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Kurzfassung

Aufschmelzexperimente mineralischer Materialien im
Mikrowellenplasma

Beim Mikrowellenplasma dient Mikrowellenstrahlung als Energiequelle fir die Ziindung eines
Plasmagases. Dies erzeugt eine Plasmaflamme, welche eine Temperatur von mehreren
hundert bis mehreren tausend Grad Celsius aufweist. Da das Mikrowellenplasma keine
exotherme chemische Reaktion benétigt und sich die geometrische Form des Plasmas
beeinflussen  lasst, kommt diese Art von Plasmabrennern  flr  diverse
Hochtemperaturanwendungen in der Metallurgie und der Hochtemperaturverfahrenstechnik in
Betracht. Das Ziel der Arbeit ist die Implementierung einer Mikrowellenplasmabrennkammer
am Lehrstuhl fir Verfahrenstechnik des industriellen Umweltschutzes an der
Montanuniversitat Leoben (MUL-VTIU) fUr die partielle Aufschmelzung bzw. Spharoidisierung
von mineralischen Pulvern. Die Grundiberlegung dahinter ist das Energiesparpotential und
eine mogliche Homogenisierung des Energieeintrages im Mikrowellenplasma gegenuber
anderer Hochtemperaturbrenner. Es soll untersucht werden, mit welchen Anordnungen ein
atmospharisches Mikrowellenplasma mit Argon als Plasmagas realisiert werden kann. Dies
wird in drei Teilschritten realisiert. Dazu wurden zuerst zwei unterschiedliche
Mikrowellenplasma-Brennkammern gebaut. Die Ziandfahigkeit dieser mit
Mikrowellenkomponenten in 2,45 GHz-Technik wurde bewiesen. Als Anwendungstest wurde
eine Korund-Pulverprobe spharoidisiert. Basierend auf den Spharoidisierungsversuch wurde
die bendtigte Energiemenge zum Schmelzen berechnet und ein grober, bendtigter
Leistungsfaktor der Brennkammer abgeschatzt.

Schlagworte: Mikrowellenplasma, Mikrowellenplasmafackel, resonatorbasierte
Plasmabrenner



Abstract

Melting experiments of mineral materials in a microwave plasma

In a microwave plasma, plasma gas is ignited and maintained by using microwave radiation,
which can lead to temperatures in the range of up to several thousand degree Celsius. The
microwave plasma can burn without the need for an exothermic fuel oxidation reaction and it
is possible to influence its geometric shape. These are ideal conditions for high-temperature
application in metallurgy and high-temperature process engineering. The goal is the
implementation of a microwave plasma burner at the Chair of Process Engineering and
Industrial Environmental Protection at the Montanuniversitat Leoben (MUL-VTIU) for partial
melting/spheroidization of mineral powders. The plasma state may provide efficient energy
input and homogenous energy distribution in the sample compared to other burner designs. It
was further investigated which arrangements allow for maintenance of an atmospheric
microwave plasma with argon as the plasma gas. Realization of the project was in three steps.
Two different plasma-burners were constructed, following ignition tests using microwave
generators operating at 2,45 GHz. As a final application test a sample of corundum powder
was spheroidized and the energy demand required for melting the sample as well as a
performance factor of the burner were calculated.

Keywords: microwave plasma, microwave plasma torch, resonator based plasma
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Kapitel 1 — Einleitung und Problemstellung 2

1 Einleitung und Problemstellung

Die Plasmachemie bietet eine Vielfalt an Applikationsmdéglichkeiten. Nach heutigem Stand
wird aber nur ein Bruchteil dieser weitlaufig eingesetzt (ICP fur Analysezwecke, Lichtbégen
zur Erzeugung von Schmelzen (Olesik 1991; Alexander-Katz 1919)). Ein Plasma kann auf
mehrere, unterschiedliche Arten erzeugt werden. In industriellem Malstab wird ein Plasma
konventioneller Weise durch ein brennbares Gas oder einen Lichtbogen erzeugt. Die Prozesse
der Zindung brennbarer Gase sind komplex, schwer handzuhaben und besitzen lange
Anfahrzeiten, wohingegen Lichtbégen Elektroden besitzen, welche beim Einsatz verschleil’en
(Leins 2010).

Ein Mikrowellenplasma arbeitet ohne diese Nachteile. Ein wesentlicher Vorteil ist, dass die
Energie in Form von elektromagnetischer Strahlung und nicht durch exotherme chemische
Reaktionen eingebracht wird. Dies ermoglicht ein Plasma in Schutzgasatmosphare. Durch
Injektion einer Feststoffprobe in das Plasma entfallt der Energieaufwand fir das Erhitzen eines
Behalters. Durch Eingriff in das Stromungsverhalten des Plasmagases lasst sich das Plasma
in Form und Auspragung beeinflussen (Leins 2010; Kopecki 2012).

In dieser Arbeit wird der Prozess der Realisierung einer Mikrowellenplasmabrennkammer
(eines Mikrowellenplasmasystems) am Lehrstuhl flir Verfahrenstechnik des industriellen
Umweltschutzes an der Montanuniversitat Leoben (MUL-VTIU) beschrieben. Ziel der Arbeit ist
ein  funktionierendes Mikrowellenplasmasystem, welches zum Schmelzen bzw.
Spharoidisieren von Keramikpulvern ausreicht. Zum Schluss wird ein grober, erforderlicher
Leistungsfaktor der Brennkammer berechnet.

Die folgenden Kapitel beginnen mit einer Definition der Plasmachemie (inklusive
Begriffsdefinition thermisches und nichtthermisches Plasma), dem Stand der Technik und der
industriellen Anwendung von Plasmaquellen. Basierend darauf werden Brennkammertypen
der Mikrowellenplasmafackel mit Vor- und Nachteilen prasentiert und davon zwei fir die
Konstruktion und weiteren Versuche ausgewahlt. Nach der Versuchsdurchfiihrung folgen die
Ergebnisse inklusive der Diskussion. AbschlieBend werden die Erkenntnisse
zusammengefasst und mdgliche weitere Schritte werden besprochen.

VTiU
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Kapitel 2 - Grundlagenteil 3

2 Grundlagenteil

In diesem Kapitel wird die Theorie hinter der Plasmachemie bzw. des Mikrowellenplasmas
genauer erlautert und der Stand der Technik der Mikrowellenplasmafackel prasentiert.

2.1 Grobe Einteilung bekannter Plasmazustande

Die Plasmatechnologie findet Anwendung in neuen Prozessen der chemischen Synthese, der
Oberflachenbehandlung sowie im biomedizinischen Bereich, wie beispielsweise zur
Dekontamination von Oberflachen, Gasen und Flissigkeiten (Ehlbeck et al. 2011; Laroussi
2012; Weltmann et al. 2012).

Ein physikalisches Plasma ist, definitionsgemal, eine fluide Mischung von Photonen,
Elektronen, lonen, Neutralteilchen, und Radikalen. Atome und Molekile kommen im
Grundzustand und angeregt vor. Erzeugt wird ein Plasma durch lonisation (von meistens
Gasen). Dies geschieht durch Warmezufuhr oder Energieeinkopplung mittels Wellen- oder
Teilchenstrahlung bzw. durch ein elektrisches Feld (Rutscher und Deutsch 1983).

In der Plasmachemie existieren zwei Definitionen eines physikalischen Plasmas:

e Das thermische Plasma
e Das nichtthermische Plasma

Ein reales Plasma (thermisch und nichtthermisch) befindet sich nie im vollstdndigen
thermodynamischen Gleichgewicht. Eine Grenze zwischen dem thermischen und dem
nichtthermischen Plasma bildet das Ausmalf} des thermodynamischen Ungleichgewichtes (des
Temperaturunterschieds) zwischen Elektronen, lonen und Neutralteilchen.

Das thermische Plasma befindet sich in einem anndhernd vollstandigen thermodynamischen
Gleichgewicht (die beteiligten Elektronen, lonen und Neutralteilchen weisen die gleiche
Temperatur auf). Dieses wird durch beispielsweise Gleichstrom- und
Wechselstrom-Lichtbogenentladungen, Plasmafackeln, Funkenentladungen oder
Radiofrequenz- und Mikrowellenfeldentladungen bei Atmospharendruck erzeugt. Fir die
Zundung eines Plasmas im Atmospharendruck auf Basis von statischer Entladung muss die
Durchbruchspannung der Luft Gberwunden werden. Diese ist von der Funkenstrecke und der
Gaszusammensetzung (beispielsweise dem Partialdruck des Wasserdampfes in der
Atmosphére wie in Abbildung 1) abhangig (Kohrmann 1956). Das Plasma wird in einem
neutralen Arbeitsgas (Plasmagas) erzeugt und weitere Komponenten werden so eingespeist,
dass die Stabilitat des Plasmas nicht gefahrdet wird. Temperaturen ab 10°%... 10* K sind
charakteristisch fur thermische Plasmen (Boulos 1994; Hammer 1999).

VTiU
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Kapitel 2 - Grundlagenteil 4
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Abbildung 1: Durchbruchspannung in Abhangigkeit von Wasserdampf-Partialdruck pw. Gesamtdruck
pw + pL = 500 Torr (20 °C), Abstand der Funkenstrecke d = 2 cm; X Anfangswert; o nach 100
Durchschlagen (Kéhrmann 1956)

Das typische nichtthermische Plasma entsteht bei niedrigerem Druck als dem
Atmospharendruck, da in diesem Fall die Durchbruchspannung geringer ist. Dies wird mittels
kapazitiver Radiofrequenzentladung (13,65 MHz oder 27,30 MHz), MIKROWELLENPLASMA
(915 MHz oder 2,45 GHz), Magnetronentladung, induktiv gekoppelt oder mittels
Hohlkathodenentladungen erzeugt. Nichtthermische Plasmen bei Atmospharendruck kénnen
realisiert werden, jedoch wird grundsatzlich ein Plasma mit steigendem Druck und der daraus
folgenden steigenden Elektronendichte immer thermischer. Der Zusammenhang zwischen
Druck und Temperatur der beteiligten Elektronen, lonen und Neutralteilchen wird in Abbildung
2 schematisch dargestellt. Bei atmospharischem und hoéherem Druck lassen sich
nichtthermische Plasmen mittels Barrierenentladung, Koronaentladung, Schuttgutreaktor mit
di-/ferroelektrischer Fullung, Gleitlichtbogen, Plasmajet oder PLASMAFACKEL verwirklichen.
Im Niederdruckbereich reicht die Anzahl an Sté3en der Teilchen fir eine Vereinheitlichung der
Energie nicht aus und somit weisen die Elektronen deutlich héhere Temperaturen auf als lonen
oder Neutralteilchen. Die mittlere Energie der Elektronen kann einen um drei Zehnerpotenzen
héheren Wert aufweisen als die der lonen und Neutralteilchen (Rutscher und Deutsch 1983).

VTiU
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Kapitel 2 - Grundlagenteil 5

Temperatur

Gasdruck

Abbildung 2: Schematisch dargestellter Temperaturunterschied zwischen Elektronen und
lonen/Neutralteilchen in Abhangigkeit vom Gasdruck. Te ... Temperatur der Elektronen,
Ti ... Temperatur der lonen, Tn ... Temperatur der Neutralteilchen (Janzen 1992); ab dem Punkt
Te = Ti = Tn wird vom thermischen Plasma gesprochen

Die Temperatur steht zur kinetischen Energie der Teilchen in Beziehung und sie ist ein
wesentliches Merkmal des Plasmas. Im nichtthermischen Plasma werden Elektronen im
elektrischen Feld beschleunigt und durch Elektronenstofle werden chemische Prozesse wie
lonisation, Dissoziation und Anregung in Gang gesetzt. Prozesse mit einer hohen
Aktivierungsenergie kénnen realisiert werden, welche auf thermischem Weg nur mit hohem
Aufwand oder nicht mdglich sind. Aufgrund der geringen Temperaturen der schweren Teilchen
kann deren thermischer Zerfall verhindert werden. Anwendung findet die nichtthermische
Plasmachemie deshalb bei der Oberflachenbehandlung, Isomerisierung und Eliminierung,
Polymerisation und Herstellung reaktiver Zwischenprodukte (Suhr 1972). Wegen der
geringeren Anzahl an ZusammenstoRen ist der stoffliche Umsatz bei nichtthermischen
Plasmen geringer als der bei thermischen (zwischen 1 und 3 % im Vergleich zu 50 bis 80 %).
Die Anwendung ist somit auf die Herstellung von Spezialstoffen und Oberflachenbeschichtung
limitiert. Im Niederdruck findet vor allem die Oberflachenbehandlung statt, wahrend die
chemische Synthese, Oberflachenaktivierung und Abgas-/Abluftbehandlung vor allem im
Atmospharendruck angewandt werden (Rutscher und Wagner 1993; Wagner 2013). Eine
spezielle Form des nichtthermischen Plasmas stellen die Mikrowellenplasmafackel (auch
Mikrowellenfackel, Mikrowellentorch oder Mikrowellenplasmatorch) und der Gleitlichtbogen
dar. Deren Gastemperatur kann eine GréRRenordnung von mehreren 103 K betragen, jedoch
ist die Temperatur der Elektronen um eine Zehnerpotenz gréfRer als die Temperatur der lonen
und Neutralteilchen. Das Plasma weist somit Eigenschaften zwischen dem thermischen und
dem nichtthermischen Regime auf. Aufgrund des Temperaturunterschiedes der Teilchen wird
es zum nichtthermischen Plasma gezahlt, obwohl eigentlich die thermische Stoffumwandlung
wegen der hohen Gastemperatur Uberwiegt. Es wird auch vom sogenannten
,Ubergangsplasma*“ gesprochen (Fridman 2008; Brandenburg 2019), welches in dieser Arbeit
als Mikrowellenplasmafackel zum Einsatz kommt.

VTiU
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Kapitel 2 - Grundlagenteil 6

2.2 Stand der Technik

Plasmaquellen fuir Atmospharendruck kénnen in drei Gruppen klassifiziert werden:

e DC und Niederfrequenzentladungen (hierzu gehéren Korona-/Barrierenentladungen
und Lichtbdgen)

o Plasmas, welche mittels RF-Wellen geziindet werden (ICP-Fackel, IST-System zur
Oberflachensterilisation)

e Mikrowellenentladungen

Die Vorteile der einzelnen Gruppen sind folgende:

e Das DC-Plasma ist einfach in der Handhabung, kann an Roboter angebracht werden
und ist fir groRe Flachen geeignet.

e Das RF-Plasma besitzt keine Elektrode, kann mit sehr grof3er Leistung arbeiten und
Oberflachen schnell behandeln.

e Das Mikrowellenplasma weist eine stabile und homogene Entladung auf und kann fur
komplexe Oberflachen eingesetzt werden.

Diese Nachteile besitzen die Gruppen:

e Das DC-Plasma ist laut, die Kathode altert, es ist inhomogen und seine Stabilitat ist
problematisch.

o Das RF-Plasma ist ebenfalls laut, sperrig (das Substrat muss bewegt werden) und es
ist ebenfalls inhomogen.

e Das Mikrowellenplasma ist durch den Durchmesser der Quarzréhre limitiert und durch
die geschlossene Bauweise wird die Implementierung in Produktionslinien erschwert.

Aufgrund der genannten Vorteile sind DC- und RF-Plasmen in der Industrie am weitesten
verbreitet. Das Mikrowellenplasma ist zwar am vielseitigsten einsetzbar, hat sich jedoch wegen
der erschwerten Implementierung nicht durchsetzen kénnen (Tendero et al. 2006).

Die Quelle fur das Mikrowellenplasma bei Atmospharendruck ist Ublicherweise wie in
Abbildung 3 aufgebaut. Als Mikrowellenquelle wird ein Magnetron (1) verwendet. Die
Strahlung passiert einen Zirkulator (2) mit angehangter Last an welchem die reflektierte
Strahlung absorbiert wird. Als Isolator wird ein Zirkulator mit bereits integrierter Last
bezeichnet. Durch einen Tuner (3) wird die Welle durch Mehrfachreflexion in die
Plasmabrennkammer (4) geflihrt. Die Plasmabrennkammer wird auch als Plasmabrenner,
Plasmaquelle oder Plasmakomponente bezeichnet. Die Abstimmung zwischen Hohlleiter und
Koaxialleiter erfolgt durch einen Kurzschluss-Schieber (auch Abstimmelement oder
waveguide genannt) (5). Ein Hohlleiter Ubertragt die Mikrowellenstrahlung an der
Gehausewand wahrend ein Koaxialresonator durch seine Lange eine stehende Welle erzeugt
(Kopecki 2012).

VTiU
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Abbildung 3: Ublicher Aufbau einer Mikrowellenplasmagquelle fiir den Betrieb bei Atmospharendruck.
Magnetron (1), Zirkulator mit Last oder Isolator (2), Tuner (3), Plasmabrenner (4), Kurzschluss-
Schieber (5) (Kopecki 2012)

Fir die Plasmaquelle existieren beim Betrieb mit 2,45 GHz mehrere Konfigurationen. Sechs

dieser Varianten werden in Tabelle 1 verglichen und im weiteren Verlauf naher beschrieben.

Tabelle 1: Literaturbekannte Mikrowellengespeiste Plasmakonfigurationen, die in dieser Arbeit
(insbesondere Kapitel 2) vorgestellt werden.

Bezeichnung Kurzzeichen Eigenschaften Literaturreferenz
kein Quarzrohr; koaxialer
torche a injection TIA Kurzschluss-Schieber; kurze Moisan et al.
axiale Plasmasaule; Metallspitze; (1994)

Selbstziindung; einfache Handhabung
Quarzrohr; keine koaxialer

. Kurzschluss-Schieber; externe (Jin et al. 1991;
Microwave . . .
MPT Zundquelle; langere Plasmasaule; Tendero et al.
Plasma Torch ) ] .
keine Metallspitze; keine 2006)

Selbstziindung

Timmermans et
wie MPT mit koaxialem Kurzschluss-

al. (1998
Guide-Surfatron GS Schieber; aufwendige ( )
. Tendero et al.
Wasserkuhlung
(2006)
wie MPT mit sog. Launcher (unten Moisan et al.
Surfaguide SAG i J . (
naher beschrieben) (1984)
Pott et al. (1998)
Der wie MPT mit Resonatorkammer; Baeva et al.
resonatorbasierte RBP Selbstzindung beim gepulsten (2002)
Plasmabrenner Betrieb der Mikrowellenquelle Tendero et al.
(2006)
Quarzrohr; kein koaxialer
atmospheric Kurzschluss-Schieber; lange Leins (2010)
pressure APS Plasmasaule; Metallspitze; Schulz et al.
microwave Selbstziindung bei kontinuierlichem (2011)
plasma source Betrieb der Mikrowellenquelle; Kopecki (2012)

Hullluft zur Kiihlung

VTiU
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Die TIA, die MPT, der SAG und der RBP sind in Abbildung 4 schematisch dargestellt. Aus
dieser Abbildung lasst sich erkennen, dass es sich beim RBP und beim SAG um
Modifikationen der MPT handelt.

a) b
metallischer
Innenleiter QuarzruhrH :
MW
—l- —_—
ij -TGas
as
| i)
Quarzrohr—__| Quarzrohr__|
MW M pus
tGas
tGas

Abbildung 4: Schematische Darstellung TIA (a), RBP (b), MPT (c) und SAG (d) (Kopecki 2012)

Die erste Bauweise ist die erste Kurzschluss-Schieber basierte koaxiale
Plasmabrenneranordnung ,TIA“ und vollstandig aus Metall (kein Quarzrohr). Der Name
beschreibt, wie das Gas in die Plasmaquelle gelangt. Das Plasmagas flr die
Mikrowellenplasmafackel kann relativ zur Fackel axial oder radial injiziert werden. Im radialen
Fall gelangt das Plasmagas in den Ringkanal zwischen innerem und &ulRerem Leiter des
koaxial geformten Abschnittes und verlasst diesen durch eine ringférmige Offnung an der
Spitze der Fackel. Das Tragergas (welches das Aufgabematerial beinhaltet) wird schrag zur
Fackelachse eingebracht. Im axialen Fall wird das Gas (Plasma- und Tragergas) durch den
Innenleiter geleitet und tritt, wie in Abbildung 5, am Ende der Dise aus. Generell gilt, dass eine
axiale Anordnung das resultierende Plasma weniger mit Umgebungsluft verdinnt und das
Plasma kirzer, aber dichter macht (Moisan et al. 1994).

VT|U

Verfahrenstecunic
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Abbildung 5: Skizze der Kurzschluss-Schieber-basierten koaxialen Plasmabrenneranordnung TIA
(Moisan et al. 1994).

Bei der TIA handelt es sich um eine metallische Fackel.

Die einfachste halbmetallische Fackel ist die sogenannte ,Microwave Plasma Torch® (MPT)
(Jin et al. 1991). Der Unterschied zur metallischen Fackel besteht in der Ausbreitungsart der
elektromagnetischen Wellen. Es gibt keinen Ubergang vom Hohlleiter zum Koaxialresonator
(auch Koaxialleiter genannt). Bei einer halbmetallischen Fackel wird die Entladung in der Zone
initiiert, wo sich das Quarzrohr mit dem rechteckigen Hohlleiter schneidet, statt das Gas auf
der Dusenspitze zu Zunden. (Woskov und Hadidi 2002). Der GS (Abbildung 6), der SAG
(Abbildung 7) und der RBP (Abbildung 8 und Abbildung 9) sind Weiterentwicklungen des MPT
und somit auch halbmetallische Fackeln.

Das GS-Design besitzt wie die TIA einen koaxialen Kurzschluss-Schieber (und ist somit die
zweite und letzte Kurzschluss-Schieber basierte koaxiale Brenneranordnung). Die MPT besitzt
diesen koaxialen Kurzschluss-Schieber nicht.

VTiU
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— Plasma .
“ TIA guide-surfatron | )
Circular gap quartz capillary
A Nozzle
Movable parts
Fixing scre\ni ~ Circulargap |4 Plasma
T
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/ [~ Movable A uE cor;:la::\eort
N coaxial short
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Abbildung 6: Vergleich der Gestaltung eines GS (rechts) mit der einer TIA (links) (to movable short
fuhrt zum Kurzschluss-Schieber) (Timmermans et al. 1998)

Im GS wandern die Mikrowellen an der Oberflache des Hohlleiters und gelangen in das
Quarzrohr (analog zu den Mikrowellen der MPT, des SAG und des RBP). Dieses ist fur
Mikrowellenstrahlung durchsichtig. Die Mikrowelle wandert anschlieliend entlang der
Schnittstelle zwischen Quarzrohr und Plasma, dies ermdglicht das Erzeugen einer hoheren
Plasmasaule (siehe Abbildung 6) (Tendero et al. 2006).

Der SAG ist die nachste Brennerart, welche vorgestellt wird. Im Gegensatz zur MPT besitzt
der SAG im Schnittpunkt mit dem Quarzrohr einen schmaleren Querschnitt (wird als Launcher
bezeichnet, in Abbildung 7 ersichtlich). Der Bereich des engeren Querschnittes (verglichen mit
dem Hohlleiter) wird als ,Launcher bezeichnet. Der Launcher sorgt fur eine hoherer
Elektronendichte und langere Plasmasaule (Moisan et al. 1984).

STANDARD
FROM MOVABLE
GENERA SHORT
> CIRCUIT
—_—

Abbildung 7: Skizze eines SAG-launchers (Moisan et al. 1984)

Die Kosten fur den Betrieb des GS und des SAG kbénnen mit mehreren
Mikrowellenplasmafackeln in Linie und Wolframzindern niedrig gehalten werden (ein
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Magnetron mit 800 bis 1000 W wie es im Haushalt verwendet wird ist bereits ausreichend fur
die Speisung bzw. die Aufrechterhaltung des Plasmas) (Hong et al. 2004). Die MPT, der GS

und der SAG brauchen immer eine auf3ere Zindquelle.

Eine Weiterentwicklung dieser Fackeln ist der RBP. Dieser besitzt eine Resonatorkammer
(Zylinderresonator, Abbildung 8). Diese erméglicht dem RBP eine Selbstziindung des Plasmas
innerhalb einer Quarzréhre beim gepulsten Modus der Mikrowellenquelle. Das Plasmagas
stromt im Rohr als Uberlagerter Vortex. Dies stabilisiert die Entladung und wirkt gegen ein

Brennen der Rohrwand (Pott et al. 1998; Baeva et al. 2002; Tendero

et al. 2006). Der

prinzipielle Aufbau eines RBP ist in Abbildung 8 und Abbildung 9 zu finden.

gas outlet and to
-« FTIR spectrometer

windows for optical
diagnostics

<& reaction chamber

nozzle

plunger plasma A
B - exhaust inlet
-Hi - MW
waveguide
power: 800 W
uartz tube frequency: 2.45 GHz
resonator
(water cooled)
gas inlet for )
central flow gas inlet

rotating flow

Abbildung 8: RBP mit Resonatorkammer (Pott et al. 1998)

<¢— movable plunger

micrometer screw
for adjustment

cylindrical qiuirtz
resonator ube

waveguide (R32)

temperature
stabilization

Abbildung 9: RBP (Baeva et al. 2002)
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Alle vorher erwahnten Plasmabrenner weisen Nachteile auf, welche sie fur eine industrielle
Anwendung nur eingeschrankt brauchbar machen. Ein Nachteil des TIA-Brenners ist, dass er
nur eine sehr kleine Plasmaflamme erzeugen kann. Aufwéandig beim SAG ist, dass ein
komplexes Kihlungssystem fur die Quarzréhre bendtigt wird. Ein weiterer Kritikpunkt ist, dass
die bisher vorgestellten Brenner AC Funken oder Brennermodule fur eine Zindung brauchen
bzw. dass der RBP nur im gepulsten Modus betrieben werden kann (Pott et al. 1998; Baeva
et al. 2002; Hong et al. 2005).

Ein industriell einsetzbarer Plasmabrenner sollte in der Handhabung einfach sein und grol3e
Gasdurchsatze vertragen. Um dies zu ermdglichen, wurde an der Universitat Stuttgart (am
Institut fur Plasmaforschung (IPF)) eine atmospharisch betreibbare Plasmaquelle, das APS,
vorgestellt (Abbildung 10).

quartz tube

/ ?onator

gas inlet w7 <gmm gas inlet

H#\metallic nozzle

gas inlet

Abbildung 10: Schematische Darstellung der APS (Leins 2010)

Dies ist die letzte Bauweise, die im Einleitungskapitel dieser Arbeit prasentiert wird. Das APS
basiert auf einen axial symmetrischen Hohlraum, welcher als Resonator fungiert
(Zylinderresonator, wie beim RBP). Mittels rechteckiger Hohlleiter wird Mikrowellenstrahlung
in diesen Hohlraum gespeist. Der Durchmesser der Glasrohre muss kleiner sein als die halbe
Wellenlange der Mikrowellenstrahlung um ein Entweichen dieser zu verhindern. Eine
Metalldise, welche den koaxialen Teil unterhalb des Resonators darstellt, wird zum Einbringen
des Plasmagases bendtigt. Durch die koaxiale Struktur der Dise wird diese zum zweiten
Resonator. Dies macht das APS zu einer metallischen Fackel. Das Hullgas stromt tangential
an der Duse ein, somit wird ein Drall erzeugt, welcher die Stabilitdt des Plasmas erhéht (Leins
2010). Die Duse sollte eine Hohe von ca. M4 besitzen und wenige Millimeter in den Resonator
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ragen (Schulz et al. 2011). Die geringe HOhe der Spitze des Koaxialresonators im
Zylinderresonator sorgt flr eine schmalbandige Ankopplung. Somit ist die Zindung des
Plasmas bei Atmospharendruck in Luft moglich. Der Zylinderresonator ist breitbandig und
ermdglicht die Nutzung eines Grolteils der Leistung, welche von der Mikrowelle eingebracht
wurde. Diese Bauweise besitzt nicht die Nachteile der bisher erwahnten Brennertypen. Durch
den koaxialen Resonator ist eine direkte Zindung (wie beim TIA) mdglich und anstelle des
Kurzschluss-Schiebers besitzt sie einen abgestimmten Zylinderresonator (wie der RPB). Das
Quarzrohr in der Brennermitte schlie3t das Plasma ein und wird mit einem Hullluftstrom gekuhlt
(Kopecki 2012). Im Verlauf dieser Arbeit liegt der Fokus, aufgrund der viele Vorteile der APS
gegenlber den anderen Plasmabrennertypen, auf dieser zuletzt genannten
Brennerausfiihrung.
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3 Versuchsdurchfihrung

Die gewahlten Mikrowellenkomponenten sind fiir eine Frequenz von 2,45 GHz ausgelegt und
verwenden als Hohlleiter WR340 Dimensionen (Standard cpr340f). Alle verwendeten Gerate
sind im Anhang gelistet. Das ALTER-Netzteil (Generator) wird in Verbindung mit einem
HITACHI-Magnetron und einem RATHGEBER-Transformator verwendet (siehe Abbildung
11). Der Verschaltungsplan ist im Anhang zu finden. Das MUEGGE-Netzteil (Generator) und
der dazugehoérige MUEGGE-Magnetronkopf besitzen eigene Verbindungsstecker, welche bei
diesen Geraten nicht vorhanden sind. Da es sich nicht um handelsubliche Standardstecker
handelt, sind diese schwer erhaltlich und besitzen sehr lange Lieferzeiten. Dies fuhrt dazu,
dass ein Test des MUEGGE-Gerates im Rahmen dieser Arbeit unpraktikabel ist und nur mit
dem ALTER-Setup gearbeitet wird. Zur Strahlungsmessung/Strahlungsdetektion wird ein
Strahlungsmessgerat PCE-EM29 (Handmessgerat) und Schottky-Dioden von ALAN
verwendet.

Abbildung 11: ALTER-Setup RATHGEBER-Transformator (A), ALTER-Netzteil (Generator) (B),
HITACHI-Magnetron (C)

Die eingestellten Parameter der Versuche lassen sich aus Tabelle 2 und Tabelle 3
herauslesen.
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Tabelle 2: Parameter am Netzteil und Magnetron zum Einstellen der abgegebenen Mikrowellenleistung

ALTER-Netzteil-Stufe bei Potentiometereinstellung am

Versuch max. 10 Stufen und 5 kW HITACHI-Magnetron [%]
Funktionstest 5 70
TIA 2 40
APS 2 40
Schmelzversuch 1 2 40
Schmelzversuch 2 5 20

Beim Funktionstest wird weder Argon (Plasmagas) noch Druckluft (Hillgas) bendétigt. Beim
TIA-Versuch wird nur Argon bendtigt und alle Versuche mit der APS-Brennkammer bendtigen
Argon und Druckluft. Sowohl fiir das Argon als auch fir die Druckluft wird fir alle Versuche ein
Volumenstrom von ca. 30 L/min gewahlt. Dies erzeugt ein horbares leichtes Zischen.

Tabelle 3: Parameter am RODOS zum Einstellen des Argon Volumenstromes und der
Aufgabegeschwindigkeit der Probe

Versuch Druck in der RODOS-Druck RODOS-
Argonleitung [bar] [bar] Druckdifferenz [bar]
Schmelzversuch 1 2,5 0,21 0,10
Schmelzversuch 2 2,5 0,21 0,1

Die abgegebene Mikrowellenleistung kann mithilfe des Anodenstromes aus Abbildung 12
herausgelesen werden. In Tabelle 4 werden der gemessene Anodenstrom und die gemessene
Anodenspannung, sowie die Abweichung der Anodenspannung vom theoretischen Wert und
die entsprechend abgegebene Mikrowellenleistung der durchgefiihrten Versuche dargestellt.

2M252 Performance Chart
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Abbildung 12: abgegebene Mikrowellenleistung in Abhangigkeit zum Anodenstrom (Hitachi)
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Tabelle 4: Gemessener Anodenstrom und gemessene Anodenspannung sowie Anodenspannung und
die entsprechende abgegebene Mikrowellenleistung laut Abbildung 12 fiir die durchgefiihrten Versuche

Anodenstrom Anodenspannung Anodenspannung Output Leistung

Versuch gemessen gemessen laut Abbildung 12 laut Abbildung 12
[mA] [kV] [kV] [kW]
Funktionstest 900 4.7 5,2 3,20
TIA 400 4,5 51 1,35
APS 400 4,5 5,1 1,35
Schmelzversuch 1 400 45 5,1 1,35
Schmelzversuch 2 660 45 5.1 2,30

3.1 Vorversuche

Zur Uberpriifung der Funktionsfahigkeit wird das Setup wie in Abbildung 3 aufgebaut, jedoch
wird statt der Plasmakomponente und dem Kurzschluss-Schieber ein runder Hohlleiter mit
gedffneter Versuchskammer verwendet. Da der Querschnitt des Hohlleiters zur Uberpriifung
der Funktionsfahigkeit irrelevant ist, wird der bereits vorhandene, runde Hohlleiter der
Versuchskammer belassen. Die Versuchskammer wird gedffnet, damit die abgegebene
Strahlung mit dem Handmessgerat gemessen werden kann. Dieser Aufbau ist in Abbildung 13
ersichtlich. Das Ziel ist die Detektion der Mikrowellenstrahlung bei eingeschaltetem Generator
(Anstieg der Leistung beim Handmessgerat und der Spannung an der Schottky-Diode).

Abbildung 13: Mikrowellensetup zur grundlegenden Uberpriifung der Funktionstiichtigkeit des
Mikrowellengenerators (von links nach rechts: Hohlleiter, Zweistifttuner, Isolator, Magnetron)
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311 TIA

Um zu Uberprufen, ob mit der vorhandenen Leistung ein Plasma gezindet werden kann, wird
eine TIA-Brennkammer gebaut. Fur diese Brennkammer wird Argon als Plasmagas
verwendet, welches durch die Kupferspitze geleitet wird. Das TIA-Plasma wird aufgrund der
robusten und vergleichsweise einfachen Bauweise sowie aufgrund der niedrigen Temperatur
und rdumlichen Auspragung des Plasmas (zwei bis zehn Zentimeter) gewahlt. Es besitzt einen
grolRen Spielraum bezlglich der verwendeten MaRe und das Plasma weist gute
sicherheitstechnische Eigenschaften auf. Die Dimensionen der Brennkammer werden nach
dem Vorbild aus Abbildung 14 konstruiert (Gadonna et al. 2012). Eine Zeichnung der
tatsachliche verwendeten Brennkammer befindet sich im Anhang. Das Setup entspricht dem
von Abbildung 3, wobei ein Zweistifttuner verwendet wird und die Plasmakomponente mit dem
Kurzschluss-Schieber eine Einheit bildet. Die verwendete Brennkammer, die bendtigten
Komponenten und der fertige Aufbau sind in Abbildung 15 bis Abbildung 19 zu finden.
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Abbildung 14: Dimensionen/Bemallung einer TIA-Brennkammer (Gadonna et al. 2012)
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Abbildung 15: Aluminiumgehause TIA-Brennkammer (in Abbildung 14 orange dargestellt),
Gehauseschrauben (links und mittig), Gehause (rechts)

Abbildung 16: Kupferspitze TIA-Brennkammer (in Abbildung 14 gelb dargestellt) bei der Anfertigung
(links) und in der Gehauseschraube verbaut (mittig und rechts)
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Abbildung 17: Kupferspitze mittels Aluminiumgehéuseschrauben verbaut im Aluminiumgehduse von
oben (links und mittig) und von unten (rechts)

Abbildung 18: Fertig zusammengebaute TIA-Brennkammer (mit integriertem Kurzschluss-Schieber)
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Abbildung 19: Fertiges TIA-Setup: Koppelelement mit Brennkammer, Zweistifttuner, Isolator,
Magentron (von links nach rechts)

3.1.2 APS

Die genauen Malde der Brennkammer befinden sich im Anhang (die MalRe werden der Arbeit
von Leins (2010) entnommen). Fur diese Versuche werden Brennkammer und Tuner
gewechselt (Dreistift statt Zweistift). Zwischen dem Tuner und der Brennkammer wird ein
Koppelelement verbaut (5 mm hoher Spalt mit der Breite vom WR340 Flansch und einer Tiefe
von einem Viertel der Wellenldange (M4) also ca. 43 mm). Dies hat den Zweck, die
Fokussierung der Mikrowellenstrahlung zu verbessern, was eine héhere Plasmatemperatur
bei geringerer Leistung ermdglicht (Leins 2010). Als Plasmagas fungiert wie bei der
TIA-Brennkammer Argon. Aus der Brennkammer ragt eine Quarzréhre, in welcher sich das
Plasma befindet. Die Ro&hre besitzt eine Gesamtlange von 30cm und einen
Aufdendurchmesser von 40 mm. Dieser Durchmesser ist grof3er als der von Leins (2010),
jedoch kleiner als der maximal zuldssige von einer halben Wellenlange (damit die
Mikrowellenstrahlung nicht aus der Brennkammer entweicht). Diese Rohre sorgt, in
Kombination mit einem Tangentialstrom (Hullgas, verwendet wurde Druckluft), fir die
Beeinflussung der Form und Auspragung des Plasmas. Des Weiteren schitzt das Hiuillgas die
Quarzréhre vor dem Plasma. Der Zylinderresonator mit dem Koppelelement ist in Abbildung
20, Abbildung 22 und Abbildung 23 zu finden. In Abbildung 21 ist der Koaxialresonator
abgebildet. Abbildung 24 zeigt das fertig aufgebaute APS-Setup. Ein BlockflieRbild der
APS-Anordnung ist in Abbildung 28 zu finden.
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Abbildung 20: Koppelelement-A/4 WR340 (links), APS-Zylinderresonator WR340 die Unterseite
befindet sich oben (mittig), APS-Zylinderresonatorboden mit Hiillgasinlet (rechts)
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Abbildung 21: APS-Koaxialresonator mit Plasmagasinlet (links) Koaxialresonator verbaut im
Zylinderresonatorboden (rechts)
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Abbildung 22: Zusammengebauter APS-Zylinderresonator mit Quarzrohre, verschraubt mit einem
Dreistifttuner

- ¥

Abbildung 23: Blick durch den Dreistifttuner vom Magnetronende (Position des Isolators),
Beobachteter Spalt ist das Koppelelement-A/4 und dahinter der Zylinderresonator der APS-
Brennkammer
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Abbildung 24: Fertiges APS-Setup: APS-Brennkammer, Dreistifttuner, Isolator, Magnetron (von links
nach rechts)

3.1.3 Probenwahl

Zur Probenaufgabe wird das RODOS T4.1 (dies ist die Probenaufgabe vom
Laserbeugungsmessgerat HELOS) unter Einsatz einer LABORATORY POWER SUPPLY
PS-405D verwendet. Am VIBRI (gehért zur Probenaufgabe vom RODOS) wird das Verhalten
der Proben (FlieRverhalten, Aufgabegeschwindigkeit) in Abhangigkeit zur eingetragenen
Leistung der Ruttelrinne beobachtet. Aufgefangen werden die Feststoffteilchen durch einen
Staubsauger mit vorgeschaltetem Zyklon. Bei der eingesetzten Probe handelt es sich um
Aluminiumoxid (Al203) = 99 %, rein, a-Phase und Zirkonoxid (ZrO;). Diese werden aufgrund
ihrer Schmelzpunkte und ihrer Verflugbarkeit fir die anschlieBenden Schmelzversuche
gewahlt. Die Schmelzpunkte und Dichten der Materialien sind in Tabelle 5 ersichtlich. Das
Ergebnis dieser Versuche ist in Kapitel 4.4 Charakterisierung des Pulverfeedstroms zu finden.

Tabelle 5: Schmelzpunkt und Dichte der verwendeten Probenmaterialien

Schmelzpunkt [°C]  Dichte [C‘#] Molare Masse [#] Bezugsquelle
Al2O3 2050 3,97 101,94 CARLROTH
ZrO; 2680 5,85 123,22 IFA

3.2 Schmelzversuche

Die zwei mdglichen Varianten zur Aufgabe von Feststoffproben in das Plasma sind eine axiale
und eine radiale Aufgabe. Der Vorteil der radialen Methode besteht darin, dass schwerere
Teilchen weiter in das Plasma eindringen und leichtere schon vorher vom Gasstrom
mitgerissen werden. Dies flhrt zu einer Anpassung der Verweilzeit im Plasma, abhangig von
der GroRRe der Teilchen. Gewahlt wird aufgrund der leichteren Realisierbarkeit die axiale
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Methode. Um die Handhabung der Pulverproben zu optimieren, wird die Brennkammer um
180 ° gedreht (Koaxialresonator mit Argonanschluss oben und Quarzglas mit Plasmaflamme
unten). Abbildung 25, Abbildung 26 und Abbildung 27 zeigen den Aufbau der
APS-Brennkammer, die Auffangvorrichtung far das Produkt und die
Probenaufgabevorrichtung fir die Schmelzversuche der Pulverproben. In Abbildung 28 ist ein
Blockfliel3bild der APS-Anordnung dargestellt.

P
Abbildung 25: Fertiges Setup fur die Schmelzversuche: APS-Brennkammer 180 ° verdreht (Fackel
zeigt nach unten), Dreistifttuner, Isolator, Magnetron (von links nach rechts)

|

Abbildung 26: Auffangvorrichtung fiir das Produkt, Zyklon mittels Staubsauger betrieben
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Abbildung 27: Probenaufgabe fir Feststoffproben RODOS, Probenaufgabegas mittels dem
Plasmagas Argon
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4 Ergebnisse und Diskussion

Bei dem grundlegenden Funktionstest ist auffallig, dass der Magnetronkopf nur eingeschaltet
werden kann, wenn der Spark-Detektor (Photowiderstand) abgedunkelt wird. An diesem
Versuchstag ist der Raum stark durch Sonnenlicht ausgeleuchtet. Der Spark-Detektor ist
demnach sehr empfindlich und kann nicht an einer beliebigen Stelle angebracht werden. Des
Weiteren wird festgestellt, dass sich das Mikrowellenplasma-Setup nicht einschalten Iasst,
wenn das Gerat in kurzen Abstanden ofter ein- und ausgeschaltet wird.

4.1 Arbeitssicherheit

Um ein schnelles und sicheres Abschalten des Mikrowellensetups zu erméglichen, wird
zwischen dem Transformator und dem Netzteil ein Leistungsschalter mit Notaustaste verbaut
(ersichtlich in Abbildung 31). Da die Augen besonders empfindlich auf Mikrowellenstrahlung
reagieren (schlechte Warmeabfuhr, keine ausreichende Warmewahrnehmung (Muegge
GmbH 2004)), wird die Mikrowelle nur unter Verwendung einer Schutzbrille (Drahtbrille flr
Mikrowellen-Therapie) eingeschalten und betrieben. Die Brille wirkt als Faraday’scher Kafig
und fuhrt die Strahlung an den Augen vorbei auf die Haut. Da die Haut Uber ausreichend
Warmewahrnehmung verfigt, wird die Erwarmung spurbar, bevor sie beginnt gefahrlich zu
sein. Vor dem Uberpriifen der Funktionsfahigkeit wird der gesamte Apparateteil ab dem
Magnetron in einem Faraday‘schen Kafig eingeschlossen, wie in Abbildung 13 und Abbildung
31 zu erkennen ist. Der Kafig wird aus Streckmetallblech mit den Lochdimensionen
(rautenférmiges Loch) von 6 mm und 3,4 mm gefertigt (Materialstarke: 1,2 mm, Abstand
zwischen den Léchern: 0,6 mm). Die Maschenweite liegt unter einem Zehntel der Wellenlange.
Das entspricht der Mindestanforderung fir eine Abschirmung (Feynman et al. 2010; Schwab
1996). 10 W/m? ist, laut OVE-Richtlinie R 23-1, der hochstzulassige Wert fiir die
Strahlungsemission einer Frequenz von 2,1 bis 3,5 GHz. Da sich die Strahlungsemission unter
dem Grenzwert befindet (schwankend im Bereich von 50 bis 200 mW/m?), wird die Strahlung
erneut, diesmal ohne Faradaykafig, gemessen. Die Strahlung befindet sich weiterhin unter
dem Grenzwert (schwankend 0,5 bis 2 W/m?). Am offenen Ende des Versuchsaufbaus, in
Abbildung 31 rot markiert, wird die Strahlungsemission erneut gemessen. Der Emissionswert
befindet sich Uber dem Messbereich des Handmessgerates (>30,93 W/m?). Die
Schottky-Diode ist am Isolator angebracht und zeigt einen Wert von -1,5 V fur die reflektierte
Strahlung an. Zur Veranschaulichung ist ein Diagramm mit Leistung und zugehdriger
Spannung der MUEGGE-Diode in Abbildung 29 dargestellt, verwendet wird jedoch die
baugleiche Diode von ALAN. Die Messungen werden fiir beide Brennkammern wiederholt. Die
Ergebnisse dieser sind in den entsprechenden Kapiteln (4.2 TIA-Plasma und
4.3 APS-Plasma) zu finden.
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Abbildung 29: Schottky-Diode MM1001B-111AB MUEGGE; das Diagramm gilt flr eine Temperatur

von 25 °C, -800 mV bei 2,45 GHz entsprechen 10 dBm dies sind 10 mW

Abbildung 30: Zwischengeschalteter (zwischen Trafo und Netzteil) Leistungsschalter und Notaus
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Abbildung 31: Faradaykafig fiir die Uberpriifung der Funktionstauglichkeit; Ende geéffnet, mit rotem
Kreis markiert

4.2 TIA-Plasma

Fur die Zindung des TIA-Plasmas ist es notwendig die Stifte im Tuner und die Héhe der
Kupferspitze zu adjustieren (diese Komponenten befinden sich horizontal gesehen auf
derselben Ebene relativ zur Mikrowellenstrahlung). Im Tuner befinden sich Metallstabe deren
Eindringtiefe variierbar ist. Der Tuner reflektiert die aus der Brennkammer zurickkommende
Strahlung wieder in die Brennkammer (Leins 2010). Dadurch wird es moglich die Strahlung
auf das Innenrohr zu fokussieren. Die Veranderung des Uber-/Unterhangs der Kupferspitze
fuhrt zu einer Entladung der fokussierten Strahlung im Argon. Zur Einstellung der eben
genannten Hohen/Tiefen wird die reflektierte Leistung beobachtet. Der anfangliche Wert von
ca. 4,4V wird etappenweise verringert. Die Position des Tuner-Stiftes wird so lange
verandert, bis sich der Messwert der abgefihrten Leistung an einem lokalen Minimum
befindet. AnschlieBend daran wird dies beim zweiten Tuner-Stift und danach mit der
Kupferspitze wiederholt. Nahe dem Minimum ist ein Knistern horbar und es lasst sich
Funkenbildung im Spalt zwischen dem inneren Aluminiumzylinder und der Kupferspitze
beobachten (an der Diode wird ein Wert von ca. -3,7V gemessen). Diese beiden
Komponenten bendtigen am oberen Ende (nahe der Spitze) eine leitende Verbindung, um die
Strahlung erst an der Kupferspitze zu entladen. Beim ersten Versuch bleibt die Zindung
erfolglos. Da die Spielpassung bei der Anfertigung zu grof3 ausfallt, wird der Spalt mittels
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Aluminiumfolie minimiert (ersichtlich in Abbildung 32). Nach erneutem Versuch geht das
anfangliche Knistern in ein Brummen Uber und eine Plasmaflamme kann geziindet werden,
wie es in Abbildung 33 veranschaulicht wird. Sobald die Plasmaflamme entsteht, fallt der Wert
der zurlckreflektierten Strahlung stark auf ca. -1,16 V ab. Nach der Ziindung des Plasmas
wird ein leichter Ozongeruch wahrgenommen.

Abbildung 32: Schaffung einer leitenden Verbindung zwischen Aluminium und Kupfer nahe der
Plasmaspitze mittels Aluminiumfolie

Abbildung 33: gezliindete TIA-Plasmaflamme
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4.3 APS-Plasma

Die APS-Brennkammer wird in gleicher Weise wie die TIA-Brennkammer geztundet. Nach dem
Einstellen der Tuner-Stifte und des Koaxialresonators (die optimale Eindringtiefe des
Resonators in die Brennkammer betrdgt ca. 8 mm (Leins 2010)) sinkt der Wert der
gemessenen reflektierten Leistung auf -63 mW (es werden ca. -10 mV an der Diode gemessen
was -18 dBm entspricht). Die APS-Plasmaflamme ist in der Lange starker ausgepragt als die
TIA-Plasmaflamme. Abbildung 34 zeigt die geziindete APS-Brennkammer.

Abbildung 34: geziindete APS-Plasmaflamme

4.4 Charakterisierung des Pulverfeedstroms

Folgende GroéfRen werden in diesem Kapitel ermittelt:

o die Probenaufgabegeschwindigkeit in Abhangigkeit zur Leistung der Aufgabeapparatur
e die Verlustmenge der Proben bedingt durch die Aufgabe

o die Wiederfindungsrate

e die Korngrofienverteilung der Proben.

441 Massenstrom

Die Probe wird Mittels RODOS und Druckluft aufgegeben. Je nachdem ob es sich um
Aluminiumoxid oder um Zirkonoxid handelt, weichen die Massenstréme voneinander ab. Dies
ist in Tabelle 6 ersichtlich. Bildlich dargestellt wird dieser Zusammenhang in Abbildung 35 und
Abbildung 36. In Abbildung 36 wird der Massenstrom der Aluminiumoxidprobe Uber einen
groReren Leistungsbereich dargestellt, als der Massenstrom der Zirkonoxidprobe. Dies liegt
daran, dass dieser in Abhangigkeit zur RODOS-Ruttelleistung weniger stark variiert. Grund
dafur ist, dass der hohere Wert der Dichte (Tabelle 5) und der héhere Wert der Korngré3e
(Tabelle 10) der Zirkonoxidprobe.
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Tabelle 6: Massenstrom Probe in Abhangigkeit zur RODOS-Ruttelleistung

Leistung RODOS [%] mAI0; [-2-| mzr0, [-£]
7 1,0 _
10 1,3 0,7
12 - 1,2
13 1,5 1,5
14 ; 20
16 1,8 2.8
19 2,6 4.6
22 3,4 -
25 4.6 -
30 9,5 -
40 19 ;

Die Zirkonoxidprobe bildet einen schmalen Schittkegel (in FlieRrichtung schmaler werdend)
und es bilden sich Wellen radial zur FlieRrichtung aus (die Héhe des Sandes variiert je nach
Ort innerhalb des Kegels, vor allem bei niedriger RODOS-RIittelleistung ist dies gut sichtbar).
Der Schittkegel der Aluminiumoxidprobe ist breiter ausgedehnt und es lassen sich keine
Wellen erkennen (die Hohe des Sandes ist gleichbleibend Uber die gesamte Kegelform
hinweg).
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Abbildung 35: Massenstrom Probe in Abhangigkeit zur RODOS-Rittelleistung

Aus Abbildung 35 ist erkennbar, dass der Massenstrom der Aluminiumoxidprobe weniger stark
von der Ruttelleistung des RODOS (VIBRI) beeinflusst wird als der Massenstrom der
Zirkonoxidprobe. Ebenfalls ist ersichtlich, dass der Wert des Massenstromes der
Aluminiumoxidprobe, bei geringerer Leistung, héher ist als der Wert des Massenstromes der
Zirkonoxidprobe. Ab einem Massenstrom von 1,5 g/min Ubersteigt der Wert des
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Massenstromes der Zirkonoxidprobe den Wert des Massenstromes der Aluminiumoxidprobe.
Da die Proben durch Vibration geférdert werden, wird dieser Transport stark von der Dichte
und der Korngrdf3e des Probenmaterials beeinflusst.
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Abbildung 36: Massenstrom Al2O3 in Abhangigkeit zur RODOS-Rttelleistung

Abbildung 36 zeigt den Zusammenhang zwischen der RODOS-Ruttelleistung (Vibri-Leistung)
und dem Massenstrom der Aluminiumoxidprobe. Bei niedrigen Leistungen steigt der
Massenstrom nicht stark an (Anzeichen eines linearen Zusammenhangs bis 16 % Leistung).
Ab 16 % ist ein erster Anstieg des Linearen Faktors erkennbar, welcher sich dann ab 26 % ein
zweites Mal erhéht. Da flr die Versuche ein Massenstrom von 20 g/min mehr als ausreicht,
wurde der Bereich Uber 41 % Leistung nicht weiter untersucht.

4.4.2 Wiederfindungsrate

Die verwendeten Behalter haben ein anderes Gewinde als der verwendete Zyklon (Behalter:
Nalgene PP 1000 mL Weithalsflasche). Beim Behalterwechsel wird bei den
Aluminiumoxidproben am Gewinde ein Probenverlust festgestellt. Die Korngrélienverteilung
wird von den Reinproben (A1, B1 und B2) und dem zweiten Durchlauf der Proben Al2, AI3 und
Zr2 (der Probenrickstand im Zyklon wurde ein zweites Mal aufgegeben und aufgefangen)
gemessen. Es werden Mikroskopbilder der Reinproben, der Proben Al1 und Zr1 bzw. des
zweiten Durchlaufes der Proben AlI3 und Zr3 angefertigt (Abbildung 39 und Abbildung 42). Der
Zyklon, der Auffangtrichter und die Schlduche des Aufgabe- und Wiedergewinnungssystems
werden gereinigt. Mit diesem Aufbau wird die Proben A1, B1 und B2 angefertigt. Die Proben
A1, B1 und B2 sind sehr dunkel (da sich in den Schlduchen trotz Reinigung dennoch viel
Rickstand aus vorherigen Versuchen befindet). Der Schlauch wird ersetzt (dieser ist nun
rickstandsfrei) und die restlichen Proben wird durch diese Schlauche transportiert. Die
Ergebnisse dieser Versuche sind in Tabelle 7, Tabelle 8 und Tabelle 9 ersichtlich.
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Tabelle 7: Wiederfindungsrate Aluminiumoxid nach RODOS-Durchlauf

, Behaltermasse Einwaage Gesamtmasse Differenz  Wiederfindungsrate
Bezeichnung

[9] [9] [9] [9] [%]
A1 88,8 2,5 91,1 2,3 92
Al1 89,7 2,5 91,7 2,0 80
AI2 89,3 5,0 93,9 4,6 92
AlI3 89,3 5,0 94,1 4,8 96

Tabelle 7 zeigt tendenziell einen steigenden Prozentsatz der Wiederfindung. Da ab Probe Al1
ein neuer Schlauch zum Einsatz kommt, deutet dies auf Ablagerungen im Schlauch hin. Dieser
Schlauch ist noch unbenutzt und es muss zuerst eine ,Sattigung” an Ablagerungen erreichen.

Tabelle 8: Wiederfindungsrate Zirkonoxid nach RODOS-Durchlauf

, Behaltermasse Einwaage Gesamtmasse Differenz  Wiederfindungsrate
Bezeichnung

[a] [9] [9] [9] [%]
B1 - 2,5 - 2,2 88
B2 89,4 2,1 91,2 1,8 86
Zr 89,4 2,5 91,5 2,1 84
Zr2 89,4 2,5 91,8 2,4 96
Zr3 89,3 5,0 94,3 5,0 100

Tabelle 8 deutet ebenfalls auf die Ablagerungen im Schlauch hin (beide Proben werden immer
abwechselnd aufgegeben). Auffallig ist, dass bei der Zirkonoxidprobe zum Schluss kein
Probenverlust mehr beobachtet wird. Da die Zirkonoxidprobe grobkorniger ist als die
Aluminiumoxidprobe, wird nach der ,Schlauchsattigung® alles im Zyklon aufgefangen. Die
Aluminiumoxidprobe hat einen hdheren Feinanteil (siehe 4.4.3 KorngréRenverteilung),
welcher aus dem Zyklon austritt. Der Feinanteil wird nicht aufgefangen, weshalb diese
Annahme nicht bestatigt werden kann.

Tabelle 9: Wiederfindungsrate Probe nach einem zweiten RODOS-Durchlauf

Verwendete Behaltermasse Einwaage Gesamtmasse Differenz  Wiederfindungsrate

Probe [d] [a] [9] (9] [%]
Al2 88,9 1 89,8 0,9 90
Al3 89,6 4.4 93,7 4,1 93
Zr2 89,8 1 91,2 1,4 140
zr3 89,3 4,9 94,2 49 100

Beim ersten RODOS-Durchlauf Al3 bleiben noch 0,3 g an der Wand des Behalters haften.
Beim zweiten RODOS-Durchlauf Al3 (derselbe, ungereinigte Behalter mit 0,3 g Material vom
Vorversuch) bleiben noch 0,1 g an der Wand des Behalters haften. Dies weist auf eine grol3e
statische Haftung der Aluminiumoxidprobe am Kunststoffbehalter hin. Dieser Anteil der Probe
steht fur die KorngréRenanalyse nicht zur Verfugung. Am Kunststoffschlauch und am
Ubergang zwischen Kunststoffschlauch und Metallkomponente des Auffangsystems wird
ebenfalls Probenrlckstand festgestellt. Auf diese Punkte wird in 4.4.3 Korngré3enverteilung
noch genauer eingegangen. In Tabelle 9 ist erkennbar, dass die Aluminiumoxidprobe eine
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ahnliche Ausbeute wie in den vorangegangenen Versuchen besitzt. Die Zirkonoxidprobe wird
vollstandig aufgefangen. Der zweite RODOS-Durchlauf der Probe Zr2 hat eine
Wiederfindungsrate von dber 100 %. Dies kann einerseits an der geringen Probenmenge,
andererseits an einer Kontamination mit Aluminiumoxidprobe (bedingt durch die Ablagerungen
im Schlauch und am Gewinde) liegen.

4.4.3 KorngroRenverteilung

Die Analyse der KorngroRenverteilung wird mit dem HELOS durchgefuhrt. Abbildung 37 zeigt
die Korngroflenverteilung der Reinproben Aluminiumoxid und Zirkonoxid. Zu erkennen ist,
dass die KorngroéRenverteilung der Zirkonoxidprobe (Probenbezeichnung ZrO; rein) in der
logarithmischen Darstellung einer Normalverteilung ahnelt (mit einer leichten Asymmetrie
zugunsten des Feinanteils). Die KorngroRenverteilung der Aluminiumoxidprobe
(Probenbezeichnung Al;Os rein) hat einen héheren Feinanteil als die KorngréRenverteilung
der Zirkonoxidprobe. In der logarithmischen Darstellung sind zwei Peaks erkennbar. Der Peak
des Feinanteils ist flacher und breiter gefachert. Beim Vergleich von ZrO- rein mit Al,Os rein
ist deutlich erkennbar, dass ZrO; rein im Durchschnitt gréber ist als Al.Os rein. Die grobsten
Partikel von Al,O3 rein sind zwar mit der KorngrofRe von ZrO- rein vergleichbar, jedoch ist Al,O3
rein feiner als ZrO; rein. Zusatzlich besitzt AlbOs rein einen Feinanteil in einem
KorngroRenbereich, welcher sich auf3erhalb der KorngréRenverteilung von ZrO; rein befindet.
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Abbildung 37: Vergleich KorngréRenverteilung der Reinproben Aluminiumoxid (2024-0-16 10:39:54)
und der Reinprobe Zirkonoxid (2024-01-16 10:34:58)

In Abbildung 38 ist die KorngréRenverteilung der Aluminiumoxid-Reinprobe dargestellt. Die
Darstellung vergleicht die KorngroRBenverteilung der Probe, wenn diese direkt aus dem
Probenbehalter entnommen wird (Al,Os rein) mit der KorngrofRenverteilung nach dem
Durchlaufen der Aufgabe- und Auffangvorrichtung (RODOS und Zyklon, Probenbezeichnung
Al,O3 rein RODOS1). Erkennbar ist, dass der Feinanteil prozentual gestiegen ist. In Abbildung
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39 wir beobachtet, dass Agglomerate in der Aluminiumoxidprobe durch die Aufgabe zerstort
werden. Dies senkt den Grobanteil und erhoht den Feinanteil. Wie bereits beobachtet, haftet
der Feinanteil sehr stark statisch an den Kunststoffkomponenten des Versuchsaufbaus. Dies
fuhrt zum Masseverlust an Probe.
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Abbildung 38: Vergleich Aluminiumoxid Korngréf3enverteilung Reinprobe (2024-01-16 10:39:54) und
Reinprobe nach RODOS-Durchlauf (2024-01-17 11:01:30)

g

Abbildung 39: Aluminiumoxid-Reinprobe aus dem Probengefal} (links), nach zwei
RODOS-Durchlaufen (rechts)

Es wird erneut eine Aluminiumoxid-Reinprobe nach einem Durchlauf durch die
RODOS-Apparatur analysiert. Das Ergebnis dieser Analyse ist in Abbildung 40
(Probenbezeichnung Al.O3 rein RODOS:) ersichtlich. Bei Al,03 rein RODOS; wird wieder ein
hdherer Grobanteil und ein geringerer Feinanteil gemessen. Da grobere Partikel schwerer
sind, werden sie nicht in Schwebe gehalten und sie werden eher an der Schlauchwand
transportiert. Die Verbindungsstiicke der Schlauche weisen einen Spalt auf. Durch die Tragheit
der gréberen Partikel und die generelle statische Haftung der Aluminiumoxidprobe lasst sich
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annehmen, dass sich ein Teil des Grobanteils der Probe der ersten Analyse noch im Schlauch
befindet. Bedingt durch diese ,Sattigung“ bleibt dann bei der anschlieRenden Analyse weniger
Probe am Schlauch haften, was zu einem héheren Grobanteil fihrt. Der Feinanteil ist trotzdem
héher und der Grobanteil trotzdem geringer als bei der KorngréRenanalyse von Al;Os rein

(ersichtlich in Tabelle 10).
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Abbildung 40: Vergleich KorngréRenverteilung Aluminiumoxid Reinprobe nach RODOS-Durchlauf

erster Versuch (2024-01-17 11:01:30) und zweiter Versuch (2024-01-17 13:22:57)

Bei der KorngroRRenanalyse der Zirkonoxid-Reinprobe nach einem RODOS-Durchlauf
(Probenbezeichnung ZrO; rein RODOS) wird nahezu keine Veranderung beobachtet. Wie in
Abbildung 41 und Abbildung 42 erkennbar, wird die Zirkonoxidprobe vom Transport und von

der Dispergierung mittels RODOS-Apparatur kaum beeinflusst.
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Abbildung 41: Vergleich Zirkonoxid KorngréRenverteilung Reinprobe (2024-01-16 10:34:58) und
Reinprobe nach RODOS-Durchlauf (2024-01-17 11:06:17)

Abbildung 42: Zirkonoxid-Reinprobe aus dem Probengefal} (links), nach zwei RODOS-Durchlaufen

(rechts)

In Tabelle 10 sind die Ergebnisse der KorngroRenanalyse der Reinproben zusammengefasst.
Erkennbar ist, dass sich die Zirkonoxidprobe durch die Aufgabe und das Auffangen kaum
andert, die Aluminiumoxidprobe jedoch deutlich. Im Durchschnitt besitzt die Zirkonoxidprobe
einen hoheren KorngréRenwert als die Aluminiumoxidprobe. Das RODOS-System verandert
die Aluminiumoxidprobe dahingehend, dass die Agglomerate zerstért werden und die Probe
im Durchschnitt einen geringeren KorngréRenwert aufweist.
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Tabelle 10: KorngréRenanalyse Aluminiumoxid- und Zirkonoxid, Reinprobe direkt aus dem Probengefaly
und Reinprobe nach dem Durchlaufen des Aufgabe- und Auffangsystems

Modalwert Dmax

Bezeichnun Sauterdurchmesser Medianwert dﬁ?g#:ﬁ;gtér
9 D32 [um] Dso [um] Peak fein Peak grob
[um] [um] ]

ZrO; rein 81,80 90,39 - ~91 93,97
ZrO; rein -

RODOS 81,25 89,26 - 90 92,99
Al>O3 rein 22,25 80,49 ~7 ~90 79,99
Al,O3 rein - ~
RODOS; 8,78 48,59 7 81 51,32
Al,O3 rein - ~
RODOS, 10,81 62,51 6 81 51,32

4.5 Schmelzversuche

Da die Probe durch das RODOS an offener Atmosphare aufgegeben wird, tritt am
Koaxialresonator kein reines Argongas in die Brennkammer ein, sondern ein
Argon-Umgebungsluft-Gemisch. Dieses kann die Brennkammerkonfiguration laut Abbildung
25 (mit dem eingebauten Koppelelement-A/4) nicht ziinden. Beim Ziindversuch wird nach dem
Adjustieren ein lautes Knistern vernommen und ein hellgriines bis hellblaues Flackern geht
damit einher. Es werden also Funken erzeugt, jedoch bildete sich keine Plasmaflamme. Dies
fuhrt zu einem starken Verschleil der Koaxialspitze, welcher in Abbildung 43 ersichtlich ist.
Nach dem Entfernen des Koppelelements-AM4 ist die Plasmazindung erfolgreich. Ein
Koppelelement erhéht die Qualitat des Resonators (hdheres elektrisches Feld und kleinere
Bandbreite flr die Resonanz). Durch ein Koppelelement wird also der Toleranzbereich fur die
Resonanz verringert, was eine Zundung deutlich erschwert. Des Weiteren kann es durch ein
erhohtes elektrisches Feld im Spalt zu einer frihzeitigen Entladung im Koppelelement
kommen (auch im Tuner moglich, da dieser ebenfalls wie ein kapazitives Koppelelement wirkt).
Durch solche Entladungen steht die Energie dann nicht mehr fir die Brennkammer zur
Verfugung (Leins 2010). Da beim erfolglosen Zindversuch sowohl im Koppelelement-A/4 als
auch im Tuner ein Knistern zu horen ist (diese Bauteile erwdrmen sich zusatzlich auch stark),
ist dies vermutlich der Grund fir die misslungene Zindung.
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Abbildung 43: Vergleich Koaxialresonator nach der Fertigung (links) und nach dem missgliickten
Zindversuch (rechts)

4.51 Plasmaflamme

Nach dem Einleiten der Probe in die Brennkammer wird ein ,Aufleuchten der Plasmaflamme
beobachtet. Mit dieser Lichtemission wird die Probentemperatur abgeschatzt. Den
Zusammenhang zwischen der Temperatur und der Wellenlange eines schwarzen Koérpers
bildet das Wien‘'sche Verschiebungsgesetz. Demzufolge existiert eine reziproke Beziehung
der Temperatur zur abgestrahlten maximalen Wellenldnge eines schwarzen Strahlers (je
hoéher die Temperatur, desto kirzer die Wellenlange des Maximums). Dies ist in Formel (1)
dargestellt (Gmelch und Reineke 2019).

2,898+ 10°[nm * K]

max — T

Durch das Umformen wird die Temperatur explizit angegeben. Durch Einsetzen der
Wellenlange in Formel (2) wird eine ungefahre Plasma- und Probentemperatur bestimmt. Die
Wellenlange wird aus den Farbcodes der Pixel in Abbildung 44, Abbildung 45 und Abbildung
46 herausgelesen. Beim Beispiel aus Abbildung 44, entspricht der Farbcode des
Aluminiumoxidversuches an der Position B einer Wellenlange von 590 nm (HTML-Notation:
c47b53). Dies ergibt eine Temperatur von 4912 K.

2,898 * 10°[nm * K]
T = 1

2,898 * 105[nm * K]
Tabbao,a102,4 = 590 [nm] = 4912[K]
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Tabelle 11: Farbcode und dementsprechende Wellenlange der Positionen A und B aus Abbildung 44,
Abbildung 45 und Abbildung 46 vom Aluminiumoxid- und Zirkonoxidversuch mit Temperatur berechnet
laut Formel (2)

Quelle Probe Position Farbwert Wellenlange [nm] Temperatur [K]
A ffffff 570* 5084
Al,O3
, B c47b53 590 4912
Abbildung 44
A fffffd 570 5084
ZrO;
B e75e00 596 4862
A fffffd 570 5084
A\PIOK
_ B fdde00 574 5049
Abbildung 45
A fefd0O 570 5084
ZrO;
B fc7f00 590 4912
A ffffff 570 5084
Al>O3
, B da9f5e 583 4971
Abbildung 46
A fffffe 570 5084
ZI'Oz
B d38b5b 588 4929

*Fir diesen Wert ist keine Wellenlange angegeben. Annahme: selber Wert wie bei fffffd

Die Wellenlange der Farben entsprechend HTML-Hexadezimal-Notation werden der Webseite
encycolorpedia.de enthommen. In Tabelle 11 |asst sich erkennen, dass die Plasmatemperatur
mit aufgegebener Zirkonoxidprobe starker fallt als die Temperatur unter Aufgabe der
Aluminiumoxidprobe (die Positionen A und B befinden sich auf ahnlicher Hohe). Dies lasst sich
bereits aus Abbildung 44, Abbildung 45 und Abbildung 46 vermuten (die Flamme ist mit
Zirkonoxid nicht so hell wie mit Aluminiumoxid und weist eine starkere Rotfarbung auf). Die
Produktausbeute nach Schmelzversuch 1 ist in Tabelle 12 ersichtlich. Nach diesem Versuch
wird bei der Auffangvorrichtung Produkt am Boden gefunden und wahrend dem Versuch wird
beobachtet, dass das Produkt die Brennkammer im Tangentialstrom entlang des Quarzrohres
verlasst und nicht zentral.

Tabelle 12: Ausbeute an Produkt nach Schmelzversuch 1

Masse Probe Masse Behalter Masse Probe

Masse
. vor und Probe nach nach Ausbeute
Probe Behalter
Schmelzversuch Schmelzversuch Schmelzversuch
[g] [g] [g] [9] [%]
ZrO; 89,1 13,5 96,3 7,2 53
Al>O3 89,7 12,8 100,3 10,6 83
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Abbildung 44:Schmelzversuch 1 APS-Plasma mit Aluminiumoxidpulver (links) und Zirkonoxidpulver
(rechts) Eintrag Seitenansicht. Position A bzw. Position B gewahlt fur die Abschatzung der
Temperatur.
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Abbildung 45: Schmelzversuch 1 APS-Plasma mit Aluminiumoxidpulver (links) und Zirkonoxidpulver
(rechts) Eintrag Seitenansicht von schrag unten. A und B: Position A bzw. Position B flr die
Abschéatzung der Temperatur. C: Lange des Quarzrohres bis zum Tisch (170 mm). D: Entfernung
zwischen Quarzrohr und Probenabsaugung (105 mm). E: Lange vom Plasma bis zum
Quarzrohraustritt (113 mm).

Die Temperatur wird bei Schmelzversuch 1 und Schmelzversuch 2 mit einem Thermoelement
(Typ K) gemessen und weist bei Schmelzversuch 1 am Austritt der Quarzréhre einen Wert von
ca. 300 °C auf. Die Quarzréhre hat eine Lange von 300 mm. Das Ende der Réhre ist somit ca.
305 mm von der Messingspitze entfernt. Am Trichtereingang sinkt der Temperaturwert auf ca.
100 °C. Dieser ist ca. 105 mm von der Quarzréhre entfernt und somit ca. 410 mm von der
Messingspitze.
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Abbildung 46: Schmelzversuch 2 APS-Plasma mit Aluminiumoxidpulver (links) und Zirkonoxidpulver
(rechts) Eintrag Seitenansicht von schrag oben. A und B: Position A bzw. Position B fir die
Abschéatzung der Temperatur. C: Lange des Quarzrohres bis zum Tisch (170 mm). D: Entfernung
zwischen Quarzrohr und Probenabsaugung (105 mm). E: Lange vom Plasma bis zum
Quarzrohraustritt (113 mm).

Bei Schmelzversuch 2 wird beim Auffangtrichter eine Temperatur von mindestens >300 °C
gemessen (385 mm von der Messingspitze entfernt). Beim Aluminiumoxidversuch werden
auflderdem glihende Punkte am Quarzrohraustritt beobachtet. Nach den Versuchen wird kein
Produkt neben der Auffangvorrichtung gefunden. Der Druckluft- und Argon-Strom sind besser
aufeinander abgestimmt als die Stréome bei Schmelzversuch 1, sodass das Produkt die
Brennkammer eher zentral und weniger am Quarzglas anliegend die verlasst (Abbildung 46
links).

VTiU

VerfahrensTecHNIK
e nchtreien Urmwetscutzes



Kapitel 4 - Ergebnisse und Diskussion 45

Aus Abbildung 45 und Abbildung 46 lasst sich die Auspragung der Plasmaflamme
herauslesen. Da sich das Ende der Quarzrohre 305 mm von der Messingspitze entfernt
befindet und die Flamme innerhalb der Réhre bis 113 mm vor dem Ende reicht, ist die Flamme
192 mm lang. Die Kontakizeit der Probe mit der Flamme wird mithilfe von Formel (3)
berechnet. Die bekannte Rohrdimension von 38 mm Innendurchmesser und der Gasstrom von
zweimal 30 L/min (dies entspricht 1*10° m%/s) werden dafir in Formel (3) eingesetzt.

Ixd?=*m
ty =————

4V
Mit den eingesetzten Werten ergibt dies eine Zeit von:

_0,192%0,038%xmw 022
W= T 1s103 7S

4.5.2 Aluminiumoxid

In Tabelle 13 werden die Standardbildungsenthalpie und die Standardentropie von festem und
flissigem Aluminiumoxid dargestellt. In Tabelle 14 sind die thermophysikalischen Kenngréf3en
fur das feste a-Aluminiumoxid gelistet (NIST; Chase 1998).

Tabelle 13: Standardbildungsenthalpie und Standardbildungsentropie fir festes und flissiges
a-Aluminiumoxid

-1620,57 67,27 -1675,69 50,92

Tabelle 14: Parameter A—H fur die Temperaturkorrelationen thermophysikalischer Gré3en von festem
Al203 im Temperaturbereich von 298-2327 K

Temperaturkorrelationsbereich [K] 298-2327
A 102,4290
B 38,74980
C -15,91090
D 2,628181
E -3,007551
F -1717,930
G 146,9970
H -1675,690

Mit diesen Werten wird die Warmekapazitat nach Formel (4), die Veranderung der Enthalpie
nach Formel (5) und die Entropie nach Formel (6) berechnet.
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C °_A+B*t+C*t2+D*t3+£
e 2 @)
o o t? t3 t* E
Hyp® — m298'15=A*t+B*7+C*§+D*Z_?+F—H 5)
o t? t3 E
Sm :A*ln(t)+B*t+C*?+D*?_Z*tz_|_G ©

Die bendtigte Warmemenge flur das Erhitzen der Aluminiumoxidprobe von Raumtemperatur
(ca. 25 °C) auf Schmelztemperatur (Tabelle 5) wird mittels Formel (5) berechnet:

(fo50) (Fo00)

2323
Alﬁ;{Abog)::10&4290*10004—3&74980*—19§Q—~—1591090*—19§Q—~+2528181
2323\*
(Tov) , 3007551 1717,930 + 1675,690 = 254,200
SR+ v B ™
1000

Die Schmelzenthalpie (Schmelzwarme) wird laut Formel (7) durch Subtraktion der
Bildungsenthalpie des Feststoffs, von der Bildungsenthalpie der Schmelze (gemaR Tabelle
13) erhalten.

AfusHmo = Ameoliquid - Ameosolid (7)
Daraus lasst sich folgender Wert fur die Schmelzenthalpie berechnen:

k
ApysHp°(Al,03) = —1620,57 + 1675,69 = 55'12m_(])l
Fir die gesamte bendtigte Warmemenge beim Aufschmelzen wird entsprechend Formel (8)
die Schmelzwarme zur fihlbaren Warme zwischen Raumtemperatur und Schmelztemperatur
addiert.

AgesHpm® = A Hy® + ApysHip° (8)

Fir das Schmelzen einer Aluminiumoxidprobe wird demnach folgende Warme bendtigt:

kJ
AgesHp°(Al,03) = 254,20 + 55,12 = 30932@
Die molare Enthalpie und die massenbezogene spezifische Enthalpie haben den in Formel (9)

dargestellten Zusammenhang lber die molare Masse.
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AgesHm®
o _ “ges'lm
Agesht® ==y ©)
Far Aluminiumoxid ergibt das den folgenden Wert:
Agesh®(Al,03) = 30932 _ 3,0343 K
ges 27377101,94 7 g

Mit der Dichte der Probe lasst sich, wie in Formel (10) dargestellt, auch die volumenbezogene
Enthalpie berechnen.

AQGSHVO = Agesho *Q (10)
Die Volumenbezogene Enthalpie fur das Aufschmelzen der Aluminiumoxidprobe weist
folgenden Wert auf:

kJ J

— = 12,0——
cm3 mm3

AgesHy°(Al,03) = 3,0343 3,97 = 12,0
Abbildung 47 und Abbildung 48 zeigen die Aluminiumoxidprobe nach Schmelzversuch 1. Es
lassen sich vereinzelt ein paar Schmelzperlen erkennen. Der Schmelzpunkt von 2050 °C wird
also Uberschritten, jedoch ist die Kontaktzeit mit dem Plasma sehr kurz (Schmelzperlen treten
nur sehr vereinzelt auf). In Abbildung 49 und Abbildung 50 ist die Aluminiumoxidprobe nach
Schmelzversuch 2 dargestellt. Beim Vergleich der Bilder von Schmelzversuch 1 mit denen von
Schmelzversuch 2 fallt auf, dass die Schmelzperlen bei Schmelzversuch 2 haufiger auftreten.
Dies ist aufgrund der héheren abgegebenen Mikrowellenleistung in das Magnetron und der
dadurch bedingten hdheren Temperatur des Plasmas zu erwarten.
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Objektiv Z20:X150 Y&

Abbildung 47: Aluminiumoxidprobe nach Schmelzversuch 1, exemplarische Schmelzperlen mit
Kreisen und Pfeilen markiert
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Objektiv Z20:X200)

Abbildung 48: Seitenspiegelaufnahme der Aluminiumoxidprobe nach Schmelzversuch 1,
Schmelzperlen mit Kreisen und Pfeilen markiert
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Abbildung 49: Aluminiumoxidprobe nach Schmelzversuch 2, Schmelzperlen mit Kreisen und Pfeilen
markiert

Abbildung 50: Seitenspiegelaufnahme der Aluminiumoxidprobe nach Schmelzversuch 2,
Schmelzperlen mit Kreisen und Pfeilen markiert
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Die Schmelzperlen weisen einen Durchmesser von knapp unter 50 um auf (zur Berechnung
wird ein Wert von 45 um angenommen). Unter der Annahme von idealen Kugeln entspricht
das Volumen der Schmelzperlen somit:

1
Vperte(Al,05) = grmH 0,0453 = 4,8 x 1075 mm3 (1)

Die Warmemenge, um eine einzelne Aluminiumoxid-Schmelzperle zu erzeugen, wird laut
Formel (12) berechnet.

@ = Agestly™V (12)

Durch einsetzten in die Formel wird folgender Wert erhalten:
Qperie(Al,05) = 12,0+ 4,8+ 107> =58+ 10"*] = 0,58 mJ

Ware der gesamte Rohrquerschnitt gemal kubisch-dichtester Kugelpackung mit Perlen
gefullt, Iasst sich die maximale, theoretisch mégliche Anzahl an Perlen im Rohrquerschnitt laut
Formel (13) berechnen.

2
*
Dexm )

__ 4 —
NPerle - m * 0P5 - ﬁ * 015 (13)
4

Far Aluminiumoxid entspricht dies folgender Anzahl:

2

Nperie (A1203) =

Die notwendige Warmemenge fur das gesamte Aufschmelzen ergibt sich in diesem Fall aus
Formel (14).

Qges - QPerle * NPerle (14)

Die bendtigte Warmemenge zum Erzeugen der Maximaldichte an Schmelzperlen im
Rohrquerschnitt des Versuchsaufbaus entspricht dann:

Qges(Al,05) = 5,8 % 107* x 356543 = 207 ]

Um die hierfur erforderliche Leistung des Plasmas abzuschatzen, wird dieser Wert laut
Formel (15) durch die Kontaktzeit dividiert.

Py, _ Qges
asma —
tr (15)

Die bendtigte Plasmaleistung zum Schmelzen von annahernd dicht gepacktem Aluminiumoxid
betragt demnach:

VTiU

VerfahrensTecHNIK



Kapitel 4 - Ergebnisse und Diskussion 51

207
PPlasma(A1203) - m - 94‘0 W = 0,94' kW
Der bendtigte Leistungsfaktor der Plasmabrennkammer wird laut Formel (16) durch eine
Division der Plasmaleistung mit der abgegebenen Mikrowellenleistung des Magnetrons in
Beziehung gesetzt:

_ PPlasma

= P

Schmelzversuch 2 (dieser hatte viele gut sichtbare Schmelzperlen) lasst sich somit der
folgende bendtigte Leistungsfaktor zuordnen:
_ 0ot 41 %
T=230 7
Obwohl die applizierte Mikrowellenleistung demnach theoretisch sogar zum Aufschmelzen von
annahernd dicht gepacktem Aluminiumoxid ausreichend ware, ergaben sich Abweichungen
gegenuber der Praxis. Dies ist auf folgende Argumente zurickzufihren:

¢ Die Temperaturverteilung wird in diesem Berechnungsmodell als konstant gegeniber
dem Rohrquerschnitt betrachtet, was in der Praxis nicht der Fall ist. Der Grofteil der
Probe durchlauft die heilRere Zone nicht.

o Somit ist auch die Kontaktzeit der meisten Probenkdrner mit dem Plasma ist im realen
Aufbau kurzer als der angenommene Wert. Die Probe strémt nicht aus dem Zentrum
des Koaxialresonators und wird teilweise von Hullgas mitgerissen. Das Verhaltnis des
Volumenstromes an Plasmagas zum Volumenstrom an Hiullgas ist zur Optimierung der
Kontaktzeit ausschlaggebend.

4.5.3 Zirkonoxid

Beide Schmelzversuche weisen keine sichtbare Veranderung der Zirkonoxidprobe auf. Die
Probe wird bei der kurzen Kontaktzeit mit dem Plasma nicht auf die Schmelztemperatur erhitzt.
Dies ist Abbildung 51 ersichtlich. Abbildung 52 zeigt eine Seitenspiegelaufnahme der
Zirkonoxidprobe nach Schmelzversuch 1. In Abbildung 53 und Abbildung 54 ist die
Zirkonoxidprobe nach Schmelzversuch 2 dargestellt. In Tabelle 15 werden die
Standardbildungsenthalpie und die Standardentropie von festem und flissigem Zirkonoxid
dargestellt. In Tabelle 16 sind die thermophysikalischen Kenngrofien fir festes Zirkonoxid
gelistet (NIST; Chase 1998; NIST).

Tabelle 15: Standardbildungsenthalpie und Standardbildungsentropie flir festes und flissiges
Zirkonoxid

AHsolig [ﬂl S°solid, 1bar [

mol

o k] o
B tcuia [ ] SClquid, tbar || |
fI1 liquid T liquid, 1bar mol+K mol*K

-1023,16 74,65 -1097,46 50,34
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Tabelle 16: Parameter A-H flr die Temperaturkorrelationen thermophysikalischer GréRRen von festem
ZrO2 im Temperaturbereich von 298-1478 K und von 1478-2950 K

Temperaturkorrelationsbereiche [K] 298-1478 1478-2950
A 69,20001 74,47520
B 8,548290 0,000000
C -0,862921 0,000000
D 0,246374 0,000000
E -1,382767 0,000000
F -1123,115 -1115,333
G 123,7954 138,0247
H -1097,463 -1097,463

Zur Berechnung von Warmekapazitat, Anderung der Enthalpie und Entropie werden, analog
zum Aluminiumoxid, Formel (4), (5) und (6) angewendet. Die Werte aus Tabelle 16 und Tabelle
5 werden in Formel (5) eingesetzt. Hierbei ist zu beachten, dass es zwei verschiedene
Koeffizienten fir die entsprechenden Temperaturbereiche gibt. Da in der Zirkonoxidprobe
keine Schmelzperlen gefunden werden und die Korngrdf3e sehr schmalbandig verteilt ist, wird
zur Berechnung des Volumens der Aquivalentdurchmesser der HELOS-Analyse verwendet.
Dieser betragt laut 4.4.3 KorngréofRenverteilung ca. 93,5 ym. Mithilfe von Formel (11) ergibt
dies ein Volumen von 4,3 * 10 mm3. Dies bedeutet, dass laut Formel (12) eine Gesamtwarme
von 5,50 mJ bendétigt wird, um ein einzelnes Korn zu schmelzen. Dies ist die Zehnfache
Menge, die bendtigt wird, um eine Aluminiumoxidperle zu erzeugen. Die berechneten
theoretischen Werte fur Aluminiumoxid und Zirkonoxid laut Formel (4) bis (16) sind in Tabelle
17 dargestellt.

Tabelle 17: Bendtigte Energie zum Schmelzen, bendétigte Leistung und theoretisch bendtigter
Leistungsfaktor fur das Schmelzen von Aluminiumoxid und Zirkonoxid.

Kenngrole Aluminiumoxid Zirkonoxid
Qpere [MJ] 0,58 5,50
Qges [J] 207 454
Priasma [KW] 0,94 21
7schmelzversuch 2 [%0] 41 91
7Schmelzversuch 1 [%0] 70 160
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Abbildung 52: Seitenspiegelaufnahme der Zirkonoxidprobe nach Schmelzversuch 1
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Abbildung 54: Seitenspiegelaufnahme der Zirkonoxidprobe nach Schmelzversuch 2
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5 Zusammenfassung und Ausblick

In der Plasmachemie wird zwischen dem thermischen und dem nichtthermischen Plasma
unterschieden. Der Unterschied liegt in der Temperatur der Teilchen, welche sich im Plasma
befinden. Beim nichtthermischen Plasma weisen die Elektronen eine héhere Temperatur auf
als die groleren lonen oder Neutralteilchen. Dies ist beispielsweise bei organischen
Materialien oder bei der Oberflachenbeschichtung von Vorteil. Die Elektronen haben
ausreichend Energie fir diverse Reaktionsmechanismen. Diese Art von Plasma wird eher im
Unterdruck oder im Vakuum erzeugt. Vom thermischen Plasma wird unter Atmospharendruck
typischerweise bei Temperaturen ab 10® bis 10* K gesprochen (typische Vertreter sind
Lichtbégen oder ICP). Definitionsgemal ist ein atmospharisches Mikrowellenplasma also ein
nichtthermisches Plasma. Da sich die Temperatur des Plasmas jedoch im Grenzbereich
zwischen thermisch und nichtthermisch befindet (im unteren Bereich der 102 K) ftrifft die
Bezeichnung ,Ubergangsplasma“ eher zu.

Es gibt verschiedene Ausflihrungsarten von Brennkammern flr das Mikrowellenplasma. In
dieser Arbeit werden eine TIA-Brennkammer und eine APS-Brennkammer gebaut. Die
TIA-Brennkammer lasst sich in einem groBeren Resonanzbereich zunden als die APS-
Brennkammer. Es entsteht eine kleine Fackel (ca. 1 bis 5 cm hoch und 0,5 cm breit). Diese
wird in der Praxis Uberwiegend zum Schneiden von Metallteilen eingesetzt. Die
APS-Brennkammer erzeugt eine gréfRere Fackel (ca. 20 cm hoch und 2 cm breit) welche sich
in ihrer Form und Auspragung starker beeinflussen lasst. Ein mogliches Einsatzgebiet dieser
Anordnung betrifft die Gasreinigung (NOXx). Die TIA-Brennkammer dient in dieser Arbeit nur
zur Beweisfuhrung der Zundfahigkeit eines Plasmas mit dem vorhandenen Mikrowellensystem
von 2,45 GHz. Diese Brennkammer kann am Anfang nicht ziinden, da die Spielpassung zu
grol3 dimensioniert ist. Durch das Schaffen einer leitenden Verbindung innerhalb der
Spielpassung kann die TIA-Brennkammer zinden. Bei einer erneuten Anfertigung des
Kupferrohres fir die Brennkammer muss die Toleranz kleiner ausfallen, um eine unerwiinschte
vorzeitige Entladung zu verhindern.

Nach erfolgreicher Zindung innerhalb der APS-Brennkammer werden Schmelzversuche mit
Aluminiumoxid- und Zirkonoxidpulver durchgefihrt. Die Brennkammer kann mit reinem Argon
unter Verwendung des Koppelelements zinden. Die Argon-Luft Mischung kann nur ohne
Koppelelement zinden. Dies kann unterschiedliche Ursachen haben. Die Plasma- und
Hullgasgeschwindigkeit und deren Verhaltnis haben einen besonders starken Einfluss auf das
Plasma. Eine Verwendung des Koppelelements kommt demnach erst nach Optimierung der
Probenaufgabe (im Versuch wird die Probe axial aufgegeben) und der Durchflussmenge der
Gase wieder in Betracht. Die Schmelzversuche kénnen dadurch vermutlich bessere
Ergebnisse liefern.

Das Zirkonoxid kann im Rahmen dieser Arbeit nicht geschmolzen werden. Der theoretisch
bendtigte Leistungsfaktor bei Schmelzversuch 1 betragt 160 % und bei Schmelzversuch 2 sind
es 91 %. Die durchgefuhrten Berechnungen weisen auf einen zu hohen Wert der Korngréli3e,
eine zu kurze Kontaktzeit und einen zu niedrigen Wert fur die abgegebene Mikrowellenleistung
hin. Das Verandern dieser Faktoren kdnnte eine Zirkonoxidschmelze ermoglichen.
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Das Schmelzen (bzw. das Spharoidisieren) des Aluminiumoxidpulvers ist prinzipiell
erfolgreich. In den Berechnungen ist erkennbar, dass der theoretisch bendétigte Leistungsfaktor
bei Schmelzversuch 1 eine Wert von 70% betragt und bei Schmelzversuch 2 eine Wert von
41 % aufweist. Dies erklart auch die geringere Anzahl an Schmelzperlen bei
Schmelzversuch 1 im Vergleich zu Schmelzversuch 2. Zwar wird die Probe bei diesen
Schmelzversuchen nicht vollstandig spharoidisiert, jedoch ist eindeutig zu erkennen, dass ein
Teil der Probe schmilzt. Die Ausbeute Iasst sich vermutlich durch eine Variation der oben
bereits genannten Einflussfaktoren weiter steigern. Eine andere Aufgabeart kdnnte ebenfalls
die Ausbeute verbessern. Durch eine radiale Aufgabe konnte die Kontaktzeit an die
Probenmasse angepasst werden und es kdmen keine Partikel in den Zindbereich des
Plasmas. Ebenfalls wegfallen wirde der Luftkontakt mit dem Plasmagas vor der Zindung.

Das Magnetron liefert bei Schmelzversuch 1 theoretisch 1,35 kW und bei Schmelzversuch 2
theoretisch 2,3 kW. Die Plasmaleistung liegt laut den Berechnungen in der Nahe von 0,94 kW
(knapp darunter, da ein Schmelzen der Aluminiumoxidprobe zwar mdéglich ist, jedoch nicht die
vollstandige Probe schmilzt). Zirkonoxid bendétigt laut Berechnungen 2,1 kW. Dieser Wert kann
durch eine Erniedrigung des KorngrélRenwertes (Probe zerkleinern) gesenkt werden. Durch
ein langeres Rohr kann die Kontaktzeit erhoht werden, was zu einer besseren
Energielbertragung fihren wurde.

Das APS-System kénnte in Zukunft fir die Aufbereitung anderer Proben verwendet werden.
Eine Anwendung in der Aktivierung von Katalysatoren ist denkbar. Durch das direkte
Einspritzen der Probe in das Plasma kann die Probe homogen erhitzt werden und es entfallt
das Erhitzen eines Behalters. Bei Verwendung einer Vakuum- oder Uberdruckkammer kann
der Kontakt mit Umgebungsluft verhindert werden. Dies ermdglicht ein Arbeiten mit
gefahrlichen oder explosiven Medien. Beispielsweise kann Wasserstoff als Plasmagas
eingesetzt werden. Der atomare Wasserstoff im Plasma setzt, durch die exotherme
Rekombination zum Wasserstoffmolekdl, spater in der Plasmaflamme zusatzlich Energie frei.
Das kann zu einer héheren Energieausbeute fihren und héhere Temperaturen erzeugen. Eine
Verbesserung des Plasmas konnte schon mit einer Argon-Wasserstoff Mischung erzielt
werden.
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6.2 Formelzeichen

Ameoliquid
Smoliquid,l bar
Ameosolid
Smosolid,l bar

A—-H

[o}

CP,m
t

o [e]
Hm - Hm 298,15

AH,,°
Sm’
AfusHm0
AgesHm0
Agesh®

AgesHvo

VKugel, VPerle
NPerle
Qges
PPlasma

Y]

Wellenlange des Emissionsmaximums, m
Wellenlange, m

Temperatur, K

Kontaktzeit, s

Molare Standardbildungsenthalpie flissig, kd/mol
Molare Standardbildungsentropie flissig, J/mol*K
Molare Standardbildungsenthalpie fest, kdJ/mol
Molare Standardbildungsentropie fest, J/mol*K
Koeffizienten zur Berechnung der Warmekapazitat
Molare Warmekapazitat, J/mol*K

Temperatur, K/1000

Molare Enthalpieanderung von Standardbedingungen
zur gesuchten Temperatur, kdJ/mol

Molare Enthalpieanderung von Standardbedingungen
zur gesuchten Temperatur, kdJ/mol

Molare Entropie, J/mol*K

Molare Schmelzenthalpie oder Schmelzwarme, kJ/mol
Gesamte molare Enthalpieanderung, kJ/mol

Gesamte spezifische Enthalpieanderung, kJ/g

Gesamte volumenbezogene Enthalpieanderung, kJ/cm?
bzw. J/mm?3

Kugelvolumen, mm?

Warmemenge, J bzw. mJ

Anzahl der Schmelzperlen

Warmemenge Uber den gesamten Querschnitt hinweg, J
Plasmaleistung, W bzw. kW

Leistungsfaktor der Brennkammer, %
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In Tabelle 18 sind die Gerate aufgelistet, welche in dieser Arbeit verwendet wurden. Im
Anschluss daran sind Anweisungslisten fir das Ein- und Ausschalten des APS- und des TIA-
Systems zu finden. In Abbildung 55 der Schaltplan des ALTER-Systems dargestellt.

Tabelle 18: Verwendete Gerate

Hersteller

Produkt

Verwendungszweck

Rathgeber Transformatoren

Klockner Moeller
Klockner Moeller
Schneider Electric

Alter

Hitachi

Muegge

Muegge

Muegge
Alan

Astex

Astex

National Electronics
Sympatech
Sympatech
Sympatech

Conrad

Type DFBG 7,5/1 N
Leistung: 18 kW
Ubersetzung: 420-400-380 /
208 V Leerlauf
Strom: 25,98 / 50 A
DIL4 M
11 SIDIL M
XAL 1L1643
5 kW Switch-Mode
Microwave Power Generator
SM1050D 3x208V
2M252 Fixed Frequency
Continuous Wave
Magnetron
Microwave Power Supply
MX3000X-111KL 3x400 V
Bauj.: 11/08
Magnetron Head
MH3000S-218BB Bauj.:
01/08
Detector MM1001 B
RF Detector 50D1-
Isolator WR340 6kW
C13447 (Seriennummer
1243)

D13604 (Seriennummer
1876)

WR340 TunerA
Helos Vario KF Magic
Rodos T4.1 (Gerat Nr. 904)
Vibri ID-Nr. 1464
Laboratory Power Supply
PS-405D

Alter-Setup Transformator

Leitungsschutzschalter

Not-Aus-Taste gelb-grau

Alter-Setup Netzteil

Alter-Setup Magnetron

Muegge-Setup Netzteil

Muegge-Setup
Magnetronkopf

Schottky-Diode
Schottky-Diode

Isolator

Zweistifttuner

Dreistifttuner
Zur KorngréRenanalyse
Zur KorngréRenanalyse und
zur Probenaufgabe

Zur Probenaufgabe
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Ein- und Ausschalten der APS-Brennkammer unter Verwendung

des ALTER-Setups

Zindung der Brennkammer:

Voreinstellung der gewlnschten Leistung am Netzteil
SCHUTZBRILLE AUFSETZEN!
Kontrolle Schalter am Magnetron, an der Voltmeter-Anzeige und am Netzteil auf OFF.

Start des Kuhlwassers durch Magnetron (>3 L/min) und Isolator (>3 L/min) (Kontrolle
ob beim Auslass Wasser ankommt).

Einstellen der bendtigten Volumenstrome von Plasmagas und Hillgas (zwischen 10
und 90 L/min).

Drehstromkabel an das Stromnetz anschlieien (NOTAUS AB JETZT IN GREIFBARER
NAHE HALTEN).

Netzteil auf ON:

Strahlungsmessung der Emission und Schottky-Diode muss einen Spannungswert von
null anzeigen.

Schalter an der Voltmeter-Anzeige auf ON.

Strahlungsmessung der Emission und Schottky-Diode muss einen Spannungswert von
null anzeigen.

Schalter am Magnetron auf ON.
Strahlungsmessung der Emission

Falls die Brennkammer noch nicht geziindet hat, muss die Schottky-Diode einen
Spannungswert von unter null anzeigen.

In diesem Fall missen die Stifte im Tuner und der Koaxialresonator in ihrer Hohe
verandert werden, um den Betrag des Spannungswertes der Schottky-Diode zu
senken (dieser betragt im Idealfall null).
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Ein- und Ausschalten der APS-Brennkammer unter Verwendung
des ALTER-Setups

Abschalten der Brennkammer:

e Schalter am Magnetron auf OFF.

e Schalter an der Voltmeter-Anzeige auf OFF.

e Netzteil auf OFF.

e Stromverbindung zum Drehstrom unterbrechen.

e SCHUTZBRILLE ERST JETZT ABNEHMEN!

e Kihlwasser und Gase bis zum Abkuhlen noch offen lassen.
e Kuhlwasser schliel3en.

¢ Plasmagas schlief3en.

e Nach vollstandigem Abkuhlen des Fackelbereichs Hullgas schlief3en.
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Ein- und Ausschalten der TIA-Brennkammer unter Verwendung des

ALTER-Setups

Zindung der Brennkammer:

Voreinstellung der gewlnschten Leistung am Netzteil
SCHUTZBRILLE AUFSETZEN!
Kontrolle Schalter am Magnetron, an der Voltmeter-Anzeige und am Netzteil auf OFF.

Start des Kuhlwassers durch Magnetron (>3 L/min) und Isolator (>3 L/min) (Kontrolle
ob beim Auslass Wasser ankommt).

Einstellen des bendtigten Volumenstromes an Plasmagas (zwischen 10 und 90 L/min).

Drehstromkabel an das Stromnetz anschlielien (NOTAUS AB JETZT IN GREIFBARER
NAHE HALTEN).

Netzteil auf ON:

Strahlungsmessung der Emission und Schottky-Diode muss einen Spannungswert von
null anzeigen.

Schalter an der Voltmeter-Anzeige auf ON.

Strahlungsmessung der Emission und Schottky-Diode muss einen Spannungswert von
null anzeigen.

Schalter am Magnetron auf ON.
Strahlungsmessung der Emission

Falls die Brennkammer noch nicht gezindet hat, muss die Schottky-Diode einen
Spannungswert von unter null anzeigen.

In diesem Fall mussen die Stifte im Tuner und der Koaxialresonator in ihrer Hohe
verandert werden, um den Betrag des Spannungswertes der Schottky-Diode zu
senken (dieser betragt im Idealfall null, das TIA-Plasma zlindet aber auch bei Werten
unter -1 V).
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Ein- und Ausschalten der TIA-Brennkammer unter Verwendung des
ALTER-Setups

Abschalten der Brennkammer:

e Schalter am Magnetron auf OFF.

e Schalter an der Voltmeter-Anzeige auf OFF.

e Netzteil auf OFF.

e Stromverbindung zum Drehstrom unterbrechen.

e SCHUTZBRILLE ERST JETZT ABNEHMEN!

e Kihlwasser und Gase bis zum Abkuhlen noch offen lassen.
e Kuhlwasser schliel3en.

e Nach vollstandigem Abkuhlen der Brennkammer Plasmagas schlieen.
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Abbildung 55: Schaltplan ALTER-Netzteil und HITACHI-Magnetron (Alter s.r.I 1999, 2003)
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Anhang VI

Die nachfolgenden Abbildungen (Abbildung 56, Abbildung 57, Abbildung 58, Abbildung 59,
Abbildung 60, Abbildung 61 und Abbildung 62) stellen eine Standardmalige WR340-
Hohlleiterverbindung, die APS-Brennkammer und die TIA-Brennkammer dar.
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Abbildung 56: WR340-Verbindung Male in Zoll (Atmmicrowave)
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Abbildung 64: Ergebnis der KorngréRenanalyse der Aluminiumoxid-Reinprobe mittels HELOS
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Anhang XVI
aympatec OmisH . .
SYMPA . Zirkonsand zweiter Durchlauf
T:c 2024-01-17 11:067
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Abbildung 65: Ergebnis der Korngrof3enanalyse der Zirkonoxid-Reinprobe mittels HELOS nach zwei

RODOS-Durchlaufen
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Anhang XVII
Sympater OmsH .
SYMPA : AlI203 zweiter_Durchlauf
T:C 2024-01-17 11:01:30
PARTIKELGROSS ENVERTEILUNG PAQKOS 51.1 FREE
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Abbildung 66: Ergebnis der KorngréRenanalyse der Aluminiumoxid-Reinprobe mittels HELOS nach
zwei RODOS-Durchlaufen
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Anhang XVII

Sympatec GmbH .
SYMPA | system | parie | Tecni AlI203_zweiter_Durchlauf 2
T:: 2024-01-17 13:22:57
PARTIKELGROSSENVERTEILUNG PAQXOS 5.1.1 FREE
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Abbildung 67: Ergebnis der wiederholten KorngréRenanalyse der Aluminiumoxid-Reinprobe mittels
HELOS nach zwei RODOS-Durchlaufen
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