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©  Verfahren  zur  Herstellung  von  sinterfähigen  Legierungspulvern  auf  der  Basis  von  Titan. 
Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Herstellung  von 

sinterfähigen  Legierungspulvern  auf  der  Basis  von  Titan 
durch  calciothermische  Reduktion  der  Oxide  der  die  Legier- 
ungen  bildenden  Metalle  in  Gegenwart  indifferenter Zusätze. 
Das  Verfahren  ist  dabei  dadurch  gekennzeichnet,  daß  man 

Titanoxid  mit  den  Oxiden  der  anderen  Legierungsbe- 
standteile  in,  bezogen  auf  Metalle,  den  der  gewünschten 
Legierung  entsprechenden  Mengen  versetzt,  Erdalkalioxid 
oder  Erdalkalicarbonat  in  einem  Molverhältnis  von  zu  redu- 
zierenden  Metalloxiden  zu  Erdalkalioxid  oder  Erdalkalicarbo- 
nat  von  1 :  1  bis  6 :  1  zugibt,  das  Gemisch  homogenisiert,  bei 
Temperaturen  von  1000  bis  1300°C  6  bis  18  h  glüht,  abkühlt 
und  auf  eine  Teilchengröße @  1  mm  zerkleinert, 
kleinstückiges  Calcium  in  einer,  bezogen  auf sauerstoffgehalt 
der  zu  reduzierenden  Oxide,  1,2-  bis  2,0fachen  äquivalenten 
Menge,  sowie  einen  Booster  in  einem  Molverhältnis  von  zu 
reduzierenden  Oxiden  zu  Boostervon  1 :  0,01  bis 1 :  0,2  zugibt, 
diesen  Reaktionsansatz  vermischt,  die  Mischung  zu  Grünlin- 
gen  verpreßt  und  in  einen  Reaktionstiegel  einfüllt  und  ver- 
schließt, 
den  Reaktionstiegel  in  einen  evakuierbaren  und  beheizbaren 
Reaktionsofen  eingibt,  den  Reaktionstiegel  auf  einen 
Anfangsdruckvon  1.10-4 bis  1.10-6  bar  evakuiert  und  auf eine 
Temperatur  von  1000  bis  1300°C  für  eine  Dauer  von  2  bis  8  h 
aufheizt,  sodann  abkühlt  und 

den  Reaktionstiegel  aus  dem  Reaktionsofen  entnimmt,  das 
Reaktionsprodukt  aus  dem  Reaktionstiegel  entfernt  und  auf 
eine  Korngröße @  2  mm  zerkleinert,  sodann  das  Calciumoxid 
mit  einem  geeigneten  Lösemittel,  welches  das  Legierungs- 
pulver  nicht  löst,  auslaugt  und  das  erhaltene  Legierungspul- 
ver  auswäscht  und  trocknet. 

Die  erhaltenen  Legierungspulver  weisen  einheitliche 
Zusammensetzung  der  Struktur  auf,  sind  frei  von  Ausschei- 
dungen  von  Oxiden,  Nitriden,  Carbiden  und/oder  Hydriden. 
Sie  haben  hohe  Schütt-  und  Klopfdichte.  Die  Legierungspul- 
ver  können  deshalb  durch  isostatisches  Heißpressen  zu  kon- 
turnahen  Bauteilen  verformt  werden.  Die  Legierungspulver 
sind  insbesondere  zur  Herstellung  von  mechanisch  hoch 
beanspruchbaren  Teilen  beim  Flugzeugbau  geeignet. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   v o n  

s i n t e r f ä h i g e n   L e g i e r u n g s p u l v e r n   au f   d e r   B a s i s   von  T i t a n  

d u r c h   c a l c i o t h e r m i s c h e   R e d u k t i o n   d e r   O x i d e   de r   d i e   L e g i e -  

r u n g e n   b i l d e n d e n  M e t a l l e   in   G e g e n w a r t   i n d i f f e r e n t e r   Z u s ä t z e .  

T i t a n   und  L e g i e r u n g e n   au f   d e r   B a s i s   von  T i t a n   h a b e n   a u f g r u n d  

d e r   b e s o n d e r e n   W e r k s t o f f e i g e n s c h a f t e n   v i e l f a c h   A n w e n d u n g   g e -  
f u n d e n .   B e d i n g t   d u r c h   d i e   r e l a t i v   a u f w e n d i g e n   H e r s t e l l v e r f a h -  

ren   s i n d   i n s b e s o n d e r e  d i e   L e g i e r u n g e n   des   T i t a n s   j e d o c h   r e -  

l a t i v   t e u e r .  

Zur  H e r s t e l l u n g   von  T i t a n   r e d u z i e r t   man  das   in   de r   N a t u r   v o r -  

kommende  Oxid   m i t   K o h l e   in  G e g e n w a r t   von  C h l o r   und  g e w i n n t  

T i t a n t e t r a c h l o r i d ,   das   d u r c h   R e d u k t i o n   m i t   m e t a l l i s c h e m   N a -  

t r i u m   o d e r   M a g n e s i u m   zum  T i t a n s c h w a m m   v e r a r b e i t e t   w i r d .   D e r  

T i t a n s c h w a m m   w i r d   d a n n ,   n a c h   Z u s a t z   d e r   w e i t e r e n   L e g i e r u n g s -  

b e s t a n d t e i l e ,  w i e   z . B .   A l u m i n i u m   und  V a n a d i u m ,   a u f g e s c h m o l z e n  

und  zu  S t a n g e n ,  P r o f i l e n   o d e r   B l e c h e n   g e g o s s e n   bzw.  g e w a l z t .  

Die  k o n t u r n a h e n   F o r m t e i l e   e r h a l t e n   d a b e i   d u r c h   s p a n a b h e b e n d e  

B e a r b e i t u n g   i h r e   e n d g ü l t i g e   G e s t a l t .   Ein   N a c h t e i l   d i e s e r   V e r -  

f a h r e n s w e i s e   i s t   d e r   t e i l w e i s e   b e t r ä c h t l i c h e   A n f a l l   von  z e r -  

s p a n t e r   L e g i e r u n g .   Es  i s t   a l s o   n i c h t   ohne  w e i t e r e s   m ö g l i c h ,  

k o m p l i z i e r t   g e f o r m t e   F o r m t e i l e   a u f   d i e s e   Ar t   zu  v e r t r e t b a r e n  

P r e i s e n   h e r z u s t e l l e n .  

Die  H e r s t e l l u n g   d e r a r t i g e r   F o r m t e i l e   g e l i n g t   b e s s e r   au f   p u l - -  

v e r m e t a l l u r g i s c h e m  W e g e .   Fü r   d i e   H e r s t e l l u n g   des  L e g i e r u n g s -  



p u l v e r s   s i n d   i n s b e s o n d e r e   zwe i   V e r f a h r e n   b e k a n n t   g e w o r d e n .  

Das  e i n e   V e r f a h r e n   i s t   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d e r   T i t a n -  

schwamm  z u s a m m e n   m i t   L e g i e r u n g s p a r t n e r n   zu  e i n e r   s t a b f ö r m i -  

gen  E l e k t r o d e   v e r s c h m o l z e n   w i r d .   Die   E l e k t r o d e   w i r d   u n t e r  

E i n w i r k u n g   e i n e r   P l a s m a f l a m m e   und  b e i   h o h e n   D r e h z a h l e n   r o -  

t i e r e n d   zu  P u l v e r   v e r d ü s t ,   w o b e i   a l l e r d i n g s   wegen   d e r   B i l -  

dung  von  A g g l o m e r a t e n   im  R e g e l f a l l e   das   e r h a l t e n e   P u l v e r  

e i n e r   z u s ä t z l i c h e n   Z e r k l e i n e r u n g   ( A u f m a h l u n g )   u n t e r w o r f e n  

w e r d e n   muß.   D i e s e s   s o g e n a n n t e   R E P - V e r f a h r e n   i s t   j e d o c h   i n s -  

b e s o n d e r e   d u r c h   d i e   a p p a r a t i v e n   K o s t e n   a u ß e r o r d e n t l i c h   a u f -  

w e n d i g   und  i s t   ü b e r d i e s   b e z ü g l i c h   d e s   C h a r g e n g e w i c h t e s   a u f  

e i n e .  b e s t i m m t e   E l e k t r o d e n g r ö ß e   b e s c h r ä n k t .  

Der  z w e i t e ,   z u r   H e r s t e l l u n g   d e s   P u l v e r s   b e k a n n t e   Weg  b e -  

s t e h t   d a r i n ,   daß  man  den  T i t a n s c h w a m m   h y d r i e r t ,   das   s p r ö d e  

T i t a n h y d r i d   m a h l t ,   m i t   den  ü b r i g e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r n   i n  

p u l v e r f ö r m i g e r   Form  v e r s e t z t ,   i n n i g   v e r m a h l t ,   b e i   e r h ö h t e n  

T e m p e r a t u r e n   im  Vakuum  d e h y d r i e r t   und  das   e r h a l t e n e   P u l v e r  

in  an  s i c h   b e k a n n t e r   We i se   v e r p r e ß t   u n d  s i n t e r t .   Auch  d i e -  

s e r   V e r f a h r e n s w e g   i s t   a u f w e n d i g   und  k a n n   v e r f a h r e n s t e c h n i s c h  

n i c h t   b e f r i e d i g e n .  

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

f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  s i n t e r f ä h i g e n   L e g i e r u n g s p u l v e r n  

auf   d e r   B a s i s   von   T i t a n   zu  f i n d e n ,   w e l c h e s   d i e s e   N a c h t e i l e  

n i c h t   a u f w e i s t .   Die  L e g i e r u n g s p u l v e r   m ü s s e n   zu r   E r z i e l u n g  

e i n e r   a u s r e i c h e n d e n   S c h ü t t -   und  K l o p f d i c h t e   e i n e   b e s t i m m t e  

K o r n g r ö ß e   und   K o r n g r ö ß e n v e r t e i l u n g   h a b e n .   Die  L e g i e r u n g s -  

p u l v e r   s o l l e n   e i n h e i t l i c h   s e i n ,   d . h . ,   j e d e s   P u l v e r t e i l c h e n  

muß  b e z ü g l i c h   s e i n e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   und  S t r u k t u r   den   a n d e -  

r e n   L e g i e r u n g s t e i l c h e n   e n t s p r e c h e n .   Die  L e g i e r u n g s p u l v e r  

m ü s s e n   f e r n e r   f r e i   von  A u s s c h e i d u n g e n   von  O x i d e n ,   N i t r i d e n ,  

C a r b i d e n   und  H y d r i d e n   s e i n ,   da  s o n s t   d i e   S i n t e r f ä h i g k e i t  

n i c h t   g e g e b e n   i s t .   E r s t   d i e   Summe  d e r   v o r g e n a n n t e n   E i g e n -  

s c h a f t e n   m a c h t   e i n   L e g i e r u n g s p u l v e r   zu r   H e r s t e l l u n g   v o n  

F o r m t e i l e n   d u r c h   P r e s s e n   und  S i n t e r n   m ö g l i c h .   Die  P u l v e r  

s o l l t e n   s o m i t   dem  i s o s t a t i s c h e n   H e i ß p r e s s e n   u n t e r w o r f e n  

w e r d e n   k ö n n e n ,   w o d u r c h   e s  g e l i n g t ,   k o n t u r n a h e   B a u t e i l e   o h n e  

a u f w e n d i g e   s p a n a b h e b e n d e   N a c h b e a r b e i t u n g   h e r z u s t e l l e n .  



Der  E r f i n d u n g   l i e g t   i n s b e s o n d e r e   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   L e -  

g i e r u n g s p u l v e r   e i n e r   s o l c h e n   G l e i c h m ä ß i g k e i t   und  R e i n h e i t  

h e r z u s t e l l e n ,   daß  s i e   in  d e r   F l u g z e u g i n d u s t r i e   zu r   H e r s t e l -  

l u n g   von  m e c h a n i s c h   hoch   b e a n s p r u c h b a r e n   T e i l e n   g e e i g n e t  

s i n d .  

Aus  d e r   DE-PS  935  456  i s t   e i n   V e r f a h r e n   zur   G e w i n n u n g   v o n  

v o r z u g s w e i s e   z u r   H e r s t e l l u n g   von  S i n t e r k ö r p e r n   g e e i g n e t e n  

L e g i e r u n g s p u l v e r n   d u r c h   R e d u k t i o n   von  M e t a l l v e r b i n d u n g e n  

und  g e g e b e n e n f a l l s   n a c h f o l g e n d e m   H e r a u s l ö s e n   von  N e b e n e r -  

z e u g n i s s e n   b e k a n n t ,   w e l c h e s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   d a ß  

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

d e s t e n s   e i n e   s c h w e r   r e d u z i e r b a r   i s t ,   m i t   M e t a l l e n ,   w ie   N a -  

t r i u m ,   C a l c i u m ,   r e d u z i e r t   w e r d e n .   E i n e   A u s b i l d u n g   d e s   V e r -  

f a h r e n s   i s t   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   R e d u k t i o n   i n  

G e g e n w a r t   i n d i f f e r e n t e r ,   f e u e r f e s t e r ,   l e i c h t . h e r a u s l ö s b a r e r  

S t o f f e   e r f o l g t .  

In  d i e s e m   P a t e n t   i s t   s o m i t   d i e   K o r e d u k t i o n   von  O x i d e n   d e s  

T i t a n s ,   des   K u p f e r s   und  des   W o l f r a m s   s o w i e   a n d e r e r   O x i d e  

b e s c h r i e b e n .   Das  V e r f a h r e n   h a t   j e d o c h   in  d e r   P r a x i s   k e i n e n  

E i n g a n g   g e f u n d e n ,   da  n a c h   d i e s e r   A r b e i t s w e i s e   k e i n e   s i n t e r -  

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

g e n e n   P u l v e r   e r h a l t e n   w e r d e n   k o n n t e n .   Das  in  d i e s e r   P a t e n t -  

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

w e i s e   g e e i g n e t e r   S c h r i t t   in  d i e   r i c h t i g e   R i c h t u n g   g e w e s e n  

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

d i e s e m   S t a n d   d e r   T e c h n i k   a u f .  

Ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   daß  d i e   e i n g a n g s   g e -  
n a n n t e n   A u f g a b e n   d u r c h   e i n   V e r f a h r e n   g e l ö s t   w e r d e n   k ö n n e n ,  

w e l c h e s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man  

a)  T i t a n o x i d  m i t   den  O x i d e n   d e r   a n d e r e n   L e g i e r u n g s b e s t a n d -  

t e i l e   i n ,   b e z o g e n  a u f   M e t a l l e ,   den  de r   g e w ü n s c h t e n   L e -  

g i e r u n g   e n t s p r e c h e n d e n   Mengen  v e r s e t z t ,   E r d a l k a l i o x i d  

o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   in  e i n e m   M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e -  

d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e n   zu  E r d a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i -  

c a r b o n a t   von  1  :  1  b i s   6  :   1  z u g i b t ,   das   G e m i s c h   h o m o g e -  



n i s i e r t ,   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  1000  b i s   1300°C  6  b i s   18  h  

g l ü h t ,   a b k ü h l t   und  a u f   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  <   1  mm  z e r -  

k l e i n e r t ,  

b)  k l e i n s t ü c k i g e s   C a l c i u m   in   e i n e r ,   b e z o g e n   a u f   S a u e r s t o f f -  

g e h a l t   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e ,   1 , 2 -   b i s   2 , 0 f a c h e n  

ä q u i v a l e n t e n   Menge ,   s o w i e   e i n e n   B o o s t e r   in  e i n e m   M o l v e r -  

h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e n   zu  B o o s t e r   v o n  

1  :   0 ,01  b i s   1  :  0 , 2   z u g i b t ,   d i e s e n   R e a k t i o n s a n s a t z   v e r -  

m i s c h t ,   d i e   M i s c h u n g   zu  G r ü n l i n g e n   v e r p r e ß t   und  in   e i n e n  

R e a k t i o n s t i e g e l   e i n f ü l l t   und   v e r s c h l i e ß t ,  

c)  den  R e a k t i o n s t i e g e l   in   e i n e n   e v a k u i e r b a r e n   und  b e h e i z -  

b a r e n   R e a k t i o n s o f e n   e i n g i b t ,   den  R e a k t i o n s t i e g e l   a u f  

e i n e n   A n f a n g s d r u c k   von  1  -  10-4   b i s   1  -  1 0 - 6  b a r   e v a -  

k u i e r t   und  au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  1000  b i s   1300°C  f ü r  

e i n e   D a u e r   von  2  b i s   8  h  a u f h e i z t ,   s o d a n n   a b k ü h l t   u n d  

d)  den   R e a k t i o n s t i e g e l   aus   dem  R e a k t i o n s o f e n   e n t n i m m t ,   d a s  

R e a k t i o n s p r o d u k t   aus   dem  R e a k t i o n s t i e g e l   e n t f e r n t   u n d  

a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e  <   2  mm  z e r k l e i n e r t ,   s o d a n n   das  C a l -  

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

L e g i e r u n g s p u l v e r   n i c h t   l ö s t ,   a u s l a u g t   und  das   e r h a l t e n e  

L e g i e r u n g s p u l v e r   a u s w ä s c h t   und   t r o c k n e t .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   i s t   s o m i t   d u r c h   e i n e   K o m b i -  

n a t i o n   s p e z i e l l e r   V e r f a h r e n s m a ß n a h m e n   g e k e n n z e i c h n e t .  

Nach   dem  v o r g e n a n n t e n   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   w e r d e n  

.  s o m i t   e n t s p r e c h e n d   d e r   g e w ü n s c h t e n   L e g i e r u n g   z u n ä c h s t   d i e  

O x i d e   d e r   L e g i e r u n g s p a r t n e r ,   b e z o g e n   a u f   M e t a l l ,   in  d e n  

Mengen   b e r e i t g e s t e l l t ,   d i e   d e r   g e w ü n s c h 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   e n t s p r e c h e n .   Es  h a t   s i c h   i n  v i e l e n   V e r s u c h e n  

g e z e i g t ,   d a ß  m a n   d u r c h   d i r e k t e   R e d u k t i o n   d i e s e r   G e m i s c h e  

d e r   O x i d e   u n a b h ä n g i g   von  d e r   V o r b e h a n d l u n g   k e i n e   s i n t e r -  

f ä h i g e n   L e g i e r u n g s p u l v e r   e r h ä l t .   Es  b i l d e n   s i c h   M e t a l l p u l -  

v e r ,   d i e   zum  T e i l   aus   d e r   g e w ü n s c h t e n   L e g i e r u n g   b e s t e h e n  

k ö n n e n ,   j e d o c h   in  u n k o n t r o l l i e r b a r e n   Mengen  a u c h   a u s r e i n e m  

T i t a n   o d e r   aus   den  M e t a l l e n   o d e r   L e g i e r u n g e n   d e r   a n d e r e n  



R e a k t i o n s p a r t n e r   b e s t e h e n .   Es  s i n d   f e r n e r   T e i l c h e n   e n t h a l -  

t e n ,   w e l c h e   T i t a n   a l s   B a s i s   und  d i e   ü b r i g e n   M e t a l l b e s t a n d -  

t e i l e   in  u n t e r s c h i e d l i c h e n   Mengen  l e g i e r t   e n t h a l t e n .  

D i e s e   S c h w i e r i g k e i t e n   k ö n n e n   ü b e r r a s c h e n d   d a d u r c h   ü b e r w u n d e n  

w e r d e n ,   daß  d i e   G e m i s c h e   de r   zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e  

m i t   b e s t i m m t e n   Mengen  E r d a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t  

v e r s e t z t   und  zu  e i n e m   o x i d i s c h e n   M e h r s t o f f s y s t e m   v e r g l ü h t  

w e r d e n ,   d e s s e n   P h a s e n a n z a h l   k l e i n e r   a l s   d i e   Summe  d e r   A u s -  

g a n g s k o m p o n e n t e n   i s t   (im  f o l g e n d e n   a l s   M i s c h o x i d   b e z e i c h n e t ) .  

E r f i n d u n g s g e m ä ß   i s t   das   M o l v e r h ä l t n i s   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n  

M e t a l l o x i d e   zu  E r d a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   1  :  1 

b i s   6  :   1,  b e v o r z u g t   i s t   e i n   B e r e i c h   von  e t w a   1 , 2  :   1  b i s  

2  :   1.  V o r z u g s w e i s e   w i r d   a l s   E r d a l k a l i o x i d   o d e r   - c a r b o n a t  

C a l c i u m o x i d   o d e r   C a l c i u m c a r b o n a t   v e r w e n d e t .  

Im  G e g e n s a t z   zu  d e r   L e h r e   d e r   im  S t a n d   d e r   T e c h n i k   g e n a n n t e n  
DE-PS  935  456  w i r d   das   E r d a l k a l i o x i d ,   a l s o  v o r z u g s w e i s e   d a s  

C a l c i u m o x i d ,   n i c h t   a l s   P h l e g m a t i s i e r u n g s m i t t e l   z u g e s e t z t ,  
s o n d e r n   d i e n t   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   M i s c h o x i d s ,   in  dem  d a s  

G e m i s c h   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e   m i t   dem  E r d a l k a l i -  

o x i d   bzw.   E r d a l k a l i c a r b o n a t   n a c h   dem  H o m o g e n i s i e r e n   b e i  

T e m p e r a t u r e n   v o n  1 0 0 0   b i s   1 3 0 0 ° C ,   i n s b e s o n d e r e   1200  b i s  

1 2 8 0 ° C ,   6  b i s   18  h,  v o r z u g s w e i s e   8  b i s   12  h,  g e g l ü h t   w i r d .  

Es  b i l d e t   s i c h   d a b e i   e i n   M i s c h o x i d   v e r r i n g e r t e r   P h a s e n a n -  

z a h l ,   das   n a c h   d e r   Z e r k l e i n e r u n g   au f   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e   v o n  

e t w a  <   1  mm  T e i l c h e n   a u f w e i s t ,   d i e   g l e i c h e   B r u t t o z u s a m m e n -  

s e t z u n g   h a b e n .  

Es  i s t   von  b e s o n d e r e m   V o r t e i l ,   a n s t e l l e   von  E r d a l k a l i o x i d  

E r d a l k a l i c a r b o n a t ,   i n s b e s o n d e r e   C a l c i u m c a r b o n a t ,   zu  v e r -  
w e n d e n .   Bei   dem  G l ü h v o r g a n g   zu r   H e r s t e l l u n g   d e s  M i s c h o x i d s  

s p a l t e t   z . B . - d a s   C a l c i u m c a r b o n a t   K o h l e n d i o x i d   ab .   D a b e i  

b i l d e t   s i c h   C a l c i u m o x i d   m i t   f r i s c h e r   und  a k t i v e r   O b e r f l ä c h e .  

G l e i c h z e i t i g   w i r d   das   g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   a u f g e l o c k e r t   u n d  

k a n n   l e i c h t e r   z e r k l e i n e r t   w e r d e n .   Die   Z e r k l e i n e r u n g   d e s  

G l ü h p r o d u k t e s   g e l i n g t   in   e i n f a c h e r   W e i s e   z . B .   m i t t e l s  

B a c k e n b r e c h e r n   und  n a c h f o l g e n d e r   V e r m a h l u n g  m i t   e i n e r   K e g e l -  



m ü h l e .  

In  dem  z w e i t e n   V e r f a h r e n s s c h r i t t   w i r d   das   so  e r h a l t e n e   g e -  

g l ü h t e   M i s c h o x i d   m i t   k l e i n s t ü c k i g e m   C a l c i u m   v e r s e t z t .   D a s  

C a l c i u m   s o l l   i n s b e s o n d e r e   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e   von  e t w a   0 , 5  

b i s   8  mm,  v o r z u g s w e i s e   e t w a   2  b i s   3  mm,  a u f w e i s e n .   Die   C a l -  

c i u m m e n g e   s t e h t   d a b e i   in   e i n e r   R e l a t i o n   zu  dem  S a u e r s t o f f -  

g e h a l t   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e .   Man  v e r w e n d e t ,   b e z o g e n  

a u f   den   S a u e r s t o f f g e h a l t   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e ,   d i e  

1 , 2 -   b i s   2 , 0 f a c h e ,   v o r z u g s w e i s e   d i e   1 , 3 -   b i s   1 , 6 f a c h e ,   ä q u i -  

v a l e n t e   Menge  C a l c i u m .   Man  b e n ö t i g t   s o m i t   z . B .   je   M o l , T i 0 2  
2 ,4   b i s   3 ,6   M o l .  C a ,   je   M o l - A l 2 O 3   3 ,6   b i s   5 ,4   Mol  Ca,   je   M o l  

V205  6 ,0   b i s   9 , 0   Mol  C a .  

V o n  b e s o n d e r e r   B e d e u t u n g   i s t   d e r   Z u s a t z   e i n e s   B o o s t e r s   z u  

dem  R e a k t i o n s g e m i s c h .   U n t e r   e i n e m   B o o s t e r   v e r s t e h t   man  i n  

d e r   M e t a l l o t h e r m i e   e i n e   V e r b i n d u n g ,   d i e   b e i   d e r   m e t a l l o -  

t h e r m i s c h e n   R e d u k t i o n   m i t   s t a r k e r   e x o t h e r m e r   W ä r m e t ö n u n g  

r e a g i e r t .   B e i s p i e l e   d e r a r t i g e r   B o o s t e r   s i n d   s a u e r s t o f f r e i c h e  

V e r b i n d u n g e n ,   wie   z . B .   C a l c i u m p e r o x i d ,   N a t r i u m c h l o r a t ,   N a -  

t r i u m p e r o x i d ,   K a l i u m p e r c h l o r a t .   Be i   d e r   A u s w a h l   d e r   B o o s t e r  

h a t   man  d a r a u f   zu  a c h t e n ,   daß  man  k e i n e   V e r b i n d u n g e n   e i n -  

b r i n g t ,   d i e   d i e   L e g i e r u n g s b i l d u n g   a l s   u n e r w ü n s c h t e r   L e g i e -  

r u n g s p a r t n e r   s t ö r e n   w ü r d e n .   Beim  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n  

h a t   s i c h   in   b e s o n d e r e r   W e i s e   K a l i u m p e r c h l o r a t   a l s   B o o s t e r  

b e w ä h r t .   Be i   d e r   U m s e t z u n g   von  K a l i u m p e r c h l o r a t   m i t   C a l c i u m  

e r f o l g t   e i n e   s t a r k   e x o t h e r m e   R e a k t i o n .   A u ß e r d e m   i s t   K a l i u m -  

p e r c h l o r a t   v e r h ä l t n i s m ä ß i g   b i l l i g .   E in   b e s o n d e r e r   V o r t e i l  

des   K a l i u m p e r c h l o r a t s   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  es   w a s s e r f r e i   e r -  

h ä l t l i c h   und  n i c h t   h y g r o s k o p i s c h   i s t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   L e h r e ,   b e i   d e r   c a l c i o t h e r m i s c h e n   K o r e -  

d u k t i o n   e i n e n   B o o s t e r   zu  v e r w e n d e n ,   s t e h t   in  d i r e k t e m   G e g e n -  

s a t z   zu  d e r   L e h r e   d e r   DE-PS  935  456 .   D o r t   w i r d   d i e   M e i n u n g  

v e r t r e t e n ,   daß  d i e   R e d u k t i o n   u n t e r   so  s t a r k e r   W ä r m e e n t w i c k -  

l u n g   a b l a u f e n   w ü r d e ,   daß  d i e   e n t s t e h e n d e   L e g i e r u n g s s c h m e l z e  

o d e r   das   e n t s t e h e n d e   P u l v e r   s e h r   g r o b   a n f a l l e n   w ü r d e .   D i e  

DE-PS  935  456  l e h r t   d e s h a l b ,   in  s o l c h e n   F ä l l e n   dem  R e a k t i o n s -  



g e m i s c h   i n d i f f e r e n t e ,   f e u e r f e s t e  V e r b i n d u n g e n ,   i n s b e s o n d e r e  

O x i d e ,   z u z u s e t z e n .   G e r a d e   de r   Z u s a t z   e i n e s   B o o s t e r s   f ü h r t  

a b e r   b e i m   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   zu  L e g i e r u n g s p u l v e r n ,  

b e i   d e n e n   d i e   e i n z e l n e n   T e i l c h e n   j e w e i l s   g l e i c h e   Z u s a m m e n -  

s e t z u n g   a u f w e i s e n   und  d i e   zur   E r z i e l u n g   e i n e r   n o t w e n d i g  

h o h e n   K l o p f -   und  S c h ü t t d i c h t e   e r f o r d e r l i c h e   G e s t a l t   a u f w e i -  

s e n .  

Das  M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e n   zu  B o o s t e r  

b e t r ä g t   1  :  0 ,01   b i s   1  :  0 , 2 ,   v o r z u g s w e i s e   1  :  0 , 0 3   b i s  

1  :  0 , 1 3 .   Der  aus   den  O x i d e n ,   C a l c i u m   und  B o o s t e r   b e s t e h e n -  

de  R e a k t i o n s a n s a t z   w i r d   nun  i n n i g   v e r m i s c h t .  

Es  i s t   m ö g l i c h ,   dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   in  d e r   S t u f e   b)  e i n e n  

o d e r   m e h r e r e   d e r   g e w ü n s c h t e n   L e g i e r u n g s p u l v e r   in  Form  e i n e s  

M e t a l l p u l v e r s  e i n e r   T e i l c h e n g r ö ß e  <   40  }im  z u z u s e t z e n .   D i e s  

i s t   a l l e r d i n g s   wegen   d e r   P r o b l e m e   e i n e r   g l e i c h m ä ß i g e n   V e r -  

t e i l u n g   des   z u g e s e t z t e n   M e t a l l p u l v e r s   im  O x i d g e m i s c h   i n s b e -  

s o n d e r e   nu r   dann   zu  e m p f e h l e n ,   wenn  das   e n t s p r e c h e n d e   O x i d  

des   M e t a l l e s   b e i   v e r h ä l t n i s m ä ß i g   n i e d r i g e n   T e m p e r a t u r e n  

s u b l i m i e r t   und  d e s h a l b   n i c h t   in  S t u f e   a)  m i t   den  a n d e r e n  

O x i d e n   g e m e i n s a m   ohne   V e r l u s t   g e g l ü h t   w e r d e n   k a n n .   Ein   B e i -  

s p i e l   f ü r   e i n   s o l c h e s   M e t a l l   i s t   M o l y b d ä n .   M o l y b d ä n t r i o x i d  

s u b l i m i e r t   b e i   T e m p e r a t u r e n   >  760°C  und  w i r d   z w e c k m ä ß i g   i n  

S t u f e   b)  in  Form  e i n e s   F e i n m e t a l l p u l v e r s   z u g e s e t z t .   D i e  

M i s c h u n g  w i r d   zu  G r ü n l i n g e n   v e r p r e ß t .   D i e s e   G r ü n l i n g e   w e r -  

den  in   e i n e n   R e a k t i o n s t i e g e l   e i n g e f ü l l t .   Es  h a t   s i c h   g e z e i g t ,  

daß  m a n  e i n e n   g u t e n   F ü l l u n g s g r a d   e r z i e l t ,   e i n e   g l e i c h m ä ß i g e  

R e a k t i o n   d u r c h   g e e i g n e t e n   W ä r m e t r a n s p o r t   e r r e i c h t   und  g l e i c h -  

z e i t i g   das   r e d u z i e r t e   R e a k t i o n s g u t   e i n w a n d f r e i   aus  dem  T i e g e l  

e n t n e h m e n   k a n n ,   wenn  man  G r ü n l i n g e   m i t   z y l i n d r i s c h e r   F o r m  

v e r w e n d e t .   Die  G r ü n l i n g e   s o l l e n   e twa   50  mm  D u r c h m e s s e r   u n d  

30  mm  Höhe  a u f w e i s e n .   A b w e i c h u n g e n   von  d i e s e r   D i m e n s i o n i e -  

r u n g   s i n d   n a t ü r l i c h   m ö g l i c h .  

Die  G r ü n l i n g e   w e r d e n   nun  in  e i n e n   R e a k t i o n s t i e g e l   e i n g e f ü l l t .  

Man  v e r w e n d e t   e i n e n   R e a k t i o n s t i e g e l ,   de r   u n t e r   den  g e g e b e n e n  

B e d i n g u n g e n   c h e m i s c h   und  m e c h a n i s c h   s t a b i l   i s t .   D a b e i   h a b e n  

s i c h   i n s b e s o n d e r e   T i e g e l   aus  T i t a n b l e c h e n   b e w ä h r t .  



In  dem  d r i t t e n   V e r f a h r e n s s c h r i t t   w i r d   nun  d e r   R e a k t i o n s -  

t i e g e l   v e r s c h l o s s e n ,   w o b e i   s i c h   im  V e r s c h l u ß d e c k e l   e i n  

S t u t z e n   n i e d r i g e n   Lumens   b e f i n d e t ,   d u r c h   w e l c h e n   d e r   T i e g e l  

e v a k u i e r t   w e r d e n   k a n n .   Der   R e a k t i o n s t i e g e l   w i r d   in   e i n e n  

b e h e i z b a r e n   R e a k t i o n s o f e n   e i n g e b r a c h t   und  a u f   e i n e n   A n f a n g s -  

d r u c k   von  e t w a   1  .  10-4   b i s   1  .  10-6   b a r   e v a k u i e r t .   Der  R e a k -  

t i o n s t i e g e l   w i r d   nun  a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von   1000  b i s   1 3 0 0 ° C  

a u f g e h e i z t .   D a b e i   d e s t i l l i e r t   e t w a s   C a l c i u m   in  den  A b s a u g -  

s t u t z e n ,   k o n d e n s i e r t   d o r t   und  v e r s c h l i e ß t   den  S t u t z e n .   E i n  

d e r a r t i g   s e l b s t v e r s c h l i e ß e n d e r   T i e g e l   i s t   b e i s p i e l s w e i s e  

aus   d e r   DE-AS  11  24  248  b e k a n n t .   Im  R e a k t i o n s t i e g e l   s t e l l t  

s i c h   nun  e i n   Druck   e i n ,   d e r   dem  D r u c k   des   C a l c i u m s   b e i   d e r  

g e g e b e n e n   T e m p e r a t u r   e n t s p r i c h t .   D a b e i   k a n n   das   b e i   d e r   R e -  

a k t i o n   aus   dem  G l e i c h g e w i c h t   e n t f e r n t e ,   a l s   Oxid   g e b u n d e n e  

C a l c i u m   v e r n a c h l ä s s i g t   w e r d e n ,   da  d i e   N a c h b i l d u n g   des   g a s -  

f ö r m i g e n   C a l c i u m s   s c h n e l l e r   a l s   d i e   W e g r e a k t i o n   e r f o l g t .  

Der   R e a k t i o n s t i e g e l   w i r d   e t w a   2  b i s   8,  v o r z u g s w e i s e   2  b i s  

6  h,   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   b e l a s s e n .  

In  e i n e r   b e s o n d e r e n   A u s g e s t a l t u n g   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r -  

f a h r e n s   w i r d   das   b e i  d e r   R e d u k t i o n   des   a l s   B o o s t e r   v e r w e n -  

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

c h e s   v o r   dem  V e r s c h l u ß   d e s   R e a k t i o n s t i e g e l s   d u r c h   k o n d e n -  

s i e r e n d e s   C a l c i u m   d u r c h   den  E v a k u i e r u n g s s t u t z e n   t r i t t ,   i n  

e i n e m   Z w i s c h e n g e f ä ß   a b s o r b i e r t ,   w e l c h e s   m i t   S i l i c a g e l   g e -  

f ü l l t   i s t .  

Ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   h a t   s i c h   g e z e i g t ,   daß  das   g a s f ö r m i g e  

K a l i u m   vom  S i l i c a g e l   in   e i n e r   Form  a u f g e n o m m e n   w i r d ,   d a ß  

man  das   k a l i u m b e l a d e n e   S i l i c a g e l   g e f a h r l o s   an  d e r   L u f t  

h a n d h a b e n   k a n n .   G i b t   man  das   so  b e l a d e n e   S i l i c a g e l   in  W a s -  

s e r ,   e n t w i c k e l t   s i c h   l a n g s a m   und  ü b e r   e i n e n   l ä n g e r e n   Z e i t -  

r aum  W a s s e r s t o f f ,   so  daß  a u f   d i e s e   W e i s e   das   m e t a l l i s c h e   K a -  

l i u m   g e f a h r l o s   a u f g e f a n g e n   und  b e s e i t i g t   w e r d e n   k a n n .  

W ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n s p e r i o d e . w i r d   d e r   B o o s t e r ,   i n s b e s o n d e r e  

d a s   K a l i u m p e r c h l o r a t ,   r e d u z i e r t .   Neben   m e t a l l i s c h e m   K a l i u m  

b i l d e n   s i c h   C a l c i u m o x i d   und  C a l c i u m c h l o r i d .   D u r c h   d i e   h i e r -  

b e i   f r e i g e s e t z t e   Wärme  w i r d   d i e   R e d u k t i o n   d e r   M e t a l l o x i d e  



b e g ü n s t i g t   und  b e s c h l e u n i g t .   Es  t r i t t   b e i   und  n a c h   d e r   R e -  

d u k t i o n   d i e   g e w ü n s c h t e   L e g i e r u n g s b i l d u n g   e i n .   Die  S c h m e l z -  

t e m p e r a t u r   d e r   L e g i e r u n g ,   d i e   a l l s e i t i g   vom  C a l c i u m o x i d   u m -  

g e b e n  i s t ,  w i r d   k u r z z e i t i g   ü b e r s c h r i t t e n .   D a b e i   b i l d e n   s i c h ,  

u n t e r s t ü t z t   d u r c h   das   s c h m e l z f l ü s s i g e   C a l c i u m c h l o r i d   u n d  

u n t e r   E i n w i r k u n g   d e r   O b e r f l ä c h e n s p a n n u n g ,   d i e   L e g i e r u n g s -  

t e i l c h e n   in  d e r   g e w ü n s c h t e n   F o r m  a n g e n ä h e r t e r   K u g e l g e s t a l t  

a u s .  

In  d e r   l e t z t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   w i r d   nun  d e r   R e a k t i o n s t i e g e l  

aus   dem  Ofen   e n t n o m m e n ,   d e r   T i e g e l   g e ö f f n e t ,   das   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   aus  dem  T i e g e l   e n t f e r n t   und  a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e  

<  2  mm  z e r k l e i n e r t .   Das  C a l c i u m o x i d   w i r d   m i t   e i n e m   g e e i g n e -  

t e n   L ö s e m i t t e l ,   i n s b e s o n d e r e   v e r d ü n n t e n   S ä u r e n ,   z . B .   v e r -  

d ü n n t e r   E s s i g s ä u r e   o d e r   v e r d ü n n t e r   S a l z s ä u r e , o d e r   K o m p l e x -  

b i l d n e r ,   wie  E t h y l e n d i a m i n t e t r a e s s i g s ä u r e ,   a u s g e l a u g t .   D a s  

z u r ü c k b l e i b e n d e   L e g i e r u n g s p u l v e r   w i r d   n e u t r a l   g e w a s c h e n  

und  g e t r o c k n e t .  

Es  h a t   s i c h   a l s   v o r t e i l h a f t   e r w i e s e n ,   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   d e r  

V e r f a h r e n s s c h r i t t e   u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e   d u r c h z u f ü h r e n .  

A l s   S c h u t z g a s   w i r d   i n s b e s o n d e r e   Argon   v e r w e n d e t .   E i n e   b e -  

s o n d e r s   b e v o r z u g t e   A u s g e s t a l t u n g   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r -  

f a h r e n s   i s t   d e s h a l b   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  e i n e n  

o d e r   m e h r e r e   V e r f a h r e n s s c h r i t t e   u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e  

d u r c h f ü h r t ,   und  zwar  i n s b e s o n d e r e   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   d e r  

V e r f a h r e n s s c h r i t t e  

d e r   S t u f e   a ) :   A b k ü h l e n   d e r   g e g l ü h t e n   O x i d m i s c h u n g ,   Z e r -  

k l e i n e r n   d e r   g e g l ü h t e n   O x i d m i s c h u n g ,  

d e r   S t u f e   b ) :   M i s c h e n   des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s ,   V e r p r e s s e n  

des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s   zu  G r ü n l i n g e n ,   E i n -  

f ü l l e n   d e r   G r ü n l i n g e   in  den  R e a k t i o n s t i e g e l ,  

d e r   S t u f e   c ) :   E i n b r i n g e n   des   R e a k t i o n s t i e g e l s   in  den  h e i z -  

b a r e n   O f e n ,  



d e r   S t u f e   d ) :   E n t n e h m e n   d e s   R e a k t i o n s t i e g e l s   aus   dem  R e a k -  

t i o n s o f e n ,   E n t f e r n e n   des   R e a k t i o n s p r o d u k t e s  

aus   dem  R e a k t i o n s t i e g e l ,   Z e r k l e i n e r n ,   A u s -  

l a u g e n ,   T r o c k n e n   des   R e a k t i o n s p r o d u k t e s .  

E n t h ä l t   das   in  d e r   V e r f a h r e n s s t u f e   c)  e r h a l t e n e   r e d u z i e r t e  

R e a k t i o n s p r o d u k t   W a s s e r s t o f f   in   u n z u l ä s s i g e r   Menge ,   e m p f i e h l t  

es  s i c h ,   das   R e d u k t i o n s p r o d u k t   e i n e r   V a k u u m b e h a n d l u n g   b e i  

1  .  10-4   b i s  1  ·   10-7   b a r   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  600  b i s  

1 0 0 0 ° C ,   i n s b e s o n d e r e   800  b i s   9 0 0 ° C ,   f ü r   e i n e   Z e i t   von   1  b i s  

8  h,  v o r z u g s w e i s e   2  b i s   3  h,  zu  u n t e r w e r f e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   i n -  

f o l g e   s e i n e r   K o r n g r ö ß e   und  K o r n g r ö ß e n v e r t e i l u n g   d i e   g e f o r -  

d e r t e   K l o p f d i c h t e   von  e t w a  >   60 %  d e r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e  

a u f .   Es  w e r d e n   K l o p f d i c h t e n   b i s   n a h e   70 %  d e r   T h e o r i e   e r -  

z i e l t .   Die  U n t e r s u c h u n g   d e r   L e g i e r u n g s p u l v e r   d u r c h   m i k r o -  

s k o p i s c h e   S c h l i f f b i l d b e t r a c h t u n g   s o w i e   m i t   d e r   M i k r o s o n d e  

b e w e i s e n   e i n e   g l e i c h m ä ß i g e   Z u s a m m e n s e t z u n g   j e d e s   e i n z e l n e n  

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

d i e   d i e   S i n t e r f ä h i g k e i t   b e e i n t r ä c h t i g e n   bzw.   d i e   m e c h a n i -  

s c h e   B e a n s p r u c h b a r k e i t   d e r   d u r c h   i s o s t a t i s c h e s   H e i ß p r e s s e n  

e r h a l t e n e n   F o r m k ö r p e r   v e r r i n g e r n   w ü r d e n .  

Mi t   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   l a s s e n   s i c h   d i e   b e z ü g -  

l i c h   i h r e r   E i g e n s c h a f t e n   u n t e r s u c h t e n   N o r m l e g i e r u n g e n ,   w i e  

z . B .   T i A 1 6 V 4 ;   T i A 1 6 V 6 S n 2 ;   T i A l 4 M o 4 S n 2 ;   T i A l 6 Z r 5 M o 0 , 5 S i 0 , 2 5 ;  

T i A 1 2 V 1 1 , 5 Z r 1 1 S n 2 ;   T i A 1 3 V 1 0 F e 3 ;   e i n w a n d f r e i   h e r s t e l l e n .  

Die  b e s o n d e r e n   V o r t e i l e   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s  

b e s t e h e n   z u s ä t z l i c h   d a r i n ,   daß  d i e   R o h s t o f f e ,   n ä m l i c h   d i e  

O x i d e   d e r   M e t a l l e ,   in  p r a k t i s c h   u n b e g r e n z t e r   Menge  zu r   V e r -  

f ü g u n g   s t e h e n .   S ie   b e d ü r f e n   a u ß e r   i h r e r   R e i n i g u n g   k e i n e r  

b e s o n d e r e n   A u f a r b e i t u n g .   D u r c h   Wahl  de r   A r t   und  Menge  d e r  

zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e   l a s s e n   s i c h   d i e   L e g i e r u n g e n  

in  d e r   g e w ü n s c h t e n   Z u s a m m e n s e t z u n g   ohne   w e i t e r e s   h e r s t e l l e n .  

Die  A u s b e u t e n   s i n d   be im  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   s e h r  

hoch   (>  96  %),  da  k e i n e   v e r l u s t b r i n g e n d e n   Z w i s c h e n s c h r i t t e ,  

wie  b e i   dem  V e r f a h r e n   des   S t a n d e s   d e r   T e c h n i k ,   e r f o r d e r l i c h  



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

p r e i s g ü n s t i g .   Die  a p p a r a t i v e n   A u f w e n d u n g e n   s i n d   a u f   e i n  

Minimum  b e s c h r ä n k t .   Die  R e p r o d u z i e r b a r k e i t   d e r   v e r f a h r e n s -  

gemäß  h e r g e s t e l l t e n   L e g i e r u n g e n   i s t   g r o ß .   Es  l a s s e n   s i c h  

d i e   s i n t e r f ä h i g e n   L e g i e r u n g s p u l v e r   u n t e r   V e r m e i d u n g   v o n  

U m s c h m e l z p r o z e s s e n   d i r e k t   aus   in   d e r   N a t u r   v o r k o m m e n d e n   g e -  
r e i n i g t e n   R o h s t o f f e n   h e r s t e l l e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   w i r d   a n h a n d   de r   f o l g e n d e n  

B e i s p i e l e   noch   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

B e i s p i e l   1 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A 1 6 V 4 - L e g i e r u n g  

1 3 7 7 , 1 0   g  T i 0 2 ,   8 5 , 6 3   g  A 1 2 0 3 ,   6 5 , 6 0   g  V205  und  1 6 0 1 , 2 0   g  

CaCO3  w e r d e n   homogen   v e r m i s c h t   und  b e i   1100°C  12  h  l a n g  

g e g l ü h t .   Das  g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   w i r d   ü b e r   e i n e n   B a c k e n -  

b r e c h e r   und  e i n e   K e g e l m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm 
z e r k l e i n e r t   und  w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f :  

(w/o  =  G e w i c h t s p r o z e n t )  

Die  S c h ü t t d i c h t e   b e t r ä g t   c a .   1 , 4 0  g / c m 3   und  d i e   K l o p f d i c h t e  

l i e g t   b e i   ca .   2 , 30   g / c m 3 .   Nach  dem  G l ü h e n   b e l ä u f t   s i c h   d i e  

A u s b e u t e   an  g e m i s c h t e n   O x i d p h a s e n   a u f   2 4 1 8 , 0   g  ≅   9 9 , 7   %. 

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1 0 7 0 , 6   g  Ca  und  9 1 , 4 0   g  

KClO4  ( ≅  0 , 0 8  M o l   KC104/Mol   L e g i e r u n g s p u l v e r )   homogen   m i t -  

e i n a n d e r  v e r m i s c h t   und  G r ü n l i n g e   m i t   den  A b m e s s u n g e n   v o n  
50  m m  D u r c h m e s s e r   und  30  mm  Höhe  d a r a u s   h e r g e s t e l l t .   A n -  



s c h l i e ß e n d   w e r d e n   d i e s e   G r ü n l i n g e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  

1 1 5 0 ° C   8  h  l a n g   und  b e i   e i n e m   A n f a n g s d r u c k   von  1  x  10-5   b a r  

im  T i t a n t i e g e l   r e d u z i e r t ,   n a c h   d e r  R e d u k t i o n   a u f   e i n e   K o r n -  

g r ö ß e . <   2  mm  z e r k l e i n e r t ,   d a s   R e a k t i o n s p r o d u k t   m i t   v e r d ü n n t e r  

S a l z s ä u r e   a u s g e l a u g t ,   das   e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r  v a k u u m -  

b e h a n d e l t   und  g e t r o c k n e t .   D ie   A u s b e u t e   an  L e g i e r u n g s p u l v e r  

b e t r ä g t   ca .   3 6 1 , 0   g  ≅   9 5 , 6   % ,  b e z o g e n   au f   d i e   t h e o r e t i s c h e  

A u s b e u t e .  

Das  e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r   h a t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   v o n  

1 , 9 6   g / c m 3  ≅   4 4 , 9 5  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 5 6   g / c m 3  

=  5 8 , 6  %   d e r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .  

Die   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   w e i s t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  

Die   c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  

D i e ' m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r -  

g i b t ,   daß  s t r u k t u r h o m o g e n e   L e g i e r u n g s p a r t i k e l   v o r l i e g e n ,   w o -  

b e i   d i e   G e f ü g e a u s b i l d u n g   a l s   l a m e l l a r   b i s   f e i n g l o b u l a r   e i n -  



z u o r d n e n   i s t .  E i n e   h o m o g e n e   V e r t e i l u n g   z w i s c h e n   e i n e m   h o h e n  

a-   und  g e r i n g e n   ß - A n t e i l   i s t   i n  d e r   L e g i e r u n g   a u s z u m a c h e n .  

B e i s p i e l   2 

H e r s t e l l u n g  e i n e r   T i A l 6 V 4 - L e g i e r u n g  

Für   e i n e   z w e i t e   L e g i e r u n g   w e r d e n   1 3 7 7 , 1 0   g  T iO2 ,   8 5 , 6 3  g  

A l 2 O 3 ,   6 5 , 6 0   g  V205  und  6 4 4 , 9   g  MgO  homogen   v e r m i s c h t   u n d  

b e i   1 2 5 0 ° C  c a .   12  h  l a n g   g e g l ü h t   und  das   e r h a l t e n e   g e g l ü h t e  

O x i d   wie  im  B e i s p i e l   1  b e h a n d e l t .  

Das  M i s c h o x i d   w e i s t   n a c h   d e r   Z e r k l e i n e r u n g   f o l g e n d e   K o r n -  

v e r t e i l u n g   a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   des   z e r k l e i n e r t e n   M i s c h o x i d s   b e t r ä g t   c a .  

1 , 3 3   g / c m 3 ,   d i e   K l o p f d i c h t e   c a .   1 , 9 7   g / c m 3 .   Nach  de r   G l ü h u n g  

f ä l l t   das   M i s c h o x i d   m i t  2 1 5 4 , 9   g  ≅   9 9 , 1 6   % i g e r   A u s b e u t e   a n .  

895  g  des   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1290  g  Ca  und  133  g  KClO4 
(≅  0 , 1 2   Mol  KClO4/Mol   L e g i e r u n g s p u l v e r )   i n n i g   v e r m i s c h t ,  

b e i   1100°C  12  h  l a n g   g e g l ü h t   u n d  w i e   u n t e r   B e i s p i e l   1  w e i -  

t e r b e h a n d e l t .  

Die  A u s b e u t e  a n   T i t a n l e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 6 5 , 5   g,  d a s  

e n t s p r i c h t   9 6 , 7 5  %   d e r   t h e o r e t i s c h   m ö g l i c h e n   A u s b e u t e .   D a s  

L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 ,14   g / c m 3  

≅  4 8 , 9 7  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 7 8   g / c m 3  ≅   6 3 , 7 6   %, 

b e z o g e n   auf   d i e   t h e o r e t i s c h e   D i c h t e ,   a u f .  



.  Die  K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   w e i s t   f o l -  

g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  

Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   e r g i b t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Aus  den  E r g e b n i s s e n   d e r   m e t a l l o g r a p h i s c h e n   U n t e r s u c h u n g  

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

S t r u k t u r   a u f w e i s e n ,   d i e   w e i t g e h e n d   a l s   l a m e l l a r   b i s   f e i n -  

g l o b u l a r   c h a r a k t e r i s i e r t   w e r d e n   k a n n .   Die  G e f ü g e s t r u k t u r  

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

a-  und  β - P h a s e n v e r t e i l u n g   a u f w e i s e n .  

B e i s p i e l   3 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A l 6 V 6 S n 2 - L e g i e r u n g  

1 3 3 4 , 4 0   g  T i O 2 ,   1 0 3 , 9 0   g  A l 2 O 3 ,   9 9 , 3   g  V2O5,  4 5 , 1 5   g  SnO 

und  1 6 0 1 , 2   g  C a C O 3  w e r d e n   i n n i g  b z w .   h o m o g e n   v e r m i s c h t   u n d  



ca .   12  h  b e i   1250°C  g e g l ü h t .   Das  g e g l ü h t e   O x i d   w i r d   ü b e r  

e i n e n   B a c k e n b r e c h e r   und  e i n e   K e g e l m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e  

v o n  <   1  mm ≅  1000  µm  z e r k l e i n e r t   und  w e i s t   f o l g e n d e   K o r n -  

v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f :  

Die  S c h ü t t d i c h t e   des   z e r k l e i n e r t e n   O x i d s   b e t r ä g t   1 , 6 3   g / c m 3  

und  d i e   K l o p f d i c h t e   l i e g t   b e i   2 ,58   g / c m 3 .   Nach  d e r   G l ü h u n g  

f ä l l t   d a s   M i s c h o x i d   m i t   e i n e r   A u s b e u t e   von  2 4 1 5 , 0   g  ≅  9 7 , 4  %  

a n .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   mi t   1 1 3 3 , 9   g  Ca  und  1 2 9 , 8   g  

KC104  ( 0 , 1 2  M o l   K C l O 4 / M o l   L e g i e r u n g s p u l v e r )   h o m o g e n   v e r -  

m i s c h t ,   k o m p a k t i e r t ,   b e i   1 1 5 0 ° C  8   h  l a n g   r e d u z i e r t   u n d ,   w i e  

im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   w e i t e r v e r a r b e i t e t .   Die  A u s b e u t e  

an  T i t a n l e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 6 7 , 2   g,  das   e n t s p r i c h t  

9 6 , 5   %,  b e z o g e n   a u f   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   h a t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 , 1 8   g / c m 3  

≅  4 9 , 3  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 ,81  g / c m 3  ≅  6 3 , 4 5  %  

d e r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .  

Die   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   w e i s t   f o l -  

g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  



Die   c h e m i s c h e   A n a l y s e   e r g i b t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Die   m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   z e i g t   L e g i e r u n g s p a r t i k e l  

m i t   h o m o g e n e r   G e f ü g e s t r u k t u r   und  P h a s e n v e r t e i l u n g .   Das  G e -  

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

Z i n n z u s ä t z e   s t a b i l i s i e r t   w i r d .   T i 3 A l - P h a s e n ,   d i e   d i e   s p a n -  

l o s e   F o r m g e b u n g   b e h i n d e r n ,   s i n d   n i c h t   v o r h a n d e n .  

B e i s p i e l   4 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A l 4 M o 4 S n 2 - L e g i e r u n g  

1 4 3 9 , 5   g  T i 0 2 ,   7 2 , 5   g  Al2O3,   2 1 , 8   g  SnO  und  1 6 0 1 , 2   g  CaCO3 
w e r d e n   homogen   v e r m i s c h t   und  b e i   1 2 5 0 ° C  c a .   12  h  l a n g   g e -  

g l ü h t ,   a n s c h l i e ß e n d   w i r d   das   g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   ü b e r   e i n e n  

B a c k e n b r e c h e r   und  e i n e   K e g e l m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  

<  1  mm  z e r k l e i n e r t .   Das  M i s c h o x i d   w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r -  

t e i l u n g s k u r v e   a u f :  



Die  S c h ü t t d i c h t e   des   M i s c h o x i d s   b e t r ä g t   1 ,84  g/cm3  und  d i e  

K l o p f d i c h t e   l i e g t   b e i   2 , 7 6   g / c m 3 .   Die  A u s b e u t e   an  v e r w e n -  

d u n g s f ä h i g e m   M i s c h o x i d   l i e g t   b e i   2 3 5 8 , 0   g  ≅   98,1  %  d e r  

t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

1 0 0 0   g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   2 4 , 9 0   g  M o - P u l v e r ,  

1 1 0 9 , 1   g  Ca  und  1 1 5 , 3   g  KClO4  homogen   v e r m i s c h t ,   k o m p a k -  

t i e r t   und ,   wie  im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   w e i t e r b e h a n d e l t .  

Die  A u s b e u t e  a n   T i t a n l e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 8 4 , 8   g  

=  9 6 , 5   %  de r   t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 , 3 9   g / c m 3  

≅  5 2 , 8  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 8 8   g / c m 3  ≅   63 ,6   %  d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e   a u f .  

Die  K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   w e i s t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  

Die   c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  



Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   z e i g t   L e g i e r u n g s p a r t i k e l  

m i t   h o m o g e n e r   G e f ü g e s t r u k t u r .   N e b e n   d e r   s t a b i l i s i e r t e n  

a - P h a s e   a l s   H a u p t a n t e i l   i s t   e i n   k l e i n e r   ß - A n t e i l   in   d e n  

L e g i e r u n g s p a r t i k e l n   v o r h a n d e n .  

B e i s p i e l   5 

H e r s t e l l u n g  e i n e r   T i A l 6 Z r 5 M o 0 , 5 S i 0 , 2 5 - L e g i e r u n g  

1 3 7 9 , 9   g  TiO2,   1 0 6 , 3   g  A l 2 O 3 ,   6 3 , 3   g  ZrO2,  10 ,7   g  S i 0 2  
und  1 6 0 1 , 2   g  CaCO3  w e r d e n   h o m o g e n   v e r m i s c h t   und  b e i   1 2 5 0 ° C  

12  h  l a n g   g e g l ü h t .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   das   g e g l ü h t e   M i s c h -  

o x i d   ü b e r   e i n e n   B a c k e n b r e c h e r   und  e i n e   K e g e l m ü h l e   a u f   e i n e  

K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm ≅  1000  µm  z e r k l e i n e r t .   Die  K o r n v e r - .  

t e i l u n g s k u r v e   w e i s t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   des   M i s c h o x i d s   l i e g t   b e i   2 , 1 2   g / c m 3  

≅  4 8 , 1 1   %  und  d i e   K l o p f d i c h t e   b e i   2 , 5 4   g /cm3  ≅  5 7 , 6 5  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .   Die   A u s b e u t e   an  v e r w e n d u n g s f ä h i g e m  

M i s c h o x i d   l i e g t   b e i   2 4 2 5 , 0   g  und  e n t s p r i c h t   9 8 , 7  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1 ,91  g  s e h r   f e i n k ö r n i g e m  

M o l y b d ä n m e t a l l p u l v e r ,   1 1 2 5 , 9   g  C a  u n d   1 3 1 , 2   g  KC104  ( 0 , 1 2  

Mol  KClO4/Mol   L e g i e r u n g s p u l v e r )   h o m o g e n  v e r m i s c h t   und ,   w i e  

im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   w e i t e r v e r a r b e i t e t .   Die  A u s b e u t e  

an  T i t a n l e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 6 9 , 4   g   9 6 , 6   %,  b e z o g e n  

a u f   d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e   an  L e g i e r u n g s p u l v e r .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 , 1 2  g / c m 3  



≅  4 8 , 1 1  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 ,68   g / c m   =  6 0 , 9  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e  a u f .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e  

a u f :  

Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  

M e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g e n   z e i g e n ,   daß  s t r u k t u r h o m o -  

gene   L e g i e r u n g s p a r t i k e l   v o r l i e g e n ,   w o b e i   e i n e   a u s g e p r ä g t e ,  

β - s t a b i l i s i e r t e   G e f ü g e s t r u k t u r   v o r h a n d e n   i s t ,   d i e   d i e s e r  

L e g i e r u n g   nach   dem  S i n t e r n   b e k a n n t l i c h   h ö h e r e   W a r m f e s t i g -  

k e i t e n   v e r l e i h e n .  



B e i s p i e l   6 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A l 2 V 1 1 , 5 Z r 1 1 S n 2 - L e g i e r u n g  

1 2 4 5 , 2 2  g   T i O 2 ,   3 8 , 0  g   Al2O3,   2 0 7 , 5  g   V2O5,  1 4 9 , 4   g  Z r O 2 ,  

23 ,1   g  SnO  und  1 6 0 1 , 2   g  CaCO3  w e r d e n   i n n i g   bzw.   h o m o g e n  

v e r m i s c h t   und  b e i   1250°C  12  h  l a n g   g e g l ü h t .   Das  g e g l ü h t e  

M i s c h o x i d   w i r d   ü b e r   e i n e n   B a c k e n b r e c h e r   und  e i n e   K e g e l -  

m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm ≅  1 0 0 0  µ m   z e r k l e i n e r t  

und  w e i s t   d a n a c h   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e  a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   des   g e g l ü h t e n   M i s c h o x i d s   b e t r ä g t   2 , 4 1 5   g /cm 3  

≅  5 0 , 1 5   %  und   d i e   K l o p f d i c h t e  3 , 1 8 5   g /cm3  ≅  6 6 , 2  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .  D i e   A u s b e u t e   an  v e r w e r t b a r e n   M i s c h -  

o x i d e n   l i e g t   b e i   2 4 1 2 , 2  g ,   das   s i n d   9 4 , 2  %   d e r   t h e o r e -  

t i s c h e n   A u s b e u t e .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1 6 4 0 , 2   g  Ca  und   1 6 2 , 3   g  

KC104  ( 0 , 1 0   Mol  K C l O 4 / M o l  Z e g i e r u n g s p u l v e r )   h o m o g e n   v e r -  

m i s c h t   u n d ,   w ie   im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   w e i t e r v e r a r b e i t e t .  

D ie   A u s b e u t e   an  L e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t . 3 7 8 , 2   g  ≅   9 5 , 5 5  %  

d e r   t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t  e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 , 6 8   g / c m 3  

≅  5 5 , 6 5   %  und  e i n e   K l o p f d i c h t e  v o n   3 , 1 3   g / c m 3  ≅   6 5 , 1  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e   a u f .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e  

a u f :  



Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   des  L e g i e r u n g s p u l v e r s  

z e i g t   P a r t i k e l   m i t   h o m o g e n e r   G e f ü g e s t r u k t u r   und  β - S t a b i l i -  

s i e r u n g .   S i n t e r t e i l e ,   a u s   d i e s e n   L e g i e r u n g e n   h e r g e s t e l l t ,  

e r g e b e n   B a u t e i l e   m i t   r e l a t i v   h o h e r   B r u c h z ä h i g k e i t .  

B e i s p i e l   7 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A l 3 V 1 0 F e 3 - L e g i e r u n g  

1 3 2 5 , 2  g   T i O 2 ,   5 5 , 2  g   A l 2 O 3 ,   1 6 8 , 6  g   V2O5,  3 9 , 4  g   F e 3 0 4  
und  1 6 0 1 , 2   g  C a C O 3  w e r d e n   homogen   v e r m i s c h t   und  b e i   e i n e r  

T e m p e r a t u r   von  1100°C  12  h  l a n g   g e g l ü h t .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d  

das   g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   ü b e r   e i n e n   B a c k e n b r e c h e r   und  e i n e  



K e g e l m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm =  1000  µm  z e r -  

k l e i n e r t .   D a n a c h   w e i s t   d i e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   des   g e g l ü h t e n   M i s c h o x i d s   b e t r ä g t   2 , 3 1 4   g / c m 3  

≅  4 9 , 6 1   %  und  d i e   K l o p f d i c h t e   3 , 0 1 2   g / c m 3  ≅   6 4 , 6   %  d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .   Die  A u s b e u t e   an  v e r w e r t b a r e n   M i s c h -  

o x i d e n   l i e g t   b e i   2 3 9 8 , 6   g  ≅   96 ,5 .  %  d e r   t h e o r e t i s c h e n   A u s -  

b e u t e .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d e s   w e r d e n   m i t   2 8 3 3 , 8   g  Ca  u n d  

1 4 7 , 9 5   g  KClO4  ( 0 , 1 2   Mol  K C l O 4 / M o l   L e g i e r u n g s p u l v e r )   h o m o g e n  

v e r m i s c h t   u n d ,   w ie   im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   w e i t e r v e r a r -  

b e i t e t .   Die  A u s b e u t e   an  L e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 6 0 , 8   g  

≅  9 4 , 8   %  d e r   t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

Das  L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   von  2 , 4 1 0   g / c m 3  

Z  5 1 , 7   %  und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 9 8 1   g / c m 3  =   6 3 , 9  %   d e r  

t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e   a u f .  

Die  M e s s u n g   d e r   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s  

e r g i b t   f o l g e n d e   W e r t e :  

Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   d e s   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n d e  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  



Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   de r   p u l v e r f ö r m i g e n   L e -  

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

s t a b i l i s i e r t e r   a - P h a s e .   S i n t e r t e i l e ,   aus   d i e s e n   L e g i e r u n g s -  

p u l v e r n   h e r g e s t e l l t ,   s o l l e n   e i n e   h ö h e r e   K r i e c h f e s t i g k e i t  

a u f w e i s e n .  

Aus  den  B e i s p i e l e n   i s t   e r s i c h t l i c h ,   daß  d i e   nach   dem  e r -  

f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   h e r g e s t e l l t e n   L e g i e r u n g s p u l v e r  

e i n e n   v e r f a h r e n s t y p i s c h e n   G e h a l t   von  0 ,05   b i s   0 , 1 5   G e w . - %  

C a l c i u m   e n t h a l t e n .   D i e s e   Menge  h a t   j e d o c h   k e i n e n   E i n f l u ß  

a u f   d i e   Q u a l i t ä t   und  d i e   V e r a r b e i t b a r k e i t   d e r   L e g i e r u n g s -  

p u l v e r .  

B e i s p i e l   8 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A 1 6 V 4 - L e g i e r u n g  

1 3 7 7 , 1 0  g   T iO2 ,   8 5 , 6 3  g   A l 2 O 3 ,   6 5 , 6 0  g   V205  und  1 0 3 4 , 5 2  g  

CaO  ( 1 : 1 )   w e r d e n   homogen   v e r m i s c h t   und  b e i   1000°C  18  h  l a n g  

g e g l ü h t .   Das  g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   w i r d   ü b e r   B a c k e n b r e c h e r ,  

K e g e l -   und  S c h l a g k r e u z m ü h l e   au f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm 

z e r k l e i n e r t   und  w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f :  



Die  S c h ü t t d i c h t e   b e t r ä g t   c a .   1 , 4 5   g / c m  .   D ie   K l o p f d i c h t e   i s t  

2 , 2 8   g / c m 3 .   Nach  dem  G l ü h e n   b e l ä u f t  s i c h   d i e   A u s b e u t e . a u f  

2 6 0 5 , 8   g  ≅   9 8 , 7   %. 

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1 0 5 1 , 6 2  g   Ca  ( 1  :   1 ,2   M o l )  

und  2 2 8 , 5 0   g  KClO4  (≅  0 , 2 0   Mol  K C 1 0 4 / M o l   L e g i e r u n g s p u l v e r )  

homogen   m i t e i n a n d e r   v e r m i s c h t   und  G r ü n l i n g e   m i t   den  A b m e s -  

s u n g e n   von  50  mm  D u r c h m e s s e r   und  30  mm  Höhe  d a r a u s   h e r g e -  

s t e l l t .  

A n s c h l i e ß e n d   w e r d e n   d i e s e   G r ü n l i n g e   in   den  R e a k t i o n s t i e g e l  

e i n g e b r a c h t ,   d e r   R e a k t i o n s t i e g e l   in   den  Ofen   e i n g e s e t z t   u n d  

d e r   O f e n  v e r s c h l o s s e n .   Der  R e a k t i o n s r a u m   m i t   R e d u k t i o n s t i e -  

g e l   w i r d   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   b i s   a u f   e i n e n   D r u c k   v o n  

<  1  x  10-4  b a r   e v a k u i e r t   und   a n s c h l i e ß e n d   b i s   a u f   1 3 0 0 ° C  

a u f g e h e i z t   und  b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   2  h  l a n g   g e h a l t e n .  

Nach  de r   R e d u k t i o n   w i r d   das   R e a k t i o n s p r o d u k t   b i s   a u f   e i n e  

m a x i m a l e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   2  m m  z e r k l e i n e r t ,  d a s   z e r k l e i n e r t e  

R e a k t i o n s p r o d u k t   m i t   v e r d ü n n t e r   S a l p e t e r s ä u r e   a u s g e l a u g t ,  

f i l t r i e r t   und  n e u t r a l g e w a s c h e n .   Das  e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s -  

p u l v e r   w i r d   v a k u u m b e h a n d e l t   und  g e t r o c k n e t .   D ie   A u s b e u t e  

an  L e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   3 6 3 , 5   g  ≅   9 4 , 8   % ,  b e z o g e n   a u f  

d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r   w e i s t  e i n e   S c h ü t t d i c h t e   v o n  

2 , 0 3   g / c m 3  ≅   4 6 , 5 6  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 6 9   g / c m 3  ≅  

6 1 , 7  %   d e r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e   a u f .  

Die  K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   w e i s t   f o l g e n -  

de  Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  



Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n -  

de  Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r -  

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

m ä ß i g e r   a-  und   β - V e r t e i l u n g   v o r l i e g e n .   Der  a - A n t e i l   b e i   d e n  

L e g i e r u n g s p a r t i k e l n   ü b e r w i e g t .   Die  A u s b i l d u n g   d e r   e i n z e l n e n  

P h a s e n   l ä ß t   s i c h   a l s   f e i n g l o b u l a r   b i s   l a m e l l a r  e i n o r d n e n .  

B e i s p i e l   9 

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A 1 6 V 4 - L e g i e r u n g  

1 3 7 7 , 1 0   g  T iO2 ,   8 5 , 6 3   g  A l2O3 ,   6 5 , 6 0   g  V205  u n d  1 7 2 , 4 5   g  C a 0  

w e r d e n   h o m o g e n   m i t e i n a n d e r   v e r m i s c h t   ( 6  :   1)  und  b e i   1 3 0 0 ° C  

6  h  l a n g   g e g l ü h t .  

Das  g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   w i r d   ü b e r   e i n e n   B a c k e n b r e c h e r ,   K e g e l -  

und  S c h l a g k r e u z m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm  z e r k l e i -  



n e r t   und  w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   d e r   g e g l ü h t e n ,   g e m i s c h t e n   O x i d p h a s e n   b e -  

t r ä g t   1 ,58  g / cm3   und  d i e   K l o p f d i c h t e   l i e g t   b e i   ca .   2 , 4 8   g / c m 3 .  

Nach  dem  G l ü h e n   e r g i b t   s i c h   e i n e   A u s b e u t e   von  1 6 6 5 , 7   g  

9 7 , 9   %,  b e z o g e n   a u f   d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   1 9 9 1 , 8 0   g  Ca  u n d  

1 1 , 4 3   g  KClO4  ( =  0 , 0 1   Mol  K C l O 4 / M o l   L e g i e r u n g s p u l v e r )   h o m o -  

gen   m i t e i n a n d e r   v e r m i s c h t   und   G r ü n l i n g e   m i t   den  A b m e s s u n g e n  

von  50  mm  D u r c h m e s s e r   und   30  mm  Höhe  d a r a u s   h e r g e s t e l l t .  

Die   G r ü n l i n g e   w e r d e n   a n s c h l i e ß e n d   in   den  R e a k t i o n s t i e g e l  

e i n g e s e t z t ,   d e r   R e a k t i o n s t i e g e l   in  den  Ofen  e i n g e b r a c h t   u n d  

d a n a c h   de r   Ofen   v e r s c h l o s s e n .   Der  R e a k t i o n s r a u m   m i t   dem  R e -  

d u k t i o n s t i e g e l   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   b i s   a u f  

e i n e n   Druck   v o n  <   1  x  10 -6   b a r   e v a k u i e r t   und  d a n a c h   b i s   a u f  

1 0 0 0 ° C   a u f g e h e i z t  u n d   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   8  h  l a n g   g e h a l -  

t e n .  

Nach   d e r   R e d u k t i o n   w i r d   d a s   R e a k t i o n s p r o d u k t   a u f   e i n e   K o r n -  

g r ö ß e  <   2  mm  z e r k l e i n e r t ,   a n s c h l i e ß e n d   m i t   A m e i s e n s ä u r e  

a u s g e l a u g t ,   v a k u u m b e h a n d e l t   und  g e t r o c k n e t .   Die  A u s b e u t e   a n  

L e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   c a .   358  g  ≅   9 3 , 5   %,  b e z o g e n   a u f  

d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r   h a t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   v o n  

1 ,91   g / c m 3  ≅   4 3 , 8 0  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 ,76   g / c m 3  ≅  

6 3 , 6   %  de r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .  

Die   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   w e i s t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f :  



Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t   f o l g e n -  

d e   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Die   m e t a l l o g r a p h i s c h e   U n t e r s u c h u n g   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s  

e r g i b t ,   daß  s t r u k t u r h o m o g e n e   L e g i e r u n g s p a r t i k e l   v o r l i e g e n ,  

w o b e i   d i e   G e f ü g e a u s b i l d u n g   l a m e l l a r   b i s   f e i n g l o b u l a r   v o r -  

l i e g t .   Die  L e g i e r u n g   b e s t e h t   ü b e r w i e g e n d   aus   e i n e m   h o h e n  

a - A n t e i l   und  g e r i n g e m   β - A n t e i l .  

B e i s p i e l  1 0  

H e r s t e l l u n g   e i n e r   T i A l 3 V 1 0 F e 3 - L e q i e r u n g  

1 3 2 5 , 2   g  T iO2 ,   55 ,2   g  A l 2 O 3 ,   1 6 8 , 6   g  V205,  39 ,4   g  F e 3 0 4  
und  2 6 0 , 1   g  CaO  ( 4  :   1)  w e r d e n   h o m o g e n   v e r m i s c h t   und  b e i  

1300°C  10  h  l a n g   g e g l ü h t .  

Das  g e g l ü h t e   M i s c h o x i d   w i r d   ü b e r   B a c k e n b r e c h e r ,   K e g e l -   u n d  

S c h l a g k r e u z m ü h l e   au f   e i n e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   1  mm  z e r k l e i n e r t  



und   w e i s t   f o l g e n d e   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   a u f :  

Die   S c h ü t t d i c h t e   d e s   M i s c h o x i d s   b e t r ä g t   1 , 5 4   g / c m 3   und  d i e  

K l o p f d i c h t e   2 , 4 9   g / c m 3 .   Nach  dem  G l ü h e n   b e l ä u f t   s i c h   d i e  

A u s b e u t e   au f   1 8 6 9 , 6   g  ≅   9 9 , 7   %  de r   t h e o r e t i s c h e n   A u s b e u t e .  

1000  g  d i e s e s   M i s c h o x i d s   w e r d e n   m i t   5 9 8 , 8   g  Ca  ( 1  :   1 , 5 )  

und  1 2 8 , 5   g  KC104  (=  0 , 0 5   Mol  KClO4/Mol   L e g i e r u n g s p u l v e r )  

h o m o g e n   v e r m i s c h t   u n d   G r ü n l i n g e   m i t   den  A b m e s s u n g e n   v o n  

50  mm  Höhe  und  30  mm  D u r c h m e s s e r   d a r a u s   h e r g e s t e l l t .  

A n s c h l i e ß e n d   w e r d e n   d i e s e   G r ü n l i n g e   in  den  R e a k t i o n s t i e g e l  

e i n g e b r a c h t   und  d a n a c h   w i r d   d e r   R e a k t i o n s t i e g e l   in   den  O f e n  

e i n c h a r g i e r t   und  b e i   R a u m t e m p e r a t u r   b i s  a u f   e i n e n   D r u c k   v o n  

<  1  x  10-6  mbar   e v a k u i e r t   und  a n s c h l i e ß e n d   b i s   a u f   1 2 0 0 ° C  

a u f g e h e i z t .   Die  R e a k t i o n s z e i t   b e l ä u f t   s i c h   a u f   6  h .  

Nach  de r   R e d u k t i o n   w i r d   das   R e a k t i o n s p r o d u k t   b i s   au f   e i n e  

m a x i m a l e   K o r n g r ö ß e   v o n  <   2  mm  z e r k l e i n e r t ,   a n s c h l i e ß e n d   m i t  

v e r d ü n n t e r   S a l z s ä u r e   a u s g e l a u g t ,   v a k u u m b e h a n d e l t   und  g e -  
t r o c k n e t .   Die  A u s b e u t e   an  L e g i e r u n g s p u l v e r   b e t r ä g t   5 0 1 , 8   g  ≅  

9 7 , 4   %,  b e z o g e n   a u f   d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  h e r g e s t e l l t e   L e g i e r u n g s p u l v e r   h a t   e i n e   S c h ü t t d i c h t e   v o n  

2 , 4 3   g / c m 3  ≅   5 3 , 3  %   und  e i n e   K l o p f d i c h t e   von  2 , 9 7 8  g / c m 3  ≅  

6 5 , 2   %  de r   t h e o r e t i s c h e n   D i c h t e .  

Die   M e s s u n g   d e r   K o r n v e r t e i l u n g s k u r v e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s  

e r g i b t   f o l g e n d e   W e r t e :  



Die  c h e m i s c h e   A n a l y s e   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s   e r g i b t  f o l g e n -  
de  Z u s a m m e n s e t z u n g :  

Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e  U n t e r s u c h u n g   des   L e g i e r u n g s p u l v e r s  
z e i g t   P a r t i k e l   m i t   h o m o g e n e r   G e f ü g e s t r u k t u r   und  s t a b i l i -  
s i e r t e r   a - P h a s e .  



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  s i n t e r f ä h i g e n   L e g i e r u n g s -  
p u l v e r n   a u f   d e r   B a s i s   von  T i t a n  d u r c h   c a l c i o t h e r m i s c h e  

R e d u k t i o n   d e r   O x i d e   d e r   d i e   L e g i e r u n g e n   b i l d e n d e n   M e -  

t a l l e   in  G e g e n w a r t   i n d i f f e r e n t e r   Z u s ä t z e ,   d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß  m a n  

a)  T i t a n o x i d   m i t   den  O x i d e n   d e r   a n d e r e n   L e g i e r u n g s b e -  

s t a n d t e i l e   i n ,   b e z o g e n   a u f   M e t a l l e ,   den  d e r   g e w ü n s c h -  

t e n   L e g i e r u n g   e n t s p r e c h e n d e n   Mengen  v e r s e t z t ,   E r d -  

a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   in   e i n e m  M o l v e r -  

h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e n   zu  E r d -  

a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   von  1  :  1  b i s  

6  :   1  z u g i b t ,   das   G e m i s c h   h o m o g e n i s i e r t ,   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   von  1 0 0 0  b i s   1 3 0 0 ° C   6  b i s   18  h  g l ü h t ,   a b -  

k ü h l t   und  au f   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  <   1  mm  z e r k l e i n e r t ,  

b)  k l e i n s t ü c k i g e s   C a l c i u m   in  e i n e r ,   b e z o g e n   a u f   S a u e r -  

s t o f f g e h a l t   d e r   zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e ,   1 , 2 -   b i s  

2 , O f a c h e n  ä q u i v a l e n t e n   M e n g e ,   s o w i e   e i n e n   B o o s t e r  

in   e i n e m   M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   O x i d e n  

zu  B o o s t e r   von  1  :  0 , 0 1   b i s   1  :  0 ,2   z u g i b t ,   d i e s e n  

R e a k t i o n s a n s a t z   v e r m i s c h t ,   d i e   M i s c h u n g   zu  G r ü n l i n g e n  

v e r p r e ß t   und  in  e i n e n   R e a k t i o n s t i e g e l   e i n f ü l l t   u n d  

v e r s c h l i e ß t ,  

c)  den  R e a k t i o n s t i e g e l   in   e i n e n   e v a k u i e r b a r e n  u n d   b e -  

h e i z b a r e n   R e a k t i o n s o f e n   e i n g i b t ,   den   R e a k t i o n s t i e g e l  

a u f   e i n e n   A n f a n g s d r u c k   von  1  .  10-4  b i s  1   ·  10 -6  b a r  

e v a k u i e r t   und  a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  1000  b i s   1 3 0 0 ° C  

f ü r   e i n e   D a u e r   von  2  b i s   8  h  a u f h e i z t ,  s o d a n n   a b k ü h l t  

u n d  

d)  den  R e a k t i o n s t i e g e l   aus   dem  R e a k t i o n s o f e n   e n t n i m m t ,  
das   R e a k t i o n s p r o d u k t   aus   dem  R e a k t i o n s t i e g e l   e n t f e r n t  

und  a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   <  2  mm  z e r k l e i n e r t ,   s o d a n n   d a s  

C a l c i u m o x i d   m i t   e i n e m   g e e i g n e t e n   L ö s e m i t t e l ,   w e l c h e s  



das   L e g i e r u n g s p u l v e r   n i c h t   l ö s t ,   a u s l a u g t   und  d a s  

e r h a l t e n e   L e g i e r u n g s p u l v e r   a u s w ä s c h t   und  t r o c k n e t .  

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 ß  

man  in  S t u f e   a)  E r d a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   i n  

e i n e m . M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e n  

zu  E r d a l k a l i o x i d   o d e r   E r d a l k a l i c a r b o n a t   von  1  :  1  b i s  

2  :   1  z u g i b t .  

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

daß  in  S t u f e   a)  a l s   E r d a l k a l i o x i d   bzw.  E r d a l k a l i c a r b o n a t  

C a l c i u m o x i d   bzw.   C a l c i u m c a r b o n a t   v e r w e n d e t   w i r d .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  2  o d e r   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  e i n e n   o d e r   m e h r e r e   d e r   V e r f a h r e n s s c h r i t t e  

d e r   S t u f e   a ) :   A b k ü h l e n   d e r   g e g l ü h t e n   O x i d m i s c h u n g ,   Z e r -  

k l e i n e r n   d e r   g e g l ü h t e n . O x i d m i s c h u n g ,  

d e r   S t u f e   b ) :   M i s c h e n   des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s ,   V e r p r e s s e n  

des   R e a k t i o n s g e m i s c h e s   zu  G r ü n l i n g e n ,   E i n -  

f ü l l e n   d e r   G r ü n l i n g e   in  den  R e a k t i o n s -  

t i e g e l ,  

d e r   S t u f e   c ) :   E i n b r i n g e n   des   R e a k t i o n s t i e g e l s   in  d e n  

h e i z b a r e n   O f e n ,  

d e r   S t u f e   d ) :   E n t n e h m e n   des   R e a k t i o n s t i e g e l s   aus   d e m  

R e a k t i o n s o f e n ,   E n t f e r n e n   des  R e a k t i o n s -  

p r o d u k t e s   aus   dem  R e a k t i o n s t i e g e l ,   Z e r -  

k l e i n e r n ,   A u s l a u g e n ,   T r o c k n e n   des   R e a k -  

t i o n s p r o d u k t e s ,  

u n t e r   S c h ü t z g a s a t m o s p h ä r e   d u r c h f ü h r t .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r  v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  dem  R e a k -  

t i o n s g e m i s c h   in  S t u f e   b)  e i n e n   o d e r   m e h r e r e   de r   g e w ü n s c h -  

t e n   L e g i e r u n g s p a r t n e r   in  Form  e i n e s   M e t a l l p u l v e r s  



e i n e r   T e i l c h e n g r ö ß e  v o n  <   40  µm  z u s e t z t .  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  in   S t u f e   b )  

e i n   C a l c i u m g r a n u l a t   e i n e r  m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e   v o n  

0 ,5   b i s   8  mm  v e r w e n d e t .  

7.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   B o o s t e r  

K a l i u m p e r c h l o r a t   v e r w e n d e t .  

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

man  das   g a s f ö r m i g  a u s   dem  R e a k t i o n s o f e n   a u s t r e t e n d e  

K a l i u m   in   S i l i c a g e l   a b s o r b i e r t .  

9.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n  d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  das   in   d e r  

S t u f e   c)  e r h a l t e n e   R e a k t i o n s p r o d u k t   e i n e r   V a k u u m b e h a n d -  

l u n g   b e i   1  .  10-4   b i s   1  ·  10 -7   b a r ,   e i n e r   T e m p e r a t u r  

von  600  b i s   1 0 0 0 ° C   f ü r   e i n e   Z e i t   von  1  b i s   8  h  u n t e r -  

w i r f t .  
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