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69 Anlage und Verfahren zum Behandeln von Metallen im Vakuum.

6) Der Erfindung beschreibt eine Anlage zum Behandeln

von Metallen unter Vakuum, insbesondere zum
Destillieren von Metallen und/oder Metalloxyden. In die-
ser Anlage konnen die Verfahrensschritte Destillation,
Kondensation, Erstarren, Schmelzen und Abgiessen nach-
einander ohne Prozessunterbrechung durchgefiibrt wer-
den. Die gesamte Schmelze kann am Schluss in einem Guss
abgegossen werden, so dass die Anlage sofort wieder fiir
den nichsten Arbeitsgang zur Verfiigung steht.
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PATENTANSPRUCHE

1. Anlage zum Behandeln von Metallen unter Vakuum,
insbesondere zum Destillieren von Metallen und/oder von
Metallverbindungen, dadurch gekennzeichnet, dass sich un-
ter dem Reaktionsgeféiss (1) ein Kondensator (3) befindet,
der mit einer Mehrzonenheizung (4) ausgerustet ist, und am
" unteren Ende des Kondensators sich eine Offnung (5) befin-
det, durch die einmal die gesamte Anlage evakuiert wird und
die zum anderen als Auslass fiir die Schmelze dient und dass
unterhalb des Kondensators eine Kokille zum Auffangen
der Schmelze angebracht ist.

2. Anlage nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass am unteren Teil des Kondensators eine Kiihleinrich-
tung (7) angebracht ist, welche durch einen Warmetauscher
(8) und eine Umwiélzpumpe (9) ergéinzt wird.

3. Verfahren zum Behandeln von Metallen unter Vaku-
um, insbesondere zum Destillieren von Metallen und/oder
von Metallverbindungen mit einer Anlage nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass folgende Verfahrensschritte
nacheinander ohne Prozessunterbrechung in einer Anlage
durchgefiihrt werden: Destillation, Kondensation, Erstar-
ren, Schmelzen und Abgiessen, wobel der Schmelzvorgang
so ablduft, dass in dem Kondensator (3) zunichst die Off-
nung (5) durch die erstarrte Schmelze verschlossen wird und
durch eine Mehrstufenheizung, deren Stufen nacheinander
von oben nach unten eingeschaltet werden, das Kondensat
von oben nach unten schmilzt und so nach Aufschmelzen
der Offnung (5) die gesamte Schmelze in einem Guss in eine
unter dem Kondensator sich befindende Kokille abfliessen
kann.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass als weiterer Verfahrensschritt vor der Destillation zu-
néchst eine Reduktion einer Metallverbindung stattfindet.

BESCHREIBUNG

Die Erfindung betrifft eine Anlage zum Behandeln von
Metallen unter Vakuum, insbesondere zum Destillieren von
Metallen und/oder von Metallverbindungen. Dabei wird
z.B. eine zu reduzierende Metallverbindung mit einem uned-
leren Metall in Kontakt gebracht. Nach Aufheizen bis zur
Reaktionstemperatur 14uft die Reduktion unter Vakuum ab.
Die Temperatur liegt iiber dem Siedepunkt des entstehenden
Metalls, daher liegt dieses nach dem Prozess in Dampfform
vor und muss dann kondensiert werden.

Es sind Anlagen zum Destillieren von Metallen und/oder
Metallverbindungen bekannt, bei denen sich iiber dem Re-
aktionsgeféss ein Kondensator befindet. Das in diesem kon-
densierte Metall muss dann mechanisch abgebaut werden.
Dieser Vorgang ist mithselig, und ausserdem stellt er einen
separaten Arbeitsgang dar, wihrend dessen der gesamte Pro-
zess unterbrochen ist.

Die Aufgabe der Erfindung ist es, die gesamte Anlage so
auszubilden, dass alle fiir den Prozess nétigen Schritte, nim-
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lich Destillation, Kondensation, Erstarren, Schmelzen und
Abgiessen in einer Anlage ohne Prozessunterbrechung aus-
gefiihrt werden konnen, dass nach der Kondensation des ge-
wonnenen Metalls oder der Metallverbindungen im festen
Zustand ein Ausschmelzen moglich ist und dass die Schmel-
ze dann in einer separaten Kokille aufgefangen werden
kann, so dass die gesamte Anlage sofort wieder fiir den
néchsten Arbeitsgang zur Verfiigung steht.

Die Aufgabe wird durch die kennzeichnenden Teile des
1. und 3. Anspruches geldst. Um die Kondensationswéirme
im Kondensator abzufiihren, wird eine Kiihleinrichtung an-
gebracht, die mit einem Wirmetauscher und einer Umwilz-
pumpe verbunden ist.

Die Vorteile bestehen darin, dass nach Ende des Prozes-
ses ein Kompaktguss gewonnen wird, der Kondensator ge-
leert ist und nach Auswechseln der Kokille die Anlage fiir
die ndchste Charge sofort wieder zur Verfiigung steht.

Anhand der folgenden Abbildung soll die Erfindung ni-
her erldutert werden.

In der Abbildung ist mit 1 das Reaktionsgefiss bezeich-
net und mit 2 die zugehdrige Heizungsanordnung. Darunter
befindet sich ein Kondensator 3, welcher von einer Mehrzo-
nenheizung 4, die im vorliegenden Beispiel aus 3 Zonen be-
steht, umgeben ist. Das untere Ende des Kondensators wird
durch die Ausgussoffnung 5 gebildet. In der Kokille 6 wird
die Schmelze aufgefangen. Eine Kiihleinrichtung 7 am unte-
ren Ende des Kondensators ist mit einem Wirmetauscher 8
und mit einer Umwiélzpumpe 9 verbunden. Das Reaktions-
gefiss 1 wird iiber den Vakuumanschluss 11 und den Kon-
densator 3 evakuiert. Der Vakuumanschluss 12 dient dazu,
einen Druckausgleich zwischen dusserer Ofenkammer und
Reaktionsgefiss 1 herzustellen.

Im folgenden wird an einem Beispiel der Ablauf des Ver-
fahrens beschrieben:

Die untereinander reagierenden Stoffe, z.B. ein Oxyd ei-
nes ersten Metalles und ein zweites, unedleres Metall, befin-
den sich als Charge 10 im Reaktionsgefiss 1. Unter Vakuum
bei einem Druck von ca. 102 mbar erfolgt die Aufheizung,
bis die Reduktion eintritt. Da es sich um eine exotherme Re-
aktion handelt, steigt die Temperatur infolge der freiwerden-
den Energie noch weiter bis liber die Verdampfungstempera-
tur des ersten Metalles an, so dass dieses sich jetzt in dampf-
férmigem Zustand befindet. Dieser Metalldampf wird auf-
grund des Dampfdruckgefilles in den Kondensator 3 befdr-
dert. Bei der Mehrzonenheizung 4 ist zunichst nur die obere
Zone in Betrieb. Die Temperatur in diesem Bereich liegt un-
terhalb der Verdampfungstemperatur des Metalles. Im unte-
ren Bereich liegt die Temperatur unterhalb des Schmelz-
punktes. Daher kondensiert der Metalldampf im oberen Be-
reich des Kondensators und erstarrt im unteren Bereich. Die
Offnung 5 wird dabei verschlossen. Danach werden die an-
deren Zonen der Heizung von oben nach unten in Betrieb
gesetzt, und das Metall schmilzt von oben nach unten, bis
die Offnung 5 aufgeschmolzen ist. Jetzt kann das Metall in
einem Guss in die Kokille 6 fliessen.
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