7 mm Stiarke wurde nach einem #hnlichen Verfahren wie im
Beispiel I hergestellt, Die Vorform bestand jedoch zu etwa

95 % aus B,C (1000 Korn) und zu etwa 5 % aus KohlenstoffruB
(991-uP), der sowohl als Kohlenstoffdonatormaterial als auch
als Bindemittel diente. Genauer formuliert, wurde die Vor-
form durch Kaltpressen der gemischten Ausgangsstoffe in einer
stahlform mit einem Druck von etwa 70,31 kp/cm2 hergestellt.
Eine Platte aus Zirkoniumgrundmetall von 50,8 mm Fléche im
Quadrat und 9,525 mm Starke (Giite 702 Zr) wurde oben auf die
und in Kontakt mit der kaltgepreBten B,C-Vorform gebracht.
Die gesamte Anordnung wurde dann in eine Graphitform gegeben,
wie das in der Fig. 6 gezeigt wird. Ganz speziell wurde die
B4C-vOrform, die Vorform 42, mit einem Zirkoniumgrundmetall-
block, dem Grundmetallblock 43, in Kontakt gebracht, die sich
beide in einem feuerfesten Graphitbehalter 41 (Gite ATJ) be-
fanden, wobei der Graphitbehdlter 41 Durchgangslocher 45 auf-

weisen kann, aber nicht muB.

Die Gruppe, die aus der Graphitform und deren Inhalt besteht,
-wurde in einen widerstandsgeheizten vakuumo fen gegeben. Der
Ofen wurde zuerst bei Zimmertemperatur auf einen Druck von

1 x 10~% Torr evakuiert und dann wieder mit Argon gefillt.
AnschlieBend wurde der Ofen auf einen Druck von etwa 1 x 10~
Torr evakuiert und danach iliber eine Zeitspanne von etwa 30 Mi-
nuten auf eine Temperatur von etwa 250 Oc erhitzt. Dann wurde
der Ofen mit einer Rate von 100 OC/h von etwa 250 °C auf et-
wa 450 °C erhitzt. Die Ofenkammer wurde wieder mit Argon ge-
fillt, das mit einer Rate von etwa 1 l/min floB, und wurde

bei einem Druck von etwa 14,062 x 1072 kp/cm2 gehalten. Der
ofen wurde liber eine Zeitspanne von finf Stunden auf eine -
Temperatur von etwa 1900 °C erhitzt und dann etwa zwei Stun-
den lang bei etwa 1900 °c gehalten. Dann wurde der Ofen Ulber

2
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etwa finf Stunden abgekihlt.

Nachdem die Gruppe aus dem Ofen genommen wurde, wurde an dem
Verbundkérper eine quantitative Bildanalyse durchgefihrt. Da-
bei wurde speziell festgestellt, daB das Verhéltnis von
Zr82C/ZrC etwa 1,03 betrug, diese Bestimmung erfolgte expe-
rimentell., Dieses Verhaltnis kann mit einem Standardverhé&lt-
nis von ZrBz/ZrC verglichen werden, daB etwa 1,39 betrégt

(d. h., das Verhédltnis von ZrB,/ZrC in einer vorform, der
kein Kohlenstoff zugesetzt worden war). Demzufolge ist es
,klar, daB das ZrBz/ZrC-vGrhéltnis durch den Zusatz eines Koh-
lenstoffdonatormaterials zu einer B4C-Vorform vor dem reak-
tiven Infiltrieren der Vorform abgestimmt werden kann.

Beispiel X:

Eine Vorform mit den Abmessungen 50,8 mm im Quadrat und
9,525 mm Stérke wurde nach einem &hnlichen Verfahren wie im
Beispiel I hergestellt. Die Vorform bestand zu etwa 95 % aus
B4C (1000 Korn) und etwa 5 % organischem Bindemittel (Acra-
wax-C). Die Vorform wurde durch Kaltpressen der gemischten
Ausgangsmaterialien bei 351,55 kp/cm2 in einer Stahlform her-
gestellt. Oben auf die und in Kontakt mit der kaltgepreBten
Vorform aus B,C wurde eine 9,525 mm starke Zirkoniumgrund-
metallplatte von 50,8 mm im Quadrat (Giite 702 Zr) aufgelegt.
Die gesamte Anordnung wurde dann in eine Graphitform (Gute
ATJ) gegeben, wie das in der Fig. 6 gezeigt wird. AuBerdem
wies ein unterer Bodenabschnitt 44 des Graphitbehélters 41
eine Vielzahl von Durchgangsléchern 45 auf. Die ungeféhren
Abmessungen des unteren Bodenabschnittes 44 betrugen etwa,
50,8 mm x 50,8 mm. Im Bodenabschnitt 44 des Graphitbehélters
41 befanden sich neun Durchgangslécher, jedes mit einem
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Durchmesser von etwa 1,5875 nmm.

Die Gruppe, die aus der Graphitform und deren Inhalt besteht,
wurde in einen widerstandsbeheizten Vakuumofen gegeben. Der
Ofen wurde zuerst bei Zimmertemperatur auf einen Druck von
1 x 10™% Torr evakuiert und anschlieBend mit Argon gefullt.

2 Torr

Dann wurde der Ofen auf einen Druck von etwa 1 x 10~
evakuiert und danach auf eine Temperatur von etwa 250 °c

Uber einen Zeitraum von etwa 30 Minuten erhitzt. Danach wur-
de der Ofen mit einer Rate von 100 oC/h von etwa 250 °C auf
etwa 450 °C erhitzt. Der Ofen wurde wieder mit Argon gefullt,
das dann weiter mit einer Rate von etwa 2 l/min floB, und es
wurde ein Druck von etwa 14,062 x 10™2 kp/cm2 aufrechterhal-
ten. Der Ofen wurde Uber einen Zeitraum von funf Stunden auf
eine Temperatur von etwa 1900 Oc erhitzt und etwa zwei Stun-
den bei etwa 1900 °C gehalten. Dann wurde der Ofen Uber etwa

funf Stunden abgekiihlt.,

Fur vergleichszwecke wurde eine identische Anordnung geschaf-
fen, bei der aber im unteren Abschnitt der Graphitform keine
Durchgangsldcher vorhanden waren.

Nachdem die einzelnen Gruppen aus dem Ofen genommen worden
waren, wurde ein Vergleich des AusmaBes der Porésité&t in
jedem der Verbundkérper vorgenommen. Es wurde festgestellt,
daB der Umfang der Pordsitét in dem Verbundkérper, der mit
einer Graphitform mit Durchgangsldchern hergestellt worden
war, geringer war als der Umfang der Pordsitét in einem Ver-
bundkérper, der mit einer Graphitform ohne Durchgangslécher
hergestellt worden war. Es ist folglich leicht ersichtlich,
daB die Anbringung von Durchgangsléchern in einer Graphit-
form die Menge der Pordsitédt in einem Verbundkérper, der
durch reaktives Infiltrieren eines Grundmetalls in eine
B4C-Vorform hergestellt wird, verringern kann,
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