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Abstract

Im Rahmen eines Forschungsprojektes, finanziert durch die AiF-IGF, wurde untersucht, ob und
in welchem Umfang grafitische Warmedammungen durch oxidische Materialien ersetzt werden
kénnen, um Kosten zu senken. Oxidische Dammestoffe sind aufgrund geringerer Kosten und
ahnlicher oder niedrigerer Warmeleitfahigkeiten eine mogliche Alternative fir grafitische
Dammstoffe in Vakuumdfen. Das Evakuierungsverhalten unter Vakuumbedingungen der meisten
oxidischen Dammstoffe war jedoch weitgehend unbekannt. Es werden hier Ergebnisse von
Evakuierungsexperimenten bei 20°C und hohen Temperaturen, bis 1700 °C, fur oxidische und
grafitische Dammstoffe aufgezeigt. Es wurde ein Versuchsablauf genutzt, der vergleichende
Betrachtungen mit den Temperatur-Druck-Zeitverlaufen des leeren Ofens, mit dem identischen
Ablauf der Einzeldammstoffuntersuchung und des Kontaktversuches oxidischer Dammstoff mit
Grafitfilz zulasst. Die technische Eignung oxidischer Warmedammstoffe fur Vakuumofen wird u.
a. anhand der gemessenen Temperatur-Druck-Zeitzyklen, Restgasanalysen und Masseverlusten
bewertet. Es wird die Einsetzbarkeit kombinierter grafitischer und oxidischer Dammsysteme im
Vakuum untersucht. Eine Wirtschaftlichkeitsanalyse unterstutzt die Empfehlungen zur
Substitution von Gratftifilzen.

Keywords: Vakuumofen, Vergleich oxidische und grafitische Warmedammestoffe, Evakuierung,
Restgasanalyse, Masseverluste
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1 Einleitung

Vakuumofen zur Warmebehandlung sind in vielen Variationen, Grof3en und Temperaturbereichen
im Einsatz. Sie werden Gberwiegend in der Metallverarbeitung eingesetzt und besitzen im Bereich
der thermochemischen Warmebehandlung metallischer Werkstucke eine standig wachsende
Bedeutung. Einer ihrer Vorzuge ist die Moglichkeit der Hochdruck-Gasabschreckung, verbunden
mit dem Verzicht auf flissige Abschreckmedien. Durch den Einsatz von Inertgasen weisen die
Oberflachen der behandelten Teile bei korrekter Prozessfihrung bessere Qualitaten auf und der
Reinigungsprozess des flissigen Abschreckmediums entféllt. Besonders oxidationsempfindliche
Metalle wie Molybdan, Wolfram, Tantal und Titan konnen im Hochvakuum wéarmebehandelt
werden, ohne merkliche Mengen Sauerstoff aus dem Restgas aufzunehmen. Haupteinsatzgebiet
ist aber Stahl.

Es ist moglich, dass Vakuumdofen nach zwei unterschiedlichen Konzepten realisiert werden. Das
wesentliche Unterscheidungsmerkmal ist die Anordnung des vakuumdichten Gefal3es. Bei soge-
nannten ,HeiRwanddéfen® wird im Wesentlichen der Nutzraum von einer in der Regel metallischen
Wand umschlossen, die eine vakuumdichte Kammer bildet. Die Beheizungseinrichtung und
Warmedammung befindet sich auf3erhalb dieser Kammer. Im Unterschied zu den sogenannten
.Kaltwandofen“ bildet das auRere Gehéduse die Vakuumdichte Wand. Die Beheizung und die
Warmedammung befinden sich innerhalb eines vakuumtauglichen Stahlkessels [UhlO1]. Bei dem
hier bearbeiteten Forschungsvorhaben wird hauptsachlich die Warmedammung von Kalt-
wandofen untersucht, die in die Vakuumkammer eingebaut ist. Um die Vakuumdichtheit sicherzu-
stellen werden typischerweise Kaltwanddfen verwendet, die zudem mit wassergekiihlten Wanden
ausgeristet sind. Dies ist der Ubliche Aufbau fur die meisten Vakuumafen.

Zur Warmedammung von Vakuumoéfen, insbesondere fir Ofen mit Arbeitsdricken im
Hochvakuum, werden in der Regel Strahlschilde aus Refraktarmetallen und Edelstahlen, gestuft
nach der maximalen Schildtemperatur, verwendet. Seltener kommen Strahlschilde aus
Kohlenstoffwerkstoffen, zum Beispiel aus kohlenstofffaserverstarktem Kohlenstoff (CFC), zum
Einsatz. Der industrielle Einsatz von Vakuumofen liegt hauptséchlich im Feinvakuumbereich mit
Arbeitsdriicken bis ungefahr 10 mbar. Die Warmedammung diese Ofen kann mit klassischen
Warmedammstoffen aufgebaut werden. Dabei wird bei Ofen zur Vakuumwéarmebehandlung
metallischer Giter Ublicherweise Grafitfilz eingesetzt.

Bei der Analyse von Vakuumofen fallen Unterschiede in der warmetechnischen Auslegung
zwischen Anlagen mit Chargenbetrieb und mit kontinuierlicher Betriebsweise auf. Ofen fir
Chargenprozesse weisen in der Regel eine kleinere Dammschichtstarke auf, da fir einen
wirtschaftlich optimalen Betrieb die Gesamtprozesszeit eine wesentliche Bedeutung besitzt. Die
Warmeverluste werden von Speicherverlusten dominiert. Hier kann durch eine Minimierung der
Masse der im Nutzraum verbauten Teile und der Chargierhilfsmittel eine Effizienzsteigerung
erzielt werden [Ziel0]. GroRere Dammschichtdicken senken zwar die Durchgangsverluste der
Anlage, verlangern aber signifikant die Evakuierungs- und Abkuhldauer bei Vakuumprozessen.
Dariiber hinaus erhéhen sie den Anlagenpreis. Anders stellt sich die Situation bei Ofen mit
kontinuierlicher oder quasikontinuierlicher Fahrweise (Durchlauféfen) dar. Hier besitzen die
Speicherverluste der Ofenbaustoffe nur eine untergeordnete Bedeutung, da nur selten auf- und
abgeheizt wird, die Ofen aber lange auf Prozesstemperatur gehalten werden. Die dabei ent-
stehenden Wandverluste sind im Wesentlichen Durchgangsverluste. Bei Durchlaufanlagen kann
die Warmedammung signifikant starker ausgelegt werden als bei Ofen fur Chargenprozesse.
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1.1 Motivation

Grafitfilze sind teurer als die meisten Produkte auf oxidkeramischer Basis. Dies ist unter anderem
auf teure Rohstoffe, einen hoheren Energieaufwand und aufwendigere Anlagen bei der
Herstellung zurickzufuhren. Warmedammestoffe auf Kohlenstoffbasis, zu denen die Grafitfilze
zahlen, besitzen in der Regel eine faserférmige Struktur. Die Warmeleitfahigkeit dieser
Dammstoffe mit einer faserférmigen Struktur ist zwar gering, aber dquivalente oxidkeramische
Faserdammestoffe weisen eine noch niedrigere Warmeleitfahigkeit auf. Neuere Entwicklungen mit
extrem niedriger Warmeleitfahigkeit verwenden mikropordse Dammstoffe, die aber auf
Kohlenstoffbasis nicht zur Verfigung stehen. Den warmetechnischen und wirtschaftlichen
Vorteilen der Verwendung oxidkeramischer Warmedammstoffe steht speziell in Vakuumofen eine
Reihe von Hemmnissen entgegen. Einerseits muss mit Kontaktreaktionen der oxidischen
Werkstoffe mit kohlenstoffhaltigen Konstruktionsmaterialien gerechnet werden. Die Grenz-
temperaturen der Reaktion hdngen u.a. von der chemischen und mineralogischen Zusammen-
setzung der Materialien ab. Andererseits muss besonders bei langlebigen Ofenzustellungen der
Einfluss des Totaldrucks und der Restgaszusammensetzung berlcksichtigt werden.

Die Zusammensetzung des Restgases in Vakuumofen wird durch die Betriebsweise des Ofens,
die verwendeten Ofenbaustoffe und die behandelten Warmgulter sowie die eingesetzten
Vakuumpumpen und gezielte Gaseinlasse beeinflusst. Der Hauptbestandteil des Restgases in
Vakuumofen ist Wasserdampf, der mit Grafit bei hoheren Temperaturen unter Bildung von
Kohlenmonoxid und Wasserstoff reagiert. Das Restgas wirkt dann nicht mehr oxidierend auf das
Wwarmgut. Es konnen so blanke metallische Bauteiloberflachen gewahrleistet werden.
Chargenotfen werden regelmaf3ig zum Einlegen und Entnehmen des Warmgutes gedffnet. Jeder
dieser Chargiervorgange fihrt dazu, dass Umgebungsluft in die Kammer gelangt. Die dabei
eingebrachte Luftfeuchte und das Adsorptionsverhalten der Oberflachen wirkt sich stark auf die
Restgaszusammensetzung aus und verlangert die Evakuierungsdauer. Bei Verwendung
oxidischer Dammstoffe muss eine veranderte Restgaszusammensetzung angenommen werden.

Abgetragene Staubpartikel oxidischer Dammstoffe wirken in mechanischen Pumpen abrasiv.
Grafitstaub als Feststoffschmiermittel hingegen ruft keinen abrasiven Verschlei? von
Vakuumpumpen hervor. Mdgliche Abhilfe schaffen Staubfilter, die aber nur als Ansaudfilter vor
den Vorpumpen eingesetzt werden kénnen. Ansaudfilter vor Hochvakuumpumpen fiihren zu
einer Reduzierung des Saugvermdgens. In solchen Féllen kénnen die Hochvakuumpumpen beim
Evakuieren von Umgebungsdruck iber Bypasse umgangen werden, so dass nur das Restgas im
Fein- und Hochvakuum durch die Hochvakuumpumpe gesaugt wird. In diesem Druckbereich sind
die Stromungskrafte so gering, dass nicht mit einer signifikanten Staubbeladung zu rechnen ist.
Die heute verwendeten Grafitfilze zeichnen sich durch eine offenporige, faserférmige Struktur mit
einer relativ groRen Permeabilitat aus. Offenporige Strukturen lassen sich relativ gut evakuieren,
obwohl die Porengréf3en signifikant unterhalb der mittleren freien Weglangen der Gasmolekiile
liegen. Bereits im Feinvakuumbereich (Totaldriicke von 1 mbar bis 10 mbar) betréagt die mittlere
freie Weglange zwischen 0,1 bis 100 mm.

Grafitfilze sind aufgrund des komplexen Herstellungsverfahrens kostenintensiv, deshalb kdnnten
oxidische Dammstoffe eine kostengtinstigere Alternative zu grafitischen Materialien darstellen.
Dies betrifft sowohl die Investitions- als auch die Betriebskosten. Dariber hinaus kann eine
deutlich niedrigere Warmeleitfahigkeit von oxidischen Warmedammstoffen den Verzicht von
wassergekihlten AuRenwdnden nach sich ziehen und somit zu weiteren Kostensenkungen
fuhren.
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1.2 Aufgabenstellung

Um geeignete oxidische Dammstoffe zu identifizieren, ist das Evakuierungsverhalten einer Reihe
von Materialien bei Umgebungstemperatur bei ca. 20°C und in einem Hochtemperatur-
Vakuumofen zu analysieren. Moderne oxidische Dammstoffe weisen haufig eine geschlossene
Porositat auf, was die erforderlichen Evakuierungszeiten verlangern kdnnte. Auch das
Hochtemperaturverhalten oxidischer Materialien in Kontakt mit grafitischen Materialien wird
untersucht. Die Verwendung einiger hochfeuerfester Oxidkeramiken in Vakuumdfen wurde
bereits analysiert, wobei der Schwerpunkt auf der Materialinteraktion zwischen verschiedenen
Keramiken und feuerfesten Metallen lag [LevO1l]. Im Zusammenhang mit Ultrahochvakuum-
anwendungen hat das Evakuierungsverhalten von Oxidkeramiken bei 20°C Aufmerksamkeit
erregt [Wes01], [Col01]. Das Evakuierungsverhalten von Grafitfilzen wurde von Uhlig et al.
untersucht [Uhl02-05]. Der Autor [Uhl05] prasentierte auch ein vergleichendes Verfahren zur
Messung der Ausgasung von Warmedammstoffen bei hohen Temperaturen, das sowohl fur
Grafit- als auch fur Oxidmaterialien geeignet ist.

Mit dem Forschungsvorhaben sollten vorhandene Vakuumofen dahingehend weiterentwickelt
werden, dass die Warmedammungen bei gleichem Platzbedarf signifikant geringere Durchgangs-
verluste aufweisen. AuRerdem sollte das Wissen Uber die technische Eignung von
Kombinationen grafitischer und oxidkeramischer Warmedammestoffe in Vakuumofen erweitert
werden. Weiterhin sollte der Einfluss oxidkeramischer Dammstoffe auf die Qualitat des Vakuums
und die Restgaszusammensetzung untersucht werden. Es ist beabsichtigt, Gber den im Antrag
beschriebenen Rahmen, Forschungsergebnisse flir die spatere industrielle Nutzung aufzuzeigen.

1.3 Untersuchungsstrategie

Der Losungsweg zur Erreichung des Forschungsziels wurde in sieben Arbeitspakete untergliedert
und ist Grundlage fur den in Abbildung 1 dargestellten Zeitplan. Zum Verstandnis der in diesem
Forschungsprojekt vorgenommenen Untersuchungen werden im Folgenden die wesentlichen
Schwerpunkte der einzelnen Arbeitspakete zusammengefasst.

Arbeitspaket 2018 2019 2020

Quartal 1 |Quartal 2 |Quartal 3 |Quartal 4 |Quartal 1 |Quartal 2 [Quartal 3 |Quartal 4 |Quartal 1 |Quartal 2

1. Auswahl oxidischer Dammstoffe
2. Bau einer Kammer fir
Entgasungsversuche

3. Messung des Entgasungsverhaltens _

bei Raumtemperatur

Projektende

4. Untersuchungen im Vakuumofen _
5. Konzeption des Demonstrators - -
6. Bau und Testung im Versuchsfeld ﬁ _
Q
7. Warmetechnische Berechnungen und § - - - |
Berichterstattung o | |
- urspriingliche Planung Verlangerung

Anderung der Projektbearbeitung

Abbildung 1: Projektzeitplan
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Arbeitspaket 1: Auswahl der relevanten oxidkeramischen Dammstoffe

Fur eine Substitution von kohlenstoffbasierten Warmedammstoffen wie Grafitweich- oder
Grafithartfilz kommen verschiedene oxidkeramische Dammmaterialien in Frage. Ein mehr-
schichtiger Aufbau der Dammung bestehend aus Grafitfilz und oxidkeramischem Dammestoff ist
je nach Anwendung denkbar. In Arbeitspaket 1 wurde eine Vorauswahl aus den am Markt
verfigbaren Materialen getroffen. Unter den Gesichtspunkten Kostenoptimierung, Minimierung
der Wandwarmeverluste, kristallin gebundenes Wasser, Desorption adsorbierter Gase im
Vakuum und Reaktionsverhalten wurden Proben ausgewahlter Hochtemperaturdammstoff
gegenlbergestellt. Die Proben fir kalte und heiBe Versuche wurden mit unterschiedlichen
Abmessungen hergestellt. Berechnungen des thermodynamischen Gleichgewichts der
Materialien im Umfeld der Vakuumofen mit FactSage® lieferten erganzend Hinweise auf
Einsatzgrenzen der oxidkeramischen Dammstoffe.

Arbeitspaket 2: Konzeptionierung und Bau einer Vakuumkammer zur Materialcharakterisierung

Die Evakuierung von Vakuumdéfen finden haufig zu Beginn des Warmebehandlungsprozesses
bei Raumtemperatur statt. Speziell fir Versuche zur Charakterisierung der Materialien bei
Raumtemperatur wurde eine Vakuumkammer gebaut, welche die Untersuchung von Proben mit
den ungefahren Abmessungen 250 mm x 120 mm x 80 mm ermdglicht. Die Kammer besitzt
angepasste Aul3enmalfe. Sie ist durch die gute Zugéanglichkeit sehr leicht und schnell zu reinigen.
In der leeren Entgasungskammer wurde Hochvakuum erreicht. Eine geringe Anzahl an
Durchfuhrungen und Flanschverbindungen bewirken, dass die Kammer eine hohe Betriebs-
sicherheit auch hinsichtlich reproduzierbarer Enddriicke im Hochvakuum hat. Die Kammer ist so
aufgebaut, dass ein Enddruck von 10° mbar erreicht wird. An der Vakuumkammer kam neben
Absolutdrucksensoren zur Messung des Drucks auch ein Massenspektrometer zur Analyse der
Restgaszusammensetzung zum Einsatz. Des Weiteren bietet die geplante Vakuumkammer die
Mdoglichkeit, ausgesuchte Proben Uber langere Zeit bei definiertem Vakuum zu lagern.

Arbeitspaket 3: Versuche in der kalten Entgasungskammer

In der kalten Vakuumkammer wurde das Verhalten der Dammmaterialien unter Vakuum, wahrend
der Evakuierungsphase und wahrend des Ofenflutens untersucht. Dabei spielten Entgasungs-
vorgange der Materialien wahrend des Evakuierens eine wichtige Rolle. Das Restgas wurde
mittels Massenspektrometer analysiert. Die Analysen erlaubten Rickschlisse auf die chemisch-
physikalischen Vorgange. Das Ausgasen der Materialien bei Raumtemperatur hat Einfluss auf
die Evakuierungszeiten der Vakuumkammer und kann damit ein Ausschlusskriterium fir die
spatere Anwendung einzelner Materialien in Vakuuméfen sein. Die Evakuierungszeiten der
leeren Kammer dienten hierbei als Referenz. Dazu wurden der Druck-Zeit-Verlauf und die
Zusammensetzung des Restgases aufgenommen. Neben dem Abfall des Totaldrucks spielte
auch die Restgaszusammensetzung eine wesentliche Rolle fir die Prozesssicherheit. Daher
wurde u. a. die Beladung der Dammmaterialien mit Wasserdampf beim Fluten der Kammer mit
Umgebungsluft einbezogen. Das Ausgasen beim anschlieBenden Evakuierungsvorgang zeigte
unter anderem den Grad der Oberflachenbeladung.

Arbeitspaket 4: Hochtemperatur-Versuche im Vakuumofen

Fur Materialien und Materialpaarungen wurden Versuche im Vakuumofen bei hohen
Temperaturen durchgefuhrt. Bei den Untersuchungen wurde die Temperatur schrittweise bis zu
einer Endtemperatur gesteigert. Der Nachweis des Einsetzens bedenklicher Reaktionen erfolgte
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durch massenspektrometrische Restgasanalysen. Die Proben wurden vor und nach den
Versuchen gewogen und optisch begutachtet. Materialpaarungen zwischen Grafitfilz und
oxidischer Dammung wurden nach identischem Schema untersucht.

Arbeitspaket 5: Umsetzung der Erkenntnisse in Form eines Demonstrators

Fur die Konfiguration der Warmedammung, welche in Arbeitspaket 4 die besten Verbesserungen
gegenuber der Auskleidung mit Grafitfilz zeigte, wurde die Warmedammung fir einen
Demonstratonsversuch in einer Technikumsanlage ausgelegt. Fir die Auslegung wurden auch
Begrenzungen fur die Montage der Materialien berlcksichtigt sowie die Minimierung von
Kontaktstellen zwischen oxidischen und grafitischen Warmedammmaterialien in Betracht
gezogen. Fir die verschiedenen Optionen wurde eine Sensitivitatsanalyse vorgenommen. Aus
den Auslegungsparametern konnten Vergleichswerte fur die Bewertung der héheren Effizienz der
neuen Losung gewonnen werden.

Arbeitspaket 6: Erprobung an einem Demonstrator, Langzeitversuche

Aufgrund der zum Projektende eingetretenen Hemmnisse aus der Corona-Pandemie war die
Erprobung an einem Demonstrator nicht mehr mdglich. Die Erprobungsversuche an einer
Technikumsanlage bei einem der Mitglieder des Projektbegleitenden Ausschusses wurden auf
den Zeitraum nach Projektende verschoben. Um dennoch Aussagen flr das Langzeitverhalten
der eingegrenzten Werkstoffe zu gewinnen, wurde das Versuchsprogramm im Labor auf
anwendungsnahe Ablaufe erweitert. Dazu wurden zyklische Versuche unter Verwendung von
unterschiedlichen Spulgasen durchgeftihrt.

Arbeitspaket 7: Warmetechnische Berechnungen und Wirtschaftlichkeitsanalyse

Aus den Versuchen nach AP 3-6 konnten Vorzugsvarianten fur einen mehrschichtigen,
gemischten Aufbau der Warmedammung abgeleitet werden. Die warmetechnischen
Auswirkungen dieses veranderten Dammungsaufbaus wurden in Form von stationdren
Beispielrechnungen vorgenommen. Das dazu erarbeitete EXCEL-Sheet wurde als
Projektergebnis mit Gbergeben. Damit konnten Kalkulationshilfen fiir die erreichbaren Effekte mit
dem neuartigen DAmmungsaufbau bereitgestellt werden.
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2 Auswahl der Dammstoffe zur Untersuchung

Die Warmedammung von Vakuumofen basiert aufgrund ihrer hohen Temperaturstabilitdt und
ihres guten Evakuierungsverhaltens meist auf Grafitfilzen. Typische Werte fur die Wéarme-
leitfahigkeit von Grafitfilzen liegen im Bereich von 0,3 W/(m K) bei 600°C. Grafitfilze sind jedoch,
im Vergleich zu vielen oxidischen Dammestoffen, kostenintensiv. Oxidische Warmedammestoffe
(wie mikroporése Dammstoffe, Hochtemperatur-Isolierwolle, Feuerleichtsteine) haben eine
Warmeleitfahigkeit im Bereich von 0,039 bis 0,68 W/(m K) bei 600°C (siehe Tabelle 1). Das
Evakuierungsverhalten oxidischer Warmedammstoffe unter Vakuumbedingungen wurde jedoch
bisher nicht untersucht. "WeiRe" (oxidische) Dammstoffe wurden bisher selten in Vakuum-
systemen verwendet, da man eine Kontamination des Restgases befiirchtet. Aufgrund der
begrenzten Daueranwendungstemperatur (siehe Tabelle 1) oxidbasierter Isolierungen ist eine
Kombination mit grafitbasierten Dammstoffen besonders interessant.

Durch die groRe Anzahl verfugbarer oxidischer Dammstoffe ist es unmdglich, alle zu testen.
Stattdessen wurde eine Auswahl technisch geeigneter und wirtschaftlich tragfahiger Materialien
erarbeitet. FUr die Untersuchungen wurden typische oxidische Warmedammstoffe moderner
atmospharischer Ofen ausgewahlt (vergl. Abbildung 2). Dazu z&hlen folgende Materialgruppen:

o Hochtemperatur-Isolierwolle, auf Basis von Alkali-Erdalkali-Silikat-Fasern (AES),
Aluminium-Silikat-Fasern (ASW) und Polykristallinen Fasern (PCW), Bezeichnung nach
[DINO1]

e vakuumgeformte Produkte, bestehend aus den vorgenannten Fasermaterialien, die durch
Zugabe von Bindemitteln verfestigt wurden

o mikroporése Dammestoffe auf Basis SiO» und/oder Al,Os3, die fur eine hbhere Formstabilitat
in Glasfasergeweben verpackt wurden

o Feuerleichtsteine auf Basis von Al;O3, SiO;, CaO und anderen Additiven [Rou01].

Oxidische Grafitische
Dammstoffe Dammstoffe

Hochtempe- Vakuum- Mikroporose Feuerleicht- Graphitfilze
raturwollen formteile Dammstoffe steine

Faserstoffe: Formteile aus Formteile: Porose, geformte Har.t— oder_

_ Basis Al,O Faserdamm- - Basis SiO,- feuerfeste Weichfilze:

SiO,... e stoffen mit oder ALO,- Erzeugnisse: - Basis C;
- geringe Dichte Blnden:ntteln Nanopulvern, - Basis Al,O3, - geringe Dichte
: il - sehr niedrige SiO,, Cal ... - hohe TWB
- hoher TWB, g
- niedrige WLF e  niedrige WLF

Abbildung 2: Ubersicht der fur die Untersuchungen ausgewéhlten Dammstoffgruppen

Die Vertreter der Materialgruppen wurden auf der Basis einer Marktrecherche ausgewahlt und
die verfigbaren Informationen von den Herstellern erfragt. Sie stellen eine reprasentative
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Auswahl heute gangiger Materialien dar. Die wesentlichen Daten sind in Tabelle 1 und
weitergehende Informationen sind in den Anlagen 1-13 enthalten.

Die Tabelle 1 charakterisiert die Proben der ausgewahlten oxidischen Materialien durch ihre
Rohdichte, Klassifizierungstemperatur (KT), maximale Daueranwendungstemperatur und
Warmeleitfahigkeit bei 600°C mit den Abmessungen der untersuchten Proben. Die Proben haben
nahezu identische Abmessungen mit einem Volumen von ca. 1,9 Litern. Bei den Proben der
mikropordsen Dammstoffe wurde vor den Versuchen eine Warmebehandlung von 600°C
durchgefiuhrt, dies entspricht der géngigen Praxis. Der dabei eintretende Masseverlust betragt
ca. 0,05 % (siehe Anlage 8) fur mikroporése Dammstoffe auf Basis von SiO,.

Tabelle 1: Charakteristische Daten der ausgewdahlten oxidischen Dammstoffe fir die

Untersuchungen, sortiert nach Kategorien

Dammstoffgruppe

Rohdichte
[kg/m3]

KT
[°C]

max. Dauer-
anwendungs-
temperatur [°C]

Warmeleitfahig-
keit bei 600 °C
[W/mK]

Leichtstein (Al,O5 + SiO,)

AES 96 - 128 1250 1100 0,14
ASW 96 - 160 1400 1250 0,15
PCW 60 - 120 1650 1600 0,13
AES (1) 250-300 1000 990 0,12
AES (2) 300 1300 1280 0,16
ASW 300 1250 1150 0,15
PCW 400 1700 1700 0,18
pyrogene Kieselsaure (SiO,) 220 1000 900 0,039
pyrogene Tonerde (Al,O) 350 1200 1080 0,05
Feuerleichtsteine

Tonerdeleichtstein (Al,O,) 700 1700 1500 0,6
Aluminosilikatischer 900 1540 1200 0,34

AES — Calzium- (oder Erdalkalisilikat) ASW — Aluminiumsilikatwolle PCW —Polykristalline Wolle;

KT - Klassifikationstemperatur
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3 Verhalten im Vakuum bei Raumtemperatur

Die Untersuchung des Verhaltens der DAmmstoffe unter Vakuum bei Raumtemperatur (RT) ca.
20°C, wahrend der Evakuierungsphase und wahrend des Flutens (vor dem Offnen der
Vakuumkammer) erfolgte in der Probenkammer eines klimatisierten Versuchsstandes. Hierbei
wurde besonderes Augenmerk auf Entgasen der Materialien wahrend des Evakuierens gelegt.
Da das Evakuieren der Materialien einen entscheidenden Einfluss auf deren Verwendungen hat,
ist es sinnvoll, den Druck-Zeit-Verlauf und die Zusammensetzung des Restgases zu kennen.
Neben dem Abfall des Totaldrucks spielt auch die Restgaszusammensetzung fir die
Prozesssicherheit in der spateren Anwendung eine wesentliche Rolle. Die Analyse des
ausgepumpten Restgases erfolgte mittels Massenspektrometer, wodurch Riickschliisse auf die
chemisch-physikalischen Vorgange moglich sind. Besonderes Augenmerk wurde u. a. auf die
Beladung der Dammestoffe mit Wasserdampf beim Fluten der Kammer mit Umgebungsluft gelegt.
Das Ausgasen beim anschlieRenden Evakuierungsvorgang zeigt den Grad der Beladung.

3.1 Versuchsaufbau und -ablauf fiir Evakuierungen bei RT

Datenerfassung

Klimagerat und
T-F-Sensor

Turbomolekular-
pumpe

Klimakammer

Abbildung 3: Ansicht des klimatisierten Versuchsstandes fiir die kalte Entgasung

Fur Experimente zur Charakterisierung der Materialien bei 20°C wurde ein klimatisierter
Prifstand (Abbildung 3) entwickelt, der eine Vakuumkammer mit einem Gesamtvolumen von ca.
11 dm? beinhaltet. Hierzu wurde die Entgasungskammer zunachst konzeptioniert und konstruiert.
Die integrierte Vakuumpumpentechnik wurde entsprechend dem Kammervolumen und der zu
erreichenden Dricke dimensioniert. Ziel war es, ein Hochvakuum in dieser Entgasungskammer
zu realisieren. Fur die verschiedenen Dammestoffe wurde in die Probenkammer ein Tragersystem
integriert, das fur die angegebenen Probengrof3en eine freie Entgasung des Gesamtproben-
volumens von ca. 1,9 Litern ermdglicht.

Die Vakuumprobenkammer war mit einer Drehschieberpumpe LEYBOLD TRIVAC D 16 B mit
einer Saugleistung von 16,5 m%h und einer Turbomolekularpumpe LEYBOLD TURBOVAC 50
mit einer Saugleistung von 198 m3h ausgestattet (Abbildung 4). Der Gesamtdruck in der
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Vakuumkammer wurde mit Hilfe eines Pirani/HeiRkathoden-lonisationssensors LEYBOLD
IONIVAC ITR 90 gemessen. Die Daten wurden in 10 s Intervallen aufgezeichnet. An der
Vakuumkammer kam neben den Absolutdrucksensoren zur Messung des Drucks auch ein
Massenspektrometer zur Analyse der Restgaszusammensetzung zum Einsatz. Die Restgase
wurden mit einem Quadrupol-Massenspektrometer INFICON TRANSPECTOR 2 mit einer
Abtastrate von 0,2 Hz analysiert. Um Einflisse durch Temperatur- und Feuchtigkeits-
schwankungen in der Umgebung der Vakuumprobenkammer zu minimieren, wurde sie in einer
klimageregelten Umhausung installiert und bei einer nahezu konstanten Temperatur (20°C +2 K)
gehalten. Abbildung 5 zeigt das Schema fiir diesen Versuchsaufbau der kalten Evakuierung.

A

Abbildung 4: CAD-Modell des Prifstandes (links); erwarteter Stromungsdurchfluss in der
Vakuumkammer (rechts) [Bawe01]

1 Vakuumprobenkammer
2 Verbindungsschlauch
3 Luftfilter
3 4 Turbomolekularpumpe
5 Drehschieberpumpe
|_'—< \V/ 28 6 Beluftungsventil
7 Druckmesssensor
5 8 AD-Wandler
9PC

10 Absperrventil
11 N2-Zufuhr

11
Abbildung 5: Experimentelle Einrichtung zur kalten Evakuierung [BaWe01]

Vor jedem Versuch wurde das Probengefald gereinigt und ein Referenztest mit einem leeren
Behalter durchgefuhrt. Zuerst erfolgte die Evakuierung mit einer Drehschieberpumpe. Wenn der
Gesamtdruck 0,1 mbar erreicht war, schaltete die Turbopumpe automatisch ein. Die
Evakuierungszeit betrug bis zu 24 h. Die Umgebungstemperatur und die relative Luftfeuchtigkeit
wurden wahrend der Experimente aufgezeichnet. Die Ermittlung der Probenmasse erfolgte
unmittelbar vor und nach dem Versuch mit einer Laborwaage von KERN 510. Das Verfahren
wurde mindestens dreimal fur jedes Material wiederholt. Bei zyklischen Untersuchungen wurden
die Proben mehrmals hintereinander evakuiert und mit Stickstoffqualitat 5.0 (99,999 % Reinheit)
geflutet. Ein anderer Versuchsaufbau erméglichte die Evakuierung mit Pumpen unterschiedlicher
Forderleistungen, wie im Abschnitt 3.2.2.beschrieben.
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Drucksensor
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Massenspektrometer

Druckminderer i
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Abbildung 6: Anbindung des Quadrupol-Massenspektrometers an die Vakuumprobenkammer

Die Restgaszusammensetzung wird durch Messungen mit einem Quadrupol-Massen-
spektrometer (Abbildung 6) qualitativ bestimmt. Im Zusammenhang mit der Messung des
Totaldruckes ist es mdglich, Informationen Uber den Zustand der Vakuumanlage und des
Prozesses zu erhalten.

Der Aufbau eines Massenspektrometers ist durch eine lonenquelle, ein Trennsystem und eine
Einrichtung zum lonennachweis charakterisiert. Es erfolgt die Stofionisation des Restgases in
der lonenquelle. Durch Beschleunigen und Bindeln der lonen, werden negativ geladene lonen
abgetrennt. Das im Massenspektrometer eingestellte elektromagnetische Feld dient zur
Trennung der lonen nach Massenzahlen. Zum Analysieren werden hauptsachlich Kationen
verwendet. Der gemessene lonisationsstrom (Intensitat) zwischen An- und Kathode ist
proportional zur Menge ionisierten Moleklle und damit der Konzentration von Komponenten.

Die Entnahme einer fiir die gesamte Ofenatmosphére reprasentativen Restgasprobe zur Analyse
erfolgt vor der Turbomolekularpumpe. Fur die Auswertung des Restgases ist es erforderlich,
verschiedene Kombinationen von Massenzahlen zu betrachten, da einzelne Massenzahlen von
verschiedenen lonen belegt sind. Die Fragmentierung, verbunden mit Radikalbildungen und
Rekombination von Molekilen infolge der StoRionisation, eine mehrfache lonisierung der
Molekile und das Auftreten verschiedener Isotope der einzelnen Elemente kénnen daflr als
Ursachen genannt werden. Z. B. kann die Massenzahl 28 sowohl das einfach geladene
Stickstoffmolekil (N2*) als auch das einfach geladene Kohlenmonoxid (CO*) anzeigen. Erst mit
Hilfe der Nebenmassenzahl 14 fir das doppelt geladene Stickstoffmolekil (N2?*) sowie 12 und
16 fUr die ionisierten Bruchstiicke C* und O, ist eine Unterscheidung der beiden Gase maoglich.
Mit Hilfe von Tabelle 2 kann die Zuordnung der Massenzahlen zu den gebrduchlichsten Gasen
und Dampfen mit Haupt- und Nebenmassenzahlen erfolgen [UhlO6]. Die Bestimmung der
Restgaszusammensetzung in diesem Projekt ist aufgrund der komplexen Restgaszusammen-
setzungen nicht mehr eindeutig mdglich. Deshalb erfolgt die Auswertung anhand der bestimmten
Massenzahlen.
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Tabelle 2: Haupt- und Nebenmassenzahlen von haufig vorkommenden Gasen und Dampfen

Gas Formel Haupt- und Nebenmassenzahlen
Sauerstoff 02 32,16

Stickstoff N2 28, 14, 29

Wasserstoff H> 2,1

Argon Ar 40,20

Helium He 4

Wasser-(dampf) 9 | H.0 18, 17,1, 2, 16, 19
Kohlenmonoxid CO 28, 12, 29, 14, 16

Kohlendioxid CO2 44, 16,28,12,45

Methan CHa 16, 15, 14, 13,1, 12

Ethan C2Hs 28, 13, 14, 15, 25, 26, 27, 29, 30
Propen CsHs 41, 40, 27, 38, 15, 14, 25, 28
Propan CsHs 29, 28, 27, 44, 41, 26, 15, 38, 26, 15, 38, 26, 30, 14

3.2 Durchfiihrung und Ergebnisse der Versuche bei Raumtemperatur

Bei den kalten Evakuierungen wurden fir die ausgewdahlten Dammstoffe Druck-Zeit-
Charakteristiken mit unterschiedlichen Pumpenleistungen, unterschiedlichen Spilmedien sowie
verschiedenen Chargierverfahren durchgefiihrt. Eine Ubersicht zu allen durchgefiihrten
Versuchen befindet sich in Anlage 15. Insgesamt wurden Schwerpunktuntersuchungen fir alle
Dammstoffgruppen vorgenommen:

1. Sondierende einmalige Langzeit-Evakuierung von neu gefertigten ungebrauchten
Dammstoffen nach technisch tblicher Lieferung und Lagerung in Luft

2. Einmalige Langzeit-Evakuierung teilweise nach thermischer Vorbehandlung der
Dammstoffe bei 600°C, um Reste von organischen Bindern und Schlichten zu entfernen,
zur Bestimmung des erreichbaren Vakuums

3. Evakuierung bis 1 mbar als tbliches Vakuum fir die thermochemische Warmebehandlung
von Metallen und Keramiken inkl. Ermittlung der Evakuierungsdauer bei unterschiedlichen
Pumpenleistungen

4. Zyklische Evakuierung bis 1 mbar inkl. Ermittlung der Evakuierungsdauer bei Spulung mit
Umgebungsluft bzw. Stickstoff.

Wesentlicher Aspekt der verschiedenen Schwerpunktuntersuchungen war die Frage:

e Welches sind die Einflussgrofen fir die Dauer der Evakuierung?
o Wie kann eine ggf. lange Evakuierungsdauer verkirzt werden?

Im Folgenden werden ausgewdhlte Ergebnisse der Untersuchungen vorgestellt. Die ausfiihrliche
Darstellung aller Ergebnisse ist in den Anlagen 1 — 13 zu finden.
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3.2.1 Einmalige Evakuierung bei Raumtemperatur

Die Druck-Zeit-Charakteristiken der einmaligen Evakuierung der oxidischen Proben nach
Dammstoffgruppen im Vergleich zu Grafitfilz Gber einen Zeitraum bis 24 h sind in Abbildung 7
dargestellt. Fur die Bestimmung der Evakuierungseigenschaften der nicht warmebehandelten
mikropordsen Dammstoffe waren Prifzeiten von teilweise mehr als 48 h erforderlich, um ein
Feinvakuum von weniger als 10 mbar zu erreichen. Nach Rucksprache mit dem Hersteller zum
Herstellungs- und Lagerungsprozess wurde fiir alle weiteren Versuche eine Warmebehandlung
der Proben bei 600°C vorgenommen. Dadurch konnten die Evakuierungsdauern dieser Proben
um ca. 90 % verkirzt werden(Abbildung 7 links). Dartber hinaus zeigte sich, dass mikroporose
SiO,.Dammstoffe besser evakuierbar sind als solche auf Basis von Al;Os.

Mikroporése

” Vakuumformteile Feuerleichtsteine Faserdammstoffe
Dammstoffe
10 L
©
o Al,O3-ohne
E Warmebehandlung
£
X
u -
2 SI02 -ohne
o Warmebehandlung AES(2)

L
-

Al,05-600°
warmebehandelt

0,01

AES(1)
| Si0,- 600°¢

warmebehandelt

0,001 1 T 1

Grafithartfilz

fithartfilz Grafithartfilz Grafithartfilz

0,0001
0 6 12 18 24 0 6 12 18 24 0 6 12 18 24 0 6 12 18 24

Evakuierungszeit in h

Abbildung 7: Ubersicht zum Druckverlauf wahrend der Langzeit-Evakuierung von Dammstoffen
nach Dammestoffgruppe bei Raumtemperatur

Vergleicht man Evakuierungsversuche bis 1 mbar (siehe Abbildung 8 links), sind wie zu
erwarten die Evakuierungszeiten der Grafitfilze am kirzesten. Die Faserdammwollen aus
oxidischen Fasen erreichen nahezu identische Evakuierungszeiten. Dabei ist die Materialart der
Fasern ohne Bedeutung. Sie werden gefolgt von Feuerleichtsteinen, wobei aluminat-basierte
Leichtsteine &ahnliche Werte erreichen wie Faserwollen. Vakuumformteile und mikroporosen
Dammstoffen zeigen deutlich héhere Evakuierungszeiten. Im Grobvakuumbereich zeigen PCW-
basierte Vakuumformteile und aluminat-basierte mikroporése Dammstoffe noch eine niedrige
Evakuierungsdauer. Sie erreichen aber nur nach extrem langer Zeit den tiefen Feinvakuum-
bereich. Die Evakuierungszeiten verhalten sich nahezu proportional zu den erfassten
Masseverlusten (Abbildung 8 rechts) und es kann davon ausgegangen werden, dass die Masse
des eingelagerten Wassers die Zeit der Evakuierung beeinflusst.
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Abbildung 8: Evakuierungszeiten bis 1 mbar und Masseverluste nach der Evakuierung der
untersuchten Dammestoffe bei 20°C

Offensichtlich fihrt neben anderen Effekten die groRe Oberflache der kompakten Dammestoffe
zur vermehrten Aufnahme von Feuchte und die Zuganglichkeit der Poren zu einer deutlich
erschwerten Entgasung der Materialien. In Abbildung 9 sind die spezifischen Oberflachen nach
dem BET-Verfahren flr ausgewahlte Stoffgruppen zusammengestellt worden. Aufgrund des
Uberwiegenden Porenanteils der Faserwollen konnten diese nicht mit dem BET-Verfahren
vermessen werden.

AES (1)
AES (2)

ASW

Vakuum-
formteile

Mikroporose Si0,-Basis
Dammstoffe Al,0;-Basis
Al,0,-Basis
Feuer- : .
leichtstein Al,0;-Si0,-Basis
0 1 10 100 1000

spezifische Oberflache nach BET in m¥/g

Abbildung 9: Spezifische Oberflache von ausgewahlten oxidischen Dammstoffen (nach BET)

Bevor Untersuchungen im Hochtemperaturvakuumofen stattfanden, wurde jeweils eine Probe
jeden Materials einer Restgasanalyse bei 20°C mit einem Quadrupol-Massenspektrometer
unterzogen. Fir Vakuumprozesse werden aus einer Analyse der Restgaszusammensetzung
Informationen zum Prozess und zur Vakuumanlage selbst abgeleitet. Als Beispiel fur eine
Restgasanalyse wurde das Diagramm des AES-Faserdammstoffes ausgewahlt (Abbildung 10).
Es werden darin die dominierenden Massenzahlen als Intensitaten in Abhangigkeit von den
Evakuierungszeiten dargestellt. Die dicke blaue Kurve darin zeigt den Druckverlauf in der
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Vakuumkammer. Die Messung der Massenzahlen beginnt ab ca. 0,05 mbar. Zur Auswertung der
durch ein Massenspektrometer erfassten Daten bietet die NIST-Datenbank [NISTO1] fur die
entsprechenden dominierenden Komponenten charakteristische Haupt- und Nebenmassen-
zahlen als Ubersicht (siehe auch Tabelle 2). Bei dem AES-Faserdammstoff (Abbildung 10)
dominieren die Elemente fur Wasser (18, 17, 2, 1), Stickstoff und Kohlenstoffdioxid (28), (44, 1,
16, Sauerstoff 32).

1,0E-09 1 MASS( 1)

—MASS( 2)

Druck in mbar

0.1 MASS( 16 )

—MASS(17)

1,0E-10 0,01 MASS( 18 )

Intensitat in A

MASS( 28 )
0,001  —MASS(32)

—MASS( 44 )

1,0E-11 0,0001 = Druck
0:00 0:05 0:10 0:15 0:20 0:25 0:30
Evakuierungszeitin h:mm

Abbildung 10: Restgasanalyse der Evakuierung eines AES-Faserdammwolle bei RT

Die Restgasanalysen der kalten Evakuierungen sind in den Anlagen 1-13 des jeweiligen
Dammstoffs enthalten. Daraus abgeleitet, wurden die in Abbildung 11 dominierenden
Massenzahlen der Dammstoffe in den entsprechenden Dammestoffgruppen dargestellt. Es lasst
sich erkennen, dass bei allen Dammstoffen der Wasserdampf (Massenzahlen 18, 17, 2, 1) das
Restgas dominiert. Wasserdampf und CO; sind aber in unterschiedlichen Intensitaten enthalten.
Der AES-Faserdammstoff und die mikroporésen SiO,-Dammstoffe zeigen dabei die héchste
Intensitat beim Wasserdampf-Anteil und die Feuerleichtsteine den geringsten. Fir die
Vakuumformteile AES (2) und insbesondere mikroporése Dammstoffe auf SiO.-Basis erscheint
als weitere dominierende Massenzahl 28 (N.). Dies deutet auf schwer zugangliche Poren hin, die
nur langsam die eingeschlossene Luft abgeben.
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Abbildung 11: Dominierende Massenzahlen in der Restgasanalyse der oxidischen Dammstoffe
im Vergleich zu Grafithartfilz (GHF)

3.2.2 Evakuierungen bei Raumtemperatur (RT) mit unterschiedlichen
Pumpen-Forderleistungen

Zur Ergédnzung der Versuche bei Raumtemperatur im Grobvakuumbereich wurde mit
unterschiedlichen Volumenstromen von 2,5; 4, 16 und 25 m3h evakuiert. Dies wurde mdglich
durch die Verwendung unterschiedlicher Drehschieberpumpen im Versuchstand fir die kalte
Evakuierung (siehe Abbildung 5).

In Abbildung 12 sind beispielhaft Ergebnisse zweier Dammstoffe mit drei verschiedenen
Pumpenleistungen dargestellt, links die Evakuierungszeiten der AES-Faserdammstoffe und
rechts der PCW-Vakuumformteile. Bei dem AES-Faserdammstoff ist der Einfluss der
Pumpenleistung zum Erreichen des Enddruckes nur gering, mit 2,5 m3/h-Forderleistung sind nach
ca. 8 Minuten und mit 25 m3/h nach ca. 6 Minuten 0,1 mbar erreicht. Bis zu einem Enddruck von
10 mbar sind die Evakuierungszeiten beider DaAmmstoffe nahezu gleich. Im Bereich von 1 mbar
erhdhen sich die Evakuierungszeiten bei dem PCW-Vakuumformteil sehr stark. Wie zu erwarten,
hat die Forderleistung der Pumpe einen erheblichen Einfluss auf die Evakuierungszeit. Je
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geringer die Forderleistung der Pumpe ist, umso langer dauert die Evakuierung. Mit 2,5 m3/h
Foérderleistung sind nach fast 3 Stunden und mit 25 m3/h nach ca.l Stunde 0,1 mbar Enddruck
erreicht.

c 70 AES-Faserdimmmstoff PCW-Vakuumformteil 174,11
£
c 60
= 50 m 25 m?h
ﬁ =16 m¥h
g 40 =2,5m¥h
3 30
o
2 20
S 4o
11}
10 1 0,1 10 1 0,1

Enddruck in mbar

Abbildung 12: Vergleich von Evakuierungszeiten bis zum Erreichen eines Enddruckes mit
unterschiedlichen Pumpenleistungen bei Raumtemperatur von AES-Faserddmmwolle und PCW-
Vakuumformteil

sy
o

Evakuierungszeit
bis 0,1 mbar in min
oON B~ O ®

2,5 4 16

[ m 1. Evakuierung 2. Evakuierung | Volumenstromin m3h

Abbildung 13: Vergleich der Evakuierungszeiten der 1.und 2. Evakuierung bis 0,1 mbar mit
unterschiedlichen Volumenstromen der Pumpen fur den AES-Faserdammstoff

Der AES-Faserdammestoff wurde mit 2,5; 4 und 16 m3/h Pumpenleistung bis 0,1 mbar evakuiert,
mit Umgebungsluft geflutet und wieder bis 0,1 mbar evakuiert (Abbildung 13). Beim Vergleich
der 1. und 2. Evakuierung bis 0,1 mbar miteinander, werden nur geringfiigige Zeitdifferenzen von
ca. 1 Minute fur alle Volumenstrome deutlich.

25 4 16 25

Volumenstrom [m?®h]
m Al203 + SiO2 Feuerleichtstein m AES-Faserdammstoff

Evakuierungszeit
bis 0,1 mbar [min]

O 2N WbEBOON

Abbildung 14: Vergleich der Evakuierungszeiten zweier Dammstoffe bis 0,1 mbar mit
unterschiedlichen Volumenstromen nach Stickstoff-Flutungen bei Raumtemperatur (vor jedem
Versuch erfolgte eine Evakuierung mit anschlieRender N2-Spllung)

Die Ergebnisse wiederholter Evakuierungen bei RT mit Stickstoff-Zwischenspilung sind in
Abbildung 14 dargestellt. Nach der ersten Evakuierung des Dammstoffs bis 0,1 mbar mit einer
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Pumpe (25 m3/h) erfolgte jeweils eine Flutung mit Stickstoff und eine Pause von 5 Minuten. Im
Anschluss wurde erneut bis 0,1 mbar evakuiert, aber jeweils mit einer Pumpe mit einem anderen
Volumenstrom. Im Diagramm sind die Dauern der 2. Evakuierung in Abhangigkeit vom
Volumenstrom der Pumpe fir einen Al,Os-SiOz-Feuerleichtstein und den AES-Faserdammstoff
dargestellt.

B 1. Evakuierung = 2. Evakuierung

2,5 4 16 25 2,5 4 16 25

] ’

(ee]

N B

o

Zeit bis 0,1 mbar in min

Volumenstrom in m¥%h

Abbildung 15: Vergleich der Evakuierungszeiten von AES-Faserdammstoff bis 0,1 mbar bei RT
mit unterschiedlichen Volumenstrémen (jeweils zwei Evakuierungen mit N2-Zwischenspulung,
links: mit Entnahme der Probe und 5 min Auslagerung in Luft, rechts ohne Entnahme und 5 min
Auslagerung Pause in Stickstoff)

Erganzend wurden fur zwei Folgeevakuierungen des AES-Faserddmmstoffes nacheinander die
Zeiten bis 0,1 mbar bei 20°C bei unterschiedlichen Pumpenleistungen und abweichendem
Spilverfahren bei einem simulierten Chargiervorgang ermittelt. Abbildung 15 links zeigt die
Ergebnisse des Versuches, bei dem nach der 1. Evakuierung eine Stickstoffflutung vorgenom-
men und die Probe anschlieBend der Probenkammer entnommen wurde. Nach dem
Wiedereinbau der Probe erfolgte eine weitere Evakuierung bis 0,1 mbar mit der gleichen Pumpe
wie bei der 1. Evakuierung. Das Diagramm zeigt, dass beide Evakuierungen nahezu gleich lang
dauern. In Abbildung 15 rechts wurden die Proben nach der Stickstoffflutung 5 min in der
Probenkammer belassen und danach erfolgte die Evakuierung bis 0,1 mbar mit der gleichen
Pumpe wie bei der 1. Evakuierung. Hier zeigt sich ein deutlicher Unterschied zu den Versuchen
in der Abbildung 15 links, die 2. Evakuierung ist um ca. 1 min kiirzer. Die Stickstoffflutung
verhindert eine Wasserdampf-Aufnahme des Dammestoffes aus der Luft und bewirkt dadurch eine
schnellere Folge-Evakuierung.

3.2.3 Zyklische Evakuierungen bei Raumtemperatur (RT) unter
Stickstoffeinfluss

Da bei Chargierprozessen in der Industrie die Anlagen zum Einlegen und Entnehmen des
Warmgutes gedffnet werden und die Dammstoffe dabei zyklische Evakuierungen durchlaufen,
wurden diese Prozesse anhand von mehrfachen zyklischen Evakuierungsversuchen nach-
gebildet. Es wurden Versuche durchgefiihrt, bei denen die Proben mehrfach hintereinander bis 1
mbar evakuiert und dazwischen geflutet wurden, dreimal mit Umgebungsluft und danach dreimal
mit Stickstoff (siehe Abbildung 16). Bis zu der erneuten Evakuierung wurde eine Pause von ca.
15 Minuten eingelegt. In Abbildung 17 wird deutlich, dass die erste Evakuierung nach langerer
Lagerung an Umgebungsluft am langsten dauert und durch mehrmalige Evakuierungen die
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Zeiten bis 1 mbar verkirzt werden. Nach vorherigen Flutungen mit Stickstoff tritt eine noch
grolRere Zeitverringerung ein. Aus der Einzelanalyse der Zyklen (vergl. Abbildung 17) wird klar,
dass abgesehen von der Erstevakuierung nach einer langeren Lagerung an Luft bzw. nach
langerem Kontakt zur Umgebungsluft alle Folgeevakuierungen mit gleicher Zyklusgestaltung
(Pausendauer und Spulmedium) gleich verlaufen. Fir den Vergleich wurden deshalb die
Mittelwerte gleicher Zyklen herangezogen (vergl. Abbildung 18). Unterschiede ergeben sich
lediglich aus dem Wassergehalt im Spilmedium. In Anlage 18 sind die ausfuhrlichen Ergebnisse
der Einzeluntersuchungen fir jedes Dammstoffmaterial in Diagrammen aufgezeigt.

vor jeder Evakuierung jeweils ca. 15 min Pause

L I AL
r L 1 r L 1 r . 1 U 1 r 1T 1

1000
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S 3x Flutung mit Luft 3x Flutung mit N2
a
0,1
0:00 0:20 0:40 1:00 1:20 1:40 2:00 2:20 2:40

Evakuierungszeit in h:mm

Abbildung 16: Druckverlauf der zyklischen Evakuierung bis jeweils 1 mbar bei RT fir ein
AES (1)-Vakuumformteil
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Abbildung 17: Zeiten von drei zyklischen Evakuierung des AES (1)-Vakuumformteiles

Die Abbildung 18 zeigt die Zusammenfassung der Einzelevakuierungen. Es sind darin die
Dammstoffe den Dammstoffgruppen zugeordnet und werden jeweils mit Grafithartfilz als
Referenz verglichen. Die Werte der 1. Evakuierung, Mittelwerte aus der 2.-4. Evakuierung nach
einer Flutung mit Umgebungsluft und die Mittelwerte aus der 5.-7. Evakuierung nach der Flutung
mit Stickstoff sind jeweils mit einer Saule dargestellt. Die Evakuierungsdauer von Dammstoffen
auf Basis von Fasern ohne Fillstoffe verhalten sich danach unabh&ngig vom Spilmedium und
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dessen Wassergehalt. Dies betrifft alle oxidischen und grafitischen Fasern. Analog verhalten sich
Al,Os-basierte Feuerleichtsteine. Sie erreichen Evakuierungsdauern von ca. 3 min bei einem
Enddruck von 1 mbar. Langere Lagerungen und zyklische Beaufschlagung mit feuchten bzw.
trockenen Medien haben folglich kaum Einfluss auf die Evakuierungsdauer dieser Dammstoffe.
Feuerleichtsteine auf Al,Os-SiO2-Basis bendétigten fur die Evakuierungen nach langerer Lagerung
bzw. Flutung mit Umgebungsluft langere Zeiten, lieRen sich aber nach N»-Flutungen &hnlich
schnell evakuieren wie die Faserdammstoffe.

Alle anderen Materialien zeigen eine deutliche Abhé&ngigkeit vom Feuchtegehalt des Spil-
mediums und der Auslagerungsdauer. Die erste Evakuierung mikropordser Dammstoffe und
vakuumgeformter Materialien bis 1 mbar dauerte z. T. bis zu 5 Stunden, also wesentlich langer
als bei Grafitfilz. Die nachfolgenden Evakuierungen, vor allem nach Flutungen mit trockenem
Stickstoff, waren hingegen wesentlich kirzer. Daraus lasst sich schlieBen, dass eine langere
Exposition dieser Stoffe in der Umgebungsluft zu einer Feuchtigkeitsaufnahme und damit zu
langeren Evakuierungszeiten fuhrt. Zwischenflutungen mit trockenem Stickstoff verkirzten die
Evakuierungsdauer bei Vakuumformteilen in allen Fallen deutlich.

mikroporose .
Dim '[1 e | Vakuumformstoffe \ Faserdammstoffe
armimost e
10000,0 [ 5i02-Basis - 900°C W AES (1) - 990°C Al203-Basis - 1500°C B AES - 1100°C
1 W Al203-Basis - 1080°C AES (2) - 1280°C Al203-5i02-Basis - 1200°C | W ASW -1250°C
® Grafithartfilz - 2200°C B ASW - 1150°C W Grafithartfilz - 2200°C PCW - 1600°C
mPCW - 1700°C | B Grafithartfilz - 2200°C

Evakuierungszeitins

: M Grafithartfilz - 2200°C
1000,0 I
| P
IE‘I THill RN
100,0 ‘
2-4 5-7 1 2-4 5-7 1 2-4 5-7 1 2-4 5-7
Evakuierungszyklus

Abbildung 18: Mittelwerte und Fehlerindikationen der Evakuierungszeiten bei 20°C bis zu 1 mbar
nach zyklischen Flutungen verglichen mit Grafithartfilz (1. Zyklus nach langerer Lagerung an
Umgebungsluft; 2.-4. Zyklus nach Flutung mit Umgebungsluft; 5.-7. nach Flutung mit trockenem
Stickstoff)

Erg&nzend zu den Evakuierungsdauern wurden die Masseverluste nach den oben beschriebenen
zyklischen Evakuierungen erfasst. Diese sind in Abbildung 19 dargestellt. Nach mehrmaligen
Evakuierungen bis 1 mbar erh6hen sich bei den meisten Dammstoffen die Masseverluste im
Vergleich zur einmaligen Evakuierung. Auffallig hohe Werte im Vergleich zur Erstevakuierung
nach langerer Lagerung wurden bei den mikroporésen Dammstoffen festgestellt.
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AES
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Abbildung 19: Vergleich der Masseverluste (Mittelwerte und Fehlerindikation) nach zyklischen
Evakuierungen bis 1 mbar mit der Erstevakuierung bis 1 mbar nach langerer Auslagerungszeit
an Umgebungsiluft.

3.3 Zusammenfassung der Ergebnisse der Evakuierungsversuche bei RT

Zusammenfassend kdnnen folgende Erkenntnisse aus den Untersuchungen zur Evakuierung von
oxidischen Warmedammstoffen bei Raumtemperatur formuliert werden. Diese Erkenntnisse
decken sich grundsatzlich mit den Erfahrungen aus der Vakuumtechnik mit grafitischen
Materialien. Fur einzelne Dammstoffgruppen aus oxidischen Warmedammmaterialien zeigen
sich aber dennoch wesentliche Unterschiede.

1. Warmedammstoffe aus den untersuchten oxidischen Fasern der Materialgruppen AES, ASW
und PCW ohne Fllstoffe und Binder (Matten aus losen Fasern, Wollen, Filze) verhalten sich
wahrend der Evakuierung ahnlich wie Grafitfilz.
¢ Die hohe offene Porositét erleichtert den Abtransport der enthaltenen Gase.

e Das Aufnahmeverhalten der Oberflachen von Umgebungsfeuchte beeinflusst die
Evakuierungsdauern nur unwesentlich.
e Feuerleichtsteine auf Basis von Al203 zeigen ein ahnliches Verhalten.

2. Warmedammstoffe aus mikroporésen Dammestoffen, Vakuumformteile auf Basis oxidischer
Fasern und aluminosilikatische Feuerleichtsteine zeigen eine héhere Aufnahmebereitschaft
fur Umgebungsfeuchte auch bei kurzen Expositionsdauern. Dies fuhrt zu signifikant héheren
Evakuierungsdauern.

o Die Aufnahmefahigkeit von Feuchte sinkt in der Reihenfolge Mikropordse Dammstoffe,
Dammstoffe aus Vakuumformteilen und aluminosilikatische Feuerleichtsteine.
¢ Die Aufnahmeféahigkeit korreliert mit der spezifischen Oberflache der Materialien.
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e Das Spilen mit einem trockenen Spulmedium und die Verhinderung des Zugangs von
Umgebungsfeuchte verkirzen die Evakuierungszeit wesentlich.

3. Die Porenstruktur (hohe Anteile an Mikroporen) der Warmedammstoffe erschwert die
Evakuierung und fuhrt zu signifikant hoéheren Evakuierungsdauern unabhangig vom
Feuchteanteil des Spilmediums.
¢ Die Evakuierungsdauer sinkt in der Reihenfolge Mikroporése Dammstoffe, Vakuum-

formteile.
o Die Porenstruktur aluminosilikatischer Feuerleichtsteine zeigt beim Spilen mit einem
trockenen Medium ein vergleichbares Verhalten wie Grafitfilz.
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4 Verhalten bei Vakuum im Hochtemperaturbereich

4.1 Versuchsaufbau zur Evakuierung im Hochtemperatur-Vakuumofen

Die Evakuierungsversuche bei hohen Temperaturen wurden in einem Vakuumofen mit
Grafitheizung und Grafitfilzdammung durchgefiihrt. Das beheizte Volumen der Vakuumkammer
betragt 0,015 m3, bei 100 mm Durchmesser und 200 mm Hohe, die umschlieRende Ofenhaube
weist Innenabmessungen von 200 mm im Durchmesser und Hohe 550 mm auf. Die Anlage ist
mit einem Vakuumpumpensatz aus einer Turbomolekularpumpe (P1) und einer Drehschieber-
pumpe (P2) ausgeristet. Die maximale Betriebstemperatur des Ofens betragt ca. 2400°C. In
Abhangigkeit von der Arbeitstemperatur kann ein Feinvakuum bis 1 x 10 mbar erreicht werden.

Abbildung 20 zeigt die Vakuumhochtemperaturanlage und das Schema fir die Anlage mit einem
Quadrupol-Massenspektrometer INFICON TRANSPECTOR 2. Die Temperatur bis 900°C wurde
mit einem Thermoelement Typ K gemessen. Der Ofen ist mit einem hochvakuum-geeigneten
Zugang fiur das Thermoelement Typ K ausgestattet. Bei hoheren Temperaturen erfolgte der
Einsatz eines Pyrometers URSATHERM PYROVAR mit einem Arbeitsbereich von 850 bis
2500°C. Wahrend einer Haltezeit bei 900°C wurde die Messung manuell vom Thermoelement
auf das Pyrometer umgestellt, so dass die Heizkurve nicht beeintrachtigt wurde. Der Druck wurde
mit einem LEYBOLD IONIVAC ITR 90 gemessen. Die Bestimmung der Restgaszusammen-
setzung erfolgte durch Messungen mit einem Quadrupol-Massenspektrometer (MS), wie unter
2.1. beschrieben. Ein EUROTHERM NANODAC-Controller wurde verwendet, um die Erfassung
der gemessenen Daten zu ermdglichen. Die Prozessdaten wurden mit der WINDOWS-basierten
Software DASYLAB aufgezeichnet.

Vakuumpumpen
Ofen
Vak ‘ P1 P2
akuumofen
o0
}%Ventil
—@ Sensor 2
Totaldruck Totaldruck
V2 V2
V_: Ventil
B:: Duse D Sensor 3

Totaldruck

Vakuumpumpen @ QMS-Sensor
QMS Partialdruck

MS und Pumpstand fir MS

Abbildung 20: Vakuumhochtemperaturanlage mit Massenspektrometer (links) dazugehoriges
Schaltschema der Vakuumhochtemperaturanlage (rechts)
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4.2 Versuchsplanung fiir die Untersuchungen im Hochtemperaturvakuum

Fur die Untersuchungen eines jeden Dammstoffs im Hochtemperaturvakuum wurde ein
einheitlicher Ablauf fir jede Versuchskampagne festgelegt. Dazu wurde der Vakuumofen vor
jeder Prufkampagne gereinigt und bei einer Temperatur Gber der maximalen Priftemperatur im
technisch mdglichen Vakuum ausgeheizt [Uhl05]. AnschlieRend wurden die Testzyklen bis zur
festgelegten Endtemperatur durchgefuhrt (Abbildung 21). Zur Versuchskampagnhe eines
Dammstoffes gehdren mehrere Prifzyklen mit identischem Temperaturverlauf: ein
Referenzversuch, ein Versuch mit dem oxidischen Einzeldammstoff ohne Grafitkontakt und ein
Versuch mit Kontakt zwischen oxidischem Dammstoff und Grafitfilz. Der Referenzversuch dient
dazu die Vergleichbarkeit der Versuche bei der Auswertung zu gewabhrleisten.

. 1400
Ablaufplan: Haltezeit 1
. . . o 1200 Endtemperatur ~
1. Ausheizen bei 1550 °C (bzw. 1700°C) zur (variabel)
Entfernung von Rickstanden o Aufheizen
. o 1000 5 K/min
2. Referenzzyklus im leeren Ofen nach £ Haltezeit 30 min f—(/
dammestoffabhangiger Aufheizkurve* ::: 800 Abkiihlung
. . o Aufheizen \
3. Dammstoff ohne Kontakt zu Grafit 2 600 10 K/min
4. Dammstoff mit Kontakt zu Grafit uE.u . .
= 400 Haltezeit 30 min
200
* Endtemperatur ist die jeweilige ‘[ Aufheizen 10 K/min \
Daueranwendungstemperatur des Dammstoffs 0

Zeit

Abbildung 21: Ablaufplan einer Versuchskampagne im Vakuum-Hochtemperaturofen und
Temperaturverlauf eines Versuches (rechts)

Beim Referenzversuch wird der Ofen evakuiert bis < 0,01 mbar. Anschlieend wird das
Temperaturprogramm gestartet. Die Aufheizgeschwindigkeit bis 900°C ist mit 10 K/min
festgelegt. Bei 400°C wird eine drei3igminutige Haltezeit eingelegt, um die Entgasung der
adsorbierten Feuchtigkeit und in den Poren eingeschlossener Luft sicherzustellen. Die
Haltezeiten bei 400 °C und 900 °C dienten dazu ein sicheres Feinvakuum, kleiner 0,01 mbar,
auch wahrend des Versuches aufrecht zu erhalten und starkere Entgasungsraten abzufangen.
Damit soll eine Oxidation mit Kohlenstoff durch Restgas, welche oberhalb von 400°C einsetzt,
verhindert werden. Typischerweise steigt der Totaldruck im Ofen an, da durch thermisch
induzierte Desorption eine erhdhte Entgasungsrate eintritt. Durch die Desorption und ggf.
Trocknung der Proben in der Haltezeit kommt es zu einer Absenkung des Totaldruckes.
Anschlieend wird bis zur dreil3igminitigen Haltezeit bei 900°C weitergeheizt. In der zweiten
Haltezeit erfolgt der Wechsel des Thermoelementes auf das Pyrometer sowie eine tiefe
Entgasung. Anschlielend wird die Aufheizung mit 5 K/min bis zur jeweils festgelegten
Endtemperatur fortgesetzt. Diese Temperatur wird normalerweise mindestens eine Stunde
gehalten. Danach kuhlt der Ofen unter Vakuum bis ca. 100°C ab. Der Ofen wird anschlief3end
mit Stickstoff geflutet und bleibt bis zum vollstandigen Abkuhlen mit leichtem Uberdruck stehen.
Die Proben werden aus dem abgekuhlten Ofen entnommen. Alle Proben wurden vor und nach
den Tests mit Hilfe einer Laborwaage KERN 510 gewogen, um die Masseverluste zu bestimmen.
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Die Proben hatten folgende Abmessungen:

o Oxidische Dammmaterialien je nach verfugbarer Starke: 60 mm x 60 mm x 25-30 mm
o Grafit-Hartfilze: 60 mm x 60 mm x 40 mm

Die Abbildung 22 zeigt die Probenanordnung im Ofen. Bei dem Einzeldammestoffversuch diente
eine Korundstitze zwischen der Grafitwarmedammung des Herdes und der Probe als Trennung,
um einen Kontakt zur grafitischen Warmedammung des Herdes zu vermeiden. Fir den
Kontaktversuch wurde das Probepaket mit einem Auflastgewicht aus Grafit beschwert, um einen
vollflachigen Kontakt zwischen Dammstoff und Grafitfilz sicher zu stelllen.

[ | Elektrischer Heizleiter
Grafitkorper (Auflast)
Warme-
;,‘&:,5\-.;5.3 2 Warmedammstoff
Korund- [ &% & _— Grafitfilz
stitze =

1| — Warmedammung des

Herdes

Abbildung 22: Probenintegration im Vakuum-Hochtemperaturofen fir eine Versuchskampagne
(links: Referenzversuch, mittig: Einzelversuch, rechts: Kotaktversuch mit Grafithartfilz)

Im Rahmen der Versuche wurden sowohl der temperaturabhangige Druckverlauf, die
Restgasanalyse sowie der Masseverlust aller Proben ermittelt. Der Vergleich der Proben
untereinander erfolgte jeweils absolut und in Bezug zum jeweiligen Referenzversuch. Damit
wurde sichergestellt, dass Veranderungen der Ofenanlage bzw. zufallige Randbedingungen aus
der Umgebung festgestellt und kompensiert werden kénnen.

Insgesamt wurden folgende Versuchsreihen durchgefiihrt:

e Verhalten im Hochtemperaturvakuum bis zur Daueranwendungsgrenztemperatur zur
Bestimmung einer Anwendungsgrenztemperatur fur den Einsatz mit und ohne Kontakt zu
grafitischen Materialien

¢ Vergleichsuntersuchungen bei 900°C bzw. 1100°C zur vergleichenden Bestimmung der
Stabilitat im Hochtemperaturvakuum

¢ Sondierende Untersuchungen ausgewahlter Dammstoffe zur Ermittlung der Temperatur-
abhangigkeit der Stabilitat

e Zyklische Versuche zur Simulation eines Chargierbetriebes

Eine Ubersicht zu den insgesamt durchgefiihrten Hochtemperaturvakuumversuchen ist in der
Anlage 15 zusammengefasst.
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4.3 Durchfiihrung und Ergebnisse des Dammstoffverhaltens im
Hochtemperaturvakuum

Im Folgenden werden ausgewahlte Versuchsergebnisse vorgestellt, eine ausfiihrliche
Zusammenfassung aller Ergebnisse ist je untersuchten Dammstoff in den Anlagen 1 — 13
enthalten.

4.3.1 Einsatz der Dammstoffe bis zur Daueranwendungstemperatur

Die Auswertung der Versuche erfolgte einheitlich durch eine Bewertung des Totaldruckverlaufes,
der Restgasanalyse wahrend des Versuches sowie des Masseverlustes Uber den jeweiligen
Gesamtzyklus. Restgaszusammensetzung, Temperatur- und Totaldruckverlauf wurden zwecks
besserer Zuordnung in einem Diagramm zusammengefiuhrt. Anhand des Vergleichs der
Gesamtdruckkurven und der Restgasanalysen aller drei Versuche eines Zyklus kénnen
Reaktionen angezeigt und Ausgasungen festgestellt werden. Bei den Auswertungen der
Restgasanalysen wurden die neun Massenzahlen mit den hdchsten Intensititen dargestellt
(groBer 101 A), die bei einem signifikanten Druckanstieg gegeniiber dem Referenzversuch
aufgetreten waren.

Der Vergleich der Ergebnisse aller Massenspektrometeruntersuchungen, die bis zur
Daueranwendungstemperatur des Dammstoffs im Hochtemperaturofen durchgefuhrt wurden,
ergab je nach Zusammensetzung des Materials, sehr unterschiedliche Verhaltensweisen. Im
Folgenden werden die Untersuchungen von drei Dammstoffen néher betrachtet, die auf ein
typisches Verhalten einer Dammstoffgruppe schlie3en lassen. Dies betrifft Dammstoffe mit einer
hohen Stabilitat im Hochtemperaturvakuum sowie einer mittleren und niedrigen Stabilitat.

Ergebnisse der Untersuchung von AES-Faserdammstoffen.

Fur den AES-Faserdammstoff (Abbildung 26) ergab der Vergleich der drei Tests eines
Prifzyklus bis zur Daueranwendungstemperatur von 1100°C keine signifikanten Veranderungen
der Gesamt- und Partialdriicke, sowohl bei den Versuchen mit als auch ohne Grafithartfilzkontakt.
Der Totaldruck erreicht am Ende der Haltezeit einen Wert von ca. 1 x 10 mbar weiter sinkend,
was auch dem Ublichen Betrieb mit Grafitfasern in dem Ofen entspricht. Die geringen
Masseverluste der AES-Faserdammstoffe von 0,2 Ma.-% (Einzelversuch) und 0,5 Ma.-%
(Kontaktversuch) zeigen, dass Reaktionen in nur geringem MaRe aufgetreten sind (vergl.
Abbildung 29). Die Fasern der AES-Dammstoffproben waren nach den Versuchen leicht
versprodet, was auch aus Anwendungen im Normalzustand bekannt ist.

Ergebnisse der Untersuchung von mikroporésen Dammstoffen auf SiO.-Basis.

In Abbildung 27 sind die Ergebnisse der Restgasanalysen und der Druck-Temperatur-Verlauf
des mikropordsen SiO,-Dammstoffes zu sehen, welcher zuvor eine Warmebehandlung bei 600°C
erhielt. Im Vergleich zum Referenztest kommt es bei den Versuchen, mit und ohne
Grafithartfilzkontakt zur signifikanten Druckerhéhungen wahrend der Aufheizung im Temperatur-
bereich zwischen 400 bis 900°C. In Abbildung 23 sind zu diesem Zweck die
Differenzdruckkurven separat dargestellt. Sowohl der Einzelversuch als auch der Kontaktversuch
zeigen etwa die gleichen Verlaufe. Die Restgasanalyse des MS zeigt fur diesen Bereich eine
signifikante Zunahme der Wasserdampf relevanten Massenzahlen. Es wird angenommen, dass
in diesem Temperaturbereich eingelagertes Wasser den Kristallverband verlasst. Nach den
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Versuchen waren diese mit Glasfasergewebe konfektionierten Proben in einem sehr guten
Zustand und es waren keine auffalligen Erscheinungen zu erkennen.
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Abbildung 23: Differenzdruckverlauf zum Referenzversuch fir mikropordse Dammstoffe auf
SiO,-Basis

Ergebnisse der Untersuchung von PCW Dammstoffen

Dammstoffe auf PCW-Basis haben eine besonders hohe Daueranwendungstemperatur, in dem
Fall von ca. 1700 °C. In diesem Anwendungsbereich sto3en sie in Temperaturbereiche vor in
denen Reaktionen mit der Restgasatmosphére als auch im Kontakt mit grafitischen Materialien
erleichtert ablaufen. Die Abbildung 28 zeigt am Beispiel des PCW-Faserddmmstoffs bei hohen
Temperaturen von lber 1400 °C eine deutliche Entgasung und damit Druckzuname. Das trifft
sowohl bei den Einzel- als auch den Kontaktversuchen des PCW-Faserdammstoffes mit KT 1650
und des PCW-Vakuumformteiles mit KT 1700 zu. Als Beispiel ist die Differenzdruckkurve des
PCW-Faserdammstoffs in der Abbildung 24 dargestellt. Die Druckzunahme wahrend der
Haltezeit bei 1600°C erreicht eine Differenz gegeniiber dem Referenzversuch von 4
GroRRenordnungen. Die Analyse des Restgases (vergl. Abbildung 28) zeigt eine starke Zunahme
der CO relevanten Massenzahlen (28, 16, 12), d.h. hier kommt es zu einer sehr schnellen
Reduktion der Oxide. Die metallischen Reste kondensieren bereits im Ofen und kénnen durch
das Massenspektrometer nicht mehr erfasst werden.

An der oxidischen Probe wurden nach den Versuchen Degradation, starke Kristallisation und
Schrumpfung beobachtet (vergl. Abbildung 25 rechts). Es wurden weil3-gelbe Ablagerungen an
der Grafitfilzofenddmmung sichtbar, die Reaktionen zwischen kohlenstoffbasiertem und
oxidkeramischem Dammstoff anzeigten.
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Abbildung 24: Differenzdruckverlauf zum Referenzversuch fur einen PCW-Faserdammstoff mit
KT 1650

Abbildung 25: Probenpaket des PCW-Faserdammstoffs flir Hochtemperatur-Kontaktversuch mit
Grafithartfilz bei Daueranwendungstemperatur von 1600°C (links: vor, rechts nach dem Versuch)

Insgesamt muss auch betrachtet werden, dass die PCW-Dammstoffe bei den Versuchen der
groften thermischen Belastung ausgesetzt waren. Von allen untersuchten Materialien waren vom
Hersteller fir die PCW-Dammstoffe die hdchsten Daueranwendungstemperaturen angegeben.
Auch die Masseverluste fur das PCW- Faserdammmaterial mit mehr als 9 % im Einzelversuch
und ca. 47 % fir den Kontaktversuch waren vergleichsweise sehr hoch (Abbildung 29).

Die in Abbildung 26 bis Abbildung 28 dargestellten Restgasanalysen sind Ausziige aller
durchgefuhrten Versuche bei Daueranwendungstemperatur. Die vollstandigen Ergebnisse der
Restgasanalysen bei Daueranwendungstemperatur sind in der Anlage 16 zusammengefasst.
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Abbildung 26: Restgasanalysen und Temperatur-Druck-Verlauf fir AES-Faserdammstoff bis 1100°C (siehe auch Anlage 1)
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Abbildung 27: Restgasanalysen und Temperatur-Druck-Verlauf fir einen mikroporésen SiO2-Dammestoff bis 900°C (siehe auch Anlage 8)
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Die in diesem Abschnitt vorgestellten Untersuchungsergebnisse zeigen die Bandbreite des
mdglichen Stabilitdtsverhaltens von oxidischen Dammstoffen im Hochtemperaturvakuum. Der
finale Vergleich der Ergebnisse bei Daueranwendungstemperatur kann auf der Basis der
Masseverluste fur alle Dammstoffe vorgenommen werden. Dies ist ein Hauptkriterium fur ihre
Einsatzfahigkeit. Die nachfolgende Abbildung zeigt die gefundenen Werte fir die jeweilige
Daueranwendungstemperatur. Es sei aber betont, dass aufgrund der unterschiedlichen
Versuchsbedingungen (Temperatur und Dauer) eine Vergleichbarkeit nicht gegeben ist. In der
Darstellung Abbildung 29 ist deshalb die Klassifikationstemperatur mit angegeben. Die
Darstellung soll lediglich auf die Effekte bei hohen Temperaturen hinweisen.
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AL
stoffe &&® Asw [KT1400] PCW [KT1650] g.19%
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steine WAlzog-SiOZ-Basis [KT1540] B Kontakt mit Grafithartfilz (Mittelwerte)
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Abbildung 29: Vergleich der Masseverluste (Mittelwerte); wahrend der Untersuchung im Hoch-
temperaturvakuum bis zur jeweiligen Daueranwendungstemperatur

Um eine Abschatzung fur eine Anwendungsgrenztemperatur im Vakuum vornehmen zu kénnen,
wurden die gemessenen Druckdifferenzen zum Referenzversuch als Indikator fiir eine erhdhte
Gasbildungsrate und damit ein beginnender Masseverlust bewertet (siehe Abbildung 30). Dabei
wurden die Mittelwerte der Druckdifferenzen zwischen Dammstoffversuchen und den
zugehdrigen Referenzversuchen in Abhangigkeit von der Temperatur bestimmt. Zur Festlegung
einer vorlaufigen Anwendungsgrenztemperatur wurde ein Toleranzbereich von +0,003 mbar
zugelassen. Uberschreitet der Druckanstieg dauerhaft diese Grenze, fiihrt das zum Ausschluss
des Dammmaterials bei h6heren Temperaturen, sofern nicht schon zuvor die Daueranwendungs-
temperatur erreicht wird.

Grundsatzlich lasst sich feststellen, dass oberhalb von 1400°C unabhéngig vom Kontakt mit
Grafitfilz sowie unabhéangig von der Lieferform eine zunehmende Reduktion der Oxide eintritt.
Das wird besonders deutlich bei den PCW-Dammstoffen. Diese haben neben den starken
Druckerhdhungen die grol3en Masseverluste von 25 — 47 %. Auch die starken Schrumpfungen
und Versprodungen an den Proben nach den Versuchen bei Daueranwendungstemperatur sind
ein schlechtes Indiz fir eine Anwendung. D.h. eine Anwendung von oxidischen Materialien tber
1400°C wird grundsétzlich nicht empfohlen. Die Tabelle 3 enthalt die festgelegten
Anwendungsgrenztemperaturen der Dammstoffe. Fir jeden einzelnen Ddmmstoff sollte jedoch
fur die entsprechende Anwendung die Eignung getestet werden, vor allem auch im Hinblick auf
eine Langzeitanwendung.
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Ermittlung der Grenztemperatur
ohne Kontakt zu Graphithartfilz mit Kontakt zu Graphithartfilz
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Abbildung 30: Bestimmung des Differenzdruckes zw. Versuch und Referenz in Abhangigkeit von
der Ofenraumtemperatur als Indikator fur eine erhéhte Gasbildungsrate und einen Masseverlust
der Dammstoffe (links ohne Kontakt und rechts mit Kontakt zu Grafitfilz)

Tabelle 3: Ermittelte Anwendungsgrenztemperaturen der Dammstoffe

Basis KT [°C] Anwendungsempfehlung [°C]
AES Calzium- (oder Erdalkali)silikatwolle 1250 900
ASW Aluminiumsilikatwolle 1400 1200
PCW polykristalline Wolle auf Al2O3 Basis 1650 1300
AES(1) 1000 900
AES(2) 1300 900
ASW 1250 900
PCW 1700 1400
pyrogene Kieselsaure (SiO2-Basis) 1000 900
Tonerde (Al203-Basis) 1200 1000
Feuerleichtsteine

Al2O3 1700 1300
Al203 + SiO2 + Fe203 + CaO + Alkalien 1540 1000

An dieser Stelle sei vermerkt, dass es sich um eine Abschatzung handelt, die durch Dauerunter-
suchungen noch untersetzt werden misste, um auch Langzeiteffekte berticksichtigen zu kénnen.
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4.3.2 Vergleich der Stabilitat der Dammstoffe bei vergleichbaren
Temperaturen

Aus den Versuchen bei Daueranwendungstemperatur wurden RuUckschlisse zur maximal
moglichen Temperaturbelastung unter Vakuum gezogen. Fir eine bessere Vergleichbarkeit der
Kriterien Entgasung und Masseverluste folgten Kontaktversuche mit Grafitfilz bei einer
Vergleichstemperatur von 1100°C. Mit den mikroporésen Dammstoffen wurden die Vergleichs-
versuche lediglich bei 900°C bzw. der vom Hersteller angegebenen Daueranwendungs-
temperatur von 1080°C durchgefihrt.

0,1 1200
=
2 1000
n .
E - g 0,01 800 S
EOSl £ 600
0 g c £
S« 5 o001 ; : a0 *
U - 1 1 |
g v 1 1 1 1 200
w 1 1 1 1
1 0,0001 ! 1 ! 1 0
ﬂ 0:000:401:202:002:403:204:004:405:206:006:40
P~ p in mbar (31.1.19) Tin®C(31.1.19)
| 01 1200
% 1000
"J,' -
= g 0,01 800 o
e
eo £ 600 £
w | £ -
o< o 0001 400
_
o 200
E X 0,0001 0
;l 0:00 0:40 1:20 2:00 2:40 3:20 4:.00
7] e=pinmbar (7.11.19) =—Tin°C(7.11.19)
<
01 . , ;- 1200
I
= I 7 .\ 1000
o) . 1 1 1
"J; E 0,01 : : 800 8
| 1 1
Ea E I , 600 g
:© B 5 0001 ; | { 200 F
-
C - 1 1 1
O 1 | 1 200
7] [ I 1 [
© 5 0,0001 . ! L0
I.II. 0:00 040 1:20 2:00 2:40 3:20 400 Zeit in h:mm
; e in mbar (30.01.2020) Tin*C(30.01.2020)
&
o

Abbildung 31: Druck- und Temperaturverlauf von Kontaktversuchen der oxidischen Faserdamm-
stoffe und Grafithartfilz bei der Vergleichstemperatur von 1100°C
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Abbildung 32: Druck- und Temperaturverlauf von Kontaktversuchen der Vakuumformteile mit
Grafithartfilz bei der Vergleichstemperatur 1100°C

Die Gegenuberstellung der Druck und Temperaturverlaufe aus den Versuchen zu den
Faserdammestoffen erfolgt in Abbildung 31 und fir die Vakuumformteile in Abbildung 32. Eine
Gesamtilbersicht zu den Restgasuntersuchungen bei Vergleichstemperatur befindet sich in
Anlage 17.

Fur die beiden Dammstoffgruppen kann bis zu einer Arbeitstemperatur von 1100°C ein sehr
ahnliches Verhalten festgestellt werden. Signifikante Unterschiede sind wahrend der Aufheizung
insbesondere im Bereich zwischen 400 und 900°C festzustellen. Dies kann insbesondere auf die
unterschiedliche Aufnahme von Umgebungsfeuchte (bis 400°C) bzw. die Entgasung von
Bindemitteln (bis 900°C) zurlckzufuhren sein. Diese einmaligen Vorgange fihren zu einer
kurzzeitigen verstarkten Entgasung mit entsprechenden Konsequenzen auch fir den
Masseverlust (vergl. Abbildung 33). Der Sachverhalt konnte im Rahmen der Projektarbeiten
nicht mehr zweifelsfrei bestatigt werden. Der Druckverlauf wahrend der Haltezeit bei 1100°C
deutet jedoch nicht auf fortlaufende Reaktionen mit einem dauerhaften Abbau der Oxide hin.
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Neben dem Entgasungsverhalten sind auch die Ergebnisse zu den Masseverlusten der
Dammstoffe ausschlaggebend fir eine Beurteilung (Abbildung 33). Auffallend ist bei den PCW-
Materialien die grof3e Differenz zwischen den Masseverlusten bei 1100°C und bei 1600/1700°C.
Dies unterstitzt die Hypothese zur Anwendungsgrenze oxidischer Dammstoffe bei 1400°C. Bis
zZu einer Temperatur von 1100°C im Vakuum liegen die Masseverluste fur samtliche
Faserdammestoffe und Vakuumformteile aus ASW und PCW im Bereich von 0,2 - 0,3 %, was fur
einen maoglichen Einsatz bis zu diesem Temperaturbereich spricht. Die Masseverluste von AES
Vakuum-Formteilen sollten zukinftig auf ihren Anfangsgehalt an Binder geprift werden, um
zweifelsfrei Einmaleffekte auszuschlief3en.

» ”ggg AES [KT1250] m Daueranwendungstemperatur
Faser- a0 ASW [kT14do # Vergleichstemperatur
dimmstoffe %2 1100°c [ ] PCW [KT1650] 1600 °C
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1280°C
” O AES(2) [KT1300]
Vakuum- doc
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mikroporose - sooc  Si0;p-Basis [KT1000]
= = 1080°C
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0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Masseverlust in %

Abbildung 33: Vergleich der Masseverluste im Kontaktversuch bei Daueranwendungs-
temperatur und Vergleichstemperatur 1100 /900°C (Haltezeit 1 h).

4.3.3 Zyklische Evakuierungen

Fur Chargenprozesse in der Praxis sind Aussagen zum Verhalten unter zyklischen Belastungen
der Dammestoffe wichtig. Diese Anlagen werden regelmaRig zum Einlegen und Entnehmen des
Warmgutes gedffnet. Jeder dieser Chargiervorgédnge fuhrt dazu, dass Umgebungsluft in die
Kammer gelangt. Es wurde deshalb ein Versuchsprogramm mit 6 zyklischen Evakuierungen mit
einem AES-Faserdammstoff im Kontakt mit Grafithartfilz bis 1100°C und jeweils 1 h Haltezeit
durchgefuhrt. Abbildung 34 zeigt die Druck-Temperaturkurven von sechs zyklischen
Kontaktversuchen eines AES-Faserdammstoffs mit Grafithartfilz, bei denen taglich ein
Evakuierungsversuch bis 1100°C durchgefuhrt wurde. Nach der Abkthlung erfolgte jeweils eine
Stickstoffflutung. Am 5. und 6. Tag waren die Proben bis zu ca. 15 Minuten langer einer Raumluft-
Exposition ausgesetzt, was zu mehr Wassereinlagerungen und beim darauffolgenden Aufheizen
zu einem grolReren Druckanstieg fuhrte. Bestétigt wurde dies durch die Auswertungen der
Restgaszusammensetzung.

Vor Beginn des jeweiligen Versuchs und am Ende des Zyklus wurden die Probenmassen
ermittelt. Geht man davon aus, das die Reaktionen gréf3tenteils an der Kontaktflache zwischen
Dammstoff und Grafitfilz stattfinden, ist es sinnvoll die Masseverluste auf die Kontaktflache zu
beziehen. Dies ist in den folgenden Abbildungen gezeigt. Raumklimaeinflisse, unterschiedliche
Zeiten beim Handling der Proben zum Wiegen und Abrieb kénnen die Ursache dafir sein, dass



Seite 39 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19781 BG

es Abweichungen bei der zu erwartenden Kontinuitat der Masseverluste gab. Dariiber hinaus ist
bei der Erstevakuierung (Abbildung 34) zu erkennen, dass wahrend des Aufheizvorganges
zwische 400 und 900°C eine deutlich hdhere Entgasung auftritt als in allen anderen
Versuchszyklen unabhangig von einer méglichen Beladung mit Umgebungsfeuchtigkeit. Dies
bestatigt die Hypothese des Ausheizens von Bindern bzw. Schlichten. Die
kontaktflichenbezogenen Masseverluste von AES-Faserddmmstoff und Grafithartfilz sind in
Abbildung 35 fur den Versuch bei 1100°C kumulativ dargestellt. Die Tendenz eines
kontinuierlichen Masseverlustes liegt nach jedem Zyklus bei ca. 0,23 mg/cm? je Chargier- und
Aufheizvorgang. Die verwendeten Grafithartfilz-Kontaktproben wiesen einen zyklischen
Masseverlust von ca. 0,65 mg/cm2 auf.

,N2-Flutung nach jeder Abkihlung
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Abbildung 34: Druck- und Temperaturverlauf der zyklischen Kontaktversuche eines AES-
Faserstoff (6 x bis 1100°C)
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Abbildung 35: kontaktflachenspezifische Masseverluste zyklischer Kontaktversuche bei 1100°C
und 1 h Haltezeit (Kontaktversuch AES-Faserdammstoff und Grafithartfilz)

Zur Ermittlung der Temperaturabhéngigkeit des Masseverlustes im zyklischen Versuch folgte
eine weitere Versuchsreihe des AES-Faserdammstoff im Kontakt mit Grafithartfilz von acht
zyklischen Aufheizungen bis 900°C und jeweils 1 h Haltezeit (s. Abbildung 36). Der Dammstoff
zeigt dabei, wie erwartet, einen geringen Massenverlust von ca. 0,14 mg/cm?2 wie bei 1100°C.
Wohingegen beim Grafitfilz ein deutlich kleinerer spezifischer Masseverlust von ca. 0,25 mg/cm?
vorliegt (s. Abbildung 37). Der AES-Faserdammstoff wurde anschlieRend ein weiteres Mal, aber
ohne Zwischenstopp bei 400°C evakuiert und die Temperatur 4 h bei 900°C gehalten. Dieser
Versuch fuhrte jedoch nicht zu einem hdheren Verlust.
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N2-Flutung nach jeder Abkihlung
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Abbildung 36: Druck- und Temperaturverlauf der zyklischen Kontaktversuche eines AES-
Faserstoff (8 x bis 900°C)
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Abbildung 37: kontaktflachenspezifische Masseverluste zyklischer Kontaktversuche bei 900°C
und 1 h Haltezeit (Kontaktversuch AES-Faserdammstoff und Grafithartfilz)
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Abbildung 38: kontaktflachenspezifische Masseverluste zyklischer Kontaktversuche bei 900°C
und 1 h Haltezeit von mikroporésem Dammstoff auf SiO»-Basis im Kontakt mit Grafithartfilz

Diese Zyklusversuche wurden auch mit dem mikroporosen Dammstoff auf SiO.-Basis
durchgefuhrt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 38 dargestellt. Die Masseverluste des
Grafithartfilzes mit ca. 0,22 mg/cm? je Zyklus decken sich mit den Ergebnissen des AES-
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Faserdammestoffes bei gleicher Temperatur. Der mikroporése Dammstoff zeigt jedoch einen sehr
deutlichen Anfangsmasseverlust (vergleiche Abbildung 27). Die zyklischen Masseverluste
danach weisen einen mittleren Wert von ca. 0,14 mg/cmz je Zyklus auf, welcher dem AES-Faser-
dammestoffs entspricht.

Um den Einfluss des Abriebes der Proben durch die Probenentnahme festzustellen, wurden die
Grafitproben halbiert und eine zusatzliche Probe vom oxidischen Dammstoff eingelegt, sodass
zwei Probenpakete Ubereinander im Ofen Platz finden konnten (Abbildung 39). Das obere
Probenpaket wurde nach jedem Evakuierungsversuch zum Wé&gen entnommen und die Summe
aller Masseverluste ermittelt, das untere verblieb im Ofen und wurde erst nach der 8. Evakuierung
fur Vergleichsmessungen entnommen.

- Grafithartfilz 1| Entnahme zur Massebestimmung
> AES-Faserdammstoff | nachjeder Evakuierung und N2-Flutung
- Grafithartfilz .

- Grafithartfilz -
> AES-Faserdimmstoff Entnahme zur Massebestimmung nur

> Grafithartfilz nach 8. Evakuierung und N2-Flutung

Abbildung 39: Probenanordnung zur Ermittlung des Abriebs durch das Probenhandling wéhrend
der Massebestimmung zwischen den zyklischen Versuchen

m Grafitfilz o m Grafitfilz
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o 2 o 25
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< 15 § 15 \
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Abbildung 40: Masseverlust der Kontaktversuche nach 8 Evakuierungen bei jeweils 900°C —
1 h Haltezeit fir den AES-Faserdammestoff (links) und den mikrop. SiO2-Dammstoffes (rechts)

Beim Vergleich der Masseverluste von den Proben, die nach jedem Zyklus zur Wéagung
entnommen wurden, mit denen, die nur nach der 8. Evakuierung gewogen wurden, wurde
festgestellt, dass durch das haufige Entnehmen der Proben, Masseverluste durch Abrieb,
besonders beim Grafithartfilz, auftreten (Abbildung 40). Die Differenz kann das Ergebnis
verfalschen, eine Systematik I&sst sich daraus aber nicht ableiten. Fur die Dammstoffe liegt der
Fehler im Bereich der Messungenauigkeit.
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4.4 Zusammenfassung der Ergebnisse zum Verhalten der oxidischen
Dammstoffe im Hochtemperaturvakuumbetrieb

Im Rahmen des Vorhabens wurden die ausgewahlten oxidischen Dammestoffe bis zu ihrer vom
Hersteller angegebenen Daueranwendungstemperatur im Hochtemperarturvakuum untersucht.
Dazu wurde eine Methodik entwickelt, die auf der Basis des Druckverlaufes und der
Restgaszusammensetzung eine Abschétzung der maximalen Anwendungstemperatur fir
Vakuumanlagen erlaubt. Dartber hinaus wurden fir die Temperaturniveaus von 1100°C und
900°C zyklische Testreihen durchgefiihrt, um Langzeiteffekte des Einsatzes abschatzen zu
konnen. Da fur die meisten Anwendungen eine Kombination mit einer grafitischen
Warmedammung angestrebt wird, wurden solche Kombinationen verstarkt geprift. Aus den
Erkenntnissen der unterschiedlichen Dammstoffgruppen lassen sich folgende wesentliche
Erkenntnisse ableiten:

1. Oxidische Dammstoffe werden in einer breiten Palette an Lieferformen und Dauer-
anwendungstemperarturen bereitgestellt. Flir den Einsatz im Hochtemperaturvakuum sind
die untersuchten Stoffgruppen auf Al,Os- und SiO,-Basis Uiber 1400°C nicht geeignet, sofern
die Daueranwendungstemperatur fur atmosphérische Einséatze nicht ohnehin unter diesem
Wert liegt. Fir die im Untersuchungsprogramm aufgenommenen Dammstoffe konnte jeweils
eine spezifische Anwendungstemperatur fir den Einsatz im Hochtemperaturvakuum
identifiziert werden.

2. Im Aufheizverhalten der Dammstoffe bestéatigen sich die Erkenntnisse aus den Versuchen
bei Raumtemperatur. Lange Expositionsdauern zur Umgebungsluft fihren dazu, dass
Feuchtigkeit aufgenommen wird. Die Feuchtigkeit wird in der Regel wahrend des Aufheizens
bis 400 °C ausgetrieben. Aus der erh6hten Ausgasung bei einer Erstaufheizung innerhalb
des Temperaturbereiches zwischen 400 und 900 °C lasst sich schlie3en, dass einige der
Dammstoffe Restanteile an Binder bzw. Schlichten enthalten. Diese konnen in dem
Temperaturbereich ausgetrieben werden. Dazu werden bei der Erstaufheizung Haltezeiten
empfohlen, insbesondere fir Vakuumformteile und mikropordse Dammestoffe.

3. Im Vergleich der Dammstoffgruppen kann festgestellt werden, dass bis zu einer
Anwendungstemperatur von 1100°C Faserwollen aus den Stoffgruppen ASW und PCW sehr
geringe Masseverluste je Aufheizzyklus, dicht gefolgt von AES-Wollen aufweisen. Ein
ahnliches Verhalten zeigen Vakuumformteile aus ASW und PCW-Fasern. Bertlicksichtigt
man ein Ausheizen der mikroporésen Dammstoffe auf SiO»-Basis, dann verhdlt sich bis
900°C auch dieser Stoff ahnlich wie die vorgenannten. Die gefundenen
kontaktflachenbezogenen Masseverluste der oxidischen Dammstoffe liegen fur die
genannten Bedingungen bei ca. 0,1 — 0,2 mg/cm? je Aufheizzyklus bis 1100°C.

4. In der Kombination von oxidischen und grafitischen Dammstoffen muss mit einem erhéhten
Masseverlust auch in der Grafitfilzwarmedammung gerechnet werden. Eine Analyse der
kontaktflichenbezogenen Masseverluste zeigt Raten, die geringfigig Uber denen der
bevorzugten oxidischen Dammstoffe liegen: von ca. 0,2 - 0,3 mg/cm? je Aufheizzyklus bis
1100°C.
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5 Energetische und wirtschaftliche Analyse von

Dammstoffkombinationen

Im Rahmen des Projektes wurden Berechnungen fiir Material- und Energiekosten der
Dammstoffe durchgefuhrt, um zu ermitteln, welche Varianten am effektivsten fir die jeweilige
Anlage sind. Aus den Analysen kénnen Vorzugsvarianten fur einen mehrschichtigen, gemischten
Aufbau der Warmedammung abgeleitet werden. Dazu ebenfalls wurde ein einfaches Excel-Tool
entwickelt, um fur die Vorabschatzung und die Auslegung von Warmeddmmungen in
Hochtemperaturvakuumanlagen Dammstoffkombinationen vergleichen zu kénnen.

5.1 Grundlagen fiir den warmetechnischen und wirtschaftlichen Vergleich

Wahrend der Auswahl der Dammstoffgruppen fur das Projekt wurden neben den technischen
Daten der Dammstoffe auch Recherchen zu Preisen vorgenommen. Die Preisbasis enspricht
dem Stand des Jahres 2019 sowie vergleichbarer Abmessungen (Dammstoffdicke). Die
konkreten Preise einzelner Lieferformen kdnnen davon abweichen. Im konkreten Anwendungsfall
muss eine erneute Prifung erfolgen. Die Preise (Abbildung 41) und die
Warmeleitfahigkeitswerte (Abbildung 42) beruhen auf Angaben der Hersteller und dienten fir
die folgenden Analysen als Berechnungsgrundlage. Fur die Berechnung der Energiekosten
wurde eine Anlage mit elektrischer Beheizung beriicksichtigt sowie eine typische Lebensdauer
der Warmedammung:

- Lebensdauer der Warmedammung: 40.000 h
- Energiekosten fir elektrische Beheizung 10 ct/kWh

Daraus wurden wirtschaftliche Berechnungen von Zustellungsvarianten unter Bertucksichtigung
der Betriebsweise der Anlage und der Energiekosten vorgenommen.

Materialpreise [€] fiir 20 mm pro m? © 200 400 600 800 1.000  1.200 1.400
AES-Faser-DS KT1250
Faser-
. ASW-Faser-DS KT 1400
dammstoffe

PCW-Faser-DS KT1650
AES(1)-Vakuum-FT KT1000

Vakuum-  ags(2)-vakuumFT KT 1300
formteile  Asw.vakuum-FT KT1250
PCW-Vakuum-FT KT1700

mikropor. SiO2 KT 1000

mikropor. Al203 KT1080

Al203-FLSt KT1700

Al203+Si02-FLSt KT1540

Grafitfilz Graphithartfilz KT 2200

Abbildung 41: Vergleich der Dammstoffpreise in EUR/m? bei einer Materialstarke von 20 mm
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Abbildung 42: Warmeleitfahigkeiten der Dammstoffe in Abhangigkeit von der Temperatur (nach

Herstellerangaben)

Die warmetechnischen und wirtschaftlichen Auswirkungen dieses veréanderten Dammungs-
aufbaus werden in Form von stationéren Beispielrechnungen am Beispiel einer ebenen Platte
vorgenommen. Dazu wird im Folgenden ein beispielhafter Wandaufbau angenommen, der
Ublichen Anlagen entspricht. Es wird eine Gesamtwandstarke von 100 mm angesetzt. Zur
Analyse werden verschiedene Dammstoffkombinationen mit einer Grafitfilzddmmung gleicher

Starke verglichen.

Ay
B

A,

S1

S2

2

g const.

s - mindestens 20 mm Wandstarke Graphithartfilz

s, - Differenz zu 100 mm - oxidischer Dammstoff

% — Innentemperatur 1050°C

¥, — Grenztemperatur - max. 900°C, da ein Dammstoff nur
bis 900°C dauerhaft einsetzbar ist

% - Temperatur der Aulenwand 50°C

8, — Umgebungstemperatur

A - Warmeleitfahigkeit Graphithartfilz

A, - Warmeleitfahigkeit oxidischer Dammstoff

a - Warmelbergangskoeffizient Aulenwand

g - Warmestromdichte

Abbildung 43: Schematischer Wandaufbau und Annahmen fir die Auslegung eines
beispielhaften Wandaufbaus
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In Abbildung 43 sind die grundséatzlichen Annahmen fir den Wandaufbau dargestellt, die zur
wirtschaftlichen Berechnung herangezogen werden. Bei der Berechnung wird zunachst die
Warmestromdichte Uberschlagig nach Gl. 1 ermittelt.

. U — Y,
§=—7
S1,.5 .1
LY Ta

Es folgt die Abschatzung der Warmeleitfahigkeiten. Im Falle einer Zwangskihlung sind die
Umgebungstemperatur und die Temperatur der Aulienwand identisch. Der Term 1/a entfallt fur
diese Variante. Fur eine luftgekihite Variante kann die Wandtemperatur mit Gl. 2 berechnet
werden.

q Gl. 2
93 ==+
3 a 4

Im nachsten Schritt (Gl. 3) wird die Grenztemperatur ermittelt.
V) j % 22 +9
= *k —
2=4q 1 3

Anhand der berechneten Temperaturintervalle fur Schicht 1 und Schicht 2 werden nun die
Warmeleitfahigkeiten angepasst. Fir die Schicht 2 gilt:

7 __1 92 Gl. 4
Af93;92] = e Jo3 Acoydd

Die zugrundeliegenden Regressionsgleichungen fur die Warmeleitfahigkeit wurden anhand der
Materialkennwerte ermittelt. Im Folgenden kann die Warmestromdichte iterativ mittels der
angepassten Warmeleitfahigkeiten bestimmt werden. Diese Berechnungen wurden mit Hilfe von
MS EXCEL durchgeftuhrt und in einem Tool (s. Abschnitt 5.4) zusammengefasst. [DGF13]

5.2 Analyse von Zustellungsvarianten fiir kombinierte Wandaufbauten mit
oxidischen Dammstoffen

Die im vorangegangenen Abschnitt erlduterten Berechnungsschritte wurden fir eine erste
Analyse von Dammstoffkombinationen genutzt. Dazu wurde fir jeden Dammstoff ein optimaler
Wandaufbau aus oxidischem Dammstoff aul3en und Grafitfilz innen bestimmt. Als Temperatur der
Materialkontaktstelle wurde fir den Vergleich die kleinste gemeinsame Anwendungsgrenz-
temperatur 900°C festgelegt. Die Staffelung der Schichtdicken entspricht den jeweiligen
madglichen Lieferformen.

Die Diagramme in Abbildung 44 enthalten den Annahmen entsprechend die Ergebnisse dieser
Berechnungen fir den Wandaufbau aus Grafithartfilz und oxidischem Dammstoff, die
entsprechende Warmestromdichte sowie Kosten aus Material- und Energiekosten. Die
Ergebnisse werden mit einer reinen Grafitfilzwarmedammung verglichen.
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Abbildung 44: Berechneter Wandaufbau fir verschiedene Zustellungen bestehend aus
Grafithartfilz (GHF) und oxidischem Dammstoff (oben), zugehdrige Warmestromdichten (Mitte)
sowie Material- und Energiekosten bezogen auf 1 m? (unten)

Aus dem Kostenvergleich (Abbildung 44, unten) wird ersichtlich, das bei den getroffenen
Annahmen die Energiekosten gegeniber den Materialkosten dominieren. Auf Grund ihrer sehr
geringen Warmeleitfahigkeit (0,039...0,065 W/m K bei 600 — 800 °C) haben die
Wandzustellungen mit mikroporésen Dammstoffen die geringsten Warmestromdichten. Unter
der Annahme einer Betriebsdauer von 40.000 Stunden und 10 ct/kWh Stromkosten ist der
Wandaufbau mit mikropordsem Dammestoff auf SiO»-Basis 6konomisch betrachtet, die beste
Variante der hier untersuchten Dammstoffkombinationen. Dies spiegelt sich auch in den
o0konomischen Betrachtungen zur Gesamtkostenersparnis der kombinierten Wandzustellungen
im Vergleich zu einer reinen Grafitfilzddmmung wider (Abbildung 45). Dieses Ergebnis mag
Uberraschen, da mikroporose DAmmestoffe vergleichsweise hohe Anschaffungskosten im
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Vergleich zu Fasermaterialien haben (vergl. Abbildung 41). Bei der hohen zu erwartenden
Lebensdauer amortisieren sich diese Kosten jedoch. Feuerleichtsteine bewirken rein
rechnerisch eine 6konomische Verschlechterung, zum einen wegen der extrem hohen
Materialpreise bei den Feuerleichtsteinen auf Basis von fast reinem Al.Os und bzgl. der hohen
Energiekosten wegen héheren Warmeleitfahigkeiten. Fur bestimmte Anwendungen im
Hochtemperaturbereich, bei denen z.B. h6here Festigkeiten erforderlich sind, kann ihr Einsatz
jedoch sinnvoll sein.

In Abbildung 45 sind die Ergebnisse fur die berechneten Zustellungen enthalten, bestehend aus
Grafithartfilz und oxidischer Dammung mit der entsprechenden prozentualen Gesamtkosten-
ersparnis. Beim Einsatz von mikroporésem Dammstoff auf SiO»-Basis konnen bei den
getroffenen Annahmen bis zu 48 % der Kosten im Vergleich zu 100 mm Grafithartfilz gespart
werden. Beim Einsatz von Feuerleichtsteinen kommt es jedoch zu einer Verteuerung. Bei Al,Os-
basierten Feuerleichtsteinen kann diese bis zu 162 % betragen. Die vollstandigen
Zwischenergebnisse fir alle Zustellungsvarianten sind in Tabelle 4 zusammengestellt.

Feuerleichtsteine

50

40

30 28 30 30

Gesamtkostenersparnis [%]

20

10

[I -162 -40
0 L |

A B C D E F G H | J K L

Abbildung 45: Relative Gesamtkostenersparnis der oxidischen Zustellungsvarianten
(Wandstéarke 100 mm) im Vergleich zu einer Grafithartfilz
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Tabelle 4: Kostenbetrachtung fir 100 mm kombinierten Wandaufbau im Vergleich zu reinem
Grafithartfilz (GHF)

= 5 £ N @ @
= Ny £ T £ T c
55 | ¢ 8 T | .| 8 = | 85| &8
a %] — 5 Q — o n = » =
T8 £ g 2 = 7] 5 Lo T
I = «© f c Q Q o ] T ] T
03 Q g £ 2 g 5 8 g0 g0
£s | ¥ | 2¥ | ¢ s | g g | 8 | 8¢
00 806 2 g o 2 X ¥ = E = E
B0 B0 g3 £ £ 55 & §8 &8
S gD S c(’: @ S £ = [ 7] [ 0
S S S RS 5 Y] 2 x o S5 8 S
=3 =5 ¥ = n = w o [©] O N O N
[mm] [mm] [€] [€] |W/m2] [€] [€] % [€]
AES-Faser-DS KT1250 A 35 65 10,00 733] 1617 6469 7201 28 2844
ASW-Faser-DS KT 1400 B 35 65 10,00 733| 1728 6910 7643 24 2402
PCW-Faser-DS KT1650 © 35 65 100,00 1025] 1509 6035 7060 30 2984
AES(1)-Vakuum-FT KT1000 D 35 65 73,10 938] 1525 6101 7039 30 3006
AES(2)-Vakuum-FT KT 1300 E 35 65 100,00 1025] 1686 6744 7769 23 2276
ASW-Vakuum-FT KT1250 F 35 65 90,00 993| 1731 6923 7915 21 2129
PCW-Vakuum-FT KT1700 G 30 70 260,00 1510] 1988 7954 9464 6 581
mikropor. SiO2 KT1000 H 65 35 300,00 1825 857 3429 5254 48 4791
mikropor. AI203 KT1080 | 60 40 600,00 2400 969 3875 6275 38 3770,
Al203-FLSt KT1700 J 20 80 1190,00| 5160] 5296 21186| 26346 -162 -16301
Al203+Si02-FLSt KT1540 K 20 80 45,00 580] 3382 13528] 14108 -40 -4064

5.3 Berechnung alternativer Zustellungsvarianten

5.3.1 Verzicht auf eine Zwangskiihlung des VakuumgefiaBRes

Die zur Berechnung getroffenen Annahmen beinhalten eine durch Zwangskihlung erzielte
AuRenwandtemperatur von 50°C zum Schutz des Vakuumgefal3es. Diese Bauweise fuhrt zu
erheblichen zuséatzlichen Kosten die sich nicht direkt aus der Warmedammung ergeben. Falls
eine ahnliche AuRenoberflachentemperatur erreichbar ist, kann in weiten Teilen auf die Kiihlung
verzichtet werden. Dies flhrt zur Einsparung von Kosten beim Bau der Vakuumbehalter sowie
dem Kduhlmittelumlaufsystem als auch beim Betrieb der Anlagen durch Vermeidung von
Energiekosten fur den Betrieb der Kiihlanlage. Als erganzendes Betriebsszenario wurde deshalb
als Randbedingung eine freie Kiihlung an der Au3enwand vorgesehen.

Wirde diese Kihlung entfallen, stellen sich andere Temperaturen sowohl zwischen den
Dammstoffschichten als auch an der AulRenwand ein. Abbildung 46 zeigt die schematischen
Temperaturverlaufe in einer Zustellung mit 35 mm Grafithartfilz und 65 mm AES-Faserdammstoff
mit und ohne AuRenwandkihlung. Ohne Kuhlung rickt die Grenztemperatur in den Bereich
geringfugig uber 900°C, was fur den AES-Faserddmmstoff jedoch noch mdglich ware. Da die
Temperatur der AuRenwand mit 175°C weit Uber 60°C liegt und damit nach EU-Bestimmungen
unzulassig ware, ist eine Zwangskuhlung in diesem Falle erforderlich.

Ohne Zwangskihlung ware jedoch nur ein Wandaufbau mit einer Gesamtschichtdicke von
155 mm, wie in Abbildung 47, denkbar. Mit 40 mm Grafithartfilz und 115 mm mikroporésem
Dammstoff auf Al,Os-Basis muss dessen Anwendungsgrenztemperatur von 1000 °C
ausgeschopft werden (vergl. Tabelle 3). Die gesamten Material- und Energiekosten dieses
Wandaufbaues wirden 5850 €/m? betragen. Verglichen mit den bisherigen Berechnungen, reiht
sich diese Kombination an zweiter Stelle in die Tabelle 4 ein. Hinzu kommen deutliche
Einsparungen aus dem Aufbau des Vakuumgefales und dem Betrieb der Kihlanlage. Diese
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Kosten sind jedoch anlagenspezifisch und lassen sich nicht sinnvoll vergleichbar auf die
Auf3enoberflache beziehen.
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4 898 | 906
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Abbildung 46: Temperaturverteilung eines Wandaufbaus mit 35 mm Grafithartfilz und 65 mm
AES-Faserdammestoff, links mit und rechts ohne Zwangskiihlung der AuRenwand
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Abbildung 47: Temperaturverteilung eines alternativer Wandaufbaus aus Grafitfilz (40 mm) und
mikropordsem Dammstoff auf Al.Os-Basis (115 mm) ohne Zwangskihlung eine der Aul3enwand

5.3.2 Vielschichtsysteme rein oxidischer Zustellungsvarianten

Mit den Werten der vorhandenen Dammstoffe wurden ergéanzende Zustellungsvarianten
erarbeitet und berechnet, die Kombinationen aus unterschiedlichen oxidischen Dammstoffen
vorsehen, sowie vollstdndig auf grafitische Dammmaterialien verzichten. PCW-Faserdammstoffe
und PCW-Vakuumformteile weisen auf Grund gleicher Ausgangsmaterialien &hnliche
Eigenschaften auf. Sie sind temperaturmaf3ig héher belastbar, als mikroporése Dammstoffe,
besitzen aber eine deutlich geringere Warmeleitfahigkeit. Aus der Kombination beider Materialien
ergeben sich rein rechnerisch kostenmaRige Vorteile.

In Abbildung 48 sind zwei Dammstoffkombinationen auf Basis von PCW und mikroporésem
Dammstoff auf SiO2-Basis untersucht worden (Zustellung 2 und 3). Bei der dritten Variante
(Zustellung 1) ist zusatzlich im Ofeninnenraum 20 mm Grafithartfilz vorgesehen.
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Abbildung 48: Zustellungsvarianten und Grenztemperaturen alternativer Wandaufbauten fur

100 mm Wandstarke aus PCW-Vakuumformteilen, mikroporésem Dammstoff auf SiO2-Basis und
Grafithartfilz mit AuRenwandkihlung

In Abbildung 49 sind die Temperaturverlaufe der drei alternativen Zustellungsvarianten mit
AuRenwandkthlung (50°C, oben) und Zwangskihlung (unten) dargestellt. Auch bei diesen
alternativen Zustellungen wird die zulassige Oberflachentemperatur an der Auf3enwand nicht
unterschritten. Eine Zwangskuhlung kann deshalb nicht entfallen. Weitere Berechnungsvarianten
sollen den Nutzern der neuen Warmedammungskonfigurationen vorbehalten bleiben.
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Abbildung 49: Temperaturverlaufe der alternativen Zustellungsvarianten aus Abbildung 48
oben mit AuBenwandkihlung (50°C), unten ohne Zwangskuhlung

5.3.3 Beispielberechnung fiir einen Demonstrator

Um die Auswirkung einer geadnderten Warmedammung zu verdeutlichen, soll eine
Beispielrechnung fir einen konkreten Demonstrator vorgenommen werden. Der Demonstrator
besitzt einen kubischen Aufbau aus ebenen Wénden. Er ist mit einer Wandzustellung von
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100 mm Dicke gedammt. Die Aul3enabmessungen sind in Tabelle 5 enthalten. Daraus ergibt sich
eine zu dammende AuRenwandflache von ca. 11,65 mz2.

Tabelle 5: AuRenabmessungen des Demonstrators

Wand-AulRenabmessungen des Demonstrators Gesamtflache

2x0,850mx2,740m | 2x2,740mx0,975m | 2x 0,975 m x 0,850 m
= 4,658 m? =5,343 m? = 1,658 m2 > =11,65m2

Die vorangestellten 6konomischen Aspekte werden mit alternativen Zustellungsvarianten aus
Abschnitt 5.3.2 betrachtet. Die Materialkosten der einzelnen Dammstoffschichten sind in
Abbildung 50 dargestellt. In Abbildung 51 flieBen die berechneten Warmestromdichten, die
Energiekosten und die Materialkosten in die Gesamtkostenersparnis der oxidischen
Zustellungsvarianten gegeniber einer einschichtigen 100 mm Grafithartfilzdammung des
Demonstrators ein. Die wirtschaftlichen Rahmendaten (Lebensdauer und Energiepreis) bleiben
unverandert.

Eine reine oxidische Dammung, bestehend aus 55 mm PCW-Vakuumformteil und 45 mm
mikroporosem Dammstoff auf SiO2-Basis (Z3), ist fur die genannten Bedingungen die
kostengunstigste Losung, mit einem Gesamteinsparpotential von 75.611 €. Es folgt die alternative
Zustellungsvariante Z2, bestehend aus 65 mm PCW-Vakuumformteil und 35 mm mikroporésem
SiO2-Dammestoff mit einer zu erwartenden Kostenersparnis von 72.021 €, gefolgt von 68.911 €
mit der dreischichtigen Zustellung Z1 bestehend aus 20 mm Grafithartfilz, 40 mm PCW-
Vakuumformteil und 40 mm mikroporésem SiO2-Dammstoff.
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Abbildung 50: Materialkosten in € pro m? fr die alternative 100 mm-Wandzustellungen

Ergdnzend dazu wurde die Gesamtkostenersparnis auch fir die Zustellungsvarianten aus
Abschnitt 5.2 bestimmt, um ein Gesamtbild Uber die mégliche Bandbreite zu erhalten (s.
Abbildung 51).
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Abbildung 51: Zusammenstellung der Gesamtkostenersparnis flr die Warmedammung eines
Demonstrators mit 11,65 m2 Wandflache, 50°C AuRenwandtemperatur und bei Verwendung
oxidischer Zustellungen gegeniber einer einschichtigen 100 mm Grafithartfilzdammung

5.4 Berechnungstool fiir die wirtschaftliche Auslegung von
Dammstoffkombinationen im Hochtemperaturvakuum

Waérmetechnische Berechnung an einer zweischichtigen Wand

— Propdown
= A A a
Dammstoff 1 Graphithartfilz - 1 2
Schichtdicke sl 35 mm T,
» — Dropd
Diammstoff 2 ASW-Faser-DS KT 1400
Schichtdicke s2 65 mm T,
Tw)
Innentemperatur L 1050 °C
AuRentemperatur T3 20 °C
» — Dropdown Ts
Kiihlung ohne Kiihlung q const.
Wiérmetiibergangskoeff. a 10 W/(m?*K)
Sq s,
B

Gesamtschichtdicke s 100 mm
Wirmestromdichte q 1634 W/m?
Grenztemperatur T2 898 °C
Wandtemperatur Tw 183 °C

Abbildung 52: Eingabemaske fir das Berechnungstool

Die warmetechnischen Auswirkungen eines verédnderten Da&mmungsaufbaus kdnnen vom
Anwender in Form eines EXCEL-Worksheets fir stationdre Beispielrechnungen (Grundlagen s.
Abschnitt 5.1) genutzt werden. Das Tool ist als Kalkulationshilfe fur die erreichbaren Effekte mit
einem neuartigen Dammungsaufbau gedacht. In Abbildung 52 ist die Eingabemaske fir dieses
Berechnungstool dargestellt. Eine ausfiihrliche Beschreibung der Handhabung dieses
Werkzeugs kann mit einem erarbeiteten EXCEL-Worksheet als Projektergebnis von der
Forschungsstelle kostenfrei bezogen werden.



Seite 53 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19781 BG

6 Hinweise zur Fehlerbetrachtung

In diesem Projekt wurde eine Methodik zur Abschétzung der Eignung von oxidischen
Dammstoffen flr den Einsatz im Hochtemperaturvakuum entwickelt. Aufgrund der komplexen
Verhaltnisse in Vakuumanlagen und die beschrénkte Mdglichkeit zur Ermittlung von genauen und
absolut vergleichbaren Messwerten, wurden relative Ergebnisse von Indikatoren wie dem Druck
in der spezifischen Versuchsanlage sowie Massenzahl-Intensitdten aus der Restgasanalyse
eines Massenspektrometers herangezogen, um Tendenzen abzuleiten. Aus diesem Grund sind
die gefundenen Ergebnisse zwar untereinander vergleichbar aber nicht Ubertragbar auf andere
Versuchsanlagen. Es war nicht Gegenstand des Projektes eine Prufprozedur fur einen
Eignungstest bzw. eindeutig reproduzierbare Kriterien zu entwickeln. Die hier ermittelten Daten
erheben nicht diesen Anspruch.

Deshalb beschrankt sich die Fehlerbetrachtung lediglich auf die Benennung von Einflussgrof3en,
die die gefundenen tendenziellen Aussagen in ihrer Wirksamkeit beeintréachtigen kénnen. Eine
Reihe von mdglichen Einflissen kénnen auf die Versuchsergebnisse wirken. Sie sind im
Folgenden aufgezahlt sowie, die dazu ergriffenen MaRnahmen wahrend der Untersuchungen:

Fehlerquellen in den Versuchsreihen bei Raumtemperatur

e Abrieb durch Probenhandling und Genauigkeit der Waage
-> Prufung der Abriebmenge und
- Verwendung von Relativdaten innerhalb einer Versuchskampagne
e Partikelbeladung des Vakuumfilters fihren zu Abweichungen beim Druck
- Regelmalige Reinigung der Vakuumanlagen
¢ Inhomogenitat der Dammstoffe
- Mittelwertbildung mehrerer Versuchsreihen

Fehlerquellen in den Versuchsreihen im Hochtemperaturvakuum

e nach Wechsel der Grafitddmmung des VHTO kommt es zu Abweichungen der Messdaten
durch Ausgasung des Ofen-Dammstoffs (h6herer Druck und andere Ausgasungen als bei
vorangegangenen Versuchen zeigen sich bei Leerkammerversuchen)

- mehrfache Validierung durch Referenzversuche
- Relativmessungen innerhalb von Versuchskampagnen

e Ungleichmé&Rige Dichtheit der Vakuumverbindungen an der Versuchsanlage
- regelméaRige Dichtheitskontrolle wahrend der Anfangsevakuierung vor jedem Versuch

¢ Abweichungen im zeitlichen Ablauf der Versuche durch teilweise manuelle Bedienung,
z.B. bei der Umstellung der Temperaturmessung vom Thermoelement auf Pyrometer bei
900°C, der Wechsel kann zu kleinen temporaren Leckagen fihren.

- Wiederholung von Versuchskampagnen

Fehlerquellen in der Wirtschaftlichkeitsberechnung

e Fehlende Kennwerte insbesondere bei der Warmeleitfahigkeit in einzelnen
Temperaturbereichen
- Es wurden begriindete Annahmen aus vergleichbaren Literaturwerten getroffen.
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7 Handlungsempfehlungen und Ausblick fiir weitere Untersuchungen

Eine wesentliche Zielstellung des Projektes war es Handlungsempfehlungen fiir den Einsatz
oxidischer Warmedammstoffe in Hochtemperaturvakuumanwendungen zu formulieren. Im
Folgenden werden diese Handlungsempfehlungen aus den Ergebnissen der Untersuchungen fir
die verschiedenen Bereiche des Einsatzes (Design, Aufbau und Inbetriebnahme der Anlagen,
Betrieb der Anlagen) geclustert. Ein Teil der Handlungsempfehlungen wurde aus der tblichen
Arbeit an und mit Hochtemperaturvakuumanlagen Gbernommen, sofern dies besonders fir die
oxidischen Warmedammstoffe Verwendung finden sollte. Dariiber hinaus sollen Empfehlungen
fur weiterfihrende Forschungsarbeiten gegeben werden.

Anlagendesign:

Im Rahmen der Untersuchungen konnte festgestellt werden, dass der Einsatz oxidischer
Dammstoffe sowohl im vollstandigen Ersatz als auch in Kombination mit grafitischen
Warmedammestoffen bis zu einer Temperatur von 1400°C maoglich ist

Fur die untersuchten Dammstoffgruppen konnten Anwendungsgrenzen im Hoch-
temperaturvakuum abgeschéatzt werden (Tabelle 3).

Kombinationen verschiedener oxidischer Dammstoffe filhren mitunter zu
erheblichen Kosteneinsparungen fir die Warmedammung in Hochtemperaturvakuum-
anlagen.

Die Kosteneinsparungen konnen verstarkt werden, wenn durch die verbesserte
Warmedammung teilweise auf die Kiihlung des Gehéauses verzichtet werden kann.

Kontaktflachen zwischen grafitischen Materialien und den oxidischen Dammstoffen
sollten minimiert werden.

Der freie Zugang von Umgebungsluft zu den Warmedammstoffen sollte nach Méglichkeit
eingeschrankt werden, ohne den Abtransport von Gas wahrend der Evakuierung zu
behindern.

Aufbau und Montage

Beim Einbau der Warmedammung ist insbesondere im Zusammenhang mit oxidischen
Warmedammstoffen auf eine staubfreie Montage zu achten. Es sind zwingend
Filtersysteme vor den Vakuumpumpen zu verwenden.

Die oxidischen Warmedammstoffe sollten vor ihrem Einsatz/Montage bei 900°C
ausgeheizt werden, spatestens jedoch bei der Inbetriebnahme.

Betrieb von Anlagen mit oxidischen Warmedammstoffen

Expositionsdauern der Warmedammung zur Umgebungsluft sind so kurz wie méglich zu
gestalten.

Beim Fluten der Hochtemperaturvakuumanlage sollten trockene inerte Medien bzw.
Schutzgase (N2, Ar) zum Einsatz kommen.

Vor dem Aufheizen der Anlagen sollte bis zu einem Mindestdruck evakuiert werden.
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e Beim Aufheizen der Anlagen sollten Haltezeiten bei ca. 400°C und ca. 900 °C zur
Entgasung von in Poren eingeschlossener Feuchte bzw. Restgas eingerichtet werden.

Ausblick auf ergédnzende Untersuchungen

e Entwicklung eines Verfahrens zur exakten Bestimmung von Materialverlusten der
Dammstoffe wahrend des Betriebes im Hochtemperaturvakuum

¢ Langzeituntersuchungen an bevorzugten Dammstoffkombinationen

e Durchfuhrung von Demonstrations- und Langzeituntersuchungen an ausgewahlten
industriellen Hochtemperaturvakuumanlagen mit dem Schwerpunkt zur Untersuchung
des Materialverhaltens in Bereichen des Temperaturgefalles (vergl. Tabelle 6) sowie der
Kontaktstellen zu grafitischen Konstruktionsmaterialien.

o Erweiterung der Versuchsreihen auf reduzierende Schutzgasatmosphéaren im Grob-
vakuum bis 1 mbar.

Tabelle 6: Probeninstallation im Demonstrator fir Versuche

An der Ofeninnenwand befestigt:

35 mm mikropordser SiO2-Dammstoff KT 900

an der Ofenwand anliegend und umschlossen von
65 mm Grafithartfilz

Ofenraumtemperatur: 1050°C

I 45 mm mikroporéser SiOz2-Dammstoff KT 900
an der Ofenwand anliegend und umschlossen von
55 mm PCW Faserdammstoff: KT 1650

Ofenraumtemperatur: 1050°C

40 mm mikroporéser SiO2-Dammstoff KT 900
an der Ofenwand anliegend und umschlossen von
40 mm PCW Faserdammstoff: KT 1650
20 mm Grafithartfilz

Ofenraumtemperatur: 1050°C
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8 Wesentliche Ergebnisse und Zusammenfassung

Mit dem Forschungsvorhaben sollten vorhandene Vakuumofen dahingehend weiterentwickelt
werden, dass die Warmedammungen bei gleichem Platzbedarf geringere Investitions- als auch
Betriebskosten aufweisen. Die Ublicherweise verwendeten Grafitfilze sind kostenintensiv,
deshalb wurden oxidische Dammstoffe als eine glinstigere Alternative zu grafitischen Materialien
ausgewahlt. Daruber hinaus sollte das Wissen uber die technische Eignung von Kombinationen
grafitischer und oxidkeramischer Warmedammstoffe in Vakuumdéfen erweitert werden. Um
Forschungsergebnisse fur die spatere industrielle Nutzung aufzuzeigen, war es notwendig, den
Einfluss oxidkeramischer Dammstoffe auf die Qualitat des Vakuums und die Restgas-
zusammensetzung zu untersuchen.

Im Rahmen des Projektes wurden verschiedene heute typische oxidische Warmedammstoffe
nach ihren Lieferformen und Zusammensetzung klassifiziert. In die Auswahl einbezogen wurden
Dammwollen und Vakuumformteile aus alumino-silikatischen, alumino-erdalkali-silikatischen und
polykristallinen Fasern, mikroporése Dammstoffe auf der Basis von pyrogener Kieselsaure bzw.
Tonerde sowie Feuerleichtsteine auf alumino-silikatischer Basis. Die Evakuierungseigenschaften
der ausgewahlten oxidischen Dammstoffe und GrafitdAmmstoffe wurden bei Raumtemperatur
und im Hochtemperaturbereich untersucht und verglichen. Oxidische Dammwollen und Grafitfilze
haben bei Raumtemperatur ahnlich niedrige Evakuierungszeiten. Vakuumgeformte Materialien
und mikroporése Materialien bendtigten bei der Erstevakuierung nach Auslagerung an Luft
deutlich mehr Zeit. Die Evakuierungsdauern bis 1 mbar korrelieren mit den Masseverlusten durch
Abgabe von adsorbierter Feuchte. Dabei gilt: Grafitfilz < oxydische Dammwolle < Leichtsteine <
Vakuumformteile < mikroporése Dammstoffe. Diese Dauer wird jedoch beim Fluten mit
trockenem Stickstoff anstelle von Luft verkirzt und ndhert sich den Werten fur Grafitfilz an. Um
oxidische Materialien zu identifizieren, die fir eine Hochtemperaturanwendung allein oder in
Kombination mit Grafitfilz geeignet sind, wurden weitere Tests bis zur Daueranwendungs-
temperatur der Dammstoffe durchgefihrt. Es erfolgte eine Gegentiberstellung von Versuchen im
leeren Vakuumofen, mit oxidischen Probe und mit einer Kombination aus oxidischem und
Grafitmaterial. Durch die vergleichenden Versuche im Hochtemperaturvakuum wurde die
Vertraglichkeit der Materialien mit Grafitfilz betrachtet. Fir den unmittelbaren Vergleich der
Materialien untereinander erfolgten Versuche bei 1100°C. Der Einfluss des Spilmediums (Luft
bzw. Stickstoff) bei Chargenwechsel auf die Evakuierungen wurde auch bei einer zyklischen
Betriebsweise untersucht.

Im Ergebnis konnte die Projekthypothese, dass eine kosteneffiziente Substitution von Grafitfilzen
durch eine Kombination mit oxidischem Dammstoff bei gleichbleibender Wanddicke in
Vakuumofen maoglich ist, bestatigt werden. Jedoch wird als Anwendungsgrenze im Vakuum ein
Temperaturbereich bis maximal 1200°C fir die untersuchten oxidischen Materialien aufgrund
chemischer Reaktionen an den Grenzflachen empfohlen. Darlber hinaus neigen
Fasermaterialien zum Entglasen, wobei das Auftreten und der Umfang der kristallinen Phasen
stark von der Dauer, Temperatur und der Faserchemie, dem Vorhandensein von Flussmitteln,
abhéngen. Das Versagen eines Dammstoffes bei Daueranwendungstemperatur hat noch nicht
zur Folge, dass dieses Material prinzipiell fir eine Vakuumdammung ausfallt. Wie sich bei den
Vergleichsuntersuchungen herausstellte, sind solche Materialien durchaus bei niedrigeren
Temperaturen einsetzbar und kdnnen somit zu einer Kostenminimierung als Hinterddmmung von
Grafitfilzen beitragen. In dem Projekt konnte nur eine geringe Auswahl an Dammstoffen
betrachtet werden, die auf dem Markt verfligbar sind. Deshalb sollte fur jeden Wandaufbau im
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Einzelnen gepruft werden, welcher Dadmmstoff bei welcher Temperatur fir die jeweiligen
Bedingungen in Vakuumanlagen zum Einsatz kommen soll. Die Ergebnisse zu den
Materialgruppen liefern jedoch klare Hinweise auf die Einsatzgrenzen.

Mit den gewonnenen Erkenntnissen lassen sich effiziente Warmedammungen gestalten, die bei
gleichem Bauraum einen geringeren Warmedurchgangsverlust aufweisen. Dies wirkt sich
besonders bei Anlagen im Dauerbetrieb positiv auf den Gesamtenergieverbrauch aus. Auf3erdem
kann durch die teilweise Substitution der Werkstoffe auf Grafitbasis ein Kostenvorteil von bis zu
48 % generiert werden. Die Ergebnisse aus den Berechnungen und Versuchen ermdglichen eine
kurzfristige Uberfiihrung der Erkenntnisse in firmenspezifische, individuelle Konstruktionen. Eine
Matrix zur Beurteilung und ein erarbeitetes EXCEL-Tool konnen den Anwender bei
Entscheidungen unterstiitzen. Damit erhalten die beteiligten Unternehmen Kalkulationshilfen far
die erreichbaren Effekte mit dem neuartigen Dammungsaufbau, eingeschlossen sind die
berechneten Grenztemperaturen. Durch den Einbau geeigneter kombinierter D&mmungs-
varianten wird neben einer Materialkostensenkung auch eine Reduzierung der Energiekosten bei
entsprechender Betriebsweise mdglich. Damit wurden die Ziele des Forschungsvorhabens
erreicht.

Dieses Projekt wurde gefdrdert unter der AIF-IGF-Projektnummer  Geférdert durch:

19781 BG durch das Bundesministerium fur Wirtschaft und Energie. o
% B_undgsmlmsterlum
48 fiir Wirtschaft

und Energie

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages
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9 Abkiirzungen

AES Alkali-Erdalkali-Silikat

ASW Aluminium-Silikatwolle

DS Dammstoff

FOGI Forschungsgemeinschaft Industrieofenbau
GHF Grafithartfilz

KT Klassifikationstemperatur

MS Massenspektrometer

NIST National Institute of Standards and Technology

PbA /PAK Projektbegleitender Ausschuss

PCW Polykristalline Wolle
Pmax Maximaldruck
RT Raumtemperatur

Vakuum-Ft  Vakuumformteil
VHTO Vakuumhochtemperaturofen

NIST National Institute of Standards and Technology
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