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E 8 7 T 9 2 GRAND-DUCHE DE LUXEMBOURG
BrevetNo & 4. K. .3 s Monsieur le Ministre
du 0%.0 4 83

“de I’Eponomie et des Classes Moyennes
" Service de la Propriété Intellectuelle
LUXEMBOURG

Titre dELVIE e

'7;'/@57 Demande de Brevet d’Invention
4 Fe. . (D

1. Requéte
LCOMMUNAUTE. . EUROPEENNE..DE. L'ENERGIE. ATOMIQUE _(FURAIOM) ( 2)
Batiment..Jean. Monnet
,,,,, | au du Kirchberg
2920 LUXEMBOURG (3)
dépose(nt) ce - 7_AVR 1988 (4
: R .. heures, au Ministére de ’Economie et des Classes Moyennes, & Luxembourg:

1. la présente requéte pour 'obtention d’un brevet d’invention concernant:
orrichtung.zum.Herstellen.amorpher. Keramikstoffe..oder.Metallegierungen ( 5)

2. la description en langue ...allemande de I'invention en trois exemplaires;

3. ...Une planches de dessin, en trois exemplaires;

4. la quittance des taxes versées au Bureau de 'Enregistrement 2 Luxembourg, le :7A¥R,1988 ................. ;
PR TR VL VIV S | te-datdada o C e
<o I ULICEAUUIUC DO T VOIS GatClae T »
déclare(nt) en assumant la responsabilité de cette déclaration, que I'(es) inventeur(s) est (sont): (6)

Jacobus VAN GEEL, WaldenburgerstraBe 10, D=-7500 KARLSRUHE

Paul WERNER, Veilchenweg. 9, D-7521. DETTENHEIM=(Ru)

Jean-Pol HIERNAUT, Hermine Maierheuser.StraBe..8,.D=7515 LINKENHEIM
Joseph MAGILL, Fritz-Erler=StraBe 9. D=7500_KARLSRUHE

revendique(nt) pour la susdite demande de brevet la priorité d’une (des) demande(s) de (7
. déposée(s) en (8) -
le (9)
sous le Ne (10)
au nom de (11) :
dlit(élisent) domicile pour lui (elle) et, si désigné, pour son mandataire, & Luxembourg ...La..Commission.des
Communautés européennes,. DG XIII C/1,.2920.LUXEMBOURG (12)
sollicite(nt) 1a délivrance d’un brevet d’invention pour l'objet décrit et représenté dans les annexes susmentionnées,
i avec ajournement de cette délivrance 2 .....dix=huit mois. (13)
= Le déposant / mapgdataige: = : . NGD)]

A. STRUB, /Fondé de pouvoir I Pmces'v‘irbal de]_)ejpm . . ) -
La susdite demande de brevet d’invention a été déposée au Ministére de 'Economie et des Classes Moyennes,

a ._/15,00 heure

A 68007 -

EXPLICATIONS RELATIVES AU FORMULATRE-DE DEPOT. /4 —

(1) #'il y alieu "Demande de certificat d’addition au brevet ])riucipa], 2 la demande de brevet principal No . .. ... seee du..........000 " - (2) inscrire les nom, prénom, profession,
adresse du demandeur, lorsque celui-ci est un particulier au les dénomination sociale, forme juridique, adresse du si2ge social, lorsque le demandeur est une personne marale ~ (3) inscrire
les nom, prénom, adresse du mandataire agré€, conseil en propriété industrielle, muni d’un pouvoir spécial, il y a lieu: "représenté par. ... 7o, ... .. agissant en qualité de mandataire”

- (4) date de dépdt en toutes lettres — (5) titre de I'invention - (6) inscrire les noms, prénoms, adresses des invedteurs ou l'indication "(voir) désignation séparée (suivra)”, lorsque la dési-

gnation se fait ou se fera dans un document séparé, ou encore P'indication “ne pas mentionner”, lors%ue Vinventeursigne ou signera un document de non-mention & joindre 3 une désignation

séparée présente ou future ~ (7) brevet, certificat d’addition, modzle d'ufilité, brevet eurapéen (CBE), protection internationale (PCT) - (8) Etat danslequel le Fremier dépdtaéié effectué

ou, le cas échéant, Etats désignés dans la d d opé ou internationale prioritaire - (9) date du premier dépdt — (10) numéro du premier dépdtcoriiplété, le casgchéant, par l'in-

dication dg T'office récept;:‘rd CBE/PCT-(11) xg;m du titulaire du premier dépot - (12) adresse du domicile effectif ou élu au Grand-Duché de Luxembourg - {13) 2, 6, 12 ou 18 mois~ (14)
u d d u dataire agréé.
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Vorrichtung zum Herstellen amorpher

Keramikstoffe oder Metallegierungen

Die Erfindung bezieht sich auf eine Vorrichtung zum Herstellen
amorpher Keramikstoffe oder Metallegierungen mit einem Hoch-
druck-Autoklaven, in dem zuerst ein Rohling der Probe mittels
Laserstrahlen bis zur Schmelztemperatur aufgeheizt und an-
schlieBend rasch abgekiihlt wird.

Amorphe Metallegierungen, auch metallische Gl&ser genannt,
sind seit etwa zwanzig Jahren bekannt. Man versteht darunter
einen nicht kristallin erstarrten Festkorper, der eine unge-
ordnete Struktur besitzt, die durch Abkiihlen einer Schmelze
erreicht wird. Dabei erfolgt die Abkiihlung mit groBer Ge-
schwindigkeit (in der Gr&6Benordnung von 106 Ks‘l) auf einen
Temperaturwert, bei dem keine Kristallisation mehr méglich

ist.

Solche amorphe Substanzen zeigen neue mechanische, elektrische
und chemische Eigenschaften, die von den entsprechenden kri-

stallisierten Varianten nicht erreicht werden.

Entscheidend fiir die Herstellung solcher amorpher Substanzen
ist die hohe Abkilihlgeschwindigkeit des schmelzfllissigen Mate-
rials. So ist ein Verfahren bekannt, in dem das Schmelzgut
aus einem induktiv erhitzten Schmelztiegel auf den Umfang
einer sich um eine horizontale Achse drehenden Kupferscheibe
mit Bandabstreifer flieBSt. Es ist auch méglich, das Schmelzgut
zwischen zwei um horizontale Achsen drehende schmale Kupfer-
scheiben einzuftthren oder auf die Scheibenflé&che einer um

ihre senkrechte Achse drehenden Kupferscheibe aufzubringen.



Es wurde auch bereits vorgeschlagen, elektrisch leitf&higes
Schmelzgut beh&lterfrei magnetisch in der Schwebe zu halten
und induktiv so zu erhitzen, daB8 Unreinheiten aus dem Schmelz-
tiegel die Legierung nicht beeintrdchtigen kdnnen. In Welt-
raumversuchen wurden auch bereits Tropfen eines nicht leiten-
den Stoffes ohne Schmelztiegel mithilfe von Laserstrahlen
erwadrmt. Die Tropfen wurden im Raum mithilfe von Luftdisen in

einer definierten Position gehalten.

Abgesehen von dem Aufwand, der mit der Verlegung der Produk-
tion solcher Legierungen in den Weltraum verbunden ist, sind
auch die Probleme der Probenpositionierung und der Probensta-
bilit&t noch nicht befriedigend geldst. Aufgabe der Erfindung
ist es daher, eine Vorrichtung zum Herstellen amorpher Sub-
stanzen anzugeben, die im Schwerefeld der Erde solche amorphen
Substanzen, und zwar selbst elektrisch nicht leitféhige Sub-
stanzen, in groBer Reinheit herzustellen erlaubt. Diese Auf-
gabe wird durch die im Anspruch 1 gekennzeichnete Vorrichtung
geldst. Beziiglich von Merkmalen bevorzugter Ausfihrungsformen

der Erfindung wird auf die Unteranspriiche verwiesen.

Nachfolgend wird die Erfindung anhand eines bevorzugten Aus-
fiihrungsbeispiels mithilfe der éinzigen Figur erléutert, die
schematisch und in Perspektive eine erfindungsgem&Be Vorrich-

tung zeigt.

Die Vorrichtung enth&lt als wesentliches Element einen Auto-
klaven 1 -von im wesentlichen zylindrischer Form, in dessen
Mittelpunkt sich die ProzeBposition 2 befindet, d.h. die Stel-
le, an der eine kugelfdrmige Probe erhitzt und abgekihlt wer-
den soll. Die Probe stammt aus einer Kugelzufuhrvorrichtung
3, die axial an den Autoklaven 1 angebaut ist und eine Folge

von Kugeln oder Rohlingen mit der Zusammensetzung der ge-



wlnschten Legierung einzeln hintereinander fiir den Transport
in die ProzeBposition 2 bereith&lt. Hierzu enth&lt diese Vor-
richtung einen Schrittschaltmotor 4 und eine von diesem ange-
triebene Vereinzelerscheibe 5 sowie einen hohlen Schaft 6,
durch den eine aus einem Magazin 7 freigegebene Kugel in die

ProzeBposition 2 fallen kann.

Beztiglich der ProzeBposition der Kugelzufuhrvorrichtung 3
entgegengesetzt ist an den Autoklaven 1 ein Geh&use 8 ange-
baut, das einen Behé&lter 9 zum Auffangen der fertigen Proben
sowie einen Hubmotor 10 enth&lt, der Uber eine Spindel 11
eine akustische Resonanz-Levitationseinrichtung 12 tré&gt.
Letztere befindet sich unter der ProzeBposition 2 und besitzt

mehrere elektrisch anregbare Piezokeramikscheiben.

Zwischen der ProzeBposition 2 und der Levitationseinrichtung
12 ist noch ein akustisch durchléssiger Fangkorb 26, und ober-
halb der ProzeBposition ist eine Reflektorscheibe 13 einge-
fligt, durch deren zentrales Loch die Kugel aus dem Magazin 7
zugefthrt wird. Die von der Levitationseinrichtung ausgehenden
Schallwellen werden in einem resonanzf&higen Abstand von der
Reflektorscheibe 13 reflektiert, so daB eine genaue, drift-
lose, stabile, wiederholbare und schwingungsfreie Positionie-
rung der Kugel ermdglicht wird, ohne daB die Kugel durch Kon-
takt mit einer Wand verunreinigt wiirde. Diese Methode arbeitet
bei Autoklaven-Driicken von 10 Bar bis 1000 Bar und bei Tempe-
raturen von 1000 K bis 4000 K und mehr sowie mit beliebigen
Inertgasen und erméglicht die beriihrungsfreie Halterung von
sowohl metallischen als auch elektrisch nicht leitenden Mate-
rialien. Die Kugeldurchmesser kénnen zwischen 0,2 und 2 mm
Durchmesser 1liegen und die Levitationsdauer kann beliebig
ausgedehnt werden und erfordert nur eine geringe Leistung,
verglichen etwa mit elektromagnetischer Induktionslevitation.

Durch Nachstellen des Hubmotors 10 kann die Kugel exakt in



die ProzeBposition levitiert werden.

Die Aufheizung einer Kugel in der ProzeBposition 2 erfolgt
tiber zwei Laserstrahlen 14 und 15, die von einem gemeinsamen
Nd-YAG-Generator abgeleitet sein koénnen. Die beiden Laser-
strahlen werden je tber einen Strahlteilerspiegel 16 und 17 in
jeweils zwei Strahlen aufgeteilt, die liber Umlenkspiegel 18
und durch Fenster 19 1in der Wand des Autoklaven 1 auf die
ProzeBposition 2 gerichtet werden, und zwar so, daB sich ge-
geniliberliegende Strahlen nicht blenden und somit nicht die
Generatoren durch Blendlicht zerstdrt werden kdnnen. Vorzugs-
weise verlaufen je zwel Laserstrahlen entlang den Kanten von
zwel gedachten einander gegeniiberliegenden vierseitigen Pyra-
miden, deren Spitzen von der ProzeBposition gebildet werden
und deren Kanten ineinander {ibergehen. Je zwei einer Pyramide
zugeordnete Laserstrahlen liegen in einer Ebene, die zur ent-
sprechenden Ebene der anderen Laserstrahlen senkrecht ver-
l&uft.

Ebenfalls auf die ProzeBposition, aber senkrecht zur Achse
des Autoklaven ausgerichtet, sind zwei Stempel 20 und 21 zu-
einander fluchtend beweglich gelagert, deren Stirnfl&chen als
Kihlkoépfe wirken und einander diametral gegeniiber zu beiden
Seiten der ProzeBposition liegen. Der Fiihrungskanal fir den
Stempel 20 bzw. 21 ist dicht in die Wand des Autoklaven 1
eingebaut und befindet sich unter dessen hydrostatischem Gas-
druck. Durch gleichzeitiges Anlegen eines elektrischen Impul-
ses an auf die Stempel einwirkende Tauchspulen 22 und 23 wer-
den die beiden Stempel gegenldufig beschleunigt und prallen
mit einer Aufprallgeschwindigkeit von z.B. 12,0 msec~1 auf-
einander. Dabei wird eine schmelzfllissige Kugel, die sich in
der ProzeBposition befindet, zwischen den Stirnflédchen der
Stempel zerquetscht und mit hoher Geschwindigkeit (grdBer als

106 Ksec~l) abgekithlt und zu einem flachen Zylinder von 10



bis 50 um ' Dicke gepreBt. Die Abkiihlgeschwindigkeit ist iber

dem Beschleunigungsweg variierbar.

Umn den ProzeB genau verfolgen und ggfs. beeinflussen =zu kén-
nen, ist ein Sechswellenl&ngen-Pyrometer 24 vorgesehen, das
durch ein weiteres Fenster 25 in der Autoklavenwand auf die
ProzeBposition ausgerichtet ist und die kontinuierliche Mes-
sung von Temperaturen zwischen 1200 und 5000 K erlaubt. Es
werden beispielsweise die Lichtwellenl&ngen 500 nm, 600 nm,
680 nm, 800 nm, 960 nm und 1040 nm ausgewertet. Das Ger&at
kann eine Messung in Mikrosekunden ausfithren und r&umlich,
die minimale MeBfleckgrtBe betreffend, 50 um aufldsen. Ein
solches Pyrometer ist in der Zeitschrift Temperature, 1982,
Vol. 5, Seiten 439 bis 446, beschrieben.

Eine nicht dargestellte elektronische Ablaufsteuerung koordi-
niert die Funktion der Lasergeneratoren, der Levitationsein-

richtung und der Abkilhlstempel und zwar folgendermafBen:

Zuerst wird das Kugelmagazin 7 der Zufuhrvorrichtung 3 mit
etwa 50 kugelf6rmigen Rohlingen der Probe gefiillt und dann
gasdicht verschlossen. Dann wird der Autoklav mit dem fir den
ProzeB geeigneten Gas geflillt und auf den gewlnschten Druck
gebracht. Als né&chstes wird durch Bet&tigen des Motors 4 eine
Rohlingskugel in den Zufiihrungskanal 6 gebracht, von wo sie
in den Fangkorb 26 knapp unter der ProzeBposition 2 f&llt.
Schaltet man nun die piezokeramische Levitationseinrichtung 12
ein, dann ger&t der Rohling in der ProzeBposition in einen
Schwebezustand, der ggfs. durch Nachjustieren mithilfe des
Hubmotors 10 veré&ndert werden kann. Nun werden kurzzeitig und
gleichzeitig die beiden Laser 14 und 15 aktiviert, wobei die
Impulsdauer und die Impulsenergie von der gewlinschten Tempe-
ratur abhédngen. Der Rohling schmilzt dann in einer reprodu-

zierbaren kurzen Zeit, so daB nun die Tauchspulen 22 und 23



aktiviert werden kénnen und die Stempel 20 und 21 die schmelz-
fliissige Probe zwischen sich zerquetschen k&énnen. Nach dem
Zuriickschnellen der Stempel und dem Abschalten der Levita-
tionseinrichtung f&ll1t die fertige Probe liber einen Trichter

in den Auffangbehé&lter 9 im unteren Teil der Vorrichtung.
Der ganze ProzeB kann Uber das Pyrometer 24 verfolgt werden.

Danach kann sofort der zweite Rohling aus dem Magazin 7 in
die ProzeBposition 2 beférdert und dort in gleicher Weise

bearbeitet werden.

Es ist zu bemerken, daB die Herstellung einer Probe nur Bruch-
teile einer Sekunde in Anspruch nimmt wund daB ebensoviele
Proben ohne Unterbrechung hergestellt werden, wie das Magazin
7 und der Auffangbehdlter 9 fassen. Durch Optimierung des
zeitlichen Ablaufs zwischen Erhitzen und Abkiihlen kann die
Verdampfung der Probe vor dem Abkihlen nach Wunsch v$llig

verhindert werden.

Die Vorrichtung eignet sich fir Forschungslabors, in denen
beispielsweise Serien von Rohlingen unterschiedlicher Zusam-
mensetzung in amorphe Legierungen fiir Reihenuntersuchungen
umgewandelt werden. Auch die Temperatur- und Zeitparameter
kénnen von Kugel zu Kugel durch geeignete Programmierung der
Ablaufsteuerung variiert werden. Die Erfindung ist aber auch
zur Herstellung von glasartigen Legierungen in Pl&ttchenform
fir industrielle Zwecke geeignet, sofern dem Magazin 7 und
dem Auffangbeh&lter 9 ausreichend groBe Kapazit&ten verliehen

werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Vorrichtung zum Herstellen amorpher Keramikstoffe oder
Metallegierungen, mit einem Hochdruck-Autoklaven, in dem zu-
erst ein Rohling der Probe ‘mittels Laserstrahl bis zur
Schmelztemperatur aufgeheiét und anschlieBend rasch abgekiihlt
wird, dadurch gekennzeichhet, daB

- unterhalb einer ProzeBposition (2), in der die Probe aufge-
heizt wird wund abgekiithlt wird, eine akustische Levitations-
einrichtung (12) liegt, die von einer piezoelektrisch ange-
regten Schallquélle gebildet wird und die Probe bertihrungsfrei
in der ProzeBposition (2) halt,

- die ProzeBposition (2) im Schnittpunkt von mindestens zweil
Laserstrahlen (14, 15) liegt, die durch Fenster (19), in den
Autoklaven eindringen, um die Probe aufzuheizen,

- zwei Stempel (20, 21) einander zu beiden Seiten der Prozef-
position (2) gegeniiberliegend im Autoklaven (1) angeordnet
sind, die elektromagnetisch gegeneinander gestoBen werden
kénnen, um die Probe zwischen sich zu zerquetschen und dabei

rasch abzukiihlen.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
die ProzeBposition (2) im Schnittpunkt von vier Laserstrahlen
liegt, wobeli jeder der Laserstrahlen entlang der Kante einer

gedachten vierseitigen Pyramide verl&uft.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB
je zweil gegenliberliegende Laserstrahlen von einem gemeinsamen

Lasergenerator (14 bzw. 15) abgeleitet werden.

4, Vorrichtung nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daB ein Mehrwellenldngen-Pyrometer (24) durch

ein Fenster (25) in der Wand des Autoklaven (1) hindurch auf



die ProzeBposition (2) gerichtet ist.

5. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch ge-
kennzeichnet, daB eine programmierbare Ablaufsteuerung vorge-
sehen ist} die die Lasergeneratoren, die Levitationseinrich-
tung (12) und die Stempel (20, 21) steuert.

6. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch ge-
kennzeichnet, daB ein akustisch durchl&ssiger Fangkorb zwi-
schen der Levitationseinrichtung (12) und der ProzeBposition

(2) angeordnet ist.
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