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fremgangsmidde til fremstilling af et selvbarende keramisk kom-
positlegeme, hvori der er mindst en hulhed, som omvendt Kopie-
rer geometrien af en positiv stobeform af modermetal. Ved
fremgangsmiden indlejres stebeformen af modermetal i et til-
pasningsdygtigt leje af fyldmateriale for deri at tilveje-
bringe en hulhed formet og fyldt af steobeformen. Arrangementet
opvarmes til smeltning af modermetalstobeformen, f.eks. en

alyminiummodermetalstobeform, 09 bringes i kontakt med et oOxi-
dationsmiddel for at oxidere det smeltede modermetal til dan-

nelse af et polykrystallinsk materiale, der vokser gennem det

omgivende fyldmateriale, idet smeltet metal trzkkes gennem det

voksende polykrystallinske materiale for at blive oxideret ved
qgransefladen mellem oxidationsmidlet og tidligere dannet oxi-
dationsreaktionsprodukt, hvorved den hulhed, der tigligere var
apfyldt af stobefnrmen af modermetal, til sidst evakueres for

metal. Der tilpagepliver an hulhed, hvis form omvennat boprerer

stovefornens oprindelige form. Fremgangsmdden giver keramiske

komposirganstande, hvor: der ar mindst en hulhed, der omvendt
<opierer formen af den stobeform, der leverer mnodermetallet

til oxidation.
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Den foreliggende opfindelse angdr bredt sammensatte keramiske
legemer, i det folgende ogsd betegnet keramiske kompositlege-
mer, som har en eller flere udformede hulheder deri samf frem-
gangsmader til fremstilling deraf. Narmere bestemt angar op-
findelsen keramiske kompositlegemer, der omfatter en polykrys-
tallinsk matriks, hvori der er indlejret et fyldstof, og som
har mindst en hulhed af udvalgt geometri dannet deri, samt
fremgangsmader til fremstilling af kompositterne ved gennem-
sivhing af et leje af fyldstof med oxidationsreaktionsproduk-
tet af et modermetal, der i forvejen er udformet som en posi-
tiv stebeform, som omvendt kopieres til dannelse af den kera-

miske komposits hulhed.

Genstanden med den foreliggende opfindelse er beslagtet med
genstanden for dansk patentansegning nr. 546/86, der angar en
hidtil ukendt fremgangsmade til fremstilling af en selvbarende
keramisk komposit ved at lade et oxidationsreaktionsprodukt af
et modermetal "vokse"™ ind i en permeabel masse af fyldstof.
Den resulterende komposit har imidlertid ikke nogen afgranset

eller i forvejen fastlagt konfiguration.

Fremgangsmaden til at lade et keramisk produkt vokse ved en
oxidationsreaktion er generelt beskrevet i dansk patentanseg-

ning nr. 1193/85. Ved anvendelse af et i den navnte danske pa-

" tentansegning beskrevet oxidationsfaznomen, der kan fremmes ved

anvendelse af et legeret tilsatningsstof, kan der fremstilles
selvbzrende keramiske legemer, der vokser som oxidationsreak-
tionsproduktet fra et forstadiemodermetal. Denne fremgangsmade
blev forbedret ved anvendeise af udvendige tilsatningsstoffer
pAfert pi overfladen af forstadiemodermetallet som beskrevet i

dansk patentansegning nr. 3169/85.

I de seneste &r har der varet en stigende interesse for anven-
delsen af keramiske matéria]er til strukturelle anvendelser,
hvor man hidtil har anvendt metaller. Incitamentet til denne
interesse har varet keramiks overlegenhed med hensyn til visse

egenskaber, sasom korrosionsmodstahd, hardhed, elasticitetsmo-
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dul og ildfasthed, nar man sammenligner det med metalier. I-
midlertid er der stadig et vigtigt behov tilbage for forbedret
styrke under strakbelastning, sterre tolerance mod beskadigel-
se (sejhed) og forbedret prastationspdlidelighed, hvis kera-

miske komponenter skal nyde fuld kommerciel succes.

Igangverende bestrabelser pa fremstilling af keramiske. gen-
stande med hgjere styrke, storre padlideliighed og storre sej-
hed er i hoj grad fokuseret pa (1) udvikling af forbedrede be-
arbejdningsmetoder til fremstilling af monolitisk keramik og
(2) udviklingen af nye materialesammensatninger, nhavnlig kom-
positfer"med keramisk matriks. En kompositstruktur er en
struktur, der omfatter et legeme eller en genstand af et hete-
rogent materiale fremstillet af to eller flere forskellige ma-
terialer, der er intimt kombineret til opnéelse af komposit-
tens onskede egenskaber. F.eks. kan to forskelilige materialer
vare intimt kombineret ved at indlejre det ene i en matriks af
det andet. En kompositstruktur med keramisk matriks omfatter
typisk en keramisk matriks, som omslutter et eller flere for-
skellige typer fyldstofmateriale, sdsom partikelformet mai:erir~

ale, fibre, stanger eller lignende.

De traditionelle metoder til fremstilling af keramiske gen-
stande dindbefatter folgende generelle trin: (1) Fremstilling
af et matriksmateriale i pulverform. (2) Formaling af pulvere
til opndelse af meget fine partikler. (3) Udformning af pulve-
re til et legeme med den gnskede geometri (med hensyntagen til
krympning under den efterfgligende bearbejdning). F.eks. kah
dette trin udferes ved uniaksial presning, isostatisk pres-
ning, sprejtestgbning, bandstebning, slikkerstgbning eller en
hvilken som anden af forskellige andre metoder. (4) Fortatning
af legemet ved opvarmning til en forhsjet temperatur, saledes
at de enkelte pulverpartikler flyder sammen til dannelse af en
sammenhangende struktur. Fortrinsvis udfeores dette trin uden
pafering af tryk (dvs. ved trykles sintring), selvom der i
nogle tilfaelde kraves en yderligere drivende kraft, som Kkan

tilvejebringes ved pafering af vydre tryk enten uniaksialt
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(dvs. varmepresning) eller isostatisk, dvs. isostatisk varme-
presning. (5) Ferdiggerelse, hyppigt ved diamantslibning efter

behov.

En betydelig mengde igangverende arbejde er rettet mod forbed-
rede pulverbearbejdningsmetoder, og selvom disse bestrabelser
har givet forbedringer med hensyn til keramiks ydeevne, er de
ogsad kompliceret, og de er sadvanligvis for dyre til at vare
omkostningseffektive. Hovedvagten inden for sadanne metoder
har varet pa to omrader: (1) forbedrede metoder til fremstil-
ling af ultrafine, ensartede pulvermaterialer under anvendelse
sol-gel-teknik, piasmateknik og laserteknik, og (2) forbedrede
metoder til fortetning og kompaktdannelse, indbefattet forbed-

rede metoder til sintring, varmepresning og isostatisk varme-

presning. Formdlet med disse bestrzbelser er at fremstille
tatte, finkornede, fejlfrie mikrostrukturer, og der er faktisk
p4 nogle omrader opniet nogle forbedringer med hensyn til yde-
evnen hos keramiske materialer. Imidlertid har disse udviklin-
ger tendens til at give dramatiske forggelser af prisen for de
fremstillede keramiske strukturer. Saledes bliver prisen en

hovedbegransning for den kommercielle anvendelse af keramik.

En anden begraznsning ved anvendelsen af keramiske materialer
inden for teknikken, som er forverret ved moderne keramiske
fremstillingsforbedringer, ligger i spergsmalet om der er mu-
1ighed for anvendelse i forskellige malestoksforhold. Konven-

tionelle fremgangsmader, der tilstrzber en fortatning (dvs.

' fjernelse af hulrum mellem pulverformede partikler) er uforli-

gelige med muligheden for at anvende keramiske materialer i
store strukturer i et stykke. En forggelse af genstandsster-
relsen giver adskillige problemer indbefattet f.eks. forggede
procesopholdstider, strenge krav til ensartede procesbetingel-
ser over et stort procesrumfang, revnedannelse i dele pa grund
af ikke-ensartet fortaztning eller varmefremkaldte spandinger,
forkastning og nedhangning af dele under sintring, meget store
sammenpresningskrafter og matricedimensioner, hvis der anven-
des varmepresning, og meget store trykbeholderomkostninger pa
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grund af krav til indre rumfang og vagtykkelse, hvis der be-
nyttes isostatisk varmepresning.

Nar disse traditionelle fremgangsmader anvendes til fremstil-
ling af kompositmaterialer med Kkeramisk métriks, fremkommer
der vyderligere vanskeligheder. Muligvis fremkommer de alvor-
Tigste problemer ved fortatningstrinnet (4) ovenfor. Ben nor-
malt foretrukne metode, trykles sintring, kan vare vanskelig
eller umulig med partikelformede kompositter, hvis materialer-
ne ikke er i hgj grad forligelige. Af storre betydning er, at
normal sintring er umulig i de fleste tilfelde, hvor der an-
vendes fiberkompositter, selv nar materialerne er forligelige,
da sammenfiydning eller sammensmeltning af partiklerne forhin-
dres af fibrene, der har tendens til at forhindre de nsdvendi-
ge forskydninger af de fortattende pulverpartikler. Disse van-
skeligheder har i nogle tiifelde varet delvis overvundet ved
at forcere fortaztningsprocessen ved pafering af ydre -tryk ved
hej temperatur. Imidlertid kan s&danne procedurer fremkalde
mange problemer, indbefattet brud og beskadigelse af de arme-
rende fibre ved de ydre paferte krafter, begranset mulighed
for at fremstille komplicerede former (navnlig 1 tilfaide af
uniaksial varmepresning) og generelt hojere omkostninger som
resultat af en 1lav produktivitet ved fremgangsmaden og pé
grund af de omfattende fardiggorelsesprocesser, der i visse

tilfaelde kraves.

Yderligere vanskeligheder kan ogsa fremkomme ved blanding af
pulvere med begrster eller fibre og ved trinnet til udformning
af legemet, trin (3) ovenfor, hvor det er vigtigt at opreholde
en ensartet fordeling af komposittens anden fase i matriksen.
F.eks. ved fremstillingen af en bgrstearmeret keramisk kompo-
sit kan de processer med stromning af pulver og borster, der
er involveret ved blandingsprocessen og ved udformningen af
Tegemet, resultere i manglende ensartethed og ugnskede orien-
teringer af de armerende bgrster med deraf folgende tab i pro-

duktets karakter og egenskaber.
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De ovennavnte danske patentansegninger beskriver nye frem-
gangsmader, der lgser nogle af disse problemer ved traditionel
keramisk teknik, som beskrevet mere detaljeret i beskrivelser-
ne dertil. Den foreliggende opfindelse kombinerer disse frem-
gangsmader med yderligere ideer til fjernelse af en yderligere
begrensning ved keramisk teknologi, nemlig dannelsen af kom-
plekse strukturer i ren eller nasten ren form, og narmere be-
stemt vanskeligheder ved dannelse af former med komplicerede
indre hulheder og navnlig former med indadgaende hulheder. Med
sAddanne former kan de metoder til udformning af keramiske le-
gemer (trin (3) ovenfor), som man normalt ville anvende, ikke
bruges, fordi den ngdvendige indre stegbeform til at etablere
den enskede delgeometri ikke kan fjernes, efter at legemet er
dannet omkring den. Selvom saddanne delgeometrier kan fremstil-
les ved slibning af den onskede form ud fra et fardiggjort ke-
ramisk réemne benyttes denne vej sjzldent pd grund af de uac-

ceptable omkostninger ved keramisk slibning.

Den foreliggende opfindelse ger det muligt at fabrikere kera-
miske kompositter med en bestemt i forvejen fastlagt indre
geométri ved anvendelse af et usadvanligt oxidationsfaznomen,
der overvinder vanskelighederne og begransningerne, der er
forbundet med kendte fremgangsmader. Fremgangsmaden ifelge op-
findelsen giver formede hulhedsholdige keramiske legemer, der
typisk har hsj styrke og brudsejhed, ved hjeip af en mekanis-
me, der er mere direkte, mere alsidig og billigere end konven-

tionelle forseg pa at opnd de gnskede resultater.

Den foreliggende opfindelse tilvejebringer ogsd midler til pa
palidelig made at producere keramiske legemer med udformede
hulheder deri af en stsrrelse og tykkelse, som er vanskelig
eller umulig at mangfoldiggere med den for tiden tilgangelige

teknologi.

Fremgangsmaden ifelge opfindelsen er ejendommelig ved det i

krav 1's kendetegnende del angivne.
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Det selvbarende keramiske kompositiegeme ifslge opfindelsen er

ejendommelig ved det i krav 16's kendetegnende del angivne.

Ifglge den foreliggende opfindelse tilvejebringes der en frem-
gangsmade til fremstilling af en selvbarende keramisk kompo-
sitlegeme, hvori der er mindst en hulhed, som er en omvendt
kopi af geometrien af et positivt megnster eller en positiv
stobeform (i det fslgende "stebeform"™). Den keramiske komposit
omfatter en keramisk matriks, hvori der er indlejret et fyld-
materiale, hvilken matriks er opnaet ved oxidation af et mo-
dermetal til dannelse af et polykrystallinsk materiale, der i
det vasentlige bestar af oxidationsreaktionsproduktet vundet
ved oxidation af modermetallet med et oxidationsmiddel, f.eks.
med et oxidationsmidde] i dampfase, og eventuelt en eller fle-
re ikke-oxiderede bestanddele af modermetallet. Fremgangsmaden
omfatter folgende trin: Modermetallet formes til tilvejebrin-
gelse af en stgbeform og indlejres derefter i et tilpasnings-
dygtigt fyldstofmateriale, som omvendt kopierer det formede
modermetals geometri. Fyldmaterialet (1) er permeabelt for
oxidationsmidlet, nar dette gnskes, som i det tilfalde, hvor
oxidationsmidlet er et oxidationsmiddel i dampfase, og det er
under alle omstazndigheder permeabelt for gennemsivning ved ud-
viklingen af oxidationsreaktionsproduktet; (2) det har til-
strakkelig ti]pasning;dygtighed til at det i et opvarmnings-
temperaturinterval kan give plads for eller rumme varmeudvi-
delsesforskeilen mellem fyldmaterialet og modermetallet plus
smeltepunktsrumfangsandringen for metallet; og (3) det er i
det mindste i en barezone deraf, som omslutter stgbeformen,
selvbindende som fglge af dets indre natur alene over en tem-
peratur, som er over modermetallets smeltepunkt, men under og
fortrinsvis meget tet pa oxidationsreaktionstemperaturen, idet
fyldmaterialet har tilstrekkelig sammenhangsstyrke til at
fastholde den omvendt kopierede geometri i lejet ved Vandring
af modermetallet, som beskrevet nedenfor. Det indlejrede for-
mede modermetal opvarmes til et temperaturomrade, der 1ligger
over dets smeltepunkt, men under oxidationsreaktionsproduktets

smeltepunkt til dannelse af et legeme af smeltet modermetal,
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og det smeltede modermetal omsattes i dette temperaturomrade
eller temperaturinterval med oxidationsmidlet til dannelse af
oxidationsreaktionsproduktet. I det mindste en del oxidations~-
reaktionsproduktet holdes i dette temperaturomradde og i kon-
takt med og mellem legemet af smeltet metal og oxidationsmid-
let, hvorved smeltet metal mere og mere trazkkes fra legemet af
smeltet metal gennem oxidationsreaktionsproduktet under dan-
nelse af hulheden i takt med, at oxidationsreaktionsproduktet
fortsztter med at blive dannet inden i lejet af fyldstofmate-
riale ved gransefladen mellem oxidationsmidlet og tidligere
dannet oxidationsreaktionsprodukt. Denne reaktion fortsattes i
temperaturomradet i et tilstrazkkeligt tidsrum til i det mind-
ste delvis at indlejre fyldmaterialet i oxidationsreaktions-
produktet ved vakst af sidstnavnte til dannelse af det sammen-
satte legeme med den ovennavnte hulhed deri. Til sidst adskil-
les det resulterende selvbazrende kompositiegeme fra eventuelt

overskud af fyldmaterialet.

Ifelge et yderligere trzk ved den foreliggende opfindelse til-
vejebringes der et selvbazrende keramisk kompositlegeme, hvori
der er en hulhed, som omvendt kopieref formen eller geometri-
en af en stebeform af modermetalforstadiematerialet, og som
omfatter en keramisk matriks med et fyldmateriale indkorpore-
ret deri. Matriksen bestar i det vasentlige af et polykrystal-
linsk oxidationsreaktionsprodukt med indbyrdes forbundne krys-
tallitter dannet ved oxidatioh af modermetalforstadiemateria-
let og eventuelt en metallisk bestanddel eller porer eller .

begge dele, som beskrevet ovenfor.

Materialerne ifeslge opfindelsen kan bringes til at vokse med i
det vasentlige ensartede egenskaber gennem hele deres tvarsnit
til en tykkelse, som hidtil har varet vanskelig at opna ved
konventionelle fremgangsmader til fremstilling af tatte kera-
miske strukturer. Fremgangsmaden, der giver disse materialer,
undgar ogsa de heje omkostninger, der er forbundet med konven-
tionelle keramiske produktionsmetoder, som indbefatter frem-

stilling af et fint ensartet pulver med hgsj renhed, dannelse
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af et wubrandt 1egeme: udbrending af bindemiddel, sintring,
varmepresning og varm isostatisk presning. Produkterne ifglge
opfindelsen kan tilpasses eller fabrikeres til anvendelse som
handelsprodukter, hvilket i narvarende sammenhang indbefatter,
men ikke er begranset til, industrielle, strukturelle og tek-
niske keramiske legemer til s&danne anvendelser, hvor elek-
triske egenskaber, slidegenskaber, varmeegenskaber, struktu-
relle egenskaber eller andre trazk eller egenskaber er vigtige
eller gunstige, og det er ikke tankt at skulle indbefatte gen-
brugsmaterialer eller spildmaterialer, som dem der kan frem-
stilles som ugnskede biprodukter ved bearbejdning af smeltede

metaller.

Som anvendt i narvarende beskrivelse og krav defineres de ne-

denfor angivne betegnelser pad fglgende made:

"Keramik" eller "keramisk materiale" skal dikke med urette

forstds som begranset til et keramisk legeme i den klassiske

betydning, dvs. i den betydning, at det udelukkende bestar af

ikke-metalliske og uorganiske materialer, idet betegnelsen i
stedet for refererer til et legeme, som er overvejende Kkera-
misk med hensyn til enten sammensatning eller dominerende
egenskaber, selvom legemet kan indeholde mindre eller betyde-
lige mangder .af en eller f1ere'meta1&iske bestanddele opnaet
fra modermetallet eller reduceret fra oxidationsmidlet eller
et tilsatningsstof, mest typisk i omradet fra ca. 1 til ca. 40
rumfangs%, men det kan godt indeholde endnu mere metal.

"Oxidationsreaktionsprodukt™ betyder generelt et eller flere
metaller i en hvilken som helst oxideret tilstand, hvor et me-
tal har overgivet elektroner til eller deler elektroner med et
andet grundstof, en anden forbindelse eller en kombination
deraf. Saledes indbefatter et "oxidationsreaktionsprodukt" un-
der denne definition reduktionsproduktet mellem et eller flere
metaller, og et -oxidationsmiddel, som dem der beskrives i nar-

verende ansggning.
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"Oxidationsmiddel" betyder et elier flere passende elektronac-
cepterende eller elektrondelende midler og kan vare et fast
stof, en vaske eller en gas (damp) eller en kombination deraf

(f.eks. et fast stof og en gas) ved procesbetingelserne.

"Modermetal" benyttes i narvarende beskrivelse og krav som re-
ference til det metal, f.eks. aluminium, som er forstadiema-
terialet til det polykrystallinske oxidationsreaktionsprodukt
og indbefatter dette metal som et forholdsvist rent metal, et
i handelen tilgangeligt varende metal med urenheder og/eller
legeringsbestanddele eller en legering, hvori metalforstadie-
materialet er den sterre bestanddel; og nar et specifikt metal
navnes som modermetallet, f.eks. aluminium, skal det identifi-
cerede metal lases med denne definition i tankerne, méd hindre

der i sammenhangen er angivet en anden betydning.

"Hulhed" har den sadvanlige brede betydning for et uopfyldt
rum i en masse eller et legeme, er ikke begrznset af nogen
specifik udformning af rummet og indbefatter bade Tukkede og
Abne rum. Dvs. at begrebet indbefatter hulheder, som er fuld-
standigt aflukket fra forbindelse til det ydre af den masse
eller det legeme, der indeholder hulheden, sasom en hulhed der
definerer det indre af et lukket, hult legeme. Den definerede

betegnelse indbefatter ogs& hulheder, der er abne til en sadan

- forbindelse, f.eks. ved en eller flere passager eller abnin-

ger, der feorer til det ydre af den masse eller det legeme, der
indeholder hulheden samt hulheder, der i sig selv er passager
eller 4&bninger. Den sidstnavnte type af hulheder indbefatter
f.eks. en simpel boring gennem et cylindrisk legeme med abnin-

ger i hver ende af dette.

I det felgende gives en kort beskrivelse af tegningen, pa

hvilken

fig. 1 er et skematisk, lodret tvarsnit, der viser et arrange-
ment med stgbeform af formet modermetal indlejret i et
leje af partikelformet fyldmateriale og begrznset inden

i en ildfast beholder,
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10

fig. 2 er et perspektivbillede i svagt forsterret malestok af
stegbeformen af formet modermetal, der anvendes i arran-

gementet pad fig. 1,

fig. 3 er et planbillede i delvis tvarsnit af et selvbarende.
keramisk kompositlegeme fremstillet i overensstemmelse
med den foreliggende opfindelse,

fig. 4 er et fotografi af en Kkeramisk komposit fremstillet
ifolge eksempel 1 og gennemskaret for at vise den ind-
vendige geometri, der er kopi af formen af en gevind-

skaret stang som modermetal, og

fig. 5 er et fotografi af en keramisk komposit med toppen og
bunden fjernet for at vise formkopieringen af en ge-
vindskaret metalblok.

Ved udeovelse af den foreliggende opfindelse tilvejebringes mo-
dermetallet i form af en stobeform, hvis geometri skal kopie-
res omvendt som en hulhed inden i den fardige keramiske kompo-
sit. Ved udgvelse af den foreliggende opfindelse kan komplice-
rede former kopieres omvendt inden i den fardige keramiske
komposit under dannelse af eller vakst af keramikken i stedet
for ved formning eller maskinbearbejdning af et keramisk lege-
me. Betegnelsen "kopieret omvendt" betyder, at hulheden i den
keramiske komposit opndet ved fremgangsmaden ifelge opfindel-
sen afgranses af den keramiske komposits indre overflader, der
er kongruente med formen hos stebeformen af modermetal. Stobe-
formen af modermetal kan hensigtsmassigt veare formet ved hjzlp
af et hvilket som helst passende middel, f.eks. kan et stykke
metal, sasom en stang, barre eller blok, pa passende made ma-
skinbearbej&es, stobes, formes, ekstruderes eller pa anden ma-
de formes til tilvejebringelse af den formede stebeform. Mo-
dermetallet kan som stebeform have furer, boringer, recesser,
felter, fremspring, flanger, knaster, gevind og lignende dan-
net deri ligesom det kan have kraver, besninger, skiver, bjzl-

ker eller 1lignende fastgjort dertil til tilvejebringelse af
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stobeforme af praktisk talt en hvilken som helst gnsket ud-
formning. Modermetalstebeformen kan omfatte et eller flere en-
hedsstykker af metal passende udformet saledes, at nar de lej-
res i et tilpasningsdygtigt leje af fyldstofmateriale, afgran-
ser stebeformen en formet hulhed inden i lejet og optager hul-
heden inden i massen af fyldmateriale. N4r modermetallet, der
optager hulheden, til sidst smeltes og vandrer ud af den fyld-
te hulhed, udvikler der sig en formet hulhed i det resulteren-
de keramiske kompositlegeme. Saledes opnas ifglge et trék ved
den foreliggende opfindelse fordelen ved at fremstille hul-
hedsformen ved maskinbearbejdning eller formning af et metal i
stedet for ved slibning eller maskinbearbejdning af et kera-
mik, hvilket er en betydeligt mere vanskelig og omkostnings-

fuld proces.

Selvom opfindelsen nedenfor beskrives i detaljer med specifik
henvisning til aluminium som det foretrukne modermetal, er der
andre velegnede modermetaller, der opfylder kriterierne ved
den foreliggende opfindelse, hvilke andre modermetaller indbe-
fatter, men ikke er begrznset til, silicium, titan, tin, zir-

conium og hafnium.

Der kan som navnt ovenfor anvendes et fast oxidationsmiddel,
et flydende oxidationsmiddel eller et oxidationsmiddel i damp-
fase eller en kombination af sidanne oxidationsmidler. F.eks.
indbefatter, uden begransning, typiske oxidationsmidier oxy-
gen, nitrogen, et halogen, svovl, phosphor, arsen, carbon,

bor, selen, tellur og forbindelser og kombinationer deraf,

.f.eks. siliciumdioxid (som en oxygenkilde), methan, ethan,

propan, acetylen, ethylen og propylen (som en carbonkilde) og
biandinger, sasom luft, Hy/H20 og CO0/CO0z, idet sidstnavnte to
(dvs. H2/H20 og CO0/CO3) er anvendelige til at reducere milje-

ets oxygenaktivitet.

Selvom der kan anvendes ethvert velegnet oxidationsmiddel, er
specifikke udferelsesformer for opfindelsen beskrevet nedenfor

med henvisning til anvendelse af oxidationsmidier i dampfase.
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Hvis der anvendes et gasformigt eller dampformigt oxidations-
middel, dvs. et oxidationsmiddel i dampfase, er fyldmaterialet
permeabelt for oxidationsmidlet i dampfase, siledes at nar le-
jet af fyldmateriale udsazttes for oxidationsmidlet, tranger
oxidationsmidlet i dampfase ind lejet af fyldmateriale for at
komme i kontakt med det smeltede modermetal deri. Betegnelsen
"oxidationsmiddel i dampfase" betyder et fordampet eller nor-
malt gasformigt materiale, der giver en oxiderende atmosfare.
F.eks. er oxygen eller gasblandinger, der indeholder oxygen
(indbefattet 1Tuft), foretrukne oxidationsmidler i dampfase,
som i det tilfalde hvor aluminium er modermetallet, idet Tuft
sedvanligvis foretrakkes mest af narliggende gkonomiske grun-
de. N&r et oxidationsmiddel identificeres som indeholdende el-
ler omfattende en sarlig gas e11er.damp betyder dette et oxi-
dationsmiddel, hvori den identificerede gas eller damp er den
eneste, den overvejende eller i det mindste et signifikant
oxidationsmiddel for modermetallet under de betingelser, der
opnads i det anvendte oxiderende milje. Skent f.eks. den stor-
ste bestanddel af 1uft er nitrogen, er 1luftens oxygenindhold
det eneste eller det dominerende oxidationsmiddel for moderme-
tallet, da oxygen er et signifikant kraftigere oxidationsmid-
del end nitrogen. Luft falder derfor inden for definitionen
for et "oxygenholdig gas"-oxidationsmiddel, men ikke inden for
definitionen af et "“nitrogenholdig gas"-oxidationsmiddel. Et
eksempel pad et nitrogenholdig-gas-oxidationsmiddel, som an-
vendt i nervarende beskrivelse og krav, er "formgas", der in-

deholder 96 rumfangs% nitrogen og 4 rumfangs% hydrogen.

Nar der anvendes et fast oxidationsmiddel er det sadvanligvis
dispergeret over hele lejet af fyldmateriale eller over en del
af lejet, der 1ligger ved siden af modermetallet, i form af
partikler blandet med fyldmaterialet eller eventuelt som be-
lagninger pa fyldstofpartiklerne. Der kan anvendes et hvilket
som helst velegret fast oxidationsmiddel indbefattet sadanne
grundstoffer som bor eller carbon, eller reducerbare forbin-
delser sasom siliciumdioxid eller visse borider med lavere
termodynamisk stabilitet end modermetallets boridreaktionspro-
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dukt. Nar der f.eks. anvendes bor eller et reducerbart borid
som et fast oxidationsmiddel til et aluminiummodermetal, er

det resulterende oxidationsreaktionsprodukt aluminiumborid.

I nogle tilfalde kan oxidationsreaktionen forlgbe sa hurtigt
med et fast oxidationsmiddel, at oxidationsreaktionsproduktet
har tendens til at smelte pa grund af processens exoterme na-
tur. Hvis dette sker kan der ske en nedbrydning af det kera-
miske legemes mikrostrukturelle ensartedhed. Denne hurtige
exoterme reaktion kan undgds ved at man i materialet blander
forholdsvis inaktive fyldmaterialer, der udviser lav reakti-
onsdygtighed. Sadanne fyldstoffer absorberer reaktionsvarmen
for at nedsatte enhver virkning, der far varmen til at lebe
lebsk. Et eksempel pa et sadant velegnet inaktivt fyldmateria-

le er et, der er identisk med det enskede oxidationsreaktions-

produkt.

Hvis der anvendes et flydende oxidationsmiddel, bliver hele
lejet af fyldmateriale eller en del deraf, der ligger ved si-
den af det smeltede metal, belagt eller gennemvadet ve& ned~
dypning i oxidationsmidlet for at impragnere fyldstoffet. Nar
der refereres til et flydende oxidationsmiddel, menes et der
er flydende under oxidationsreaktionsbetingelserne, og et sa-
dant flydende oxidationsmiddel kan have et fast forstadie, sa-
som et salt, som smeltes ved oxidationsreaktionsbetingelserne.
Alternativt kan det.flydende oxidationsmiddel vare et flydende
forstadie, f.eks. en oplgsning af et materiale, der anvendes
til at impragnere en del af eller hele fylidmaterialet, og som
smeltes eller senderdeles ved oxidationsreaktionsbetingelserne
til tilvejebringelse af en passende oxidationsmiddeldel. Ek-
sempler pa flydende oxidationsmidler som defineret i narvaren-

de beskrivelse og krav indbefatter lavismeltende glasser.

Det tilpasningsdygtige fyldmateriale, der anvendes ved udsvel-
se af opfindelsen, kan vere et eller flere blandt mange for-
skellige materialer, der er egnede til form&let. Som anvendt i

beskrivelsen og kravene benyttes betegnelsen "tilpasningsdyg-
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tig" om fyldmaterialet i den betydning, at fyldmaterialet er
et, der kan pakkes omkring, l:gges op imod eller vikles om-
kring en stebeform og vil tilpasse sig til geometrien af den
stebeform, der indlejret inden 1 fyldmaterialet. Hvis f.eks.
fyldmaterialet omfatter partikelformet matériale, sadsom fine
korn af ildfast metaloxid, indlejres stobeformen i fyldmateri-
alet pd en sadan made, at stobeformen afgranser en fyldt hul-
hed (fyldt eller optaget af stebeformen). Det er imidlertid
ikke nedvendigt, at fyldmaterialet er i fin partikelfornm.
F.eks. kan fyldmaterialet omfatte trade, fibre eller berster
eller sadanne materialer, som metaluld. Fyldmaterialet kan og-
sa omfatte enten en heterogen eller en homogen kombination af
to eller flere siddanne bestanddele eller geometriske konfigu-
rationer, f.eks. en kombination af smad partikelformede korn og
bagrster. Det er kun ngdvendigt, at den fysiske konfiguration
af fyldmaterialet er sdledes, at det tillader stsbeformen af
modermetal at blive indlejret med eller inden i en masse af
fyldmaterialet, hvor fyldmaterialet er tilpasset tat til sto-
beformens overflader. Der refereres i narvarende beskrivelse
og krav til modermetalstsbeformen som en "“stobeform", fordi
den hulhed, der til sidst dannes i kompositten, er den negati-
ve geometri af stegbeformen. Stebeformen danner saledes i be-
gyndelsen en (fyldt) hulhed inden i lejet af tilpasningsdyg-
tigt fyldmateriale, didet hulheden ved starten formes og ud-
fyldes af stgbeformen. .

Det tilpasningsdygtige fyldmaterijale, der kan anvendes ved ud-
ovelse af opfindelsen, er et, der under opfindelsens oxidati-
onsreaktionsbetingelser som beskrevet nedenfor er permeabelt,
ndr oxidationsmidlet er et oxidationsmiddel i dampfase til
passage af oxidationsmidlet digennem fyldmaterialet. I alle
tilfalde er fyldmaterialet ogsd permeabelt for vakst eller ud-
vikling af oxidationsreaktionsproduktet igennem fyldmateria-
let. Fyldmaterialet har ogsd ved den temperatur, ved hvilken
oxidationsreaktionen gennemferes, tilstrekkelig sammenhangs-
styrke, der er dannet eller udviklet i starten eller hurtigt

dannes, saledes at det fastholder den geometri, der omvendt
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kopieres deri ved tilpasning af fyldmaterialet til stebefor-
men, idet smeltet modermetal fra stebeformen vandrer fra den
ved starten af stebeformen fyldte hulhed for i takt hermed
(med vandringen) at danne hulheden. Under oxidationsreaktionen
ses det, at smeltet modermetal vandrer gennem det oxidations-
reaktionsprodukt, der er ved at blive dannet, ti1l nering af
reaktionen. Dette oxidationsreaktionsprodukt er generelt im-
permeabel for den omgivende atmosfazre, og derfor kan ovnatmos-
feren, f.eks. luft, ikke indtrade i den hulhed, der er ved at
udvikle sig. P& denne made udvikler der sig et omrade med lavt
tryk inden i den hulhed, der er ved at blive dannet, ved van-
dring af det smeltede modermetal. Den under udvikling varende
hud af oxidationsreaktionsprodukt er sadvanligvis i starten
for svag til at bazre den trykforskel, der sadledes udvikler sig
pa tvars af den kombineret med tyngdekrafter, saledes at det
uunderstottet har tendens til at falde sammen indad under op-
fyldelse af i det mindste en del af de omrader, der evakueres
af det smeltede modermetal, hvorved der sker tab af formen af
den hulhed, der er etableret indvendigt ved hjalp af stebefor-
men. I tilfalde, hvor der anvendes et oxidationsmiddel pa
dampfase, har sammenfald af hulheden endvidere tendens til at
udsatte modermetallets vaskeoveff]adeniveau i hulheden for
oxidationsmidlet, sadledes at der skabes en ny afgraznset ydre
overflade inden for den oprindelige hulhed, som selv gar i
gang med oxidation og hulhedsdannelsesproces, hvorved man
fuldstendigt mister den oprindeligt enskede formkorrekthed af
det under udvikling varende keramiske kompositlegeme. Det er
endog muligt, at dette forlgb gentages flere gange, hvilket
skaber et forkert formet legeme, der indeholder en indre su-
perstruktur i legemets hulhed med ringe eller ingen lighed med
den oprindelige form af modermetalsteobeformen. For at undga
dette tab af geometri valges et fyldmateriale, som ved en tem-
peratur, der ligger over modermetallets smeltepunkt og tat ved
(men under) oxidationsreaktionstemperaturen partielt sintrer
eller pa en anden made binder sig til sig selv og til det vok-
sende lag af oxidationsreaktionsprodukt i tilstrekkeligt om-

fang til at give en strukturel styrke fra hulhedens yderside
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til at fastholde stebef;rmens kopierede geometri ved udviklin-
gen af hulheden i det mindste indtil det voksende oxidations-
reaktionsprodukts struktur nar tilstrakkelig tykkelse til at
blive selvbazrende mod den udviklede trykforskel pa& tvars af
hulhedens vag. .

Et passende selvbindende fyldmateriale er et, som ved den pa-
galdende temperatur - enten i sig selv sintrer eller kan brin-
ges til at sintre eller binde ved hj2lp af passende tilsat-
ningsstoffer eller ved overflademodifikationer af fyldmateria-
let. F.eks. omfatter et passende fyldmateriale til anvendelse
med et aluminiummodermetal.under anvendelse af luftoxidations-
middel aluminiumoxidpulver med et tilsat siliciumdioxidbin-
demiddel, som fine partikler eller stobeemner pad aluminium-
oxidpulveret. Sadanne blandinger af materialer vil partielt
sintre eller binde ved eller under de oxidationreaktionsbetin-
gelser, ved hvilke den keramiske matriks vil dannes. Uden si-
liciumdioxidtilsatningen kraver aluminiumoxidpartiklerne va-
sentligt hojere temperaturer til binding. En anden velegnet
klasse af fyldmaterialer indbefatter partikler eller fibre,
som under fremgangsmadens oxidationsreaktionsbetingelser dan-
ner en reaktionsprodukthud pa deres overflader, som har ten-
dens til at binde til partiklerne i det gnskede temperaturom-
rade. Et eksempel pa& denne klasse af fyldmaterialer i tilfal-
det, hvor aluminium anvendes som modermetal og luft som oxida-
tionsmiddel, er fine siliciumcarbidpartikler (f.eks. 500 mesh
og finere), som danner siliciumdioxidhud, der binder dem selv
sammen i det passende temperaturomrade for aluminiumsoxidati-

onsreaktionen.

Det er ikke nedvendigt, at hele massen eller lejet af fyldma-
teriale omfatter et sintringsdygtigt eller selvbindende fyld-
materiale eller indeholder et sintringsmiddel eller bindemid-
del, selvom et sadant arrangement ligger inden for den fore-
liggende opfindelses rammer. Det selvbindende fyldmateriale
og/eller bindingsmidlet eller sintringsmidlet kan dispergeres

alene i den del af lejet af fyldmateriale, der granser op til
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og omgiver stebeformen af modermetal til en dybde, der er til-
strzkkelig til ved sintring eller binding p& anden made at
forme en omslutning af den under udvikling varende hulhed, som
har tilstrakkelig tykkelse og mekanisk styrke til at forhindre
sammenfald af hulheden (og deraf felgende tab af den korrekt
gengivne form i det fremvoksede keramiske legeme af moderme-
talstebeformens form), for der er fremkommet en tilstrazkkelig
tykkelse af oxidationsreaktionsproduktet. Det er siledes til-
strzkkeligt, hvis en "barezone" af fyldmateriale, som omslut-
ter stebeformen, omfatter et fyldmateriale, som i sit inderste
vesen er sintringsdygtigt eller selvbindende inden for det pa-
geldende temperaturomrade eller indeholder et sintringsmidde]l
eller bindemiddel, som er effektivt i det pagaldende tempera-
turomrade. Som anvendt i narvarende beskrivelse og krav er en
“barezone" af fyldmateriale den tykkelse af fyldmaterialet,
der omslutter formen, efter, ved binding, i det mindste er
tilstrakkelig til at give den strukturelle styrke, der er n@d-
vendig for at fastholde stebeformens kopierede geometri, ind-
ti1 det voksende oxidationsreaktionsprodukt bliver selvbarende
mod sammenfald af hulheden som beskrevet ovenfor. Sterrelsen
af bazrezonen af fyldmateriale vil variere i afhangighed af
sterrelsen og konfigurationen af stebeformen og den mekaniske
styrke, der opnas af det sintringsdygtige eller selvbindende

fyldmateriale i bazrezonen. Bzrezonen kan strakke sig fra ste-

"beformens overflade ind i fyldmaterialelejet i en afstand pa

mindre end den, hvortil oxidationsreaktionsproduktet vil vokse
eller i hele vakstafstanden. Barezonen kan faktisk i nogle
tilfalde vare ganske tynd. Selvom f.eks. bazrezonen af fyldma-
teriale kan vare et leje af fyldmateriale, der omsluttet ste-
beformen og i sig selv er omsluttet i et sterre leje af ikke-
selvbindende eller ikke-sintringsdygtigt fyldmateriale, kan
barezonen i passende tilfelde omfatte blot en belagning af
selvbindende eller sintringsdygtige partikler klabet til ste-
beformen ved hjalp af et passende klzbemiddel eller belag-
ningsmiddel. Et eksempel pa denne belagningsteknik gives ne-

denfor.
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I alle tilfalde bor fyldmaterialet ikke sintre, smelte eller
reagere pad en sadan made, at der dannes en impermeabel masse,
saledes at der blokeres for gennemsivningen af oxidationsreak-
tionsprodukt derigennem eller, nar der anvendes et oxidations-
middel i dampfase, passage af et sadant bxidationsmiddel i.
dampfase derigennem. Endvidere ber enhver sintret masse som
dannes, ikke blive dannet ved en sa lav temperatur, at der
sker brud p& grund af den 1ikke-tilpassede ekspansion mellem
metallet og fyldmaterialet for vaksttemperaturen nas, hvilket
skaber en ikke-homogen komposit under udviklingen af matrik-
sen, pa grund af at matriksen efterfslgende alene udfylder
revnerne eller bruddene i det bundne fyldmateriale. F.eks. un-
derkastet aluminiummodermetal ikke blot varmeudvidelse ved op-
varmning af det faste eller det smeitede metal, idet der ogsa
sker en betydelig rumfangsforggelse ved smeltning. Dette ger
det nedvendigt, at det leje af fyldmateriale, hvori moderme-
talstobeformen er indlejret, ikke sintrer eller pad anden made
selvbindes til dannelse af en stiv struktur, der omsluttet mo-
dermetalstobeformen, for der sker en forskellig udvidelse der-
af i forhold til fyldmaterialet for at +ikke udvidelsen skal
revne den selvbundne struktur. Hvis dette sker, gar den kopi-
erede form af stobeformen tabt, eller mere typisk udvikler der
sig en ikke-homogen komposit ved gennemsivning af det brudte
leje af fyldmateriale ved vakst af oxidationsreaktionsprodukt

fra modermetallet.

Som tidligere navnt kan der dinkluderes et bindemiddel elier
sintringsmiddel som en bestanddel i fyldmaterialet i de til-
felde, hvor fyldmaterialet ellers ikke ville have tilstrakke-
1ig iboende selvboende eller sintrende egenskaber til at for-
hindre sammenfald af den hulhed, der dannes ind i det rumfang,
der tid1igeﬁe var optaget af steobeformen. Dette bindemiddel
kan vare dispergeret overalt i fyldmaterdialet eller alene i
barezonen. Velegnede materialer til dette formdl indbefatter
orQanometa]]iske materialer, som under de oxidatijonsbetingel-
ser, der kraves til dannelse af oxidationsreaktionsproduktet,

i det mindste delvis vil dekomponere og binde fyldmaterialet
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tilstrzkkeligt til at give den enskede mekaniske styrke. Bin-
demidlet ber ikke have nogen skadelig indvirkning p& oxidati-
onsreaktionsprocessen eller efterlade ugnskede restbiprodukter
i det keramiske kompositprodukt. Bindemidler, der er egnede
til dette formal, er velkendte inden for teknikken. F.eks. er
tetraethylorthosilikat et eksempel pa et egnet'organometé]1isk
bindemiddel, som ved oxidationsreaktionstemperaturen efteria-
der en siliciumdioxiddel bag sig, som effektivt binder fyld-

materialet med den nedvendige sammenhangsstyrke.

Ved udevelse af fremgangsméden ifelge opfindelsen opvarmes op-

'sti11ingen af modermetal og leje i et oxiderende miljes til en

temperatur over metallets smeltepunkt, men under oxidationsre-

éktionsproduktets.sme]tepunkt, hvilket giver et legeme eller

en pel af smeltet metal. Ved kontakt med oxidationsmidlet vil
det smeltede metal reagere til dannelse af et lag af oxidati-
onsreaktionsprodukt. Ved fortsat udsattelse for det oxiderende
milje, inden for et passende temperaturomrade, trakkes det
tilbagevarende smeltede metal gradvist ind i og igennem oxida-
tionsreaktionsproduktet i retning mod oxidationsmidlet og ind
i lejet af fyldmateriale, og der dannes, ved kontakt med oxi-
dationsmidlet, yderligere oxidationsreaktionsprodukt. I det
mindste en del af oxidationsreaktionsproduktet holdes i kon-
takt med og mellem det smeltede modermetal og oxidationsmid-
let, saledes at der fremkaldes fortsat vakst af det polykrys-
tallinske oxidationsreaktionsprodukt i lejet af fyldmateriale,
hvorved fyldmaterialet indlejres i det polykrystallinske oxi-

‘dationsreaktionsprodukt. Det polykrystallinske matriksmateria-

le fortsatter med at vokse, si lange der opretholdes velegnede

oxidationsreaktionsbetingelser.

Fremgangsmaden fortsattes indtil oxidationsreaktionsproduktet
har gennemsivet og indlejret den gnskede mengde fyldmateriale.
Det resulterende keramiske kompositprodukt indbefatter fyldma-
teriale indlejret i en keramisk matriks, der omfatter et_po1y-
krystallinsk oxidationsreaktionsprodukt og eventuelt indbefat-
ter en eller flere ikke-oxiderede bestanddele af modermetallet
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eller tomrum eller begge dele. I disse polykrystallinske kera-
miske matrikser er typisk oxidationsreaktionsproduktets krys-
tallitter indbyrdes forbundet i mere end en dimension, for-
trinsvis i tre dimensioner, og metalinklusionerne eller tom-
rummene kan vare partielt indbyrdes forbundne. Nar fremgangs-
maden ikke gennemfeores ud over udtemningen af modermetal er
den opnaede keramiske komposit tat og i det vasentlige fri for
tomrum. Nar fremgangsmaden gennemfores til fuldendelse, dvs.
nar sa meget af metallet som muligt er blevet oxideret under
fremgangsmadebetingeiserne, vil der vare dannet porer i stedet
for det indbyrdes forbundne metal i den keramiske komposit.
Det resulterende keramiske kompositprodukt ifeslge opfindelsen
har i det vasentlige den oprindelige stgbeforms oprindelige
dimensioner og geometriske konfigdration tilpasset med hensyn
til forskellige rumfangsandringer ved smeltepunktet og ved
varmeudvidelse hos modermetallet under bearbejdning med hensyn

til det dannede og afkslede kompositlegeme.

Idet der nu henvises til tegningen viser fig. 1 en ildfast be-
holder 2, s3som en aluminiumoxidbeholder, der indeholder et
leje af fyldmateriale 4, hvori der er indlejret en stgbeform 6
af modermetal. Som vist pd fig. 1 og 2 har stegbeformen 6 en
midtersektion 8, som har en generel cyklindrisk udformning, og
som forener et par endesektioner 8a, 8b, som er aksialt korte-
re, men af storre diameter end midtersektionen 8. Generelt har
stebeformen 6 en handvagtlignende udformning omfattende gene-
relt cirkulere skiveformede endesektioner forbundet med en

midtersektion med en mindre diameter.

Ved opvarmning af arrangementet pa fig. 1 til en tilstrakkelig
hej temperatur til at smelte metallet vil et oxidationsmiddel
i dampfase, som tranger gennem lejet af fyldmateriale 4, og
som er i kontakt med det smeltede metal, oxidere det smeltede
metal og veksten af det derved resulterende oxidationsreakti-
onsprodukt vil trange gennem det omgivende leje af fyldmateri-
ale 4. Nar f.eks. modermetallet er et aluminiummodermetal, og

Tuft er oxidationsmidlet, kan -oxidationsreaktionstemperaturen
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vare fra ca. 850°C til ca. 1450°C, fortrinsvis fra ca.-900°C
til ca. 1350°C, og oxidationsreaktionsproduktet er typisk a-
aluminiumoxid. Det smeltede metal vandrer gennem den under
dannelse varende hud af oxidationsreaktionsprodukt fra det
rumfang, der tidligere blev optaget af stebeformen 6, hvilket
vil resultere i et nedsat tryk i dette rumfang pa grund af
manglende permeabilitet for den omgivende atmosfzre gennem den
voksende hud af oxidationsreaktionsprodukt og' et nettotryk,
der virker pad den beholderlignende hud af oxidationsreaktions-
produkt. Imidlertid er det leje af fyldmateriale 4 (eller en
barezone deraf), der omgiver stgbeformen 6, i sit inderste vea-
sen selvbindende ved eller over en selvbindingstemperatur, der
1igger over modermetallets smeltepunkt og tat ved, men under
oxidationsreaktionstemperaturen. Fyldmaterialet eller en bare-
zone deraf, efter at det er blevet opvarmet til dets selvbin-
dingstemperatur, men ikke fegr, bliver sdledes sintret eller pa
anden made bundet til sig selv og fastgjort tilstrakkeligt til
det voksende oxidationsreaktionsprodukt til at give tilstrak-
keligt styrke til det fyldmateriale, der omgiver den under
dannelse varende hulhed, dvs. fyldmaterialets barezone, til at
modstd trykforskellen og derved i lejet af fyldmateriale 4, at
fastholde geometrien af den fyldte hulhed, der er dannet deri
ved tilpasning af fyldmaterialet til stebeformens 6 form. Hvis
som beskrevet detaljeret ovenfor, fyldmaterialet ville selv-
binde betydeligt fer udvidelsen af modermetallet ved opvarm-
ning og smeltning deraf er tilendebragt, ville det selvbundne
fyldmateriale revne eller bryde ved metallets udvidelse. Ved
en udferelsesform, hvori kun en bazrezone af fyldmaterialet 4
indeholder eller omfatter et sintringsdygtigt eller selvbin-
dende fyldmateriale eller et bindingsmiddel eller sintrings-
middel, angiver den punkterede linie 5 pd fig. 1 omfanget af
barezonen i lejet af fyldmateriale 4. Efterhdnden som reaktio-
nen fortsatter, er hulheden inden i lejet 4, der tidligere var
fyldt med stebeformen 6, i det vasentlige fuldstandigt evaku-
eret ved vandring af smeltet modermetal gennem oxidationsreak-
tionsproduktet til dettes ydre overflade, hvor det kommer i
kontakt med oxidationsmidlet i dampfase og oxideres til-dan-
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nelse af yderligere oxidationsreaktionsprodukt. Oxidationsre-
aktionsproduktet omfatter et polykrystallinsk keramisk materi-
ale, som kan indeholde inklusioner deri af uoxiderede bestand-
dele af det smeltede modermetal. Efter tilendebringelse af re-
aktionen og evakuering af det rumfang, der fid]igere var opta-
get af stsbeformen 6, far arrangementet lov til at kele, og
den resulterende keramiske komposit, hvis dimensioner er angi-
vet med en punkteret linie 7 pad fig. 1, adskilles fra eventu-
elt overskydende fyldmateriale, der er tilbage i beholderen 2.
S&dant overskydende fyldmateriale eller dele deraf kan danne
et sammenhangende legeme p& grund af sintringen eller selvbin-
dingen, og det kan let fjernes fra den keramiske komposit, som
det omslutter, ved sandblasning, slibning eller 1lignende. En
ockonomisk teknik er at anvende sandbliasning under anvendelse
af sandkornspartikler af et materiale, der er velegnet som
fyldmaterialet eller som en bestanddel af fyldmaterialet, sa-
ledes at det fjernede fyldmateriale og sandkorn kan genanven-
des som fyldmateriale ved en efterfolgende operation. Det er
vigtigt at erkende, at graden af styrke hos det se1vbundne
fyldmateriale, som er negdvendigt til at forhindre sammenfald
af hulhed under bearbejdning, typisk er betydeligt mindre end
styrken hos den resu]térende komposit. Det er derfor Qanske
let at fjerne overskydende selvbindende fyldmateriale ved
sandb1esning,'uden'ét der er nogen betydelig grund til at be-
kymre sig for beskadigelse af den resulterende komposit. I al-
le tilfelde kan den keramiske kompositstruktur, der har hulhe-
den dannet deri, yderligere formes ved maskinbearbejdning el-
ler slibning eller ved formning pa anden made deraf til en yd-
re gnsket form. F.eks. vist, som vist pa fig. 3, er den kera-
miske komposit 10, blevet slebet til en form af en cirkular
cylinder, der har en ydre overflade 12, modstdende endeflader
14a, 14b, og deri en hulhed 16, som er afgrenset af overfla-
der, der er kongruente med overfladerne hos stgbeformen 6. Sa-
ledes er formen af hulheden 16 en omvendt kopi af formen af
stogbeformen 6, idet hulheden 16 er afgranset af endesektioner
18a, 18b, og en forbindende midtersektion 18 med mindreidiame-

ter end endesektionerne 18a, 18b. Til mange anvendelser kan
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det keramiske legeme vare anvendeligt, sadan som det er formet
efter fjernelse af overskydende, ikke-medfert fyldmateriale

uden yderligere behov for slibning eller maskinbearbejdning.

Ved at udvalge et passende fyldmateriale og holde oxidations-
reaktionsbetingelserne i et tidsrum, der er tilstrazkkelig til
at evakuere i det vasentlige alt smeltet modermetal fra den
fyldte hulhed, der i begyndelsen er optaget af stebeformen 6,
opnas der en tro omvendt kopi af geometrien af stebeformen 6 i
form af hulheden 16. Selvom den viste form af stebeformen 6
(og dermed hulheden 16) er forholdsvis simpel, kan der dannes
hulheder i den keramiske komposit, som er omvendte kopiér med
tro gengivelse af formerne af stgbeforme af betydeligt mere
kompliceret geometri end stebeformen 6 ved udevelse af den fo-
religgende opfindelse. De ydre overflader af den keramiske
komposit 10 kan om gnsket slibes og maskinbearbejdes eller pa
anden made formes til en hvilket som helst gnsket sterrelse
eller form, der er forenelig med sterrelsen og formen af den

deri dannede hulhed 16.

Det skal forstds, at egenskaberne hos fyldmaterialet med hen-
syn til at vare permeabelt, tilpasningsdygtigt og selvbinden-
de, som beskrevet ovenfor, er egenskaber‘hqs den samlede sam-
mensatning-af fy]dmaterié1et, og at de enkelte bestanddele i
fyldmaterialet ikke behever at have alle og enhver af disse
egenskaber. Sidledes kan fyldmaterialet omfatte enten et enkelt
materiale, en blanding af partikler af det samme materiale,
men med forskellig sigtesterrelse, eller blandinger af to el-
ler flere materialer. I det sidstnavnte tilfalde kan nogle af
fyldmaterialets bestanddele f.eks. ikke vare tilstrazkkelig
selvbindende eller sintringsdygtige ved oxidationsreaktions-
temperaturen, men det fyldmateriale, hvori det er en bestand-
del, vil have de nedvendige selvbindende eller sintrende egen-
skaber ved og over dets selvbindingstemperatur p& grund af
narverelsen af andre materialer. Et stort antal materialer,
der er anvendelige som fyldmaterialer i den keramiske kompo-

sit, ved at de giver de gnskede egenskaber hos kompositten,
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vil ogsd have de ovenfor beskrevne permeable, tilpasningsdyg-
tige og selvbindende egenskaber. S&danne passende materialer
vil forblive usintrede eller ubundne i tilstrakkeligt Bmfang
ved temperaturer under oxidationsreaktionstemperaturen, sale-
des at det fyldmateriale, hvori steobeformen er indlejret, Kkan
give plads for varmeudvidelse og smeltepunktsrumfangsazndring
og alligevel vil sintre eller pad anden mAde selvbinde kun nar
man nar op pa& en selvbindingstemperatur, der ligger over mo-
dermetallets smeltepunkt, men tat ved og under oxidationsreak-
tionstemperaturen i tilstrakkeligt omfang til at give den ngd-
vendige mekaniske styrke for at forhindre sammenfald af den
under dannelse varende hulhed under de indledende stadier af
vakst eller udvikling af oxidationsreaktionsproduktet.

Med hensyn til fyldmaterialets enkelte bestanddele +indbefatter
en velegnet klasse fyldmaterialebestanddele sé&danne kemiske
stoffer, som under processens temperatur og oxidationsbetin-
gelser ikke er flygtige, er termodynamisk stabi1é og ikke rea-
gerer med eller oplegses i overdrevet omfang i det smeltede mo-
dermetal. Talrige materialer vides af fagfolk at opfylde sa-
danne Kkriterier i tilfelde, hvor der anvendes aluminiummoder-
metal og lTuft eller oxygen som oxidationsmiddel. Sadanne mate-
rialer dindbefatter enkeltmetaloxider af: aluminium, Al203;
cerium, CeOg2; hafnium, HfOp; Tanthan, Laz03; neodym, Nd203;
praseodym, forskellige oxider; samarium, Smp03; scandiunm,
Sc903; thorium, ThO2; uran, UO2; yttrium, Y»03; og zirconiunm,
Zr0y. Desuden er et stort antal binare, ternzre og hgjere or-
dens metalforbindelser, sasom magnesiumaluminatspinel,
Mg0.A1503, indeholdt i denne klasse af stabile ildfaste for-
bindeliser. ' '

En anden klasse af velegnede fyldmaterialebestanddele er sa-
danne, der ikke i deres indre vasen er stabile i de oxiderende
omgivelser med hej temperatur ifelge den foretrukne udferel-
sesform, men som pa grund af forholdsvis langsom kinetik ved
nedbrydningsreaktionerne, kan inkorporeres som en fyldmateri-
alefase i det voksende keramiske legeme. Et eksempel er sili-
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ciumcarbid. Dette materiale ville oxidere fuldstandigt under
de betingelser, der er nedvendige for at oxidere f.eks. alumi-
nium med oxygen eller luft i overensstemmelse med den forelig-
gende opfindelse, hvis ikke der var et beskyttende lag af si-
liciumoxid, som dannes og dakker siTiciumcarbidpartikTerne for
at begraznse yderligere oxidation af siliciumcarbidet. Det be-
skyttende siliciumoxidlag ger det ogsa muligt for siliciumcar-
bidpartikler at sintre eller binde sig til sig selv og til
andre bestanddele i fyldmaterialet under oxidationsreaktions-
betingelserne ved fremgangsmaden for aluminiummodermetal med

luft eller oxygen som oxidationsmiddel.

En tredje klasse af velegnede fyldmaterialebestanddele er s&-
danne, sasom carbonfibre, som af termodynamiske eller Kinetis-
ke grunde ikke forventes at overleve det oxiderende milje el-
ler udsattelsen for smeltet aluminium, som er involveret ved
en foretrukket udferelsesform, men som kan geres forenelige
med processen, hvis 1) miljoet geres mindre aktivt, f.eks. ved
anvendelse CO0/C0s som de oxiderende gasser, eller 2) ved an-
vendelsen af en belagning derpa, sasom aluminiumoxid, som ger
saddanne materialer kinetisk ikke-reaktionsdygtige i det oxide-

rende miljeo.

Som en yderligere ﬁdfare1sesform for opfindelsen, og som for-
kilaret i de ovennavnte danske patentansegninger, kan tilsat-
ning af tilsatningsmaterialer til metallet pavirke oxidations-
reaktionsprocessen pa gunstig made. Tilsatningsmaterialets
funktion eller funktioner kan afhznge af et antal andre fakto-
rer end selve tilsaztningsmaterialet. Disse faktorer indbefat-
ter f.eks. det pagazldende modermetal, det gnskede slutprodukt,
den sarlige kombination af tilsatningsstoffer, nar der anven-
des to eller flere tilsatningsstoffer, anvendelsen af et ydre
pafert tilsatningsstof i kombination med et legeret tilsat-
ningsstof, koncentrationen af tilsatningsstoffet, det oxide-

rende milje og procesbetingelserne.

Tilsztningsstoffet eller tilsatningsstofferne (1) kan t{1veje-

bringes. som legeringsbestanddele i modermetallet, (2) kan pa-
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fores pad i det mindste en del af modermetallets overflade, el-
ler (3) kan péfzres fy1dmateria1et eller en del af fyldmateri-
alelejet, f.eks. fyldmaterialets bzrezone, eller der kan an-
vendes en hvilken som helst kombination af to eller flere af
metoderne (1), (2) og (3). F.eks. kan et legeret tilsatnings-
stof anvendes i kombination med et udvendigt pafert tilsat-
ningsstof. I tilfalde metode (3), hvor et tilsatningsstof el-
ler tilsatningsstoffer paferes til fyldmaterialet, kan pafo-
ringen udferes pa& en hvilken som helst passende mide, sasonm
ved dispergering af tilsztningsstofferne overalt i en del af
eller i hele massen af fyldmateriale i form af belagninger el-
ler i partikelform, fortrinsvis ihdbefattet i det mindste i en
del af det leje af fyldmateriale, der steder op til moderme-
tallet. Paforing af et hvilket som helst af tilsatningsstof-
ferne til fyldmaterialet kan ogsa gennemferes ved paforing af
et lag af et eller flere tilsatningsmaterialer til og i lejet,
indbefattet et hvilket som helst af dets indre &bninger, mel-
lemrum, passager, mellemliggende rum eller 1lignende, som ger
det permeabelt. En hensigtsmassig made til pafering af et
hvilket som helst tilsatningsmateriale er blot at gennemvade
hele lejet i en vaske (f.eks. en oplesning) af tilsathingsma-
terialet. En kilde af tilsatningsstof kan ogs& tilvejebringes
ved at anbringe et stift legeme af tilsatningsstof i kontakt
med og mellem i det mindste en del af modermetallets overflade
og fyldmaterialelejet. F.eks. kan et tyndt ark af siliciumhol-
digt glas (der er anvendeligt som tilsatningsstof for oxidati-
onen af et a]uminiuhmodermeta]) placeres pa en overflade af
modermetallet. N&r aluminiumodermetallet (som dindvendigt er
tilsat med Mg) med det siliconeholdige materiale anbragt derpa
smeltes i et oxiderende miljeg (f.eks. i tilfelde af aluminium
i Tuft mellem ca. 850°C og ca. 1450°C, fortrinsvis ca. 900°C
ti1 ca. 1350°C) sker der vakst af det polykrystallinske kera-
miske materiale ind i det permeable leje. I det tilfalde, hvor
tilsatningsstoffet padfores udvendigt pd i det mindste en del
af modermetallets overflade vokser den polykrystallinske oxid-
struktur generelt inden for det permeable fyldmateriale, der

hovedsageligt ligger ud over tilsatningsstoflaget (dvs. til ud
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over dybden af det paferte tilsatningsstoflag). I alle tilfal-
de kan et eller flere af tilsatningsstofferne paferes udven-
digt til modermetaloverfladen og/eller til det permeable leje.
Desuden kan tilsatningsstoffer legeret i modermetallet og/el-
ler udvendigt pafert til modermetallet forstzrkes med et eller
flere tilsatningsstoffer pafert til fyldmaterialelejet. Sale-
des kan en hvilken som helst koncentrationsutilstrakkelighed
af tilsatningsstofferne legeret i modermetallet og/eller ud-
vendigt pafert til modermetallet forstarkes ved yderligere
koncentration af det eller de respektive tilsatningsstoffer

pafert til lejet, og omvendt.

Anvendelige tilsaztningsstoffer for et aluminiummodermetal,
navnlig med luft som oxidationsmiddel, indbefatter f.eks. mag-
nesiummetal og =zinkmetal i kombination med hinanden eller i
kombination med andre tilsatningsstoffer, som beskrevet -neden-
for. Disse metaller eller en passende kilde af metallerne kan
legeres i det aluminiumbaserede modermetal i koncentrationer
for hver pa mellem ca. 0,1 og 10 vagt% regnet pa den samlede
vagt af det resulterende tilsaztningsstofholdige metal. Koncen-
trationen for hvert enkelt tilsaztningsstof vil afhange af sa-
danne faktorer som kombinationen af tilsatningsstoffer og pro-
cestemperaturen. Koncentrationer inden for dette omrade ses at
igangsatte den keramiske vakst, forgge metaltransporten og
gunstigt pavirke vakstmorfologien hos det resulterende oxida-

tionsreaktionsprodukt.

Andre tilsaztningsstoffer, der er effektive til at fremme den
polykrystallinske oxidationsreaktionsvakst er for aluminium-
baserede modermetalsystemer f.eks. silicium, germanium, tin og
bly, isar nar de anvendes i kombination med magnesium eller
zink. Et eller flere af disse tilsatningsstoffer eller en pas-
sende kilde deraf legeres i aluminiummodermetalsystemet i kon-
centrationer for hver pa fra ca. 0,5 til ca. 15 vagt% af den
samlede legering; imidlertid opnas mere snskelig vakstkinetik
og vakstmorfologi med tilsatningsstofkoncentrationer i omradet
fra ca. 1 til ca. 10 vagt% af den samlede modermetallegering.
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Bly som et tilsatningsstof legeres generelt ind i det alumini-
umbaserede modermetal ved en temperatur pa mindst 1000°C, s&-
ledes at der tages hensyn til dets lave oplegseliighed i alumi-
nium; imidlertid vil ti]satping af andre legeringsbestanddele,
sasom tin, sadvanligvis forgge blys oplegselighed og muliggere

tilsatning af legeringsmateriale ved en lavere temperatur.

Der kan anvendes et eller flere tilsatningsstoffer i afhangig-
hed af omstandighederne, som forklaret ovenfor. I tilfalde af
et aluminiummodermetal med luft som oxidationsmiddel indbefat-
ter f.eks. serligt nyttige kombinationer af tilsztningsstoffer
(a) magnesium og silicium og (b) magnesium, zink og silicium.
I sadanne eksempler falder foretrukne magnesiumkoncentrationer
inden for omradet fra ca. 0,1 til ca. 3 vegt%, for zink i om-
radet fra ca. 1 til ca. 6 vagt% og for silicium i omradet fra
ca. 1 til ca. 10 vagtk.

Yderligere eksempler pad tilsathingsmaterialer, der er nyttige
med et aluminiummodermetal indbefatter natrium, T1ithium, cal-
cium, bor, phosphor og yttrium, som kan anvendes dindividuelt
eller i kombination med et eller flere tilsatningsstoffer i
afhangighed af oxidationsmidlet og procesbetingelserne. Natri-
um og lithium kan anvendes .1 meget smd mangder i omradet dele
per million, typisk ca. 100-200 dele per million, og de kan
hver anvendes alene eller sammen eller i kombination med et
eller flere andre tilsztningsstoffer. Sjaldne jordarter, sasom
cerium, lanthan, praseodym, neodym og samarium er ogsa nyttige
ti]satningsstdffér, og her igen isar nar de anvendes i kombi-

nation med andre tilsatningsstoffer.

Som navnt ovenfor er det 1ikke nedvendigt at legere tilszt-
ningsmateriale ind i modermetallet. F.eks. vil selektiv pafeg-
ring af et eller flere tils®tningsmaterialer i et tyndt lag pa
enten hele eller en del af modermetalliets overflade muliggere
lokal keramisk vakst fra modermetaloverfladen eller dele der-
af, og derved kan der fremkaldes vakst af polykrystallinsk ke~
ramisk materiale i det permeable fyldmateriale i udvalgte om-
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radder. Saledes kan vakst af det polykrystallinske Kkeramiske
materiale ind i det permeable leje kontrolleres ved lokalise-
ret anbringelse af tilsatningsmateriale pd modermetaloverfla-
den. Den paferte belagning eller det paferte lag af tilsat-
ningsstof er tyndt i forhold til tykkelsen af modermetallege-
met, og vaksten eller dannelsen af oxidationsreaktionsproduk-
tet ind i det permeable leje strazkker sig vasentligt ud over
tilsztningsstoflaget, dvs. forbi dybden af det péferte tilset-
ningsstoflag. Et sadant lag af tilsatningsmateriale kan pafo-
res ved maling, dypning, silketryk, fordampning eller pafering
p4 en anden mide af tilsaztningsmaterialet i flydende form el-
ler pastaform eller ved katodeforstsvning eller ved simpelthen
at anbringe et lag af fast pértike1formet tilsatningsstof el-
ler fast tyndt ark eller film.af tilsatningsstof pa moderme-
tallets overflade. Tilsaztningsmaterialet kan, men behsver ik-
ke, indbefatte enten organiske eller uorganiske bindemidler,
vehicler, oplesningsmidler og/eller fortykningsmidlier. Mere
foretrukket paferes tilsztningsmaterialerne som pulvere pa
overfladen af modermetallet eller de dispergeres i det mindste
i en del af fyldmaterialet. En sarligt foretrukket metode til
pafering af tilsatningsstoffer til modermetaloverfladen er at
anvende en flydende suspension af tilsaztningsstofferne i en
blanding af vand og organisk bindemiddel, sprejtet pa moderme-
taloverfladen for at opna en vedhazngende belzgning, der letter
hindteringen af det ti1setningsstofbehand]ede modermetal feor

behandlingen.

Nar tilsztningsmaterialerne anvendes udvendigt, paferes de
sadvanligvis til en del af modermetallets overflade som en
ensartet belagning derpa. Mengden af tilsatningsstof er effek-
tiv over et bredt omrade i forhold til mangden af modermetal,
pad hvilket det er pafsrt, og i tilfalde af aluminium har man
ved forseg ikke kunnet fastsl1d hverken en gvre eller en nedre
operationsdygtig graznse. Nar der f.eks. anvendes silicium 1
form af siliciumdioxid udvendigt pafert som tilsatningsstof
ti1l et aluminiumbaseret modermetal under anvendelse af 1luft

eller oxygen som oxidationsmiddel, fremkalder mangder sa lave
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som 0,0001 g silicium per g modermetal sammen med et andet
tilsatningsstof med en kilde til magnesium og/eller zink det
polykrystallinske keramiske vakstfaznomen. Det har ogsd vist
sig, at der kan opnas en keramisk struktur ud fra et alumini-
umbaseret modermetal under anvendelse af luft eller oxygen som
oxidationsmiddel ved anvendelse MgO0 som tilsztningsstof 1 en
mangde pa over 0,0005 g tilsatningstof per ¢ modermetal, som
skal oxideres, og sterre end 0,005 g tilsatningsstof per cm?
modermetaloverflade, pa hvilken der er pafert Mg0. Det ses, at
en stigning i mengden af tilseatningsmaterialer i en vis grad
vil nedsatte den reaktionstid, der er nesdvendig til fremstil-
1ing af den keramiske komposit, men dette vil afhange af s&-
danne faktorer som typen af tilsatningsstof, modermetal og re-

aktionsbetingelser.

Nar modermetallet er aluminium, hvortil der indvendigt er til-
sat magnesium, og det oxiderende medium er Tuft eller oxygen,
er det observeret, at magnesium i det mindste delvis oxideres
ud af legeringen Ved temperaturer fra ca. 820 til 950°C. Under
s&ddanne omstandigheder med magnesiumtilsatte systemer danner
magnesiumet en fase af magnesiumoxid og/eller magnesiumalumi-
natspinel p& overfladen af den smeltede aluminiumiegering, og
under vakstprocessen forbliver sadanne magnesiumforbindelser
primart ved den oprindelige oxidoverflade af modermetallege-
ringen (dvs. “startoverfladen") .i den voksende keramiske
struktur. I sadanne magnesiumtilsatte systemer fremstilles der
siledes en aluminiumoxidbaseret struktur, bortset fra det for-
holdsvis tynde lag af magnesiumaluminatspinel ved startover-
fladen. Hvis det onskes, kan denne startoverflade let fjernes

ved slibning, maskinbearbejdning, polering eller sandblasning.

De keramiske kompositstrukturer opnaet ved udgvelse af den fo-
religgende opfindelse vil sadvanligvis vare en tat samménhen—
gende masse, hvori mellem ca. 5 og ca. 98 rumfangs% af kompo-
sitstrukturens samlede rumfang udgeres af et eller flere fyld-
materialebestanddele indlejret i en polykrystallinsk keramisk
matriks. N&r modermetallet er aluminium, og Tuft eller oxygen
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er oxidationsmidlet, udgeres den polykrystallinske keramiske
matriks sadvanligvis af ca. 60 til ca. 99 vagt% (af vagten af
den polykrystallinske matriks) indbyrdes forbundet a-alumini-
umoxid og ca. 1 til 40 vagt% (p& samme basis) ikke-oxiderede

metalliske bestanddele, s&som bestanddele fra modermetallet.

Opfindelsen illustreres yderligere ved hjaip af felgende ek-

sempler.
EKSEMPEL 1

For at illustrere kopieringen af eﬁ kompliceret geometri i en
komposit med keramisk matriks indeholdende siliciumcarbidpar-
tikler blev en gevindskaret stang med en diameter pad 2,54 cm
og en lzngde pd 15,2 cm af aluminium indeholdende 10% silicium
og 3% magnesium fuldstandigt nedsaznket i et leje af silicium-
carbid (Norton Co. 39 Crystalon, 90 mesh) og opvarmet til en
procesindstillingstemperatur pa 1125°C i 72 timer i luft. Den
samlede ovntid var 87 timer med en cyklus pad 5 timers opvarm-

ning og 10 timers nedkgling.

Det resulterende kompositmateriale blev skaret igennem for at
vise kopieringen af den gevindskarne stang i kompositmateria-
let af keramisk aluminiumoxidmatriks/siliciumcarbid og er som
sddan vist pd fig. 4. Den resulterende komposits sammensatning

blev bekraftet ved rentgenstradlepulverdiffraktionsanalyse.

I dette tilfalde blev selvbinding af lejet jagttaget, og dette
antages at vare en konsekvens af partiel oxidation af silici-
umcarbidpartiklerne ved behandlingstemperaturen til danneise

af et lag af siliciumdioxidbindingsmateriale.
EKSEMPEL 2
For at illustrere kopieringen af en kompliceret geometri i en

komposit med Kkeramisk matriks indeholdende aluminiumoxidpar-
tikler pafortes et lag af siliciumdioxidpartikler med et orga-
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nisk bindemiddel til overfladen af en gevindskaret stang pa 5§
cm af aluminium indeholdende 10% silicium og 3% magnesium.
Stangen blev derefter fuldstendigt indlejret i et leje af alu-
miniumoxid (Norton Co. 38 Alundum, 220 mesh) og opvarmet til
en procesindstillingstemperatur pa 1250°C i 50 timer. Den sam-
lede ovntid var 60 timer med en cyklus omfattende 5 timer op-

varmping og 5 timer nedkgling.

Den gennemskarne stang-viste kopiering af den gevihdskarne
stang og er som sadan vist pad fig. 5. Det resulterende kompo-
sitmateriales sammensatning blev bekraftet ved rgntgenstrile-
pulverdiffrakKtionsanalyse. I dette tilfalde antages det, at
laget pafert til legeringsoverfladen bandt til hinanden og til
de tilstodende aluminiumoxidpartikler til dannelse af en “"ba-

rezone" for at muliggere overfladekopieringsprocessen.

Det skal bemarkes, at den gevindgeometri, der vist p3d fig. 4
og 5, ville vare sarlig vanskelig at fremstille ved en hvilken
som helst af de traditionelle keramiske fremstillingsmetoder,
men den kan fremstilles ganske let ved fremgangsmaden ifglige

opfindeisen.
EKSEMPEL 3

Denne sarlige udfgrelsesform for den foreliggende opfindelse
illustrerer dannelsen af en kompliceret geometri i en komposit
med keramisk matriks under anvendelse af et leje af aluminium-
oxidpartikler i et bindemiddel og en bzrezone. Ved dette for-
sgg anvendtes en 22 gauge rustfri stldlcylinder som beholderen
til opstillingen af modermetal og fyldmateriale. Behp]deren
havde en indre diameter pa 8,3 cm og 1,6 mm perforering til
tilvejebringelse af 40% abent areal til diffusion af et oxida-
tionsmiddel i dampfase ind i lejet af fyldmateriale. Denne be-
holder var foret med en rustfri staiskram med huller med en
diameter pa 0,4 mm og 30% abent areal for at forhindre fyldma-
terialet i at slippe ud gennem beholderens perforeringer. Den-
ne beholder forsegledes i den nedre ende med en rustfri stal-
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hatte og fyldtes med et i forvejen brendt heterogent fyldmate-
riale sammensat af 95 vaegt¥ a-aluminiumoxidpartikler (Norton
Co. 38 Alundum, 90 mesh) og 5 vagt¥% siliciumdioxid (overvejen-
de af stoerrelsen 100 mesh eller derover). En stang af alumi-
nium med en langde pa 66 cm og en diameter p& 2,7 cm og lege-
ret med 10% silicium og 3% magnesium stebtes, sdledes at den
over de midterste 2/3 af dens langde pad overfladen havde 16
finnelignende fremspring, som benyttedes til at demonstrere
den tro formkopiering af en mere kompliceret stebeform. Stan-
gen dzkkedes ensartet over hele dens overflade med silicium-
dioxid (overvejende af sterrelsen 100 mesh eller derover) pa-
fort derpd med et organisk bindemiddel. Stangen nedsankedes i
det ovenfor beskrevne fyldmateriale indeholdt i beholderen,
sdledes at vakst af keramisk matriks v§11e blive symmetrisk og

aksialt mod vaggene af den rustfrie stalbeholder.

Det ovenfor beskrevne system opvarmedes til en indstillings-
temperatur pad 1250°C i 225 timer. Den samlede ovntid var 265
timer med en cyklus med 10 timers opvarmning og 30 timers ned-

keling.

Den ovennavnte fremgangsmade gav et sammenhangende komposit-
materiale med en a-aluminiumoxid-matriks, hvori fyldmateria-
lets a-aluminiumoxid-partikler er indlejret, hvilket efter-
vistes ved rentgenstralepulverdiffraktionsanalyse. Hulheden

udviste en overordentlig tro, omvendt kopiering af den stebte

aluminiumstangs geometri.

Patentkrayv.

1. Fremgangsmade til fremstilling af et selvbarende keramisk
kompositlegeme, hvori der er mindst en hulhed, som er en om-
vendt kopi af en stebeforms geometri, hvilket kompositlegeme
omfatter (1) en Keramisk matriks opnaet ved oxidation af et

modermetal til dannelse af et polykrystallinsk materiale, der
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i det vaesentlige bestar af (i) det ved oxidationen af moder-
metallet med et oxidationsmiddel opnaede oxidationsreaktions-
produkt og eventuelt (ii) en eller flere metalliske bestand-
dele, og (2) et i matriksen indlejret fyldmateriale, k e n -
de tegnet ved, at man

(a) former modermetallet til tilvejebringeise af en stebeform

af formet modermetal;

(b) indlejrer det formede modermetal i et leje af tilpasnings-
dygtigt fyldmateriale for deri omvendt at kopiere det formede
modermetals geometri, hvilket fyldmaterialet er karakteriseret
ved (1) at det er permeabelt for oxidationsmidlet, néar det
gnskes at oxidationsmidliet kommer i kontakt med det smeltede
modermetal i trin (c), og at det er permeabelt for dgennemsiv-
ning ved oxidationsreaktionsproduktets vakst gennem fyldmate-
rialet, (2) at det bibeholder tilstrakkelig tilpasningsdygtig-
hed til1 at kunne give plads for modermetallets smeltepunkts-
rumfangsandring og varmeudvidelsesforskellen mellem moderme-
tallet og fyldmaterialet, og (3) at i det mindste en barezone
deraf, som omslutter stobeformen, kun ved en temperatur, der
Tigger over modermetallets smeltepunkt, men under og tilstrak-
keligt tat ved oxidationsreaktionstemperaturen i sit inderste
vesen er selvbindende, saledes at det kan tillade den navnte
given plads, 1idet fyldmaterialet har tilstrakkelig sammen-
hangsstyrke til at bibeholde den omvendt kopierede geometri i
lejet ved vandring af modermetallet som defineret nedenfor;

(c) opvarmer det indlejrede formede modermetal til en tempera-
tur, der ligger over dets smeltepunkt, men under oxidationsre-
aktionsproduktets smeltepunkt, til dannelse af et Tlegeme af
smeltet modermetal, og ved dennhe temperatur

(1) omsaztter det smeltede modermetal med oxidationsmidlet

til dannelse af oxidationsreaktionsproduktet,

(2) holder i det mindste en del af oxidationsreaktionspro-

duktet i kontakt med og mellem legemet af smeltet metal
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og oxidationsmidlet for mere og mere at trazkke smeltet
metal fra legemet af smeltet metal gennem oxidationsre-
aktionsproduktet og ind i lejet af fyldmateriale til
dannelse af hulheden i lejet af fyldmateriale i takt
med, at oxidationsreaktionsproduktet fortsat dannes ved
gransefladen mellem oxidationsmidlet og tidligere dan-

net oxidationsreaktionsprodukt, og

(3) fortsatter omsatningen i et tidsrum, der er tilstrazkke-
1ig til1 i det mindste delvis at indlejre fyldmaterialet
i oxidationsreaktionsproduktet Qed vakst af sidstnavnte
til dannelse af kompositlegemet med hulheden deri; og

(d) adskiller det resulterende selvbarende kompositlegeme fra

eventuelt overskydende fyldmateriale.

2. Fremgangsmade ifelge krav 1, kendetegnet ved,
at oxidationsmidlet er et oxidationsmiddel i dampfase.

3. Fremgangsmade ifelge krav 1 eller 2, kendeteg -
net ved, at modermetallet er valgt blandt aluminium, sili-

cium, titan, tin, zirconium og hafnium.

4. Fremgangsmide ifelge krav 1, kendetegnet ved,
at oxidationsmidlet er et fast stof eller en vaske ved den

navnte temperatur og eventuelt anvendes i Kombination med et

oxidationsmiddel i dampfase.

5. Fremgangsmade ifoslge krav 4, kende tegnet ved,
at det faste oxidationsmiddel er valgt blandt siliciumdioxid,

bor og et reducerbart borid.

6. Fremgangsmiade ifglge et hvilket som helst af de foregéende
krav, kendetegnet ved, at oxidationsmidlet er
valgt blandt en oxygenholdig gas, en nitrogenholdig gas, et
halogen, svovl, phosphor, arsen, carbon, bof, selen, tellur,
en Ho/Hp0-blanding, methan, ethan, propan, acetylen, ethylien,
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propylen og en C0/COz-blanding eller forbindelser eller blan-

dinger deraf.

7. Fremgangsmade ifelge krav 6, ke ndetegnet ved,
at oxidationsmidlet er Tuft eller formgas (96 rumfangs% N2 og
4 rumfangs% H2).

8. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af de foregéaende
krav, kendetegnet ved, at fyldmaterialet indbefat-
ter et fast oxidationsmiddel som en bestanddel deraf.

9. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af de foregaende
krav, kendetegnet ved, at fyldmaterialet indbefat-
ter materialer valgt blandt siliciumdioxid, siliciumcarbid og

aluminiumoxid.

10. Fremgangsméade ifglige et hvilket som helst af kravene 1, 2
eller 3, kendetegnet ved, at modermetallet er alu-
minium, at oxidationsmidlet er en oxygenholdig gas, og at den
navnte temperatur er fra ca. 850°C til ca. 1450°C.

11. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af de foregaende
krav, ke ndetegnet ved, at der anvendes et tilsat-

ningsstof i forbindelse med modermetallet.

12. Fremgangsmade ifglge krav 11, ke ndetegnet ved,
at mindst et tilsatningsstof er legeret ind i modermetallet,
eller at et eller flere tilsatningsstoffer er pafort som et -
Tlag af tilsatningsmateriale pd en overflade af modermetallet
og danner oxidationsreaktionsproduktet vasentligt ud over dyb-
den af det paferte 1lag af tilsatningsmateriale, eller at
mindst et tilsaztningsmateriale er tilvejebragt i det mindste
partielt i fyldmaterialet, eller en hvilken som helst kombina-

tion deraf.

13. Fremgangsmade ifglge krav 11 eller 12, ke nde teg -
net ved, at tilsatningsstoffet omfatter en kilde til to . el-
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ler flere valgt blandt magnesium, zink, silicium, germanium,
tin, bly, bor, natrium, lithium, calcium, phosphor, yttrium og

et metal fra de sjaldne jordarter.

14. Fremgangsmade ifelge et hvilket som helst af de foregdende
krav, kendetegnet ved, at man inkorporerer et bin-

demiddel i fyldmaterialet, i det mindste i fyldmaterialets ba-

rezone.

15. Fremgangsmade ifslge krav 9, ke nde tegne t ved,
at det polykrystallinske materiale yderligere indbefatter en
startoverflade af et spinel dannet som et oxidationsreaktions-
produkt af modermetallet, tilsatningsstoffet og oxidationsmid~

let.

16. Selvbarende keramisk kompositlegeme, kendeteg-
net ved, at det har en hulhed deri og omfatter en polykrys-
tallinsk matriks, hvori der er inkorporeret et fyldmateriale,
hvilket kompositlegeme er opnaet fra et leje af fyldmateriale,
som i starten i sit inderste vasen er selvbindende alene ved
en temperatur, der ligger over smeltepunktet, men under og
tilstrazkkelig tat ved oxidationsreaktionstemperaturen for et
modermetalforstadie til at kunne give plads for modermetalifor-
stadiematerialets smeltepunktsrumfangsandring og varmeudvidel-
sesforskellen mellem modermetalforstadiematerialet og fyldma-
terialet; hvilket modermetalforstadiemateriale har en i for-
vejen fastlagt geometri og er anbragt i en startplacering in-
den i lejet; hvilket metalforstadiemateriales geometri er. ko-
pieret omvendt af hulheden ved evakuering af metalforstadiema-
terialet fra dets oprindelige placering til dannelse af hulhe-
den i takt med oxidationsreaktionen for det smeltede metalfor-
stadiemateriale, der er vandret fra den oprindelige placering
ti1 dannelse af den polykrystallinske matriks, hvilken matriks
i det vasentlige bestar af (i) det ved oxidationen af metal-
forstadiematerialet med et oxidationsmiddel dannede oxidati-

onsreaktionsprodukt, og eventuelt (ii) et eller flere metal-

liske bestanddele.
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17. Keramisk kompositlegeme ifeige krav 16, ke nde teg -
net ved, at den polykrystallinske matriks er oxidationsre-
aktionsproduktet af metalforstadiematerialet og et oxidations-
middel i dampfase, og at lejet af fyldmateriale er permeabelt

for oxidationsmidlet i dampfase.

18. Keramisk kompositlegeme ifeslge krav 16 eller 17, k e n -
detegnet ved, at det dindeholder mindst en rumfangs%

metalliske bestanddele.

19. Keramisk kompositlegeme ifeslge krav 16 eller 17, k e n -
detegnet ved, at metalforstadiematerialet er alumini-
um, og at oxidationsreaktionsproduktet er a-aluminjumoxid.

20. Keramisk kompositlegeme ifslige krav 16 eller 17, Kk e n -
detegnet ved, at metalforstadiematerialet er alumini-

um, og at oxidationsreaktionsproduktet er aluminiumnitrid.

21. Keramisk kompositlegeme ifolge krav 16 eller 17, Kk en -
detegnet ved, at metalforstadiematerialet er titan, og

at oxidationsreaktionsproduktet er titannitrid.

22. Keramisk kompositlegeme ifelge krav 16 eller 17, k e n -
detegnet ved, at metanorstadiematerialet‘er silicium,

og at oxidationsreakg{onsproduktet er siliciumcarbid.

23. Keramisk kompositlegeme ifelge krav 16 eller 17, k e n =
detegnet ved, at oxidationsreaktionsproduktet er valgt

blandt oxider, nitrider, carbider, borider og oxynitrider.

24, Keramisk kompositliegeme ifelge krav 16 eller 17, k e n -
detegnet ved, at oxidationsreaktionsproduktet valgt
blandt aluminiumoxid, aluminiumnitrid, siliciumcarbid, silici-
umborid, aluminiumborid, titannitrid, zirconiumnitrid, titan-
borid, zirconiumborid, zirconiumcarbid, siliciumnitrid, molyb-
densilicid, titancarbid, hafniumcarbid, hafniumborid, tinoxid

og aluminiumoxynitrid.
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25. Keramisk kompositlegeme ifslige krav 16 eller 17, Kk e n -
detegnet ved, at fyldmaterialet omfatter et materiale
valgt blandt en eller flere blandt aluminiumoxid, siliciumdi-
oxid, siliciumcarbid, siliciumaluminiumoxynitrid, =zirconium-
oxid, bariumtitanat, bornitrid, siliciumnitrid, magnesiumalu-
minat, jernlegeringer, jern-chrom-aluminiumlegering, carbon og

aluminium.
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