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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmdte for
fremstilling av porose og ledende keramiske materialer.

Det er kjent at ved flere tekniske prosesser, som f.eks.
stopningsprosesser, som omfatter transport eller behandling av
flytende materialer, er veggene i de innretninger som befinner seg
i kontakt med det flytende metall vanligvis utfdrt av et keramisk.
material med folgende egenskaper:

Vedkommende keramiske material md f£orst og fremst vere passivt,
hvilket vil si at det ikke md reagere med metall;
Videre m& det keramiske material vere i stand til & motstd sterke

termiske sjokk; og det md derfor vare pordst;
Endelig md materialet vmre vanskelig & oksydere.

Det er fra sdkerens side forsSkt & tilvirke keramiske materialer
med de ovenfor angitte egenskaper, savel som den egenskap at det
lett kan fOres elektrisk strém gjennom materialet til det
smeltede metall. Dette innebzrer da forholdsvis liten elektrisk
motstand i det keramiske material, samt god vaztning av materialet
med det flytende metall.

I henhold til oppfinnelsen foreslds en fremgangsmdte som muliggjor
fremstilling av meget pordse og ledende keramiske materialer med
de ovenfor angitte egenskaper.

Denne fremgangsmdte gar ut pa sintring av et utgangsmaterial
bestdende av diborid av titan, zirkonium, hafnium eller wolfram,

fortrinnsvis blandet med disilisid av titan, zirkonium, hafnium eller
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wolfrah,og har som sartrekk i henhold til oppfinnelsen at en viss
mengde av nevnte utgangsmaterial i form av fint pulver oppdeles

i to deler, hvorav den ene, som utgjor 20-80% av den totale

mengde, utsettes for en for-sintring under trykk og ved en temperatur
i omrddet 1000-2000°C, og deretter knuses til granuler som blandes
med den annen del av pulvermengden, hvorpd blandingen eltes sammen
med 1-6 % fluorid av et metall fra gruppe Ia eller Ib i det
periodiske system og det hele vibreres fOr sintringen, som utfdres

i en form ved en temperatur i omrddet 1000-1500°C uten overtrykk

og i inert atmosfzre, f.eks. av argon,

Det er i mange tilfeller en fordel & tilblande en viss,prosehtmengde
(0 - 25%) av et disilisid av et metall tilhSrende samme gruppe som
nevnte diborid, idet en sddan blanding av diborid og disilisid

oksyderes ved en vesentlig hdyere temperatur enn diboridet alene.

Ved en angitte blanding av fint pulver og knuste korn med lignende
sammensetning som pulveret, idet andelen av korn i blandingen ligger
mellom 20 og 80%, vil den elektriske motstand i det keramiske
material bli vesentlig reduset.

Det nevnte aiborid kan f.eks. vere et diborid av titan,zirkonium,
hafnium eller wolfram. Disilisidet kan vere et disilisid av et av
de samme eller et forskjellig metall.

Blandingen av pulver og korn eltes sammen med i - 6% av et fluorid,

og utsettes sd for vibrasjon under en kort tid i en stSpeform.

Nar fluoridet oppvarmes pdvirker fluoridionene pulveret og kornene

av diborid og disilisid, saledes at sintringen kan utfdres ved en
lavere temperatur enn den ellers ville vare nddvendig, uten at dette
nddvendigvis medfdrer en sintring under trykk. Denne sintring

utfores i en atmosfere av inert gass. For & unnga sprekkdannelser

i det keramiske material under avkjoling, dekkes den nedre del av
stopeformen enten med grafittfilt eller et grafitisk‘pappskikt, som
markedfdres under varemerket "PAPYEX! Fluoridet forefinnes ikke lenger

i den dannede keramiske substans.



' | 133193

De fdlgende utfdrelseseksempler er bare angitt for a4 anskueliggjdre
foreliggende oppfinnelse,

Eksempel 1.

En blanding av fint puiver (hver partikkel er noen fa p i diameter)
omfatter 85% titan-diborid og 15% titan-disilisid. Denne blanding
cksyderes ved 1250°¢ sammenlignet med en oksyderingstemperatur

p& 600°C for titan-diborid alene. k

60% av pulverblandingen ble sintret under trykk og meget hoy
temperatur, nemlig 1800°C, for derved & oppnéd et meget kompakt
produkt med nesten ingen pordsitet. Ved knusingen av dette‘produkt,
ble det oppnadd korn med noen £& mm diameter, og som ble tilfort
de gjenv&rende 40% av den fine pulverblanding.

‘Den siledes oppnadde blanding ble eltet sammen med 3% litiumfluid
og deretter utsatt for vibrasjoner i en form.

Etter sintring av blandingen ble det opphddd et produkt med

en pordsitet storre enn 40%, og dette forbedret i vesentlig grad dens

motstandsevne mot termisk sjokk. For dette formdl ble grafittformen
og den tilforte blanding i denne bragt til en temperatur pa 1350°
og varmebehandlet i 2 timer i en argonatmosfare.

Keramiske materialer som omfatter titan-diborid og titan-disilisid
og er fremstilt ved ovenfor angitte fremgangmiter, er gode
elektriske ledere, forblir passive i nmrver av flytende metall ,
muliggjor god fuktning, samt har stor motstandsevne mot termiske
sjokk og oksyderes forst ved hoy temperatur,

Eksempel 2.

En annen préve er fremstilt ved samme fremgangsmate ved anvendelse
av hafniumdiborid og litiumfluorid. Ettersom hafnium-~diborid
oksyderes ved hoy temperatur, var det ikke nodvendig a tilsette
disilisid til hafnium-diboridpulveret.
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En blanding som omfattet 95% store korn av hafnium-diborid, fremstilt
ved sintring under trykk og en temperatur pa 2000°c og 35% av
fint pulver avsamme substans, ble tildannet.

95% av denne blanding ble sd tilsatt 4% av litiumfluorid,

hvoretter den sdledes oppnddde sammensetning ble utsatt for
vibrasjoner i en grafittform. Denne ble s& i argonatmosfzre bragt
opp til en temperatur pa 1000°C i 1 time, hvoretter den umiddelbart
ble utsatt for en temperatur pa 1350°C i 2 timer.

Det keramiske hafniundiborid-material som ble oppnadd ved denne
fremgangsmate, hadde en portsitet pa 30 - 35 %, alt etter
provestykket, og hadde god mekanisk fasthet.

Anvendelse av meget pordst og ledende keramisk material er en
serskilt fordel i pumper for flytende metall, i elektrolyse-
apparater, nzrmere bestemt for tilvirkning av elektroder, eller
ogsd for lettere fremstilling av varmeelementrdr for oppvarmning
under utnyttelse av Joule-effekten,

PATENTKRAV

1. Fremgangsmdate for fremstilling av pordst, elektrisk ledende
keramisk material ved sintring av et utgangsmaterial'bestéende

av diborid av titan,.zirkonium, hafnium eller wolfram,

fortrinnvis blandet med disilisid av titan, zirkonium, hafnium
eller wolfram,

karakterisert v e d at en viss mengde av nevnte
utgangsmaterial i form av fint pulver oppdeles i to deler, hvorav
den ene, som utgjor 20-80% av den totale mengde, utsettes for en
for-sintring under trykk og ved en temperatur i omrédet'looo_zooo°c,
og deretter knuses til granuler som blandes med den annen del av
pulvermengden, hvorpa blandingen eltes sammen med 1-6% fluorid av et
metall fra gruppe Ia eller Ib i det periodiske system og det hele
vibreres f6r sintringen, som utfdres i en form ved en temperatur

i ormddet 1000-1500°C uten overtrykk og i inert atmosfere, f.eks.

av argon.



2. Fremgangsmite som angitt i k!;‘av 1, . . o

karakterisert = ved at nevnte diborid og disilisid .
er salter av samme metall. ‘

3. rramgangsm&te som angitt :I. krav 1 eller 2.

karakterisert v e & at prosentandelen av alsiusid : ;‘z"”
- 1 blandingen av £int Qiborid- og diailisi&-pulver er mindre enn 20%. ' '

4. FPremgangsmite som sngitt i krav 1 -3, - . .
karaktezcisert ved atdetanvendteiluorider )
litium-£luorid., _
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