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Erfindungsanspruch:

1. Vorrichtung zur plasmachemischen Niedertemperaturveraschung oxidierbarer k »hlenstoffhaltiger
Materialien mittels Gleichstromentladung, gekennzeichnet dadurch, daB a':fgesiebtes,
feinvermahlenes Probenmaterial auf einem ebenen Probenhalter im Plasma der positiven Saule
einer Niederdruck-Gleichstrom-Glimmentladung in Sauerstoff zwischen zwei Elektroden in einem
Entladungsrohr angeordnet ist.

2. Vorrichtung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf? 12~gs des Entladungsrohres mehrere
Elektroden angeordnet sind und sich jewsils zwischen zwei benachbarten Elektroden, zwischen
denen das Plasma geziindet wird, ein Probenhalter mit Probenmaterial befindet.

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur plasmachemischen Veraschung oxidierbarer fester kohlenstoffhaltiger Materialien
bei niedrigen Temperaturen und kleinen Reaktionszeiten.
Die Vorrichtung kann bei der Untersuchung mineralischer Bestandteile in Kohlen angewendet werden.

Charakteristik der bekannten technischen Lasungen

Grundlage der Niedertemperaturveraschung im Gastentladungsplasma ist die Bildung von Sauerstoffatomen und angeregten
Sauerstoffmolekiilen, die auch bei niedrigen Temperaturen mit Kohlenstoff oder organischen Substanzen reagieren, so da
vorwiegend CO, und H,0 gebildet werden. Die Plasmaerzeugung erfolgt (iblicherweice durch eine Hochfrequenzentladung,
wobei die Energie induktiv oder kapazitiv eingekoppelt wird. Statt der Hochfrequenzentladung kann auch eine Gleichstrom-, eine
Penningsche oder Siemenssche Entladung oder ElektronenstroBanregung verwendet werden {z.B. beschrieben in DE-

AS 1262047).

Beim VeraschungsprozeB im Gasentladungsplasma, das mittels Hochfrequenzentladung erzeugt wird, wird einerseits
Sauerstoff verbraucht, und andererseits miissen die Reaktionsprodukte abgefiihrt werden. Deshalb wird die Veraschung in
einem Durchstrémungssystem durchgefiihrt. Die Probe befindet sich dabei innerhalb des durch die Spule oder die Elektroden
erzeugten Plasmas oder aber auch auerhalb dieser Zone und wird von dem aktivierten Gas Giberstromt (J. R. Hollahan, A.T.Bell;
Techniques and Applikations of Plasma Chemistry; John Wiley & Sons, New York, 1974). Hollahan berichtet zusammenfassend
iiber Veraschungszeiten fiir 1g kohliges Probenmaterial von 70 bis 90 Stuaden.

Um die Veraschungszeit 2u verkiirzen, strémt das Gas aus mehreren paral’elen Entladungsstrecken liber die Probe, oder aber das
Probenmaterial ist por6s auf Quarzwolle gelagert, womit eine vergroBerte Kontaktfliche mit dem aktivierten Gasstrom errsicht
wird (US-PS 3.671.195). Die Benutzung mehrerer, parallel zueinander angeordneter Entladungsrohre innerhalb einer
Erregerspule zur Erhébung der Veraschungsgeschwindigkeit wird in DE-OS 2163946 beschrieben.

Die genannten Verfahren haben sich bewéhrt, besitzen jedoch den Nachteil, daBl die verwendeten Formen des Probeneintrags
entweder unzumutbar lange Veraschungszeiten oder aber Probleme bei der Riickgewinnung des festen Reaktionsriickstandes
zur Folge haben.

Ziel der Erfindung

Die Erfindung hat das Ziel, eine schonende Veraschung von Kohle oder anderen organischen Substanzen im Plasma mit
verringertem Zeitaufwand bei guter Beobachtungsméglichkeit des Veraschungsvorganges und guter Riickgewinnbarkeit fester
Reaktionsriickstdnde durchfihren zu kénnen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, eine Vorrichtung anzugeben, die eine schonende Veraschung oxidierbarer kohlenstoffhaltiger
Materialien im Sauerstoffplasma bei guter Beobachtungsméglichkeit des Veraschungsvorganges und kurzer Reaktionsdauer
gestattet sowie sichere Riickgewinnbarkeit der festen Reaktionsriickstdnde gewdhrleistet.

Erfindungsgemif wird die Aufgabe dadurch gelést, daR aufgesiebtes, feinvermahlenes Probenmaterial auf einem ebenen
Probenhalter im Plasma der positiven Saule einer Niederdruck-Gleichstrom-Glimmenttadung im Sauerstoff zwischen zwei
Elektroden im Entladungsrohr angeordnet ist. Die Niederdruck-Gleichstrom-Glimmentladung brennt in einem glésernen,
durchsichtigen Entladungsrohr, durch das das Gas strémt.

Diese Probenanordnung gibt — insbesondere im Vergleich zur Probenanordnung der im allgemein {iblichen Veraschung mit
Hilfe der durchstrémten Hochfrequenzentiadung auRerhalb der erregenden Elektroden bzw. Spulen — die Maglichkeit, die
Probe in das Gebiet der positiven Saule mit maximaler Konzentration aktivierter Teilchen ohne Rekombinationsverluste und
hoher Veraschungsgeschwindigkeit zu bringen, und auBerdem gestattet diese Anordnung eine gute Beobachtung des
Veraschungsvorganges.

Zur weiteren Verringerung des Zeitaufwandes bei der Veraschung sind in eine: besonderen Ausgestaltung der Erfindung lings
des Entladungsrohres mehrere Elektroden angeordnet. Dadurch ist es méglich, mit einer einmaligen Beschickung des Raumes
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zwischen jeweils zwei Elektroden mit auf den Probenhaltern angeordnetem Probenmaterial und einer einmaligen Evakuierung
die Veraschung im Bereich der beiden Entladungsstracken nacheinander durch geeignete Umschaltung der Betriebsspannung
von einer Entladungsstrecke auf eine andere auszufiihren. Mit dieser Beschickungsart ist eine deutliche Zeiteinsparung
gewidhrleistet. Die Benutzung einer langen Entladungsstrecke z2ur Verringerung des Zeitaufwandes bei der Veraschung wiirde
sine entsprechend hohe Ziind- bzw. Bremsspannung erfordern, die entwe der in den meisten Fillen nicht zur Verfiigung steht
oder aber aufwendige Isolationen notwendig macht,

Ausfihrungsbeispiel

Die wesentlichen Teile der erfindungsgemiBen Versuchsapparatur sind in Figur 1 dargestelit.

Das langgestreckte Entladungsrohr, das einen Durchmesser von 4,5¢m und eine Lénge von 60cm besitzt, weist drei seitliche
Elektrodenansétze mit becherférmigen Ni-Elektroden auf. Der Abstand zwischen den Elektroden betrégt 25cm. Das
Entladungsrohr endat zwecks Beschickung mit Probenmaterial PM einseitig in einem Planflansch PF, der mit einer
Floatglasscheibe FG abgedeckt ist. V. eiterhin sind am Entladungsrohr Offnungen zum Durchstrémen des Rohres mit Sauerstoff
und zum Evakuieren vorgesehen. Das aufgesiebte, fein zermah!ene Probenmaterial (500mg) istauf 20cm langen Glasplatten GP
im Entladungsrohr jewsils zwischen zwei Elektroden angeordnet.

Ein Sauerstoffstrom aus der O,-Stahlflasche, geregelt durch ein Reduzierventil RV und ein Nadelventil NV, strémt durch das
Entladungsrohr und wird durch eine Drehschiebervorvakuu:~-pumpa YV (4m?/h) abgepumpt. Die Evakuierungszeit nach
Beschickung des Ertladungsrohres betrégt etwa 30 Minuten. Der Druck im Entladungsrohr wird mit einem schwenkbaren
U-Rohr-Manometer UV mit SilikonfGllung bestimmt. Als Stromversorgung fiir die Entladung dient ein 3-kV-
Hochspannungsgleichrichter HSG, der mit 300mA belastet werden kann. Der Vorwiderstand R betrédgt 20kQ.

Miteinem Entladungsstrorn von 70maA, einer Betriebsspannung von 2,2kV, einer Sauerstoff-DurchfluBrate von 1,51/h und einem
Druckim Entladungsrohr von 133Pa nimmt die Veraschur g einer Braunkohlenprobe (500 mg) 90 Minuten in Anspruch. In Figur
2 ist der zeitliche Verlanf diaser Veraschung mit Hiife eine. Niederdruck-Gleichstrom-Glimmentladung als Masseverlust der zu
veraschenden Probe a=r5~2t¢lli. Der AbschluB des Verasc wngsvorganges ist deutlich sichtbar am Farbumschlag des Leuchtens
der positiven Séule von einer weiBlich-blulichen Férbung in die violette Farbung der Sauerstoffentladung.

Durch réntgenographische Untersuchung der mineralischen Riickstande konnte auf eine Behandlungstemperatur zwischen
120°C und 150°C geschlossen werden.

Nach Umschaltung von der ersten Entladungsstrecke ES 1 auf die zweite Eniiadungsstrecke ES2 mit Hilfe des Schalters S kann
die Veraschung auch hiet erfolgen.
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