Elektrisch beheizte Ofen fur
Schutzgas- und Vakuumbetrieb

Resistance heated furnaces for protective gas and vacuum operation

Roland Waitz, Peter Wisbben

Im Folgenden werden Ofentypen fur die Warmebehandlung von Materialien un-
ter Schutzgas und Vakuum beschrieben. Zu Beginn wird eine kurze Einflihrung
Uber die Grundlagen der Schutzgas/Vakuumanwendung gegeben. Die einzelnen
Ofentypen werden im prinzipiellen Aufbau und Anhand der wichtigsten Einsatz-
gebiete vorgestellt. Notwendige Sicherheitseinrichtungen fur das Arbeiten mit
brennbaren und giftigen Gasen werden ebenfalls angesprochen.

In the following article, various types of furnaces for heat treatment of materials
under inert gas and vacuum will be described. An introduction to the theory of
inert gas/vacuum treatments is given. Different types of furnaces are described
in their principal structure and in their most important applications. Necessary
safety devices for the working with combustible and explosive gases are also

mentioned.

Einleitung

Noch immer werden die meisten War-
mebehandlungen an Luft durchgefihrt,
z. B. beim Auslagern von Aluminium, zum
Harten und Anlassen der meisten Stahle
oder Sintern vieler Oxidkeramiken. Nor-
male Luft enthalt 78 % Stickstoff, 21 %
Sauerstoff und 1 % Argon. Daneben tre-
ten noch Spurengase wie z. B. Kohlen-
dioxid auf. Haufig wird der groBe Anteil
des Wasserdampfes vergessen. So kann
der Wassergehalt von 1 m? Luft bei 30 °C
und voller Sattigung wie z. B. im tropi-
schen Klima Uber 30 g betragen, was
ca. 3 Gewichtsprozent entspricht.

Da Wasserdampf vor allem bei erhéhten
Temperaturen immer oxidierend wirkt,
ist sein Anteil in Schutzgasen entschei-
dend. Die Angabe des Wassergehalts er-
folgt meist Uber den Taupunkt, d. h. die
Temperatur in Grad °C auf die das Gas
abgekuhlt werden muss, bis Wasser aus-
kondensiert. Dies ist vergleichbar mit der
Taubildung in der Natur am Morgen oder
am Abend. Eine andere, meist in Dia-
grammen verwendete Darstellung ist das
logarithmische Verhaltnis von H,0 zu H,.
Beide Angaben lassen sich problemlos
umrechnen.

Um Metalle aus Erzen zu erschmelzen,
werden Schutzgase vom Menschen
schon seit Beginn der Kupferzeit vor
ca. 6.000 Jahren eingesetzt. Die Haupt-
akteure Kohlenstoff und Erz sind dabei
Uber die Jahrtausende gleich geblieben.
Die Schutzgasatmosphéare wird durch
unvollstandige Verbrennung von Koh-
lenstoff zu Kohlenmonoxid erzeugt. Die-
ses reduziert das Erz nach der Gleichung
CO + MeOy = Me + CO, zum Metall.

Moderne Anwendungen wie flussmittel-
freies Loten, Sintern von pulvermetallur-
gischen Teilen, von Siliziumcarbid und Si-
liziumnitrid-Keramiken oder die Herstel-
lung von Graphit erfordern sauerstoff-
freie Schutzgasatmospharen. Fir speziel-
le Verfahren bei der Warmebehandlung
von Stahlen (z. B. Nitrieren oder Karboni-
trieren) werden Reaktivgase wie Ammo-
niak eingesetzt.

Der Ubergang zwischen Schutzgas und
Reaktivgas ist flieBend und wird von der
Temperatur und dem zu behandelnden
Material mitbestimmt. Grob unterschei-
den kann man jedoch zwischen brenn-
baren, explosiven und nichtbrennbaren
bzw. neutralen Gasen und Gasmischun-
gen. Daneben werden in einigen spezi-
ellen Anwendungen Gase mit einer im

Vergleich zu Luft abgeschwachten oxi-
dierenden Wirkung wie Kohlendioxid
oder Exogas eingesetzt.

Der Hauptgrund fir die Verwendung von
Schutzgasen liegt im Abbau oder dem
Vermeiden von stérenden Oxidschichten,
welche beim Léten oder Sintern die Ver-
bindung von Metallen erschweren, un-
maoglich machen. Sie sollen z. B. auch ein
Verbrennen des Materials bei der Pyroly-
se Graphitherstellung verhindern. Spezi-
ell beim Sintern mit kleinen KorngréBen
des Ausgangsmaterials, und damit gro-
Ber spezifischer Oberflache, wirde sau-
erstoffhaltige Atmosphare eine vollstén-
dige Umwandlung zum Oxid bedeuten.

Welche Schutzgasatmosphdare bei wel-
cher Reinheit verwendet werden muss
hangt vom gewulnschtem Effekt und
vom Material ab. Entscheidend ist dabei
die Stabilitat des jeweiligen Oxids bzw.
dessen Affinitdt zu Wasserstoff oder
Kohlenmonoxid, den wichtigsten redu-
zierenden Gasen. In beiden Fallen wird
das Reaktionsgleichgewicht mit steigen-
der Temperatur auf die Seite des Me-
talls verschoben. Materialien wie Chrom
oder Silizium sind bei Raumtemperatur
in technisch machbaren Atmospharen
immer mit einer Oxidschicht tGberzogen.
Chromoxid ist selbst bei 900 °C in Was-
serstoff mit Taupunkt von —80 °C noch
stabil, bei 1.200 °C wird es jedoch in
Wasserstoff mit Taupunkt von =50 °C zu
Chrom reduziert.

Die einfachste Form des Schutzgasofens
besteht darin, einen herkémmlichen
Ofen zusatzlich mit dem gewdinschten
Gas zu spulen. Je nach Aufwand fur zu-
satzliche Abdichtungen, z. B. im Turbe-
reich oder des Gehauses, lassen sich da-
mit im Falle nicht allzu empfindlicher Ma-
terialien, z. B. beim Harten von Stahlen,
bereits brauchbare Ergebnisse erzielen.
Man muss jedoch mit Restsauerstoff-
gehalten im einstelligem Prozentbereich
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Bild 1: HeiBwandofen fur Schutzgas und Vakuumbetrieb
Fig. 1: Hot wall furnace for protective gas and vacuum

und relativ hohem Schutzgasverbrauch
rechnen, um einen leichten Uberdruck
im Ofen zu erzeugen. Es kénnen jedoch
aus sicherheitstechnischen Griinden kei-
ne giftigen und brennbaren Gase ver-
wendet werden.

Als eigentliche Schutzgasofen kommen
im Prinzip zwei Bauformen in Frage. Der
HeiBwand- und der Kaltwandofen. Bei
letzterem muss zwischen der klassischen
Form mit Schirmblechen oder Graphit,
Faser- bzw. Steinisolation unterschieden
werden. Alle Bauformen lassen sich im
Bedarfsfall auch kombinieren.

Bild 2: Schutzgasofen KS- S 160 mit Hordengestell und Doppeltdr fur
Umluftbetrieb bis 950 °C oder Hochtemperaturbetrieb bis 1.150 °C

Fig. 2: Protective gas furnace KS- S 160 with kiln furniture and
changeable door for forced convection up to 950 °C or use in high
temperature range up to 1,150 °C.

Ofentechnik

Das HeiBwandprinzip

In einen Kammerofen wird eine schutz-
gas-, oder vakuumdichte Retorte (Muf-
fel) eingesetzt. Isolation und Heizele-
mente liegen auBerhalb der Retorte d. h.
sie sind der Schutzgasatmosphare nicht
ausgesetzt. (Bilder 1 bis 3) Fur Heizele-
mente und Isolation kénnen die gleichen
Werkstoffe wie fur den entsprechenden
Temperaturbereich an Luft eingesetzt
werden.

Bild 3: Faserisolierter Schutzgasofen KF-240S bis 1.200 °C fur Reinraumeinbau, Wasserstoff-
betrieb und Gasrtickkihlung Gber Gas/Wasser-Warmetauscher fur schnelle Abkuhlzeiten,

Reduktion und Sinterung von Edelmetallpellets

Fig. 3: Fibre insulated gastight furnace KF-240S up to 1,200 °C for reduction and sintering
of precious metal pellets under hydrogen, gas recooling by gas/water-heatexchanger for fast
cooling, furnace prepared for clean room installation
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Retorte

Die Retorte kann zylindrisch- oder qua-
derférmig sein, aus Metall, Quarzglas
oder Keramik bestehen. Fir Quarz und
Keramik sind fur groBere Abmessun-
gen nur Zylinderformen (Rohr) praktika-
bel. Der Preis, speziell fir groBe Abmes-
sungen, ist im Vergleich zu Metall sehr
hoch.

Das Haupteinsatzgebiet fur Keramik
liegt im Hochtemperaturbereich Uber
1.200 °C, fur Quarz bei hochreinen Pro-
zessen bis 1.150 °C, z. B. in der Halblei-
terindustrie. Nachteile der Keramik sind
die Thermoschockempfindlichkeit der
gasdichten Qualitaten (max. Aufheizge-
schwindigkeiten liegen je nach Qualitat,
GroBe, Wandstarke und Temperaturbe-
reich zwischen 120 K/h und 400 K/h)
und die beschrankte Verfligbarkeit gro-
Ber Abmessungen. Bei Temperaturen
Uber 1.550 °C sind Keramiken nicht
mehr mechanisch formbestandig und
vakuumdicht. Rohre aus einkristallinem
Aluminiumoxid-Saphir sind bis 1.850 °C
vakuumdicht, sie sind zur Zeit aber nur
bis max. 40 mm Durchmesser und 1T m
Lange lieferbar.

Quarz, im amorphen glasartigen Zu-
stand, hat dagegen eine exzellente ther-
mische Wechselbestandigkeit, neigtaber
bei Temperaturen Uber 1.050 °C zur Re-
kristallisation, die beim Abkthlen Uber
kurz oder lang zur Zerstérung fuhrt. Um
eine moglichst lange Lebenszeit zu er-
reichen muss auf peinlichste Sauberkeit
wahrend Bau und Betrieb der Anlage
geachtet werden (Baumwollhandschu-
he). Quarz lasst sich praktisch auch bis



1.350 °C ohne Verformung einsetzen,
muss aber dann standig Gber 300 °C
gehalten werden. Die Kristallisation zu
B-Cristobalit setzt an der Oberflache ein
und wird z. B. durch Wasserdampf stark
beglnstigt. Bei Temperaturen < 275 °C
wandelt sich die kubische B-Form in die
tetragonale Kristallstruktur mit gerin-
gerer Dichte um, was zu Abplatzungen
und Rissen fuhren kann. Durch regelma-
Biges , Abbeizen” mit Fluor- oder Phos-
phorsaure lasst sich ein ,Durchkristal-
lisieren” verhindern. Bei jeder Behand-
lung wird aber die Materialdicke ver-
mindert.

Beim durch Sinterung hergestelltem,
opaken Quarzgut tritt dieses Problem
nur abgeschwacht auf. Quarzgut ent-
halt aber normalerweise mehr Verunrei-
nigungen. Rohre aus beiden Materialien
sind nur bis zu einer gewissen GroBe re-
alisierbar. Zurzeit sind Durchmesser bis
zu 570 mm bei Quarzglas und 1.000 mm
bei Quarzgut mit Langen von bis zu 4 m
industriell erhaltlich.

Metalle sind das gdngigste Material fir
Schutzgasretorten. Die verwendeten Le-
gierungsqualitdten missen der Einsatz-
temperatur und dem Prozess angepasst
werden. Hauptsachlich verwendet wer-
den austenitische Stéhle wie 1.4541, Be-
trieb bis 850 °C, 1.4841 bis 1.100 °C,
Inconel als SchweiBkonstruktion bis
1.150 °C, Guss bis 1.250 °C, APM T™M
(nur als Rohr) bis 1.300 °C.

Fur den Einsatz nahe der maximalen Tem-
peratur werden zylindrische Formen be-
vorzugt, da weniger Spannungen auftre-
ten. Das gleiche gilt wegen der besseren
Druckverteilung fir den Vakuumbetrieb.
Je nach GroBe und Aufwand (Material-
dicke, Wellform) lassen sich Vakuumofen
in HeiBwandbauweise bis 1.100 °C reali-
sieren. Es muss dabei bertcksichtigt wer-
den, dass die Festigkeit aller gangigen
metallischen Werkstoffe zwischen 500
und 800 °C stark abfallt. Unter Umstan-
den kann im Ofen mit einem Stitzvaku-
um von 80 bis 90 % des Retortenvaku-
ums gearbeitet werden.

Der Gaseinlass in die Kammer erfolgt
Ublicherweise durch ein Rohr mit meh-
reren Bohrungen. Das Gas wird dadurch
gleichméaBig Uber die Ofenkammer ver-
teilt. Bei groBen Gasflissen, wie sie
z. B. zum Testen von Katalysatoren oder
Brennstoffzellenkomponenten benétigt
werden, wird das Einlassrohr meander-
férmig verlangert. Es dient dann zur Gas-
vorwarmung.

Tir

Besonderes Augenmerk muss der Tir-
konstruktion gewidmet werden. Der Be-
reich der Turdichtung muss wegen des
verwendeten Dichtungsmaterials, zu-
meist Silikon oder Viton (max. 280 °C)
im kalten Bereich liegen und entspricht
daher im Aufbau eher einem Kaltwand-
ofen.

Der Turbereich stellt eine Schwachstelle
der Konstruktion dar. Die Verluste an der
im Allgemeinen nicht beheizten Turseite
sollen moglichst gering sein und auch
der Temperaturiibergang von Dichtung
zum Ofeninneren nicht zu steil gewahlt
werden. Ideal ist eine kleine, sehr tiefe
Tur. Beim klassischen Rohrofen ist dies
der Fall, doch Beschicken und Entladen
sind schwierig und nur bei kleinen Tei-
len moglich. Die vermeintliche Losung
ist ein dicker Isolationsstopfen in der
Tur, das Ergebnis sind dann durch star-
ken Temperaturgradienten gebroche-
ne Keramikrohre und verworfene oder
gerissene Metallmuffeln. Die ideale L6-
sung sind Schirmbleche hin zum heiBen
Bereich, die flr ein moderates Tempe-
raturgefalle im Muffelmaterial sorgen,
ein anschlieBender lIsolationsstopfen
zum Abbau der Resttemperatur und ein
senkrecht herausgefthrter Muffelkranz
der die durch die thermische Leitféhig-
keit des Muffelmaterials bedingte Be-
lastung der Dichtung verringert. Eine
Wasserkihlung der Dichtungsflachen
ist bei Ofentemperaturen Uber 400 °C
dennoch notig. In einigen Spezialfallen
(z. B. Gasreaktoren) kénnen Metalldich-
tungen im heiBen Bereich eingesetzt
werden. Sie sind jedoch nur einmal ver-
wendbar bzw. nur mit groBen Aufwand
wieder zu verwenden.

Weiterhin  muss die Kondensations-
problematik im kalten Teil der Tir be-
rcksichtigt werden. Eine Kthlung der
Turdichtung durch ein Temperierge-
rat mit unter Druck stehendem Was-
ser (T < 130 °C) oder Warmetragerol
(< 220 ©°C) als Fluid hilft die Kondensa-
tion abzuschwachen oder ganz zu ver-
meiden.

Heizelemente

Die Auswahl der Heizer ist bei HeiBwand-
ofen eher unproblematisch. Wie bereits
erwahnt kommen die gleichen Materi-
alien wie fir Ofen an Luft zum Einsatz.
Chemische Reaktionen mit dem Schutz-
gas mussen nicht berticksichtigt werden.
Bei Rohrofen mit Tmax > 1.350 °C wer-

den Molybdan-Disilizidheizer (MoSi,) bis
1.850 °C verwendet, sonst FeCrAl-Hei-
zer wie Kanthal A1™ (1.400 °C) oder
APM™ (1.420 °C). Als Faustregel gilt fur
alle Ofen, dass die maximal erreichbare
Ofentemperatur ca. 50 °C unter der ma-
ximalen Temperatur des Heizleiters liegen
muss, um eine verntnftige Lebensdauer
zu erreichen. Die maximale Temperatur
in Schutzgasmuffeln liegt ca. 100 °C bis
max. 50 °C unter der Ofentemperatur.

Isolation

Eine ideale Isolation fur einen Schutzgas-
ofen gibt es nicht. Einerseits sollen die
Warmeverluste beim Aufheizen und in
der Haltezeit mdglichst gering sein, um
Energie zu sparen und den Anschluss-
wert des Ofens gering zu halten, ande-
rerseits soll das Chargenmaterial meist
schnell abkhlen, also in mdéglichst kur-
zer Zeit gespeicherte Energie verlieren.

Die erste Forderung wird durch eine Iso-
lation aus keramischer Faser oder mikro-
pordsem Material ideal erfullt. Beide ha-
ben eine sehr geringe Warmeleitfahigkeit
und Warmespeicherkapazitat. Letztere
unterstitzt auch eine schnelle Abkuh-
lung, diese wird jedoch von der guten
Isolationswirkung behindert. Der Preis ei-
ner Faserisolation fur Temperaturen Gber
1.100 °C ist relativ hoch. Die Auslegung
der Warmedammung fur HeiBwandofen
ist daher immer ein Spagat zwischen
Energieverbrauch, Zykluszeit und Ofen-
preis. Entscheidend ist letztlich die Pro-
zesssicherheit, welche die Grenzen vor-
gibt, in denen der Ofen wirtschaftlich
optimal betrieben werden kann.

Einen guten Kompromiss stellt eine kom-
binierte Isolation aus Feuerleichtstein
mit einer Hinterisolation aus Fasermate-
rial oder mikroporésen Material dar. Zu-
satzlich kann Uber Geblase kuhle Frisch-
luft durch ein Verteilersystem in Raum
zwischen Isolation und Schutzgasmuffel
geblasen und der Ofen so aktiv gekuhlt
werden. Eine aufwandigere, aber sehr
effektive Moglichkeit ist es, die Ofenat-
mosphdre mittels eines Seitenkanalver-
dichters Uber einen externen Gas-Was-
serwarmetauscher zu zirkulieren und
rtck zu kahlen.

Die Geblase bzw. der Seitenkanalverdich-
ter lassen sich dabei Uber Frequenzum-
richter temperaturabhangig regeln. Die
erreichbaren AbkuUhlzeiten sind abhan-
gig von der Anfangstemperatur, Char-
ge (Gewicht, spez. Warme) und der Ent-
nahmetemperatur. Sie liegen meist im
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Bild 4: Programmregler SE-402
Fig. 4: Program controller SE-402

Bereich von 1 bis 10 h. Eine noch effek-
tivere AbkUhlung wird durch entfernen
der Schutzgasmuffel aus der Ofenanlage
und einsetzen in eine Kihleinrichtung,
wie z. B. bei Haubenofen, erreicht.

Temperaturverteilung

Die Temperaturverteilung oder -gleich-
maBigkeit wird bestimmt von der Geo-
metrie, den Strahlungsverhaltnissen, der
Konvektion und der Warmeleitung des
Gases. Bei HeiBwandofen wird im All-
gemeinen eine tiefe Bauform bevorzugt.
Meist erfolgt die Beheizung von vier bis
finf Seiten. Bei unbeheizter Tur tritt dort
ein starker Temperaturabfall auf, der
umso weiter in das Ofenvolumen hinein-
reicht, je groBer die Turflache ist.

Die Warmeleitung im Gas (bis auf Was-
serstoff/Helium) kann meist vernachlas-
sigt werden. Die Hauptakteure sind Kon-
vektion und Strahlung. Bei naturlicher
Konvektion ist diese der bestimmende
Faktor bis etwa 200 °C, danach Uber-
wiegt die WarmeUlbertragung durch
Strahlung. Wird eine verstarkte Konvek-
tion durch Gasumwalzgebladse erzwun-
gen, bleibt diese bis etwa 400 °C be-
stimmend und bis 800 °C deutlich wirk-
sam. Dariber wird die Warmeubertra-
gung und Temperatur von der Strahlung
beherrscht. Ist eine genaue Temperatur-
verteilung Uber ein groBes Volumen er-
forderlich, sollte bei Temperaturen bis
400 °C eine Gasumwalzung verwendet
werden, Uber 800 °C ist eine Mehrzo-
nenheizung sinnvoll, zwischen 400 °C
und 800 °C am besten beides. Gas-
umwalzungen kénnen bis 900 °C ein-

gesetzt werden. Sollte prozessbedingt
ein Einsatz bis max. 1.050 °C (z. B. Ent-
bindern bei 300 °C und Vorsintern bei
1.100 °C) mit guter Temperaturvertei-
lung noétig sein, muss sich der HeiBga-
sumwalzer mit speziellem Lufterad auf
minimale Drehzahl z. B. 1/s herunter re-
geln lassen, um nicht zerstért zu wer-
den. Ein Drehen der Ventilatorrads ist
aber notig, da sich sonst die Antriebs-
welle verziehen kann.

Bei Mehrzonenheizung wird meist mit
zwei oder drei Regelstrecken, verteilt
Uber die Ofenlange (Turbereich, Mittel-
teil, Rickwand), gearbeitet. Mit den ge-
schilderten MaBnahmen sind Tempera-
turabweichungen von +3 bis +7 K Uber
das Ofenvolumen zu erreichen. Mit ho-
heren Aufwand z. B. sechsseitige Be-
heizung und Trimmmoglichkeit fur die
Heizzonen sind flr Spezialanwendungen
auch hohere Genauigkeiten machbar.
Meist ist es jedoch einfacher, das nutzba-
re Ofenvolumen im Verhéltnis zur Muf-
felabmessung zu beschranken, um eine
ahnlich gute Temperaturverteilung zu er-
reichen.

Steverung und Regelung

Die Auslegung der Steuer- und Regel-
anlage, insbesondere die Platzierung
der Thermoelemente erfordert bei HeiB3-
wandéfen einige Voriberlegungen, die
das Temperatur-Zeit-Regime des Prozes-
ses beriicksichtigen missen. Standard-
maBig kommt bei LINN HIGH THERM der
Programmregler SE-402 der Firma Stan-
ge zum Einsatz (Bild 4), der sich durch
seine einfache Bedienung auszeich-
net. Der SE-402 hat einen Speicher fiir
25 Programme mit bis zu 50 Schritten.
An das Gerat werden direkt die Thermo-

elemente angeschlossen, die dann fur
die genaue Regelung oder die Datener-
fassung verwendet werden kénnen. Von
einem PC mit installiertem Prozessleitsys-
tem kann Uber eine RS 422 Schnittstelle
der Regler angesteuert werden. Am PC
kénnen alle relevanten Daten zur archi-
viert und weiterverarbeitet werden.

Eine praktikable Losung ist eine Mess-
stelle, die sich in einem in die Schutzgas-
kammer eingeschweil3ten Rohr befindet.
Dadurch kann es leicht von auBen ge-
wechselt werden und ist auch nicht der
Ofenatmosphare ausgesetzt. Wichtig ist
das bei Verwendung von PtRh-Thermo-
elementen bei Wasserstoffbetrieb. Die-
ses Element wird auf den Regler gefiihrt.

Ein Sicherheitsregler Gberwacht die Tem-
peratur im Zwischenraum vom Heizer zur
Schutzgaskammer. Dadurch wird sicher-
gestellt, dass es bei schnellen Aufheizen
und hohem Chargengewicht nicht zu ei-
ner Uberhitzung (Uberfahren des Ofens)
und somit zur Zerstérung der Schutzgas-
muffel kommt. Ein zusatzliches flexibles
Schleppelement im Ofenraum, das auf
eine Anzeige und/oder einen Tempera-
tur-Schreiber gefthrt wird, ist in vielen
Fallen sinnvoll, da es die wirkliche Tem-
peratur an der Charge messen und pro-
tokollieren kann.

Wird das Thermoelement in der Kam-
mer platziert, reagiert es beim Anfahren,
abhangig von Charge und Muffel, mehr
oder weniger trage. Speziell bei schnel-
lem Aufheizen und Haltezeit bei niedri-
gen Temperaturen kann es dann zu einem
,UberschieBen” des Ofens kommen. Die
Warme muss erst durch die Muffel drin-
gen und das Thermoelement erreichen;
in dieser Zeit lauft die Heizung mit voller
Leistung weiter, was zur Folge hat, dass
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die Ofenanlage Uberhitzt. Trotz Abschal-
ten der Heizung steigt die Temperatur in
der Kammer weiter an, dieser Effekt lasst
sich durch langsames Anfahren und die
Wahl geeigneter PID Regelparameter ver-
meiden. Eine Platzierung des Thermoele-
ments auBerhalb der Kammer ermdglicht
lineares Aufheizen ohne Uberschwingen,
allerdings muss vorher empirisch ermit-
telt werden, wie grof3 die Differenz zwi-
schen Ofen und Schutzgaskammer im je-
weiligen Temperaturbereich ist. Das Pro-
blem kann mit modernen Differenzreg-
lern behoben werden, wenn das innere
Element als Fihrung und das Element au-
Ben als StellgréBe mit eingestelltem Off-
set verwendet wird.

Das Kaltwandprinzip

Bei Kaltwanddfen befinden sich Heizer
und Isolation in einer gasdichten/vaku-
umdichten Kammer (Bild 5). Das heif3t,
die abdichtende Kammerwand befin-
det sich nicht auf Ofenraumtemperatur.
An das Material werden bezuglich der
Warmfestigkeit und Temperaturbestan-
digkeit keine besonderen Anforderun-
gen gestellt, dennoch wird meist Edel-
stahl verwendet, um Korrosion auszu-
schlieBen. Ofen, die unter Uberdruck ar-
beiten mussen werden deshalb in dieser
Technologie aufgebaut. Hochdruck-Sin-
terofen (Bild 6) werden zur Herstellung
von porenfreien pulvermetallurgischen
Teilen und Keramiken benétigt. In der

Tabelle 1: Max. Heizelementtemperaturen
Table 1: Max. heating element temperature

Hochtemperatur-Supraleiter-Entwick-
lung und bei der Warmebehandlung von
Rubinen zur Farbverbesserung wird un-
ter reiner Sauerstoffatmosphare bis zu
Dricken von 1.000 bar gearbeitet. Bei
Bedarf z. B. fUr Ultrahochvakuumdfen
oder zur Vermeidung von Kontamination
im Nuklearbereich kann das Material zu-
satzlich elektropoliert werden.

Dagegen sind Isolation und Heizleiter
der Ofenatmosphare und Temperatur
ausgesetzt, dies muss bei der Auswahl
des Materials bertcksichtigt werden und
kann abhangig von Art der Charge und
des Warmebehandlungsprozesses zu un-
terschiedlichen Ofenkonzepten fuhren.

Heizleitermaterialien

Die gangigen Heizleitermaterialien fur
Schutzgaséfen sind wie im Falle der
HeiBwanddfen Eisen-Chrom-Aluminium
Legierungen, Molybdan-Disilizid, Mo-
lybdan, Wolfram und Graphit. In Aus-
nahmefallen werden aufgrund des che-
mischen Verhaltens auch Tantalheizer
eingesetzt. Die maximale Einsatztempe-
ratur in unterschiedlichen Gasen ist in
Tabelle 1 aufgefuhrt. Fir kombinierten
Schutzgas/Luft-Betrieb eignen sich nur
FeCrAl-Legierungen und MoSi,. Der klas-
sische Kaltwandaufbau mit Strahlungs-
blechen aus dem gleichen Material wie
der Heizer kann nicht mit MoSi, realisiert
werden, da keine dinnwandigen Bleche
aus MoSi, hergestellt werden.

FACHBERICHTE

Bild 6: Hochdruckofen bis 1.000 °C mit
max. Sauerstoffbetrieb bis 100bar, Molyb-
dan-di-Silizid beheizt fur die Entwicklung
von Hochtemperatur-Supraleitern (HTSL)

Fig. 6: High pressure furnace up to

1,000 °C, operation under pur oxigen up to
100 bar, heated with molybdenum disilicied,
for development of high-temperature super-
conductive materials (HTSC)
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Gas Formel APM (A1) Kanthal Super Molybdan Tungsten Graphit
FeCrAl 1700/1800/1900 Mo w C

Luft N,, O, Ar 1.400 °C 1.700/1.800/1.850 °C 400 °C 500 °C 400 °C
Sauerstoff 0, 1.300 °C 1.700/1.800/1.850 °C <400 °C < 500 °C <400 °C
Stickstoff N, 1.200 °C 1.600/1.700/1.800 °C -1.480 °C -1.480 °C 1.700 °C
Argon Ar 1.400 °C 1.600/1.700/1.800 °C 2.000 °C 3.000 °C 3.000 °C
Ammoniak NH; 1.200 °C < 1.400 °C 1.100 °C < 1.480 °C < 1.700 °C
Wasserstoff trocken o o 1.800 °C o 1.700 °C
Taupunkt —60 °C H, 1.400 °C 1.150/1.150/1.150 °C DP < 28 °C 3.000 °C (2.400 °C)
Wasserstoff nass o o o o
Taupunkt +20 °C H, 1.400 °C 1.450/1.450/1.450 °C < 1.400 °C < 1.350 °C
Wasserdampf H,O 1.200 °C 1.600/1.700/1.800 °C 700 °C 700 °C
Exogas 10 % CO, ° o < 1.200 °C °
5 % CO, 15 % H, 1.150 °C 1.600/1.700/1.700 °C (CO,) 900 °C
Endogas o o < 1.400 °C o o
40 % H,, 20 % CO 1.050 °C 1.400/1.450/1.450 °C (CO) 900 °C 2.500 °C
Vacuum 1.150 °C 1.150/1.150/1.150 °C 1.500 °C 2.200 °C 2.200 °C
< 1073 mbar
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Bild 7: Kaltwandofen KKV-
140/270/2000 bis

2.200 °C, Toplader mit
Wolfram-Maschenheizer,
Turbopumpstand bis

107> mbar, Begasungs- und
Abfackeleinrichtung fur
Wasserstoffbetrieb

Fig. 7: Cold wall furnace
KKV 140/270/2000 up to
2,200 °C, toploader with
tungsten mesh heater, tur-
bomolecular pump up to
10~> mbar, gas supply and
burning device for hydro-
gen

Ofen mit Strahlungsschirmisolation

Kaltwandoéfen mit  Strahlungsschirmen
(Bild 7) werden als Hochvakuumofen bis
107 mbar, Vakuum-Hartedfen mit Gas-
Schnellabschreckung, fur die Warmebe-
handlung und Sinterung empfindlicher
Legierungen z. B. mit Niob- oder Chro-
manteilen sowie zum Aktiviéten einge-
setzt.

Ofenkammer

Die Ofenkammer besteht aus Edelstahl
und bendtigt meist eine Wasserkthlung.
Diese kann als Doppelmantel oder durch
eine aufgeschweiBte Kihlschlange ausge-
flhrt sein. Beim Doppelmantel muss dar-
auf geachtet werden, dass eine gerichtete
Wasserfihrung gewahrleistet ist und sich
keine Stellen im Strémungsschatten oder
Totraumen bilden, in denen sich Gasbla-
sen sammeln koénnen. Speziell letztere
kénnen durch Uberhitzung zur Zersto-
rung des Behélters fihren. Bei Verwen-
dung einer Kuhlschlange ist auf ausrei-
chenden Warmeibergang und vollstandi-
ge Kihlung des gesamten Behalters vor
allem im Turbereich zu achten.

Temperaturmessung und Regelung

Die Messung bis maximal ca. 2.100 °C
kann mit Wolfram-Rhenium-Mantel-

thermoelementen erfolgen. Bei hohe-
ren Temperaturen wird mit Pyrometer
gearbeitet. Eine Kombination dieser bei-
den Messmethoden ist sinnvoll. Mit dem
Thermoelement kann der Ofen auch im
unteren Temperaturbereich genau ge-
regelt werden. Einfache Pyrometer ar-
beiten erst ab ca. 800 °C. Im Uberlap-
pungsbereich von Thermoelement- und
Pyrometermessbereich kann die Einstel-
lung des Pyrometers kontrolliert werden
(Emissionsfaktor, geometrische Anord-
nung). Bei hoheren Temperaturen wird
das Thermoelement in die Isolation zu-
rick gezogen. Der Einbau eines Tempe-
raturbegrenzers mit zusatzlichen Pyro-
metern wird dringend empfohlen.

Isolation

Die schlechte Effektivitat der Strahlungs-
isolation bedingt einen hohen Energie-
verbrauch. Ein Ofen mit Wolframma-
schenheizer mit Durchmesser 200 mm
und Hohe von 350 mm, bis 2.000 °C
und funf Strahlungsblechen benétigt
eine Anschlussleistung von ca. 36 kW
bei Vakuumbetrieb, fir Argon muss mit
ca. 6 %, bei Stickstoff ca. 8 % und fur
Betrieb unter Wasserstoff mit ca. 50 %
hoherer Leistung gerechnet werden. Die
Zahl der Strahlungsschirme ist der Maxi-
maltemperatur des Ofens angepasst. Ub-
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lich sind sechs bis neun Schirme im Tem-
peraturbereich von 1.600 bis 2.800 °C.
Die Verluste unter Vakuum lassen sich
bei kleinem Schirmblechabstand nach
folgender Formel grob berechnen.

Ti4 _ Ta4

(l_’_l_'l)_’_n.;
& €3 &

E = Verluste [W/m?]

o = Stefan-Boltzmann-Konstante
[5,67x10-8 W/m?]

T; = Ofentemperatur [K]

T, = Gehadusetemperatur [K]

n = Anzahl der Schirmbleche

¢ = Emissionsfaktor Heizer

€, = Emissionsfaktor Gehause

& = Emissionsfaktor Strahlungsschirm

E=0c-

Bei reinen Vakuumofen kann der Ab-
stand der einzelnen Schirmbleche sehr
gering sein in Gasatmosphdren lasst sich
die Isolationswirkung durch Variation
der Abstdnde, auBen groB nach innen
hin kleiner werdend, optimieren. Der
Abstand wird so gro3 gewahlt, dass die
Verluste durch Warmeleitung minimiert
werden, aber klein genug, dass sich kei-
ne Konvektion der Gasatmosphdare aus-
bilden kann.

Die innersten Schirmbleche werden meist
aus dem gleichen Material wie der Hei-
zer gefertigt. Von innen nach auBen hin
kann dann auf preiswertere Materialien
Ubergegangen werden, z. B. Wolfram-
Molybdan-Inconel-Edelstahl. Die gegen-
Uber Fasermaterial schlechte Isolations-
wirkung des Strahlungsschirm-Pakets hat
aber auch Vorteile wenn es darum geht
hohe Abkuhlungsgeschwindigkeiten zu
erreichen. UnterstUtzt wird dies durch
die geringe spezifische Warme der einge-
setzten Materialien (Mo: 0,251 J/g °K bei
einem spezifischen Gewicht 10,22 g/cm?3
im Vergleich zu Stahl 0,449 J/g °K bei
7,8 g/cm3).

Beheizung

Die gangigsten Heizleitermaterialien
sind Molybdan bis ca. 1600 °C und
Wolfram bis 2400 °C. Werden hohe-
re Temperaturen gefahren muss mit
stark verkirzter Lebensdauer gerech-
net werden (die Abdampfrate von Mo
bei 1800 °C betragt 3 x 1072 mg/cm?
h). Bei Wolfram wird diese Abdampfra-
te erst bei 2400 °C erreicht. Die Heiz-
elemente kdnnen aus Blechen, unge-
locht, gelocht oder Streifen (Bild 8), aus
Draht oder Maschengewebe (Bild 9)
gefertigt werden. Bleche werden vor al-
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lem bei Mo-Heizern, Gewebe bei Wolf-
ram eingesetzt. Wegen des niedrigen
Widerstands der Heizeelemente sind
sehr hohe Heizstréme nétig, die einige
1000 A betragen kénnen.

Ofen mit Faser- oder Stein-Isolation
Wenn die Anforderungen an das Vaku-
um und den Taupunkt der Ofenatmo-

sphare n'Ch_t zu hoch sind (Vakuum b!s Bild 8: Wolfram-Bandheizer T, 3.000 °C Bild 9: Wolfram-Maschenheizer T«
max. 1072 bis 1073 mbar) kann zur Isolati-

‘ ot Hitfilz (bi s mit Strahlungsschirmen und Chargentisch 2.300 °C mit Strahlungsschirmen
onb eramtlsc he I:laser, GrarJ)[ l}(' ‘ (P Is 10 Fig. 8: Tungsten-stripe heater with radiation ~ Fig. 9: Tungsten-mash heater with radiation
mbar, mit sehr leistungsstarken Pumpen sheets and working plate sheets

bis 10=> mbar) oder eine Ausmauerung
verwendet werden (Bilder 10 und 11).
Gangig sind keramische Fasermaterialien
bis 1.800 °C, wie sie auch in Ofen fir Be-
trieb an Luft verwendet werden.

Wenn in reduzierenden Gasen, speziell
mit Wasserstoff bei Temperaturen Uber
1.600 °C gearbeitet wird muss spezielles
héherwertiges Fasermaterial mit gerin-
gerem SiO, Gehalt und héheren Al,O3
Gehalt verwendet werden. Herkémmli-
ches Fasermaterial wirde sich aufgrund
von Reduktionsreaktionen schnell zer-
setzen. Wird der Ofen haufig, wie z. B.
in der Nuklearindustrie Gber 1.700 °C
unter Wasserstoff betrieben, wird die in-
nerste Isolationsschicht durch eine Aus-
mauerung mit Hohlkorundsteinen er-
setzt, damit wird auch bei extremen Be-

dingungen eine langere Lebensdauer Bjid 10: HT 1600 G VAC Schutzgas/Vakuum-Ofen bis 1.600 °C mit 3-zoniger Regelung
garantiert.

Fig. 10: HT 1600 G VAC protective gas/vacuum furnace up to 1,600 °C with 3-zone heating
Grafitfilz Isolation ist in Qualitaten er-
héltlich, die in Kombination mit Gra-
phit-Heizern ~ Ofentemperaturen  bis
Uber 2.800 °C zulassen. Die Abdamp-
fungsraten von Kohlenstoff sind dann
jedoch extrem. Die Wirksamkeit der Iso-
lation, da mit dem Arbeitsgas in Kon-
takt, wird stark durch dessen Warme-
leitfahigkeit beeinflusst. Diese betragt
bei Wasserstoff und Helium abhéangig
von der Temperatur bis zum 7-fachen
von Luft. Dies muss bei der Auslegung
von lIsolation und Heizern bertcksich-
tigt werden.

Da sich Schutzgasofen, bedingt durch
Heizleiter-Material und Brenngut, erst
bei relativ geringen Temperaturen 6ff-
nen lassen und eine AbkUhlung der
Kammer mit dem Schutzgas sehr teu-
er (Gasverbrauch) oder mit Gasrick-
kiihlung aufwendig ist, muss ein Kom-
promiss zwischen geringem Energiever-
brauch und noch tolerierbaren Abkihl-
zeiten bei der Auslegung der Isolation
gefunden werden. Auch darf von ei- Bild 11: Schema HT 1600 Vac mit Begasung und Abfackelvorrichtung fiir Wasserstoffbetrieb

nem heiBen Ofengehaduse keine Gefahr  Fig. 11: Drawing of HT 1600VAC with gas supply and burning device for hydrogen operation
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Tabelle 2: Explosionsgrenzen und Zundtemperatur von Gasen bei 20 °C und 1.013 mbar
Table 2: Explosion limits and ignition temperature for different gases at 20 °C and 1,013 mbar

Spezifis_ches Ge- Untere Obere ) Gefghr
wicht . . Ziund- explosiv (Ex)
Gas Formel (=) < Luft Explosionsgrenze = Explosionsgrenze temperatur giftig (G)
e (L 20 °C, 1013 mbar 20 °C, 1013 mbar Erstickung (E)
Ammoniak NH; 0,72 kg/m? (=) 15 % 27 % 690 °C Ex, G, E
Wasserstoff H, 0,084 kg/m?3 (-) 4 % 74 % 570 °C 5%, [
Methan CH, 0,671 kg/m?3 (=) 5 % 15 % 580 °C Ex, E
Kohlenmonoxid (@6) 1,17 kg/m3 (=) 12,5 % 74 % 630 °C Ex, G, E
Propan C3Hg 1,88 kg/m3 (+) 2,2 % 9,5 % 480 °C Ex, E
Endogas 1 31 % H,
C3Hg 23 % CO 0,89 kg/m? (=) 7 % 72 % 560 °C Ex, G, E
46 % N,
Endogas 2 40 % H,
CHy 23 % CO 0,79 kg/m? (=) 7 % 72 % 560 °C Ex, G, E
37 % N,
Exogas 14 % H,
7 % CO 1,12 kg/m3 (=) 17 % 72 % 560 °C Ex, G, E
5% N,
0,
Spaltgas N 0,38 kg/m? () 3% 72 % 530 °C Ex, E
2

fir den Betreiber ausgehen. Bewahrt
hat sich vom striktem Kaltwandprinzip
abzuweichen und die gasdichte Ofen-
kammer auBen mit einem zweiten Ge-
hause zu umgeben. Die Isolationsdicke
wird so gewahlt, dass das Innengehau-
se max. 200 °C erreicht. Diese Warme
wird durch Ventilatoren, die Luft durch
den Zwischenraum zum AuBengehduse
blasen, schnell abgefihrt. So kann man
Abkdihlzeiten von ca. 1 h von 1.400 °C
auf 600 °C erreichen, gleichzeitig bleibt
die Oberflachentemperatur des Ofens
bei max. 40 °C Uber Umgebungstempe-
ratur.

Der Vorteil dieses Ofenprinzips liegt in ei-
nem um Faktor 5 geringeren Leistungs-
bedarf als bei einem Kaltwandofen mit
Strahlungsblechen. Es bietet ebenso die
Maoglichkeit, bei MoSi, Heizern wahrend
einer Ofenfahrt auch bei Temperaturen
Uber 1.400 °C von oxidierende auf redu-
zierende Atmosphdre zu wechseln. Er-
kauft wird dies allerdings mit Einschran-
kungen bei Vakuum und Taupunkt. Da-
fur ist die groBe Oberflache der einge-
setzten keramischen Faser verantwort-
lich. Speziell keramische Fasern sind stark
hygroskopisch. Beim Offnen des Ofens
schlagt sich die Feuchtigkeit der Umge-
bungsluft als dinne Wasserschicht auf
der Faseroberflache nieder und wird
beim nachsten Aufheizen von innen
nach auBen fortschreitend wieder frei-
gesetzt. Aus diesem Grund sollten Ofen
nicht Uber langere Zeit offen stehen, da

sich sonst erhebliche Wassermengen
niederschlagen. Bei Wiederinbetriebnah-
me des Ofens macht sich das durch eine
deutlich geringere Aufheizgeschwindig-
keit sowie schlechteres Endvakuum und
hoéheren Taupunkt bemerkbar.

Sicherheitstechnik

Alle sicherheitstechnisch relevanten Sys-
teme mussen redundant ausgelegt sein.
Die Gefahren, die bei Verwendung von
Schutzgasen ausgehen kdnnen sind vor
allem Vergiftung, Erstickung, Verpuffung
und Explosion.

Erstickung

Bei der Verwendung von neutralen Ga-
sen wie Stickstoff oder Argon kann bei
den Ublichen Spulmengen und bei gu-
ter Raumdurchltftung keine bedrohliche
Konzentration von Gas entstehen, auch
wenn das Abgas direkt in den Raum ge-
leitet wird. Zu beachten ist, dass Argon
(1,784 kg/m3) deutlich schwerer und
Stickstoff etwas leichter als Luft ist. Im
Falle von Argon kann das in schlecht-
durchlifteten Raumen zu Problemen
fahren. Kohlendioxid (1,977 kg/m3) soll-
te grundsatzlich Uber einen Abzug oder
direkt ins Freie abgeleitet werden. All-
gemein gilt, dass Raume in denen mit
Schutzgasen gearbeitet wird gut durch-
luftet sein mussen. Ofenhersteller und
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Endkunde sollten daher gemeinsam ein
Raumluftkonzept erstellen.

Vergiftung

Von den in Schutzgasofen eingesetz-
ten Gasen sind vor allem Mischungen
von Exo- und Endogas, die Kohlenmo-
noxid (CO) enthalten, gefahrlich. Der
MAK-Wert (Maximale Arbeitsplatz Kon-
zentration) fur CO ist mit 30 ppm vom
Gesetzgeber niedrig angesetzt. Beson-
ders gefdhrlich ist CO da es geruchlos
ist und selbst bei geringer Konzentration
in der Atemluft bei langerer Exposition
durch seine hohe Affinitdt zum Hamo-
globin (roter Blutfarbstoff) stark im Blut
angereichert wird. Ammoniak (MAK:
20 ppm) ist durch seinen stechenden Ge-
ruch auch in geringsten Konzentrationen
feststellbar.

Verpuffungs-Explosionsgefahr

Gase lassen sich in

oxidierend-exotherm: Luft, Wasser-

dampf, Kohlendioxid,
neutral: Stickstoff, Argon, Helium,

reduzierend-endotherm: Wasserstoff,
Kohlenmonoxid, Methan, Ammoniak
USW.

unterteilen.

Mischungen von Wasserstoff und Stick-
stoff mit Hy-Gehalten < 5 % sind redu-



zierend, aber nicht brennfahig. Sie kon-
nen daher sicherheitstechnisch wie neu-
trale Gase behandelt werden (Tabel-
le 2).

Um einen Ofenraum mit brennbaren Ga-
sen fullen zu kénnen, darf dieser keinen
Sauerstoff enthalten. Dazu gibt es drei
verschiedene Verfahren:

* langsames Einleiten von Brenngas bei
Temperaturen Uber 750 °C

o Freispllen mit inertem Gas

e Evakuieren, anschlieBend mit Schutz-
gas beflllen.

Einleiten von Brenngas

Das Verfahren ist am kostengunstigsten,
hat aber zwei entscheidende Nachtei-
le. Es kann normalerweise nur bei kon-
tinuierlichen Ofen oder bei Ofen mit
Schleuse angewandt werden, da sonst
das Brenngut erst an Luft bis mindes-
tens 750 °C erwarmt werden muss. Im
Brennraum darf die Verbrennungstem-
peratur 750 °C nicht unterschreiten. Falls
ein ungunstiges Volumenverhaltnis von
kalten zu heiBen Bereichen besteht, z. B.

wenn sich Warmeisolierung innerhalb
der Schutzgaskammer befindet oder bei
kontinuierlichen Ofen in deren Auslauf
meist eine Kuhlstrecke vorhanden ist,
mussen diese eventuell separat mit neu-
tralem Gas freigespult werden. Der Fdill-
vorgang ist abgeschlossen wenn die aus
dem Ofen austretenden Gase brennbar
sind. Vor dem Offnen des Ofens muss
der Vorgang diesmal durch Einleiten
von Luft wiederholt werden. Die Proble-
me sind die gleichen wie oben erwahnt.
Zusatzlich sollte der Ofen noch langere
Zeit mit Luft gespUlt werden um eventu-
ell aus der Isolation austretendes Gas zu
verdlnnen.

Freispiilen mit inertem Gas

Dies ist die meist verbreitete Methode.
Vor dem Einlassen des brennbaren Gases
wird der Sauerstoffgehalt im Ofen durch
Spulen mit Stickstoff oder Argon auf ei-
nen Wert < 1 % gebracht.

Berechnung des Restgasgehaltes in Ab-
hdngigkeit von der Anfangskonzentra-
tion K, und dem Spulfaktor S =V / V,:

K=K, eVWo=K, e

V, = Kammervolumen
V = Spulgasvolumen
K, = Anfangskonzentration
K = Endkonzentration

Ist ein Spulgasstrom Vsp vorgegeben er-
rechnet sich die notwendige Spulzeit
zum Erreichen von 1 % Restsauerstoff-
gehalt:

" .m(w)=3. Ve

Vsp 0,21 Vsp
Theoretisch ware dazu bei einem Ofen
mit 1 m? Innenvolumen V, (dieses ent-
spricht nicht dem Nutzraum, sondern
dem gesamten Volumen inklusive Isola-
tion beim HeiBwand- bzw. Schirmblech-
bereich beim Kaltwandofen) 3 m3 Spdl-
gas notig. Dies entspricht einem Spulfak-
tor von 3. Aus Sicherheitsgriinden (tote
Ecken, Isolation) wird jedoch mit Spal-
faktor 5 gearbeitet, wobei auf einen
leichten Uberdruck im Ofen zu achten
ist. Danach kann brennbares Schutzgas
eingeleitet werden.

Die Einleitstelle fur das Spdlgas ist so
zu wahlen bzw. zu gestalten, dass der
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Tabelle 3: Restsauerstoffgehalt in Abhangigkeit vom Spulfaktor oder Vakuum das einen ver-

gleichbaren Sauerstoffpartialdruck erzeugt

Table 3: Residual oxygen content depending of flushing volume and comparable vacuum

with same oxygen level

Spiilfaktor Sauerstoffgehalt (%) Vakuum (mbar)

0 21 1031

1 7,7 378
2 2,8 137
3 1 45

4 0,38 18

5 0,14 6,9

6 0,05 2,4

7 0,019 1

8 0,0007 3-10""
9 0,0025 1-107"
10 0,0009 5-1072
16 0,000006 3-10*

komplette Ofenraum und auch vor- und
nachgeschaltete Einbauten (Rohre, Bub-
bler, Kondensatfallen) gespult werden.
Am Ende der Ofenfahrt muss der Vor-
gang wiederholt werden um den Ofen
freizuspllen. Es ist dabei zu beachten
dass der Gehalt des brennbaren Gases
nun 100 % betragt und nicht 21 % (Sau-
erstoffgehalt Luft). Der Spulfaktor sollte
deshalb auf ca. 6,5 erhoht werden (Ta-
belle 3).

Um den Vorgang zu Uberwachen und
absolut sicher zu gestalten sind folgen-
de Einrichtungen bzw. Uberwachungs-
funktionen in die Begasungseinrichtung
zu integrieren:

a. Uberwachung der Spiilzeit, des Spiil-
gasflusses und des Spulgasvorrats (bei
Flaschen). Durch induktive Uberwa-
chung eines minimalen Gasstroms
(Gmin) im Durchflussmesser und einer
minimalen Spulzeit (Syi,) kann durch
die in der Kontrolleinheit vorab fest-
gelegten Werte (Spin X Gin > 5 x Vo-
lumen) eine ausreichende Spullung
gewdhrleistet werden. Uber den Fla-
schendruck wird der Spilgasvorrat
kontrolliert, der mindestens das 12-fa-
che des Kammervolumens betragen
muss, um den Ofen nach der Schutz-
gasbehandlung auch wieder freispu-
len zu kénnen.

b. Eine Messung des Sauerstoffrestge-
halts im Ofen (Sollwert < 1 %) sichert
auch gegen evtl. auftretende Lecks
oder starkere Sauerstoffausgasungen
ab.

¢. Durch ein Halteventil im Gasausgang
wird ein leichter Uberdruck von ca. 5
bis 50 mbar im Ofen erzeugt, der ver-
hindert, dass Luft in die Kammer ein-
dringen kann.

d. Der Schutzgasfluss wird ebenfalls
Uberwacht. Falls z. B. beim Abkuhlen
der Schutzgasstrom aufhort, entsteht
ein Unterdruck in der Kammer der
zur Implosion bzw. zum Ansaugen
von Luft in die Kammer fihren kann.
In beiden Fallen konnten ziindfahige
Gasgemische entstehen.

e. Verriegelung der Tdr vom Einleiten
des Schutzgases bis zur Beendigung
des Freispulvorgangs.

f. Gassensoren an potentiell gefahrde-
ten Stellen (Turdichtung, Begasungs-
einrichtung, Raumdecke).

g. Notwasserversorgung, um bei Ausfall
des Kuhlwassers die Dichtungen nicht
zu Uberhitzen.

Evakuieren und anschlieBendes
Befiillen mit Schutzgas

Diese Technik kann bei Ofen angewen-
det werden, die neben Schutzgas auch
far Vakuumbetrieb vorgesehen sind,
z. B. wenn der Ofenprozess kombiniert
Gas/Vakuum-Behandlung erfordert oder
hochreine Atmosphare (Partialdruck O,
< 107® mbar) benotigt wird.

Zundfahige Gemische werden bereits
bei einer Vorevakuierung des Ofens auf
45 mbar vermieden. In der Praxis eva-
kuiert man meist bis in den 10" mbar
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Bereich, der sich noch leicht und schnell
mit einer einstufigen Drehschieberpum-
pe erreichen lasst. Als zusatzliche Sicher-
heit schaltet man die Pumpe ab und re-
gistriert den Druckanstieg (automati-
scher Lecktest). Liegt dieser Gber einem
vorgegebenen Wert, kann auf Lecks
im System geschlossen werden, die vor
dem Einleiten des Schutzgases beho-
ben werden mussen. Zum Entladen muss
der Ofen mit inertem Gas, wie oben be-
schrieben, freigespult werden. In Einzel-
fallen ist auch eine erneute Evakuierung
denkbar, der Gasballasteingang der Va-
kuumpumpe muss dann an Inertgas an-
geschlossen werden. Die Fordermenge
der Pumpe muss so gedrosselt werden,
dass problemlos abgefackelt werden
kann. Das Vorevakuieren einer Ofenkam-
mer empfiehlt sich bei der Behandlung
von dichten Schittgltern oder auf Spu-
len gewickeltem Draht, da sich die Hohl-
raume nur mit groBem Zeit- und Gasauf-
wand freispulen lassen.

Elektrisch beheizte Schutzgas und Va-
kuumofen werden heute im Tempera-
turbereich von 100 °C bis 3.000 °C ein-
gesetzt. Das Anwendungsspektrum er-
streckt sich vom Trocken in der Halb-
leiterindustrie bis zur Herstellung von
Spezialgraphiten. Dazwischen liegt das
weite Arbeitsfeld der Warmebehand-
lung von Kupferdraht, anderen Buntme-
tallen, Edelstahl und der Platin- und Re-
fraktdrmetalle. Fur die Herstellung von
Leuchtstoffen, Nanopulvern, Reinstsilizi-
um, Nichtoxidkeramiken und viele che-
mische Prozesse sind Schutzgasofen un-
entbehrlich. Schutzgas- und Vakuum-
ofen sind damit eine, wenn auch wenig
bekannte, Schlisseltechnologie unseres
Zeitalters.
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