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Die Warmeleitfahigkeit von pordésen Feuerfest- und Dammmaterialien hangt von der Feststoffart, von
der Temperatur, von den Poren fiillenden Gasen und vom Druck ab. Die Hersteller geben aber die
Warmeleitfahigkeit der Materialien im Allgemeinen nur fir Luft bei Normaldruck an. Messwerte fur an-
dere Gase und Drucke sind kaum verfiigbar. Eine verlassliche Methode zur Umrechnung von Mess-
werten auf andere Gase und Driicke ist bislang nicht bekannt.

Fir den Anlagenbauer bedeutete das, dass Wandverluste von Ofen fiir spezielle Gase, hohe Driicke
und fur Vakuum héaufig nur mit einer sehr hohen Unsicherheit abgeschéatzt werden konnten. Unter- o-
der Uberdimensionierte Heizungen oder Isolationen waren daher die Folge.

Zur Lésung dieses Problems dient ein mit elektrischer Widerstandsheizung betriebener Hochtempera-
turofen ,Rubistar 100“ der Firma Linn High Therm GmbH. Dieser Ofen ist mit einer dreischichtigen Fa-
serisolation fir eine Maximaltemperatur von 1800 °C unter Luft- und Schutzgasatmosphare mit einem
Arbeitsdruck von bis zu 100 bar ausgelegt. Fir technisch interessante Kombinationen von Tempera-
tur, Druck und Gasatmosphéare wird die erforderliche Heizleistung bestimmt. Anhand dieser Messwer-
te erfolgt eine Extrapolation auf hohere Temperaturen und Driicke. Die daraus errechneten spezifi-
schen Leistungen erlauben eine 6konomisch sinnvolle Leistungsauslegung anderer Ofenbaugroéf3en.
Abschlie3end erfolgt die Untersuchung der Temperaturhomogenitéat in der Ofenkammer, um zu verifi-
zieren, ob derartige Ofentypen dahingehende Kundenanforderungen erfullen kénnen.

Einleitung

Zur Dimensionierung von hocheffektiven Isolationssystemen und im Sinne einer Kostenoptimierung ist
eine maglichst genaue Kenntnis der effektiven Warmeleitfahigkeit des jeweiligen Isoliermaterials er-
forderlich. In vielen Fallen decken die verfiigbaren, gemessenen Daten den interessanten Einsatzbe-
reich nur unzureichend ab. Dies gilt insbesondere dann, wenn eine Isolation unter Vakuum — die groR-
te Herausforderung — realisiert werden soll, da hierbei neben den Materialeigenschaften und der
Temperatur der Gasdruck als zusatzliche Einflussgréf3e in Erscheinung tritt. Aber auch der Betrieb un-
ter Uberdruck stellt in der Praxis eine bedeutende Anwendung dar. Aus der Literatur [1, 2] ist eine
Vielzahl von Arbeiten bekannt, in denen Modellgleichungen zur Berechnung der effektiven Warmeleit-
fahigkeit von dispersen Feststoffsystemen unter vereinfachender Berilicksichtigung der physikalischen
Zusammenhange abgeleitet wird.

Auf Grund der regellosen, heterogenen Struktur der meisten Isoliermaterialien ist jedes Modell auf die
Einfihrung von Konstanten zur Anpassung der experimentell gewonnenen Daten angewiesen. Zur
Durchfuihrung von Vergleichs- und Optimierungsrechnungen ist es erforderlich, dass zumindest kleine-
re Gruppen von Isoliermaterialien durch einen einheitlichen Satz von Anpassungskonstanten be-
schrieben werden, wobei inshesondere der Einfluss der Rohdichte und der Partikelgrof3e bzw. der Fa-
serstarke quantitativ richtig zum Ausdruck kommen muss.

Die der géangigen Literatur entnommenen und anhand experimenteller Daten Uberpruften Modelle er-
flllen diese Forderung nur unzureichend. Sie ermdglichen zwar eine hinreichende Wiedergabe der
Abhangigkeit der effektiven Warmeleitfahigkeit vom Druck, Gasart und Temperatur, nicht aber vom
Dammmaterial selbst.

Ziel ist es deshalb, die Kenntnis der Zusammenhénge, d. h. den Einfluss solcher GréRen wie Gas-
druck und Gaszusammensetzung sowie Temperatur und Materialart zu Uberprifen und ihre Wider-
spiegelung zu verbessern.

Warmetransportmechanismen in porésen Stoffen

Feuerfeste Werkstoffe sind heterogen porése Mehrphasenkdrper. Zur Modellierung des Warmetrans-
ports in solchen Kérpern benutzt man haufig die analogen Gesetzmafigkeiten elektrischer und ther-
mischer Leitfahigkeit. Das Verhéaltnis von charakteristischer Lange |, zum Produkt aus Warmeleitfahig-
keit A und durchstromter Querschnittsflache A wird als thermischer Widerstand R definiert, so dass
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analog dem Ohmschen Gesetz geschrieben werden kann. Analytische Modelle zur Beschreibung der
Warmeleitfahigkeit in porésen Korpern sind meist aus Parallel- und Reihenschaltungen von thermi-
schen Widerstanden aufgebaut. Den einzelnen Gefligebestandteilen werden thermische Widerstande
gemal den Bedingungen fur den Warmetransport zugeordnet. Daraus resultieren je nach Vorausset-
zung fur die Modellierung unterschiedliche Schaltungen und schlie3lich mehr oder weniger komplizier-
te mathematische Ausdriicke, die die Warmeleitfahigkeit als Funktion der Porositat, weiteren Geflige-
merkmalen, der Temperatur und der Warmeleitfahigkeit der festen und gasféormigen Phase enthalten.
Bild 1 zeigt eine mdgliche Schaltung der Widerstande, die alle bekannten Warmetransportprozesse
beinhaltet:
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Bild 1 Modellschema des Warmetransportes in mehrphasigen, pordsen und heterogenen Kérpern in
Form eines Widerstandsnetzwerkes [1]

Somit kann die Warme vom Ort T + AT zum Ort mit der geringeren Temperatur T Uber vier Wege ge-
langen:

e Durch eine Stromung durch die Poren, wobei das stromende Medium Energie transportiert

e Durch Konduktion und/oder Strahlung des porenfreien Feststoffes

e Durch Konduktion und/oder Strahlung des von Poren unterbrochenen Feststoffes

e Durch Konduktion und/oder Strahlung der Poren.

Das in Bild 1 gezeigte allgemeine Modell kann fur verschiedene Isoliermaterialien wesentlich verein-
facht werden. So erfolgt der Warmetransport in den Ublichen Isoliermaterialien, wie z. B. in einem
Schamottestein praktisch nur durch Warmeleitung im Feststoff und Strahlung in den Poren. Dieser
Spezialfall enthalt in Bild 1 im mittleren Strang nur die Widerstande Leitung (Feststoff) und im unteren
Strang die Widerstande Leitung (Feststoff) und Strahlung (Pore). Andererseits kann bei Isoliermateria-
lien, wie z. B. Faserisoliermaterialien, eine betrachtliche Warmemenge infolge einer Durchstréomung
der locker gepackten Fasern und einer Strahlung innerhalb der amorphen Fasern transportiert wer-
den, so dass sich die analytische Beschreibung wesentlich schwieriger gestaltet.

Mit den Ublichen Messverfahren zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit wird der Warmetransport (der
eigentliche Enthalpietransport) infolge einer Durchstrémung der Isoliermaterialien durch Gase explizit
nicht erfasst. Beim praktischen Einsatz dieser Werkstoffe tritt dieser Warmetransportprozess aber auf.
Der allgemeine Fall der Warmeleitfahigkeitsverlaufs fir Mischungen zweier Phasen mit unterschiedli-
chem A, deren Verhdltnis als Parameter an den Kurven aufgetragen ist, wird in Bild 2 unter Verwen-
dung des Modells in [2] gezeigt. Man erkennt deutlich, dass die Porositat die Warmeleitfahigkeit stark
reduziert, wenn die Gasphase kontinuierlich vorliegt. Eine diskontinuierlich in den Poren verteilte Pha-
se senkt die Warmeleitfahigkeit etwa linear mit der Porositat. Diese Aussage wurde experimentell bei
Schamotte- und Korundsteinen bis zu Porositaten von rund 60 % und Temperaturen von bis zu 1500
°C bestatigt.



relative Warmeleitfahigkeit

Bild 2 Relative Warmeleitfahigkeit flir verschiedene Mischungsverhaltnisse zweier Phasen mit unter-
schiedlicher Warmeleitfahigkeit, wobei deren Verhéltnis gegen die Porositét aufgetragen ist [1]

Bei hoheren Porositaten gelten die im Bild 3 erlauterten Vorgange abweichend von den bisher be-
schriebenen Modellen. Bild 3 zeigt gestrichelt die einzelnen Wéarmetransportprozesse. Mit Erhdhung
der Porositat steigt die relative Menge des Gases im feuerfesten Werkstoff und somit auch der War-
mestrom innerhalb der Gasphase, aquivalent sinkt die Warmeleitung bedingt durch die feste Phase.
Die Komponenten der Warmestrome infolge unterschiedlicher Transportmechanismen summieren
sich zur effektiven Warmeleitfahigkeit, die im Bild 3 mit den durchgezogenen Linien dargestellt sind.
Die effektive Warmeleitfahigkeit besitzt immer dann ein Minimum in Abhangigkeit der Porositat, wenn
Strahlung bzw. Konvektion am Warmetransport beteiligt sind. Das Minimum verschiebt sich mit stei-
gender Temperatur hin zu geringeren Porositaten, da der Strahlungswarmetransport gegeniiber dem
Leitungswarmetransport starker mit der Temperatur zunimmt. Bei Porositaten unterhalb dem Minimum
der Warmeleitfahigkeit nimmt die effektive Wéarmeleitféahigkeit allmahlich den aus Bild 2 bekannten
Verlauf an. Das Auftreten einer minimalen Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit der Porositéat bedeutet,
dass es fur Warmedammstoffe eine optimale Porositat bzw. Rohdichte gibt, die den grofiten Warme-
dammeffekt hervorruft.
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Bild 3 Warmetransportmechanismen (gestrichelt) und effektive Warmeleitfahigkeit (durchgezogen) bei
hohen Porositaten [1]

Die Warmeleitfahigkeit ist etwa linear von der Porengro3e abhéngig, wie aus verschiedenen Modellen
hervorgeht. Unterschreitet die PorengroRe die mittlere freie Weglange der Gasmolekile, die unter 100
nm liegt, erfolgt eine deutliche Absenkung der Wéarmeleitfahigkeit des Porengases. Damit ist zu erkl&-

ren, dass so genannte mikropordése Warmedammstoffe eine geringere Warmeleitféahigkeit als ruhende
Luft aufweisen kdnnen.

Begriffserlauterung der effektiven Warmeleitfahigkeit

Die effektive Warmeleitfahigkeit eines Isoliermaterials ist das Resultat der elementaren Warmetrans-
portprozesse. Die Differenzialgleichung
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wird nicht nur fir homogene Kérper, sondern auch fiir heterogene, mehrphasige und porése Materia-
lien angewendet, dabei sind: grad T = drtlicher Temperaturgradient, Q = Warmemenge, A = Warme-
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d
leitfahigkeit, t = Zeit, ﬁ E = differenzieller Warmestrom durch das Flachenelement dA.

Die in Experimenten gemessene und tabellarisch angegebene Warmeleitfahigkeit eines feuerfesten
Werkstoffes ist damit nicht mehr ein Maf3 fir den Warmetransport durch die Leitung, sondern gilt fur
den Gesamtwarmetransport unabhéngig vom Wéarmetransportmechanismus innerhalb des feuerfesten
Materials. Diese effektive Warmleitfahigkeit schliel3t somit den Gesamtwarmestrom durch Leitung,
Strahlung und eventuell Konvektion ein. Die effektive Warmeleitfahigkeit ist eine Stoffeigenschaft, die
angibt, wie grof3 in einem Temperaturfeld der Warmestrom ist, der unter der Wirkung der Temperatur-
differenz Gber eine festgelegte Lange eine definierte Flache in Richtung der Normalen durchstromt.
Die Warmeleitfahigkeit der Isoliermaterialien steigt mit der Temperatur, wenn sie bei Raumtemperatur
unter 1 W / (m - K) liegt, und fallt, wenn sie bei Raumtemperatur wesentlich héher als 1 W / (m - K) ist.
Dieses Verhalten erklart sich aus den unterschiedlichen Anteilen an Poren und Feststoff sowie dem
Strahlungswarmetransport in hochporésen, d. h. bei Raumtemperatur wenig leitenden, bei hohen
Temperaturen aber warmedurchldssigen Materialien. Im Gegensatz dazu besitzen niedrigporose
Werkstoffe aufgrund der hohen Warmeleitfahigkeit der Feststoffphase bei Raumtemperatur eine grofRe
Warmeleitfahigkeit, bei hohen Temperaturen wegen des negativen Temperaturkoeffizienten dieser
Feststoffe eine geringere Warmeleitfahigkeit.

Fur porose mehrphasige Werkstoffe kann als empirische Beziehung nach [1] geschrieben werden:
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Der erste Summand in Gleichung (3) beschreibt die reine Warmeleitung der porenfreien kristallinen
Phase. Dabei charakterisiert a die stoffliche Abhéangigkeit der Wéarmeleitung. Der zweite Summand
stellt die reine Warmeleitung in den Luftporen und in einer nicht kristallinen Substanz dar. Der eben-
falls stoffabhangige Koeffizient b soll zur Gesamtporositat umgekehrt proportional sein. Der dritte
Summand gibt die innere Warmestrahlung wieder, wobei der Koeffizient ¢ ein Mal3 fur die Warmeuber-
tragung durch Strahlung ist. Aus Gleichung (3) kann man fir Isoliermaterialien folgende Aussagen ab-
leiten:

e Der innere Strahlungstransportanteil nimmt mit steigender Temperatur wesentlich schneller zu
als der Leitungsanteil. Bei hohen Temperaturen findet der Warmetransport weitgehend durch
innere Warmestrahlung statt.

e Der Leitungsanteil wird bei konstanter Temperatur mit steigender Gesamtporositat geringer.

e Der Strahlungsanteil wird bei gleicher Temperatur mit kleinerem mittleren Porendurchmesser
geringer. Er wird wesentlich durch den Abstand der Strahlungsflachen und somit durch die
PorengréRenverteilung beeinflusst.

e Bei Leerraumanteil wird ein Isoliermaterial mit kleinerem mittleren Porendurchmesser einen
geringeren Anstieg der effektiven Warmeleitféhigkeit in Abhéngigkeit der Temperatur zeigen.

e Bei Anisometrien bzw. Texturen, besonders bei zufalligen Porenvolumenstrukturen, kann die
effektive Warmeleitfahigkeit richtungsabhéangig sein.

Fasst man alle dargestellten Aussagen zusammen, kann man die Anforderungen an einen Isolierma-
terials mit minimaler Wéarmeleitféahigkeit formulieren.
e Die Porositat ist auf die Einsatztemperatur bzw. das zu ddammende Temperaturgefalle abzu-
stimmen. Die Warmeleitfahigkeit sinkt mit steigender Einsatztemperatur.
e Die Poren sollen mdglichst klein sein.
e Risse, Spalten und Grobporen, die einen konvektiven Warmetransport erméglichen, sind zu
vermeiden. Dies ist insbesondere bei der Schichtung mehrerer Isolationsplatten zu beachten

Ein Isoliermaterial mit maximaler Warmeleitfahigkeit wére durch folgende MaRhahmen zu erreichen:

o Der Werkstoff soll weitgehend porenfrei sein.

e Die Feststoffphase soll aus einer dichtgepackten Kristallstruktur aus Atomen mit mdglichst ge-
ringer relativer Masse aufgebaut sein, aus mdglichst gro3en Kristallen mit einer hohen Ord-
nung im Gitter, ohne Mikrorisse oder amorphe Anteile bestehen, mdglichst einphasig sein und
eine hohe Transparenz besitzen.



e Zusatze von Grafit oder SiC erhéhen die Warmeleitfahigkeit Ublicher feuerfester Werkstoffe.
Fur Sonderfalle sind BeO und AIN die Materialen mit der hochsten Warmeleitfahigkeit.

Einfluss des Druckes auf die Warmeleitfahigkeit

Experimentelle Arbeiten zeigen, dass die Warmeleitfahigkeit des in einem porésen Medium befindli-
chen Gases vom reinen Stoffwert abweichen, kann, woraus folgt, dass auch die Dimensionierung des
umschlielenden Raumes — z. B. Poren in Dammmaterialien — eine entscheidende Rolle spielt. Dieses
Phanomen ist mit Hilfe der kinetischen Gastheorie erklarbar, wobei hierin die Knudsen-Zahl Kn das
Verhaltnis zwischen der mittleren freien Wegléange der Gasmolekile Iy und des Porendurchmesser d,
beschreibt.

Kn= -2 4)
p

Die Warmeleitfahigkeit eines idealen freien Gases errechnet sich gemaf der kinetischen Gastheorie
wie folgt (cq: spezifische Warmekapazitat, pq: Dichte, vg: mittlere Geschwindigkeit der Gasmolekdile, |g:
mittlere freie Weglange des Gases):
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Weitere Details kdnnen [3] enthommen werden. Zusammengefasst kann man drei Falle unterschei-
den:

e |y <<d,, die Warmeleitfahigkeit A ist unabh&ngig vom Druck

e |y >>d,, die Warmeleitfahigkeit 2 ist bei gegebener Temperatur proportional zum Gasdruck,

bei konstantem Gasdruck ist A proportional zu 1/\/?
e |y =d,, die Warmeleitfahigkeit ist druckabhangig, eine genauere Aussage ist nicht moglich.

Man spricht vom ersten Fall, wenn der Porendurchmesser bzw. der Abstand der begrenzenden Wan-
de d, konstant und wesentlich groéRer ist als die mittlere freie Weglange der |; der Gasmolekiile. Der
zweite Fall tritt dann ein, wenn die Poren zu klein sind und gleiche Durchmesser haben. In der Praxis
treten diese Falle aber nicht auf, da die Poren meist verschiedene Formen bzw. Durchmesser haben.
Dies lasst sich wie folgt grafisch darstellen (Bild 4 links): Bei konstanter Porengréf3e kann der Poren-
durchmesser mit der mittleren freien Weglange der Gase verglichen werden. Die Knudsen-Zahl ist bei
kleinen Dricken groRRer oder gleich 1. Die mittlere freie Weglange sinkt bei Erhéhung des Drucks [3],
was eine Verringerung der Knudsen-Zahl zur Folge hat. Somit ist die Warmeleitfahigkeit unabhéngig
vom Druck.
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Bild 4 Abhéngigkeit der Warmeleitfahigkeit vom Druck bei konstanter (links) und unterschiedlicher
(rechts) PorengréiRe

Bei unterschiedlichem Porendurchmesser (Bild 4 rechts) spielt der Durchmesser der Mikroporen eine
entscheidende Rolle, jene Poren, deren Durchmesser wesentlich kleiner ist als die mittlere freie Weg-
lange der Gasmolekile, beeinflussen die Warmeleitfahigkeit des Isoliermaterials.

Bei der Verifizierung dieser Theorie in Experimenten stdf3t man jedoch auf das Problem, dass sich in
gangigen Thermoprozessanlagen die Warmeleitfahigkeit der Isolationsmaterialien nicht leicht bestim-
men lasst. Sie steht aber im unmittelbaren Zusammenhang mit der erforderlichen Heizleistung, die der
Ofenbauer zu installieren hat, um Kundenvorgaben hinsichtlich Aufheizrate und Temperaturgleichméa-



Bigkeit zu erfullen. Leistungen lassen sich dagegen unmittelbar messen, und Tendenzen lassen sich
direkt auf die effektive Warmeleitfahigkeit Gbertragen, so dass ein Vergleich mit der Theorie méglich
ist. Alle durchgefiihrten Versuche beschranken sich daher auf die Ermittlung der notwendigen Heiz-
leistungen.

Versuchsaufbau

Fir die Versuche wird ein Hochdruckrofen vom Typ ,Rubistar 100 der Firma Linn High Therm GmbH
verwendet (Bild 5). Dieser dient z. B. zur Warmebehandlung von Corunden (Rubine, Saphire) im Dif-
fusionsverfahren, um deren Farbton zu variieren oder auch zum Sintern von Pulvermetallen fur Hart-
metall-Schneidewerkzeuge.
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Bild 5 Hochdruck-Kammerofen ,Rubistar 100“ der Firma Linn High Therm GmbH, rechts oben mit
dem Kammerofen behandelte Corunde wie Rubine und Saphire (Corundum Mine Co. Ltd. Bangkok),
unten Hartmetall-Schneidewerkzeuge (Boehlerit)

Der Ofen besitzt einen quaderférmige Nutzraum mit den MaRen 70 mm x 80 mm x 120 mm (B x H x
T). Die im Rahmen dieser Versuchsreihe verwendete dreischichtige Isolation (Kombination aus Faser-
und Porenmaterial) erlaubt unter oxidierender Atmosphéare eine Kurzzeittemperatur von 1800 °C, im
Dauerbetrieb eine Temperatur von 1750 °C. Die aufwandige Isolation verspricht eine Temperatur-
genauigkeit von + 10 K, der Druckbehalter lasst Arbeitsdriicke bis 100 bar unter Luft, Argon und Stick-
stoff zu (Wasserstoffanteil maximal 5 %). Vor Prozessbeginn wird mit einer Vakuumpumpe bis 5 - 10 ~
® mbar evakuiert. Fur diese Experimente waren Kanthal-Super-Heizelemente mit einer typischen Leis-
tung von ca. 5 kW installiert.

Die doppelwandige Vakuumkammer besteht aus dem Ofengehéuse und zwei Ofendeckeln. Trotz der
aufwandigen Isolation muss der Druckbehalter wassergekihlt werden, um eine Oberflachentempera-
tur von unter 60 °C zu erzielen. Als Kihimittel reicht normales Leitungswasser aus. Die Anlage besitzt
zwei Anschlisse fur Schutzgas und Luft, letzterer lasst sich auch fur eine zweite Schutzgaszufuhr nut-
zen. Ein weiterer Anschluss ist fiir den Vakuumpumpenanschluss vorgesehen. Die Vorderseite der
Kammer weist eine quadratische Offnung fiir die Chargierung auf, an der Oberseite sind Durchfiihrun-
gen fur die Heizelemente angebracht (Bild 6 links).



Bild 6 Isolationseinsatz (links) und Kanthal-Super-1900-Heizelemente (rechts)

Die Beheizung erfolgt mit funf Kanthal-Heizelementen, die senkrecht angeordnet und mit Hilfe einer
Aluminiumschiene an der Hochdruckstromdurchfiihrung angeschlossen sind (Bild 6 rechts).

Diese Heizelemente erlauben bei den im Rahmen dieser Experimente verwendeten Schutzgasen eine
Maximaltemperatur von 1800 °C. Lediglich bei Verwendung von Wasserstoff sinkt die Einsatztempera-
tur bei maximal 5 % Wasserstoffanteil auf 1650 °C. Wie in jedem mit Widerstandsheizern operieren-
den Ofen liegt die Ofenraumtemperatur um ca. 30 bis 100 K unter der Heizelementtemperatur.

Zur Temperaturerfassung dienen vier Thermoelemente, von denen zwei allein fur die Messung der
Ofenkammertemperatur verantwortlich sind (Pt40Rh/Pt20Rh). Ersteres ist mit dem Sicherheitsregler
verbunden, das zweite arbeitet mit dem Programmregler zusammen.

Das dritte Thermoelement (Typ S Pt-Rh), das sich in der mittleren Isolationsschicht befindet, misst die
Temperaturanderung wahrend der Aufheizphase. Das vierte Thermoelement (Typ K NiCrNi) ist im
AuRenmantel eingesetzt und zeigt praktisch die Anderung der Innenwandtemperatur. Die vollstandige
Anordnung ist in Bild 7 wiedergegeben.
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Bild 7 Anordnung der Thermoelemente, Blick von vorne in die Ofenkammer

Versuchsdurchfihrung

Den Untersuchungen lag folgender Versuchsplan zugrunde:
e Madglichst schnelles Aufheizen aus dem kalten Zustand auf die Endtemperatur von 1000 °C
bzw. 1700 °C
e Drei Stunden Haltezeit bei dieser Temperatur
e Abkihlen bei laufender Wasserkihlung auf 300 °C bei gleichzeitigem Druckabfall
e Offnung des Ofens erst unter 300 °C

Alle Versuche wurden unter folgenden Atmosphéaren bei folgenden Driicken durchgefuhrt:
e Vakuum besser als 5 - 10 ~* mbar
e Luft: Normaldruck, 10 bar, 25 bar, 50 bar, 75 bar und 100 bar
e Argon: Normaldruck, 10 bar, 25 bar, 50 bar, 75 bar und 100 bar

Dabei wurden folgende Temperaturen festgehalten:



e Kammertemperatur (Thermoelement 2)
e Temperatur in der Isolationsmitte (Thermoelement 3)
e Innenwandtemperatur des Druckbehdlters (Thermoelement 4)

Weiterhin wurden folgende Messwerte aufgenommen:
Vakuumdruck (nur bei Versuchen unter Vakuum)
Heizleistung

Kihlwasserdurchfluss

Kuhlwassereinlauf- und -auslauftemperatur

Weiterhin wurde die Temperaturhomogenitat in der Ofenkammer mit Hilfe von keramischen Messrin-
gen (Durchmesser um 25 mm) untersucht. Diese Messringe bestehen aus keramischem Material und
sind fiir verschiedene Messbereiche von knapp 1000 °C bis zu rund 1800 °C erhaltlich. Das Messprin-
zip besteht darin, dass die Ringe in Abhangigkeit der maximal erzielten Temperatur eine Schwindung
im Durchmesser aufweisen. Nach Messung des Enddurchmessers kann die zugehérige Temperatur in
den Tabellen des Messringherstellers ermittelt werden. Damit die Ringe ungehindert schwinden kén-
nen, sollten sie auf feines Aluminiumoxidpulver gelegt werden, um die Messung verfalschende Rei-
bungseffekte zu vermeiden. Ferner ist eine derartige Messung erst dann aussagekréftig, wenn die
Temperatur ca. drei Stunden konstant gehalten wurde. Bild 8 zeigt die Anordnung der Ringe in der
Ofenkammer, wobei alle Ringe auf halber Hohe fixiert wurden. Eine Untersuchung der Temperatur-
homogenitat fand somit nur in der waagerechten Ebene statt.

Bild 8 Anordnung der Messringe in der Ofenkammer (Blick von oben). Links, rechts und an der Rick-
seite sind die Heizer zu erkennen

Abhangigkeit der Heizleistung von Druck und Temperatur

Geman der Vorgabe wird fur jede Kombination von Gasart, Druck und Temperatur die Heizkurve auf-
genommen. Da der Ofen aufgrund der Transformatorleistung von rund 5 kW sehr viel Zeit zum Errei-
chen der Endtemperatur bendétigen wirde und der Zeitrahmen fir die Messungen begrenzt war, wird
die theoretisch notwendige Leistung durch Extrapolation ermittelt. Bild 9 zeigt die Heizleistung und die
erforderliche Kihlleistung in Abhangigkeit der Zeit am Beispiel der Messung fur 1000 °C Endtempera-
tur unter 100 bar Argonatmosphére.

Nach vier Stunden wurde die Messung abgebrochen und die Leistung fur den stationaren Zustand per
Extrapolation ermittelt. Die Kihlwasserverlustleistung kann aus der Temperaturdifferenz zwischen
Wasservorlauf und -riicklauf und dem konstanten Wasserfluss berechnet werden.
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Asymptote Y(x) = 0.709
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Bild 9 Messkurve fiir 1000 °C Endtemperatur unter 100 bar Argonatmosphére

Der asymptotische Grenzwert der Heizleistung ist zwar nicht mit der tatséachlichen Leistung gleichzu-
setzen, die der Ofenbauer in eine Anlage dieser Bauart zu installieren hat, doch erhélt man mit dieser
Messmethode bereits relative Leistungen in Abhangigkeit von Gasatmosphére, Druck und Endtempe-
ratur. Die so aus den Einzelmessreihen ermittelten asymptotischen Heizleistungen fir den stationaren
Fall lassen sich gegen den Ofendruck auftragen (Bild 10).
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Bild 10 Die per Extrapolation gewonnenen stationdren Leistungen in Abhangigkeit des Druckes fir
Luft (links) und Argon (rechts)

Da sich die Messergebnisse fur Luft und Argon nicht wesentlich unterscheiden, erfolgt die weitere
Auswertung nur noch mit Argon als Prozessgas; hier liegt die erforderliche Leistung um maximal 10 %
Uber derjenigen bei Luftatmosphare.

Im Rahmen dieser Versuchsreihe erfolgte die Leistungsberechnung fur die haufig bendtigten Endtem-
peraturen von 1000 °C und 1700 °C. Das Produktspektrum von Linn High Therm deckt aber auch Ma-
ximaltemperaturen bis 2100 °C ab. Noch héhere Temperaturen sind nur mit anderen Isolationsmateri-
alien und Heizern realisierbar; da sich erstere aber hinsichtlich der Warmeleitféahigkeit von der hier
verwendeten Kombination von DAmmmaterialien unterscheiden, ist eine Ubertragung der Messergeb-
nisse nur naherungsweise maglich.

Geht man von einem konstanten Druck aus, kann man fur die Interpolation zwischen 1000 °C und
1700 °C und fur die Extrapolation bis 2100 °C naherungsweise eine Leistungszunahme dritten Grades
annehmen, d. h. man geht bei jedem Druck von drei Messpunkten aus (0 kW fiir Raumtemperatur so-
wie die gemessenen stationdren Leistungen fiir 1000 °C und 1700 °C) und interpoliert mit einem Poly-
nom dritten Grades.

Um die gewonnenen Ergebnisse auf andere Ofengrdé3en gleicher Bauart tbertragen zu kénnen, ist es
vorteilhaft, anstelle der absoluten Leistung die spezifische Leistung, also die Leistung pro Liter Nutz-
volumen anzugeben. Im letzten Berechnungsschritt erfolgt schlie3lich die Umrechnung der im Versuch
gewonnenen stationaren Leistung auf die real zu installierende Heizleistung. Dieser Vorgang ist aller-
dings nur schwer anhand der Messergebnisse durchfiihrbar, sondern hier kommt die langjéhrige Er-



fahrung im Ofenbau zum Tragen. Als Referenzwert dient die Tatsache, dass ein Ofen dieser Bauart
mit einer Maximaltemperatur von 2100 °C bei einer Aufheizzeit von rund zwei Stunden eine spezifi-
sche Leistung von ca. 12 bis 15 kW/Liter aufweisen muss, wenn bei einem Druck von 100 bar gearbei-
tet werden soll. Bild 11 zeigt die so umgerechnete Kurvenschar.
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Bild 11 Richtkurvenschar fur die Auslegung von Hochtemperaturdfen bei Arbeitsdriicken bis 100 bar
unter Luft- und Argonatmosphére

Diese Kurven lassen sich ausschlie3lich auf Hochdruckofen gleicher Bauart tbertragen, d. h. sowohl
die Dicke der einzelnen Isolationsschichten als auch deren Material durfen sich hinsichtlich der War-
meleitféahigkeiten (auch in Abhangigkeit der Temperatur) nicht wesentlich unterscheiden.

Der Kurvenverlauf lasst sich anhand der Abhéngigkeit der Wéarmeleitfahigkeit vom Druck erklaren. Of-
fensichtlich besitzen die verwendeten Isolationsmaterialien eine ndherungsweise konstante Porengro-
Re, denn so lasst sich die Kurve in Bild 4 links unmittelbar auf die obige Schar tUbertragen. Zunéchst
wachst die Warmeleitfahigkeit (Kn > 1), folglich wachst auch der Leistungsbedarf mehr oder weniger
stark, das entspricht etwa dem Bereich bis 80 bar. Bei hoheren Driicken sinkt die Knudsen-Zahl auf
Werte nahe 1, daher ist bis 100 bar ein sehr leichtes Abflachen der Kurvenschar festzustellen.

Weitere Messwerte wurden im Vakuumbetrieb aufgenommen, die Umrechnung in die spezifische Leis-
tung sowie die Kalibrierung der Leistungswerte erfolgte analog zum Hochdruckbetrieb. Als Ergebnis ist
festzuhalten, dass der Leistungsbedarf unter Vakuum rund zwei Drittel unter dem Wert im Betrieb un-
ter Normaldruck (1 bar) liegt. Bild 12 zeigt den Vergleich der spezifischen Leistung zwischen Vakuum-
betrieb und der Arbeit unter Normaldruck fur den Temperaturbereich zwischen 1000 °C und 1700 °C.
Auch dieses Verhalten lasst sich mit dem linearen Anstieg der Knudsen-Zahl bei geringen Driicken er-
klaren — eine Reduzierung des Drucks auf unter 10 ~° mbar zieht gemaR Bild 4 eine Reduktion der
Warmeleitfahigkeit nach sich. Auch in der Literatur [6] wird darauf hingewiesen, dass unter Vakuum
die Warmeleitféahigkeit bei ca. 70 % des Wertes unter Normaldruck liegt.
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Bild 12 Richtwerte fur die Auslegung von Hochtemperaturdfen unter Vakuum

Temperaturgleichmagigkeit

Unter Luftatmosphare wurde die Temperaturgleichmafigkeit mit Hilfe der Temperaturmessringe un-
tersucht, um Erkenntnisse Uber den Einfluss des Druckes auf die Homogenitat zu gewinnen. Diese ist
von besonderem Interesse, da viele Betreiber solcher Hochdruckofen eine Genauigkeit von besser als
+ 10 K vom Ofenhersteller fordern, d. h. zwischen dem kaltesten und heiResten Punkt innerhalb des
Nutzraumes darf maximal eine Differenz von 20 K vorherrschen. Da sich die Montage mehrerer Ther-
moelemente bei sehr kleinen Ofen auf so engem Raum schwierig gestalten wiirde, wird auf die Mess-
ringe ausgewichen. Bild 13 zeigt die Temperaturverteilung fur Temperaturen zwischen 1300 °C und
1700 °C im Druckbereich von 10 bar bis 75 bar.

1300 °C, 10 bar 1500 °C, 25 bar

1700 °C, 75 bar

Bild 13 Temperaturverteilung in der Ofenkammer mit Blick von oben

Die Querschnitte durch die Heizelemente sind schwarz eingezeichnet. Auffallend ist in allen drei Fal-
len, dass — wie zu erwarten — an der Ruckseite aufgrund des zusétzlichen Heizers die Temperatur am
héchsten ausfallt. Eine Erhéhung von Druck und Temperatur wirkt sich positiv auf die Homogenitat, da
bei 1700 °C und 75 bar die maximale Differenz lediglich 11 K betragt, wahrend bei nur 1300 °C und 10
bar 22 K Unterschied zu beobachten sind. Dies lasst sich dadurch erklaren, dass bei héherer Tempe-
ratur und steigendem Druck mit zunehmender Dichte sich die Warmeleitung gemaf Bild 4 verbessert.
Insgesamt kdnnte diesem Ofen eine Temperaturgenauigkeit von ca. + 10 K bescheinigt werden, vo-
rausgesetzt man arbeitet unter Stickstoff- oder Luftatmosphéare. Messungen hinsichtlich der Tempera-
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turhomogenitat unter Argonatmosphare wurden nicht durchgefuhrt, doch lasst sich aufgrund der
schlechteren Warmeleitfahigkeit von Argon (0,017 W / m - K) im Vergleich zu Luft bzw. Stickstoff
(0,026 W / m - K, Werte jeweils bei Raumtemperatur) darauf schlie3en, dass etwas héhere Tempera-
turabweichungen zu erwarten sind.

Unabhangig von der Atmosphéare lie3e sich die Temperaturgenauigkeit optimieren, wenn an der
Frontseite ebenfalls ein Heizer installiert wirde, was allerdings die Chargierung erschwert.

Fazit

Das grundsatzliche Ziel der Versuchsreihe bestand in der Untersuchung der Zusammenhange zwi-
schen der effektiven Warmeleitfahigkeit von pordsen Isoliermaterialien und verschiedenen einsatzbe-
dingten Einflussfaktoren wie Temperatur, Gasart und Gasdruck. Hierbei wurden anhand eines Druck-
kammerofens verallgemeinerungsfahige Richtlinien aufgestellt, welche Heizleistung in Abhangigkeit
der eben genannten Faktoren zu installieren ist. Dies erleichtert die Auslegung &hnlich konzipierter
Ofen erheblich, da bislang keine verlasslichen Ergebnisse vorlagen und die Dimensionierung der
Heizleistung oft mit einer gewissen Unsicherheit erfolgte. Aul3erdem lasst sich festhalten, dass die
haufig geforderte Temperaturgenauigkeit von + 10 K durchaus realisierbar ist, noch bessere Homoge-
nitaten erfordern jedoch eine gezielte Optimierung hinsichtlich der Heizelementanordnung oder des
Ofenkonzeptes, wie z. B. die Ausfuhrung als Top- oder Bodenlader.

Diese Messungen brachten wertvolle Erkenntnisse bei der Auslegung eines 60-bar-Hochdruckofens
fir Temperaturen bis 2000 °C unter Stickstoff- und Argonatmosphére (Bild 14). Eine hohe Tempera-
turhomogenitéat (besser als + 10 K) gelang dort mit Hilfe der Ausfiihrung als Toplader mit im Zylinder-
umfang installierten Heizelementen. Um die Aufheizzeit weiter zu verkirzen (ca. 45 Minuten), wurden
unter Verwendung einer noch effektiveren Grafitisolation fir 5 Liter Nutzraum 60 kW Heizleistung in-
stalliert, was einer spezifischen Leistung von 12 kW/Liter entspricht, die eingangs beschriebene Theo-
rie liefert Werte um 9,5 kW/Liter. Trotz der aufwandigen Grafitisolation ist auch bei diesem Ofentyp ei-
ne Wasserkuhlleistung von ca. 17 kW erforderlich, wie Versuche gezeigt haben.

Bild 14 Rubistar Spezial in Ausfiihrung als Toplader. Links das Umlaufkiihlaggregat
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