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Hochtemperatur-Druckofen

von G. Busch, F. Hulliger und U. Winkler.
Physikalisches Institut der ETH., Ziirich. |

(16. I. 1954.)

Zum Ausglithen von Graphit und zur Herstellung von Sinterpro-
dukten sowie hochschmelzender Legierungen und intermetallischer
Verbindungen aus leicht verdampfenden Komponenten wurde ein
Ofen fiir Temperaturen bis 3000°C gebaut. Die Bedingungen an den
Ofen, welche die genannten verschiedenartigen Verwendungszwecke
erfordern, wurden mit den folgenden Daten erfiillt:

1. Hochsttemperatur 2800°C unter Vakuum bei einer gegebenen
maximalen Leistung von 30 kW.

2. Betrieb unter Vakuum (Vorvakuum) — z.B. zum Ausgliihen
von Graphit — oder mit Driicken bis 10 atii Schutzatmosphére (Ar-
gon oder Stickstoff) zur Herstellung intermetallischer Verbindungen
und hochschmelzender Legierungen.

3. Kurze Anheizzeit zur Vermeidung des Verdampfens von
Schmelzgut mit hoher Verdampfungsgeschwindigkeit.

4. Konstanz der eingestellten Temperatur (47T a 25°C) wahrend
mehrerer Stunden (Tempern, Sintern).

Fig. 1 zeigt einen Querschnitt des Ofens: Der Autoklav besteht
aus elnem geschweissten Stahltopf (1) von 600 mm Hohe, 200 mm
Durchmesser und 4 mm Wandstirke, einem 20 mm dicken, auf-
geschraubten Deckel (9) und einem verschraubbaren, die Schmelz-
vorrichtung tragenden Ofendeckel (10). Der Stahltopfdeckel (9) ist
durch eine Eisenplatte fest mit dem den Ofen tragenden Gestell
verbunden, wahrend der Stahltopt (1) und samtliche Zuleitungen
des Ofens leicht losgeschraubt werden kénnen. Seitliche Fiithrungen
und ein Gegengewicht zum Stahltopf ermdglichen ein bequemes
Demontieren des Ofens.

Das Heizelement des Ofens ist, in Anlehnung an das Konstruk-
tionsprinzip von ARrsEM!), ein 420 mm langes Graphitrohr (4)
(40 mm X 55 mm), das in der Mitte auf einer Lange von 220 mm
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spiralformig ausgefrist ist. Dadurch wird in der Mitte des Rohres
eine erhebliche Vergrosserung des Widerstandes erreicht und die
heisse Zone auf das Mittelstiick des Graphitrohres beschrinkt. Aus-
serdem wird die Warmeausdehnung von der federnden Spirale auf-
genomien.

Die Graphltsplrale wird mit 0,5 bis 30 kVA geheizt. Dlese Lei-
stung wird von einem Generator geliefert*), dessen Spannung durch
einen Regeltransformator auf maximal 70 Volt heruntergesetzt wird.

1. Verschweisster Stahltopf.
2. Kupfermantel mit aufgeloteten
Kiihlspiralen.
3. Strahlungsschutzschirme aus
Molybdén.
4. Graphitspirale (Heizelement).
5. Strahlungsschutzmantel aus
Kupfer.
6. Aufhinger aus Aluminiumoxyd
(Degussit).
7. Elektrische Zuleitungen (wasser-
gekiihlt).
8. Halterung des Graphitrohrs.
9. Stahltopfdeckel.
10. Ofendeckel mit Tiegelaufhingung.
11. Stopfbiichse.
05 tem 12. Schmelzsystem.
Fig. 1.
Querschmtt des Ofens.

Ber Hochstbelastung fliessen ca. 450 Amp. durch den Ofen. Der
Widerstand des Heizkreises betrigt 0,15 Ohm, wovon 979, auf den
eigentlichen Heizraum entfallen. Durch die abschirmende Wirkung
von drei konzentrisch angeordneten Strahlungsschutzzylindern aus
Molybdin (3) erreicht man eine Temperatur, die mindestens der
dreifachen Leistung ohne Strahlungsschutz entsprechen wiirde, wie

*) Wir danken Herrn Prof. Ep. GERECKE, Elektrotechnisches Institut der ETH.,
fiir die leihweise Uberlassung einer Generatorgruppe und Herrn dlpl el.ing. A. RUFLI
fiir seine Mithilfe an der Installation.
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folgende Abschitzung zeigt: Es seien r; der Radius des Graphit-
rohres, r,, r3 und r, die Radien der Strahlungsschirme und +° der
Radius des wassergekiihlten Kupferzylinders (2). £;; bezeichne den
Winkel, unter welchem man den i-ten Zylinder vom k-ten aus sieht.
Die auf den Kiithlmantel iibertragene Leistung ohne Schutzzylin-

der 1st2):
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Im thermischen Gleichgewicht ist Ly, = Ly = Lgy = L. Daraus
folgt unter Vernachlédssigung des Gliedes 945 Fe T

Ly AN.,ZO' A4, F, T: < §L0.

Bei der Berechnung wurden fiir die Absorptionsvermogen 4, = 0,8
(Graphit) und 4, = 43 = 4, = A, = 0,4 gesetzt3). Die Radien sind:

#y, = 27 mm ry =42 mm rs = 51 mm
ry = 60 mm vy = 85 mm.

Die strahlende Graphitfliche misst 330 cm?2 Nach dieser Abschit-
zung erreicht der innerste Strahlungsschirm im stationaren Fall die
Temperatur T, = 0,96 T,. Beriicksichtigt man noch die Wéarme-
ableitung durch das Graphitrohr, so lautet die Energiebilanz:

Lispirie ~ 50 4, Fy T4+ 228 [T, — T = 097 L

Spirale
und damit die Lelstung in kW:

Lw ~ 0,39 .10-12 T% 4+ 1,68 - 103 (T, — T),
= 5,75 - 10712 Wattem—2grad-%, A = 0,2 cal cm—grad—1sek1,
@ = 10,5cem?, [ =10 cm.

Fig. 2 zeigt die berechneten und die experimentellen Werte. Mit
30 kVA liessen sich im Vakuum 2800°C erreichen. Unter 10 atii
Argondruck erniedrigt sich die Hochsttemperatur auf 2300°C. Fiir
Temperaturen bis 1900°C unter Vakuum geniigt die Leistung des
Hausnetzes von 10 kVA (220 Volt).
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Wegen der hohen Heizleistung wurden fiir die Stromzufiihrun-
gen (7) je zwel wasserdurchflossene Kupferrohre (8 mm X 10 mm)
verwendet, die zugleich als Halterung der Graphitspirale dienen.
Den Kontakt zwischen dem an den Enden elektrolytisch verkup-
ferten Graphitrohr und dem wassergekiihlten Kupferring (17) der

Ztm berechnet
experimenel
j 0 r o]

/A

/A

1000 w0 T
Fig. 2.
Heizleistung in Funktion der Temperatur.

i

Fig. 3.
Halterung der Graphitspirale.
13. Zweiteiliger Kupferkonus. :
14. Eiserne Ringscheibe zur Aufhingung der Strahlungsschirme.
15. Degussiteinlage zur elektrischen und Warmeisolation.
16. Molybdéinhaften,
17. Konischer Kupferring.
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Stromzufiihrung (7) bildet ein zweiteiliger Kupferkonus (13). Eine
eiserne Ringscheibe (14), welche den Kupferkonus (17) an das Gra-
phitrohr presst, trigt die drei Strahlungsschirme (3) an je drei
Molybdanhaften (16) durch eine Aluminiumoxydeinlage (15) (De-
gussit) elektrisch isoliert. Als Wiarmeschutz dienen auch ein auf den
obern Kupferring (17) aufgeloteter Kupfermantel (5) und eine hori-
zontale, an die Kupferrohre der obern Stromzufiithrung angelttete
Kupferscheibe, die beim Heizen unter Druck das Zirkulieren der
heissen Gase verhindern. Das ganze System ist von einem Kupfer-

topf (2) mit aufgeloteten Kiihlspiralen umgeben. Beim Heizen unter

i

3 18. Wassergekiihltes Kupferrohr als
% Stromleitung.
19. Hartgummihiilse zur elektrischen
5 Isolation.
[%% @ 20. Verbindungsstiick aus Messing.
Y. @ 21. Gegenmuttern.
2D 22. Gummidichtungsring.

23. Bleidichtung.

Fig. 4.
Isolierte Durchfiihrung fiir den Heizstrom.

LA

Vakuum und besonders unter Druck sowie zur raschen Abkiihlung
des Ofens kénnen pro Minute 601 Kithlwasser durch den Ofen ge-
schickt werden. Das Wasser erwérmt sich dabel um weniger als 10°C.

Die isolierte Stromdurchfithrung (7) durch den Deckel (9) ist in
Fig. 4 dargestellt. Eine Hartgummihiilse (19) trennt das Verbin-
dungsstick (20) vom Deckel. Das zur Graphitspirale fithrende Kup-
ferrohr (18) i1st in das Verbindungsstiick (20) eingelotet, wéhrend
die Stromzufiihrung vom Transformator unter Verwendung einer
Bleidichtung (23) mit dem Verbindungsstiick verschraubt ist. Ein
Gummiring (22) zwischen dem Flansch des Verbindungsstiickes und
dem Deckel (9) schliesst das Topfinnere druck- und vakuumdicht
ab. Bei den ibrigen Durchfithrungen sind die Kupferrohre beid-
seitig an das Verbindungsstiick angeschraubt. An Stelle des Gummi-
ringes wurden beidseitig Kupfer-Asbest-Scheiben verwendet, wobei
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die inneren mit Araldit abgedichtet sind. Fig. 5 zeigt den Stahl-
topfdeckel mit den verschiedenen Durchfithrungen und Armaturen.

0 5 Bem
Fig. 5.

Autoklavdeckel.
24. Isolierte elektr. Anschliisse (Fig.4).  29. Sicherheitsventil.
25. Geerdete elektrische Anschliisse. 30. Manometer.
26. Vakuumanschlussrohr. 31. Schauglas.
27. Schutzgaseinlassrohr. 32. Kovardurchfiihrungen fiir
28. Kiihlwasseranschliisse. Thermoelement.

Fig. 6 zeigt den Ofendeckel im Schnitt. Der wassergekiihlte Deckel
(10) besitzt zwei Kovardurchfithrungen (82) fiir das Thermoelement
(Pt-Ptygo, Rh), einen in die Ofenmitte gerichteten Stutzen mit einem

Fig. 6.

Plexiglasfenster (31) und eine druck- und vakuumdichte Stopi-
biichse fiir den Rihrer (11). Drei in den Deckel eingeschraubte
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Molybdéanstibe tragen den Schmelztiegel aus Graphit, Quarz oder
Aluminiumoxyd. Die aus Fig. 1 ersichtliche Tiegelanordnung er-
laubt wahrend des Schmelzvorganges ein wirksames Riithren. Durch
Heben des Riihrers, der in den konischen Innenteil des Tiegels ein-
geschliffen 1st, kann das Schmelzgut in die darunter befindliche
Form gegossen werden.

Die Temperaturmessung bis 1500°C geschieht durch ein dem Tie-
gel anliegendes Pt—PtRh-Thermoelement. Oberhalb 1500°C kann
die Temperatur des Schmelz- oder Sintergutes durch das Schauglas
(31) mit Hilfe eines Strahlungspyrometers bestimmt werden.

Der Ofen hat die an ihn gestellten Anforderungen restlos erfiillt.
Eine Temperatur von 1000°C wird innert 30 sec erreicht. In zwel
vorangegangenen Arbeiten haben wir auf die Herstellung inter-
metallischer Verbindungen mit Hilfe des beschriebenen Ofens hin-
gewlesen?).
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Errata.

Rectification; Volumen XXVI, Fasciculus Sextus (1953).
Magnétorésistance du cobalt et température
par R. pE Maxpror (Lausanne).

Lire: 6000 Oersted environ, au lieu
de 12000 Qersted environ.

(a la 5e ligne.)

Volumen XXVI, Fasciculus Septimus et Octavus (1953).
Die isotopen Verschiebungen im Spektrum des Argons
von Horst MEYER.
Seite 815, Tabelle 1, Kolonne 6, heisst es:
(vg5— ¥36) - 108 in em™!, korrigiert und abgerundet
anstatt nur: (vyg—vy) -10% in em—1.
Seite 816, Tabelle 2, Kolonne 5, heisst es:
Spez. Versch. 67T s, -10% in cm™?!
anstatt: Spez. Versch. (7,,—T') -10% in em™!
Seite 816, Tabelle 2, Kolonne 8, heisst es:
Spez. Versch. 6Ty 4, - 103 in em™!
anstatt: Spez. Versch. (7'33— 1) - 103 in cm™!.
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