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Laboratorni a vypoéetni technika

LABORATORNA PEC PRE TEPLOTY DO 2200K
MiLAN LONGAUER, JAROMIR HAvVLICcA, VLADIMIR AMBRGZ

Ustav anorganickej chémie CCHV SAV, Dubravskd cesta 5, 842 36 Bratislava
Doslo 29. 6. 1983

Princip funkcie navrhnutej a skonstruovancj pece je vo vyuziti rozdielnych
teplotngch zdvislosti elektrickej vodivosti keramického vyhrievacieho elementu
na bdze oxidu zirkoni¢itého stabilizovaného oxidom vipenatym a paralelne
zapojeného kovového winutia. Toto wusporiadanie umoZriuje dosiahnutie
Startovacej teploty keramického vodiéa, pri¢om vyznamnu wlohu v dosahovani
maximalnej teploty hraju teplotné gradienty v radidlnom a axidlnom smere.

UVOD

Problémom pri pouziti keramickych vodi¢ov vo funkeii vyhrievacich elementov
je dosiahnutie Startovacej teploty, zabezpecenie keramického elementu pri chlad-
nuti pece a vytvoreni predpokladov pre dosiahnutie maximélnej teploty volbou
vhodnych teplotnych pomerov v peci dovolujticimi pouzitie vhodnych kontaktov.
Startovanie sa oby&ajne riesi pouzitim nezivislého odporového vinutia alebo in-
dukéného ohrevu a po prekroceni Startovacej teploty (cca 1 000 K) sa pohyblivy
element z priestoru pece vybera. Podobne pri chladeni keramického vyhrievacieho
elementu citlivého na teplotné razy je treba zabezpeéif priblizne rovnaku teplotu
pomocného vyhrievacieho zariadenia dovolujiceho pokles teploty v systéme na
izbovi teplotu. Nakolko typ peci s keramickym vyhrievacim elementom umoziuje
dosiahnutie vysokych teplot aj v oxidaénej atmosfére, hladaju sa spdsoby [1, 2],
ako zabezpetif previdzku takéhoto zariadenia s minimalnym nebezpeéim posko-
denia keramického vyhrievacieho elementu. Jednym z prispevkov k tejto proble-
matike je aj tdto praca.

PRINCIP FUNKCIE NAVRHNUTEJ PECE

Princip spravnej funkcie navrhnutej a skonstruovanej pece je vo vyuziti roz-
dielnych teplotnych zavislosti elektrickej vodivosti stabilne zabudovaného kovo-
vého vinutia a keramického vyhrievacieho elementu a dalej vo vyuziti teplotnych
gradientov v peci. Ako ukazuje obr. 1, kde st schematicky zndzornené grafické
priebehy hodnoty elektrickej vodivosti obidvoch vyhrievacich elementov ako
funkcie teploty, v pripade paralelného zapojenia pri nizsich teplotich prechadza
prid prednostne kovovym vinutim a po prekroceni teploty 7’s je uprednostneny
keramicky vodi¢. D4 sa predpokladat, Ze tvar teplotného profilu v radidlnom smere
(pozri obr. 2a, b) ma v oblasti pod Startovacou teplotou maximum na kovovom
vinuti, ako to ukazuje obr. 2a. Pri teplotach vyssich je ‘maximum na keramickom
vyhrievacom elemente. V pripade vzostupu teploty je zrejme Startovacia teplota
v dosledku teplotného gradientu posunutd k vy3sim teplotdm na kovovom vinuti
a pri poklese je tomu naopak. So vzrastajicou teplotou v pracovnom priestore
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pece pri T > T's sa nezvy3uje vyraznejlie teplota kovového vinutia a tento element
funguje ako tienidlo tepelného toku.

Dosiahnutie maximélnej teploty pri vhodnej vzdialenosti keramického a kovo-
vého vyhrievacieho elementu je limitované teplotou privodov ku keramickému
vyhrievaciemu elementu a teplotou kontaktov. Dostatoény teplotny spdd od

G/S

T/K

Obr. 1. Typy teplotnyjch zdvislosti elektrickej vodivosti kerasického vyhrievacieho elementu 1
a kovového vinutia 2

a

Obr. 2. Teplotné profily v nuvrhnutej peci v radidlnom smere pod Startovacou teplotou (2a) a nad
Startovacou teplotou (2b); 1 — keramicky mosié s kovovym vinutim, 2 — keramicky ryhrievaci
element (ZrO, stab. CaO)

stredu pece, kde je teplotné maximum, smerom ku kontaktom d7/dz je moZno
zabezpeéit zvysenim hustoty tepelného toku g pri danej tepelnej vodivosti 4

q:,‘[%, (1)

napriklad zosilnenim privodov alebo ich chladenim. Takyto zédsah do tepelného
rezimu v3ak musi redpektovat teplotné rozfaznosti materidlov, aby nedoslo
k destrukeii keramického vyhrievacieho elementu nasledkom mechanickych napati
v tuhom telese.
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Laboratérna pec pre teploty do 2 200 K

OPIS EXPERIMENTALNEHO ZARIADENTA
A DOSTAHNUTE VYSLEDKY

Skonstruovalo sa zariadenie, ktorého schéma sa uvddza na obr. 3. Zékladnym
¢lainkom pece je keramicky vyhrievaci element 3 zhotoveny zo stabilizovaného
oxidu zirkoni&itého. Je to trubka s vnitornym priemerom 10 mm, dizky 50 mm.
Na koncoch vyhrievacieho elementu sa nachddzaju dva prstence kontaktov 4
zo zliatiny Pt709,Rh309%,. Lepsi kontakt a vyliéenie vzniku prechodovych od-
porov medzi keramickym materidlom a kovovymi privodmi sa v prvych experi-
mentoch zabezpedil ndterom platinovej pasty. Kovové vinutie 6 pozostivajice
z drotu zo zliatiny Pt709,Rh309, priemeru 0,7 mm na korundovom nosié¢i vinutia
7, bolo zapojené paralelne ku keramickému vyhrievaciemu elementu 3. Vyhrievaci
blok je fixovany alundovymi prirubami 10, cez ktoré prechddzaju aj privody §
elektrického priadu. Celok je uloZzeny do ocelového plésta pece 11 o priemere 130 mm
a vyske 180 mm, ktory je chladeny vodou cez privody 13. Ako zdroj sa vyuzila
ststava tyristorového spinata CKD n. p. typ BS 1, 2 F 001 a reguldtora teploty
TRS 97 (ZPA). Meranie teploty sa realizovalo termodldnkom Ir—Ir409%,Rh609%,
(Heraeus). Kalibricia termoclanku sa vykonala na teploty topenia zlata, palddia
a platiny s presnostou +4-10 K.
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Obr. 3. Schéma pece; 1 — pracovny priestor pece, 2 — termodldnok, 3 — keramicky vyhrievaci

element, 4 — kontakty, 5 — kovové vinutie, 6 — korundovy driiak termobldnku, 7 — korundovy

no8id vinutia, 8§ — privody, 9 — horny uzdver pece, 10 — alundovd priruba, 11 — pldst pece,
12 — dzolaénd vrstva (gulidkovy korund), 13 — privod chladiacej vody.
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V testovacich experimentoch sa sledovali zdkladné elektrické charakteristiky
zariadenia pri réoznych teplotdch a odsku3ala sa maximélna zataZiteInost pokusnej
pece. Sledoval sa prud prechddzajici vyhrievacimi elementami pri teplotach nad
1300 K. Ziskané vysledky sa uvaddzaju na obr. 4. Krivka 7 je zdvislost prudu od
teploty kovového vinutia a krivka 2 patri keramickému vyhrievaciemu elementu.
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Obr. 4. Teplotna zdavislost pridu keramického a kovového vyhrievacieho elementu (o — keramicky
vyhrievaci element, ¢ — kovové vinutie).

DISKUSIA

Zo ziskanych zévislosti prudu od teploty na kovovom a keramickom vyhrieva-
com elemente, ktoré sa uviddzaji na obr. 4 je zrejmé, ze v pripade paralelného
zapojenia dochddza pri teplote okolo 1 300 K k pogiatku vzrastu pridu na kera-
mickom vodiéi, pricom prud na kovovom vinuti zaznamenal pokles z pdévodnych
9 A na cca 6 A pri maximalnej teplote 2 200 K. Treba poznamenaf, Ze skutoénd
teplota na vyhrievacich elementoch je vy33ia ako teplota v strede pece, kde je
umiestneny meraci termoclanok. NakoTko vzdialenosf termo¢lanku od keramického
vyhrievacieho elementu je cca 5 mm, predpokladali sme pomerne maly rozdiel
v teplotéich, zatial ¢o v pripade kovového vinutia je vzdialenosf véicsia a teda bude
i teplotny rozdiel vaési. Informaécie o teplotnych pomeroch v zariadeni st délezité
pre hodnotenie tepelného naméahania jednotlivych ¢asti. Z tychto dévodov sme sa
pomocou vztahu pre teplotnu zavislosf odporu pokusili vypoéitat strednu teplotu
kovového vinutia pri roznych teplotich v pracovnom priestore pece.

1 R
T = 0,0013 (R293 1) + 293, (2)

kde T je stredns teplota, B je odpor vinutia pri danej teplote, Ry; odpor vinutia
pri 293 K. Hodnota teplotného suéinitela odporu sa prevzala z price [3]. Aj ked
je zrejmé, Ze na kovovom vinuti je teplotny spad v smere od stredu pece ku koncu,
predsa sa d4 pomocou ziskanej zdvislosti na obr. 5 odhadnif, Ze na kovovom vinuti
je teplota cca o 500 K niZ3ia pri teplotich pracovného priestoru okolo 2 200 K.
Pre dosiahnutie vy3ssich teplét je limitujicim é&initefom vyrieenie teplotnej
odolnosti privodov a kontaktov. Za rieenie pokladdéme zviéSovanie dizky vy-
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Laboratérna pec pre teploty do 2 200 K
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Obr. 5. Zdvislost strednych teplét kovového vyhrievacieho elementu na teplote v pracovnom priestore
pece (o). Ciarkovane je vyznadeny pravdepodobny priebeh teplotnej zdvislosti T keramického
vyhrievacieho elementu.

hrievacieho elementu, ¢im sa dosiahne vy33i rozdiel medzi teplotami pracovnej
¢asti pece a teplotami kontaktov. Vychodiskom méze byt aj chladenie kontaktov,
pripadne pouzitie kovov s vys3ou teplotou topenia.

Ako tepelnd izoldcia sa pouzil gulickovy korund. Uvedend pec dovoluje pouzif
aj modernejsie vldknité materidly domdcej produkcie (,,Resistex‘‘). Vysledkom
bude zniZenie tepelnych strat, pripadne odstranenie chladenia vodou.
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JABOPATOPHAA NEYDb OJA TEMIOEPATVYPbBI IO 2200 K

Munan Jlorrayep, fipomup T'aBinna, Baagnmup AmGpys
Hrcmumym neopeanusecxot zumuu [XH CAH, 8§42 36 Epamucaasa

Brina paspaGorama nabGopaTopHasd meus jiiA Temmepatypel Ao 2200 K, rae craproBas
TeMrepaTypa ofecmeYnBaeTcsi KPOMe HarpeBalomiero aJjeMeHTa (CM. pHc. 3), OCHOBHIBalOIle-
rocsA Ha OKCHJle YeThiPeXBaJIeHTHOrO [UPKOHMA, NapajulelIbHO BKJIIOYEHHOH MeTaJLIMYecKOH
o6MoTkO# 5. [IpmHOMHN paGoOTHl OIMCHBAEeMO# YCTAHOBKHM 3aKJ/IIOYaeTcA B OTIMYAIOMUXCHA
3aBHCHMOCTAX 3JIGKTPONPOBOJHOCTH OT TeMIepaTyphl, KaK 3TO BHJHO Ha puc. 1. B cayuae
MeTaJNIMIecKO# OOMOTHM 2 JIEKTPOIPOBOAHOCTL B 3aBHCHMOCTH OT TeMIEPATyPH MOHMKA-
eTcdA, B TO BpeMA KaK KepPaMHYeCKHil HarpeBaloIuil 5JleMeHT HOBHIIIAEeT CBOIO NIPOBOXMUMOCTb.
30T PakT oTpamaerca Taxke B opMax TemiepaTypHHX npoduiiei B paaualbHOM HAampaB-
segnu (puc. 2). CBHAeTeJILCTBOM NOHMIKEHHsA TOKA B MeTAJIIMYeCKOH OOMOTKe ABJIAeTcA
TaKsKe 3aBUCHMOCTE JAHHOM BeJIMUMHBI OT TeMIIepaTy pHl A1 000MX HarpeBaloIUX 3JIeMEHTOB,
npuBojuMas Ha pHc. 4. XapakTep W3MEHEHHs TeMIeDAaTYPHBIX DeKHMOB B IleYH MOJKHO
BBIBOJIMTH TaK/Ke M3 3aBHCHMOCTH cpefHeil TemmepaTypsl T, paccUMTaHHOH# Ha OCHOBaHHMH
orHomnenns (2). [insa nosryyenns Gosee BHICOKMX TEMIEPATypP B NPHBOAMMOM KOHCTPYKIIHOH-
HOM YNOPANOYEHHH JIMMHTHPYIOIHM PaKTOpoM ABJIAeTcA pellieHHe TeMIepaTypoYCTONYH-
BOCTH M IPMIOJHOCTH IIOIBOZXOB M KOHTAKTOB.
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Puc. 1. Tunbti memnepamyphblx 3agucumocmell 34eKmponpoeodHOCMU KEPAMUNECK020 Ha2pe-
eaioujezo saemernma 1 u memanauveckoli obmomru 2.

Puc. 2. Temnepamyprvie npogpuau 6 npoexmupyemoii newu 6 paduarbHom HANPABACHUU HUXCE
cmapmosoti memnepamyput (2a) u eviwe ee (2b); 1 — kepamuueckull Hocumeab ¢ memas-
auueckoii o6momroii, 2 — kepamuueckuii nazpesaroujuli saemenm (ZrOz cma6. CaO).

Puc. 3. Cxema newu; 1 — pabouee npocmparcmeo newu, 2 — mepmossemenm, 3 — Kepamu-
veckuil nazpesarowyull anemenm, 4 — Kowmaxmol, 5§ — memaaauveckue obmomru,
6 — kopyrdosas Oeprcaaxa mepmodaemenma, 7— KopyHOoebl Hocumess, obmomru,
8 — nodeodu, 9 — eeprruii sameop newu, 10 — aayrdoswvili faaney, 11 — pybawxa
neuu, 12 — uszoaayuonnviii caoli (wapuroswiii kopynd), 18 — nodsodka oxaaxcoawwels
600b1.

Puc. 4. Temnepamypras 3a6UcCUMOCb KEPAMUNECKO20 U MEMAAAUNECKOZO HA2DEEAIOUIE20
anemenma (0 — Kepamuueckull Hazpeearowuil IAEMEHN, ® — MEMANIUNECKAR 06MOMEQ).

Puc. 5. Basucumocme cpedHuxr memnepamyp MmemansUNECKOZ0 HA2PECAIOWEL0 IAEMERMA oM
memnepamypyr 6 pabouem npocmparcmee newu (o). Ulmpuramu o6ozrnavaemcs npaede-
nodobrbiit 200 memnepamyproli 3asucumocmu T Kepamuueckozo Hazpesaousezo
anemenma.

LABORATORY FURNACE FOR TEMPERATURES UP TO 2 200K

»
Milan Longauer, Jaromir Havlica, Vladimir Ambruaz

Institute of Inorganic Chemaistry, Slovak Academy of Sciences, 842 36 Bratislava

The newly developed laboratory furnace for temperatures up to 2 200 K is provided with
heating element 3 (cf. Fig. 3). based on stabilized zirconium dioxide, and additional metal
winding 5, which is connected parallel and ensures attainment of the starting temperature.
The principle of the combination is based on the different dependence of electrical conductivity
on temperature, as shown in Fig. 1. Whereas with metal winding 2 the electrical conductivity
decreases with temperature, the ceramic heating element shows rising conduectivity. This
phenomenom influences the shape of the temperature profiles in the radial direction (Fig. 2).
A decrease of current in the metallic winding is likewise indicated by the temperature dependen-
ce of current for both heating elements plotted in Fig. 4. The character in the change in the
temperature conditions in the furnace can further be followed according to the dependence of
mean temperature T' calculated from equation (2). Availability of suitable heat resistant leads
and contacts is a limiting factor for attaining higher temperatures with the given design
arrangement.

Fig. 1. The types of temperature dependence of electrical conductivity for the ceramic heating
element 1 and the metallic winding 2.
Fig. 2. Temperature profiles in the furnace in radial direction below the starting temperature (2a)

and above the starting temperature (2b); 1 — ceramic carrier with metallic winding, 2 —
ceramic heating element (Zr®,; stabilized with CaO).
Fig. 3. Schematic diagram of the furnace; 1 — working space of the furnace, 2 — thermocouple,

3 — ceramic heating element, 4 — contacts, 5§ — metallic winding, 6 — corundum thermo-
couple holder, 7 — corundum winding carrier, 8 — supply leads, 9 — top furnace closu-
re, 10 — alund flange, 11 — furnace jacket, 12 — insulating layer (bead corundum),
13 cooling water supply.

Fig. 4. Temperature dependence of current passing through the ceramic and the metalic heating
element (o — ceramic heating element, ® — metallic winding).

Fig. 5. Temperature dependence of the mean temperatures of the metallic heating elements in the
working furnace space (o). Dashed line — probable course of the temperature dependence T
of the ceramic heating element.
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