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@ Verfahren zur Herstellung von pulverformigen hochstschmelzenden anorganischen Verbindungen

und metallischen Kompositionen.

@ Die Erfindung bezieht sich auf die anorganische Che-

mie sowie auf ein Verfahren zur Herstellung von pul-
verformigen hdchstschmelzenden anorganischen Verbin-
dungen und pulverférmigen metallischen Mischkérpern.

Das Herstellungsverfahren besteht erfindungsgeméss
darin, dass man eine Charge, bestehend aus Elementen
der l. bis VIll. Gruppe des Periodensystems und/oder ihren
Oxiden und/oder ihren Halogeniden sowie aus Metallen
der 1. bis lil. Gruppe des Periodensystemes der Elemente
und/oder ihren Hydriden sowie Stickstoff und/oder Koh-
lenstoff und/oder Bor und/oder Silizium und/oder Schwe-
fel und/oder Phosphor und/oder Oxiden und/oder Haloge-
niden und/oder organischen Verbindungen dieser Ele-
mente, mit Zusétzen und zwar Oxiden der Metalle der |I.
Gruppe des Periodensystems der Elemente und/oder
Alkalimetallhalogeniden und/oder Ammoniumhalogenid,
Polystyrol, Polyathylen und Harnstoff vermischt, wonach
die zubereitete Charge in eine Reaktionszone eingebracht
und zwecks Durchfiihrung der selbstandig ablaufenden
Hochtemperatursynthese des Endprodukts geziindet wird.
Das Syntheseprodukt wird dann aus der Reaktionszone
ausgetragen und das Endprodukt von Synthesenebenpro-
dukten durch Behandlung mit einer Mineralséurelésung
gereinigt.

Die Erfindung wird beispielsweise in der Pulvermetal-
lurgie Verwendung finden.
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_Beschreibung

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf die anorganische Chemie und insbesondere betrifit sie ein
Verfahren zur Herstellung von pulverformigen hdchstschmelzenden anorganischen Verbindungen und
pulverfdrmigen metallischen Kompositionen.

Die Erfindung wird in der Pulvermetailurgie zur Herstellung von Harimetallen, hitzefesten und gegen
aggressive Mittel bestandigen Werkstoffen, bei der Herstellung von keramischen Verbundwerkstof-
fen Verwendung finden.

Heutzutage ist ein Verfahren zur Herstellung von héchstschmelzenden anorganischen Verbindun-
gen insbesondere von Karbiden, Boriden, Siliziden und Nitriden der Metalle der IV., V. und V1. Gruppe
des Periodensystems der Elemente (GB-B 1 497 025) bekannt.

Bei der Durchfiihrung dieses Verfahrens vermischt man wenigstens eines der Oxide von Metallen
der IV., V. und VI. Gruppe des Periodensystems der Elemente, metallisches Reduktionsmittel Aluminium,
Magnesium, Kalzium und Stickstoff, Kohlenstoff, Bor, Silizium. In der Reaktionszone erfolgt dann die
Synthese durch Reakiion zwischen den genannten Komponenten unter Bedingungen der gerichteten
Verbrennung, wobei die Reaktion durch exotherme Wechselwirkung der Komponenten im Reaktionsraum
bei einem zwischen 1 und 5000 bar liegenden Druck des gasférmigen Mediums spontan ablduft. Die Ver-
brennungstemperatur erreicht dabei etwa 4000 bis 5000°C, so dass ein gegossenes Produkt hergestellt
wird.

Um Harimetalle auf der Basis von hdchstschmelzenden anorganischen Verbindungen herzustellen,
setzt man dem angegebenen Gemisch Nickel, Kobalt, Molybdan oder Oxide derselben in einer Menge
von 5 bis 20 Masse-% zu. Zwecks Verbesserung der mechanischen Eigenschaften (Hitzefestigkeit,
Verschleissbesténdigkeit, Harte) von Hartmetallen werden ebenfalls Legierungszusitze beispielsweise
Mangan in einer Menge von 1 bis 5 Masse-% zugegeben.

Zum Vermeiden des Siedens von fliichtigen Komponenten des Gemisches und der Dissoziation des
Endprodukts fiihrt man die Synthese in der Gasatmosphére unter einem Druck von 1000 bis 5000 atm
durch.

Bei der Synthese kommt es zur Bildung des Endprodukis und der Schiacke in Form von Metalloxid des
Reduktionsmittels, wobei das Endprodukt und die Schlacke bei der Synthesetemperatur im flissigen Zu-
stand vorliegen und sich wegen unterschiedlichen spezifischen Gewichts entmischen. Nach diesem Ver-
fahren lassen sich hdchstschmelzende Verbindungen als kompakie homogene Erzeugnisse synthetisie-
ren. Die Herstellung von Pulvern aus den kompakien Erzeugnissen ist jedoch mit den zuséizlichen
Schwierigkeiten, und zwar Mahlen und Klassieren verbunden und liefert keine homogenen Pulver.

Bekannt ist ein Verfahren zur Synthese von hochstschmelzenden Stoifen, und zwar Nitriden der Me-
talle aus der Il bis IV. Gruppe des Periodensystems der Elemente (US-A 4 459 363), das im Vermi-
schen von Natriumazid mit metallischem Kalzium oder Magnesium und stéchiometrisch gewéhitem Oxid
von Seltenerdmetallen, Metallen der Ill. bis IV. Gruppe oder ihren Mischungen besteht. Das zubereite-
te Gemisch erhitzt man auf eine Entzlindungstemperatur, wodurch das Gemisch, indem es sich selbst un-
terhalt, so lange brennt, bis ein hichstschmelzender Nitridverbund entsteht.

Da eine der Komponenten des Ausgangsgemisches Azid ist, macht das Verfahren unmdglich, pulver-
formige Verbindungen von héchstschmelzenden Metallen ausser Nitride herzustellen. Aber selbst bei
der Synthese von Nitriden der Metalle aus der Iil. bis IV. Gruppe gestatiet dieses Verfahren keine
grosstechnische Hersteliung wegen Brand- und Explosionsgefahr zu organisieren, weil der Synthese-
prozess von der Bildung des gasformigen Natriums in einer Menge von 7,5 | je 1 Mol MeN begleitet wird.
Bei der Synthese von Nichtmetallnitriden beispielsweise Siliziumnitrid kann ausserdem die Umsetzung
von Nitrid bei hohen Temperaturen der selbstindig ablaufenden Hochtemperatursynthese und relativ
geringen Driicken von Stickstoif unvollstandig erreicht werden, weil das Siliziumnitrid dissoziiert.

Bekannt ist ferner ein Verfahren zur Herstellung von hdchstschmelzenden Karbiden, Boriden, Silizi-
den, Sulfiden und Nitriden der Metalle aus der IV. bis VI. Gruppe des Periodensystems der Elemente
(US-A 3 726 643). Das Verfahren besteht darin, dass man Pulver von Metallen der IV. bis V1. Gruppe
und von Nichtmetallen C, B, Si, S und N als Ausgangsbestandieile vermischt. Das zubereitete Gemisch
wird von der Warmequelle, und zwar Wolframdraht, Chromnickeldraht mit einem Ziindgemisch angeziin-
det, und danach erfolgt die selbstandig ablaufende Hochtemperatursynthese in der Inerigasatmospha-
re. Das hergestellie Produkt stellt ein Konglomerat von gesinterten Grobkdrnern mit unterschiedlicher
Grosse dar, was die weitere Verwendung des Produkis erschwert, weil es das zusatzliche Mahlen und
Klassieren erfordert.

Nach diesem Verfahren kann man ausserdem hdchstschmelzende Verbindungen von Elementen der
I, I, 1. und VII. Gruppe des Periodensystems der Elemente nicht synthetisieren, weil die Umsetzung
von Elementen der aufgezahlten Gruppen mit B, Si, C und N ein niedrigthermischer Prozess ist, so dass
die selbstdndig ablaufende Hochtemperatursynthese entweder nicht oder unvollsténdig verwirklicht
wird.

Die heute bekannten Verfahren zur Herstellung von hichstschmelzenden anorganischen Verbindun-
gen und metallischen Mischkérpern, d.h. pulverformigen metallischen Kompositionen gestatien also
nicht, feindisperse Pulver, die hinsichtlich der chemischen und Phasenzusammensetzung homogen sind,
zu synthetisieren. Feindisperse Pulver stellt man zurzeit aus gréberen Pulvern oder Sinterzeugen von
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héchstschmelzenden Stoffen her, indem man sie mit Kugelmiihlen mahit. Der Mahlgang ist sehr langwie-
rig, und dadurch, dass viele héchstschmelzende Stoffe abschleifend wirken, kommt es zur Verunreini-
gung der Pulver durch Werkstoffe, aus denen die Miihlen bestehen. Da Ausgangsstoffe korngrdssen-
inhomogen sind, bleibt auch das gemahlene Pulver ebenfalls geniigend inhomogen. Die Teilchengrdsse
der hergesteliten Verbindungen nach dem Mahlen schwankt zwischen Mikrometerbriichen und 5 bis
10 um. Dadurch werden die physikalisch-mechanischen und Betriebseigenschaften von aus zerkleiner-
tem Pulver hergestellten Erzeugnissen verschiechtert.

Diese Aufgabe wird durch die Merkmale des kennzeichnenden Teils der Anspriiche 1 und 2 geldst.

Dank der beanspruchten Erfindung kann man feinkérnige Pulver (0,1 bis 10,0 pm) gewinnen, welche ei-
ne homogene Phasen- und Kornzusammensetzung aufweisen. Es gelingt ausserdem jetzt pulverférmige
héchstschmelzende anorganische Verbindungen und metallische Mischkdrper von Elementen der 1. bis
VIil. Gruppe des Periodensystems herzustellen.

Nach der beanspruchten Erfindung ist zweckméssigerweise eine Charge zu verwenden, die aus ei-
nem Gemisch von 12,00 bis 80,95 Masse-% wenigstens eines Elements der 1. bis VIIi. Gruppe des Peri-
odensystems der Elemente und/oder wenigstens eines Oxids und/oder wenigstens eines Halogenids von
Elementen der I. bis VIIl. Gruppe des Periodensystems; 0,05 bis 31,50 Masse-% Stickstoff und/oder
Kohlenstoff und/oder Bor und/oder Silizium und/oder Schwefel und/oder Phosphor und/oder Oxiden ei-
nes beliebigen der genannten Elemente und/oder Halogeniden eines beliebigen der genannten Elemente
und/oder organischen Verbindungen eines beliebigen der genannten Elemente; 19,0 bis 56,5 Masse-%
wenigstens eines Metalls der I. bis Ill. Gruppe des Periodensystems der Elemente und/oder wenigstens
eines Hydrids dieser Metalle und aus Zusétzen in einer Menge von 1 bis 25% bezogen auf die Masse
des Gemisches besteht, die Oxide von Metallen der Il. Gruppe des Periodensystems der Elemente
und/oder Alkalimetalihalogenide und/oder Ammoniumhalogenid und/oder Polystyrol und/oder Polyéthylen
und/oder Harnstoff enthalt, wobei ein Stoff nur einmal in der obigen Zusammensetzung eingesetzt wird.

Um das Endprodukt mit einer homogenen Kornzusammensetzung herzustellen und die Teilchengrdsse
der herstellbaren pulverformigen Verbindungen und Mischkérper zu vermindern, ist es nach der bean-
spruchten Erfindung zweckmassig, dass die Charge als Zusétze Oxide von Metallen der Il. Gruppe des
Periodensystems der Elemente in einer Menge von 5 bis 25%, bezogen auf die Masse des erwihnten
Gemisches, und/oder 1 bis 5%, bezogen auf die Masse des erwahnten Gemisches der Alkalimetalhaloge-
nide, und/oder Ammoniumhalogenide und/oder Polystyrol und/oder Polyathylen und/oder Harnstoff, be-
zogen auf die Masse des erwéhnten Gemisches, enthalt.

Zwecks Herstellung einer héchstschmelzenden anorganischen Verbindung mit homogenen 2 bis 5 ym
grossen Teilchen ist es nach der beanspruchten Erfindung zweckméssig, eine Charge zu benutzen, wel-
che aus einem Gemisch von 56,0 Masse-% Titandioxid, 8,3 Masse-% Kohlenstoff, 35,7 Masse-% Ma-
gnesium und aus Zusétzen, d.h. 10,0% Magnesiumoxid und 3,0% Polystyrol, bezogen auf die Masse des
Gemisches, besteht, und das Isolieren des Endprodukts durch Behandlung des Syntheseprodukis mit ei-
ner Salzséureldsung durchzufihren.

Zur Herstellung eines metallischen Mischkérpers von elementarem Titan und Nickel mit einer Teilchen-
grosse von 2,0 bis 5,0 pm ist es erfindungsgeméss zweckmassig, eine Charge, bestehend aus einem Ge-
misch von 26,50 Masse-% Titandioxid, 25,50 Masse-%, Nickeloxid, 26,50 Masse-% Kalzium, 21,45
Masse-% Zink, 0,05 Masse-% Russ, und Zusatz, d.h. 24,0% Kalziumoxid, bezogen auf die Masse des
Gemisches, zu verwenden und das Isolieren des Endprodukts durch Behandlung des Syntheseprodukts
mit einer Schwefelsaureldsung durchzufiihren.

Andere Ziele und Vorteile der beanspruchten Erfindung sind aus der nachfolgenden ausfilhrlichen
Beschreibung des Verfahrens zur Herstellung von pulverférmigen hdchstschmelzenden anorgani-
schen Verbindungen und metallischen Mischkérpern und der Ausfiihrungsbeispiele fir dieses Verfah-
ren ersichtlich.

Als Ausgangskomponenten zur Herstellung von pulverférmigen hdchstschmelzenden anorganischen
Verbindungen und metallischen Mischkérpern kommen nach der beanspruchten Erfindung folgende in
Frage:

I einzeln oder in Verbindung miteinander genommene Elemente der 1. bis VIIi. Gruppe des Periodensy-
stems der Elemente, ihre Oxide, ihre Halogenide, beispielsweise Pulver von elementarem Titan mit Pulver
von elementarem Wolfram, Pulver von elementarem Wolfram mit Wolframoxid und -chlorid, Pulver von
elementarem Titan mit Pulver von elementarem Wolfram und Wolframchlorid, Titanoxid mit Wolframoxid.

Das Mischungsverhdltnis fir die angegebenen Verbindungen héngt von den Anforderungen
(hinsichtlich der chemischen und Phasenzusammensetzung), welche an das Endprodukt gestellt werden,
ab und betrégt bekanntlich 0 bis 1.

il. einzeln oder in Verbindung miteinander genommene Elemente der I. bis lll. Gruppe des Periodensy-
stems der Elemente und ihre Hydride, zum Beispiel Pulver von metallischem Magnesium, Gemisch des
Pulvers von metallischem Kalzium mit Kalziumhydrid in einem beliebigen Verhéitnis, Gemisch der Metall-
pulver von Lithium, Kalzium und Aluminium in einem beliebigen Verhaltnis, Gemisch der Metallpulver von
Lithium, Aluminium mit Magnesiumhydrid in einem beliebigen Verhéitnis, welches von dem hergesteliten
Endprodukt abhangt.

[ll. einzeln oder in Verbindung miteinander genommene Stickstoff, Kohlenstoff, Bor, Silizium, Schwe-
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fel, Phosphor, ihre Oxide, ihre Halogenide sowie ihre organischen Verbindungen wie Stickstoff, Stick-

‘stoff und Kohlenstoff, Kohlenstoff und Bor, Kohlenstoff und Boroxid, Borchlorid und Polyathylen, Silizi-

um mit Siliziumoxid und Siliziumchlorid. Das Mischungsverhélinis fir die angegebenen Verbindungen
héngt von den Anforderungen, welche an das Endprodukt gestellt werden, ab.

Die Ausgangscharge fiir die Synthese des Endprodukts wird durch Vermischen dieser drei oben an-
gegebenen Komponenten gewonnen. Der beanspruchten Erfindung geméss werden 12,00 bis 80,95 Mas-
se-% Komponente (1), 19 bis 56,5 Masse-% Komponente (ll) und 0,05 bis 31,5 Masse-% Komponente (lll)
gewahit.

Enthalt die Charge die Komponente (l) in einer unter 12,0 Masse-% liegenden Menge, so wird das opti-
male Verhdlinis zwischen Reaktionsteilnehmern gestért, was den Verbrennungstemperaturanstieg
(Synthesetemperaturanstieg) und die Stérung der Homogenitat der Phasen- und Kornzusammensetzung
des Endprodukts bewirkt.

Enthalt die Charge die Komponente (1) in einer 80,95 Masse-% iibersteigenden Menge, so kommt es
zum Uberschuss an dieser Komponente, der sich als Ballast am Verbrennungsprozess beteiligt, was
zum Stillstand der Ausbreitung der Verbrennungsfront (der Synthese) tiber den ganzen Reaktionsraum
fithrt, dabei wird die Phasen- und Kornhomogenitét des Endprodukts gestort.

Liegt der Gehalt der Charge an der Komponente (ll) unter 19,0 Masse-%, so bleibt der Uberschuss an
der Komponente (l) in Syntheseprodukien nichtumgesetzt erhalten und es kommt zur Stérung der Korn-
und Phasenhomogenitét des Endprodukts.

Uberstelgt der Gehalt der Charge an der Komponente (II) 56,5 Masse-%, so erfolgt im Laufe der Syn-
these eine intensive Verdampfung des Uberschusses dieser Komponente, was ebenfalls die Stérung
der Korn- und Phasenhomogenitét des Endprodukts bewirkt.

Der Gehalt der Charge an der Komponente (llI) richtet sich nach dem Gehalt an den Komponenten (1)
und (I1).

Erfindungsgemass werden der Charge, hergestellt durch Vermischen von Komponenten (i), (II) und
(1), Zusétze, und zwar 5 bis 25% Oxide von Metallen der Il. Gruppe des Periodensystems der Elemen-
te, bezogen auf die Masse der hergesteliten Mischung, und/oder 1 bis 5% Alkalimetallhalogenide
und/oder Ammoniumhalogenid und/oder Polystyrol und/oder Polyathylen und/oder Harnstoff, bezogen
auf die Masse der hergestellten Mischung zugegeben.

Das Einmischen von Zusétzen als Oxide von Metallen der ll. Gruppe des Periodensystems der Ele-
mente macht es méglich, die Synthesetemperatur zu senken, weil diese Oxide nicht zerfallen, das End-
produkt nicht verunreinigen und die Kiristallisation des Endprodukts unter milden Bedingungen erfolgt,
wodurch ein homogenes feindisperses Pulver hergestellt werden kann. Zum Erreichen der Korngros-
sen- und Strukturhomogenitét sind die angegebenen Oxide aus Alkalimetalloxiden gewahlt, wodurch ihre
Identitat mit den Oxiden der Komponente (lf) erreicht wird sowie das Endprodukt von diesen Oxiden aus-
reichend leicht gereinigt werden kann. Mit einem unter 5 Masse-% liegenden Gehalt an diesen Oxiden
wird eine bedeutende Temperatursenkung fiir die erforderlichen Kristallisationsbedingungen wéhrend
der Synthese nicht erzielt. Der Einsatz der genannten Oxide in einer 25 Masse-% (ibersteigenden Men-
ge filhrt zur Senkung der Verbrennungstemperatur, was die Stdrung der Homogenitét des herstellbaren
pulverfdrmigen Produkis bewirkt.

Setzt man der angegebenen Mischung der Komponenten (1), (Il) und (Ilf) Alkalimetalthalogenide und/
oder Ammoniumhalogenid und/oder Polystyrol und/oder Polyathylen und/oder Harnstoff zusaizlich zu,
so kommt es zum Synthesetemperaturabfall wegen Zersetzung derselben im Laufe der Synthese, wo-
durch ein Ergebnis gewonnen werden kann, welches dem beim Zusetzen der Oxide von Metallen der Il
Gruppe in die genannte Mischung gewonnenen ahnelt. Die Menge von zusétzlich zugegebenen Alkalime-
tallhalogeniden oder Ammoniumhalogenid oder Polystyrol oder Polyathylen oder Harnstoff ist der Men-
ge von eingesetzen Oxiden der Metalle der 1. Gruppe anzupassen. Die Eniwicklung einer grossen Men-
ge gasformiger Produkte durch Zersetzung der erwdhnten Stoffe ruft die Verfeinerung des Endpro-
dukis unmittelbar im Verbrennungsfrontgebiet (Synthesegebiet) durch Gasdruckwirkung hervor. Der
sich zerseizende Zusatz enthélt ausserdem Elemente, welche zur vollstandigen Umwandlung des End-
produkis erforderlich sind, d.h. Kohlenstoff im Bestand des Polymers zur Herstellung von Karbiden,
Stickstoff des Harnstoffs zur Herstellung von Nitriden. Durch Zugabe von Alkalimetallhalogeniden
oder Ammoniumhalogenid kann man die Synthesetemperatur ohne Verunreinigung des Endprodukts her-
absetzen, weil die entstandenen gasférmigen Produkte leichtfliichtig sind. Der Einsaiz des sich zerset-
zenden Zusatzes in einer Menge von weniger als 1 Masse-% reicht nicht aus, weil die Bildung einer hin-
reichenden Gasmenge nicht gesichert wird. Falls der Gehalt an dem sich zersetzenden Zusatz 5 Masse-
% Ubersteigt, kommt es zur Synthesetemperatursenkung und Homogenitétsstorung des Endprodukis.

Die dadurch zubereitete Charge wird danach in einen Reaktor, dessen Aufbau weit bekannt ist, einge-
bracht, wo die selbsténdig ablaufende Hochtemperatursynthese gesichert wird.

Mit einer beispielsweise Wolframspirale, angeschlossen an eine Stromquelle mit 50 bis 60 V Spannung
und 5 bis 20 A Stromstérke wird die Entziindung der oberen Schicht der Charge gestartet. Des weiteren
erfolgt die Herstellung des Endprodukis unter Bedingungen der selbstandig ablaufenden Hochtempera-
tursynthese.

Das synthetisierte Produkt enthélt Beimengungen von Nebenverbrennungsprodukten (Verbindungen
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der Komponente 1l). Zwecks Reinigung des Endprodukts von diesen Beimengungen behandelt man das
Syntheseprodukt in Mineralsaureldsungen wie Salz- und Schwefelsaureldsungen. Nach der Séurebe-
handlung wird das Endprodukt bei einer zwischen 100 und 150° liegenden Temperatur innerhalb von 4 bis
5 Stunden getrocknet.

Das hergestellte Produkt ist eine pulverfdrmige phasen- und korngréssenhomogene Substanz mit ei-
ner Teilchengrdsse von 0,1 bis 10,0 ym. Das hergestelite pulverférmige Produkt ist nach seiner Morpho-
logie von den ahnlichen nach anderen Verfahren gewonnenen Produkten leicht zu unterscheiden.

Das herstellbare Produkt lsst sich nach den Verfahren der chemischen Analyse, Rontgenografie
und Raontgenstrukturanalyse untersuchen.

Nach dem erfindungsgeméssen Verfahren kann man ein pulverformiges Produkt mit den angegebe-
nen Eigenschaften hersiellen, indem man als Ausgangskomponenten verfiigbare und billigere Rohstof-
fe, und zwar Oxide und Halogenide statt bisher unter Synthesebedingungen verwendbarer teurer und
schwer zuganglicher Metallpulver einseizt.

Das erfindungsgemésse Verfahren macht es ausserdem méglich, Verbindungen der I. bis Vill. Grup-
pe des Periodensystems der Elemente beispielsweise Borkarbid,Wolframkarbid herzustellen, welche we-
gen geringer Warmeabgabe bei der Umsetzung von elementaren metallischen und nichtmetallischen Aus-
gangskomponenten unter Bedingungen der selbstdndig ablaufenden Hochtemperatursynthese frither
nicht gewonnen werden konnten.

Beispiel 1

Man nimmt 56 Masse-% Titandioxidpulver, 35,7 Masse-% Magnesiumpulver, 8,3 Masse-% Kohlen-
stoff als Russ, beschickt die Pulver in eine aus nichtrostendem Stahl bestehende Trommel und riihrt in-
nerhalb von 5 Stunden um. Dann werden in die Trommel 10 Masse-% Magnesiumoxidpulver und 3 Masse-
% Polystyrolpulver aufgegeben. Die Pulver werden zusétzlich vermischt und in einen Reakior einge-
bracht, die Charge wird beim Beschicken eingestampft. Der Reaktor wird abgedeckt, 2- bis 3mal mit ei-
nem Inertgas geblasen, dann mit Argon aufgefiillt, hermetisch abgedichtet, wonach die Charge mit einer
Wolframspirale, angeschlossen an eine Stromquelle mit etwa 50 bis 60 V Spannung und 5 bis 20 A Strom-
starke, 6rilich entzindet wird. Die Verbrennungstemperatur der Charge erreicht dabei 2300°C. Nach
der vollendeten Verbrennung der Charge lisst man den Reaktor mit dem darin vorhandenen Endprodukt
auf 18°C abkihlen. Das Produkt wird aus dem Reaktor ausgetragen und in einer Salzséureldsung behan-
delt. Das isolierte Pulver ist ein Titankarbid (TiC) mit gleichartigen dunkelgrauen Teilchen, deren Grosse
zwischen 2 und 5 pm liegt. Das Produkt ist einphasig und hat ein kubisches Raumgitter von NaCl-Typ.

Das hergestelite Titankarbid kann als Ausgangspulver zur Herstellung von Hartmetallen und Schleif-
pasten ohne vorherige Aufbereitung (Zerkleinern, Klassieren) dienen.

Ausser dem vorstehend ausfiihrlich beschriebenen Beispiel 1 wurden weitere 145 Experimente ange-
stellt, deren Durchfihrungsbedingungen teilweise dem Beispiel 1 entsprechen, in denen aber die physi-
kalisch-chemischen Bedingungen der Durchfiihrung der Synthese geéndert wurden, némlich die Tempe-
raturverh&linisse, der Druck, die Zusammensetzungen des Gemisches und manche andere, wie dies in
der Tabelle 1 gezeigt wird.
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Patentanspriiche

1. Varfahren zur Herstellung von pulverformigen hdchstschmelzenden anorganischen Verbindungen
und pulverformigen metallischen Kompositionen, welches die Aufbereitung der Charge, die ein Element
der IV. bis V1. Gruppe des Periodensystems der Elemente und ein Element, genommen aus einer Stick-
stoff, Kohlenstoff, Bor, Silizium, Schwefel, Phosphor enthaltenden Gruppe, enthélt, die Zugabe dieser
Charge in eine Reaktionszone, wo die selbsténdig ablaufende Hochtemperatursynthese des Endpro-
dukts erfolgt, und das anschliessende Isolieren des Endprodukis aus der Reaktionszone vorsieht, da-
durch gekennzeichnet, dass eine Charge verwendet wird, der man zusétzlich
—wenigstens ein Element der 1. bis II1. und der VII. bis VIII. Gruppe des Periodensystems der Elemente,

— und/oder wenigstens ein Hydrid der Elemente der L. bis lll. Gruppe des Periodensystems,

— und/oder wenigstens ein Oxid, ein Halogenid der Elemente der 1. bis VIIl. Gruppe des Periodensystems,
— und wenigstens ein Oxid und/oder wenigstens ein Halogenid und/oder wenigstens eine organische Ver-
bindung von Stickstoff und/oder Kohlenstoff und/oder Bor und/oder Silizium und/oder Schwefel
und/oder Phosphor

— und Alkalimetallhalogenide und/oder Ammoniumhalogenid und/oder Polystyrol und/oder Polyéthylen
und/oder Harnstoff zugibt, wéhrend das Isolieren des Endprodukts durch Behandlung des Synthese-
produkts mit einer Mineralséureldsung verwirklicht wird.

2. Verfahren zur Herstellung von pulverformigen hdchstschmelzenden anorganischen Verbindungen
und pulverfrmigen metallischen Kompositionen, welches die Aufbereitung der Charge, die ein Element
der IV. bis VI. Gruppe des Periodensystems der Elemente und ein Element, genommen aus einer Stick-
stoff, Kohlenstoff, Bor, Silizium, Schwefel, Phosphor enthaltenden Gruppe, enthélt, die Zugabe dieser
Charge in eine Reaktionszone, wo die selbsténdig ablaufende Hochtemperatursynthese des Endpro-
dukts erfolgt, und das anschliessende Isolieren des Endprodukis aus der Reaktionszone vorsieht, da-
durch gekennzeichnet, dass eine Charge verwendet wird, die aus einem Gemisch von 12,00 bis 80,95
Masse-% wenigstens eines Elements der 1. bis VII. Gruppe des Periodensystems der Elemente
und/oder wenigstens eines Oxids und/oder wenigstens eines Halogenids von Elementen der 1. bis VIl
Gruppe des Periodensystems;

0,05 bis 31,50 Masse-% Stickstoff und/oder Kohlenstoff und/oder Bor und/oder Silizium und/oder
Schwefel und/oder Phosphor und/oder Oxiden eines beliebigen der genannten Elemente und/oder Halo-
geniden eines beliebigen der genannten Elemente und/oder organischen Verbindungen eines beliebigen
der genannten Elemente;

19,0 bis 56,5 Masse-% wenigstens eines Metalls der I. bis Ill. Gruppe des Periodensystems der Elemen-
te und/oder wenigstens eines Hydrids dieser Metalle und aus Zusétzen in einer Menge von 1 bis 25%,
bezogen auf die Masse des Gemisches, und zwar Oxiden von Metallen der Il. Gruppe des Periodensy-
stems der Elemente und/oder Alkafimetallhalogeniden und/oder Ammoniumhalogenid und/oder Polystyrol
und/oder Polyathylen und/oder Harnstoff besteht, wobei ein Stoff nur einmal in der obigen Zusammen-
setzung eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Charge als Zusétze 5 bis 25% Oxi-
de von Metallen der Il. Gruppe des Periodensystems der Elemente, bezogen auf die Masse des erwéhn-
ten Gemisches, und/oder 1 bis 5% Alkalimetallhalogenide und/oder Ammoniumhalogenid und/oder Polysty-
rol und/oder Polyathylen und/oder Hamstoff, bezogen auf die Masse des erwdhnten Gemisches, ent-
hatt.

4. Veriahren nach einem der Anspriiche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine Charge ver-
wendet wird, die aus einem Gemisch von 56,0 Masse-% Titandioxid, 8,3 Masse-% Kohlenstoff, 35,7
Masse-% Magnesium und aus Zusatzen, bezogen auf die Masse des Gemisches, und zwar 10,0% Ma-
gnesiumoxid und 3,0% Polystyrol besteht, wahrend das Isolieren des Endproduktes durch Behandlung
des Syntheseprodukies mit einer Salzsaureldsung verwirklicht wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine Charge ver-
wendet wird, die aus einem Gemisch von 26,50 Masse-% Titandioxid, 25,50 Masse-% Nickeloxid, 26,50
Masse-% Kalzium, 21,45 Masse-% Zink, 0,05 Masse-% Russ und aus Zusatzen, bezogen auf die Mas-
se des Gemisches, und zwar 24,0% Kalziumoxid besteht, wahrend das Isolieren des Endprodukts durch
Behandlung des Syntheseprodukts mit einer Schwefelséureldsung verwirklicht wird.
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