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Verfahren  zur  Herstellung  metallischer  Pulver. 

Herstellung  von  Pulvern  aus  Metallen,  Metall-Legie- 
rungen,  aus  Mischungen  von  metallischen  Phasen  oder 
Verbindungen  von  Metallen  mit  Nichtmetallen,  wobei  eine 
gemeinsame  flüssige  Lösung  der  gewünschten  Bestand- 
teile  in  einem  organischen  oder  anorganischen  Lösungs- 
mittel  bei  Temperaturen  oberhalb  von  300°  C  unter  Sauer- 
stoffabschluß  und  unter  Zuführung  von  Wasserstoff  oder 
anderen  reduzierenden  Gasen  einer  Wärmebehandlung  un- 
terzogen  wird. 



Die  H e r s t e l l u n g   m e t a l l i s c h e r   P u l v e r   k a n n   in   zwe i   T e i l -  

s c h r i t t e   z e r l e g t   w e r d e n ,   d i e   b e i   b i s h e r   t e c h n i s c h   ü b l i c h e n  

H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n   a u c h   v o n e i n a n d e r   g e t r e n n t   d u r c h g e -  

f ü h r t   w e r d e n .  

1.  L e g i e r u n g s b i l d u n g  

2.  Ü b e r f ü h r e n   d e r   L e g i e r u n g   in   P u l v e r f o r m  

Die  H e r s t e l l u n g   von   M e t a l l e g i e r u n g e n   e r f o l g t   ü b l i c h e r w e i -  

se  s c h m e l z m e t a l l u r g i s c h ,   d . h .   es  w e r d e n   S c h m e l z e n   d e r   b e -  

t e i l i g t e n   M e t a l l e   h e r g e s t e l l t   und  im  g e w ü n s c h t e n   V e r h ä l t n i s  

g e m i s c h t   o d e r   es   w e r d e n   d i e   e i n e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r   in   d e r  

S c h m e l z e   d e r   a n d e r e n   a u f g e s c h m o l z e n .  

Wenn  v o l l s t ä n d i g e   M i s c h b a r k e i t   d e r   s c h m e l z f l ü s s i g e n   P h a s e n  

v o r l i e g t ,   i s t   m i t   d i e s e m   V e r f a h r e n   e i n e   h o m o g e n e   S c h m e l z e  

e r z i e l b a r ,   da  d i e   D u r c h m i s c h u n g   in   d e r   f l ü s s i g e n   P h a s e  

s e h r   e f f e k t i v   i s t .  

Beim  E r s t a r r e n   e i n e r   L e g i e r u n g s s c h m e l z e   e r f o l g t   n o r m a l e r -  

w e i s e   e i n e   K o n z e n t r a t i o n s v e r ä n d e r u n g   d e r   L e g i e r u n g s b e s t a n d -  

t e i l e   in   d e r   f e s t e n   P h a s e   g e g e n ü b e r   d e r   f l ü s s i g e n   P h a s e .  



Je  n a c h   G e s t a l t   des   P h a s e n d i a g r a m m s   k a n n   d a d u r c h   d i e   H e r -  

s t e l l u n g   b e s t i m m t e r   L e g i e r u n g s z u s a m m e n s e t z u n g e n   a u f   s c h m e l z -  

m e t a l l u r g i s c h e m   Wege  u n m ö g l i c h   s e i n .   D a r a u f   w i r d   s p ä t e r . a n -  

h a n d   von  B e i s p i e l e n   aus  dem  B e r e i c h   d e r   i n t e r m e t a l l i s c h e n  

V e r b i n d u n g e n   e i n g e g a n g e n .  

Die  s c h m e l z m e t a l l u r g i s c h e   H e r s t e l l u n g   von  L e g i e r u n g e n   i s t  

a u c h   dann   s t a r k   e r s c h w e r t ,   wenn  d i e   D a m p f d r u c k e   d e r   L e g i e -  

r u n g s p a r t n e r   b e i   e i n e r   b e s t i m m t e n   T e m p e r a t u r   s e h r   u n t e r -  

s c h i e d l i c h   s i n d ,   da  d a n n   u n t e r   U m s t ä n d e n  d i e   V e r d a m p f u n g  

des   e i n e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r s   b e r e i t s   b e i   T e m p e r a t u r e n   e r -  

f o l g t ,  b e i   d e n e n   e i n   a n d e r e r   L e g i e r u n g s p a r t n e r   n o c h   n i c h t  

s c h m e l z f l ü s s i g   i s t .   Die   s c h m e l z m e t a l l u r g i s c h e   L e g i e r u n g s -  

h e r s t e l l u n g   muss  in   d i e s e m   F a l l   u n t e r   D r u c k   d u r c h g e f ü h r t  

w e r d e n ,   um  d i e   V e r d a m p f u n g   zu  v e r h i n d e r n .  B e i   g r o s s e n   U n t e r -  

s c h i e d e n   in   den   S c h m e l z t e m p e r a t u r e n   d e r   L e g i e r u n g s p a r t n e r  

i s t   d i e s e s   V e r f a h r e n   aus   t e c h n i s c h e n   G r ü n d e n   n i c h t   d u r c h -  

f ü h r b a r .  

In  s o l c h e n   F ä l l e n ,   und  a u c h   in   F ä l l e n   u n v o l l s t ä n d i g e r  

M i s c h b a r k e i t   in   d e r   f l ü s s i g e n   und  f e s t e n   P h a s e ,   w i r d   ü b l i -  

c h e r w e i s e   d i e   L e g i e r u n g   p u l v e r m e t a l l u r g i s c h   h e r g e s t e l l t .  

Zu  d i e s e m   Zweck  w e r d e n   m ö g l i c h s t   f e i n e   P u l v e r   d e r   L e g i e -  

r u n g s p a r t n e r   g e m i s c h t ,   d u r c h   P r e s s e n   v e r d i c h t e t   und   e i n e r  

W ä r m e b e h a n d l u n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   u n t e r h a l b   des   S c h m e l z p u n k t s  

u n t e r z o g e n .   Die   L e g i e r u n g s b i l d u n g   e r f o l g t - d a b e i   d u r c h   I n t e r -  

d i f f u s i o n   d e r   e i n z e l n e n   L e g i e r u n g s b e s t a n d t e i l e .   Die   H e r s t e l -  

l u n g   h o m o g e n e r   L e g i e r u n g e n   m i t   d i e s e m  V e r f a h r e n   i s t   d a n n   e r -  

s c h w e r t ,   wenn  d i e   D i f f u s i o n s g e s c h w i n d i g k e i t   d e r   L e g i e r u n g s -  

p a r t n e r   s e h r   k l e i n   i s t .   D a r ü b e r h i n a u s   i s t   d i e   H e r s t e l l u n g  

b e s t i m m t e r ,   r e i n e r   L e g i e r u n g s p h a s e n   z . B .   b e i  i n t e r m e t a l l i -  

s c h e n   V e r b i n d u n g e n   d a n n   n i c h t   m ö g l i c h ,   wenn   s i c h   a n d e r e   s t a -  
b i l e   i n t e r m e t a l l i s c h e   P h a s e n   b i l d e n   k ö n n e n ,   d i e   zu  a b s c h l i e -  

ß e n d e n   S c h i c h t e n   f ü h r e n   und  s o m i t   d i e   W e i t e r l e g i e r u n g   b i s  

zu r   g e w ü n s c h t e n   P h a s e   v e r h i n d e r n .  



Die  P r o b l e m a t i k ,   d e r a r t i g e   i n t e r m e t a l l i s c h e   V e r b i n d u n g e n  

in  r e i n e r   Form  m i t   k o n v e n t i o n e l l e n   V e r f a h r e n   h e r z u s t e l l e n ,  

w i r d   a n h a n d   d e r   F i g u r   e r l ä u t e r t .  

Die  F i g u r   z e i g t   das   P h a s e n - d i a g r a m m   von  N b  -   Al  n a c h  

C h . E .   L u n d i n ,   A . S .   Y a m a m o t o ,   T r a n s .   AIME  236  ( 1 9 6 6 )   8 6 3 .  

Die  H e r s t e l l u n g   d e r   s t ö c h i o m e t r i s c h e n   P h a s e   A15  i s t  

s c h m e l z m e t a l l u r g i s c h   n i c h t   m ö g l i c h   ( s e n k r e c h t e   L i n i e ) ,   d a  

b e i m   E r r e i c h e n   d e r   L i q u i d u s l i n i e   s i c h   d i e   f e s t e   A 2 - P h a s e  

b i l d e t   und  b e i   w e i t e r e m   A b k ü h l e n   d i e   S c h m e l z e   an  Niob   v e r -  

a r m t .   Im  e r k a l t e t e n   Z u s t a n d   l i e g t   e i n e   M i s c h u n g   von  A 2 -  

und  e v t l .   A 1 5 - P h a s e   v o r ,   d i e   s i c h   n i c h t   v o l l s t ä n d i g   in   d i e  

d e r   G e s a m t z u s a m m e n s e t z u n g   e n t s p r e c h e n d e n   s t ö c h i o m e t r i s c h e n  

A 1 5 - P h a s e   u m w a n d e l t ,   da  d i e   a n d e r e n   P h a s e n   s t a b i l e ,   i n t e r -  

m e t a l l i s c h e   V e r b i n d u n g e n   d a r s t e l l e n .  

Be i   p u l v e r m e t a l l u r g i s c h e r   L e g i e r u n g s h e r s t e l l u n g   ( w a a g r e c h -  

t e   L i n i e )   b i l d e t   s i c h   a u f   d e r   N i o b - r e i c h e n   S e i t e   d i e   A 2 -  

P h a s e   und  a u f   d e r   A l - r e i c h e n   S e i t e   d i e   A 1 5 - P h a s e   bzw.   d i e  

- P h a s e .   Die  S t a b i l i t ä t   d i e s e r   P h a s e n   v e r h i n d e r t   d i e   v o l l -  

s t ä n d i g e   W e i t e r l e g i e r u n g   z u r   g e w ü n s c h t e n   A 1 5 - P h a s e .  

E i n e   ä h n l i c h e   P r o b l e m a t i k   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   r e i n e r   i n t e r -  

m e t a l l i s c h e r   V e r b i n d u n g e n   b e s t e h t   z . B .   f ü r   d i e   m a g n e t i -  

s c h e n   S e l t e n e r d - K o b a l t - V e r b i n d u n g e n .  

E i n e   w e i t e r e   S c h w i e r i g k e i t   b e i   d e r   L e g i e r u n g s h e r s t e l l u n g  

i s t   das   E r r e i c h e n   e i n e r   h o m o g e n e n   V e r t e i l u n g   von  Z u s a t z -  

e l e m e n t e n ,   d i e   e n t w e d e r   a d d i t i v   o d e r   s u b s t i t u t i o n e l l   i n  

d i e   L e g i e r u n g   e i n g e b r a c h t   w e r d e n   s o l l e n .  

A l l e n   L e g i e r u n g s m e t h o d e n   g e m e i n s a m   i s t   d i e   N o t w e n d i g k e i t  

des   S a u e r s t o f f -   und  S t i c k s t o f f a u s s c h l u s s e s   b e i   d e r   L e g i e -  



r u n g s h e r s t e l l u n g ,   um  d i e   O x i d a t i o n   o d e r   N i t r i e r u n g   d e r  

L e g i e r u n g s p a r t n e r   zu  v e r h i n d e r n .   D i e s   i s t   umso  w i c h t i g e r ,  

je   h ö h e r   d i e   B i l d u n g s e n t h a l p i e   d e r   M e t a l l o x i d e   i s t ,   d a  

d i e   R e d u k t i o n   von  M e t a l l o x i d e n   wie   A l 2 O 3 ,   Sm2  03  z . B .  

m i t   H2  o d e r   CO  n i c h t   m ö g l i c h   i s t   und  d a h e r   d i e   O x i d b i l d u n g  

b e i   d e r   L e g i e r u n g s h e r s t e l l u n g   v e r m i e d e n   w e r d e n   m u s s .  

Der  S a u e r s t o f f a u s s c h l u s s   i s t   a u c h   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   v o n  

M e t a l l - N i c h t m e t a l l - V e r b i n d u n g e n   ( a u s s e r   O x i d e )   w i c h t i g ,  

um  d i e   k o n k u r r i e r e n d e   O x i d b i l d u n g   zu  v e r h i n d e r n .   Zu  d i e s e r  

M e t a l l - V e r b i n d u n g s k l a s s e   g e h ö r e n   z . B .   d i e   t e r n ä r e n   M o l y b -  

d ä n - S u l f i d e   ( C h e v r e l - P h a s e n )   w ie   Pb  Mo6  S8,  d i e   s u p r a l e i -  

t e n d e   E i g e n s c h a f t e n   a u f w e i s e n .  

In  d e r   L i t e r a t u r   w e r d e n   v e r s c h i e d e n e ,   ü b e r   d i e   k o n v e n t i o -  

n e l l e n   V e r f a h r e n   h i n a u s g e h e n d e   M e t h o d e n   z u r   L e g i e r u n g s h e r -  

s t e l l u n g   b e s c h r i e b e n .  

C . H e r g e t   und  H.G.  D o m a z e r   b e s c h r e i b e n   in   " G o l d s c h m i d t  

i n f o r m i e r t  . . . . "   4 / 7 5   Nr.   35  v e r s c h i e d e n e   M e t h o d e n  

z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  S e l t e n e r d - K o b a l t - h e g i e r u n g e n .  

K a l z i o t h e r m i s c h e   V e r f a h r e n :   R e d u k t i o n   e i n e s   G e m i -  

s c h e s   von  s e l t e n e n   E r d o x i d e n   u n d  C o b a l t o x i d   m i t  

H i l f e   von   m e t a l l i s c h e m   K a l z i u m .  

S c h i c h t l e g i e r u n g   d u r c h   g e m e i n s a m e s   S p u t t e r n   o d e r  

P l a s m a s p r i t z e n . d e r   L e g i e r u n g s p a r t n e r ,   w o b e i   d ü n n e  

S c h i c h t e n   von   L e g i e r u n g e n   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .  

L e g i e r e n   im  f l ü s s i g e n   H i l f s m e t a l l  

Die  L e g i e r u n g s p a r t n e r   w e r d e n   in   e i n e m   g e s c h l o s s e n e n  

Rohr   m i t   e i n e m   z e h n f a c h e n   f i l b e r s c h u s s   an  Q u e c k s i l b e r  

b e i   h o h e r   T e m p e r a t u r   l e g i e r t   und   das   Q u e c k s i l b e r   d a n n  

a b d e s t i l l i e r t .  



E l e k t r o l y s e   o r g a n i s c h e r   L ö s u n g e n   von  S E - M e t a l l e n  

Die  V e r s u c h e   z u r   L e g i e r u n g s h e r s t e l l u n g   d u r c h   E l e k t r o -  

l y s e   o r g a n i s c h e r   L ö s u n g e n   w a r e n   e r f o l g l o s .  

D . D e w - H u g h e s   b e s c h r e i b t   in   " C r y o g e n i c s "   A u g u s t   1979  S e i t e  

435  d i e   H e r s t e l l u n g   s u p r a l e i t e n d e r   A 1 5 - L e g i e r u n g e n   d u r c h  

e i n e n   C V D - P r o z e s s .   D a b e i   w e r d e n  g a s f ö r m i g e   C h l o r i d e   d e r  

L e g i e r u n g s p a r t n e r   d u r c h   R e d u k t i o n   m i t   H2  aus   d e r   G a s p h a s e  

a l s   d ü n n e   S c h i c h t   a b g e s c h i e d e n .  

Der  z w e i t e   S c h r i t t   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von  M e t a l l p u l v e r n  

i s t   d i e   Ü b e r f ü h r u n g   des   M e t a l l s ,   d e r   L e g i e r u n g   o d e r   d e r  

M e t a l l v e r b i n d u n g   in   P u l v e r f o r m .  

E in   h ä u f i g   a n g e w a n d t e s   H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l -  

l u n g   p r e s s - .   und  s i n t e r f ä h i g e r   M e t a l l p u l v e r   i s t   das   V e r d ü s e n  

d e r   m e t a l l i s c h e n   S c h m e l z e   m i t   a n s c h l i e s s e n d e r   A b k ü h l u n g  

in  W a s s e r ,   L u f t   o d e r   a u f   e i n e r   k a l t e n   U n t e r l a g e .   D i e s e s  

H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n   i s t   a u f   s o l c h e   S y s t e m e   b e s c h r ä n k t ,  

d i e   s c h m e l z m e t a l l u r g i s c h   h e r s t e l l b a r   s i n d .  

S c h m e l z m e t a l l u r g i s c h   o d e r   p u l v e r m e t a l l u r g i s c h   h e r g e s t e l l t e  

L e g i e r u n g e n   k ö n n e n   a u c h   a u f   k o n v e n t i o n e l l e   W e i s e   d u r c h  

M a h l e n   in   P u l v e r f o r m   g e b r a c h t   w e r d e n .   D a b e i   t r e t e n   j e d o c h  

h ä u f i g   u n e r w ü n s c h t e   N e b e n e f f e k t e   a u f ,   w ie   z . B .   d i e   B i l d u n g  

von  G i t t e r f e h l e r n ,   d i e   z . B .   im  F a l l   von  M a g n e t l e g i e r u n g e n  

f ü r   e i n e   d r a s t i s c h e   V e r r i n g e r u n g   d e r   K o e r z i t i v f e l d s t ä r k e  

v e r a n t w o r t l i c h   s i n d .  

Der   E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   m e t a l l i s c h e   P u l -  

v e r ,   L e g i e r u n g s p u l v e r   o d e r   P u l v e r   aus   M e t a l l v e r b i n d u n g e n  

h e r z u s t e l l e n ,   d i e   s i c h   d u r c h   e i n e   g r o s s e   H o m o g e n i t ä t   d e r  

E l e m e n t v e r t e i l u n g   i m  m a k r o s k o p i s c h e n   ( G e f ü g e s t r u k t u r )   u n d  

m i k r o s k o p i s c h e n   ( a t o m a r e n )   B e r e i c h   a u s z e i c h n e n   und  S a u e r -  



s t o f f   a l l e n f a l l s   a l s   V e r u n r e i n i g u n g   e n t h a l t e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   b e r u h t   a u f   d e r   H e r s t e l l u n g  

e i n e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   m e t a l l i s c h e n  

u n d / o d e r   n i c h t m e t a l l i s c h e n   B e s t a n d t e i l e   in  e i n e m   o r g a n i -  

s c h e n   o d e r   a n o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   und  d e r   W ä r m e b e h a n d -  

l u n g   d i e s e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g   ( d u r c h   Z e r s t ä u b e n   in   e i n   R e -  

a k t i o n s g e f ä s s )   u n t e r   S a u e r s t o f f a u s s c h l u s s   und  u n t e r   Z u f ü h -  

r u n g   von  W a s s e r s t o f f   o d e r   a n d e r e n   r e d u z i e r e n d e n   G a s e n .  

Beim  G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   w e r d e n   P u l v e r   ( P a r t i k e l g r ö ß e  

1  -   20  µ m )   aus   r e i n e n   M e t a l l e n ,   aus   M e t a l l e g i e r u n g e n ,   a u s  

M i s c h u n g e n   von  m e t a l l i s c h e n   P h a s e n   o d e r  a u s   M e t a l l v e r b i n -  

d u n g e n   d a d u r c h   h e r g e s t e l l t ,   d a s s   e i n e   g e m e i n s a m e   L ö s u n g  

d e r   M e t a l l k o m p o n e n t e n   o d e r   V e r b i n d u n g s p a r t n e r   g e m e i n s a m  

m i t   e i n e m  r e d u z i e r e n d e n   Gas  in   e i n e n   h e i s s e n   R e a k t o r   z e r -  

s t ä u b t   w i r d ,   w o b e i   s i c h   n a c h   V e r d a m p f e n   o d e r   n a c h   Z e r s e t -  

zung   des   L ö s u n g s m i t t e l s   d i r e k t   d i e   M e t a l l e   o d e r   M e t a l l v e r -  

b i n d u n g e n   b i l d e n .   D u r c h   Wahl   von  A r t   und  Menge  des   L ö s u n g s -  

m i t t e l s ,   d e r   l ö s l i c h e n   M e t a l l v e r b i n d u n g e n   s o w i e   des   R e d u k -  

t i o n s g a s e s   w i r d   d e r   P r o z e s s   e r f i n d u n g s g e m ä s s   so  g e f ü h r t ,  

d a s s   e i n e   O x i d a t i o n , d e r   M e t a l l e   v e r h i n d e r t   w i r d .  

Be i   r e l a t i v   e d l e n   M e t a l l e n   m i t   k l e i n e r   f r e i e r   B i l d u n g s -  

e n t h a l p i e   d e r   O x i d e ,   w ie   z . B .   Cu,  Ni  o d e r   Co  i s t   d i e   V e r -  

w e n d u n g   e i n e r   w ä s s r i g e n   L ö s u n g   von  M e t a l l s a l z e n   ( C h l o r i d e n ,  

N i t r a t e n   e t c . )   m ö g l i c h ,   wenn  d u r c h   Z u s a t z   e i n e s   r e d u z i e r e n -  

den   G a s e s ,   w ie   z . B .   H2  o d e r  C O   d e r   S a u e r s t o f f p a r t i a l d r u c k  

im  R e a k t i o n s r a u m   so  n i e d r i g   g e h a l t e n   w i r d ,   d a s s   d i e   O x i d a -  

t i o n   v e r h i n d e r t   w i r d .   Die  e r f o r d e r l i c h e n   Mengen   d e r   r e d u z i e -  

r e n d e n   Gase   s i n d   aus   den   t h e r m o d y n a m i s c h e n   D a t e n   zu  e r r e c h -  

n e n .  



Bei   d e r   H e r s t e l l u n g   von  M e t a l l e g i e r u n g e n   m i t   dem  e r f i n d u n g s -  

g e m ä s s e n   V e r f a h r e n   w i r d   d e r   S a u e r s t o f f p a r t i a l d r u c k   so  e i n -  

g e s t e l l t ,   d a s s   a u c h   d i e   u n e d e l s t e   L e g i e r u n g s k o m p o n e n t e   n i c h t  

o x i d i e r t   w i r d .  

D i e s   e r f o r d e r t   im  F a l l e   von  s e h r   u n e d l e n   M e t a l l e n ,   w ie   z . B .  

Al ,   Z r ,  M g   e t c . ,   d i e   V e r w e n d u n g   von  s a u e r s t o f f f r e i e n   L ö -  

s u n g s m i t t e l n   und   s a u e r s t o f f f r e i e n   l ö s l i c h e n   V e r b i n d u n g e n  

d e r   M e t a l l e   s o w i e   den  Z u s a t z   von  m ö g l i c h s t   t r o c k e n e m   u n d  

s a u e r s t o f f f r e i e m   W a s s e r s t o f f .  

S a u e r s t o f f f r e i e   L ö s u n g s m i t t e l   s i n d   z . B .   T e t r a c h l o r k o h l e n -  

s t o f f ,   P y r i d i n ,   B e n z o l   o d e r   f l ü s s i g e s   A m m o n i a k ,   s a u e r s t o f f -  

f r e i e   l ö s l i c h e   V e r b i n d u n g e n   von  M e t a l l e n   s i n d   z . B .   d i e  

w a s s e r f r e i e n   M e t a l l h a l o g e n i d e   o d e r   b e s t i m m t e   m e t a l l o r g a -  

n i s c h e   V e r b i n d u n g e n ,   w i e   z . B .   d i e   M e t a l l ä t h y l e .  

T e i l w e i s e   i s t   a u c h   d i e   V e r w e n d u n g   von  f l ü s s i g e n ,   s a u e r -  

s t o f f f r e i e n   M e t a l l v e r b i n d u n g e n   ohne   z u s ä t z l i c h e s   L ö s u n g s -  

m i t t e l   m ö g l i c h e   D i e s   g i l t   z . B .   f ü r   Z i n n - T e t r a b u t y l ,   d a s  

b e i   Z i m m e r t e m p e r a t u r   f l ü s s i g   i s t .   A n d e r e ,   b e i   R a u m t e m p e r a -  
t u r  f e s t e   V e r b i n d u n g e n ,   w ie   z . B .   T e t r a p h e n y l - Z i n n ,   k ö n n e n  

b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   in   f l ü s s i g e r   Form  o h n e   Z u s a t z   v o n  

L ö s u n g s m i t t e l   z e r s t ä u b t   w e r d e n .  

B e s o n d e r e   V o r t e i l e   b e s i t z t   das   e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n  

b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von  m e t a l l i s c h e n   L e g i e r u n g e n .   Die   V o r -  

t e i l e   e r g e b e n   s i c h   aus   d e r   T a t s a c h e ,   d a s s   d i e   h o m o g e n e  

V e r t e i l u n g   d e r   L e g i e r u n g s p a r t n e r   in   d e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g  

b e i m   t h e r m i s c h e n   Z e r s e t z u n g s p r o z e s s   d e r   e i n z e l n e n   T r ö p f -  

chen   p r a k t i s c h   e r h a l t e n   b l e i b t ,   so  d a s s   d i e   E l e m e n t v e r t e i -  

l u n g   in   den   e n t s t e h e n d e n   F e s t s t o f f p a r t i k e l n   h o m o g e n   i s t  

und  d i e   M e n g e n a n t e i l e   dem  V e r h ä l t n i s   d e r   M e t a l l a n t e i l e   i n  

d e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g   e n t s p r e c h e n .   Auf  d i e s e   W e i s e   w i r d  

z . B .   d i e   E n t s t e h u n g   von  u n e r w ü n s c h t e n   L e g i e r u n g s p h a s e n   v e r -  



h i n d e r t ;   es  b i l d e t   s i c h   a u s s c h l i e s s l i c h   d i e j e n i g e   P h a s e ,  

d i e   dem  V e r h ä l t n i s   d e r   e i n g e s e t z t e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r   e n t -  

s p r i c h t .   D i e s   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   f ü r   s u p r a l e i t e n d e ,   i n t e r -  

m e t a l l i s c h e   V e r b i n d u n g e n ,   f ü r   M a g n e t l e g i e r u n g e n   ( S e l t e n e r d -  

C o b a l t - V e r b i n d u n g e n ) ,   w a s s e r s t o f f s p e i c h e r n d e ,   i n t e r m e t a l l i -  

s c h e   V e r b i n d u n g e n   w i c h t i g .  

Die  R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   w i r d   so  g e w ä h l t ,   d a s s   d i e   M e t a l l -  

l e g i e r u n g   k e i n e   s c h m e l z f l ü s s i g e n   P h a s e n   b i l d e t .   Aus  d i e s e m  

Grund   muss   n a c h   d e r   F i g u r   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   d e r   P h a s e  

A  15  d i e   T e m p e r a t u r   u n t e r h a l b   von  18700   C  l i e g e n .   Die  R e -  

a k t i o n s t e m p e r a t u r   d a r f   d a g e g e n   h ö h e r   s e i n   a l s   d i e   S c h m e l z -  

t e m p e r a t u r   d e s   n i e d r i g s t - s c h m e l z e n d e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r s ,  

wenn  b e i   d e r   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   in   d e r   g e w ä h l t e n   L e g i e -  

r u n g s z u s a m m e n s e t z u n g   k e i n e   f l ü s s i g e n   P h a s e n   a u f t r e t e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   e i g n e t   s i c h   d a r ü b e r h i n a u s  

s e h r   g u t   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n   M e t a l l p u l v e r   m i t   d i s p e r g i e r t e r  

P h a s e   aus   M e t a l l o x i d e n .  

D i e s e   s o g e n a n n t e n   " C e r m e t s "   w e r d e n   z . B .   a l s   L a g e r w e r k s t o f f e ,  

K o n t a k t m a t e r i a l i e n   o d e r   H o c h t e m p e r a t u r w e r k s t o f f e   e i n g e s e t z t .  

Um  d i e   g e w ü n s c h t e n   M a t e r i a l e i g e n s c h a f t e n   zu  e r z i e l e n ,   m ü s -  

s e n   d i e   O x i d p a r t i k e l   a l s   s e h r   f e i n e   A u s s c h e i d u n g e n   v o r l i e g e n  

(<1  µ m )  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   H e r s t e l l u n g   von  C e r m e t s   e r f o l g t  d u r c h  

Z u g a b e   e i n e r   l ö s l i c h e n   M e t a l l v e r b i n d u n g   des   g e w ü n s c h t e n  

O x i d s   zu  den  g e l ö s t e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   M e r a l l m a t r i x   u n d  

a n s c h l i e s s e n d e r   W ä r m e b e h a n d l u n g ,   z . B .   d u r c h   V e r d ü s e n   d e r  

g e m e i n s a m e n   L ö s u n g   in   e i n e n   h e i s s e n   R e a k t o r ,   w o b e i   d e r  

S a u e r s t o f f p a r t i a l d r u c k   im  R e a k t i o n s g e f ä s s   so  e i n g e s t e l l t  

w e r d e n  m u s s ,   d a s s   s i c h   n u r   d a s   D i s p e r s i o n s o x i d ,   n i c h t   j e -  

doch   das   O x i d   d e r   M e t a l l m a t r i x   b i l d e t .   D i e s e s   V e r f a h r e n   i s t  



n u r   dann   a n w e n d b a r ,   wenn   das  M a t r i x m e t a l l   e d l e r   i s t   a l s  

das  M e t a l l   des   D i s p e r s i o n s o x i d s .  

E i n e   V a r i a n t e   z u r   H e r s t e l l u n g   von  C e r m e t s   i s t   d i e   V e r w e n -  

dung  von  S u s p e n s i o n e n   d e s   D i s p e r s i o n s o x i d s ,   d i e   d e r   L ö s u n g  

des   M a t r i x m e t a l l s   z u g e g e b e n   w i r d   und  das   V e r s p r ü h e n   d i e s e r  

M i s c h u n g   in   den   R e a k t o r .  

E b e n s o   e i g n e t   s i c h   das   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  M e -  

t a l l p u l v e r n   aus   v e r s c h i e d e n e n   m e t a l l i s c h e n   A n t e i l e n ,   d i e  

in  d e r   f e s t e n   o d e r   s c h m e l z f l ü s s i g e n   P h a s e   n i c h t   i n e i n a n d e r  

l ö s l i c h   s i n d   ( z . B .   A g  -   N i ) .   Die  H e r s t e l l u n g   e r f o l g t   d u r c h  

W ä r m e b e h a n d l u n g   e i n e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g ,   w o b e i   s i c h   d i e  

v e r s c h i e d e n e n   M e t a l l p h a s e n   in   s e h r   h o m o g e n e r   V e r t e i l u n g  

b i l d e n .  

B e i s p i e l e :  

1.  Zur  H e r s t e l l u n g   von  P u l v e r   d e r   L e g i e r u n g s z u s a m m e n s e t z u n g  

Nb3Sn  w i r d - e i n e   g e m e i n s a m e   L ö s u n g   von  0 , 2 7   Mol  N b C 1 5  
und  0 , 0 9   Mol  Sn  (CH3)4   in   CHC13  h e r g e s t e l l t   und  m i t  

t r o c k e n e m   W a s s e r s t o f f   in   e i n   h e i s s e s   R e a k t i o n s r o h r   m i t  
1 0 0 0 °   C  W a n d t e m p e r a t u r   e i n g e s p r ü h t .   Das  L e g i e r u n g s p u l -  

v e r   w i r d   i n   e i n e m   Z e n t r i f u g a l a b s c h e i d e r   g e s a m m e l t   u n d  

d i e   L ö s u n g s m i t t e l   w e r d e n   ü b e r   e i n e n   Abzug   e n t f e r n t .  

2.  Zur  H e r s t e l l u n g   von  N i c k e l ,   das   m i t   5  V o l u m e n p r o z e n t   A 1 2  

O 3  d i s p e r s i o n s g e h ä r t e t   i s t ,   w i r d   e i n e   1 - m o l a r e   L ö s u n g  

von  N i c k e l n i t r a t   in   W a s s e r   m i t   e i n e r   w ä s s r i g e n   S u s p e n -  

s i o n   von  f e i n k ö r n i g e m   A l u m i n i u m o x i d   ( 0 , 0 2   µ m )   g e m i s c h t  

und  in   e i n   R e a k t i o n s r o h r   v e r s p r ü h t .   A l s   Z e r s t ä u b e r g a s  

f ü r   d i e   p n e u m a t i s c h e   Z w e i s t o f f d ü s e   w i r d   F o r m i e r g a s  

(N2  :   H 2  =   8 0  :   20)  v e r w e n d e t .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  P u l v e r n   aus   M e t a l l e n ,  

M e t a l l - L e g i e r u n g e n ,   aus   M i s c h u n g e n   von  m e t a l l i s c h e n  

P h a s e n   o d e r   V e r b i n d u n g e n   von  M e t a l l e n   m i t - N i c h t m e t a l -  

l e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   e i n e   g e m e i n s a m e   f l ü s -  

s i g e   L ö s u n g   d e r   g e w ü n s c h t e n   B e s t a n d t e i l e   in   e i n e m   o r g a -  
n i s c h e n   o d e r   a n o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   b e i   T e m p e r a t u -  

r e n   o b e r h a l b   von  300°   C  u n t e r   S a u e r s t o f f a b s c h l u s s   u n d  

u n t e r   Z u f ü h r u n g   von  W a s s e r s t o f f   o d e r   a n d e r e n   r e d u z i e r e n -  

den  G a s e n   e i n e r   W ä r m e b e h a n d l u n g   u n t e r z o g e n   w i r d .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

L ö s u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   d i e   k e i n e n   S a u e r s t o f f  

in   g e b u n d e n e r   Form  e n t h a l t e n .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

d i e   B e s t a n d t e i l e   k e i n e n   S a u e r s t o f f   in   g e b u n d e n e r   F o r m  

e n t h a l t e n .  
. 

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  -   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a s s   d i e   W ä r m e b e h a n d l u n g   in   e i n e r   A t m o s p h ä r e   e r f o l g t ,  

d e r e n   S a u e r s t o f f p a r t i a l d r u c k   so  g r o s s  i s t ,   d a s s   e i n e  

o d e r   m e h r e r e   M e t a l l v e r b i n d u n g e n   in   O x i d e   u m g e w a n d e l t  

w e r d e n .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n  1  -   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a s s   d e r   g e m e i n s a m e n   L ö s u n g   f e s t e   P a r t i k e l   z u g e g e b e n  

w e r d e n .  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  -   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a s s   d i e   L ö s u n g   ü b e r   e i n e   Z e r s t ä u b e r v o r r i c h t u n g   in   e i n e  

h e i s s e   R e a k t i o n s k a m m e r   e i n g e s p r ü h t   w i r d ,   w o b e i   s i c h   n a c h  

dem  V e r d a m p f e n   o d e r   Z e r s e t z e n   des   L ö s u n g s m i t t e l s   d i e   g e -  
w ü n s c h t e   V e r b i n d u n g   in   P u l v e r f o r m   b i l d e t .  



7.  V e r f a h r e n  n a c h   A n s p r u c h   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

d i e   Z e r s t ä u b u n g   d e r   L ö s u n g   d u r c h   E i n -   o d e r   Z w e i s t o f f -  

d ü s e n   e r f o l g t .  

8.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

d i e   Z e r s t ä u b u n g   d e r   L ö s u n g   m i t t e l s   U l t r a s c h a l l   e r f o l g t .  

9.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   6  -   8,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  
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