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(57) Abstract: The invention relates to a process for producing a bursting disc, wherein at least one surface of a porous
unimpregnated section of the bursting disc having a pressure surface and a surface arranged opposite to said pressure surface is
coated with silicon carbide or silicon-infiltrated silicon carbide.

(57) Zusammenfassung: Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung einer Berstsicherung, wobei mindestens
eine Oberfliache eines pordsen nicht imprégnierten Abschnitts der Berstsicherung mit einer Druckobertldche und einer dieser
gegeniiberliegend angeordneten Obertldche mit Siliziumkarbid oder siliziuminfiltriertem Siliziumkarbid beschichtet wird.
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Beschichtete Keramikberstsicherung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer beschichteten Keramik-

berstsicherung.

Berstsicherungen werden in der Apparatetechnik gegen Uberdruck bzw. Unterdruck
eingesetzt. Damit soll zuverlassig verhindert werden, dass nicht erwunschte Druckni-
veaus in Apparaten unter- oder Uberschritten werden, indem die zentrale Berst-
scheibe als Einmal-Membran als eine Art ,Opfermaterial* zerbirst. Die Membran ist in
der Regel eine dinne Metallfolie, bestehend aus Stahl, Edelstahl oder Graphit; es
kénnen auch andere Materialien verwendet werden, um die Berstscheibe an eine

bestimmte Anwendung anzupassen.

Berstsicherungen bieten eine schnelle Reaktion auf eine Veranderung des System-
Druckes. Ist die Membran einmal zerstért, kann diese nicht wieder geschlossen wer-

den.

Diese Sicherungskomponenten unterliegen strengen Baumusterprufungen. Die
Komponenten mussen daher besonders sorgfaltig hergestellt werden und auch wah-

rend des Einsatzes ihre ursprunglichen Eigenschaften beibehalten.

Bei korrosiven Anwendungen, insbesondere oxidierenden Anwendungen mussen
Berstsicherungen besonders robust ausgefihrt werden, um den Sicherheitsanspri-

chen gerecht zu werden.

Berstsicherungen werden standardmafig aus mit Harz impragniertem Feinkorngra-
phit hergestellt. Diese Harzimpréagnierung, die den herstellungsbedingt porésen Gra-

phit gasdicht macht, ist im Regelfall gegen Saurekorrosion bestandig.

Berstsicherungen aus Kohlenstoff oder Graphit weisen eine gute Korrosionsbestéan-
digkeit auf. Die herstellungsbedingt porésen Graphitkérper werden zur Abdichtung

mit Kunstharzen, wie Phenol-, Formaldehydharzen oder Furanharzen impragniert
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und die Zersetzungstemperaturen der Impragnierharze bestimmen die maximal er-

reichbare Einsatztemperatur.

Ein weiterer Nachteil von kunstharzimpragnierten Berstsicherungen besteht darin,
dass die Festigkeit mit zunehmender Temperatur betrachtlich abnimmt, bei einer
Temperatursteigerung von 0 bis 150 °C im Durchschnitt um ca. 20%. Temperaturen
oberhalb 20 °C fuhren bereits zu einem Festigkeitsabfall, der bei Graphitwerkstoffen

fur den Bau von Druckgeraten bertcksichtigt werden muss.

Der Betreiber von mit Berstsicherungen aus impragniertem Graphit ausgestatteten
Behaltern ist so gezwungen, fur jede Betriebstemperatur besondere Berstsicherun-

gen bereitzuhalten.

Fur Hochtemperaturanwendungen und stark korrosive Anwendungen sind somit un-
zureichende Lésungen aus impragniertem Graphit erhaltlich, die zudem nur bis ma-
ximal 200 °C anwendbar sind. Je nach Einsatzmedium kann die maximale Einsatz-
temperatur stark vermindert sein. Metallische Werkstoffe sind bei Hochtemperatur-
anwendungen nur unzureichend einsetzbar, da Metalle bei Temperatursteigerungen

ihre Festigkeit verlieren.

Gegen extrem starke L&ésungsmittel oder oxidierende Medien wie beispielsweise Sul-
fit, heiRen Sauerstoff (T<300 °C) oder weitere oxidierend wirkende Medien ist harz-

impréagnierter Graphit nicht bestandig.

Graphit ist ein Werkstoff, der bei einer Temperaturerhéhung seine Festigkeit nicht
verliert. In Bezug auf Festigkeitsverluste stellt bei héheren Temperaturen die Imprag-
nierung ein besonderes Problem dar, da das Harz und/oder die Graphitstruktur oxi-
dativ angegriffen werden. Es sind also oxidationsbesténdige Beschichtungen erfor-

derlich, die wirksam gegen einen oxidativen Angriff schitzen.

Es ist bekannt, Graphitscheiben fir Berstsicherungen mit einer Schicht aus Pyro-

kohlenstoff zu Uberziehen. Pyrokohlenstoff ist gasundurchlassig, temperaturbestan-
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dig und die Festigkeit ist bis zu Temperaturen von etwa 1000 °C praktisch unabhan-

gig von der Temperatur.

Die Abscheidung von Pyrokohlenstoff beschrankt sich jedoch nicht auf die Oberfla-
che der Graphitscheibe, ein Teil des Kohlenstoffs wird vielmehr im Innern der
Scheibe an den Porenwandungen abgelagert. Der Umfang derartiger die Festigkeit
der Graphitscheibe beeinflussender Ablagerungen wird durch vor allem durch die
Porenstruktur des Graphits sowie durch die Reaktionsbedingungen bestimmt. Diese
Faktoren weisen in diesem Fall eine gréRere Schwankungsbreite auf, variiert wird
auch die Bruchfestigkeit von mit Pyrokohlenstoff beschichteten Graphitscheiben be-
trachtlich, wodurch vor allem die Berechnung des jeweiligen Berstdrucks unmaoglich

wird.

Es ist weiter bekannt, aus Graphitscheiben bestehende Berstsicherungen mit einer
Glaskohlenschicht zu Uberziehen. Glaskohlenschichten werden dadurch hergestellt,
dass flussige Kunstharze, z.B. Phenol-, Formaldehydharz, auf Graphitscheiben auf-
getragen und in situ ausgehéartet und karbonisiert werden. Die flissigen Harze drin-
gen ebenfalls zum Teil in das Porensystem des Graphits ein und erhéhen dessen

Festigkeit in einem nicht berechenbaren Ausmall.

Wesentliche Nachteile von Berstsicherungen aus Metallen sind oftmals nicht befrie-
digende Bestandigkeit gegen korrodierende Medien und vor allem bei einer erhéhten

Temperatur die Verformung der folienartigen Berstscheibe.

Es muss also ein Werkstoff gefunden werden, der in extremer Atmosphare bestandig

ist und auch bei einer Temperaturerhdhung seine Festigkeit beibehalt.

Es ist Aufgabe der Erfindung, die Nachteile der bekannten Berstsicherungen zu ver-
meiden, die Streuung der effektiven Berstdricke zu verkleinern und Berstsicherun-

gen mit gro3er, temperaturunabhéngiger Berstgenauigkeit zu generieren.
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Gel6st wird dieses Problem erfindungsgemaf durch ein Verfahren geman Anspruch
1, dass es sogar Uberraschend erméglicht, Hochtemperaturanwendungen mittels
Berstsicherungen zuverlassig abzusichern. Durch die Oberflachenreaktion eines Ab-
schnitts der porésen nicht impragnierten Berstsicherung mit Siliziumkarbid oder silizi-
uminfiltriertem Siliziumkarbid entsteht ein fester Materialverbund, der bei héheren

Temperaturen bestandig ist.

Besonders bevorzugt ist die Berstsicherung gasundurchlassig.

In einer bevorzugten Variante kann vor dem Aufbringen der Schicht aus Siliziumkar-
bid oder siliziuminfiltriertem Siliziumkarbid Silizium auf der Oberflache der Berst-
scheibe abgeschieden werden. Irgendein SiliziumUberschuss auf der Oberflache
kann durch Verwendung von S&uren wie beispielsweise verdampftem Chlorwasser-
stoff bei Temperaturen zwischen 1200 und 1400 °C entfernt werden. Das HCl rea-
giert mit dem Silizium unter Bildung eines Silans, reagiert jedoch mit dem Silizium-
karbid nicht.

Vorzugsweise besteht die Berstsicherung aus Graphit. Besonders geeignet sind alle
Graphitkérper, die durch Verfahren wie Strangziehen, Trockenpressen oder isostati-

sches Pressen erhaltlich sind.

Bevorzugt wird eine Berstsicherung aus Graphit oder aus Rufd und Graphit mit

Schlicker Uberzogen, wobei der Schlicker feinverteiltes Siliziumkarbid, feinverteilten
Kohlenstoff und Bindemittel enthalt. Vorzugsweise wird der Schlicker eingetrocknet,
das Bindemittel durch Erhitzen zerstért und der Uberzug mit den Kohlenstoffkérpern

durch Kontakt mit flussigem Silizium siliziert.

Durch die Dicke und die Zusammensetzung der Schlickerschicht lassen sich die phy-

sikalischen Eigenschaften der Verbundkdrper variieren.

Ferner bevorzugt ist es, dass eine Berstsicherung aus Graphit oder aus Rul3 und

Graphit mit einer CVD-Beschichtung aus Siliziumkarbid versehen wird.
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Vorzugsweise wird die Berstsicherung vor oder nach der Beschichtung maschinell zu

der gewlnschten GréRe oder Form verarbeitet.

Bevorzugt wird das Siliziumkarbid durch Reduktion einer Silizium und Kohlenstoff
enthaltenden Gasmischung gebildet. Das Silizium wird vorzugsweise durch Reduk-

tion von halogenierten Silanen gebildet.

Bevorzugt ist die Beschichtung dicht gegen chemische Angriffe (z.B. besonders

bevorzugt oxidative Agentien) und Erosion.

Da der Entlastungsraum von Berstsicherungen aus Graphit im Regelfall eine naturli-
che Umgebung ist, z.B. die Atmosphare, ist es nicht zwingend erforderlich beide

Seiten der Berstscheibe mit SiC zu beschichten.

Durch die Beschichtung mindestens einer Oberflache einer porésen nicht imprag-
nierten Berstsicherung wird bereits Uberraschend ein hoher Sicherheitszuwachs er-
reicht, da nun von dieser Seite beobachtet werden kann, ob die dem extrem korrosi-
ven Medium zugewandte Seite korrodiert. Dies kann rein visuell, durch Inspektion
erfolgen, oder aber durch einfache, elektronische Einrichtungen. Solche Einrichtun-
gen sind z.B. Leitfahigkeitsmessgerate oder dunne Drahte, welche bei Drahtbruch
ein Signal zur Sicherheitssteuerung aussenden, worauf die Anlage in einen sichern
Modus gefahren werden kann. Solche Signaleinrichtungen mussen dann lediglich
durch Beschichtungen, z.B. aus PFA oder aufgedampften Metallen, gegen Korrosion
aus der Atmosphare gesichert werden. Uberraschend sind so bevorzugte
Einsatztemperaturen von 300°C-1200°C in beispielsweise extrem korrosiven Medien

zu verwirklichen.

Ungeachtet dessen, ob Signaleinrichtungen verwendet bzw. geschutzt werden mus-
sen, ist es bevorzugt auch Kunststoffe wie Cyanatester, Kunstharze, wie z.B. Phenol-
harze, oder auch Beschichtungen aus der Familie der Polysilazane zu verwenden,

um den Graphit gegen Luft-Atmosphére zu schutzen.
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In einer bevorzugten Variante muss eine Berstsicherung gegen Uberdruck bis ca. 1
bar(U) auch gegen Vakuum abgesichert werden. Es handelt sich um sogenannte
Vakuumberstscheiben, die mit VakuumstlUtzen versehen sind. Diese Vakuumstitzen
werden vorzugsweise nach Figur 1 ausgefuhrt. Hier werden zwei Stutzbalken aus
SiC oder aus mit SiC beschichteten Graphit auf die Berstscheibe mit SiC-Kleber auf-

geklebt und dann aufgesintert.

Die fast identische Kontur kann jedoch besonders bevorzugt auch in den Graphit so-
fort eingefrast werden. Ein solcher Verbund ist ungleich stabiler und ist nach der Be-

schichtung mit Siliziumkarbid dann einsatzbereit.

Vorzugsweise kénnen alle Beschichtungen bzw. Infiltrierungen auch mit dem sog.
LPI-Verfahren erfolgen. Besonders bevorzugt kann ferner das sog. CVI-Verfahren
zur Beschichtung und Oberflacheninfiltration des Graphits mit SiC Verwendung fin-

den.

Gegenstand der Erfindung ist ferner eine Berstsicherung, bei der mindestens eine
Oberflache eines porésen nicht impragnierten Abschnitts der Berstsicherung mit ei-
ner Druckoberflache und einer dieser gegenuberliegend angeordneten Oberflache

mit Siliziumkarbid oder siliziuminfiltriertem Siliziumkarbid beschichtet ist.

Besonders bevorzugt ist in Berstsicherung eine Vakuumstitze eingefrast und/oder

ein Signaldraht eingelassen.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Berstsicherung, dadurch gekennzeichnet,
dass mindestens eine Oberflache eines pordsen nicht impragnierten Ab-
schnitts der Berstsicherung mit einer Druckoberflache und einer dieser ge-
genuberliegend angeordneten Oberflache mit Siliziumkarbid oder siliziumin-

filtriertem Siliziumkarbid beschichtet wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Berstsiche-

rung gasundurchlassig ist.

3. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriuche , da-
durch gekennzeichnet, dass eine Berstsicherung aus Graphit oder aus Rul}

und Graphit mit Schlicker Uberzogen wird.

4. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriche , da-
durch gekennzeichnet, dass der Schlicker feinverteiltes Siliziumkarbid, feinver-

teilten Kohlenstoff und Bindemittel enthalt.

5. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Schlicker eingetrocknet wird, das Bindemittel durch
Erhitzen zerstért und der Uberzug mit den Kohlenstoffkérpern durch Kontakt

mit flussigem Silizium siliziert wird.

6. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass eine Berstsicherung aus Graphit oder aus Ruf und Gra-

phit mit einer CVD-Beschichtung aus Siliziumkarbid versehen wird.

7. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Berstsicherung vor oder nach der Beschichtung ma-

schinell zu der gewunschten GréR3e oder Form verarbeitet wird.
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8. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspruche, dadurch
gekennzeichnet, dass das Siliziumkarbid durch Reduktion einer Silizium und

Kohlenstoff enthaltenden Gasmischung gebildet wird.

9. Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspriche , da-
durch gekennzeichnet, dass das Silizium durch Reduktion von halogenierten

Silanen gebildet wird.

10.Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspruche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Beschichtung dicht gegenuber oxidativen Agentien

ist.

11.Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspruche, dadurch

gekennzeichnet, dass die Einsatztemperatur 300 bis 1200 °C betragt.

12.Verfahren nach einem oder mehrerer der vorangehenden Anspruche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Beschichtung mit einem LPI- und/oder CVI-Verfah-

ren erfolgt.

13. Berstsicherung, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eine Oberfléache
eines porésen nicht impragnierten Abschnitts der Berstsicherung mit einer
Druckoberflache und einer dieser gegentberliegend angeordneten Oberflache

mit Siliziumkarbid oder siliziuminfiltriertem Siliziumkarbid beschichtet ist.

14. Berstsicherung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass diese

gasundurchlassig ist.

15. Berstsicherung nach einem oder mehrerer der Anspruche 13 und 14, dadurch

gekennzeichnet, dass in die Berstsicherung eine Vakuumstutze eingefrast ist.

16. Berstsicherung nach einem oder mehrerer der Anspruiche 13 bis 15, dadurch

gekennzeichnet, dass in die Berstsicherung ein Signaldraht eingelassen ist.
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