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STRUCTURAL COMPONENTS AND MATERIALS
FOR A HOT-WALL CRYSTAL PULLER
TO GROW GaAs-CRYSTALS

by
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Karli-Heinz Trompa
Jiirgen WeiPenburg
Christoph Meixner

ABSTRACT

Basic investigations to seal a hot-wall crystal pulling vessel against
Arsen vapour leakage have been carried out. The wall material under
investigation was either gquartz or metal. The corrosion behaviour of
metals, alloys, protective coatings and ceramics at 700°C against
As-vapour has been examined. Based on these experiments, technically
feasible solutions for disconnectable flanges out of different materials
‘have been developed. Also, a valve is presented, that can be operated
~at 700°C and which is leaktied in an As-vapour. environment.
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BAUGRUPPEN UND WERKSTOFFE FUR
EINE HEISSWANDANLAGE ZUR ZUCHTUNG
VON GALLIUMARSENID-EINKRISTALLEN

von

Klaus Baumiiller
Kari-Heinz Trompa
Jirgen Weipenburg
Christoph Meixner

ZUSAMMENFASSUNG

Flir eine Heipwandkristallzuchtanlage wurden grundlegende Untersuchungen
zur Abdichtung eines KristallzuchtgefdBes aus Quarz oder einem metalli-
schen Werkstoff gegen Arsendampfleckagen gemacht. Weiterhin wurde die
‘Korrosions-bestdndigkeit von Metallen, Legierungen, Schutzschichten und
Keramiken gegeniiber dampfférmigem Arsen bei 700°C untersucht. Basierend
- ".darauf wurden technisch realisierbare Ldsungen fiir 16sbhare Flansche bei
verschiedenen Materialpaarungen enwickelt. Ebenso wird ein bei 700°C
‘dichtendes, gegen Arsendampf resistentes HV-Ventil vorgestellt.







Diese Arbeit "Baugruppen und Werkstoffe filir eine Heifwandanlage
zur Ziichtung von Galliumarsenid-Einkristalien” entstand in enger
Zusammenarbeit der Zentralabteilung Technologie~Arbeitsgruppe
Neue Physikalische Technologien des Forschungszentrum Jiilich
(Leiter: Dr. Krawczynski) und der Forschungsstelle fir Kristall-
ziichtung in der Zentralstelle fiir wissenschaftlichen Gerdtebau
{ZWG), Berlin (Leiter: Dr. Y. Schrdder).
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1. Einleitung

Von den AIIIBV - Halbleitermaterialien hat Gallium - Arsenid
die gréBte Bedeutung als Substratmaterial filir Optoelektro-
nik- und Hochfrequenzbauelemente gefunden.

Diese Einsatzgebiete stellen unterschiedliche technische
Anforderungen an das Kristallmaterial. Wahrend fur die
optoelektronischen Bauelemente Substratmaterial mit niedri-
ger Versetzungsdichte ( < 5-103/cm2 } gefordert wird, stehen
fiir Hochfrequenzbauelemente die Forderungen nach semiisolie-
rendem Material im Vordergrund. Fiir die Ziichtung einkristal-
linen Gallium - Arsenids werden die Verfahren nach Gremmel-
maier, Czochralski und Brigdman angewendet [1][2)(3][4].

Wahrend das Bridgman - Verfahren (horizontal, vertikal)
infolge des bei der Zichtung eingestellten niedrigen
Temperaturgradienten ( ca._ 10 X/cm™ ) Kristallmaterial mit
Versetzungsdichten von 5-107/cem® liefert, wird das Czochral-
ski - Verfahren mit einer Boroxid - Abdeckschmelze ( Tempe-
raturgradient ca. 100 K/cm1 y fir Kristalldurchmesser von
100 mm fir das semiisolierende Halbleitermaterial eingesetzt
{ epd 2-10% ... l-los/cm2). Fiir die Homogenisierung des
Materials ( Dotierung, Verunreinigung, Defekte ) erfolgt im
Anschlufl an die Zichtung eine Temperung ( Stunden bis zu
einigen Tagen ) bei Temperaturen kurz unterhalb des Schmelz-
punktes. Uber eine getrennte Temperaturregelung einer Arsen-
gquelle wird im Reaktor ein Arsendampfdruck von 1 bar einge-
stellt. Die Integration von Optoelektronik- und Hochfre-
gquenzbauelementen auf einem Chip stellt hdhere Forderungen
an das Substratmaterial.

Die Zichtung der GaaAs - Einkristalle nach dem Czochralski-

Verfahren mit grdBeren Abdeckschmelzhdhen ( Vermeidung des

Temperatursprunges ), der Eilnsatz von vertikalen- und joder

transversalen Magnetfeldern zur Beeinflussung der Konvektion .

in der Schmelze und die Zilchtung ohne Abdeckschmelze bei
Wandtemperaturen von ca. 650 °C ( Verhinderung der Arsen-—
Kondensation ) bei einem Arsengasdruck von 1 bar ( Uber-
druck } sind einige der Richtungen die international be-
schritten werden, diese Forderungen nach verbesserter Homo-
genitit und niedriger Versetzungsdichte zu erfiillen. Dabei
sind die Forderungen nach Reinheit des Ausgangsmaterials
( Art und Ort der Synthese ), Beschaffenheit und Reinheit
der Reaktorausriistung ( Heizer, Abschirmung, Tiegelmaterial,
Nachheizer ), Evakuierung des Reaktors [5] und die Realisie-
rung schwingungsarmer Antriebe [6] unter den Bedingungen
einer ergonomischen Beschickung { Tiegelfiillung, Kristall-




entnahme ) und der Einhaltung Okologischer Forderungen
( Einhaltung der Schadstoffverordnung, Entscorgung der Spiil-
gassysteme und des Reaktors beim Beschickungsvorgang, Ent-
sorgung des Raumes im Havariefall ) zu l8sen.

Fir die Temper- und Ziichtungsanlagen ( Verfahren nach Grem-
meimaier und Czochralski mit HeiBwandreaktorraum ) sind die
Entwicklung l&sbarer Flanschverbindungen und die eines
Hochtemperaturventils sich fiir die unterschiedlichen Anwen-
dungen wiederholende Baugruppen.

Folgende technische Forderungen sind zu realisieren:

1. Ldsbare Flanschverbindungen

1.1 Materialpaarungen: Quarz = Quarsz
Quarz - Metall
Metall - Metall

1.2 CGas—=Atmosphdre: Arsen
Temperatur: 600 ... 700 °C
Druck: 1 bar {Uberdruck

1.3 Flanschdurchmesser: d= 100 ... 400 mm
1.4 Dichtigkeit d. Flansches fir As: < 1,3-107% mbar-1/-s

2. Hochtemperaturventil
2.1 Volumen d. zu evakuierenden Reaktorraums: V = 50..3001
2.2

. Gas Atmosphire: Arsen
Temperatur: 600 ... 700 °C
Druck: 1 bar Uberdruck

Die Erarbeitung der technischen Lésungsvorschlige ( 3.4 )
basiert auf im folgenden Abschnitt vorgestellten Grundsatz-—
untersuchungen zum Werkstoffeinsatz ( Temperatur, BArsen-
atmosphire ) und zur Dichtungsgestaltung.

Grundlage fir diese Verdffentlichung bildet ein fir das
Forschungszentrum Jiilich ( Zentralsbteilung Erennelemente
und Bestrahlungstechnologie ) bearbeitetes Projekt:

"Eine technische Herausforderung = Baugruppen fir die
Volumenkristallziichtung von Galliumarsenid”;
Auftragsnummer 4141 5506; -10/90
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2.0 Dichtigkeitsuntersuchungen und Korrosionstests fiir eine Heilwand
Kristalizuchtanlage

Beim Czochralski-Verfahren wird GaAs mit der gewiinschten stochiometrischen Zu-
sammensetzung in einem Tiegel aus Bornitrid bei 1240°C erschmolizen. Wie aus der
Abbildung 1 zu ersehen ist, sind bei dieser Temperatur die Dampifdricke von Arsen
und Galliun stark unterschiedlich, sodaB mehr Arsen als Gallium verdampft und sich
somit das eingestellte stéchiometrische Verhilinis von Arsen zu Gallium zugunsten
des Gallium verschieben wilrde. Um das zu verhindern, wird die Schmelze mif flis-
sigem Boroxid Gberschichtet und mit einem Argon-Gasdruck von mehr als 1 atm
beaufschiag. Auf diese Weise wird verhindert, daf8 Arsendampfblasen durch die
Beroxidilissigkeit hindurch treten kdnnen. Das Lésen von Arsen und Gallium im
Boroxid und nachtragliches Verdampfen {a8t sich nattrlich nicht verhindern.
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Abb. 1. Ga und As-Dampfdriicke entlang der Liquidusiinie [1]




GREMMELMAIER [2] auf die Boroxidabdeckung und sorgte durch ein allseitig ge-
heiztes GefdB und einen regelbaren Ofen mit einem Arsenvorrat daflr, daB jederzeit
ein Dampfdruck entsprechend dem Arsendampfdruck auf der Liquiduskurve herrscht.
Auf diese Weise 188t sich die Stéchiometrie noch wahrend des Ziehprozesses be-
einflussen. GREMMELMAIER verwendete fir seine Versuche ein abgeschmolzenes
QuarzgefaB: Die Heizung des Graphitsuszeptors und damit der Schmeize erfoigte von
auBen durch Hochfrequenz; eine magnetische Hub-Drehvorrichtung erméglichte das
Drehen und Heben des Kristalls. Eine geregelte Widerstandsheizung sorgte fur die
richtige GefaBtemperatur, Abbildung 2 zeigt nebeneinander die Dampfdruckkurven
von As4 Gber metallischem Arsen und As2, As4 (iber GaAs. Bei einer Temperatur von
817°C ist der Dampfdruck von Arsen gleich dem Druck itber GaAs bei 1238°C.
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Abb. 2. Dampfdruck von Arsen {iber Arsen und entlang der Liauidusiinie von GaAs

Als Experimentieranlage mag ein allseitig geschlossenes und abgeschmolzenes
QuarzgefaB noch tragbar sein, fur eine flexible Experimentier- oder Produktionsan-

iage mbchte man aber

e  ein GefaB haben, das mit Flanschen verschlossen wird




¢ ynd maglichst aus Metall ist,

Vor dem Bau einer solchen demontierbaren Anlage sind zunadchst folgende Fragen
zu kldren

e mit welchen Dichtungen kann man zuverldssig mit tolerierbaren Leckraten das
GefidB bei 650° - 700°C abdichten

¢ aus weichen Metallen kann das GefaB hergestellt werden, sodaB zum einen die
Korrosion durch Arsendampf toleriert werden kann, zum anderen das Metall nicht
zu Verunreinigungen der Kristalischmelze fihrt.

Beiden Fragen wurde in getrennten Untersuchungen nachgegangen.

2.1 Dichtigkeitsuntersuchungen

Das KristailzuchtgefdB ist also bei einer Temperatur oberhalb von 817°C nach auBen
abzudichten. Die Dichtung hat zwei Aufgaben

e  Verunreinigungen wie Sauerstoff und Wasserdampf aus der
Umgebungsatmospéhre von der Kristallschmelze fern zu halten

e Arsen, das sich an Luft sofort mit Sauerstoff zum toxischen Arsenoxid verbindet,
zurickzuhalien.

Es bieten sich zunéchst folgende Méglichkeiten an, das GefdB abzudichten

1. Hochtemperaturfeste Metallprofildichtungen. Vom Prinzip her ware es madglich,
Metall-O-Ringe, Metall-C-Ringe oder geometrische Abwandlungen davon zu ver-
wenden (massive Aluminiumringe, die in der Vakuumtechnik ansonsten verwen-
det werden, scheiden wegen des Temperaturbereiches aus). Allerdings sind alle
gangigen Dichtungsringe aus Materialien wie Nickel, Eisen oder Kupfer gefertigi,
die dem korrosiven Angriff von Arsen nicht standhalten.

2. Zur Abdichtung lieBe sich eine Flissigkeit verwenden, die chemisch sowohl mit
dem Arsendampf als auch mit dem GefdBmaterial vertragtich ist. Geschmolzenes
Borxid wire eine solche Flussigkeit, die zumindest mit Metallen vertraglich ist
(Quarz wird in Boroxid geldst). Boroxid verhdlt sich wie ein Glas; sein
Erweichungspunkt liegt bei etwa 500°C und bei 600° - 700°C ist es eine
hochviskose Flussigkeit. Andere, auch mit Quarz verirdgliche Flussigkeiten wé-
ren Chlor- und Fluorsalze, aber deren Vertraglichkeit mit GaAs aber keine Erfah-
rungen vorliegen. Der Nachteil von Flissigdichtungen ist in jedem Fall, daB eine
Dichtwirkung erst bei hoher Temperatur eintritt und das GefdB auch bei dieser
Temperatur montiert und demontiert werden muB. Aufierdem ist bis zu dieser

" Temperaiur das GaAs und der Arsenvorrat durch eine lnertgasatmosphdre zu
“schitzen. Arsen besitz bei 500°C bereits einen Dampfdruck von 80 mbar {siehe
Abbildung 2).




3. Graphit ist ein Material, das sowohl resistend gegen Arsendampf ist als auch fur
Metall- oder QuarzgefiBe verwendet werden kann. Hier wéare eher der
KorrosionseinfluB des Luftsauerstoffes zu beflirchien, was aber bei Einmaldich-
tungen, die nur eine Standzeit fir einen Kristallzuchtvorgang haben missen,
noch keine Rotle spielt.

2.1.1 Eigenschafien von Graphitdichtungen

Der Ausgangswerkstoff von Graphitdichfungen ist eine flexible Form des Graphits:
er stellt eine flachenhafte Anordnung von Graphitkristallen dar, die durch Druck- und
Scherkrafte gebildet werden und fest miteinander verzahnt sind. Das Ausgangsma-
terial ist Naturgraphit, der durch chemisch mechanische Reinigungsverfahren von
den Verunreinigungen befreit wird. Die schuppenférmigen Graphitteilchen werden in
einem VerdichtungsprozeB verfilzt, sodaB eine innige Verzahnung erfolgt.

Graphitdichtungen werden dort eingesetzt,

e wo hohe Temperaturen vorliegen; Graphit ist an Luft bestindig bis 550°C, in
Inertgasatmosphére bis ber 2000°C

e als Ersatz fur Metalldichtungen

e zum AbschiuB von chemisch agressiven Dampfen und Gasen
& wo haufige Temperaturwechsel auftreten

®  wo eine gute Temperaturleitfihigkeit erwiinscht ist,

Wegen seiner guten Verarbeitbarkeit 148t sich die Dichtungsform in weiten Grenzen
dem speziellen Anforderungen anpassen, z.B.:

Profilringe
Flachdichtungen
'gefiochtene Dichtungen
.etc. |
Der fm Betrieb erforderliche Anpressdruck liegt zwischen 2,5 und 100 N/mm?2.

In allen Versuchen wurden Graphitdichtungen als Doppeldichtung eingesetzi. Das hat
_ ._'de__n_ Vorteil, daB der Ringspalt mit inertgas gespiilt werden kann, sodaB

‘e bei Leckagen nur Inertgas in das GefaB eindringen kann.

e - “Arsendampf, der durch die Leckage aus dem GefaB in den Ringspalt eintritt,
~.~durch das -Spiilgas mitgerissen und mechanisch in Filtern oder chemisch aus
dem Gas enifernt werden kann.




Mit den Dichtungsversuchen gegenilber As-Dampf sollten Fragen untersucht

werden:

&

laBt sich Arsendampf, von dem angenommen wird, daB er als As,-Molekile vor-
liegt, an einer Platte, deren Temperatur weit unter der Sublimationstemperatur
liegt, niederschlagen oder verteilt sich das Arsen im gesamten Kreislauf

welche Dichtwirkung 4Bt sich mit Grahitdichtungen bei hohen Temperaturen
{etwa 650°C) erreichen und wie groB ist dann der Veriust an Arsen.

wie kdnnte eine technisch realisierbare Lésung fur eine
GaAs-Kristallziehapparatur aussehen.




2.1.2 Versuchsaufbau mit Graphitdichiungen

Die Abbildungen 3 und 4 zeigen den Versuchsaufbau.
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Abb. 3. Aufbau des Uichtungsversuches

Die Probenkammer aus Quarzglas befindet sich in einem Ofen, der bis auf etwa
800°C aufgeheizt werden kann. Ein Graphitzylinder im Quarzrohr sorgt fur eine kon-
stante Temperatur im Bereich der Testflansche (Details der Testflansche sind in Ab-
bildung 4 gezeigt). Das aus dem Ringkanal ausstrémende Gas wurde entweder in
einen wassergekhiten Trichter geleitet, damit sich das im Gasstrom mitgefithrie
‘Arsen auf den kalten Flachen abscheidet, oder es wurde direkt aus der Kammer in
~den auBen befindlichen Kreistauf mit den Filtern und der Umwalzpumpe abgezogen.
Auf der innenwand des Trichters waren Metalipidtichen angebracht. Die darauf ab-
geschiedene Arsenmenge wurde durch Neutronenaktivierung bestimmt. s




Ringkanal

As Reservoir

Abb. 4. Flansche mit Profildichiungen

Die Stromungsrate des Gases wurde zwischen 2 und 15 I/min variiert; bei 15 I/min
ist die Strémung im Ringkanal turbulent mit einer Reynoldzah! von 3000.

Es wurden Graphitprofileringe und -flachdichtungen verwendet; als als Flansche
wurden die Kombinationen Stahi-Stahl (Werkstoff 1.4541} oder Stahl-Quarz unter-
sucht.

2.1.3 Ergebnisse

8 Arsen scheidet sich nicht volistdndig auf der ersten Fliche ab, deren Temperatur
weit unter der Sublimationstemperatur liegt. Arsen wurde im gesamten Kreislauf
wiedergefunden, auch hinter Filtern der Klasse S. Man wird ailsc naB-chemische
Verfahren anwenden missen, um das Arsen sicher und guantitaiiv aus dem
Spulgas zu entfernen.

e Es konnte kein Unterschied zwischen den Flanschpaarungen Stahi-Stahl und
Stahl-Quarz festgestellt werden. Einen negativen Einfiuf hatie die anfangliche
‘Rauigkeit der Stahlflansche: die Dichtungen klebten am Flansch. Graphit scheint
~aber die Unebenheiten auszugleichen, denn beim zweiten und den folgenden .
Versuchen spielte der Anfangszustand der Oberflachen keine Rolie mehr.

- 2-7




e Die Leckrate von Arsen vom Reservoir in den Spiilkanal betrug

— bei Profilringen 3,3:10 mbar I/sec (Breite der Dichtung 4 mm, Dichtungslénge
82 mm)

— bei Flachdichtungen 4,5910‘4mbar i/sec (Breite der Dichtung 11 mm, Dich-
tungsidnge 88 mm), also etwa 7 mal geringer.

e Bei langeren Versuchsdauern verringert sich die Leckrate geringfigig.

e  Beim Aufheizen und Abkiihlen zeigen die Dichtungen ein Hystereseverhalten: im
kalten Zustand ist die Leckrate kleiner als nach einmaligem Aufheizen.

e Die Heliumleckrate, gemessen vom Arsenreservoir iber die innere Dichtung, den
Spalkanal und die auBere Dichtung lag, abhangig von der Stréomungsrate im
Spilkanal, zwischen 4+10°% und 10%mbar I/sec

Sowoh! die Arsenleckrate, d.h. der Arsenverlust wahrend des Kristallziehprozesses,
als auch die Heliumleckrate (interpretiert als Arsenleckage) in die Umgebung kénnen
vom Arsenverlust und vom Sicherheitsrisiko her toleriert werden.




2.2 Korrosionsuntersuchungen

Als Werkstioffe fiur das Kristallzuchtgefa kommen hochtemperaturfeste Materialien
in Frage, die resistent sind gegen Arsen oder Schutzschichten auf Materialien, die
zwar korrosionsempfindlich sind, aber die notwendige Festigkeit besitzen. Aus
diesem Grunde wurden folgende Materialien untersucht:

e hochtemperaturfeste Stéahle

e allgemein als korrosionsfest angesehene Stihle

¢ hochtemperaturfesie Metalle, wie z.B. Molybden, Wolfram, Chrom 0.4 .
e Schutzschichten aus Materialien, wie z.B. TiN

e Keramiken, die als Isolationsmaterialien in Frage kommen

2.2.1 Chemische Eigenschafien und Yorkommen von Arsen

Arsen gehort zur 5.Hauptgruppe des periodischen Systems zusammen mit anderen
Halbmetallen wie Phosphor und Antimon. In Verbindungen tritt es in 3-, 4- und
5-wertiger Form auf. Es kommt wie andere Elemente der 5.Hauptgruppe in verschie-
denen allotropen Modifikationen vor; stabil ist nur die metailische Form. Reines
metallisches Arsen {iberzieht sich an Luft mit einer braun-grauen Oxidschicht
As,0g; die Verbindung ist hochgiftigp wahrend metallisches Arsen ungiftig ist. In der
Natur kommt Arsen selten in reiner Form vor; meistens iritt es in Verbindungen mit
Schwefel (As,S,, Asgss), Eisen (FeSAs), Kobalt ( (Co,Fe,Ni)As, ) oder Nicke! (NiAs,
NiAs,) auf.

Das natirliche Vorkommen der Metall-Arsenverbindungen, die thermodynamischen
Daten der Bindungsenergien der Verbindungen, oder die Phasendiagramme (siehe
Abbildung 5) sagen wenig dariuber aus, wie Arsendampf bei 700°C mit Metalien re-
agiert und welche Eigenschaften die unter diesen Bedingungen gebildeten Verbin-
dungen haben. Lediglich bei Kupfer ist aus dem Phasendiagramm zu eninehmen, daB
sich bei 685°C ein Eutektikum biidet und Kupfer somit senr korrosionsanfzllig sein
wird. Auch Nickel und Eisen bilden verschiedene eutektische Verbindungen, aber
erst bei Temperaturen uber 800°C.
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2.2.2 Versuchsaufbau flr Korrosionsuntersuchungen und Auswertung

Zur  Klarung der  Arsenvertrdglichkeit von  hochtemperaiurfesten  oder
korrosionsresistenten Werkstoffen wurden daher ausgedehnte Untersuchungen
durchgefiihrt. Der Versuchsaufbau sah folgendermaBen aus (siehe Abbildung 6): Die
Korrosionstests werden in einem abgeschlossenen Quarzrohr durchgefihri. Die Pro-
ben (10x10x4 mm) werden zusammen mit einem Arsenvorrat in das Rohr eingesetzt;
Proben und Arsen sind durch ein Distanzrohr voneinander getrennt. Die Arsenmenge
wird so gewdhlt, daB unter Berlcksichtigung des Arsenverbrauches durch
Korrosionsbildung immer ein Dampfdruck von 1 bar aufrechterhalten wird. Das
Quarzrohr wird mehrere Stunden auf 200°C aufgeheizt und dabei auf 10®mbar eva-
kuiert. Danach wird das Rochr abgeschmolzen, in ein Graphitrohr eingesetzt und
dieses wiederum in einen evakuierbaren Autoklaven eingebracht, der dann in einen
3-Zonenofen eingesetzt wird.
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Abb, 8, Aufbau der Korrosionsversuche

Die Temperaturen der 3 Zonen werden so eingestellt, daB die Temperatur im Bereich
der Proben 700°C und im Bereich des Arsenvorrates 617°C betrégt. Dadurch ist si-
chergestelli, daR der Arsendampf im gesamien Rohr 1 bar betrdgt (unter Zugrunde-

legung der Dampfdruckkurve von Abbildung 2) und das Arsen bei 700°C mit den
Proben reagieren kann. Eine Versuchsperiode dauert 10 Tage; danach wird der Ver-

such unterbrochen. Beim Abfahren des Ofens wird zundchst der Bereich des

- ‘Arsenvorrates abgekihit, um die Kondensation des Arsendampfes auf den Proben
~zu verhindern. In einer Handschuhbox wird danach das Quarzrobr zerstdrt und die

Proben sowie der Arsenrest entnommen. Alle Proben werden vor und nach dem
‘:O—mgc-aesl gewogen. Locker sitzende Korrosionsschichten werden durch leichtes

- :'-"Bu_rsten mit einem Pinsel entfernt. Ein Teil der Proben wurde ein zweites oder drittes

‘mal eingesetzt, die anderen wurden in Kunststoff eingebettet und und Metallschliffe
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angefertigt. An diesen Proben wurde die Dicke der Korrosionsschicht und die Dicke
der Proben selbst gemessen. Bei Keramikproben wurden zusatzlich mit einem
Elektronenrastermikroskop mit EDX-Zusatz Arsendichiprofile gemessen.

2.2.3 Ergebnisse

@

Alle Metalle werden mehr oder weniger stark von Arsen angegriffen

Alle Korrosionsschichten haften schlecht auf der Unterlage (mit Ausnahme von
Titan)

innerhalb der MeBgenauigkeit ist das Wachstum der Korrosionsschicht bzw. der
Oberflachenabtrag linear mit der Zeit, d.h. es tritt keine S&ttigung ein. Die Ge-
raden gehen aber nicht durch den Nullpunkt sondern schneiden die y-Achse
oberhalb des Nullpunktes, d.h. es ftritt schnell eine anfdngliche
Oberflachenbedeckung ein, danach verlangsamt sich das Wachstum.

Oberfidchenabtrag, Gewichtszunahme und Dicke der Korrosionsschicht sind
nicht eindeutig miteinander korreliert, d.h. aus einer groBen Gewichtszunahme
kann nicht auf groBen Oberflaichenabtrag geschlossen werden (siehe STELLITE
Abbildung 7 und Abbiidung 8).

Nickelhaltige Stdhle werden am stérksien von Arsen angegriffen.

Alle Stahle sind korrosionsempfindlicher als die reinen Metalle Wolfram, Tantal,
Titan und Moelybden {(auch TZM).

Die geringste Korrosionsanfalligkeit von allen Metallen zeigte Titan (siehe Abbil-
dung 9 und Abbildung 10}). Nach Bildung einer anfinglichen Passivierungsschicht
wird nur noch wenig Arsen zusdtzlich aufgenommen. Ebenso nimmt der
Oberflachenabtrag nur langsam mit der Zeit zu.

Titannitrid, Chrom, Titan und Beroxid wurden als Schutzschichten auf
nickethaltigen Stahlen untersucht

— Titannitrid bildet keinen Schutz vor Arsen {siehe Abbildung 11). Die
Titannitridschicht wird zwar nicht zerstort; die Schicht ist aber unter den
Versuchbedingungen nicht dicht gegen Arsen, so daB unterhalb des TiN
Korrosion auftritt. Die TiN-Schicht platzt mit der Zeit zusammen mit der
Korrosionsschicht ab.

..— Chrom ist kein Schutz, da massives Chrom selbst stark von Arsen ange-

griffen wird (siche Abbildung 9).

 — " Boroxid war wahrend der Versuchsdauer von 30 Tagen ein absoluter Schutz

gegen Arsen. Boroxid ist bei 700°C eine zdhe Flissigkeit (kinematische

= ) "Viskositat 0.5 m2/sec, Wasser bei Raumtemperatur 108m2/sec)

- —--Titan- wurde mit dem Plasmasprayverfahren mit Schichtdicken von

500 - 1000 um aufgebracht. Die Schichten sind unter den Versuchsbedin-

2- 12




gungen nicht volistdndig dicht gegentber Arsen. Durch die Poren dringt
Arsen ein und greift das Titan an. Wahrend der Versuchsdauer von 30 Tagen
war aber die 500 um-Schicht dick genug, um das Grundmaterial (Incoloy
800H) vor dem Arsenangriff zu schiizen.

Titan-Plasmasprayschichten wurden nachirdaglich mit einem lLaser aufge-
schmolzen. Die so erhaltenen Schichten haben die gleichen guten Eigen-
schaften wie massives Titan.

Es wurden folgende Keramiken untersucht: BN, TiB,, AlN, Maker (eine Glaske-
ramik) und 8iC sowie Mischungen von ihnen und unterschiedlich dichte Modifi-

kationen.

Bei keiner Keramik konnte eine Gewichtsinderung festgestellt werden, die
signifikant tber dem MeBfehier lag.

Bei keiner Keramik konnte eine Anderung der Probendicke gemessen wer-
den.

Lediglich bei TiB, und Mischungen mit anderen Nitriden/Karbiden konnte mit
dem Elekironenrastermikroskop mit EDX die Anlagerung von Arsen an Titan
nachgewiesen werden. Die Menge an Arsen war aber so gering, daB sie mit
anderen MeBmethoden nicht nachgewiesen werden konnte.
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3.0 Flanschverbindungen fiir dis GsAs - Zich-
tungs- und TempergefdBe

Der Einsatz von Grafitdichtungen in vorangegangenen Helium-
Dichtheitstegts - durchgefiihrt von der Zentralabteilung ZBB
- hat gezeigt, daB sehr gute Werte massenspektrometrisch
ermittelt wurden.

In der Spannebene zweier Flanschteller dichteten 2 Grafit-
ringe elinen Testgas-Ringkanal bei konzentrischer As - Dampf-
zuflihrung. Flir die weiterfihrende Arbeit, hin zu einer indu-
striellen BAnwendung, wurde das Prinzip eines Splil- und
Leckgaskanals zugrundegelegt wegen der so mdglichen

= Entsorgung ( Umwelt-Aspekt ) und
- {berwachung der Dichtheit.

Das wiederkehrende Problem fiir die einsetzbaren Werkstoife
aller Geritevarianten ist die hohe Temperatur von 700 °C und
die sich hieraus ergebenden konstruktiven Probleme wie die

-  Beherrschung der Warmedehnungsverschiebungen;

- Begrenzung der Bauteil - Temperaturgradienten;

= Unterdriickung von Reaktionen mit der jeweils
umgebenden Atmosphire.

Einheitliche Xonstruktionsprinzipien fiir Flansche in sehr
unterschiedlichen Gerdtekomplexen sind problematisch aber
wegen der gleichartigen Belastung sinnvoll. Zum Hauptanlie-
gen, unterschiesdliche Werkstoffe mit zunichst klassischen
Formen zu flanschen, kommt aus Kosten-, wie aus Montage-,
bzw. Filigegriinden die Rohrform hinzu. Die Ldsungsansitze
zielten auf die Haupttypen

-  Gremmelmailer = Quarz/Quarz ; di = 130 mm ¢
" - Hotwall-Verfahren - Metall/Metall; di = 400 mm ¢

- Metall/Quarz; di = 130 mm ¢
- Temper-Verfahrsn - Quarz/Metall ; 4i = 100-130mmg¢

3.1 #Technische Bnferdsrungen

Die Quarzresistenz gegen As — Dampf und danach die des Titan

“‘und Si8iC stellen die wichtigsten Ausgangsbedingungen fiir

alle Lésungsansitze dar.




Nach den verfahrensspezifischen Forderungen ( Pkt.l ) und
den Forderungen des Gesetzgebers ( AD - Regelwerk ) mussen
sich die Ldsungen auf ein industriegerechtes, einfaches
Handling richten.

Im Bereich dieser Rahmenforderungen miissen Werkstoffe zum
Einsatz kommen mit

- gewdhrleisteter hoher Zeitstandfestigkeit

-~ geringem Xriechverhalten

- mdglichst niedrigem thermischen Ausdehnungskoeffi-
zisnten

- vertretbaren Kosten

- angepalten Werten von E-Hodul und Poissonzahl

Die meisten StiZhle bringen hier bei 700 °C sehr divergieren-
de Eigenschaften mit. Unter Beachtung dieses Sachverhalts
und der Gerdt-Flangch-Komplexitdt treten drei Lésungsberei-
che mit unterschiedlicher Temperaturbelastung hervor :

a) das Dichtelement mit seiner Werkstoffpaarung
b) der Kontaktbereich der angreifenden Spannmittel
c)} die Spanntechnik.

gQuarzflansche erfordern teure Technologien, auch bedingt
durch die Bauteilsicherheit. Sie wird mit 8 = 5 bis 15
angegeben [l}l und mbglichst hoch empfohlen. Wegen der
Elastizitidt der Dichtung ist auf einen mbglichst steifen
(homogenen) Lastangriff zu achten.

In der Werkstoffauswahl Tabelle 1 ist Titan wegen seiner
geringen Festigkeit bei 700 °C nicht enthalten.

3.2 Prinzipien - und ILdsungen

Der gegebene maximale Betriebsdruck Pgp = 2 bar bedeutet, daB
sich ‘'das Ldsungsfeld im unterkritischen Bereich befindet
{2}, also dem Bereich, in dem der Verformungs-Prefidruck
wesentlich gréfer als Pp ist. Dieser PreBdruck bzw. die
Verformungskraft Fpy bestimmen die Dichtheit und damit die
Lésungsaktivitdten - besonders in Hinblick auf die Quarz-

flansche.

—— e T O D e G e £ R S D CD My @D R

1 . Hier wie auch nachfolgend wird durch den Hinweis [1} auf die im Orginalbericht zitierten

Firmenschriften hingewiesen.




Tabelle |
Direkt paw. gege benenfalls mit drsem in Berahrung kommenden Werkstoffe
und_Sonderstahle

T T

Kennwerl . Einheit werkstoff
. ' i .. T
B bei [C]. ‘I Quarz bosisic | TZM ! é?fat_}‘faygag
E-#odul 20 [Nmem? o qas-w04 0 3805 | 3200 . }
' 700 [Nimm?] ¢ 795-10% P 32-10 II 26 105(s) |
@ : !
y 1| e Lo . p37g (eeE) f
; i i ]
G, 20 ihimmi] ! 50 Py 180 1200 |
o Pes [memfj P : 850 !
| ! ! ' i |
i Couex 20 [N/wm'] 1150 1130 | ! f
! : ; :
I G, 0 [Njmm?] 67 340 ‘

Kriechdehrung [, is:s;- 1076 (1350°C) | bei 1100°C und

310 N/mm3 i

|
l 350 Std
~ 350 Std.
1 [[ | ca. 0,16% (¥
R 2 [Hjmm?] 870 -
| POZ 00 ,[N//mmz l - 800
i R, 20 \[N/mm?] ‘E 980 -
; 700 ![ Nfmm*] | 850 ‘o0
£ 20/ 250 6-10°7 | - ~ .

20/ 700 | [Kk7'] 52-10°7 D35 mtlaw)| 5310°F 1043-10°¢
: 20/ 1000 | - | L8-1p¢ -
| t
]' A 700 | [Wimk] 178 (%) 930 (22) 197

i
! |
! 7
| Lit. : Q-At [112.2 Hoechst Plansee Inco Alloys
: Heraeus Ceram Tec Motybddn - intern., inc.
i Buarzschmelze | Daienblait Produkthelt Supgriege -
: 5.7 Selb §/89-59 | (69 Saiten, rungén f. die
! 5.8 Luft=u. Roum-
! o fahrt *
Prosp. S 11416

- Anmerkungen

' ' wekristallisation liegt nach 10% Hinyten bes 1600 [K]. Onher
*) g}e bgf g%g%rédﬁndeﬁgg Gi 250[N/m%7‘] emne Zeitstandkriechgrenzé von

einigen 1000 Stunden Zu ervarten. -
© g %) interpoiiert

wxe)y = E£28 . 0378 [2]




3.2.1. Dichtungen fiir die Flansch - und Rohrform

Der erreichte Entwicklungsstand enthdlt noch die Nachtei-
le, daB

2 Dichtungen je Arbeitszyklus erforderlich sind
- die aduBere Dichtung verbrennt und

— das Einbrennen von Radialdichtungen Demontagen
erschwert.

Maximen des Losungsweges sind daher
- Einsatz eines Grafitringes je Kristallzichtungs-
zyklus
{ bei Erhaltung bzw. Verbesserung der Dichtheit )
- symmetrischer Lastangriff u. homogene Flichenlast
{ Minimierung der Quarz- Biege- und Zugbelastung )
=  Hinimierung der erforderlichen Dichtungskraft
{ ErhShung der Sicherheit )
-  Sekundirdichtung unverbrennbar zur Abdichtung
eines Splilgas - Xanals
~ Kostenminimierung
{ Dichtungsbilliglésung ) .

Flaechdichtung
Im Zusammenspiel mit der Geometrie eines Quarzflansches hat

dessen niedrige Quarz - Zug- und - Biegefestigkeit einen
bestimmenden Einflufl auf Gestaltung, Lastangriff und Verfor-

mung.
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In PFig. 3.1 u. 3.2 wird eine Losung angedeutet mit zwel
Grafitringen - auflen mit Edelstahlfassung - die gegen
einen gemeinsamen SiC-Ring { geringere Warmedehnungsver-
schiebungen ) dichten und der die Leckgasfiihrung tbernimmt.
Fig. 3.1 zeigi, daB die zu erwartenden Flichenpressungsver-
nédltnisse eine groBere Biegebelastung des Quarzflansches
bewirken. In Fig. 3.2 geht die zylindrische Axialprojektion
mit gréBerem Auflendurchmesser zu Lasten des Preises, wobeil
mit kleinerem Radius R = 3 mm hier grdfRere Spannungsspitzen
zu erwarten sind.

Beide L&sungen haben weitere Nachteile gemeinsam:

- o8 treten hdhere Flachenpressungen bel R = 90 auf
sowie Biegebelastungen wegen der Stahlrahmung der
Diechtung ( vgl. Fig. 3.1 ) sowie eins Entlastung
ihrer Primdrseite;

~ die Unkenntnis der effektiven Dichtungsbreite muB
bei Lkleineren Breiten {( hier ca 4 mm ) Bedenken
erragen.

Die Ermittlung der Pressungen und Kréfte zeigt, daB die
reduzierten Vorverformungskréfte = fir sehr niedrige
Driicke - nur um den Faktor fp = 1,6 niedriger liegen als
im Normalfall. Aber auch reduziert liegt die Vorverformungs-
kraft bei Fpy = 15694 N.

Fall a { b
zu Fig. 3.1 © Minimale Vorverformungskraft Fovuﬁi Fov
Betrigbsdichtungskraft Foay fog
u. Mindestschroubenkraft i Betr-Zusl.  Fipy | Feg
[11
Gyy = 6 [#/mm?] bp = by tbp = 8mm
Ggy = 25 [N/mm?] i - da;;dﬂa = 168mm
Sp =13
a dg; * &0

a) Normal - Geltungsbereich
[ 17 Ancuog gitt far die Vorverformungskraftt f,,

_ Fovy ‘[(d.‘;!s"bg,') +{dp, 'bﬂa)]'?'GVU 2 A Gy
Fow ~[(160- 4 ) * (176 4 )]-T- 6 = 25334 [N]




b) Reduzierte Werte Fp, und Fpg far sehr niedrige Dricke « p~ 2 [bar] =62 [Njmm?]

Ky Kp =6 bp=68= 48 [Nmm]

Kg ~ *20-bp = f6mm
S 2 [2 bis 15 gewdhlt: = 15 ( Weichstoff)
Fog =dp T-Kg-Sp-p = 168-T-16-15-02 = 2533 [N]
. 2 o
Betriebskraft For Bl T o o BT 02 4k33 W]
Schraubenkraft CFgt kg tFy = 2533 + 4433 = 6966 [N]

{(mun. | Betrigb)

Vorverform. ODichtkraft Foy= Gy T Ko Ky = 1687 b8 = 2533k [N]
Reduzierte Dichtkraft Fou= 02 Fpy t08VFAy, - Fep

0225334 +08 V25334 - 6966 = 15694 [N]

Sfovw o 2533 g5y

Foy | 1569k

Faktor e

Nun ist bekannt [1l], daB der grtfte Dichteffekt bei einer
Dichte des Reingrafits von £ = 1,4 bis 1,8 g/cm3 nach Monta-
ge im HauptschluB eintritt.

Firmenschriften der Sigri-GmbH (1},5.12, ist zu entnehmen,
dafl mit 20-30 N/mm2? Druckspannung eine Riickfederung bzw.
(Rest-)Kompressibelitdt erreicht wird, die einer Rohdichte
von f° = 1,6 g/cm3 entspricht. Mit diesem Wert miBten die
Quarzflansche wihrend der Vorverformung Fpy= 105 558 N
aushalten !

Vorverformungskraft bei

o, = 25 (N/mm2?] fiir eine opt. Dichtwirkung
¢ =1,6 [g/cm3)

Fpy = A'-o, = 105 558 [N}

Im Hinblick auf den Betriebszustand der immer nur punktuell
auf dem Umfang verteilten Spannkridfte und auf die Federe-
lastizitdt des Grafits ist dag nicht wahrscheinlich.

Um die Tragfdhigkeits— und Sicherheitsfrage fundiert und
zufriedenstellend beantworten zu kénnen, wurde ein FEM -
Modell entwickelt [9] und in Kommunikation mit den Entwick-
lungsschritten optimiert, Fig. 3.5 - 3.8.

Die HMaBe in Fig. 3.5 stehen im Einklang mit einer maximalen
Dichtungskraft von 40 000 [N}, dem Innendruck von 2 bar, der
Betriebstemperatur tg= 700 °C und den Werten aus Tabelle 1,
wofilr sich ein Sicherheitsfaktor § = 10,6 ergibt. Bezogen
auf die reduzierte Dichtkraft Fpy' = 15 694 [N] ist 8 > 15.
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Die Belastung veranschaulicht Fig. 3.6.

Das Spannungsmaximum tritt deutlich im Radiusbereich Fig.3.7
auf. Die 5x45° - Schrage bewirkt, daB ein Ahnliches Maximum
( ohne Schrige ) minimiert wurde. Die Isolinien in Fig. 3.8
zeigen den punktuellen Charakter des Maximums. Als Grundlage
der BRuswertung diente die Hauptspannungshypothese.

Die in Pig. 3.1C ( Hauptentwurf } dargestellte L3sung ent-
h&lt folgende Merkmale:

Fa
- Gestaltung mit einer Dich- h
. H D, )
tung im Hauptschlul3 unter =
Vermeidung von Biegemomen-
ten im  Meridianschnitt
Fig. 3.9;

- Einsatz von vorgeprelten
Dichtungsscheiben, die nach
Verdichtung auf
JP = 1,6 g/cm3 nur um 10%
zuriickfedern;

- die Dichte Dbleibt ent-
sprechend erhalten ;

- die Ringdicke wird auf

1 mm festgelegt zwecks | dp
Minimierung der Riickwir- é
kung auf den Quarzflansch; @—Dml F}g 39

- der Grafitring kommt ohne Fassung als Billigtell zum

Einsatz;
- er wird - wie auch die Flansche - aufen zentriert.

Profildichtungen

Auch hier ist das erforderliche Finish der Quarzdichtflidche
wie bei der Flachdichtung durch Schleifbearbeitung gut
beherrschbar. Probleme bereiten die weiten Toleranzen ubli-
cher Quarzrohre, die im Hinblick auf konstante DichtringmaBe
zur Folge h&tten, dalB der ggf. stark verkleinerte Quer-
schaitt durch Dichtungskridfte noch h8her belastet und die
iibrige GefidBwand {Uberdimensioniert wire, wobel wegen des
schlechten Quarz-Wiarmeleitwertes unndtige Heizverluste und
Regelungsprobleme entstehen wirden.

Die Nachrechnung der erforderlichen HMindestwanddicke ein-

schliefllich S = 15 ergibt Sg.¢ = 4,08 mm. Der Rohr-Tole-+

ranz - Aspekt geht in die gleiche Richtung:
Rohre mit eingeengten Toleranzen sind unnOtig teuer.




Erforderiiche Waonddicke $arf

[ +81]

p=2[bar]

K=50[K/mm?] [Tafel 1]

S<i5  vet

.. Oa - p 0 - 2 .

erf ° K . = 0 = 4,08 mm
20—5,- v+p ZQ.E +2 8

Zur Quarzgestaltuncg:

Eg ist glinstiger, die gesamte Apparatur der Mindestwanddicke
anzundhern und im Dichtungsbereich einen dickwandigen Teil
anzugchweiBen({ Fig. 3.11 }. Vorteilhaft sind hier die gerin-
gen Herstellungskosten ( Energie ), die einfache Anpassung
an das weit tolerierte Rotasilrohr und die freiauslaufende
Schleifbearbeitung ( gute Rundlaufgualitdt ).

Zum Dichtprinzip:

Die radialen Warmedehnungsdifferenzen bilden das Hauptpro-
blem. Die Ringelastizitdt des Grafits legt nahe, abgeschrig-
te Profilringe zu verwenden.

Auch filir die Brettschneider - Dichtung gilt fiir den besten
Dichteffekt jp = 1,6 g/cm3 (1].

Die sgtark abweichenden Ergebnisse der verschiedenen Kenn-
werte und Berechnungsverfahren ergeben allgemein filr die
inggesamt unterkritische Situation viel zu groBle Spannkréfte
und Druckbelastungen auch fir das Quarzrohr.

Mit den Bezeichnungen fiir FDV' (vergl. 5.5 u. &) und den
Werten Kg'Kp = 40:bp = 40 - 7,5 = 300 [N/mm] ist die redu-
zierte Vorverformungskraft FDV' = 53 903 N =zwar niedrigqg,
aber das bedeutet - wegen_f = 1,6 g/m3 {SiC=Quarz) vorge-

prefite Ringe einzusetzen.

Zu prifen ist, ob solche Ringe die Wiarmedehnungsdifferenz
noch im Dauerbetrieb - also fiir viele. Lastzyklen -  auf-
nehmen kdnnen ? Sie betridgt

o SiC-Quarz-Warmedehnungs-Durchmesser-Differenz : oy~ 170 %
. e - - / /
4d o (ds-Ly-dy-Ly) - A€ (L - siohe Tabt, Anl.2)  DBELL
Ad -(170-4,35 - 155-052) - 1078 - (700 -20) = D448 mm Fig. 3.12




Nach Erfahrungen des Herstellers wirde ein Rotathermring
v901/5x5 geniigen; die Wirmedehnungsdifferenzen werden von
vorgeprefiten Ringen durch elastische Verformung verkraftet,
die axalal 10% betragt und in Querrichtung nur ca 5%
erfordert.

Nach eigenen Erfahrungen mit Dachmanschettenringen sollten
Grafitringe gemdfl Fig. 3.12 bei Mitwirkung radialer Wirme-
dehnungsdifferenzen “"atmen" kdnnen, wozu axial elastisch
wirkende Spannkridfte erforderlich werden.

Das Spannprinzip wirkt allerdings weniger iUber weichplasti-
sches - oder poissondhnliches Verhalten, sondern eher lber
die mechanischen Komponenten der Spannkraft.

Falls der zuldssige Spalt (Extrusionsspalt) gewidhrleistet
bleibt, sorgt ein zwischengelegter metallischer Ring fir
eine entsprechende Gleitbewegung.

Eine radiale BAufweitung von Profilringen ist konstruktiv
auszuschlieBen, sie fihrt zur Zerstdrung des Dichtringes.
Nun sind die thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Werk-
stoffpaarungen - gpeziell bei 700 °C - kaum identisch. Im
vorliegenden Fall 1&dBt sich ein Auswahlkriterium aufstellen,
das den zul#issigen Bereich einer Aufdehnung fir den &uBeren
Schrigprofilring in seinem Gehduse (Fig 3.13) angibt.

Profildichtung Gehause
Adeigst + Adey > A dg, dg z
ds - G, d
I tdete AE > gy 4 At 0/
fur dp => a5 d 1 /
@Lm{t-m > ect-Aé)Z v
. Fig. 313
o, = Zugfestigkeit; op = Druckfestigkeit;
E = E = Modul; Qe = Warmedehnungskoeffizient;
t = ( tg = tppe ): ty = Berechnungstemperatur;

Werden die Durchmesser von Dichtring und Gehd3use gleichge-
setzt (dp=dg), so wird in dieser Hinsicht die Konstruktion
vom Durchmesser unabhdngig. Da jedoch die og-Werte vom
Dichtungshersteller nicht angegeben werden, wird ein Analo-
gieschlufl, bezogen auf Elektrografit, herangezogen:

hier ist das Verhdltnis oz ¢ op = 4 [1}. Fir isostatisch
gepreften Reinstgrafit EK 95 gilt op= 85 [N/mm2] und ein
E-Modul ‘E = 9000 {N/mm2]}. Der isostatisch geprefite Dichtring
“kann also mit 05=20(N/mm2)] angenommen werden.

Da alle Werte mit t[°C] zunehmen,liegt der angenommene
Wert von og auf der sicheren Seite.




Beispiel i: EK 95 - Graf:it/5:C - Gehause (mit Tabelle 1)

20, 461075 (700-20) > 4,35-107% - (70p-20)

3000
d.h, Der Profilring arbeitet
- -3
5.25-10 2> 296 - 10 > elastisch,;die Lisung geht.
Beispiel 2: a) EK 98 ~- Gratit/St - Gehause aus

Inccloy allpy 909 (Tabelle 1 u.22)
5251077 < 10,428 -1076-(700-20) - 708 107
Diese Ldésung geht nichi!

p) Reingrafit - foliengepreflt/S5t - Gehause
aus inceloy alloy 909 (Tabelle 1 u.2)

20 qnE .t - -8 . .
000" f2-1078-(700-20) > 104281075 - (700-20)

Der Profilring arbeitet
elastisch,die Lisung geht.

1,03-10°% > 709 jp-3

Das Ergebnig und die in Fig. 3.14,3.15 dargestellte L&sung
1&4Bt sich wie folgt zusammenfassen:
-~ Mit Belspiel 1 1ist das Dichtprinzip fiir eine
dauerhaltbare Primdrdichtung geldst.
- Zum Einsatz kommen zwei gegenliufige, vorgepreBte
Schrig-Profilringe Typ V901/I,A; 155 x 170 % 1,5
- Das Dichtungsgehduse besteht aus SiSiC. Es muf}
ein elastisch wirkendes Spannprinzip vorgesehen
werden ( HauptschlulBiprinzip ).

- Das Quarzgefidl wird mit sgp.¢ = 5 mm (8 = 15)
ausgefiihrt mit angeschweiltem, dickwandigem
Flanschrohrstiick, dessen Schleif - MaR = Finish
vorher erfolgt ;daher ist ein etwa 20 mm langer
Ubergang zur Dinnwand erforderlich (vgl.Fig.3.11).

Die Alternative einer Losung it nur einem Profilring
V801 /5x5 ist im Hinblick auf die Zahl der Lastzyklen z.Zt.
nicht abschitzbar; das billigere Dichtelement steht im
Kontrast zu dem relativ teuren 5iC -~ Gehi3use.

zum Quarz - Metall - Problem

Mit dem Ergebnis von Beispiel 2b ist die dargestellte LBsung
auch fiir die Quarz - Metall - Kombination anwendbar. Vor-
teilhaft 4dist die wesentlich billigere Bearbeitung des
Alloy 909 und der sehr hohe R, - Wert bei 700°C, der bei
entsgprechender Dimensionierung des Bauteils trotz der nicht
bekanntenH'RP/lQK,,f_Werte eine ausreichende Lebensdauer
erwarten ‘1dBt. AR
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1 Grafitprofilringe ? Deckel

2 Schliefiring (TIA) 10 Harme-Dehnring mit Kkl. L

3 Gahiuse 11 Wirre-Dehnringl{e) mit gr. L
&4/5 Stirnbund mit Guh&use 12 radiales VsrschluBelement
& Spann— u. Justisrechrauben 13 Epennplatte SR
7 Spannhil se 14 Segaentring

8 Leckgasanschl isse

Fig. 3.14 Ronrformdichtung mit schrigen Profildichtringsn
und Spidlgasverschlul

3.2.2 spilgasverschlisse zur Schutz- und Sicherheitstechnik:

Vorausgestzt wird eine Peripherie, die den Spiilgaskanal
eingangsseitig versorgt durch Druckflasche, Druckminderer
und ~ Dosierventil mit Manometer und ausgangsseitig entsorgt
durch Filter und Vakuumerzeuger, =z.B. Membranpumpe. -

Im Spllgaskanal herrscht ein Gasdruck von z.B. ca 50 mbar

Unterdruck.

12
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Fig., Z.18 Rohrformdichtung mit guadratischem Profildichtring
und Spllgasverschlufl

Als definierte Einschrinkung soll wegen der zundchst zu
erwartenden grodBeren Leckrate in diesem Absatz der Begriff
"Dichtung” im Sinne eines Verschlusses mit sehr kleinen

Spalten gebraucht werden.




Flir das SchlieBen eines Leckgaskanals im Haupt- oder Nepen-
schluff sind resistente Werkstoffe erforderlich, wie sie
bereits durch die Rahmenbedingungen unter 3.1 charakteri-
siert wurden. Die Schwierigkeit, daR die Eigenschaften fir
alle zusammenwirkenden Werkstoffe bekannt sein missen, fihrt
zu einer sehr eingeengten Auswahl.

Axislverschlisse fir die Flanschverbindungen sind djedoch
durch den Einsatz von axial elastisch wirkenden, metal-
lischen Membranen oder Tellerfedern insbesondere ius Molyb-
didn und seinen Modifikationen mdglich. Splilgaskammern unter
Verwendung handelsiblicher HMembranen erscheinen preisgilinstig
und haben nach konstruktiver Untersuchung [l] weniger Dicht-
spaltlidnge.

Die hohe Temperaturzeitstandfestigkeit bedingt asber erhebli-
che Nickel - Legierungsanteile und somit Arsen - Korrosions—
anfidlligkeit wdhrend andererseits die Titanbeschichtung des
Kammerinneren Probleme macht. Den Vorrang hat darum die in
Fig. 3.10 dargestellte L&sung mit Tellerfedern.

Es bedeuten :

1 SiSiC - Ring 14 Gelenk 30 As-Dampfdruckefen
2 Quarzflansch 15 Zugbolzen 31 Vakuumfiansch
3 Spannzwischenring 16 Feder 32 Zentrierplaite
4 Spannplatte 17 FUhrungsebene 33 Wérmeisclator
5/6 Dichtungsringe 18 Zichtungsgefdl 34 Drahtkiammer
7 Nullagenzentrierung 3% Spannring

8 Ausgleichselement 21 Fahrungssaule 37 Losflansch

9 Ringsegment 22 GestelauBenring a8 zyl Cfenteil
10 Spannblge! 38 Bohrungen

12 Zugstange 40 Spiralfeder

13 Schwinge
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Zum Grundprinzip:

Die Federeigenschaften des nach DIN 2093 bekannten Bauele-
mentes sowie die Tellerform werden in Form und Werkstoff
modifiziert und im paralellen Hauptschluff eingesetzt. Den
Splilgasanschlufl, sowie die Zentrierung der Grafitdich-
tung und der Flansche ibernimmt ein zwischengelegter Ring
aus einem Werkstoff mit niedrigerer Widrmedehnung z.B. SiSicC
oder Incoloy alloy 90S.

Neue Mbglichkeiten zur verbesserten Abdichtung ergeben sich
dadurch, daR Werkstoffeigenschaften von Dichtungsringen ausg
Naturglimmer "Statotherm HT" so eingestellt werden kbénnen,
daB das zur Dichtheit fihrende "Rufguellen®™ des HMaterials
bereits bei 600 °C beginnt [1] ( bisher bei 700 °C ).

Die offene Bauteilanordnung l&Bt einen grdBeren Entschei-
dungsfreiraum. Titanbeschichtungen sind problemlos mdglich,
so daB Nickelbasislegierungen durch Arsen nicht korrodiert
werden.

Die Werkstoffauswahl in Tabelle 2 erfolgte nach den Maximen
gréflter Zeitstandfestigkeit bel geringstem thermischem
Ausdehnungskoasffizienten.

Tabelle 2
Warkstoffauswohl fir Tellerfeder
T
i}ahhnarge . Nr. [ /m g /1% 3 ?qr Ji-ﬁ's Bemerkung }
erte bei 700°C i [H frami] K7
Hicrofer T520 77 | 2.L852 170 - 120 157105 | 03| 14,5 Hicr 20 TrAl
ailoy 804 Lit. f1-s79) ! £2] (2] -
Nisonic alley Rgs = 1000 Std. Zeifstandfestugkeit ' Ghnliche Zu -
PR 50 2465% | 8, /10° = LED %) 14,65 }sanmnsmzung
AR33 - Rl 03 ~ 450 grofite Abveichung:
: . _ bei Mo: 2,75%
Lit [3-513) 13-5.11] [3-55]
Inco. alloy 908 - Ry =115 (kurvenextrapoliert) 10,43 | verbesserte Kerb-
Lit. [4-5 25) [3-5. 1] | zaitstardfestigheit
Halybdan An = 500 . 24105 53 Umform - Uber -
3 2 * ' angsé tur
entspannungsgepliht | Lit {5-519] [5-515] g& -g._s; 5$?em v
Lit. (1] vo# - Drucksehrift N 5091 87 - 04
[2] Hochwarmfeste Stihie nach SEW 670-69 Pkt 7.3
[3] | Superiegierungen fir die Luft- und Raumfahrt’
inco Alloys int, Inc. DruckSchrift Nr 141 =426
(4] tnco Altoys int, inc. , Produkt - Handbuch "Mr 1al-38 G
5] , Molybdan '—_Prqda__kz‘beschrgibupg] PLANSEE (Oster. )

#*) ler E- Modu( legt 1im Sere.rch der hochwarmfesz‘en Sfab[e {2]
Annahme £=13. 105 fN/m,,,,n be: 700 C

3 - 16____.3




Die sehr glnstigen Ry~ Werte des TZIM, Tab.l , und seine
stark verringerte Kriechneigung legen seine Anwendung nahe.
Bei 700 °C betrigt Rp 0.2= 85-90% von R, [1); daher sind
x*10% Stunden Lebensdauer zu erwarten.

Die Ubergangstemperatur in den duktilen Bereich bei der
Umformung von TZM liegt allerdings bei 500 °C. Die Fertigung
des oben genannten Elementes ist durch Fliefdriicken mdglich
{ Blach 1 mm, kreuzgewalzt ).

Die Bauform ~ Modifizierung erfolgte so, dafl der Teller mit
einer kurzen Innenlippe ausgefihrt wurde damit sich beil
einem eventuellen Langzeitkriechen der Werkstoff nicht in
der Quarz - Spannungs - Entlastungsrille R1 in Fig. 3.9
verklammert.

Durch eine Rechneroptimierung mit einer speziell erarbei-
teten Software (5] wurde die beste Anpassung ermittelt.

Modifizierte Tellerfeder: Rechnervorgaben und Ergsbnisse
(Extrakt)

Vorgsben aus Tabelle 2: Ry, Rp, E, ¥
i

- AuBendurchassser da = 2ié& mm l

- Quarzbunddurchmasser dyqqt = 176 mm Eﬁé;/}

- Blechdgicke s = lmm (gute Umformbarkeit) //‘ dwﬂ

- & = 12° nacn Iteration und Platzsituation 4

d, y.

vartiabel; ] §

- s = di - dyy Gesamtspalt Ausfuhrung:

- £ = Fedorweg . _

- Fa = zugehdrige Axialkraft verem facht ==

- Gy = Spannungszustand .

Fig. 3.16

Hier wurde das Spiel zwischen QuarzbundauBen- und Tellerfe-
derinnendurchmesser als Radialkomponente dss Federveges
variiert. Der AuBendurchmesser war durch den Beschickungs-
raum -des Testofens vorgegeben.

Die Ergebnisse faBt Tabelle 3 zugammen.

Es ist jewelils der Gesamtfederweg fges= 2 - fhayx und er wird
von der zuldssigen Spannung begrenzt.

Die werkstoffalternative 2.4952 bedeutet aufwendige und auf

der Bauteilseite kaum realisierbare Toleranzeinengungen.

“Nimonic ©PK33 ergibt mit dem in Tabelle 2 angenommenen
E - Modul einen recht akzeptablen Wert.




Tabelle 3: Maximaler Federweg abhingig von Werkstoff und

Gesamtspalt §

Werkstof$ 2.4932 NIMONIC alloy Molybdan /TIR

PK 33 mit

E=1,9 - 107 [N/%ﬁi
Variabie s [ma]

0,2 0,4 0,5 | -
I

4mﬂ,[mm] 0,445 0,%hb 1,082 , -
Fa [~ ] 196 1178 1858 r -
G, [n/aa?] 117 322,35 469,38 l -

Mit dem relativ leicht umzuformenden Molybdin ( Tiefziehei-
genschaften ) werden eher bessere Werte erzielt, was auch im
Hinblick auf die TZM - Alternative sehr attraktiv ist.

Ein RadialverschluBf fiir Rohrverbindunger ist vergleichswei-
se schwieriger realisierbar.
Das Grundprinzip kann aber beibehalten werden

1 - durch das Zusammenspiel von parallelem Haupt-u.Neben-
schlufl eines TZM-Ringes gegen das SiSiC-Gehduse und
2 - durch eine Weiterentwicklung der Tellerfeder, die im

Nebenschlull gegen das Quarzrohr dichtet.

Die Losung ist in Fig. 3.14 und 3.15 dargestellt:

Ein auf dem Grafitprofilring (1) aufliegender

HSchlieBring 2) aus TZM schliefllt seinen HMontagespalt

gegen das SiC - Gehduse (3) ab 500 bis 700 °C ela-
stisch, jedoch wunter der axial wirkenden Vorspann-
kraft, so daB die Prim#rdichtung auch im Partialdruck-
bereich wirksam ist.

Durch den Axialdruck eines Stirnbundes (4)des axial
anschlieBenden Gehduses (%) , das gegen das SiSiC =

‘Gehduse (3) durch Schrauben(6) wie auch durch eine
auflen angreifende Spanntechnik (13) spannbar ist,

wird aufler der Vorverformung der Dichtung auch eine
genaue Paralleleinstellung der Gehiuseteile bezweckt.
Am Gehiuse (5) befinden sich auch die Leckgasan-
schliigse (8}.




- Durch den Deckel (9) miteingespannt sind die Ringe

{7}y, {10} und (11) mit einem niedrigen (10) bazaw.
groBen (11) Wiarmedehnungskoeffizienten, wie auch das
VerschluBelement (12) ( modifizierte Tellerfeder ) aus

Mo oder TIZIM.

- .Das VerschluBlelement hat gegen den Ring (11) einen
"ebenen Ringformabschlufll, dessen Innendurchmesser so
bemessen ist, daB die wirkende Temperatur iliber die
‘Teile 10,11 und 12 den Spalt schlieBt und ab 500 °C
eine Uberkompensation des Spaltes bewirkt, die von
diesem und dem Element (12) elastisch aufgenommen

wird.
- Pos (14) in Fig. 3.14 stellt Ringsegmente { weich,z.B.
aug Cu ) dar, die beim Auseinanderfahren des Ziich-

tungsgefifies ein Herunterfallen der Dichtungsgruppe
verhindern. Sie sind nur erforderlich, wenn die
Schrauben (6), nach der ersten Verformung gslockert,
nur noch die Funktion der Gehduseparallelstellung
haben und die Spannkraft im Betriebszustand durch wvon
auflen angreifende Spannmittel iberncmmen wird. Die
axial geteilte Ausfiihrung des Dehnringes (11) ist auch
nur in diesem Fall erforderlich. Die Schrauben (6)
werden nach Kaltmontage durch die Spanntechnik (13)
entlastet.

Im Berechnungsgang werden zum Grundprinzip (1) die auftre-
tenden Tangentialspannungen und zugehdrigen Radienverschie-
bungen wahrend des Nebenschlusses ermittelt, um sicherzu-
stellen, daB die temperaturbedingte Pregspasgssung im elasti-
schen Bereich von SchlieBring (2) und Gehiduse (3) - vergl.
Fig. 3.14 -aufgefangen wird.

Vorangestellt wird die Bauteildimensionierung.

Hierzu wird vereinfachend der quadratische Profilring ( Fig.
3.15 ) =zugrundegelegt, fiir den die nachfolgenden Annahmen

et o g B
gemacht werden.
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Annabmen: dy A ‘P-\
1) Die entstehende radials Flachenpressung ab — = / /‘
SO0-700 [*C]im Bereien ! soll nicht grofber WA AN N
als die durch die Ververformungskraft Fp,, 14 A 7l A o
im Bereich Il bedingte sein. L7113 2"
% == '-ng
2} Profilring V901/.. in isostat.Spannungszustand: I[{/ z\\\‘ B ;
Mit den Beziehungen $5.5/6 4 ///f.f =
ergibt sich $¢ir das Frofil xS c ﬁ‘—'
) d,»9¢ Gy 1559
Fovupm, ~ fov = 37908 [N] :
lib _|s], di=156F
Auf das SiC-Ringelement dg x h wirkt der Druck v dy- 160 ¢
fov - & ! e &
. = 15 08 [N/mm?] bzw. 150,8 [bar . Coa ~dig* 5
P(;) (daa?' da,"?} | 7T i [ / ] ! [ ] d
3 Das SiC-Ringelement tragt den Druck ailein; {Bereichl) ¢
daner 5=2.5 angenommen (ublich S=5)y [1] )
[ 4-5.84 Fig. 3.17
do - P* Pir}
Serf = ot = 21,42 mm K= 180 [Hjmm?]
LT .
2 g VTP da= 226 [mm] nach iteratwn
v=1
. da - dﬁ
wobei §,,, =-—2—— -4, 215 mm d, -9 [mm]

¢ Debnschrauben: fir einheitliche Schrauben Fig.3.14 und 3.15
und der VorpreBkraft Fg'= 53 903 [N] (vgl.S5.9)
Werkstoff 2.49%2 DIN 17240:

Rpoz= 600 [N/mm? 00 und [4-B7,8.2/2] ¥ = 0,75,
z = 1,37 [Einbauzustand!

gy = 2\ Lol = 5,3 mm? Qewdhlt 6x M8
K-n
- Sif - Gehguse -
L-88,35.6
b : b~ dg- dj~2d < 43mm de = 200
e Q=M = 175 mm § -5
? Fsa = ' = 53803 [K]
vl ST 500 2mm? _
K {Schrauben wirken nur
; im Einbauzustand )
h;= f,?? ; = 27,8 bekind
2uhg - a=a2-§-(d,,a-d,-?) =45 mm
kp 50
W = e+ 3639 mm’
ha=V 1914 - 649 mm

3 - 20




SchilieBring: Werkstoff TZIM (Tabaelle 1}

angestrebte Ildealfunktion:
Der Passungsspelt bei an" 1465 ¢ achlieRt — auch mit max.
Spieltoleranz - bei S00°C und die Werkstoffelastizitat
nimmt die Warmedehnungsdifferenz auf bea Pist™ p(F}max
Als Festigkeitskriterium gilt fir dre Pist= pi = pa n ¥ *f{p,a)
Tangentialspannung Gy £ Gar  Dzw.

fUr die Verschiebung Vi, > Viers * =f{ 4d; Umax)

min Vrges = Vrmégl.

1) wWarmedehnungsciiferasnz: (TZIM gegen S151C zw. 500—70006)

Ad = i (Lyy = Lgg ) 1078 At = G031 [mm] ]24 /
—_—— i

2) Bestimmung der antelilmaBigen Radien-
verschiebungen bzw. 4Y, fur die marximale
gemeinsame Flachenpressung pg < 15,08 [w/mm*] im
Z-achsigen Spannungszustand [§ —S.343

r
Ve o Fmrary [(1729) (proa- pgb)+ (1) (pi” pa)] &
Tangential spannung

L P iy B\ pa b ( a‘)
G'f r _a—a ( Py ) FEZ— f‘f-r—z_

I) SiC - Genause (vgl Fg 317)

Vry - F (e ) i pa=0 rsg % gﬂ-ﬁ?jmm
N . s d
Vry ’E(T-T}- [(I 2¥) gttt V)b] 00147 mm b a = 3 mm i

. Fio. 318 i
AN e [f+-]=52[ﬂ/mm2] < G ? = 72 [Nfmm?] 7

I bZ-aZ

Toleranzen (8iC - Gehduse und SchlieBring?

Festlegung: SiC - Gehause ¢ 6547 = T, ¢ +gogm (20°)
A . P fia pum

SchlieBring ¢ XxXgg wy T @ - 39 um (ZU’)

Annahme: min. Prefmal : Uma ~ 10u4m T 25um (700°)

Folgs : max. Prefimal : Umax = Umin H60R34 = 89 um (700°)

erforgerlicher AuBendurchmesssr des SchliefBrings: (20°)

bei di + 680°C und mit ds T di,

. HTa 4.
Ads = ds - (4, ~Lge ) 1075 4t = 0,106 mm |, o165 "2 du

Osmin * 6 * Tog * Umin = dds = 164, Sih mm ¢ 77J Tgp = #0pm
¢ =
dsmax' dsmfn * E = Fé-!éfgég mmg é‘g—@_"ﬂ'_
, e0pm [T
Zetchnungsmaf3 - ds = 164,97 ¢_0025
: Ads s enin
Mindest - thbausplé( : 5min = dgm.:n - dsmd." 7
©
Y/
Is
Fig. 3.20 Smin * 31 i




) Schliefiring

Veg = f (Pa) i PO
Vrg =EL;b'z_f_’a_27 [(f-zv-) %)+ (12 ¥)a’ ] 0,053 mm @
2
Fa - 2
e B [1o82] 20 Dnm]

Diskussion

) Vg 3V = 00677 < Vgop « Upgy = 0089 mm

2) qul: /sz = 1,38 [']

N mit p' o=p - 138 wird VY = 0820 mm
mit  pa'«pg- 138 wid  Vp'= 0073 mm

4) mit Gy, - Gy wird Viges ~ Vgt # Vi 20093 ) Yy

V”gés ist die maximal mogliche und
Vers ist die mindestens erforderiiche Radienverschiebung

Der Wert Vrges > Vers wird somit erst bei Ausnutzung der zuldssigen

Festigkeit G,,, des Gehduses (I) erreicht.

r=bh% 9’%=82,5mm

2 djp =715mm




Zum Grundprinzip (2) erfolgt =ine Optimisrung der form—
modifizierten Tellerfeder (Radialverschluf)

Werkstotf+: Mo oder TIM
Ad + 4d
Maximalspalt: Smar * them; Tl
the~m1scn: ddy=d At (L~ Lg) = 155 - 680-(53-0,52)- 1078 05 [mm]

- Toleranzen: Festlegung ¢ 755 gg }g‘;’:{?ﬂf 150*25-55#m

(20-700°C)

2.51?13.\' = 0,565 il
Optimierungsmaximen:
1} Dehngliedau+bau: axiale Lange (13'2’9 mi"ﬂ) vgl fig. 323
2) praktikable axiale Fompensationsdehnung &,2 < § ¢ 0,5
I) Auflfendurchmesser des VerschlufGelementes dg £ 1809
) Gyerp = min zugunsten der Lebensdauer

Rechner vorgaben

Vorgaben aus Tabelle 1: Rm (fur Bl lamm), £, ¥ bei 700°C
mrt RP&.E b 0,85Rm 15t RPE.Z = 722 [H/mmzj

- AuBendurchmesger dg = 80 mm
{konstruktiv bedingt - kleines Flanschzlement) d:

- Ruarzrohrdurchmesser dgg = 155 mm -

- Blechdicke s = lmm {(gute Umformbarkeit)

-~ 25=di-dg, = 0565 mm

varileabel:

da

Gzu = gegenuber Rp,q herabgesetzte
Grenzvorgabe
£ = halber rKegelwinkel des Elements i
fq = axialer Faderweg ?“
P = zugehérige Kraft _A Fg. 3.21
Gv = Spamnungszustand
ty = Bezugstempevatur

Tabelle 4: Optimierungsergebnisse im Schlielzustend
und fir te

2% s [mm] € [“C] fa [m] Fsg [N] Gy [Nimzj
0,335 S00 0,178 707 339,94
0,565 760 0,233 1770 S36,15

)
%) Der Spalt s soll geschlossen sein ab 300°C, dh. nach 2ssge = 0,355[mm]
1m Bereich » S00°C wird dem Spannungszustand G"s » 399,94 {ﬂlmmz
eine radial wirksame Zug- und Biegespannung iberlagert. )




Es ist jedoch zu prifen, ob die Wirmewegdifferenz 2 - S
nach dem Schlishen des VerschluBRelementes bei das ab S06°C
mit A4t = 300 bis 700°C im Bereich des zulissigen Wages liegt,
der den zuldssigen Spannungsn entspricht.

2SS4 = 0,55 - 0,355 = 0,2 nm [7-55%2]

: ) Buarz TZM
ddmagt = die im 4t - Bereich migliche @ - Differenz - ’ |

.4
Ldrzg - dia (G}i + G Co ) € F(—:E)
£ £, ¢, - 48 ;
nach dem SchireBen ist & - F(_a,di)

Gagt = Gpgy= Gy = 722-339,9% = 382 [Hjmm’] *

[ H
1150 - : '
Ad wigy * 155( o'f ; i )(mi{Tab. 1) d; - 130¢ Fig.3.22
785 10 264105 Gy~ Oy = 1559
: Oz = 180F
Somit  Apgg * 205 W 2-54 - 02 dh, das Kriterum i
> steht positiy zur

Losung
tum £- & - Axial - Dehnglied

gesignete Werkstoffe L1076 [k'] bei 700°C

Tabells 11 Tei) —Me., We . —Nim.
1 1 1 ‘ 1
2 1 ; 2 3
!
s 4 ; 4 4
-4l [mm] |- ©.827 - 0.21 - 0,132

-
We. —Nr. ﬁcmm Typen 7 L]
1 5.3 TZM ~8 R 7\% =
-
&g \/ <
2 10. 47 Incoloy alloy 909 | . \/' *
z N
z 12. 4 X17CrHoViND 121 = i/ -
£ max -~ BN // -
4 18.7-10°% | xscrNiNp 1613 - //
=85 Fi
. g, 3.23
Kompensat:onsweg - Al = d¢ {+ {; -« l,'aC,“lj-eCj) ;2 _;‘?5 g
3 T

- Al mit verschiedenen Kombinationen

Unter den im Text dargelegten technologischan Bedingungen ist
auszufilthren:

ws & + 0040 g
mm

VerschluBelement ;o= [das 4 5] v {65 v+ ] 355 = {55,355




Technoleogisch ist problematisch, daf die temperaturabhingi-
gen Axialwegdifferenzen des VerschluBelementes und des
Dehngliedaufbaues innerhalb iblicher Fertigungstoleranzen
liegen.

Die Fertigbearbeitung des
Dehngliedaufbaus Fig. 3.23 I
mufl darum - sSo wie in
Fig. 3.24 gezeigt - gemein- T
sam mit dem Verschlufielement W
in einer Aufspannung
schleifbearbeitet (gestirnt) t:
werden.

NN

Fig. 3.24
Schiabscnesbe

(&)

-

zZusammenfassende Berechnungsergebnisse zum Radialverschluld

1) Wahrend des Hochfahrens bis 500°C haben sich sowohl
der Schliefring (2) Fig. 3.14 als auch das VerschluB-
element (12) an den Durchmesser des jeweiligen Gegen-
stiickes angelegt und bauen bis 700°C einen PreBzustand
auf, der dauverelastisch ertragen wird.

2) Die Spannungszustidnde = im Zusammenhang mit den
erforderlichen Dichtungskréften liegen im Bereich der
zuldssigen Festigkeit. Die optimale Bauform des Ver-
schluBelementes wird bis zur Herstelltoleranz des
kritischen Durchmessers gefihrt.

3) Die HOhe 15 des Dehngliedaufbaues wurde so gewdhlt,
dafi die Pafifihigkeit der Ldsung Fig. 3.14 innerhalb
des Hauptentwurfs Fig. 3.10 gewdhrleistet ist. Die
Anpasgung des erforderlichen Axialweges "f," (Tab. &)
an den mdglichen ©"Al" ( Tab.6 ) wirde 1,5 je nach
Werkstoffentscheidung (Kostenfrage) verlidngern oder
verkirzen.

4) Das Grundprinzip der vorgestellten Ldsung wurde somit
durch die Berechnung bestdtigt.

3.2.3 Die Kontaktzone zwischen Flansch und Spsnomittel

Im {bergang zu den aktiven Spannelementen ist die
Kontaktzone, ihre Koaxialitit, Planparallelitit und Flachen-
lasthomogenitit fiir die Quarzflanschesicherheit von entschei-
dener Bedeutung. Das Hauptproblem der Einengung zwischen dp
( Fig. 3.3, 3.2und 3.5 } und dem beginnenden Radiusiiberg-
ang in das Halsstiick bei Gewdhrleistung einer in BAxialpro-
jektion durchlaufenden Spann - Flachenlast wurde durch FEM -
Optimierung gelbst.




Die Wiarmedehnungsbedingten radialen Verschiebungen der Kon-
taktfldche relativ zueinander und die dadurch bewirkten
Reibkrédfte bilden ein weilteres Problem.

Eine L&sung, dieses Problems zeigt Fig. 3.25,

Das Grundprinzip wird charakterisiert durch

= abrollende, radial gefiihrte Quarzkugeln, die asymme-
trische Reibungen und damit Biegespannung im Quarz-
flansch vermeiden,

- eine koaxial geflihrte Abrollbewegung und

- die geringe Wirmeleitfdhigkeit der Quarzkugeln, die
den denkbar steilsten Temperaturgradienten ergibt
und hohe Walzenpressungen ertrigt.

Losungsmerkmale:

- Hauptbauteile sind ein als "Federring" gestalteter
Fliihrungsring (1) mit radial verlaufenden , eingefri-
sten Fihrungsrillen (3) mit den lasttragenden Quarzku-
geln (Z) (Ansicht B);

- Der Fihrungsring ist elastisch auf einem d = konst-
Teil des Quarzflansches aufgezogen, wozu am Ende der
Fertigungsfolge mdanderfdrmige Einschnitte(4) die
Elastizitdt ermbglichen. Mit ihr wird die Warmedeh-
nung iberkompensiert.

- Der jeweilige Gegenring (5) besteht aus einem weichen
Material (Cu) , in das sich die Kugeln infolge der
Walzenpressung "einbetten" .

- die Schrauben (6) mit Losflansch (7) sind nur so
"leiecht angezogen, daBl der Ring (5) nicht aus den
eingeprefiten Bahnen "entgleisen" kann. Weiterhin kann
der Flansch dadurch als geschlossene Baugruppe gehand-
habt werden.

Diese Ldsung ist jedoch sehr aufwendig.

Die Vorzugsldsung ist im (Haupt-)}Entwurf Fig. 3.10 darge-
stellt.

Im Pringip gewdhrleisten hier Losflanschartige Zwischenrin-

ge mit angendherten Wirmedehnungskoeffizienten, daB nur

kleine radiale Verschiebungen auftreten kdnnen

(Ad = 0,43 mm ), wobei Zwischenscheiben mit guten Gleitei-

genschaften ohne Neigung zum Einbrennen eine isoperiphere

Reibkraft in Aussicht stellen.

Diese L&sung wird charakterisiert durch

- i “{iberdimensionierte Zwischenringe (1) aus S8isic, die
jeweils zwischen dem Quarzflansch (2) und einer me-
tallenen Spannplatte (4) bzw. einem Spannzwischenring

3 = 26
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Fig. 3.25 'Losflansch-Kontaktzone mit Quarzkugeln
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{3) angeordnet sind und deren hohe zulissige Biegespannung
die nicht rotaticonssymmetrische Krafteinleitung aus-
gleicht.

- Dichtungsringe aus "Statotherm HT"(5,6) ( Naturglim-
mer ) und

- "Nullagen - Zentrierung" (7) des Quarzflansches auflen
durch den 8iSiC - Ring.

- Weiterhin kdnnen zur Aufrechterhaltung der Koaxialitét
zwischen Ringen mit verschiedenen thermischen Deh-
nungskoeffizienten ausgleichende Zentrierelemente
angeordnet werden.

In Fig. 3.10 wirkt dieses Element als Ausgleichselement (8)
auf den S$iSiC = Ring {1) iber eingelegte Ringsegmente (9)
zur Vermeidung von Punktlast. Sie bestehen jeweils aus einer
mit Gewindeeinsatz versehensn hochwarmfesten Hiilse und einem
Dehnstift mit ausgleichendem thermischen Dehnungs-
koeffizienten, Eine Koaxialitdt zwischen SiSicC-Ring und
Umgebung im 0.1 mm - Bereich ist auf diese Weise einstell-

bar.
3.2.4 Spann=- und Verriegelungs-Verrichtungen

Der Entwurf Fig. 3.26 ist so konziplert, dall er direkt an
den { Haupt~- )} Entwurf Fig.3.10 ( Gremmelmaier ) anschlieft
und auch hierfiir ausgelegt ist (vgl. 5.15 u. 28).

Die Konzeption ist im Prinzip auch fiir das HeiBwand- und
Tempergefal geeignet.

Der Maxime einer schnellen, sicheren und einfachen Handha-
bungstechnik = besonders im industrielllen Bereich - wird
in der Anwendung auf Zilichtungsgefifie, die etwa im Tageszy-
klusg zuganglich sein missen, am besten mit einem Zentralver-
schluf3 entsprochen.

Das kritische Bauteil ist hier die cbere “Spannplatte” (4).
Eg wurde eine einfache Bauteilform gewdhlt, weil eine
SchweiBkonstruktion aufwendig, sperrig und wirmeverzugsge-
fihrdet wire.

Die Sternform Fig. 3.29 hat den Vorteil, dall durch den
radialen Temperaturgradienten keine zu grofBen inneren Span-
nungen entstehen, Gewicht reduziert wird und mit den Kerb-
frisungen auBen ein einfacher und definierter Ubergang =zum
Spannbiigel (10) gegeben ist.

Interesgant fiir die Ausheizung der Flanschregion ist auch,
daBR die Berechnung einen Freiraum filir einen Heizer ( Fig.
3.30) zuldnt.

Die &an der Spannplatte angreifenden Bigel (10) wirken mit
gleicher KXraft infolge einer zentralen Versorgung von Ar-
beitszylindern (11) durch eine hydraulische Handpumpe mit

3 - 28
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Ausgungsbedingung -
1} Grofe Axiqlsponnkraft
Famm = Foy =53903 {N] (vergl
21 elastische Spannung
3 Aktive Spanntechnik unter Normaltemperatur
b Im Ringraum A st ein Heizer -untergebracht mi +=100T

Annghmen : } s " ml:
) o= pannstelien e u
2) Iyl-Nenngrife 4O Gﬁ:ge 158 ot |
Foy' imml !
o Kepft / 2yl - Fes =~ < 5990 N] feit 125255 et df‘
FB remtiof e
ryvil 59,9 Ibor] Fig. 3.08 =0
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2 Laststufen ( Sprung- und Spannweg )} iber eine Ringlei-
tung. Nach dem hydraulischen Spannen erfolgt eine mechani-
sche Verriegelung und die hydraulische Druckentlastung.

Die axiale Freigabe der Spannplatte erfolgt selbsttitig.
Hierzu sind die Zugstangen (12) der Spannbiigel (10) als
Koppelglied in einem Schubkurbel- bzw. Schubschwingmecha-
nismus gestaltet, worin die Schwinge (13} s¢ angesordnet
ist, dalB} der Spannbiigel im Spannmoment eine Vertikalbewe-
gung macht, aber beim Offnen seitlich wegschwenkt.

Die Zugstangen (12) sind durch das Gelenk (14) mit einem ra-
dial gefihrten Zugbolzen (15) verbunden, wobei vorgespann-
te Pedern (16) in der oberen Fithrungsebene (17) kurz vor
dem Spannmonent angefahren werden und fir eine niveau-
gleiche Startposition der Spannbiigel (10} im Spannmoment
sorgen,weil ggf. unterschiedliche innere Reibkridfte in den
Arbeitszylindern (11) auftreten kdnnen.

Der Grundaufbau ist gleichzeitig das Untergestell des Ziich-
tungsgefidBes (18} und ist am unteren Spannbund (19) in
bekannter Weise einspannbar.

Die wuntere Flihrungsplatte (20} ist durch Prefpassung mit
Fihrungssiulen {21) verbunden, die ihrerseits durch Treib-
sitz mit der oberen Fihrungsplatte {17} bzw. am oberen
Zapfen mit dem Gestell - AuBenring (22) verbunden sind;
letzterer kann durch links oben angedeutete Gewinde und
entgprechende Abdrickschrauben demontiert werden.

In der unteren Fithrungsplatte (20) ist ein Verriegelungsring
(23) gelagert, der nach dem Spannen durch Stellbewegung von
Hand tber die Griffrindel (24) eine Fixierung der Tellerfe-
dergehduse (25) im unteren Totpunkt bewirkt. Letztere werden
an der Fihrungsplatte (20) hart angefahren .

Die fTellerfederpakete (26) wirken mit relativ flacher
Kennlinie, so daB axiale Wirmedehnungs - MaBdifferenzen
zwischen den Flihrungssdulen (21) und den Zugstangen {12) nur
Spannkraftdifferenzen oberhalb der erforderlichen Betriebs-
dichtungskrait zur Folge haben.

Die Justage der Vorspannung ist durch den Gewinde - Bund-
ring (27) mit Arretierschraube (28} mdglich. Die tempera-
turbelasteten Teile Spannbiigel (10), Zugstange (12) und
Gestell - Aufienring (22) sind aus hochwarmfesten Legierun-
gen. Es sind 9 Arbeitszylinder der NenngrdBe 40 (Gremmel-
maier) vorgesehen mit einem maximalen Arbeitsdruck

Prax 60 bar, wobei ein Druckventil mit Manometer die
Einhaltung des Arbeitspunktes gewdhrleisgtet.

Eine Alternative zur Vorzugslésung Fig. 3.26 ist der

Schnellspannflansch Fig. 3.31.
Das Prinzip ist bis auf die aktiven Spannelemente mit dem

vorher genannten relativ identisch.

3 = 31
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Die L&sung unterscheidet sich vor allem darin, daB alle
Bauteile im radialen Bereich des Z2uchtungsgefifles liegen
und daher nur denkbar sind , wenn eine sehr gute Warmeiso-
lation der Behdlterwand, mSglichst mit gekiihltem Auflenmantel
gegeben ist.

aduch die erforderlichen lokalen Platzverhdltnisse bedingen,
dafl diese Losung eher fir die Hotwall - Variante infrage
kommt.

Der Spannring (1) hat hier eine relativ kleine Ringbreite
well die aktiven Spannelemente (2) = Faltenbalge flir Driicke
bis 18 bar = die Durchmesserdifferenz des ZichtungsgefifBes
beim Hotwall = Verfahren fiir sich nutzen k&nnen.

Eine weitere Unterscheidung ist, dafl die Spannhaken (3)
durch eine spezielle Stellbewegung des Arxetierringes (4)
radial gegen den Spannring (1) geschwenkt werden. Die
Drehpunkte dieser Bewegung liegen in der aktiven Spannplatte
{5). 2Zwischen ihr und der Flhrungsplatte (8§) sind in
konstanter Teilung die Faltenbalge esingeldtet.

Die Spannfunktion erliutert Fig. 3.31, wvgl. auch [1].

3.3 Lésungsanmerkungen

3.3.1 Hetall = Metall - "Hotwall®

Gegenilber den anderen Varianten treten hier die Wirmedeh-
nungsprobleme in den Hintergrund. Die gefundenen Ldsungen
lassen sich daher fir die Dichtungsvarianten unmittelbar
verwenden und mit eher kleinerem Werkstoffaufwand auf die
Leckgasverschliisse bzw. - dichtungen Ubertragen.

Die Spann- und Verriegelungsvorrichtung nach Fig. 3.31 1laft
sich vorteilhaft und mit der Flanschldsung Fig. 3.25 einset-
zen, denn sie paft sich harmonisch der Gefdfiform an, wobei
der Fihrungsring (1) Fig. 3.25 wesentlich einfacher =zu
fertigen ist, weil die "kilnstliche Ringelastizitdt" ent-
fédllt.

Wegen der guten Widrmeisolation und hoher Druckfestigkeit
ktnnen alternativ fir die Quarzkugeln (2} auch Kugeln aus
Zirkonoxid gewdhlt werden.

Das Hauptproblem der Metallvariante , daB nur

- Titan geniigend As - Resistenz, aber bei 700 °C
keine ausreichende Festigkeit besitzt und

- Hochtemperatur - Leagierungen die erforderliche
Rp0.2 / 105 - Pestigkeit mitbringen = ohne As -
Resistenz,




wird geldst durch den aktuellen Stand der VPS - ( Vakuum -
Plasma - Spritztechnik) im Krupp - Forschungsinstitut [8],
wo das Aufspritzen von Titan im * Millimeterbereich mdg-
lich" ist und die ungleich hShere Haftfestigkeit der aufge-
spritzten Schichten im Unterschied zu fritheren Verfahren
betont wird.

3.3.2 Quarz - Quarszs- “"Gremmelmaier"

Die Vorzugsldsung, dargestellt in Fig. 3.10 im Zusammeénhang
mit Fig. 3.26 zeigt, daB nur eine komplexe Erfassung der
Rahmenpedingungen und deren Harmonisierung ein {berschauba-
res Konzept ermdglichen.

Der kleine Vakuumflansch (31) sowie der As - Dampfdruckofen
(30) erginzen die zuvor beschriebenen Ldsungsdetails.
Letzterer ist als geschlossener Ringhelzer ausgefiihrt und
steht auf der Zentrierplatte (32} , den Wiérmeisgolatoren (33)
und somit auf der oberen Fihrungsplatte (17). Br ist nach
oben herauszuheben.

Die innere Ofengestaltung lehnt sich an den z.2t. benutzten
gweiteiligen Ofen an. Im kegeligen Teil werden die Helz-
leiter mit eingekitteten Drahtklammern (34) gehaltert.
Die Montage erfolgt liber den Spannring (35) mit Stirnkegel-
schraube (36). Zur Gewdhrleistung der Konvektion dient der
Ringspalt zwischen den kleinen Losflanschen (37) und dem
zylindrischen Ofenteil (38) , wie auch die am Umfang des
Spann - Z2wischenringes (3) verteilten Bohrungen (3%) ;
hier wirkt auch die sternfdrmige Gestaltung der Spann-
platte (4) vorteilhaft.

Fiir den kleinen Vakuumflansch wurde der Werkstandart der
Herasus - Quarzschmelze [1] gewdhlt und mit der Schutzgas-
fihrung nach 3.2.2 kombiniert, die fiir einen Dauerdichtungs-
flansch besonders vorteilhaft ist.

Als Kontaktelement wirkt hier eine Spiralfeder (40).

Die FEM - optimierte Flanschform Fig. 3.5 und Fig. 3.10
wird durch Schleifbearbeitung aus vorgeprefBten Quarzringen
gewonnen.

Fiir die cbere Flanschhilfte ist die_Quarzrohrform giinstiger,
weil so die HF - Spule u.a. demontierbar ist. Die hierfir
entwickelte Dichtungsvariante ist pafiféhig gestaltet
- kombiniert oder als Rohr - Rohr = Verbindung. Es sind nur
lingere Zugstangen (12) erforderlich und die Wirmeisolation
(41) entfdllt; ggf. ist eine zusatzliche Auflenheizung anzu-

bringen.




3.3.3 Quarz - Metall - " Temper - und Hotwall - Verfahren "

Das Tempergefidl aus Quarz entspricht in der Flanschausfiih-
rung dem Unterteil des Zichtungsgefdles nach 3.3.2 .

Eine deckelartige Flanschplatte aus Stahl oder einer warmfesten
Legierung als Gegenstiick ergibt eine LOsung unter Einbeziehung
der neuen VPS - Technologie [8] zur Beschichtung mit Titan.

Es ist aber auch die Quarz - Rohrform mdglich Fig. 3.14 und
3.15 in Verbindung mit den L&sungen gemdd Pkt. 3.2.1 fiir die
Grafit - Flach - und Profilringe im Zusammenspiel mit den
zugehbrigen SpilgasverschlilBlen nach BPkt. 3.2.Z.

Die Entscheidung fiir eine der vorgestellten Vorzugsldsungen

ist abhingig von einsr detaillierten Kostenkalkulation unter
Einbeziehung der Quarzgefidl - Lebensdauer; als Aspekte wir-

ken mit , daB

- zwar der Graphit - Profilring zusdtzlich zum Flach-
dichtungsring mitwirkt, jedoch mit hoher Lebensdauer
infolge Schutzgasspiilung,

- zwar die Dichtigkeit hier von 2 Dichtungen bestimmt
wird, Jjedoch der vorgespannte Profilring den Cha-
rakter einer Dauerdichtung hat und f£flir den Fall
eines GehB3uses ausg 5iSiC geringere Wirmeverschiebun-
gen in der Flachdichtungsebene auftreten - glinstig
fir die Dichtwirkung.

Die Losung " Quarz - Rohrform - Metallgehduse * = anwendbar
fir das Temper - wie auch fiir das Hotwall - Gefidl wurde
dargelegt durch die Formulierung des Auswahlkriteriums fir
die Dichtungs- und Geh8usewerkstoffe ( §.10 )}, der Ermitt-
lung entsprechender Werkstoffe , Tabelle 1 u.2 sowie dem
Berechnungsbeispiel Nr.2 ( 8. 11 ).

Diese Losung ist unabhidngig vom Dichtungsdurchmesser.

Die spanntechnischen Ldsungen nach 3.2.4 sind fir den Tenm-
pergefdfiverschlufl im Prinzip anwendbar; dis Anwendung der
Ldsung nach Fig. 3.26 ist jedoch sinngemidB fiir einen zentral
spannenden Arbeitszylinder zu modifizieren.




3.3.4 Fusammmenfassung

Aus der in [1] entwickelten und systematisierten Varianten-
vielfalt wurden die Vorzugsldsungen mit elementarem Charak-
ter ausgewdhlt und vorgestellt.

Im Bereich des Flanschkontaktes und der Spanntechnik ergibt
jeweils eine geridtespezifische Rlternative einen vergrdfBer-
ten Anpassungsspielraum.

Am Beispiel der Gremmelmaier - Apparatur wurde die Komplexi-
tdt eines Ldsungsansatzes demonstriert.

Trotz der sehr hoch ausgereizten Werkstoffe und technologi-
schen M&gkichkeiten zeigen die Berechnungen, daB funktions-
fdhige Losungen mdglich sind.
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4. Technische Realisierung eines Hochtemperatur - Vakuum-
ventils fiir eine Galliumarsenid - Ziichtungsanlage

Bei der Ziichtung von Galliumarsenid nach der Czochralski-
Methode wversucht man, durch Verzicht auf eine Boroxid-ab-
deckschmelze die thermischen RBedingungen glinstig zu beein-
flussen und dadurch eine bessere Kristallgualitdt zu errei-
chen. Das setzt jedoch voraus, daB durch andere geeignete
MafBnahmen die Stdchiometrie in der Schmelze aufrechterhalten
und ein Kondensieren des Arsens an der Behilterwand bzw. an
Einbauteilen verhindert wird.

Diese Forderungen lassen sich erfiillen, wenn man mittels
eines Dampfdruckofens einen Arsgendampfdruck von etwa 1 bar
in dem 2Ziichtungsgefil einstellt und die Wandung und alle
Einbauten des GefiBes auf eine Temperatur von > 620 °C
bringt, oberhalb der Arsen bei dem vorhandenen Druck nicht
kondensiert. .

Rezipienten und Druckbehdlter won Kristallzlichtungsanlagen
werden iblicherweise nach dem Beschicken mit den Ausgangsma-
terialien und wvor dem Beginn des eigentlichen Prozesses
evakuiert, um fiir die Kristallziichtung sehr saubere Umge-
bungsbedingungen zu schaffen.

Fir diesen Prozel ist ein Vakuumventil erforderlich, das das
Zichtungsgefil mit einer Vakuumanlage verbindet oder von ihr
trennt. Auf Grund der vorher genannten Betriebsbedingungen
werden an ein solches Ventil extreme Anforderungen gestellt.

4.1. Anforderungen

Die Teile des Ventils, die mit dem dampffSrmigen Arsen in
Verbindung kommen, miissen fiir eine Betriebstemperatur von
650 - 700 °C geeignet und bei dieser Temperatur gegen das
aggresgive Arsen hinreichend resistent sein.

Das Ventil muB bei Betriebstemperatur sowohl am 8§itz als
auch nach auBlen eine geniigende Dichtigkeit besitzen. Ange-
strebt wird eine Lleckrate von ¢ £ 1-107® mbaris~l. bDie
Nennweite sollte etwa 20 mm betragen, um kurze Evakuierungs-
zeiten ‘zu erreichen. Auflerdem sollte das Ventil eine mdg-
lichst lange Lebensdauer haben und so gestaltet sein, daB

“eine Revigion in festzulegenden Zeitabstinden mbglich ist.
‘Die Betitigung sollte einfach und in der weiteren Entwick-
lung mit einer Fernbedienung ergdnzbar sein.




4,2. Prinzipldsung

Kommerzielle Vakuumventile sind fir den vorgesehenen Ein-
satzfall ungeeignet.

Sie erfillen auf Grund der konstruktiven Auslegung und der
verwendeten Werkstoffe weder die Forderungen nach einem
Betrieb bei Uberdruck, noch die bei einer Betriebstemperatur
von 650 °C und einem Angriff durch dampff&rmiges Arsen.

ABuch Spezialventile verschiedener Firmen, die bereits unter-
sucht wurden, korrodierten und wurden undicht.

Fiir das Hochtemperatur - Vakuumventil miissen also neue
Ldésungen gefunden werden, sowohl fir die Gestaltung des
Ventilsitzes als auch fir den Korrosionsschutz und die
einzusetzenden Werkstoffe.

Rus der Ziichtung von Galliumarsenid nach der LEC = Methode
{ Ligquid encapsulation Czochralski method ) ist bekannt, dal
geschmolzenes Boroxid ein Hindurchdiffundieren von Arsen
verhindert, weshalb es einen ausgezeichneten Schutz fiir alle
damit benetzten Teile darstellt und auch als Dichtelement
geeignet erscheint.

Dag Boroxid (BoO3) schmilzt bei 450 °C ; bei einer Tempera-
tur von 650 °C betragen die Dichte § = 1,593 g/em3, die
dvnamische Viskositdt A7, = 124,1 Hs/m? und der Dampfdruck
weniger als 10715 par.

Grundsidtzliche Untersuchungen zur Auslegung eines Hochtempe-
raturventils mit Boroxid - #lissigkeitsdichtung wurden von
Herrn Dipl. - Ing. Konstantinos Karagiannakos durchgefiihrt
[1]. Durch die Untersuchungen an 2 Mustern konnte die prin-
zipielle Funktionstiichtigkeit der gewdhlten Dichtung nachge-
wiesen werden.

Aufgabe der vorliegenden Arbeit ist es, das Prinzip
weiterzuentwickeln, so daB das Ventil fiir den Einsatz an
einer industriell nutzbaren Anlage geeignet ist.

Das bedeutet, daB das Ventil so zu gestalten ist, daB es
vorzugsweise unterhalb deg Bodenflangsches eines Behdlters
angebracht werden kann. :

AuBerdem gehtren dazu Ldsungen fiir den Korrosionsschutz der
arsenbeanspruchten Oberfléchen, f£lir die Verbesserung der
Ventilspindelabdichtung, fir die Schaffung der Voraussetzun-
gen einer nachtrédglichen Revision und die damit verbundenen
Dichtprobleme am Gehduse.

Aus den im Punkt 2. dargestellten Untersuchungen von
Dr. Meixner und Mitarbeltern =zur Arsenresistenz von Werk-
stoffen ergibt sich, daB insbesondere Nickel stark von
Arsendampf angegriffen wird, so daBf die nickelhaltigen
hochwarmfesten Stdhle und Nickelbasislegierungen nur bedingt
‘als GefiBmaterial einsetzbar sind, n8mlich nur dann, wenn




ihre Oberfliche vor dem Zutritt von Arsen geschitzt wird.
Einen sehr guten Korrosionswiderstand zeigte Titan, das aber
bei der Betriebstemperatur keine ausreichenden Festigkeits-
werte mehr aufweist.

Um die infolge Betriebsdruck und Eigenlasten bei der Be-
triebstemperatur auftretenden Beanspruchungen beherrschen zu
kénnen, wird als Werkstoff £fir das Ventilgehiuse und fir
weitere Bauteile die hochwarmfeste Nickelbasislegierung
NICROFER 3220 H, Werkstoff - Nr. 1.4876, gewdhlt, die bei
700 °C noch eine 0,2% - Dehngrenze von RPO,Z = 101 N/mm2 und
eine Zeitstandfestigkeit fiir 10° h von R,/10° h = 53 N/mm?
besitzt.

In dem Bersich, wo das Material dem Arsenangriff ausgesetzt
ist, das ist in dem AnschluBrohr des Ventils zwischen der
Bodenplatte des DruckgefidBes und dem Boroxidspiegel, der den
Ventilsitz abdeckt, muB der Werkstoff durch Titan geschiitzt
werden.

Eine Moglichkeit stellt die Auskleidung mit einem Titanrohr
dar, das wegen der unterschiedlichen linearen Ausdehnung von
Titan und Nicrofer 3220 H mit einem geringen UbermaB einge-
schrumpft werden sollte. Andere Mdglichkeiten sind der
Einsatz von plattiertem Werkstoff oder von Materialien, die
durch Spritzen, Sprayen oder Pulverbeschichtungen mit Titan
versehen werden .

Angaben zu den technologischen M&glichkeiten der Herstellung
von Verbundwerkstoffen und zu den Eigenschaften und Einsatz-
bedingungen von Sondermetallen sind in [2=-6] enthalten.

Die @prinzipielle L&sung eines Vakuumventils fiir hohe Be-
triebstemperaturen beinhaltet also folgende Details:
Ventilgehiuge aus einer hochwarmfesten Nickelbasislegierung,
Auskleidung der arsenbeaufschlagten Flidchen mit Titan, Ven-
tilsitz als HMetallflachdichtung kombiniert mit einer Bor-
oxid - Flissigkeitsdichtung, Heizung der arsenbeaufschlagten
Ventilteile einschlieBlich des Ventilsitzes auf 700 °C,
faltenbalggedichtete Ventiispindel, Antrieb iiber ein Spin-
delhubgetriebe, das mit einem Elektromotor ergidnzt werden
kann.

Varianten einer konstruktiven Auslegung der Prinzipldsung
ergeben sich hauptsichlich durch unterschiedliche Ausfihrun-
gen des Ventilgeh#iuses. Drei verschiedene Varianten wurden
niher untersucht und sollen im Folgenden kurz charakteri-
gsiert werden,;' '
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Fig 4.1 Ventil Variante 1

Variante 1 ( Fig. 4.1 ) ist dadurch gekennzeichnet, daB das
Ventilgehiuse eine durch Schweifiverbindungen  hermetisch
abgeschlogsene Baugruppe ist. Das Gehduse igst auf der
gesamten Linge von einer aus 2 Halbschalen bestehenden
glektrigchen Heizmanschette umgeben, die das ganze Ventilge-
hduse auf die Betriebstemperatur von 700 °C bringt. Zur
Vermeidung von Wirmeverlusten sind Ventilgehduse und Heiz-
manschetten radial und axial mit einer Wirmeisolierung aus
Keramikfasermatten versehen.

Uber ein relativ langes und diinnwandiges Rohr, das nach
unten durch die Wirmeisolierung gefihrt wird, ist die
membranbalggedichtete Ventilspindel mit dem Gehduse durch
Schweillen verbunden.

Die Verbindung des Ventiles mit der Ziichtungskammer ist bei

‘allen 3 Varianten gleich und erfolgt durch das mit Titan

ausgekleidete Anschlufirohr.




Der Vorteil der Variante 1, daB das Gehduse ohne Verwendung
einer Dichtung in sich geschlossen ist und infolgedessen
selbst bei einer Havarie kaum Dichtprobleme auftreten wer-
den, ist =zugleich auch der Nachteil. Die Forderung nach
einer Inspektionsmtglichkeit des Ventilsitzes und der ande-
ren Ventilinnenteile kann damit nicht erfillt werden. AuBer-
dem ist die Endmontage schwierig.

Giinstig bei dieser Variante ist der relativ geringe Wirme-
verlust infolge der allseitigen Isolisrung.
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Fig. 4.2 Ventil Variante 2

Variante 2 ( Fig. 4.2 ) geht ebenfalls ven einem kurz bauen-
den Gehiduse aus, das nur so lang ist, daB der notwendige Hub
von 30 mm der mit Boroxid gefiillten Dichtkammer méglich ist.
Aauch hier wird das ganze Gehduse auf Betriebstemperatur
gehalten und nach auBen isoliert.

Im Gegensatz zur Variante 1 ist jedoch die Baugruppe Ventil-
spindel vollstdndig lber einen Flansch mit dem Gehduse ver-—
bunden, so dafBl eine einfache Montage und Demontage moglich
ist. Als Dichtung =zwischen den Flanschen wird eine Stato-
therm - Reingrafit = Dichtung vorgesehen.




Dieses Material ist nach Herstellerangaben bei Anwesenheit
von Luft nur bis 550 °C bestidndig, bei reduzierender oder
inerter Umgebung aber bis 3000 °cC.

Um eine ausreichende Lebensdauer der Dichtung zu erreichen,
mufd also dafilir gesorgt werden, dafl ein Zutritt von Luft
verhindert wird.

Von der Innenssite ist das dadurch gewidhrleistet, dal das
Ventilgehduse iiber die Vakuumpumpe evakuiert wird. Von der
BuBenseite mull durch eine zweite, aufienliegende Dichtung ein
Ringraum geschaffen werden, der {ber Rohranschliisse mit
einer Vakuumpumpe bzw. einem Splilgassystem verbunden wird.
Als Werkstoff fir die auBenliegende Dichtung scheint Stato-
therm - HT geeignet, ein Material auf der Basis von Glimmer,
das in sauerstoffhaltigen Medien bis 950 °C einsetzbar ist.
Die zu erreichende Dichtheit wiirde den Anforderungen an eine
Splilkammer genligen. Problembehaftet ist die Auslegung der
Flanschschrauben und der sonstigen Verbindungselemente, die
in der heiflen Zone liegen und die die erforderlichen Min-
destfldchenpressungen fiir zwei Dichtungen aufbringen miissen.
Der AuBendurchmesser des Flansches wird durch die beiden
Flachdichtungen und den dazwischen liegenden Ringkanal sehr
grofi und ist dadurch unginstig.

Insgesamt ist die Variante 2 eine aufwendige und teure
Lésung.

Variante 3 ( Fig. 4.3 ) ist dadurch gekennzeichnet, dal} sich
der Flansch mit der Statotherm - Relngrafit - Dichtung
auBerhalb der heifRen Zone des Ventiles befindet, so daB die
Dichtung mit Sicherheit weniger als die zuldssigen 550 °C
warm wird. Dadurch ist eine zwelte Dichtung nicht erforder-
lich, der Flansch wird im Durchmesser kleiner, auch Festig-
keitsprobleme der Verbindungselemente sind von untergeordne-
ter Bedeutung, da die thermische Beanspruchung geringer ist.
Vorrangig werden nur die Teile des Ventils auf 700 °C ge-
heizt, die mit dem dampf{Srmigen Arsen in Verbindung kommen.

Der Energieaufwand flr die Beheizung ist allerdings hboher,
da das Ventilgeh#use axial nicht iseliert isgt.
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4.3 Technische Realisisrung

Von den kurz diskutierten Varianten wurde die Variante 3
({ Fig. 4.3 ) als beste Ldsung angescshen und konstruktiv
weiter ausgefiihrt.

Sie besteht aus den Hauptgruppen Ventilgehduse, Ventilspin-
del vollst., Dichtkammer, Ventilantrieb , Heizungen , Iso-
lierung sowie aus Einzelteilen und ist unterhalb des Boden-
flansches eines Druckbehidlters angeordnet.

Das Ventilgehiuse ist eine Schweiflgruppe. In das eigentliche
Geh&use ( d; = 88 mm, d; = 76 rm ) ist seitlich das Vakuum=
rohr ( Rohr 26,7-2,87 ) eingesetzt, das mit einsm Flansch
35 CF zum AnschluB der Vakuumpumpe endet.

Der obere AbschluBdeckel des Ventilgehduses, der Ventilsitz
und das Anschluflrohr pestehen aus einem Stlick. Das Anschlufi-
rohr (d;=38mm,d; = 25mm) ist in den aus einer hochwarmfe~-
sten Metallegierung bestehenden Bodenflansch des Druckge-
fidfes eingeschweilt.

Nach dem AnschweiBen wird das Anschlullrohr des Ventilgehiu-
ses mit einem Rohr 25,4-1,25 aus Titan - Grade 2, Werkstoff-
Nr. 3.7035, ausgekleidet. Das Titanrohr wird mit einem Uber-
mall von 0,060 mm in das Anschlufrohr eingeschrumpft. Am
oberen Ende des Titanrohres ist ein 2 mm dickes ringfdrmiges
Blech angeschweilt, das die SchweiBnaht des Nicrofer -
Anschlufirohres abdeckt. Den &uBeren Abschlull bildet ein
angeschweiBter Rand, der nach unten in eine in den Boden-
flansch des Druckgefifles eingedrehte Ringnut ragt. Diese
Ringnut wird mit Boroxid gefillt, das ein Eindringen von
Arsendampf zwischen Titanauskleidung und AnschluBllrohr ver-
hindern soll.

Das Ventilgehduse endet unten mit einem Flansch
( dg = 150 mm }, an dem die Baugruppe Ventilspindel,vollst.
befestigt wird. Durch die Trennstelle ist es mdglich, das
Ventil =zur Inspektion zu &ffnen. Als Dichtung zwischen den
beiden mit 8 Schrauben M10 verbundenen Flanschen wird eine
Flachdichtung aus 2 mm dickem Statotherm - Reingrafit 9590/P
verwendet. Da dieses Material bei Anwesenheit von Luft nur
bis 550 °C bestdndig ist, wurde das Ventilgehiuse so gestal-
tet, daB sich Flansche und Dichtung auBerhalb der Heizung
und der Wirmeisolation befinden. Durch eine Verengung des
Gehdusequerschnitts wird der WidrmefluB von der Heizzone zum
Flansch eingeschri@nkt. Dadurch und durch die Wirmeableitung
infolge Konvektion und Strahlung am herausragenden Ge-

hZuseteil wird erreicht, daB an der D;chtung nur eine Tempe-

ratur von ca: 150 °C auftritt.

Der Flansch der Baugruppe Ventilspindel,vollist. ist mit der
Ventilspindel {iber einen Membranbalg vakuumdicht verbunden.
Der einwandige Membranbalg hat einen Auflendurchmesmesser von




57 mm, er besteht aus 20 Membranpaaren und erlaubt eine
axiale Bewegung der Ventilspindel von maximal 39 mm. Die
Ventilspindel wird in einer Buchse der Trigerplatte ge-
fihrt. Die Tragerplatte ist mit vier S3ulen an den Flanschen
des Ventilgehfuses befestigt.

Eine zwelite Fihrung flir die Ventilspindel befindet sich im
Flansch selbst. Diese ist mit einem sehr grofien Spiel ausge-
fiihrt, um Verklemmungen infolge unterschiedlicher Warmedeh-
nungen zu vermeiden. Die Ventilspindel ist eine SchweiBgrup-
pe. Um den Wirmeflufl von den beheizten zu den kalten Ventil-
teilen einzuschrinken, besteht sie im mittleren Teil aus
einem Rohr.

Am oberen Ende trigt die Ventilspindel die socgenannte Dicht-
kammer, einen Topf, der das Boroxid beinhaltet und dessen
innere Bodenfliche zusammen mit dem Ventilsitz deg Gehiuses
die Dichtfldche bildet. :

Die Dichtkammer besitzt am oberen Umfang drei Gleitstiicke,
mit denen sie sich am Gehduse abstitzt. Da die Verbindung
zwischen Ventilspindel und Dichtkammer in engen Grenzen
eine Winkelbewegung zuldft, kann sich die Dichtkammer nach
der Dichtfldche des Ventilsitzes ausrichten. Die Dichtkammer
ist mit 70 cm® Boroxid gefiillt. Zwischen den Stellungen
"VYentil zu” und "Ventil auf® wird ein Hub von 30 mm zurick-
gelegt.

Die Betitigung erfolgt zundchst von Hand iiber ein kommer-
zielles Spindelhubgetriebe, das an die Trdgerplatte ange-
flanscht wird und das iiber eine Trapezgewindespindel einen
Bub wveon 50 mm ermSglicht. Eine Verdrehsicherung befindet
sich in dem Hillrohr der Gewindespindel. Im Hinblick auf
eine spiter vorgesehene Betdtigung des Ventiles mit einem
Motor , wurde zwischen Spindelhubgetriebe und Ventilspindel
eine Kupplung mit Tellerfedern angeordnet, die beim Schlie-
Ben des Ventils einen Nachlaufhub von 7 mm =2zuldBft. Die
Ventilstellung wird zur Zeit an einer Skala angezeigt. Bei
einem Antriek mit Hotor wire die Nachristung mit elektrome-
chanischen Mikroschaltern oder Nidherungsschaltern mdglich.
Um die erforderliche Betriebstemperatur von 650 °C zu errei-
chen, ist das Ventil mit =zwel Heizungen ausgestattet, dem
aus zwei Halbschalen bestehenden Gehiuseheizer mit zusammen
P = 1500 W mbglicher Heizleistung und dem ebenfalls zweige-
teilten Heizer fir das AnschluBrohr mit zusammen P = 400 #.
Als Heizleiter werden Miniatur - Mantel - Heizleiter mit
kalten Enden verwendet. Diese sind in Nuten des Heizlei-
tertrigers eingebettet. Mit einem Mantelthermoelemsnt der
Paarung Chromel = Alumel iJe Helizung wird die Temperatur
erfaft und kann geregelt werden.




Zur Vermeidung von radialen Wiarmeverlusten ist das Ventil im
Bereich der Heizungen mit einer 75 mm dicken Isolation aus
Keramikfasermatten versehen.

Im Folgenden sollen die Uberlegungen und Berechnungen zur
Auslegung des Ventils bzw. einzelner Elemente dargestellt
werden.

4.3.1 Ventilsitz und Bichtkammer

Zur Dimensionierung des Ventilsitzes und der Dichtkammer
werden die in [1l] angegebsnen Formeln herangezogen. Die
Berechnungen gehen davon aus, daB zwischen den dichtenden
Flidchen des Ventils infolge eines umlaufenden Spaltes vorge-
gebener HoOhe eine Undichtigkeit vorhanden ist, durch die
infolge des Druckgefidlles und der dynamischen Viskositat
Boroxid stromt.

Das Ventil ist solange dicht, bis alles Boroxid aus dem
inneren druckbeaufschlagten Ventilsitzraum in den auBeren
gestrémt ist. Das heiBt, die Standzeit des Ventils ist
abhingig von der mittleren Strdmungsgeschwindigkeit und
damit von der dynamischen Viskositit des Boroxids, vom
Druckgefille und von der Spaltgeometrie ( Fig. 4.4 ).

Aus den geometrischen und physikalischen KenngrdfBen ergibt
sich, dalR die Boroxidstrémung laminar ist, so daB} die dafiir
giltigen GesetzmidBigkeiten anwendbar sind.

Mittlere Stromungsgeschwindigkeit des Boroxids im Spalt

Uy = = a2.92
37, dx
a = g ;, h = 0,035 mm angenommene max. mdgliche Spalthdhe
7 = 124,1 Ns/m? dynamieche Viskositdt von B,03 beil
§50°C
dp-=4 P = 1 bar Druckdifferenz am Ventilsitsz

Breite der Dichtfliche

B 7
¥
(i
B
¥
i
[
S
Ko

=.7,21+.10"% n/s mittlere Strdmungsgeschwindigkeit




Querschnittfliache A des Spaltes

AD= h-b

h = 0,035 mm angenommene max. mégl. Spalthdhe
b = w-dg = 115 mm mittlerer Umfang des Ventilsitzes
Ap = 4,025 mm? Querschnittfliche des Spaltes

Volumenstrom ¥ des Boroxids durch den Spalt

¥ = Uyag=7,21-107% em/s - 4,025-1072 cm?

¥ = 20-1076 cmB/s Leckstrom des Boroxids
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Ventil zu Verttil auf

Fig. 4.4 Geometrische Yerhaltnisse am Ventilsitz

Die Zeit fir einen Kristallzlichtungsprozef wird mit
At = 100 h festgelegt, das ist gleichzeitig die minimale
Betriebszeit, widhrend der das Ventil dicht sein muB.




Das bedeutet, dafl am Beginn des Prozesses mindestens
Boroxid im inneren Ventilsitzraum sein mufll3, wie w
dieser Zeit durch den Spalt flieBt.

Boroxidvolumen V, das in 100 h durch den Spalt strémt

v ¥- t =29-10"% em3/s - 100 h - 3600 s/h

v 10,44 cmS

Boroxidvorrat in der Dichtkammer

Bei gedffnetem Ventil soll der Boroxidspiegel in der
kammer eine H&he hy,¢ = 22 mm haben.

i : . .
VByO3ges = , Di%'haus =, - 6,42:2,2

VB203ges = 70,8 cm®

Hhe des Boroxids bei geschlossenem Ventil

z = E. 2. = .
Vi=, d;2-hy, = 40 2029%°hyy = 4,12-hyy
V3 = Boroxidvolumen im Innenraum der Dichtkammer
T ) T i
Va =, (Di?-da?) hy, = - (6,4%-4,82) 'hyy = 14,07 hyy
Vy = Boroxidvolumen im AulRenraum der Dichtkammer

VB303ges = Vi * Va = 4,12-hy, + 14,07 hyy, = 18,18 hyy

By, = 38,9 mm

Boroxidvolumen im Innenraum der Dichtkammer

V; = 4,12 - hzu

v; = 16 emd > 10,44 cm’

soviel
Zhrend

Dicht-




Héhe des Boroxids im AuBenraum der Dichtkammeyr bei undicht
werdenden Ventil

VB,03
hg =
undicht o 2
4 (Di. - da2 }
haunéicht = 50,3 mm

Der Auflenraum der Dichtkammer ist so dimensioniert, dall er
die gesamte Boroxidmenge aufnehmen kann.
Die Dichtkammer ist bei 650°C mit 70,8 cm?® Bortrioxid
gefiillt. Das entspricht einer Masse von ca 115 g bei einer
Dichte § g0, = 1,593 gom™3 bei 650°C.

Bei geschlossenem Ventil ist der Boroxidspiegel = 39 mm, bei
gebffneten Ventil = 22 mm hoch, der dabei fresigegebens Ring-
spalt hat eine HOhe wvon 8 mm.

Bei der angenommenen Undichtigkeit am Ventilsitz hat das
Ventil eine Standzeit von ca 150 h.

4.3.2. vVentilgehiuge
4,3.2.1 Temperaturen und Wirmsstrime

Die Temperaturverhdltnisse am Ventil sind fir die konstruk-
tive Auslegung von entscheidender Bedeutung.

Durch die beiden Heizungen am Ventilgehiuse und am Anschluli-
rohr muBl soviel Energie zugefihrt werden, dall in dem von den
Beizungen und der Isolation umgebenen Teil die Betriebstem-
peratur von 650°C erreicht und aufrecht erhalten wird.
Warmeverluste treten dabei in radialer Richtung durch
Wermeleitung mit anschlieBender Konvektion und in axialer
Richtung nach unten durch Warmeleitung und Strahlung auf, 
Die dabei in das aus der Isolation ragende Gehiuseteil und
in den Flansch gelangte Energie wird durch Konvektion und
Strahlung an die Umgebung abgefiihrt.

Wichtig ist die angendherte Bestimmung der Temperatur, die
sich im Bereich des Gehauseflansches und der Dichtung ein-

stellt { FLg 4.5 ).
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Fig. 4.5 UWérmestrome im Ventilgehiuse

Wirmeleitung im GehZuse von Querschaitt »A; nach Quer-
schaitt Ag D

Die Temperatur der Ventilteile oberhalb des Querschnitts B3,
s0ll 650 °C betragen. Fliir die Berechnung der Wirmeleitung
von Ay nach Ay wird fiir die Temparatur deg Querschnitts A,
J1 = 700°C gesetzt. _ SRR T

A _
bri= £ B (V1 - V)
A = 17,3 W/mK temperaturabhidngige Wirmeleitfd -

higkeit fir Nicrofer 3220 H,
bzi der mittleren Wandtemperatur

Vo=t (- ) =360

2




= 0,08 m Ausdehnung des Querschnitts in
Richtung des Temperaturgradienten

H
[
I

T
Ay = {dp2~d12)= 0,001 m?

Bei sonst anndhernd konstanten Faktoren &Endert sich der
Warmefluf in Abhangigkeit von der Temperaturdifferenz, das
heift, das Maximum tritt bei der niedrigsten Temperatur m%
auf.

Zum Beispiel ergibt sich fiir

Wy = 200 8 = 147 W
W, = 100°C  Qp; = 131 W
W = 150°C Q1 = 126 W
of, = 200°Cc §p; = 117 W

Die durch Wirmeleitung und durch Wiarmestrahlung aus dem
Gehiuseinnenraum zugefiihrte Warme mufB durch Konvektion und
Strahlung Uber die Gehiusewand und den Flansch abgefiithrt
werden.

Letztendlich stellt sich im Querschnitt A, eine solche Tem-
peratur ein, bei der zwischen zu- und abgefliihrter Wdrme ein
Gleichgewicht besteht.

Wirmeaustausch durch Strahiung

Vom Gehduseinnenraum des Ventils wird an die zylindrische
Gehduseaufenwand und an den unteren Flansch Warme durch
Strahlung libertragen.

Dabei wird als strahlendes Flichenelement der innere Gehdu-
sequerschnitt in der Bodenebene der Dichtkammer angesetzt.

Warmeibertragung an die Gehiusewand

Gs1 - fﬁz'ﬁli 5;‘ Eg 0 (114124

12 = 0,2 Einstrahlzahl nach VDI - Wirmeatlas
Ay =% °0,0762 m2 Strahlende Fliche

5 1. =.__52 .= 0,869 Emissionsverhdltnis fiir Nicrofer

3220 H Dbei 800°C nach VDI -
Warmeatlas [9)




5,76-10‘8 W/m2K4 Stefan - Boltzmann - Konstante

a =

T, = 700+273 = 973 K Temperatur der strahlenden Fl&che

To = 425+273 = 700 K mittlere Wandtemperatur d. Gehiduses
bei af= 150°C

-]

Diese Wirmemenge ist gegeniiber der durch Leitung zugefihrten
relativ gering. Deshalb soll sie fir die weitere Berechnung
nicht beriicksichtigt werden.

Wérmeilibertragung an den Flansch

Hierbei handelt es sich um Warmestrahlung zwischen paralle-
len Kreisflichen mit gemeinsamer Mittelpunktsenkrechten. Die
Einstrahlzahl fiir diese Anordnung ergibt sich nach VDI-

Wiarmeatlas zu flz = 0,1,
Bei Tp = 100+273 = 373 K wird 8gg =11 W .

Wirmeabgabe des Flansches durch Strahlung

°

Us,Flansch = £-o-n-T?

A =T (42 - d;2) = T (0,152 - 0,032) = 0,017 m?
4

=3

@g,Flansch ¥ 13 W

Die dem Flansch durch Strahlung zugefihrte Wirmemenge kann
durch Strahlung wieder abgefiihrt werden.

Wirmeabgabe vom Gehiuse und vom Flansch an die Umgebung
Wirmeabgabe des Flansches durch Konvektion

Fiir die Berechnung wird angenommen, dafl die durch Wirmelei-
tung vom Querschnitt Aj; zum Querschnitt A, gelangte Wirme-
menge durch Konvektion iiber den Flansch abgegeben wird. Der
Flansch stellt eine kreisf&rmige Rippe mit konstanter Dicke
dar. Nach [7,8) lauten die vereinfachten Gleichungen:

§ =4 AR-v%tanh (m-h) Wirmestrom der lm langen geraden
o .. Rippe
& = Q ARfl SR . Wirmestromdichte fiir die lm lange
gerade Rippe

4 - 16




éK,Flansch = £ A-Q konvektiver Warmestrom der kreis-
runden Rippe

A = 13,9 W/mK fiir Nicrofer 3220 H bei 150°C
2a -1 . .

m = = = 9m pei Flanschdicke s = 0,014 m

a = 7,8 W/mle Warmelibergangszahl filir freie Strd
mung von Luft an horizontaler
Platte '
Wirmelibertragung nach oben:
Y¥lanschoberfl.=~ 120°Cf'?iuft =25°C

h = g +(r3=rp) = 0,04m Rechnerische HShe der dguivalenten
geraden Rippe

Ag = s-lm = 0,014 m2 Rechnerische Rippenoberflidche
einer im langen Rippe

a = 0,018 m2 Tatsdchliche Rippencberfliche

@f' ist die Temperatur am FuBl der Rippe, die mit der bei
Wirmeleitung fir den Querschnitt A, angenommenen Temperatur
4}5 identisch ist, %/, ist die Temperatur am Rippenkopf. Fir
diese Temperaturen ergeben sich folgende Wirmemengen:

“E =100 °c ; 4k = 94 °C ; éK,Flansch = 76 W

v = 150 °C ; % = 140 °C ; Og rFlansch = 126 W

2, = 200 °C ; 5% = 187 °C ; Ok, Flanech = 186 ¥
Bus den Berechnungen ergibt sich, dal bei 4}; = 1580°C

im Querschnitt A, durch Wirmeleitung und Konvektion soviel
Warme abgefihrt wird, wie durch Wirmeleitung zugefihrt
wird. Das heiflit, das Ventil wird also im Bereich der Grafit-
dichtung eine Temperatur von 100-200 °C annehmen.

Zur Bestdtigung des Ergebnisses erfolgt eine weitere Rech-
nung nach den Formeln fiir Temperatur und Wirmemenge des end-
lich langen Stabes.

Warmeabgabe des Gehduses durch Konvektion

Der aus der Isolation herausragende Teil des Gehduses wird
als ein endlich langer Stab aufgefalt.
Nach [7,8] lauten die allgemeinen Gleichungen fiir die Wirme-
leitung und die Konvektion des Stabes:

2 L
k_Anggdx I

al'U'aﬁdx

do

1}

doQ




Daraus folgen die Gleichungen fiir die an die Umgebung abge-
gebene Wiarmemenge des endlich langen Stabes

Eg%f + tanh (m-1l)
& =Ama _
1+ m—_—;’i- tanh (m-1)

und fiir die Temperatur o am Ende des Stabes

o=y -

cosh (m-1l)+ g%f ‘sinh (m-1)

A = 18,3 W/unK fir Nicrofer 3220 H bei 425 °C
as U -1

m = —lfgﬂ = i3,3m

ay = 12,2 W/mzKl Warmelibergangszahl fir frele Strd-

mung von Luft an vertikalen Platten
und Zylindern.

mWand * 425°C, Luft™ 25°C

nach [9]
U =w-d = 0,264 m Unfang des Ventilgeh8uses mit
d2=84 T
T
A = Z (d22—d12)
= 0,001m2 Querschnittsflidche d.Ventilgehiuses

In den Formeln wird die Wirmeleitung und die radiale Konvek~
tion sowie die Warmeilibertragung an der Stirnseite mit ‘der
Warmeiibergangszahl a- berlicksichtigt.

Diese an der Stirnseite des Stabes vom Querschnitt A, abge-
filhrte Wérmemenge §K2 entspricht aber der liber den Flanech
abgefiihrten Wirmemenge éK,Flansch' Bel 1fé = 150 °C ist

éK,Flansch = 126 W.
o
Andererseits ist QK,?lansch = éKZ - az-A-Aﬂﬁund da:ags_

9
- _SK.Flansch . 126 ~ 2
2 A 5,001-125 ~ 1000 W/mK

Diese Wirmeilibergangszahl ist eine rein rechnerische Grdfe,
um die eigentlich durch Wiarmeleitung vom Querschnitt A,
abgefithrte Wirmemenge in der Formel als vom Kreisringguer-
schnitt des Gehduses durch Konvektion abgefiihrt erfassen zu
konnen. : )




1
Qfé - 1 cosh K; + K, sinh Kj

Ky =m-1=13,3-0,08 = 1,064
_ ap _ 103 _
K2 = 5% 13,3-18,3 4,109
700
= = °
J2 1,6215 + 4,109 1,2765 102°¢C

Diese Temperatur ist etwas niedriger als die vorher berech-
nete von ca. 150°C, infolgedessen ist auch der Anteil der an
der Stirnseite abgeflihrten Wiarmemenge éKZ zu hoch angesetzt.
Wenn diese aber sinkt, wird a5 kleiner und -ﬁé steigt.

Fir p = 125°C ist Oy plapsch = 100 W. Damit wird

ap~ 800 W/m?Kl, Ky = 3,287 und daraus wiederum

/5 = 120°C.

Mit diesen Werten wird

8

§ =194 W

Die Wirmemenge, die insgesamt iber das Gehduse und den
Flansch durch Konvektion abgefiihrt wird, betrigt ca. 200 W.
Dabei stellt sich am Flansch des VentilgehZuses eine Tempe-
ratur /= 125°C ein.

Der Anteil, der radial von der Gehdusewand abgefithrt wixd,
ist

3,287 + 00,7872
1+ 3,287-0,7872

18,3-13,3-0,001-700"

H

éK,Gehéuse = A'c‘l'("};\Wand “WELuft)
0,084-7w-0,08-12,2-(425 - 25)

éK,Gehéuse = 100 W

Wirmeableitung durech die Ventilspindel - ‘

Die Ventilspindel besteht im Mittelteil aus einem Rohr 12x2
mit einem Querschnitt A = 63 mm? und einer Li&nge 1 = 100 mm.
Bei 4/] = 700 °C und %3 = 100 °C werden |

éLZ = 7 W abgefihrt.



Warmeableitung durch das Vakuumrohr

Durch das Vakuumrohr entsteht ein WaArmeverlust von
§L3 = 10 W.

Radizle Wiarmeverluste im Bereich der Isclation

Zur Verringerung der radialen Wirmeverluste ist das Ventil
im Bereich der Helzer mit einer 75 mm dicken Isolierung aus
"Fiberfrax"~Durablanket 8 128 versehen.

Die Wiarmeleitung durch eine zylindrische Wand nach auflen
wird beschrieben durch

mel- i~ ¥a
¢ = 1 (?} d1f)

—— In
2 A dj

und der Wirmeubergang an die umgebendene Luft mit
& d"A'("};"’fiuft)
¥, = 700°C

A = 0,08 wm~lg-1 Wirmeleitfihigkeit fir Fiberfrax-Dura-
planket § 128

a = 7,5 W/m2kl Warmeilibergangszahl fir freie Strdmung
von Luft an vertikalen Platten und
Zylindern bei 1f§and =-f; = 100°C und
A Tuge = 20°C nach (9]

da = 250 mm ;, di = 100 mm

A =dawle= % 0,14 = 0,11 m2
w1 ('lf:lnlfa) = A (1;__1},)
1 a L
2 _1n Sa
2A di




Die im Bereich des Heizers fiir das Ventilgehduse abgefihrte
Warmemenge betrigt = 50 W. Im Bereich des Heizers fiir das
Anschlufirohr werden éa 12 ¥ abgefihrt.

Sunme der Wirmeverluste

Der Gesamtwadrmeverlust erglbt sich aus der Summe der Einzel-
verluste

6Gesamt =32 éi = 300 W

Er ist bei der Berechnung der Heizleistung zu
beriicksichtigen.

4.3.2.2 Pestigkeitsberschnung

Ventilsits

Der Tragfdhigkeitsnachwels fiir das AnschluBlrohr des Ventil-
sitzes erfolgt zundchst nach AD-Merkblatt Bl “Zylinder- und
Kugelschalen unter innerem Uberdruck" [10].

s = %L‘ P + Cl + 02
0=~ -V +
2 5 P
Da = 38 mm Aufendurchmesser des Anschlufirohres
p = 1 pbar = 0,1 N /o2 Berechnungsdruck
K = 53 N/mm2 Festigkeltskennwert Rm/105 h bei
Bearechnungstemperatur J= 700°C fiir
Nicrofer 3220 H
s = 1,5 Sicherheitsbeiwert
v =1,0 Ausnutzungsbeiwert der zulissigen
Spannungen
cqg =0 Wanddickenzuschlag
cp, =0 Abnutzungszuschlag

s = 0,054 mm




Nach AD-Merkblatt Bl ist die kleinste Wanddicke nahtloser,
geschweillter oder hartgeldteter Zylinder- und Kugelschalen
Spmin = 2mm.

Eyorh, = 6,4 mm > Spin = 2 mm

Berechnung der Vergleichsspannung o,

BuBer durch den Betriebsdruck p wird das AnschluBrohr durch
das Eigengewicht des Ventiles belastet. Diese Belastung
verursacht im Querschnitt des Anschlufirohres Zugspannungen

- F i
o, = ——Mﬁn%$l——
Fyentil™ 200 N Belastung durch das Ventil
(m=20 kg)
A = 635 mm2 Querschnitt des Anschlullrohres
{da = 38 mm, di = 25,2 mm)
oy = 0,315 N/mm2

Die radialen Normalspannungen infolge des Innendruckes
betragen nach [11}

d; -
op = <5 = 0,197 n/mm?

Die maximale Vergleichspannung ergibt sich aus der Normal-
spannungshypothese {11]

0,5'( 0, + oz) + 0,5 ( oy - 05} + 472

9y
oy = 0,315 ﬁ/mmz

Die Sicherheit gegen die Zeitdehngrenze fiir 100 000 h bei
A= 700°¢C betrigt

X 53
§ = — & —— — = 1§8
Oy 0,315 &
Dichtkammer

Die Wanddicke s des Dichtkammerbodens wird nach AD-HMerkblatt
B5 [10] berechnet.
Fiir unverankerte runde BSden und Platten ohne zusidtzliches
Randmoment ist

p'S

S B T




c = 0,35 Berechnungsbeiwert nach AD-Merkblatt
Dy = 36 mm Berechnungsdurchmesser

2 bar Berechnungsdruck; wegen Vakuum auf
der Gegenseite mufl p = 2 bar
gesetzt werden.

e
I

S = 1,5 Sicherheitswert

il

53 N/mm2 Fertigkeitskennwert Rm/losh bei
Berechnungstemperatur ¢?= 700°C fir
Nicrofer 3220 H

e = 0,95 mm

Syorh. = 10 mm > g, = 0,95 mm

Ventilgehiuse
Das Ventilgehduse wird evakuiert und ist deshalb durch einen

duferen Uberdruck belastet. Die Berechnung erfolgt nach AD-
Merkblatt B6 “Zylinderschalen unter ZuBerem Uberdruck® [10].

Berechnung gegen elastisches Einbeulen

Die erforderliche Wanddicke Sa kann aus Bild & AD-Merkblatt
B6 entnommen werden.

ca. -10D

e P8y 10 - 1-3 _

Fur E T,51000 - 'r°°
p = 1 bar Aufiendruck

s, = 3,0 Sicherheitswert gegen Einbeulen
E = 151000 N/mm2 Elastizititsmodul bei = 700°C
D 24 fir Nicrofer 3220 H
it - N ~—— = {,35

1 240
Da = 84 mm AuBendurchmesser des Ventilgehduses
1 = 240 mm Zylinderlinge zwischen wirksamen

Versteifungen
. . D

ergibt sich: 2 = 1,85

100- (sg-c3~c3y )

o o
Se = 1gp-1,85 =~ O-454 mm

Svorh. = 4 mm > 5o .= 0,854 ma




Berschnung gegen plastisches Verformen

Die erforderliche Wanddicke s, wird aus Bild 7 ermittelt.

" p's _ 11,6
Fir 10 = 10 =3 0,3
s =1,6 Sicherheitsbeiwvert gegen die
Zeitstandfestigkeit

X = 53 N/mm2 Festigkeitskennwert Rm/losh bei
= 700°C fiir Nicrofer 3220 H

D

Iﬁ = 0,35

. Da

t: =
1st: 50 (someg-cq) | O
s = —22 - 0,542 mm

€ 1,55-100

Syorh, = 4mm > 55 = 0,542 mm
Der zulidssige Druck p betrigt
P=20.K' Se-cl"'CZ . 1 .
s Dy 1+ 1,5u - (1 - 0,2-D,/1) Dy
100 (sg — €3 = ©3)
p = 22 bar.
Flansch

Berechnung der Flanschdicke sus dem Bestriebsdruck

Die Berechnung erfolgt nach AD-Merkblatt B5 "Ebene BOden und
Platten nebst Verankerungen” [10].

Bei dem Flansch handelt es sich um den Fall einer unveran-
kerten runden Platte mit zusdtzlichem gegensinnigen

Randmoment .

Die erforderliche Wanddicke ist

2SS
10°K

L]
n

Cl‘dD'

¢y = Cy-
1= C1C
= 0,35 1,3 = 0,455 Berachnungsbeiwert

dp = 87 mm Mittlerer Dichtungsdurchmesser
p = 1 bar Berechnungsdruck
s =1,5 Sicherheitswert

= 150 N/mm2 Festigkeitskennwert Ryg 2 bei

4= 200°c fiir Nicrofer 3220 H




1-1,5
= -87 - —_— =
s 0,455 -87 10-150 1,25 mm

s = 20 mm > 5, = 1,25 mm

vorh.

Busiegung Ger Dichtung

Fir die Flachdichtung wird Statotherm—-Reingrafit 9590G/P
mit einer Dicke s, = 2 mm verwendet.

Die Dichtfliche ist Ap = % (dp2 - d;2) = g (972 - 772y
Bg = 2733 ma?,

Die erforderliche Mindestflidchenpressung betrigt

Cyy = 6 N/mmz, Gewahlt wird eine Flichenpressung im Be-
triebszustand og = 15 N/mmz. Damit wird die Betriebsdich-
tungskraft

Fpg = Ap - ©g = 2733-15 = 41000 R

Die fiir die Dichtung maximal zuldssige Flichenpressung bei
Betriebstemperatur ist opg = 100 N/mm2 und damit die maximal
zuldssige Betriebsdichtungskraft

Fpge = 273300 N
Fpg < Fppo zul.

Die Betriebskraft Fy infolge des wirkenden Betriebsdruckes
pg ist

T
FI = — dDz'PB = 600 N
4

g~ B

Da das Ventil evakuiert wird, wirkt die Betriebskraft Fg
dichtkrafterhdhend und wird bei der Berechnung der Schrau-
benkraft nicht beriickgtichtigt. :
Die erforderliche Schraubenkraft betrdgt:

FSB_= FEB = 41000 ¥

Gewihlt werden Vollschaftschrauben M10 aus 21CrMovs7, Werk-
stoff = Nr. 1.7709, mit Rpg o = 550 N/mm? und einer maximal
mdglichen Vorspannkraft Fgy = 22, 3 KN/Schraube ‘bei ‘einem..
Auszugsdrehmoment Mp = 38 Nm.~ :




Die obere Grenze der Betriebstemperatur liegt bei 540°C. Fiar
die Berechnung der vorhandenen Schraubenkraft werden nur 4
Schrauben berlicksichtigt, da in den anderen Flanschbohrungen
4 Stehbolzen befestigt sind, die flir den HNachweis nicht
herausgezogen werden.

Favorn. = 4 22300 = 89200 K > Fgp = 41000 ¥

Berachnung der Dicke des Flanschblattes aus der erforderli-
chen Dichtungskraft

Die Berechnung erfolgt nach AD-Merkblatt B8 ¥“Flansche" [10],
mit den Formeln fir die Anordnung in Bild & und 7.
Die erforderliche HShe des Flanschblattes ist

1,42 W-2
he = _'___B_.__
s
W = FSB-a-E
Fgp= S50000N Schraubenkraft im Betriebszustand,
gewdhlt
= 1,5 Sicherheitsbeiwert
K = 150 N/mm2 Festigkeitskennwert RpO,Z
bei 4/ = 200°C
a = %(dz-dinsl) = 19 mm Hebelarm der Schraubenkraft
50 000-1,5 3
T = . =
150 19 9500 mm
Z = (df + 1) 812 = 2952 mm’
= 4, - d; = 24g, = 54,2 mm
1,42-9500 = 2952
hg = — 054_25 = 13,9 mm
hpgarh, = 14 ma > hp = 13,9 mm

Die Dicke des Flanschblattes ist gerade ausreichend. Die
Sicherheit kann erh8ht werden, wenn man den Flansch dicker
macht oder wenn man die Breite der Grafit-Flachdichtung von
jetzt 10 mm auf z.B. 8 mm verringert. Dann wire die erfor-
derliche Schraubenkraft 32000 N statt 41000 N. Das dgenaue
anzugsdrehmoment fir die Schrauben muBl noch aus der erfor-
derlichen Schraubenkraft bestimmt werden. Es ist gewissen-
haft einzuhalten, um eine Uberlastung des Flansches zu

vermeiden.




4.3.3 Eeizer

Die erforderliche Warmemenge zum Aufheizen des Ventils auf
eine Temperatur wvon = 700°C ergibt sich aus

Q@ =m-c av

m = 7 kg Masse des Ventils, die auf @%= 700°¢C
aufgeheizt werden soll

c = 500 J/ kgk Spez. Wdrme von Nicrofer 3220 H

Aﬁr= 680 K Temperaturdifferenz

Q = 2380 kJ

Bei einer gewdhlten Aufheizzeit von v = 1lh entspricht das
einer Heizlelistung
é _ 2380 KJ

= 3e00 s - °00¥

Zum Aufheizen der Isolation werden § = 140 W bendtigt. Die
Warmeverluste betragen ca. 300 W, so dall insgesamt eine
Beizleistung von § = 1100 W erforderlich ist.

Der Heizer fiir das Ventilgeh3use besteht aus 2 Halbschalen.
In jede Halbschale ist ein "Thermocoax"-Standard Mantel-
Heizleiter mit kalten Enden SEI 20/200 mit 2000 mm Linge des
Heizteiles und R = 6,2 § eingebettet.

Er gibt P = 750 W bei U=68 Vund I = 11 A ab, so daB
insgesamt 1500 W zur Verfigung stehen.

Ein weiterer kleinerer Heizer ist um das Anschluflrohr des
Ventilsitzes angeordnet. Zum Aufheizen des BAnschlullrohres
sind § = 50 W erforderlich.

Der Heizer besteht ebenfalls aufs 2 Hidlften, die mit je
einem "Thermocoax"-Standard Mantel-Heizleiter SEI 10/50 mit
500 mm Heizerlidnge und R = 6,2 2 versehen sind. Jeder Heizer
gibt F = 100 W bei U =24V und I = 4 2 ab.

Insgesamt stehen also P = 1700 W zum Aufheizen zur Verfi-
gung, die im stationdren Zustand auf die Verlustleistung
von 300 - 400 W zurilickgeregelt werden.

Zugsammenfassung

Es wurde die konstruktive Auslegung eines Hochtemperatur -
Vakuumventils vorgestellt, das bei maximalen Btriebstempera-
turen von 650 - 700 °C und einem Betriebsdruck von 1 bar
{iberdruck einsetzbar und damit fir Heifiwandanlagen zur
Ziichtung und Temperung von GaAs - Kristallen geeignet ist.




Literaturverzeichnis

(1]

(2]

(3]

(3]

(6]

[7]

[81]

9]

[(10)

Karagiannakos,K.: Entwicklung eines Hochtempera-
turventils fiir eine GaAs-Kristallziehapparatur.
Diplomarbeit am Institut Brennstoffchemie und
Phys.- Chem.- Verfahrenstechnik, Technische Hoch~-
schule Aachen 1988.

Donat,H.: MOglichkeiten, Grenzen und Besonderhei-
ten bei der Verarbeitung von hochlegierten Stdh-
len, ©Ni-Legierungen und Sonderwerkstoffen, in
Dechema Monographien Bd.103;

VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim 1986, §5.115-127

Pircher,H. und Sussek,G.: Stand der Technik des
Plattierens insbesondere von hochlegierten Stihlen
und Sonderwerkstoffen, in Dechema Monographien

Bd.103 ,
VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim 1986, 5.129-=147

Protogerakis,E. und Kreisel,X.: Thermisches
Spritzen im Chemie- Apparate- u. Haschinenbau,in
Dechema Monographien Bd.103,

VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim 1986, S.151-205

Hérmann, M. ;Lupton,D. ;Heinke H. ;Horn,E.-M.: Son-
dermetalle und ihre Anwendung im Chemieapparate-~
bau, in Dechema Monographien Bd.103 ,

VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim 1986 , S.215%-267

Breme,J. und Zwicker,U.: Festigkeit und Verfor-
mung von Titanlegierungen im Temperaturbereich
von 500 - 850°C, in Festigkeit und Verformung bel
hoher Temperatur, Hrsg.: B. Ilschner, Deutsche
Gesellschaft fir Metallkunde e.V., 8. 123-138

Stelzer,F. Wirmelibertragung und Strdmung.
Verlag Xarl Thiemig KG, Hinchen {1%71)

Michejew,M.A.: Grundlagen der Wirmeibertragung.
Verlag Technik, Berlin (1964)

-: VDI -~ Warmeatlas
VDI = Verlag GmbH, Disseldorf (1984)

—: AD - Merkblatter -~ Taschenbuch 1991.

- Beuth - Verlag GmbH, Berlin (1991)

[11].-

Winkler,J. und Aurich,H.: Technische Mechanilk.

-Fachbuchverlag, Leipzig (1987)
















	page 1
	page 2
	page 3
	page 4
	page 5
	page 6
	page 7
	page 8
	page 9
	page 10
	page 11
	page 12
	page 13
	page 14
	page 15
	page 16
	page 17
	page 18
	page 19
	page 20
	page 21
	page 22
	page 23
	page 24
	page 25
	page 26
	page 27
	page 28
	page 29
	page 30
	page 31
	page 32
	page 33
	page 34
	page 35
	page 36
	page 37
	page 38
	page 39
	page 40
	page 41
	page 42
	page 43
	page 44
	page 45
	page 46
	page 47
	page 48
	page 49
	page 50
	page 51
	page 52
	page 53
	page 54
	page 55
	page 56
	page 57
	page 58
	page 59
	page 60
	page 61
	page 62
	page 63
	page 64
	page 65
	page 66
	page 67
	page 68
	page 69
	page 70
	page 71
	page 72
	page 73
	page 74
	page 75
	page 76
	page 77
	page 78
	page 79
	page 80
	page 81
	page 82
	page 83
	page 84
	page 85
	page 86
	page 87
	page 88
	page 89
	page 90
	page 91
	page 92
	page 93
	page 94
	page 95
	page 96
	page 97
	page 98
	page 99
	page 100
	page 101

