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(57) Hauptanspruch: Verfahren zur Herstellung von gas-
dichten und hochtemperaturbestéandigen Verbindungen
von Formteilen aus nichtoxidischer Keramik mittels Laser,
bei dem Formteile aus der Keramik an den zu fiigenden
Flachen mit einem Lot aus 80 — 30 Ma.-% Yttriumoxid
und/oder 55 — 15 Ma.-% Zirkonoxid, 5 — 70 Ma.-% Alumini-
umoxid, 0 — 50 Ma.-% Siliciumdioxid und 0 — 10 Ma.-% Sili-
cium versehen wird, und anschlieRend mittels eines Lasers
ohne Vorhandensein einer Schutzgasatmosphare oder ei-
nes Vakuums die Temperatur an der Flgestelle Uber die
Schmelztemperatur des Lotes erhéht wird, wobei eine zur
Realisierung der Verbindung hinreichenden Benetzbarkeit
der zu fiigenden Oberflachen durch das geschmolzene Lot
mittels aus der Keramik und/oder aus dem Lot stammen-
dem und/oder sich bildendem und/oder zusatzlich aufge-
brachtem Siliciumdioxid an den zu figenden Oberflachen
realisiert wird.
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Beschreibung
Anwendungsgebiet der Erfindung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf die Gebiete
der Keramik und der Lasertechnologie und betrifft ein
Verfahren zur Herstellung von gasdichten und hoch-
temperaturbestandigen Verbindungen von Formtei-
len aus nichtoxidischer Keramik mittels Laser, mit
dem beispielsweise niedrigschmelzende oder radio-
aktive Materialien in einen Behalter aus Keramik ein-
geschlossen werden kénnen.

Stand der Technik

[0002] Bekannt sind Schweil3- und Lo6t-Verfahren
zum Fugen von Keramik und insbesondere Hochleis-
tungskeramiken (Hesse, A. u.a., Keramische Zeit-
schrift 3 (1994), S. 147-150; Boretius, M. u.a.,
VDI-Berichte, Band 670, S. 699-713, VDI-Verlag,
Dusseldorf, 1988).

[0003] Bei diesen stoffschliissigen Fligeverfahren
zeichnet sich das Loéten gegeniuber dem (Diffusi-
ons-)schweil’en durch einen geringeren technologi-
schen Aufwand sowie hdhere Reproduzierbarkeit
und Zuverlassigkeit aus.

[0004] Beim Aktiviéten mit metallischen Loten wer-
den relativ feste Verbunde erzeugt. Beim Einsatz die-
ses Verfahrens an PVD-metallisierter oder laserbe-
handelter Keramik werden vor allem guinstige Benet-
zungs- und FlieReigenschaften des Lotes erreicht
(Wielage, B. u.a., VDI-Berichte, Band 883, S.
117-136, VDI-Verlag, Dusseldorf, 1991). Bei diesem
Verfahren wird die Keramik metallisiert und anschlie-
Rend in einem Ofen mit dem Lot in Kontakt gebracht.
Dabei wird die Temperatur bis oberhalb der Schmelz-
temperatur des Lotes erhéht. Im schmelzflissigen
Zustand benetzen die Lote die metallisierte Kera-
mikoberflache und bilden nach Abkihlung einen fes-
ten Verbund.

[0005] Neben dem Einsatz von metallischen Loten
kdnnen aber auch Glas-/Keramiklote zum Fiigen von
Keramik eingesetzt werden (Boretius, M. u.a,
VDI-Verlag, Dusseldorf, 1995). Bei diesem Verfahren
wird das Werkstick in einen Ofen eingebracht und
unter Aufbringung einer aufleren Kraft zum zusam-
menpressen der beiden Fligepartner bis oberhalb
der Schmelztemperatur des Lotes aufgeheizt. Die
Kraft ist erforderlich, um einen ausreichenden Ver-
dichtungsgrad in der Fligenaht und eine Gasdichtheit
zu erreichen. Das Verfahren im Ofen findet dabei un-
ter einer Schutzgasatmosphare oder im Vakuum
statt. Das Lot bildet nach Erreichen seiner Schmelz-
temperatur eine flissige Phase, die die zu fiigenden
Flachen benetzt und nach Wiedererstarrung zu ei-
nem festen Keramikverbund fiihrt. Diese Lote wer-
den vor allem dann verwendet, wenn hohe Anforde-
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rungen in Bezug auf Korrosions- und Hochtempera-
turfestigkeit, jedoch geringere Anforderungen hin-
sichtlich der Ubertragung mechanischer Krafte ge-
stellt sind.

[0006] Glas-/Keramiklote benetzen Keramiken gut
und kédnnen daher im Gegensatz zu metallischen Lo-
ten ohne Metallisierung der Keramikoberflache ein-
gesetzt werden. Ein weiterer Vorteil der Glas-Kera-
miklote besteht darin, dass sie gasdicht sind. Die kris-
tallinen Glas-/Keramiklote gehen nach dem Erstarren
in einen keramischen, polykristallinen Zustand Uber.
Die Loéttemperatur entspricht meist der Gebrauchs-
temperatur. Der besondere Vorteil von Glas-/Kera-
mikloten besteht darin, dass sie eine Anpassung des
Ausdehnungskoeffizienten und der Temperaturstabi-
litat der Flgestelle ermdglichen.

[0007] Nachteilig bei diesem Verfahren ist, dass die
Werkstucke hinsichtlich ihrer GroRe an den jeweili-
gen Ofen anzupassen sind, und dass im Inneren ei-
nes Keramikbehalters befindliche Stoffe, der durch
Fugen verschlossen werden soll, durch die relativ
lange und hohe Temperaturbelastung ebenfalls stark
belastet werden. Niedrigschmelzende Stoffe sind
nicht mit diesen Technologien in derartige Keramik-
behalter verschlieRbar.

[0008] Weiterhin bekannt sind Verfahren zum Fu-
gen von Keramiken mit Loten zu nichthochtempera-
turbestandigen Keramikverbunden mittels Laser, wo-
bei nur kleine Bauteile gefiigt werden und ebenfalls
ein Vakuum oder ein Schutzgas erforderlich ist. (Har-
rison S, u.a., Solid Freeform Fabrication Procee-
dings, Proc. of the SFF Symp. Austin, USA, Aug.
1012, 1998, (1998) Seite 537-542).

Aufgabenstellung
Darlegung des Wesens der Erfindung

[0009] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde
eine dauerhafte, gasdichte und hochtemperaturbe-
standige Verbindung zwischen Bauteilen aus nichto-
xidischer Keramik herzustellen.

[0010] Die Aufgabe wird durch die in den Anspri-
chen angegebene Erfindung geldst. Weiterbildungen
sind Gegenstand der Unteransprtiche.

[0011] Bei dem erfindungsgemafien Verfahren zur
Herstellung von gasdichten und hochtemperaturbe-
standigen Verbindungen von Formteilen aus nichtoxi-
discher Keramik mittels Laser werden Formteile aus
der Keramik an den zu fuigenden Flachen mit einem
Lot aus 80 — 30 Ma.-% Yttriumoxid und/oder 55 — 15
Ma.-% Zirkonoxid, 5 — 70 Ma.-% Aluminiumoxid, 0 —
50 Ma.-% Siliciumdioxid und 0 — 10 Ma.-% Silicium
versehen. Anschlielend wird mittels eines Lasers
ohne Vorhandensein einer Schutzgasatmosphare
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oder eines Vakuums die Temperatur an der Fugestel-
le Uber die Schmelztemperatur des Lotes erhéht, wo-
bei eine zur Realisierung der Verbindung hinreichen-
den Benetzbarkeit der zu fligenden Oberflachen
durch das geschmolzene Lot mittels aus der Keramik
und/oder aus dem Lot stammendem und/oder sich
bildendem und/oder zusatzlich aufgebrachtem Silici-
umdioxid an den zu fiigenden Oberflachen realisiert
wird.

[0012] Unter nichtoxidischer Keramik werden alle
Keramiken verstanden, die ganz oder teilweise keine
Schmelzphase(n) bilden.

[0013] Ein Reduktionsmittel kann ebenfalls Gber die
Keramik oder Uber das Lot an die Flgestelle ge-
bracht werden.

[0014] Die Figeflachen sind diejenigen Flachen der
zu verbindenden Teile, die nach dem Herstellen der
Verbindung den &rtlichen Zusammenhalt der zu ver-
bindenden Teile realisieren.

[0015] Unter Fligestellen soll im Rahmen dieser Er-
findung das Volumen verstanden werden, das das
aufzuschmelzende Lot und mindestens die angren-
zenden Fugeflachen umfasst. Regelmaflig umfasst
dieses Volumen auch noch die an die Fugeflachen
angrenzenden Keramikteile.

[0016] Das Siliciumdioxid an der Flgestelle dient ei-
nerseits zur Absenkung der Schmelztemperatur des
Lotes wahrend der Temperaturerhéhung und ander-
seits zur Realisierung der bendtigten Benetzbarkeit
der Flgeflachen durch das geschmolzene Lot.

[0017] Der Siliciumdioxidanteil kann aus der Kera-
mik und/oder aus dem Lot stammen und/oder sich
bilden und/oder zusatzlich aufgebracht sein.

[0018] Im Falle des Einsatzes von Siliciumcarbidke-
ramik ist herstellungsbedingt auf der Oberflache der
Siliciumcarbidkdérner eine Siliciumdioxidschicht vor-
handen, die an der Fuigeflache fur die Herstellung ei-
ner ausreichenden Benetzbarkeit durch das ge-
schmolzene Lot in vielen Fallen ausreichend ist. Wei-
terhin diffundiert aus dem um die Flgeflachen umlie-
genden Keramikvolumen in Abhangigkeit von der
Zeit der Temperatureinwirkung Siliciumdioxid an die
Flgeflachen, so dass eine ausreichende Menge an
Siliciumdioxid fur die Herstellung einer ausreichen-
den Benetzbarkeit durch das geschmolzene Lot an
den Fugeflachen vorhanden ist.

[0019] Weiterhin kann sich Siliciumdioxid durch Oxi-
dation des prinzipiell abdampfenden SiO mit dem
Luftsauerstoff bilden und an der Oberflache der Bau-
teile und insbesondere auf der Oberflache der Fiige-
flachen niederschlagen.
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[0020] Allgemein, aber insbesondere im Falle der
Herstellung einer Verbindung von anderer nichtoxidi-
scher Keramik kann auf die Fugeflachen auch Silici-
umdioxid aufgebracht werden, um die notwendige
Menge an Siliciumdioxid zur Herstellung einer ausrei-
chenden Benetzbarkeit durch das geschmolzene Lot
zur realisieren.

[0021] AnschlieBend wird mittels eines Lasers die
Temperatur an der Flgestelle bis oberhalb der
Schmelztemperatur des Lotes erhéht, wobei auf eine
Schutzgasatmosphéare oder ein Vakuum verzichtet
wird.

[0022] Es ist vorteilhaft, wenn ein Lot aus 80 — 30
Ma.-% Yttriumoxid und/oder Zirkonoxid, 20 — 70
Ma.-% Aluminiumoxid, 0 — 40 Ma.-% Siliciumdioxid
und 0 — 10 Ma.-% Silicium eingesetzt wird.

[0023] Vorteilhaft ist auch, wenn ein Lot aus 50 — 20
Ma.-% Zirkonoxid, 20 — 70 Ma.-% Aluminiumoxid, 1 —
5 Ma.-% Siliciumdioxid und 1 — 5 Ma.-% Silicium ein-
gesetzt wird.

[0024] Vorteilhafterweise wird ein Lot aus 60 — 80
Ma.-% Yttriumoxid, 20 — 40 Ma.-% Aluminiumoxid, 1
— 5 Ma.-% Siliciumdioxid und 1 — 5 Ma.-% Silicium
eingesetzt.

[0025] Ebenfalls vorteilhafterweise wird das Lot in
fester oder pulverférmiger oder streifenférmiger oder
pastéser Form oder als Beschichtung eingesetzt.

[0026] Es ist weiterhin von Vorteil, wenn als Laser
ein Nd:YAG-Laser eingesetzt wird.

[0027] Es ist auch vorteilhaft, wenn die Fiigestellen
auf Temperaturen von 1200 °C bis 2000 °C aufge-
heizt werden.

[0028] Noch vorteilhafter ist es, wenn die Fligestel-
len auf Temperaturen von 1500 °C bis 1900 °C aufge-
heizt werden.

[0029] Ebenfalls ist es vorteilhaft, wenn als Keramik
Siliciumcarbidkeramik gefligt wird.

[0030] Der besondere Vorteil der Erfindung liegt da-
rin, dass es erstmals moglich ist, insbesondere Silici-
umcarbidkeramikformteile zu figen, wobei ausdrick-
lich keine Schutzgasatmosphare oder ein Vakuum
vorliegen durfen.

[0031] Unter Schutzgasatmosphare wird dabei eine
Atmosphare zur Vermeidung von Oxidationsprozes-
sen in der Regel durch Inertgas verstanden.

[0032] Der so wahrend des Figens vorliegende
O,-Partialgegendruck verschiebt das Phasengleich-
gewicht in der Fligezone derart, dass die Gasbildung
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wahrend des Fligens reduziert wird und eine optima-
le Figenaht entsteht.

[0033] Weiterhin besteht ein Vorteil der Erfindung
darin, dass Laser jeglicher Art und Wellenlange ein-
setzbar sind. Besonders vorteilhaft kdnnen Laser ein-
gesetzt werden, wenn deren Strahlfokus nicht auf der
Oberflache des Lotes an der Flgestelle liegt, son-
dernhoher, so dass eine gleichmafigere Temperatur-
ausbreitung im Lot erreicht wird.

[0034] Bei dem erfindungsgemalfen Verfahren wird
auf die Werkstlcke, die aus einer nichtoxidischen Ke-
ramik bestehen, die ganz oder teilweise keine
Schmelzphasen bildet, in dem ersten Verfahrens-
schritt das Lot auf die Fugestelle aufgebracht.

[0035] Dabei kann das Lot als pulverférmiger Stoff
oder als Paste oder als Suspension aufgebracht wer-
den. Nach dem Trocknen verbleibt das Lot auf der
Flgestelle.

[0036] Das Aufbringen kann beispielsweise durch
Aufspritzen, mit einem Rakel, mit einem Stempel
oder mit einer Faser erfolgen.

[0037] Es ist auch mdglich, das Lot in eine Vertie-
fung oder eine Nut an der Fligestelle zu positionieren.

[0038] Durch derartige Verfahren wird ein gezielter
und mengenmalig regelbarer Auftrag des Lotes auf
der Fugestelle gesichert. Gleichzeitig wird dadurch
das Verfahren gut mechanisier- und automatisierbar.
Im anschlieRenden Verfahrensschritt wird ein Be-
reich auf den oder um die Fligestelle herum mit der
Laserstrahlung eines CO,-Lasers oder Nd:YAG-La-
sers oder eines Diodenlasers erwarmt. Dazu wird der
Laserstrahl auf die Oberflachen der Werkstlicke ge-
richtet und die Erwarmung der Flgenaht oder Berei-
che um die Flgenaht vorteilhafterweise durch eine
Relativbewegung zwischen Laserstrahl und Werkst-
cken durch beispielsweise das Bewegen der Werk-
stiicke gegeniber einem fest positionierten Laser-
strahl oder dem Ablenken der Laserstrahlung mit Hil-
fe von optischen Aufbauten gegeniiber festen Werk-
sticken oder Kombinationen beider Verfahren er-
reicht. Gleichzeitig wird durch ein Strahlungspyrome-
ter oder einer dahnlichen Temperaturmesseinrichtung
die Oberflaichentemperatur gemessen. Uber eine
temperaturabhangige Laserleistungssteuerung wer-
den eine definierte Temperatur im Bereich der
Schmelztemperatur der zur Verbindungsbildung die-
nenden Stoffe, sowie definierte Aufheiz- und Abkuhl-
zyklen erreicht.

[0039] Die Oberflachen der Werkstiicke sind dabei
sowohl vollstédndig als auch abschnittsweise (in un-
mittelbarer Nahe der Fugeflachen) oder nacheinan-
der erwarmbar.
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[0040] Wird nur der Abschnitt in unmittelbarer Nahe
der Flugeflache erwarmt, kdnnen andere Abschnitte
der Werkstlicke gekuihlt werden. Dadurch ist es mog-
lich, Werkstlicke zu fugen, die gleichzeitig mit niedrig
schmelzenden Materialien in Kontakt sind, ohne dass
diese niedrig schmelzenden Materialien schmelzen.

[0041] Nach dem Erreichen einer Temperatur im
Bereich der Schmelztemperatur der zur Verbin-
dungsbildung dienenden Stoffe durch einen
Nd:YAG-Laser oder einen CO,-Laser oder einen Dio-
denlaser tritt die Verbindungsbildung ein.

Ausfiuhrungsbeispiel
Bester Weg zur Ausflihrung der Erfindung

[0042] Im Weiteren wird die Erfindung an einem
Ausfihrungsbeispiel naher erlautert.

[0043] Ein unten verschlossener hohlzylinderférmi-
ger Siliciumcarbidkeramikkérper mit den Abmessun-
gen: Durchmesser = 15 mm und Héhe = 50 mm wird
mittels des erfindungsgemafien Verfahrens mit ei-
nem Deckel versehen. Der Keramikbehalter ist dabei
mit einem radioaktiven Material gefilllt.

[0044] Auf die oberen Querschnittsflachen des Ke-
ramikkorpers wird ein Lot aus 61,75 Ma.-% Y,0,,
33,25 Ma.-% AlLO; und 5 Ma.-% SiO, in pastdser
Form aufgestrichen. Danach wird der Deckel aus Si-
liciumcarbidkeramik aufgesetzt. Nun wird der Laser-
strahl eines Nd:YAG-Lasers mit einer Leistung von
500 W auf die Fugenaht gerichtet. Dabei entsteht an
der Fligenaht eine Temperatur von 1600 °C. Der Ke-
ramikkorper wird wahrend der Laserbearbeitung mit
einer Geschwindigkeit von 167 Umdrehungen/min
gedreht. Nach mehrfachem Umlauf wahrend 30 s des
Keramikkorpers ist der Deckel fest mit dem Keramik-
kérper verbunden.

[0045] Das radioaktive Material ist dauerhaft und
gasdicht in dem Keramikkorper eingeschlossen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von gasdichten und
hochtemperaturbestéandigen  Verbindungen von
Formteilen aus nichtoxidischer Keramik mittels La-
ser, bei dem Formteile aus der Keramik an den zu fi-
genden Flachen mit einem Lot aus 80 — 30 Ma.-% Yt-
triumoxid und/oder 55 — 15 Ma.-% Zirkonoxid, 5 — 70
Ma.-% Aluminiumoxid, 0 — 50 Ma.-% Siliciumdioxid
und 0 — 10 Ma.-% Silicium versehen wird, und an-
schlieend mittels eines Lasers ohne Vorhandensein
einer Schutzgasatmosphare oder eines Vakuums die
Temperatur an der Fligestelle tiber die Schmelztem-
peratur des Lotes erhoht wird, wobei eine zur Reali-
sierung der Verbindung hinreichenden Benetzbarkeit
der zu figenden Oberflachen durch das geschmolze-
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ne Lot mittels aus der Keramik und/oder aus dem Lot
stammendem und/oder sich bildendem und/oder zu-
satzlich aufgebrachtem Siliciumdioxid an den zu fi-
genden Oberflachen realisiert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein Lot
aus 80 — 30 Ma.-% Yttriumoxid und/oder Zirkonoxid,
20 - 70 Ma.-% Aluminiumoxid, 0 — 40 Ma.-% Silicium-
dioxid und 0 — 10 Ma.-% Silicium eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein Lot
aus 50 — 20 Ma.-% Zirkonoxid, 20 — 70 Ma.-% Alumi-
niumoxid, 1 — 5 Ma.-% Siliciumdioxid und 1 -5 Ma.-%
Silicium eingesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem ein Lot
aus 60 — 80 Ma.-% Yttriumoxid, 20 — 40 Ma.-% Alumi-
niumoxid, 1 — 5 Ma.-% Siliciumdioxid und 1 -5 Ma.-%
Silicium eingesetzt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das Lot in
fester oder pulverférmiger oder streifenférmiger oder
pastdéser Form oder als Beschichtung eingesetzt
wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Laser
ein Nd:YAG-Laser eingesetzt wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Flge-
stellen auf Temperaturen von 1200 °C bis 2000 °C
aufgeheizt werden.

8. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Flige-
stellen auf Temperaturen von 1500 °C bis 1900 °C
aufgeheizt werden.

9. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Kera-
mik Siliciumcarbidkeramik verbunden wird.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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