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Vorwort.

Die Notwendigkeit einer zusammenfassenden Darstellung der Eigenschaften,
der Verarbeitung und der Verwendungsmethoden der im Vakuumrséhrenbau
gebrauchten Werkstoffe bedarf im Zeitalter einer hochentwickelten Elektronen-
und Tonentechnik wohl keiner ausdriicklichen Begriindung. Der AnlaB fiir das
vorliegende Buch war jedoch weniger der Mangel eines derartigen Werkes, als
das den Verfassern bei ihrer Industrie- bzw. Lehrtdtigkeit gleichermaflen sich
aufdringende, wohl jedem Fachmann bekannte unbefriedigende Gefiihl, daB sich
dieses Arbeitsgebiet infolge seiner Vielgestaltigkeit und schwierigen Ubersehbar-
keit zum Teil noch im Zustande der alten Alchemie befindet. Ob eine Serie von
Versuchsrohren gelingt, hingt in manchen Laboratorien buchstédblich vom Wetter
ab; man arbeitet hiufiger nach Rezepten und Uberlieferungen als nach klaren
physikalischen FErkenntnissen, und da allgemeine GesetzméBigkeiten kaum
bekannt sind, besteht immer die Gefahr, daB die empirischen Erfahrungen.
des Einzelnen iiberschatzt und fiir solche gehalten werden. Die auf diese Weise
verursachten Hemmungen industrieller Aufgaben und wissenschaftlicher Arbeiten
zu verringern, scheinbare Widerspriiche auf auseinanderliegenden Gebieten der
Vakuumroéhrentechnik zu kldren und so weit als irgendméglich die qualitative
Betrachtungsweise durch quantitative Angaben zu ersetzen, haben sich die
Verfasser als Aufgabe gestellt.

Uberblickt man die groBe Zahl der Einzeltatsachen des Gebietes, so wird man
verschiedener Meinung dariiber sein kénnen, ob eine streng systematische Ein-
teilung, entsprechend den einzelnen Werkstoffen, oder eine an die verschiedenen
Zweige der Vakuumrshrentechnik ankniipfende Darstellung vorzuziehen sei.
Der besseren Ubersichtlichkeit wegen haben wir iiberwiegend die systematische
Darstellung gewéhlt. Hochschmelzende Metalle, Platinmetalle, unedle Metalle
und ihre Legierungen, Quecksilber, Alkali- und FErdalkalimetalle, Graphit,
Gldser, Quarz, keramische Baustoffe, Leuchtstoffe, Gase und Dimpfe wurden
in getrennten Kapiteln behandelt, von denen jedes Gewinnung, Zusammen-
setzung, chemische und physikalische Eigenschaften und die Verarbeitungs-
technik des betreffenden Werkstoffes bis zu- den Rohreneinzelteilen enthilt.
Dabei wurde besonders darauf geachtet, den Stoff auf das fiir den Rohrenbau
wesentliche zu beschrinken; fiir alle weitergehenden Fragen der Werkstoff-
kunde bzw. Metallographie wurde auf die bestehenden Handbiicher verwiesen.
Einige fiir die Hochvakuumtechnik wesentliche metallographische und ver-
arbeitungstechnische Gesichtspunkte sind in besonderen Abschnitten zusammen-
gefaBBt. Da die R6hrenelektroden im Betrieb oder schon bei der Herstellung hohen
Temperaturen ausgesetzt sind, wurden hier wie in den Einzelabschnitten iiber die
verschiedenen Werkstoffe thermische Konstanten, kristallographische Vorginge
und chemische Reaktionen bei erhéhter Temperatur besonders beriicksichtigt.

Die Einzelabhandlungen iiber die verschiedenen Werkstoffe muBten fiir
gewisse rohrentechnische Spezialgebiete, welche die Kenntnis der gegenseitigen
Beeinflussung verschiedener Werkstoffe erfordern, erginzt werden. Daher sind
die Herstellung von Glithkathoden, Photokathoden und kalten Kathoden,
vakuumdichte Verbindungen und Gettermethoden in besonderen Kapiteln
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behandelt. Der Anhang enthilt schlieBlich eine Reihe von Kurventafeln und
Zusammenstellungen héufig gebrauchter physikalischer Konstanten sowie ein
ausfithrliches Literatur- und Sachverzeichnis.

Es ist selbstverstandlich, dafl die Verfasser unwillkiirlich diejenigen Teile
des Gebietes bevorzugt haben, die ihrem Erfahrungskreis niher lagen. Eine
weitere Einschrankung ist dadurch gegeben, dal ein groBer Teil der Vakuum-
rohrentechnik auf Entwicklungsarbeiten der rohrenbauenden Firmen des
In- und Auslandes beruht, die nicht oder nur sehr schwer zuginglich sind.
So weit als moéglich waren wir bemiiht, die dadurch vorhandenen Liicken zu
schlieflen; fiir alle weiteren Hinweise sind wir dankbar.

Samtliche Literaturhinweise finden sich im Text als eingeklammerte Namen
mit der die einzelne Arbeit des Autors kennzeichnenden Nummer; im Literatur-
verzeichnis sind die Autorennamen (mit Inhaltsschlagworten der betreffenden
Arbeit) alphabetisch geordnet. Entsprechend dem Charakter des Buches sind
bei den Literaturangaben Erstvercffentlichunigen nur dann angefithrt, wenn
sie eine umfassende, der heutigen Kenntnis entsprechende Darstellung des
betreffenden Gebietes vermitteln. So enthilt z. B. der Abschnitt ,,Barium-
Pastekathoden® keinen Hinweis auf die grundlegenden Arbeiten von Wehnelt,
der Abschnitt ,,Getterung mit Phosphor* keinen Hinweis auf Malignani.

Patente sind wie Literatur behandelt. Aus diesem Grunde bedeutet die
Zitierung eines Patentes lediglich einen sachlichen Hinweis auf dort beschriebene
Einzelheiten. Keinesfalls enthilt die Nennung oder Nichtnennung eines Patentes
irgendwelche patentrechtlichen Aussagen iiber Prioritdt, Schutzumfang oder
Warnung vor Nachahmung; daher sind verfallene Patente ohne Unterschied
neben noch bestehenden genannt. Dariiber hinaus enthebt auch die Erwéhnung
einer Erfahrung oder Anordnung in diesem Buch niemand von der Verpflichtung,
vor gewerblicher Benutzung die Patentlage zu kldren.

In den Tabellen sind Durchschnittswerte mit dem Zeichen =~ (ungefihr)
gekennzeichnet; Zahlen ohne dieses Zeichen sind gemessene Einzelwerte. Druck-
einheiten sind durchweg in Tor (1 Tor = 1 mm Hg) angegeben. Die Abbildungen
wurden nach Moglichkeit mit einem VergleichsmaBstab versehen, um die Ent-
nahme einzelner Abmessungen zu erleichtern.

Im Interesse des Buches erschien es uns verschiedentlich notwendig, auf
Grund eigener Erfahrungen Herstellerfirmen zu nennen; diese Nennungen sind
selbstverstandlich weder vollstindig, noch sollen sie ein Werturteil gegeniiber
anderen nicht genannten Firmen enthalten. Einer Reihe von Firmen, ins-
besondere der Leitung des Siemens-Réhrenwerkes und der Leitung von Tele-
funken, der -Deutschen Gliihfadenfabrik, der Osram-G. m. b. H., den Siemens-
Reiniger-Werken, der Gladitz G. m. b. H., der Steatit Magnesia Co., der
Westinghouse Co. u. a. schulden wir besonderen Dank fiir Unterstiitzung des
Buches durch Uberlassung von Bildmaterial. Weiterhin danken wir fiir wesent-
liche Anregungen den Herren Dr. Lauster, Dir. Lenke, Dr. P. Schwarzkopf
und Dr. Ungelenk, fiir freundliche Hilfe bei der Herstellung des Bild- und
Kurvenmaterials insbesondere den Herren Dr. Gadamer, Dipl.-Ing. Michel
und Dr. Molthan. Der Verlagsbuchhandlung danken wir fiir die verstindnis-
volle Sorgfalt, mit der sie die Herstellung des Buches durchgefiihrt hat.

Berlin, Februar 1936.
W. Espe. M. Knoll.



Inhaltsverzeichnis.

1. Einfiihrung . . . . . . . . . . e e e e e e e e e
2. Metallographische Vorbemerkungen . . . . . . . . . . . . . . . .. . ...
a) Rekristallisation . . . . . . . . . . ... Lo oo
b) Verfestigung durch Kaltverformung; Duktilitat . . . . . . . . . . .. ..
¢) Kriechgrenze und Formbestindigkeit. . . . . . . . . . . . . . . . . ..
d) EinfluB des Reinheitsgrades. . . . . . . . . . . . .. . ..o
3. Hochschmelzende Metalle und Legierungen . . . . . . . . . . . . . . . ..
a) Sinterverfahren . . . . . . . . . . .. .00 00000

b) Wolfram . . . . . . . . . . . Lo
Erzaufbereitung S.12. — Metallgewinnung 8. 12. — Rohverarbeitung
S. 13. — Einfluf} von Beimengungen auf die metallographischen Eigenschaften

S. 14. — Warmfestigkeit und Warmbruchdehnung S. 18. — Elastizitdtsmodul

und Torsionsmodul S.19. — Thermische Daten S.21. — Chemische Eigen-
schaften S.22. — Technische Anwendungen S. 24.

¢) Molybdan . . . . . . . . . . . . Lo

Erzaufbereitung S. 30. — Metallgewinnung S. 30. — Rohverarbeitung S. 30.

Physikalische Eigenschaften und Bearbeitbarkeit S.31. — Chemische Eigen-
schaften S.32. — Technische Anwendungen S. 32.

d) Wolfram-Molybdan-Legierungen . . . . . e e e e e

e) Tantal . . . . . . . . . L L oL e

Erzaufbereltung und Metallgewmnung S 36. — Physikalische Eigenschaften

S. 87. — Chemische Eigenschaften S.37. — Technische Anwendungen S. 39.

f) Niob (Columbium) . . . . . . . . . . . . . ...

4. Platinmetalle und Legierungen . . . . . . . . . . . . . . .. ...

a) Platin und Legierungen . . . . . . . . . . . . . ..o

Gewinnung und Verarbeitung S. 41. — Physikalische Eigenschaften S. 44. —
Chemische Eigenschaften S.44. — Technische Anwendungen S. 45.

b) Palladium . . . . . . . . . . . oo e e e e e e

5. Unedle Metalle . . . . . . . . . . . . ... ... ...
a) Allgemeines . . . . . . . . . L L L Lo L0 Lo e
b) Nickel . . . . . . . . . .o

Erzaufbereitung und Gewmnung S. 52. — Rohverarbeitung S. 53. — Physi-
kalische Eigenschaften und Verarbeitung S.54. — Chemische Eigenschaften
S. 56. — Technische Anwendungen S. 56.

ey Kisen. . . . . . . L L. Lo oL

Erzaufbereitung und Gewinnung S. 59. — Rohverarbeitung S. 60. — Phym-
kalische FEigenschaften und Verarbeitung S.61. — Chemische Eigenschaften
S. 64. — Technische Anwendungen S. 65.

d) Kupfer . . . . . . . . . . .o

Erzaufbereitung und Gewmnung S. 69. — Verarbeitung und physikalische
Higenschaften S.70. — Chemische Eigenschaften S.71. — Technische An-
wendungen S. 73.

e) Alumindium . . . . . . . . . Lo e

Erzaufbereitung und Gewinnung S.74. — Verarbeitung und phymkahsche
Eigenschaften S.75. — Chemische Eigenschaften S.76. — Technische An-
wendungen S. 77.

f) Silber. . . . . L L L Lo

Gewinnung und Elgenschaften S. 78. — Anwendungen S. 79.

g) Berylium . . . . . . . . . ... Lo

Gewinnung, physikalische Eigenschaften S.79. — Chemische Eigenschaften
S. 80. — Technische Anwendungen S. 81.

29

47

48
48
51

59

69

74

78

79



VI Inhaltsverzeichnis.

Seite
h) Zirkonium . . . . . . . L L L Lo o e e e e e e 81
Gewinnung, phy51ka11sche Elgenschaften S 81 ~— Chemische Eigenschaften
S. 82. — Technische Anwendungen S. 82.
i) Titan . . . . . . L oL s e e e e e e s 82

6. Legierungen unedler Metalle . . . . . . . . . . . . . .. . .. 83

a) Eisennickellegierungen . . . . . . . . . . . . . . ..o 83
Fe-Ni-Legierungen fiir Glasemschmelzungen S. 83. — Invar S. 85. ——Frlglddl
S. 85. — Kovar 8. 86.
b) Eisenchromlegierungen . . . . . . . . . . . . . . . . ... 86
Eisenchrom fiir Glaseinschmelzungen S. 86; V,A-Stahl S. 87.
c) Nickellegierungen . . . . . . . . . . . . . . ..o 88
Nickelchrom 8. 88. — Nickelmangan S.89. — Nickelberyllium S.89. —
Nickelkobalt S.90. — Nickelbarium 8. 90. -— Konelmetall S.90. — Monel-
metall S. 91.
d) Kupferlegierungen . . . . . . . . . . . .. 91
Kupferberyllium S. 91. — Kupfermckel (Konstantan) S 91 — Kupferzmk
(Tombak, Messing) S.93. — Kupferzinn (Bronzegufl, Phosphorbronze) S. 94.
e) Legierungen unedler mit hochschmelzenden Metallen .. 95
Eisen-Molybdan-Kobalt (EMK) S.95. — Nickel-Eisen- Chrom Molybdan
(B 7 M-Legierung) S. 96. — Nickel-Eisen-Molybdan (A-Legierung) S. 97.
Eisen-Nickel mit geringem Molybdinzusatz S.98. — Nickel-Eisen-Wolfram
S. 98. — Wolfram-Nickel-Kobalt (Wonico) S. 98. — Wolfram-Kupfer S. 98. —
Wolfram-Blei S. 99.
7. Quecksilber . . . . . . .. ..o 0oL 99
Gewinnung S. 99. — Reinigung S. 99. — Phymkahsche Eigenschaften b 102
Chemische Eigenschaften S. 102. — Hygienische MaBinahmen bei der Verarbei-
tung 8. 102. — Technische Anwendungen S. 102.

8. Alkali- und Erdalkalimetalle. . . . . . . . . . . . . ... ... ... .. 103
a) Allgemeines . . . . . . . . . . . . ... L e 104
b) Kalium und Natrium . . . . . . . . . . . .. 104
¢) Barium und Strontium. . . . . . . . . . . . .. e e e e e 106
d) Kalzium . . . . . . . . . . . . ... ... e e e 108
e) Zasium . . . . . . . .. .o e e e e e 109
f) Rubidium . . . . . . . . ..o 0oL ... 109
g) Lithium. . . . . . . . . . ... ... L. e e 110
h) Magnesium . . . . . . . . . . .. Lo 110

9. Elektrographit . . . . . . . . . . . . ..o o Lo 110

Gewinnung und Verarbeitung S. 110. — Physikalische Eigenschaften S. 112.
Chemische Eigenschaften S.113. — Technische Anwendungen S. 114.

10. Spezielle Verarbeitungsmethoden der Vakuummetalle . . . . . . . . . . . . . 115
a) Formgebung und Zusammenbau. . . . . . . . . . . . .. . . 115
b) Metallentgasung . . . . . . . . . . .. ... 118

Allgemeines S. 118. — Menge und Art der Gase S.118. — Lntfernung der
Gase S. 118. — Entgasen des Rohmetalls beim Schmelzen S. 119. — Allgemeines
iber Entgasen geformter Einzelteile S.120. — Hochvakuum-Vorentgasung
S. 122. — Vorentgasung in Wasserstoff S. 124. —— Entgasung des Elektroden-
systems wihrend des Rohren-Pumpprozesses S. 125. — Hochfrequenzentgasung
S. 128. — Elektronenbombardement S. 133.
¢) Verbindung von Metallteilen . . . . . . . . . . ... . . . .. ... . 135
Punkt- bzw. Nahtschweilung S. 135 — Llchtbogenschwelﬁung S. 141 —
Gasschmelzschweilung S. 142. — Schweiflen im Wechselstromlichtbogen mit
atomarem Wasserstoff S. 143. — Lotverbindungen S. 143. — GuBverbindungen
S. 147. — Mechanische Verbindungen S. 148. )
d) Oberflichenbehandlung von Vakuummetallen . . . . . . . . . . . . 150

Priagen S.150. — Sanden 8. 150. — Polieren 8. 151 — Beizen S. 152 —
Waschen 8. 153. — Bekohlen (Karbonisieren) S. 154. — Elektrolytischer Nieder-
schlag von schwarzem Chrom 8. 154. — Elektrolytischer Niederschlag von
schwarzem Ni 8. 155. — Oxydieren S. 155. — Mechanische Bedeckung mit Metall-



Inhaltsverzeichnis. VII

Seite
bzw. Metalloxydpulvern 8. 155. — Karborieren 8. 156. — Aufwachsverfahren
S. 156. — Aufsublimieren von Metalliiberziigen unter Wasserstoff S. 156. —
Alitieren S. 157. — Emaillieren von Metalloberflichen S. 157.

1, Gliser . . . . . . . . L. e 157

a) Gewinnung, Zusammensetzung und allgemeine Eigenschaften . . . . . . . 157
Zahigkeit, Entglasung, Transformationspunkt S. 159.

b) Spezielle physikalische und chemische Eigenschaften . . . . . . . . . .. 162

Mechanische Eigenschaften S. 162. — Wiarmeausdehnungskoeffizient S. 167.
Thermische Nachwirkung der Ausdehnung S. 167. — Warmeleitfahigkeit S. 168.
Spezifische Warme S. 168. — Elektrische Leitfahigkeit, Elektrolyse S. 168. —
Dielektrische Verluste S.171. — Elektrische Durchschlagsfestigkeit S. 171. —
Dielektrizititskonstante S.172. — Strahlendurchlissigkeit S.172. — Gas-
dichtigkeit S. 174. — Chemische Widerstandsfahigkeit S. 174. — Auswahl der
Glaser fiir verschiedene Anwendungszwecke S. 175.

¢) Formung von Glas. . . . . . . . . . . . .. ..o 175

Rohglasformung 8. 175. — Weiterverarbeitung S. 176. — Toleranzen S. 177.
Glasspannungen S. 182.

d) Oberflichenbehandlung von Glas . . . . . . . . . . . . .. ... ... 184

Chemische Reinigung S. 184. — Metallisierungsverfahren S. 185. — Graphit-
iberziige S. 187. — Atzung S. 188. — Farbiberziige S. 189.

e) Entgasung von Glas . . . . . . . . . . . ... ..o 189
12. Quarzglas und Quarzgut . . . . . . . . . . . . ... Lo 193

Gewinnung S.193. — Welterverarbeltung S 194. — Physikalische und

chemische Eigenschaften S.196. — Technische Anwendungen S. 199.

13. Keramische Baustoffe . . . . . . . . . . . . .. ... ... ... ..., 199
a) Hartporzellan . . . . . . . e e e e e 202
b) Magnesiumsilikate . . . . . . . . . . .. ..o 0oL 204
c) Reine Metalloxyde . . . . . . . . . . . . . . ... ... 205
14, Leuchtstoffe . . . . . . . . . . . . . ... Lo Lo o 209

Allgemeines S 209. — Alnksulﬁde S. 210. — Herstellung S. 210. — Zink-
silikate S.211. — Wolframate S.211. — Leuchtstoffmischungen S. 212.
Leuchtschirme 8. 212. — Lichtintensitit S. 214. — Technische Anwendungen

S. 215.
15, Glimmer. . . . . . . . . .. ... e e e 216
16. Ashest . . . . . . . ..o 219
17, Gummi . . . e e e e e 221
18. Dichtungsfette, -ole und -kltte e e e e e e e e e e 223
Dichtungsfette S.223. — Vakuumole S 225. — Dichtungskitte S. 226.
19. Rohren-Sockelkitte . . . . . . . . . . . . .. e e e e e e e e 227
20. Gase und Dimpfe . . . . . . . . . . .. e e e e e 230
a) Allgemeine Eigenschaften und Auswahl . . . . . . . . . . . ... ... 232

Filldruck und Betriebsdruck S.232. — Stromleitung 8. 233. — Licht-
erzeugung S. 238. — Sonstige Anwendungen S. 240. — Technische Anwendungen
S. 242.
b) Edelgase . . . . . . . .. ..o 244
Gewinnung S. 244 - physnkahsche und chemische Eigenschaften S. 245. —
Reinigung S.245. — Reinheitspriifung S. 247. — Fillmethoden S. 248.
c) Unedle Gase . . . . . . . . . . . . . . v . . . e 249
Gewinnung und Reinigung S. 249. — Physikalische und chemische Eigen-
schaften S.251. — Fiilllmethoden S. 252.
d) Dampfe. . . . . . . . .. ..o 253
Gewinnung S. 253. — Physikalische und chemlsche Eigenschaften S. 253. —
Fiilllmethoden 8. 254. — Regelung des Damptdruckes S. 256.
21, Glihkathoden . . . . . . . . . . . . . .. ... oL 256
a) Allgemeines . . . . . . . . . . L L. e 256
Physikalische ISigenschaften b 256 — Lebensdauer S. 260 (Temperatur-
konstanz S. 262, — Anfederung S. 262).



VIII Inhaltsverzeichnis.

Seite
b) Massivkathoden . . . . . . . . . . . ..o Co. .. 263
W-Kathoden S. 263. — Ta- und Nb-Kathoden S. 266.
c) Thoriumfilmkathoden. . . . . . . . . . . . . . . . ... .. Coe .. 267
Wolfram-Untergrund S. 267 — Molybdan-Untergrund S. 269.
d) Barium-Pastekathoden . . . . . . . . . . .. .0, 270

Grundmetalle S. 270. — Bestandtelle und Herstellung der Paste S. 273, —
Herstellung der Pasteoxydkathoden 8. 275. — Formierungs- und Aktivierungs-
verfahren S.280. — Physikalische und chemische Eigenschaften aktivierter
Barium-Pastekathoden S.283. — Technische Anwendungen S. 285.

e) Barium-Sinterkathoden . . . . . . . . . . .. 00000000 L 286
f) Barium-Destillationskathoden . . . . . . . . . . Co. ... 287
Grundmetall S. 287. — Herstellungsverfahren h 287 ‘echnisehe An-
wendungen S. 288.
22, Lichtelektrische Kathoden . . . . . . . . . . . . . . . . ... . ... . .28
a) Allgemeines . . . . . . . . . . . ..o L oL . 289

b) Massivkathoden . . . . . . . . . . . ... 00000 L 291
K- bzw. Na- Kathoden S 291. — Cd- Kathoden S. 202, — 1echmsche An
wendungen S. 293.
c) Schichtkathoden . . . . . . . . . . . . . ..o o000 293
Hydrierte Kathoden S.293. — Oxydierte Kathoden mit Alkaliuntergrund
S. 294. — Destillationskathoden mit oxydiertem Silberuntergrund S. 294. —
Mehrschichtenkathoden S.296. — Technische Anwendungen S. 297.
23. Kalte Kathoden

e e e e e e . 298
a) Massivkathoden . . . . . . . . . . . . . .. ... 298
Kathodenzerstaubung S 298 — Teehnlsche Anwendungen b 301
b) Alkalikathoden . . . . . . . . . . . . ... oo 0oL 301
c) Fliissige Kathoden . . . . . . . . . . . . .. e e e e e L. . 304
24, Gettermethoden (Gasabsorption) . . . . . . . . e e e e e e .. . 305
a) Kondensation an gekiihlten Oberflichen . . . . . - (0[]
b) Adsorption durch Kohle e e e B 1
¢) Sorption durch massive Metalle . . . . . . . .. . . . .308
Ta, Zr S.308. — W, Mo S.309. — Cu, K, Na, bn 5 ?09
d) Getterung durch Metallddmpfe . . . . . . . . . . . . . . .. .. ... 310
Allgemeines S. 310. — Magnesium S. 310. — Barium 8. 311. — Sonstige
Metalldampfe S.312. — Stérende Nebenerscheinungen S. 313. — Technische
Anwendungen S. 316.
e) Getterung durch Phosphor . . . . . . . . . . . . .. .. S ... 316
f) Trockenmittel . . . e e e e e e - 1 £
25. Vakuumdichte Verblndungen. e e e e e e e e e e e e ... 320
a) Losbare Verbindungen . . . . . . . . . . . . . .. - 3.1
b) Glas-Metall-Verschmelzungen . . . . . . . . . 322
Vermeidung unzuldssiger Spannungen S. 322. — Hatten des (zlases an der
Metalloberfliche S. 327. — Blasenfreiheit der Einschmelzstelle S. 329. — Werk-
stoffe fiir Glas-Metall-Verschmelzungen S. 329. — Technische Ausfiihrungen von
Einschmelzungen 8. 337. — Strombelastbarkeit S. 340. — Technische Aus-
fihrungen von Anschmelzungen S. 342.
¢) Quarz-Metall-Verbindungen . . . . . . . . . . . . .. ..o 349

Hg-gedichtete Schliffe S.349. — Li)tverbmdungen S. 349. — Metallein-
schmelzungen mit Hilfe von Zwischenglésern S. 349. — W-Drahteinschmelzungen
S. 349. — Ta- und Mo-Folieneinschmelzungen 8. 350.
d) Verbindungen keramischer Stoffe mit Glas und Metall . . . . . P 11 |
Keramik-Glas- bzw. Keramik-Glas-Metall-Verschmelzungen S.351. —
Porzellan-Metall-Létungen S. 352.

Anhang: Hiufig gebrauchte Kurventafeln . . . . . . . . . . . . . . ... . . 35
Literaturverzeichmis . . . . . . . . . . . . . . .. - (1 |
Sachverzeichnis. . . . . . . . . . . . .. .00 ... .. . 380



1. Einfiihrung.

Die Auswahlund Verarbeitung der Werkstoffe wird in der Hochvakuum-
technik unter wesentlich anderen Gesichtspunkten als in der iibrigen Technik
vorgenommen. Bei normalen technischen Konstruktionen sind mechanische
und elektrische Eigenschaften, leichte Bearbeitbarkeit, Korrosionsfestigkeit usw.
malgebend, in der Hochvakuumtechnik dagegen: leichte Entgasbarkeit, geringer
Dampfdruck, gentigende Festigkeit auch bei hohen Temperaturen, bestimmte
Ausdehnungskoeffizienten, geeignetes Strahlungsvermégen und Lichtdurchléssig-
keit, gute oder schlechte Wirme- und Stromleitfihigkeit, hohe Isolationswerte
auch bei hoheren Temperaturen, grofit- oder kleinstmégliche Elektronenemission,
geringe Kathodenzerstdubung, chemische Indifferenz oder Affinitat gegeniiber
anderen Rohrenwerkstoffen u.a. Auflerdem spielt die Reinheit der ver-
wendeten Materialien haufig eine ausschlaggebende Rolle, da Sublimation der
im verarbeiteten Material enthaltenen, oft winzig geringen Verunreinigungen
und chemische Reaktionen zwischen diesen und empfindlichen Bauteilen die
Betriebsdaten der Réhre und ihre Lebensdauer empfindlich beeintrichtigen
konnen. Bearbeitbarkeit und Materialpreis der hochvakuumtechnischen Werk-
stoffe konnen dagegen oft erst in zweiter Linie beriicksichtigt werden.

Die Forderung einer leichten Entgasbarkeit aller verwendeten Materialien
steht an erster Stelle. Sie bedingt ihrerseits meist eine Beschrinkung auf
dulerst geringe Werkstoffmengen, woraus sich die iiberwiegende Verwendung
von dimnen Blechen, Drihten und diinnwandigem keramischen Material fiir
den inneren Aufbau der Vakuumrdhren ergibt. Ein weiterer wesentlicher
Unterschied der hochvakuumtechnischen Konstruktionen gegeniiber den in der
sonstigen Technik iiblichen liegt in der eigenartigen Zusammenstellung von
Metallen, Glas, Keramik, Chemikalien, Gasen und Déampfen.

Trotz der Beschrinkung auf diinnwandige Einzelteile, die sich bei den vor-
kommenden Temperaturen leicht verziehen, und trotz der Kombination von
Werkstoffen, die wegen der Verschiedenheit ihres physikalischen und chemischen
Verhaltens an sich schwer zu konstruktiven Einheiten zusammenzufassen sind,
ist héufig, mit Riicksicht auf die gewiinschten elektrischen Eigenschaften der
Entladungsréhre, eine grofle Genauigkeit im Aufbau des Elektrodensystems
und eine grofle GleichmaBigkeit der einzelnen Stiicke notwendig. Beides fiihrt
haufig schon bei relativ niedrigen Stiickzahlen zur Maschinenarbeit, die sich
nicht nur auf die mechanische Herstellung der Elektrodensysteme, sondern auch
auf den Pumpprozef der Entladungsréhren erstreckt. Die Maschinenarbeit
setzt aber wieder ein Rohmaterial mit sehr konstanten physikalischen und
chemischen Eigenschaften voraus, das in vielen Féallen erst neu geschaffen
werden multe.

Infolge dieser oft schwierig zu vereinenden und speziellen Bedingungen
erfordern also Konstruktion und Bau von Vakuumréhren unbedingt eine genaue
Kenntnis der Eigenschaften, kritische Auswahl, sorgfiltige Kontrolle und ver-
stdndnisvolle Verarbeitung der verwendbaren Werkstoffe.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 1



2 2. Metallographische Vorbemerkungen.

2. Metallographische Vorbemerkungen.

Alle in der Hochvakuumtechnik verwendeten Werkstoffe missen weitgehend
entgast werden, um wahrend der Lebensdauer der Rohre Hochvakuum oder
Gasfillung unverdndert aufrechtzuerhalten. Die Entgasung geschieht im all-
gemeinen durch Erhitzung vor oder wéhrend des Pumpprozesses. Die Gas-
abgabe ist umso rascher und vollstdandiger, je hoher die Entgasungstemperatur
bei dieser Erhitzung gewahlt wird. Die Wahrscheinlichkeit erneuter Gasabgabe
nach der Entgasungserhitzung ist gering, wenn man mit der Betriebstemperatur
der Rohre erheblich unter der Entgasungstemperatur bleibt.

Durch diese Erhitzung sowie durch die Abgabe von okkludierten Gasen
und verdamptfbaren Beimengungen erfahren die Metalle starke Veranderungen
ihrer mechanischen Eigenschaften. So kann die Festigkeit eines urspriinglich
durch Verformung verfestigten metallischen Werkstoffes erheblich unter die
z. B. mit Riicksicht auf Transportstofe zuldssige Grenze sinken. Es ist daher
von Wichtigkeit, die Materialkonstanten der metallischen Werkstoffe nicht
nur im Anlieferungszustand, sondern auch nach der jeweils notwendigen Ent-
gasungsbehandlung zu kennen.

a) Rekristallisation.
(Vgl. z. B. Alterthum 4, Liempt I, O.Schwarz 1.)

Man versteht darunter eine Reihe stetig verlaufender Vorgidnge, die sich
bei hoheren Temperaturen im Kristallgefiige des kaltverformten Werkstoffes
vollzichen. Bei einer bestimmten Temperatur und Erhitzungszeit beginnen
sich an den Korngrenzen bzw. Gleitlinien der durch den Reckvorgang gestreckten
Kristallite neue kleine Korner zu bilden, die von Eigenspannungen und Ver-
festigung frei sind. Ihre Menge nimmt zu, bis das ganze Kaltreckgefiige von
ihnen aufgezehrt ist (vgl. Abb. 1 und 11)., Bei weiterer Temperaturerhéhung tritt
ein Wachstum dieser kleinen Kérner ein, indem sie sich mit benachbarten ver-
einigen. In diesem Zustand zeigt das Material eine hohe Bruchdehnung ! und
grofle Zahigkeit. Bei noch héherer bzw. lingerer Erhitzung werden die Kristallite
so groB3, dafB sich (wegen der geringeren niechanischen Festigkeit an den Grenzen
der vergroBerten Kristalle) die mechanischen Eigenschaften des Metalls erheblich
verschlechtern.

Abb. 2 gibt einen schematischen Uberblick iiber diesen Verlauf der Zugfestig-
keit, der Streckgrenze und der Bruchdehnung in Abhédngigkeit von der Giiih-
temperatur fiir die normalen kaltverformten Werkstoffe. Angegeben ist der
typische Verlauf der Festigkeitseigenschaften bei Raumtemperatur, den man
erhélt, nachdem die betreffende Glithtemperatur eine gewisse Zeit (Groflen-

1 Das Brechen und Reifien eines Metalls kann entweder an der Grenze zweier Kristallite
oder im Kristalliten selbst erfolgen. Auch bei demselben Metall kann je nach der Tempe-
ratur der eine oder der andere Fall bevorzugt sein oder ausschlieBlich vorkommen. Bei
den meisten Metallen, die in Form von Drihten verwendet werden, tritt der Bruch bei
Zimmertemperatur im Kristalliten ein, d.h. die Korngrenzenfestigkeit ist gréfier als die
Festigkeit der Kristallite. Eine Ausnahme bildet, wenigstens bei Zimmertemperatur,
Wolfram, das sich daher in rekristallisiertem Zustand anders verhilt als die gewthnlichen

Metalle (vgl. S. 15).



Rekristallisation. 3

ordnung 1 h) eingewirkt hat. Bei einer bestimmten Temperatur (,,Rekristalli-
sationstemperatur® A) tritt eine Entfestigung des Werkstoffes ein, wobei
Streckgrenze, Zugfestigkeit und Brinellhirte absinken und gleichzeitig Zihigkeit

Abb. 1. Rekristallisation von kaltbearbeitetem Metall durch Gliihen. Links: kaltgewalzt, 80% Querschnitts-
verminderung; rechts: durch Glithen rekristallisiert (0. Schwarz 1),

und Bruchdehnung ansteigen. Das kaltgereckte (harte) Metall, das sich in
einem Zwangszustand befindet, verlit diesen also bei Erwiarmung wieder und
kehrt in den natiirlichen, weichen Zustand zuriick. Gleichzeitig beginnt das
(mikroskopisch feststellbare) Wachstum
neuer Korner, das im Gebiet rechts
der Linie B die Festigkeitseigenschaften
wesentlich verschlechtert.

N

Zuygtestighert

Streckgrenze
Die Rekristallisationstemperatur eines

Metalls ist keine Konstante; sie ist nihe-
rungsweise dem Logarithmus der Gliih-
dauer umgekehrt proportional (vgl. Abb.4)
und nimmt mit dem Grade der vor dem
Gliuhprozel} vorgenommenen Verformung
ab. In dem ,réumlichen* Diagramm
Abb. 3 ist fur Fe diese letztere Abhingig-
keit wiedergegeben, wobei als Kenn
zeichnung der Rekristallisationstempe-
ratur das Anwachsen der Korngré3e tiber
einen bestimmten Wert hinaus dient. Der
EinfluB} der Glithdauer kommt in der-
artigen Diagrammen nicht zum Ausdruck.
Es wird meist stillschweigend voraus-
gesetzt, dafl es sich um Glithzeiten von
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Abb. 2. Schematische Abhingigkeit der Zugfestig-

keit, Streckgrenze, Bruchdehnung und Korngrifie

kaltverformter Metalle von der Ausglithtemperatur

(*/. h Einwirkungsdauer), gemessen nach Abkiihlung
(nach O. S8chwarz I).

|
600 C

der Groenordnung 1 h handelt, wie sie beim sog. Weichglithproze3 von Metallen
nach Verfestigung durch Verformung (z. B. Tiefziehen) iiblich sind. Dasselbe
gilt auch fiir Angaben iiber die sog. Rekristallisations,,schwelle, die sich hiufig
in der metallographischen Literatur finden, die nur, wenn den Messungen
gleiche Zeitraume und Verformungsgrade zugrunde gelegt sind, eine vergleichende

1*



4 2. Metallographische Vorbemerkungen.

Beurteilung verschiedener Metalle hinsichtlich ihres ,,Widerstandes’ gegen
Rekristallisationsvorginge erméglichen (vgl. Tabelle 1).

Bei der quantitativen Verwertung derartiger Daten in der Vakuum-
technik ist selbstverstdndlich zu beachten, daB die verwendeten Werkstoffe

i

Abb. 3. Rekristallisationsdiagramm fiir reines Elektro-
lyteisen; Gliihzeit etwa 1 h. Gestrichelte Kurve: mikro-
skopiseh beobachteter Beginn der Kornneubildung,
abh#ingig vom Verformungsgrad (Oberhoffer 1I).

3
(=4

KorngriBe

oo
. =

;UL_ L

0 5 10 % 2 30 5%

Verformung
in Rohren nicht nur kurze Zeit, sondern hiufig 1000 h und dariiber ciner
dauernden Erhitzung ausgesetzt sind und dafl infolgedessen hier bei viel
geringeren Temperaturen Rekristallisation und damit Anderungen der Festig-
keitseigenschaften eintreten. In Abb. 4 ist als Beispiel der Zusammenhang
zwischen Rekristallisationstemperatur
und Erhitzungsdauer?! fir technisches
Cu bei verschiedenen Walzgraden sowie

Tabelle 1. ,,Rekristallisationsschwelle*
einiger Metalle (Glithdauer 10—30 min).

Metal) ° fiir W wiedergegeben. Beispielsweise

W (mit Spuren §i0y) . . . . . 1100 wiirde sich fiir Cu vom Walzgrad 71 %
Ta. . . o 1000 bei Dauererhitzung iiber 5000 h in einer
Pb. o oo 550 Vakuumrohre nur unterhalb 160° C
Ni{99,8%: ......... 640 Rekristallisation vermeiden lassen,
séﬁir}léeﬁler oy igg wihrend fiir eine kurzzeitige Erhitzung

Fe{ ”a °on . . . . 450 von etwa 1h (z. B. zur Entgasung)
» 30min . . . . 500 die Temperatur bis 260° C gesteigert

Cu (rein). . . . . . . . . .. 250 werden kann. Das Wort Rekristalli-
ﬁlgl ---------- ggg sationstemperatur kann also immer
Al L 150 nur im Sinne einer Temperatur-Zeit-

funktion gebraucht werden.

.1 Fiir einen bestimmten Deformationszustand ist die Rekristallisationstemperatur
in © = oTs_
(in °K) Tkhlnf}vt’
wo T’ die Schmelztemperatur in °K, ¢ die Erhitzungsdauer in h, ¢ eine Konstante (etwa 5—7)
und ¥ (sog. charakteristische monochromatische Atomfrequenz) fiir die meisten Metalle von
der GroBenordnung 5 - 1012 ist (vgl. Liempt 1). Der Verlauf der Exponentialfunktion ist
bisher nur in wenigen Fillen experimentell bestimmt, besonders nicht fiir sehr reine Mate-
rialien, wie sie in der Vakuumtechnik meist benétigt werden.



Verfestigung durch Kaltverformung; Duktilitat. 5

Unangenehm bemerkbar macht sich die Rekristallisation durch Verkiirzung
der Roéhrenlebensdauer bei hocherhitzten Leucht- und Kathodendrdhten; sie
wird hier entweder durch kiinst-

¢

liche Verunreinigung verzogert 72; R u
oder so geleitet, daf trotz grofer 2l \\\\
Kristalle relativ feste Kristall- | \
gefiige entstehen . v L ey

Bei Baustoffen, z. B. fiir :A_ \\\
Anoden und Gitter, die schon ’3 ‘\\
durch die relativ kurzzeitige v o
Entgasungserhitzung mehr oder :§ ;: e 1 BAbwaleurg w
weniger weich gegliht, also ' \\
rekristallisiert sind, kann die 7’
Verringerung der Festigkeit ' [ \
von vornherein durch ent- ¥| &
sprechende Formgebung (Sta- %’ N
bilitdtsrillen, Verstrebungen, ‘[ \
Versteifungen, Zwischenhalter) % ‘
ausgeglichen werden. Man hat #j;———p————" W T w
dann beziiglich der Temperatur- T W 0 g 0T
belastung nur noch diejenigen Temperatur

Vorginge zu beriicksichtigen Abb. 4. Rekristallisationstemperatur als Funktion der Erhitzungs-
. gang . gen, dauer fiir W (mit SiO,-Spurcn) und technisches Cu (Tapsel I,
die durch den spiteren Re- Liempt ).

kristallisationsverlauf wahrend

der Lebensdauer des Rohres eintreten; erfahrungsgemif spielen diese aber
gegeniiber anderen Erscheinungen (Verdampfung, thermische Sekundaremission,
Riickziindung usw.) meist eine geringe Rolle.

b) Verfestigung durch Kaltverformung; Duktilitiit.

Ebenso wie verformte Metalle durch Glithen oberhalb der Rekristallisations-
temperatur weich gemacht werden, kénnen umgekehrt weichgegliihte Metalle
durch Kaltwalzen oder Kaltziehen verfestigt werden. Durch die dabei ein-
tretende starke Verformung der einzelnen Kristalle entsteht mit zunehmendem
Verformungsgrad unter Gleitlinienbildung wieder eine vollkommene Faser-
struktur, in der die einzelnen Korner nicht mehr zu unterscheiden sind (vgl.
Abb. 1). Die erhohten Festigkeitseigenschaften, die dieser Struktur entsprechen,
konnen je nach der Walz- oder Zugrichtung voneinander abweichen. Abb. 5

1 Es ist bekannt, daB Verunreinigungen und Beimengungen fremder Bestandteile die
Rekristallisation bzw. das Kornwachstum stark verzdgern. Verunreinigte Metalle neigen
weniger stark oder erst bei lingerer und hoherer Temperatureinwirkung zu (festigkeits-
verminderndem) Kornwachstum, wahrscheinlich weil die Einschliisse, die die einzelnen
Kérner umbhiillen, ein rasches und starkes Wachsen der Kristalle verhindern. Man mischt
daher thermisch hochbelasteten vakuumtechnischen Werkstoffen zur Erschwerung der
Rekristallisation derartige Beimengungen absichtlich zu (vgl. z. B. 8. 16); die Wahl solcher
Zusatze ist allerdings durch andere Riicksichten (Verdampfung, Vergiftung von Kathoden
usw.) beschrinkt. In Fillen, in denen sich die Rekristallisation auf diese Weise nicht in
gewiinschtem Mafle verzogern 1af3t, wird die Ausbildung eines formfesten groben Kristall-
gefiiges nach der Formgebung des betreffenden Rohrenteiles (jedoch meist vor dem Einbau
in die Rohre) herbeigefithrt (vgl. S. 17: Wolfram-,,Stapeldrahtgefiige*).
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zeigt schematisch den Einflull dieser Gefiigednderung, in Abhingigkeit von der
Querschnittsabnahme bei der Kaltverformung, auf die Festigkeitseigenschaften !
eines Metalles. Aus der Abbildung geht hervor, daf durch Kaltverformung
die Zugfestigkeit auf Kosten der Bruchdehnung, durch Ausglithen die Bruch-
dehnung auf Kosten der Zugfestigkeit ansteigt.

In der Vakuumtechnik kann man von der Erhéhung der Festigkeitseigen-
schaften eines Metalles durch Kaltverformung dann Gebrauch machen, wenn
eine Erhitzung des betreffenden Rohrenkonstruktionsteiles iiber die Rekristalli-
sationstemperatur hinaus wéhrend des Betriebes vermieden werden kann 2.
Voraussetzung ist dabei natiirlich, daf} der besondere Verwendungszweck den
Fortfall einer Entgasungserhitzung iiber die
Rekristallisationstemperatur hinaus (nach
der Kaltverformung!) ermoglicht. In den
Abschnitten iiber die einzelnen Metalle sind
daher neben den Eigenschaften in weich-
geglithtem (entgastem) Zustande auch die
Konstanten fiir hartgewalztes oder hart-
gezogenes Material beriicksichtigt.

Die gute Verformbarkeit eines Metalls
bezeichnet man als ,,Duktilitat‘. Am besten
verformen lassen sich Metalle, bei denen

sich wiahrend des Ziehprozesses die Bean-
] ‘T’ ””M”’”l””f | spruchung von den verformten (und daher
0 20 w 60 w % 70 stark verfestigten) Stellen auf die noch nicht
Querschnitsabratme beim Walzer oder Ziehen verformten (also relativ weichen) Stellen
Abb. 5. Anderung der Festigkeitseigenschaften iibertr'abgt, so dalBl die durch Querschmitts-
von Metallen durch Kaltwalzen oder Kalt- .. . .
ziehen (schematisch nach O. Schwarz 7). abnahme geschwéchten Teile trotzdem nicht
reilen. Demnach entspricht einer guten
Duktilitdt nicht nur eine hohe Bruchdehnung (> 2%), sondern in erster Linie
ein hohes Verhiltnis der Zugfestigkeit im hartgezogenen zu der im weich-
geglithten Zustand (2 : 1 bis 3.: 1). Je duktiler ein Metall ist, umso weniger
Zwischenglithungen benétigt man, mit umso weniger Ziigen kommt man beim
Tiefziehen aus. In Richtung abnehmender Duktilitdt ordnen sich einige der
gebriuchlichsten metallischen Werkstoffe wie folgt: Messing, Ni, C-freies Fe,
Cu, Al. Ein Musterbeispiel fiir weiches, aber keineswegs duktiles Metall
ist Ta.

¢) Kriechgrenze und Formbestindigkeit.

Das Verhalten eines metallischen Werkstoffes, der bei erhdhter Temperatur
im Vakuumrohr dauernd eciner mechanischen Spannung ausgesetzt ist, lalt
sich an Hand der in den iiblichen Zerreifmaschinen erhaltenen Festigkeitswerte
umso weniger vorhersagen, je niher die Betriebstemperatur der Rekristalli-
sationstemperatur des Metalles kommt. Bei einer bestimmten Zugspannung,

1 Wie man aus dem Diagramm sieht, kann zur angeniherten Orientierung iiber die
Festigkeitseigenschaften eines Materials an Stelle der (nur bei Drihten leicht zu ermitteln-
den) Zugfestigkeit auch die Brinellhirte dienen. Besonders einfach ist ihre Bestimmung
bei Materialien in Blechform.

2 Haufig kann allein durch geschickten Aufbau des Elektrodensystems die Betriebs-
temperatur einzelner Teile weitgehend herabgesetzt werden.



Kriechgrenze und Formbestindigkeit.
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die weit unterhalb der FlieBgrenze fiir das kalte Metall liegt, findet ein stindiges
Weiterflieen statt (Kurve 5 und 6, Abb. 6), das infolge der stetigen Abnahme

des Querschnittes (z. B. bei angefederten
Kathoden) im Lauf der Zeit zum Bruch fiihrt.
In anderen Fallen fithrt der FlieBvorgang
zwar nicht zum Bruch, aber zu unerwiinsch-
ten Formverinderungen (Verbiegen von
Gitterdrahten, Kathodenwendeln und ande-
ren Teilen unter der Wirkung des eigenen
Gewichts) — haufig selbst dann, wenn die
thermische Beanspruchung kurzzeitig, z. B.

Jelning —s=

Bruch

wihrend des Entgasungsvorganges, auftritt.

Man muf} aus diesem Grund durch Dauer-
versuche bei ruhender Belastung des Probe-

stiickes diejenige Zugspannung ermitteln,
die der erhitzte Werkstoff auch nach sehr
langer Belastungsdauer ohne Bruch aus-
halten kann (Kurve 3, Abb. 2; Kriech-
grenze oder Dauerstandfestigkeit?!).

14

ZBlf

Abb. 6. Schema der Ermittlung der Kriech-
grenze (Dauerstandfestigkeit); Zuglast von 1
bis 6 steigend; Kriechgrenze = Zuglast 4 (nach

Sauerwald I).

Handelt es sich um einfache Zugbeanspruchung, so 148t sich die Kriechgrenze
mit geniigender Genauigkeit auch ohne monatelange Messung dadurch ermitteln,

daff man diejenige Belastung feststellt, bei der die
bleibende Dehnungszunahme zwischen der 3. und
6. Belastungsstunde < 0,001% der MefBlinge ist2.
Die dann noch vorhandene Dehnungszunahme klingt
im Laufe der Zeit vollstiandig ab (vgl. Kurve 4, Abb. 6).
Bei hoheren Temperaturen (iiber 650° C) ist zwar im
Sinne der obigen Definition keine praktische Dauer-
standfestigkeit mehr vorhanden, jedoch ist bei diesen
Temperaturen schon nach kurzer Versuchszeit mit
einer gleichbleibenden Dehngeschwindigkeit zu rechnen.
Es ist also méglich, aus letzterer durch Extrapolation
die Gesamtdehnung fir die verlangte Lebensdauer
des Rohres, in dem der Werkstoff verwendet wird, zu
errechnen. In der Réhrentechnik ist es meist wegen
der zahlreichen mitspielenden Nebeneffekte und der
Undefiniertheit der angreifenden mechanischen Kréfte
(gleichzeitige Querschnittsverminderung durch Ver-
dampfung, mechanische StoBbeanspruchungen, zu-
sdtzliche mechanische Krifte des elektrischen Anoden-

! Uber eine besonders einfache Methode zur Bestim-
mung der Kriechgrenze vgl. Rohn 3.

2 Amerikanische Fabrikanten geben hiufig zur Kenn-
zeichnung der Kriechfestigkeit diejenige Belastung an, bei
der eine Formveranderung (,,Kriechdehnung*) von 1%/Jahr

Abb. 7. Anordnung zum Priifen
der ,,Dauerstandfestigkeit‘* von
Glithdrihten im Vakuum bei Be-
triebstemperatur, vor dem Ein-
schmelzen (Ransley I).
P Prifdraht; & konisches Ge-
wicht; Z flexible Stromzuleitung ;
G1 Glasperle zur Isolation. In
der gezeichneten Lage zur Mes-
sung der reinen Verdampfungs-
lebensdauer; mit dem Gewicht
nach unten zur Messung der
durch Dauerstandfestigkeit und
Verdampfung gleichzeitig beein-
fluBten Lebensdauer.

bei der angegebenen Temperatur stattfindet. Uber andere Vorschlige zur Ermittlung von
Niherungswerten der wahren Dauerstandfestigkeit vgl. Pomp I. Grundsitzlich lassen
sich vergleichbare Werte bei der Dauerstandfestigkeitspriffung nur dann erreichen, wenn

einheitliche Versuchsbedingungen eingehalten werden.
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feldes oder magnetische Heizstromfelder) sicherer, den Werkstoff (in einer
Mehrzahl von Réhren) unter der verlangten Belastung einer Lebensdauer-
priifung zu unterziehen. Abb. 7 zeigt eine einfache derartige Priifanordnung fiir
Glithdrihte und Abb. 8 einige mit ihr erhaltene typische MeBergebnisse an
Ni-Draht.

Unter Formbestindigkeit wird im allgemeinen das Vermdgen eines
Kérpers (z. B. einer Drahtwendel) verstanden, die in kaltem Zustande inne-
gehabte Form auch bei lingerer Erhitzung (hauptsidchlich unter dem EinfluB
des Eigengewichts) nicht zu verlieren. Da sich die dabei auftretenden Krifte
nur schwer definieren lassen, benutzt man als Maf fiir die Formbestindigkeit
eine aus dem Werkstoff hergestellte Drahtwendel konstanter Abmessungen
(,,Normalwendel*‘), deren Durchhingen wahrend der Lebensdauer optisch bzw.
photographisch gemessen wird. Die am kalten Werkstoff im Kurzversuch fest-
gestellte Zerreillfestigkeit oder Streckgrenze kann nur bei solchen

3 3
] i oo,
>
$ T 600 g NSt
11 7 —
7 w70 200 300 400 500 % 7 7 2 3 4 5 6 7k
Lebensdauer Lebensdauver

Abb. 8. Lebensdauer eines handelsiiblichen Ni-Drahtes (0,0425 mm @) in Abhiingigkeit von der Zugbelastung
bei verschiedenen Temperaturen (Priiffanordnung nach Abb. 7).

Metallen als MaB fiir die Formbestindigkeit dienen, bei denen innerhalb der
vorliegenden Arbeitstemperaturen und Betriebszeiten noch keinerlei Rekristalli-
sation oder Kristallerholung (vgl. S. 16) eintritt. In allen iibrigen Fallen muf3
die Kriechgrenze als vergleichendes MaB fiir die Formbesténdigkeit angesehen
werden. Hierbei ist die Beobachtung von technischer Bedeutung, daB die
Kriechgrenze (und damit die Formbestindigkeit) in hohem MaBe von der
Gefiigeausbildung abhéngig ist. Einem grobkérnigen Gefiige entspricht im
allgemeinen eine hohere Kriechgrenze als einem feinkornigen Gefiige .

d) Einfluf des Reinheitsgrades 2.

Bei den metallischen Werkstoffen ist der Reinheitsgrad besonders wichtig.
DaB geringste Verunreinigungen ihre mechanischen Eigenschaften — manchmal
auch im giinstigen Sinn — wesentlich beeinflussen kénnen, wurde bereits
erwihnt 3. Meist wirken die Verunreinigungen jedoch ungiinstig, indem sie,
z. B. beim Herausdampfen aus der Grundsubstanz, durch lichtabsorbierende

1 In Ubereinstimmung damit zeigt die Erfahrung, daB8 die Formbestindigkeit
(ebenso wie die Kriechgrenze) eines Metalls durch kurzzeitiges Glithen oberhalb der
Rekristallisations- und spéateren Betriebstemperatur erheblich erhoht werden kann, wiahrend
seine ZerreiBfestigkeit bei derartiger Behandlung abnimmt (vgl. Abb. 49, 8. 53,
Abb. 97 und Tabelle 55, S.96/97, sowie Rohn I, Grunert / und Liempt 3).

2 Hierunter soll hauptsichlich der Gehalt an festen Zusatzen verstanden werden; iiber
gasférmige Verunreinigungen vgl. Abschnitt 10b, S. 118.

3 Seltenere Metalle gelten vielfach als spréde. Die Ursache hierfiir sind aber meist
Verunreinigungen (Korngrenzenhiute, Oxyde usw.). Durch Erhéhung des Reinheitsgrades
konnten eine erhebliche Anzahl vakuumtechnisch wichtiger Metalle in bildsamer Form her-
gestellt werden, z. B. Titan, Zirkon, Hafnium, Beryllium sowie in gréfleren Mengen Tantal
und Molybdén.
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Beschlage auf den Glasglocken, Isolationsfehler auf Quetschfiilen, Vergiftungen
von Kathoden, Verbreitung von Wandladungen, unerwiinschte -Verdnderung
der Gasfillung durch Getterung oder dauernde Gasabgabe die Lebensdauer
von Vakuumréhren verkiirzen. Daher kommt es, daBl man in der Vakuum-
technik mit Vorliebe unlegierte und hé6chstreine Metalle verwendet. Bei der
Gewinnung solcher Metalle haben vielfach wieder vakuumtechnische Methoden
eine entscheidende Rolle gespielt (Sintern und Hochfrequenzschmelzen im
Vakuum, Vakuumdestillation !, Vakuumvorentgasung u. a.).

Zu einer einwandfreien Rohrenfabrikation gehért demnach auch eine
standige Kontrolle der Zusammensetzung der verwendeten Werkstoffe, besonders
eine Uberwachung auftretender Verunreinigungen durch laufende chemische
Analysen 2, und die Kenntnis der wichtigsten bei den einzelnen Metallen
zu erwartenden Beimengungen, ihrer méglichen Wirkungen und der Methoden
zu ihrer Beseitigung ist unbedingt erforderlich. Den folgenden Abschnitten
iiber die einzelnen Metalle sind nach Méglichkeit ausfiihrliche Analysenbeispiele
beigegeben.

3. Hochschmelzende Metalle und Legierungen.

a) Sinterverfahren.

Die wichtigsten hochschmelzenden Metalle sind Wolfram, Molybdédn, Tantal
und Niob. Ihre technologische Erforschung ist hauptsachlich im Zusammenhang
mit der Entwicklung der Glithlampen- und Elektronenrohrentechnik erfolgt.
Da sowohl die Lichtemission als auch die Elektronenemission elektrisch geheizter
Glithdrahte mit der Temperatur stark ansteigt, war man auf diesen Gebieten
ausschlieBlich auf die Verwendung von Metallen mit hohem Schmelzpunkt,
niederem Verdampfungsgrad und hoher Rekristallisationstemperatur angewiesen.
Infolge des hohen Schmelzpunktes unterscheiden sich die Gewinnungs- und
Rohverarbeitungsmethoden fir diese Metallgruppe wesentlich von denjenigen
der anderen Metalle, die gewohnlich durch Niederschmelzen des Erzes im
Hiittenprozel oder durch Umschmelzen nach elektrolytischer Abscheidung
gewonnen werden. Fiir die hochschmelzenden Metalle hat, sich wegen des
Mangels an geeigneten Schmelzifen eine Technik herausgebildet, die man ihrer
Ahnlichkeit mit keramischen Methoden wegen als Metallkeramik (Skaupy 1)
bezeichnet. Aus dem Erz wird dabei durch chemische und physikalische
Methoden das reine Metall in Pulverform gewonnen, mit einem Bindemittel zu
Formkoérpern gepreB3t und im Vakuum bzw. unter Schutzgas zu massivem Metall
gesintert.

Die metallkeramische Herstellung von Vakuumstoffen ist in vieler Hinsicht
der Schmelztechnik iiberlegen. Sie erlaubt Beimengungen aller Art, insbesondere

1 Beschreibung der Methodik z. B. bei Kroll 1.

2 Bin fiir vakuumtechnische Anforderungen besonders geeignetes Hilfsmittel ist die
Spektralanalyse. In einer spektrographischen Aufnahme sind samtliche nachweisbaren
Elemente enthalten. Die Empfindlichkeit ist dabei so grof3, daB 0,001% eines Elementes
im Grundstoff noch erkannt werden kann. Der Materialverbrauch ist duBerst gering und
die Festlegung des giinstigsten Analysenganges einer spiteren normalen quantitativen
chemischen Untersuchung wird wesentlich erleichtert. Allerdings lassen sich spektral-
analytisch B, C, P, As und Te nicht so gut wie Metalle nachweisen, Halogene, O,, S, Se
und N, sogar hochst unvollkommen (vgl. Gerlach 1, 2, F. Lowe I, Moritz I, Waibel I).
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nichtmetallische Zusitze (z. B. zur Herbeifithrung bestimmter Rekristallisations-
bedingungen), in gewiinschter Menge und derartig fein verteilt zwischen die
einzelnen Kristallite einzufithren, wie es bei der Herstellung gegossener Metall-
korper nicht moglich ist. Metallkeramisch hergestellte Kérper kénnen ferner
sofort die endgiiltige Form erhalten, obne dall hohe GieBtemperaturen und
Formprozesse, wie Walzen, Ziehen und Pressen, notwendig sind, die tiberdies
vielfach wegen mangelnder Forméanderungsfahigkeit der hochschmelzenden Metalle
nicht durchfithrbar sind. Die Herstellung metallkeramischer Korper erfordert
auBerdem wegen der im Vergleich zum GieBverfahren niedrigeren Temperatur
einen entsprechend geringeren Energieverbrauch. Da kein direkter Kontakt
des zu sinternden Metalls mit dem Tiegelmaterial besteht, sind chemische Ein-
flisse des Tiegelmaterials und seine Reaktion mit dem Metall wie bei einem
Schmelzflufl nicht méglich, sodaf sich leicht hohe Reinheitsgrade erzielen lassen.
SchlieBlich erlaubt das metallkeramische Verfahren die Herstellung poroser
Korper von gewinschtem spezifischen Gewicht und gewollter elektrischer Leit-
fahigkeit, die als Geriist fiir andere Fillkorper dienen kénnen (vgl. S. 13 und
S. 99).

Von grundséitzlicher Bedeutung fiir den Verdichtungsvorgang beim Erhitzen
des Prelkorpers ist die KorngréBe des Metallpulvers. Feine Pulver werden
schon bei wesentlich niedrigerer Temperatur dicht als grébere, wihrend ganz
grobe, selbst bei den hochsten Temperaturen und sehr langer Glithdauer,
stets zu pordsen Formkérpern fithren. Metallkeramisch hergestellte Korper
zeigen, anscheinend ohne daf} irgendwelche Kaltbearbeitungseffekte mitspielen,
bei hohen Temperaturen Kornwachstum und koénnen schliellich Kristalle
aufweisen, deren GroBle mit der des verwendeten Ausgangspulvers keinen
Zusammenhang mehr erkennen 1aB3t1!. ErfahrungsgemafBl héngen jedoch die
physikalischen Eigenschaften der auf metallkeramischem Wege gewonnenen
Metalle stark von der Korngrofle des Ausgangsmaterials und der Durchfithrung
des Sinterprozesses ab. Dies ist der Grund dafiir, daBl die Konstanten der
hochschmelzenden Metalle relativ stark streuen. In den folgenden Zahlentabellen
sind daher, soweit bekannt, jeweils die oberen und unteren Grenzen der
praktisch vorkommenden Werte angegeben.

b) Wolfram.
(Abbeg 1, Alterthum 2, Duschnitz I, Forsythe 2, Gmelin 1, Jefiriess 1,2, Jones?2,
Knepper 1, Lax I, Smithells 2, Zwikker 3).

Tabelle 2. Materialkonstanten von Wolfram.

Spez. Gewicht. . . . . . . . vorgesintert bis etwa 1400° C | 10—12
hochgesintert bis 2900° C 16,9
gehammert 17,6—19,2
gezogen 19,2—19,4
Mohs-Hérte. . . . . . . . . 4,56—8,0 |
Schmelzpunkt (°C) . . . . . 3400 4 50 |
Dampfdruck (Tor). . . . . . 2130°C 2530°C  lvgl. Tabelle 5 Sp. 9 und 10,
~~8-10-° 5-10-%  |S.20und Abb.403 (Anhang)

1 In”(niieser Beziehung unterscheiden sich die ,,keramisch* gewonnenen Metalle grund-
legend von den gegossenen, bei denen sich, soweit nicht Nebeneffekte (Gufspannungen)
auftreten, beim Erhitzen kein Kornwachstum mehr zeigt.
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Tabelle 2. (Fortsetzung.)
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zu- | hochgesintert (Formstiick) 13 | —
gehorige Dehnung (%) bei gehdmmert (Stab) | 35—150 —
200C gezogen (polykristallin) 180—415 1—4%
ausgeglitht (rekrist.) 110 0
Einkristalldraht (Th-haltig),
unverformt ~ 108 bis 20%

»»  (Th-haltig), verformt bis 180 —

Streckgrenze (kg/mm?). . . .

geglitht (0,5—1,0mm () | 72—83 | ungeglitht | ~ 150

Warmfestigkeit und -dehnung

gezogene Drihte siehe S. 18, Abb. 15; nach verschiede-
ner Vorbehandlung siehe S.18, Abb. 14

Brinellhdrte (kg/mm?) . . schwach gehdmmert 350
Elastizitdtsmodul (kg/mm?). . gezogen 35—38000
Einkristall | 39000—41000 || Temperaturabhingigkeit
Torsionsmodul (kg/mm?) . . . gezogen 13—22000 vgl. Abb. 16
Einkristall ~= 17000
Spez. Wirme (cal/g Grad) 18°C 1400° C 2100°C
0,0340 0,043 0,048
Wirmeausdehnungskoeffizient, ‘ Daten fiir relative Lingen-
lin. (a-107) %&0 40 10531030 29]3;0(;) C anderung vgl. Tabelle 5
’ i > Spalte 8, S. 20 u. Abb. 358
Wirmeleitfahigkeit 20°C | fiir hohere Temperaturen
(cal/cm sec Grad) 0,2—0,47 vgl. Tabelle 5 Spalte 7,
(0,38) S. 20
Spez. elektr. Widerstand rein, weitere Daten sowie Werte
(£2 mm?/m) bei 20°C spannungsfrei 0,055 fir R,/R 293
(rekristall.) vgl. Tabelle 5 Spalte 5
stark und 6, S. 20 und Abb. 18
bearbeitet 0,059—0,083 bzw. 281
Temperaturkoeffizient des rein,
elektr. Widerstandes zwischen | spannungsfrei| (4,8 4 0,05)
20 und 4 100°C (rekristall.) -10-3 vgl. Abb. 18
stark
bearbeitet |(4,5 bis 3,1)-10—3
| .
tere Dat
Gesamtstrahlung (Watt/cm?) . [ 800°C | 1600°C | 2200°C | 2700°C|p o2 sp31§§4,
0,9 18 64 153 |[S.20 und Abb.282
Strahlungsvermégen (%) fiir 200C 800°C | 2200°C |2700°C| vgl. Tabelle 5
A =0,665 p * Spalte 3, S. 20
47 45 42,5 41,5 und S, 22
Differenz zwischen wahrer und vgl. 8. 20, Tabelle 5 (Spalte 1 und 2)
schwarzer Temperatur und Abb. 283, S. 265
Elektronenemission (mA/cm?2). | 830°C |1630°C | 2230°C |weitere Daten vgl. Tabelle5
: _ Spalte 14 u. 15, S. 21, ferner
. 10 . s >
1,510 23-10~ 298 Abschn. 21 b, insbesondere
Abb. 272 u. 273
Lichtemission (HK/cm?|) . . | 2130°C | 2430°C | weitere leuchttechnische Daten vgl.
174 553 Tabelle 5 Spalte 11—13, S. 21
R Absorpt.-
Charakt.-Réntgenstrahlung (AE) | " J " ‘ 3 J b Bosoe.
Kante
K-Serie | 0,21345 | 0,20862 |0,1842210,17898} 0,17822
L-Serie 1,484 1,473 1,279 | 1,242 | 1,0235

~ * Blankes Metall; grobes gepreltes W-Pulver: ~~80%.
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Erzautbereitung. Die Methoden der Erzaufbereitung sind nach Herkunft und Zu-
sammensetzung der Erze verschieden. Die wichtigsten Erze sind Scheelit, CaWO, (natiir-
liches Kalziumwolframat) und Wolframit (hauptsichlich FeWO, + MnWO0O,). Aus ihnen
wird auf chemischem Wege Wolframsidure (WO,), im Handel als ,,Wolframkonzentrat‘
gewonnen 1. Sie enthélt noch etwa 2% Verunreinigungen, meist Fe, Ca und SiO,. Zur
weiteren sorgfiltigen Reinigung sind verschiedene Verfahren im Gebrauch; zwei typische
Beispiele sind die folgenden:

Die erste Methode bedient sich rein chemischer Prozesse (vgl. z. B. Jones2). Die wasser-
haltige (ungegliihte!) Wolframsdure wird in Ammoniak geldst, die Losung von den ungelést
bleibenden Verunreinigungen abfiltriert und in langsamem Strahl in siedende Salzsdure
eingebracht. Es entsteht korniges, gelbes WOQ,, das in Vakuumfiltern gewaschen und
wieder in Ammoniak gelost wird. Bei Auskristallisation aus der erneut abfiltrierten Lésung
durch teilweises Eindampfen entsteht Ammonium(para-jwolframat, das mit kaltem Wasser
gewaschen und dann getrocknet wird. Durch Erhitzen der Kristalle tiber 250¢ C an Luft
oder durch Behandlung mit Salzsdure erhilt man schlieBlich die gereinigte Wolframsaure,
die als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung des metallischen Wolframs dient.

Ein -anderes Reinigungsverfahren (Deutsche Gliihfadenfabrik, vgl. Schwarzkopf I)
beruht auf der leichten Sublimierbarkeit der Wolframsaure, die bei 1350° C schon einen
Dampfdruck von 250 Tor besitzt, wihrend die Dampfdrucke der hauptséchlichsten Ver-
unreinigungen bei dieser Temperatur noch verschwindend klein sind. Das handelsiibliche
ungereinigte, aber entschwefelte Konzentrat (und eventuell zugegebenes W-Altmaterial)
wird dabei in schrigstehenden, rotierenden Zirkonoxydofen bei etwa 1300—1400° C unter
Einblasen von Luft erhitzt. Die entstehende Wolframsiure entweicht in dichten Dampf-
wolken in einen Abzug, wird mittels eines Geblises in Leinenséicke getrieben und setzt
sich dort als feines Pulver ab. Nach Wiederholung dieses Vorganges erhilt man Wolfram-
sidure von hohem Reinheitsgrad. WO; mit einem F,0,-Gehalt > 0,02% oder mit spuren-
weisen alkalischen Verunreinigungen ist fiir die Weiterverarbeitung schon nicht mehr
brauchbar. Einen Uberblick iiber den erreichbaren Reinheitsgrad geben die folgenden
Analysenbeispiele von technisch gewonnener Wolframsiure nach der Reinigung.

Metallgewinnung. Wolframmetall wird
aus der Wolframsdure durch Reduktion
mit C (vgl. Skaupy 1) oder H, ge-
wonnen. Wegen der Herabsetzung der
Verarbeitbarkeit durch Karbidbildung bei

. Tabelle 3.
Analysen chemisch gereinigter
Wolframssgure zur Herstellung von
W-Metall fiir vakuumtechnische
Zwecke (Jones 2).

Anmalyse | T (%) IT (%) der Kohlenstoffreduktion ist bisher fiir
wo, 99,94 99,96 Material, das fiir vakuumtechnische
Fe,0, 0,024 0,0075 Zwecke, insbesondere fiir Glithlampen,
é;z(())i* 8’8(1)3 8’852 verwendet werden soll, fast ausschliel3-
P. .. .. S};uren s lich die Reduktion durch strémenden
Sioz | 0010 — Wasserstolf gebrauchlich:

WO; 4+ 3H, = W 4 3H,0.

Sie erfolgt meist in widerstandsheheizten Rohréfen aus Chromnickel oder
V 2 A-Stahl von 60 bis 100 mm @ und 2 bis 3 m Lénge, in dic das zu reduzierende
Wolframmetall in V 2 A-Stahlschiffchen eingebracht wird.

Wesentlich fiir die Verarbeitung des W-Pulvers zu Drihten und Blechen
ist seine Korngrofle, die durch Variation der Reduktionsbedingungen (Tempe-
raturhéhe, Temperaturgang, Stréomungsgeschwindigkeit und Wasserdampfgehalt
des H,) weitgehend beeinflul werden kann. Zur Erzielung eines feinkérnigen

! Bei der Aufbereitung des Scheelits wird das zerkleinerte Erz durch Behandlung mit
heiBler Salzsiure unter Abscheidung von Wolframtrioxyd (WO, Wolframsiure) zersetzt:

CaWO0, + 2HCl = WO, -+ CaCl, + H,0;

die Kalziumsalzlauge wird durch Auswaschen entfernt.
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W-Pulvers (bis 0,5 u herunter, mittlere Korngréie 2 bis 3 ) wird die Reduktion
in 2 Stufen vorgenommen, indem das WO, zuerst 2 bis 3 Stunden lang bei 550 bis

650° C zu braunem WO, und dann dieses zwischen 780
und 900° C mindestens 4 Stunden lang weiter zu W
reduziert wird.

Die Weiterverarbeitung des W-Metallpulvers erfolgt
heute ausschlieflich nach metallkeramischen Verfahren
(Coolidge I). Das Pulver wird entweder ohne Binde-
mittel oder mit Wasser, Glyzerin oder Wachs gemischt,
in Stahlformen gefiillt und unter hohem Druck?! zu Vier-
kantstiben von 75 g bis etwa 1 kg Gewicht? geprefSt.
Diese werden bei 1200 bis 1400° C etwa 2 Stunden lang
in H,-Ofen vorgesintert. Sie sind dann noch porés und
besitzen etwa die Festigkeit von Kreide, sodaB (unter
Beriicksichtigung der spiteren Sinterschrumpfung) eine
spanabhebende Formgebung, eventuell auch ein Durch-
trinken mit Zusatzstoffen (vgl. S.99) schon in diesem
Zustand vorgenommen werden kann. Geeignete Hart-
metallwerkzeuge (Widia, Titanit) erlauben jedoch eine
prézise spanabhebende Bearbeitung von W-Formkérpern
auch nach dem Hochsintern (vgl. z. B. Abb. 27).

Beim Hochsintern werden die Vierkant-PreBlinge durch
direkten Stromdurchgang etwa eine halbe Stunde lang
bei 90 % der Durchbrennstromstirke (5000 bis 10000 Amp.)
bis auf etwa 2900° C erhitzt, wobei sie sich unter Ver-
kleinerung ihres Volumens (lineare Schrumpfung 17%)
verdichten und metallische Eigenschaften annehmen (vgl.
Abb. 9). Dieser zweite Sintervorgang wird unter einer
Haube in H, ausgefiihrt, wobei der Wolframstab an einem
Ende zwischen zwei Backen festgeklemmt und am anderen
Ende mit einem beweglichen Stromanschlul3 versehen wird
oder zur Stromzufiihrung in gekiihltes Quecksilber taucht.

Nach &hnlichen metallkeramischen Methoden lassen
sich auch Suspensionen von W-Pulver in Cu, Ag oder Pb
herstellen, indem W und das betreffende Metall in Pulver-
form innig miteinander vermischt, in Formen gepret und
bei einer Temperatur im H,-Ofen erhitzt wird, welche
etwas oberhalb der Schmelztemperatur des Zusatzmetalles
liegt (,,Verbundmetall*; vgl. S. 99).

Rohverarbeitung. Die Weiterverarbeitung der hoch-
gesinterten Rohlinge zu Blechen, Ronden oder Form-
kérpern erfolgt nach Entfernung der unvollsténdig durch-

Abb. 9. Metallkeramisch
hergestellter W-Stab.

a Nach dem Pressen aus

Pulver; b nach dem Hoch-
sintern (Smithells 2).

gesinterten Kontaktenden durch Walzen, Hiammern und Schmieden unter
wiederholter, mit zunehmendem Bearbeitungsgrad allmahlich herabgesetzter
Erhitzung (z. B. 6 mm-Stibe bei 1300°, 0,8 mm-Stéibe bei 750° C) in H,-Atmo-
sphiare. Dabei geht naturgemiB ein Teil des Metalles durch die Oxydation

-1 Z.B. 20000 kg fiir PreBlinge 5 x 5 x 200 mm3.
2 max. 13 X 13 X 350 mm3.
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wihrend der Verarbeitung des glithenden Formstiickes in Luft verloren (bis 15%).
Zur Fertigung von Rundstidben dienen besonders konstruierte Himmermaschinen
(vgl. z. B. Knepper 1). Drihte unter 1 mm Durchmesser werden in Diisen aus
Hartmetall bei 700 bis 800° C, bei kleineren Durchmessern in Diamantdiisen bei
Zimmertemperatur gezogen. Der Draht wird dabei vorher zur Schonung der
Diisen und zur Erschwerung der Oxydation durch eine Graphitsuspension
gefithrt. Fir manche Verwen-
dungszwecke stért diese Graphit-
schicht und muf} daher vor dem
Gebrauch durch Glihen in H,
bei 900—1000° C, durch Ab-
beizen in heifler Kalilange oder
auf elektrolytischem Wege ent-
fernt werden.
Neben dieser Herstellungs-
methode, die polykristalline
Drahte ergibt (vgl. S.15), besteht
noch eine andere fiir Einkristall-
drihte: Sehr feines W-Pulver
von etwa 0,5 u Korngréfle wird
mit 1 bis 2% ThO, und mit
Tragant als Bindemittel in feiner
Verteilung als plastische Masse
durch Diamantdiisen zu Drahten
gespritzt. Die Faden werden
dann in H,- Atmosphére mit einer
Geschwindigkeit von etwa 3 m/h
durch eine elektrisch geheizte
Wolframspirale gezogen, wobei
der Faden innerhalb der Spirale
auf 2000 bis 22000 C erhitzt wird.
Dadurch wird erreicht, daBl die
Wachstumsgeschwindigkeit des

Abb. 10. Gefiigeschiiffbilder aus den verschiedenen Stadien der  zuerst gebildeten Kristallkeims
Wolframherstellung. a Sinterkorper; b mittlerer Bearbeitungs groﬁer ist als die Zlehgeschwm-

grad; ¢ stark verformt (Faserstruktur). Vergr. 180. (Balke 2). ) X
digkeit des Fadens, sodall der

erste Keim stets weiter wachsen kann, bevor neue Keime in die erhitzte Zone
gelangen  kénnen (Pintsch I, Grof 7). Nach diesem Verfahren lassen sich
nur Einkristalldrdhte von hochstens einigen Zehntel mm Durchmesser her-
stellen, weil sich sonst mehrere Kristallkeime im Querschnitt bilden.

Einflu von Beimengungen auf die metallographischen Eigenschaften. Wolfram
besitzt eine abnorm grofle Gitterfestigkeit !, die bis zu Temperaturen von
700 bis 800° C erhalten bleibt. Daher ist die innerkristalline Festigkeit sehr viel
groBer als der Zusammenhang zwischen den Einzelkristallen (Korngrenzen-
festigkeit). Dieses Verhalten steht im Gegensatz zu dem der meisten anderen
Metalle, bei deren Verformung teilweise schon bei Zimmertemperatur ein

1 Zugfestigkeit des W-Einkristalles etwa 110 kg/mm? (Skaupy 1, dagegen Mo-Ein-
kristall: 35 kg/mm?).
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Nachgeben im Einzelkristall stattfindet, und erklirt eine ganze Reihe von
abweichenden Eigenschaften des Wolframs. Andererseits ergeben sich hieraus
Richtlinien fiir die Anwendung und Verarbeitung.

Bei der Herstellung von W-Driahten und -Blechen nach dem Coolidge-

Verfahren werden die Kristalle des Sinterstiickes durch plastische Verformung
gestreckt; es entsteht allméahlich eine Faserstruktur (vgl. Abb. 10). Das starke
Zusammenhaften der einzelnen ,,Faserkristalle in der Drahtlingsrichtung
erklirt zusammen mit der
groBlen Kristallfestigkeit die
hohe Zerreififestigkeit ge-
zogener, nicht rekristalli-
sierter W-Dréhte ; quer zum
Draht ist dagegen der Zu-
sammenhalt weit geringer.
Da das Gefiige dieser Faser-
kristalle bei Biegungsbean-
spruchungenleicht nachgibt,
sind derartige Drahte ande-
rerseits weitgehend biegsam.
Erst bei sehr starken Defor-
mationen splittert der Draht
in einzelne Fasern auf.

Erhitzt man einen solchen
stark verformten, aus reinem
W Dbestehenden Draht iiber
seine Rekristallisationstem-
peratur, bei der die Faser-
strukturin eine mikrokristal-
line Struktur ohne Kristall-
orientierung iibergeht, so

zeigt er ein génzlich anderes -
Abb. 11. Verzdgerung der Rekristallisation gezogener W-Drihte durch

Verhalten als etwa ein durch ThO,-Beimengungen (Schliffbilder Osram).

Erhitzung rekristallisierter ~ a Ohne ThO,, nicht gebrannt;  d mit ThO,, nicht gebrannt;
. 5 . b ohne ThO,, 50 h gebrannt; e mit ThO,, 50 h gebrannt;

Nickeldraht. Wahrend bei ¢ ohne ThO,, 750 h gebrannt; £ mit ThO,, 750 h gebrannt.

Ni-Draht durch Glithen die

Duktilitit erhéht wird (,,Weich“-glithen, vgl. Abb. 46), ist der rekristallisierte
W-Draht wegen der erwihnten grofen Gitterfestigkeit und des verhaltnisméBig
geringen Korngrenzenzusammenhalts auBerordentlich brirchig (vgl. Abb. 14
und 8. 18). Aus demselben Grunde erfolgt ein Bruch beim rekristallisierten W
(bei niedrigen Temperaturen) im Gegensatz zu den meisten iibrigen Metallen,
bei denen die Kristalle selbst brechen, stets lings der Korngrenze.

Man sollte also annehmen, daB3 Einkristalldrihte einem nach dem Hémmer-
verfahren hergestellten polykristallinen Draht vorzuziehen sind, da es sich
hier um einen einzelnen langgestreckten Kristall ohne Korngrenzen handelt,
der trotz der erwihnten groBen innerkristallinen Festigkeit eine sehr groe Bieg-
samkeit besitzt (vgl. Tabelle 2), bei hohen Temperaturen sehr formbestindig
ist und nach einer lingeren Erhitzung auf 2000° C seine Biegsamkeit unver-
mindert beibehilt (vgl. Schaller I). Einkristalifiden lassen sich jedoch
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nicht so wirtschaftlich wie Polykristalldrahte und nicht in beliebiger Lénge
herstellen. Nach etwa 20 bis 30 cm treten StoBstellen zwischen zwei Kristallen
auf, die senkrecht zur Drahtachse verlaufen und besonders leicht zu Bruch
fithren. Man kann solche Driahte also nur in kurzen Stiicken verwenden, etwa
fir kleine Elektronenréhren, Gliithkathodenréntgenrohren oder Niedervolt-
glithlampen, nicht aber fiir Langdraht- oder Wendel- Glithlampen. Man ist
daher heute fast vollig von der Verwendung von Einkristalldrihten abge-
kommen und hat polykristalline W-Drihte entwickelt, bei denen entweder die
Rekristallisation verzdgert oder so geleitet wird, dafl nach beendeter Rekristal-
lisation ein festes Kristallgefiige vorliegt.

Verzogerung der Rekristallisation wird erreicht durch Zusitze von
schwer verdampfbaren Oxyden, z. B. Ca0, Si0O,, AL,O; und besonders von ThO,
(Westinghouse I, Smithells ). Die Zuséitze werden meist der Wolframséure
vor dem Sintern in Form von wéBriger Thornitratlgsung zugefigtt. Nach Trock-
nung (unter Bewegung), Zerreiben und Sieben erfolgt die Reduktion des
Gemisches wie gewohnlich im H,-Ofen. Das beim Glithen entstehende ThO, liegt
wahrscheinlich nach der Verarbeitung zwischen den Wolframfasern und ver-
hindert rein mechanisch die Bildung neuer Kristalle oder das Wachsen schon
vorhandener. Der Vergleich von Abb. 11 a bis ¢ mit Abb. 11 d bisf zeigt den

Einfluf3 dieser Beimengung auf

Tabelle 4. EinfluB von Zusatzen auf die die Rekristallisation, seine quan-

,,Rekristallisationsschwelle‘“* von Wolfram

(K. Becker 1). titative GroBe ergibt sich aus

Rekrist.- |Entfestigungs- Tabelle 4.
Zusatz Schwelle Schwelle In der Tabelle sind noch die
o co Werte fiir die sog. ,,Entfesti-
0% . . . . 800 600 gungsschwelle* aufgetragen. Ge-
0,75% ThO,. . . . . 1400 900 zogene Wolframvielkristalle zei-
1,5% ThO, . . . . . . 2000 "1000 gen niamlich unterhalb ihrer
Spuren 8i0; und Alkali 1100 700 Rekristallisationsschwelle nach

* Entstehung von im Mikroskop beobachtbaren

Kristallkeimen nach etwa 10 min Glithzeit. kurzem Tempern in einem Tem-

peraturgebiet, in dem metallo-
graphisch noch keinerlei Rekristallisation zu beobachten ist, eine Entfestigung,
die auf eine Riickkehr des durch die mechanische Behandlung deformierten
Kristallgitters in den normalen Zustand zuriickzufithren ist (,,Ausglattung,
Kristallerholung®). Auch die Entfestigungsschwelle wird, wie man sieht, von
der vorhandenen Beimengung stark beeinflufit.

Thorierte W-Drihte mit etwa 0,7 % ThO,-Gehalt (G 7-Draht der Osram-Ges.,
Thoran 0,7% der Deutsch. Gliihfaden-Fabr.) werden hauptsichlich fiir Hoch-
vakuum-Glithlampen verwendet. Drihte fiir Elektronenemissionszwecke (vgl.
S. 267) enthalten gewohnlich 1,5% ThO, (G 15, Thoran 1,5%). Die Zusatz-
menge an ThO, ist begrenzt, weil es schwer ist, Wolfram mit tiber 2% ThO,
zu diinnen Drahten zu verarbeiten, und weil es nicht mdéglich ist, das Heraus-
dampfen der Beimengung aus den Sinterblocken zu verhiiten.

Glihwendeln, auch wenn sie aus thorhaltigen Dréhten hergestellt werden,
sind bei Temperaturen iiber 2500¢ C nicht geniigend formbestandig, sodafl sie
fiir Wendelgliihlampen oder Glithkathodenréntgenrohren ungeeignet sind. Obwohl

1 17 g Th(NO,), (entwissert) zu 1 kg WO, ergibt W-Draht mit 1% ThO,-Gehalt.
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nun grobkristalline W-Drahte steifer sind als mikrokristalline (vgl. S.8) und
infolgedessen als Glithwendeln selbst bei einer Temperatur von 2800° C nicht
unter der Wirkung des eigenen Gewichtes ,,durchsacken‘‘t, wird ihr Gebrauch
jedoch wegen der Erscheinung der ,Kristallversetzung (,,0ff setting‘‘-Effekt)
erschwert. Diese kommt dadurch zustande, daB eine nahezu ebene Korn-
grenze quer durch den ganzen Drahtdurchmesser verliuft (vgl. Abb. 12)2.
Durch eine geeignete Folge

von Glith- und Verformungs- £

prozessen (vgl.z. B. Skaupy I) ' :

hat man jedoch erreicht, grofe w
Kristalle zu ziichten, deren

Korngrenzen sich vorzugsweise

in Richtung parallel zur Draht- Abb. 12. Kristallversetzungen in W-Drihten; Vergr, 250.
achse erstrecken 3. Alkali und (Gehlhotf 1).
Kieselsdurezusitze (0,2%, dem

WO, vor der Verarbeitung als Natriumsilikatlosung zugesetzt) wirken dabei
giinstig auf die gewiinschte Kristallausbildung. Derartige Drihte besitzen die
hohe Steifigkeit grober Kristallstruktur, ohne der Kristallversetzung zu unter-
liegen, und sind daher gegen Erschiitterungen weitgehend widerstandsfihig.
Nach einem anderen Verfahren (fiir Glithlampen) erfolgt die Bildung der

Abb. 13. Wolfram-Stapeldrahtgefiige. Vergr. 450. (Gehlhoff 7).

gewiinschten langen Kristalle (mit groBflichiger Uberlappung an ihren Enden,
Verzahnung) durch Glithen erst nach erfolgter Wendelung® NS-Draht wird
auch bei nicht gewendelten Gliihkathoden verwendet, wenn die durch den
ThO,-Gehalt bedingte zusitzliche Elektronenemission Storungen veranlaft
(Kathoden in Hochspannungsréhren).

1 non sag‘- oder NS-Draht.

2 Solche Versetzungen wie iiberhaupt die Bildung groBler Kristalle treten bei Wechsel-
stromerhitzung in htherem MaBe auf als bei Gleichstromerhitzung. Bei gleicher Spannung
ist also die Lebensdauer wechselstrombeheizter Drihte geringer (Lax 4).

3 ,,Stapelkristallgefiige’* Abb. 13, verzahnter NS-Draht, Jeffries 2, Smithells 7,
Goucher I, R. Jakobi I, Koref 2.

1 Vgl S.25.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 2
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2
%) (i Warmfestigkeit und Warmbruchdeh-
7 U, i nung. Bei der Verarbeitung von Wolfram,
N 5 2 je nach Korngro. | b d beim Bi i Driih
5 '\Ifﬂ T MH ‘ ' esonders beim Biegen diinner Driahte und
Sw / ity Bleche, ist auf das von den anderen Metallen
S A A\:" | grundsétzlich abweichende mechanische
"7 ~ Verhalten und auf die Abhéngigkeit der
mechanischen Eigenschaften vom Bearbei-
‘ h hen Eigenschaft Bearb
P ] "\ tungsgrad sowie von der vorhergegangenen
Z e Wiérmebehandlung des Materials Riick-
" \ sicht zu nehmen. In Abb. 14 ist die Warm-
festigkeit und die Warmbruchdehnung fiir
wc\ denjenigen Temperaturbereich wiederge-
2 \ \ T ] geben, in dem sich eine Bearbeitung ohne
Em’\\ \\ wesentliche Oxydation an Luft durch-
X\ Nt fithren 1aBt. Die Kurven 1 gelten fiir einen
‘§’M \\‘ stark verformten Draht (mit infolgedessen
N AN \\\ - weitgehend ausgebildeter Faserstruktur).
w \\{ ~ Dabei fallt auf, daB die Bruchdehnung bei
) N\ ™~ Zimmertemperatur immerhin 3% betrigt
o L T~ und bis zu 800° C nur wenig temperatur-
- \\ abhingig ist; ein solcher Draht kann also
* \X bei Zimmertemperatur verarbeitet werden.
% N Demgegeniiber geht aus den Kurven 3
X 7 W0 0 AT eines weniger stark durch Ziehen ver-
Temperatur formten Drahtes hervor, dafl die Zugfestig-
Abb. 14. keit geringer und die Bruchdehnung bei
& Zimmertemperatur Null ist.
2 3\b\~—E . Dieser Draht 148t sich also
oy z_ nicht kalt, sondern nur bei
koo \ \ einer Temperatur von iiber
73 100° C verarbeiten, z. B.
\ \ L biegen, wendeln usw. Die
# Kurven 2 zeigen schlief3lich
\ das Verhalten von durch
P \ Glithen bei 2000° C in H,
NN\ |
Sw
;',,\?’ \ Abb. 14. Warmfestigkeit und Bruch-
® \\m N dehnung von W-Driithten mit 0,75%
4 N ThO,-Gehalt (Jeffries I).
N \ \ 1) 0,63mm ¢ ; Bearbeitungsgrad 97,5% ;
A N nicht rekristallisiert. 2) wie 1), jedoch
d A\ bei 2000°C in H, gegliiht, rekristalli-
\ \ siert. 3) 0,7 mm @; Bearbeitungsgrad
'\\)\ 56% ; nicht rekristallisiert.
¢
N Abb. 15. Zugfestigkeit von W-Drihten
\ R~ bei hohen Temperaturen (in ° K1).
Z NN 1a) NS-Draht, sog. 218-Wire (Fonda).
N ~ 1b)ThO,-freicrDraht(Pirani). 2)ThO,-
2 Gehalt 0,75% (Pirani). 3a) ThO,-
W0 0 200 0 2600 200 S GADH | Semlt Lb%, son e (Ronde
Temperatir (Tajime). 4) Pintsch-Einkristalldrat,
Abb, 15. ThO,-Gehalt 2% (Fonda).
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rekristallisiertem W-Draht. Abgesehen von einer weiteren Abnahme der Zug-
festigkeit wird auch dieser Draht erst bei hoheren Temperaturen bearbeitbar.

Die Bruchdehnung ist dabei im
wesentlichen eine Funktion der w
KristallgroBe. Aus den Kurven ot
der Bruchdehnung in Abb. 14
folgt also, dall das Biegen von
W-Draht zweckméfig meist bei
hoherer Temperatur (400 bis 000
700° C) vorzunehmen ist, um
mit Sicherheit einen Bereich
geniigender Duktilitit einhalten
zu kénnen.

Die Erhitzung bei der Verar- 2w

J5000

Lastzititsmodu/
]
§

500
T

lemperatur
7000 7500 2000 2500 2000 °K
T T T T T T
f/ﬂ.s'ﬁ'z//zil'lfymm’z//
Linkristalltralt
Polykristaliner Oratn \
mit1% Thi, \\
Torsionsmodu! \

l
'\/"a///rf/kfa///}ze/’ Dratt gzmm?

beitung kann sowohl durch Gas- §
beheizung (reduzierende Flam- Eﬁ(w
me!) wie auch, besonders bei ‘§°
diinnen Drahten, mittels Strom- §

durchgang erfolgen. Beim Wen- 1000
deln von Drahten geniigt es, den
Wickeldorn (durch eine innen-

\N\

Linkrisialarah?
~_

I~

N

~N

liegende Heizpatrone oder durch o

AnschluB an einen SchweiBtrans-
formator mittels Stromdurch- p
gang) zu erhitzen.

N\

500

1000 7500 2000 %0 C

Jemperatur

Die Zugfest‘,igkeit von W-  Abb. 16. Elastizitits- und Torsionsmodul von W-Dréihten in

Drihten in héheren Tempera-
turbereichen (bis 3000° C) zeigt

Abhingigkeit von der Temperatur (Dodge 1,

Schriever 1).

Geiss 1,

Abb. 15. Im allgemeinen nimmt die Zugfestigkeit sehr stark ab als Folge der
Kristallentfestigung bzw. der Rekristallisation. Die Kurven zeigen deutlich den

(aus der Verzogerung der Rekristalli-
sation verstdndlichen) EinfluBl des ThO,-
Gehaltes auf die Warmfestigkeit. Die
mit Riicksicht auf die Lebensdauer zu-
lassigen Anfederungskriafte (Dauer-
standfestigkeit!) fiir Kathoden oder
Leuchtkérper liegen weit unterhalb der
in Abb. 15 angegebenen Werte (vgl.
Abschnitt 21b, Abb. 284, S. 265).
Elastizitiitsmodul und Torsionsmodul.
Neben den in Tabelle 2 angegebenen
Zahlenwerten ist die Abhingigkeit des
Elastizitdts- und Torsionsmoduls von
W-Driahten von der Betriebstempera-
tur und vom Bearbeitungsgrad wesent-

20000, ' T
kyfmm? J [ .

78000 l
X
N <
£ -
& wow
l'g ° /

o o
# 200, 5
v Bearbeitingsgrad—s~
70 7 7 o g 7

~—Lrahtdurchmesser in mm
Abb. 17.

Torsionsmodul von polykristallinemm W-Draht in
Abhingigkeit vom Bearbeitungsgrad (Agte 2).

lich (Abb. 16 und 17). Aus den Abbildungen sind folgende, fir die Kon-
struktion von thermisch hoch belasteten Federn wesentliche Einzelheiten zu

entnehmen:

2*
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Tabelle 5. Thermische

S S A T T T S T T 8
i
Wahre | Schwarze \ESp.(f];tr. 1 Total- Spe _Warm- Warme- | 1 A
Tempe- | ompe- | Nolith | straniung | Widdiana [Viopsands| et SRR
= 0,665 u
R, 1,
°K °C € 665 W/cm? 2 mm?*/m —_— W/emGrad| 228
| Rags loog
293 548-10°2 1 |
300 0,47 3-10-5 | 5,66 I 1,03 \
400 0,468 2.10-3 | 8,05 1,467 0,5:10-2
500 0,466 | 9,7-10-3 | 10,57 1,924 1,0 ‘
600 0,464 3.10-2 | 13,23 2,41 1,4 1
700 0,462 | 7,7-10~2 | 16,08 2,93 1,8 |
800 | 0,460 0,169 | 19,0 3,46 2,3
900 0,458 0,331 | 21,94 4,0 2,8 ‘
1000 693 0,456 0,603 | 24,9 4,54 0,84 | 32
1100 785 0,454 1,03 | 27,95 5,08 0,87 | 36
1200 876 0,452 1,66 | 30,98 5,65 0,90 | 4,1
1300 967 0,45 2,57 | 33,66 6,22 0,93 | 4,6
1400 1057 0,448 3,82 | 37,2 6,78 0,96 | 5.2
1500 1147 0,445 5,562 | 40,35 7,36 0,99 | 5,7
1600 1236 0,443 7,73 | 43,5 7,93 1,02 | 63 ‘
1700 1324 0,441 10,6 46,8 8,52 1,04 | 6,9 ,
1800 1411 0,439 14,18 | 50 9,12 1,07 | 7,5
1900 1498 . 0,437 18,6 53,3 9,72 1,09 | 8,1 !
2000 1584 0,435 24 56,7 10,33 1,11 | 88
|
2100 1670 0,433 30,45 | 60,1 10,93 1,13 | 9,4 )
2200 1753 0,431 38,2 63,5 11,57 1,15 |10, ~
2300 1836 | 0,429 47,2 66,9 12,19 1,17 |10,8
2400 1919 0,427 57,7 70,3 12,83 1,19 |11,6
2500 2001 | 0,425 69,8 73,9 13,47 1,21 |12,4 |
2600 2083 | 0,423 83,8 77,4 14,12 1,23% | 13,2 |
2700 2164 0,421 99,8 81,1 14,76 1,25% | 14,0 \
2800 2243 0,419 117,5 84,7 15,43 1,27* | 14,9* \
2900 23922 0,417 187,56 88,3 16,1 ___|16* |
3000 2400 0,415 160,3 92,1 16,77 g | 17*
! It &
3100 2477 | 0,413 185,5 95,7 17,46 | —3|Q | 18*
3200 2554 0,411 214 99,5 18,15 g °|8 | 19*
3300 2630 \ 0,409 | 245 13,3 18,83 | E[® |g|20*
3400 2705 0,407 280 107,2 19,53 g |21*
3500 2780 0,405 | 318 111 20,24 |— @ |23*
3600 ‘ 360 115 20,95 S
3655 | 0,39 383 1117,2 21,34
Autor: | Smit- ; Cob- Jones und Langmuir Wort- Smit-
hells \ lentz (vgl. avch Forsythe 3) hing hells

* extra_ poliert.

Zwischen 0 und 900° C Betriebstemperatur nimmt der Torsionsmodul bei
ein- und polykristallinen Drahten nur sehr wenig ab. Oberhalb 900° erfolgt
ein (bel polykristallinen Driahten besonders starkes) Absinken.

Mijt zunehmendem Bearbeitungsgrad (kleinerem Drahtdurchmesser) steigt

der Torsionsmodul an (natiirlich nur, solange nicht Rekristallisationserschei-
nungen die Faserstruktur aufheben, also bis etwa 900° C).
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Daten von Wolfram.

9 10 11 12 13 14 15 16
Verdampfgs.-l 1, g- Normale Licht- Leistungs- Elek- Elek- ‘Wahre
geschwindie:| “grack | BUCHt | ausbeute | AUMER | Mronenc | tronenc | Tempe-
glem?®sec Tor HK/cm? HLm/W W/HK, Alem? AW °C

20

27

l i ! 127
‘ | 227
327

| 427
| 527
627

1,3-10% 1,07-10-%|1,77-10-15 727

‘ 1,11-10-3 1,52-1071% |1,48-10-13 827

I 6,7-10-3 9,75-10-1% 15,88 1012 927

- 3,2-102 3,22-10-101,24-10-10 1027

0,122 0,099 6,62-10—° |1,73-10° 1127

1,69-10-22 0,366 0,218 9,15-10-8 11,65-10-8 1227
1,69-10—20 | 1,02 0,441 9,27-10—7 | 1,2-107 1327
9,9-10—1° 2,51 0,785 17,1 7,07-10—¢ 6,66-107 1427
3,61-10-17 | 1,93-1015 5,6 1,23 4,46-10-5 |3,15-10~8 1527
8,83-10-16 11,53 2,08 6,45 |2,28-10~% '1,22-10-5 1627
1,47-10-14: 83.10~13 22,2 3,07 1,0-10-% 4,18-10-5 1727
2,01-10—13 39,5 4,37 3,03 (3,92-10—2 |1,28-10* 1827
2,09-10-12 | 1,24-10-10 68 6,02 1,33-10~2 3,48-10* 1927
1,82-10-11 111,6 7,95 1,66 [4,08-102% (8,75-104 2027
1,28-10-1°| 7.9-10—° & 174,2 10,3 1,16-10 |2,01-103 2127
7,58-10-10 263,6 12,8 1,03 [2,98-10' 4,26-10-3 2227
3,92-10-° | 2,53-10-7 385 15,7 7,17-107* 18,55-10—2 2327
1,78-10-8 553 19,0 1,63 1,64-10-2 2427
7,4-10-8 4,95-10% 770 22,4 0,58 3,564 [3,01-102 2527
2,76:10~7 | 1053 26,2 7,32  5,31-1072%| 2627
9,47-1077 | 6,55-105 | 1395 30,1 14,15 8,82-10-2 2727

“ 3,0-10-8 1828 34,1 26,4 0,142 2827
8,85-10~% |, 6,33-10~% | 2342 38,0 47,85 0,224 2927

| 2,44-10-5 | 2980 42,3 84.5 0,344 | 3027
6,35-10-5 | 4,68-10-% ' 3740 46,8 142 0,507 3127
4685 50,3 233 0,734 3227

374 1,04 3327

( i 6380 479 . 1,25 3382

Zwikker ‘Smithells| Hyde, Cady, Jones und
| Forsythe Langmuir

Die Erfahrung zeigt auBerdem, daB8 Drahte mit RiBbildung parallel zur
Achse einen wesentlich kleineren Torsionsmodul (7000 bis 8000 kg/mm?) besitzen
als fehlerfreie Drihte.

Thermische Daten. Infolge seiner hohen Rekristallisationstemperatur, seiner
geringen Verdampfungsgeschwindigkeit und seines hohen Schmelzpunktes wird
W vorzugsweise als Werkstoff in Vakuumrshren bei hohen Temperaturen
verwendet. Tabelle 5 gibt eine Ubersicht iiber die wichtigsten Daten
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des W zwischen 0 und 3600° K auf Grund einer Auswahl der zuverldssigsten

Messungen aus der Literatur. Dabei ist folgendes zu bemerken:
Strahlungsvermdégen. Vergleichende Kurven iiber die Abweichung der
schwarzen von der wahren Temperatur finden sich in Abb. 283. Die Differenz
zwischen wahrer und schwarzer Temperatur rithrt bekanntlich von dem Unter-
schied zwischen dem spektralen Emissionsvermégen des betreffenden Korpers
und dem des schwarzen Korpers her und ist von der Oberflichenbeschaffenheit
des strahlenden Korpers abhéingig. Bei kleinkristallinem W kann das Emissions-
vermogen zwischen 1500 und 2300° K durch entsprechende Oberflichen-
behandlung von 0,43 (blankpoliert) bis 0,67 (stark aufgerauht) verandert
werden (gemessen bei A = 0,650 u), was z. B. bei Temperaturmessungen an
hocherhitzten Anoden zu beachten ist.

-3 f2x 7072

;%77\9 @ Lt };,,;Zf/,n Uber die pyrometrische Ermittlung der
4 : 40 wahren Temperatur vgl. S. 126.

Ew \' Pl . Die Zahlen der Spalte 4 sind ins-
% ’ / ’ R besondere fiir die Wairmeabstrahlung
%%J o — 5% hochbelasteter Elektroden wichtig. Eine
;W ,/ B ¢§ kurvenmiBige Darstellung findet sich in
Y /\ "§{  Abb. 282 (Heizleistung fiir W-Kathoden).
i“g,ﬁ \ 5/2?3 Spezifischer Widerstand. Die in
Sar 4 \\ ., > Spalte 5 angegebenen Wefrte gelten fiir
g / \ ~l . | spannungsfreien  (entfestigten) Draht.
838 e et Eine Ergéinzung dieser Daten gibt Abb. 18,

Temperatur welche die Abhingigkeit des spezifischen
Abb. 18. Spez. elektrischer Widerstand (0° C)

und sein Temperaturkoeffizient (0 bis 1000 ¢) ~ Widerstandes o bei 0° C und seines Tem-
fiir reine W-D{fihte in Abhiingigkeit von der peraturkoeffizienten o zwischen 0 und
Ausglithtemperatur (Agte 2). . .
100° C von der jeweils vorausgegangenen
Ausgliihtemperatur reiner W-Drihte wiedergibt (vgl. auch Abb.281). Verunreini-
gungen erhéhen p und verkleinern «.

Chemische Eigenschaften. Vakuumtechnisch wichtig ist vor allem das Ver-
halten gegeniiber Gasen. Bei hohen Temperaturen reagiert W hauptséchlich
mit O,, CO, N,, H;O und Kohlenwasserstoffen, dagegen nicht mit Hg-Dampf
und mit H,, der auch die mechanischen Eigenschaften nicht beeinflult (im Gegen-
satz zu Ta!). Mit O, bzw. Luft bildet W bei 600 bis 700° C an der Oberfliche
ein niederes stahlblaues Wolframoxyd (W,0,,?), das fiir die Herstellung der
Kerndrihte von Destillationskathoden Bedeutung hat (vgl. Abschnitt 21f). Bei
hoheren Temperaturen bildet sich das gelbe Wolframtrioxyd (WO, Wolfram-
sdure), das leicht von der gliihenden Oberfliche abdampft und sich an nahe-
gelegenen kalten Oberflichen niederschligt. Von molekularem N, wird festes
W nicht angegriffen und 16st diesen auch nicht; dagegen entsteht bei etwa 2300°C
durch Reaktion des W-Dampfes mit N,, z. B. in N,-gefiillten Glithlampen,
ein Wolframnitrid (WN,).

Besonders gefdhrlich fiir glithende W-Drihte ist Wasserdampf, der unter
Bildung von WO, dissoziiert wird. Dieses wird nach dem Niederschlagen auf
der GefiBlwand von dem freigewordenen H, unter erneuter Bildung von Wasser-
dampf zu W reduziert. Dieser ProzeB kann bei schlecht gepumpten Glithlampen
in kurzer Zeit unter Schwirzung der Glaswand zum Abbau des Fadens
fithren.
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In Gegenwart von Kobhlenstoff enthaltenden Gasen (CO, CO,, Methan,
Naphthalindampf u. dgl.) und im Kontakt mit fester Kohle bildet W bei
Temperaturen iiber 1100°C W-Karbid (W,C + WC, Andrews 1,2). Derartige
Karbide sind bis 2150° C besténdig ! und bewirken schon in geringen Mengen
eine groBe Briichigkeit des Materials. Hand in Hand damit geht eine starke
Anderung der Leitfihigkeit, da das zuerst

s ™

gich bildende W,C nur 7%, das bei I %
héheren Temperaturen sich bildende WC g’ 2 X
nur 40% der Leitfahigkeit von reinem W S § o \\ e
besitzt (vgl. Abb.19). Uber Karburie- 373 4 i

. .. 3 L~
rungsprozesse bei der Aktivierung von §R me |

e SN L
Thorwolframdrahten fiir Emissionszwecke § N1
vgl. Abschnitt 21 ¢, {iber die Verwendung 0 7 ¥ & ¢ 7 8%
von WC fir Bearbeitungswerkzeuge Ab- Hoblenstofgehat
: Abb. 19. Leitfshigkeit von kohlenstoffhaltigem W

schnitt 103” S. 116. in Abhéingilg]?ei:: v?)lmvgr-l(}:haftn ixfndiefgn.;).

ALO,, MgO und ZrO werden in Kon-
takt mit oberhalb 2000° C glithendem W reduziert, was bei dem Bau von
indirekt geheizten Kathoden mit Isolationsrohrchen aus derartigen Materialien
zu beachten ist (vgl. Abschnitt 13¢, S. 206). Desgleichen wird ThO, von W, in
dem es enthalten ist, oberhalb 2400° C teilweise zu metallischem Th reduziert
(vgl. Abschnitt 21c, 8.267). Von Joddimpfen wird W im Gegensatz zu Ni
praktisch nicht angegriffen,
weshalb W-Stabe als Zu-
leitungen in Vakuumgefafien
fir die Erzeugung von sel-
tenen Metallen (Zr, Hf, Ti)
nach der Methode der ther-
mischen Dissoziation aus
Jodddmpfen Verwendung
finden (DeBoer?2). Die Re-
aktion des glithenden Wolf-
rams mit unedlen Rest-
gasen wird héufig auch zu
Getterungszwecken benutzt
(vgl. Abschnitt 24¢, S. 309).

Von den fiir Beizzwecke  app. 20. Durch geschmolzenes Natriumnitrit angespitate W-Drihte.
gebrdauchlichen Siuren und Vergr. etwa 10 (Smithells 2).
Laugen (H,SO,, HC1, HNO,,
wisseriges NaOH und wisseriges KOH) wird Wolfram iiberhaupt nicht oder
nur sehr wenig angegriffen. Dagegen ist es leicht léslich in einer Mischung
von HF 4 HNO, oder HF + HCI und besonders in auf 300°C erhitztem
Natriumnitrit (Schmelzpunkt 280°¢ C). Das Anspitzen von W-Drahten (vgl.
Abb. 20) zur Einfihrung in Ziehdiisen gelingt z. B. leicht durch Tauchen in
eine solche Schmelze oder durch Einfithrung des Drahtes als Anode in ein
elektrolytisches Bad mit wisseriger Natriumnitrit- (NaNO,-) Losung.

1 Nach Andrews 2 wird vollstandige Dekarburierung erst nach 8stindiger Erhitzung
bei 2430° C erreicht.
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Technische Anwendungen des Wolframmetalls. Eine Ubersicht der handels-
iiblichen Formen des W gibt Tabelle 6.

Tabelle 6. Handelsiibliche Formen von Wolfram.

Form ’ Abmessungen Zusseaél;lélﬁzn- Hauptsichliche Verwendung
Stiabe, gehimmert \ 7—1 mm O, Linge rein Einschmelzungen,
bis einige m Elektrodenhalter,
Stébe, gezogen 4—1,1] mm@ rein Heizelemente.
Einkristalldrihte { 0,2—0,02 mm O, mit 2% ThO, | Niedervoltgliihlampen,
| Kristallange bis 30 cm Elektronenmefrohren,
Torsionsfedern.
Gezogene Drihte 1-—0,01 mm O, mit 0,7% ThO, Vakuum-Langdraht-
(thoriert) | Léange bis 1000 m | ! Glithlampen.
Desgl. \ Desgl. mit 1,5% ThO, | Thorium-Gliihkathoden.
Gezogene Drahte \ 1—0,005 mm @ mit Spuren Si0,; Gasgefiillte Wendelgliih-
(NS) t lampen, W-Glihkathoden,

Dest.-Kathoden, Heizelemente
fiir indirekte Kathoden,
’ Gitter in Elektronenréhren.

Gewalzte Bleche | Dicke bis herab zu | rein (99,99%) Dauernd hoch erhitzte

(hochglanz oder 0,05 mm, Anoden, Gliihbinder,
mattgebeizt) max. Breite 215 mm Strahlungsschutzbleche.
Formstiicke, max. Gewicht ~ 1 kg, | rein (99,99%) Antikathodenkeulen,
geschmiedet Scheiben bis 100 mm (| -schaufeln oder -ronden,
(mattgebeizt, i rotierende Antikathoden,

geschmirgelt, poliert Vakuumkontakte.

oder geschliffen)

Da sich W schwer bearbeiten 1468t und relativ teuer ist, wird es im wesent-
lichen nur dort verwendet, wo seine giinstigen mechanischen und thermischen
Eigenschaften dies rechtfertigen. Es wird deshalb z. B. in Elektronenréhren
selten fir Anoden, héufig dagegen fiir Glithelektroden benutzt. Die haupt-
sdchlichsten technischen Anwendungen sind folgende:

Glihlampen?! (Abovillel, Althertum3, Knepper?2, Lax3, Ullmann1,
Wegenerl). Hohe Lichtausbeute wegen der hohen Betriebstemperatur; lange
Lebensdauer wegen geringer Verdampfungsgeschwindigkeit (vgl. Tabelle 5,
Spalte 9). Betriebstemperatur bei etwa 1000 Stunden Lebensdauer : 2050—2150°C
(Vakuum-Langdrahtlampe; vgl. auch Tabelle 104) oder 2500—2660°C (gas-
gefiillte Wendeldrahtlampe, AEG I ; vgl. auch Abschnitt 20a, Abb. 253). Dimensio-
nierung des Glithdrahtes nach Strom und Spannung vgl. Abb.285, S.266; leucht-
technische Daten vgl. Tabelle 5, Spalte 11—13 und BarbrowlI. Beispiele fiir
die Anordnung des Leuchtdrahtes in Lampen vgl. Abb. 21 und 22.

Bei der Herstellung der Langdraht- (Vakuum-) Glithlampen wird der (Th ent-
haltende) W-Draht auf Lehren gewickelt und auf diesen in indifferenter Gas-
atmosphire unter einer Glocke geglitht. Er wird dadurch gesdubert und erhalt
gleichzeitig die fiir das Bespannen in der Lampe ndétige Form.

Bei der Wendelherstellung fiir die sog. Halbwattlampen wird gezogener
NS-Draht mittels einer Wickelmaschine fortlaufend auf einen Kerndraht
(Wendelseele), dessen Durchmesser etwa viermal so groB wie der des

1 Altere Literatur iiber Glihlampenherstellung: Miiller I, Weber 1.
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W-Drahtes ist, bei einer Steigung von etwa dem 1,5fachen des W-Drahtdurch-
messers gewickelt (iiber stroboskopische Kontrolle der Wicklung vgl. Schréter2).

Abb. 21. Hoch evakuierte Wolfram-Langdrahtlampe.
1 Sockel; 2 Pumpstengel; 3 Abschmelzstelle; 4 Sockelkitt; 5 Fuf;
6 Schweiistelle; 7 Einschmelzdraht (Cu-Manteldraht); 8 FuBquet-
schung; 9 Zuleitungen (Ni oder Konstantan); 10 Haltedrihte (Mo);
11 Leuchtdraht (W); 12 Stromzufiihrungen (Cu); 13 Anschmelz-
stelle zwischen FuB und Glocke; 14 Vollglasstab; 15 Mo-Hékchen.

Abb. 22. Wolfram-Wendellampe mit
Gasfilllung (sog. Halbwatt - Lampe).
11 Mo-Osen zum Halten der W-Wendel.
15 Wendel aus W-Draht. Sonstige
Bezugszeichen wie in Abb. 21.

Der Kerndraht mit der Wendel wird zu gewiinschten Lingen geschnitten und
der Kern, der meist aus Messing oder Eisen besteht, chemisch herausgelost.

Abb. 23. Doppelwendel-Leuchtkdrper aus W-Draht (aus einer sog. D-Glithlampe).

Vielfach erfolgt vorher unter H, eine Erhitzung (sog. ,,Formierung‘) der
auf den Kerndraht gewickelten Wendel zwecks Bildung langer Kristalle
mit groBflichiger Uberlappung an ihren Enden (Stapelkristalle, erhéhte
Formbestindigkeit, vgl. S.17) und zur Vermeidung nachtréglicher Spannungen
zwischen den Uberlappungen. In diesem Falle findet als Kerndraht Mo
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Verwendung ! (vgl. S. 34). Auch Doppelwendel-Leuchtkérper (vgl. Abb. 23) lassen
sich auf diese Weise sehr formbesténdig herstellen. Der in den gréBiten bisher
gebauten Glithlampen verwendete W-Draht besitzt Durchmesser bis zu 2,5 mm.

Heizkorper. Lange Lebensdauer bei hoher Temperatur. In Vakuum- oder
H,-Glithofen (Fehse I, Piranil): Betriebstemperatur bis 3000°C (vgl. z. B.
Abb. 129). Heizelement fiir indirekte Kathoden, z. B. in Rundfunkréhren und
Stromrichtern: Einzelheiten vgl. Abschnitt21d, S.272 und Abschnitt 13 ¢, S. 206.

Direkt geheizte Gliihkathoden. Hohe Elektronenemission und lange
Lebensdauer wegen hoher Erhitzbarkeit. Verwendet in Elektronen-Senderdhren,
-Gleichrichtern und -Mefrohren, gasgefiillten Stromrichtern, Leuchtréhren und
Rontgenrohren. Bei der Herstellung von W-Spiralen fiir Rontgenkathoden mit
geringem Abstand der einzelnen Windungen (vgl. Abb. 24) wird der W-Draht

Abb. 24, Herstellung von Kathodenspiralen (fiir Rontgenrdhren) aus baumwollumsponnenem W-Draht;
links: Einbringen in die PreSform; rechts: Spiralen und Formteile (Ungelenk 2).
zunéchst mit einer Baumwollumspinnung versehen, die beim Wickeln der Spirale
den zwischen den einzelnen Windungen notwendigen Abstand sichert. Die
in eine Form gepref3te Spirale wird durch Glithen entspannt; die dabei verkohlte

Baumwolle wird spéter herausgewaschen.

Einzelheiten iiber die Verwendung von W fiir Glihkathoden, insbesondere
itber Elektronenemissionsfihigkeit vgl. Abschnitt 21b.

Kerndrahte fiir direkt geheizte Filmkathoden. Hohe Elektronen-
emission und gutes Haften der Th- bzw. Ba-Schicht auf dem Kerndraht. Ver-
wendet in Elektronenrohren. Einzelheiten vgl. Abschnitt 21c¢ und 21f.

Trager fir Sinterkathoden. Vgl. Abschnitt 2le.

Tabelle 7. Belastbarkeit von W-Antikathoden bei 1 und 0,1 sec
Einschaltdauer (Bertholdl, Ungelenk3).

Belastung W/mm?

Antikathoden-Konstruktion —
1 sec 0,1 sec
Feststehende Ronde . . . . . . . . . . . . . . . . ... ... 200 300
Drehanode, Brennfleckkreis-@ 6 cm, 2800 U/min. . . . . . . . . 750 2000
» ’ 8cm, 2800 U/min. . . . . . . . . — 2500
» ’ 9 cm, 5600 Umin. . . . . . . . . 1000 3600

Antikathodeh in Réntgenréhren (Berthold1, Bouwersl, Halber-
stadt I, Ungelenk1, 3, H. Wendt1). Relativ guter Nutzeffekt fiir Rontgen-
bremsstrahlung wegen hoher Ordnungszahl, hohe spezifische Belastbarkeit

! Die Formierung der Wendeldrahte fiir Glihlampen kann entweder durch direkte
Stromerhitzung des Mo-Kerndrahtes oder (zusammen mit dem Kerndraht) in einem Mo-
KurzschluBofen bei etwa 1500° C erfolgen (vgl. Liempt3). Auch nach dem Einbau in die
Lampe ist eine Formierung unter Vakuum oder Schutzgas durch kurzzeitiges Glithen auf
hohe Temperaturen méglich (sog. ,,Blitzen® der Lampen). Dagegen diirfen die Spiralen
auf keinen Fall mittels einer H,-Flamme erhitzt werden.
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Abb. 25. Zerstorte Antikathodenspiegel aus W: a wegen schlechtem Wirmekontakt durchgeschmolzene Ronde,
Cu herausgeschmolzen; b gerissene Strichfokus-Antikathode, Cu herausgeschmolzen; ¢ iiberlastete Ronde,
W-Oberfliche geschmolzen.

Abb. 26. Antikathoden-Keulen und -Schaufeln aus Wolfram; Kopfdurchmesser etwa 20 mm (Hersteller:
Deutsche Gliithfaden-Fabrik).

Abb. 27, Formteile aus W, abgedreht mit Titanit-Hartmetall. Bild rechts: Wolframronde fiir rotierende
Antikathode; Gewicht 200 g, Dicke 2—3 mm, ¢ 60 mm (Hersteller: Deutsche Glithfaden-Fabrik).

Abb. 28. Rontgenrohre mit rotierender, strahlungsgekiihlter Wolfram-Antikathode; Umdrehungszahl der
W-Scheibe pro min 5600; ¢ 90 mm (vgl. Ungelenk 2 und 3; Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke). Rotierende
W-Anode mit Wirmeableitungskiihlung vgl. Abb. 383, S. 347.
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durch Elektronenstof (vgl. Tabelle 7) wegen hohem Schmelzpunkt und relativ
guter Warmefdhigkeit des W. Betriebstemperatur im Elektronenbrennfleck
kurzzeitig bis 3000° C.

Das Nacharbeiten und Zerschneiden von Formstiicken (vgl. Abb. 27) mufl
unter fliefendem Kiihlwasser mit Hartmetallwerkzeugen aus Widia oder Titanit
oder diinnen Karborundscheiben geschehen (z. B. Herstellung von Plattchen
senkrecht zur Ziehrichtung aus Stdben). Fiir Wolframronden und -platten
als Antikathoden darf nur reinstes gasfreies und bei den hochsten Tem-
peraturen wenig Kornwachstum aufweisendes Material verwendet werden, das
bei der starken inhomogenen Temperaturbelastung durch den Kathodenfleck

Abb. 29. Pyrometerlampen mit Wolfram-Glithfiden. a Kreuzfadenlampe mit W-Band und teilweise flach-
gewalztem W -Draht; b normale Lampe mit geschnittenem W-Band; c¢ desgleichen mit W-Runddraht
(Hersteller: Siemens & Halske). Pyrometereichlampen vgl. Abb. 134.

nicht reiit (vgl. Abb. 25 und Ungelenk I) bzw. innige Haftung mit der
wirmeableitenden Kupferunterlage beibehilt. Uber Verbindung mit der Kupfer-
unterlage durch Vakuumgufl nach Coolidge 2 vgl. S. 147. Beispiele von Anti-
kathodenronden in Abb. 26, 27, 28 und 158.

Spannfedern fir Glihelektroden. GroBle Festigkeit und hoher Torsions-
modul bei hohen Betriebstemperaturen (vgl. Abschnitt 21a, S. 263).

Einschmelzdrahte fiir Stromzufithrungen in Hartglasréhren (Borosilikat-
glas), wegen des 8hnlichen Ausdehnungskoeffizienten (vgl. Abschnitt 25b S. 335).

Lichtbogenansatzstifte fiir Stromrichter mit Hg-Kathode. Geringe
Verdampfungsgeschwindigkeit.

Thermisch hochbelastete Gitter fiir Elektronenréhren und Leucht-
réhren. Hohe Formbestandigkeit.

Vakuumthermoelemente (gegen Mo oder WMo als zweiter Schenkel),
brauchbar bis 2000°C in nichtoxydierender Atmosphire (vgl. Northrup 1,
Pirani ).

In Pyrometerlampen?! als Vergleichsleuchtdraht (vgl. S.126) in Form
von Runddraht, geschnittenem Band oder flachgewalztem Einkristalldraht
(vgl. Abb. 29). Schneiden von Béndern aus diinnen Blechfolien (3—5 1 Stérke,
10—150 u Breite) mittels gefiihrter Schere.

1 Vgl. Lax 6.
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¢) Molybdiin.

Pokorny I, Worthing 1, 2.

Tabelle 8. Materialkonstanten von Molybdén.

Spez. Gewicht

gehiammerte Stibe 1 gezogene Dréihte

etwa 10,0 10,3 - 0,2
Mohshérte . . . . . . . . .. 5,5 (bei C- oder Si-Beimengung hirter)
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . 2630 + 50
Dampfdruck (Tor) 1530°C |1730°C{1930°C| vgl. Abb. 403, Anhang
6,4-10-° | 8-10-7 | 4-10-5
Verdampfungsgeschwindigkeit 1530°C [1730°C|1930°C vgl. Langmuir 4
(g/cm? sec) 8,6-10~11 | 1-10-8| 5-10-5 |
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zuge- | hartgezogener Draht ~= 1,25 mm O 140—182‘1 2—5%
gehorige Dehnung (%) bei 20°C ’ » Az 0,04mm© 180—250 2—5%
geglithter Draht ~z 1,25 mm @ | 70- 10010-20%
, » A2 0,04mm© | 80—-120/10-25%
Einkristall ~ 35
Streckgrenze (kg/mm?) ungeglitht 0,1—0,5 mm & | 41—61
gegliiht 0,1—0,5 mm & | 50-—60
Warmfestigkeit und Warm- dickere ‘ diinne
" 400°C | 800°C ., 800°C | wgl.
dehnung (kg/mm?2) Drihte { o Drahte{ g
(=01 | 6070 ‘ 50—60 | 55| 60—80 | Abb. 30
Brinellhiarte (kg/mm?% . . . . . hartgewalzt 160—185, gegliiht etwa 147
Elastizitatsmodul (kg/mm?) hartgezogener Draht 1,0—0,5mm@ | 28500—30000
geglithter Draht 1,0—0.5mm & | 32000

Spezifische Warme (cal/g Grad)

100° C ~1400°c

0,062 0,080
Wirmeausdehnungskoeffizient, 25—300°C 25—700°C abhingig von
lin. («-107) 53—57 58—62 Bearbeitungsgrad
und Ausgangsmaterial
‘ (vgl. auch Abb. 358)
Wirmeleitfahigkeit (cal/cm sec 20°C  |1000°C
Grad) 0,357 0,236
Spez. elektrischer Widerstand 25°C 11000° C|1500° C|2000° C
(2 mm?2/m) hartgezogen | 0,056 | 0,32 0,46 | (0,61) | wvgl
weichgegliht| 0,048 | 0,27 0,43 0,60 |Abb.281
Temperaturkoeffizient des elek- [20—100°C
trischen Widerstandes 4,57-10—3
Gesamtstrahlung (Watt/cm?) . . 730°C |1330°C|1730°C vgl. Abb. 282
0,55 6,3 19,2
Strahlungsvermoégen (%) fiir 30°C 730° C (1330° C| 1730° C|In H, zerstaubtes
A =0,665 p 41,9 39,0 36,7 35,3 | Material: 80%
(fir 2 =0,548 u,
‘ vgl.SummersI
Differenz zwischen wahrer und vgl. Abb. 283, S. 265
schwarzer Temperatur
Elektronenemission (mA/cm?) 1000°C 1630°C|2230°C| wvgl. Abb. 272, S.258
1-10-* |8,3-10~1 800
Charakt. Réntgenstrahlung (AR) g o % 1 B abs..
) o Kante
K-Serie | 0,714 | 0,709 — 0,632 | 0,611
L-Serie 5,410 | 5,403 | 5,381 | 5,175 | 4,37
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Erzaufbereitung, Die wichtigsten Erze sind: Molybdénglanz (MoS,) und (seltener) Gelb-
bleierz (PbMoO,). Das naturlich vorkommende MoS,-haltige KErz wird zunichst durch
Ol-Aufbereitung angereichert (FlotationsprozeB) und kommt als 60 bis 95 % iges MoS,-Konzen-
trat in den Handel. Dieses wird durch Résten an Luft bei 600° C in Molybdénsaure (MoOj)
iiberfithrt. Das Entfernen der darin noch enthaltenen Verunreinigungen geschieht meist
auf chemischem Wege analog dem Reinigungsprozefl des WO, durch Lésen in Ammoniak,
Saurebehandlung und Auskristallisation tiber Ammonium(para)molybdat. Eine besonders
wirksame Reinigung des MoOz-Konzentrats (auch eine Wiederverwertung von Altmaterial)
ist auf dem Wege der Sublimation (bei 1000 bis 1050° C) maglich (Schwarzkopfl); das
Verfahren entspricht dem der WO,-Gewinnung (vgl. S. 12), wobei infolge der niedrigeren
Sublimationstemperatur des MoQO, Ofeneinsitze aus Quarz Verwendung finden konnen.
Hoher Reinheitsgrad und méglichst feines Korn (,,amorphes‘ Material) sind bei der Molybdén-
siure besonders entscheidend fiir die Duktilitit des daraus gewonnenen Metalls. Einen
Uberblick iiber den erreichbaren Reinheitsgrad technischer Mo-Sdure geben die Analysen-
beispiele der Tabelle 9.

Metallgewinnung. Die Reduktion von MoO, zu Mo erfolgt wie bei W in
kraftigem Wasserstoffstrom unter Verwendung von Ni-Schiffchen, die mit Mo
ausgekleidet sind. Die Reduk-
tion wird meistens in zwei

Stufen vorgenommen; die
erste fithrt bei 400 bis 500° C

Tabelle 9. Analysenr von Molybdéansiure zur
Herstellung von Mo-Metall fir
vakuumtechnische Zwecke (Schwarzkopf 2).

Analyse Chemisch gereinigt ‘ Sublimations- zu einem niederen braunen

Oxyd (M002 . MOO3)7 die

Fe,0, 0,038 ~=0,03 zweite bei 900 bis 10000 C zu

Aé;%“ 0’0_24 hell- bis schwarzgrauem me-

Alkalien 0,09 l 0,02 tallischen Mo-Pulver (je fein-

8i0, nicht nachweisbar |} . korniger, umso dunkler). Nur
P 0,005 nicht nachweisbar durch Einhalt d

S nicht vorhanden Spuren - urch genaue Hinha ung: er

As " nicht vorhanden jeweils ermittelten optima-

len Reduktionsbedingungen
(Temperatur, Zeit, H,-Menge und -Qualitdt) erhélt man mit Sicherheit ein
Material, das nach der Sinterung ein duktiles Mo ergibt. Das fertige Mo-Pulver
wird gesiebt und wie W (vgl. S. 13) auf metallkeramischem Wege, jedoch ohne
Vorsinterung, weiter verarbeitet. Die maximale Temperatur der Preflinge®
beim Hochsintern betrdgt 2300°C; im Gegensatz zum W lassen sich die
spateren mechanischen Eigenschaften (Bruchdehnung, Festigkeit) durch ent-
sprechende zeitliche Fiihrung des Temperaturverlaufes weitgehend beeinflussen 2.
Rohverarbeitung3. Sie erfolgt wie die des W, jedoch bei niedrigeren Tempe-
raturen: Stabbearbeitung bei 1400 bis 11009 C, Drahtziehen 1 bis 0,3 mm & bei
500 bis 600° C, kleinere Durchmesser bei 400 bis 500° C; Drahte unter 0,1 bis
0,03 mm kénnen in Diamantdiisen kalt gezogen werden. Durch Ausgliihen
in H, bei 900°C wird die Duktilitit des Materials (im Gegensatz zu W)
bedeutend erh6ht und gleichzeitig die anhaftende Graphitschicht entfernt. Das
kompakte reine Mo-Metall ist silberweil3.

1 Max. GroBle der Mo-PreBlinge (,,Ingots*“) : 16 X 16 x 350 mm3 (etwa 900 g).

2 Rascher Temperaturanstieg: mikrokristalline Struktur, hohe Duktilitit; langsamer
Temperaturanstieg: grobkristalline Struktur, schilechte mechanische Eigenschaften.

3 Fiir gut verarbeitbares Mo muf3 der Gehalt an Fe 4+ Al 4 Si << 0,03% und der Gehalt
an Alkalien und Erdalkalien << 0,05% sein. Nicht vorhanden sein diirfen P und S, ferner
das vom Mo leicht aufgenommene As, das wegen seiner Vergiftungswirkung auf Gliih-
kathoden besonders gefihrlich ist.
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Eine Notwendigkeit, die kristallographischen Eigenschaften des Mo durch
Zusitze dhnlich wie W zu beeinflussen, hat sich bisher nicht ergeben, und zwar
nicht nur deshalb, weil Mo wegen seiner groleren Verdampfungsgeschwindigkeit
selten wesentlich oberhalb seiner Rekristallisationstemperatur benutzt wird,
sondern besonders deshalb, weil eine geringe Rekristallisation im Gegen-
satz zu W das Material nicht briichig

macht und seine Duktilitit sogar erhoht 9 PE; 20’?572%771”
(vgl. folgenden Abschnitt). g,”
Physikalische Eigenschaften und Be- § 7 -
arbeitharkeit. Mo hnelt in ssinen ¥ 4 N\ 2
mechanischen Eigenschaften in nicht- < p / \§‘
rckristallisiertem  verformten Zustand | 1 T ——
dem W in rekristallisiertem Zustand g
gleicht sein Verhalten demjenigen der 2

gewohnlichen (duktilen) Metalle. TIm %77,

einzelnen gehen diese Zusammenhdnge 70&’\
aus den Kurven der Abb. 30 hervor. N \\
Sie zeigen, dall ein gezogener, nicht- ~ £% N
rekristallisierter Draht (Kurven 1) neben :‘% &) \\ 1 —]
hoher Zugfestigkeit bei 200C immerhin Sz SO S —
noch eine Bruchdehnung von 5 % besitzt, P ™~ \\\\
die aber schon bei geringer Temperatur- | ‘ \\!\
erh(')'.hung (etwa 500° C) verloren geht. ‘f”\

Uberfithrt man die Faserstruktur L S —
eines derartigen verformten, harten und ; i w7 7 TR
federnden Drahtes durch geeignete Tem- Temperatur

peraturbehandlung (Rekristallisation)in  Abb. 30. Warmfestigkeit und Bruchdehnung von
eine feinkristalline (Kurven 2), so ergibt Mo-Dréhten, (‘;‘;hi,“gs“i,;g’; ger Temperatur
sich zwar eine etwas geringere Zugfestig- 1 Gezogen bei}300bi§1060°b; Bearf)eitur}gsgmd_ 93% ;
keit, jedoch eine hohe Bruchdehnung 5T 5555 o Dureiehmelsstronstarke. i Hi
(und Dukti]it@t), die etwa derjenigen geglitht; mittlerer Korndurchmesser 0,0053 mm.
. . . . 3 wie 1, jedoch 5 sec bei 90% der Durchschmelz-
weichgegliihter gewohnlicher Metalle stromstirke in H, gegliiht ; mittlererKorndurchmesser
entspricht. Die Zugfestigkeit nimmt 0,03 mm.
erheblich ab, wenn durch andere Re-
kristallisationsbedingungen, insbesondere hihere Ausglithtemperatur, eine grob-
kristalline Struktur erhalten wird (Kurven 3). Die Bruchdehnung bei 20° C
geht in diesem Fall fast vollig verloren; erst bei erhohten Temperaturen
werden wieder die gleichen Dehnungswerte erreicht wie bei mikrokristal-
liner Struktur. Besonders bei den Kurven 1 und 2 zeigt die Zugfestigkeit
einen starken Abfall zwischen 0 und 200° C; oberhalb dieser Temperatur
ist der Abfall weniger steil. Durch geeignete Temperaturvorbehandlung
lassen sich also die fir die Verarbeitbarkeit wichtige Zugfestigkeit und Dehnung
in weiten Grenzen variieren; eine Formung des Mo (auch Schmieden, Walzen,
Hémmern) ist also in jedem Falle bei Raumtemperatur méglich. Diese Eigen-
schaft (und gleichzeitig die leichte Feil- und Polierbarkeit) ergibt fiir das Mo
eine gréflere Zahl von Anwendungsmoglichkeiten gegeniiber dem schwerer ver-
arbeitbaren W. Lediglich das Stanzen von Mo-Blech bietet gewisse Schwierig-
keiten wegen der groflen Abniitzung der Werkzeuge.
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Chemische Eigenschaften. Wasserstoff wird von Mo chemisch nicht gebunden
und nur wenig okkludiert. In sauerstoffhaltiger Atmosphére ist es bei Zimmer-
temperatur vollig besténdig, lduft jedoch bei héheren Temperaturen (ab 5009 C)
an und oxydiert von 650° C ab zu weilllichgrauem fliichtigem MoQ,. In Wasser-
dampfatmosphédre oxydiert Mo stark oberhalb 700°C. Mit N, von niederem
Druck (etwa 0,01 Tor) reagiert Mo bis 2400°C nicht (Langmuir2); dagegen neigt
es sehr zur Bildung von Karbiden. Durch Erhitzen von Mo in CO oder CH,
bei 8009 C bildet sich Mo,C in Form von hellgrauen Kristallen (Schmelzpunkt
23000 C). Arsen wird von Mo begierig aufgenommen; mit Hg scheint es bei
laingerer Einwirkung Verbindungen einzugehen, deren Natur noch nicht fest-
steht. Von Alkali und Erdalkalimetall wird Mo nicht angegriffen, ebenso kaum
von HF, HCl und H,S0, bei 209 C. Dagegen greifen verdiinnte Salpetersdure
(200 C) und konzentrierte Schwefelsdure (250° C) sowie Konigswasser das Metall
stark an. Uber Beizen von Mo in geschmolzenem KNO, vgl. S. 152, Tab. 69.
Technische Anwendungen (vgl. auch Duschnitz2). Tab. 10 gibt eine
Ubersicht iiber die handelsiiblichen Formen:

Tabelle 10. Handelsiibliche Formen von Molybdén.

Form ’

Abmessungen Vorbehandlung Hauptsichliche Verwendung

Stéabe, gehimmert
(evtl. ,,glatt*-
gehimmert)

Stabe bzw. Drihte,
gezogen

Gewebeband (evtl.
mit eingewebter
Kante)

Bleche,

18—1 mm &,
Lange bis einige m
& -Toleranz
+ 0,05 mm

4—0,01 mm @
(unterhalb 0,1 mm
mit Toleranzen bis
zu 4 0,001 mm)

vgl. S. 149

3—0,02 mm Dicke;

hochglanzgewalzt max. Breite215mm;

oder aufgerauht
Bénder

Ronden,
Viereckplatten,
geschmiedet

Nieten, Schrauben,
Muttern

Folien

Lange bis einige m
Dasselbe

(max. Gewicht etwa
0,9 kg)

~ 15 u Dicke

gereinigt und
geschmirgelt

(evtl. ,gerade
gerichtet*)

geglitht in H,
(frei von Oxyd.)
a) Glihung ¢
b)

¢
uG‘
”R

i

Dasselbe

|
|
|

duktil durch l
Glithprozef3 I

weichgegliht,
hart gewalzt

poliert oder
geschliffen

Nieten gegliiht

gebeizt

Glas-Einschmelzungen,
Elektrodenhalter,
Heizelemente.

a) Hakchen fiir Glihlampen
(Dehnung 10—15%);

b) thermisch formbestandige
Gitter (Dehnung 156—20%);
Seelendraht fiir W-Glithwendeln;
Einschmelzungen; Elektroden-
halter; Heizdraht
fiir Vakuumofen.

Hochbelastete Anoden;
thermisch formbesténdige Gitter.

Schirme fur W-Kathoden;
thermisch hochbelastete Anoden
(Blechstiarke 0,56-—0,2 mm).

Flexible Zuleitungen,
Federn,
Heizelemente fiir Rohrofen.

Antikathoden fiir Feinstruktur-
und Diagnostik-Rontgenréhren.

Verbindungselemente
fiir Rohrenkonstruktionen.

Quarz-Einschmelzungen

Mo unterscheidet sich von den meisten anderen vakuumtechnisch verwend-

baren Werkstoffen (auch von W).dadurch, daB es gleichzeitig hohe Duktilitit
(groBie Bruchdehnung!) und groBe Festigkeit besitzt. Abb. 31 zeigt seine Uber-
legenheit in dieser Hinsicht gegeniiber Nickel. AuBlerdem ist Mo auch bei hohen
Temperaturen sehr formbestindig. Es ist bedeutend billiger als W und seine
Entgasung und Oberflichenreinigung sind relativ einfach durchzufiihren. Mo ist
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also das gegebene Material fiir thermisch (bis etwa 1000° C) beanspruchte

Elektroden.
grofleren Verdampfungsgeschwin-
digkeit, seiner niedrigeren Rekri-
stallisationstemperatur und seines
tieferen Schmelzpunktes unter-
legen. Die wichtigsten technischen
Anwendungen sind folgende:

Halter fiir W-Glithdrahte
(Auergesellschaft 7). Hohe Haft-
festigkeit feiner, glithend in Voll-
glas eingesteckter Dréhte; ther-
mische Bestdndigkeit in Kontakt
mit gliihendem W (vgl. Abb. 32).
Ausfithrungsformen : Hakchen und
Osen in Glithlampen (Fe-frei wegen
Schwirzung der Lampenglocken!),
Stromzufithrungen fir W- Glih-
kathoden, besonders in Sende-
rohren.

Thermisch hoch bean-
spruchte Gitter. Grolle Form-

Bei noch hoheren Temperaturen ist es dem W wegen seiner

o,
780 \ \ Abb. 31.
l\ Zugfestigkeit in Abhangigkeit
770 L \ von der Bruchdehnung fiir Drahte
10— aus Mo (2 Sorten), Ni, NiMn,
\ \ NiCr, NiMoFe (A-Draht) und
750 \ \ NiCr¥e (vgl. auch Marino I).
740 \
70 A T 7
0 ( or Dristte grzsmm®
Im AN Mo
Sl N
S | MMOFe(801)
o e
AN \\ NiCrizg/z0)
Vi - ilrfe
s AL R ]
Nefrem, —
50 \\/
F—
@0
30
7 P2 ” 7% i 2% % X
hart<— Bruchdehnung (Meblinge 250mm) — —wesch

besténdigkeit bis 1000°C (auch noch bei Drihten von 0,1 mm ¢ ) ; leichte Formung
auf der Wickelmaschine auch bei nichtrunden Gitterquerschnitten. Ausfiihrungs-

Abb, 32. Mikrophotographie eines Mo-Hé#ikchens nach 1000 h Brenndauer einer gasgefiillten 1000-W-Glithlampe ;
Spitze rekristallisiert, Schaft jedoch feinkristallin, daber federnd geblieben. Vergr. 61 (Jeffries 2).

formen: Stanzgitter (vgl. Abb. 33), Wendelgitter und Maschengitter, letztere
besonders fiir geringe Durchgriffsstreuung bei Massenfabrikation von Mehr-

gitterrohren.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik.
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Anoden. Leichte Formung, z. B. beim Anbringen von Versteifungsrippen
durch Eindriicken. Wegen schlechter Warmeabstrahlung in poliertem Zustand

Abb. 33. Geschriinkte Stanzgitter
nach SchottkyausMo (vgl.8. &H.2;
Hersteller: Siemens-Rohren-Werk).

(Belastung max. 6 W/cm?) ist vielfach Aufrauhen,
Schwirzen (doppelte Belastbarkeit gegeniiber blan-
kem Metall) oder Verwendung von dichten Ge-
flechten erforderlich.

Hilfselektroden. Richtzylinder (Wehnelt-
zylinder) und -kalotten z.B. in Glihkathoden-
réntgenréhren und -ventilréhren.

Strahlungsschutzzylinder in Hochvaku-
umofen bis 2000° C.

Direkt geheizte Glithkathoden. Mo mit
ThO,-Zusatz (Mog-Draht der Deutschen Gliihfaden-
Fabrik). Leichte Formierbarkeit bei Betriebstempe-
ratur ohne besondere Reduktionserhitzung, niedrige
Arbeitstemperatur (vgl. Abschnitt 21 ¢). Verwendet
in edelgasgefiillten Gleichrichterréhren.

Heizkorper. Lange Lebensdauer bei hoher
Temperatur (bis 2000° C). Schnelles Hochheizen

moglich, jedoch H, oder Formiergas bzw. Hochvakuum erforderlich. Ofen-
wand: Sinterkorund oder Zirkonoxyd.

Seelendraht (PG-Draht). Zur Herstellung sehr genauer Wendeln aus

feinem W-Draht; besonders enge Tole-

50x10~%
S0 ranzen moglich (s. Tabelle 10). Heraus-

16sen der Mo-Seele mit verdiinnter Salpeter-

saure 1 : 1 4+ 5% Salzsdure bei 60 bis 70° C
(vgl. auch S.25 und 152, Tab. 69).

Qmmi

i« Einschmelzdraht fiir vakuumdichte

Hartglas - Metallverbindungen vgl. Ab-

970 \

o
]

schnitt 25b, 8. 335. Der Ausdehnungskoeffi-
zient schwankt je nach Bearbeitungsgrad

\ LN

S
*

und der KorngréBe des beim Sinterprozef3
verwendeten Mo-Pulvers (grofer Bearbei-

spez. Widkerstand ~— \ X

R
)
Temperaturkoefizient

tungsgrad und feines Pulver = geringerer
Ausdehnungskoeffizient). Uber Quarz-Ein-

|

spez. Widerstand
=S
<S
N

S
53

S0
>

Temperatur- schmelzungen vgl. Abschnitt 25¢.
Fkoefizient

Vakuumthermoelement gegen W,

\

905 \

\ vgl. S.28.

N

50 d)Wolfram-Molybdiin-Legierungen.

W und Mo lassen sich in beliebigem

2w @ &
w Mo—>>

Abb. 34, Spez. elektr. Widerstand und zugehdoriger
Temperaturkoeffizient von W-Mo-Legierungen

(Smithells 2),

mween-% Mengenverhdltnis miteinander legieren!.
() Es gelingt auf diese Weise, Schmelzpunkt,
Festigkeit und spezifischen Widerstand des
Mo zu erhohen, wihrend der Temperatur-

' Aus diesem Grunde ist bei der Rohverarbeitung von Mo auf Fernhaltung kleinster
W-Verunreinigungen groies Gewicht zu legen, da sonst UnregelmaBigkeiten im Verhalten
des hergestellten Mo unvermeidbar sind (getrennte Arbeitsraumet).
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koeffizient verkleinert wird (Abb. 34). Die erhaltenen Legierungen sind anderer-
seits duktiler und leichter bearbeitbar als W. Tabelle 11 gibt einen Uberblick
iiber die Daten einer handelsiiblichen Legierung mit 51% Mo (Moly-B-100 der
Deutschen Glihfaden-Fabrik).

Tabelle 11. Materialkonstanten einev W-Mo-Legierung (51% Mo).

Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . . | 2900
Hochste Betriebstemperatur (°C). . . | 2500
Festigkeit . . . . . . . . . . ... Hoher als Mo (0,10 mm Mo-Draht ~= 0,06 mm
W-Mo-Draht)
Spezifischer Widerstand [ 0°C . . . . | 0,09
(£2 mm?/m) 1 1500°C . . | 0,54

Temperaturkoeffizient des elektr. Wid. | 2,9-10-3
Ausdehnungskoeffizient, lin. («-107) . | 256—100°C | 25—700°C

55—60 | 60—64
Handelsiibliche Formen . . . . . . . Gehammerte und gezogene Drihte und Stibe
Verwendung . . . . . . . . . . . . | Hikchen und Osen fiir Glihlampen und Gliih-

kathoden; mit Ni-Draht umwendelt als Kern-
draht fiir Pasteoxydkathoden (vgl. Patai ).

Eine Legierung mit 75% W und 25% Mo findet als Thermoelementschenkel
gegen W Verwendung (bis 30000 C brauchbar; vgl. Northrup 1, Pirani §).

, e) Tantal.
(Balkel,2; v. BoltonI; Fetkenheuerl; Ganswindt2,3; Jeffries2; Worthing1,3.)

Tabelle 12. Materialkonstanten von Tantal.

Dichte . . . . . . . . . .. .. 16,6—17,0
Mohs-Hérte . . . . . . . . . . . 6—6,5 (?)
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . ) 2850—2900 *
Dampfdruck (Tor). . . . . . . . zwischen W und Mo, niher an W
(vgl. Abb. 403, Anhang)
Zugfestigkeit (kg/mm) . . . . . . . 35—120
Bruchdehnung (%). . . . . . . . 1—2
Brinellhiarte (kg/mm? . . . . . . 45—350 (abhangig von Temperatur, Zeit und
Temperaturanstieg beim Sintern)
Elastizitdtsmodul (kg/mm?) . . . . 19000 (fiir Draht 0,08 mm &)
Spezifische Warme (cal/g Grad) . . | 1009C |1000° C|1970°C
0,034 | 0,038 |>0,044
Wairmeausdehnungskoeffizient, lin. 0—100°C 0—500°C 20—1500°C
(- 107) 65 66 80 *
Warmeleitfahigkeit (cal/cmsecGrad) | 20°C [1430°C11630°C|1830° C
0,130 | 0,174 | 0,186 | 0,198
Spez. elektrischer Widerstand 200C |1130°C ‘ 14309C|1730°C| wvgl. Abb. 281,
(2 mm?/m) 0,155 | 0,61 0,71 0,80 S. 264
Temperaturkoeffizient des elektr. 0—100°C 0—1000° C
Widerstandgs 3,3-10-3 3,0:10°3
Gesamtstrahlung (Watt/cm?) . . . |1330°C[1530°C[1730°C| wvgl. Abb. 282, S. 264
7,3 12,8 21,2 |
Strahlungsvermogen (%) 200C | 930°C |1730°C
fir 2 = 0,665 u 49,3 45,0 41,8
Differenz zwischen wahrer und vgl. Abb. 283, S. 265
schwarzer Temperatur
Elektronenemission (mA/em?) . . . [1000°C|1230°C|1730°C| vgl. Abb. 272, S.258
105 |4,7-1073 19,5
Richardson-Konstanten der A, = 37,2 AJem? Grad? l vgl. Cardwell 1,
Elektronenemission ®o = 4,10 Volt Reynolds 1.

* Nach Matthies 1.

3%
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Erzautbereitung und Metallgewinnung (Schwarzkopf?2). Ausgangsmaterial sind die
natiirlichen tantalsauren Salze des Kisens, Mangans und der seltenen Erden (Tantalit,
Samarskit u. a.), die samtlich auBerdem das Metall Niob (Columbium) enthalten. Bei
der Aufbereitung wird das feingemahlene Erz mit Kaliumbisulfat geschmolzen und die
erhaltene Schmelze mit Wasser ausgelaugt, wobei Tantal- und Nioboxyd zuriickbleiben;
die letzteren werden in Fluflsiure gelost und durch Kaliumfluorid in die entsprechen-
den Doppelfluoride tibergefiihrt. Dabei scheidet sich das Kalium-Tantal-Fluorid (K,TaF,)
infolge seiner Schwerldslichkeit aus und kann von dem anhaftenden Kalium-Niob-Fluorid
durch mehrmaliges Umkristallisieren getrennt werden. Das Doppelfluorid wird mit kohlen-
stoftffreiem Natrium in einem explosionssicheren Gefal bei 900° C zu metallischem Tantal
reduziert. Die Reduktion muf} sehr sorgfaltig
erfolgen (brauchbar ist als Endprodukt nur
absolut Oy-freies kristallinisches hellgraues Pul-
ver, nicht dunkles ,,amorphes‘ Material). Das
Reaktionsgemisch wird dann in kaltes Wasser
eingebracht, nach dem Absitzenlassen fein ver-
GummistopFen mahlen und durch wiederholtes Dekantieren mit

kaltem Wasser von dem groBten Teil der vor-
handenen Salze befreit. Die restlichen Salze
Glasgerih werden durch mehrmaliges Kochen in schwach
salpetersaurem Wasser entfernt. Das zuriick-
bleibende reine Metall wird abgesaugt und mit
kochendem Wasser siurefrei ausgewaschen.

Das gereinigte Metallpulver wird &hn-
lich wie bei der W- und Mo-Fabrikation
zu Staben gepreBt und im Hochvakuum
(< 107® Tor, nicht in H,!) gesintert (S. &
H. 3). Die technisch erzielbare Reinheit
ist 99,9%. Die Unmoglichkeit, Ta durch
H, zu reduzieren und in H, zu sintern
(vgl. folgende Abschnitte) erschwert und
verteuert die Gewinnung auBerordentlich.

y . _ In kleineren Mengen (bis etwa 100 g)
A\ 55 Sebcisen v In G . (vorgepreftes) Ta-Pulver auch im
Druck: etwa 0,1 Tor). elektrischen Gleichstrombogen im Vakuum
‘ zu kompakten Stiicken zusammenge-
schmolzen werden (vgl. S. & H. 8 und Abb. 35). Als Gegenelektrode ver-
wendet man dabei einen beweglich! in ein Hochvakuumgefall eingefiihrten,
aus groben Tantal-Pulver gepreBten Stab, der vorher im Lichtbogen ober-
flachlich iberschmolzen wurde. Durch Bewegung der oberen Elektrode wird
der Lichtbogen mehrere Minuten lang iiber die Oberfliche des Schmelzgutes
gefithrt, das dabei auf iiber 3000° C kommt und seinen Gasgehalt (H,, O,, N,)
weitgehend verliert. Das so gewonnene Ta (vgl. Abb. 36) ist sehr weich und
wird fir Spezialzwecke dem gesinterten Material vorgezogen, insbesondere fiir
die Herstellung von Kathodenzugfedern und fiir Bleche, die gebortelt werden
miissen 2.

zar Ofﬂllm 4

-
Stavbfiffer ] |,
mitAsteslgenebz | [}

Auch nach dem Aufwachsverfahren (Abscheidung des Metalls aus der Gas-
phase mit Hilfe von Tantalpentachlorid an einem glithenden W- oder Ta-Draht)
1aBt sich Ta herstellen (Moers 2).

1 Z.B. durch Gummipfropfen (vgl. Abb. 35).
% Gesintertes Ta reif3t leicht bei Bortelung in der Walzrichtung.
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Physikalische Eigenschaften. Das metallische Ta hat eine platingraue (weil3-
lichblduliche) Farbe. In reinem Zustande ist es auch bei Raumtemperatur
eines der streckbarsten Metalle; trotzdem kann es nicht als duktil bezeichnet
werden, da sich bei der Verarbeitung seine Zugfestigkeit nur um héochstens 20 %
erhoht. Diese geringe Verfestigung macht es verstiandlich, daB Kaltwalzen
ohne Zwischenglithen vom groben Kormstiick bis herunter zu den diinnsten
Blechen (0,01 mm) moéglich ist — eine groBle Erleichterung fiir die Fabrikation,
da das Ausglihen von Ta wegen seiner Empfindlichkeit gegen H, nicht
in normalen H,-Ofen, sondern nur in bestem Hochvakuum vorgenommen
werden darf. Andererseits erschwert aber die fehlende Verfestigung auller-
ordentlich alle Ziehprozesse (Tiefziehen, Drahtziehen, Eindriicken von Stabilitéts-
rillen, vgl. Abb. 38), da hierbei sehr leicht Reiflen eintritt. Das ist auch der
Grund, weshalb sich Ta-Dréhte zu gréBeren
Léngen nur bis hochstens 0,1 mm herunter
ziehen lassen.

Die Harte des Metalls 1aBt sich durch
entsprechende Wéarmebehandlung im Vakuum
beeinflussen. Ahnlich wie bei Mo ist die
Festigkeit bei ausreichender Walzbarkeit dann
am groBten,, wenn durch rasches Erhitzen
(nicht iiber 1600°9C!) ein kleinkristallines Ge-
fiige erhalten wird. Hoher geglithtes Material
ist zwar weich, aber grobkristallin und daher
wenig zugfest (bei sehr groBlen Kristallen
Versetzungseffekte wie bei W, &hnlich Ab-
bildung 12). Durch lingeres Glihen bei Abb(éfrstle’ﬁef“cé‘f;gﬁﬁ‘;I%gic:;;“‘{g:r‘l‘f)s Ta
niedrigeren Temperaturen (etwa 15000 C) 148t
sich ohne Zerstérung des kleinkristallinen Gefiiges eine geringe Hartung
herbeifiihren.

Fiir vakuumtechnische Zwecke wird im allgemeinen Material mit einer Zug-
festigkeit von 90 bis 100 kg/mm? bei 2 bis 3% Bruchdehnung verwendet. Die
spanlose Formung von Ta muBl wegen seiner groen Empfindlichkeit gegen O,
und N, im Gegensatz zu W stets in kaltem Zustand vorgenommen werden;
Schweiflen erfolgt am sichersten unter Schutzflissigkeit (vgl. Fansteel I und
Abschnitt 10¢, S. 137 und 142). Ta 148t sich wie Eisen drehen und bohren, auf
Hochglanz polieren und durch Kochen in HF aufrauhen (vgl. S. 152).

Chemische Eigensechaften. Von grundlegender Wichtigkeit ist das Ver-
halten zum Wasserstoff, der von Ta begierig aufgenommen wird (bis zum
55fachen seines Eigenvolumens bei Rotglut, bis zum 700fachen bei Gelb-
glut) 1, seine Verformbarkeit und Festigkeit wesentlich verschlechtert und
seinen elektrischen Widerstand erhoht (max. bis zum 2!/,fachen). Der Tem-
peraturkoeffizient des elektrischen Widerstandes fillt bei H,-Aufnahme auf
1-107%. Beim Erhitzen des Ta im Vakuum wird der Wasserstoff unter
Riickgewinnung der alten mechanischen Eigenschaften fast vollstandig wieder

1 Gewichtszunahme beim Gliihen in reinem H, nach Pirani 9 etwa 0,4 %, nach Moers 2
bei gezogenen Drahten und stufenweise zwischen 1400 und 1900° C gesteigerter Temperatur
1,1—1,4%, bei Aufwachsdrahten und 1400°C 1,6—2,8%, bei stufenweiser Erhitzung
der letzteren sogar bis 7,8%.
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abgegeben; die durch H,-Absorption bewirkte Zunahme des Kaltwiderstandes
kann jedoch dabei nur bis zu 75% riickgéngig gemacht werden.

Abb. 37 a zeigt einen Ta-Draht
mit Faserstruktur, der ohne Aus-
glithen aus einem im Hochvakuum
gesinterten Rohling kalt gezogen
wurde. Trotz des kleinen Durch-
messers von 0,18 mm hat der
Draht seine XKaltbearbeitungs-
grenze noch nicht erreicht und ist
bei Zimmertemperatur noch bieg-
sam. Wird ein derartiger Draht
bei 1600°C 5 min im Hochvakuum
ausgeheizt (Abb. 37b), so ist er
trotz eingetretener Rekristalli-
sation noch weicher (leichter
walzbar) als der urspriingliche
Draht mit Faserstruktur. Gliiht
man denselben Draht bei derselben

Abb. 37. Schliffbilder von Ta-Draht, ¢ 0,18 mm. Vergr. 125. lemperatur nur 1 min in H,, so

Kt b coal ég;”,’i":s 2])1' Hvakuum bei 1600, TTibt Zwar ebenfalls Rekristalli-
a Kaltgezogen; b geglii min im Hochvakuum be ; |
¢ gegliiht 1 min in H, bei 1600° C. sation auf (Abb. 37¢); der Draht

ist jedoch auBlerordentlich briichig
geworden!, zeigt also ein anderes Verhalten wie W,
bei dem es gleichgiiltig ist, ob die Erhitzung im Hoch-
vakuum oder in H, vorgenommen wird.
Die Eigenschaft des Ta, durch H,-Aufnahme
briichig zu werden, wird (Schwarzkopf 2) bei der
Riickgewinnung von Ta-Pulver benutzt, indem das
Ta-Altmaterial in H, gegliiht, in der Kugelmiihle zu
feinem Pulver zerkleinert und (nach Auswaschen der
Verunreinigungen durch Siduren) im Hochvakuum-
ofen wieder von H, befreit wird. Auch andere unedle
Gase und Dampfe, inshesondere O, und N, (und Wasser-
dampf) werden von Ta aufgenommen und fithren zu
ahnlichen Verschlechterungen der mechanischen Eigen-
schaften wie H,. Bei der Anwesenheit von O, (z. B.
Abb. 38. bei Glasspringen von Vakuumréhren mit Ta- Elek-
Tantalanode fir Kurawellen-  troden im Betrieb!) lduft die Oberfliche des Metalls
rohren, unter Schutzfliissigkeit
punktgeschweit, durch Sanden bei 400° C blan an, wird bei 600° C grau und bedeckt
aufien aufgeraubt, zur Briihung  oj5)) hej hgheren Temperaturen mit einer Schicht

der Stabilitit mit eingedriickten o
Rillen versehen. Zuleitung (aus  Tantalpentoxyd (Ta,0;). Die groBe Affinitit zu O,
Ta'lssliiﬁlggg_ %;iﬁ_%*jj;ﬁ?“e“ bzw. H,0 und der hohe Verdampfungspunkt von

gebildeten, schlecht emittierenden Ta,O;-Oberfléchen-
schichten verhindert in vielen Fillen die technische Ausniitzung der an
sich hohen Elektronenemission des reinen Tantals (vgl. Abschnitt 21b). Die

1 Nach Oesterheld I geniigen schon 0,1% Volumprozent H, (760 Tor, 0° C) zur
Erreichung. dieses Effektes.
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Absorption von Edelgasen ist gering und beeinfluflt die Eigenschaften des Tantals
nur wenig.

Mit Kohlenwasserstoffen oder kohlenstoffhaltigen Gasen und Dampfen, z. B.
CO und CO,, reagiert Ta unter Bildung von Tantal-Karbid (TaC). Die Reaktion
beginnt schon bei 1200° C und wird technisch (bei 1400° C) zur Herstellung
oberflichlich karburierter Drihte und Bleche ausgeniitzt. TaC hat einen
hoheren Schmelzpunkt (etwa 4000° C), eine geringere Verdampfungsgeschwindig-
keit, ein hoheres Strahlungsvermdogen (vgl. Abb. 282, S. 264) und eine geringere
spezifische Elektronenemission als W und Ta selbst (vgl. S.258). Die letzteren
Eigenschaften werden zur Unterdriickung der thermischen Elektronenemission
von Ta-Gittern in Sendershren benutzt, indem die fertigen Gitter durch kurzes
Erhitzen in CO, oberflichlich karburiert werden. Die Festigkeit des reinen TaC
ist gering (etwa 2 kg/mm?); dies erschwert seine Verwendung fiir massive
Glihdrahte.

Von Siuren und Laugen wird das reine Ta-Metall im allgemeinen nicht
(HCl1, H,S0,) oder nur wenig (konzentrierte HNO,, Ammoniak, K&nigswasser)
angegriffen. Eine Ausnahme bilden FluBsiure sowie konzentrierte Alkali-
hydroxydlésungen und -schmelzen (z. B. KOH). Gegen Hg ist Ta unempfindlich.

Tabelle 13. Handelsiibliche Formen von Tantal.

Form Abmessungen Hauptsichlichste Verwendung

Stibe bzw. Drahte, ge- | 5—0,1 mm ¢, Linge bis | Gitter in Elektronenrdhren, insbe-

zogen 50 m sondere Senderchren. Quarz-
einschmelzungen; Torsionsfedern
fir Glilhkathoden.

Bleche und Béinder, hoch- 0,2—0,08 mm Dicke; Anoden in Elektronenréhren, insbe-

glanzpoliert oder aufge- | max. Breite 100 mm, Liange sondere in hochbelasteten Sende-
gerauht bis 600 mm (max. Gewicht rohren (vgl. Abb. 38), Getter-
pro Platte 100 g) banderolen auf Mo- oder Ni-
Anoden.
Nahtlose Rohren, gezogen | 40—15 mm @, 2—0,3 mm Desgl.
Wandstirke, Lange bis |Indir. geheizte Kathoden in Sende-
700 mm rohren (vgl. Abschnitt 21b).
Tantalpulver feinkornig Erhohung der Abstrahlfahigkeit

hochbelasteter Elektroden ; Getter.

Technische Anwendung des Tantalmetalls. Die fiir den Vakuumrdhrenbau
wichtigste Eigenschaft des Ta ist seine leichte Entgasbarkeit und die im entgasten
Zustand auch bei hoher Temperatur groBe Absorptionsfihigkeit fiir unedle
Gase (Optimum bei 600°C, vgl. Abschnitt 24¢, S.308). Es gibt selbst bei
kurzzeitiger Erhitzung auf 800° C rasch die in ihm enthaltenen Gase ab; ober-
halb dieser Temperatur wird kaum noch Gas frei, im Gegensatz zu Mo, das die
gebundene Gasmenge auch bei héheren Temperaturen nur langsam und stoB-
weise abgibt. Man ist also beim Entgasen von Tantalelektroden durch Elek-
tronenbombardement (besonders bei Hochspannungsréhren) vor Gasausbriichen
mit ihrer zerstorenden Wirkung auf die Kathode sicher. Uber Aufrauhen von
Ta zum Zwecke der Strahlungserh6hung und die Verwendung von Ta-Pulver
zu denselben Zweck vgl. Abschnitt 10d, S. 151 und 155.

Der Anwendung des Ta steht vielfach der relativ hohe Preis entgegen; aller-
dings ist das Altmaterial weitgehend wieder verwertbar.
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f) Niob (Columbium).
(Balke 2; Bolton2; Hidnert 2; Mellor I; Neuburger 7; Wahlin 1.)

Tabelle 14. Materialkonstanten von Niob.

Spez. Gewicht . . . . . . . .. - 8,565—8,56
Mohs-Harte . . . . . . . . . .. geringer als die weichen Stahls
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . .. 2500—2550 *
Zugfestigkeit (kg/mm?). . . . . . . . 30—60 * schwankt sehr
Spezifische Wirme (cal/g Grad) . . . 100° C 1400°C
0,065 0,0797
Wirmeausdehnung lin. (a-10-7) . . . 120—100°C |20—200°C | 20—300° C | 20—1500° C
72 74 75 ~2 100 *

Wirmeleitfahigkeit (cal/cmsec Grad)
Spez. elektrischer Widerstand 0,141

(2 mm?/m)
Temperaturkoeffizient des elektrischen geringer als bei Ta (<< 3,0-1073)

Widerstandes . . . . . . . R
Gesamtstrahlung (W/em?) . . . . . . geringer als die von Ta 1880° C 1980° C

(vgl. Abb. 282, S. 264) (22) (30)
Strahlungsvermogen (%) fir 4 = 0,650 x 1730° C
(37)

Differenz zwischen wahrer und vgl. Abb. 283, S. 265

schwarzer Temperatur
Elektronenemission (Richardson- A, =57 AJem? Grad? | @o = 3,96 Volt

Konstanten) vgl. Abb. 272, S. 258

* Nach Matthies 1.

Nb entsteht, da es stets als Begleiter von Ta auftritt, beider Erzaufbereitung des letzteren
als Nebenprodukt in der Form von Kalium-Niob-Fluorid, K,NbOF;H,0 (vgl. Abschnitt
3e, S. 36). Die Reinigung des Niob-Doppelfluorids ist bedeutend schwieriger als die
der entsprechenden Ta-Verbindung wegen der loslichen Verunreinigungen, die mit dem
Niob angereichert werden und hauptsichlich aus Sn-, W- und Ti-Fluoriden bestehen®.

Die Metallgewinnung und Verarbeitung erfolgt analog der von Ta; auch die
physikalischen und chemischen Eigenschaften sind denen des Tantals ahnlich.
Die Farbe des Niobmetalls 4hnelt der des Pt; sie ist etwas heller als die des Ta.

Uber die Eigenschaften des Nb sind bisher relativ wenig quantitative (hiufig
unsichere) Angaben bekannt geworden. Ebenso wie Ta nimmt Nb begierig H, auf
und wird wie dieses dabei sehr briichig. Es verbindet sich ebenfalls mit N, und
beginnt an Luft von 400°C an zu oxydieren. Bei Rotglut oxydiert es sehr rasch zu
Pentoxyd, Nb,O;; von HCl wird es nicht angegriffen, ebenso nicht von Hg und von
K-, Na- oder Mg-Dampf, dagegen von HF (Aufrauhen von Nb-Elektroden, evtl.
unter Kochen). In ausgegliihtem Zustand laBt sich Nb noch besser als Ta be-
arbeiten. Es kann gestanzt und selbst gegen die Walzrichtung, ohne auf-
zusplittern, gezogen werden.

Handelsiiblich ist Nb in Form von Blechen, Schalen und (auch nahtlosen)
Réhren. Es ist (volumenméBig) etwa 50% teurer als Ta. Da es nur etwa halb

1 Zusammensetzung von Nb der Firma Fansteel: 0,93% Sn, 0,26% Fe, 0% Ti, 0% W,
Rest Nb (vgl. Hidnert 2).
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so schwer ist wie dieses, ist es als Ersatz fiir Ta in Elektrodenaufbauten vor-
geschlagen worden. Praktisch wird das Material bisher nur fiir indirekt geheizte
Gluhkathodenréhren in GroB-Senderéhren benutzt (Ganswindt 1, 4, vgl. Ab-
schnitt 21b, S. 266). Die Gebrauchstemperatur liegt tiber 1900° K (Wahlin 1).
Wegen seines geeigneten Schmelzpunktes ist Nb ferner als Lotmetall zur Ver-
bindung von Ta mit W geeignet (Herstellung der Verbindung unter Vakuum,
vgl. S. 146). Auch Legierungen aus Ta und Nb sind im Handel erhéltlich.

4. Platinmetalle und Legierungen.

Die wichtigsten Plantinmetalle und Legierungen sind Platin (Pt), Iridium (Ir)
Palladium (Pd) und Osmium (Os). Pt und seine Legierungen werden in der
Vakuumtechnik hauptsédchlich dort verwendet, wo die chemische Bestdndigkeit
gegen O, und O,-haltige Chemikalien bei hoheren Temperaturen eine Rolle
spielt. Das Pt besitzt aulerdem wegen seines fiir Glaseinschmelzungen giinstigen
Ausdehnungskoeffizienten, das Pd wegen der groBlen Durchléssigkeit fiir Wasser-
stoff gewisse Anwendungsgebiete. Das Os, welches frither wegen seines relativ
hohen Schmelzpunktes (2700° C) zu Leuchtkorpern in Glithlampen verwendet
wurde, wird heute durch das W ersetzt. Ir ist harter als Pt und hat einen h6heren
Schmelzpunkt (2340° C); des hohen Preises wegen wird es jedoch praktisch
nur als Komponente von Pt-Legierungen benutzt.

a) Platin und Legierungen.

(Gmelin 3; Laatsch I; Ullmann I; Werkstoffhandbuch 2; Worthing 3.)

Gewinnung und Verarbeitung. Die Pt-Metalle werden hauptsiichlich aus dem Platin-
Erz gewonnen, das 75—85% Pt und 2—5% Pt-Metalle enthilt. Die Trennung des Pt
erfolgt auf nassem Wege nach umstindlichen Scheidungsmethoden (vgl. Ullmann I).

Das Rohplatin wird in Konigswasser gelést und die erhaltene Platinchloridlosung
durch Zusatz von Ammoniumchlorid als Platinsalmiak (NH,),PtClg niedergeschlagen.
Dieser wird in Quarztiegeln bei 700—800° C gegliiht und geht dabei in ein feines Pulver,
den sog. Platinschwamm, {iber. Entsprechend den jeweiligen Reinheitsanforderungen
(vgl. S.45) wird der ProzeB ein- oder mehrmals wiederholt.

Der Platinschwamm wird auf chemischem Wege von seinen Verunreinigungen
befreit und dann, evtl. unter Zusatz der gewiinschten Legierungskomponenten
(Ir, Ni, Rho, in Pulverform), zusammengeprelt und im Hochfrequenzofen in
Tiegeln geschmolzen. Als Tiegelmaterial wihlt man Kalk, da dieser die Ver-
unreinigungen des Pt teilweise bindet. Hierbei wird jedoch der Kalk durch den
im Pt enthaltenen Wasserstoff reduziert, sodaB das Schmelzgut bis zu 0,1%
Ca und geringe Mengen von SiO, und Si aufnimmt!. Das geschmolzene
Platin wird in Formen aus Graphit oder graphitiertem Eisen umgegossen, die
erhaltenen Barren oberflachlich gesdubert (evtl. abgedreht), in Sdure ausgekocht
und zur Beseitigung von Gufspannungen auf etwa 900° C erhitzt. Dann werden
die GuBbarren kalt auf kleinere Querschnitte geschmiedet, wobei das Material
ein- oder mehrmals (bei 1200° C etwa 5 min) weich gegliiht wird. Legierungen,
insbesondere solche mit hoher schmelzenden Komponenten, werden dann noch
zum Zwecke der Homogenisierung mehrere Stunden (bei 950° C) getempert.

1 Aus diesemn Grunde stellt man fiir besonders hohe Reinheitsanforderungen die Platin-
rohlinge nicht durch Schmelzen, sondern durch metallkeramische Verfahren her.
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Die Weiterverarbeitung bis auf etwa 2 mm @ erfolgt durch Kaltwalzen und
Kalthimmern unter Zwischenschaltung von Weichglithungen in H, (etwa 850 bis
900° C etwa 1 min). Kleinere Drahtdurchmesser (bis 0,015 mm) ! erhilt man
durch Ziehen in Diamantdiisen. Diinne Bédnder werden aus Pt-Draht durch
Walzen zwischen polierten Stahlwalzen hergestellt; diinne Bleche bzw. Folien
lassen sich bis zu 0,0025 mm herab walzen. Fiir hochstreines Material (Kathoden-

Tabelle 15. Materialkonstanten von reinem Platin.

Spez. Gewicht . . . . . . . . 21,4
Mohs-Harte . . . . . . . . . 4—5 (wie Cu)
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . 1771
Dampfdruck (Tor) . . . . . . 730°C 880°C | 1030°C | 1230°C | vgl. Abb.403,
3,2-107181,2-10-14| 6,1-1012| 3,6-10~? Anhang
Verdampfungsgeschwindigkeit 730°C 880°C | 1030°C | 1230°C 1480°C
(g/cm?sec) 8,3-10-%|28-1016|1,4-10-1%(7,5-10-11| 25-10-8
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zu- techn. rein, ausgeglitht (1000° C) | 24 35%
gehorige Dehnung (%) physik. rein, ausgegliiht (1100°C) | 18—20 | 45%
physik. rein, 30% verformt 35 4%
physik. rein, 50% verformt ’ 37 | 3%
Warmfestigkeit (kg/mm?3) 800°C vgl. Abb. 39
15,8
Brinellhdrte (kg/mm?2) . . . . . techn. rein, ausgeglitht (1000—1200° C) 55
physik. rein, ausgeglitht (1100° C) 50
physik. rein, 30% verformt 80
physik. rein, 50% verformt 90
Elastizitatsmodul (kg/mm?2) 10000—17500
Torsionsmodul (kg/mm2). . . . | 6000—7000 | bei 100°C 2% Abnahme
Spezifische Warme (cal/g Grad) | 17—100°C 900° C
0,0326 etwa 0,039
Wirmeausdehnungskoeff., lin. 25—100°C | 0—500°C 0—800°C | 0—1000°C
(- 107) 90,7 95 | 99 101,9
vgl. Abb. 357 u. 358 und J.B. Austin I
Warmeleitfahigkeit 200C 100°C
(cal/cmsec Grad) 0,167 0,174
Spez. elektrischer Widerstand, 0°C 25°C | 100°C | 800°C ’100000 1200°C
ausgeglitht bei 1000° C 0,099 0,108 0,138 | 0,375 | 0,435 | 0,488

(2 mm?/m)

Kurve Ry R, vgl. S.289 Abb. 271

Temperaturkoeffizient . . L 10—6| gultig zwischen
des elektr. Wid. (09 C) * %: + 3,981-107 ‘ﬁw 0,585-107% 2 2 his 10000 C
Gesamtstrahlung (W/em?) . . . |650°C|800°C|890°C| 970°C | 1060°C | 1150°C | 1220° C
05 | 1,0 | 1,5 | 20 3,0 4,0 5,0
vgl. Abb. 53, S.55
Strahlungsvermogen (%) 930° C etwa 1600°C |
fiir A = 0,650u 29,5 31,0

Elektronenemission (mA/cm?)

1730°C: 5-10-2 vgl. auch Du Bridge 1.

* Ry = Ro(1 -+ ogT -+ B, T?).

L Noch geringere Drahtdurchmesser (bis 0,001 mm) ergibt das Wollastonverfahren,
bei dem ein diinner Pt-Draht in eine dickere Ag- oder Cu-Hiille gesteckt, das Ganze zu
feinem Draht ausgezogen und schlieBlich die Hiille durch Salpetersiure entfernt wird
(Angerer I, Benedicks I). Auch Pt-Binder von einer Stiarke bis zu 0,001 mm herunter
lassen sich auf diese Weise herstellen.
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Platin; Gewinnung.
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kerne!) miissen sdmtliche Glithprozesse im elektrischen Ofen unter Vakuum
oder in H,-Atmosphére vorgenommen werden.

Physikalische Eigenschaften. Pt hat fiir die Verarbeitung giinstige mecha-
nische Eigenschaften und ist eines der duktilsten Metalle. Es 146t sich besonders
gut walzen, ziehen und stanzen; Hérte, Zugfestigkeit und Bruchdehnung sind
stark vom Bearbeitungsgrad und von geringen Verunreinigungen (Si) abhingig.
Wie die gewohnlichen Metalle wird auch das durch Verformung gehirtete Pt
bei Erhitzung tiiber die Rekristallisationstemperatur (550° C) wieder weich
und bei Raumtemperatur verform- und dehnbar. Die technisch

% benutzte Weichglithtemperatur liegt bei 800—900° C.

—K Zugfestigkeit und Hérte des reinen Pt sind relativ gering

(vgl. Tabelle 15); sie lassen sich durch Zusitze von anderen
Platinmetallen (besonders von Iridium), mit denen Pt fast
W ausnahmslos ununterbrochene Reihen von Mischkristallen bildet,
erheblich steigern (vgl. Tabelle 16 und Abb. 39). Dies ist
besonders wichtig fiir Kerndriahte von Oxydkathoden, die unter
Federzug gehaltert werden miissen. Durch Zusatz von Ir steigt
auch die Rekristallisationsschwelle betrichtlich, der Schmelz-
punkt dagegen nur wenig; Ir-Zuséitze iiber 30% werden wegen
der groBen Hirte und der schweren Verformbarkeit derartiger
Legierungen selten angewandt. In der Vakuumtechnik haben
aufler den Pt-Ir-Legierungen nur noch Legierungen mit 10% Rh
fir Thermoelemente sowie mit 5—10% Ni
fiir Kathodenkerndriahte (Bell Telephone
Man. Co. 1, vgl. S. 271) Bedeutung erlangt.

Der spezifische Widerstand steigt mit
der Menge der Verunreinigungen und dem
= | Prozentsatz der gebriuchlichen Legierungs-
00 7000 7200 7#w% komponenten (Ir, Ni, vgl. Abb. 40). Er ist

Temperatur ferner etwas vom Bearbeitungsgrad ab-
“‘bgi_?ﬁ:B;‘r’l’:‘i?;geitzifvlfei_%r;g't‘enk?ggi‘gax?“ hingig; z. B. fillt der Kaltwiderstands.wert
1 Pt-Ir (95/5)-Band 0,25 x 0,06mm, 2 Pt-Ir (200 C) von stark verformtem etwa 5%igem
(sl())é_zlor)-(];;?;t_]}(;fg ’Sg%ﬁ;gﬁg:ﬁgégr PtNi nach dem Ausgliihen von 0,232 auf-

0,221 Q mm?/m, bei 5%igem PtIr ent-
sprechend von 0,196 auf 0,189. Wenn also die Widerstandsmessung Riick-
schliisse auf die Materialreinheit gestatten soll, ist der Platindraht vor der
Messung auszuglithen.

Chemische Eigenschaften. Von den meisten Gasen wird Pt nicht angegriffen.
Mit O, bildet es zwischen 300 und 500° C oberflichliche Oxyde, die oberhalb
5000 C wieder zerfallen. Glithendes Pt (ab etwa 7000 C) ist fiir H, (in geringerem
MaBe als Pd) durchlissig, dagegen nicht fir O,, N,, CO, CO,, CH,, H,0, Ar, He.
Stark reagiert Pt mit Phosphor, der den Schmelzpunkt herabsetzt und es
sprode macht. Eine Getterung mit P (vgl. S. 316) ist daher in Gegenwart
von Pt zu vermeiden. Si legiert sich mit Pt; C und seine Verbindungen (Ole
und Fette!) greifen heiBes Pt nur dann an, wenn sie Verunreinigungen (Si, P,
S, As, Se) enthalten. Desgleichen geht MgO mit Pt bei hoheren Temperaturen
eine Legierung ein, weshalb auch Schmelzen im MgO-Tiegel zu vermeiden ist,
da hierbei MgO reduziert und (bis 3%) Mg vom Pt aufgenommen werden kann,
wodurch das Pt hart und spréde wird. In geschmolzenem Zustand absorbiert

2
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Pt auch O,; besonders reine Schmelzen (insbesondere mit oxydablen Kompo-
nenten) miissen daher stets im Vakuum oder unter H, geschmolzen werden.

Gegen die meisten Sauren (H,SO,, HCl, HNO,, HF) mit Ausnahme von

heiflem Konigswasser ist Pt sehr widerstandsfahig. Mit steigendem Ir-Gehalt
nimmt die chemische Widerstands-

347077
wasser, auBerordentlich zu.

Technische Anwendungen. Fiir sie
ist der Reinheitsgrad! von wesent-
licher Bedeutung. Handelsiiblich sind
5 Reinheitsstufen (vgl. Tabelle 17).

Reinheitstufe 1 wird fiir vakuum-
technische Zwecke kaum verwendet.
Fir Oxydkathoden ist mindestens
Stufe 3 erforderlich.

Zur Priifung des Reinheitsgrades
von Pt und seinen Legierungen werden
neben der chemischen Analyse (vgl.
Mylius ) hauptsichlich physikalische
Methoden angewandt (z. B. Grigor-
jew 1). Die wichtigsten sind die Mes-
sung des (durch Verunreinigungen
stets vergroBerten) elektrischen Wider-
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standes im Vergleich zu spektrosko-
pisch gepriiftem, héchst-reinem Pt und
die Ermittlung der thermoelektrischen
Kraft gegen ein konstantes Vergleichs-

Ne—>
Abb. 40. Spez. elektrischer Widerstand und zugehoriger

Temperaturkoeffizient von Pt-Ni-Legierungen (1 nach
Kurnakow I; 2 nach Espe 4).

material. Die letztere Methode dient besonders zur Priifung der Homogenitit
von groBeren legierten Schmelzblocken. (Entnahme von Proben an verschiedenen
Stellen des Regulus!) Wegen seiner Unempfindlichkeit gegen unedle Gase

Tabelle 17. Reinheitsstufen von handelsiiblichem Platin.

Reég}leeeits- Bezeichnung Fremdbestandteile
1 Bijouterie-Pt ! < 5% (Pt-Metalle und unedle Metalle, besonders Fe
i und Metalloide)
2a technisch rein < 1% (davon 0,5% Pt-Metalle)
2b Gerate-Pt < 0,3% (davon Ir < 0,3%, andere Metalle << 0,1%)
3 chemisch rein < 0,1%
4 physikalisch rein < 0,01%
5 spektroskopisch rein < 0,001% (Ir)

ist Pt besonders fiir exakte vakuumtechnische Untersuchungen geeignet, bei denen
es auf sehr reine Versuchsbedingungen ankommt. Der Anwendung in tech-

nischen Rohren steht der hohe Preis und der gegeniiber den hochschmelzenden

! Relativ einfach lassen sich Reinheitspriifungen von Pt spektralanalytisch durch-

fihren (vgl. Gerlach 7).
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4. Platinmetalle und Legierungen.

Tabelle 18. Handelsiibliche Formen von Platin und seinen Legierungen.

Form

Abmessungen

Rein-
heits-
grad

Legierungs-
komponente

Verwendungszweck

Drahte, gezogen

Durchmesser
1—0,015 mm,
Liange beliebig

Glaseinschmelzdrihte
(vgl. S.329).

5—20% Ir
5—10% Ni

Oxydkathodenkerne fiir Elek-
tronenréhren (vgl. S. 271).

20% Ir

T 0—10% Ir

Vakuumthermokreuze (vgl.
Abb. 41) Widerstandsther-
mometer, Pirani-Mano-
meter.

Wollastondrihte

Seelendurchmes-

ser 0,015—0,001

mm, Linge be-
liebig

Vakuumsicherungen fiir klei-
ne Strome (> 10 mA).

Béander, gewalzt

Dicke 1—0,0025
mm, Breite bis
mehrere cm

bis 30% Ir

Heizbander fiir Widerstands-
o6fen zum KEntgasen bis
1500° C.

Bénder, gewalzt
aus gezogenen
Drahten

Dicke 0,03—0,06
mm, Breite
0,10—0,40 mm,
Linge beliebig

1 und

5—20% Ir
5—10% Ni

. Oxydkathodenkerne fiir Elek-
tronenréhren (Hochvaku-
umgleichrichter, Fern-

sprechverstéirker-Rohren).

bis 20% Ir

Regenerierofen fiir unedle
Gase in Leuchtrohren
(Moorelicht).

Bleche

Dicke 10,0025
mm, Breite bis
10 cm

2—4

rein oder mit Ir

Oxydtrager fiir GrofBflachen-
Gliihkathoden; Anoden fiir
Versuchsrohren; Elektro-
den fiir elektrolytischeGas-
entwickler, Strahlungsauf-
fangerin Ardometerlampen
(vgl. Abb. 42).

Formstiicke

Abb. 41.

kel:

Abb. 42.

Nieten fiir hochbelastete Elek-
troden; Ring- und Topf-
einschmelzungen fiir HF-
Sendershren und Rontgen-
rohren (vgl. Abb. 77a, 5

|  und 8.345).

Abb. 41. Vakuumthermokreuz mit Halte-
und Einschmelzdrihten aus Pt; Thermo-
schenkel : Konstantan und CrNi; Heizschen-
CrNi

(vgl. Keinath 3; Hersteller:
Siemens & Halske).

Abb. 42. Vakuumthermoelement fiir Gesamt-
strahlungsmessungen mit Auffangscheiben
aus geschwirzter Pt-Folie (,,Ardometer**
Hersteller: Siemens & Halske).
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Metallen niedrige Schmelzpunkt entgegen; als Kerndraht fiir Oxydkathoden
hoher Lebensdauer (vgl. Abschnitt 21d) und fir gewisse Glaseinschmelzungen
(vgl. Abschnitt 25) ist es jedoch bisher unersetzlich. Uber das SchweiBen
von Pt-Drihten vgl. Abschnitt 10c.

b) Palladium.
Tabelle 19. Materialkonstanten von Palladium.

Spez. Gewicht . . . . . . . .. o000 12,0
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . . . .. .. 1557
Elastizitdtsmodul (kg/mm?) . . . . . . . . . . . 10000—14000
Temperatur J «-107
0— 100°C 119
— 0
Mittl. Warmeausdehnungskoeffizient, lin. . . . . . g__ gggo(é %:2,)2
0—1000° C | 139
Wiarmeleitfahigkeit (cal/cm secGrad). . . . . . . 0,168 (18°(C)
0,182  (100°C)
Spez. elektrischer Widerstand (£2 mm?2/m) . . . . 0,107
Temperaturkoeffizient des elektr. Widerstandes . . 3,8-103 (0—50°C)
3,1-103 (0—350°C)

Pd ist ein weillglinzendes Metall, das sich etwas schlechter als Pt
verarbeiten laBt. Bei 500—600° C bildet es in der Luft infolge oberflichlicher
Oxydation farbige Anlaufschichten, die durch

.. A 7
kurzes Ausglithen bei héherer Temperatur
wieder zum Verschwinden gebracht werden ™ y
konnen. Es ist fiir die Vakuumtechnik 6 —]
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Abb. 43. Diffusion von Wasserstoff bei 760 Tor Uberdruck Abb. 44. Loslichkeit von H, in Pd, Ni, Cu
durch PdPt (80/20), entkohltes Fe (vgl. auch Abb. 54), Monel, und Fe bei 760 Tor in Abhingigkeit von der
Ni und reines Pt (Borelius I, vgl. auch Smithells 3). Temperatur (Sieverts I).

hauptsédchlich wegen seiner groflen Durchlissigkeit von Wasserstoff wichtig,
der bereits bei 100—300° C und 100—700 Tor Uberdruck in groBen Mengen
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Tabelle 20. Diffusion von durch Pd diffundiert (vgl. Abb. 43 u. Tabelle 20).
WasserstoffdurchPd(Jostl). Der diffundierte Wasserstoff ist chemisch rein.

Temperatur Diff.-Zahl Uber Gasfiillungsvorrichtungen mittels er-
hitzter Pd-Rohrchen vgl. z. B. Pat.-Treu-
192,5 1,21-10-5 hand-Ges. I und Abschnitt 20c.
248.5 2,43-10-5 :
3025 305.10-5 Das Metall kann ferner relativ groe Mengen

Wasserstoff in sich aufnehmen (vgl. Abb. 44),
der bei Erhitzung im Vakuum auf 300—500° C wieder abgegeben wird. Auch
diese Eigenschaft benutzt man, um Vakuumrdshren mit geringen Mengen sehr
reinen Wasserstoffs zu fiillen.

5. Unedle Metalle.

a) Allgemeines.

Von den unedlen Metallen verwendet man in der Vakuumtechnik haupt-
séchlich Ni, Fe und Cu sowie ihre Legierungen, und in geringem Umfang Al, Be,
Zr, Ti und Ag.

Im Gegensatz zu den hochschmelzenden erfolgt die Gewinnung der
unedlen Metalle wegen ihres niedrigeren Schmelzpunktes meist durch Schmelz-
prozesse. Infolgedessen enthalten sie in weit héherem Malle als die hoch-
schmelzenden oder das chemisch neutrale Platin gro3e Mengen von unedlen Gasen
und gewisse Mengen nichtmetallischer Verunreinigungen, insbesondere Oxyde,
die teils zu pordésen GuBstiicken fiihren, teils durch Ausscheidung an den
Korngrenzen die Weiterverarbeitung der GuBblocke erschweren.

Man entfernt diese gasformigen und nichtmetallischen Verunreinigungen
durch Zusatz kleiner Mengen von ,Desoxydationsmitteln®, die mit
ihnen reagieren und sie entweder gasformig oder durch Bildung einer Schlacke
binden, die bei oder nach dem GuBprozeB mechanisch entfernt werden kann.
Solche Zusitze spielen fiir die Lebensdauer elektrischer Entladungsréhren
hiufig eine entscheidende, in ihren Ursachen nicht immer erkennbare Rolle,
besonders da sie meist eine groBere Verdampfungsgeschwindigkeit® haben als
das Grundmetall (Glithkathodenvergiftung, Isolationsverschlechterung, Verinde-
rung des Kontaktpotentials, Sekundéiremission, Riickziindung). Fir vakuum-
technisch brauchbare Metalle sind daher, soweit sie sich nicht iiberhaupt
vermeiden lassen, nur solche Desoxydationsmittel zuléssig, die den Betriebs-
verhiltnissen (Temperatur!) des betreffenden Konstruktionsteiles in der Ent-
ladungsrohre angepaBt sind.

Aus den angefiihrten Griinden sind Metallgewinnungsmethoden, bei denen
auf die Verwendung von Desoxydationszusétzen ganz verzichtet werden kann,
trotz der im allgemeinen héheren Gestehungskosten fiir vakuumtechnische
Zwecke grundsiitzlich vorzuziehen. Die wichtigsten sind das Schmelzen im
Vakuum oder das Sintern in neutraler Atmosphére von chemisch
gewonnenem pulverférmigem, reinstem Ausgangsmaterial, sowie die elektro-
Iytische Gewinnung, insbesondere die SchmelzfluBelektrolyse, haufig verbunden
mit nachfolgendem Umschmelzen im Vakuum.

1 Dampfdruckkurven der hiufig als Zusitze oder Verunreinigungen auftretenden Metalle
Mn, Mg, Be, Si, Cr, Pb, Sn, Zn in Abb. 403, Anhang.
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Alle genannten unedlen Metalle verfestigen sich bei der Kaltverformung,
die fiir vakuumtechnische Zwecke wegen der Oxydationsgefahr meist vor-
zuziehen ist. Mit zunehmender Verformung steigt also die Zugfestigkeit, die
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Abb. 45, Zugfestigkeit, Streckgrenze und Bruchdehnung von kaltbearbeitetem recinem Ni, FluBstahl und Cu
bet 20° C in Abhingigkeit vom Bearbeitungsgrad (O. Schwarz I).

Bruchdehnung nimmt ab (vgl. Abb. 45). Durch Glihbehandlung, z. B. durch
Entgasungserhitzung oberhalb der Rekristallisationsschwelle, konnen sie wieder
weich gemacht werden; ihre Bruchdehnung steigt dann erheblich an, die Zug-

w0 . — e 50
Y 1 I-- > -~~~
kg porl ; | E///, ' ;//,/$\M S~o%
o — 2~ Honstortan /| ! N
L 7 l : lu\
80 T 7 S — —40
; N\ |
74—
| ‘ [/ N ’
L0 = VES
N 1 N
D I kY
S [ 3
"E’, gl — | | — 3
N e 2 &
—70
L 7
g 700 200 J00 400 500 600 700 80 °C 990

Ausglititemperatur

Abb. 46. Einfluf der Ausglithtemperatur auf die Festigkeitscigenschaften von unedlen Mcetallen und Legierungen
bei Zimmertemperatur (0. Schwarz 1),
Al: Reinheitsgrad 99,5 %, gezogen; Cu: kaltgezogen, Bearbeitungsgrad 38 % ; Fe: Verunreinigungen: 0,08% C.
0,39 Mn, 0,059 P, 0,056 S, kaltbearbeitet; Konstantan : Ni-Gehalt 40—45%, kaltverformt; Ni: Reinheitsgrad
99,4 %, kaltverformt.

festigkeit zeigt durchweg den fiir die normalen Metalle typischen Abfall (vgl.
Abb. 46). Alle Weichglithprozesse miissen wegen der Oxydationsgefahr in
neutraler Atmosphére (z. B. H,) oder im Hochvakuum vorgenommen werden.

Da die unedlen Metalle besonders grofle Mengen von Gasen geldst enthalten,
ist in der Regel vor dem Einbau in die Réhre ein Vorentgasungsprozel3 not-
wendig (vgl. Abschnitt 10b), wodurch gleichzeitig oberflachliche Verunreinigungen

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik, 4
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entfernt werden (,,Blankglithen®). Schmiermittel sind bei der Verarbeitung
nach Moglichkeit nicht anzuwenden. Lassen sie sich nicht vermeiden, so sind
sie vor der Entgasung sorgfiltig durch Waschen in geeigneten Fliissigkeiten
zu entfernen (vgl. Abschnitt 10d).

Die thermische Belastbarkeit der unedlen Metalle ist durch ihre relativ
hohe Verdampfungsgeschwindigkeit und dadurch begrenzt, dall Zugfestigkeit,
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Abb. 47. Warmfestigkeit, Bruchdehnung und Streckgrenze von unedlen Metallen und Legierungen in Abhfingig-
keit von der Temperatur.
Al: weich. Cu: elektrolytisch gewonnen; gemessen bei geringer Zerreiigeschwindigkeit (vgl. 8. 71). CrNiFeMo
(Handelsname B7M-Legierung): 5/60/16/7; geglitht. Konstantan: 57% Cu, 43% Ni, gegliiht. NiFeMo
(Handelsname A-Legierung): 58/62/20; geglitht. Ni: rein, gegliiht (vel. auch Abb. 48). W: gezogener Draht,
ungegliiht.

Streckgrenze und Formfestigkeit (Kriechgrenze) mit steigender Temperatur
stark abfallen. Durch Zusétze von Fremdmetallen (Legierungen), insbesondere von
hoher schmelzenden Metallen wie Mo, lassen sich die mechanischen Eigenschaften
fir héhere Temperaturen verbessern, ohne dall Verarbeitbarkeit und Duktilitit
allzusehr herabgesetzt werden. In Abb. 47 ist die Temperaturabhingigkeit
der wichtigsten mechanischen Daten der in der Vakuumtechnik verwendeten
Metalle und Legierungen dargestellt. Die Einzelheiten der in Abb. 46 und 47
wiedergegebenen Kurven sind bei den betreffenden Metallen selbst diskutiert.
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Wenn auch die unedlen Metalle in thermischer Hinsicht nicht die Giite

der hochschmelzenden erreichen,

so werden sie doch wegen ihres wesentlich

niedrigeren Preises und ihrer erheblich leichteren Bearbeitbarkeit bei der
Massenfabrikation von Vakuumrdhren mit niedriger Betriebstemperatur an-

gewendet.

b) Nickel.

(Borchers I, Bureau of StandardsI, W. P. Sykes 1.)

Tabelle 21. Materialkonstanten von reinem Nickel.

Spez. Gewicht

8,85 1 0,03 je nach der mechanischen Vorbearbeitung

Mohs-Hirte . . . . . . . . . 3.8
Schmelzpunkt (°C) . . . . . .. 1452
Dampfdruck (Tor) . . . . . . .. vgl. Abb. 403, Anhang
P " - — -
o s e
sehrrein, geglitht| 32—35 |40—50%
Warmfestigkeit (kg/mm?) . . . . .
Warm-Bruchdehnung (%) } vgl. Abb. 47
Streckgrenze (kg/mm?) . . . . . .

Kriechgrenze (kg/mm?*) . . . . . . 700°C | 800°C | nach Vorglihung bei 1250°C
1,0 0,4—0,5 vgl. Abb. 49
Brinellhiarte bei 20°C (kg/mm?2) . . ~ 70% Abwalzung 220
hart gewalzt ~ 25% v 180
~ 12% s 150
weich geglitht (8009 C) 80—90
Elastizititsmodul (kg/mm2) . . . . C 2000 4659 C
20200—22 700 11900
Torsionsmodul (kg/mm?) . . . . . 27°C 800°C
7300 4940
Spezifische Wirme (cal/gGrad) . . [15 -100°C 350°C 450° C
0,106 0,151—0,157 ~ 0,134
Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. 25—-100°C|0—300° C|0—500° C|0—800° C 0—1000°C
(o0 107) 130 -2 | 145 151 161 168
Maximum bei 355°C; vgl. auch Harrison 1
Wiarmeleitfahigkeit (cal/cmsec Grad) 189C 350°C 600° C
0215 | 0142 | 0155 vgl. Abb. 51

Spez. elektrischer Widerstand
(£2 mm?2/m) bei 20°C

hart gewalzt[ 0,095

fiir hohere Temperaturen
weich gegliiht| 0,087

vgl. Abb. 50 u. 289

Temperaturkoeffizient des elektri- hart gewalzt 4,6'10‘3)i

schen Widerstandes (0—60° C) weich geglitht 4,7-10-3 |
Gesamtstrahlung (W/m?) . . . . . 740°C ‘ 830°C [900° C|1000°C; vgl. Abb. 53
1 1,5 2,0 | 3,0 | und Abb. 165

Strahlungsvermégen (%) fiir

keine Anderung mit der Temperatur

A — 0,665 4 37,5 ‘ zwischen 930—14000C (Worthing)
Magnetischer Umwandlungspunkt (°C) ~~ 350—360 [ vgl. S. 62 Abb. 61
Anfangspermeabilitit hart etwa 15 " .

(GauB/Oerstedt) mittel weich 200—300 1 fur Ls{elér ?elmes

sehr weich ateria

| 500—600
4%
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Erzaunfbereitung und Gewinnung. Die Aufbereitungsmethoden sind je nach Herkunft
bzw. Zusammensetzung der Erze verschieden. Die wichtigsten Nickelerze sind: Magnet-
kies (Kanada, 2—3,5% Ni, ~235% Fe, 23% S, 0,8% Cu, 40% Gestein) und Garnierit
(Neu Kaledonien, ~~ 8% NiO, 18% Fey0,, 48% SiO,, 6% Al0, 20% MgO). Die Erze
werden {nach Ausscheiden des Cu auf chemischem Wege) mit schwefelhaltigen Zuschligen
vermengt, brikettiert und im Schachtofen verschmolzen. Der entstandene ,,Nickelstein®
(35—40% Ni, 40—45% Fe) wird zur Oxydierung des Fe-Gehaltes abgerostet, mit quarz-
haltigen Zuschlagen erneut im Schachtofen verschmolzen und dann in der Bessemerbirne
zu eisenfreiem, Nickelstein® (77—78% Ni, ~=0,1% Fe) verblasen. Dieser wird fein ge-
mahlen und von seinem Schwefelgehalt durch zweimaliges Rosten befreit. Es bildet sich
Nickeloxydul folgender Zusammensetzung: 78% Ni, 0,25% ¥e, 0,1% S8i0O,, 0,1% Cu,
Rest 0O,.

Das Nickeloxydul wird gewohnlich durch Bindemittel zu runden Scheiben (A2 40 mm &,
20 mm Hohe) oder Wiirfeln (=212 x 12 mm?) geprefit, mit Holzkohle gemischt und etwa
6 Stunden in glithenden Retorten zu Ni-Metall reduziert (,,Rohnickel*). Nach einem
anderen Verfahren (,,Mondvérfahren®) wird CO bei einer Temperatur von 50—60°C
iiber das zu reinigende, feinverteilte, reduzierte Ni geleitet. Hs entsteht Ni-Karbonyl
[Ni(CO),], ein Gas, das dann in besonderen Zersetzungstiirmen bei etwa 200°C wieder
in sehr reines pulverférmiges Ni verwandelt wird (Korngrofle 0,5—5 u, Reinheitsgrad:
99,9% Ni, Rest: O, und C, letzteres << 0,05%, vgl. Hamprecht I).

Zur Herstellung von Blechen und Drahten wird das Rohnickel im Ofen unter O,-Zufuhr
geschmolzen, um es von Verunreinigungen zu befreien, die das spatereVerformen erschweren.
Dabei bilden sich Ni-Sauerstoffverbindungen, die ihrerseits entfernt werden miissen.
Der Schmelze wird daher vor dem Umgiefien in der Regel zur Desoxydation metallisches Mn
(0,2—1,5%) oder Mg (<< 0,5%) zugesetzt 1.

Das normale kiufliche ,,Reinstnickel“ enthilt also stets eine oder beide dieser Bei-
mengungen. Ein geringer Mg-Gehalt, der (mit Riicksicht auf die Bearbeitbarkeit) unter
0,1% gehalten werden muB, ist fiir die vakuumtechnische Verwendung nicht schidlich,
dagegen kann schon ein Mn-Gehalt > 0,1% in hochbelasteten Ni-Elektroden die Emission

Tabelle 22. Analysenbeispiele von Nickelblech (0,1 mm)e2.

Nr. Bezeichnung Ni (3; C())i 1:,/: | 1\‘;)11 1\%1)!-? “\“A,l ] % ;2 | (g‘/:‘
! ! [ i
1 |Amerikanisches | | !
Nickel, ,,Grade C<| 96,5— : 0,5—1 | 1,5—2 = 0,1—0,2 0,2 0,035 | 0,2
97,0 ‘ ‘ |
2 | Amerikanisches ! ‘ ‘ : |
Nickel, ,,Grade A“| 98,9 — | 0,5 1 02— . — 10,1-02 01 {0,025 0,18
99 0,35

3 |Englisches Mond-
Nickel (ohne Co) 99,68+ . 0,28 —

0,001 " 0,025 ;0,008 —

4 | Amerikanisches Spe- ‘ 1 \ :
zialnickel fiir Va- i ‘ i ‘
| 0,018
|
|

kuumzwecke (1932)] 9944 © 023 | 0,14 | 0,045 0,07 10,017 0,036

|
Deutsches Reinst- ! X l‘
|

ot

nickel (1929) . . | 99,35 | 0,27 | 0,19 | 0,09 | 0,03 [0,06 \0,03 008
| | '
6 |Deutsches Reinst- ‘ | \ | ‘
nickel, Hochfre- i \ ;
quenzofen (1933) | 99,82 | 0,015 0,006 | 0,049 | 0,005 (0,09 0,006 | 0,012
7 | Dasselbe (1934) . . | 99,87 | 0,019 | Spuren| — . | 0,005 0,06 | 0,003 | 0,011

1 Mg-Zusatz verhiitet ferner bei Anwesenheit von S durch Bildung von Magnesium-
sulfitkiigelchen die Bildung von Nickelsulfurhiuten um die Kristallite, durch die das
Ni sonst duBerst sprode gemacht wird (Bureaul, Masingl).

2 Analyse 4—7 nach eigenen Erfahrungen der Verfasser; der Gehalt an Kobalt ist
bei diesen Analysen dem Nickelgehalt zugerechnet, was fiir vakuumtechnische Zwecke
zuldssig ist, da Kobalt in seinen Kigenschaften dem Nickel sehr nahe steht.
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bzw. die Lebensdauer empfindlicher Kathoden (Oxydkathoden) stark herabsetzen. Durch
Umschmelzen des Ni im Hochfrequenzofen unter H, oder im Vakuum gelangt man zu

erheblich hoheren Reinheitsgraden (vgl.
Tabelle 22).

Ni, das in Vakuumréhren Verwen-
dung findet, muf} ferner vollig frei sein
von As, Pb, Sb, Sn, Zn, P, Al. Fiir eine
sichere Vakuumrohrenfabrikation sind
also laufende Analysen des verwendeten
Materials unbedingt erforderlich. In
Tabelle 22 sind einige typische Analysen-
beispiele wiedergegeben.

Ungeniigend rein fiir vakuumtech-

nische Zwecke ist Probe 1, wéihrend4y

die Proben 2, 4 und 5 wegen des hohen
Mn-Gehalts nur bedingt brauchbar sind.
Die Proben 6 und 7 geniigen auch hohen
Reinheitsanspriichen (Triger fir in-
direkt geheizte Kathoden). Das sog.
,,vakuumgeschmolzene* Ni enthalt hiu-
fig (ebenso wie vakuumgeschmolzenes
Cu) bis 2% Mn. Neuerdings wird dem
Vakuumnickel statt Mn das réhren-
technisch unbedenkliche Be zugesetzt
(Rohn 2).

Zur Herstellung von sehr reinem Ni
bedient man sich neuerdings auch
metallkeramischer Methoden: Hierbei
wird ein PreBstiick aus Nickelkarbonyl-
pulver bei 1200° C 2 Stunden lang im
elektrischen Ofen unter H, gesintert.
Der Sinterblock 148t sich sehr gut weiter-
verarbeiten ! (Hamprecht I).

Rohverarbeitung. Sie erfolgt in
iiblicher Weise durch Hammern,
Walzen und Ziehen, wobei die grofie
Dehnfahigkeit ausgenutzt werden
kann. Dabei ist auf evtl. Uber-
streckung des Materials zu

25
%
AR |2 J//
N
7
3 r
S I
d /
 — L _
4
.?0~\\
\\\\ \-
& =
~ NN
70 < \Vg N
N \\ \
N RNVE
8 N4 N
S AAN
X2 RN N
% AN \
N @[t A\
I~ "2 '\\\
» ™~ ‘\\ ‘\\
2 5 P Ay
\\]\‘\‘\\\
0 Bt
R

J 0 200 300 40 500 600 700 800 9001000
Temperatur
Abb. 48. Warmfestigkeit und Warmbruchdehnung von
Ni-Drihten (W. P. Sykes I, Ransley I).
1 kaltgezogen von 2,3 auf 0,635 mm @, ungegliitht; 2 der-
selbe Draht, geglitht (30 min, 800° C); 3 kaltgezogen von
1,0 auf 0,635 mm @, ungegliiht; 4 warmgczogen (bei
400° C) von 1,0 auf 0,635 mm @, ungegliiht; 5 kalt-
gezogen von 0,15 auf 0,043 mm @, geglitht (1000° C).
Reinheitsgrad der Drihte 1 bis 4: 99,4 % ; Draht 5: 99,9%.
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Abb. 49. Kriechgrenze von Fe und Ni in Abhéingigkeit von der Tem-
peratur nach verschieden hoher (kurzzeitiger) Vorglihung (Rohn I).

! Das auf metallkeramischem Wege gewonnene Ni-Metall besitzt in weiter verarbeitetem,
weichgegliihtem Zustande folgende mechanische Higenschaften: Zugfestigkeit 40 kg/mm?;
Dehnung 50% ; Streckgrenze 12 kg/mm?; Brinellharte 90 kg/mm?2.
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Physikalische Eigenschaften und Verarbeitung. Die Zugfestigkeit von Ni ist
relativ hoch und wird von keinem unlegierten unedlen Metall {ibertroffen. Die
auBerordentliche Zahigkeit und die
I ‘ . .
iel8/052) sehr hohe Biegezahl auch im kalt-
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Lmmn / gereckten Zustand ermoglichen eine
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Festigkeit fithrt (vgl. S. 49, Abb. 45).
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Abb. 50. Spez. elektrischer Widerstand von reinem Abb. 51. Wirmeleitfihigkeit zweier Ni-Sorten von
Ni, reinem Fe und FeNi-Legierungen in Abhingigkeit verschiedenem Reinheitsgrad in Abhédngigkeit von
von der Temperatur (Chevenard I). der Temperatur (Dusen I1).

Ni ist also ein sehr duktiles Metall, vorausgesetzt allerdings, dafl es bei -der
Gewinnung sorgfiltig desoxydiert und entschwefelt wird. Gehalt an Oxyden

1200 —— [ : : : und Schwefel macht Ni spréde und er-

o zeugt besonders beim Schmieden starke

| / Neigung zum Reiflen. Geringe Zusitze

7000 von Mg wirken dieser Neigung entgegen

- l/ 4 und erhdhen erheblich die Duktilitat.

§ 8w / Schwierigkeit macht die Zahigkeit beim

3 Wi 0o | Bearbeiten durch spanabhebende Werk-

&) -

Ny / zeuge, und zwar selbst dann noch, wenn

R das Ni in weitgehend kaltverformten

- / 1 Zustand vorliegt. Die Bearbeitung er-

w0 folgt am besten bei einer Brinellhérte

_/ ' | wvon 150 kg/mm? mit hohlgeschliffenem

’ Schnelldrehstahl (Umlaufzahl des Werk-

W & G stiickes 180—300 Umdr./min). Ni ist

W) bo— ) aulerordentlich politurféhig und gibt
Abb. 52. Magnetische Umwandlungstemperaturen . .. .

von Ni-Co-Legierungen (Kiithlewein 1). Flachen von hochstem Spiegelglanz, was

fiir manche vakuumtechnische Zwecke
(Strahlungsschirme) wichtig ist. Andererseits 1aBt sich seine Abstrahlfahigkeit
durch Oberflichenbehandlung (Aufrauhen, Karbonisieren) stark erhéhen (vgl.
S. 155, Abb. 165). '
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Die relativ hohe Rekristallisationstemperatur (550 bis 640° C) bedingt, daB
auch bei hoheren Temperaturen die Festigkeit nur langsam absinkt (vgl. Abb. 47
und Abb. 48). Die Weichgliihtemperatur liegt bei etwa 800° C; durch die normale
Entgasungserhitzung bei etwa 900° C wird also Ni mit Sicherheit véllig entfestigt
und erhélt Bruchdehnungswerte von 40 bis 50% (vgl. Abb. 46). Uber die Kriech-

5 grenze von reinem Ni nach verschiedener

Wit e , Wirmevorbehandlung vgl. Abb. 49.
L | ﬁfu ¢ Ni ist magnetisierbar, aber in schwé-
A /1@0[} cherem Mafle als Fe (vgl. Abb. 61). Bei
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Abb. 53. Abgegebene Strahlungsleistung einer Abb. 54. Wasserstoffdurchlissigkeit von Ni, Ni-Legie-
blanken Ni- bzw. Pt-Oberfliche, abhiingig von der rungen, Armco-Fe und Cu als Funktion der Temperatur;
Temperatur. Die Zahlen an den Kurven seclbst Wandstarke 7,5 mm, Oberfliche 48—49 cm?, Druck
geben die entsprechenden Temperaturen in °C an. 760 Tor (Baukloh 3, vgl. jedoch auch Abb. 43).
Uber geschwiirztes Ni vgl. Abb. 165,

etwa 3500 C verliert es seinen Ferromagnetismus?, ohne dall Umkristallisation
eintritt; jedoch zeigen Wirmeausdehnungskoeffizient, spez. elektrischer Wider-
stand (vgl. Abb. 50) und Warmeleitfihigkeit (vgl. Abb. 51) im magnetischen
Umwandlungspunkt diskontinuierlichen Verlauf (vgl. Tammann I).
Oberhalb 10009 C beginnt Ni im Hochvakuum merklich zu verdampfen.
Dauerbelastungen iiber 800° C (etwa 1,5 W/em? bei blankem Material) und

! Durch Zusatz von Kobalt 148t sich der magnetische Umwandlungspunkt bedeutend
erhohen (vgl. Abb. 52). Uber Anwendung solcher Legierungen fiir indirekt geheizte Oxyd-
kathoden zur Herabsetzung des Heizstrommagnetfeldes vgl. Rocard 1.
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voriibergehende Belastungen (Entgasungserhitzung) iiber 1000° C sind daher
im allgemeinen unzuléssig (Isolationsverschlechterung!). Zur Dimensionierung
von Ni-Anoden und zur Berechnung der beim Elektronenbombardement erforder-
lichen Wattbelastung ist die Kenntnis der abgegebenen Strahlungsleistung in
Abhéangigkeit von der Temperatur notwendig (vgl. Abb. 53 u. 165). Die H,-
Durchlassigkeit des Ni! ist nach Messungen von Baukloh I erheblich gréfer
als die des Armco-Fe oder Cu (vgl. Abb. 54); [ur wassergekiihlte Metall-
réhren sind daher diese Metalle vorzuziehen. Elektronenemission bei Fox I.

Chemische Eigenschaften. Ni ist bei gewéhnlicher Temperatur gegen atmo-
spharische Einflisse auflerordentlich widerstandsfahig; erst nach ldngerem
Lagern in feuchter Luft zeigt das sonst silberweille Metall cine blalgelbe Anlauf-
farbe. Bei erhohter Temperatur lauft Ni in Gegenwart von O, wie Fe an;
oberhalb 500° C bilden sich Oxydiiberziige. Die Oxydation bewirkt eine inter-
kristalline Briichigkeit unter Zerstérung der Festigkeit und Dehnung. Oberhalb
4000 C wird Ni von Wasserdampf oxydiert. Durch Erhitzen in H, wird oxydiertes
Ni schon bei 350° C reduziert. H, wird von heilem Ni in gréferen Mengen
aufgenommen (vgl. Abb. 44), jedoch bei Erhitzen im Vakuum leicht wieder
abgegeben. Mit CO bildet Ni oberhalb 509 C Nickeltetrakarbonyl, das sich
bei hoéherer Temperatur wieder in die Ausgangsprodukte zersetzt. Die be-
kannten Mineralsduren greifen Ni durchweg an. Besonders kraftig 16send
wirkt Salpetersdure unter Bildung von Ni-Hydraten und Stickoxyden; langsam
wird Ni durch HCl oder SO, gelost. Gegen Alkalien ist Ni sehr bestdndig.

Technische Anwendungen (vgl. Tabelle 23). Ni ist der wichtigste metalli-
sche Werkstoff fiir Vakuumréhren. Der im Vergleich zu den meisten unedlen
Metallen hohe Schmelzpunkt, die geringe Verdampfungsgeschwindigkeit bei

Tabelle 23. Handelsiibliche Formen von Nickel.

Form 1 Abmessungen 1auptsichliche Verwendung
Stabe bzw. | 2—0,07 mm g Halter fiir Leuchtdrahte und EKlektroden; Gitter-
Drihte, gezogen' driahte; Kerndriahte fiir Oxydkathoden, evtl.

aufgespult auf Grundkerndraht.

Gewebeband Drahtdurchmesser 0,2 [Anoden und Gitter fiir Elektronenrohren; Deckel
(evtl. mit ein-| —0,07 mm; Breite bis fiir Getterkapseln; Unterlegfutter fiir Ful3-
gewebter Kante)| 10 cm; Linge beliebig schellen.

Bleche, gewalzt | Dicke 0,5—0,02 mm; |Anoden und Stanzgitter fiir Elektronenrohren;
meist in Rollen bis Getterkapseln; Abschirmbleche; FuBlschellen;
i A2 10 em Breite und Strahlungsbleche; GroBoberflichenkathoden.
von beliebiger Lange

Béander (gezoge-| Dicke > 0,05 mm; \0xydkath0denkerne, hauptsiéhlich fir Hoch-

ner Draht, ge-| Breite >0,2 mm; vakuumgleichrichter und Fernsprech-Verstar-
walzt) Lénge beliebig kerrshren.
Formkérper — Schrauben, Muttern und Nieten zur Montage von
Elektrodenaufbauten; Klemmstiicke fiir
Schellen.

Nahtlose Rohre | Auflendurchmesser |Oxydtriger fiir indirekt geheizte Kathoden.
0,5—2 mm; Wand-
| starke > 0,05 mm

! Kuriger I ermittelte neuerdings fiir den Diffusionskoeffizienten von Wasserstoff
in Ni folgende Werte (in cm? sec): 1,16 - 1078 bei 85° C; 3,4 - 10~% bei 125° C; 10,5 - 1078
bei 165° C.
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den gebriuchlichen Entgasungstemperaturen, geringe Oxydationsneigung,
leichte Verarbeitbarkeit durch Kaltreckung, gute Schweifibarkeit und besonders
sein verhaltnisméaBig billiger Preis werden in ihrer Gesamtheit von keinem
anderen Material erreicht. Der Anteil des Ni an der Gesamtmenge der in der

Abb. 55. Gitter und Anoden aus Ni fiir Postverstirkerrohren (Hersteller: Siemens-Roéhren-Werk).

Vakuumtechnik verarbeiteten Metallwerkstoffe ist daher sehr grof (schétzungs-
weise 75%, im Radiorohrenbau bis zu 95%). Zu den wichtigsten technischen
Anwendungen ist im einzelnen folgendes zu bemerken:

Halter und Zuleitungen fiir direkt und indirekt geheizte Oxyd-
kathoden. Enden des Haltedrahtes flachgedriickt und zu Hékchen gebogen;

Abb. 56. Elektrodensystem aus Ni von Rundfunkelektronenréhren mit Schutzgitter
(Hersteller: Telefunken-Osram).

Einklemmung des Heizdrahtes durch Driicken, evtl. zusitzliches Schweilen
(vgl. Abb. 159c).

Thermisch wenig beanspruchte Gitter. Bei Wickelgittern Halten
der Gitterdrihte durch achsenparallele Stibe, bei Flachgittern durch Ver-
stéifungsrahmen oder Haltestédbe senkrecht zu den Gitterdrahten (vgl. Abb. 55,
links und 56 b). Gegebenenfalls Haltedrahte eingewebt (Geflechtgitter, vgl. S. 149).
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Fiir Verstarkerrohren mit geringer Durchgriffsstreuung Stanzgitter (mit und
ohne Querrippen, vgl. Abb. 117).

Trager fir Oxydkathoden. Meist gebraucht fiir nicht eingebrannte Oxyd.-
schichten (,,uncombined‘-Kathoden,vgl.Abschnitt 21d 8.271). Bei direkt geheizten
Biandern und Dréhten ist nur geringer Anfederungszug zuléssig. Erhohung der
Haftfestigkeit der Oxydpaste erfolgt durch Aufspiralisieren von Ni-Draht auf
einen (hochschmelzenden, formfesten Kerndraht (vgl. Abb. 291). Fir indirekt
geheizte Hohlkathoden (Stromrichter) wird héufig zur VergréBerung der Trager-
fliche und zur Erhéhung der Haft-
festigkeit aufNi-Blech aufgeschweilites
Ni-Gewebe verwendet; fiir indirekt
geheizte Stabkathoden (meist diinn-

Abb. 57. Anodenschutzrohre gegen Riickziindungen Abb. 58. Pirani-Vakuummeterrohr mit gewendeltem

aus Ni in einem Oxydkathoden-Edclgasgleichrichter Ni-Heizdraht; MeBbereich 100 bis 1 - 10-® Tor, Spezial-

fiir 110 V, 40 A (Fabrikat: Afa Akk. A.G., 1932). ausfiihrung fiir Hg-Dampfgrofgleichrichter (Hersteller:
Osram).

wandige Rdohrchen) sind Manganfreiheit (Kathodenvergiftung!) und gleich-
m#Bige Wandstiarke (Temperatur-Homogenitit an der Oberfliche) wesentlich.

Thermisch niedrig belastete Anoden und Abschirmelektroden
aus Blech oder Drahtgeflecht (vgl. Abb. 56 u. 57). Wegen geringer Formfestigkeit
vielfach Eindriicken von Versteifungsrippen notwendig (vgl. Abb. 55). Uber
VergroBerung der Abstrahlfdhigkeit durch Aufrauhen (nicht durch Sandstrahl-
geblise) vgl. 8. 150; iiber Karbonisieren oder Verwendung engmaschiger Geflechte
an Stelle von Blech vgl. S.154 und Abb. 162, S. 149.

FuBschellen (vgl. z. B. Gen. El. Co 1I).

Getterkapseln (vgl. Abschnitt 24d, insbesondere Abb. 336, S. 310).

Heizdrahte, z. B. in Pirani- Manometern fiir Vakuummessungen (vgl.
Abb. 58).

Formkérper (Schrauben, Muttern, Nieten usw.). Nach der Formgebung
ist meist Vorentgasung notwendig.
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¢) Eisen.

(Chevenardl, Gehlhoffi, Krais I, Ribbeck I, UllmannI, Werkstoffhandbuchl.)

Tabelle 24. Materialkonstanten von reinem Eisen®*.

Spez. Gewicht 7,87—17,88
Mohshirte . .. 4,5
Schmelzpunkt (°C) . 1528—1535
Dampfdruck (Tor) vgl. Abb. 403, Anhang
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zu- kalt gewalzt bis 62 1,5%
gehorige Dehnung (%) vakuumgegliiht (700° C) 18—28 50—30%
Warmfestigkeit (kg/mm?) bei 700°C: ~~ 5
Streckgrenze (kg/mm?) 15—18
Kriechgrenze (kg/mm?) 189C 350°C 500°C ‘ 800°C | vgl. Abb. 49,
16—18 7 | 1,3—1,6 | 0,1—0,2 S. 53
Brinellhirte (kg/mm?2) . . . 45—80
Elastizitatsmodul (kg/mm?) 20 000—22000
Torsionsmodul (kg/mm?) 8200
Mittlere spezifische Warme 0—100°C | 0—400°C | 0—800°C 0—1000°C
(cal/g Grad) 0,111 0,128 0,165 | 0,170
Warmeausdehnungskoeffizient, 0—100°C| 0—300°C 0—500°C| 0—700°C| 0—1000° C
lin. (ec- 107) 125 ‘ 131 140 145 145
Karbonyleisen vgl. Abb. 59, S. 62
Wirmeleitfahigkeit 200C ‘ 400°C | 600°C ! 800°C | Armco-Eisen
(cal/cmsec Grad) 0,174 0,116 0,093 0,071 | vgl. Abb. 60
Spez. elektrischer Widerstand 200C 100°C | 400°C | 600°C 800°C
(£2 mm?/m) 0,096 0,15 ‘ 0,43 0,70 1,06
vgl. Abb. 50 u. 289; Armco-Eisen vgl. Abb. 60
Temperaturkoetfizient des elek- 200C 100°C 500°C | 800°C | 1000°C
trischen Widerstandes 5,2—6,2.10-3| 4,2-10~% | 2,5-10-3 | 0,93.10-3/0,25-10~3
Strahlungsvermogen (%) fir blank 40—44%
A = 0,665 u oxydiert 80 %
Magnetischer Umwandlungspunkt 768°C ‘ Ubergangstemperatur vom | 906°C
(vgl. Abb. 61) o- zum yp-Zustand
Umwandlungswarme (cal/g) 768°C 906°C | I
0 6,76 | ‘
Koerzitivkraft (Oerstedt) 0,1—0,3
Anfangspermeabilitiat 800—4000
(GauB/Oerstedt)
Maximale Permeabilitit 4800 Omet-Fe
(Gauli/Oerstedt) 4000 Armco-Fe
Magnetische Sittigung 4 #1(CGS) 21600

* Der Reinheitsgrad der untersuchten Proben ist in der Literatur nicht immer quan-
titativ angegeben, so daB} fiir hochstreines Te kleine Abweichungen von den Tabellenwerten

moglich sind.

Erzaufbereifung und Gewinnung. Handelsiibliches Schmiedeeisen oder Stahl finden in
der Vakuumtechnik meist nur dann Anwendung, wenn an Vakuumhohe oder Gasreinheit
keine besonders strengen Bedingungen gestellt werden oder eine dauernd arbeitende Pumpe
die austretenden gasférmigen Verunreinigungen entfernt (z. B. beim Hg-Dampf-Eisengrof-
gleichrichter). Tiir alle anderen Zwecke, insbesondere bei Anwesenheit von Glithkathoden,
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kann nur besonders reines Eisen (Schwedisches Spezialeisen, Elektrolyteisen oder Sinter-
eisen) Verwendung finden (vgl. z. B. Schenkel 7). GuBeisen ist wegen seiner grofien Poro-
sitdt und Unreinheit fiir Vakuumzwecke unbrauchbar.

Beim HiittenprozeB werden die (meist Fe,0; bzw. Fe O, enthaltenden) Erze im Hoch-
ofen einem Reduktionsvorgang durch C bzw. CO unterworfen, wobei gleichzeitig das
entstandene Metall von dem Gestein getrennt wird. Da das Metall dabei in hohem MaBe
Kohle und andere Verunreinigungen (S, Si, P usw.) aufnimmt, miissen diese durch ein
darauffolgendes Raffinationsverfahren (z. B. durch Einblasen von Luft, FrischprozeB)
entfernt werden. Das ist dadurch méglich, da8 die im Vergleich zum Eisen unedlen Ver-
unreinigungen leichter oxydiert werden als das Eisen selbst. Mit der Oxydation der letzten
Reste der ¥remdelemente wird jedoch erneut etwas Sauerstoff aufgenommen (,,Uber-
frischung‘‘), der durch Desoxydationsmittel (Mn oder Si in Form von Ferromangan bzw.
Ferrosilizium) entfernt werden muf}. Je nach dem Kohlenstoffgehalt unterscheidet man
FluBstahl (< 1,7% C, Weicheisen, Schmiedeeisen) und GuBeisen (> 2,5% C). Das so
gewonnene ,,gewerbliche Fisen‘ ist kein chemisch reines Produkt, sondern stellt Legierungen
des Eisens mit absichtlich zugefiigten oder ungewollt auftretenden Verunreinigungen dar
(C, Si, Mn, P, S, O,, H,, CO, N,), welche die physikalischen Eigenschaften weitgehend beein-
flussen. Selbst die reinsten ,,gewerblichen‘‘ Eisensorten enthalten stets mindestens 0,15%
dieser Verunreinigungen.

Erheblich reineres Fe kann durch Elektrolyse gewonnen werden, die in der Regel aus
heilen Ferrochlorid- oder Ferrosulfatldsungen (insbesondere Ferroammoniumsulfat) erfolgt.
Die Eigenschaften dieses Eisens héngen stark von den auch hier nicht zu vermeidenden
Verunreinigungen (H,, N,, S, C) und von der jeweiligen Durchfiihrung des Elektrolyse-
prozesses ab. Der mitabgeschiedene Wasserstoff macht das Elektrolyteisen hart und spréide;
0,03% H, verleihen ihm etwa dieselbe Hirte wie 0,4% C dem Stahl. Zur Weiterverarbeitung
mufB daher H, durch Erhitzen (am besten im HF-Vakuumofen, 950 bis 1000° C) oder durch
Umschmelzen entfernt werden. Nahtlose Fe-Rohre lassen sich unmittelbar durch Elektro-
lyse herstellen.

Noch reineres Fe ergibt die Verarbeitung von Karbonyleisen auf metallkeramischem
Wege (Sintereisen). Als Ausgangsmaterial dient in diesem Fall am besten Eisenoxalat.
Dieses geht beim Erhitzen an Linft in Fe, O, iiber, das dann durch Glithen im Hy-Strom zu
metallischem Fe reduziert wird. Uber dieses Fe-Pulver wird unter Druck CO (bei 150
bis 2000 C) geleitet. Es entsteht gasformiges Eisenkarbonyl [Fe(CO);], das von dem aus-
tretenden Druckgas durch Kondensation mittels Wasserkithlung als fast wasserhelle Fliissig-
keit (Siedepunkt 103°C) getrennt wird. Unter gewohnlichem Druck und in Gegenwart
von reinem Fe als Katalysator auf etwa 200° C erhitzt, zerfillt das Fe(CO); wieder in CO
und sehr reines Fe, das sog. Karbonyleisen, das als Verunreinigung nur noch etwas C und
O, enthédlt (MittaschZ). Nach Erhitzen in H,! enthilt das pulverférmig in den Handel
kommende Karbonyleisen weniger als 0,01 % C und keine nachweisbaren Mengen O,; es
dient als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von Sintereisen. Infolge seiner geringen
KorngroBie (groBe gegenseitige Berithrungsflichen) und des hohen Reinheitsgrades (un-
gehemmtes Kornwachstum) 146t sich dieses auch ohne Vorpressen bei 1100 bis 1200° C,
also weit unterhalb des Fe-Schmelzpunktes, in H,-Atmosphire einwandfrei zu kompaktem
gut weiter verarbeitbarem Metall 2 sintern (vgl. Schlecht 7). Durch die metallkeramische
Gewinnung werden Verunreinigungen (namentlich gasférmige), die sonst beim Umschmelzen
aus den Winden des Tiegelmaterials in das Kisen eindringen, vollig vermieden.

Tabelle 25 gibt eine Zusammenstellung der fiir vakuumtechnische Zwecke wichtigen
Eisensorten.

Rohverarbeitung. Die spanlose Verformung von gewerblichem Eisen erfolgt
bei groBen Stiicken meist in der Warme mit nachtréglichem Abbeizen des ent-
standenen Zunders und Entgasung in H,- Ofen. Wenn dies wegen der GroBe des
Werkstiickes nicht moglich ist (z. B. bei sehr groBlen Gleichrichtergefifen,
vgl. Abb. 65) ist das Material zu sanden_und zu polieren. Die giinstigste Ver-

1 Die Entkohlung beginnt schon bei 250° C unter Bildung von Methan.
2 Die Tiefziehfihigkeit von so gewonnenem Fe-Blech ist ungefihr so grol wie die
von Cu.
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Tabelle 25. Vakuumtechnisch wichtige Eisensorten.

beeicme PVIRICEIESC] Mo, | Cwe
1. Stahl (Schmiede- ‘ <1,7% C
eisen) ‘ > 0,15% andere
Verunreinigungen Grofle Hirte, ‘
FluBleisen, z. B. 0,06—0,14% C Héngaﬁkeiﬁdurch:
Al (Kru 0,01—0,08 Si schrecken, . L. .
{(Krupp) 160,32 Mn Schmiedbarkeit Grofigleichrichtergefale,
0.008—0,02 P ‘ -s_ghlrmbleche und -kiihl-
0.00—0.03 S |{ korper;  Vakuumpum -
’ ’ ( pen, -spektrographen,

2. Armco-Eisen (Ver- I I1 | Hohe Duktilitat, -oszillographen; zerleg-
einigte Stahl- C ~-0,013% 0,023’ Korrosionsfestig- bare Rontgenrshren.
werke) Mn 0,017% 0,025 | keit, besonders

Si Spuren 0,007 | gut schweilbar |
P 0,006% 0,007 ‘
S 0,015% 0,020 !
|Cu 0,050%  — |

3. Weich-Eisen, z. B. 1 Bis zu 0,07% C, Geringe Harte, ' Dichtungsvorlagen {fir
Elektro-Sonder- wenig Si, Mn und O, | groBle Zahigkeit, GroBgleichrichter.,
weicheisen W. W. ! gut schweillbar
(Krupp) | |

4. Svea-Eisen (Sve- @ 0,09% C i Weich Elektroden und Halte-

~dish 1r0nandSteel} 0,09 Mn ‘ 1 driahte in Elektronen-
Corp. *) 0,02 Si rohren (Ersatz fir Ni),
0,05 P Hg-Dampfrohren und

0,004 S anderen Ionenrdhren

i 0,01 Cu (Glithkathodenstrom-

5. Vakuumgeschmol-: 0,017% C AuBerst weich und Yi'lghﬁep,htGllm? hcg&
zenes Elektrolyt- | 0,035 Mn und zidh 5’..?}10 rlcClgr, leuc )
eisen (Herdus) I 0,009 Si Irod}ifn’ > 1 ampg}ll,l

L 001 P ndi atf)rrohren), Full-
b 005 S kerne fiir Graphitanoden
()’0(68 Ni (Hochfrequenz-
’ entgasung!).

6. Sintereisen < 0,001% C Sehr weich Wie 4 und 5, besonders
,,Ommet* (Deut- | < 0,01 Si geeignet fiir Rohren mit
sche Glihfaden- | < 0,01 P empfindlichen Kathoden
fabrik) < 0,01 Mn (z. B. fir Strahlungs-

> 99,98 Fe ‘ schutzbleche in Topf-
Glithkathoden).

* Vgl. Todd 1.

arbeitungstemperatur richtet sich nach der Zusammensetzung. Die in der
Vakuumtechnik bevorzugt angewandten Eisensorten (z. B. Armco-Eisen)
diirfen im allgemeinen bei Temperaturen zwischen 850 und 1050° C nicht ver-
formt werden, da in dieser , kritischen Zone‘ das Material keinerlei Verarbeitung
vertragt (Briichigkeit). Bei Spezialeisen (Svea, Ommet) fiur abgeschmolzene
Entladungsrohren wird die Verformung wegen der Oxydation des meist diinnen
Materials nur in kaltem Zustand vorgenommen.

Physikalische Eigenschaften und Verarbeitung. Sowohl das gewerbliche
wie das reine Eisen verfestigen sich bei der Kaltverformung (vgl. Abb. 45).
Durch Erhitzen (itber 500°C ungefahr 30 min) 146t sich die durch Kalt-
- bearbeitung entstandene Verfestigung wieder riickgéingig machen (vgl. Abb. 46).
Bei normalen Entgasungstemperaturen (vgl. Abschnitt 10b, S. 123) tritt also
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eine vollkommene Entfestigung des Fe ein. Das Rekristallisationsdiagramm

von reinem Elektrolyteisen zeigt Abb. 3,

S. 4.

Die physikalischen Eigenschaften von gewerblichem Eisen hidngen stark
von seiner jeweiligen Zusammensetzung, insbesondere von seinem C-Gehalt ab:
Durch C-Zusatz steigt die mittlere spezifische Warme (1% C: 0,118 cal/g Grad),

‘Wirmeausdehnungskoeffizient zweier Sorten von Widerstand von Armcoeisen (99,92% Fe), abhingig von

Karbonyleisen, abbingig von der Temperatur
(J.B. Austin 2).

der Temperatur (Powell 1).

die Brinellhdrte wichst (1% C: etwa 240 kg/mm?, gegliiht), der mittlere Aus-
dehnungskoeffizient fallt etwas (1,2% C: etwa 134-10-7 zwischen 0 und 500°C),
der spez. elektrische Widerstand steigt (1% C: 0,145 £ mm?2/m bei 18° C), die
Zugfestigkeit steigt (1% C: 80—100 kg/mm?, gegliiht), die Dehnung fallt (1% C:

/e
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Abb. 61. Intensitit der Magnctisicrung von Fe, Ni und
Co in Abhingigkeit von der Temperatur (Tammann 1).

10—20%, gegliiht), die Neigung zur
Rostbildung nimmt zu. Wie empfind-
lich kleinste Verunreinigungen auf
die physikalischen Eigenschaften des
Eisens einwirken, zeigt der Vergleich
der Kurven des Ausdehnungskoeffi-
zienten in Abb. 59 von geschmolzenem
Karbonyleisen gegeniiber metallkera-
misch gewonnenem Material, bei
dem die Verunreinigungen aus der
Schmelztiegelwand vermieden sind.

Uber Wirmeleitfahigkeit und spez. elektrischen Widerstand von Armco-Eisen

vgl. Abb. 60.

Die Zugfestigkeit des hichstreinen Eisens sinkt mit steigender Temperatur
und erreicht bei 700° C Werte unterhalb 5 kg/mm?2. Seine Duktilitét ist nicht so
groB3 wie die von Ni (Schwierigkeiten beim Tiefziehen, doch gutes Biegen und
Falzen). Es liBt sich leicht hochglinzend walzen und polieren, doch wird die
spanabhebende Verformung durch seine hohe Dehnbarkeit und Plastizitit

sehr erschwert.

Fe verliert seinen Ferromagnetismus erst bei 768° C (magnetischer Umwand-
lungspunkt, vgl. Abb. 61). Dies ist fiir dic Entgasungserhitzung mit Hoch-
frequenz und in solchen Fillen von Bedeutung, wo auch bei hohen Temperaturen
die magnetische Schirmwirkung des Fe erhalten bleiben soll, z. B. fiir wechsel-

»

spez.elektr Widerstandg S
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stromgeheizte Aquipotentialkathoden von etwa 8500 C Betriebstemperatur. Die
Legierungen des Eisens mit den ferromagnetischen Metallen Co und Ni sind
ebenfalls magnetisch (vgl. Messkinli). Die Umwandlungspunkte solcher Legie-
rungen in Abhingigkeit von der Zusammensetzung sind in Abb. 62 wiedergegeben
(vgl. auch die Kurve fiir NiCo, Abb. 52). Uber o
den spez. elektrischen Widerstand von reinem ftn
Fe vgl. Abb. 50, S. 54. 0 v
Bei der Verwendung von gewerblichem Eisen ’_—_\\/
fir dic Wandung von Vakuumgefiflen, z. B.

80 /
Grofigleichrichtern, ist die Wasserstoffdurch- w

lassigkeit von Wichtigkeit (vgl. Abb. 43 und 54). § ..
i i i | New
Der durchdiffundierende Wasserstoff ist wahr- \ /
scheinlich atomar. Besonders grof ist die Dif- i \
fusion dann, wenn bei Wasserkiihlung von Eisen- ? yl
gefiBen durch Elektrolyse des Wassers einato- /
marer Wasserstoff an der GefaBBwand frei wird. \/j
Borelius I ermittelte bei einer Stromdichte l —

3 2 . . . : VR w 60 sobew-%100
von 10 2 A/em? cine Wasserst‘offdl.ffusmn, die ) Wi b2 G ()
ohne Elektrolyse etwa einer Diffusion von ge- i)
wohnlichem Wasserstoffgas bei 17 Atmosphéiren ~ 200- 62 Magnetische Umwandungs-

. cmperaturen von Fe-Co- und Fe-Ni-

Gegendruck entsprechen wiirde; iiber Werte Legierungen (Kithlewein 1); links der
der Diffusionszahl zwischen 20 und 95° C vgl. L’l’s‘;ilgegéﬁ‘ﬁi}s:lzfng’egl%tm fgﬁfﬂflfl‘g
Tabelle 26. Fiir abgeschmolzene Grofigleich-
richter wird auf Grund des letzten Mefl3wertes der Tabelle 26 Kiihlung mit
wasserstoffionenfreien Flissigkeiten empfohlen (Dillenbach I, Lehmann ).

Die Diffusion wird wahrscheinlich durch den an den Korngrenzen ange-
sammelten Kohlenstoff erleichtert.
Hierfiir Spricht die Erschwerung Tabelle 26. Wasserstoffdiffusion durch

: : Ny wassergekiihlte nahtlos gezogene
d'er Wasserstoffdﬁfusmn durch Ali Stahlrohre. Bezogen auf 20°C und 760 Tor.
tieren (Lewkonja I; vgl. auch

Temperatur

S.157) und die Beobachtung, daB "<"Pgater Dt Zabl Autor

die Wasserstoffdurchlissigkeit mit \
zunehmender Korngréfle des Fe 28 3’4;04"(1)619_7 B.BO.2
sinkt 1 (vgl. Abb. 63) und mit zu- 90 408-10— B
nehmendem C-Gehalt steigt (vgl. 95 3640-10~7 Dillenbach 1
Abb. 64).

Die Verdampfungsgeschwindigkeit von reinem Fe ist erfahrungsgemif
geringer als die von Ni?, die Kathodenzerstdubung in den meisten Gasen,
besonders in Hg-Dampf, ebenfalls kleiner als die des Ni. Die Warmeabstrahlung
von Fe-Elektroden 148t sich durch Polieren, Mattwalzen, Beizen, Oxydieren
und Karbonisieren in weiten Grenzen verdndern.

1 Im Gegensatz hierzu fand Smithells 3 gleiche H,-Diffusion fiir feinkérniges und
grobkristallines entkohltes Eisen.

2 Die bisher bekanntgewordenen Dampfdruckmessungen (vgl. Abb. 403, Anhang) zeigen
im Gegensatz dazu einen etwas héheren Dampfdruck des Fe gegeniiber Ni, was auf Ver-
unreinigungen des Fe zuriickzufiihren sein diirfte (gewerbliches Fe?). Versuche der Ver-
-fasser mit Ommeteisen ergaben bei 900° C im Hochvakuum innerhalb 10 min keinerlei merk-
baren Beschlag an der 0,5 cm entfernten Glaswand eines Versuchskolbens, wihrend reines
Ni unter gleichen Versuchsbedingungen einen deutlich sichtbaren Niederschlag verursachte.
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Chemische Eigenschaften. Reinstes Fe ist wesentlich korrosionsfester als
gewerbliches Fel. Bei langerem Lagern mul} es jedoch durch einen Paraffin-
olfilm gegen Rosten geschiitzt werden, der vor dem Einbau des Teiles in die
Roéhre durch Abwaschen mit Tetrachlorkohlenstoff entfernt wird. In sauer-
stoffhaltigen Vakuumréhren oxydiert Fe unter Bildung von Anlauffarben.
H,0-Dampf wird durch rotglihendes Fe

7 ,

100042 ‘ 5 T . ] zu H, und Fe;O, umgesetzt. In Vakuum-
o5 < Formwachstum /"”}f’m i réhren sind Eisenoxydschichten sehr uner-
E}yi/ o~ - i wiinscht, da sie eine dauernde Quelle von
§ % \\‘\ 1 Gas bilden. Thre Beseitigung gelingt leicht

2 durchyelossene fo-Menge be/ 850 7 durch Vorerhitzung des Eisens in H, oder
71— | : : im Hochvakuum bei 900 bis 9509 C. Ahnlich
. ’ i wirkt der in gewerblichem Fe stets ent-

0 w0 2 K7 w kR & .
Slihdower haltene Kohlenstoff, der schon bei Tempe-
5 % 7 7 0% 25 Taturen von 4009 C zu einer dauernden Gas-
durchgelassene Hy-Menge abgabe (CO, CO,) ins Vakuum fithrt, die

Ab}u. 63. Zusamn}cnhang '/l‘wischcll K_orngrij[&e, auf einer Reduktion der im Eisen vor-

Glithdauer um%:\(;tie‘l":%lié(:)tlfl(}l;:‘;])w-lnsslgkmt von handenen Oxyde durch C beruht und bei

gewerblichem Eisen nahezu unbegrenzt an-

dauvert. Fiir abgeschmolzene VakuumgefdBe ist daher gewerbliches Fe nur
bei Temperaturen < 100°C verwendbar.

Gegen die Einwirkung von Hg (flussig und dampfformig) ist Fe auch bei

hohen Temperaturen weitgehend unempfindlich ?; es ist daher als Werkstoff

in quecksilberhaltigen Tonen-

m% 2 Gt réhren unentbehrlich. Mit N,
4 &M 5% scheint?® Fe im Hg-Dampf-
5 g o~ 7% bogen ein Nitrid zu bilden,

%’: o ——— ] 4951 das fiir Temperaturen <800°C

E\,J stabil ist. H, wird von Fe

Ly gs%5_| atomar gelost. Die Loslich-

g / keit fiir H, zeigt zwischen 880

27 und 900° C ein rasches An-

N 2 ,J‘\ 979 | wachsen; bei Atmosphiren-

/ \MWMT druck und 850°C werden etwa

7 ““"W"""/Armm%;:f 0,26 mg H,/100 g Fe aufge-
L AL 1] nommen, bei 1400° C etwa

¢ 7 ‘ me‘; e i | mg (vgl. Abb. 44). Durch

Abb. 64. Wasserstofidurchliissigkeit von Stihlen bei 8500 C; 5mm  verdiinnte H,SO, und HCI
Wandstirke, 760 Tor Druck, Diffusionsoberfliche ctwa 26 cn?; wird Fe unter Bi]dung ent-
Wasserstoffmengen bezogen auf 0" C und 760 Tor (Lewkonja I).

sprechender Oxydulsalze auf-

gelost. Konzentrierte HNO, eignet sich wegen der auftretenden Passivitits-
erscheinungen nicht als Reinigungsmittel. Gegen Na und K ist Fe weitgehend
bestandig.

! Durch Alitieren 1aBt sich der Widerstand gegen oxydierende Einfliisse bedeutend
erhohen (Auflenwandung von wassergekiihlten Grofigleichrichtergefafien; vgl. K. Wendt1).

% Bei sehr langer Einwirkung heiBer ionisierter Hg-Diampfe 148t sich jedoch eine Be-
netzung von Fe-Oberflachen durch Hg feststellen (oberflichliche Amalgamierung von Fe-Elek-
troden in Hg-Gleichrichtern).

3 Nach Untersuchungen von Déllenbach I an FluBeisenblech in GroBgleichrichtern.
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Technische Anwendungen. Einen Uberblick iiber die wichtigsten Anwen-
dungen des Fe in Vakuumréhren gibt die letzte Spalte der Tabelle 25. Gewerb-
liches Fe ist in praktisch allen vorkommenden Dimensionen, Vakuumspezial-
eisen (Svea, Ommet) in Form von Stiben bzw. Drihten (5—0,05 mm &) und

Abb. 65. Vakuumkessel mit Kathodendffnung (im Vordergrund) und Deckelplatte mit Kiihleinsatz (links
hinten) aus FluBeisen eines 8000 A-Hg-Gleichrichters {Hersteller: Siemens-Réhren-Werk).

Blechen (> 0,03 mm Dicke) handelsiiblich. Die allgemeine Anwendung von Fe
in abgeschmolzenen Hochvakuumrshren verhinderte bisher (trotz des billigeren
Preises gegeniiber Ni) die ungeniigende Reinheit (C-Gehalt!), vgl. Simon 2;

Abb. 66. Anodengitter aus Fe in einem Hg-Stromrichter.

neuerdings beginnt hochstreines Fe auch dort als Elektrodenmaterial Ver-
wendung zu finden. Gegeniiber Ni bietet Fe im Réhrenbau folgende Vorteile:

Unempfindlichkeit gegen Hg. GroBgleichrichtergefifie (Cooper-He-
witt 1, Abb.65) und -innenaufbauten (Anodenschutzschirme, Kiihlsysteme,
Abb. 215a); Anodengitter fiir Stromrichter (Abb. 66); Gitter und Schirme in
Glithkathoden-Stromrichtern mit Hg-Dampffiillung (Abb. 67); Hg-Diffusions-
pumpen (Abb. 68); Zuleitungen fiir fliissiges Hg in Gleichrichter- und Schalt-
rohren.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik, 5



66 5. Unedle Metalle.

Abb. 67. Hg-Dampf- Glithkathoden-Stromrichterrshren; Gitter und Strahlungsblech aus Ommet-Sintereisen,
Anoden aus Elektrographit. a) Sperrspannung %, = 15 kV max., Spitzenstrom i, = 12A;b)u, =5 KV max.,
i, = 30 A; vgl. Abb. 111, unten (Herstcller: Sicmens-Roéhren-Werk).

Abb. 68. Dreistufige Hg-Diffusionspumpe aus Stahl (vgl. Gaede I; Hersteller: E. Leybolds Nachf.).
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Leichte Hochfrequenzerhitzung. Schneller Temperaturanstieg (Gra-
phitanoden werden vielfach aus diesem Grunde mit einem Fe-Kern ver-
sehen, vgl. Abb. 111); bessere Entgasbarkeit abgeschirmter Fe-Elektroden in

Abb. 69. Spritzziindung fiir Hg-Glasgleich- Abb. 70. Tauchziindungsstutzen eines Hg-Gleichrichters,
richter, schematisch. schematisch (vgl. Linn 2).
e magnetisch bewegter Fe-Tauchkorper a Ziindfinger mit W-Spitze; b Hg-Kathode; ¢ Ziindstrom-
(vgl. Issendorff 2, SSW 4§). durchfithrung; d beweglicher Fe-Anker; e Ziindspule;

f Glashiille des Ziindfingers.

geschachtelten Elektrodensystemen (konzentrische Mehrgitterrshren!) und sehr
kleiner Elektroden.

Magnetische Bewegung von Vakuumréhreninnenteilen. Ver-
dringungskorper in Hg-Schaltréhren und Vakuumverschliissen mit Hg (Abb. 258);

-~ mm

Abb. 71. Hochvakuumschaltrohre fiir Schwachstromrelais; Schalthebel aus magnetisch bewegtem Ommet-
Eisenblech (Hersteller: Siemens-Rohren-Werk).

Spritz- und Tauchziindungsanker fiir Hg-Gleichrichter (Abb. 69 u. 70); Schalt-
hebel in Hochvakuumschaltern (Abb.71); Hammer zum Offnen abgeschmolzener

Abb. 72. Wolframglithkathode einer Diagnostik-Rontgenréhre mit Kathodenkalotte aus reinem Fe
(vgl. Ungelenk 2; Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke).

Gasbehalter unter Vakuum (vgl. Abschnitt 20b, Abb. 257); Verschiebung von
Elektroden unter Vakuum in Versuchsréhren.

Geringe Verdampfungsgeschwindigkeit bei Erhitzungbzw.Ionen-
bombardement (Kathodenzerstaubung). Anoden in Elektronenrchren; Richt-
zylinder und Kalotten in Réntgenréhren (Abb. 72); Elektroden in Tonenrshren

5*
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(Glimmlichtgleichrichter, Hochspannungs-Leuchtréhren, Glimmlampen, vgl.
Abb. 324 u. 325, HF-Amplitudenlampen, vgl. Abb. 73).

* If\l\
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Abb. 75. Kennlinie eines Eisen-
wasserstoffwiderstandes;
Grenzen des Regelspannungs-
bereiches ¥ p min : YR max _21:3;
erreichbare Konstanz des ge-
regelten Stromes (ig): £ 3%.

Abb. 73. Amplitudenglimmlampe mit
Drahtkathode aus Ommet-Eisen.

Abb. 74. ZEiscnwasserstoffwiderstinde;
a fiir 1,3 A, 10 bis 30 V; b fiir 1,1 A,
50 bis 150 V
(Hersteller: Siemens-Rohren-Werk).

Abb. 74.

Abschirmung des Erdfeldes und fremder
magnetischer Stérfelder. Kathodenstrahloszillo-
graphen (Lubszynskil), Eingangsverstirkerrchren
in eng zusammengebauten Mehrfachverstirkern
(Anoden!); vgl. auch Schwarzenbruch 1.

Ein weiteres Anwendungsgebiet sind die sog.
Eisenwasserstoffwiderstinde (Abb. 74), Va-
kuumréhren mit glithlampenéhnlich montiertem
reinstem Fe-Draht (vakuumgeschmolzenes Elektrolyt-
oder Sintermaterial) und H,-Fiillung von 30—100Tor,
die wegen ihrer eigenartigen Stromspannungskenn-
linie (Abb. 75) zur Konstanthaltung des Heizstroms
von Glithkathoden gegen Spannungsschwankungen
verwendet werden (Theorie vgl. Busch I).

Stahlkugellager werden bei Rontgenrdhren
mit schnell rotierender Antikathode (vgl. Abb. 28

und Ungelenk 1) verwendet, Fe- GefaBwénde (an Stelle von Glas) bei ,,Ganz-
metall“-Verstdrkerrohren (vgl. Abb. 386).
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d) Kupfer.
(Borchers 2, Bureau of Standards 2, Tafel 7, Werkstoffhandbuch 2.)
Tabelle 27. Materialkonstanten von reinem Kupfer.
Spez. Gewicht 8,9 (gegliiht)
Schmelzpunkt (° C) 1083
Dampfdruck (Tor) . vgl. Abb. 403 (Anhang)
ioleed 2 gegossen 16—20 | 156—25%
B ) (ot | gestiht G507C 11y | 2124 | 38—50%  val Abb. 45
bei 200 € kalt gewalzt 40—45 2—4% und 46
(60——70% ‘
| .
S . 2000 C ‘ 4000 C 7000 C ! Werte bei geringer Zerreil3-
Warmfestigkeit (kg/mm?) . | 757 18 | 519 \ geschwindigkeit in Abb. 47
| \
Kriechgrenze (kg/mm?) 20°C ‘ 200" C 400°C
i 7 5 \ 14
geglitht (650°C 1h) | 20°C 500° C
. . ~~ 40 18
Brinellhdrte (k 2
rinellhrte { g/fnm ) kaltgereckt | 200 C
| 80—120
Elastizitatsmodul geglitht (650°C 1 h) 200 C 400°C
(kg/mm?) 12600 7100
Mittlere spezifische Warme 17°C 0—360° C |360—5809C.580-—780°C 780—1000° C
(cal/g Grad) 0,09 0,140 0,125 ‘ 0,09 0,118
Wirmeausdehnungs- 0-—100° C [100—200°C|200—300°C300—400°C]400—5000C|500—600°C
koeffizient, lin. (e-107) 165 173 180 ‘ 189 197 205
Wirmeleitfihigkeit 200C 265°C 625°C
(cal/cmsec Grad) 0,92 + 3 I 0,888 0,842
Spez, elektrischer Wider- gegluht (6500 C1 h) 200 C 200°C 5000 C
stand bei20° C(Qmm2/m) (Vgl auch Abb289) 0,0172‘0,0178 R 0,030 ~ 0,053
Temperaturkoeffizient des 0—100°C
elektr. Widerstandes 3,9—4,2-10-8
Strahlungsvermdégen (%) ~ 17
bei 4 = 0,665 pu -~

Erzaufbereitung und Gewinnung. Die Gewinnung des Cu aus seinen Erzen (Nord-
und Siidamerika, Ostasien, Afrika) erfolgt durch verhaltnisméifig komplizierte Hiitten-
prozesse: Sulfide und gediegenes Cu enthaltende Erze werden meist durch Rést-, Reduktions-
und Schmelzprozesse, Oxyderze auf nassem Wege (durch chemische Methoden) verarbeitet.
Das Produkt dieser Verarbeitung ist ein noch stark verunreinigtes Rohkupfer, das neben
98—99% Cu wechselnde Mengen simtlicher Schwermetalle (Zn, Fe, Ni, Pb, As, Sb, Sn,
Bi, Au, Ag, Pt) enthilt. Dieses Rohkupfer wird entweder durch Elektrolyse oder durch
Raffination im SchmelzfluBl gereinigt. Wegen der groBeren Reinheit des Endproduktes
ist fiir vakuumtechnische Zwecke ausschlieflich Elektrolytkupfer brauchbar.

Fiir den Elektrolyseprozef wird das Rohkupfer in Platten gegossen, die als Anoden in
ein Bad mit durch Schwefelsdure angesauerter Kupfervitriollosung gebracht werden. Als
Kathode dient reinstes Cu-Blech. Bei Einhaltung bestimmter Bedingungen (50°C, Er-
neuerung des Badinhaltes durch Zirkulation, geeignete Zusammensetzung des Elektrolyten
und geeignete Stromdichte) scheidet sich an der Kathode sehr reines Cu ab, wahrend die
metallischen Verunreinigungen teils im Anodenschlamm, teils gelost im Bad zuriickbleiben.

Cu enthilt stets eine gewisse Menge Sauerstoff in Form von Kupferoxydul, der in groﬁeren
Mengen den Schmelzpunkt, die Feqtlgkeltselgenschaften und die Leitfahigkeit des reinen
Metalls herabsetzt und bei Glihprozessen in H,-haltiger Atmosphére zur Bildung feiner
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Risse im Material fithrt (,,Wasserstoffkrankheit*). Fiir die technische Weiterverwendung
wird daher das so gewonnene Kathodenkupfer nochmals umgeschmolzen und (evtl.
nach Zusatz von Desoxydationsmitteln) in Barren gegossen. Bestes amerikanisches Elektro-
Iytkupfer besitzt einen Cu-Gehalt von 99,96—99,99%. Es enthélt als Verunreinigung nur
noch O, und Spuren von Sb, Zn, Sn, Si und Fe, dagegen kein Mn, Ni, Co, Bi und As.
Ein einfaches praktisches Hilfsmittel zur Beurteilung der Reinheit des Materials ist die
Ermittlung der elektrischen Leitfihigkeit. Fiir Elektrolytkupfer gelten die Normen?! der
Tabelle 28. Weichgeglithtes Cu mit einer Leitfahigkeit > 58 (entsprechend dem genannten
amerikanischen Elektrolytkupfer) geniigt allen Reinheitsanforderungen in Vakuumrshren.

Be, das als Desoxydations-

Tabelle 28. Genormtes Elektrolytkupfer. mittel oder zur .Harpung
dem Cu oft beigemischt
Cu-Sorte Leitfahigkeit  wird, ist vakuumtechnisch

Y 2 .
(m/2 mm?) unbedenklich, setzt aber

die elektrische Leitfahig-

Cu, weichgeglitht (600°Cy. . . . . . . . . . ‘ > 57 . y

Cu, kaltgereckt (Zugfestigkeit > 30 kg/mm?): keit stark h?rab (vgl. 8.91).
g >1lmm . . . . .. .. ... | =56 Verarbeitung und phy-
g<lmm............. | =55 sikalische Rigenschaf-

ten. Elektrolytkupfer
148t sich wegen seiner grofien Duktilitdt gut schmieden, walzen, driicken und
ziehen, und zwar auch in kaltem Zustand, was fir vakuumtechnische Zwecke
wichtig ist. Bei der Verarbeitung tritt wie bei den meisten Metallen eine
Verfestigung ein (vgl. Abb. 45, S. 49); das zwischen den Verformungsprozessen
einzuschaltende ,,Weichglithen* wird zweckmifBig in H,- Ofen bei 600—650° C
vorgenommen 2. Die fertigen fiir den Einbau in die Vakuumréhre bestimmten
Einzelteile werden ebenfalls im H,-Ofen (6500 C) oder auch im Hochvakuum-
ofen (etwa 5500 C) gereinigt bzw. von Fremdgasen befreit. Noch héhere Tempe-
raturen sind unbedingt zu vermeiden, da die hierbei eintretende Kornvergrébe-
rung die Festigkeitseigenschaften sehr herabsetzt (,,Ubergliihen, vgl. Abfall
der Bruchdehnung in Abb. 46; Rekristallisationsdiagramm bei RassowI).

Cu 146t sich bei Anwendung gewisser VorsichtsmaBregeln mit fiir Vakuum-
zwecke geniigender Reinheit und Dichte in atmosphirischer Luft gieBen (z. B.
bei der Herstellung von Rontgenanodenschiften). Als Ausgangsmaterial dient
Elektrolytkupfer, als Schmelztiegel Graphit. Zur Verhinderung einer Gas-
aufnahme wird die Schmelze mit einer Schutzdecke (Holzkohlenstaub, Borax)
versehen. Unmittelbar vor dem Ausgielen in die Graphitformen werden geringe
Mengen eines Desoxydationsmittels (Mg, Be-Cu-Legierung) zugesetzt. Um einen
dichten GuB zu erhalten, werden die Formen wihrend des Erstarrungsprozesses
geschleudert. Vakuumtechnisch einwandfreier ist der GuB im Hochvakuum,
bei dem ohne Zusatz von Desoxydationsmitteln pulverférmiges Cu in einer
Graphitform im Vakuum niedergeschmolzen und zum Erstarren gebracht wird.
Die so erhaltenen GuBstiicke sind auBerordentlich dicht und gasfrei.

Auch auf metallkeramischem Wege ist sehr reines Cu herstellbar. Haufig werden
Pressen und Sintern gleichzeitig vorgenommen (610° C, Skaupy I). Die Zug-
festigkeit erreicht in diesem Fall 26 kg/mm?. Handelsiiblich ist auflerdem speziell
fiir Vakuumrohren hergestelltes, im Vakuum aus Elektrolytkupfer geschmolzenes
Metall. Es enthdlt etwa 1—2% (als Desoxydationsmittel und zur Hértung
zugesetztes) Mn. Dieser Umstand und der gegeniiber Elektrolytkupfer etwa
10mal hohere Preis stehen vielfach der Verwendung dieses Materials entgegen.

"1 Din-VDE 0201.
2 Da das Elektrolytkupfer oxydulfrei ist, ist das Glithen in H, nicht nachteilig.
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Cu erleidet in weichgegliihtem Zustand bei Zimmertemperatur schon bei
geringen Belastungen merkliche plastische Forménderungen. Es hat keine
ausgepragte Streckgrenze; die ermittelten Festigkeitswerte sind umso kleiner,
je lainger die Versuchsdauer ist (die in Abb. 47 angegebenen Kurven fiir Warm-
festigkeit und Bruchdehnung beruhen auf Messungen iiber mehrere Stunden).
Fir Vakuumrohrenkonstruktionen ergibt sich daraus die Vorschrift, Kupfer-
teile bei erhohter Temperatur keinerlei mechanischer Dauerbelastung auszu-
setzen. Ferner ist, wie der Verlauf der Kurve fiir die Warmbruchdehnung in
Abb. 47 zeigt, eine Warmverformung oberhalb 300°C wegen der in diesem
Gebiete geringeren Dehnbarkeit zu vermeiden. Wegen der Weichheit und
Zéahigkeit des Materials ist die spanabhebende Verformung schwieriger als bei
Ni; man verwendet deshalb hierfiir meist Cu mit (hirtendem) Be-Zusatz
(1—2,5% Be, vgl. S.91).

Die Verdampfungsgeschwindigkeit ist relativ grol3, etwa eine Zehnerpotenz
grofler als die von Ni (vgl. Abb. 403, Anhang). Die Betriebstemperatur von
Cu-Teilen in Vakuumrohren darf deshalb im allgemeinen 400—5009 C nicht
iiberschreiten.

Fiir den elektrischen Widerstand von Cu gilt bei hoéheren Temperaturen:

R, = 0,0172 [1 + 0,0041 (¢ — 20) -+ 0,00000043 (¢ — 20)2] 2 mm2/m.
Durch Zusatz von Be wird der elektr. Wider-

. S Tabelle 29. Diffusion von H,
stand bedeutend v.(,rgrOBert (vgl. S. 91)-: durch Cu (1 mm Wandstirke)
Der Hauptvorteil des Cu als Vakuumréhren- bei 120 Tor (Smithells 3).

werkstoff liegt in sciner groflen Dichte gegen-
iiber der Diffusion von Gasen?! (vgl. Tabelle 29
und Abb. 54), die es gestattet, auch sehr

Temperatur | Diffundierte H,-Menge *
°C ‘ cmd/em?® h

| 105
diinne Gefiflwandungen aus Cu fiir abge- ;g‘g %’2?1%)95
schmolzene Rohren herzustellen, und in seiner 330 8,6-10-%
auBerordentlich groen Wérmeleitfahigkeit, die 350 13-10-°

. . .. 395 39-10-%
eine besonders wirksame Kiithlung hochbelaste- 450 110- 10-5
ter Elektroden ermdéglicht (vgl. Abschnitt ,,An- 457 124-10-5
wendungen). * Bezogen auf 0°C und 760 Tor.

Chemische Eigenschaften. In trockener Luft
von Atmosphiarendruck und Zimmertemperatur wird Cu nicht, von feuchter
und kohlensdurehaltiger Luft dagegen rasch (unter Bildung einer Schicht von
basischem Karbonat, ,,Griinspan‘‘) oberflichlich angegriffen. Das letztere gilt
besonders fiir weichgegliihtes Cu. Beim Erhitzen in sauerstoffhaltiger Atmosphére
tritt eine oberflachliche Oxydation auf (ab 200° C Bildung von Anlauffarben).
Diese Erscheinung ist beim Aktivierungsprozef8 von Oxydkathoden, bei dem O,
frei wird, wesentlich, da der am Cu gebundene Sauerstoff bei héheren Tem-
peraturen der Cu-Elektrode mit der Zeit wieder frei wird und die fertig
aktivierte Kathodenschicht vergiften kann.

Bei Erhitzen von Cu in reinem H, wird dieser vom Cu aufgenommen (vgl.
Abb. 44, S. 47); bei Cu-Sorten, die nicht oxydulfrei sind, tritt hierbei eine

1 Bei kleinkristallinen Cu-Gufistiicken scheint allerdings gelegentlich eine merkliche
Diffusion von H, vorzukommen (Vakuumverschlechterung bei wassergekiihlten Réntgen-
réhren). Gutes gezogenes Material ist kurzzeitig auch in glithendem Zustande gegen Luft

von Atmosphirendruck praktisch hochvakuumdicht (Entgasen von Senderéhrenanoden
bei Rotglut!).
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Reduktion des Oxyduls unter Bildung von Wasserdampf ein. Da dieser im
Gegensatz zu H, nicht durch das Metall hindurchdiffundieren kann, sprengt er es

Abb. 76. Kupferstifteinschmelzung
an Vollglasgeriist mittels Glaslinse;
Stift mit Cu-Folie umgeben; MaB-
zahlen in mm (vgl. S. & H. 4).

bei weiterem Erhitzen unter Bildung feiner Risse
(Wasserstoffkrankheit). Eine Léslichkeit von N,,
CO und CO, in reinem Cu ist nicht vorhanden
(Rontgen I).

Von Séuren wird Cu nur in Gegenwart von O,
angegriffen; daher wirkt Salzsiure und Schwefel-
sdure bei Zimmertemperatur kaum auf das Metall
ein. Dagegen greift Salpetersiure infolge ihrer stark
oxydierenden Wirkung Cu unter Entwicklung von
Stickoxyden stark an (jedoch Passivitdtserscheinung
bei HNO; von der Dichte 1,54!). Kali- und Natron-
lauge wirken auf Cu nur in geringem MaBe beim

Erhitzen ; dagegen 16st Ammoniak das Cu besonders bei unbehindertem O,-Zutritt
sehr schnell. Mit Hg amalgamiert sich Cu rasch und wird hierbei briichig (keine

Abb. 77. Wassergekiihlte Senderdhren mit Cu-Anoden. a Fir 10 kW (Siemens-Rohren-Werk, Telefunken):

1 Cu-Ringanschmelzung fiir Gitterzufithrung (¢ ctwa 40 mm); 2 bzw. 3 AuBen- und Innenschutzmanschetten

der dazwischenliegenden Cu-Ringanschmelzung fiir die Anode (¢ der Anschmelzung ctwa 60 mm); 4 Cu-

Aufenanode mit eingedrehten Rillen (Wasserkithlmantel entfernt); 5 kleine Pt-Ringanschmelzungen fir die

Kathodenzuleitungen (¢ etwa 20 mm; vgl. S. 345). b Fiir 160 kW (Hersteller: Int. Standard Electric Corp.).
¢ Fiir 300 kW (Siemens-Roéhren-Werk, Telefunken); Kopf der Rohre in Abb. 280, S.262,
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ungeschiitzten Cu-Einschmelzungen in Hg-Réhren!). Von festem Schwefel wird
Cu ebenfalls leicht angegriffen; direkter Kontakt mit vulkanisiertem Gummi,
z. B. fiir Dichtungen, ist daher zu vermeiden. Alkalimetallddmpfe greifen das
reine Metall nicht nennenswert an, reagieren jedoch mit Cu-Oxyden.
Technische Anwendungen. Trotz seiner hohen Verdampfungsgeschwindig-
keit, die eine Verwendung fiir hochbelastete Elektroden ausschlieBt, besitzt
Cu eine Reihe fiir die Vakuumtechnik wertvoller Eigenschaften, die von keinem
anderen Material erreicht werden. Besonders hervorzuheben sind die hohe

Wirmeleitfahigkeit, gute Vakuumdichtigkeit auch in diilnnen Wandstéirken, hohe
elektrische Leitfihigkeit und die

hohe Léslichkeit seiner Oxydeim ge-
schmolzenen Glas (vgl. Glas-Metall.-
einschmelzungen Abschnitt 25b).
Cu ist in Stab-, Draht- und
Blechform sowie in Form nahtloser
Rohre in nahezu beliebigen Ab-
messungen handelsiiblich. Anwen-
dungsbeispiele aus dem Vakuum-
rohrenbau sind:
Stdbe und Drahte. Halte-
rungen von Elektrodenaufbauten
an Vollglasgeriisten (vgl. Abb. 76);
Anschlufidrahte und -litzen zwi-
schen Quetschfu3 und Sockelstift;
Sockelstifte ; wirmeableitende Hal-
testege hochbelasteter Gitter in
Elektronenrohren ; Gewebe zur Ab-
fihrung von Wandladungen (Ka-
thodenstrahlréhren).
Bleche. Folien (etwa 0705 mm) Abb. 78. Rundfunkverstirkerrdhren mit luftgekiihlter
als Zwischenfutter zum Verhindern Cu-Anode; rechts aufgeschnitten (vgl. M. O.Valve I;
. . Hersteller: M. O. Valve Co).
des Einreiflens der Glasumwicklung
bei Wickelglaseinschmelzungen (Karl2; vgl. Abschnitt 25b, S. 340). Beweg-
liche Uberbriiekung von Blatt- und Zugfedern, vgl. Abb. 278, S. 261.
Gezogene Rohren: Anodentdpfe in wassergekithlten Senderdhren
(Huth 7, Housekeeper 2, Gehrts 2 und Abb. 77); maximale Belastung solcher
Anoden etwa 50—60 W/cm? bei glatter Oberfliche, etwa 100 W/em? bei Ober-
fliche mit eingedrehten Rillen (giinstigere Strémung des Kithlwassers!); Auflen-
anoden von luftgekiihlten Verstirkerréhren (vgl. Abb.78). Einschmelz-
kappen und -ringe fiir Glas-Metallverbindungen (Kruh 7) in Sende- und
Starkstromrohren (vgl. Abschnitt 25D, S. 343). Wellrohren zum Bewegen von
Rohrenteilen unter Vakuum; Oxydtriger fiir indirekt geheizte Kathoden
(Philips I, nur manganfreies Material!); Rohrdraht mit Bariumfiillung
(,,Cuba‘“-Getter, vgl. S. 106), Kathodentépfe fiir Leuchtrohren (vgl. Abb. 323).
Gegossene Formstiicke. Antikathodenhalter fiir Rontgenrshren
(vgl. Abb. 158, 8.146); Einzelteile fir an der Pumpe betriebene Metall-
Kathodenstrahlréhren und -Réntgenréhren; Rotoren fiir Drehanoden-Réntgen-
réhren (Fujumoto 7). Uber VakuumguB vgl. Abschnitt 10¢c, S. 147.
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e) Aluminium.

(Bohner 1, Borchers 3, Krais I, Regelsberger I, Werkstoff-Handbuch 2.)

Tabelle 30. Materialkonstanten von Aluminium.

Spez. Gewicht (99,4%) . 2,70 (gewalzt oder gezogen)
Mohshirte . . 2
Schmelzpunkt (°C) . 658
Dampfdruck (Tor) vgl. Abb. 403, Anhang
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zu- gegossen ‘ 9—12 125—18%
gehorige Dehnung (%) bei 20°C hart gewalzt 14—28 110—3% | (vel. auch
weich gegliiht ‘ 711 |45—-30% Abb. 46)
Streckgrenze (kg/mm?) bei 20°C hart gewalzt | 12—24 Reinheits-
weich gegliitht | 5—8 I grad 98,7
; q bis 99,9% .
Kriechgrenze (kg/mm?) 15°C | 100°C f 200° C Verunreini.
~ 5 ~=2,7 0,7 \gungen
Brinellhdrte (kg/mm?2) . gegossen ‘ 24—32 wirken
hart gewalzt 45—60 | hartenq
gegliiht ’ 15—25 \
Warmfestigkeit (kg/mm?) hart gezogen 2000C | 3000C 4000 C
(14 kg/mm?) 9 4,5 2
weich geglitht ‘ ‘
(9 kg/mm?) \ 54 3 1,5
vgl. Abb. 47 u. 79
Elastizititsmodul (kg/mm?) 200C 200°C
7200 5500
Torsionsmodul (kg/mm?) bei 20°C | 2700 |
Spezifische Warme (cal/gGrad) 180C 400° C
0,214 0,25
Wiarmeausdehnungskoeffizient, 15 500°C!0—100° C;0—200° C 0—3009C, 0—400°C
lin. («-107) 270 | 238 247 2566 ‘ 265
Warmeleitfahigkeit 200C | 200°C | 400°C | 600°C
(cal/em sec Grad) 0,5 0,475 0,425 0,360
Spez. elektrischer Widerstand 200C 100°C | 200°C | 300°C ‘ 4000 C
(2 mm2/m); 99,6% 0,029 | 0,038 | 0,049 | 0060 | 0,072
Temperaturkoeffizient des elek- 200C 250°C | 450°C
trischen Widerstandes (99,6 %) |4,08-10-3] 4,25-10-3| 5,25-10—3
Strahlungsvermégen (%) 18—28
fiir 2 = 0,650 u

Erzautbereitung und Gewinnung. Das Ausgangsmaterial fiir die Aluminiumherstellung
ist meist Bauxit, ein hauptsichlich mit Eisen und Kieselsdure verunreinigtes Aluminium-
hydroxyd (Frankreich, Dalmatien, Deutschland), aus dem durch einen lingeren Prozel3
Tonerde (Al,0,) gewonnen wird. Diese wird in geschmolzenem Natrium- oder Kalium-
aluminiumfluorid in Kohletrégen gelost; aus der Schmelze wird bei 950° C metallisches
Al elektrolytisch auf den Kohlekathoden oder den Gefiwinden abgeschieden. Das
freiwerdende Al sammelt sich unter der Badschmelze auf dem Boden des Troges, withrend
der an den Kohleanoden entstchende Sauerstoff zu CO, verbrennt. Zu hohe Temperatur
des (durch den Elektrolysestrom direkt geheizten) Bades bewirkt unerwiinschte Bildung von
Aluminiumkarbid an den Kohleelektroden. Das so gewonnene Rohaluminium wird zur
Entfernung mechanischer Verunreinigungen im Ofen (in Si- und Fe-freien Tiegeln) numge-
schmolzen und dann zu handelsiiblichen Barren gegossen. Wegen seines elektropositiven
Verhaltens kann dabei eine chemische Reinigung (Entfernung von Fe und Si) durch
oxydierende Behandlung (wie z. B. bei Fe und Cu) nicht erfolgen. Die gegossenen Barren
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werden entweder durch Strangpressen (bei 400—500°C) zu Stangen gepreBt oder kalt
zu Blechen gewalzt, wobei rasche Zwischenerwirmungen einzuschalten sind (etwa 300° C;
Rekristallisationsdiagramm bei Rassow 2).

Wihrend handelsiibliches Aluminium 0,5—2% Verunreinigungen (meist Fe und Si,
daneben Cu und Zn1!) enthalten kann (vgl. DIN 1712), muB das fiir vakuumtechnische
Zwecke geeignete einen Reinheitsgrad von 99,7-—99,99% besitzen. Tabelle 31 enthalt als
Beispiel 2 Analysen (obere und untere Grenzwerte einer
Reihe betriebstechnischer Kontrollmessungen) eines Alu-
miniummaterials fiir Vakuumrohrenelektroden mit mafig
hoher Reinheitsanforderung.

Tabelle 31. Grenzanalysen-
beispiele von AL

o P . . . . Verun-
Fiir iiberschligige Reinheitspriifungen, insbe-  reinigung | Material 1 |Material 2

sondere in den Zwischenstufen der Fertigung \‘

(Einwalzen von Fremdkérpern, Uberwalzungen (bj‘lel C 8’8% 0.24
usw.), eignet sich gut die Beizprobe (Schwarz- §i . . 0’13 0,13

|
werden in 10%iger Natronlauge, vgl. S. 152). Zn. . . i —
Verarbeitung und physikalische Eigenschaften.
Al ist kein ausgesprochen duktiles Metall, weil es sich bei Kaltreckung relativ
wenig verfestigt. Diese Eigenschaft und die niedrige Zugfestigkeit bedingen

|
i 0,12%
|
|

eine leichte Verformbarkeit durch Ham- "

mern, Walzen und Biegen, erschweren g4,

jedoch das Ziehen (insbesondere das Tief- % —
ziehen). Da grobes XKorngefiige die

Tiefziehfahigkeit stark herabsetzt (vgl. wl —-
Abb. 46, S. 49, Kurve der Bruchdehnung

nach lingerem Erhitzen iiber 300° C), ist x4

zur Erzielung eines feinkornigen Re- ;E':

kristallisationsgefiiges mit den Zwischen- Ny

glithungen erst nach ausreichender Kalt-
reckung zu beginnen und der Temperatur- ¢
anstieg sehr steil zu leiten (in 3—5 min

auf 350 bis 450° C; bei kleinen, diinn- z
wandigen Stiicken am besten durch Ein-
tauchen in Bleibdder). Durch Ver-

o : ; g A
unreinigungen (besonders Fe) wird die Temperatur
Reckbarkeit des Al stark herabgesetzt. Abb. 79. Warmfestigkeit von Aluminium

. . (Reinheitsgrad 99,9%).
Bei mechanischer Beanspruchung hart-

gewalzten Materials in Vakuumrohren ist zu beachten, daf kaltverformtes Al
sich zwischen 200 und 300° C wegen seiner niedrigen Rekristallisationsschwelle
(vgl. Tabelle 1, S.4) schnell entfestigt. Die Warmfestigkeit von reinem Al ist
sehr gering; sie betriagt bei 400° C nur noch 1,6 kg/mm? (vgl. Abb. 47 u. 79).
Fiir Formgufl wird reines Al wegen des hohen SchwindmaBes (Lunkerbildung!)
kaum verwendet 2.

Gepreltes und gezogenes Al ist vakuumdicht und daher auch als Wandung
von Vakuumgefaflen verwendbar. Die Wasserstoffaufnahme ist in festem
Zustand unmefbar klein; bei 1100°C betrigt sie etwa 5 cm?®/100 g Metall

1 Neuerdlngs setzt man dem Hiittenaluminium auch Ti'oder Mn hinzu, um seine Korro-
sionsbestindigkeit zu erhéhen. Die Verwendung von Ti-Al fir vakuumtechnische Zwecke
ist im Gegensatz zu Mn-Al wahrscheinlich unbedenklich.

2 Fir vakuumdichte GuBstiicke wird eine Legierung von 95% Al und 5% Si mit einer
Brinellhdrte von 40 kg/mm? empfohlen (Nichols I).
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(Roentgen I). Die spanabhebende Verformung macht Schwierigkeiten, da
das Material schmiert und zum Reilen neigt !. Die Verbindung von Al-Teilen

Abb. 80. Hochspannungsionenrohre mit kalter Kathode aus
reinem Al (rechts) fiir Kathodenstrahloszillographen.
Kathodenspiegel auswechselbar. Mitte: Anode; links:

Porzellanrohr (Knoll 7, 8; vgl. Abb. 231¢).

mit anderen Bauelementen wird
in der Regel durch Nieten vor-
genommen, die kalt geschlagen
werden miissen. (Gasschmelz- und
PunktschweiBung sind durchfiihr-
bar, jedoch nur unter Anwen-
dung vonVorsichtsmaBregeln (Ver-
meidung von Oberflichenoxyda-
tion durch sorgfiltige Reinigung
vor der Schweillung, heiBe, nicht
zu stark oxydierende Flamme
bzw.starke Schweillstrome 2, kurze
Schweillzeiten und H,- Schutz-
atmosphdre).

Die Widerstandsfahigkeit von
Al gegen Verdampfung durch
Stoll positiver Tonen (Kathoden-

zerstdubung) ist auBerordentlich groB. Ob diese Eigenschaft dem Material
selbst oder einer primér vorhandenen oder in der Entladung gebildeten Oxyd-

schicht zuzuschreiben ist, ist
noch nicht geniigend geklirt.
Hochstreines Al (99,5 bis
99,9%) zeigt bedeutend ge-
ringere Kathodenzerstaubung
als technisch reines.
Chemische Eigenschaften.
In trockener Luft oxydiert
Al auch bei hoheren Tempe-
raturen nur wenig, da sich
eine diinne, aber dichte Oxyd-
haut auf der Oberfliche
bildet, die das Metall vor
weiterem  Angriff schiitzt.
Auch feuchte Luft greift
Al (insbesondere reines) ver-
héltnismaBig wenig an, da-
gegen jedoch Kohlensiure.
Destilliertes Wasser bildet
oberflichlich einen diinnen

leichméBigen weilen Bela
Abb. 81. Gasgefiillte Uberspannungsableiter mit Al-Elektroden g g g

(Hersteller: Siemens-Rohren-Werk).

(AL O;) ; Leitungswasser greift

t ZweckmiBige Bearbeitung: Benetzen mit Petroleum ; Drehen und Frisen mit méglichst
spitzwinkligen Stihlen; Bohren mit groBer Umdrehungsgeschwindigkeit und kleinen Vor-
schub; Schneiden mitungeschrénkten Kreissigen bei etwa 20 m/sec Umfangsgeschwindigkeit ;

grobe, raspelartige Feilen.

2 10—15 kVA-SchweiBmaschinen fiir 0,1 mm-Bleche.
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besonders kaltgerecktes Material stark an (Anfressungen, Aufblitterung an den
Schnittkanten). Von Salzsiure wird Al leicht gelost, wihrend Salpetersdure

bei Zimmertemperatur kaum, beim
Erhitzen nur sehr langsam das
Metall angreift. Dasselbe gilt von
verdiinnter Schwefelsdure; stirker
wirkt konzentrierte Schwefelsdure
bzw. Chromschwefelsdure. Natron-
und Kalilauge lésen Al leicht

unter Bildung von Aluminaten und T 05
Freiwerden von H, (Abbeizen ’

vgl. 8. 152). Durch wisserige
Chlorkalziumlésung wird Al an-
gegriffen.

Mit Hg (auch Hg-Dampf) rea-
giert Al sehr stark. In Gegenwart
von Wasserdampf bilden sich dabei
wegen der ZerreiBlung der Oxydhaut
durch das gebildete Amalgam rasch
grofler werdende moosartige Ge-
wiéchse von weilem Al,O;. Man beob-
achtet diese Erscheinung besonders
an kalten Al-Kathoden in Ent-
ladungsréhren, die durch Hg-Pum-
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Stirke der Aluminiumfolie

Abb. 82. Durchléssigkeit 9 eines Lenard-Fensters aus Al

fiir Elcktronenstrahlen in Abhingigkeit von Foliendicke

und Voltgeschwindigkeit der Elektronen (Borries I). Die

Kurven gelten fiir Al von der Dichte 2,9; fiir Folien aus

anderen Stoffen von der Dichte y wird die Abszisse

2,9

mit ” multipliziert.

pen ohne Kiihlfalle evakuiert werden und 6fters mit Luft in Beriihrung kommen.
Technische Anwendungen. Die Verwendung von Al in Entladungsréhren

ist relativ selten. Sie beschrinkt
geringe - Kathodenzerstdubung er-
wiinscht ist, wie z. B. bei Katho-
den in Ionenrdntgenréhren und
Kathodenstrahloszillographen (vgl.
Abb. 80), Elektroden in Spannungs-
ableitern (Blitzschutzsicherungen mit
H,- und Ar-Fillung, vgl. Abb. 81)
und Kathoden in Geilllerréhren (Va-
kuumpriifréhren), Glimmlichtréhren
und Glimmgleichrichtern. Ferner
findet Al wegen seines geringen Ge-
wichtes und seiner geringen Ront-
genstrahlung bei Elektronenaufprall
in  Hochspannungskathodenstrahl-
réhren als Ablenkplatten- und Blen-
denmaterial Verwendung. Wegen
seiner kleinen Absorption fir Rént-

sich hauptséichlich auf Fille, in denen

Abb. 83. Lenard-Fenster mit Al-Folie und Stiitzgitter
aus Stahlband (Knoll 10, 11; vgl. auch Knoll 7, &).

genstrahlen dient es als Fenster oder Filter in RéntgenrShren, wegen seiner

TrockengefaBen.

1 Daher Vorsicht beim Aufbewahren entgaster Al-Teile in mit Chlorkalzium beschickten
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fenster®), vakuumdichte Folie von 0,1—0,001 mm Dicke, vgl. Abb. 83). Seine
hohe Affinitdt zu O, wird zur Erzeugung von reinem Ba oder Sr im Vakuum
ausgenutzt (,,Thermitpille” fir Dampfkathoden, vgl. Abschnitt 8¢ und 21f).
Fir die Herstellung von Spezialspiegeln fiir Ultraviolettreflektion wird ein
von einer Wolframspirale umgebener Al-Zylinder im Hochvakuum auf Glas
oder Quarz verdampft (Strongl). Uber Al-Uberziige auf EisengroBgleich-
richtergefdflen (Alitieren) vgl. Abschnitt 5¢ (S. 63) und 10d (S. 157).

f) Silber.
(Krais I, Werkstoffhandbuch 2.)
Tabelle 32. Materialkonstanten von Silber.

Spez. Gewicht . . . . . . . . . . ..o o000 10,5
Mohsharte . . . . . . . . . L L oL L oo e e 2,7
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . . 0oL oo 960,5
Dampfdruck (Tor) . . . . . . . . . . . . ... vgl. Abb. 403
i (Anhang)
S . hart 29
Zugfestigkeit (kg/mm?) bei 20°C . . . . . . . . . . .. ... .. { geg?iriht 16
Elastizitatsmodul (kg/mm?) . . . . . . . . . . ... ..o 6000—8000
Torsionsmodul (kg/mm?2). . . . . . . . . . ..o 2500—2900
g . 200°C 0,057
Spezifische Warme (cal/jgGrad). . . . . . . . . . . . . . . . .. . { 600°C 0,066
Warmeausdehnungskoeffizient, lin. («-107). . . . . . . . . . . . . .. 195
0
Warmeleitfahigkeit (cal/cmsecGrad) . . . . . . . . . . . . ... ... { 13808 (1)’83)
Spez. elektrischer Widerstand bei 18° C und 99,98 % Reinheit (£ mm?/m) 0,0163
Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes . . . . . . . . . . 4-10-3
Teilstrahlungsvermégen (%) fir A=0,665mp . . . . . . . . . . . .. 4—>5 (blank)

Gewinnung und Eigenschaften. Die Gewinnung aus dem Erz!, z. B. silber-
haltigem Bleiglanz, erfolgt teils nach chemischen Methoden (,,Scheidesilber),
teils mittels Elektrolyse (,,Elektrolytsilber‘). Das Scheidesilber enthélt noch
0,1—0,3%, das Elektrolytsilber 0,1—0,02% Verunreinigungen 2, in der Haupt-
sache Cu, Pb, Fe, Au, manchmal auch Spuren von Sb, As, S, Pt, Pb, Bi, Se und
Te, von denen besonders die drei letzten schon bei geringen Mengen schidigende
Wirkungen hervorrufen. Beim Schmelzen nimmt Ag in starkem Mafle O, auf, das
beim Erstarren unter Spratzen wieder abgegeben wird ; daher 146t es sich in Luft
schlecht gieflen. Die Wasserstoffaufnahme ist dagegen gering. Durch Glithen in
O, oder (in kaltem Zustand) beim Auftreffen von O,-Ionen (Glimmentladung)
oxydiert Ag oberflichlich (Anlauffarben: braun-rot-violett). Die Diffusion
von O, durch Ag ist bereits unterhalb des Schmelzpunktes so grof33, dal}
man (dhnlich wie beim Einfiillen von H, durch Pd-Rohrchen) diese Eigenschaft
zum Kinlassen von reinem O, in Vakuumrohren benutzen kann (vgl. Ab-
schnitt 20¢, 8. 252 und J. B.Taylor 7). Hg und dessen Dampf bilden mit Ag ein
Amalgam, besonders schnell in heilem Zustand. Von HCI wird Ag ohne Erhitzung
kaum, von Konigswasser nur oberflichlich angegriffen; dagegen wird es in
konzentrierter HNO, und konzentrierter H,SO, gelost. Die Sublimation im
Hochvakuum erfolgt bei 700—900° C. Handelsiiblich ist Ag in Form von Barren

1 Vgl. z. B. Laatsch 1.

¢ Handelsiibliche Bezeichnung von 99,90 %igem Ag: ,,999/000.

3 Sie betrigt bei einer Ag-Dicke von 0,2 mm, 760 Tor Uberdruck und 625°C:
3,6 - 1072 cm®/cm?h (F. JohnsonI).
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(minimales Gewicht 1 kg), Granalien (sog. Kornsilber), Draht (bis 0,02 mm &)
und Blech bzw. Folie (bis zu etwa 0,2 4 Dicke herab).

Anwendungen. Ag findet in der Vakuumtechnik nur fiir Spezialzwecke
Verwendung: Metallisierung von Glasflichen mittels Kathodenzerstdubung
(vgl. S.299) oder Sublimation im Hochvakuum (vgl. S. 186) oder auf chemi-
schem Wege (vgl. S. 185); Grundschichten fir lichtelektrische Filmkathoden
(vgl. S. 294); Hartlot, insbesondere fiir Lotungen unter Vakuum (vgl. S. 146);
Uberziehen von an der Luft befindlichen Zuleitungen (z. B. Sockelstiften)
von Kurzwellenréhren; Material fiir Thermoelemente, besonders geeignet
fir Temperaturmessungen unterhalb 6000 C, z. B. bei Pumpodfen (gegen Kon-
stantan bei 4000 C etwa 20 mV, bei 600° C etwa 33 mV?).

g) Beryllium.
(Gmelin 2, Hausser 1, 11lig I, Sloman 1.)
Tabelle 33. Materialkonstanten von Beryllium (99,5%).

Spez. Gewicht. . . . . . . . . . . .. 1,85
Mohsharte . . . . . . . . .. .. .. 67
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . .. 1280 4 20
Dampfdruck . . . . . . . .. .. .. vgl. Abb. 403, Anhang
Elastizitdatsmodul (kg/mm?). . . . . . . 19000
Brinellhirte (kg/mm2) . . . . . . . . . 120—160
Spezifische Wiarme (0—300° C) cal/g Grad (0,50) *
Spez. elektrischer Widerstand bei 20° C (0,055—0,185) *
(£2 mm?/m)
Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. («-107) | 20—100°C 20—400°C fir Be
123 148 98,9% rein
Teilstrahlungsvermogen ( %) fiir 4 = 0,650 u 61

* Werte unzuverlissig.

(tewinnung, physikalische Eigenschaften. Das stahlgraue Metall wird meist
durch ein schmelzelektrolytisches Verfahren gewonnen (Stock 3, Illig 2).
Hauptsachliche Verunreinigungen sind Fe (0,3-—0,4%), Al, C und BeO. Das
technische Be hat einen Reinheitsgrad von 98% (1% Fe). Das bisher handels-
iibliche ,hochstreine” Be (Reinheitsgrad 99,5%) ist bei Zimmertemperatur
auBerordentlich sprode und 148t sich daher weder walzen, ziehen, noch him-
mern. Bei hoheren Temperaturen ist es verformbar. Wegen seiner Affinitat zu
O, muB jedoch die Verarbeitung in H,-Atmosphére oder im Vakuum vor-
genommen werden. Die Fertigung von Formstiicken ist bisher auf Plattchen von
etwa 20 mm Durchmesser und 1—2 mm Stdrke beschrinkt geblieben, die bei
Rotglut unter H, gepref3t werden. Wahrscheinlich ist die Sprodigkeit auf Spuren
von BeO zuriickzufithren, das die einzelnen Korner umgibt und wegen des Fehlens
geeigneter Desoxydationsmittel nicht ohne weiteres zu beseitigen ist (vgl. auch
FuBnote 3, S. 8). Durch Vakuumdestillation (0,005 Tor, 2000° C, Hochfrequenz-

1 Wegen der schwankenden Zusammensetzung des Konstantan ist fiir genaue Mes-
sungen eine Eichung jedes aus neuem Material gefertigten Thermoelementes notwendig.
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ofen) erhialt man bei sorgfaltiger Reinigung der Ausgangsmaterialien jedoch auch
duktiles Be mit einem Reinheitsgrad von 99,97%, das nur eine Brinellhirte
von 60 kg/mm? besitzt (99,5%iges Be etwa
150 kg/mm?, vgl. Sloman I, jedoch auch
Kroll 1).
Die rohrentechnisch wichtigste Eigenschaft
des Be ist seine groBe Durchlassigkeit fiir
Réntgenstrahlen, die etwa 17mal groBer ist
als die des Al (vgl. Abb. 84). Die Kathoden-
zerstdubung von Be ist selbst bei 1800 V
Kathodenfall unmeBbar klein (Gunther-
o ) schulze 2). Vermutlich ist diese Kigenschaft
ﬁgz‘tgﬁsn‘;ﬁﬁ;ﬂgﬂﬁf]sf ,}fgiflt E;ﬁﬁzrf;l ebenfalls der diinnen, sehr stabilen Oxydschicht
Filterdicke in mm (Hausser I). zuzuschreiben, von welcher das Metall iiber-
zogen ist, so lange Spuren von O, in seiner
Umgebung vorhanden sind. Die Ultraviolettreflexion ist hoch (Herstellung
von Spiegeln durch Vakuumsublimation, vgl. S. 186).

Chemische Eigenschaften. Die Affinitit von Be zu O, ist an sich sehr gro8;
das kompakte Metall wird jedoch gegen O, durch eine fast unsichtbare, fest-
haftende unlésliche Oxydschicht weitgehend geschiitzt.
Bei Zimmertemperatur wird poliertes Metall in der
Luft matt; in der Hitze wird kompaktes Be bis 5000 C
kaum merklich oxydiert, dariitber hinaus tberzieht es
sich nur mit einer dunklen Haut; erst bei Tempe-

raturen von 800—1000°C tritt stirkere Oxydation

ADD. 85. e?ﬁffiﬁﬁﬁl’;éfﬁiﬁ?% ein. Be-Pulver ist infolge der feinen Verteilung gegen

Be-Fenster (400 kV Betriebs- O, bedeutend empfindlicher. Silikate, BaO, MgO,

Spa‘;‘l‘(ll“‘é)iém‘(’ils'_;‘;icfl‘iggbg: % AL, und ThO, werden durch Be wegen seiner groBen

0O,-Affinitat bei 1250° C reduziert, wobei Mg und Ba

aus dem Reduktionsgemisch herausdampfen !. Sauerstofffreier Stickstoff bildet

mit Be bei 500° C Be-Nitrid. Mit H, reagiert das Metall selbst oberhalb

1000° C nicht. Mit Hg bildet Be kein Amalgam und ist in ihm vollkommen un-

16slich. Gegeniiber Alkalien

ist es bedeutend widerstands-

fahiger als Al; von Alkali-

Hydroxyden wird es unter

Entwicklung von H, gelost.

Mit gasférmigem Phosphor

bildet es wunter Verbren-

] _ nungserscheinungen Phos-

Al 6. Rontgenrie fix Grobstrukturunterutungen i Ant- b or BersIlium, mitKohlen-

stoff, besonders bei hoherer

Temperatur, Karbide. Schwefelsdure und Salzséure 16sen es auf. Konzentrierte

Salpetersiaure greift Be in der Kélte nicht an, jedoch in heilem oder verdinntem
Zustande.

1 BeO schmilzt erst bei etwa 24000 C, also weit iiber dem Schmelzpunkt des metallischen
Be und hat einen sehr geringen Dampfdruck auch bei hoheren Temperaturen, destilliert
also nicht mit iiber.
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Technische Anwendungen. Be findet wegen seiner hohen Réntgenstrahlen-
durchlissigkeit in Rontgenrchren als Fenster oder zum Schutze der Glaswand
gegen reflektierte Priméarelektronen bei ummantelten Antikathoden Verwendung
(Abb. 85 und 86), auBlerdem als Werkstoff fiir kalte Kathoden, wenn es auf
eine &uBerst geringe Kathodenzerstiubung ankommt. Wegen seiner stark
desoxydierenden Wirkung benutzt man es als Zusatz fiir Cu, Ni und andere
Metalle, wodurch auch die Festigkeitseigenschaften dieser Metalle verbessert
werden (vgl. S. 89 und 8. 91). Im Gegensatz zu anderen Desoxydations-
mitteln ruft Be keine Vergiftungserscheinungen an Glithkathoden hervor.

h) Zirkonium.
(Boer 2, 3,8, Chambers I, W.Schulze 1.)

Tabelle 34. Materialkonstanten von Zirkonium.

Handelsiibliches Kompaktes
Zr-pulver (99%) Zr, duktil
Spezifisches Gewicht . . . . . . . ~ 5,9 ‘ 6,52
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . 1860
Dampfdruck bei 1000° C (Tor) | Az 1077
Mohsharte . . . . . . . . . .. 6,5 1
Zugfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . | 95%*
Ausdehnungskoeffizient, lin. (« - 107) 20°C 63
700°C 45
! 1050°C 80
Spezifische Wirme (cal/g Grad) . . ~ 0,07 1'
Spez. elektrischer Widerstand 20°C 0,41
(£2 mm?2/m) : 400°C 1,07
200C: 0,49** 800°C 1,43
1000°C 1,28
| 1200°C 1,26
Temperaturkoeffizient des elekur. 4,4-1073
Widerstandes (0—100° C)
Strahlungsvermdgen (%) fir (<< 1230°0):
2 = 0,650 u (> 1230°C) 43
Elektronenemlssion ........ ) Ay = 330 A/cm?
(Richardson-Konstanten) Grad?
| o =413V

* Gezogener Draht 0,05—0,1 mm.
** (eprefites Pulver.

Grewinnung, physikalische Eigenschaften. Das in Brasilien und Indien
gewonnene und hauptsichlich in USA aufbereitete Erz hat einen Zr-Gehalt
von 40—60% (als Oxyd); die wichtigsten Verunreinigungen sind Fe und Ti.
Nach Reinigung der Zr-Sdure findet die Reduktion zu Zr-Metall im Vakuum-
thermitproze durch Na, Mg, Al oder Ca statt (Reduktion durch H, oder C
ist nicht mdéglich).

Zr-Metall ist als schwarzes bis dunkelgraues hartes Pulver mit einer Korn-
grofle von 0,4—8 y mit einem Reinheitsgrad von 99% handelsiiblich. Die Ver-
sendung mufl wegen der hohen Ziindgefahr in feuchtem Zustand erfolgen.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 6
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Als Verunreinigung enthilt es hauptsichlich ZrO, (Schmelzpunkt 27000 C),
das wie beim Be an den Korngrenzen sitzt und wahrscheinlich die groBle Harte
bedingt, die eine Weiterverarbeitung zu Blechen, Drihten oder Formstiicken
ausschlieft. Eine andere Gewinnungsmethode, die infolge der gréfieren Rein-
heit Weiterverarbeitung des Zr erlaubt, besteht in thermischer Dissoziation
auf glihende Wolframdriahte (bei etwa 18000 C, Arkel 4, Boer §).

Chemisehe Eigenschaften. Zr-Pulver wird (im Gegensatz zu Al und Hg)
bei Zimmertemperatur auch von feuchter Luft nicht angegriffen, ebenso nicht
von HCl, H,NO, und verdiinnter H,SO,, dagegen gut in Flullsdure gelost. Bei
205—215° C und dariiber (je nach Korngréfe) entziindet es sich heftig in O,-hal-
tiger Atmosphire unter Bildung von ZrO,; bei héheren Temperaturen reagiert
es mit allen Gasen auBler mit Edelgasen, besonders stark mit O,-haltigen Ver-
bindungen.

Kompaktes und duktiles Zr-Metall wird nur von heiler FluBlsaure
gelost, dagegen nicht von Alkalien, geschmolzenem NaOH und nur wenig
von geschmolzenem KOH. In Luft oxydiert es nicht bei Zimmertemperatur;
Verbrennung findet erst bei Glithtemperatur statt. Bei Temperaturen iiber
700° C verbindet es sich unter Briichigwerden mit H,, das bei 1500° € im Vakuum
unter Wiedergewinnung der Duktilitit wieder abgegeben wird. Bei hohen Tem-
peraturen verbindet sich Zr chemisch mit N,.

Technische Anwendungen. Das handelsiibliche Pulver benutzt man in
Vakuumblitzlichtlampen (gemischt mit PbO,) als Uberzug des elektrisch
geheizten Ziinddrahtes zur Einleitung der Reaktion der O,-Lampenfiillung mit
der Al-Blitzlichtfolie. Wegen seiner grofien Absorptionsfahigkeit fiir Gase (O,,
N,, CO, CO,, Hy,O usw.) findet kompaktes Metall oder Pulver d4hnlich wie Ta an
Stellen Verwendung, die wihrend des Betriebes auf erhéhter Temperatur
gehalten werden konnen. Zu diesem Zweck stellt man z. B. Gitterdrihte ganz
oder teilweise aus Zr her oder ordnet parallel zur Kathode Hilfsglithdrihte aus
Zr an (vgl. Philips 2). Bei der Herstellung von Photozellen benutzt man es
zur Erzeugung von metallischem Cs durch Reduktion von Zisiumbichromat
(Cs,Cr,0,, Reaktionstemperatur 300 bis 400° C, vgl. auch Boer 7).

Duktiles Zr-Blech wird in Rontgenrshren mit Mo-Antikathode als Strah-
lungsfilter zur Erh6hung der Monochromasie verwendet (vakuumdichte Folie
von etwa 0,03 mm Dicke). Wegen seines hohen Schmelzpunktes und seiner guten
Gettereigenschaften ist es als Elektrodenmaterial geeignet, einer umfang-
reichen Anwendung steht jedoch der hohe Preis des duktilen Zr entgegen.

i) Titan.
(Boer 5, Clausing 2, W. Schulze 1.)

Tabelle35. Materialkonstanten von reinem Titan. Das handelsiibliche, aus
Rutil (TiO, (¢} i

Spezifisches Gewicht . . . . . . . ~ 4,5 " l.l (Ti 2). ge\.’v nnene Ti
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . 1800 hat einen Reinheitsgrad von
Spez. elektrischer Widerstand 5082 8 8’3'57_)5 98—99%, entb&lt als Verun-
(£2 mm?/m) |10000C 0,95 reinigungen Si, Fe und O,
Temperaturkoeffizient des elektr. 4,23-1073 und ist hart und spréde. In

Widerstandes (0° C) . hochstreiner, duktiler Form
Strahlungsvermégen (%) fiir

A= 0,650 u 63 14Bt sich das Material durch



Titan. Kisennickellegierungen. 83

thermische Dissoziation (vgl. Zr, S.82 und Arkel 3) herstellen. Uber seine Ver-
wendung in Vakuumrshren ist wegen der geringen bisher hergestellten Mengen
wenig bekannt. Es soll als Zusatz zu Ni dessen Hérte und Gettereigenschaften
erhéhen (Rohn 2) und wird als Komponente von Legierungen fiir Paste-
kathodenkerndriahte verwendet (vgl. Konelmetall, Abschnitt 6¢, S. 90 und
Abschnitt 21d, S. 271); hierbei scheint es durch Reduktion des BaO den Formier-
prozel und die Emission giinstig zu beeinflussen (vgl. Hunter 1. Benjamin 2).

6. Legierungen unedler Metalle.

Legierungen diirfen thermisch nicht hoher belastet werden als ihre Kom-
ponenten, da sonst der Legierungsbestandteil mit dem hdheren Dampfdruck
verdampft, die spezifische Zusammensetzung und damit die Eigenschaften der
Legierung verlorengehen und erhebliche Storungen durch das verdampfende
Material auftreten kénnen (vgl. S. 313). Fiir die Vakuumtechnik sind haupt-
séchlich Fe-Legicrungen mit Ni und Cr, Ni-Legierungen mit Cr, Mn,
Be und Co, sowie Cu-Legierungen mit Be, Ni, Zn und Sn wichtig. Uber
Legierungen zwischen unedlen und hochschmelzenden Metallen vgl. Ab-
schnitt 6e¢, zwischen Pt und unecdlen Metallen Abschnitt 4a.

a) Eisennickellegierungen.
(Chevenard I, Ingersoll 7, Ribbeck I, O. Schwarz I, Werkstoffhandbuch 2.)

Tabelle 36. Materialkonstanten vakuumtechnisch wichtiger
Fe-Ni-Legierungen.

Pt | vy
|
Zusammensetzung . . . . . . . . . . . ... 50% Fe, 47% i ~64% Fe,
Ni; vgl. auch | 36% Ni, 0,3
Tabelle 118 ’ bis 0,6% C
Spez. Gewicht . . . . . . e 8,2 | 8,1
Zugfestigkeit (kg/mm?%) . . . . . . . . . . . . 65 i 55
Bruchdehnung (%) . . . . . . . . . . . .. .. 30—36 I 28
Wairmeausdehnungskoeffizient, lin., bei 20—100°C (o - 1077) 89 | 11
; vgl. Tabelle 38
Wairmeleitfahigkeit (cal/em sec Grad) . . . . . . . . . 0,038 0,026
Spez. elektrischer Widerstand bei 20°C (£2 mm?*m) . . 0,44 * E 0,83
Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes . . | 02-10°3

* Vgl. auch Abb. 50 (Ni).

Abb. 87 zeigt Ausdehnungskoeffizient und Wirmeleitfihigkeit, Abb. 50
und 88 den spezifischen elektrischen Widerstand und Abb. 62 die magnetischen
Umwandlungspunkte der vakuumtechnisch wichtigen Legierungen dieser Art.
Man verwendet vor allem Legierungen mit 42—50% Ni (fiir Einschmelzdréhte)
und mit 36% Ni (fir Warmedrosseln und Bimetallkonstruktionen).

Fe-Ni-Legierungen fiir Glaseinschmelzungen (,,Platinersatzmetall’), vgl. auch
S. 332. Der Ausdehnungskoeffizient einer Fe-Ni-Legierung 146t sich dem Aus-
dehnungskoeffizienten gebrauchlicher Weichgliser (70 bis 100-107) weit-

6*
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gehend anpassen ! (vgl. Abb. 87). Fiir das normale Einschmelzglas mit einem Aus-
dehnungskoeffizienten von etwa 90 - 10-7 ist besonders eine Legierung von etwa
51% Fe und 49% Ni an Stelle von Platin brauchbar. Der C-Gehalt einer solchen
Legierung muf moéglichst niedrig
sein und das Material wegen des

200 = q16
« 70_7 ~ \ 4

N calfernsetbrad in feuchter Atmosphére leicht
Sw 977 < eintretenden Rostens lufttrocken
N AN .
S w __.,L— 3 (am besten im Trockenschrank)
T £, 2 g aufbewahrt werden.
Smol- o0 S L
S / S Handelsiiblich sind folgende
3 \ / § Fe - Ni- Einschmelzdrihte (Aus-
§ 50 V/ q 04 S dehnungskoeffizient etwa
D >\€7 o 90- 10 7):
, g Einschmelzdraht, hergestellt
/%) & W//z’ & 506’%—4/7/50} aus vakuumgeschmolzenem Me-

tall: 50% Fe, 47,5% Ni, 1% Cr,

Abb. 87. Wirmeausdehnungskoeffizient (zwischen 0 und 100° C)

und Wirmeleitfihigkeit von Fe-Ni-Legierungen. 1% Mn.
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Abb. 88. Spez. elektrischer Widerstand von reinen Fe-Ni-Legierungen bei verschiedenen Temperaturen (in ® ).
Fiir kleine Ni-Zusiitze (irreversibles Gebiet links der Linie A) hingen die Widerstandswerte von der Wirme-
vorbehandlung ab: die unteren Kurven sind bei ansteigender Erhitzung, die oberen bei Abkiihlung gewonnen.
Linie C verbindet die magnetischen Umwandlungspunkte (Chevenard I).

1 Die Fe-Ni-Legierungen zeigen jedoch oberhalb des Curie-Punktes eine starke Ver-
groBerung des Ausdehnungskoeffizienten. Sie sind daher nur fiir Glaser brauchbar, deren
Transformationstemperatur nicht héher als die Temperatur der magnetischen Umwand-
lung der betreffenden Fe-Ni-Legierung liegt (Niaheres vgl. ,,Glas-Metalleinschmelzungen®
S. 323).
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Platinit: etwa 52% Fe, 48% Ni, 0,15% C.

Ommet-Einschmelzdraht, hergestellt auf metallkeramischem Wege: 52% Fe,
48% Ni, < 0,001% C, < 0,01% Mn.

Auch in Form von Kappen finden Fe-Ni-Legierungen zur Herstellung vakuum-
dichter Glas-Metallverbindungen Verwendung. Tabelle 37 gibt zwei typische Ana -
lysen derartigen handelsitblichen Materials.

Uber Cu- und Pt-Manteldrihte mit Fe- Tabelle 37. Analysen einer Fe-Ni-
Ni-Kern fiir Glasmetallverschmelzungen Legierung* fiir Anschmelzkappen

vgl. Abschnitt 25b, S. 333. an Gtas- _
Invar (64% Fe, 36% Ni). Diese Legie- Anal. T (%) | Anal. IT (%)

rung besitzt eine geringe Wirmeleitfahig- e . . | 49,7 } 50,81

keit (etwa 0,026 gegeniiber 0,92 bei Cuund Ni. . . 47,55 i 47,4

0,22 cal/emsecGrad bei Ni). Der Aus- (1\]/[an 8’32 ) 8’2‘;

dehnungskoeffizient ist bei niederen Tem- ¢ . . . 0i035 0:11

peraturen klein, fiir héhere steigt er Si . . . 0,00 0,37

erheblich an (vgl. Tabelle 38 und Abb. 357, Cu. - - 0,08 i —

S. 332). * Hergestellt durch Vakuumschmelzen.

Tabelle 38. Warmeausdehnungskoeffizient von Invar (0. Schwarz I).

Temperaturbereich (*C) 20—50 | 20--100 |1004200!200—250‘250—300‘300—400\400—700

‘ l
Warmeausdehnungskoeffi- ’

|

‘ 1

! ‘ |
zient, lin. («-107) . . . .| 8 l 11| 26 | 50 | 110 | 160 | 180

Bei vakuumtechnischen Konstruktionen wird Invar fir Wéarmedrosseln ver-
wendet, z. B. bei Getterkapseln und -halterungen, wenn bei Entgasungsprozessen
das durch Warmeleitung von der Anode her erhitzte Getter erst nach dem Aus-
glithen der iibrigen Teile. verdampft werden soll (vgl. S. 312); ferner als Zuleitung
zu hoch belasteten Anoden zur Erschwerung der Wirmeabfuhr zum Glasquetsch-
fuB und fiir Zuleitungs- und Halterungsdrihte von Aquipotentialrohren kleiner
indirekt geheizter Rundfunkkathoden, bei denen aus Griinden der Heizokonomie
ein Abtransport von Wirme durch die Halterungen moglichst vermieden werden
mufB. Bevorzugt wird dabei Invar fiir solche Halterungsteile, die nicht zugleich
Zuleitungen fiir groBere Strome bilden, da durch seinen hohen elektrischen
Widerstand Spannungsverluste und Temperaturerhéhung der Zuleitungsdrahte
auftreten kénnen. Die geringe Wérmeausdehnung des Invars wird ferner aus-
geniitzt bei Vakuumbimetallkonstruktionen mit einer Fe-Legicrung (27% Ni,
5% Mo) als Gegenmetall (vgl. Abb. 64) und fiir vakuumdichte Quarz-Metall-
Schliffverbindungen (vgl. Abschnitt 25¢, S. 349).

Frigidal (66% Fe, 33% Ni, 1% Cr).

Tabelle 39. Materialkonstanten von Frigidal.

Zugfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . . .. .. ‘ 60

Zugehorige Bruchdebnung (%) . . . . . . . . . ~~ 32
20— 50°C: 14
Ausdehnungskoeffizient, lin. {(«-107) . . . . . . . { 20—100°C: 19
20—500°C:112
Wiirmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad). . . . . . . 0,026

Spez. elektrischer Widerstand bet 20° C ({2 mm?*/m) ~~0,9
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Die Legierung wird zu &hnlichen Zwecken wic Invar verwendet.

Kovar! (54% Fe, 29% Ni, 17% Co, 0,2% Mn, 0,1% C). Die Legierung
dient als Einschmelzmaterial fiir Hartgliser an Stelle von Mo (Scott 1, 2, 3, 4, vgl.
Abschnitt 25b, S. 335). Sie wird von Hg nicht angegriffen und 148t sich vakuum-
dicht mit Eisen im Lichtbogen oder mittels H,-O,-Schweilbrenner und Einsatz-
metall verschweillen.

Tabelle 40. Materialkonstanten von Kovar.

Spez. Gewicht. . . . S e 8,36

Zugfestigkeit (kg/n1m2) C e 115 (hart) | 62 (geglitht)
Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. (rx -107y 0 00 ] 40 (25—325°C) | 56 (25—500° C)
Spez. elektrischer Widerstand (£ mm?2/m) . . . . 0,27 (20°C) | 0,48 (200° C)

Andere Zusammensetzungen von Fe-Ni-Co-Legierungen fiir Einschmelz-
zwecke und Einzelheiten {iber Warmeausdehnungs-Eigenschaften vgl. S. 336,
insbesondere Tabelle 119 und Abb. 362.

b) Eisenchromlegierungen.
Eisenchrom fiir Glaseinschmelzungen (70—80% Fe, 20—30% Cr). Die stark
chromhaltigen Fe-Legierungen lassen sich nur warm verformen (schmieden).

Tabcelle 41. Materialkonstanten der Legierunyg: 70% ¥e, 30% Cr.

Spez. Gewicht . . . . . . . . . ... l 27,6

Schmelzpunkt (°C). . . . . . . . . . .. 1470—1490

. . 5000C: 1,2
Kriechgrenze (kg/mm?) . . . . . . . . . . { 600° C: 0.5

0 . 5O
Wirmecausdehnungskoeffizient, lin. (e-107) . { (]58808 “)(;wigg
0

Wirmeleitfahigkeit (cal/em sec Grad) . . . . ‘ { ,3;880(6 8:8’28
Spez. elcktrischer Widerstand (£ mm?/m) . . ' 0,5—0,6
Temperaturkoetfizient des elektr. Widerstandes 22,5108

Sie sind gegen Salpetersiure fast bestindig, werden dagegen von Schwefel-
saure und Salzsiure angegriffen. Verwendung finden «ie fiir Draht- und Gro83-

Abb. 89. Strahlungsschutzréntgenrdhre mit Cr-Fe-Mittelteil (vgl. auch Philips 3; Hersteller: C. H. ¥. Miller,
Hamburg).
a Bakelithiilse; b Messingmantel; ¢ Bleimantel; d Fenster fiir Strahlenaastritt; ¢ Zylinder ans Cr¥e.

flichen-Glas-Verschmelzungen? bei groferen Glilhkathodengleichrichtern, Glih-
lampen und Réntgenrchren (vgl. Abb. 89 und Brandsma 7). Tabelle 42 ent-
hilt einige Analysenbeispiele von Chromeisen, wie es fiir Glaseinschmelzungen
handelsiiblich ist.

1 Auch ,,Fernico‘‘ genannt (Hull 4).
2 Vgl. auch Abschnitt 25b, S.334 und 347.
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Auch als Werkstoff fiir Antikathoden in Grenzstrahlenréhren findet Fe-Cr
Verwendung (Gfrérer 1).

Fe-Cr 146t sich nicht mit Cu, sondern nur mit Ni verschweif3en ; iiber Zwischen-
fiigen von Ni-Drahtstiicken vgl. Rohn 4. Gré8ere Teile (starkwandige Rohre)
kénnen mittels Stumpfschweillung (vgl.

S.139; nicht durch Hartlsten!) mit Zu-  Tabelle 42. Analysenbeispiele von
. P Cr-Fe fir Glaseinschmelzungen.
leitungsteilen verbunden werden.

V2 A-Stahl(,Normal“:18% Cr; 8%  Element | gSthve, | el Drabtsgrten
Ni; 0,4% Mn; 0,5% Si; 0,08—0,15% C; ’

Rest Fe. , Extra‘: etwa 0,12% C; 0,5% gr C 3?,26 264 | 3046
Ny . 0 . Si.o.. ; 045 | 1,
Ti; sonst wie .,,No'rmal . ,,Supra CoMn nicht 04 | 046

C < 0,07% ; kein Ti; sonst wie ,,Nor- untersucht

mal“). Das Material (,,nichtrostender (\J;[ - | ~0,0025 | 0,1 0,025
Stahl*‘) findet als Blech fiir Anoden von 210 8’88 8 ’(())(())
Hochspannungsventilrohren  (vgl. Ab- Ni. . . 0,18

bildung 90), fiir Strahlsammelelektroden S - - - 0,008

. . " .. . . P ... 0,013

in Rontgenrchren und fiir Gitter in Hg-  Regt . . Te

Glasgleichrichtern Verwendung, beson-
ders dort, wo bei Verwendung von Fe eine Rostbildung durch Atemluft
oder Kondenswasser aus der Gebliseflamme beim Einschmelzen des Elektroden-

Abb. 90. Hochspannungsventilréhre mit W-Kathode und Anode aus V2 A-Blech fiir Diagnostik. Sperrspannung
120 kV, Sittigungsstrom 1 bis 2,5 A; oben: V2A-Anode aus einer dhnlich konstruierten Ventilréhre
(Hersteller: Sicmens-Reiniger-Werke),

systems zu befiirchten ist. Uber die Bearbeitungsmethoden, insbesondere
Beizen, LichtbogenschweiBlung, Liten, Tiefziehen, Weichgliihen, Schleifen usw.
vgl. Krupp 1.
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Tabelle 43. Materialkonstanten von V2A-Stahl.

Spez. Gewicht . . . . . . e 7,86
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . e 1400
20°C 400°C | 800°C | 900°C
Zugfestigkeit (kg/mm?). . . . . . . . . .. 60—75 40—45 ~ 12 ~ 7
20°C bei 800°C ,,Normal“ 10%,
Bruchdehnung (%) . . . . . . . .. . . . |40—45% HExtra®“ 25—35%
20°C | 400°C | 900°C !
Streckgrenze (kg/mm?) . . . . . . . .. .l 25—27 10 A~ H
500°C 700°C gilt nur fir
Kriechgrenze (kg/mm? . . . . . . . . .. 12 I 3—4 V2A Extra!
Brinellharte (kg/mm?) . . . . . . . . . .. 150—185
Spezifische Wirme bei 20°C (cal/g Grad) . . 0,12
Wiarmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . . . . 0,05
Wairmeausdehnungskoeffizient, lin. (o -107) . 0—100°C 0—500°C
160 185
Spez. elektrischer Widerstand bei 20°C 0,73

(2 mm?/m)

¢) Nickellegierungen.

Fiir mechanisch stark beanspruchte Elektrodenteile (Gitterdrahte, Halte-
rungsstabe) verwendet man vielfach Legierungen des Ni mit Cr, Mn oder Be,
die hérter sind als das reine Ni.

Nickelechrom. Handelsiibliche Zusammensetzungen: a) 80% Ni, 20% Cr,
Spuren Fe; b) 77% Ni, 20% Cr, 2% Mn, 2—3% Fe (vgl. Tabelle 44).

Tabelle 44. Materialkonstanten zweier Ni-Cr-Legierungen (20% Cr).

ompgninr] som Ni 20w or | o NENER
] I
Spez. Gewicht . . . . . . . .. e — 8,36 8,38
Zugfestigkeit, geglitht (kg/mm?)* . . . . 20 92 85
Warmfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . 800 .o~z 10 ~= 10
Kriechgrenze (kg/mm?) . . . . . . . .. 500 : 8,8 —
600 | 5.2 _
700 ‘ 2,7 | —
800 1,3 ; —
900 0.4 i —
Wirmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . . 100 0,034 ~2 0,03
600 0,054 —
Wairmeausdehnungskoeffiz., lin. («-107) . 20 ~~ 125 145
Spezifische Warme (cal/g Grad) . . . . . 20 0,106 ‘\ 0,11
Spez. elektrischer Widerstand ({2 mm?/m) 20 1,03 1,09
800 1,10 1,16
1100 1,13 1,21
Temperaturkoeffizient des elektr. Wid.. . | 220—500 | 9,8-10-5 —
0-—200 | — ‘ 1-104
200—1100 | — ‘ 5,8:10-°

* Vgl. auch Abb. 31, S. 33.

Ni-Cr mit hohem Cr-Gehalt ist ziemlich spréde; man setzt daher solchen
Legierungen vielfach 10—20% Fe zur Verminderung der Spridigkeit zu.
Vakuumgeschmolzenes manganarmes Ni-Cr wird manchmal an Stelle von Mo
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tir Gitter von Verstdrkerrhren verwendet. In neuerer Zeit ist es teilweise
durch die formbestandigeren Ni-Fe-Mo-Legierungen (vgl. S. 97) ersetzt worden.
Wegen der grolen Zunderbestandigkeit benutzt man die Legierung héufig fir
Heizwicklungen von Entgasungsoéfen (bis 1100° C, vgl. Abb. 126), auch mit
einem Zusatz von 2% Mo, ferner fur Vakuumthermoelemente (vgl. Abb. 41)
und Ardometer (vgl. Abb. 42) gegen Konstantan als zweiten Schenkel und fiir
Metallkappenanschmelzungen an Glas (77% Ni, vgl. S. 344).

Bei Entgasung von Ni-Cr ist zu beachten, dafl Chromoxyd selbst bei 1000° C
durch H, nicht reduziert werden kann (Wagner 1). Uber Oberflichenoxydation
von Ni-Cr vgl. Abschnitt 10d, S.155.

Nickelmangan (Nimit 1—4% Mn). Durch die Zugabe von Mn wird reines
Ni erheblich harter, vgl. Tabelle 45. Eine Legierung mit 3% Mn wird fir

Tabelle 45. Einflu3 von Mnaufdiemechanischenundelektrischen Eigenschaften
von reinem Ni (gegliiht).

Spez. elektr.

- t| Z iB; i i s ‘ : T -
Mn (oa‘/:)ehal en}?é/x%gﬂlg*kmt Bruch(g/fhnung “S?ﬁﬁ?ﬁf,d Tﬁ(l):g?gz?.:rl:g
! |
0 | 43 48 ‘ 0,087 | 47 107
1 51 44 | — -
2 | 57 38 I A 0,14 0,36-10-2
3 | 62 35 { — —
4 66 33 I A~ 02 0,36-10-

* Vgl. auch Abb. 31, S. 33.

Zuleitungsdrahte von Glihlampen und (in Quetschfiile eingesteckt und an-
geschmolzen) fiir Halterungsstibe von Elektrodenaufbauten in gasgefiillten
Glihkathodengleichrichtern an Stelle des weicheren Ni verwendet; als Gitter-
material soll sie eine niedrigere thermische und Sekundérelektronen-Emission
ergeben als Ni. Fiir betriebsméflig heiBle Elektroden (Anoden, Gitter) in Oxyd-
kathoden-Rohren ist Ni-Mn wegen seines Mn-Gehaltes besser durch Ni-Be zu
ersetzen (sonst Absinken der Kathodenemission wihrend der Lebensdauer 2%).

Nickelberyllium (Ni mit 0,3—2% Be). Auch durch Zusatz von Be wird die
Festigkeit von Ni erhoht, der elektrische Widerstand jedoch bedeutend ver-
groBert (vgl. Tabelle 46). Ni-Be findet vielfach an Stelle des glihkathoden-
schidlichen Ni-Mn Verwendung; der Be-Zusatz scheint die geringe Getter-
wirkung des reinen Ni zu erhoéhen 3.

Tabelle 46. Festigkeitswerte und spez. elektrischer Widerstand von
vakuumgeschmolzenem, weichgegliihtem Ni ohne und mit
Be-Zusatz (vgl. auch Hessenbruch I).

Ni I Ni + 1,7% Be
Zugfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . . .. 45 ‘\ 81
Dehnung (%) . . . . . . . o e 45 i 42
Brinellharte (kg/mm?). . . . . . . . . . .. 90 \ 140
Elastizitdtsmodul (kg/mm?) . . . . . . . . . 22000 . 17500
Spez. elektrischer Widerstand ({2 mm?/m) . . . 0,087 i 0,337

1 ,,Co‘“-Legierung, Hersteller: Heraeus-Vakuumschmelze.
2 Nach Erfahrungen der Verfasser, im Gegensatz zu denen von Wagner /.
3 Ahnlich wirkt ein Zusatz von 0,5—10% Titan zu Ni (vgl. Rohn 2).
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Nickelkohalt wird als magnetisches Abschirmmaterial bei hohen Tempe-
raturen verwendet. Die Zusammensetzung richtet sich nach der Gebrauchs-
temperatur, bei der das Material noch mit Sicherheit magnetisch sein soll
(vgl. Abb. 52, S. 54). Ni mit etwa 45% Co hat einen spezifischen Widerstand
von etwa 0,13 2 mm?/m bei 20° C

Y bzw. 0,66 bei 600°C (Gilby I).
Nickelbarium (Nimit0,1—0,2%
0 113 kyfmm e Ba). Das Material soll sich wegen
’ der Nachdiffusion von reinem Ba
® 97 gut als Kerndraht fiir BaO-Paste-
3, kathoden cignen (Beese I, Ran-
37 dolph I), besonders mit einem
g Zusatz von 3,5% Crl).
” 056 Konelmetall (70—72 % Ni, 18 bis
' " 19,5% Co, 7—8% Fo, 2,8—3% Ti.
//%/’/:/_:—/_7 Verunreinigungen: 0,1—0,3% Al,
g8k 0,1—0,2 Mn). Man benutzt die

¢ & Mk Legierung als Kerndraht fiir groBere

Zeit . .
direkt geheizte O >
Abb. 91. Kriechdehnungs-Zeit-Kurven fitr Konelmetall bei e 8 XydpaS.tCkathOden
verschicdener Belastung (Richmond ). an Stelle von Pt oder Ni (Lowry 1)

bzw. an Stelle von Ni zur Um-
wendelung eines hochschmelzenden Kerndrahtes (vgl. Abschnitt 21d, S.271).
Der Ti-Gehalt der Legierung scheint bei Oxydkathoden durch Reduktion der

Tabelle 47. Materialkonstanten von Konelmetall.

Spez. Gewicht . . . . . . . .. 0000 L 8,56 ‘
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zugehoérige Dehnung (%) 20°0C 70—75 35%

(nach Glithen bei 650° C) 600°C e b4 ~=25%
Streckgrenze (kg/mm?2) . . . . . ... ... L. 20°C 72 40

600°C 33
Kriechgrenze bei 900°C (kg/mm?) . . . . . . . . 20,6 1
Brinellhdrte (kg/mm?) . . . . . . . . . ... .. 140 |
Elastizitatsmodul (kg/mm?) . . . . . . . . . .. 20600 \
Warmeausdehnungskoeffizient, lin. (o-107). . . . . 0—100°C I 0—7000C
107 143

Spez. elektrischer Widerstand bei 20° C (£ mm?/m) 0,4 |

Erdalkalioxyde den Formierprozefl abzukirzen und erhéht (nach Benjamin 2)
die Emissionsfihigkeit der Oxydpastekathoden. Uber die Kriechdehnung in
Abhingigkeit von der Zeit vgl. Abb. 91. Durch Zusatze von Cr (,,Konel 42 B*:
46% Ni, 24,9% Co, 7,02% Fe, 2,19% Ti, 18,7% Cr) erhoht sich die Zugfestigkeit
fur 200 C auf 95—115 kg/mm?, fir 600° C auf 65—90 kg/mm? (Hunter I).
Eine andere Cr-haltige Konel-Legierung (23% Ni, 47% Co, 10% Ferrotitan,
20% Cr) zeigt (nach C. R. Austin I) bis 600° C noch keinen Abfall der
Warmfestigkeit.

1 Versuche der Verfasser mit dem amerikanischen Originalmaterial zeigten keine ein-
deutige Emissionserh6hung gegeniiber den anderen bekannten Kernmaterialien (vgl. Ab-
schnitt 21d).
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Monelmetall (60—70% Ni, 25—35% Cu, etwa 3% Mn, etwa 1% Fe, etwa
1% Si, bis 0,3% C).

Tabelle 48. Materialkonstanten von Monelmetall (warm gewalzt).

Spez. Gewicht. . . . . . . . . . .. .00 8,8—8,9

200¢  500°C | 900°C
Zugfestigkeit* (kg/mm2) . . . . . . . .. ... .. 65 | 45 | 4
Dehnung (%) - « « v v v v oo e e e e e 8580 | — | —
Streckgrenze (kg/mm?) . . . . . . . ... 0L L. 33 ; 23 2
Rekristallisations-Temperatur . . . . . . . . . . . .| >600 o¢ | ‘
Warmeleitfahigkeit (cal/em sec Crad). . . . . . . . . 0,06 |
Spezifische Warme (cal/g Grad) . . . . . . . . . . . 0,2 | l
Wiarmeausdehnungskoeffizient, lin. («-107) . . . . . . 26—100°C 20-—600° C

140 160

Spez. elektrischer Widerstand bei 20°C (£2 mm?*/m) . . ~- 0,44 |
Temperaturkoeffizient des elektr. Widerstandes . . . . 1,9-103 ‘

* GuB: 33—55 kg/mm? bei 10—25% Dehnung; kaltverformt: 100 kg/mm?2.

Monelmetall ist eine amerikanische Naturlegierung, die aus einem minera-
logisch héufig vorkommendem Erz direckt gewonnen wird. Der billige Preis,
die relativ hohe Warmfestigkeit und die Unempfindlichkeit gegen Hg haben
in nordamerikanischen Liandern zuweilen zur Verwendung der Legierung fiir
Anoden und Haltedriahten in billigen Rundfunkrohren gefithrt; fiir Elektroden
mit hoéherer Betriebstemperatur ist das Material wegen seines C. und Mn-
Gehaltes ungecignet.

d) Kupferlegierungen.
Kupferberyllium (97,5% Cu, 2,5% Be); vgl. auch Hessenbruch 1.

Tabelle 49. Materialkonstanten von vakuumgeschmolzenem,
weichgeglihtem Kupfer mit Be-Zusatz im Vergleich zu reinem Kupfer.

Cu Cu + 2,5% Be
Zugfestigkeit kg_:/mm2 e e e 24 62
Dehnun(r (%) . P, 50 I 22
Brinellhirte kg,/mm e e e 40 \‘ 105
E]astultatsmodu] k;_/mm . 12600 ' 11800
Spez. elektrischer W lderstand "hei 200 (¢ (!.) mm? /m 0,0175 | 0,097

Wie beim Ni kann die Festigkeit von Cu durch Be-Zusatz wesentlich erhéht
werden ; der spezifische Widerstand steigt dadurch erheblich. Fiir réhrentech-
nische Zwecke ist die Desoxydation des Cu durch Be derjenigen durch Mn
vorzuziehen (vgl. S. 89).

Kupfernickel (,,Konstantan«, 57% Cu, 43 % Ni).
(0. Schwarz I, Werkstoffhandbuch 2.)

Das handelsiibliche Material enthilt 0,4—0,8% Mn und 0,2—0,3% Fe,
laBt sich kalt und warm verarbeiten sowie leicht 16ten und schweilen. Die
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Tabelle 50. Materialkonstanten von Konstantan.

|
Spez. Gewicht . . . . . . . . .. .| 888892 |
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . .. 1250—1270 |
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zugehorige | weichgeglitht | 40—50 |50-—38% | vgl. auch
Dehnung (%) hartgewalzt | 80 2—5% Abb. 46
Warmfestigkeit . . . . . . . . . . . vgl. Abb. 47
Brinellharte (kg/mm?) . . . . . . . . | weichgegliiht | 75—90
Spezifische Warme (cal/g Grad) . . . . 0,098 r
Warmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . 0,05 |
Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. 0—100°C '0—500°C
(- 107) 152 [ 163
Spez. elektrischer Widerstand bei 20°C weich | hart
(2 mm?*/m) 0,48—0,50  0,50—0,52
Temperaturkoeffizient des elektr. Wid. 2,2:10-5 ¥

Entfestigung hart gewalzten Materials beginnt bei etwa 500° C, das Weichgliihen
wird bei etwa 600—750° C in nicht oxydierender Atmosphére durchgefiihrt. Fiir
vakuumtechnische Zwecke brauchbares Material muBl glatt, blank, weil und
ohne Oxydstellen sein.
Die Legierung findet fiir Elektrodenhalterungen und besonders fiir Zu-
leitungsdrahte in Glithlampen Verwendung!. Die Drihte werden mit dem Glas-
einschmelzdraht meist durch Gasschmelz.-
schweilung verbunden und mit dem
geschweiliten Ende in das Glas des Quetsch-
fuBes mit eingeschmolzen (vgl. Abb. 92).
Obwohl Konstantan an dieser Stelle wegen
seines hohen Ausdehnungskoeffizienten
(152-10-7) in normalem Fufiglas (90-10 7)
keine vakuumdichte Durchfithrung ergibt,
klebt es doch am Glas fest, da das beim
Einschmelzen an die Oberfliche diffundie-
rende Cu der Legierung (wie beim Kupfer-
manteldraht) mit dem Glas eine feste
Verbindung eingeht 2.
In Form dinner Driahte (bis zu
a b 0,03 mm &) benutzt man Konstantan fir
Abb. 92. GlasfiiBe mit eingequetschten Vakuumthermoelemente, z. B. in Vakuum-

Halterungsdrihten aus Konstantan. K
a Unverkupfert: leichte Ribildung an den mitt- thermokreuzen (Vgl. Abb. 41) und in

leren Quetschstellen (x); b verkupfert: gutes . .
Anliegen des Glases an den eingebetteten Ardometerla,mpen (Vgl. Abb. 42) mit NiCr
Haltestiben (*). als Gegenschenkel.

1 Hartgezogene Drihte mit einer Mindestzugfestigkeit von 60 kg/mm? und einer Bruch-
dehnung von 2—5%, Durchmesser 0,2—3 mm.

? Dieser Effekt 1aBt sich zur Erhéhung der Fabrikationssicherheit (Vermeiden von
Spriingen an der Haftstelle Glas-Konstantan) dadurch verstirken, daB man das untere
Ende des Konstantandrahtes mit dem SchweiBknoten des Einschmelzdrahtes, soweit
diese Teile mit in den Quetschful eingequetscht werden, elektrolytisch mit einer diinnen
Cu-Schicht iiberzieht (vgl. Abb. 92).
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Kupferzink (Tombak: bis 72% Cu, Messing: 75—55% Cu, Rest Zn).
(Gehlhoff 7, DIN 1709/1751/1755—1765/1772/1775).

Tabelle 51. Materialkonstanten von Messing (55—75% Cu, Rest Zn).

Spez. Gewicht . . . . . e e e e e e | 8,5—8,6
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . . .. ... Rz 900
Wérmeausdehnungskoeffizient, lin., 0—100° C (o- 107) . ~z 184
Spezifische Wirme (cal/g Grad) (0—100°C) . . . . . . i 0,09
Spez. elektrischer Widerstand bei 200 C (£2 mm?*m) . . | 0,06—0,07
Temperaturkoeffizient des elektr. Widerstandes, 0—100°C |1,3—1,9 -103
Mechanische Eigenschaften. . . . . . . . . . . . . . Tabelle 52

Handelsiiblich ist eine grofle Anzahl von Zusammensetzungen dieser Legie-
rung; die wichtigsten sind in Tabelle 52 zusammengestellt.

Tabelle 52. Mechanische Eigenschaften und Verwendungszweck
von Kupferzink-Legierungen (DIN 1709).

. Fabrikations- | Spez. Zug- ‘ Spez. elektr.| Ei haft bzw.
et | PRt [p ] g Fonmane S, cekte] Blsenschatien v
nac nach Gehthoff wicht' kg/mm? Yo 2 mm?*m Verwendung
|
Ms 72% | weich, gegliiht 3.6 C25 35 “ 0.07 | Fiir federnde Well-
(Gelbtombak) | federhart ’ 50—68 | 10—5 ! ’ rohre, Bleche, Profile.
Ms 67 ~weich, gegliiht 8.6 30 30—66 : - Fiir Kaltbearbeitung,
(Halbtombak) ! hart | =7 45 10 ~ sehr tiefziehfihig.
Ms 63 "weich, gegliiht 8.55 32 30—60 ‘ 0.065 Fiir Verformung
(Druckmessing) doppelfeder- | ©°° 70 2 ’ durch Ziehen und
i hart ‘ [ Driicken; geeignet
} { fiir Hartlétung mit
| | ! Silberlot.
Ms 60 (Schmie- ' weich, gegliiht 85 36—38 | 30—48 0.06 Fiir Warmschmie-
demessing) | federhart L 60 5 ’ den und -pressen.

* Die Zahl gibt den jeweiligen Cu-Gehalt der Legierung wieder; Rest Zn.
** Streckgrenze 9—12 kg/mm?.

Besondere Vorzige der Cu-Zn-Legierungen sind Billigkeit, leichte Bearbeit-
barkeit in warmem Zustand und mit spanabhebenden Werkzeugen und hohe
Dehnfihigkeit. Fir vakuumtechnische Konstruktionen ist Messing wegen seines
Zn-Gehaltes und der Unmoglichkeit einer griindlichen Entgasung nur in sehr
beschrinktem Umfang verwendbar, meist nur fiir Vakuumgefifle mit dauernd
angeschlossener Pumpe (Kathodenstrahloszillographen, zerlegbare Rontgen-
réhren). Im Vakuum darf das Material nicht tiber 100° C erhitzt werden, da schon
bei 200° C das Zn der Legierung in groBen Mengen zu verdampfen beginnt (vgl.
Abb. 403, Anhang). Die Oberfliche wird dann infolge Verarmung an Zn rot;
Schrauben fressen sich fest und sind nicht mehr zu entfernen, auch deswegen weil
der Schraubenkopf durch das Herausdampfen des Zn weich geworden ist. Das
herausgedampfte Zn verschlechtert teils durch Gasabgabe, teils durch den eigenen
Dampfdruck das Vakuum und verursacht durch Niederschlag an kalten Rohr-
wandungen Isolationsfehler und andere Storungen (vgl. S.313). Bei Tempe-
raturen unter 100°C ist gewalztes und gezogenes Messing gut vakuumdicht;
fir GuBteile verwendet man besser Phosphorbronze (vgl. niachsten Abschnitt).

Tombak wird fiir nahtlos gezogene Wellrohre verarbeitet, die mit einer
tief eingedriickten, schraubenférmigen Nut versehen sind. Sie dienen als flexible
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Vakuumleitungen zwischen Pumpe und Apparatur

(vgl. Abb. 93) oder (mit

Parallelnuten) als ,,Federkérper< zum Bewegen von Elektroden, Zentrieren von

AbDb. 93. Porzellan-Metall-Rontgenrohr fiir spektroskopische Zwecke mit vakuumdichtem Tombak-Verbindungs-

schlauch zur Pumpe; Schlauchnuten spiralférmig

Ablenkplatten in Kathodenstrahloszillographen (vgl.

(Siegbahn 1).

Abb. 94), Spannen von

Kathodendrahten, Zusammenhalten von Xonstruktionsteilen durch AuBenfedern

Abb. 9. Verstellvorrichtung mit elastischen, parallel genuteten

Tombakrohren fiir die Ablenkplatten eines Kathodenstrahloszillo-

graphen; Federkorper durch Verstellrohr mit Innengewinde verdeckt
{Knoll 1).

(vgl. Abb. 95 und 280) und
zur Verdnderung von Fliis-
sigkeitsniveaus (z. B. fir
McLeod - Kompressions-

manometer). Tombak bil-
det hygroskopische Oxyde,
die beim Kinlassen von
feuchter atmosphérischer
Luft auch nach erfolgter
Entgasung wieder Wasser
aufsaugen, sodafl beim
erneuten Evakuieren des
GefaBles durch H,O- Ab-
gabe des Tombaks Undich-
tigkeit vorgetduscht wird.

Kupferzinn(BronzeguB:
99% Cu, ~~ 1% Sn, Phos-
phorbronze: = 84% Cu,

16% Sn, 0,2% P). Die Bronzen finden in der Hauptsache fiir GuBzwecke Ver-
wendung, da die daraus hergestellten Formkorper gut vakuumdicht sind



BronzeguB. Phosphorbronze. EMK. 95

Tabelle53. Zusammensetzungund Eigenschaftenvon Gufibronze (vgl. Gehlhoff ).

Zusammensetzung ’ Spez. f Zug- Deh- |Spez. elektr.‘:
Benennung - "l Ge- 'festigkeit| nung | Widerstand | Verwendungszweck
Cu ‘ Sn ‘ P wicht  ke/mm® % | £mm*m
| | ! )
| i . .
Bronzegu . . |99 <1 ‘ — 89 | 15 15 0,045 GuBteile mit guter

! ; ‘ ‘ ‘Wiarme- und elektri-

| | ‘ scher Leitfahigkeit.

8,84 20 3 | (~=0,015) Harte, verschleififeste
! l GuBteile, Schliffteile,
‘ \ ; Buchsen.

Phosphorbronze 83,8‘ 16 | 0,2
|

(Kathodenstrahloszillographen, vgl. Abb. 96, Vakuumspektrographen usw.). Die
Hauptschwierigkeit bei der Herstellung der Sn-haltigen Cu-Legierung besteht

Abb. 95. Abb. 96.
Abb. 95. Vakuumdichte Einfiihrung der Anodenzuleitung eines Grobgleichrichters.
a Anodenkopf aus Graphit; b Isolierrohir aus Porzellan; ¢ GefiBwand aus FluBstahl; d Zuleitungsstab aus Fe:
¢ clastisches Wellrohr aus Tombak; f Aullendruckfeder aus Stahl; g Lotstelle zwischen Porzellan und Metall;
h Abschlulistiicke aus Fe, mit dem Tombakrohr ¢ verldtet.

Abb. 96. Gehiuse eines Kathodenstrahloszillographen aus gegossener Phosphorbronze. Gummiringdichtung;
im Inneren Filintrommel; rechts: Vakuumpriifrohr (Knoll 7).

in der Notwendigkeit einer Desoxydation. Infolge seiner grélleren Verwandt-
schaft zu O, entzieht das Sn dem Cu den in diesem nie fehlenden O,-Gelalt.
Es bilden sich Héute aus Zinnsdure, die nicht verschlackt werden, sondern in
der Schmelze suspendiert bleiben, sie dickfliissig machen und das VergieBlen
erschweren. Um die Sn-Sdure zu reduzieren, wird der Schmelze ein Desoxy-
dationsmittel, meist Phosphor, zugesetzt, dessen Oxyd verschlackt wird. Gleich-
zeitig wird durch das Phosphor eine Hértung erzielt. Wegen des niedrigen
Schmelzpunktes (232° C) und des hohen Dampfdruckes des Sn (vgl. Abb. 403,
Anhang) ist die thermische Belastbarkeit von Bronzen im Vakuum beschriankt.

e) Legierungen unedler mit hochschmelzenden Metallen.

Sie werden in der Vakuumtechnik hauptsichlich als Einschmelzmaterial fiir
Glasdurchfiihrungen und als Drahtmaterial fiir formbestdndige Elektroden ver-
wendet. Neben echten Legierungen sind fiir Spezialzwecke auch reine Sus -
pensionen des W und Mo in Cu und Ag im Gebrauch.

Eisen - Molybdin -Kobalt (70% Fe, ~=10% Mo, ~ 20% Co, Handelsname:
2 EMK¢).
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Tabelle 54. Materialkonstanten der EMK-Legierung.

Zusammensetzung (Analysenbeispiel). . . . . . . . . . . .. Fe 70,8 Mn
Co 19,3 w I
Mo 99 Ni {0,0
C 0,02 | Cr
Si 0,01 'S
Cu 01 !
Brinellharte (kg/mm?2). . . . . . . . ..o 0oL L - 305—320 (weich)
bis 425 (bearbeitet,
ungegliiht)
Warmeausdehnungskoeffizient, lin. (25—75°C) . . . . . . . . 90—100-10—7*
Spez. elektrischer Widerstand (2 mm?m) . . . . . . . . .. 0,33—0,37
Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes (20-—100°C) 0,9—1,4-1073

* Gegliiht und langsam abgekiihlt (vgl. S. 324).

Das auf dem Sinterwege hergestellte Material wird in Form von Stiben
(1—10 mm @) oder von Ringen (10100 mm @) fiir Weichglaseinschmel-
zungen verwendet (vgl. Abschnitt 25b, S. 334). Es ist sehr hart und infolgedessen
schwer zu bearbeiten. Anschirfen und Oberflachenreinigung erfolgen am besten
durch Abschleifen mittels Karborundscheiben; Bohren ist mit Hartmetall-
werkzeug moglich. EMK-Stibe zeigen manchmal feine Léngsrisse, die in
Einschmelzungen zu schwer erkennbaren Undichtigkeiten fiihren kénnen.

Gegen Hg ist das Material weitgehend unempfindlich; es wird daher haupt-
sdchlich bei Hg-Gleichrichtern als Zuleitung fiir die Anoden und das Kathoden-
quecksilber verwendet!.

Nickel-Eisen-Chrom-Molybddn (60% Ni, 16% Fe, 15% Cr, 7% Mo, 2% Mn,
Handelsname: ,,B7M¢“-Legierung 2).

Tabelle 55. Materialkonstanten der B7 M-Legierung.

Spez. Gewicht. . . . . . . .. 8,4
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . 1400 ‘
Zugfestigkeit (kg/mm?) und zuge-| hart . . . . . . 138 } 1,5% ’
horige Dehnung (%) gegliiht 80 27%
Warmfestigkeit (kg/mm?2). . . . vgl. Abb. 47
Streckgrenze (kg/mm?). . . . . hartgewalzt. . . . . . . . ‘ 125 ‘
vorgegliht bei 11500C . . ‘ 30 |
vorgegliiht bei 1250°C . . | 22 |
Kriechgrenze (kg/mm?) bei 900°C| hartgewalzt . . . . . . C 0,4 vol
vorgegliiht bei 1150°C . . | 0,6 Abbg 97
vorgeglitht bei 12500 C \ 1,0 | :
Warmeausdehnungskoeffizient, 130—150
lin. (o 107)
Spez. elektrischer Widerstand 200C | 5000C 9000 C 10500C |
(2 mm?/m) 1,16 | 1,24 | 1,23 124 |

Die Legierung zeichnet sich durch eine hohe Kriechgrenze aus, die durch
Vorglithen oberhalb der Betriebs- und Rekristallisationstemperatur noch erheblich

1 Es eignet sich jedoch nicht zur Fixierung des Bogenansatzpunktes in Hg-Gleich-
richtern, da es dabei zerstdubt; zu diesem Zweck mull es eine Mo-Spitze erhalten.

2 Hergestellt durch Vakuumschmelzen (Heraeus-Hanau); Handelsname auch ,,Con-
trazid® .
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gesteigert werden kann (vgl. Abb. 97). Dall die Werte fiir Zugfestigkeit
oder Streckgrenze bei Zimmertemperatur Gber die Formbestindigkeit

bei hoheren Temperaturen wenig 16

aussagen, zeigt der Vergleich der #yimm?

Werte fiir Streck- und Kriech- "

grenze nach verschiedener Wéarme- ¥

behandlung (Tabelle 55, vgl. auch

S.8). Ebenso wie beim Hoch- %

glihen von NS-Wolfram-Draht- §zaﬁ %;;;ZZZ{’M,M y

wendeln zur Erhéhung der Form- §°

bestindigkeit (vgl. S. 25) darf $%| -\ ”’”T}i\i \a\ )

das Hochglithen von B7M-Draht 96

erst in der endgiiltigen Form (und e AN \\

unter Stiitzung) erfolgen, da eine ! my\” \\\Q

Kaltverformung wegen der Bri- 42 ~ —

chigkeit nach dem Hochglithen p E "~ E

nicht mehr moglich ist. Das 0 aw o0 7000 A
Temperatur

Material findet fir Heizwick-
lungen von Vakuumdfen und,
mit diinnem Ni-Draht umwen-

Abb. 97. Veriinderung der Kriechgrenze von Stidben aus

B 7M-Legierung durch Vorglithen (Rohn I).

delt, als Kerndraht fiir groBle Oxydkathoden in gasgefiillten Glithkathoden-

gleichrichtern Verwendung.

Nickel-Eisen-Molybdiin (58% Ni, 22% Fe, 20% Mo, manganfrei; Handels-

name: ,,A-Legierung 1).

Tabelle 56. Materialkonstanten der A-Legierung.

Spez. Gewicht . . e e e e 8,8
Schmelzpunkt (°C). . . . . . . . . .. 1300—1330 |
Zugfestigkeit (kg/mm?®) und zugehorige hart bis 155 4%
Dehnung (%) * geglitht bei 1100°C | 77—84 30—48 %
Streckgrenze (kg/mm?) . . . . . . . . . hart bis 80
gegliiht 33—36 *
Brinellhdrte (kg/mm?) . . . . . . . .. hart bis 423
gegliiht 207
Warmfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . 800° C 900° C 1000° C vgl.
42 28 16 Abb. 47
Kriechbelastung fiir 1 % Dehnung pro Jahr 1,055 (900° C)

(kg/mm?)

Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. («-107)

107 (0—100°C)

Warmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . .

0,04

Spez. elektrischer Widerstand bei 249 C
(£2 mm?3/m)

1,1

* Vgl. auch Abb. 31, S. 33.

Das Material wird von HCI nicht, schwer von H,SO,, jedoch leicht von
HNO; gelost. Nach Weichglihen (1100—1150°C) 1Bt es sich gut biegen,

1 Hergestellt auf metallkeramischem Wege (Deutsche Glithfaden-Fabrik) oder auf
dem Schmelzwege (,,Hastelloy A¢, mit 2% Mn, Haynes Stellite Co).

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik.

7
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wickeln und zu Geweben verarbeiten. Die mechanischen Higenschaften der
Legierung kommen dem Mo sehr nahe (Abb. 31); ihre Warmfestigkeit und
Formbestindigkeit wird nur von den hochschmelzenden Metallen W und Mo
iibertroffen. Aus diesem Grunde und wegen des geringeren Preises verwendet
man A-Draht hiufig an Stelle von Mo fiir Wickel- und Geflechtgitter in Rund-
funkréhren (besonders in Vielgitterrohren), die mit Riicksicht auf geringe Durch-
griffsstrenung bei Massenfabrikation groBe Formbestdndigkeit haben sollen
(vgl. Holladay I). Da die Legierung von heiBem Erdalkalioxyd im Gegensatz
zu W oder Mo nur wenig angegriffen wird, wird sie auch fiir nickelbewendelte
Kerndrihte groBerer Oxydkathoden in Glithkathodengleichrichtern beniitzt.
" Das Material ist mit blanker oder bekohlter

mm Oberflache in Drahtstirken von 0,056—3 mm &,
. als Gewebeband (vgl. S. 149) und als Blech
s handelsiiblich.

E Eisen-Nickel mit geringem Molybdinzusatz
§;€ (70% Fe, 25% Ni, 5% Mo). Die Legierung
N wird fiir Bimetallkonstruktionen in thermischen
‘E Auslosern verwendet, wobei die nach verschie-
4 ity | Wity e 7 dener thermischer Vorbehandlung auftretenden
N (27/7 (395 ,,/\Mﬁ&)/ 7\ Unterschiede der Wirmeausdehnung eine erheb-
§ 4 | Vah d liche Rolle spielen. Fiir die gewdhnlich benutzte
3 7, ! Kombination von Invar mit einer 75/25 Fe-Ni-
§ v/ Legierung sind die bei 500 bzw. 150° C auf-
§3 / tretenden Anomalien der Wirmeausdehnung

unerwiinscht. Durch den Mo-Zusatz werden sie
onterdriickt und die Ausdehnung erheblich ge-
4 20 @mp‘:,%,w, 600 800 gteigert (vgl. Abb. 98).

Abb. 98. Wirmeausdehnung von Te- Technische Anwendungen der Bimetallkom-

Legierungen mit Ni und mit Ni 4 Mo; . . . .
Unterdriickung der Ausdehnungsanoma- bination 64/ 36 Fe-Ni gegen 70/ 25/ 5 Fe-Ni-Mo

lien durch den Mo-Zusatz (Hiemenz 1). sind:ThermischeRelaisschutzeinrichtun-

gen fir Glihkathoden in gasgefiillten Strom-
toren; Kontaktziindvorrichtungen in Lichtbogenentladungsgefaflen (dhn-
lich Abb.70); Vakuumthermoschalter; GaseinlaBventile (vgl. Abb. 259).

Nickel-Eisen-Wolfram (50% Ni, 40% Fe, 10% W). Die Legierung findet
fiir starre Zuleitungsdriahte (zur Verringerung von Verbiegungen der Réhrenteile
in empfindlichen Verstarkerrohren) Verwendung und besitzt gute Warmfestigkeit.
Die Formbestindigkeit (Kriechgrenze) 146t sich durch Vorglithen erhéhen (vgl.
S. 97).

‘Wolfram-Nickel- Kobalt (74—84 % W, 12—22% Ni, ~25% Co, sog. ,,Wonico*-
Legierung?'). Das Material ist als Einschmelzmaterial fiir natriumfestes Alumo-
borosilikatglas (Ausdehnungskoeffizient 55 - 10 7) entwickelt und wird z. B.
bei Natriumdampflampen benutzt (Pirani4). Uber Materialkonstanten ist
bisher wenig bekannt geworden (vgl. S. 330, Tabelle 118). Die Analyse eines
fiir Einschmelzzwecke geeigneten Materials (Draht von etwa 1 mm &) ergab
nachstehende Zusammensetzung (Tabelle 57).

Wolfram-Kupfer (Zusammensetzung wechselnd nach Verwendungszweck).
Das Material ist keine echte Legierung, sondern je nach dem Herstellungsgang

1 Hergestellt durch die Osram K. G.




Fe-Ni-Mo. Ni-Fe-W. W-Ni-Co. W-Cu. W-Pb.-Hg. 99

eine Suspension des W in geschmolzenem Cu oder ein mit Cu gefiillter lockerer
W-Sinterkérper. Cu und W werden entweder als fein verteiltes Pulver mitein-
ander gemischt, vorgepreBt und in geeigneter Form bei Temperaturen oberhalb
der Schmelztemperatur des Cu in Wasserstoffatmo-

sphére erhitzt ; oder es wird loses bzw. mehr oder weniger =~ Tabelle 57. Analyse von

zusammengeprefites W-Pulver (letzteres vielfach bei Glasgrisi;'g:lzfj;gen

~ 1800—1900° C vorgesintert) im Hochvakuum

nach guter Entgasung bei 1800° C aus einem Graphit- Blement %

behalter mit Cu iibergossen, das vom W-Pulver oder W 80,00

dem pordsen Sinterkérper begierig aufgesaugt wird Ni. ... 13,62

und seine Poren vollkommen ausfiillt?®. go S ‘f,;g
W-Cu kann durch Abdrehen mit Hartmetallwerk- g & & 0,45

zeugen aus Titanit oder Widia bearbeitet werden.

Es findet als Hartlot 2 fiir hochschmelzende Konstruktionsteile (vgl. S. 144),
ferner fir hoch belastete Vakuumkontakte und fiir Elektroden beim Punkt-
schweilen (10—50% Cu) Verwendung, da es die gute Warmeleitfihigkeit des
Cu mit der mechanischen Festigkeit des W ver-
einigt (AEG 3). Ferner wird es fiir Rontgen- und
Elektronenstrahlen - Schutzkappen auf Antikathoden
verwendet (vgl. Abb. 85 und 99 und Hausser I).
Das Absorptionsvermégen fiir Rontgenstrahlen eines
Materials mit dem spezifischen Gewicht von 13,5
und einer Dicke von 13 mm entspricht bei 400 KV-
Rontgenstrahlung einer Bleidicke von 10 mm (Un-
gelenk 2).

Wolfram-Blei wird als Auflenstrahlenschutz von i) A
Rontgenréhren verwendet, da die gemeinsame Absorp- . Schutzkappe aus W-Cu
tionskurve {iiber ein groBeres Wellenband gleich- fir Antikathoden in Rontgen-

e . . . rohren (Hersteller: Siemens-
méaBigere Absorption aufweist, als jedes der Mate-  Rohren-Werk); vel. auch Abb. 85
rialien fiir sich allein; ferner wird es als Verstiarker- und 86.
folie bei Rontgenaufnahmen verwendet (Kontaktverstirkung durch Erzeugung
von sekundiren Rontgenstrahlen).

7. Quecksilber.
(Krais 1, Tafel I, Ullmann I, Woytacek 1.)

Gewinnung. Das Ausgangserz ist Zinnober, Hg S (Spanien, Karst, Kalifornien). Das
reine Metall wird daraus meist auf trockenem Wege durch Erhitzen an Luft (HgS + O, =
Hg + SO,, Reaktionstemperatur ~=500°C) gewonnen, wobei das Hg verdampft und in
Kondensationskammern niedergeschlagen wird. Das so erhaltene Hg kommt in eisernen
Flaschen (normal mit 34,5 kg Hg Inhalt) oder nach einer Vorreinigung als ,,chemisch reines*
Hg abgefiillt in kleinen Tonflaschen (6 kg Hg) in den Handel und enthalt noch in geringen
Mengen Pb, Bi, Zn, Sn und andere Metalle3.

1 Der Cu-Gehalt richtet sich nach der Porositit und 148t sich daher durch den PreB-
druck und die Vorsintertemperatur einstellen.

Z Neben Cu-W werden auch Ag-W- und Cu-Mo-Mischlote angewendet.

3 GroBere metallische Verunreinigungen sind dadurch erkennbar, daB das Hg an
Papier oder einer glatten Porzellanoberfliche einen als dunklen Streifen sichtbaren
,»Schweif* hinterliaBt.

7*
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Tabelle 58. Materialkonstanten von Quecksilber.

20° C 100° C ‘, 200" C 300° f 360°C
i |
[ [ [ i
Spez. Gewicht . . . . . . . .. 13,55 | 13,35 | 13,15 | 12,88 | 12,74
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . .| —38,89 ‘ | | ‘
Siedepunkt (°C) bei 760 Tor . . 356,7 | t
Verdampfungswarme (cal/g) . . . 78 T2** | ‘ \
| i
Dampfdruck (Tor)* . . . . . . 13:10°9 3:10- | 17 | 246 \ 803
Spezifische Wiarme (cal/g Grad). . 0,0335 ’ 0,032
Cub. Wirmeausdehnungskoffizient 1820 1826 1841 ‘ 1863 r
(3 o-107) i
Warmeleitfihigkeit (cal/cmsec Grad) 0,027 | 0,035 ‘
Spez. elektrischer Widerstand 0,958 ' 1,03 1,14 | 1,28
(2 mm?/m) | | | |
Temperaturkoeffizienten des elektr. o = 0,9098-10-%; f = 0,811-10¢
Widerstandes (0—300° C)

* Bei der Temperatur der flissigen Luft (etwa — 180°9C): 2 - 10-27 Tor. Vgl. ferner
Abb. 403, Anhang.
** Bei 1429,C.

Reinigung. Fiir vakuumtechnische Zwecke mull das aus der Hiitte bezogene
Hg sorgfaltig gereinigt werden. In der Literatur finden sich eine groBe Anzahl
von Reinigungsverfahren (Angerer 7, Kohlrausch, Gétz1), ein zweckmiBiges
Reinigungsschema gibt Tabelle 59. Die giinstigste Destillationstemperatur liegt
bei 180—200° C; bei hoheren Tempe-
raturen wichst zwar die Destillations- =
geschwindigkeit (vgl. Abb. 100), es be- Hapillare
steht jedoch die Gefahr des Uberdestil-
lierens bzw. Mitreilens metallischer

cmisek
b
2’ T

-
Druckluft

A wasch-
; fliissigkert
- V35 40mm P

70° 7

w7’
bl
w? 4

“Quecksilter

wt
7077

6
Wy w6 70 2w 2 0 0 w0l
Temperatur—s-

1
Abb. 100. Verdampfungs- bzw. Kondensationsmengen Abb. 101. Waschgefi3 fiir Hg-Reinigung.
von gesittigtem Hg-Dampf zwischen 0 und 400° C.

Verunreinigungen. Waschflaschen (vgl. Abb. 101) und Destillationsapparate (vgl.
Abb. 102) sind von Zeit zu Zeit mit heiller (40—50° C) Chromschwefelsdure zu
reinigen, die Kapillare des Destillationsapparates mit 20 %iger gealterter Flul3-
séurel. Durch Weglassen oder mehrfaches Hintereinanderschalten von Reini-
gungsstufen 148t sich der Prozel den jeweils vorhandenen Verunreinigungen

1 Frhalten durch Lésen von Glasstiicken in frischer Fluf3siure.



Quecksilber; Reinigung.

101

anpassen. Bei Anwesenheit von Schwefelwasserstoff- und Phosphorwasserstoff-
ddmpfen besteht Verunreinigungsgefahr, weshalb die Reinigung nach Méglichkeit
nicht in allgemeinen chemischen Laboratoriumsraumen durchgefiihrt werden soll.

Tabelle 59. Reinigungsschema fiir Hg.

= -
Nr. Arbeitsvorgang Gerit Vze}lugggiltligg\fgggn
1 Grobfiltration durch Wildleder . . . Trichter* Grobe Verunreinigungen
i (Staub, Graphit)
2 | Durchblasen von Luft. . . . . . . Pb, Cu (teilweise)
3 | Waschen mit Benzin . . . . . . . Ole und Fette
3a > » gle und Fette
4 | ,, ,, Alkohol. . . . . . le und Fette
Ehd t4d L . hfl h R .
4a » ,, Kaliumpermanganat- Xzzic Abas.c 1?)1; Oxé%zmsche Beimengun-
5 v ,» 10%iger HNO, Zn, Alkali
6 . »» 80%iger H SO, Pb
7 - 5, HoO (dest.) . . . . . Saurereste
8 | Trocknen . . . . . . . .. .. . | Drei Trichter** | H,O
9 { Vakuumdestillation bei 180°C . . . | Destillationsappa- | Sn, Edelmetalle

rat nach Abb. 102

(statt dessen auch Behandlung mit Warmluft).

* Mit etwa 1 m langem, engen Hals, unten verschlossen mit Wildleder (Glaswulst
zum Festbinden des Leders!).
** Mit fein durchléchertem FlieBpapier, ausgelegt mit kleinen Stiickchen FlieBpapier
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Physikalische Eigenschaften vgl. Tabelle 58.

Chemische Eigenschaften. Sie kommen denen der Edelmetalle nahe. Nicht
angegriffen wird Hg bei Zimmertemperatur von trockener Luft bzw. von O,;
erst in der Nahe des Siedepunktes (350° C) findet Reaktion
statt. In verdunnter HCI, Hf, H,SO,, Essigsiure und
Ammoniaklésung ist Hg unloslich, 16slich dagegen in konzen-
trierter HCl, konzentrierter H,SO,, in konzentrierter und ver-
diinnter HNO, und in Ko6nigswasser.

Die meisten Metalle werden von Hg unter Bildung von
Amalgamen geldst; besonders Zn, Sn, Pb, Cd, Ag, Mg, reines
Cu, Al und Pt sowie samtliche Alkali- und Erdalkalimetalle,
weniger Ni. Mit Na und Ka findet die Amalgambildung unter
starker Warmeentwicklung statt, die bei Anwesenheit von O,
zu Entziindungen fiilhren kann (Ansetzen in wassergekiihlten
Quarzkolben unter Ar-Schutzatmosphire). Fe, W und Graphit
werden von Hg praktisch nicht angegriffen. Uber Anwendung
der Amalgame bei Kathoden vgl. S. 255 und 305.

Hygienische MaBnahmen bei der Verarbeitung. Wird Hg
(= vom menschlichen Kérper aufgenommen, so treten Vergiftungs-

8 erscheinungen auf!. Die Resorption von flissigem Hg durch
den Magen-Darm-Kanal ist gering (Bildung von Kalomel) und
daher relativ harmlos, sehr gefahrlich dagegen das Einatmen
von Hg-Dimpfen. Freie Hg-Oberflichen sind also in Arbeits-
riumen moglichst vollig zu vermeiden, mit Paraffinsl oder
Jodkohle (Stock ) zu iiberschichten (z. B. bei Schliffdich-
tungen) oder ihr Verdampfen mdoglichst einzuschrinken (ge-
schlossene McLeod-Gefafle!). Grundsétzlich sind alle Arbeiten
mit Hg auf Holztischen mit am Rande eingelassenen Schutz-
rillen auszufiithren und Glasgefafle mit groBerem Hg-Gehalt mit
Hg-dichten Schutzgefifien zu umgeben. Fir hiufige Arbeiten
“ mit Hg (z. B. Reinigen) sind gesonderte Réume gesetzlich

vorgeschrieben; der Fullboden muB fugenlos ausgefiihrt sein
(z. B. Linoleumbelag). Vorbeugende MaBlnahmen gegen Hg-Ver-
ADb. 103. Kontax. Siitung sind: gute Liiftung der Fabrikraume?, kraftige Erné,}}-
thermometer mit Hg- rung (bevorzugt Milch), Vermeidung der Nahrungsaufnahme in
Pilllung zur OfDrogu- qor, - Arheitsriumen, peinliche allgemeine Sauberkeit (Héinde

lierung und elektri- L . .
schen Fernanzeige ~waschen, Zihne reinigen). Ist das Arbeiten in Hg-Dampf-

(Hé’fi?ilﬁiun?iﬁfl‘f’ atmosphére nicht zu umgehen (Reinigen gebrauchter GrofB-

Zuckschwerdt).  gleichrichter, lingerer Aufenthalt im Hg-Reinigungsraum), so
sind Schutzmasken ® anzulegen (vgl. Abb. 164).

Technische Anwendungen. Dichtungsmittel fiir Glasschliffe und vakuum-

dichte Metallverbindungen (vgl. S.320), fiir Gasabsperrventile (vgl. S. 248).

Thermometer, normalerweise beniitzbar bis zum Siedepunkt des Hg im luft-

1 Erhohter Speichelflul, Gedachtnisschwiiche, allgemeine Ermiidung, Zahnfleisch-
anschwellung, Zahnausfall, Nieren- und Lebererkrankungen.

2 Fiir dauernden Aufenthalt liegt die Schidigungsgrenze bei etwa 10-%¢ Hg pro cbm
Luft. Uber Messung des Hg-Gehaltes von Arbeitsriumen durch Kondensieren in mit
flussiger Luft gekiihlter Vorlage und Losen in Chlorwasser vgl. Stock 2.

8 Mit einem Filter aus Aktivkohle, die mit 5% Jod beladen ist (vgl. Stock I).
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leeren Raum {~= 2009 C); Einfiillen und Abschmelzen unter Vakuum ; fiir héhere
Temperaturen (bis =~ 600° C) zur Verhinderung des Siedens N,-Fiillung (bis
40 Atm.); iber Herstellung vgl. Woytacek 1. Kontaktthermometer fiir Fern-
anzeige vgl. Abb. 103. Barometer zur Messung von Drucken zwischen 760.
und 1 Tor, fiir niedere Drucke meist in der Form des verkiirzten Barometers
(vgl. Woytacek I). Manometer (nach McLeod) zum Messen von Drucken
zwischen 1 und 10 ¢ Tor, vgl. Gétz I, Dushman 2; Dimensionierung vgl.
Knoll 2. Hochvakuumdampfstrahl- (bzw. Diffusions-) Pumpen, vgl
Dushman 2, Gaede I; das insbesondere bei
Glaspumpen auftretende StoBen durch Siede-
verzug kann durch Zusatz von Zn beseitigt
werden. Schaltréhren: Kippschalter vgl.

Az
|
YW
[ (9 ) I
L ”

a

Abb. 104. Gasausdehnungslampe nach Hellmuth 2. Schaltfliissigkeit Hg, Heizdraht W.
a zum SchlieBen mehrerer Xontakte K,;, K;, K;; b zum allmédhlichen Kurzschliefien eines Widerstandes R;
¢ technische Ausfiihrung (Hersteller: Deutsche Telefonwerke).

Abb. 212 und 217. Gasthermoschalter (sog. Ausdehnungslampe) vgl. Abb. 104.
Leuchtrohren mit Hg-Kathode: Quarzlampe vgl. Abb. 210; Fiillung durch
Destillation. Stromrichter mit Hg-Kathode (vgl. Gintherschulze 1,
Prince I); das verwendete Hg mufBl besonders rein sein und darf keinerlei
organische Substanzen enthalten (Riickziindungsgefahr!); bei Glasgefdfen erfolgt
die Fillung zweckmiBig durch Destillation.

Uber Einzelheiten von flissigen Hg-Kathoden: Ziindvorrichtungen,
Zuleitungen, Kathodenfleckfixierung, Zusitze usw. vgl. Abschnitt 23¢, S. 304,
itber Eigenschaften und Anwendungen von Hg-Dampf Abschnitt 20d, S. 254.

8. Alkali- und Erdalkalimetalle.

Tabelle 60. Materialkonstanten von Alkali- und Erdalkalimetallen*.

Na** | K | Cs | Li | Rb | Mg Ba Sr Ca
Spezifisches Ge- 1
wicht . . . ] 097 | 0,86 | 1,87 | 0,534 | 1,52 | 1,74 3,6 2,60 1,55
Schmelzpunkt
(°C). .. .| 98 | 63 | 27 | 180 | 39 | 650 | 7041 | 7711 | 849+t
Dampfdruck . vgl. Abb. 403, Anhang

(Fortsetzung der Tabelle und FuBnoten siche nichste Seite.)
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Tabelle 60. (Fortsetzung.)

Azid (Formel) | NaN, j KN, | OsN, } RbN; | BaN, é SN, | caN,
| | l
Zersetzungstem- !
peratur des | \
Azides (°C). | 275 | 355 | 300 | — | 305 | — | 120 | 110 | 100

* Uber Materialkonstanten von Be vgl. S. 79.

** (Jber Materialkonstanten von Na-Dampf vgl. Tabelle 94, S. 231.

t Nach Hoffmann 1. Die Erdalkalimetalle sind h&ufig durch Nitride verunreinigt;
in diesem Falle besitzen Ba und Ca einen um etwa 30° C, Sr einen um etwa 15° C nied-
rigeren Schmelzpunkt als in Tabelle 60 angegeben.

a) Allgemeines.

Die Verarbeitung der Alkali- und Erdalkalimetalle erfordert wegen ihrer
leichten Oxydierbarkeit und Entzundbarkeit besondere VorsichtsmafBnahmen.
Sie werden daher vielfach im Vakuum destilliert oder im Vakuum aus Ver-
bindungen hergestellt. Kann die Herstellung nicht wihrend des Pumpprozesses
in der Entladungsréhre bzw. in angeschlossenen Hilfsgefaflen erfolgen, so
miissen sie in einem besonderen Arbeitsgang unter Vakuum erzeugt und bis
zum Einbringen in die Vakuumrohre gegen Luftsauerstoff geschiitzt werden
(Glasampullen, Metallrohre, Paraffiniiberzug).

Bleihaltiges Glas wird besonders in heilem Zustande von Alkalimetallen stark
angegriffen (vgl. S.174 und S. 291). Bei allen Arbeiten mit Alkalimetallen,
besonders bei grofleren Mengen, ist wegen der leichten Entziindbarkeit an
Luft groBte Vorsicht zu beachten (Schutzbrillen!). Zum Léschen entziindeten
Metalls sind stets groBere Sandkésten bereitzuhalten (nicht mit Wasser 16schen !).
Das Waschen darf wegen Explosionsgefahr niemals in Tetrachlorkohlenstoff
oder Trichlorathylen, sondern nur in reinstem Petroldther vorgenommen werden
(vgl. Abschnitt 10d, S. 153).

b) Kalium und Natrium.

Die handelsiiblichen Metalle werden durch SchmelzfluBlelektrolyse ihrer
Hydroxyde gewonnen und in Form zentimetergroller Stiicke unter Petroleum
aufbewahrt. Bei der Verarbeitung fiir Vakuumzwecke folgt nach Abschneiden
geeigneter Mengen unter Petroleum, schnellem Waschen in zweimal gewechseltem
Benzol und Abtrocknen zwischen Filtrierpapier eine Reinigung, besonders von
H, und Kohlenwasserstoffen, durch (héufig mehrfache) Destillation (vgl.
Wiedemannli, Angererl). Das Einbringen in die Vakuumréhre kann durch
direktes Eindestillieren (Abb. 105) oder in kleinen Glasampullen erfolgen?®.
Das Fillen der Ampullen erfolgt derart, dal das Metall unter Vakuum in einen
Raum (C in Abb. 106) destilliert wird, in dem sich, mit der Offnung nach unten,
einige einseitig geschlossene Glaskapillaren oder durch Verengungen in einzelne
zusammenhingende Ampullen unterteilte Glasréhren befinden. Nach erfolgter

1 Da die Alkalimetalle sich in fliissigem Ammoniak losen, kann man sie auch in diesem
Zustand in das Rohr (z. B. Photozelle) einbringen, den Ammoniak unter Vakuum ver-
dampfen und nach erfolgter Evakuierung des Gefifes das Alkalimetall auf die gewiinschte
Elektrode tiiberdestillieren (vgl. Patin I).
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Destillation wird das fliissige Metall durch Einlassen von Argon in die Appa-
ratur in die Glasrohren gedriickt und kann in diesen (am besten mit Paraffin-
stopfenverschlu3) beliebig lange an Luft aufbewahrt werden. Zum Einbringen
in die Rohre wird eine entsprechende Lénge der Vorratsglasréhre abgeschnitten
und nach dem Evakuieren das Metall durch Erhitzen
ausgetrieben.

Uber das Einbringen von K oder N in Vakuum-
réhren durch Glaselektrolyse vgl. Abschnitt 22b,
S. 292; iber Herstellung kleiner Mengen von K aus
KCI mittels Ba vgl. de Boer 6; tber die Erzeugung
von Na nach dem Azidverfahren (Zersetzungstempe-
ratur 2750 C) vgl. S. 107; iber die Herstellung von K
durch Reaktion von 1 Teil K,CrO, mit 4 Teilen Zr
bei 800°C vgl. de Boer 7.

In mit K- bzw. Na-Dampf gefiillten Entladungs- Abb. 105. Anordnung zum
rohren verwendet man vorzugsweise W, Mo und dirckten Hindestillicren von
Fe-Elektroden ; bei letzteren sind Oxydschichten sorg- ﬁiﬁi‘iﬁ‘;ﬁﬂtlﬁaﬁliﬁl‘r‘;ﬁ‘,ﬂ”E{ir
faltig zu vermeiden (Vergiftung von kalten K-Kathoden besseren Reinigung.
auf Fe-Unterlage durch Bildung von schwarzem K-Oxyd
aus Fe,0; und K). Cu ist als Elektrodenmetall nicht brauchbar, Ni wird durch
Einwandern des Alkalimetalls langs der Korngrenzen briichig und ist daher nur
in relativ dicker Wandstiarke zu verwenden. Mit Al legieren die Alkalimetalle;
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Abb. 106. Abb. 107.

Abb. 106. Destillations- und Ampullenfiillapparatur fiir Alkalimetalle (F. Schroter I).
Das durch A eingebrachte, ungercinigte Mctall B wird nach Evakuierung (iiber D) durch Erhitzen des Ofens 1
nach C destilliert, durch den Ofen 2 geschmolzen und durch Einlassen von Argon (iiber D) in die evakuierten,
mit ihrer Offnung nach unten stehenden Glasrohrehen gedriickt; nach Erkalten Entnahme der Glasréhren
durch den Stutzen E.

Abb. 107. Schmelzpunktdiagramm von K-Na-Legierungen.

iiber die technische Verwendung solcher Legierungen vgl. S. & H. 5§ und Ab-
schnitt 23b. Auch K-Na-Legierungen! finden in der Vakuumtechnik Ver-
wendung (Schmelzpunktdiagramm vgl. Abb. 107), ferner K- und Na-Amalgame
(Erstarrungskurve vgl. Abb. 331, S. 305, Herstellung S. 255). Eine Legierung

1 Solche Legierungen werden z. B. durch Schmelzen von Na unter Paraffinél und lang-
samer Zugabe von festem K hergestellt.
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von 14% K mit Hg schmilzt bei 200°C und entziindet sich nicht an Luft und bei
Berithrung mit H,0 (verwendet fiir Kathoden in Uberspannungsableitern, vgl.
F. Schréter 3).

Technische Anwendungen. Kathoden in lichtelektrischen Zellen, Abschnitt 22;
Dampftiillung in Na-Lampen, Abschnitt 20d; Kathoden in Edelgasreinigungs-
zellen nach Gehlhoff-Schréter, Abschnitt 20 b; Elektroden in Uberspannungs-
ableitern (vgl. F. Schroter 3); Amalgame fiir fliissige Kathoden in gas-
gefiillten Gleichrichtern (Argonalgleichrichtern).

¢) Barium und Strontium .

Das reinste im Handel erhiltliche Rohbarium enthédlt 97,7% Ba, Rest
Mg, Zn, Si, Ca und C sowie Spuren von Cu, Al und Fe. Die weitere Reinigung
muB durch mehrfache Destillation im Hochfrequenzofen bei einer Sublimations-
temperatur von etwa 900° C erfolgen.

Ein reineres als das handelsiibliche Ba 148t sich auf aluminothermischem
Wege 2 herstellen. Zu diesem Zweck wird zerkleinertes BaO im Hochvakuum-
ofen bei etwa 800° C vom H,0-Dampf befreit, mit grobem, in Ather gewaschenem
Al-Feilpulver im Verhéltnis 10:1 gemischt und in einer Form zu einem Brikett
zusammengepreBt. Dieses wird in einem Quarzrohr mit Fe-Einsatz im Hoch-
vakuum mittels Hochfrequenz zunichst bei 800° C sorgfiltig entgast. Nach
Steigerung der Temperatur auf etwa 1050° C erfolgt eine exotherme Thermit-
reaktion: 3 BaO - 2 Al == ALO, + 3 Ba. Das entstandene Ba wird bei 1100 bis
1200° C aus dem Reaktionsprodukt gegen eine Kiihlfliche abdestilliert. Die
Herausnahme des Ba-Kondensats muB unter Edelgas, z. B. Argon, erfolgen, da
kolloidales Ba sogar mit N, rasch reagiert. Anschliefend erfolgt in einem
besonderen Ofen eine weitere Reinigung durch Destillation und gleichzeitig
ein Einschmelzen zu kompakten Stiicken.

Fiir Verwendung in Vakuumrshren wird das kompakte reine Ba-Metall
. entweder unter Paraffin in kleine Pillen gepre8t oder es werden auf ahnliche
Weise wie bei Na (vgl. Abb. 106) einseitig geschlossene, nahtlose Ni-Roéhren?
durch Einlassen von Ar in die Schmelzapparatur mit fliissigem Ba gefiillt. Bei
einem anderen Herstellungsverfahren wird ein dickwandiges Cu-Rohr gréferen
Durchmessers mit metallischem Ba gefiillt und das Ganze mechanisch auf kleinere
Durchmesser (etwa 2 mm) ausgezogen. Die Dosierung des Ba fiir die Vakuum-
réhre erfolgt durch Abkneifen entsprechend langer Stiicke derartiger Nickel-
mantel- (,,Niba‘‘-) oder Kupfermantel-- (,,Cuba‘“-) Drihte mit einer stumpfen
Zange %. Diese Drahtstiickchen werden je nach ihrem Verwendungszweck als
Getter oder als Dampfquelle fiir Destillationskathoden an geeigneter Stelle in
der Réhre montiert. Durch Hochfrequenzerhitzung ihrer Unterlage bzw. Um-
hiillung wird dann beim Pumpproze$ das Ba in Dampfform aus dem Schutz-
rohrchen ausgetrieben. Wegen der Gefahr der Cu-Verdampfung wird fiir

1 Fiir Sr gelten ohne wesentliche Unterschiede dieselben Angaben wie fiir Ba.

2 Allgemeines iiber aluminothermische Darstellungsmethoden bei Goldschmidt 1.

8 Von etwa 2 mm Durchmesser; zur Erreichung groBerer Langen werden die Rohren in
Spiralen gewickelt in den Fiillofen eingebracht.

4 Die Drahtenden werden dabei von selbst verschlossen und so das Ba vor Luftsauer-
stoff geschiitzt.
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Destillationskathoden besser Nickelmanteldraht beniitzt, wihrend zur Getterung
unbedenklich Kupfermanteldraht verwendet werden kann.

Die Erzeugung kleiner Mengen von reinem Ba kann auch mnerhalb der
Entladungsréhre selbst nach dem Thermitverfahren erfolgen (vgl. Marden I,
H.S.Cooper I). Zu diesem Zweck mischt man feingepulvertes Al® innig mit fein-
gepulvertem Erdalkalioxyd entsprechend den stéchiometrischen Verhiltnissen
der oben angegebenen Reaktionsgleichung 2 und pret die Mischung in kleine,
einseitig offene Troge aus Ni-Blech oder zu kleinen Tabletten, die an den Anoden
bzw. an besonderen Haltern befestigt werden koénnen (vgl. Abb. 337 und 366).
Wegen der Empfindlichkeit des BaO gegen Wasserdampf werden die freien Ober-
flichen des Briketts durch einen Uberzug aus Paraffin (DAB 6, Schmelzpunkt
etwa 70° C) geschiitzt. Beim Evakuieren des Rohres wird durch die iibliche Ent-
gasungserhitzung auf 400° C mittels Auflenofens das Paraffin aus der Rdohre
entfernt und dann das ,,Thermitgemisch durch Erhitzung seiner Unterlage
mittels Hochfrequenz, Elektronenbombardement oder einer Innenheizspirale so
hoch erhitzt, dall die Reaktion eintritt (etwa 1000°C). Da hierbei erhebliche
Wirmemengen freiwerden, verlauft von da an die Reaktion ohne zusétzliche
Erhitzung von selbst (rasches Durchglithen der Pille). Nach beendeter Reaktion
wird das Ba durch weiteres Erhitzen des Pillentragers herausgedampft und
auf die Kathode bzw. ithre Umgebung niedergeschlagen. Gegeniiber der Ver-
wendung von reinem Ba (z. B. Niba-Draht) besitzt das Thermitverfahren infolge
der hohen Reaktionstemperatur den Vorteil, dafl man alle Metallteile der Rohre
durch Glihen bis auf 900° C gut entgasen kann, bevor das Ba frei wird.

Ein anderer, heute teilweise verlassener Weg der Ba-Herstellung ist das sog.
Azidverfahren 3. Hierbei wird Ba-Azid (BaNg) in Wasser gelost (max. 16%
BaN;) und (wegen der Entziindungsgefahr des festen Azids) zweckmiBig bis
zur Verwendung in dieser Form aufbewahrt. Fiir das Einbringen in die Vakuum-
réhre wird die wésserige Losung mit Alkohol versetzt, wobei das BaN, (wegen
seiner geringen Loslichkeit in Alkohol) in feiner Verteilung ausfillt. Nach noch-
maligem Waschen in Alkohol wird das feuchte Azidpulver auf die zu bedeckende
Elektrode oder eine Hilfselektrode, von der es abdestilliert werden soll (z. B. auf
die Innenfliche einer Anode, die durch Aufschweilen eines Drahtnetzes ,,auf-
gerauht® ist), aufgestrichen. Bei Erhitzung der Vakuumréhre an der Pumpe
mittels Aullenofens zerfillt das Azid bei etwa 120° Cin Ba und N,; der letztere
wird abgepumpt (Einzelheiten vgl. Harvey I). Die Verdampfung des Ba an die

1 Zum Beispiel die handelsiibliche ,,Aluminiumbronze‘‘, die durch Waschen in Alkohol
und nachfolgendes Vakuumtrocknen bei 200° C von Ol und Petroleum befreit werden muB.
Entziindungsgefahr bei Zulassen von Luft, daher nur kleine Mengen verarbeiten und langsam
Luft einlassen!

2 Daim Al immer etwas H, enthalten ist, ist es zur Vermeidung von Wasserdampfbildung
vorteilhaft, Al im UberschuBl (Gewichtsverhaltnis Al: BaO = 1 : 6,5, statt des stdchio-
metrischen Verhiltnisses 1:8,5) zuzufiigen.

3 BaNj ist wie die meisten Alkali- und Erdalkaliazide kiuflich. Es kann in trockenem
Zustande in Mengen bis 500 g in verschlossenen Biichsen versandt werden. Mit 10% Wasser
befeuchtet oder in Losung ist es nicht mehr explosiv. Die Selbstherstellung mittels
Einleitung von Stickstoffwasserstoffsiaure in Lésungen von Alkaliverbindungen (vgl. z. B.
Fleischer I) darf wegen der auBerordentlichen Giftigkeit und Explosionsgefiahrlichkeit der
Stickstoffwasserstoffsdure nur in vollkommen geschlossenen Glasapparaturen unter gut
geliiftetem Abzug und in kleinen Mengen erfolgen. Zu hohe Konzentration von Stick-
stoffwasserstoffsiure ist durch Einblasen von H,O-Dampf zu vermeiden.
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gewiinschte Stelle, z. B. die Kathode, erfolgt dann meist durch Hochfrequenz-
erhitzung seiner Metallunterlage.

Das Azidverfahren hat den Nachteil, dafl wegen der niedrigen Zersetzungs-
temperatur eine einwandfreie Erhitzungsentgasung des Rohrs vor Freiwerden
des Ba nicht moglich ist, und daB bei der Zersetzung erhebliche Mengen
eines stickstoffarmeren Nitrids (Ba,N,) zuriickbleiben !, aus denen bei spéterer
Erhitzung Stickstoff freiwerden kann. Auflerdem muf} der Ausheizvorgang sehr
langsam vorgenommen werden, da sonst die Zersetzung unter Verpuffung des
Azides vor sich geht, wobei das entstandene Ba von den Elektroden an die Glas-
winde abgeschleudert wird. Bei grofleren Azidmengen kann dabei durch den
plétzlichen Druckanstieg infolge des freiwerdenden N, das Vakuumrohr ge-
sprengt werden.

Neben reinem Ba finden auch Legierungen von Ba mit Ca (Herstellung
vgl. folgenden Abschnitt) und von Ba mit Mg (vgl. Ver. Glithlampen
u. El. Ges. I) zur Getterung Verwendung. Die Herstellung der Mg-Ba-Legie-
rungen erfolgt am einfachsten mittels Thermitverfahren (BaO - Mg bei Mg-Uber-
schuf} in Ar-Atmosphére). Bei weiterem Erhitzen nach erfolgter Reaktion scheidet
sich die Mg-Ba-Legierung als Schmelze unter einer MgO-Schlackendecke ab.
Nach dem Abkiihlen wird sie zu kleinen runden Pillen verprel3t. Diese sind
bei Zimmertemperatur 2 in Luft so besténdig, daf ihr Einbau in die Rdohre
ohne Schutzhiillen méglich ist. Léngere Aufbewahrung muf} jedoch in kleinen
verschlossenen Gefiflien oder besser unter Vakuum erfolgen.

d) Kalzium.

Ca wird durch SchmelzfluBelektrolyse aus Kalziumchlorid (CaCl,) bei 780
bis 800° C und hohen Stromdichten (etwa 100 A/cm?) gewonnen. Das handels-
iibliche Metall enthalt dann etwa 98 % Ca ; hauptsichliche Verunreinigungen sind C,
Alkali, Erdalkali sowie C- und N,-Verbindungen. Fir Vakuumzwecke wird es
durch Destillation gereinigt (Apparatur dhnlich wie bei Ba). Das massive Metall
wird an atmosphérischer Luft in kurzen Zeiten nur oberflichlich oxydiert und
kann daher direkt in Vakuumrshren eingebracht werden. Die Aufbewahrung
erfolgt unter Luftabschlufl in Glasflaschen. Fiir Vakuumzwecke kann Ca in
geringen Mengen auch innerhalb des Rohres durch Zersetzung von Kalzium-
azid (CalN,) gewonnen werden (vgl. vorangegangenen Abschnitt). Die Zersetzung
beginnt bei etwa 100°C und 1aBt sich bei 80—100°C weiterfithren3. Der
vollige Zerfall des entstehenden Ca,N, tritt erst bei 250° C und dariiber ein
(K. K Andreew I); bei zu schneller und zu hoher Erhitzung findet auch hier
wie bei BaNg Verpuffung statt.

In heiBem Zustand absorbiert Kalzium CO, (unter Bildung von CaO und
CaC,), H, (unter Bildung von CaH,) und N, (unter Bildung von CayN,). Es dient
daher in Blockform als kalte Kathode einer Edelgasentladung zur Reinigung
von Edelgas (Bornzelle, vgl. Abb. 255). Weiter findet es Verwendung als Getter

1 Die Ba-Ausbeute betragt beim Azidverfahren nur etwa 25% (Gunter ).

2 LaBt sich jedoch beim Zusammenbau der Rohre, z. B. beim Einschmelzen des Fufles,
eine Erhitzung derartiger Getterlegierungen an Luft nicht vermeiden, so miissen sie durch
Metallhiillen gegen Oxydation geschiitzt werden (vgl. Abschnitt 24d, S. 311).

3 (Ca-Azid ist stirker explosiv als Ba- oder Sr-Azid.
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zur Vakuumverbesserung und als stark aktives Reduktionsmittel bei der Ge-
winnung sauerstoffatfiner Metalle aus ihren Verbindungen, z. B. Zasiumchlorid
(vgl. folgenden Abschnitt). Fiir Getterzwecke finden neben reinem Ca auch Ca-Ba-
Legierungen mit 50% Ba und dariiber Verwendung, die durch Reaktion einer
geschmolzenen Salzmischung von 88% BaCl, und 12% BaF, mit technischem
Ca bei 1000°C unter Ar-Atmosphére im Fe-Tiegel gewonnen und nach Reinigung
durch Destillation in Form kleiner Tabletten (3 bis 4 mm &) benutzt werden.

e) Zisium.

Wegen seiner chemischen Aktivitdt kann Zésium nur im Vakuum aus seinen
Verbindungen gewonnen werden. Dies geschieht entweder in einem Destillier-
stutzen an der Entladungsréhre oder in einer besonderen Apparatur. Im letzteren
Fall wird das Metall in kleine Glasampullen iiberdestilliert, die unter Vakuum
abgeschmolzen, in die Entladungsréhre eingebracht und dort unter Vakuum
geoffnet werden (vgl. Abb. 310 und Gen. El. Co.2). Folgende Methoden werden
zur Erzeugung von Zisium angewandt (Fleischer I):

1. Reduktion von 1 Teil Zasiumbichromat (CsCryO,) mit 10 Teilen Zr ! bei
3800 C oder von 1 Teil Zasiumchromat (Cs,CrO,) mit 4 Teilen Zr bei 7259 C, gut
gemischt und geprel3t, am besten in einem einseitig geschlossenen Ni- oder
Fe-Rohr durch Erhitzung mittels Hochfrequenz (vgl. z. B. Abb. 311) oder
Gliihspirale.

2. Zersetzung von Zisiumchlorid (CsCl) mit Ba (Boer 6). Hierbei wird
z. B. eine Losung von 1,3 g Zasiumchlorid in 5 em? einer 16%igen wéisserigen
Ba-Azidlosung durch Eindampfen im Vakuum in einem Hilfsgefi8 bei
Zimmertemperatur auskristallisiert. Beim Erhitzen dieses Gemisches in einem
Stutzen des zu fiillenden Gefilles bildet sich im Vakuum zunichst bei 120° C
durch Zersetzung des Azids reines feinverteiltes Ba, das bei 250° C das CsCl
zu reinem Zisium zersetzt 2. Das Cs wird dann ohne Gefahr einer Ba-Destillation
bei 350—400° C in das Entladungsgefdf iiberdestilliert.

3. (Fiir geringere Reinheitsanspriiche) Reduktion von Zisiumchlorid durch
geraspelte Kalziumspéane. Dabei werden z. B. aus einer Mischung von 1 g
trockenem Ca-Metall und 9 g CsCl etwa 6 g Cs gewonnen (Angerer I).

Die Anwendung des Ziasiums bezieht sich fast ausschlieBlich auf Kathoden fiir
Photozellen (vgl. Abschnitt 22 ¢), Fernsehsendershren (Zworgkin), Sekundér-
emissionsrohren (Farnsworth 1) und (selten) mit Cs-Dampf gefiillte Leucht-
rohren.

f) Rubidium.

Gewinnung entweder durch Reaktion von RbCl mit Ba (vgl. vorigen Ab-
schnitt) oder durch ein Reaktionsgemisch von 1 Teil Rb,Cr,0, mit 10 Teilen
Zr (Reaktionstemperatur 3700 C) bzw. 1 Teil Rb,CrO; mit 4 Teilen Zr (Reak-
tionstemperatur etwa 700° C) oder (bei geringeren Reinheitsanspriichen) durch

1 Vgl. Boer?7. Bei ungiinstigen Mischungsverhéltnissen (zu geringem Zr-Gehalt) ver-
lauft die Reaktion infolge der hohen Bildungswirme des Zirkonoxyds explosionsartig.

2 Bei Reaktionsgemischen von Alkalichloriden und Aziden ist grundsitzlich darauf
zu achten, dafl die Zersetzungstemperatur des Azides niedriger ist als die Reduktionstempe-
ratur des Alkalichlorids und daB die ,,Verdampfungstemperatur® (Temp. merklicher Destil-
lation) des reduzierenden Metalls bedeutend hoher liegt als die des zu reduzierenden
Metalls (z. B. bei Ba 700—800°C, bei Cs etwa 110°C).
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Zersetzung von Rubidiumchlorid mittels geraspelter Ca-Spane (z. B. 6 g RbCl
mit 1 g Ca, Ausbeute etwa 4 g Rb). Anwendung: Photozellenkathoden,
vgl. Abschnitt 22c.

g) Lithium.

Das Metall ist in Wiirfelform (99% Li, hauptsichliche Verunreinigungen
K, Na, Li;N, Spuren SiO,, Fe,O;, AL,O,) handelsiiblich. Es ist bestindiger als
die anderen Alkalimetalle und entziindet sich an Luft erst iiber 180° C. Die
Destillation erfolgt im Vakuum oberhalb 780° C. Gewinnung kleiner Mengen im
Vakuum ! durch Reduktion von 1 Teil Li,CrO, mit 6—8 Teilen Zr (bei 450 bis
6000 C, geringe Ausbeute). Heifles Li greift Glas, Quarz und auch Platin an.
Anwendungen: Photozellenkathoden (vgl. Abschnitt 22¢) und Réntgen-
strahlenfenster (Schutz gegen Oxydation durch Oberflichenschicht -aus Hahn-
fett, vgl. Clay I).

h) Magnesium.

Es wird durch SchmelzfluBelektrolyse aus Mg-haltigen Mineralien (StaBfurter
Salz, z. B. Bischoffit: MgCl, + H,0) gewonnen und durch Verschmelzen und
Waschen des flisssigen Metalls mit Salzgemischen von Verunreinigungen befreit. An
trockener Luft ist es besténdig, in feuchter Luft entstehen an der Oberflache weille
Oxydflecke. Das handelsiibliche Metall besitzt einen Reinheitsgrad von 99,7 %
und wird in der Vakuumtechnik vielfach als diinnes gewalztes Band (,,Blitz-
lichtband®) zu Getterzwecken (vgl. Abschnitt 24 d) und Innenmetallisierung von
Glaskolben (vgl. Abschnitt 11d) verwendet. Fiir hohere Reinheitsanspriiche ist
Umschmelzen im Hochvakuum-Hochfrequenzofen zweckméafig 2. Verdampfung
durch Hochfrequenz, Hilfsglithspirale aus W oder durch direkten Stromdurch-
gang (spezifischer Widerstand 0,044 2 mm?/m, Wiarmeausdehnung 261 -10 7
zwischen 0 und 1000 C). Uber Mg-Ba-Legierungen vgl. Abschnitt ,,Barium*,
S. 108.

9. Elektrographit.

(Arndt I, Eltzin I, Spitzer I, Vosburgh 1.)

Gewinnung und Verarbeitung. Moglichst reine Anthrazitnaturkohle wird auf 1200°C
erhitzt und dabei der gréBte Teil der Kohlenwasserstoffe ausgetrieben. Der entstandene
Koks wird gemahlen und nach Erwiarmung mit Teer zu einer bréckligen, noch eben feuchten
Pulvermasse gemischt, die mit Hilfe groBer Rammhammer zu zylindrischen Formkérpern
(,,Nudeln‘‘) von etwa 30 cm Durchmesser und 50 ¢cm Linge zusammengedriickt wird. Aus
diesen Formkorpern werden durch hydraulische Strangpressen mit geheizter Diise Stangen
oder Rohre von gewiinschtem Durchmesser gepreft. Die so gewonnenen Stabe werden nach
dem Abkiihlen zu Paketen gepackt und in Tunneléfen bei max. 1400° C mehrere Stunden
gebrannt; sie bestehen dann aus ,,amorpher‘ (richtiger: feinkristalliner) Kohle, die noch
Kohlenwasserstoffe enthilt. AnschlieBend werden die vorgebrannten Kohlestibe mit
Kohlepulver dicht zusammengepackt, mit Karborund iiberschichtet und mittels Strom-

1 Die an sich mégliche Gewinnung aus Li-Azid wird wegen der grolen Explosionsgefahr
dieser Verbindung nicht angewendet

2 Neuerdingsist auch besonders reines Mg im Handel erhiltlich (Reinheitsgrad > 99,85 %,
Verunreinigungen Mn, Si, Fe, Cu, Al, keine > 0,02%). Durch einmalige Vakuumdestllla,tlon
ist ein Reinheitsgrad von 99,99% erreichbar. Mehrmalige Destillation ergibt spektro-
skopisch reines Metall (Kaufmann I).



Lithium; Magnesium. — Graphitverarbeitung. 111

durchgang (bis 30000 A, wenige Volt) lingere Zeit auf iiber 27000 C erhitzt. Dabei tritt
ein Wachsen der feinkristallinen Kohle zu groBeren Kristallen ein (Graphitierungsprozes).
Fiir Vakuumelektroden ist beim Graphitierungsproze8 besonderes Gewicht auf restlose
Entfernung der Kohlenwasserstoffe zu legen, da sonst die zur Vorentgasung verwendeten
Ofen stark verschmutzt werden. Nach dem Herausnehmen aus dem Ofen werden die Graphit-
stangen mechanisch gereinigt; nur gleichméafig gebranntes, rissefreies Material ist fir die
Weiterverarbeitung brauchbar.

Tabelle 61. Materialkonstanten von Elektrographit*.

Spez. Gewicht . . . . . . . . . ... .. wahres scheinbares 1,5—1,6
2,22 294
Porositdt . . . . . . ... ... L. (256—30%)
Mohshérte. . . . . . . .. ... L. 1
Schmelzpunkt (9C) . . . . . . . . . ... 3800—3900 |
Dampfdruck (Tor) . . . . . . . . . . ... vgl. Abb. 403, Anhang
Zugfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . . .. 0,45—0,55 ’ S-Graphit 0,63—0,77
Druckfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . . . 1,6—2,4 S-Graphit 2,2—3,2
Biegefestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . . .. 1,86—2,28
Elastizitatsmodul bei 20°C (kg/mm?) . . . . (840) ’
Wairmeausdehnungskoeffizient, lin. (o« - 107) 20—1000° C
in Léangsrichtung (Prefrichtung) 29,8 vgl- Tabelle 62
Spezifische Warme (cal/g Grad) . . . . . . . 0—100°C | 700—800°C | 0—1200°C
0,17 0,3 0,371
Wirmeleitfahigkeit (cal/em sec Grad) . . . . . 200C 390°C 25—1000° C
0,315 0,337 0,286
Spez. elektrischer Widerstand (2 mm?%*m) . . . 200C Fiir hohere Temperaturen
6—I11 vgl. Abb. 109, fir Graphit-
kristalle: (0,4—0,5)
Temperaturkoeffizient des elektr. Widerstandes |—1,26-10-3 Fir Graphitkristalle:
bei 20—500° C (positiv)
Teilstrahlungsvermégen fiir 0,650 x bei 400 bis |glatt 75—80 rauh 90
800°C (%)

* Zahlen ohne Klammern: fiirr Elektrographit T 11 nach freundlicher Mitteilung der

Siemens-Plania-Werke; Zahlen in Klammern: fiir Elektrographit ohne Herkunftsangabe
aus der Literatur.

Die meisten im Handel erhiltlichen Graphitsorten enthalten 99,5—99,9%
Kohle und an Verunreinigungen max. 0,56% ,,Asche‘‘ (hauptsichlich SiC: < 0,5;
FeC: < 0,3; Al: < 0,1; S: < 0,02%).

Die weitere Formgebung erfolgt durch Sagen, Frisen, Drehen, Bohren und
Gewindeschneiden. Durch auftretende Lunker und Risse wird die Verarbeitung
héufig erschwert; die ldstige Staubbildung darf dabei nicht durch Wasser-
berieselung, sondern nur durch unmittelbar tiber dem Werkzeug befindliche
Staubsaugerdiisen verhindert werden, da mit Wasser behandelte Formstiicke
im Vakuum wegen Wasserdampfbildung im Innern zum Springen neigen. Bei
Gleichrichteranoden ist auf restlose Entfernung des Graphitstaubes wegen der
Riickziindungsgefahr (Aufheizen und Elektronenemission der Staubkérner) be-
sonders zu achten, auch an schwer zuginglichen Stellen (Gewindelscher!), wo
die Entfernung am besten durch Ausblasen mit Glfreiem Stickstoff erfolgt. Da
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bei einbaufertigen, vorentgasten Graphitelektroden nicht wie bei Metallelek-
troden ein Nachwaschen mit fettlosenden Mitteln moglich ist, ist auch jede

Abb. 108. Montage von Graphitanoden fiir GroBgleichrichter.
wendung von - Handschuhen gegen Verunreinigungen (Fabrikation

Siemens-Rohren-Werk).

andere Verunreinigung
der Oberfliache (z. B. Al-
kali- und Kalksalze vom
Schweill beim Anfassen)
sorgfaltig zu vermeiden
(Riickziindungsgefahr!
vgl. Abb. 108).
Physikalische Eigen-
sehaften. Sie schwanken
je nach der Herstellungs-
weise des Elektrographits
und der Beschaffenheit
der verwendeten Roh-
stoffe. Die mechanische
Festigkeit ist gering
(Wandstarke nicht unter
1,5 mm!); dies erschwert
das Befestigen der Elek-
troden und gute elek-
trische  Kontaktgebung
durch Druck, die nur
durch relativ lange Ge-

Ver-  winde (vgl. Abb. 108)
bzw. groBle Kontaktfli-
chen erreicht werden

kénnen. Da das Material keine Dehnfihigkeit aufweist, ist eine Verformung

durch Biegen unmoglich.

Die elektrische Leitfihigkeit ist um eine GroéBenordnung niedriger als die
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Abb. 109. Prozentuale Anderung des elektrischen
Widerstandes von Elektrographit ,, T 11 mit der Tem-
peratur (nach Angaben der Siemens-Plania-Werke).

der schlechtleitendsten Metalle ; mit stei-
gender Temperatur zeigt der Wider-
stand bei 500—600° C ein Minimum
(vgl. Abb. 109). Trotz der geringen
elektrischen Leitfahigkeit ist die Warme-
leitfahigkeit grofer als die der meisten
Metalle (z. B. von Ni und Pt). Der
lineare Ausdehnungskoeffizient in der
Léangsrichtung der (durch Strangpressen
hergestellten) Graphitstibe differiert er-
heblich von dem in transversaler Rich-
tung (Tabelle 62). Wegen der groBen
Porositat (25—30%, vgl. Abb. 110) und

des groBen Adsorptionsvermégens ist der Gasgehalt des Graphits (CO,, CO,
N, H,) relativ hoch; zur Entgasung sind deshalb besondere, von der Metall-
entgasung abweichende Verfahren notwendig (vgl. Abschnitt 10b, S. 122). Das
Adsorptionsvermdgen fiir Gase steigt, die Entgasungszeit sinkt mit zunehmender

Porositat.

Zur besseren Hochfrequenzentgasung werden Graphitelektroden
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Tabelle 62. Mittlerer linearer Ausdehnungskoeffizient eines Achesongraphits

(Hidnert I).
Temperatur-Bereich 20° C bis
MeBrichtung . ———— _
100°C | 200°C | 300°C | 400°C | 600°C | 800°C | 1000°C
—t |
Longitudinal . . 13 15 17 |19 23 27 31
Transversal . . 43 44 46 ;48 51 53 54

béufig mit einem Eisenkern versehen, da das Fe (unterhalb 770° C) wegen der
hohen Permeabilitit eine groBere Hochfrequenzleistung aufnimmt (vgl. S. 128
und Abb. 111, oben). Die Kathodenzerstdubung von Graphit ist relativ klein,
seine Elektronenaustrittsarbeit hoch (vgl. Tabelle 102, S. 256 und Tabelle 110,
S. 290).

Abb. 110. Oberfliche von ,,plangeschliffenem** Elektrographit. Vergr. 500,

Chemische Eigenschaften. Gegen chemische Lisungsmittel ist Graphit
besonders bestéindig. Durch eine Mischung von Salpetersiure, Schwefelsiure
und Kaliumchlorat ! wird Graphit unter Bildung von kolloidaler Graphitsiure
gelost. Kohleniederschlige an der Glaswand oder auf Elektroden von Ent-
ladungsrohren kénnen dadurch entfernt werden. Die Reinigung von Graphit-
oberflaichen darf nur mechanisch oder durch Glithen im Hochvakuumofen
(vgl. Abschnitt 10b), aber nicht durch beizende oder fettlosende Fliissigkeiten
erfolgen, da diese wegen der groBen Saugfihigkeit des Materials nicht mehr
restlos zu entfernen sind.

Durch ihre hohe Affinitdt zu O, wirkt Kohle stark reduzierend auf sauerstoff-
haltige Verbindungen, die mit ihr in Kontakt stehen ; daher rithrt wahrscheinlich
die hiufig an glas- bzw. porzellanisolierten Graphitanoden beobachtete Aus-
bildung von Riickziindungszentren an den Berithrungsstellen zwischen Graphit
und Isolator (geringe Austrittsarbeit der freigewordenen Alkali- bzw. Erdalkali-
metalle, vgl. Dallenbach I, 2). Man entzieht diese Kontaktstellen daher
moglichst dem EinfluB des elektrischen Feldes, z. B. durch Hinterdrehung der

! Pro Gramm Graphit: 20 cm® konzentrierte HNO;, 40 cm3 konzentrierte H,SO,, 20 g
KClO, (Vorsicht beim Mischen und Lésen!).

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 8
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Graphitanoden und Verlegung der Beriihrungsstelle ins Innere der Anode (vgl.
Abb. 111 und 112).

‘0, wird bei Zimmertemperatur stark adsorbiert und von etwa 300°C ab merk-
lich chemisch gebunden. Das dann entstandene CO und CO, kann erst bei Tempe-
raturen {iber 1500° C durch mehrstiindiges Glithen im Hochvakuumofen voll-
stindig entfernt werden (Eltzin I). Stark absorbiert werden ebenfalls N,

und H,; daher ist eine Entgasung im
H,-Ofen ungeniigend. Von Hg-Dampf
wird Graphit nicht angegriffen. Ahn-
lich. wie Metallniederschldge scheint
auch verdampfter Graphit eine Getter-

Abb. 111. ZweckmiBige Halterungen von Graphit- Abb. 112. Halterung und Aufbau einer Graphitanode
anoden in Stromrichtern mit Glasgefa (W.JacobiZ; fiir Hg-Grofgleichrichter (Cox 1).
Karl I; Kruh 2; 8. & H. I); vgl. Abb. 67b.

wirkung auszuiiben (Verbesserung des Vakuums von Hg-Gleichrichtern wahrend
des Betriebes!). In Gegenwart von N, bildet die Kohle in Hg-Gleichrichtern Zyan
(CN),, das sich mit dem Hg in der Nahe der Anode zu einer leitenden Schmiere ver-
bindet, die Riickziindungen einleiten kann. Mit Alkalimetall-Dimpfen bildet
Graphit unter Briichigwerden Verbindungen von wechselnder Zusammensetzung.

Technische Anwendungen. Der Hauptgrund fiir die Verwendung von Graphit
als Elektrodenmaterial ist der hohe Schmelzpunkt, der niedrige Dampfdruck
(vgl. Abb. 403, Anhang), hohes Strahlungsvermoégen, hohe Elektronenaustritts-
arbeit, Unempfindlichkeit gegen Hg, eine den keramischen Materialien gleich-
kommende Formbestindigkeit bei Erhitzung, groBe Wirmeleitfahigkeit, gute
Gettereigenschaften und billiger Rohmaterialpreis.
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Nachteile gegeniiber metallischen Baustoffen sind: erschwerte Bearbeitung
(geringe mechanische Festigkeit, Staubbildung, Lunkerbildung), erschwerte
Kontaktgebung mit Zuleitungen, Schwierig-
keit der Herstellung komplizierter Formstiicke

Abb. 113.

Abb. 118. Graphitgitter fiir Hg-Grofigleichrichter.

Abb. 114. Graphitanode in Hg-Gliihkathodengleichrichter fiir
20000 V; zur Abschirmung der Glaswand umgreift die Anode
topfartig die Offnung der Hohlgliihkathode (Hersteller: AEG,
vgl. Gottschalk 1), Abb. 114.

wegen der Unmdoglichkeit, das Material zu gieBen, zu walzen, zu ziehen und
zu biegen; rasche Wiederaufnahme von Gas bei vorentgastem Materlal (daher
Lagern unter Schutzgas, vgl. Abschnitt 10b).

Die wichtigsten vakuumtechnischen Anwendungen
sind: Anodenin Gleichrichtern mit Hg-Kathode
(Gintherschulze I, Cox 1, Miiller-Liibeck 1):
Typische Aufbauten vgl. Abb. 111 und 112, Maximal-
belastung 0,3—0,8 A/em?; Gitter in Hg-GroB-
gleichrichtern (vgl. Abb.113); Anodenin Gleich- T
richternmit Glihkathode(vgl. Abb.114 und 337c); Abb. 115. Graphitanode fir

. . Hochvakuum - Verstéirkerréhren
Anoden in Hochvakuumelektronenrdhren (Spitzer 1); val. auch Abb. 223,
(Spitzerl, vgl. Abb. 115): kleinste Wandstérke etwa
2 mm 4 0,02; Lager fiir rotierende Teile in Vakuumrdhren (z. B.
Drehanoden fiir Réntgenréhren); Oberflachenschichten auf Isolierkérpern
(vgl. Abschnitt 10d, S. 154 und 11d, S.187).

10. Spezielle Verarbeitungsmethoden
der Vakuummetalle.

a) Formgebung und Zusammenbau.

Die Methoden zur Formung der Vakuummetalle unterscheiden sich im allge-
meinen nicht wesentlich von denjenigen, die in der normalen Technik zum Zichen,
Einrollen, Ausbauchen, Falzen, Biegen, Walzen, Stanzen und Schneiden diinner
Bleche bzw. Drihte iiblich sind (vgl. z. B. Kurrein und Sellin ). Wesentlich
ist dabei jedoch im Gegensatz zu der sonst iiblichen Arbeitsweise die moglichst
weitgehende Vermeidung von Fetten und Olen, besonders beim Walzen und

8%
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Tiefziehen. Vor jeder notwendigen Zwischenglithung ist das Material zu waschen ;
Zwischengliihungen sind grundséatzlich in H, oder im Hochvakuum vorzunehmen.

Abb, 117,

Abb. 117. Herstellungsgang eines Stanzgitters aus Ni fiir
Verstirkerrohren (Fabrikation Siemens-Rohren-Werk).

a aus cinem Blechstiick gestanztes Plangitter (Gitterstegbreite
0,5 mm; Stegabstand 1,5 mm); b Gitter gerollt; ¢ Haltcrungsstreifen
gebogen; Zufilhrung angeschwei3t; fertig zum Einbau.

Abb. 116, Kombiniertes Schnitt- und Zichwerkzeug fiir Xappen
(Sellin I).

Der Schnittstempel a schneidet mit einem Schnittring b cin Teil-
stiick p des Bleches heraus, driickt es gegen den Ziehring e und wirkt
beim Tiefzichen als Blechhalter. Dann preBt der Stempel ¢, der
durch cine Bohrung im Schnittstempel a gefiithrt wird, das ausge-
schnittene Blechstiick p in den Zichring e und erzeugt so den

Abb. 116. gewiinschten Hohlkorper.

Fiir Stanz- und Schnittwerkzeuge benutzt man meist chromhaltige Stéhle
(13% Cr, 2% C), fir spanabhebende Werkzeuge Kobalt-Schnelldrehstihle

Abb. 119.

Abb. 119. LaboratoriumsmiGige Gitterwickelmaschine zur Herstellung von
Wendelgittern fiir beliebige Steigungen und Dorndurchmesser (Espe 4).

Abb. 118. Dorne zur Herstellung von Wickelgittern
(Hersteller: Eisler Engineering Cec.). Das AnschweiBen der Haltestege crfolgt
auf den Dornen mit Punkt- und NahtschweiBmaschinen (vgl. Abb. 149).
a zerlegbar, fiir Flachgitter mit zwei Haltestegen; b fiir Rundgitter mit cinem
Abb. 118. Haltesteg.

(18—20% W, 4% Cr, 1-—2% Co), fiir hiirtere Metalle (W, Mo, Cr, EMK., W-Cu)
Hartmetalle, z. B. Wolframkarbid (Widia) oder Titankarbid (Titanit). Besonders
vorteilhaft und viel im Réhrenbau angewandt sind kombinierte Schnitt- und
Ziehwerkzeuge (vgl. Abb. 116).
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Die Herstellung von Gittern erfordert wegen der einzuhaltenden geringen
Toleranzen (bis 0,02 mm zwischen den einzelnen Gitterstegen) besondere Sorg-
falt. GroBe Genauigkeit laBt sich am sichersten durch Stanzgitter erreichen,
die mit ihren Haltestegen aus
einem Blechstiick geschnitten
sind! (vgl. Abb.117). Wickel-
gitter werden auf runden oder
flachen (hdufig zerlegbaren)
Dornen (vgl. Abb. 118) her-
gestellt, auf denen nach der
Bewicklung auch das Fest-
schweillen, Festschlagen oder
-klemmen der in Vertiefungen
gelagerten Haltestege erfolgt.
AufVermeidung mechanischer
Spannungen bzw. ihre Beseitigung durch nachfolgendes Glithen und Nachrichten
vor dem Einbau in die Rohre ist dabei sorgfaltig zu achten. Xine Gitterwickel-
maschine fiir Einzelherstellung von Wendelgittern zeigt Abb. 119.

Abb. 120. Profilzange zum Bicgen kleiner Elektrodenteile.

Abb. 121. Aufbaulehre fiir Doppelgitterrohren (vgl. auch S. & H. 4).
a Lehre geoffnet; b Lehre mit Elektroden und GlasfuB zur Halterung wihrend der Montagearbeit; ¢ fertiger
Aufbau nach Herausnahme aus der Lehre.

Bei der Herstellung von Elektroden aus diinnen Blechen (z. B. Anoden)
werden hdufig Profilrillen zur Versteifung eingedriickt (vgl. Rundanoden aus
Ta, Abb. 38 und Flachanoden aus Ni, Abb. 55).

Typisch fir die Formung kleiner Elektrodenteile bei kleinen Stiickzahlen
ist die Verwendung von Profilbiegezangen (vgl. Abb. 120) und die weitgehende
Verwendung von Hilfslehren fiir die Elektrodensysteme (vgl. Abb. 121).

Uber Priifung des einwandfreien Zusammenbaues von Rohren mit undurch-
sichtigen GefdBwinden mittels Rontgendurchstrahlung vgl. E. W. Hall 1.

1 Achtung auf Gratbildung!
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b) Metallentgasung.
(Rohn?, Scaffl, Sievertsl.)

Allgemeines. Ursachen des Gasgehalts. Die meisten Metalle (Edelmetalle nicht aus-
genommen) nehmen in geschmolzenem Zustand begierig Gase auf. Diese reagieren ent-
weder mit der Schmelze! oder werden von ihr ohne &uBerlich erkennbare Verinderung
gelost 2. Die aufgenommenen Gase (H,, Ny, Op, CO, CO,) entstehen teils durch Zersetzung
aus der Ofenatmosphire, teils durch Zersetzung des Tiegelmaterials bzw. der Schutzdecken
(meist 0,8), teils stammen sie aus der Atmosphire beim GieBprozel (O, N,). Beim
Erstarren werden diese Gase nur teilweise ab-
gegeben (vgl. Abb. 44); sie machen das Metall
N nicht nur hart und spréde (besonders Ta und Pd),
\ sondern fiir vakuumtechnische Zwecke vor allem

\ deshalb unbrauchbar, weil sie bei hoher Tem-

N peratur und geringem Druck nur langsam das
N Metall verlassen. Der Gasgehalt der zur Ver-

$o
<
4

™. arbeitung gelangenden Metalle braucht keines-

| \ wegs immer vom Schmelzprozel herzuriihren:
Ce auch in festem Zustand nehmen die Metalle,

7% besonders bei erhShter Temperatur, Gase aus

ar \ ihrer Umgebung auf (vgl. Abb. 44). Es gibt sogar

7 \ Metalle, bei denen die Gasloslichkeit mit fallender

Temperatur steigt (z. B. Ta4, vgl. Abb. 122).

~ Menge und Art der Gase. Die in Metallen

u enthaltenen Gase lassen sich qualitativ

g a}oo i #oe  durch spektrographische Methoden, quanti-

Abb. 122. Wassef;:/:fill’;;;jzeits in festen tativ. durch Mikrogasanalyse bestimmen

Metallen (Sieverts I). (vgl. Abb.122 und Déllenbach 1, Lang-

muir 5§, Schumacher 7). Solche Mes-

sungen ergeben je nach der Herkunft des Metalls sehr verschiedene Werte; die

groften Gasmengen (H, und CO, bis 0,5% des Metallgewichts) sind in Ni

gefunden worden (Sachs I). Cu enthilt H,, SO, und CO (max. 3 em?/100 g
Metall), Stahl H,, N, und zuweilen gréBere Mengen O,.

Entfernung der Gase. Da eingeschlossene Gase bei hohen Temperaturen
rasch aus dem Metall diffundieren, koénnen sie durch Erhitzen im Vakuum
oder in einem Spiilgas entfernt werden, das mit dem Metall nicht reagiert.
Praktisch hat sich fiir die letztere Methode besonders H, bewihrt, weil er
gleichzeitig eine Reduktion vorhandener Oxydverbindungen bewirkt und wegen
seiner hohen Diffusionsgeschwindigkeit spiter beim Evakuieren der Réhren
auf der Pumpe selbst leicht aus den Metallteilen wieder ausgetrieben werden

X

g-Atom H aut 19-Afom Metal
N
<

1 Ausscheiden der Reaktionsprodukte als Schlacke an der Oberfliche oder zwischen den
Korngrenzen bzw. Bildung von Eutektika mit dem Metall.

2 Es kommen auch beide Fille gleichzeitig vor: Kleinere Gasmengen werden gelost,
groBere fithren zur Bildung einer Schlacke.

3 Das durch die Schmelze reduzierte Material der Tiegel, Schutzdecken und Aus-
kleidungen geht auferdem meist selbst als Verunreinigung in die Schmelze iiber; daher
sind Metalle hochster Reinheitsgrade auf dem Schmelzwege grundsétzlich nicht darstellbar
(vgl. Abschnitt 3a).

4 Damit steht nicht im Widerspruch, dafl gut vorentgastes Ta im Hochvakuum
bei schwacher Rotglut ein Optimum der Gasabsorptionsfahigkeit zu besitzen scheint
(vgl. Abschnitt 24c¢).

51 g-Atom H auf 1 g-Atom Metall bedeutet: 1 g Wasserstoff in so viel Gramm des
betreffenden Metalls gelost, wie sein Atomgewicht betragt; es enthalten also nach obigem
Diagramm 91 g Zr bei 500° C im Héchstfall 1,7 ¢ Wasserstoff.



Entgasung; Allgemeines, Vakuumschmelzen. 119

kann (vgl. TKD-Werke I). Wegen der starken Zunahme der Diffusions-
geschwindigkeit mit der Temperatur wéihlt man die letztere bei den Vor-
entgasungsprozessen so hoch wie moglich, um zu kurzen Entgasungszeiten zu

Abb. 123. Apparatur fiir Mikrogasanalysen. Zunichst wird mittels des Manometers 10 die Gesamtmenge der
im Entladungsgefi 1 frei gewordenen Gase (N,, H,0, H,, CO,, CO) bestimmt. Das Gasgemisch wird der
Reihe nach Uber Hg-Barometerverschliisse 3, 4, 5, 6 in Teilriume 7, 8, 9 gebracht und dort fraktionierten
Kondensationen mit fliissiger Luft bzw. fester Kohlenséiure sowie chemischen Reaktionen unterworfen (z. B.
Oxydation von H; bzw. CO durch NiO bei 600° C zu H,0 bzw. CO,, die ihrerseits durch fliissige Luft kondensiert
werden konnen). Druckmessungen nach jeder Operation durch entsprechende Manometer 11, 12, 13 erlauben
Riickschliisse auf die quantitative Zusammensetzung des Gasgemisches (Einzelheiten vgl. Dillenbach I).

kommen; die obere Temperaturgrenze ist bei festen Metallen durch Schmelz-
punkt, Verdampfungsgrad ! und Formbesténdigkeit gegeben 2. Genaue Tempe-
raturkontrolle und genaue Einhaltung der fiir ein bestimmtes Material
ermittelten Entgasungszeit sind unbedingt erforderlich.

Die Entfernung der Gase
aus dem Metall kann in drei
verschiedenen Etappen ge-
schehen, die einzeln oder
in Kombination angewendet
werden: Entgasen des Roh-
metalls beim Schmelzen durch
Wirbelstromheizung im Hoch-
vakuum (Vakuumschmelzen);
Glithen geformter Einzelteile
im H,- oder Hochvakuumofen
(Vorentgasen); Glithen der
fertig in der R6hre montierten
Teile auf der Pumpe.

Entgasen des Rohmetalls beim Schmelzen (Rohn 4,6, 7). Das Schmelzen
des Rohmetalls unter Vakuum ist die wirksamste Entgasungsmethode groferer
Metallmassen. Zur Verhinderung neuer Gasaufnahme erfolgt dabei auch das
Vergieen im Vakuum.

Bei relativ kleinen Metallmengen (Laboratoriumséfen) empfiehlt sich meist
Hochfrequenzheizung (» = 10* bis 103 Hz; vgl. Abb. 124); bei grofen

Abb. 124. Schaltbild eines Hochfrequenzschmelzofens
mit Funkengenerator (Pirani I).

1 Dampfdruckkurven fiir Metalle in Abb. 403 (Anhang).

2 Bei enger Packung zu entgasender Elektrodenteile in Glithofen ist die Entgasungs-
temperatur hiufig auch durch das leicht eintretende Zusammen-,,Schweilen* (-Sintern)
verschiedener Metallteile begrenzt.
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industriellen Anlagen (vgl. Abb. 125) wird mit Tonfrequenz bzw. mit 50 Hz
gearbeitet. Beim Drehstrominduktionsofen befindet sich das zu schmelzende
Metall in einer Rinne, die zugleich die Sekundarwicklung eines Transformators
mit sternférmigem Eisenjoch darstellt. Auf die duBleren Schenkel des Trans-
formators sind die Primérspulen gewickelt. Die wassergekiihlte Kokille ist
vakuumdicht mit dem ringférmigen Schmelzraum verbunden. Das Gielen der
Blocke erfolgt durch Kippen der gesamten Ofenanordnung. Der Partialdruck
der beim Schmelzprozel abgegebenen Gase betrigt bei praktisch ausgefiithrten
Ofen 1—0,1 Tor, die Menge des von 1 kg Metall abgegebenen Gases, bezogen
auf p = 760 Tor, bis zu 15 1. Da beim Schmelzen und Vergieflen unter Vakuum
die Oxydbildung an den
Korngrenzen vermieden
wird, besitzen vakuum-
geschmolzeneMetalle eine
bedeutend geringere
Hérte als die auf nor-
malem Schmelzwege ge-
wonnenen.AuchimHoch-
vakuum sublimierte
Metalle (vgl.z. B.Kroll 1
und Abschnitt 8) sind

weitgehend gasfrei.
Allgemeines iiber Ent-
gasen geformter Einzel-
teile. Bei der Massenher-
Abb. 125. Vakuumschmelzofen fiir 4 ¢ Einsatz mit vakuumdicht stellung von Vakuumroh-
angesctzten Kokillen (Rohn 6; Fabrikation Heracus-Vakuumschmelze). ren wird im allgemeinen
aus Preisgriinden kein
vakuumgeschmolzenes Metall verwendet. Ferner lassen sich bei der Bearbeitung
der Einzelteile Verunreinigungen (0Ol, Handschweil und durch Luftsauerstoff,
besonders beim Punktschweillen, Warmschmieden und -pressen gebildete Oxyde)
nicht vermeiden. In solchen Fallen miissen eingeschlossene Gase und Ober-
flichenverunreinigungen auf andere Weise so weit entfernt werden, als es die
spitere Betriebstemperatur der fertigen Réhre verlangt. Das alleinige Entgasen
der Elektroden im fertigen Rohr auf der Pumpe wiirde den PumpprozeB un-
notig verlingern; man unterwirft daher die geformten Elektrodenteile vor
ihrem endgiiltigen Zusammenbau einem VorentgasungsprozeB!. Die Teile
werden zu diesem Zweck nach sorgfiltiger Entfettung in (meist widerstands-
beheizten) Glithéfen unter Hochvakuum oder in H,-Atmosphire erhitzt. Die
Hochvakuumvorentgasung ist in jedem Fall die wirkgamere; die Vorentgasung
in H, ist einfacher und daher billiger, aber nicht immer durchfiihrbar (vgl.

S. 125). '

! Das ist moglich, weil erfahrungsgemill die Adsorption und Okklusion der in der
Atmosphire enthaltenen Gase bei Zimmertemperatur langsam vor sich geht, sodaB eine
kurzzeitige Berithrung der vorentgasten Teile mit der AuBenluft keine nennenswerten
Nachteile mit sich bringt. Ein rascher Einbau der vorentgasten Teile ist stets anzustreben
(moglichst innerhalb eines Tages); andernfalls sind diese im Exsikkator unter Vorvakuum
oder Schutzgas aufzubewahren bzw. die fertig montierte Réhre vorzuvakuieren.
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Abb. 126. Hochvakuumvorentgasungsofen (vgl. Lowry 2).
1 AuBenwand aus Fe-Blech; 2 Ringe aus Ni-Cr (80/20); 3 Isolierrdhrchen aus Keramik; 4 Heizstibe aus
Ni-Cr (80/20); 5 Strahlungsabschirmblech aus Ni; 6 Wirmeisolation aus Kieselgur; 7 Asbestplatte ; 8 evakuiertes
Innenrohr aus Ni-Cr (80/20); 9 SchweiBstellen; 10 Wasser- oder Druckluftkiihlmantel; 11 MeBrohr fiir Thermo-
elemente; 12 Picein- oder Gummidichtung; 13 Glas-Metall-Verbindung; 14 Kiihifalle mit Dewar-Gefif3;
15 Diffusionspumpe; 16 Anschluf fiir Manometer; 17 Ansehluf fiir Olvorvakuumpumpe.

Abb. 127. Ofenbatterie fiir Vakuumvorentgasung (Siemens-Rohren-Werk).

Die Vorentgasung ist nicht fir alle Teile einer Vakuumrohre angebracht.
Vorentgasung von Drahtkathoden ist z. B. iiberfliissig, weil sich die erforderlichen
hohen Temperaturen im fertigen Rohr viel einfacher erreichen lassen und ihr
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Metallvolumen klein ist. Vorentgasung von mechanisch beanspruchten, im Betrieb
der Rohre kalt bleibenden Haltestiben und Federn ist sogar schidlich, da die
Festigkeitseigenschaften sich dadurch meist verschlechtern (vgl. Abschnitt 2¢).

Hochvakuum-Vorentgasung. Beim Glithen eines Metalls im Hochvakuum
wird nicht nur der gréfite Teil der eingeschlossenen Gase entfernt, sondern auch
die Metalloxyde, da diese bei hohen Temperaturen langsam unter Freiwerden
von O, zerfallen 1. Neben einer Entfestigung tritt durch den Glithproze haufig
ein durch Ausgleich vorhandener Spannungen verursachtes Verziehen der Teile
ein, das durch ,Nachrichten be-
seitigt werden muB.

@ Ein Konstruktionsbeispiel fiir
w0 einen widerstandsbeheizten Hoch-
g0 vakuum-Vorentgasungsofen zeigtAb-
bildung 126, die Ansicht einer fabri-
kationsméafBig aufgebauten Batterie
ghnlicher Hochvakuumofen Abb.127.

Aus praktischen Griinden wahlt
man bei der Massenherstellung das
Fassungsvermogen und damit die
Wirmekapazitit derartiger Ofen nur
so grof3, dal} der gesamte Entgasungs-
20 prozef einschlielich der Abkiihlung 2
<4 m0  innerhalb 24 h durchgefithrt werden
w? — 7wd , kann. Die eigentliche Heizdauer
LA 24k betrigt dabei nur etwa 6—8 h,
Abb. 128. Typischer Druck- und Temperaturverlwuf  die maximale Temperatur (begrenzt
ke Elcktrodentale aus Te, Ni und karbowisertem N1 durch. Gasdurchlassigleit der Ofen-
Oberfliche des gesamten Glithgutes etwa 20000 em®.  wand und Lebensdauer des Heiz-
D etumteinigungen murdeknuttiren (gl Lowry 2 materials) 950—1000 C; der Druck

ist von der GréBenordnung 10 2 Tor
(vgl. Abb. 128). Zur Evakuierung geniigen meist leistungsfahige rotierende
Olpumpen ; bei htheren Anspriichen werden Metalldiffusionspumpen verwendet.
In jedem Fall ist zwischen Ofen und Pumpe ein Ausfriergefil zur Fernhaltung
der Dampfe des Pumpentreibmittels zu legen.

Die Temperatur von 950—1000° C ergibt bei den meisten Metallen eine
geniigende Gastreiheit, ausreichende Zersetzung von Oxydverbindungen (aus-
genommen Chromoxyd) und Oberflachenreinigung; Graphit und Ta (in manchen
Fillen auch Mo un® W) verlangen eine héhere, Cu und gewisse Cu-haltige Legie-
rungen eine niedrigere Entgasungstemperatur (vgl. Tabelle 63). Bei Graphit
gelingt die Entfernung adsorbierten Sauerstoffes fiir normale Entgasungszeiten
erst von 1500—1800°C ab3. TUm eine Wiederaufnahme von O, nach dem
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1 Besonders wichtig fiir Oxydkathodenrshren, vgl. Abschnitt 21d.

2 Das Herausnehmen der Teile darf erst nach vollstindiger Abkiihlung im Vakuum
(< 180° C) erfolgen, da andernfalls eine neue Gasaufnahme eintritt, die bei empfindlichen
Metallen (z. B. Ta) Briichigkeit hervorruft.

3 VerruBungserscheinungen in gasgefiillten Glithkathodenrohren sind vielfach auf
ungeniigende Sauerstoffreiheit der Graphitanoden zuriickzufiihren (Zerfall des vom Graphit
abgegebenen CO an heiflen Elektrodenteilen unter Freiwerden von O,, der erneut mit dem
Graphit der Anode CO bildet).
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Tabelle 63. Vorentgasungstemperaturen und -zeiten der wichtigsten
Elektrodenmetalle im Hochvakuum und in Wasserstoff.

Hochvakuum ‘Wasserstoff
Material Form verwendet fiir: ( Glﬁhq:mdlerSh)
°C Min.
Tormstiicke*| Antikathoden-Ronden (vor etwa 1800 — —
w dem Einschmelzen in Cu!)
Draht . . . Federn, Glithkathoden nicht vorentgasen
und Gitter
Mo Blech . . . Anoden 950 1200 30
Draht . . . Gitter 900 1000 30
Federn nicht vorentgasen
Blech . . . Anoden 1 1400 H,-Entgasung
Ta Draht. . . Gitter { | (<102 Tor) vermeiden !
Draht . . . Federn nicht vorentgasen
Pt Blech . . . — 900—1000 | 950 |5—10
(PtIr, PtNi) [|Draht. . . Oxydkathoden nicht vorentgasen

Ni und Ni-Legierungen
ohne Cu-Gehalt

alle Elektrodenteile (auller
Halterungsstiaben fiir
niedrige Betriebstemp.)

750—950 950—1050\10—15

| |

Fe und Fe-Legierungen wie oben 950—1000 950 | 5—10
ohne Cu-Gehalt Bei dichter Packung Gefahr — | 750 | 5—10
des Aneinanderklebens! | ?
Cu und Cu-Legierungen Elektrodenteile auler Hal- 500—550 | H, vermeiden

ohne Zn- oder Sn-Gehalt

terungen und Cu-Aullen-
anodenrohren

Cu-Legierungen mit niedrig-
schmelzenden Kompo-
nenten (Zn, Sn)

nicht vorentgasen

Al Coo oo

kalte Kathoden

nicht vorentgasen

Karbonisierte Metalle (Ni,

Anoden

950 | H, vermeiden

Fe) (Kohlenwasser-
stoffbildung)
Chromoxydierte Metalle Gitter und Anoden —_— 950 | 15
(W, Ni) ’

Graphit

Anoden (vgl. Eltzin 1)

f 1500—1800 ‘ H, vermeiden

* W Ronden diirfen bei Anwesenheit von C (z. B. im Graphit-KupferguB-Ofen) nicht
entgast werden (Karbidbildung!).

Vorentgasen zu verhindern, erfolgt die Lagerung bis zum Einbau in die Réhre
zweckmifig unter Schutzgas (z. B. N,). Die Konstruktion eines Vakuumofens
fiir Temperaturen bis 2200° C, der sich besonders zur Vorentgasung von Graphit,
Ta und W eignet, zeigt Abb. 129 L.

1 Bei der Herstellung eines Ofens nach Abb. 129 wird zunéchst ein Metalldorn mit Ge-
winde und aufgewickelter W-Wendel (2) koaxial zu dem groBlen Messingrohr (4) eingesetzt.
Dann wird der Zwischenraum (3) mit angefeuchtetem, gemahlenem, vorgebrannten Zirkon-
oxyd ausgefiillt, nach dessen Erhirtung sich der Dorn unter Zuriicklassung der W-Spirale
herausschrauben lift. Nach weiterem Austrocknen an Luft wird die W-Spirale langsam
hochgeheizt, bis das Zirkonoxyd fest und wasserfrei geworden ist. Analog wird bei der
Herstellung von Mo-Ofen verfahren (Temperatur max. 17000 C, Isoliermaterial Al,Oy).
Derartige Ofen konnen natiirlich auch als H,-Ofen beniitzt werden.
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Die Temperaturkontrolle erfolgt am besten durch ein Schauloch mittels
optischem Pyrometer, wobei zweckméBig das Entgasungsgut selbst anvisiert
wird. Dabei ist zu beachten, daB in derartig engen Ofen ebenso wie bei

Abb. 129.
‘Wolframwendel - Vakuumofen fiir
Temperaturen bis 2200° C (max.
110V, 22 A, vgl. W, Fehse I):
1 Stromanschluff; 2 Heizdraht-
Doppelwicklung aus W (0,8 mm g,
31 Ginge; Heizzonenlidnge 400 mm,
Durchmesser 44 mm); 8 Zirkon-
oxydschicht zur Wirmeisolation;
4 Wasserkiithlmantel; 5 Pumpen-
anschluf3; 6 . Wasserkithlmantel;
7 Schauglas; 8 Hilfskernkorper aus
Fe zum Wickeln der Heizwendel;
9 Gewindegang; 10 Vierkantkopf.

schwarzstrahlenden Koérpern das Pyrometer unab-
héngig von den Strahlungseigenschaften des Ent-
gasungsgutes stets die wahre Temperatur anzeigt.

Auch Hochfrequenz-Hochvakuumdofen werden in
Spezialfallen zur Vorentgasung benutzt, besonders
bei kleinen Metallmengen und wenn kurze Ent-
gasungszeiten erwiinscht sind. Abb. 130 zeigt eine
fir Laboratoriumszwecke besonders geeignete Aus-
fihrungsform mit Schliff zum raschen Auswechseln
der zu entgasenden Teile, bei der die Berithrung
der Kohlenwasserstoffdimpfe des Schliffdichtungs-
mittels mit dem Entgasungsgut durch eine vor-
geschaltete Falle fiir fliissige Luft vermieden ist.

Vorentgasung in Wasserstoff. Das Vorentgasen
im H,-Strom ist im laufenden Fabrikationsprozef
einfacher durchzufithren als das Vakuumentgasen
wegen des Fortfalls der Pumpapparatur und der
Vakuumdichtungen sowie wegen der schnelleren
Beschickung und Abkiihlung des Gliihgutes und
der Moglichkeit, das Glihgut durch den dauernd
erhitzten Ofen kontinuierlich hindurchzufiihren.
Abb. 131 gibt das Schema eines H,-Vorentgasungs-
ofens fiir kontinuierlichen Betrieb. Das Glithgut
wird in Schiffchen aus Ni durch die linke Offnung
des Ofens eingeschoben, passiert zunéchst eine ,,Vor-
warmezone* (400—500° C), in der die Oxyde in
niedere Oxydationsstufen {iibergefithrt werden und
gelangt dannin die eigentliche Glithzone (etwa 1000° C),
in der die Reduktion vollstindig durchgefuhrt wird.
Nach Passieren einer wassergekiihlten Abkiihlzone
verlaf3t das Glilhgut den Ofen. Der Transport erfolgt
durch Nachschieben neuer Schiffchen von Hand
oder durch Kettentrieb.

Der verwendete Wasserstoff ist gut zu reinigen
(vgl. S.249), besonders durch Absorptionsvorlagen
von H,0-Dampf zu befreien. Der H,-Strom selbst
muBl sehr lebhaft sein (300 bis 500 1/h), damit
Fremdgase, insbesondere die durch die Reduktion
gebildeten H,O-Dampfe, rasch aus der Reaktionszone

entfernt werden (Umkehrbarkeit der Reaktion, z. B. MoO, + 2 H, == Mo + 2 H,0).
Der abstrémende Wasserstoff wird (bei dicht geschlossenen Ofen) an der
Abstroméoffnung angeziindet!. Wegen der Explosionsgefahr durch Knallgas-
bildung ist auBerdem ein kriftiger Abzug iiber dem Ofen zweckméifig (vgl.

1 Zur Vermeidung von Explosionen ist vor Inbetriebsetzung des Ofens das ausstrémende
Gas mittels Reagenzglasprobe auf Knallgas zu untersuchen.
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Abb. 132). Uber die anzuwendenden Temperaturen und Entgasungszeiten
vgl. Tabelle 63.

Nicht im H,-Ofen entgast werden diirfen Ta, Cu, Graphit und karbonisierte
Metalle. Ta wird, in H, erhitzt, briichig wie Glas (vgl. Abschnitt 3e), sauerstoff-
haltiges Cu zeigt Blasenerscheinungen (H,-Krankheit).

Die Gasabgabe von Graphit ist in H,- Atmosphére
geringer als im Hochvakuum ; auf karbonisierten Metall-
teilen bildet sich im H,-Ofen héufig ein schmieriger
Beschlag aus Kohlenwasserstoffen. Ferner ist zu beach-
ten, daB Chromoxyd auch bei stundenlangem Glithen
bei 1000° C nicht reduziert wird. Die Temperatur-
kontrolle mul} wegen der verschiedenen Temperaturen
moglichst an mehreren Stellen, am besten durch Thermo-
elemente (z. B. Pt-PtRh) erfolgen.
Entgasung des Elektrodensystems wiihrend desRohren-
Pumpprozesses (Coolidge3). Die hohe Betriebstempe-
ratur einzelner Elektrodenteile in der fertigen Rohre und
die durch den Zusammenbau nach dem Vorentgasen ent-
standenen Verunreinigungen (Schweilistellen, Gasad-
sorption, Oberflichenverunreinigung) sowie wirtschaft-
liche Gesichtspunkte (Lebensdauer und Betriebskosten
von Vorentgasungséfen mit hoher Temperatur) verlangen
bei abgeschmolzenen Rohren in der Regeleinenochmalige  spp. 130, Laboratoriumsofen
Entgasung wihrend des Pumpprozesses. Eine Begrenzung fir HOChfr%X;Iftllgzlzlsltg%ung aus
der dabei anzuwendenden Temperatur ergibt sich '
neben der Riicksicht auf Formbestandigkeit der Elektroden und Strahlungs-
erhitzung der Glasteile aus dem Dampfdruck der Elektrodenmetalle, der

Abb. 131. H,-Vorentgasungsofen mit Schleusen fiir kontinuierlichen Betrieb; 1—6: automatisch gesteuerte
Hihne (schematisch).
bekanntlich mit der Temperatur erheblich ansteigt. Ubersteigt er eine gewisse
Grenze, so kondensieren die Metallddmpfe wihrend der Entgasungszeit an kiihleren
Stellen (Glaswinde, QuetschfuB, Isolationsstiitzen) der Vakuumrohre und kénnen
dort unzulissige Stérungen (lichtabsorbierende Beschlige, Isolationsfehler,
Pseudohochvakuumerscheinungen, Vergiftung von Kathodenoberflichen u. a.)
hervorrufen. In Abb. 4034 und b (Anhang) sind die Dampfdrucke der Metalle in
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Abhéngigkeit von der Temperatur aufgetragen. Je niedriger der Dampfdruck eines
metallischen Werkstoffes ist, desto hoher kann er bei der Entgasung und spéter
im Betrieb erhitzt werden, ohne schédliche Niederschlige hervorzurufen. Bei

Abb. 132. Ofenbatterie fiir Vorentgasung unter H, (Fabrikation Telefunken-Osram).

Legierungen ist die Komponente mit dem héheren Dampfdruck mafigebend.
Zur Ermittlung der bei der Entgasung auf der Pumpe maximal zulissigen

Abb. 133. Mikropyrometer mit Anzeigeinstrument, geeicht
am Schwarzen Korper mit Filter fiir 2 = 0,650
(Hersteller: Siemens & Halske).

Belastung ist daher eine genaue
Temperaturkontrolle der erhitzten
Elektroden zweckméBig. Sie erfolgt
meist auf pyrometrischem! Wege,
bei kleinen Abmessungen der Elek-
troden oder Glithdrihte mittels
Mikropyrometer (vgl. Abb. 133).
Bei freiabstrahlenden Elektroden-
teilen ist dabei die durch deren
Strahlungsvermégen sich ergebende
wahre Temperatur zugrunde zu-
legen. Zur Ermittlung der wahren
Temperatur aus der gemessenen
(,,schwarzen*) dient das Nomo-
gramm Abb.402 im Anhang. Ta-
belle 64 gibt eine Zusammenstellung
des Teilstrahlungsvermégens 4 ; der
wichtigsten vakuumtechnischen
Werkstoffe fiir 0,650 12, Die Licht-

1 Durch Vergleich der Helligkeit eines stromgeeichten Glithdrahtes im Pyrometer mit
der Helligkeit des anvisierten, optisch vergroBerten MeBobjektes (VergréBerung im Mikro-

pyrometer 1 : 20).

2 Die Wellenlange 0,650 u ist ein Kompromifl zwischen der Forderung nach geniigender
Helligkeit des anvisierten Objektes und der Ausdehnung des MeBbereiches auf maoglichst
niedrige Temperaturen. Fiir Temperaturen iiber 800°C wird bei den handelsiiblichen
Pyrometern ein praktisch nur fiir die Wellenliinge 0,650 u durchlassiges Rotfilter in den

Strahlengang geschaltet.
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absorption des Glaskolbens (vor allem die héufig darauf vorhandenen Metall-
niederschlige), die Reflektion von Fremdlicht am MefBobjekt und Alterungs-
erscheinungen der Pyrometerlampe! sind als héufigste Fehlerquellen beim
Pyrometrieren zu beriicksichtigen (vgl. dauch Keinath 4).

Tabelle 64. Teilstrahlungsvermdgen Ay einiger Werkstoffe in % fir A = 0,650 u
(bezogen auf den schwarzen Kérper = 100%); vgl. auch Coblenz I, Forsythel, Lax 2.

. | Temp. Al Temp. A “ Temp. Ay

stoff T e Stoft €O | oy stoff | T0E) (o
Ag ‘ — | 45 Jouwo. .. .| — | ~7 }Pt 930 | 29,5
Al . — [18—28)Fe . .. .| — 43 1600 | 31,0

AlLO, 1000 [ 1015 Fe,05 . . . | — 80 | PtNi (5%). | 1100 | 33

| 2000 | 22—38 | MgO 1200 | 7—151Ta . . . .| 930, 45

Be ... .| — 61 2000 | 13-—46 1730 | 41,8
BeO. . .. 1200 5 J™Mo ... .| 730 3 |Th....}| — 36

‘2000 14 1730 353 |Tho, . . .| — | 57

C . ...l 1250 | 75—80 | Porzellan — Jes—s0QTi ... .| — 63

CaO . .., — |10—40] Ni 1000 | 375 JTiO, . . .| — ’ 52
Co . . — | 36 1400 | 375 |W . 0. . | 800 45
cr .. .. — 39 |nNio. ... — 89 2200 | 42,5
OryOy . . . | 1200 |~ 80 | Nb .. .. (1780 | ~c37 | Zr . . . .| — (4348
Cu . ...| — 17 INbOs. . .| — | 71 }Zro, o— | 6—9

Die Entgasung des Elektrodensystems wihrend des Pumpprozesses erfolgt
nach vier verschiedenen Methoden: Erhitzung durch AuBlenofen; elektrische
Erhitzung durch direkten Stromdurchgang (z. B.
bei Glihkathoden); Hochfrequenzerhitzung; Elek-
tronen- bzw. Ionenbombardement. Je nach der
Art der zu entgasenden Rdohre finden diese vier
Methoden einzeln, hintereinander oder neben-
einander Verwendung. Die bei den drei letzteren
Glithprozessen zur Erreichung einer bestimmten
Temperatur zuzufithrende Energie hingt ausschlie-
lich von Gréfe und Gesamtstrahlungsvermogen
der abstrahlenden Oberfliche ab. Kurven des
Gesamtstrahlungsvermogens von blankem Mo, Ta
und W finden sich in Abb. 282, von blankem Pt in
Abb. 53, von Ni mit verschiedener Oberflichen-
beschaffenheit in Abb. 53 und 165. Bei gas- oder
dampfgefiillten Rohren findet die Entgasung in
der Regel im Hochvakuum vor dem Einlassen des
Fiillgases bzw. des Dampfbildners statt 2. Wo dies
nicht moglich ist (R6hren ohne Glithkathoden oder
mit sehr groBem Elektrodenabstand), ist die Gas-
fiillung nach dem EntgasungsprozeB zu erneuern
(Spulverfahren).

Ofenerhitzung. Sie erfolgt in der Regel durch strom- oder gasbeheizte
Kastensfen. In erster Linie dient sie der Entgasung der inneren Oberfliche

Abb. 134.
Eichlampe fiir Glithfadenpyrometer
(Hersteller: Osram, vgl. Lax 6).
1 Glocke; 2 FuB; 3 Verschmelzung
zwischen Glocke und Fuf; 4 Pump-
rohrchen; 5 Sockel; 6 Cu-Litzen;
7Glaseinschmelzungsdriihte ; 8 Halte-
drihte aus Ni; 9, 10 Haltedrihte aus
Mo; 11 Band aus W; 12 MeBmarke.

1 Uber Kontrolle durch eine geeichte Vergleichslampe mit W-Band vgl. Abb. 134,

% Insbesondere bei Gefiflen mit Oxydpastekathoden, bei denen die gleichzeitig mit
dem Elektronenbombardement vor sich gehende Kathodenformierung zu erheblicher
0,-Abgabe aus der Oxydpaste fiihrt.
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des Glaskolbens (Ausfithrungsformen vgl. Abschnitt 11e, S.191); doch erfolgt
dabei auch eine merkliche Entgasung der Metallteile, insbesondere solcher, die
nicht vorentgast wurden oder wegen der Nédhe von Glasteilen im Rohr selbst
nicht mehr bei héherer Temperatur entgast werden konnen (z. B. Abschirm-
kappen von Drahteinschmelzungen, am Glas anliegende Halteschellen, in Glas
eingeschmolzene Haltedrdhte !). Sind in Spezialfillen Metallteile der Rohre von
aullen zugdnglich, so erhitzt man diese zusitzlich durch aufgeschobene oder
eingeschobene Heizwicklungen (GroBsendershre mit AuBenanode bzw. Rontgen-
réhre mit hohler Antikathode, vgl. Friedrich I).

Erhitzung mittels Stromdurchgang. Teile, die eine direkte Strom-
erhitzung erlauben, also insbesondere Kathoden, Leuchtdrihte, Hilfsgliihkorper
usw., sind vor der Entgasung der iibrigen Teile zu entgasen. ZweckmaiBigerweise
erfolgt das Hochheizen dieser Teile langsam 2 und gegebenenfalls (bei grofierer
Gasabgabe) mit Zwischenpausen. Die maximale Strombelastung ist dabei stets
hoher als die im normalen Betrieb zu wahlen (vgl. auch Abschnitt 24c). Bei
laingeren Glithdrdhten kann hierbei an Stelle der Pyrometermessung die Ermitt-
lung des Widerstandsverhédltnisses Ry /Rgp o treten (vgl. Abb. 289, S.271).

Hochfrequenzerhitzung (Huth 2). Bei dieser Methode erfolgt das
Glithen der Elektroden durch das elektromagnetische Feld einer auBerhalb der
Rohre liegenden Spule bzw. Wicklung. Die dabei im Endzustand von einem
Vollzylinder 3 aufgenommene Wirkleistung ist (vgl. Esmarch I, Reche 1):

N,=281-10 G}/ f-p-0p-2* (Watt),

worin G eine von der Hohe 7 und dem Durchmesser d, der Spule sowie von dem
Durchmesser d, der zu glihenden Elektrode abhédngige, aus Kurventafel
Abb. 135 zu entnehmende Konstante ist. f (Hz) ist die Frequenz, p die Permea-
bilitat, gp ({2 mm?/m) der spezifische Widerstand des Glithgutes (beide bei der
Glihtemperatur 7') und z (A) die Durchflutung (Amperewindungszahl) der Gliih-
spule. In den praktisch vorkommenden Fillen kann g stets = 1 gesetzt werden,
da die Glihtemperaturen durchweg den magnetischen Umwandlungspunkt der
ferromagnetischen Werkstoffe (Ni 360° C, Fe 770° C) iiberschreiten. Die grifiere
Permeabilitat macht sich dort nur durch eine entsprechend kiirzere Aufheizzeit
bemerkbar.

Die aufgenommene Leistung, die im wesentlichen durch Temperaturstrahlung
des erhitzten Korpers wieder abgegeben wird, steigt mit dem spezifischen
Widerstand g » des Elektrodenmaterials und mit der Froquenz f des Hochfrequenz.-
generators. Bei den praktisch vorkommenden Réhrenabmessungen, Gliih-
temperaturen und Abstrahlungsverhiltnissen der erhitzten Teile wahlt man

1 Oberflachliche Oxyde auf Elektroden kann man wihrend des Ofenheizprozesses in
einfacher Weise dadurch reduzieren, dal man nach dem Evakuieren und Aufheizen auf
etwa 2000 C Methylalkoholdémpfe (CH;OH) von etwa 50 Tor in die Apparatur einlafit und
bei abgestelltem Hahn den Entgasungsofen etwa 1 h lang bis auf 400—450° C weiterheizt.
Dann werden die Dampfe bei 450° C abgepumpt, erst dann die Quecksilberfalle zwischen
Pumpe und Entladungsgefal mit fliissiger Luft beschickt und der normale Pumpproze}
durchgefiihrt (vgl. auch Huth 3).

2 Gasdruck nicht héher als 10-* Tor!

3 Die folgende Beziehung gilt auch fiir die meistens als Elektroden benutzten Hohl-
zylinder (insbesondere Verstirkerrohrenanoden), falls deren Wandstarke grofler ist als
die Eindringtiefe des Hochfrequenzfeldes (vgl. die folgenden Ausfithrungen).
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im allgemeinen hohe Frequenzen (10>—10% Hz), die jedoch nach oben durch
den abnehmenden Wirkungsgrad der Funkenstrecken oder Réhrenhochfrequenz-
generatoren begrenzt sind !. Die erforderliche Amperewindungszahl der Glith-
spule ergibt sich durch Gleichsetzung der
aufgenommenen elektrischen Leistung mit
der abgestrahlten Energie:

3

Ny =15,75-10712. T4.0 (Watt) 2, 40 Mutaleistung Ny = 2611076 2% f,-agzy
worin 7 (° K) die Temperatur einer z =4mﬂémw'”0’#7€”
h “ Elektrod it einer nach S =Frequenz [
TN e ' 7 A =Permeabilitdt

auBlen strahlenden Oberfliche O (cm?2) gr=spez.Wiststond

bedeutet. Demnach ist die zum Aufheizen [f mm? /
der Elektrode erforderliche Ampérewin- 7 \ %sw ‘ | |
dungszahl der Glithspule \\\K ! :
S AN AN |
- ]/ . (A)?. \\ AN N
2,81-10-6- G- )/ f-pu-0r i N2 JL
Fiir blanke Elektroden kann N, in Ab- zg\ SR N LV
hangigkeit von der Temperatur aus den/f \ e e
Kurven Abb. 53 (Ni, Pt) und Abb.282 (W, ; N N \\
Mo, Ta) entnommen oder durch Strom- #/| X PN\ \
spannungsmessungen * an einem draht- N 45 %\\
oder bandférmigen, direkt geheizten Gliih- M\ ~ — N
korper aus dem Dbetreffenden Material oy \E%
1 Vlelfach flnden daher auch Hochfrequenz- 46>~ P
maschinen mit 10000 bis 20000 Hz Vgrwen- \\43\‘ \\
dung, bei denen zwar die Ausnutzung der —
Feldenergie infolge der niederen Frequenz in 4# —/ A ——
manchen Fillen geringer, der Gesamtwirkungs- &1\‘5
grad jedoch bedeutend hoher als der von Funken-
generatoren ist (60 bis 70% bei 3 bis 100 kW g2
Generatorenleistung; vgl. Fischer 1). Zur Ent-
gasung von Elektroden mit sehr kleinem Durch-
sser hohem Strahlungsvermégen (z. B. ) s
I(I;rll‘:::a,phi‘ol)lrllgichen (;nie mit Masc}%inen hergstell(barfn ” % 52 8 % 4
Frequenzen nicht aus. Fir kleine Leistungen Zz -
(Laboratoriumszwecke) eignen sie sich ebenfalls  Abb. 135. Kurventafel zur Berechnung der

weniger, da der Aufwand fiir eine solche
Maschinenanlage sehr grof3 ist.

aufgenommenen Nutzleistung bei Hochfrequenz-
erhitzung zylindrischer Elektroden im Vakuum
(Reche 1).

2 Werte im Anhang, Abb. 404.

3 Beispiel: Erhitzungstemperatur einer zu gliihenden zylindrischen geschwirzten Elek-
trode: 800° C, also 1073° K; Durchmesser 2 cm, Héhe 3 ¢cm, also O = 18,8 cm2. Demnach:
Ny = 5,75-10712-1073%-18,8 = 145 Watt. N, wird groBer, wenn man die zusitzliche
Strahlung aus den beiden offenen Zylinderenden und die durch Warmeleitung abgefiihrte
Energie beriicksichtigt, kleiner, wenn die Elektroden blank sind (vgl. Abb. 53 und 282). Fiir
einen Durchmesser der Gliithspule von 4 em (@ =0,7) und Ni als Elektrodenmaterial (bei
800°C,0,=0,45 und = 1) w1rd dann die erforderhche Amperewmdungszahl bei3 - 105 Hz:

r 145
- 2,81-10-6-0,7 - 1/3 1()51045

Praktisch verwendete Gliihspule: 6 Windungen, 70 A.

4 Zur Eliminierung der Abkiihleffekte an den Enden des Glihdrahtes muB dabei die
Spannungsmessung im mittleren homogen geheizten Teil durch 2 Sonden aus sehr diinnem,
“keine Abkiihlung bewirkendem W-Draht erfolgen.

=450 (A).

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik.
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mit bekannten Abmessungen unter gleichzeitiger Messung der Temperatur (z. B.
pyrometrisch unter Beriicksichtigung des Teilstrahlungsvermogens) bestimmt
werden.

Die Eindringtiefe!

1, = 500 fQ;? (mm)

des Hochfrequenzfeldes in die zu glithenden Elektroden ist in Tabelle 65 bei
20 und 800° C fiir verschiedene Werkstoffe und Frequenzen zusammengestellt.
Wenn die Wandstirke einer zur Glithspule rotationssymmetrischen Hohlzylinder-
elektrode wesentlich grofler ist als die Eindringtiefe, so besitzt eine solche
Blechelektrode dieselbe Leistungsaufnahme wie ein Vollzylinder gleichen
Durchmessers. Ihr Inneres ist (bei geniigender Linge) praktisch feldfrei, sodaf
dort befindliche Elektroden (z. B. Gitter in Verstirkerrohren) vom Hochfrequenz-
feld nicht mehr erfalt werden kénnen. Auch dies bedeutet fiir eine Reihe von
Anwendungen (Verstdrkerrohrenfabrikation) eine Begrenzung der anzuwenden-
den Frequenz nach oben. Wie Tabelle 65 zeigt, ist es jedoch bei Wandstérken
von 0,1 mm und Material von héherem spezifischen Widerstand (z. B. Ni) mog-
lich, einen Teil der Hochfrequenzenergie auch innerhalb gelegenen Elektroden
zuzufithren, wenn die Frequenz nicht zu hoch gewihlt wird. Noch besser gelingt
dies, wenn die duBlere EKlektrode nicht aus Blech, sondern aus Geflecht
besteht (scheinbare Erhchung des spezifischen Widerstandes).

Tabelle 65. Abhingigkeit der Eindringtiefe /, eines magnetischen Hoch-
frequenzfeldes von Frequenz (f), Elektrodenmaterial und Glithtemperatur.

Tindringticfe I,= 500 1/ 7 )
94 1£2 - mm?m] 3 g T fon

Material — " e o

f=10"Hz l f=10° Hz f=10°Hz

200C | 800°C | 200C | 800°C | 20°C | 800°C | 20°C | 800°C

Aluminium . . . 0,029 0,072 0,85 1,34 J 0,27 ‘ 0,42 | 0,085 0,134
(400°0) (400°C) ' (400°C) (400°C)

Eisen . . . . . . 0,096 1,06 % 5,1 —* 1,63 —* 0,51
Graphit . . . . . 6—11 14,6—17,7]12,2 bis | 10,7 bis | 3,87 bis | 3,39 bis | 1,92 bis | 1,07 bis
: 6,6 13,9 5,24 ‘ 4,39 1,66 1,39

Invar. . . . . . 0,83 '~~1,15 —* 5,36 —* 1,70 —* 0,536
Kupfer . . . . . | 0,0172] 0,0766| 0,66 1,38 | 0,207 | 0,438 | 0,066 | 0,138
Molybdan . . . . | 0,048 | 0,25 1,10 | 25 0,346 | 0,79 | 0,110 | 0,25
Nickel . . . . . 0,087 0,45 —* 3,35 ¥ J 1,06 —* 0,335
Platin . . . . . 0,099 | 0,375 | 1,57 3,06 | 0,50 | 0,97 \ 0,157 | 0,306
Tantal . . . . . | 0,155 | 0,48 1,97 346 | 0,622 | 1,10 ' 0,197 @ 0,346
Wolfram . . . . 0,055 0,26 1,17 2,65 0,37 | 0,81 | 0,117 | 0,265

* Wegen der nicht genau bekannten wirksamen Permeabilitit sind die Eindringtiefen
fiir Fe, Ni und Invar bei 20°C nicht angegeben.

Fir Gliihspulen verwendet man gewohnlich einlagige freitragende Draht-,
preBluftgekiihlte Rohr- oder Bandspulen (zweckmiflig Bandebene senkrecht

1 Unter ,,Eindringtiefe* ist hier diejenige Schichtdicke des Elektrodenmaterials ver-
standen, nach deren Durchdringung die Amplitude einer ebenen elektromagnetischen
Welle auf den e-ten Teil ihres urspriinglichen Wertes, also auf etwa 37% abgeklungen ist.
Dies ist zu beachten, da vielfach in der Literatur die ,,Eindringtiefe’ auch als diejenige
Schichtdicke definiert wird, in der die Amplitude den e%7-ten, d. h. etwa den 550-ten
Teil ihres urspriinglichen Wertes erreicht hat (vgl. z. B. Loebner ).
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zur Rohrenachse!), die durch Asbestgewebe gegen direkte Beriihrung mit der
Glaswand geschiitzt sind * (vgl. Abb. 136, 137 und 138).

Aus Abb. 135 geht hervor, daB fir konstante Spulenabmessungen die
Leistungsaufnahme des Glithgutes mit seinem Durchmesser zunimmt und daf
andererseits bei gegebenen Glithgutabmes-
sungen die Kopplung zwischen Spule und
Glithgut so eng wie méglich, der Spulen-
durchmesser also nicht gréfer als unbedingt
notwendig zu wiahlen ist, praktisch nur
wenige Millimeter grofler als der Durch-
messer der Vakuumréhre. Ein zur Spulen-  Abb. 136. Hochfrequenzentgasungsspulen aus

. . senkrecht zur Spulenachse angeordnetem Cu-
achse konzentrisch liegender geschlossener pang (Hersteller: Tisler Engineering Co).
Metallzylinder 148t sich wesentlich leichter
erhitzen als ein geschlitzter Metallzylinder oder eine parallel zur Spulenachse
liegende Metallplatte. Kleine Metallteile (z. B. Getterkapseln), die sich infolge
ihres kleinen Umfanges schwer erhitzen lassen, verbindet man mit den Enden
eines Metallringes moglichst groBen
Durchmessers (vgl. Abb. 311 und
Fay 1). Bei Schellen, die zum Be-
festigen der Elektroden um den
Glasfull gelegt werden und infolge-
dessen bei der Hochfrequenzent-
gasung nicht mit erhitzt werden
diirfen, verhindert man umgekehrt
eine Erwdrmung durch Isolier-
zwischenstiicke an den Klemm-
schrauben.

Zur Erzeugung der Hochfrequenz
verwendet man teilsFunkenstrecken-,
teils Rohrengeneratoren, teils Ma-
schinen. Diesersteren (vgl. Abb. 139)
haben den Vorzug gréBerer Ein-
fachheit, Robustheit und geringeren
Raumbedarfs, benétigen jedoch, wenn
sie konstant arbeiten sollen, eine
hiufige Reinigung der Funken-
strecke und geben zu hochfrequenten
St‘drungen Veranla.ssung. Abb. 140 Abb. 137, Hochfrequenzentgasung einer Senderohre
zeigt zwei typische Schaltungen der-  mittels einer um die Rohre montierten Spule aus Cu-Rohr
artiger Hochfrequenzgeneratoren mit (Mendenhall 7).
den zugehérigen Dimensionierungs-
angaben. Im allgemeinen soll die Leitung vom Generator zur Glithspule mog-
lichst kurz sein; lingere Leitungen sind als Hochfrequenzenergieleitungen
auszufithren. Der Rohrengenerator? ist dem Funkengenerator hinsichtlich der

! Bei Pumpautomaten wird das Hochfrequenzfeld vielfach durch zwei parallele Spulen
von langlicher Rechteckform erzeugt, zwischen denen sich die Réhren wihrend des Pumpens
hindurchbewegen (éhnlich Abb. 338, S. 312).

% Vgl. auch Fischer 1.

g%
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Leistungsregelung, der GleichméBigkeit der Leistungsabgabe und des Gesamt-
wirkungsgrades iiberlegen. Fiir groflere Betriebe haben sich auch Maschinen-

Abb. 138. Entgasung und Getterung von Rundfunkrohren durch

Hochfrequenzspulen (Fabrikation Telefunken-Osram).

Abb. 139. Funkengenerator fiir Hochfrequenzentgasung.
1 Transformator; 2 Olkondensator; 3 8-teilige Wolfram-
funkenstrecke mitWasserkiihlung; 4 Entgasungsspule; 5 Hoch-
spannungskabel; 6 FuBschalter; 7 Hauptschalter; 8 Holz-
gehduse (obere Schutzhaube und eine Seitenplatte entfernt);
9 Erdungsklemme fiir Hochfrequenzspule.

generatoren bewédhrt (vgl.
jedoch S. 129, Fulinote 1).

Bei der Hochfrequenz-
entgasung entsteht in der
Vakuumroéhre durch die Gas-
abgabe der Metallteile eine
Druckerhéhung,derenGrofe
von der Pumpensaugleistung
und dem Strémungswider-
stand der Pumpleitung (Ab-
schmelzkapillare!) abhidngt.
Die kiirzeste Entgasungszeit
wird durch stoBweise Er-
hitzung erzielt, weil sich auf
diese Weise die Metallteile
voriibergehend hoéher erhitzen
lassen als bei Dauerglithen (Er-
weichung von Glaswénden), ab-
gesehen davon, dall zu hoher
Gasdruck die Gasabgabe der
glihenden Teile stark herabsetzt
und unerwiinschte chemische Re-
aktionen mit empfindlichen Elek-
trodenoberflichen (z.B.Kathoden)
hervorrufen kann. Ein MaB fiir
den Gasdruck gibt die Leucht-
intensitit der vom Hochfrequenz-
feld angeregten Gasreste, aus deren
Farbe man auch auf die Art des
ausgetriebenen Gases schliellen
kann. Im allgemeinen schaltet
man? den Hochfrequenzgenerator
ab, sobald die leuchtende Ent-
ladung einsetzt oder eine gewisse
Intensitit iiberschreitet.

Die Verdampfung von in der
Vakuumréhre befindlichen Get:
tern wird nach Abschluf3, manch-
mal teilweise auch schon wahrend
des Entgasungsprozesses durch
Hochfrequenz vorgenommen (vgl.
Abschnitt 24d). In Roéhren, bei

denen Metallméntel eine Hochfrequenzerhitzung des Elektrodensystems ver-
hindern (Senderdhren, GroBigleichrichter), kann die Entgasung auf der Pumpe
nur durch Elektronen- oder Tonenbombardement erfolgen.

* Durch Druckknopf am Handgriff der Gliihspule oder durch FuBschalter (vgl. Abb. 139).
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Erhitzung durch Elektronenbombardement. In allen Vakuum-
réhren, die eine geniigend stark emittierende Elektronenquelle besitzen, ist als
letzte Entgasungsmethode wahrend des Pumpprozesses die Erhitzung durch
Elektronenbombardement anwendbar. Sie besteht darin, dal} die zu entgasenden
Elektroden eine so hohe positive Spannung u, (V) gegeniiber der Elektronen-
quelle erhalten, da sie durch die Energie der auftreffenden Elektronen

N =1, u, (Watt) 1
geniigend hoch erhitzt werden (¢,: Entladungsstrom in Amp.).

Das Elektronenbombardement ist die wirksamste Entgasungsmethode,
weil dabei die Temperaturverteilung der entgasten Teile dem spéateren Betriebs-
zustand am ndchsten kommt. AuBerdem kann man nur auf diese Weise Elek-
trodenteile, die von einem Hochfrequenzentgasungsfeld schwer erfallt werden

8..208 Glihspute
/
a 2207~ = Jezz000
* (max304) g i F= F
7
HF-Orossel /‘A’Sm\l\ itmwp/"
2.5 gaul v ~ !
LI 728 T TT;
AN —
220~
50Kz

Abb. 140. Schaltbilder fiir Hochfrequenzgeneratoren zur Vorentgasung von Metallen.
aFunkengenerator: T Transformator (6 kVA, 50 Hz); I 6- bis 8-teilige Lischfunkenstrecke (jede Teil-
funkenstrecke 800 bis 1000 V Ziindspannung). b Réhrengenerator: S Schwingkreis (4 = 1000 bis 3000 m);
G 15 W-Glithlampe als Gitterableitung und Schutzwiderstand; R variable Riickkopplung aus Flachbandspulen;
Betricbsdaten der RS 18-Réhren: w;, = 16 V, i, = 8,8 A, iy =0,7 A, D =1,8%, Nutzleistung == 0,45 kW.

kénnen (z. B. Gitter in Elektronenréhren, in Cu eingeschmolzene W-Ronden in
Roéntgenrohren), geniigend hoch erhitzen und durch geeignete Spannungs-
verteilung an den einzelnen Elektroden diejenige Temperaturverteilung erzwingen,
die zur Verhinderung von Niederschligen oder Adsorptionsschichten (an den
ohne diese MafBinahme kéalteren Elektroden) notwendig ist.

Bei Aufbauten mit groflen Massen hochschmelzender Metalle (W, Ta, Mo)
wird die Bombardementsentgasung auch zur Vorentgasung herangezogen.
Zu diesem Zweck werden die fertigen Elektroden (ohne Glasteile) in einem
hochvakuumdichten, wassergekithlten Metallrohr provisorisch montiert und
durch Elektronenbombardement aus der eigenen Kathode oder besser einer
Hilfskathode auf so hohe Temperaturen erhitzt, wie sie im Glaskolben wegen
der Erweichungsgefahr der Glasteile nicht erreichbar wiren. GroBere W-Teile
konnen auf diese Weise bis zu 2500° C mit relativ geringem Leistungsaufwand
entgast werden; auch ist es bei dieser Methode moglich, an kostspieligen Elek-
trodenaufbauten fehlerhafte Stellen, die sich erst bei hohen Temperaturen

1 ]ja lnE;‘ Regel zur Strombegrenzung bei Gasausbriichen der Rohre Schutzwider-

stinde vorgeschaltet sind (vgl. Abb. 141), ist fiir u, stets die direkt an der Réhre
gemessene Anodenspannung einzusetzen, nicht aber die Spannung der Stromquelle.
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Wihrend des Elektronenbombardements in der Roéhre selbst ist besonders
darauf zu achten, daB der Druck der abgegebenen Gase eine gewisse Grenze
nicht tberschreitet. Ist dies der Fall, so tritt leicht eine Schadigung oder (bei
direkt geheizten Glithkathodenréhren) eine Zerstorung der Kathode durch Tonen-
bombardement bzw. durch Lichtbogenbildung ein 1. Man muf} also (besonders
bei Hochspannungsrohren), stoBweise erhitzen oder (vorwiegend bei Nieder-
spannungsrohren) einen Strombegrenzungswiderstand, zweckméBig in Form ge-
eignet gewihlter Glithlampenkombinationen, in den Entladungskreis einschalten
(vgl. Abb. 141). Gegen Ende des Entgasungsprozesses mussen die Elektroden
Belastungsspannungen erhalten, die hoher sind als die im spiteren Betriebe

Abb. 141. Schaltung zur Entgasung von Verstirkerréhren mit vier Elektroden durch Elektronenbombardement:
(1 Glithkathoden-Gasgleichrichter (220 V) fiir Gitterentgasung; M Gleichstrommaschine mit Regelfeld (200
bis 2000 V) fiir Anodenentgasung; 8 KurzschluBstecker fiir Glithlampentafel zur Wahl beliebiger Kombinationen
von Vorschaltglithlampen ®*; G Glithlampen (je 25 bis 100 W, 220 V) als Vorschaltwiderstiinde;
T Heiztransformatoren fiir die Kathoden.

vorkommenden Maximalspannungen. Wassergekiihlte Cu-Auflenanoden in Sende-
rohren konnen kurzzeitig bis 700° C ohne Gefahr der Gasdurchlassigkeit erhitzt
werden 3. Bei Oxydkathoden dient der Elektronenstrom gleichzeitig zur Akti-
vierung der Kathodenschicht (vgl. Abschnitt 21d).

Bei Hochspannungsréhren, bei groBen Elektrodenabstinden oder bei Elek-
tronenquellen geringer Stromergiebigkeit bendtigt man zur Erreichung ge-
niigend hoher Temperatur so hohe Elektronengeschwindigkeiten, dall an den
getroffenen Elektroden Rontgenstrahlen erheblicher Durchdringungsfahigkeit
und Intensitit entstehen, die durch einen Schutzmantel abgeschirmt werden
missen. Zum Schutze des Bedienungspersonals miissen also solche Réhren einen
Strahlschutzmantel erhalten, der meist mit dem Entgasungsofen zu einer
Einheit verbunden ist (z. B. Bleiplattenbeschlag). Die Mindestdicke des Schutz-

1 Bei Ta ist diese Gefahr wegen der groBen Gasabsorptionsfahigkeit in gliihendem
Zustand relativ gering, weshalb es manchmal trotz seines hohen Preises als Anodenmaterial
bevorzugt wird.

2 Beispielsweise zeigt die Abbildung folgende Vorschaltkombinationen: im Anodenkreis
zweimal 2 Lampen parallel, im G,-Kreis zweimal 4 Lampen parallel, im G,-Kreis 4 Lampen
hintereinander.

3 Uber Beseitigung von oberflichlichen Gas- oder Schmutzschichten in Hochspan-
nungsréhren, bei denen nicht alle Teile durch Ausglithen gleichmaBig entgast werden
konnen (z. B. Wasserkiihlrohren), durch ,,Abbiirsten‘ mittels Funkeninduktor vgl. Ch.
Sykes I und S. 312.
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mantels, durch die in einer Entfernung des Rohres von iiber 1 m die Rontgen-
strahlung mit Sicherheit unter die schidliche Dauerdosis herabgesetzt wird,
ergibt sich aus Tabelle 66 (vgl. auch Abb. 179).

Tabelle 66. Mindestdicken (mm) von Réntgenstrahlen-Schutzschirmen (Réhren-
strom 10 mA, Entfernung des Beobachters von der Strahlenquelle > 1 m1).

Stoff des o ﬁ]i]rlaiktroneng?sclklwindigkeit kV) )
Schutzmantels 75 | 120 | 180 | 200 | 250 | 300 | 350 | 400
| 1
Blei . . . . .. 1 3 \ 4 6 8 13 19 ’ 25
Bleigummi. . . . 3 71 10 15 20 32 48 | 62
Bleiglas . . . . . 4 12 16 24 32 52 76 1 100
Barytstein . . . . 15 | 45 ‘ 60 | 90 | — | = | = | =
Ziegelstein. . . . 110 330 440 660 — i -
Stampfbeton. . . | 60 | 180 | 240 | 360 | — | — | — | —

¢) Verbindung von Metallteilen.
Die Verbindung von Metallteilen erfolgt im Vakuumréhrenbau nach be-
sonderen Gesichtspunkten, die durch die Verwendung geringster Metallmengen

Schweilen Hartlgten

Elektr. Widerstands-~ Schmelz-
schweiBung schweiBung

[ Gasschmelzschw. |

ohne mit mit Werk-] [mit Werk- mit mit mit 0z-H, mit mit elekir.
Metall- | | Metall- stiick--Kohle| [stilck--Mtal| Kohle<-Kohie: | atomarem | K(bzw OzGas) |0,-Flamme | |Heizung und
Zwischenlg| [zwischenlg, Gleichstrom [Bogen (tropf-{ Wechselsirom; [Wasserstoff| johne Einsatz{ [u. Einsatz-| [Lotzwischen]
bogen und | pare Elekirodg} [bogen und metall metall | [lage . Vakuum|

Schutzgas | JuSchutzgas) |Schutzgas oder unter

Schutzgas

Abb. 142. Schematische Ubersicht fiber die in der Vakuumtechnik gebriuchlichen Schweif- und
Hartlétmethoden.

und die Notwendigkeit leichter Entgasbarkeit und niedrigen Dampfdrucks des
Verbindungsmaterials bedingt sind. Dies hat zur iiberwiegenden Verwendung
von Schweillverbindungen gegeniiber L6t- und mechanischen Verbindungen
gefiihrt. Einen Uberblick iiber die iiblichen SchweiBmethoden gibt das Schema
Abb. 142; vgl. auch Bardtke I, Schimpke 1.

Punkt- bzw. NahtsehweiBung (Neumann I). Bei kleineren abgeschmolzenen
Vakuumroéhren werden die Verbindungen fast ausschlieBlich mit der Punkt-
schweilmaschine hergestellt (vgl. Abb. 143, 144 u. 145). Samtliche Arbeits-
vorgange werden dabei durch einen FuBhebel bewirkt. Nachdem die zu ver-
bindenden Teile durch die zunichst stromlosen Elektroden gegeneinander
geprel3t sind, wird bei weiterem Durchtreten des FuBhebels der Primérstrom-
schalter des Transformators betétigt und durch Schweillstrom und Elektroden-
druck an der Schweilstelle ein punktférmiges Verschmelzen herbeigefiihrt.

1 Vgl. auch die Vorschriften fir Rontgenbetriebe DIN Roéntg. 2 (1930) und DIN
Rontg. 6 (1934).
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Beim Loslassen des FuBhebels wird zunidchst der Strom abgeschaltet und dann
erst die SchweiBstelle freigegeben. Fiir gute SchweiBlung ist eine genaue Ein-
haltung der Schweifzeit erforderlich; bei Uberschreiten entsteht Verbrennung
und Verziehen des Materials (Abb. 146), bei Unterschreiten ungeniigende
Festigkeit der SchweiBistelle !. Da bei diinnen Materialstirken (< 1 mm) die
SchweiBzeiten nur Bruchteile von Sekunden betragen diirfen (vgl. Abb. 147),
beniitzt man haufig selbsttitige mechanische Relaisschalter (vgl. Abb. 145}
oder besser Stromtorschaltungen (Lord I, Kiefer 7, vgl. S.139).

Abb. 143.
Abb. 143. Schema der PunktschweiBmaschine,

Abb. 144. UniversalpunktschweiBmaschine fiir 2 kVA
Dauerleistung (Hersteller: Siemens-Schuckert-Werke).
D Regler fiir Elektrodendruck; E Primirspannungsregler;
W Wasserkiihlung der Elektroden; F FuBhebelschalter.

Abb. 144.

Einwandfreie WiderstandsschweiBung ist nur mit sauberen Oberflichen der
zu schweiBenden Metalle zu erreichen; gegebenenfalls sind diese vorher durch
Beizen in Siure, Sandstrahlen oder Schmirgeln zu reinigen. Mit Riicksicht auf
gute Warmeableitung an den Elektrodenspitzen und verlustlose Leitung der hohen
SchweiBstrome (bis 2000 A) bestehen die Elektroden meist aus Cu; besser
bewidhren sich (wegen des geringeren Materialverschieilles) Elektroden aus
W-Cu-Gemisch 2 (vgl. AEG 3) oder in Cu im Vakuum eingeschmolzene W-Stifte.
Die Elektrodenform mufl der Form der zu verbindenden Teile angepaflt sein
(vgl. Abb. 148). Fiir starke SchweiBstrome werden die Elektroden hohl mit

1 Auch die Einstellung des richtigen Elektrodendruckes ist wichtig: zu kleiner Druck
(mangelhafter Kontakt, Funkenspriihen) ergibt ein Verbrennen der Schweilstelle und
Festhaften (Schmelzen) der Elektroden, zu groBer Druck (kleiner Kontaktwiderstand,
daher geringe Warmeentwicklung) ungeniigende Festigkeit der Schweilstellen. Aus diesem
Grunde besitzen gute SchweiBmaschinen Vorrichtungen zum Regeln des Maximaldruckes
der Elektroden und des Zeitpunktes der Stromeinschaltung (vgl. Abb. 144, Druckregler D).

2 Elkonit (Fabrikat AEG), Elmet (Fabrikat Deutsche Glithfaden-Fabrik).
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Wasserkiihlung ausgefithrt. Sie sind von Zeit zu Zeit mit Schmirgelpapier oder
Schlichtfeile von Zunder bzw. Cu-Oxyd zu befreien; ihre starke Abnutzung
macht haufiges Auswechseln notwendig.
Bei lingeren Schweillndhten lassen sich die
spitzen Elektroden durch Rollenelektroden

a b
Abb. 145. Punktschweimaschine mit Feinregulierung und Abb. 146. PunktgeschweiBte Anoden aus
Stromausloser (SchweiBlbegrenzer) fiir kleine Elektroden- oxydierbarem Metall (Lord I).
teile; StoBleistung 1 bis 2k VA (Lieferwerk: Gladitz, Berlin). a von Hand geschweiit, Umgebung der SchweiB-
stellen stark oxydiert; b mit Stromrichtersteuerung
geschweiflt,

ersetzen (vgl. Abb. 148, Teilbild k—m, und Abb. 149, , NahtschweiBmaschine).
In diesem Fall mufl durch Unterbrechung des SchweiBstromes oder durch hohe

Vorschubgeschwindigkeit (etwa 10 cm/sec) 5

dafiir gesorgt werden, dafl die einzelnen AW — L1

Schweillpunkte mindestens 1 mm voneinan- 4

der entfernt sind. ® & ’V/ —
Gut lassen sich solche Metalle verschwei- *; 3 b4 .

Ben, deren Schmelzpunkt, spezifischer Wider- % 7

stand und Wirmeleitfahigkeit nahe bei- %2 06

einander liegen, z. B. Niund Fe; auBlerdem = | o,f;g

nimmt die SchweiBbarkeit von Metallen mit O i 47 0% §

zunehmendem Schmelzpunkt ab. Leicht 2 028

a

oxydable Metalle, z. B. W und Mo, schweil3t 0 97 02 05 47 05 95 07 46 49 fomm
man héiufig in Schutzatmosphire (Anblasen Schweiligutstirke

. . Diise . Abb. 147. Erforderliche SchweiBleistung und
der SchweiBstellen mittels Diise, vgl. Ab “eit in Abhingigkeit von dor Dicke dos

bildung 149, oder aus einer Bohrung in den  SchweiBgutes (Bardtke 7, Schimpke I), nach

. 1 itberschligigen Messungen an Punktschweif3-
Schweifelektroden, vgl. Abb. 148, Teilbildn). | e ticoe Stenerung bei

Ta 1aBt sich einwandfrei unter einer Schutz-  Metallen mit reinen Oberflichen. Nicht giltig
fliissigkeit, z. B. Tetrachlorkohlenstoff (vgl. f;gtl‘fgﬁ““gu?‘{);"35;‘,1‘;?,ﬂ‘g’kﬁire’r‘;“ﬁ;;ﬁi‘;:ﬁ
Fansteel 1) verschweiflen (vg]_ Abb. 38, aciten und erhohter Leistungsaufwand
S. 38). Derartige SchweiBstellen sind so (hhere Stromdiehte) erforderlich.
weich, daB sie sich gut verformen und sogar walzen lassen. Um ein Ankleben
der Cu-Elektroden beim PunktschweiBen an das Ta zu vermeiden, empfiehlt
sich Zwischenlegen von diinnen Mo-Folien zwischen Elektroden und zusammen-

zuschweillende Ta-Bleche (Mo verschweiit duBerst schwer mit Tal).
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Abb. 148. Formen von Punktschweillelektroden.
a bis f fiir Blechschweifiungen; g fiir KantenschweiBungen; h fiir StiftschweiBungen; i fiir DrahtschweiBungen;
k bis m fiir NahtschweiBungen (k Anode auf Dorn, 1 Gitter auf Wickeldorn, m zusammengesetzte Anode);
n fir PunktschweiBungen unter Schutzgas.

Abb. 149. Kombinierte Wickel- und NahtschweiBmaschine fiir Gitter in Verstirkerrohren
(Fabrikation Telefunken-Osram).
S: H,-Schutzgasspiilung aus einer Diise dicht an der SchweiBstelle.

Anhaltspunkte iiber die Punktschweifbarkeit der verschiedenen Metalle
gibt Tabelle 67 1.

1 Tabelle 67 soll keine Absolutwerte angeben; sie ist das Ergebnis einer Umfrage in ver-
schiedenen unabhéngigen Werkstatten, deren Erfahrungen zum Teil voneinander abweichen.
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Tabelle 67. Punktschweilbarkeit von Metallen (insbesondere von Blechen).

T—__ Werkstoff II Kon-|y; ) !
~ Mo Istan- (NI/Cr| In- | FeCE! 41 | Cu | Pe | Ni | Ta | Mo | W
Werkstoff I T tan
[

W [ | 4‘4@3[2“0434\4
Mo . . . . .. ... ! \ y | 4 [ ali3 2l 4[4
Ta . . . .« ... \ | 4 ]041¥31 2] o0
Ni oo vyl 31 ¢l 21034 3] 1] 1]
Fe (rein) . . . . . . sy | 3 l2—3] 1|
Cu . . . e 4 4 [}3-4
Al . 4| 2] 4 3|
Fe/Cr (70/30). . . . . 3
Tovar . . . . . . . . v oyl Zeichenerklarung: 1 sehr gut, 2 gut,

: \ 3 erschwert, 4 schlecht oder unméglich,
Ni/Cr (80/20). . . . - v I 0 moglich unter Schutzfliissigkeit, | gut
Konstantan . . . . . | | méglich mit Stromtorschaltung, ¥ fiir
Monel . . . . . . .. v diinne Driahte gut maoglich mit Strom-

torkurzzeitsteuerung.

Besonders sauber und sicher lassen sich Punkt- und Nahtschweilungen
mittels Stromtorsteuerung herstellen. Ein solches Gerit, das in den Primar-
stromkreis der Schweifimaschine eingeschaltet wird, zeigt Abb. 150. Es erlaubt
eine genaue Einstellung der Schweifizeit (< 1/100 sec) und damit eine Dosierung
der SchweiBenergie auch fiir sehr empfindliche Schweilstiicke (iiber Einzel-
heiten vgl. z. B. N.N. 7).

Sehr diinne Drihte (unter 1,5 mm) aus hochschmelzenden Materialien, wie
sie z. B. fiir Wickelgitter in Rundfunkrohren® Verwendung finden, lassen sich
(nach Kiefer 1) einwandfrei miteinander verbinden, wenn das Verhéltnis ihrer
Durchmesser der Bedingung entspricht

dy _ Jyqy/Tsi?

dy 4y | Ts,®
(d Durchmesser des Drahtes in mm, A Warmeleitfahigkeit, 7'; Schmelzpunkt
in °C). Dabei ist vorausgesetzt, daB mit Schweiizeiten zwischen 1/, bis
1/.00 Sec gearbeitet wird (Stromrichtersteuerung!). Es bildet sich dann an der
Verbindungsstelle der beiden zu verschweiBlenden Materialien Bildung einer

Legierung. Bei ungiinstigem —Zl erfolgt nur ein UmflieBen des niedriger-
2

schmelzenden Materials um das hoherschmelzende, oder es tritt, besonders
bei W-Drahten, eine so starke Rekristallisation auf, daB die Schweifistellen
briichig werden. Nahtschweiungen kénnen durch Stromrichtersteuerung auch
vakuumdicht erhalten werden, wenn man durch entsprechende Rollen-
geschwindigkeit, giinstige Aufeinanderfolge der SchweiBstromstéBe und durch
mehrmaliges Uberschweiflen der Naht dafiir sorgt, daf die einzelnen Teil-
‘schweiBpunkte sich gut iiberlappen (vgl. N.N. 5 und Pike I). Uber das Zu-
schweiflen von Pumpstutzen aus Metallrohr vgl. Pike I und M.O.Valve 2.

AbbrennsehweiBung. Neben der Punktschweifiung verwendet man zu-
weilen auch, besonders bei starkwandigen Rohren, die sog. AbbrennschweiBlung

1 Uber eine kombinierte WickelschweiBmaschine mit Stromrichtersteuerung fir

Gitter, bei der das SchweiBen des gewickelten Mo-Drahtes auf die Ni-Gitterhaltestibe
unmittelbar nach dem Wickeln mittels einer rotierenden Kugelelektrode erfolgt vgl. Kiefer.




140 10. Spezielle Verarbeitungsmethoden der Vakuummetalle.

Abb. 150. Geridt zur Stromrichtersteuerung von SchweifSmaschinen fiir SchweiBzeiten unter einer
Stromhalbwelle (< 0,01 sec); Schutzhaube entfernt (vgl. N. N. 7, Hersteller: Siemens-Roéhren - Werk).

Abb. 151. Stumpfschweifmaschine mit Schnellspannung und Kniehebelstauchung
(Hersteller: Siemens-Schuckert-Werke).

(Stumpfschweillung, vgl. Abb. 151). Dabei werden die in isolierte Backen ein-
gespannten Werkstiicke mit sehr hohen Strémen (GréBenordnung 10° A)
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zunichst durch wiederholte Beriihrung infolge des Ubergangswiderstandes?!
erwarmt und schlieBlich nach geniigender Erhitzung unter hohem Druck gegen-
einander gepreft. Technische Anwendung: Vakuumdichte Verbindung von
Fe-Ni-Einschmelzrohren mit rohrférmigen Antikathodenschiften von Réntgen-
réhren (vgl. Abb. 382).

Lichtbogenschweiung (Meller 7). Zur Verhiitung von O,- und N,-Verbin-
dungen und der Aufnahme schidlicher Gase wird diese Art der SchweiBung
fiir vakuumtechnische Zwecke in der Regel in H,-Atmosphire ausgefiihrt 2.

Abb. 152. Vorrichtung zum SchweiBen im H,-Strom Abb. 153. SchweiBen mittels Gleichstromlichtbogen und
mittels Gleichstromlichtbogen zwischen Kohle- Kohleelektrode unter einer Haube mit H,-Schutzgas.
elektrode und Werkstiick. K Kohle; S Schweiistelle; B Werkstiickhalter, all-

W Werkstiick; K Isolierkohlestift, im Zentrum einer seitig schwenkbar mittels Kugelschliffdichtung D und
H,-Pistole P montiert; G Gashahn; K’ Kinschalt- isoliertem Handgriff I; M Metallgrundplatte; H Haube
kontakt; F FuBschalter zur gleichzeitigen Betéidtigung aus Glas mit Drahtnetzbewehrung N oder aus Metall

von G und H; L Kohlenfadenlampen 220 V; mit Schauglas.
M Metalltischchen.

Gleichstromlichtbogen zwischen Werkstiick und Kohleelektrode.
An der Schweilistelle (Werkstiick positiv) wird durch einen Kohlestift, am besten
im H,-Strom oder unter einer mit H, gefiillten geschlossenen Haube, ein Licht-
bogen gezogen. Eine Vorrichtung fiir Schweilen im H,- Strom, die zur Ver-
bindung von diinnen Kathodendrihten mit ihren Halterungen dient (nicht
geeignet fiir W wegen Rekristallisationsbriichigkeit!), zeigt Abb. 152, das Schema
einer Schweillvorrichtung unter einer H,-Haube Abb. 153. Wihrend die erste
Methode sich wegen der Gefahr der Knallgasbildung nur fiir kurzzeitige
Schweilungen und geringe Materialstirken eignet, dient die letztere Methode

! Kein Lichtbogen! Betriebsspannung 1—2 V.

2 An Stelle des reinen H, verwendet man vielfach ein explosionssicheres Gemisch von
80% N, und 20% H, Wahrend Stickstoff mit Sauerstoff gemischt die SchweiBstellen

durch Bildung von Stickstoffverbindungen briichig macht, schadet er mit Wasserstoff
gemischt nicht (vgl. Pirani I).
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besonders zum Verschweiflen groflerer Stiicke von Mo mit W, Fe und Ni.

Auch Al, Cu, Ni und Fe lassen sich auf diese Weise gut miteinander verbinden.

Die Schweillstellen zeigen gute Festigkeit und Dehnbarkeit. Tantal kann nicht

unter H, geschweilt werden, dagegen unter fliissigem Tetrachlorkohlenstoff
(vgl. Fansteel ¥ und Brit. Thomson-Houston 1).

Gleichstromlichtbogen zwischen Werkstiick und tropfbarer

Metallelektrode. Als Elektrode (Werkstiick positiv) dient ein meist aus

demselben Material wie das Werkstiick bestehender Metallstab, der auf die

SchweiBstelle tropft und hierdurch

das Verbindungsmaterial liefert. Beim

Arbeiten in strémendem H, wird

dieser an der Austrittsoffnung meist

angeziindet, sodafl neben der Licht-

bogenwirme auch die Verbrennungs-

warme der H,-Flamme und die Re-

kombinationswiarme des im Bogen

dissoziierten atomaren Wasserstoffes

eine Rolle spielt. Die Zufithrung des

Schmelzdrahtes erfolgt selbsttitig

konzentrisch zum H,-Strom (Alex-

anderl, vgl. Abb.154). Die Methode

eignet sich besonders fiir Werkstoffe

mit geringer Warmeleitfahigkeit und

nicht zu hohem Schmelzpunkt, also

nicht fiir W, Ta und Mo. Cu ist nur

bei sehr kleinen Abmessungen, Al

und Ni sind nur bedingt schweillbar.

Abb. 154. Gleichstromlichtbogen - SchweiBvorrichtung Wechselstromlichtbogen
it Schmelzdrahtelektrode und H,-Atmosphi .
it Sehmet a(ilixandeelrml). »-AtmOosphdre zwischen Kohleelektroden (vgl.

WW automatischer Drahtnachschub; G H,-Gaszufuhr; 1z, B. Lincoln 7). Die Zﬁndung er-
H Kabel fiir Strom-, Gas- und Drahtzufuhr; N Diise; . . . . :
A Lichtbogen; GF Gasflamme. * folgt meist mit Hilfe eines dritten
beweglichen Kohlestabes. Der (hiufig
durch einen Blasmagneten zur Stichflamme geformte) Lichtbogen erhitzt das
Werkstiick an Luft oder in einem H,-Gefdl3; vgl. auch Abb. 390b. Unbequem ist
der Kohlenachschub, vorteilhaft die Unabhéingigkeit der Lichtbogenflamme
vom Werkstiick und die Moglichkeit, auch nichtmetallische Werkstoffe (z. B.
Quarz, vgl. Abschnitt 12, S. 194) zu verschmelzen.

GassehmelzschweiBung (Flammenschweilung). Die Erhitzung der Werk-
stiicke erfolgt durch eine Leuchtgasflamme oder (fiir hohere Temperaturen)
durch eine O,-Gas bzw. O,-H,-Flamme. Das Mischungsverhiltnis der beiden
Gase ist dabei wesentlich. Bei zu stark reduzierender Flamme bilden sich durch
H,-Aufnahme portse Verbindungsstellen, insbesondere bei Cu; bei zu O,-haltiger
Flamme kann eine Schwichung der Verbindungsstelle durch Oxydation ein-
treten. Das Verfahren findet vor allem Verwendung zur Verbindung der
Einschmelzdrahte fiir Glasquetschfiille mit den Elektroden- und Sockel-
zufiihrungsdrahten (vgl. z. B. Abb. 365). Hierbei wird mittels einer feinen
Leuchtgas-0,-Stichflamme das Ende der Cu- oder Konstantan-Drihte zu einer
kleinen Kugel geschmolzen, mittels Pinzette der Einschmelzdraht (Pt, Fe-Ni
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usw.) in die Schmelzkugel gesteckt und darauf diese wihrend des Erstarrens
oval gezogen. Zur Verbindung von Ni- und Pt-Drihten wird erst das Pt auf
Weiliglut erhitzt und dann schnell mit dem Ni-Draht in Beriihrung gebracht.
Konstantandrihte werden h#ufig vorher zwecks besserer Schweifibarkeit ver-
kupfert (LétschweiBung). Fiir Flammenschweilung diinner Einschmelzdrahte
werden vielfach automatische Schweillmaschinen verwendet.

Die Gasschmelzschweilung wird ferner unter Verwendung von Kinsatz-
material! auch zum vakuumdichten Verbinden grofierer Teile aus Cu oder Fe
angewendet, z. B. fiir Herstellung von Grofigleichrichtergefaflen (vgl. z. B.
die SchweiBnaht in Abb. 65). Hat das Einsatzmetall einen niedrigeren Schmelz-
punkt als die zu verbindenden Teile, so spricht man von Hartloten (vgl.
néchsten Abschnitt).

Sehweifilen im Wechselstromlichtbogen mit atomarem Wasserstoff (Lang-
muir- Arcatomverfahren, vgl. Weinmann 7). Das Verfahren beruht, abgesehen

Abb. 155. Arcatom-SchweiBgerit nach Langmuir; Erzeugung atomaren Wasserstoffs
im Wechselstromlichtbogen zwischen Wolframelektroden (vgl. Bardtke I).

von der Schutzwirkung des den Lichtbogen und das Werkstiick einhiillenden H,,
auf der Dissoziation des H, bei hohen Temperaturen zu atomarem H. Beim
Auftreffen auf eine Metallflache (,,Katalytwirkung’) wird dieser zu H, rekom-
biniert und gibt dabei erhebliche Warmemengen an das Werkstiick ab, gegen
die die Erhitzung durch den Lichtbogen und durch die normale Verbrennung
des H,, selbst zuriicktreten. Die Ausfithrung einer derartigen Schweiivorrichtung
zeigt Abb. 155. Die Ziindung des Bogens erfolgt durch gegenseitige Berithrung
der W-Elektroden. Die Schweillstrome betragen 20—60 A bei 60—100 V
Bogenspannung (Ziindspannung 400 V!). Die erreichten Schweiitemperaturen
sind héher als die mit den anderen Schweifiverfahren erreichbaren. Da atomarer
Wasserstoff auflerordentlich reaktionsfahig ist, werden Oxydhéute sehr energisch
reduziert, so dafl Al, Cr, Mo und W ohne behindernde Schutzhauben leicht
verschweilit werden kénnen.

Litverbindungen (Burstyn 7, DIN 1707/1710/1711).

Unter Léten wird die Verbindung zweier Metalle mit Hilfe eines dritten
von niedrigerem Schmelzpunkt verstanden. Das Lot bildet dabei mit den zu
verbindenden Metallen meist oberflachlich eine Legierung. Die Erwirmung
der Lotstelle erfolgt bei niedrigeren Temperaturen durch Lotkolben, bei hoheren
durch Stichflamme oder durch elektrische Erhitzung. Zum Schutz der Lot-
stellen gegen Oxydation werden diese wahrend des Lotvorganges durch sog.
Lot- oder FluBmittel gegen den.Luftsauerstoff abgedeckt; die letzteren iiber-

! Hiufig aus demselben Metall wie die zu verschweiflenden Teile.
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Tabelle 68. In der Vakuum-

Lot Zusammensctzung (%)
10} — - - _ -
Ag \ Bi Cca \ Cu Ph Sn \ w | 7n
i ‘ |
Wood-Metall . . . . . 50 12,5 } 25 | 12,5 | ‘
Rose-Metall . . . . . 50 | 25 | 25 | \
Cd-Lotzinn . . . . . 18 | 32 |50 ! |
Létzinn 64 . . . . . 36 64 ! )
Lotzinn 33 . . . . . 67 33
Cadmium . . . . . . | 100 | i
Silberlot 45 . . . . . 45 ‘ | 30 | , | 25
Vakuumlot E . . . . 72 L 28 L0t
Silberlot 8. . . . . . 8 50 42
[ \
| | | |
Schlaglot 54 . . . . . | | E \ 46
Reinsilber . . . . . . 100 i | | |
Runnot 83 . . . . . ~=35 |~z 3(Ni) ~z 62
. 5 ... ~3(,) ‘ ~= 35 Az 62
Reinkupfer . . . . . | 100 | |

Oxyde . Stark oxydable Metalle lotet man zweckméBig unter Schutzgas. Vor
der Lotung sind die zu verbindenden Metalle sorgfiltig mechanisch oder chemisch
zu reinigen und zu entfetten (vgl. Abschnitt 10d, S. 153). Tabelle 68 gibt eine
Zusammenstellung der in der Vakuumtechnik gebrauchten Lote in der Reihen-
folge ihrer Schmelzpunkte. Fiir die Wahl eines Lotes sind maBgebend: Schmelz-
punkt und Dampfdruck, mechanische Festigkeit und chemische Widerstands-
fahigkeit der Lotstelle, insbesondere gegen Hg.

Weichlstungen kommen praktisch nur bei an der Pumpe liegenden Metall-
réhren und bei Sockelanschliissen * vor. Wenn die zu verbindenden Teile vor-
her sorgfialtig mit dem Lot iiberzogen worden sind, lassen sich mit ihnen
auch vakuumdichte Verbindungen zuverldssig herstellen (vgl. Abschnitt 25d,
S. 353). Bei Hg-haltigen Rohren entzieht man die Lotstellen dem direkten
Angriff des Hg-Dampfes durch geeignete Vorlagen (Asbest, Fe, vgl. SSW I).

Hartlotverbindungen sind, abgesehen von ihrer hoheren thermischen Belast-
barkeit, mechanisch bedeutend fester, jedoch nur bei sorgfiltiger Ausfithrung gut
vakuumdicht zu erhalten 3. Sie lassen sich auch bei abgeschmolzenen Réhren
anwenden (z. B.zur Verbindung von Cu- oder Pt-Einschmelzringen mit Elektroden-
zuleitungen oder AuBlenanoden, vgl.z. B. Abb. 381a und b); es ist dabei darauf zu
achten, da} das verwendete Lot keine Legierungskomponente mit zu niedrigem
Dampfdruck enthilt, die bei der Entgasungserhitzung herausdestilliert (Zn, Sn,
Pb; Dampfdruckkurven in Abb. 403, Anhang).

1 Dabei ist sorgfaltig darauf zu achten, dafi vor dem Einbau des gel6teten Teiles in die
Rohre auch die geringsten Reste der Flu8- oder Lotmittel entfernt werden, da diese sonst
zu langdauernder Gasabgabe im Vakuum Veranlassung geben. Borax entfernt man am
einfachsten durch rasches Eintauchen der noch heifien Létstelle in kaltes Wasser.

2 Uber maschinelles Anloten von Zufiihrungsdrihten an Sockeln mittels Lotpillen
vgl. Regenstreif 7 und Pat. Treuhand-Ges. 2.

3 Kine gewisse Erschwerung des Hartlotens besteht darin, daB das Lot beim Erhitzen
leicht von der Verbindungsstelle wegliuft. Dieser Effekt ist nicht vorhanden bei Ag- und
Cu-Loten, die feinkérniges W-Pulver suspendiert enthalten (,,Runnot‘‘-Lote der Deutschen
Gliuhfaden-Fabrik).
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‘ Hauptsichlichste Verwendung

Fiir alle Verbindungen ohne besondere ther-

mischeund mechanische Belastung, besonders

bei Vakuumdichtungen von Apparaturen mit

angeschlossener Pumpe (Vorsicht bei Hg und

Hg-Dampf!); Létverbindungen von Blechen

an platiniertes Porzellan; Sockelstift-Tauch-
16tungen

Fiir Verbindungen in abgeschmolzenen Va-
kuumréhren, insbesondere fiir Cu- oder Pt-
Glasanschmelzkappen an Cu-Rohren oder
-Stiaben (Flammenlstung, Lot E besonders

fiir Vakuumlstung)

Fiir Fe- und Cu-Hartlstungen

Schmelz-
pougkt Lot- oder Fluimittel
61 a) Lotwasser (40% ZnCl,, 20%
94 NH,CI, 40% H,0); b) Lotfett
145 (90% Petroleum, 10% NH,CI);
181 ¢) Tinnol (enthilt ZnCl,); d) Ben-
240 zol-Kolophonium-Losung (4:7
321 Gewichtsteile)
720 In Luft Borax (NayB,0,) [Lot
778 E auch im Vakuum]
830
|
875 wie oben |
962
962 Borax, besser Schutzgas
1084 oder Vakuum
1084 |

Ohne Borax entgasbar bis 700—800° C

Kleinere Lotstellen (z. B. Verbindungen zweier Stabe durch Ag-, Ni-, Cu-
oder Runnotlote) lassen sich relativ einfach unter Zwischenlage eines Lot-

plattchens unter der Punktschweilmaschine
herstellen (vgl. auch Abb. 156). Ein dhnliches
Verfahren, das sich vor allem zum Léten von
W-Platten an Cu-Stiicke unter einer Haube
mit H, als Schutzgas eignet, besteht darin,
daBl man die zu verbindenden Teile unter
Zwischenlage einer Lotfolie (z. B. aus Ag)
von der Grole der Lotflache zwischen Graphit-
backen einklemmt, die bei Erhitzung durch
direkten Stromdurchgang ithre Warme an die
zu verbindenden Teile abgeben (vgl. Abb. 156).
Man kann auch die Graphitbacken, die in
diesem Falle moglichst genau der Form
der zu verbindenden Teile anzupassen sind,
als Elektrodenaufsitze einer Punktschweil3-
maschine mit den bei diesen Maschinen iib-
lichen Drucken auf die zu lotenden Teile
pressen und dann unter Strom setzen (vgl.
Deutsche Glihf.-Fabr. I). In der so ge-
bildeten Glithkammer werden die Teile sehr
gleichmaBig erhitzt. Die Betriebsspannung
zustellen, daf3 das Durchschmelzen des Lotes
in etwa 5—30 Sekunden erfolgt.

%0
Cu-Zuleitung I
W-BackelI—. aurzulétende
W-Platte
Graphitauriagel | Silbertot-Platte
Youtlock 2
Graphitoulage I—]
W-Backe II-
Cu-Zutertung I
: 0

Abb. 156. Schema einer Anordnung zum
Aufeinanderléten von Blechen und Scheiben
zwischen Graphitbacken durch direkten
Stromdurchgang wunter H,; Stirke der
Graphitscheiben 5 bis 10 mm.

der SchweiBlmaschine ist so ein-
je nach der Grofle der Lotstellen

Sobald das Lot aus den Létfugen heraus-

lauft, ist der Strom auszuschalten, der Druck aber bis zur Abkiihlung aufrecht-
zuerhalten. Die Zufithrung des Schutzgases erfolgt durch ein rund um das
Lotstiick gebogenes Rohr, das auf der dem Werkstiick zugekehrten Seite Locher

enthilt, durch die das Gas austreten kann.

Es entsteht eine das Werkstiick

vollkommen einhiillende Flamme, die den Luftzutritt verhindert und evtl.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik,

10
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vorhandene Oxydspuren reduziert. Die geringe Wiarmekapazitat der Anordnung
erlaubt relativ kurze Lotzeiten und nach Erreichung der Schmelztemperatur

3 3
[ |5 s
2 2
=
7 7 7
b c

a

Abb. 157. Abtrennen ciner Metall-Vakuumréhre von
der Pumpe durch Vakuumzulétung des Metallpump-
stutzens (vgl. M. O. Valve 2).

a Rohre an der Pumpe (1 Metallgefil, 2 Lot, am
Pumpstutzen 8 befestigt); b Pumpstutzen zusammen-
gequetscht und durch AuBenerhitzung zugelotet;
¢ Rohre von der Pumpe abgetrennt.

des Lotmetalls rasches Abkiihlen, jedoch
nur schwer eine Kontrolle der beim
Lotprozefl auftretenden Maximaltempe-
ratur.

Hartl6tverbindungen umfangreicher
und nicht plattenférmiger Teile werden
besser in elektrischen Widerstandsofen
unter Vakuum oder Schutzgas vorgenom-
men!. Dabeikénnen sich nach Erreichung
der Schmelztemperatur des Lotes als
Folge der Warmetragheit des Ofens
groere Mengen einer Legierung zwischen
dem Lot und dem zu verlétendem Metall
bilden, die einen bedeutend niederen
Schmelzpunkt als das urspriingliche

Abb. 158. In Cu eingegossene W-Formstiicke fiir wassergekiihlte Rontgenrshren-Antikathoden.

a W-Ronde nach dem VakuumguB; b dieselbe, abgeschliffen (Hersteller: Sicmens-Rohrenwerk); ¢ eingegossener
W-Ring fiir rotierende Antikathoden (Hersteller: Deutsche Gliihfadenfabrik); d Schnitt durch eine gegossene
und gebohrte Antikathode (vgl. auch Abb.25, 382 und 383;.

Lotmetall besitzen. Da die Temperatur des Werkstiickes infolge der groflen
Wirmekapazitit des Ofens nicht rasch genug herabgesetzt werden kann, flieen
dann die gebildeten Legierungen ab; es bilden sich, besonders bei diinnwandigen

1 UUber Loten mit Niob unter Vakuum vgl. S. 41.
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Blechen, unter Aufzehrung des
Materials der zu verbindenden Teile
Lécher (das Lot ,,leckt™). In solchen
Fallen empfiehlt sich die Verwen-
dungvon ,,Eutektikum*‘-Loten (vgl.
Espe 14), z. B. fir Lotungen von
Kupferteilen mit Silber eine Legie-
rung aus 72% Ag und 28% Cu, die
von allen Ag-Cu-Legierungen den
tiefsten Schmelzpunkt (7789 C) be-
sitzt. Bilden sich nach Erreichung
des Schmelzpunktes eines solchen
Lotes Cu-Ag-Legierungen anderer
Zusammensetzung, so haben diese
stets hohere Schmelztemperaturen
als die zum Léten notwendige
Ofentemperatur betrigt ; sie konnen
also auch bei langsamer Ofen-
abkiihlung nicht ,Jlecken‘.

Uber das Léten von kerami-
schen Baustoffen an Metall vgl.
Abschnitt 25d, iiber das Abtrennen
von Metallgefilen von der Pumpe
mit Hilfe von Innenlot vgl. Abb. 157.

GuBverbhindungen (Coolidge 2).
Die Verbindung von hochschmel-
zenden mit niedriger schmelzenden
Metallen bereitet hiaufig Schwierig-
keiten, besonders wenn es sich um
grolere Stiicke handelt und guter
Wirmekontakt erwiinscht ist, z. B.
bei W -Ronden in Cu-Klétzen fiir
Rontgenrohren-Antikathoden (vgl.
Abb. 158). Im letzteren Falle wird
das geschmolzene Cu nach sorg-
faltiger Desoxydation unter Luft

Abb. 159. Beispiele mechanischer Verbindungen
von Elektrodenteilen aus Metall.
a Einwalzen: 1 seitlich, 2 im Schnitt; b EKin-
schlagen: 1 vor, 2 nach dem Schlag; ¢ Kin-
klemmen: 1 cinfache Flachose (vor dem Klem-
men), 2 Flachose mit PunktschweiBung PS (fiir
diinne Glihwendeln Kernstiick!), 3 gequetschte
Bohrung mit Lichtbogenschweilung LS, 4 U-
Schellenverbindung mit Lichtbogenschweillung;
d Falzen: 1 vorbercitet, 2 fertig gefalzt; ¢ Nicten:
1, 2 Vollnieten, 3, 4 Rohrnieten, 5, 6 Lochnicten;
f Schraubverbindung (Glasful - Rohrschelle);
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¢ Riegelverbindung: 1 geschlitztes U - Blech, nach Einlegen des Gitterdrahtes durch eingeschobenen Stab
verriegelt, 2 Herstellung ecines Wickelgitters durch Verricgelung einer Hilfsspirale; h Abbinden: H quer
durchbohrter Stromzufithrungsstab fiir den Kathodendraht K; B Bindedraht,

10*
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in eine Graphitform eingegossen, auf deren Boden die mit Halteklammern
versehene Ronde liegt, und dann die Form mit dem noch fliissigen Metall zur

Abb. 160. Schlaggitter aus W-Draht (0,05 mm @) mit Haltestegen aus Vierkant-Ni (1,0 X 0,3 mm?).

Erhohung der Dichtigkeit des Gusses (Lunker!) in einer Zentrifuge geschleudert
(vgl. auch 8.70). Noch einwandfreier wird die Verbindung, wenn der Guf} im

Abb. 161.
Mo-Anode eines Sende-
rohres mit Kiihlfliigeln
aus vier durch Loch-
nietung zusammenge-
haltenen Teilen; Halte-
schelle durch Schraub-
klemmen am Glasfuf

befestigt (Hersteller:

Telefunken).

Hochvakuum ausgefiihrt wird . Bei Einhaltung bestimmter
Temperatur-Zeitbedingungen (1800° C) entstehen sehr groBe
Cu-Kristalle (bis zum Einkristall, vgl. Hausser 2), die
eine besonders gute Wirmeleitfihigkeit und Gasdichtig-
keit 2 besitzen. Auch vakuumdichte Verbindungen, z. B.
zwischen keramischen Baustoffen und Metallen, lassen sich
mittels Vakuumgul3 herstellen (vgl. auch Hartléten unter
Schutzgas 3).

Mechanische Verbindungen. In allen Fillen, in denen
Schweil}-, GuB- oder Lotverbindungen nicht méglich oder
nicht zweckméBig sind (Verbindung von Drihten mit stark
verschiedenem Durchmesser oder Schmelzpunkt ; Rekristalli-
sationsbriichigkeit bei W; Nahtverbindungen hochschmel-
zender Metalle; Nahe von Glasteilen usw.) werden mecha-
nische Verbindungen angewendet. Einige Beispiele fiir die in
der Vakuumtechnik hiufigsten Methoden sind:

Einwalzen: Verbindung diinner Gitterdrihte mit ihren
Haltestiben. In die Haltestibe werden maschinell sige-
zahnartige Einkerbungen geschnitten, in die die Gitter-
drihte gelegt werden. Das SchlieBen der Offnungen erfolgt
durch Druckrolle (vgl. Abb. 159a und Philips 4).

Einschlagen: Verbindung diinner sehr harter Driahte
(W) mit dickeren weicheren Haltedrihten (Ni). Der auf
den Wickeldorn unter Zwischenlage der Haltedrihte ge-
wickelte W-Draht wird durch starken Druck (Exzenter-
presse) in das weiche Ni der Haltestabe eingeschlagen (vgl.
Abb. 159 b und 160 sowie Grebel 1).

Einklemmen: Verbindung von Gliihdrihten mit ihren
Zuleitungen aus Ni oder Konstantan bei Glithlampen und
kleineren Kathoden. Der Halterungsdraht wird vorher flach-

1 Es empfiehlt sich, die Wolframstiicke vorher mittels Subli-
mationsverfahren oberflichlich diinn mit einer Cu-Schicht zu ver-
sehen (vgl. S. 156).

% Dies ist wichtig, da bei kleinkristallinem Cu-Gu8 in Réntgen-
réhren manchmal Diffusion von Hy-Ionen aus dem Kiihlwasser der

Antikathode beobachtet wird, die zu einer Verschlechterung des
Vakuums fiihrt.

3 Uber Einschmelzen von Mo-Scheiben in Cu durch einen Gleichstromlichtbogen in
H, zwischen einer Kohleelektrode (negativer Pol) und der Mo-Scheibe vgl. Trimble 1.
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gedriickt und zu einer Ose vorgeformt, die dann zusammengedriickt wird (vgl.
Abb. 159¢; und ¢,). Oder die Zuleitung wird darchbohrt und nach Durch-
fidelung des Glithdrahtes zusammengequetscht (vgl.
Abb. 159 ¢;). Die Halterung kann auch mit Hiife
einer Zwischenschelle von V- oder U-férmigen Quer-
schnitt, die mit dem Glithdraht verklemmt wird,
erfolgen (vgl. Abb. 159¢,;). Vielfach wird die Ver-
bindung noch zusitzlich durch Schweillen gesichert
(Punkt- oder Lichtbogen-SchweiBung). Flachgitter
mit geringen Toleranzen klemmt man (zur Vermei-
dung von thermischem Verziehen beim Schweillen)
beiderseits zwischen die Schenkel eines Blechstreifens
von V-férmigem Querschnitt (vgl. z. B. Assoc. Electr.
Industries 7).
Falzen: Verbindung der Nahte geschlossener
Anoden bei schwer schweiBbaren Metallen, vgl.
Abb. 159 d.
Voll- bzw. Rohrnieten: Verbindungen von
Blechen aus W, Mo und Ta durch Mo-Nieten. Ver-
bindungen von Elektrodenteilen mit Glimmer- und
keramischen Briicken, vgl. Abb. 159e,—e,.
Lochnieten: Anwendung besonders bei Ta. Das
eine der zu verbindenden Stiicke wird unter Heraus-
treiben eines Grates vorgelocht, das andere mit aus-
gestanztem (groBerem) gratlosen Loch iiber das erste
gelegt und durch Umbiegen des Grates mit ihm ver-
nietet, vgl. Abb. 159e; und e; und Abb. 161.
Verschrauben: Befestigen von Schellen auf
Glasfiilen, vgl. Abb. 159f und 161.
Keil-oder Riegelverbindungen: Befestigung 2> é?iéf‘;ﬁgiﬁﬂimﬁ‘;‘giﬁ’e‘

von Gitterdrahten an ihren Haltestdben, besonders Glithfadenfabrik).

. R a Ni-Gewebe mit verstirkter
bf%l Senderdhren) vgl. Payne 1, Western I, Ab- Bandkante, nach dem Weben itber-
blldung 159gl und g, sowie Abb. 279. gewalzt; b ,,Trespengewebe’ aus

. . . . . Mo - Draht (Draht-o 0,15 mm);
Abbinden: Befestlgung von Gitterdrihten an | geschriinktes Trespengewebe aus

ihren Haltestdben und von groleren W-Kathoden Ni'Fe'l‘gﬂl m“);glmlsltg;})raht-ﬂ

an ihren Zuleitungen, vgl. Abb. 159h. o e
Verweben: Verbindung zahlreicher dinner Drihte zu Geflechten fiir

Gitter, Anoden usw. aus W, Mo, Ni, Fe u.a. (vgl. Robinson 1), vielfach

Abb. 163. Blech mit ,,durchlochten Warzen‘ zur Erhéhung der Abstrahlfihigkeit und zwei Versteifungsrillen.
Zur besgeren Ubersicht sind die Erhdhungen weit auseinandergezeichnet.

nachtraglich gewalzt. Typische Geflechtarten fiir Vakuumrohren vgl. Abb. 162
und Eilhauer I. Uber Erhohung der Abstrahlfihigkeit von Ni-Anoden durch
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Verwendung von Geflecht statt Vollblech vgl. Abb. 165, iiber Verwendung von
gelochtem Blech an Stelle von Geweben vgl. Abb. 163.

d) Oberfliichenbehandlung von Vakuummetallen.

Ihre Anwendung erfolgt nach drei verschiedenen Richtungen. Erstens sind
die Oberflichen der Vakuummetalle vor dem Einbringen in die Rohre und
schon wihrend des Verarbeitungsprozesses peinlich zu sdubern und missen
daher nicht nur von dulleren Verunreinigungen, sondern auch von neu entstehen-
den chemischen Verbindungen (z. B. Metalloxyden) befreit werden. Die Reinigung
erfolgt im allgemeinen derart, dal zunichst grobe Verunreinigungen auf mecha-
nischem Wege entfernt werden (Sanden, Biirsten, Schwabbeln). Diinne Ober-
flichenverunreinigungen entfernt man je nach der Art des zu reinigénden Stoffes
durch Beizen in Siuren oder Laugen, Fettschichten durch Waschen mit fett-
I6senden Mitteln. Die Art der Reinigungsmethoden bzw. ihre Reihenfolge hangt
von Grad und Art der Verunreinigung, von den chemischen Eigenschaften des
Werkstiicks und von dem durch seinen Verwendungszweck vorgeschriebenen
Arbeitsgang ab.

Zweitens bedingt die Art der Oberflachenbehandlung die Abstrahlfahig-
keit erhitzter Elektroden, die je nach dem Verwendungszweck in der Réhre klein
oder grof3 sein mufl. Im ersteren Falle strebt man eine mdoglichst ,,blanke
Oberfliche an, die durch Polieren erreicht wird. Im zweiten Fall wird die Ober-
fliche entweder durch Prégung vergroBert oder durch Sanden bzw. Beizen
aufgerauht oder mit einer geeigneten Oberflichenschicht guter Abstrahlféihig-
keit versehen (,,Schwirzen®).

Drittens 148t sich durch geeignete Oberflichenbehandlung die Elektronen-
emission von Steuerelektroden (Gittern), die von Material und von der Tempe-
ratur abhingt, herabsetzen. Dies kann entweder durch Bedeckung mit Stoffen
hoher Elektronenaustrittsarbeit oder durch Erhohung der Abstrahlfihigkeit
(niedrigere Betriebstemperatur durch Aufrauhen oder Schwirzen) geschehen.
Besonders wirksam sind Kohleiiberziige, da hier beide Effekte gleichzeitig
auftreten.

Priigen. Hierbei wird das glatte Blech zwischen Druckwalzen oder Prége-
stempel geprelt, die profilierte Oberflichen besitzen. Diese erzeugen auf der
Blechoberfliche regelméaBig angeordnete rillen-, raster- oder warzenformige Ver-
tiefungen, etwa von dem 1/,- bis 3fachen der Blechstarke. Es ergibt sich durch
Anderung der Strahlungseigenschaften und VergréBerung der abstrahlenden
Oberfliache eine Steigerung der Wattbelastbarkeit bis um etwa 25%. Vielfach
werden solche Bleche auch noch zur weiteren Erhohung der Abstrahlféhigkeit
vor oder nach dem Prégen zusitzlich geschwérzt (vgl. S.154); oder es wird
zum gleichen Zweck die Prigung mit einer Lochung verbunden (,,gelochtes
Warzenblech®, vgl. Abb.163). Solche Bleche finden vielfach an Stelle von
Geweben (vgl. Abb. 162) Verwendung, da sie ohne komplizierte Webemaschinen
herstellbar sind.

Sanden. Beim Sanden wird mit Hilfe von Druckluft (0,5—5 Atid je
nach Materialstirke) reiner Quarzsand (SiO,) oder anderes hartes korniges
Material gegen die zu reinigende oder aufzurauhende Fliche geblasen. Bei
Vorhandensein von Fettschichten sind die Elektroden vorher mit Tetrachlor-
kohlenstoff, nachher mit reinem Alkohol zu waschen. Der Prozell geht bei
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kleineren Elektroden in einem geschlossenen Kasten vor sich, an dessen Boden
der gebrauchte Sand gesammelt und erneut dem Gebldse zugefiihrt wird. Der
Sand ist von Zeit zu Zeit zu erneuern; der Grad der Aufrauhung richtet sich
nach der Korngréfle des Sandes. Fir harte Metalle, z. B. Mo, eignet sich besser
Karborundsand. Beim Ta besteht wegen des Zuriickbleibens von Kieselsiure
aus dem Sand die Gefahr nachtriglicher Gasabgabe bei den in der Réhre vor-
kommenden hohen Betriebstemperaturen; es wird daher besser mit Stahlsand
(aus zerkleinerten Spénen) aufgerauht. Zuriickbleibende Stahlreste werden
durch Salzséure ! entfernt, die Ta nicht angreift.

Abb. 164. Oberflichenreinigung eines GroBgleichrichters durch Drahtbiirsten (aus der Fabrikation Siemens-
Rohrenwerk; iiber hygienische SchutzmaBnahmen vgl. Abschnitt 7, S.102).

Anwendung: Reinigung von GuBstiicken ; Reinigung der Gefiinnenwinde
bei Metall-Hg-Gleichrichtern; Aufrauhen von Anoden, besonders bei hoch-
belasteten Hochvakuumrshren (Erhohung der Wattbelastbarkeit um etwa 10%).

Polieren. Der Poliervorgang besteht in einem Abschleifen der Oberfliche
mit allmghlich immer feiner werdenden Schleifmitteln (Schmirgelschleifscheibe,
rotierende Stahlbiirsten, rasch rotierende Haarbiirsten mit Bimsstein-Riibol-
gemisch, rotierende Tuchscheiben (sog. Schwabbelscheiben) mit einer Suspension
von Wiener Kalk in Stearinél oder mit Aluminiumoxyd). Von der urspriing-
lichen Oberflichenbeschaffenheit des Materials hingt es ab, welche dieser
Methoden anzuwenden sind. Der Poliervorgang wird wesentlich abgekiirzt bei
Verwendung von handelsiiblichen ,hochglanzgewalzten Blechen.

Anwendung: Reinigung der Innenwinde von Metall-Hg-Gleichrichtern,
vgl. Abb. 164; Strahlungsschutzbleche fiir Hohlkathoden, vgl. Abb. 292, 8. 273;
Reflektionsschirme fiir Hochvakuum-Entgasungsofen; Reinigung dicker Ein-
schmelzdrihte und -platten aus hartem Material (EMK, Chromeisen).

1 Und nachgrégliches Waschen mit H,O!
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Beizen (Buchner 1, Krause I, Pfanhauser I). Unter Beizen versteht man
das Auflésen von Oberflichenverunreinigungen (Oxyden) oder das Aufrauhen
des reinen Metalls durch Sauren, Laugen oder Alkalien, deren Einwirkung direkt
oder auf elektrolytischem Wege erfolgt. Je nach Konzentration der Siure
und Behandlungsdauer kann man nur einen oberflachlichen Angriff
unter Wahrung der urspriinglichen Oberfléchenbeschaffenheit erzielen (,,Blank-
beizen) oder durch tieferes Atzen die Oberfliche aufrauhen (,,Matt*-Beizen).
In Tabelle 69 findet sich eine Zusammenstellung der wichtigsten Beizmittel fiir

Tabelle 69. Wichtigste Beizmittel fiir Metalle.

Werkstoff Beizmittel

Al ... L. 10%ige Natronlauge, mit Kochsalz gesattigt. 15—50 sec beizen (bei Cu-
Gehalt zeigt Al Dunkel- bis Schwarzfarbung, in diesem Fall Nach-
beizen in 20—30%iger HNOj;), gut nachwaschen.

Cr, CrFe . . | 50%ige HCl, Beizzeit etwa 1—5 sec.
Cu, Messing, |1 Liter HNO; + 1 Liter H,SO, (letztere langsam unter Umriihren in die
Bronze HNO, gieBlen, nicht umgekehrt) 4- 15 g NaCl 4 20 g Kienruf. Lésung

24 Std. vor Gebrauch mit destilliertem Wasser 1:1 verdiinnen.
Beizzeit 1—5 sec.

Fe . . . .. Zunderbeizen: 10—20%ige arsenfreie H,SO, *.
Feinbeizen: 50%ige HCl mit Ferrocleanolzusatz (5 ccm auf 10 Liter)
zur Verhinderung zu starker H,-Entwicklung und -Aufnahme.

Konstantan . | 10%ige H,S0,, kalt oder 60° C, je nach Beizgrad.

Mo. . ... In Eisenwanne geschmolzenes KOH mit 10% NaNO,-Zusatz oder ge-
schmolzenes KNO,. Kurzzeitig tauchen (Spritzer! Schutzbrille!),
schnell nachspiilen in kochendem Aq. dest., danach 3mal 3 min. in
kaltem Aq. dest., 2mal 5 min. in reinem Alkohol.

Mo-Kerne in | Herauslésen durch 50%ige HNO; (60—70° C; energischer mit 5% HCI-
W-Spiralen Zusatz).

Nb. . ... HF (eventuell kochen).

Ni. . ... 30—50%ige HNO,.

NiCr . . . . | HNO; + NaF oder NaCl

g HeiBes Konigswasser (1 Teil HNO,, 3 Teile HCI).

Ta . . . . . HY (eventuell kochen) oder geschmolzenes KOH (s. Mo).

W HF + HNO; oder (in Eisenwanne geschmolzenes) NaNO, von 300° C;

Nachbehandlung wie bei Mo.
* QOrganisches Priparat, Hersteller: Heidan & Friedrich, Dresden.

die verschiedenen Vakuummetalle. Nach dem Beizen miissen die Elektroden
durch Waschen in verdiinnter Sodalosung ! oder durch Kochen in destilliertem
Wasser von Sdureresten sehr sorgfiltig befreit werden. Wegen der Entstehung
giftiger Dampfe (z. B. NO, bei NO,-haltigen Beizen) ist der Beizprozel stets in
gesonderten Arbeitsrdumen und unter einem Abzug vorzunehmen.

Beim elektrolytischen Beizen werden die Elektroden in 10—20%iger H,SO,
einer (negativ gepolten) Bleiplatte gegeniipergestellt 2. Fiir Mo verwendet man

1 Und nachfolgendem mehrfachen Waschen mit H,O!

2 Die beim Einschmelzen von Zufiithrungsdrahten entstehenden Oxydschichten, die
z. B. in Hg-Schaltrohren den innigen Kontakt mit dem Hg verhindern, kénnen nach Fiillung

des fertig geblasenen Vakuumgefaes mit Sdure ebenfalls auf elektrolytischem Wege entfernt
werden (vgl. Muth 7). Stromdichte etwa 1 A/cm?.
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zum elektrolytischen Beizen eine gesittigte Losung von Atzkali mit negativer
Kohleelektrode. Im letzteren Falle kann man Wechselspannung (GroBenord-
nun der Spannung einige Volt, des Stromes einige A) benutzen.

Anwendung: Entfernen von Oxydschichten an Elektroden und in Glas
eingeschmolzenen Halterungsstiben (sonst dauernde Gasabgabe in abge-
schmolzenen Rdéhren); Aufrauhen von hochbelasteten Anoden durch Matt-
beizen. Uber das Herauslésen von Wickeldornen in W-Wendeln oder -Gittern
vgl. auch Abschnitt 3b, S. 25 und Abschnitt 3d, S. 34.

Waschen (Buchner I, Krause I). Das Waschen der Elektroden dient
hauptsichlich der Entfernung von oberflichlichen Staub- oder Fettschichten !.
Man verwendet reinstes Benzin, Xylol, Athylather, Tetrachlorkohlenstoff und
Trichlorithylen. Beim Arbeiten mit Benzin, Xylol und besonders mit Athyl-
ather ist die auBlerordentlich grofie Feuergefihrlichkeit zu beachten. Trichlor-
dthylen und Tetrachlorkohlenstoff sind beide nicht feuergefahrlich, doch bildet
das erstere bei Berithrung mit offenen Flammen Salzsiureddmpfe und geringe
Mengen giftiges Phosgengas (Badheizung daher am besten durch Dampf-
schlangen, Dampfe iiber dem Bad durch Kiihlschlangen kondensieren!). Es
zersetzt sich ferner durch Uberhitzung und durch lingere Einwirkung von
Licht (Aufbewahrung in gefarbten Glasflaschen!). Tetrachlorkohlenstoff und
Trichlordthylen durfen keinesfalls zur Reinigung von Ka, Na, Li, Ba, Sr und
Ca verwendet werden, da sich dabei hochexplosible Verbindungen bilden
(X. Wegener I); hierfiir ist reinster, auf 35°C erwirmter Petrolither zu
verwenden.

Der WaschprozeB§ selbst geschieht zweckmaBig durch Bewegen der an diinnen
Dréihten aufgehdngten Teile im Waschmittel. Dabei ist zu beachten, daf3 mehr
und mehr Fett in das Waschmittel in Lésung geht, das dann beim Verdampfen
des an der Metalloberfliche haftenden Losungsmittels zurtickbleibt. Man ver-
wendet daher gewohnlich drei Waschbéder nacheinander, die nach einer gewissen
Gebrauchsdauer jeweils durch Entfernen des ersten (Riickgewinnung des reinen
Waschmittels durch Destillation!) und Hinzufiigen eines neuen Endbades
erginzt werden.

Statt der genannten fettlésenden Mittel finden hiufig auch fettemul-
gierende alkalische Laugen oder Seifenlésungen mit Ammoniakzusatz als
Waschmittel Verwendung?. Auch elektrolytisches Entfetten in warmer 10 %iger
Kaliumkarbonatlosung oder Natronlauge (24 Beaumé mit 2% Zyankalizusatz)
1st anwendbar 3 (Fe-Waschgefall als positive Gegenelektrode). Die Entfettung
wird durch kraftige H,-Entwicklung an den negativen, zu reinigenden Elektroden-
teilen beschleunigt. Graphitteile und karbonisierte Elektroden diirfen nicht
gewaschen werden. '

Anwendung: Reinigung von Metallteilen vor der Ofenvorentgasung zur
Vermeidung von C-Oberflichenschichten, die durch thermische Zersetzung

1 Solche lassen sich trotz aller Sorgfalt bei der Verarbeitung nicht immer vermeiden.
Grundsatzlich miissen alle Operationen an bereits entgasten Metallteilen mit Gummifingern
oder Gewebehandschuhen ausgefiihrt werden, die haufig gereinigt werden miissen.

2 Z. B. 1/, kg sodafreie Kernseife, gelost in 4 1 Aq. dest. mit 100 cm® Ammoniakzusatz,
der von Zeit zu Zeit zu erginzen ist. Nachspiilen in kochendem Aq. dest., Entwassern
in absol. Alkohol, Trocknen auf FlieSpapier.

3 Baddauer etwa 30 sec, Spannung 5 bis 10 V, Stromdichte etwa 0,5 A/cm2 Beson-
ders geeignet zum Reinigen von W-Gitterdrahten vor der Schwarzverchromung.
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von Fettverunreinigungen entstehen; Nachwaschen verunreinigter Elektroden-
systeme.

Bekohlen (Karbonisieren). Hierunter versteht man die Bedeckung von
Oberflichen (Bleche und Gewebe) mit einem diinnen Kohleiiberzug. Sie erfolgt
durch Niederschlag von Rufl aus Flammen oder durch Aufstreichen organischer
Substanzen mit nachfolgender Zersetzung durch Erhitzen oder durch Auftragen
feinverteilter, mit einem Bindemittel gemischter Kohle, z. B. Aquadag, auf den
(meist aufgerauhten) Metallgrund mit nachtriglichem Erhitzen unter Vakuum
bei 700—950° C oder durch thermische Zersetzung von Kohlenwasserstoffen
(z. B. Butan, CH,,, vgl. Westinghouse 2). Bei dem letzteren (haufig an-
gewendeten) Verfahren bangt die Struktur des Kohleniederschlages sebr von der
Zersetzungstemperatur des Kohlenwasserstoffes ab: bei zu niedriger Temperatur
entstehen schlecht haftende, samtartige Niederschlige, die viel Gas enthalten
und dieses wihrend der Lebensdauer der Vakuumrchre allméahlich abgeben;

bei zu hoher Temperatur entsteht ein Niederschlag aus Glanzkohle mit geringerer
Abstrahlfahigkeit.

Zuverlissige Einzelheiten tiber die verschiedenen Verfahren sind bisher nicht
bekannt geworden; es sind karbonisierte Bleche aus Fe und Ni im Handel,
die eine weitere Verarbeitung durch Stanzen oder Biegen ohne Abblittern der
Kohleschicht erlauben.

Anwendung: Erhthung der Abstrahlfihigkeit von Anoden (auch Gittern)
aus Ni, Fe und Ni-Fe-Mo (A-Legierung, vgl. 8. 97) in Verstarkerrohren und
kleinen Senderohren. Bei der Verwendung karbonisierter Anoden ist die Bildung
von Kohlenwasserstoffen streng zu vermeiden, daher darf die Vorentgasung
nicht in H,-Ofen, sondern nur in Hochvakuumdéfen erfolgen (vgl. Wagner I).
Das Altern von Rohren mit karbonisierten Anoden ist mit etwa 25% Uberlast
durchzufithren. Fiir Hochspannungsréhren emptiehlt sich die Schwérzung durch
Bekohlen wegen der Gefahr von Gasausbriichen nicht. Uber die quantitative
Erh6hung der Abstrahlfdhigkeit von Ni durch Kohleiiberzug vgl. Abb. 165.

Elektrolytischer ! Niederschlag von schwarzem Chrom (vgl. auch N.N. 11
und S. & H. 9). Das Verfahren stellt eine Modifikation der bekannten Ver-
fahren zur Blankverchromung dar (vgl. z. B. Elssner I). Die zu schwirzenden,
am besten elektrolytisch entfetteten Teile werden zunéchst in einem normalen
Chrombad? mit einer matten diinnen (etwa 3 u starken) Chromschicht iiber-
zogen (gut nachwaschen in Aq. dest.). In einem darauffolgenden Schwarz-

1 Allgemeine Literatur iiber elektrolytische Metallniederschlige z. B. bei PfanhauserZ.

2 Das Blank-Chrombad besteht (nach Elssner I, Pollack 7) im wesentlichen aus
reinster Chromsiure (etwa 350 g pro Liter Aq. dest.) mit 0,8—1,2% H,SO,-Zusatz;
spezifisches Gewicht des Bades: 28 Beaumé; Anoden: Antimonhaltige Bleiplatten; Bad-
temperatur fiir glatten Cr-Niederschlag: etwa 36° C (Anheizen!), fiir rauhen Cr-Nieder-
schlag (geeignet als Untergrund fiir Schwarzverchromung): 20-—25° C; Stromdichte:
etwa 0,1 Afem2; Stromgquellenspannung: 8 V; Badspannung: etwa 3 V (jedoch nicht
unter 2,8 V, sonst keine Cr-Abscheidung); Dauer der Blankverchromung bei diinnen
Drahtgittern: etwa 15 min; Nachbehandlung: 4maliges Waschen in Aq. dest. Vor dem
Einsetzen der zu verchromenden Teile sind die Béder etwa eine halbe Stunde lang mit
0,2 A mit Ersatzkathoden aus Ni-Blech ,,einzufahren®. Ist das spezifische Gewicht des
Bades unter 25 Beaumé gesunken, so muB es durch sog. ,,Verstarkersalz* aufgefrischt
werden. Fertige Chrombider und Verstirkersalz liefern die Firmen der Chrom-Interessen-
gemeinschaft.
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verchrombad ! entsteht ein feindisperser, dunkelbraunschwarzer Beschlag von
reinem Cr (nicht Chromoxyd, etwa 6 u Dicke), der fest an seiner Unterlage
haftet (kurzzeitiges, aber gutes Nachwaschen in Aq. dest. und Trocknen!).
Eine nachtrigliche Entfernung des Chromiiberzuges an Stellen, an denen Halte-
rungen angeschweil3t werden sollen, 146t sich durch Eintauchen der freizamachen-
den Fliachen in das Bad bei umgekehrter Polung erreichen. Niederschlige aus
schwarzem Cr konnen bei Erhitzung im Vakuum im Gegensatz zu schwarzen
Oxydniederschldgen (vgl. die folgenden Abschnitte) nicht zersetzt werden.

Anwendung: Schwirzen von Anodenblechen aus Ni und feindrahtigen
Gittern aus W.

Elektrolytischer Niederschlag von schwarzem Ni. Das Verfahren beruht
auf der kathodischen Abscheidung von Ni-Mohr auf reinem Ni in speziellen
Vernickelungsbddern (,,Schwarzvernicklung®, vgl. z. B. Buchner 7).

Oxydieren (vgl. Western £, 3) Fe-, Ni- und Cr-Ni-Elektroden kénnen in
O,-haltiger Atmosphéire durch Erhitzen auf 900°C mit einem dunklen Oxyd-
iiberzug versehen werden.

Da die Fe- und Ni-Oxyde ]._ I/ Z// 2
bei hoheren Temperaturen 12 /Xé; ZZZ - 4 s ZZ
leicht zerfallen, darf die 3 Motz / §
Betriebstemperatur der- 4 N bekohlf ) #E
artigerElektrodenimHoch- / / X
vakuum 500° C nicht g// , N
iibersohre.itcnz. per Qxyd- /// _— %/{
belag neigt beim Biegen — — ’
zum Abspringen; die Me- W 200 0 40 %0 60 w0 4w WL 100
thode ist daher nur fiir Temperatur )

. Abb. 165. Abstrahlfibigkeit von Ni:Anoden, abhingig von der
fer’ﬁlg gefOrmteElektrOden- Oberflichenbeschaffenheit (Allen I).

teile geeignet.

Anwendung: Anoden in kleinen Empfangerrchren.

Mechanische Bedeckung mit Metall- bzw. Metalloxydpulvern. Die Pulver
werden mit einem Bindemittel, das bei Erhitzung ohne stérende Riickstdnde
sich verfliichtigt (z. B. Athylither mit 10% Kampferzusatz) durch Spritzpistole
oder durch Pinsel auf die gereinigten Elektroden aufgetragen. Das Trocknen
erfolgt bei Zimmertemperatur oder durch geringe Erhitzung im Trockenofen,
wobei der Kampfer unzersetzt sublimiert. Man verwendet Cr,O,3, Vanadin-

1 Das Schwarz-Chrombad besteht (nach Pollack I und S. & H.9) ebenfalls wie
das Blank-Chrombad aus reinster Chromsiure, jedoch mit Essigsiurezusatz. Spezifisches
Gewicht des Bades: 28 Beaumé; Anoden: Bleiplatten; Badtemperatur: < 15°C (kein
Anheizen, sondern Kiihlung mit Wasserschlangen!); Stromdichte: 0,8—1,0 A/em? und
mehr (jedoch Temperatur beachten!); Stromquellenspannung: 11—14 V; Badspannung:
etwa 9 V; Dauer der Schwarzverchromung: etwa 30 min. Es muB fiir gute Absaugung der
infolge der Wasserstoffentwicklung entstehenden Nebel gesorgt werden. Das Schwarz-
chrombad ist jahrelang haltbar, wenn man von Zeit zu Zeit, falls das spezifische Gewicht
unter 25 Beaumé gesunken ist, neues Verstirkersalz hinzugibt. Bezug von Schwarz-Chrom-
badern und Verstiarkersalz wie FuBnote 2, S. 154.

2 Bei Anwesenheit von H, findet Reduktion schon bei niedrigeren Temperaturen statt.
Chromoxyd ist hoher belastbar und wird auch schwer durch H, reduziert.

3 Teilstrahlungsvermogen 85—90% fiir 4 = 0,650 4 zwischen 1000 und 1400°C, vgl.
Nawo I, Gesamtstrahlungsvermogen 75% (1,5 4 Korngrofle) bis 90% (8 u Korngrofe)
bei 1000°C, vgl. Hild 1.
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trioxyd ! (vgl. T.K.D. 2) und feines (von Fe befreites, hochvakuumentgastes)
Ta- (oder Zr-) Pulver? (vgl. Abschnitt 3e, S.38 und Abschnitt 5h, S. 81);
die zu bedeckenden Oberflichen (Ni, Fe oder Mo) werden vorher aufgerauht.

Anwendung: Anoden in gréferen Empfangerrdhren, Ta- oder Zr-Pulver
besonders bei Mo-Anoden.

Karburieren (K. Becker 2). Das Verfahren beschrinkt sich praktisch auf
die hochschmelzenden Metalle. Elektroden (insbesondere Gitter) aus Ta werden
bei etwa 1400° C im elektrischen Ofen der Wirkung einer CO- oder CO,-Atmo-
sphére ausgesetzt. Dabei bildet sich eine Oberflachenschicht aus Ta-Karbid,
deren Elektronenaustrittsarbeit hoher ist als die des reinen Ta (vgl. K. Becker 4).
Da das Ta-Karbid eine sehr viel geringere mechanische Festigkeit (Zugfestigkeit
bei 200 C etwa 2—3 kg/mm?) als Ta besitzt, darf die Karburierungstiefe eine ge-
wisse Gréfe nicht iiberschreiten; die Behandlungszeit muf3 daher entsprechend
kurz sein (bei 1400°C geniigen fiir eine Karbidschichtdicke von 0,1 bis
0,5 u etwa 5 min). Ta-Karbid besitzt einen von den reinen Metallen nicht sehr
verschiedenen elektrischen Widerstand (1,0 £2 mm?2/m gegeniiber 0,15 £ mm?2/m
des reinen Ta 3), einen sehr hohen Schmelzpunkt (38300 C), eine um etwa 30 %
geringere Verdampfungsgeschwindigkeit und ein gréBeres Gesamtstrahlungsver-
mogen als W (vgl. Abb. 282). Es kann im Hochvakuum bis 3000° C gegliiht
werden, ohne zu dissoziieren, wird aber schon bei 800°C durch Spuren von
0O, oder H,0-Dampfen entkarburiert.

Die Karburierung von W- und Mo-Teilen geschieht meist in Naphthalin-,
Benzol- oder Methandampf oder in H,-N,-Gemischen mit Zusédtzen aus den
genannten Dampfen, bei 1300—1600° C. Es bildet sich dabei auf W-Elektroden
ein Gemisch aus W,C und WC (Schmelzpunkt etwa 28000 C), auf Mo-Elektroden
Mo,C + MoC (Schmelzpunkt etwa 2700° C).

Anwendung: Thermisch hochbelastete Gitter, insbesondere in Senderchren
(zur Unterdriickung der thermischen Elektronenemission). Uber die Verwendung
von Ta-Karbiditberziigen zur Herabsetzung der Verdampfung glithender W-
Drahte vgl. Skaupy 2.

Aufwachsverfahren. Es ermoglicht die Herstellung von Uberziigen aus reinen
hochschmelzenden Metallen oder aus Metallverbindungen. Das als Unterlage
dienende Metall (W, Pt, Mo, C) wird in einer Atmosphére aus Halogenver-
bindungen (z. B. Jodverbindungen) des niederzuschlagenden Metalls (W, Ta,
Mo, Ti, Zr, Hf, Rh) gegliiht, wobei sich die Metallkomponente nach thermischer
Dissoziation an der Oberfliche des glihenden Metalls abscheidet. Uber Einzel-
heiten vgl. Arkel 1, 2, 3, Boer 1, Fischvoigt I, Koref I, Moers I; zusammen-
fassende Darstellung bei Becker 2 und Pirani 1.

Aufsublimieren von Metalliiberziigen unter Wasserstoff. Das Verfahren
findet Verwendung bei der Herstellung gut haftender Cu-Uberziige auf Wolfram-
platten (z. B. fiir Rontgen-Antikathoden oder Kontaktstiicke), die spater unter
Sehutzgas oder im Vakuum mit Ag-Lot an massive Cu-Teile angelotet werden

1 Schwarzes Pulver mit guter elektrischer Leitfahigkeit und Temperaturbestindigkeit
bis 1900° C, gewonnen aus V,0; durch Glithen in -H,.

? Die Bedeckung mit Ta- oder Zr-Pulver bewirkt gleichzeitig eine kraftige Gas-
bindung wiahrend des Betriebs der Vakuumrdhre (vgl. Abschnitt 24¢, S. 308).

3 Die Widerstandsdifferenz kann zur Feststellung der Karburierungstiefe fiir Ta durch

Widerstandsmessung benutzt werden. Uber den spezifischen Widerstand von W-Karbiden
vgl. Abb. 19, S.23.
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sollen. Einen hierfiir geeigneten einfachen Graphitofen! fiir direkte Strom-
heizung und Massenherstellung zeigt Abb. 166; die in die einzelnen Kammern
gelegten Cu-Stiicke verdampfen bei 1700° C rasch und bedecken die Wolfram-
oberfliche gleichmiBig ohne stérende Oxydschichten.

Alitieren. Vgl. 8.63 und Baukloh 7, L.G. Hall 1, Lewkonja I, Wendt 1.

Emaillieren von Metalloberflichen. In manchen Fillen ist es erwiinscht, die

Oberfliche von Metallen, z. B. von Drihten, mit einem isolierenden Uberzug zu
versehen. Dies gelingt mit Hilfe handelsiiblicher Glasemaillen, die in Form einer
wiisserigen Paste auf die Metallflichen aufgetragen werden. Beim Erhitzen
des Metalls schmilzt die Emaille und be-
deckt die Oberfliche mit einem diinnen
gleichmiBigen Uberzug. Ein zu starkes
und langanhaltendes Erhitzen ist zu ver-
meiden, da sich hierbei die Emaille zer-
setzt bzw. auskristallisiert. Der Ausdeh-
nungskoeffizient der Emaille mufl mog-
lichst dem des zu iiberziehenden Metalls
angepaBt sein. Fir vakuumtechnische
Zwecke eignen sich am besten Emaillen
ohne Farbzusitze, da letztere durch Gas-
abgabe das Vakuum leicht verschlechtern.
Doch neigen viele Emaillen, die durchweg
sehr niedrig schmelzende, im Sinne der
Vakuumtechnik schlechte Gldser dar-
stellen, bei Erhitzen im Vakuum zur Gas-
abgabe und Zersetzung.

Zum Uberziehen von diinnen Metall- Abb. 166. Elektrischer_Ofcn mit aufeinander-
drihten mit gut lichtdurchldssigen Glas- geS"J‘;ghsﬁesihg;gg"ﬁsgiﬂ&ig‘i’g‘ng‘g"gihe“
iberziigen (Vakuumthermolelemente fiir Schutzgasatmosphire aus H.
Strahlungspyrometrie) eignet sich fein
pulverisiertes Lindemann-Glas (vgl. 8. 173). Der zu iiberziechende Draht wird
entweder durch Eintauchen in das Pulver oder durch direktes Bestduben mit
einer diinnen Schicht aus Glasstaub bedeckt, die durch Erhitzen des Drahtes
zu gleichmiBigem Flieflen iiber die Metalloberfliche gebracht wird. Nach Her-
stellung des Uberzuges ist der Draht méglichst schnell in die Vakuumréshre ein-
zubauen und unter Vakuum zu setzen, da Lindemann-Glas an der Atmosphéire
zersetzt wird.

11. Gliser.

a) Gewinnung, Zusammensetzuong und allgemeine Eigenschaften.
(Dralle I, Gehlhoff I, H. Schulz I, Spate 3, Thiene I, Ullmann 1.)

Glas ist eine unterkiihlte Fliissigkeit, bei der Kristallbildung beim Erstarren
der Schmelze nicht eintritt, weil die Z&higkeit mit sinkender Temperatur sehr
rasch ansteigt (amorphe und homogene Erstarrung).

! Bei Ofen aus Graphit betragt die Hochsttemperatur etwa 2000°C, da das Material

an heiBeren Stellen stark verdampft und infolgedessen bei direkter Heizung der Graphit-
rohre bzw. -formen die Temperaturverteilung rasch ungleichmafig wird.
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Tabelle 70. Allgemeiner Uberblick iiber die Materialkonstanten von Glas.

Spez. Gewicht . . . . . ~ 2,—3,8 Aus der Glaszusammensetzung berechen-
bar (vgl. Gehlhoff ). Lithiumborat:
2,24; schwere Baryt- und Bleigliser
(80% PbO): 6,3.
Mohsharte . . . . . . 4—8 \ Hartgliser: 7,5, schwere Bleigliser: 4,5.
Zugfestigkeit (kg/mm?) . 3,6—8,5 Hohe Werte bei B,0;-, CaO- oder BaO-
Gehalt.
Druckfestigkeit (kg/mm?) 60—120 |
Biegefestigkeit (kg/mm?) 10—25
Torsionsfestigkeit ~ 9
(kg/mm?)
Elastizitdtsmodul 4500—10000 | Klein bei inneren Spannungen, groB bei
(kg/mm?) Borsiauregehalt (Max. bei 15%).
‘Wirmeausdehnungs- 35—110 Vgl. Tab. 118, S.330; gespannte Glaser
koeffizient, lin. («- 107) bis 2% kleiner
Spezifische Warme 0,08—0,23 Pyrexglas: 0,2 (17—100° C). Tempera-
(cal/g Grad) tureinfluf vgl. S. 169, Abb. 172.
Thermischer Widerstands- 1,2—9.8 Vgl. S. 166.
koeffizient
Wirmeleittahigkeit 0,16-1072—0,30-10~2 | Steigt mit der Temperatur, vgl. S. 168,
(cal/cm sec Grad) Abb. 171.
Spez. elektrischer Wider- 1111—1017 Uber Temperaturabhingigkeit vgl.S.169;
stand bei 200 C (£2-cm) T 100-Punkt vgl. Tab. 74.
Elektrische Durchschlags- 16—40 Vel. S. 171, Abb. 175.
festigkeit (kV/mm)
Dielektrizitatskonstante 3,75—16 Vgl. S. 172.
Dielektrische Verluste 4—80 Vgl. Abb. 233.
(tg 6-10%)

Die Ausgangsmaterialien fiir die Herstellung sind Kieselsdure (Quarzsand, SiO,), innig
gemischt mit einer Reihe von Salzen, im einfachsten Falle: 60—75% Si0,, 5—15% Alkali-
oxyd (z. B. Na,O, eingefiihrt als Soda, Na,CO,) und 5—15% Erdalkalioxyd (z. B. Kalk,
Ca0). Diese Mischung wird unter Zugabe von Glasbrocken zur Einleitung der Schmelze
in einem Ofen aus feuerfesten Steinen mit (Gasfeuerung erhitzt. Durch die Zusatze wird
der Schmelzpunkt des SiQ, so weit herabgesetzt, daBl die Mischung schon bei 1400 bis
1500° C zusammenschmilzt. Die Erhitzung wird so lange fortgesetzt (im ganzen 12—30 h),
bis die Schmelze blasenfrei geworden ist (,,Lauterung*‘); dann wird das Glas meist in be-
sondere Hifen tibergefiillt und dort abgekiihlt, bis eine fiir die Formung (vgl. S.175) ge-
niigend niedrige Viskositdat erreicht ist.

Die Hauptbestandteile technischer Gliser sind neben der Kieselsiure folgende Salze
(sog. Glagbildner), die teils als Mineralien (Kalk, Tonerde), teils als chemische Produkte
(Alkalien, Bleioxyd) zur Anwendung kommen: Na,O, K,0, MgO, CaO, BaO, ZnO, PbO,
B,0,, Al0;, Fe&,0; P,0, Sb,0,. Daneben werden hiufig als Triibungs-, Entfarbungs-
oder Farbmittel eine groBe Anzahl von anderen Salzen zugefiigt. Je nach der gewihlten
Zusammensetzung unterscheiden sich die physikalischen und chemischen Eigenschaften
erheblich. Man kann aber nach dem Gehalt an Si0,, Al,0,, B,0; und P,0; (als Losungs-
mittel) gewisse Klassen unterscheiden, bei denen zwischen den Gewichtsmengen der ein-
zelnen Bestandteile und den physikalisch-chemischen Eigenschaften einfache Beziehungen
bestehen (Tabelle 71).

Fiir vakuumtechnische Zwecke verwendet man fast ausschlieflich Silikate
(,,Weichglaser), Alumosilikate (,,mittelharte Gliser’), Borosilikate (,,Hart-
gliser) und Alumoborosilikate (Spezialgliser, z. B. alkalifestes Glas).
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Bei der Wahl der Zusammen- Tabelle71l. Klasseneinteilung fiir technische

setzung spielt vor allem die sog. Gliser*.

Entglasung eine Rolle, d. h. die Klasse Bezeichnung Charakt.Bestandteile
Neigung des Glases, innerhalb

eines bestimmten Temperaturbe- | Silikate | Si0,
reichs mehr oder minder schnell II . . Alumosilikate SSiOZ, Al,0,

: : : IIr . . Borosilikate i0,, B,O
a‘us dem gla,SIg.en in den kristal- IV . . | Alumoborosilikate | SiO,, 1‘52203,2 A31203
linen Zustand iiberzugehen!. Im vy _ | Borate .0,
Vergleich zu den tiberhaupt mog- %{I . Ai)l;lmobﬁ)rémte | 1320%; (1)&1203
: s . osphate
lichen Kombinationen von Glas-  vrp ° | Ajumo phosphate ‘ P205,2 Aﬁ203

bildnern ist die Zahl derjenigen Zu-
sammensetzungen, die ein gutes * Bei dieser Einteilung sind Gehalte von
(d. h. auch bei langsamem Durch-  weniger als 4% SiO,, 3% Al;O; und 2% B,0,
schreiten des Entglasungsbereiches nicht bericksichtigt.

schwer kristallisierendes) Glas

geben, gering. In zweiter Linie ist fir die Zusammensetzung die bei der
Verarbeitung wichtige Abhéngigkeit der Viskositdt von der Temperatur
und die chemische Widerstandsfihigkeit des Glases mafigebend. Auch andere
Eigenschaften, wie spezifisches Gewicht, spezifische Warme, Wérmeleitvermogen
und Ausdehnungskoeffizient, sind bekannte Funktionen der Art und Menge der
Einzelbestandteile.

Die meisten Zusammensetzungen technischer Glaser sind empirisch gefunden;
sie werden hédufig nicht bekannt gegeben und schwanken auflerdem bei kleineren
Herstellerfirmen trotz gleicher Bezeichnung oft betrachtlich. Erst die maschinelle
Herstellung von Glithlampen und Rundfunkréhren veranlafite (neben der Ein-
haltung enger MafBtoleranzen) eine groBle Genauigkeit in der Einhaltung der
Zusammensetzung. Tabelle 72, S. 160 enthalt die Zusammensetzung einer
Reihe vakuumtechnisch wichtiger handelsiiblicher Gliser.

Zihigkeit, Entglasung, Transformationspunkt (Abb. 167). Kihlt man eine
Glasschmelze ab, so steigt die Zahigkeit an und das Glas geht iiber die sog.
Schmelz- oder Aggregationstemperatur von dem fliissigen in den zdhviskosen
(n zwischen 10% und 10'® Poise) 2 Zustand iiber. Es durchschreitet dabei (etwa
zwischen # = 10° und 10® Poise) * ein Temperaturgebiet, bei dem einerseits
keine Auflosung von gebildeten Kristallkeimen (wie in der Schmelze) mehr statt-
findet, andererseits die Viskositit noch nicht grof genug ist, um ein Kristallwachs-
tum génzlich zu verhindern. Dieses Gebiet, der sog. Entglasungsbereich, muf3
also je nach der Glassorte mehr oder minder rasch durchschritten werden, damit
nicht das Entstehen von Kristallen zu einem spéteren Springen des Glaskorpers
filhrt. Tabelle 73, 8. 161 gibt den Entglasungsbereich fiir einige Jenaer Gléser.

Zwischen n = 10% und 10" Poise ist die Zihigkeit noch klein genug, um
Spannungen im Glasgefiige nicht aufkommen zu lassen; bei 5 — 103 Poise, dem
sog. Transformationspunkt, tritt dann der feste, sprode Zustand ein, der nur noch
eine dullerst geringe Verschiebungsmdoglichkeit der Glasteilchen gegeneinander

1 So wirkt z. B. stark entglasungsverzdgernd der Al,O;-Gehalt der Thiiringer Apparate-
glaser, der urspriinglich durch die Zusammensetzung des dort vorhandenen Quarzsandes
bedingt war.

21 Poise=1cem1gsec = 1 dyn sec cm™ ist die Einheit der dynamischen Zahigkeit
im C.G.S.-System (z. B. ist fiir Pech bei 0°C: n = 1019, bei 100°C: 5 = 102 Poise).

3 Schwankt etwas mit der Glassorte.
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Tabelle 72. Zusammensetzung

Handelsname Glasart Si0; , B.O;
\

1 | Normal-Natronkalkglas . . . . . . . . Kalknatronsilikat 75,5

2 | Normal-Kalikalkglas . . . . . . . . . Kalkkalisilikat 70,8

3 | Normal-Kalibleiglas . . . . . . . . . Kalibleisilikat 53,4

4 . Softglas G 1 (Corning) . . . . . . . Bleisilikat 63,1 ’

5 | Moosbrunner-Glas . . . . . . . . . . | Kalkmagnesiasilikat | 70,5 | \

6 | Thiiringisches Apparateglas . . . . . . Alumosilikat I 68,5

7 | Gundelach-Glas (Osramglas V 584) .. Alumosilikat 65,22 1,67 |

8 | Opalglas (vgl Spite 3) . . . . Fluorkalkzinksilikat | 68,4 /:

9 | Clear sealing-Glas G 705 A3 (C ornin g) Borosilikat | 67 22 |
10 | Pyrexglas (Corning). . . Borosilikat . 80,75 12,0 |
11 J 1611L.Thermometerglas (Schot t) R Borosilikat | 66,68 | 0,91 ‘J
12 | Duranglas (Schott) . . Borosilikat 76,1 | 16,0 |
13 ‘ Thermometerglas G 80 (C ornin g) . Alumoborosilikat 72,4 10,2
14 J 59IIL-Glas (Schott) . . . - Alumoborosilikat 72,86 10,43
15 | Geriteglas 20 (Scho t t)y ... Alumoborosilikat 75,3 7,6

Supremaxgla s (Schott) . . . . . .. Alumoborosilikat 56,4 | 8,87 ‘\
Alkalifreies Jenaer Geriteglas (S chott) Alumoborosilikat 65,3 15,0 |

18 | Nonexglas G702 P (Corning) . . . . Bleiborosilikat | 73 16,5 |

* Uber Zusammensetzungen weiterer technischer Gliser vgl. Spate 3.

zulaBt. Fiir die Verarbeitung des Glases ist die Kenntnis der zugehoérigen
Transformationstemperatur (Tr.T.)! von besonderer Wichtigkeit, da sie
die untere Grenze des fiir alle Tempe-

(cmw/:%?f};/;e,}‘ﬂy raturvorginge entscheidenden Ent-
07 .
spannungsbereiches darstellt 2. Im
o ~._ kalten Glas_vorhandene Spannungen
7/ "?—--f——f—-—xj\r‘ansformaﬁonstemperaiur ! Vgl. Tab. 74. Statt der Transfor-
o ' | mationstemperatur wird in der &lteren
soréder | . _ Literatur und von vielen Fabrikanten eine
<£Smﬁ< iskoser Zust —=t<Flissiger Zustand=>  gog  Erweichungstemperaturzur Charak-
ik —3 terisierung eines Glases angegeben. Aus
S | %&;unshgs?e Verarbeitungs - dem Verlauf der Zahigkeitskurve folgt, daB
S0f ] < \temperatur vor dém Gebldse eine solche Definition ohne Angabe der zu-
§ - gehorigen Zahigkeit vollig unbestimmt sein
1
]

Jaqsﬁ

muB; daher schwanken derartige Angaben
bei ein und demselben Glas vielfach um
i mehr als 100° C. Will man Angaben iiber

3
>

A : den Viskositéts-Temperatur-Verlauf eines
[nfspannun_qy- E£nfglasg> i Glases machen, ohne die ganze Funktion

0 ”9’9w> Schmelztemperatur wiederzugeben, so ist neben der Tr.T. die
}‘ Angabe derjenigen Temperatur zweck-

i ! miBig, bei der die fiir die Verarbeitung in

0 - : der Geblaseflamme giinstigste Viskositit

Temperatur —> (n = 10*°) vorliegt. Beim Fehlen einer

Abb. 167. Schematisches Zahigkeitsdiagramm von Glas.  gojchen Angabe kann als Richtlinie gelten,

daB bei weichen (langen) Glisern die

giinstigste Verarbeitungstemperatur etwa 200° C, bei kurzen (harten) Glasern etwa 100° C
iber der Tr.T. liegt.

2 Vgl. jedoch Spéte 4, der auch unterhalb der Tr.T. Verbeulungen von evakuierten
Kolben beobachtete, sodaB die Annahme nicht richtig ist, daB} beim Entgasungsprozefl
das Glas stets bis zur Tr.T. erhitzt werden kann. Mafigebend ist vielmehr der Viskositats-
verlauf auch unterhalb der Tr.T. und die Dimension der Glaskolben.
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handelsiiblicher Glaser *.

PbO AlLO; 7Zno BaO CaO Na.O K.0 MgO Mn,Os;
11,6 | 12,9 1
10,9 18,3 2
32,7 13,8 3
20,2 | 0,28 094 | 76 5,5 0,88 4
2,5 55 | 16,6 1,0 3,9 5
3,2 RN 142 | 63 6
| 5,22 480 7,71 | 11,86 | 3,28 (Fe,0,) 0,24 | 7
| (Fy) 6,81 3,9 9,8 5,4 6.8 L8 8
2 i 6,5 9
\ 2,2 L 03 41 | 01 (Fo,04) 0,25 |10
| 3,84 | 624 L 7,18 | 14,8 " 0,17 | (Mn,0,) 0,28 |11
1,75 ‘ 0,2 5,4 0,6 12
1,8 5,1 9,8 : 13
6,24 0,35 | 982 | 01 | 020 14
62 3,5 11 | 57 | 08 | ‘ 15
\ \ 20,13 | ‘ |48 0,63 | 0,64 | 8,65 | (Fey0;) 0,17 |16
3,5 4,2 12,0 — 17
e 5 18

(optisch leicht durch Doppelbrechung feststellbar) verschwinden um so schneller,
je hoher die zur Entspannung angewendete Temperatur iiber der Tr.T. liegt;
unterhalb der Tr.T. ist dagegen
eine Entspannung in den prak-
tisch zur Verfiigung stehenden

Tabelle 73. Entglasungstemperaturen (6 h)
einiger Schottgliser (Thiene I).

Zeiten nicht moglich. Die ex- Glassort tﬁ;ﬁgiﬁﬁ%b)
. . assorte
perimentelle Ermittlung der '
. . untere ‘ obere
Tr.T. wird dadurch erleichtert, \
dall -bei derselben Zihigkeit Mo-Einschmelzglas (1447111) 650 ¢ 1300
8 Th £ Ig ( 1611I) 700 | 900
— 1013 a ermometerglas . .
07 ) Warmeausdehnung Thermometerglas . (  5911I) . 750 1300
und elektrischer Widerstand Duranglas . . . . (29561IT) 700 1100
ebenfalls einen unstetigen Ver- Supremaxglas . . (2950111) . 900 > 1250
; Verbrennungsglas (100311T) | 700 1250
lauf zeigen (vgl. E. Berger 1,  pohio Cnane™ . (2877110) . | 600 1300

ferner Abb. 358 und 173)1. In
der amerikanischen Literatur findet man an Stelle der Transformations-
temperatur hiufig den ,,Strain point®. Hierunter wird diejenige Tempe-
ratur verstanden, bei der kiinstlich mit Spannungen versehenes Glas innerhalb
15 Stunden entspannt wird. Als weiterer charakteristischer Wert wird der
»Annealing point -angegeben, d. h. die Temperatur, bei der die Ent-
spannung innerhalb 15 Minuten vor sich geht2.

Aus dem Gesamtverlauf der Temperatur-Zahigkeit-Kurve eines Glases
(Beispiele in Abb. 168) lassen sich unmittelbar die wichtigsten Verarbeitungs-
temperaturen entnehmen und auch Schliisse auf die Art der Verarbeitung selbst

1 Uber Ermittlung des Tr.T. durch Festigkeitsmessungen an GlasgefaBen bei Uber-
druck vgl. Wartenberg 1.

2 Diese Art der Kennzeichnung durch zwei den praktisch vorkommenden Ent-
spannungsbereich begrenzenden Temperaturen bietet gewisse Vorteile fiir die Festlegung
der Dauer und Héhe von Temperprozessen (vgl. S. 184).

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 11
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ziehen. Unterbalb 5 = 102 tritt die Befreiung des Glases von den beim Schmelz-
prozel3 auftretenden Gasblischen (CO,, H,O usw.), die sog. Lauterung, ein. Das
Schépfen und GieBen findet

P
7:;/5; bei etwa # = 102, das Auf-
wickeln auf die Glasmacher-

" pleife zwischen 1025 und 102
und das Blasen in der Hiitte

e \ N zwischen 103 und 107 statt;
die Formung der Rohglas-

N4 Kolben und -Réhren in der
$ Y Y Gebldseflamme erfolgt da-
g} 8 ) . bei e Zihickei
Swflo— L _ gegen bel einer Zahigkeit
N ) Magnesiaglas 105 bis 1010 timal
Bleiglas Resistagias von 10° bis , optima

0° bei 1 = 1088, Je nachdem
\\ sich bei verschieden zusam-

0% %a,\*- . mengesetzten Glasern der
" Bereich des viskosen Zu-

0 S s g g e Standes iiber kleine oder
Temperatur grole Temperaturbereiche

Abb. 168. Zahigkeitskurven einiger gebriiuchlicher Gliser (Thomas I). erstreckt, SpI‘iCht man von

»kurzen oder ,langen®
Glasern. Liegt der Viskosititsbereich im ganzen beil niedrigen Temperaturen,
so nennt man ein solches Glas weich (,,mild“), liegt er bei hohen Tempera-
turen, so heifit das Glas hart (,,streng®).

b) Spezielle physikalische und chemische Eigenschaften.
(Vgl. auch Eckert 1.)

Einen allgemeinen Uberblick iiber die Eigenschaften von Glas gibt
Tabelle 70; in Tabelle 74 sind dagegen die bei der Verarbeitung und Ver-
wendung in der Vakuumtechnik interessierenden speziellen Daten fiir die
wichtigsten handelsiiblichen Glassorten! zusammengestellt. Dabei ist bei den
amerikanischen Corning-Glisern statt der Transformationstemperatur der
Strain point (SP) und bei der ,,Erweichungstemperatur der sog. Annealing
point (AP) angegeben (vgl. S.161).

Mechanische Eigenschaften. Die Gliser verhalten sich bei mechanischer
Beanspruchung nicht wie Metalle, die erst dem Zug bzw. Druck elastisch

! In der Praxis hat sich vielfach der Sammelbegriff ,,Thiiringer Glas‘* eingebiirgert,
worunter im allgemeinen mittelharte Alumosilikatglaser (vgl. 8. 159, FuBinote 1) mit Aus-
dehnungskoeffizienten zwischen 84 und 92 - 10—7 und relativ flachen Zahigkeits-Temperatur-
Kurven (,lange* Glaser) verstanden werden, die sich besonders gut fiir die Herstellung
von Glasapparaturen von Hand eignen. Typische Vertreter solcher Gliser sind: Fischer
Prima-Glas, Gundelach-Apparate-Glas, Moosbrunner-Apparate-Glas, Osram-Apparate-
Glas 584d.

Unter dem Sammelnamen ,,Bleiglas® werden PbO-haltige Silikatgliser zusammen-
gefaBt, die meist relativ niedrige Transformationstemperatur und relativ kleines elektr.
Leitvermégen (auch bei erhéhter Temperatur) besitzen. Sie lassen sich auBerdem gut mit
den iiblichen Normalglisern verschmelzen und eignen sich daher besonders fiir Quetsch-
fiife in Niederspannungsréhren. Typische Bleigliser sind: Gundelach-Platin-Glas, Qsram-
M-Glas, Osram-Platin-Glas, Schott-Platin-Glas und Sendlinger-Platin-Glas. "
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Tabelle 74. Eigenschaften vakuumtechnisch wichtiger Glaser.
(Hersteller: C Corning, ¥ Fischer, G Gundelach, IG I.G. Farbenindustrie, M Moosbrunner
Glasfabr., O Osram, P Putzler, S Sophienhiitte, Sch Schott, SOG Sendlinger optische

Glaswerke).
Erwei- |
Transf. ko4 o
. . Temp.bzw. chungs- . Ausdgs.-l%oeff./
Lie- B ~h < T bzw. | Ty 10 25—75°C,
fel'lffnt i d Ieszgé;» %ucléﬁ) poshtilﬁlsnp) Aerilrigalizn‘é ;;(ljm e(ntspannt) Bemerkungen
| o poinyC(AP); «-107
\
1. Normalgliser (a: 84—100 - 10-7).
c | Soft-Glas G 1 | 389 (SP) | 425 (AP) | | 92 | Vgl. Tab. 72;
| | | l |(25—3250C)| fir QuetschfiiBe
F Platin-Glas 530 } A= 600 89—93 Entspannungs-
temperatur
5500 C
F Prima-Glas 530 72600 | } 89 Entspannungs-
(d=2,45) ’ temperatur
j 570°C (fiir La-
‘ borgerite)
F X-Glas 480—510 | A= 580 95—100 | Entspannungs-
| temperatur
500—530°C (fiir
) Rontgenkolben)
G Platin-Glas ‘ 87— 90 | Fiir QuetschfiiBe
G Apparate-Glas 515 '550—700 (220) 84 Fiir Réhren, Kol-
ben u. Pump-
l apparaturen
M Apparate-Glas A2 595 92 ! Ahnlich Osram-
| Magnesia-Glas
0 M-Glas, 31% PbO 418 ~ 500 | 328 86 Fiir Pumprohre
(d = 3,12) u. Tellerrohre
(6] Platin-Glas V 301b 445 | 366 | 89 | Fiir Quetschfiiie
0 Magnesia-Glas 495 ~A=595 | 156 92 Fiir Gliihlampen-
| (d = 2,51) ! kolben
O | T-Glas (d =2,54) | 493 281 101 Fiir Rohren u.
\ Stibe
O | Apparate-Glas V 584d| 515 ‘ 273 | 85 Ahnlich Gunde-
(d = 2,58) | l lach-Apparate-
‘ ( \ Glas
S Nr. 171 | | ~2575 | | 91 |
S Nr.3 | | ~~575 | | 87 i
Sch | Platin-Glas 397111 | 488 |600—700 | |  87—90 | Bleisilikat
SOG | Platin-Glas | | \ \ 89 | Bleisilikat
2. Harte Glaser (a:33—55-1077).
" 46
C ‘ Clear sealing G705 A3 l 461 (SP) ( 496 (AP) ! 1(25—32500) ‘ Vgl. Tab. 72
| | 36
C | Nonex G702 7P ' 486 (SP) | 521 (AP) ‘ (25—325°C) | Vgl. Tab. 72
‘ i 33
C Pyrex ’ 517 (SP) ‘ 561 (AP) i 183 |(25—325°C) | Vgl. Tab. 72
(0] Natriumfestes Glas 508 | ~ 55 Fiir Leuchtrshren
V 612¢ I
0 Alumoborosilikatglas | 570 1215 | 51 ’Fﬁr Roéntgen-
424d l réhren

* Vgl. Fuinote folgende Seite.

11*
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Tabelle 74. (Fortsetzung.)
‘ Erwei- i
Transt. »
hungs-* Ausdgs.-Kocff.
Lie- Bezeichnung Teﬁga?lw :T(en‘:[x)l%)‘iw e 113(555875 %(: Bemerkungen
ferant (d: spez. Gew.) oint (SP) Annealing | ¢ entspannt)
pe oY) " pomntC(AP) ‘ a-107
\
0 | Wickel-Glas V 195¢ | 528—540 \ A2570 | 194 } 51 | Vgl. Tab. 118
(0] Resisto-Glas 504 b ~ 550 ‘ 290 \ 49 Fir Rohren u.
Stabe
O |Molybdan-GlasV637h| ~=550 ~ 585 | 300 47—48 Fir Rohren u.
Kolben
O Wickel-Glas V 756 A= 458  |R-500(AP)| [48(20 400°C)| Vgl. Tab. 118
O | Wolfram-Glas V 6191 540 | ~~750 | 263 | 40 | Desgl.
O | Wolfram-Glas V 362a 520 | 314 39 | Fiir hochbelastete
| \ Lampen u. Fufi-
i i rohre
P Resisto-Glas | \ 54 |
Sch \ Gleichrichter-Glas 605—700 ’ 49 Fir Hg-Gleich-
! richter
Sch | Molybdéan-Einschmelz-| 528 | 600—700 49—>51 Vgl. Tab. 118
Glas (1447111)
Sch | Wolfram-Einschmelz- 660—730 | 41
Glas (1646111) |
Sch | Alkalifreies Glas 665 | 37
Sch | Duran (2956111) 540 ~= 800 220 34 \
Sch | Supremax (2950111) 720 800—900 33 !
SOG | Wolfram-Einschmelz- 39 Fiir W-Stab-Ein-
Glas schmelzungen

3. Glaser fiir Spezialzwecke.

C Thermometer-Glas | 530 (SP) | 566 (AP) ‘ 62 Fiir Thermometer,
G 80 \ (25—325°C) | vgl. Tab. 72
F Gege-Eff-Glas 430 505 82—85 Entspannungs-
temp. 450°C,
i(fitr Thermometer)
F Chemisches Spezial- ‘ 540 610 ‘ 66—72 Entspannungs-
Glas 357 temp. A~ 560° C;
L hydr. Klasse
(vgl. Tab. 78)
F | Lumophor-Glas | A2470 | 89 [Vgl.S.213u.8.240
IG Phosphatglas A= 560 88 ‘ Fiir Therapielam-
| penkolben (vgl.
Tab. 77); sehr
| ,.kurzes“ Glas
(0] ’ V 633 ‘ 141! ‘ >95 Hohe el. Leit-
| fahigkeit
(U Opal-Glas | 490 | 230 92 Fluorkalkzinksili-
I kat, fiir Lampen-
‘ ‘ ‘ I kolben
0O | UV.-Glas V 594 l 89 Fiir Therapielam-
! ‘ penkolben
(O U.V.-Glas V 6191 | 540 | | 263 | 40 Desgl.
0 Borosilikat-Glas 671 500! Sehr geringe el.
Leitfahigkeit
Sch | Minos-Glas (1650111) 530— 610[ [ 82 ! Fir Konden-
| [ satoren

* T, 100 ist diejenige Temperatur eines Glases, bei welcher der spez. elektr. Wider-
stand den Wert 100 (Megohm - em) besitzt, vgl. S. 169.
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Tabelle 74. (Fortsetzung.)
Transf. s, Jrwei- \
s Jezei Temp.bzw.! ghungbs-w T. A“ngs
fg;‘tfxent (J,:eggég}.md;nwg') S.t?'lsnp ’frlxlrllgah/ng u‘ b“ ! entspann l Bemerkungen
pouﬁé ) point (AP)
0 C l‘
Sch Thermometer-Glas | 400—410 | 610—700 ‘ (160) | 79 ‘ Vgl. Tab. 72; fiir
(1611I) \ {  Thermometer
Sch Verbrennungs-Glas 735—835 57 | Fiir Gasreinigung,
(Arsenfrei 1006111) ~ i vgl. Abb. 261,
| | S 950
Sch \ Thermometer-Glas 1 430—440 I 650—730 ‘ } 55 Vgl. Tab. 72; fiir
(5911T) i Thermometer
Sch \ Thermometer-Glas \ i l Fiir Thermometer
(2954111) i
Sch | Uviol-Glas (1016T1I) l 585—670 \ 55 Fiir Therapie-
[ } lampenkolben ;
| \ Tab. 118
Sch Gerite-Glas 20 570 650—765 | 48 Vgl. Tab. 72; fir
(287711I) ; chem. Gerite
SOG | Lithium-Glas 425 ( ?)} ‘ 114 Fiir Lindemann-
: ‘ (0—350°C) fenster
SOG | Palladium-Glas ’ | 110 FiirPd-Rohrchen-
1 \ } Einschmelzungen
Lie- . Ausdehnungs- Transforrationstemp. T 100
forant Bezeichnung koeffizient (Tr.T.)bzw. Erweichungs- .
o- 107 temp. (E.T.)°C C
4. Zwischengliser (Verbundglaser).
0 Z 78 78 Tr.T.~A530 205
(0] Z 70 70 5 530 188
0 Z 63 63 » D530 183
0 Z 54 54 » B30 225
S 171 91 E.T. 570
S 3 87 »s 570
S 9 78 » 580
S 20 73 » 590
S 17 56 ’ 610
S SI-Neutral 51 v 615
Sch | VB 25 (1635111) 114 " 540-—600
Sch VB 26 (163611I) 108 ’ 560—620
Sch VB 24 (1634111) 99 » 585—640
Sch VB 23 (163311I) 98 ’ 585—640
Sch VB 22 (1632111) 92 ’ 590—650
Sch VB 21 (163111I) 87 » 595-—660
Sch VB 20 (163011T) 85 ’ 610—665
Sch VB 19 (162911I) 81 ’ 610—665
Sch VB 18 (162711I) 79 » 610—675
Sch VB 17 (162611I) 77 ' 620—680
Sch VB lb (1625111) 75 ’ 620—680
Sch VB 15 (1621111) 70 » 620—695
Sch VB 13 (162411I) 63 ’ 630—700
Sch VB 11 (1622111) 59 ” 620—695
Sch VB 10 (162011I) 55 » 620—700
Sch VB 9 (1638L1I) 54 ’ 620—700
Sch VB 8 (1639111) 48 » 630-—710
Sch VB 7 (164011I) 47 " 630—705
Sch VB 6 (164111I) 38 » 645—710
Sch VB'5 (164211I) 34 " 650—715
Sch VB 4 29
Sch VB 3 25
Sch VB 2 18
Sch VB 1 13
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folgen, dann flieBen und schlieBlich reilen, sondern bei ihnen fillt der FlieB3-
vorgang ganz fort. Dementsprechend hilt Glas langsame und nicht zu starke
mechanische Beanspruchungen infolge seines hohen Elastizitdtsmoduls weit-
gehend aus !, zerbricht aber leicht bei plotzlicher StoBbeanspruchung, besonders
dann, wenn bereits durch Entglasung Kristalleinschliisse 2 vorhanden sind
oder Wirmespannungen vorliegen. Ein relatives Mafl fir die Festigkeit der
verschiedenen Gliser gegen StoBbeanspruchung wird erhalten, wenn man eine

nach Art eines Pendels

aufgehingte Elfenbeinkugel

S | gegenrunde Kolben schlagen

ﬂé‘}m ) liBt und den Winkel mift,

/ \ den das Pendel zur Zertriim-

merung durchlaufen mufB

Abb. 169. Vakuumschalter mit Glasfederkorper; vgl. R. Bosch 1 (Vgl' Gehlhoff 2) Da die

e (Hersteller : Siemens-Rtihremgerl’{). o StoBfestigkeit sehr stark

von der Glasdicke abhingt,

muBl diese nach der Zertriimmerung an der StoBstelle sorgfaltig bestimmt
werden.

Wichtig fiir Verarbeitung und Gebrauch ist ferner die Festigkeit eines Glases
bei schroffem Abkiihlen, die sog. thermische Widerstandsfiahigkeit. Sie
ist eine Funktion von Zugfestigkeit z, Elastizititsmodul e, Ausdehnungskoeffi-
zient o, Warmeleitfihigkeit k, spez. Gewicht s und spez. Wirme ¢. Man
definiert (nach Zschimmer7) einen thermischen Widerstandskoeffizienten® W,
welcher der Temperaturdifferenz, bei deren Uberschreiten ein Glasformstiick
springt, proportional

T—Ty=A-W, wobei W= * V"
ea | sc

ist. (4 hingt von Form und Abmessungen des Glasstiickes ab.)

- In der Praxis mit man héufig die thermische Widerstandsfihigkeit durch
Bestimmung der Temperaturdifferenz, die eine 2 cm dicke Kugel aus dem betreffen-
den Glas beim Abschrecken in
Wasser von 20° C ohne Springen
aushilt. In Tabelle 75 sind einige

n

Tabelle 75. Thermische Widerstandsfahig-
keit (2-cm-Kugel).

Glassorte maX'AbeIgecktemp' derart gewonnene Werte ein-
getragen. Sie hdngen weitgehend

Geriteglas (Gundelach) . . . 223 von der Zusammensetzung des
Apparateglas V584 d (Osram) 225 Glases ab; so wird z. B. durch
T-Glas (Osram) . . . . . . 160 Borsduregehalt die thermische
Gewdhnliches Hohlglas . . . 143 Widerstandsfahigkeit eines Gla-

ses erheblich vergroBert. Die
thermische Widerstandsfihigkeit wird wie alle Festigkeitswerte stark durch
vorhandene innere Spannungen beeinfluBt, die durch die thermische Vor-

! Man benutzt diese Eigenschaft bei langen Vakuumrohrleitungen (Kundtsche Glas-
feder, vgl. Abb. 321) oder bei kurzen gewellten Rohren (Federkorper, vgl. Abb. 169).

? Bei Opalglaskolben, die durch absichtlich ausgeschiedene Fluoride getriibt werden,
hangt infolgedessen die Schlagfestigkeit und thermische Widerstandsfahigkeit stark von der
(durch Temperaturbehandlung bedingten) GréBe und Art der Triibungsteilchen ab.

3 Vgl. Tabelle 70.
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behandlung (schlechte Kiihlung, Entglasung) oder durch Differenzen im
Ausdehnungskoeffizienten mit zusammengeschmolzenen Fremdglisern oder
Metalleinschmelzungen verursacht sein konnen.

Wirmeausdehnungskoeffizient. Er spielt bei der Réhrenherstellung eine
wichtige Rolle, da von ihm die Herstellung vakuumdichter Verbindungen
eines Glases mit Metallen und mit anderen Glisern abhingt. Fiir Glasver-
schmelzungen darf die Differenz der Ausdehnungskoeffizienten 10% nicht iiber-
schreiten !; zur Verbindung von Gliasern mit gréferen Ausdehnungsdifferenzen
sind ein oder mehrere Zwischenglidser mit dazwischenliegenden Ausdehnungs-
koeffizienten notwendig (vgl. Tabelle 74, Absatz 4).

Uber Glasmetallverbindungen vgl. Abschnitt 25b,
S. 322.

Bei entspannten Glasern steigt die Ausdehnungs-
kurve meist um wenig mehr als linear 2 mit
der Temperatur bis zum Transformationspunkt, wo
ein steilerer Anstieg beginnt (vgl. Abb. 358, 8. 333),
der jedoch praktisch kaum interessiert, da sich in
diesem Gebiet wegen der schon geniigend kleinen
Zahigkeit Spannungen nicht ausbilden kénnen. Wich-
tig fiir die Verarbeitung, insbesondere das Ver-
schmelzen mit Metallen, ist also nur der mittlere
Temperaturkoeffizient zwischen Raumtemperatur
und Tr.T. Die Messung der Wirmeausdehnung
erfolgt am einfachsten mit dem Quarzdilatometer 3
(vgl. z. B. E. Braunl und Abb. 170). Fir viele
Gliser gilt die Regel, daB niedrige Ausdehnung einem
hohen Erweichungspunkt entspricht 4.

Thermische Nachwirkung der Ausdehnung. Wird
erhitztes Glas abgekiihlt, so verschwindet die durch — APb. 170- Quaridilatometer zur

: . Messung des Ausdehnungskoeffi-
die Wirme bewirkte Ausdehnung nicht sofort und zenten von Glas und von Ein-
nicht vollstindig, sondern es bleibt ein geringer Sd‘"“*“’“'i,t:g)ei’:ldflﬁ; Glas-Metall-

gen,
Rest zuriick, der sich erst allmahlich verliert. Bei (Hersteller: Goerz A.G.)
einem neu gefertigten Thermometer macht sich diese
thermische Nachwirkung durch eine allmihliche Wanderung des Eispunktes be-
merkbar, die erst nach Jahren abklingt. Durch kiinstliches Altern (lingeres Er-
hitzen und langsames Abkiihlen) 148t sich diese ,,sédkulare Depression® so stark

1 Auch Harte und Diffusion der Glaser ineinander spielen dabei eine Rolle.

2 Die in der Literatur und in Prospekten angegebenen Werte des Wirmeausdehnungs-
koeffizienten sind in der Regel im Temperaturgebiet 25—75° C ermittelt (gebrauchliche
Bezeichnung: ,,u5‘). Fir die Beurteilung der Verschmelzbarkeit eines Glases mit einer
Einschmelzlegierung, deren Ausdehnungscharakteristik keine Gerade ist (vgl. z. B. S. 323),
ist es notwendig, den mittleren Ausdehnungskoeffizienten zwischen Zimmertemperatur
und Transformationstemperatur zu bestimmen. Da derartige Angaben jedoch vielfach
noch fehlen (vgl. Tabelle 74, S. 163), kann als ungefahre Richtlinie gelten, dall der Aus-
dehnungskoeffizient zwischen 25° C und der Tr.T. zwischen 3 und 10% grofer ist als der
zwischen 25 und 75° C gemessene Wert.

3 Wegen der schlechten Wirmeleitfahigkeit des Glases darf bei derartigen Messungen
der Temperaturanstieg nicht zu rasch erfolgen (etwa 4° C pro Minute; vgl. Klemm I).

4 In extremer Weise zeigt diese Eigenschaft das reine Quarzglas.
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verkleinern, daf} sie nicht mehr stért. Wird jedoch selbst ein so gealtertes Thermo-
meter beim Gebrauch erhitzt, so bleibt auch nach jeder solchen Erhitzung ein
Rest einer Ausdehnungsvergroflerung der Thermometerkapillare zuriick, der zwar
rascher abklingt als die sidkulare Depression, sich aber in einer jedesmaligen
,»Depression des Eispunktes bemerkbar macht. Die durch eine Erhitzung auf
100° C hervorgerufene Verschiebung des Eispunktes in Grad Celsius wird als ,,De-
pressionskonstante’* bezeichnet. Sie hingt stark von der Glaszusammensetzung,
insbesondere vom Alkaligehalt ab; am besten sind Gliser, die nur ein Alkali
enthalten. Man hat da-
her fir Thermometer Spe-
zialgldser mit besonders

Tabelle 76. Verwendungsbereich und Depressions-
konstante Jenaer Thermometerglaser (Fabrikate
Schott & Gen.).

- - "niedriger  Depressions-
Brauchbarkeits-; Depressions- .
Glasbezeichnung grenze konstante konstante entwwkelt(vgl.
o °C Tabelle 72 und 76).
16118 . . L L. 450 0,04 Wiirmeleitfihigkeit
%954:11I ~~~~~~~~~~ 232 8,8}5 (Russ 1). Die hochste
upremax . . . . . . . . : X P e per e .

(Thiiringisches Apparateglas) ‘ — (etwa 0,4) Wiirmeleitfahigkeit  be-

sitzt reines SiO, (0,003 32
cal/em sec Grad). Durch Zusitze glasbildender Oxyde wird die Leitfdhigkeit
eines Glases je nach Menge und Art der Zusitze geringer. Von den technischen
Glasern besitzen die hochsten Werte die Borgliser (bis 0,0030). Gut leitend sind
ferner die Magnesia-, Tonerde- und Eisenoxydgléser, geringer warmeleitend Zink-
und Kalkgliser. Schlecht leitend sind Baryt-

i und Bleiglaser (40—50% PbO-Gehalt: 0,0019
» cal/fem sec Grad). Die Wairmeleitfahigkeit
¢ 1,/ nimmt mit der Temperatur zu (vgl. Abb. 171).
L Die spezifische Wirme nimmt mit der
3 / 2 Temperatur stark zu (vgl. Abb. 172).
§’3 / Elektrische Leitfahigkeit, Elektrolyse
3

(Littleton I). Glas ist ein Leiter zweiter
Klasse; Triger des Stromes sind vor allem
die Alkali-Tonen!. Bei konstanter Tempe-
ratur gilt fiir kleine Feldstérken das Ohmsche
/ Gesetz. Fir hohere Feldstirken E gilt fir
die Leitfahigkeit »x die Beziehung:

% =xy-¢*tPE; . a, b: Konstanten.

Wairrm
Ny
N\

<27 =200 -100 g 70 %C

7emperatur

Abb. 171. Warmeleitfihigkeit von Glisern,
abhidngig von der Temperatur.
1 Quarzglas; 2 Borosilikatglas; 3 schweres
Bleisilikatglas.

Mit wachsender Temperatur 77 (° K) fallt
der elektrische Widerstand R (2 -¢cm) nach dem
Gesetz von Rasch und Hinrichsen:

4
IgR =7+ B,

wobei die Konstanten 4 und B von der Transformationstemperatur ab andere
Werte als vorher annehmen (vgl. Abb.173). Da die Konstante 4 von 0°C
bis zur Tr.T. fir alle Gliaser fast gleich ist, geniigt zur Charakterisierung des
elektrischen Leitvermogens eines (lases die Angabe der Temperatur, bei der

1 Daneben liegt wahrscheinlich noch eine Elektronenleitfahigkeit vor, die besonders
bei hohen Feldstirken in Erscheinung tritt.
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das elektrische Leitvermdgen auf einen bestimmten Betrag gestiegen ist. Aus
praktischen Griinden ! wird meist diejenige Temperatur (° C) angegeben, bei
der das Leitvermogen den Wert

100 - 107 (21 em1) bzw. der i

spezifische elektrische Widerstand ly ] -
den Wert 100 (Megohm :cm) hat 4 ~

(5T 100- Punkt<). § /
8§

In Abb. 173 sind neben einer im
ganzen Verlauf experimentell be-
stimmten Kurve die Temperatur- 7
Widerstandskurven einiger wichtiger
technischer Gliser, die sich mit Hilfe g 7 7 0T
thres T',,,,-Punktes aus dem Rasch- Temperatur
Hinrichsen- Gesetz konstruieren  APP-172 ‘S]gfl’dzza;’s&;;‘;;ilﬁa?énjﬁrﬂﬁ? abhiingig
lassen, eingetragen. Aullerdem sind
in Tabelle 74 die Werte des 7', ,,,-Punktes fiir die wichtigsten Gliaser angegeben.
Der 7', 14o- Punkt spielt eine groBeRolle bei der Eignungsbeurteilung von Glisern,
die fiir elektrische Entla-
dungsréhren, besonders fiir £om
QuetschfiiBe, Verwendung 7
finden sollen, da dort Zulei-
tungen mit Spannungsdiffe- 5%
renzen bis zumehreren 100V
meist dicht nebeneinander
eingeschmolzen sind und
Temperaturen bis zu meh-
reren 100 Grad vorkommen
konnen 2. Fir derartige
Zwecke eignen sich am

3
3

g || ]
NN\

spez. Widerstand
3
)

o T Punkt
N AN N \\5200

besten alkaliarme Gliser3, w’ \ N R

von den weichen Glisern : \50\8\

am besten Bleiglas, von den  4? \\ NN

harten Borosilikatgliser (vgl. \4'95 \

Abb. 178). o NI
1 Bei zu hoher Temperatur

wird der Transformationspunkt Z o 00 200 00 400 00 600 8001200

iiberschritten, bei zu niedriger . 7"’”3”"’?""" |

Temperatur wird die Messung & 3 2 7

der hohen Widerstinde un- 7-}-”—”

bequem. Abb. 173. Spez. elektrischer Widerstand von Glisern, abhiingig von

2 Durch Strahlung, Wirme-  der Temperatur. Die Kurve fiic Thiiringer Glas ist experimentell
]eitung der Elektrodenhalte- bestimmt (Gehlhoff 1); die Kurven der anderen Gliser sind auf

e Grund der bei 10° Ohm angegebenen 7' - Punkte eingetragen.
rungen und Joulesche Warme aee o0 €

in den Einschmelzdrahten. Bei
Glithlampen- QuetschfiiBen der Einheitsreihe betrigt z. B. die Betriebstemperatur 150 bis
200°C.

3 Wachsender Alkaligehalt (besonders Na,O) erhoht die Leitfahigkeit erheblich. Durch
Verringerung des Alkaligehaltes wiirde sich jedoch die Zahigkeit bzw. die Tr.T. zu sehr er-
hshen. Durch Zusatz von PbO ist es moglich, den Alkaligehalt niedrig zu halten, ohne die
Tr.T. heraufzusetzen.
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Ist die spezifische Leitfihigkeit oder die Temperatur unzuldssig hoch, so
tritt Glaselektrolyse ein, die in verschiedener Weise verkiirzend auf die
Lebensdauer einer Vakuumréhre wirken kann:

1. Es findet eine Zersetzung des Glases zwischen eingeschmolzenen Elek-
trodenmetallen statt. Werden diese nicht vom Glas aufgenommen, so wandern
die Alkali-Tonen nach der negativen Elektrode (jedoch z. B. bei Glithkathoden-
gleichrichtern wegen der hoheren negativen Sperrspannung zur Anodenzu-
leitung!). Dort findet eine Anreicherung an Alkali statt, wahrend an der

positivsten Zuleitung eine schlecht leitende
Si0,-Schicht entsteht. Der Ausdehnungs-
koeffizient wird also an verschiedenen Stellen
desselben Glasstiickes verschieden gro und
es treten FuBspriinge auf. Vielfach erkennt
man die elektrolytische Zersetzung des Glases
daran, daB es, besonders in der Nahe katho-
disch wirkender Durchfithrungen, braun
bis blau gefirbt wird (kolloidal verteilte
Alkalimetalle, vgl. R. Schwarz I); manch-
mal treten auch kleine, tropfenahnliche
Gebilde auf. Bei Verwendung von Elek-
troden, deren Material vom Glas aufge-
nommen wird, wird das Glas vielfach triibe.
Bei Cu-Manteldrahteinschmelzungen (Fink-
draht) wird bei Elektrolyse die positive
Zuleitung durch O,-Abscheidung schwarz,
wiahrend der negative Pol blank bleibt;
bei Platindrahteinschmelzungen bilden sich
Abb. 174. Verringerung der Leitfihigkeit der manchmal am positiven Pol kleine Blidschen
fube, et ir Vikwwnohc s, Die schlioBlichen Folgon dieser Zer-
und Abschlug durch Bernsteinstopfen (Blektro- ~ setzungsvorgénge sind Undichtwerden und
e el et s & oy Bolren- Springen des Glases zwischen den elektro-
lysierenden Elektroden.

2. Bei der elektrolytischen Zersetzung des Glases werden Gase (vorwiegend
H,) frei, die das Vakuum verschlechtern.

3. Bei hoher elektrischer Leitfihigkeit und hohen Temperaturen kann die
Stromleitung einen so groBen Betrag annehmen, dall ein Durchschlag und
damit Zertrimmerung des Glases erfolgt.

Die elektrische Zersetzung des Glases kann auch bei Wechselstrom auf-
treten, da meist der Stromdurchgang in einer Richtung iiberwiegt und daher
die Tonenwanderung bevorzugt in einer Richtung stattfindet. Uber die tech-
nische Ausnutzung der Glaselektrolyse zur Einfiihrung von Alkali in Photo-
zellen aus Alkaliglas vgl. Abschnitt 22, S.292.

Neben der Volumenleitfahigkeit ist bei niederen Temperaturen auch eine
Oberflichenleitfahigkeit vorhanden, die durch Adsorption einer Wasser-
haut hervorgerufen wird. Sie verschwindet bei héheren Temperaturen voll-
standig (vgl. Abb. 173, links oben), kann also innerhalb eines gut durch Tempe-
raturbehandlung entgasten Rohres keine Rolle spielen. Dagegen kann sie an
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der RohrenauBenseite bei empfindlichen MeBrohren sehr stérend wirken und
muBl in diesem Fall durch Trockenhaltung des Sockelraumes (z. B. mittels
P,0;) unterdriickt werden (vgl. z. B. Abb. 174). Bei Messungen des elektri-
schen Widerstandes von Glasern bei Zimmertemperatur ist die Oberflichen-
leitfahigkeit als Storerschei-
nung zu berticksichtigen !. mn

Dielektrische Verluste (vgl. \\ senthalotes Alkelglos

-~
>

Hlortensiirke

Kusunose I). Im Hochfre- \

quenzfeld treten wie bei allen
Isolationsmaterialien auch bei N \

Glas Energieverluste auf, die

an dielektrisch stark bean- N \

spruchten Stellen einer Vaku- Gurositikalylas N

umréhre leicht zu Erwdrmung alkaltreres HK&\

fithren (vgl. Abb. 233, S. 217).

Da die Verluste auBlerdem §§}\
etwa exponentiell mit der %% # 7% 7 7 7 5

Temperatur ansteigen, kommt Durehschlagsspannung

esansolchenStellen (Z B.Elek- Abb. 175. Durchschlagsspannung von Glisern, abhiingig von der
e Wandstarke (Retzow I).

S
>

trodenzuleitungen an Kurz-

wellenrohren) leicht zum Eindriicken der Glaswand durch den duBeren Luftdruck
(,,Ausbliser<). Die dielektrischen Verluste der Glaser steigen mit dem Alkali-
gehalt. Je hoher die elektrische Leitfahigkeit eines Glases ist, um so groBer

sind meist auch die dielektrischen Verluste (7',;4-Punkt beachten!); daher sind

b Kathade _ Antikathode
l @ ’ |- =

Glasschirmrobr | Anschmelzstelle

Metalischirmrobr,
gleichzerty Strahlenschutz

Abb. 176. Verhiitung der durch Elektronenaufprall auf die Glaswand bei Hochspannungsrohren (z. B. Rontgen-
rohren) entstehenden Aufladung. a Metallschirmrohr; b Glasschirmrohr (schematisch, nach Fabrikaten der
Sicmens-Reiniger-Werke ; vgl. auch 8, & H. 10).

Hartglaser (iibrigens auch wegen ihrer hohen Transformationstemperatur) fiir
Kurzwellenrohren vorzuziehen. An besonders stark exponierten Stellen (Halte-
stege, Isolationsbriicken zwischen hochfrequenzfithrenden Zuleitungen) sind
Bauteile aus Quarz, Glimmer oder verlustarmen keramischen Werkstoffen zu
verwenden (vgl. Abb. 211).

Elektrische Durchschlagstfestigkeit (vgl. Abb. 175 u. Tab. 87). Da Glas ein
relativ guter Isolator ist, konnen sich auf der Oberfliche der Glaskolben von

1 Uber die Messung der Leitfahigkeit von Glidsern bei Zimmertemperatur vgl. z. B.
Littleton 1. :
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Hochspannungshochvakuumrdhren, z. B. Réntgenrohren, Ladungen ausbilden,
die es in senkrechter Richtung zur Oberfliche auf Durchschlag stark bean-
spruchen. Besonders gefihrlich sind ausgedehntere Schlieren sowie Gasblasen in
der Kolbenwand, deren im Feld ionisierter Gasinhalt den Durchschlag erleich-
tert. Die Durchschlagsfestigkeit fillt mit steigender Temperatur. Konstruktive
Mafinahmen gegen elektrischen Durchschlag sind: Vergroflerung und Kiihlung
der Kolben, Anwendung von Borosilikatglidsern, nicht zu diinne Wandstirken
(vgl. Abb. 175), Abschirmung

Qurchléssighkert

790 -
% | < —~—\Jursgls(tmmdiA) | der GlasauBenwinde (Bei-
o N spiele in Abb.176).
" \\ AVAS Dielektrizititskonstante.
22 Q’ﬁvﬁ’/ﬁ/@"/’m’” ) Je nach Zusammensetzung
/ ! 3,75—16 [Quarzglas 3,75,
W J[— Pyrexglas 4,8, Natron-, Kalk-
60 \ 7 . und Magnesiaglaser 7,9—84;
w y \ %ﬂzo sy | stark bleihaltiges Silikatglas
2 / N o Jfmde)| (18% PhO) 161).
¢ 54 /7;/% Strahlendurchlissigkeit.
i ~ //azp},mzﬂ”ﬁ Weille eisenoxydfreie Gliser
< N [ — i) /7@%/“ absorbieren ! beiden fiir Vaku-
7 7 z K] ¢ 5 6 x 7 umgefille diiblichen Wand-
Wellenlinge 5 ; :
Abb. 177. Durchkissigkeit verschiedener Gliser im TUltrarot stérken im "SICtharen etwa
(Gehlhoff I). 10% . Auch fiir Warmestrahlen

ist Glas noch weitgehend
durchlassig?; die Durchlissigkeitsgrenze verschiedeper Gliser im Ultrarot zeigt
Abb.177. Da die Ultrarotabsorption bei normalen Glésern (z.B. Spiegelglas,
Abb. 177 oben) erst oberhalb 3 u beginnt, ist fiir ultrarotempfindliche Photo-
zellen gewohnliches Glas gut brauchbar 3.

Die Absorption ultravioletten Lichtes durch Glas ist je nach der Zu-
sammensetzung sehr verschieden (vgl. Tabelle 77). Eine starke Erhohung
der Absorption wird vor allem durch Eisen-, Titan- und Ceroxydzusitze be-
wirkt (Schutzgliser gegen UV-Licht). Andererseits erhoht groBler Gehalt an
Si0, und B,0,; die Ultraviolettdurchléssigkeit, wobei fiir biologisch wirksame
Lampen und Leuchtréhren besonders der Bereich zwischen 0,310 und 0,280
interessiert. Es gibt auch Gléser, die trotz groBer UV-Durchlissigkeit fast
undurchldssig fir sichtbares Licht sind (z. B. NiO-CoO-Glas fiir Analysen-
lampen). Uber Fenster aus UV-Glas vgl. Abb. 325b, S. 302.

1 Es handelt sich dabei nur zum geringen Teil um echte Absorption, sondern haupt-
sichlich um Reflexionsverluste an den beiden Glasoberflichen (etwa 4% Verlust pro
Reflexionsfliche).

2 Nach Zsigmondy betragt die Durchlissigkeit fiir Warmestrahlung fiir etwa 7 mm
dicke, sehr verschieden zusammengesetzte, jedoch eisenfreie Glaser etwa 60% (bei 1% Eisen-
oxydulgehalt dagegen nur 0,75%!).

3 Fiir evakuierte Thermoelemente (zur laboratoriumsmifBigen Messung kleiner Strah-
lungsintensititen) kann man bei 2 mm Fensterdicke und 10% zugelassener Strahlungs-
schwichung die Ultrarotgrenze durch folgende Fenstermaterialien noch weiter verschieben:
Quarz bis 4 p, FluBspat bis 9 u, Steinsalz bis 17 x4, Sylvin bis 21 u. Die beiden letzten
Materialien sind durch Trocknung gegen H,0 zu schiitzen.
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Tabelle 77. Ultraviolettdurchlissigkeit von Glasern (1 mm Dicke),
vgl. Loebe I, Ende 2.

Durchléssigkeits- Durchlassigkeit (°/o)
Glassorten grenze N im Bereich
(1) fiir 0,300 « 0,280—0,320 ¢t
Gewohnliches Glas . . . . . . . . . 0,305 wenige % —
Thiiringer Glas und Bleiglas . . . . ~= 0,300 desgl. —
Bleifreies Kolbenglas (Osram) . . 0,280 desgl. —
Vitaglas. . . . . . . . . .. . — 44 4442 *
UV-Glagser . . . . . . . ... .. 0,240—0,275 55—175 | 91—85 *
Corex-Phosphat-Glas (Cornlng) .. — 89 —
I. G. Phosphatglas . . . . . |bei 0,250 p: 34 % 66 Nach 1000 h 1/, des
Anfangswertes

Geschmolzener Quarz . . . . . . . 0,180—0,1200 92 98,198
Dunkel-UV-Glas . . . . . . e Durchlissig von 0,300—0,400
Blau-UV-Glas . . . . . . Durchlissig von 0,300—0,500 u

* Nach langerer Brenndauer der mit dem Glas hergestellten Lampen geht die Durch-
lassigkeit zuriick.

Neben den ,,Klarglisern haben in der Vakuumtechnik, besonders fiir Gliih-
lampen, auch die sog. Triibgliser ! Bedeutung (vgl. Weigel I, Hampton 7).

Abb. 178. Grenzstrahlrontgenrohre mit Lindemannfenster (Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke).
L Lindemannfenster; R Cu-Ring, mit dem Glas verschmolzen; G Gummikappe zum Schutz der Abschmelzstelle.

Sie enthalten Natrium- und Kalziumfluoride, die im Entglasungsbereich als
sehr kleine 2 lichtbrechende Teilchen zur Ausscheidung kommen. Farbige
Glaser werden durch geeignete Zusétze hergestellt (z. B. Kadmiumsulfid: gelb;
Chromoxyd: griin; Kobaltoxyd: blau), Lumophorgliser durch Zusatz von
Leuchtsubstanzen (vgl. S.213 und 239).

Fiir kurzwellige Réntgenstrahlung ist gewShnliches Glas im allgemeinen
geniigend durchlissig; fiir langwelligere verwendet man Lithium-Beryllium-
boratglas 3, das an technische Roéntgenréhren meist in Form eines kleinen

1 Nicht zu verwechseln mit mattierten Glisern (vgl. S. 188).

2 Durchmesser 1072 bis 102 mm.

3 Bestandteile: 2,5 (Gewichts-)% BeO, 83,5% Liy;B,0,, 14% By0;, samtlich kristall-
wasserfrei. Die Bestandteile werden im Pt-Tiegel zusammengeschmolzen. Das Glas 1a8t
sich mit Thiiringer Glas und Platineinschmelzglas verschmelzen. Es mul} gegen den Angriff

der Atmosphire durch einen besonderen Lackiiberzug, z. B. Herballack, geschiitzt werden
(vgl. auch Lindemann I).
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Fensters (,,Lindemannfenster®‘, vgl. Abb. 178) angeschmolzen wird. Schlecht
durchlissig fiir Rontgenstrahlen sind PbO-haltige Gliser (Bleigliser, vgl.
Abb. 179), die daher als Schutzmantelgliser fiir Réntgenrohren Verwendung
finden (vgl. auch S. 135). Bleiglas mit 40 bzw. 51 bzw. 65% PbO-Gehalt ist
aquivalent 12 bzw. 18 bzw. 23—30% Bleidicke und besitzt ein spez. Gewicht
von 3,35 bzw. 3,81 bzw. 4,566 (Ungelenk 4).

Gasdichtigkeit. Glas ist fiir alle Gase praktisch undurchlissig, ausgenommen

z fir He, das bei hohen Temperaturen durch Glas (noch
(,,éﬁ \ schneller durch Quarz!) diffundiert 1.

oy
N

Chemische Widerstandsfihigkeit. Die Widerstandsfihig-
keit gegen H,O sinkt im allgemeinen mit dem Alkaligehalt
\ und steigt mit dem Gehalt an Kieselsdure, teilweise auch

an Zinkoxyd, Tonerde und Borsdure. Gléser, die gleich-

7
§ 8
[T
|

Durchlissighert ¥ 1cm Gl
s
!

» zeitig viel Kieselsdure und Borsidure enthalten, sind jedoch
» | weniger widerstandsfahig gegen die Einwirkung von alkali-
N schen Fliissigkeiten. Wegen der gegenseitigen Beeinflus-

0 L . . .
2 3 w s s0Gw-% sung verschiedener Glaskomponenten sind Schliisse aus
Po0-Gehalf der Zusammensetzung eines Glases auf seine chemische

Abb.179.Réntgenstrahlen- R . . . . . R
durchlissigkeit von Blei-  Widerstandsfahigkeit nicht immer moglich. Ihre experi-

schutzglisern, abhingig  mentelle Ermittlung erfolgt in der Weise, daBl man Wasser
vom Pb-0-Gehalt i | € i X
(ungefihre Werte; eine bestimmte Zeit bei bestimmter Temperatur auf das
W-Anode, 100 kV=). Glas einwirken 148t und dann den Betrag des dabei in
Losung gegangenen Alkalis feststellt (,,Hydrolytische Klasseneinteilung®* nach

Mylius 2 vgl. Tabelle 78).
Tabelle 78. Hydrolytische Klasseneinteilung der Glaser.

Klasse | Bezeichnung ‘ Charakteristische Vertreter

I. . . | Wasserbestindige Gliser . ’ Schottglas 59111, Fischerglas 357

II . . | Resistente Glaser . . . . ’ Hartes Spiegelglas

IIT . . | Hirtere Apparateglaser . .  Schott 16III, Gundelacher Apparateglas
IV . . | Weichere Apparategliser . , Bleiglas

V. . . | Mangelhafte Glaser. . . . | PreBiglas, Christbaumglas

Im Vakuumrdohrenbau spielt diese Klassifizierung eine Rolle bei der Beurtei-
lung der Widerstandsfahigkeit eines Glaskolbens gegen die Atmosphére (z. B. bei
Leuchtréhren und Glithlampen) und der Lagerfahigkeit von Glisern?. FluBsiure
16st Glas auf (vgl. S. 188); gewdhnliche Sduren greifen dagegen meist weniger als
reines Wasser an. Stérker ist der Angriff durch Alkalien (Laugen, Alkalikar-
bonate), am stiarksten durch Alkali- und Erdalkalimetalle bei hohen Tempe-
raturen, insbesondere durch deren Dampfe 3, vor allem bei PbO-haltigem Glas.
Dieses darf daher fiir Alkali-Photozellen oder Natriumdampflampen nicht ver-
wendet werden. Fiir Natriumdampflampen sind besondere alkalifeste Glaser ent-
wickelt worden (z. B. Osram-Alumoborosilikatglas V 612e und Schottglas T 3872).

! Diffusion fiir Pyrexglas (1 mm Dicke) bei 600° C und 760 Tor Uberdruck:
5,2:107% cm3/h em?® (Gmelin 4).

2 Hiufig tritt bei der Verarbeitung lang gelagerter Glaser in der Geblaseflamme ein
Rauhwerden der Oberfliche auf. Diese Erscheinung ist nicht auf Entglasung zuriickzu-
fithren, sondern beruht wohl darauf, da durch den H,O-Dampf der Luft allmahlich Alkali
aus der Glasoberfliche herausgelost wird, soda beim Abkiihlen der verkleinerte Aus-
dehnungskoeffizient an der Oberfliche eine Faltung hervorruft (Gehlhoff 7).

3 Schwirzung heiflen Glases durch Ca- oder Ba-Getterdampfe!




Chem. Eigenschaften. Auswahl nach Verwendungszweck. 175

Auswahl der Gliser fiir verschiedene Anwendungszwecke (vgl. auch Spite I).

Gliihlampen, Rundfunkrohren. Kolben: Kalkmagnesiasilikat; Opal-
glaskolben: Fluorkalkzinksilikat; FuBle, Pumprohrchen, Vollglasstibe: Blei-
silikat mit 20—30% PbO.

GroBglihlampen, Projektionslampen. Bleiborosilikat, z. B. Wolfram-
hartglas.

Verstarkerrohren, kleine Senderdhren, gasgefiillte Glihkathoden-
gleichrichter. Kolben, Fiifle, Vollglasbriicken: mittelhartes Thiiringer Appa-
rateglas, z. B. Gundelachglas oder Osram 584 d (Tonerdekalksilikate).

Elektrometerrohren. Spezialglas mit hoher Isolierfahigkeit.

Rontgenrohren. Kolben: Fischer-X-Glas, Borosilikatgliser; Fenster:
Lindemannglas; Schutzglas: hochprozentige Bleigliser.

Hochspannungsgleichrichter und Hochspannungssenderdhren:
Borosilikatglaser (Wolframglas); fiir Rohren mit Cu-Einschmelzungen: Thiiringer
Apparateglas (z. B. Gundelachglas).

Hg-Dampf-Gleichrichter. Kolben: Thiiringer Apparateglas, auch fir
Einschmelzungen aus EMK oder Pt; Borosilikatgliser, z. B. Molybdénglas;
Einschmelzungen: Molybdén oder Kovar (Fernico).

Leuchtré6hren. Kolben, Rohren: Kalksilikate, Borosilikate, Lumophor-
gliaser (vgl. S.213 und 240).

UV-Lampen. Kolben: Eisen- und Titan-Oxyd-armes Glas, z. B. Kalkzink-
silikat-, Borosilikat-, Phosphat-Glas.

Natriumdampflampen. Natriumfeste Alumoborosilikatgliser (vgl. S. 253).

Photozellen. Alkaliarmes Thiiringer Apparate- oder Borosilikatglas (z. B.
Wolframglas).

Thermometer. Gliser mit geringer Depressionskonstante (vgl. Tabelle 76).

Pumpapparaturen, McLeod-Manometer, Glasdiffusionspumpen.
Thiiringer Apparategliser, z. B. Gundelachglas.

¢) Formung von Glas?®.

Rohglasformung (vgl. Dralle I, Spate 3). Aus der fliissigen Glasschmelze werden in
der Hiitte ,,Rohglas‘‘-Kolben, -Réhren und -Vollstibe hergestellt. In kleinen Werken erfolgt
die Herstellung durchweg handwerklich mittels Glasmacherpfeifen, in groBeren bei der
Fertigung von Normalrshren und -Kolben meist maschinell.

Beim maschinellen Formen von Réhren (bis 70 mm @) und Stiben (2—30 mm &)
tritt das Glas in geeigneter Viskositit ununterbrochen durch eine nach unten geneigte, sich
drehende Pfeife (Abb. 180) aus dem Maschinenofen aus (vgl. Abb. 181). Das Glasrohr,
das schon in einer Entfernung von 3—5 m von der Pfeife geniigend fest ist, wird
unter Zug langsam (10-—100 m/min) durch Kiihléfen und schlielich iiber eine 20—30 m
lange Bahn gefiihrt, an deren Ende es so weit abgekiihlt ist, daf3 laufend Stiicke geeigneter
Lange (1—3 m) abgeschnitten werden kénnen.

Die Herstellung grofier Mengen kleinerer Glaskolben (Gliihlampen, Verstirkerrohren)
erfolgt in karusseldhnlich umlaufenden Maschinen (Abb. 182), an denen sich eine Reihe
von Saugformen befinden, die selbsttéiitig Glas aus dem Schmelzofen entnehmen, in Formen
blasen und {reigeben (vgl. Abb. 183). XKleinere Stiickzahlen oder gréBere Kolben
(Gleichrichter, Fernsehréhren) werden mittels Pfeife von Hand in Holz- oder Metallformen
geblasen (vgl. Abb. 184).

! Uber spanabhebende Bearbeitung von Glas mittels Widiametall vgl. A. Fehse 1;
iiber Anfertigung von Schliffen mittels Karborundpulver auf der Drehbank vgl. Woy-
tacek I und 8. 321.
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Weiterverarbeitung. Sie erfolgt, soweit es sich nicht um die Herstellung gro-
Berer Stiickzahlen handelt, von Hand in der Gebldseflamme (vgl. H. Ebert 1,

Abb. 180. Querschnitt der Pfeifen einer Glasrohrziehmaschine.

a flir Rohre; b fiir Vollstdbe (Osram).

Woytacek I). Die Tempe-
ratur der Flamme richtet sich
nach der Glassorte. Fiir weiche
und mittelharte Gliaser werden
Druckluft - Gasbrenner  ver-
wendet, deren Temperatur
durch das Mischungsverhalt-
nis von Luft und Gas verin-
dert werden kann; fiir harte
Glaser benutzt man Sauer-
stoff-Gasbrenner, fiir Quarz-
glas Sauerstoff - Wasserstoff-
spezialbrenner. Beim Ab-
schneiden vonGlasrohren wird
die Oberfliche in kaltem Zu-
stand mit einem leicht schar-

tigen Messer aus hartem Stahl oder schnell umlaufender Karborundscheibe
geritzt und dann durch mechanischen Zug getrennt. Auch durch Beriihrung
der vorgeritzten Oberfliche mit einer glithenden Glasspitze oder durch Anlegen

Abb. 181. Muffel einer Glasrohrziehmaschine mit
Pfeife (aus der Fabrikation Osram).

flachte Glasrohr gehalten werden.

eines glithenden Drahtes an diese (vgl.
Abb. 185) konnen entsprechends Rohr-
laingen ,,abgesprengt werden.

Zur Reihenherstellung kleinerer Vaku-
umrohren werden durchweg ganz- oder
halbautomatisch arbeitende Umlauf-
maschinen verwendet, die durch ent-
sprechende Verstellméglichkeiten und
Einsitze dem Arbeitsstiick angepafBt
werden kénnen (vgl. z. B. Zimber 1).
Die wichtigsten sind die Tellerdreh-
maschine (Abb. 186), die FuB-
quetsch-unddieKolbenanschmelz-
maschine.

Die FuBquetschmaschine besitzt
auswechselbare Halterungen (sog. Fuf-
zangen, vgl. Abb. 187 und 188), in denen
durch einen ,,Ambof3* in gewiinschtem
Abstand die Einschmelzdrihte und
gleichzeitig um diese herum das zu
verschmelzende, meist schon vorge-

Jede FuBzange wird unter Rotation auf

einem Karussel (vgl. Abb. 189) nach und nach in das Kreuzfeuer einer Reihe
feststehender Gebladseflammen geschoben, von denen jede etwas heiBler als die
vorhergehende eingestellt ist. Bei Erreichen der giinstigsten Temperatur quetschen
die Backen der Zange automatisch oder durch FuBhebeldruck das Glas um die
Einschmelzdrahte ; nach Durchlaufen einiger kilter eingestellter ,,Kiihlflammen‘
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kann der fertige Quetschfull der Maschine entnommen und in den Kiihlofen
gebracht werden. Auf kleineren Maschinen arbeiten dabei etwa 3 bis 8 Zangen
gleichzeitig hintereinander, auf gréferen 12 und mehr. Bei Quetschfillen mit
Pumpréhrehen (spitzenlose Kolben) erfolgt das Anblasen des Pumprdéhrchens und
das Einblasen des Pumploches (mittels Druckluft) ebenfalls auf der Fullquetsch-
maschine. (Einzelheiten tiber QuetschfiiBe in Abschnitt 25b, S.337.)

Das Zusammenschmelzen des mit dem Roéhrenaufbau versehenen Quetsch-
fufles mit dem Rohrenkolben erfolgt auf der Kolbenanschmelzmaschine
(vgl. Abb. 190). Quetschfull und Kolben werden in der richtigen Lage zu ein-
ander montiert (vgl. Abb.191) und dann dhnlich wie bei der FuBquetschmaschine

Abb. 182. Westlake-Kolbenblasmaschine mit 24 Pieifen; Leistung 45000 Gliihlampenkolben in 24 h
(aus der Fabrikation Osram).

an einer Reihe von Flammen unter dauerndem Drehen vorbeigefithrt. Ist der
Glockenhals in der gewiinschten Hohe weich geworden, so bewirkt das Gewicht
des darunter befindlichen iiberschiissigen Glases ein Auseinanderziehen des
Halses unter Verjingung des Halsdurchmesssers. Der Kolbenhals legt sich an
den vorher angedrehten Tellerrand des Quetschfullhalses an und verschmilzt
mit ihm; das iiberschiissige Glas des Kolbenhalses wird abgezogen. Neben
Vertikalanschmelzmaschinen werden (besonders fiir gréBere Rohren) auch
Horizontalmaschinen verwendet, die nach Art einer Drehbank die zu ver-
schmelzenden Teile synchron im Feuer einer feststehenden Gebliseflamme
drehen (vgl. Abb. 379, S. 345).

Die beschriebenen Maschinen rentieren sich nur bei Massenfabrikation. Fir
Laboratoriumszwecke und kleine Stiickzahlen empfiehlt sich die Verwendung
von sog. Universalmaschinen, in denen durch Auswechseln von entsprechenden
Einsétzen die wichtigsten maschinellen Arbeitsoperationen (Tellerrohr-Andrehen,
Quetschfull-Herstellung, Kolben-Anschmelzen) nacheinander vorgenommen wer-
den koénnen (vgl. Abb. 192).

Toleranzen. Die Verarbeitung auf der Maschine macht eine Anpassung der
Flammentemperatur und der Erhitzungszeit an das jeweils zu verarbeitende

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 12
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Abb. 183. Herstellung von Maschinenglaskolben (Osram).

Abb. 184. Glaskolbenherstellung von Hand (Osram).
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Abb. 185. Abb. 186.

Abb. 185. Zange zum Absprengen von Glasrohren gréBeren Durchmessers (schematisch, Mobius I).
a Metallschienen; b Druckfeder; ¢ FeCr-Heizdrahtschlinge; d Kontakt fiir Stromschlu3 von Hand; e zum
Transformator (6—12 V).

Abb. 186. Tellerdrehmaschine. Die in einem Drehfutter rotierenden und erhitzten RohrenfuBglasrohre werden
durch einen herangefithrten, feststehenden schriig gesteliten Dorn tellerformig aufgewcitet (Hersteller:
Gladitz G. m.b. H.).

Abb. 187. Abb. 188.

Abb. 187. Quetschfubzange, beschickt mit Binschmelzdrihten und mit Teller versehenem FuBrohr. Rechts
unten: Schema; rechts oben: fertig gequetschter FuB3 (vgl. auch Abb. 363—367 und Eisler I).

Abb. 188. Quetschfullzange fiir KreuzquetschfiiBe (vgl. Abb. 368); 1, 2, 3, 4 Quetschbacken (Hersteller:
Eisler Engineering Co.).

12%



Abb, 189. Quetschfufvollautomat mit 12 Zangen (Hersteller: Gladitz G.m.b. H.).

Abb. 190. Kolbeneinschmelzmaschine mit 8 Zangen (Hersteller: Gladitz G.m.b.H.).
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Glasstiick unmdoglich; Réhrendurchmesser, Glaswandstiarke (Warmekapazitét!)
und Glaszusammensetzung (Zihigkeit!) miissen daher so konstant sein, daf}
nach der einmal vorgenom-
menen Flammeneinstellung auf
der Maschine die Werkstiicke
bei den einzelnen Arbeitsope-
rationen stets gleiches Ver-
halten zeigen. Die Konstanz
der Glaszusammensetzung
ist fiir Glaser groBer Hitten

heute verbiirgt; die noch

wirtschaftlich einzuhaltenden  Abb. 191. Vorgang (%cs lKgbencinsch?elz;;ns auf der Maschine
. vgl. Kremenez .
MafBtoleranzen sind natur- v

gemill nicht mit denen der Metallbearbeitungstechnik vergleichbar (vgl.
Tabelle 79).

Abb. 192. Universal-Glasbearbeitungsmaschine fiir Vakuumrthrenlaboratorien (Hersteller: Gladitz G.m.b.H.,
vgl. auch N.N. 12).
1 Zange zur Herstellung von GlasquetschfiiBen mit Vorrichtung zum Einblasen des Pumprshrchens (in
Arbeitsstellung; statt 1 konnen wahlweise die Vorrichtungen 2, 3 oder 4 eingesetzt werden); 2 Einschmelzzange
zum Verschmelzen konischer Glaskolben mit dem FuB; 8 wie 2, jedoch mit Spannvorrichtung fiir zylindrische
Glaskolben; 4 Drehfutter zur Aufweitung von FuBrihren mittels des Dornes 5 (,,Tellerdrehen®); 6 Temper-
kasten zum langsamen Abkiihlen der fertigen Rohren (Vermeidung von Glasspannungen, vgl. S.184).

Sind die Toleranzen einer bestimmten Lieferung fiir Maschinenverarbeitung
nicht eng genug, so teilt man die Rohglasrohren in verschiedene Toleranzklassen
ein (vgl. Abb. 193) und nimmt beim Ubergang zu einer anderen Klasse eine
Anderung der Flammentemperatur an der Maschine vor.
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Tabelle 79. Richtlinien fiir Toleranzen von Glasrohren und -stiben
fiir Maschinenverarbeitung.

‘Weichglas Hartglas
Form Durchmesser Durch;ies;;:r- Wandstirke Durchmesser- Wandstirke
toleranz und Toleranz toleranz und Toleranz
mm mm ‘ mm mm mm
Rohren <3 + 0,1 } 0,6 4+ 0,1 -+ 0,1 0,5 + 0,1
3—12 -+ 0,2 bis + 0,3 ‘ 0,74+ 0,1 + 0,7 1,0 4+ 0,2
| bis 1,0 + 0,2 bis 1,25 4 0,25
12—25 -+ 0,5 bis 4- 0,7 0,7 + 0,1 + 1,0 1,25 4+ 0,2
‘ bis 1,6 -+ 0,3 bis 1,5 4 0,3
Stabe 2—8 +02 r
812 0,25 |

Besondere Anspriiche miissen an vakuumtechnische Glaser auch beziiglich
der Fehlerfreiheit gestellt werden: Auf keinen Fall sind Einschliisse (,,Steine)
zuldssig. Kleine Blasen und Schlieren kénnen bei kleineren Lampen und

Niederspannungsrohren zuge-
lassen werden, machen dagegen
grof3e Kolben (Hochspannungs-
réhren, groe Gleichrichter)
unbrauchbar.

Glasspannungen (vgl. En-

dell 7, Spate 2, Thomas I).

Bei allen Glasverarbeitungs-

prozessen ist zur Verhiitung

von Glasbruch sorgfaltig auf

die Vermeidung von ,,Span-

nungen“ zu achten. Diese

Abb. 193. Sortiervorrichtung von Rohr- und Stabglas fiir die konnen von verschiedenen Ur-

Maschinenverarbeitung (Hersteller: Gladitz G.m.b.H.). sachen herriihren: 1. zu schnel-

les und ungleichméBiges Ab-

kiithlen, das sich bei dicken Werkstiicken (z. B. QuetschfiiBen, die aus der

Maschine kommen) nie vermeiden la6t. Hierbei treten Druck- und Zugkrifte

im Glas zwischen der schnell erstarrten AuBenrinde und dem spéter erkaltenden

Kern auf (vgl. Abb. A und B der Tafel I); 2. ungeniigende Ubereinstimmung

zwischen der Ausdehnungstemperaturkennlinie eines Metalles und der-

jenigen des mit ihm verschmolzenen Glases (Abb. C, Tafel I); 3. zu starke

Verschiedenheit des Ausdehnungskoeffizienten zweier miteinander ver-
schmolzener Gliser (Abb. D, Tafel ).

Mechanische Spannungen (Zug oder Druck) verursachen Doppelbrechung des Glases,
die in einem Polarisationsapparat beobachtet werden kann. Sie ist der Grofle des ein-
wirkenden Zuges oder Druckes bei ein und demselben Glas proportional, jedoch fiir chemisch
verschieden zusammengesetzte Gliaser bei gleicher mechanischer Beanspruchung verschieden
grofl. Das Verhaltnis der Doppelbrechung zur mechanischen Beanspruchung je Fliachen-
einheit, die sog. spezifische Doppelbrechung, kann man fiir jedes Glas experimentelil
bestimmen und hieraus aus der jeweils gemessenen Doppelbrechung des gespannten Glases
auf die vorhandene Spannung und damit bei bekannter Bruchfestigkeit der Glassorte auf
die Bruchgefahr des betreffenden Werkstiickes schlieBen. Bei groBeren Werkstiicken kann

1 Zum Beispiel mit dem Polarisationsmikroskop oder mittels Quarzkeil (vgl. Hull 4).
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Abb. A. Stark gespannte Glithlampen-Fuquetschung Abb. B. Entspannter Quetschfu (Gipsplittchen).
(beobachtet mit Gipsplattchen).

Abb. C. Spannungen infolge ungleicher Ausdehnungs- Abb. D. Spannungen infolge ungleicher Ausdehnungs-
koeffizienten zwischen Bleiglas und eingeschmolzenem  koeffizienten zweier miteinander verschmolzener Glaser.
Cu-Draht (Gipsplattchen).

Entnoﬁlmen aus Spate, Untersuchungen von Glas auf Spannungen. (Glastechnische Berichte 1926,
Heft 4, Tafel IT und III.)

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik.
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eine vorhandene Restspannung noch als zulissig erachtet werden, wenn ihre GroSe etwa
dem 20. Teil der Zugfestigkeit des Glases entspricht (Spate 2). Bei kleinen konzentrischen
Einzeleinschmelzungen von Metalldurchfithrungen sind nach Hull 4 noch maximale
Zugspannungen von 1 kg/mm? zu-
lassig.

Ein einfaches bewihrtes Glasspan-
nungspriifgerat fiir qualitative Prii-
fungen zeigt Abb. 194. Beiihm dient
zur Erzeugung des polarisierten Lichtes
mit Riicksicht auf gréBeres Gesichts-
feld statt eines Nicolschen Prismas
eine auf der Riickseite geschwirzte
Spiegelglasplatte. Sie wird durch Tages-
oder Glihlampenlicht beleuchtet und
unter dem Polarisationswinkel (579)
durch ein Nicolsches Prisma anvisiert.
Durch Drehung des Nicols 1aft sich
seine Polarisationsebene senkrecht zu
der des reflektierten Lichtes stellen;
das Gesichtsfeld erscheint dann voll-
kommen dunkel. Bringt man jetzt einen
gespannten, also doppelbrechenden
Glaskbrper zwischen Glasplatte und Abb. 194.Glasspannungspriifgerit mit Immersionseinrichtung
Nicol, so tritt je nach Dicke und (Hersteller: Askania-Werke).
Glasspannung eine Aufhellung oder
sogar eine Farberscheinung ein. Durch Einschalten eines weiteren Korpers mit konstanter
Doppelbrechung (Gipsplattchen ,,Rot 1. Ordnung‘ oder entsprechendes Glimmerplittchen)
in den Strahlengang wird die Beobachtung kleiner Spannungsunterschiede wesentlich
erleichtert; das bei Dunkelstellung des Prismas g,
durch das Gipsplattchen rot aufgehellte Ge- % -
sichtsfeld schlagt dann schon beirelativ geringen S _watere Brenze aes
Glasspannungen in Gelb oder Blau um, je nach
dem Vorzeichen des durch die Glasspannung
verursachten Gangunterschiedes der interferie-
renden Lichtstrahlen (vgl. Abb. A bis D in
Tafel I). Stark gekriimmte Glasstiicke beobach-
tet man wegen der in Luft stérenden Licht-
brechung an der Glasoberfliche in einer mit ST N T

Temperatur
=
S

N
S

Benzol gefiillten! Glaskiivette mit planpar- g # ¢ 4 6 ko2

Wi . Abb. 194). vid
allelel.l anden (Vgl A.bb 94) Abb. 195. Temperaturgang bei der sog. Schnell-
Die Beobachtbarkeit der Doppelbrechung  kiihlung von Glas (Kurve 2); Zeitersparnis gegen-

eines gespannten Glases ist abhingig von der iiber der fritheren Kithimethode (Kurve 1).
Lage der optisch charakteristischen Richtun-

gen des Priifkorpers zu den Schwingungsrichtungen des Nicols. Bestehende Spannungen
konnen leicht iibersehen werden, wenn die Spannungsrichtung in der Beobachtungs-
richtung liegt. Aus diesem Grunde ist es zweckmiBig, den Glaskorper bei der Unter-
suchung im Polarisationsapparat nach den verschiedensten Richtungen zu drehen. Als
Vergleichsobjekte bei qualitativen Messungen dienen zweckmiBig einige Glasproben mit
bekannter (noch zuldssiger bzw. gefahrlicher) Spannung bzw. ein Gipskeil mit einer Reihe
kiinstlich hergestellter Spannungsfarben.

Schlecht gekiihites Glas springt haufig nicht sofort, sondern erst lange Zeit

nach der Verarbeitung ohne sichtbare Veranlassung. Man vermeidet oder
beseitigt derartig verursachte Spannungen im Glas am sichersten, indem man

1 Zur genauen Abstimmung der Brechungsexponenten von Fliissigkeit und Glas wird
dem Benzol so lange Schwefelkohlenstoff oder Alkohol zugefiigt, bis die Konturen der
Glasoberfliche verschwunden sind.
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die betreffenden Werkstiicke lingere Zeit bis zur vélligen Entspannung auf
einer Temperatur 10 bis 40° C oberhalb der Transformationstemperatur hilt
und dann bis auf 50° C unterhalb der Transformationstemperatur langsam
abkiihlen 148t. Da unterhalb der Tr.T. Ver-
schiebungen von Glasteilchen kaum mehr
moglich sind, kann die weitere Abkiihlung
mit groBer Geschwindigkeit erfolgen, wobei
nur zu beachten ist, daB die voriiber-
gehend durch den Wirmegradienten ver-
ursachten Spannungen nicht zum Bruch
fihren (,,Schnellkiihlung®, vgl. Abb. 195,
Kurve 2; bei diinnwandigen Glithlampen-
kolben betragt die gesamte Kiihlzeit nur
etwa 2 min). Die zweckméBigste Fiithrung
des Temperaturprozesses richtet sich nicht
nur nach der Glassorte, sondern auch nach
der Wandstarke des Werkstiickes. Die Héhe
der Entspannungstemperatur wird von den
dinnsten Teilen, die Kiihlzeit und Ab-

kithlungsgeschwindigkeit von den dick-

Abb. 196. Trommelofen zum allméhlichen Ab- sten bestimmt.
kiihlen (Entspannen) vonVakuumrshrenkolben . . . .
nach dem Einschmelzen der FiiBe (Hersteller: Bei der Reihenherstellung findet die Ent-

Gladitz G.m.b.H.). spannung von fertig geformten Glaswerk-

stiicken in Kithlwanderéfen mit allméhlich

abnehmender Beheizung statt, die mit asbestgefiitterten Porzellantépfen aus-
geriistet sind (vgl. Abb. 196). Fiir diinnwandige Kolbeneinschmelzungen geniigen
vielfach unbeheizte Kiihltépfe mit Asbestfiitterung, bei denen die Abkiihlung
in der gewiinschten Zeit durch das Abklingen der Eigenwirme erfolgtl. Der
Handglasbliser benutzt zum Kiihlen die sauerstoffarme, ruBende Flamme.

d) Oberfliichenbehandlung von Glas.

Chemische Reinigung (vgl. Mindt 7, Woytacek I). Dasmechanische Reinigen
der Glasoberflache, besonders mit harten Werkzeugen (Stahldraht fiir Kapillaren,
harte Drahtbiirsten), ist nach Méglichkeit zu vermeiden, da auch nur wenig
geritztes Glas zu Langsspriingen in Richtung der Rohrachse neigt. Verschmutztes
Glas wird erst mit starker Kali- oder Natronlauge, dann mit konzentrierter Chrom-
schwefelsdure ? (je nach dem Verschmutzungsgrad einige Minuten bis Tage) ge-
waschen. Darauf folgt Abspiilen in Wasser 3 und Nachspiilen in Aqua dest.
(am besten mehrmaliges Kochen, vgl. Laug I). Die Trocknung wird meist

1 Bei fertig von der Hiitte bezogenen groBen Kolben (Braunsche Rohren, GroBgleich-
richter) empfiehlt sich vor dem eigentlichen Evakuieren eine Vortemperung, die evtl.
auch auf dem Pumpofen selbst vorgenommen werden kann. Befinden sich dabei im Innern
leicht oxydierende oder gasabsorbierende Metallteile, so ist der Kolben vorher mit N, oder
Ar zu fiillen und dafiir zu sorgen, daB wihrend des Temperprozesses der Druck nicht iiber
Atmosphérendruck steigt.

2 Gepulvertes Kaliumbichromat in konzentrierter Schwefelsdure mehrere Tage lang
aufgelost; Verwendung der Saure nur, solange sie braun (nicht griinlich) erscheint.

3 Vorsicht wegen starker Erhitzung beim Vorhandensein restlicher Chromschwefel-
séure!
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mittels vorgewarmter getrockneter Luft, bei kleineren Stiicken nach vorherigem
Spiilen mit reinem Alkohol vorgenommen. Energischer ist die Reinigung mit

Abb. 197. Waschen von Glaskolben vor der Verarbeitung (aus der Fabrikation Telefunken-Osram).

1—2%iger FluBséure (1—2 min); hierbei wird die Oberfliche etwas angegriffen,
bleibt aber blank. Die Entfernung von Fettspuren (Fettschliffe!) gelingt durch
eine wisserige Losung von Kaliumbichromat;
anschliefend Spiilung mit kochendem Wasser.

Nicht zu stark verschmutzte Rohglaskolben
und -réhren werden in groflen mit Bleiblech
ausgeschlagenen Kiasten in Gestellen mittels
1—-5%iger Salzsdure gewaschen und dann mit
heiflem Wasser (40—50°C) gespiilt, vgl. Abb. 197.

Haufig folgt dann noch Nachspiilen mit Aqua
dest. zur Vermeidung von Wassertrockenflecken.
Trocknen meist an Luft.

Metallisierungsverfahren (vgl. N.N. 13). Innen-
oder AuBlenwinde von Glaskolben miissen hiufig
mit einem Metallbelag versehen werden (Ag-

Auflenspiegel in Scheinwerfer- und Sofitten-

lampen; Ag- und Al-Teleskopspiegel, Ag-, Mg-,

Cu oder Al-Schichten in Photozellen vgl. S.294;  ADD. 108 Schoop-Metallspritapistole zur
. A 3 uBenmetallisierung von Vakuumrohren

Ag-, Mg- oder Graphitschichten in Braunschen (Hersteller: Metallisator A.G.).

Réhren und Fernsehrohren; Ag-AuBenspiegel an %rlzlﬂigfgggft b %ﬂ‘;ﬁgﬁtﬁ?gﬁaﬁr

Metalldampflampen zur Verringerung von Strah-  vorschub; d Spritadiise; e Regelhebel fiir

lungsverlusten der Kathode). Die verwendeten gi?fm\'{}azgfsl;gftfzlgzgrmicguflt‘zi’;ﬁﬁ

Methoden sind folgende:

Chemisches Versilbern (vgl. Angerer I, Kohlrausch I, Wehnelt 1).
Eine rasch wirkende Losung besteht aus 8 g kristallisiertem AgNO,, aufgelost
in 100 ccm Aqua dest. Tropfenweise wird so lange Ammoniak zugesetzt, bis
der sich bildende Niederschlag fast vollstindig verschwunden ist; danach
Filtrieren der Losung, die im Dunkeln aufbewahrt werden muB. Kurz vor
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Gebrauch werden etwa 50 Tropfen 30%ige Formaldehydldsung zugegeben. In
dieses Bad werden die Glasteile 10-—15 min gelegt bzw. (bei Innenversilberung)
mit der Losung gefiillt 1. Derartige Innenmetallbelege in Vakuumrdhren sind
durch Vorentgasen auf der Olpumpe bei mindestens 150°C gut von H, und
H,0 zu befreien; bei AuBenversilberung (Reflektorlampen) wird der Spiegel
galvanisch mit Cu verstdrkt oder mit Bronzelack geschiitzt.
Platineinbrennverfahren. Hierbei wird das Glas mit einer Losung
bestrichen, die aus 1 g H,PtCl; 2 in 3 com absolutem Alkohol unter Zusatz
von 10 ccm konzentrierter alkoholischer Losung von Borsdure und 20 ccm
venetianischem Terpentin und Lavendeldl zu gleichen Teilen besteht (,,Glanz-
platin‘‘). Die méBig viskose Fliissigkeit ist sehr lange haltbar. Sie wird

Abb. 199. Maschinelles Metallisieren von Rundfunkrohren (aus der Fabrikation Telefunken, vgl. auch Parker 1).

mittels Pinsel diinn auf Glas oder Quarz aufgetragen, das Glas langsam
erhitzt und der Belag dann bei etwa 500° C eine Viertelstunde lang im Ofen
oder iiber einer Flamme an Luft eingebrannt. In gleicher Weise lassen sich
Au-, Ag- und Ir-Uberziige herstellen.

Kathodenzerstdubung. Technik vgl. Abschnitt 23a, S. 298. Das Ver-
fahren wird meist fiir offene, allseitig zugingliche Flichen wie Spiegel oder
Platten, seltener zur Innenverspiegelung von Kolben angewendet.

Metallverdampfung im Hochvakuum. Das Verfahren ist besonders
brauchbar zur Herstellung gasfreier Metallschichten. Die niederzuschlagenden
Metalle (Mg, Al, Ag, Au) werden durch Hochfrequenz (auf hoher schmelzen-
dem Blech montiert, vgl. Getterverdampfung S. 310), oder mittels eines durch
W-Draht beheizten Ofchens aus Quarz oder MgO oder durch die Stromwéirme

1 Nach Knepper 2. Ein etwas anderes, fiir Photozellen besonders geeignetes Rezept
gibt Simon 3 an; Losung I: 5 g AgNO; in 100 cem Aqua dest., Ammoniak-Klirzusatz
wie oben, danach weiterer Zusatz von 400 ccm Aqua dest.; Losung II: 1g AgNO,
in wenig Aqua dest. geldst, dazu 500 ccm kochendes Aqua dest., dazu 0,83 g Seignettesalz;
Losung einige Minuten sieden lassen und heil von grauem Niederschlag durch Filterung
befreien. Vor Gebrauch Mischung von Lésung I und II zu gleichen Teilen, dann Einfiillung
in die Zelle. Abgielen nach Bildung des Niederschlages.

2 Platinchlorwasserstoffséure, filschlich oft Platinchlorid genannt.
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eines W-Drahtes mit aufgespulter Wendel aus dem betreffenden Metall bis zur
Verdampfung erhitzt. Das Niederschlagsmetall kann auch als Pulver in durch
direkten Stromdurchgang beheizten Schiffchen aus hoher schmelzendem Metall
verdampft werden. Fenster in der Niederschlagsschicht lassen sich durch
Schirme (vgl. Abb. 310) oder durch Bedecken des betreffenden Glaskolbenteiles
mit Glimmerscheiben herstellen, die nach vollendetem Verdampfungsprozef
entfernt oder (bei abgeschmolzenen Réhren) durch Kippen in den FuBl des
Rohres beférdert werden.

Metallspritzverfahren (Schoop). Es wird zur AuBlenmetallisierung von
Rundfunk- und Verstirkerrohren (zur elektrostatischen Abschirmung des
Rohrensystems) verwendet. Zur besseren Haftung
mufl dabei das Glas entweder vorher durch Sanden
aufgerauht (Parker I) oder besser mit einer diinnen
Schicht aus Zaponlack oder Schellack (mittels
Tauchen oderSpritzpistole, ahnlich Abb. 298) versehen
werden. Zur Metallzerstaubung dient eine besondere
Pistole (vgl. Abb. 198), der das Material (Al, Sn,
Zn, Pb oder Cu) in Drahtform zugefiihrt wird. Das
durch eine O,H,-Gebliaseflamme geschmolzene Metall
wird durch Druckluft auf den zu uberziehenden
Kérper geschleudert, wo die einzelnen Trépfchen

A . h Abb. 200. Anbringen eines Graphit-
zu einer leitenden Schicht erstarren; wegen der  Inneniiberzuges in Fernsehrohren

. . sy . 9 (Acheson I).
geringen Wirmekapazitét der kleinen Tropfchen g getig mit vorratsuspension,

wird das Glas dabei thermisch kaum beansprucht. langsam gehoben und gesenkt;
. . . . .. E Schlauchverbindung; A Kolben
Bei der Reihenfertigung werden die zu metallisieren-  ge;r rernsehrohre; B Rohr zum
epumpten und gesockelten Rohren unter — Entweichen der verdringten Luft;
den gep pten g © . D Gummistopfen mit Glasrohren
dauerndem Drehen an der feststehenden Pistole B und C.
vorbeigefiihrt (vgl. Abb.199); ein vorher unmittelbar
itber dem Sockel um den Glaskolben gelegter Cu-Draht, der mit iberspritzt

wird, bildet die Zuleitung fir die Erdung des Metallbelages.

Graphitiiberziige. Nach Reinigung wird die Glasoberfliche ! mit einer
wasserigen Suspension von kolloidalem Graphit (C-Gehalt etwa 18—22%)
iberzogen, die Zusitze von Gerbsidure und Ammoniak als Schutzkolloide bzw.
Fiulnisverhinderer enthélt (handelsiiblich unter dem Namen ,,Aquadag‘ 2).
Die Suspension ist mit Wasser in der gewiinschten Menge zu verdiinnen (etwa
1:1 Gewichtsteile); der Aufstrich erfolgt mittels Pinsel, z. B. fiir strich-
formige, hochohmige Ableitungen zur Verhinderung von Aufladungen an metal-
lischen Bauteilen in Verstdrkerrohren (vgl. Espe 15), oder mittels Tauchen,
z. B. zur Innenbedeckung von Fernsehrohren (vgl. Abb. 200 u. 229). Die fertige
Schicht ist mit warmer Luft zu trocknen; die Zersetzung der organischen Stoffe
erfolgt bei kleinem Schichtvolumen wahrend der normalen Entgasungserhitzung
der Rohre, bei groflerem durch mehrstindiges Erhitzen (400—500° C) der
leeren Kolben unter Durchblasen getrockneter warmer Luft. Auch fiir Auflen-
beldge finden Graphitiiberziige Verwendung (Abb. 201); sie miissen dann gegen
mechanische Beschidigung mit einem Lackiiberzug geschiitzt werden.

1 Chromsaurereste sorgfiltig abwaschen!
% Aqua defloculated Acheson Graphite.
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Atzung. Durch Fluorwasserstoff wird die Kieselsiure des Glases unter
Bildung von gasférmigem Fluorsilizium aufgelost und daher seine Oberfléiche
aufgerauht (,,geétzt). Bei den praktischen Atzverfahren finden FluBsiure
enthaltende Bader!, ,Mattiersalz aus Alkalifluoriden oder , Atztinte
Verwendung. .

Die Mattierbiader, z. B. fiir die A u 8 en mattierung von Glithlampenkolben,
bestehen aus etwa 7,5 Gewichtsteilen Fluorammonium. und 5 Teilen FluB-
saure, die in einem mit Blei ausgeschlagenem Holzeimer in einem warmen Raum
gut gemischt werden. Nach 12 Stunden Lésungszeit werden 0,6 Teile kristalli-
sierte Soda pro Gewichtsteil der Losung hinzugefiigt. In die (klar abgegossene)

Fliissigkeit werden die (gut entfetteten) Glas-
kolben etwa 1 min lang getaucht, evtl. nach
vorherigem Waschen in einer 30%igen FluB-
sdure-Wassermischung. Danach erfolgt Ab-
streichen der Mattierfliissigkeit mit einem
breiten Pinsel, Spiilen und Trockenreiben.
Leichtes Anwirmen des Glases vor dem Tau-
chen beschleunigt die Wirkung; in manchen
Fillen werden die Glaskolben vor der Mattie-
rung gesandet.
Eine Losung fir die Innenmattierung
von Lampenkolben besitzt folgende Zusammen-
setzung: 42% NHHF,, 7% Dextrin, 20%
BaS0,, 3,5% NaHSO, und 27,5% HF. Der
Wasserzusatz ist so zu wihlen, dafl der FluB-
sduregehalt zwischen 18 und 25% liegt. Nicht
zu édtzende Teile der Glasfliche werden mit
Abb. 201. GraphitauBentiberzug auf den €106 dilnnen Uberzug von Picein, Wachs oder
Anodenarm eines Hg - Glasgleichrichters.  Paraffin geschiitzt, der spater durch Terpentin
abgelost werden kann.

Zur Herstellung von Beschriftung (Firmen- oder Typenbezeichnungen) auf
Rohrenkolben wird Mattiersalz verwendet, das z. B. aus 10 Gewichtsteilen
Fluorammonium, 2 Gewichtsteilen Kochsalz und 1 Gewichtsteil Soda besteht,
die in einer Reibschale gut verrieben sind 2. Als Stempelkissen dient eine
Glasplatte, auf der etwas Dickdl (oder Gummilésung) aufgetragen ist; der
Gummistempel wird zum besseren Anschmiegen an gewélbte Glasflichen auf
einem Luftkissen angebracht und nach der Befeuchtung auf der Glasplatte
gegen die (mit einem Spirituslappen sauber gereinigte) Glasfliche gedriickt.
Auf die Dicksl-Stempelung wird mittels eines Pinsels oder einer Streubiichse
etwas Mattierpulver aufgestdubt und das (las tiber einer kleinen leuchtenden

1 FluBséure ist die Losung des gasférmigen Fluorwasserstoffes in Wasser. Sie ist in
Kautschukflaschen aufzubewahren und mit grofer Vorsicht zu behandeln, da sie bzw. ihre
Dimpfe schwere Atzungen der Haut und Vereiterungen der Schleimhiute verursachen.
Gegen das Einatmen sind Gasmasken oder mit Sodalésung befeuchtete Handtiicher, vor
Mund und Nase gebunden, anzuwenden; zweckmiBig ist ferner Einfetten der Gesichtshaut
und der Hénde und Kurzschneiden der Fingernigel. In der Niahe des Arbeitsplatzes ist
stets ein groferes Gefill mit Sodalésung zur Neutralisierung der Siure bereitzuhalten.

2 Derartige Mattiersalze (in der Handhabung ungefihrlicher als FluBsé4ure) sind handels-
iiblich. :
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Gasflamme erhitzt. Dabei 16st sich das Salz in dem Ol und greift an diesen
Stellen das Glas an. Die gedtzte Stelle wird mit einem trockenen Leinen-
lappen abgewischt.

Das Numerieren bestimmter Aufbauten vor dem Einschmelzen in den
Glaskolben erfolgt am einfachsten durch Beschriften der Glasquetschfiile
mittels gewshnlicher Schreibfeder und Atztinte folgender Zusammensetzung :

Losung I. In1/,1 Aqua dest. 36 g Fluornatrium geldst, dann 7 g Kaliumsulfat zugesetzt.

Losung 1L 1/,1 Aqua dest. mit 14 g Chlorzink gemischt, dann Zugabe von 65 g konzen-
trierter Salzsiure. Beide Losungen konnen in gewohnlichen Glasflaschen aufbewahrt werden.
Vor Gebrauch werden in einem ausgehohlten Paraffinklotz gleiche Teile gemischt und
einige Tropfen chinesischer Tusche zugefiigt. Die Atztinte trocknet bei Zimmertemperatur
und eignet sich auch zur Herstellung von Skalen auf Glas.

Farbiiberziige. Das Glas wird meist vorher mit Sandstrahlgeblise aufgerauht
und dann durch Tauchen mit farbigem Zelluloselack iiberzogen (Glithlampen,
Leuchtrohren). Bunte Beschriftung laft sich auf der blanken, mit Spiritus
gut gereinigten und mit Kopallack tiberzogenen Oberflache mittels Abzieh-
bildern anbringen. Bei Uberziigen zur Erzielung einer Durchlissigkeit fiir
bestimmte Wellenlingengebiete (z. B. zur Absorption ultravioletten und sicht-
baren Lichtes fiir ultrarotempfindliche Photozellen) wird der Kolben zunéchst
in eine Gelatinelosung (etwa 150 g Gelatine in 1 1 H,0) getaucht, die mit Farb-
stoffen bekannter Absorptionsfahigkeit gemischt ist und gegen Féulnis einige
Tropfen Karbolsdure enthalt. Ein daraber angebrachter Zelluloidlack (25 g
Zelluloid, 1/, 1 Azeton, 1 1 Amylazetat) schiitzt gegen mechanische Beschédi-
gungen.

¢) Entgasung von Glas™.

MaBgebend fiir die Gasabgabe eines Glases im Vakuum ist die Beschaffenheit
seiner Oberfliche und seine Zusammensetzung. Der Dampfdruck des Glases
selbst ist sehr gering (nach Born: 10 2% bis :
10 15 Tor); es bildet sich jedoch wihrend des 7 1 Ma-Glas
Liegens und Verarbeitens an Luft an seiner & 2/b-Glas
Oberfliche eine Wasserhaut, die nach dem Glas 3 Ma-My-Gorosilikot
zu aus einer wasserhaltigen Quellschicht, nach
auBlen aus adsorbiertem Wasser besteht und
deren Dicke hauptsichlich von der chemischen
Angreifbarkeit des Glases abhéngt (Alkali-

T T
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abgegebene Gasmenge
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gehalt!). Daneben sind im Glas auch Gase % ~ /

(Hy, N; und O,) gelost enthalten, O, besonders 2

dann, wenn im Glas ein Oxyd in mehreren Oxy- =

dationsstufen vorkommt (vgl. A. Becker I). 0 20 0 Wi W T
Beim allméhlichen Erhitzen von Glas wird Temperatur

bei etwa 150°C der groBte Teil der adsor- AbDb. 202. Gasabgabe ciniger Gliser, ab-
N hingig von der Temperatur (Sherwood I).

bierten Gase und des H,0 abgegeben. Ober- Gesamte Glasoberfliche 350 cm®.

halb 300° C werden auch die einmolekulare

Wasserhaut und die oberflichlich gelosten Gase frei. Erst bei noch héheren

Temperaturen (Weichgléser > 400° C, Hartglaser > 500° C) treten weitere Gas-

mengen aus, die jedoch wahrscheinlich schon auf eine Zersetzung des Glases

1 Vgl. auch Daudt I, Dushman 2.
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zuriickzufiihren sind. Die Gasabgabe aus dem Innern (oberhalb 300° C) nimmt
im allgemeinen mit wachsendem Alkaligehalt zu (vgl. Abb. 202). Andererseits

ist diese Gasabgabe umso geringer, je hoher das Glas schon beim Schmelz-

Tabelle 80. Gasabgabe von Glisern (vgl. Harris I).

Gehalt an %bgffﬁfé) ene kgx})(}fgﬁsgigg}g (gggo
Glasart Na.O + K.0 (Erhi?zgungggg"C) e .
o mm?/cm? mm?®/cm? 1 e i
Alkalikalksilikat . . . . . - 21,12 0,193 0,013 400
Borosilikat .-, . . . . . . .. 5,35 0,045 0,0048 500
Leichtes Flint-Glas (1 h bei ]
1600° C geschmolzen) . . . 9,99 0,065 9-10-5 400
Dieselbe Glasart (normal ge-
schmolzen bei Az 1400°C) . . 12,3 0,075 0,0265 400

prozeB in der Hiitte erhitzt worden war (vgl. Tabelle 80). Daneben konnen
noch andere Faktoren wie Alter!, Reinigungsverfahren und atmosphérische
Einfliisse wihrend der Lagerung den Gasgehalt eines Glases bestimmen.

Abb, 203, 40teiliger Pumpautomat mit rotierendem Glockenkranz fiir Glithlampen
(Hersteller: Gladitz G.m.b.H.).

In der Vakuumtechnik erfolgt die Entfernung der Wasserhaut bzw. die
Entgasung der Glasoberfliche durch Erhitzung der fertig gebauten Rohren

1 So scheinen z. B. fir die Herstellung von Photozellen jahrelang gelagerte Glaser
ungeeignet zu sein (Simon 3).
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auf der Pumpe mit Hilfe von Ofen,
die elektrisch (Cr-Ni-Heizkoérper, Silit- £
stibe) oder mit Gas?! beheizt sind. Die [(5

Gasheizung hat den Vorzug der Billig- \
keit und geringen Anheizzeit, verschlech-
tert aber durch Abgase und O,-Verbrauch
die Raumluft erheblich. Schnelligkeit
des Temperaturanstieges, Héchsttempe-
ratur und Erhitzungszeit richten sich
nach der Glassorte und dem erforder-
lichen Endvakuum der Réhre. Bei Gliih-
lampen und der Reihenherstellung klei-
nerer Rundfunkrohren erfolgt die Ent-
gasung aufdem Pumpautomaten (vgl
Philips 7). Dieser besitzt kreisformige
Pumpgabeln, auf denen die Réhren ange-
schmolzen oder mittels Gummistopfen 2

Abb. 204. Schema eines Pumpautomaten mit fest-
stchender Pumpapparatur und rotierendem Ofen
(Rottgardt I).

1 bis 4 getrennt evakuierte Pumpgabeln; 5 rotieren-
der Heizofen ; 6 Hochfrequenzentgasungsapparatur ;
7 Vorvakuum; 8 und 9 Feinpumpen.

Vorvakuum-

Puimpe

Mitelvakuum-
~ pumpe

Abb. 205. Schema eines Pumpkastenofens mit Gasbeheizung und dazugehdriger Pumpanlage (Telefunken.)

aufgesteckt sind. Ks rotiert entweder die gesamte Pumpapparatur, wobei die
Rohren hintereinander durch einen feststehenden Ofen wandern (vgl. Abb. 203),

1 Bel stafk schwankendem Gasdruck ist elektrische Temperaturregelung erforderlich.
2 Gute Abdichtung des Pumprohrchen erfolgt zweckmiBig durch PreBluftfiillung des
hohlen Stopfens (vgl. Abb. 244, S. 223).
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oder es wandert bei feststehender Pumpapparatur der unten offene Ofen iiber
die einzelnen Rohren hinweg (vgl. Abb. 204). Die gesamte Erhitzungszeit im
Ausheizofen betrigt bei Gliihlampen und kleineren Verstiarkerrohren etwa 10 bis
15 min (mit einer Temperaturspitze von einigen Minuten bei 400° C). Auf die
Entgasung der Glasteile mittels AulBenofen folgt die Entgasung der Metallteile

Abb. 206. Bleigeschiitzter Rontgenréhrenpumpkasten mit fiinf selbstindig arbeitenden Feinpumpen und

gemeinsamer Olvorpumpe. Die vorne sichtbaren filnf VorvakuumvorratsgefiBe werden durch Umschalten

der Vorpumpe nacheinander evakuiert, sodaB beim Platzen eines GefiiBes die anderen Rohren nicht gefihrdet
sind (aus der Fabrikation der Siemens-Reiniger-Werke).

durch direkte Stromerhitzung, Elektronenbombardement oder Hochfrequenz
(vgl. Abschnitt 10b). Durch die dabei auftretende Strahlung der heiflien Elek-
troden wird das Glas ebenfalls stark erhitzt und entgast.

Bei kleineren Stiickzahlen und groferen Réhreneinheiten erfolgt die Ent-
gasungserhitzung in Kastendfen® (vgl. Abb. 205 und 206): Verstirkerrohren

1 Vielfach nur aus einfachen Asbestplatten hergestellt. Bessere Wirmeisolation ergeben
doppelwandige Asbest- oder Metallplattenofen (Plattenabstand etwa 5 ¢cm) mit Luft- bzw.
Al-Folien-Isolation. Bei der Konstruktion ist darauf zu achten, daB die Verbindungs-
trager zwischen Innen- und AuBlenwinden méglichst geringe Wirmeleitung besitzen (kleine
Querschnitte, Invar!). Das Gewicht derartiger Ofen muB wegen des hiufigen Abhebens
moglichst gering sein; am besten bewihren sich Rahmen aus Fe-Profiltrigern mit Wand-
flichen aus Al-Blech (keine Al-Rahmen wegen der geringen Festigkeit des Al bei hoheren
Temperaturen).
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mittlerer Leistung mit Weichglaskolben werden bis auf 400—420° C eine Stunde
lang erhitzt (Temperaturanstieg von Raumtemperatur bis 400° C in etwa
10 min); Roéntgenréhren, Hochspannungsventilrohren und andere gréBere Glas-
kolben, die wegen der Bruchgefahr nur langsam (1—2 h) auf die Hochst-
temperatur gebracht werden diirfen, miissen héufig bis zu 24 h auf dieser
Temperatur gehalten werden. Bei Hartglisern betragt die Hochsttemperatur
bis zu 500° C. Die Gasfalle wird bei groBeren Réhren erst nach Erreichen
der Hochsttemperatur (nach Entfernung
des grofiten Teils des H,0) mit fliissiger
Luft beschickt.

Die an sich erwiinschte gleichzeitige
Vornahme von Ofenentgasung und Elek-
tronenbombardement ist wegen der Gefahr
der Glaselektrolyse nur bei Rohren mog-
lich, bei denen die Stromzufithrungen sehr
weit voneinander eingeschmolzen sind
(also im allgemeinen nicht bei Quetsch-
fiillen); wegen der zusidtzlichen Wirme-
strahlung aus dem Rohreninnern gegen
das Glas ist dabei jedoch die Ofentempe-
ratur zu erniedrigen.

Das Abschmelzen der Rohren er-
folgt entweder von Hand (vgl. Abb. 207)
oder (bei kleinen Rohren) automatisch
durch gekreuzte Geblidseflammen. Dabei
laBt sich infolge der Zersetzung des Glases o )
. . . Abb. 207. Abschmelzen (,,Abziehen‘’) der fertig
eine starke Gasabgabe nicht vermeiden gepumpten Rohren von Hand (vgl. auch
(vgl. Abb. 202). Damit die freiwerdenden Woytacek ).
Gasreste nicht in die abgeschmolzene Rohre
gelangen, miissen die Abschmelzstellen vor dem Abschmelzen durch langere
Erhitzung mit dem Brenner besonders gut entgast werden. Die Menge der
dann noch aus dem hocherhitzten Glas austretenden Zersetzungsgase 148t sich
durch Beschleunigung des Abschmelzprozesses ! klein halten; auch bei gut
geleitetem Abschmelzvorgang 148t sich jedoch eine gewisse DruckerhShung in
der abgeschmolzenen Rohre nicht vermeiden, die aber stets durch Getter-
wirkung kompensiert werden kann (vgl. Abschnitt 24c—e).

12. Quarzglas und Quarzgut.

Gewinnung (Singer 7). Das im Vakuumrshrenbau verwendete Quarzglas besteht
aus reinem SiQ,, das durch Schmelzen von Bergkristall in amorpher? Form gewonnen wird.

1 Um ein rasches Zusammenfallen der Abschmelzstellen ohne die Gefahr eines Ein-
treibens durch den #duBeren Luftdruck zu erreichen, wird der Abschmelzstutzen an der
betreffenden Stelle etwas verengt und die Wandstéarke bei gréleren Durchmessern etwas
verstarkt. Der Durchmesser der ,,Abschmelzkapillare ist jedoch mit Riicksicht auf die
Verringerung der Pumpgeschwindigkeit nicht zu klein zu wihlen.

2 Kristalliner Quarz darf nicht hoch erhitzt werden, da er umkristallisiert und dabei
springt; Platten aus derartigem Material sind daher nur bei niederen Temperaturen ein-
zukitten.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik, ° 13
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Geht man bei der Gewinnung von Quarzsand aus, so erhilt man ein von zahlreichen Gas-
blaschen durchsetztes undurchsichtiges nicht ganz reines Material, das sog. Quarzgut.
Abgesehen von Lufteinschliissen und der geringeren Reinheit des Quarzgutes bestehen
zwischen beiden keine wesentlichen physikalischen und chemischen Unterschiede.

Das Quarzschmelzen findet im elektrischen Graphit-Widerstandsofen, im elektrischen
Lichtbogen oder im HF-Induktionsofen statt!. Quarz beginnt unter mechanischer Belastung
bei 15000 C plastisch zu werden; die Verarbeitungstemperatur liegt bei 1800—2000° C 2.
Das Material wird dem Ofen im plastischen Zustand entnommen und #dhnlich wie Glas
gezogen, geblasen und geformt (Rohre3, Stibe, Platten). Wegen der schwierigeren Ge-
winnungstechnik sind die wirtschaftlich méglichen Toleranzen bei der Herstellung von
geschmolzenem Hiittenquarz weit gréBer als bei Glas. Sie betragen z. B. fiir die lichte
Weite normaler Rohre 4- 5 bis 4- 7,56%, fiir die Rohrwandstirke bis 4- 50%.

Tabelle 81. Materialkonstanten von Quarz.

Spez. Gewicht. . . . 2,0—2,2 1
Mohshirte . 7 i
Transformations-Temperatur (°C) . ~= 1050 i
Zugfestigkeit (kg/mm?). . . 7—12 { Diinne Faden: 28—50
Druckfestigkeit (kg/mm?). . . . 160—200 |
Biegefestigkeit (kg/mm?) . . 7
Torsionsfestigkeit (kg/mm?) 3
Elastizitdtsmodul (kg/mm?) 6200—7200
Torsionsmodul (kg/mm?) . 2400—3150
Mittlerer Warmeausdehnungskoetfizient, | 0—— 300°C: 5,9 Quarzgut 0— 300°C: 6,9
lin. (x-107) 0—1000°C: 5,8 0—1000°C: 5,2
Spezifische Wirme (cal/g Grad) . 100°C: 0,20 ‘
500°C: 0,27 |
1000°C: 0,29 |
Thermischer Widerstandskoeffizient . 146 | Vgl. 8. 166
Wirmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) 0°C: 0,0033
950° C: 0,0064
Spez. elektrischer Widerstand bei 20° C 1017—1018 Fiir hohere Temperatur
(2-cm) vgl. Abb. 213, 8. 199
Tx100 (Temp. des Wid. 100 Megohm) ~= 6000 C | Vgl. S. 169
Elektrische Durchschlagsfestigkeit 200C: 25—40 Quarzgut 20°C: 15—20
(kV/mm) 500°C: 4— 5 T 5000C: 2—3
Dielektrische Verluste fiir 2 = 300 m bis 1,0—2,6 [‘ Quarzgut (150 m): 6,7
60 cm (tg 0-10%) (vgl. Abb. 233, | (6 m): 27
S. 217) |
Dielektrizitatskonstante . 3,6—3,7 \
Ultraviolett-Durchlissigkeit . vgl. Tab. 77, 8. 173 |

Weiterverarbeitung. Sie erfolgt in der H,-O,-Flamme mittels Spezialbrenner
oder im elektrischen Lichtbogen, der zwischen Kohleelektroden magnetisch in

1 Uber maschinelle Herstellung von glasklarem Quarz vgl. Silica 1. -
2 Bei dieser Temperatur findet bereits eine lebhafte Verdampfung der Kieselsiure

statt; bei der fabrikationsmaBigen Verarbeitung in der Gebliseflamme miissen diese Dampfe
aus hygienischen Griinden durch ein (in Richtung der Gebliseflamme angebrachtes) Abzugs-
rohr abgesaugt werden. Die Quarzdiampfe kondensieren sich an der Innenwand des Ab-
zuges als flockiger weiller Staub.

3 Handelsiiblich mit 1-—200 mm Innendurchmesser, 0,5—8 mm Wandstarke.
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Form einer Stichflamme ausgeblasen wird (Gabor I, Singer I). Abgesehen
von der hohen Temperatur (dunkle Augenschutzgliser!) ist die Verarbeitung
von Quarz in der Geblaseflamme bedeutend leichter als die von Glas, weil
Quarz wegen seiner kleinen Wirmeausdehnung und des dadurch bedingten
groflen thermischen Widerstandskoeffizienten rasche und grofie Temperatur-
dnderungen ohne Springen vertragt!. Der Verarbeitung mul eine sorgfiltige Ober-
flichenreinigung mit Alkohol
vorangehen, da Fingerschweil3-
spuren (vorwiegend CaQ) und
Staubreste beim Erhitzen auf
Rotglut Quarz angreifen (,, Kor-
rosion‘’).
Fir Vakuumrohrenzwecke
gebrauchtes Quarzgut mul
wenigstens an seiner Oberfliche
in der Gebliseflamme glatt
geschmolzen werden, da es sich
sonst wegen seiner Porositit
schwer entgasen lafit.
Wird Quarz mehrere Stun-
den iiber 1000° Cerhitzt, so,,ent-
glast* er, d. h. es erfolgt eine
Umwandlung der amorphen
Form in die kristalline. Beim
Abkiihlen derartigen Quarzes
werden (erst unterhalb 230° C)
die entglasten Stellen milchig
und tritbe; infolge der ver-
schiedenen Ausdehnungskoeffi-
zienten entglaster und nichtent-
glaster Zonen treten Spannun-

gen auf, die zum Bruch fihren.

: spd Abb. 208. Photozelle aus Hartglas mit durch Zwischengliser an-
Bei kurzzeltlgem (a’uCh mehr- geschmolzenem Quarzfenster fiir Messungen bis zum kurzwelligen
fachem) Erhitzen bis 20000 C  Ultraviolett (13000 bis 1800 A, vel. Kluge 2; Hersteller: ARG).

besteht dagegen keine Ent-
glasungsgefahr. Da Verunreinigungen als Kristallisationszentren wirken, entglast
Quarzgut im allgemeinen leichter als das reinere Quarzglas.

Quarz kann nicht wic Glas geritzt und dann gebrochen werden; dagegen
14Bt es sich mit Karborund? bohren, schleifen und polieren sowie mit diinnen,
mittelharten, schnell umlaufenden Karborundscheiben (2500 bis 5000 U/min)
schneiden. Das Verschmelzen mit gewéhnlichem Glas ist wegen der verschiedenen
Ausdehnungskoeffizienten nur unter Einschaltung von Zwischenglasern moglich

1 So ist es z. B. moglich, kleinere gliihende Quarzstiicke in Wasser abzukiihlen, ohne
daB sie springen.

2 Die Karborundwerkzeuge miissen #ulBlerst ruhig laufen und diirfen nicht schlagen.
Die Schnittstellen sind wahrend der Bearbeitung durch einen starken Wasserstrahl
zu kiihlen.

13*
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Physikalische und chemische Eigenschaften (vgl. Sosman 7). Quarzglas
besitzt eine Reihe von Eigenschaften, die von keinem anderen Werkstoff in
ahnlicher Weise erreicht werden.

Tabelle 82. Oberflachenleitfihigkeitvon Quarzglasundunglasiertem Porzellan.
(25°C; 500 V Gleichstrom; 1 cm Elektrodenabstand; vgl. Singer 1.)

Material et Ite:, | Oberflichenlcitfahigkeit
(%) (A/em)
[
Durchscheinend geschmolzenes Quarzglas . . . 50 2,1-10-11—6,7-10-12
90 " 1,1:1007 —1,9-10—°
Porzellan . . . . . . . . . . . ... ... 50 i 5-10711—7-10-12
90 2-107% —1-10-8

Der elektrische Widerstand des Quarzglases liegt um mehrere Zehner-
potenzen hoher als der der besten Glaser (vgl. Abb. 213, S.199), was sich in

A
B
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Abb. 209. Ultraviolettdurchlissigkeit von Quarzglas. Spektrum einer Quecksilberdampflampe:
A in Quarzgefil, B in Glasgefiif}.

Vakuumrohren besonders bei hohen Betriebstemperaturen giinstig auswirkt
(Isolationsbriicken, vgl. Abb. 211). Auch seine Oberflichenleitfahigkeit ist um
mindestens eine Zehnerpotenz geringer als die der Hartglidser, wenn auch
noch abhingig von der Luftfeuchtigkeit (vgl.
Tabelle 82). .

Die dielektrischen Verluste von Quarzglas
sind kleiner als die aller bekannten Isolations-
materialien aufer Glimmer und Rutil (vgl.
Abb. 233, S. 217); der Verlustwinkel fir
Quarzgut ist etwa eine Zehnerpotenz grofer.

a b

Abb. 210. Quecksilberdanpilampen aus Quarzglas.
a Lampe mit Hg-Elektroden; Kippziindung, Gleichstrom; b Lampe mit selbstaufheizender Oxydglithkathode;
Ar-Ziindzusatz, Wechselstrom (Schnitt in Abb. 269, Hersteller: Quarzlampen-Ges. Hanaun).
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Tabelle 83. Gasdurchlassigkeit fiir klargeschmolzenes Quarzrohr.
(Innendurchmesser 3 mm, Glithzonenlange 180 mm, Uberdruck 300 Tor; vgl. Baukloh2).

H; (cm?/h)* O: (cm*h)* | N, (cm*/h)*
Tem]oloé‘atur Wandstarke: 1,95 mm Wandstirke: 1,0 mm i
ungegliiht ’(‘8‘;1}‘ 1‘%}}},‘3“ ungeglitht } ungegliiht
20 0,000 1,20 ‘
500 0,23 1,18 ‘
900 0,3 0,00
1000 0,47 ** 0,1
1100 0,81 ‘ 0.1
1200 0,96
1300 0,85 ; 1,22 0,47 | 028

* Bezogen auf 760 Tor und 200 C.
** Fir undurchsichtiges Quarzgut unter gleichen Bedingungen betrigt dieser Wert

0,7 cm3/h.

Tabelle 84.

Chemisches Verhalten von geschmolzenem Quarz

(99,8% Si0,)

gegeniiber einigen Klementen und ihren Verbindungen (nach Berliner Quarz-

Schmelze 1).

Element bzw.

Chemisches Verhalten gegeniiber Quarz

Verbindung
Ag. kein Angriff
Al. . . bei 700—800° C schneller Angriff
BaO . . bei 900° C schwacher Angriff
C bei 1050° C Reduktion
Ca . . bis zu schwacher Rotglut im Hochvakuum kein Angriff
CaO . bei 1000° C Angriff
Cd. . ohne chemischen Einfluf3
CuO . . .. iber 960° C Angriff
Fe-Oxyde. bis 960° C kein Angriff
Hg. bis zu héchsten Temperaturen kein Angriff
Li. bis 250° C kein Angriff
Mg. . bei 700—800° C schneller Angriff
MgO . kein merkbarer Angriff
Mn nur bei hohen Temperaturen in H,-Atmosphéire Angriff
Na. bei hohen Temperaturen in Dampfform Angriff
P Reaktion
Pt bei hohen Temperaturen in H,-Atmosphédre Angriff
S kein merkbarer Angriff
Sn. . .. kein Angriff
StNO, . in geschmolzenem Zustand Angriff
Zn . kein Angriff

Der Warmeausdehnungskoeffizient ist aullerordentlich klein, die Trans-
formationstemperatur hoch (1050° C); dies erschwert das Einschmelzen von
Metallzufiihrungen in Quarzgefie auBerordentlich, sodall praktisch nur Band-
einschmelzungen aus Mo oder Ta ausfithrbar sind (vgl. Abschnitt 25¢, S. 350).
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12. Quarzglas und Quarzgut.

In der Regel behilft man sich daher mit quecksilbergedichteten W-Rund-
drahteinschmelzungen bzw. Invarschliffeinfihrungen, (vgl. Abb. 387, S. 349).

Abb. 211.

Quarz ist bei hoheren Temperaturen
gasdurchlassig. Die Diffusion wird merk-
bar fur O,, N,, Ne und Ar oberhalb
900—1000° C, fur H, oberhalb 300° C
und fiir He oberhalb 180° C; besonders
hoch ist die Durchlissigkeit bei ent-
glastem Quarz, (vgl. Tabelle 83). Das Aus-
heizen von Vakuumréhren mit Quarz-
kolben darf wegen der H,-Durchlissig-
keit nicht mit dem Gasbrenner, sondern
nur im elektrischen Ofen erfolgen. Aus
demselben Grund mufl das Abschmelzen
der Quarzrohren von der Pumpe mittels
Kohlelichtbogen erfolgen.

Uber die UV-Durchlissigkeit von
Quarzglas vgl. Tabelle 77, S. 173; den

Abb. 212.

Abb. 211. Anwendungsbeispicle von Quarzglas. Links:
Elektrodenaufbau cines Xurzwellensenderrohres (ohne
Anode). Q,: Quarzstiibe fiir Gitterbalterung; Q.: Quarz-
rohre zur Isolation der Kathodenanfederungen (vgl. auch
Abb. 279). Rechts: oberer Teil cines klemnen Sende-
rohres. Q,: Quarzrohrbriicke zum Halten der Kathoden-
federn und des Gitters an der Anode (vgl. auch Abb. 161).

Abb. 212. Hg-Schaltrohre mit eingeschliffenem Quarz-
einsatz (Hersteller: Ilmenauer Glasinstrumentenfabrik
A. Zuckschwerdt).

Unterschied gegeniiber gewdhnlichem Glas zeigt Abb. 209 am Beispiel eines

Hg-Dampfspektrums.

Gegen chemische Einfliisse ist Quarz weitgehend unempfindlich; insbeson-
dere wird er im Gegensatz zu Glas nicht von H,0, aber auch nicht von H,S0,,
HNO, und HCI angegriffen. FluBsiure, Phosphorsiure, Alkalien und alkalisch
reagierende Salze reagieren mit Quarz, besonders bei hohen Temperaturen.
Durch heiBe Metalloxyde wird Quarz unter Bildung von Silikaten angegriffen.
Uber weitere Einzelheiten betr. chemisches Verhalten vgl. Tabelle 84, S. 197.
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Teehnische Anwendungen. Hg-Dampfstrahlpumpen; widerstandbeheizte
Vakuumentgasungsofen; PhotozellengefdBBe oder -fenster (vgl. Ab-
bildung 208); Leuchtréhren fir Therapie, insbesondere Hg-Dampflampen
(vgl. Abb. 210); thermisch hoch beanspruchte Isolationsbriicken in Elek-
tronenrohren, besonders in Senderhren (vgl. Qg in Abb. 211 und Abb. 279);
Elektrodenhalterungen in Kurzwellenréhren (vgl. Q; in Abb. 211); Hg-
Schaltréhren: Einsdtze aus Quarzgut zum Schutz des Glaskolbens gegen
AbreiBfunken (vgl. Abb.212); Hg-Grofigleichrichter: Einséitze aus Quarzgut
zur Verhinderung des Kathodenfleckansatzes am Porzellanrand des Kathoden-
teiches (vgl. Abb. 330); Quarzgutringscheiben zur Verhinderung von Riick-
ziindungen an der Kontaktstelle zwischen Graphitanode und Porzellanisolatoren
der Zuleitung (vgl. Abb. 112); Entionisierungsgitter!; Prizisionsthermometer
ohne Kapillardepression.

Uber vakuumdichte Quarz-Metallverbindungen vgl. Abschnitt 25c¢,
S. 349.

13. Keramische Baustofte.
(Biiltemann I, Demuth I, Hecht I, Sommerfeld 1, Weiker 1.)

Thre Herstellung erfolgt aus dem gepulverten Ausgangsmaterial (meist Metalloxyde)
durch Mischen mit einem Bindemittel, Vortrocknen in Luft und Fritten bzw. Sintern an

7020
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! Im allgemeinen ist jedoch eine direkte und dauernde Beriihrung von Quarzbauteilen
mit dem heiBen Hg-Lichtbogen nach Moglichkeit zu vermeiden, da hierbei das Material
nach lingerer Betriebsdauer entglast und briichig wird.
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Tabelle 85. Materialkonstanten

Hartporzellan ‘Naturspeck-
_ . - stein Steatit
unglasiert | glasiert (gebrannt)
Spez. Gewicht . . . . . . . 2,3—2,5 2,6—2,8 2,65
Mohshérte . . . . . . . .. 7 ‘ 7—8 | 7—8
Schmelzpunkt (°C). . . . . 1670—1730 | |
Erweichungstemperatur unter ‘ |
2 kg/ecm? Belastung (° C) . 1410—1550 1500 1440
Zugfestigkeit (kg/mm?) . . .| 24—82 | 35 | | 55—85 |
Druckfestigkeit (kg/mm?) . . 30—45 | 30—55 40—80 |  85—95 |
Biegefestigkeit (kg/mm?) . . 3—8 | 6—10 | ~10 | 1214 |
Schlagbiegefestigkeit 1,3—2,2 1,8—2,3 2,3—2,8 3,6—4,5
(kg-cm/cm?)
Torsionsfestigkeit (kg/mm?) . 1825 | 2,5—4,0 ‘ 5 |
Elastizititsmodul (kg/mm2) . | 7500—8000 | 6800—7100 | | 9000—11000 |
Mittlerer Wirmeausdehnungs- 25—55 ' 90—100 |76 (20—100°C)
koeffizient, lin. («-107). . @ ©) 85 (20—800°C)
Spezifische Warme (cal/g Grad) | 0,2—0,25 (20—100°C) 0,19—0,20
0,3 (10009 C)
Wiarmeleitfahigkeit 0,0019—0,0037 10,0033-0,0067‘ 0,0054 ‘
(cal/cm sec Grad) \ ‘
@ | |
Spez. elektrischer Widerstand ‘ ‘
(2-cm) 20°C . . . .. 101 101—1015 104—1015 _ .
5000C . . . . . A 10 @) 107—108 () ~108 ()|
Elektrische Durchschlagsfestig-
keit (kV/mm) 20°C . . . 30—35 . 5—10 | 20—30
400°C . . . <5 — \ — |
Dielektrizitatskonstante . . . 5,4—6,4 \ ‘ 5,5—6,5 \
Diel. Verluste (tgd-10t) 50 Hz 170—200 — b 25100
108 Hz 20—30 20
5-10" Hz ~~70—120 — 15
g

@ Berliner Porzellan: 30,3 (20—100°C); 38,8 (20-—800° ().
(b) Geschmolzen: 134 - 107"

(c¢) Geschmolzen: 79 - 10—,

(@) Steigt mit der Temperatur.

Luft bei hohen Temperaturen. Die maximal zuldssige Brenntemperatur richtet sich nach
der Erweichungstemperatur des Werkstoffes. Das lufttrockene Material ist sehr zerbrech-
lich; Harte und Festigkeit nehmen mit Brenntemperatur und Brenndauer zu. Bei miBigen
Temperaturen (etwa 900° C) ,,vorgebrannte'* Stiicke zeigen etwa die mechanischen Eigen-
schaften von Kreide; sie lassen sich also (bei vorsichtiger Behandlung) drehen, bohren und
feilen. Bei hohen Temperaturen (1400—2000°C) ,,hochgebrannte* Stiicke sind dicht
und nur noch durch Schleifen mit Karborund bearbeitbar.

In der Vakuumriéhrentechnik verwendet man wegen des guten Isolations-
vermogens bei hoheren Temperaturen (vgl. Abb. 213) vor allem Hartporzellan,
Mg-Silikate (Steatit, Calit) oder reine Metalloxyde (MgO bzw. ALO;), sémtlich
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keramischer Werkstoffe.
| |
“ Calit | Frequenta Calan l MgO Al Oy Sinterkorund
1
[ 2,6—2,8 3,2—3,7 3,03—3,9 3,9
| —8 | ! 9
| ; | 2800 \ 2050 2050
} 1310 l 1440 “ 1250 ! 1730
l 6,56—9,56| 556—85 | 4—5 | \ | 3,5
| 85—100! 90—95 | 50—60 | \ | 51—62
| 1416 | 14—16 | 12—I16 | ! 12
| 3,5—4,5 ‘ 45 ‘ 2,9—3,2 ‘ 3,1
I
f ] | | l
9000—11000 | | ! 23500
\ \ 127 | 62 46 (20—100° C)
.78 1 70-80 | 76 [15—1000°C] | [15—1000°C] g8 (20—400° C)(F)
| ! | D ® | ©® 80 (20—8000C)
\ | 0,194 0,26 | 0,2 0,23 (0—3009 C)
| | | 0,28 (0—1500° C)
\ ‘ . | 0,047 ( 20°C)
i 0,0061 0,00145—0,0030 | 0,00160—0,0084 | 0,019 (400° C)
| | \ \ 0,013 (900°C)
) h
‘ ' 10141015 vgl. Abb. 213 l ®
| 1,8-108 | 2,0-108 | 1,3-10° | 1,3-10m
| 35—45 | 35—45 | 35—45 vgl. Tabelle 87 15
\ \ =5,
| 65 | ~56 | 65 | 9,5—9,9
— l 10-15 | — | 3277
~4 a7 A 3,5 ]
A 3,2 2,8 ~~ 4,7
|~ | =)
@ Spezialmaterial ,,Ultracalan*: 2,1 (10® Hz); 2,2 (5- 107 Hz).

(f) Vgl. Abb. 214.
() Vgl. Abb. 233, 8. 217,
(b) Vgl. Abb. 213.

meist fiir Isolierbauteile ! der Elektrodensysteme und (an Stelle von Glas) fiir

Vakuumgefie.

1 In Hochvakuumverstirkerrohren bewirken Streuelektronen, wenn sie auf isolierende
Bauteile wie keramische Briicken, Glimmerscheiben oder Glasflichen in der Nihe des
Steuerraumes auftreffen, empfindliche Storeffekte (Mehrdeutigkeit und mangelhafte Re-
produzierbarkeit der Kennlinien, Verkleinerungen des inneren Widerstandes, Kapazitits-
verdnderungen usw.; vgl. Molthan 7). Wenn es wegen der Gedringtheit des Aufbaus
nicht méglich ist, die isolierenden Bauteile geniigend weit vom Entladungsraum anzuordnen,
so empfiehlt es sich, sie gegen diesen durch Metallgeflecht oder -blech abzuschirmen, das
auf Kathodenpotential gebracht wird (vgl. Jobst I).



202 13. Keramische Baustoffe.

Keramische Baustoffe lassen sich nach denselben Methoden wie Glas metal-
lisieren (vgl. S.185). Uber vakuumdichte Verbindungen mit Metall vgl. S. 351.
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Abb. 214, Wirmeausdehnung von Quarz und keramischen Stoffen.

a) Hartporzellan.

Die Ausgangsmaterialien sind Kaolin (Al,0,-28i0,-2H,0, 42—66 %, normal
50%), Quarzsand (99,8 % Si0,, 12—30% , normal 25% ) und Feldspat (K,0 - Al,O,-
68i0,, 17—37%, normal 25%). Sie bilden nach Zerkleinerung und Mischung
mit Wasser eine breiartige bzw. knetbare Masse, die in Gipsformen gegossen wird
bzw. durch Drehen oder Pressen geformt werden kann. Nach Vortrocknen der
Stiicke an Luft erfolgt ein Vorbrennen bei 900°C, dann evtl. Aufbringen
der Glasur ! und danach ,,Garbrennen‘* 2 auf 14009 C. Die dabel auftretende

L Das Aufbrlnden der Glasur hat nicht nur den Zweck, das Formstiick vor Verschmutzung
zu schiitzen, sondern erhoht auch die mechanische Festigkeit und manchmal die Gasdichtig-
keit erheblich. An- thermisch stark beanspruchten Innenflichen bzw. Bauteilen von
Vakuumrohren ist die Glasur wegen der besseren Entgasbarkeit des Porzellans und der
Gefahr einer Zersetzung fortzulassen oder mit Sandstrahlgebldse zu entfernen, desgleichen
zur Erhohung der Haftfestigkeit an Kittstellen und solchen Flachen, die nach dem
Schoop-Verfahren metallisiert werden sollen. Metallisieren durch Platmelnbrennverfahren
erfordert dagegen gute Glasur (vgl. S.352).

2 Bei diesem Prozef} bilden sich Silikatgliser, in denen ungeldster Quarz und neu ge-
bildete Kristallite aus sog. Mullit (3 ALO,-28i0,) verteilt sind. Das ,,Grundglas‘‘ verkittet
gewissermaBen die Kristalle miteinander.
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Tabelle 86. Wasserstoffdurchlissigkeit keramischer Rohrenbaustoffe. (Innen-
durchmesser 3 mm, Glihzonenlinge 180 mm, Uberdruck 300 Tor; vgl. Baukloh 2.)

Durchlasmgkelt in cmﬁ/h (bezogen auf 760 Tor und 20°C)
Temperatur |—— _ ——

' C unglwﬂcltes Porzellan, glas1ex tes Porzellan, K-Masse *
Wandstarke 0,11mm (Wandstérke 0,15 mm

16 mm | 1,6 mm

22 ‘
500 0,27
1000 0,33
1100 0,37
1200 0,33
1300 0,43

23,5
0,86 18,2
1,18

i
|
0,83 ‘ 10,27

3
2
,3
3
3

s

SOOOD
w S O =

s

|
|
i
l 1,07
i 0,92

* Hersteller: Staatliche Porzellanmanufaktur Berlin.

Abb. 215a. Deckelplatte cines gesteuerten Hg - Gleich-

richters mit Anoden und Gittern. Anodenzufiihrungen

durch Porzellanrohre isoliert; Anodenkdpfe aus Graphit

mit Schutzzylindern aus ¥e, letztere gleichzeitig Triger

der Steuergitter; im Vordergrund abgeschirmte Gitter-

zufiihrungen (Hersteller: Siemens - Rohren -Werk; vgl.
auch M. Bosch und Abb. 112).

Abb. 215b. Vakuumgefifl aus Porzellan (Wandstromver-
stiarker, vgl. Liibeke 7; Versuchsausfithrung der S.S.W.).

Abb. 215a. Abb. 215 b.

Schrumpfung betragt linear 15—25%; da sie vorher nicht genau bestimmt
werden kann, lassen sich bei Porzellanformstiicken im allgemeinen keine
kleineren Toleranzen als + 2,5% einhalten (Nachschleifen!).

Die physikalischen Eigenschaften von Porzellan hingen stark von der
Zusammensetzung ab, insbesondere die Warmeausdehnung und der elektrische
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Widerstand. Der letztere ist hoher als der von Glas, jedoch niedriger als der
von Quarz (vgl. Abb. 213); der elektrische Oberflichenwiderstand (auch un-
glasiert) ist stark von der Luftfeuchtigkeit abhingig (vgl. Tabelle 82, S. 196).
Uber Durchschlagsfestigkeit vgl. Tabelle 85 und 87. Bei Raumtemperatur ist
hochgebranntes Porzellan auch unglasiert gasdicht, obwohl es mikroskopische
Luftblischen enthalt, die jedoch nicht miteinander in
Verbindung stehen. Bei hoheren Temperaturen besteht
eine geringe Durchlissigkeit fiir He und H, (vgl. Ta-
belle 86). Mit Sduren aufler FluBsdure und allen Gasen
auBler Fluor geht Porzellan keine Verbindungen ein.
Dagegen wird es entsprechend seinem Silikatglasgehalt
von schmelzenden Alkalien und Alkalikarbonaten be-
sonders bei hoheren Temperaturen angegriffen, jedoch
in geringerem MaQe als Glas.
Technische Anwendungen. Elektrodeneinfithrungen
(vgl. Abb. 80 und 95), Isolationsrohre fiir Anodenzu-
leitungen (vgl. Abb. 66, 108, 112 u. 215a) und Kathoden-
topfe (vgl. Abb. 330) in Hg-GroBgleichrichtern?;
Anodenrohre in Hochspannungsgleichrichtern
mit Hg-Kathode (vgl. Abb. 398); AuBlenwandung von
Stromrichtern mit Hg-Kathode (vgl. Abb. 215b
und 399); Zuleitungsschutzrohr und Isolatoren in Ent-
ladungsgefallen mit Edelgasfiillung (vgl. Abb. 111);
an der Pumpe liegende Rontgenréhren (vgl. Abb. 93)
und Kathodenstrahloszillographen (vgl. Abb. 80);
Schutzhiitchen2?in Hochvakuumverstirkerréhren
zur Vermeidung von Isolationsfehlern durch aufdampfen-
des Kathoden- oder Gettermaterial (vgl. Abb. 216);
Abb. 216. Oxydkathodenver-  Kinlagen in Hg-Schaltréhren zum Schutz des Glas-
stirkerrohre mit Hiitchen aus . ¢ .
pordsem Porzellan zur Er- gefdles gegen Schaltfunken (vgl. Abb. 393); elektrisch
hthung der Oberflichenisola- — yon auflen beheizte Rohréfen fiir Vorentgasung

tion zwischen den Zuleitungen

(vgl. auch Abb. 339). (vgl. Abb. 127).

b) Magnesiumsilikate 3.

Ausgangsmaterial fiir die Herstellung sind Speckstein oder Talk (3 MgO-
4 5i0,-H,0 bis 4 MgO-5 S10,-H,0). Speckstein ist feinkristallin, hat keine
Grobstruktur und besitzt eine gelblich-griinliche Farbe, die von seinem Fe,0,-Ge-
halt (etwa 1,6 %) herrithrt. Talk zeigt faserige oder schuppige Struktur; Sorten
mit Fe,0;-Gehalt < 0,5% sind rein weil3.

Die Ausgangsmaterialien werden fein gemahlen und entweder trocken oder
(bei Stiicken iiber 300 mm @ ) feucht geprefit, vorgetrocknet und bei etwa 1400° C

! Eine direkte Beriihrung des Porzellans mit dem heilen Lichtbogen bzw. mit dem
Brennfleck ist dabei zu vermeiden, ebenso sind nach Moglichkeit Beriihrungsstellen zwischen
Porzellan und Anoden durch entsprechende Konstruktion feldfrei zu halten (vgl. Abb. 111).

? Zuweilen sind diese direkt in das Glas des RéhrenfuBes eingequetscht (vgl. Abb. 339a,
S. 313).

3 Handelstiblich unter dem Namen Steatit (aus Speckstein hergestellt) und Calit (aus
Fe,Og-freiem Talk hergestellt) (vgl. Tabelle 85).
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fest gebrannt. Die Brennschwindung betragt durchschnittlich nur 8%, die
einhaltbaren Toleranzen 0,5—2%. Bei Trockenpressung lassen sich auch sehr
scharfkantige Formstiicke gut herstellen. Weitere Vorteile gegeniiber dem
Prozellan sind: groBere mechanische Festigkeit (vgl. Tabelle 85), hdoherer
elektrischer Widerstand (auch bei hohen Tem-

peraturen; vgl. Abb. 213) und geringe dielek-

trische Verluste!. Hochgebranntes Mg-Silikat

ist unempfindlich gegen Sduren und Laugen

mit Ausnahme der Fluflsdure, 148t sich mit

Glas verschmelzen (vgl. Abb. 217) und nach

Metallisierung vakuumdicht mit Metall ver-

I6ten (vgl. Abschnitt 25d, S. 353).

Neben den auf keramischem Wege her-  app. 217, Hg-Schaltrohre aus Calitrohr mit

gestellten Magnesiumsilikaten wird in der S{lod?;sscc}f:;eelﬂ?ﬁlgge& f(lgefs‘tlgllré;o}gﬂ?&?od
Rohrentechnik 2 wegen seiner leichten Be- Niirnberg)., ’
arbeitbarkeit (Drehen, Frisen, Bohren, Sigen,
Gewindeschneiden) fiir kleinere Formstiicke héufig auch Naturspeckstein
(Mohsharte 1) verwendet. Nach der Formgebung werden die Teile zweck-
méfig an Luft (im Ofen oder in der Geblidseflamme) auf 800—1300° C gebrannt
(Schwindung < 1%, nach dem Brennen Mohshérte 6).

Technische Anwendungen, Brik-
ken und Rohre zur Elektroden-
halterung in Vakuuraréhren (vgl.

Abb.377a, S. 311, untere Halterung
der Kathodenzuleitungen); kleinere
Vakuumgefale, z. B. fiir Hg-Schalt-
réhren (vgl. Abb. 217); Uberspan-
nungsableiter mit Glimmentladung.

¢) Reine Metalloxyde.
(Navias 1, Ruff 1.)

Brauchbarsind ALO,, MgO, BeO,
ZrO, und ThO,, von denen jedoch
nur die beiden ersten praktische A_l_)b. 218. Sch_nitt dur“ch eine V:orr.ich_tung Zum Pressen

. .. diinner keramischer Rohrchen fiir indirekt geheizte Ka-

Anwendung im Rdéhrenbau gefun- thoden. Bolzen aus Wolframdriihten; Anzahl, Durch-
den haben. Ausgangsmaterial sind e i Aworiing ey vty o
die reinen Oxyde, die auf geringe karbid (vgl. Navias 1).
Verunreinigungen von Kalk, Alkali,
Ioslichen Salzen und Fe,O; zu analysieren sind. Vor der Verarbeitung werden
sie zuerst an Luft auf 1000° C (Entfernung von H,0 und CQ,), dann im H,-Ofen
im MgO- bzw. ALO,-Tiegel auf 1600° (Verdampfung von Alkali-Mg-Silikaten
und Alkalisalzen) mehrere Stunden erhitzt, wobei das Material zusammen-
sintert und ein weifles kristallinisches Aussehen erhilt.

1 In neuerer Zeit sind eine Reihe von keramischen Baustoffen mit besonders niederem
Verlustwinkel entwickelt worden, von denen zwei Beispiele (,,Calan® und ,,Frequenta‘)
in Tabelle 85 angegeben sind (vgl. auch Abb. 233).

2 Besonders fiir Versuchsausfithrungen in kleineren Stiickzahlen, bei denen sich die
Herstellung der teuren PreBwerkzeuge nicht lohnt.
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Die so gewonnenen Stiicke werden in der hydraulischen Presse (unter Ver-
meidung der Beriihrung mit Metall) zerbrochen und dann in der Kugelmihle
fein gemahlen. Nach Zufiigung und mehrstiindigem Mischen mit einigen Ge-

Tabelle 86a. Spez. elektrischer
Widerstand von Al,O;- und MgO-
Formkérpern fiir verschiedene
Porenvolumina und
Temperaturen (Werner I).

Spez. elektr. Widerst.
Oxyd sgllgll}n _(@om)

bei 1000° O|bei 1600° ¢

ALO, 18% | 590000 | 4000

28% | 790000 | 5200

o I
MgO 14% | 160000 | 1100
28% | 628000 | 1500

wichtsprozent von gemahlenem Naturspeck-
stein oder Talkum bzw. Aluminiumsilikat
(zwecks Festigkeitserh6hung der spéteren
Formkérper durch Fritten) wird das Oxyd-
pulver mit einem organischen Bindemittel
zu einem dicken Brei angeriihrt, aus dem
die Formstiicke gefertigt werden. Die Her-
stellung von Stiben und Réhrchen (vgl. Ab-
bildung 221, 8. 207), wie sie fur die Isolation
des Heizdrahtes von indirekt geheizten Ka-
thoden verwendet werden, erfolgt mittels
einer Strangpresse (vgl. Abb. 218 und 219).
Die ncch weichen Formstiicke werden an

Luft getrocknet und dann in Mo-Schiffchen im H,-Ofen zuerst bei 1000, dann
bei 1600° C mehrere Stunden gebrannt, wobei das Bindemittel in Form von

Abb. 219. Presse fiir keramische Réhrchen (aus der

Fabrikation Telefunken-Osram).

Kohlenwasserstoffen verdampft.
Die Schwindung betragt ungefahr
10%, die Porositat 15—50%.

Der Widerstand von aus reinem
ALO,- bzw. MgO-Pulver gepreBten
und hochgebrannten Formkoérpern
steigt etwas mit der Porositat (vgl.
Tabelle 86a).

Mit Ausnahme von ALO; und
BeO werden alle Metalloxyde
durch glithendes W bei 2000° C
reduziert (MgO bei 1800° C); in-
folgedessen eignet sich AlLO, fiir
indirekt geheizte Kathoden trotz
seiries niedrigen~ Schmelzpunktes
(2050°C) besser als MgO (Schmelz-
punkt 2800° C).

Vielfach erfolgt die Isolation
von Elektroden nicht durch kera-
mische Formkorper, sondern durch
direkt auf das Metall (z. B. auf
den W-Draht indirekt geheizter
Kathoden, vgl. Abb. 220 und 222,
Teilbild 6 und 7) aufgebrachte

und in H, bei 17000 C festgesinterte diinne Schichten aus ALO,, evtl. gemischt
mit BeO 2. Das Aufbringen erfolgt auf den méBig erhitzten W-Draht mittels

1 Z. B. Stéarkekleister, der in H,0 mit etwas Ammoniakzusatz mehrere Stunden gut
gequollen ist, bzw. mit Tragant (einem Pflanzenschleim, vgl. Weber 1) oder mit Nitro-

zellulose-Amylazetat-Losung.

2 Schmelzpunkt 2570° C; bei 24000 C bereits starke Verdampfung.
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Spritzpistole (dhnlich Abb. 298, S. 281). Die Spritzmasse besteht in der Regel
aus einer Suspension von vorgebranntem, fein gemahlenem ALO; in Amylazetat

Abb. 220. Aufbau einer indirckt geheizten Kathode (vgl. N.N. 9). Oben: W-Draht-Doppelwendel, gewickelt
auf AL O,-Stiibchen, oberflichlich isoliert durch aufgespritzte, dann festgebrannte Al,0;-Suspension. Unten:
fertig montierte Kathode mit pastiertemn Ni-Roéhrchen.

(mit Kollodium- und evtl. Borsiure-
zusatz) oder in Wasser (mit etwa
10% Be- oder Al-Nitratzusatz) oder
in Nitrozelluloselack (mit Talkum-
zusatz, vgl. Wagner 7). Die Zusitze
sorgen fiir festes Haften des Oxyd-
belages am Draht. W-Draht 148t sich
auch am laufenden Band durch wie-
derholte Kataphorese in verschie-
denen Bédern unter jedesmaliger Ein-
schaltung von Zwischenglithungen
(1700° C in H,) mit Isolationsmasse
bedecken und auf Rollen gréBeren
Durchmessers aufwickeln. An schar-
fen Knickstellen neigt der Tsolations-
iiberzug zum Abblattern ; er kann aber
durchAufstreichen neuer Isoliermasse

Tabelle 87. Relative elektrische Festig-
keit von vakuumtechnischen Isolier-

stoffen bei hoheren Temperaturen
(Pirani §).

Schaltung: m

Lo I
@300V, 50~

Material | Durchschlag
Schottglas (397111) . . . . . | 330
Porzellan . . . . . . . . .| 420
Gundelach-Pt-Einschmelzglas 553
ZrO. . . . ... 780
Speckstein. . . . . . . . .| 900
BeO. . . .. .. ... - 1000
MgO . . .. .. ... .. 1200
ALOy - . . o . oo 1200

Abb. 221. Rohrchen aus ALO; fiir indirekt geheizte Kathoden; Linge 30 mm, Durchmesser 5 bis 2 mm
(Hersteller: Stupakoff Laboratories Inc).

mit einem kleinen Pinsel wiederhergestellt werden. Bei kleineren Stiicken
kénnen die Oxyde in einzelnen Schichten, die jedesmal bei 400—500° ¢ vor-
zutrocknen sind, mittels Pinsel aufgebracht werden; Nachsinterung erfolgt bei
héheren Temperaturen unter H, oder im Hochvakuum.
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Bauteile aus Al,O; und MgO besitzen einen hohen elektrischen Widerstand
auch bei hcheren Temperaturen (vgl. Abb. 213, S. 199) und eine groBe elektrische
Durchschlagsfestigkeit (vgl. Tabelle 87).

{mm

Abb. 222, Konstruktionsbeispicle von indirekt geheizten Kathoden.
1 bis 3 Strahlungsheizung; 4 Heizung durch Wirmeleitung; 5 bis 7 kombinicerte Strahlungs- und Wirme-
leitungsheizung; 1 bis 5 mit hochgebrannten keramischen Isolierkdrpern (5 mit kleiner Wirmekapazitdt und
daher rascher Aufheizung); 6 mit durch Tauchen aufgecbrachter, dann hochgesinterter Isoliermasse; 7 mit
Kern aus keramischem Stibehen, darauf W-Spirale mit aufgespritzter und gesinterter Isoliermasse (fur hohere
Heizspannungen, Aquipotentialzylinder weggelassen). Weitere Ausflihrungsformen in Abb. 292 und 303.

Vermeidet man den Silikatzusatz, durch den das Zusammenfritten der
einzelnen Oxydkérner bewirkt wird, und erhéht man durch Zugabe von Séuren
(HC1 oder HNO,) die Plastizitiat des Oxydwasserbreis, so kann
manmitreinen Oxyden durch echtes Sintern porenlose Form-
korper mit reiner Kristallstruktur herstellen. Ein solches Ma-
terial aus bei 1800°C im Molybdén-H,-Ofen gesintertem Al,O,
(99,8%, Rest SiO, und Fe,0) ist unter dem Namen ,,Sinter-
korund‘ handelsiiblich (vgl. Gerdien I und Kohl7). Esist
in diinnen Wandstirken fast durchscheinend und zeichnet
sich durch Unempfindlichkeit gegen Flufisiure und Fluoride
(Fehlen des Si0Q,!), groBe Warmeleitfahigkeit (vgl. Tabelle 85),
die an die der Metalle herankommt, und gute Durch-
schlagsfestigkeit (besonders bei héheren Temperaturen) aus.
Die Gasdurchlissigkeit ist manchmal gréfler als die von
Porzellan (vgl. Tabelle 86), was wahrscheinlich durch die rein-
kristalline Struktur ohne glasige Bindemittel zu erkliren ist,
die eine ungehinderte Wanderung des Gases lings der Korn-
grenzen, dhnlich wie beim entglasten, also kristallinen Quarz
zulat.

Sinterkorund ist teurer als das gewohnliche MgO oder
Al Q,. Fiir vakuumtechnische Zwecke ist er bisher wenig er-
Abb. 223. Keramischer  probt. Im heilen Hg-Lichtbogen wird er kornig und briichig.

Formkorper im Elek- . . . .
trodenautbau einer  Sein Gefiige scheint die Entgasung sehr zu erschweren.

Senderdhre. 1
L Holteolatte sus}g0; Technls.che Anwendungen von 1!’]g0 und Al?03.. .
2 Kathodenfedern; Isolationsstopfen oder Rohrchen fir indirekt

3 Graphitanode; 4 U- gohejzte Kathoden (vgl. Abb. 222). Derartiges Material
Schienc aus Mo-Blech; R .

5 Glaskragen zur Be-  darf sich bei Temperaturen bis 20000 C nicht werfen noch

{i;ﬁi‘i‘};ibfj: ;‘Jf‘ﬁl schrumpfen oder mit W reduzieren; es mull ferner eine

Schellen. ausreichende Isolation (etwa 10% £ zwischen W-Draht und

Ni-Rohrchen bei 750° C Oberflichentemperatur) und gleich-

maBige Warmeleitfihigkeit besitzen. Besonders hohe Anforderungen sind an die

MaBhaltigkeit des AuBendurchmessers und der Lochbohrungen (Anzahl bis zu
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5 bei 1 bis 2 mm Aullendurchmesser!) zu stellen. Zur Verringerung der
Wirmekapazitit und Erzielung von kiirzeren Aufheizzeiten werden die Iso-
lationsrohrchen fiir indirekt geheizte Kathoden vielfach mit Aussparungen
(vgl. Abb. 221) versehen. Einige konstruktive Ausfithrungen zeigen Abb. 222,
292 und 303. Die Metallunterlage fiir die Emissionspaste wird meist in
Form eines Ni-Rohrchens auf das Isolationsrohrchen oder auf den mit Iso-
lationsmasse direkt bedeckten W-Heizdraht aufgeschoben; sie kann aber auch
nach Aufrauhen des Isolators (durch Sanden) nach dem Schoop-Verfahren
(vgl. S. 187) oder nach dem Platineinbrennverfahren (vgl. S.186) aufgebracht
werden.

Platten aus gesintertem ALO; oder MgO (Stérke bis zu 0,7 mm herunter)
und Stdbe (meist aus MgO) dienen zur Halterung und Isolation einzelner
Elektroden gegeneinander, besondersin Verstarkerréhren (vgl. Abb. 223 und 337 a).
Vorzuziehen ist wegen der besseren Oberflichenisolation und leichteren Ent-
gasbarkeit pordses, oberflichlich rauhes Material. Direkt aufgetragene
Isolationsschichten auf W-Heizkérper fiir indirekt geheizte Oxyd-
kathoden, Sublimationséfchen usw. in Abb. 220 sowie Abb. 222, Teilbilder 6
und 7. Uber Erhohung der Oberflichenisolationsfihigkeit von Glas
durch Auftrag von Oxyden vgl. Abschnitt 20d, S.254 und Abschnitt 24d,
S. 313.

Sinterkorund findet hauptsichlich fir Ofen bis 2000° C Verwendung.

14. Leuchtstoffe.

(Lenard I, Pringsheim 1,2, 3, Schleede 1, F. Schroter6.)

Allgemeines. Die in Vakuumrohren gebrauchten Leuchtstoffe (Lumino-
phore) haben die Eigenschaft, beim Auftreffen von sichtbarem Licht, ultra-
violettem Licht, Rontgenlicht oder Elektronen- bzw. Ionenstrahlung sicht-
bares Licht auszusenden. Das Leuchten kommt wahrscheinlich durch den
Energiegewinn bei der Riickkehr der von den Photonen bzw. Primérelektronen
losgelosten Sekundirelektronen in den Atomverband zustande. Nach der
Erregung verschwindet das Leuchten bei einigen Stoffen sofort (10-% bis 10 7 sec,
Fluoreszenz), bei anderen klingt es langsam ab (in Sekunden bis zu mehreren
Stunden, Phosphoreszenz). Der Verlauf des Nachleuchtens ist nicht immer
kontinuierlich.

Die vakuumtechnisch allein verwendeten anorganischen Leuchtstoffe sind
entweder Fremdstoffluminophore oder Reinstoffluminophore. Bei der
ersten Gruppe wird die nichtleuchtende Grundsubstanz erst durch Zusitze
kleinster Mengen fein verteilter Aktivierungsstoffe (meist Schwermetalle) leucht-
fihig gemacht ; ihre Leuchtfihigkeit nimmt daher mit steigendem Reinheitsgrad
(Verarmung an Aktivierungsstoff) ab. Reinstoffluminophore leuchten auch
ohne aktivierende Zusitze; ihre Leuchtfahigkeit nimmt im allgemeinen mit
steigendem Reinheitsgrad zu. Von der aullerordentlich groen Zahl der bekannten
und untersuchten Luminophore sind aus Helligkeitsgriinden und wegen der
groflen Empfindlichkeit gegen chemische und thermische Einfliisse nur wenige
fur die Vakuumtechnik brauchbar. Die bisher wichtigsten sind die Zink-
sulfide, die Zinksilikate und die Wolframate.

EBspe u. Knoll, Hochvakuumtechnik, 14
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Herstellung (zusammenfassende Literatur bei Lenard I und Tomaschek I).
Wesentlich fiir die Herstellung aller Leuchtstoffe ist grofte Sauberkeit, da
schon Verunreinigungen von 10 ¢ Gewichtsteilen Helligkeit und Farbe ent-
scheidend beeinflussen konnen. Glas- und Porzellangerite sind deshalb vor
jeder Benutzung, am besten in kochender Salpetersidure, griindlich zu sdubern
und alle mit dem Leuchtstoff in Berithrung kommenden Teile unter Glas-
glocken gegen Staub zu schiitzen. Alle Reagenzien einschlielllich Aqua dest.
sind vor der Anwendung mehrmals besonders zu reinigen (vgl. Lenard I).
Die Leuchtfarbe der Fremdstoffluminophore héngt in weiten Grenzen von
Menge und Art des zugesetzten Fremdmetalls ab; die zur Aktivierung ver-
wendeten Metallsalzlosungen werden daher zweckmafig in bekannter Konzen-
tration in Tropfglischen aufbewahrt. Ebenso sind Gliihtemperatur und Gliih-
dauer des Luminophors bei der Herstellung von groBem EinfluB auf das aus-
gesandte Leuchtspektrum; man bedient sich daher fiir den Glithprozel meist
elektrischer Widerstandséfen (Quarzgut oder Sinterkorund) mit genauer Tempe-
ratur- und Zeitkontrolle. Sie besitzen zweckmiBig eine Entliiftungsvorrichtung
zum Wegfithren der sonst die Ofenwand verunreinigenden Metallddmpfe. Die
Glithtemperaturen liegen gewohnlich bei 800 bis 1000° C. Wegen des Verlustes
der Lichtemission unter mechanischem Druck diirfen die meisten Fremdstoff-
luminophore nach dem Glithen (etwa zur Verkleinerung der KorngrsBe) nicht
im Morser zerrieben oder in der Kugelmiihle gemahlen werden; druckzerstortes
Material erhilt bei Erhitzung auf 200—300°C seine urspriingliche Leucht-
tahigkeit zuriick.

Zinksulfide (Giesel I, Schmidt 1, Tiede 1, 2, Tomaschek 2). Sie ge-
héren zu den kristallinen Fremdstoffluminophoren. Als Ausgangsmaterial
verwendet man sehr reines, hiufig aus Zinksulfat oder Zinkchlorid (vgl.
Tomaschek 2) gewonnenes Zinksulfid. Dieses wird in der Reibschale mit
einem gut gereinigten Schmelzmittel (z. B. NaCll) vermischt, tropfenweise
die Losung des aktivierenden Schwermetalls (1072 bis 10 7 Gewichtsteile Mn,
Cu, Ag, auch Mischungen, vgl. Riedel I) hinzugefiigt, dann die Mischung in
den Tiegel gefiillt und gegliiht.

Beispiel fiir die Darstellung eines griinleuchtenden Zinksulfidleuchtstoffes: 1 g ZnS
(Grundsubstanz) + 10% g Cu, z. B. hinzugefiigt als Kupfersulfat (Aktivierungssubstanz)
+ 0,05 g NaCl (Schmelzzusatz) + 0,05 g MgF, (Schmelzzusatz); Gliihdauer 10 min bei
10000 C.

Die Farbe der Zinksulfidphosphore 148t sich je nach Zusammensetzung,
Glithdauer, Menge und Art des Aktivierungsmetalls im ganzen sichtbaren
Spektrum variieren; auch ihre Intensitdt ist entsprechend den auflerordentlich
vielfaltigen Herstellungsmethoden stark verschieden. Die Nachleuchtdauer hangt
von Art und Menge des Aktivierungsmetalls ab; im allgemeinen ergibt Cu-Zusatz
groBe, Ag-Zusatz geringe Nachleuchtdauer. Haufig zeigt die Nachleuchtkurve
einen Knick zwischen dem rasch abfallenden Fluoreszenznachleuchten und dem
langsam abfallenden Phosphoreszenzanteil (Wolf ).

1 Die Schmelzzusitze sind bel der Herstellung aller Fremdstoffluminophore notwendig,
deren Grundmaterial bei der giinstigsten Glithtemperatur noch nicht schmilzt. Sie sind
am eigentlichen Leuchtmechanismus unbeteiligt; ihre giinstige Wirkung auf die Leucht-
intensitdt beruht wahrscheinlich auf der Erhoéhung der Atombeweglichkeit des Grund-
stoffes und auf der Ermoéglichung einer optimalen Eingruppierung der Metallatome in
diesen.
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Die Leuchtintensitit der in Vakuumrohren befindlichen Zinksulfidleuchtstoffe
(wie die der meisten Fremdstoffluminophore) leidet oft durch die beim Pumpvor-
gang und wiahrend der Entgasungserhitzung auftretenden chemischen Reaktionen
(Elektrodenmetalle, Wasserdampf). Weniger empfindlich bei gleicher Intensitét
sind Leuchtstoffe, bei denen das ZnS als Grundmaterial teilweise (bis 30%)
durch CdS bzw. MnS crsetzt ist (Guntz I, Riedel I).

Zinksilikate (F. Braun I, Gruhl I, Schleede 2). Sie sind ebenfalls kri-
stalline Fremdstoffluminophore. Der Grundstoff (Zn,SiO,) wird entweder
durch Erhitzen von reinem Zinkfluorid ! mit reinstem gepulvertem Bergkristall 2
(9509 C, 1 h) oder durch Zusammenschmelzen von Zinkoxyd mit reinstem
Bergkristall® (=2 1200° C, 10 sec) im elektrischen Ofen bzw. in der Gebléseflamme
gewonnen. Das Aktivierungsmetall, meist Mn, wird im ersteren Fall der zur
Herstellung des Zinkfluorids

dienenden Zinksulfatlésung, im 75

zweiten dem Zinkoxyd-Berg- § 61X

kristallpulver als Metallsalz- § ;'M‘ .
l6sung (z. B. Mangansulfat) zu- :Q: 5 A —
gesetzt ; die erforderlichen Men- 3 #F—— 7
gen sind jedoch bedeutend %E ‘; i
hoher als bei den ZnS-Cu- 7 : 7

Leuchtstoffen (>1%). Die 7 z

Farbe ist meist griin bis gelb- s & # Ze/a';% L

griin. Die Nachlouchtdaner ist 228 Naehlotgars s Sttt oy
umso groler, je hoher die Gliih- der Fluoreszenz wihrend der Anregung.
temperatur, je kiirzer die Glih-

dauer und je schneller die Abkiihlung ist; iber ihren Verlauf vgl. z. B. Abb. 224.
Die Nachleuchtfarbe ist gelbrot bis gelb bei kurzer, griin bei langer Abkiihl-
dauer. Ahnlich wie bei den Zinksulfidleuchtstoffen kénnen bis 20% des Grund.
stoffes durch Kadmiumsilikat (Cd,SiO,) ersetzt werden.

Wolframate (Ricmer I, Tiede 3, Zenneck I). Sie sind kristalline Rein-
stoffluminophore und besitzen in reinem Zustand sehr kurze Nachleucht-
dauer; schon geringe Verunreinigungen bewirken eine Herabsetzung der Leucht-
intensitit und Erhohung der Nachleuchtdauer. Technisch am héufigsten ver-
wendet wird Kalziumwolframat (CaWOQ,) in besonders reiner Form, das
meist durch Fillen von Ammoniumwolframatlésung mit reinstem Kalziumsalz
(z. B. Kalziumchlorid) oder durch Erhitzen von Kalziumkarbonat mit Wolfram-
sédure (1000° C) gewonnen wird 4.. Das reine CaWO, wird in einem unglasierten,
innen mit CaO oder CaWO, ausgekleideten Porzellantiegel auf etwa 1000°C
erhitzt. Durch Schmelz- bzw. Schwermetallzusiatze (Bi, Cu, Mn) und nach-
folgende Erhitzung lassen sich auch nachleuchtende Priparate erhalten. Hellig-
keit und Leuchtfarbe hingen stark vom molekularen Verhiltnis des WO; zum

1 Hergestellt durch Zufiigen eines Alkalifluorides (z. B. NaF) zu wasseriger Zinksulfat-
lésung: ZnSO, + 2 NaF = ZnF, + Na,S0,, wobei das ZnT, ausfallt.

2 2 ZnF, + 2 8i0, = Zn,8i0, + SiF,.

3 2Zn0 + 8i0, = Zn,8i0,.

4 Auch die Darstellungsmethode ist von Einflul auf die Nachleuchtdauer; so ist z. B.
nachleuchtfreies CaWQ, durch Fillung aus Natriumwolframatlosung mit einem Kalzium-
salz nicht zu erhalten.

14%*
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CaO ab. Die Leuchtfarbe ist blau.
wird auch Kadmiumwolframat
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Abb. 225. Leuchtdichte verschiedener Leuchtstoffc

bei Elektronenerregung, abhingig von der Volt-

geschwindigkeit (Erregerspannung); gemessen mit

blaugriinempfindlicher Photozelle (Schnabel 1).

1la bis 1c ZnS-Ag; 2 ZnS-Cu; 3 (ZnS + CdS)-Cu;

4 ZnS-Cs; 5 ZnS8-Cd; 6 ZnSiO,; 7 MgWO,; 8a und
8b CaWO,.

14. Leuchtstoffe.

Neben Kalziumwolframat (Farbe blau)
(Farbe blaugriin) technisch verwendet.

Die Wolframate sind chemisch und
thermisch unempfindlicher als die Zink-
sulfide und die Zinksilikate; sie lassen
sich daher auch mit Glasoberflichen
direkt durchAnschmelzen verbinden (vgl.
folgenden Abschnitt ,,Leuchtschirme).

Leuehtstoffmischungen. Um fiir be-
stimmte technischeAnwendungen beson-
dere Farbwirkungen zu erzielen, werden
Mischungen verschiedenartiger Leucht-
stoffe verwendet. Z. B. benutzt man
Mischungen von Zinksulfiden bzw. Zink-
silikaten mit Kalziumwolframat fir
Kathodenstrahloszillographen, um eine
visuell und gleichzeitig photographisch
moglichst giinstige Farbe zu erhalten
(J. Johnson I).

Leuchtschirme. Als Unterlage zum
Aufbringen der Leuchtstoffe verwendet
man je nach dem technischen Zweck
Karton (UV- und Rontgenstrahlen),
Glimmer, Zellon, Glas, Quarz oder
Metall (Elektronen- und Ionenstrahlen).

Bei groflen Strahlstromen sind wegen der besseren Abfithrung elektrischer
Ladungen (die sonst als Bremsfelder fiir primdre Korpuskularstrahlen wirken)
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und der meist besseren Kiithlung der
Leuchtsubstanz Metallschirme vorzu-
ziehen; es ist jedoch, besonders bei
Fremdstoffluminophoren, der Einflull
von Verunreinigungen durch das
Schirmmetall auf Farbe und Intensitit
des Leuchtstoffes zu beachten.
Sedimentieren (nach Everett,
vgl. Thomson I, R.C.A. Victor ).

NG . . . . .
/x"'\\ \\3”M7=7'9\\0\ Der feinkornige Leuchtstoff wird in

a7 Pm%q—,z,;,:\ — Alkohol oder in Aqua dest. aufge-
D b~ schwemmt, kurze Zeit zum Absetzen
» der groberen Korner stehen gelassen

7 2 3 4 5 6 mgferm . . . .
Stirke der Leuchtmassebelegung und dann die Suspension in den mit

Abb. 226. Schwirzung einer Bromsilberschicht bei dem Leuchtschirm zu versehenden

Leuchtschirm-Kontaktphotographic durch elektronen-
erregte Fluoreszenz von ZnS-Ag (blau), abhiingig von
der Belegungsstirke des Leuchtschirmes und der Volt-
geschwindigkeit (Borries 1),
q = spez. Belastung (1 pC = 10?2 Coulomb).

Réhrenkolben oder in eine Schale ge-
gossen, auf deren Grunde der Schirm-
trager liegt. Ist die Schirmdicke nach
Absetzen der feineren Korner geniigend

grol geworden, so wird die Fliissigkeit abgehebert bzw. durch sehr langsames
Neigen des Rohrenkolbens vorsichtig abgegossen. Die so hergestellten ziemlich
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fest an der Unterlage haftenden Schirme gelingen besonders gut bei sehr fein-
kornigen Leuchtstoffen und zeigen fiir Elektronen- bzw. Ionenstrahlen eine
besonders hohe Intensitdt, da jede Absorption von Primirstrahlung durch
Bindemittel wegfallt.

Anschmelzen auf Glas (Espe 11). Fiir dieses Verfahren eignen sich wegen
ihrer hoheren Temperaturbestindigkeit nur Reinstoffluminophore, besonders
CaWQ,. Nach Aufstduben des Leuchtpulvers mit
einem feinen Sieb wird der Glasschirm bis zum 7967

Weichwerden erhitzt; die Kristalle des Leuchtstoffes &
sinken einseitig etwas in das Glas ein und werden
von diesem festgehalten. Das iiberschiissige Material
wird abgewischt oder mit Alkohol abgewaschen. Auch
diese ,eingebrannten’* Leuchtschirme eignen sich
wegen des Fehlens absorbierender Bindemittel be-
sonders gut fiir Elektronen- und Ionenstrahlen. Fiir Er-
regung der Lumineszenz durch UV-Licht (Lichttrans-
formation bei Leuchtrohren) kann man die Leucht- Vo/;fqescﬁﬁ/ﬁa’y%;{ry 0
substanzen dem Glase auch selbst zumischen (,,Lumo-
B Abb. 227. Optimale Schichtdicke

phorglaser* vgl. Tellmann 3 und S. 164 sowie S. 239).  cines ZnS - Ag - Leuchtschirmes

Ankleben durch Bindemittel (Angerer 2). be;f‘;Cl;g"‘{”;;:;ﬁfﬁgfﬁ:}g’ﬁggt‘g
Das am haufigsten verwendete Bindemittel ist reines (Borries 1),
(3 bis 10%iges) Natronwasserglas (Na,SiO; - Si0,).
Es wird in méglichst diinner Schicht! ohne Leuchtstoff-Beimengungen auf die
Unterlage (Glas, Quarz, Glimmer, Metall) aufgebracht und dann rasch 2 durch
ein feinmaschiges Sieb oder eine Zerstduberdiise die Leuchtmasse in der ge-
wiinschten Dicke auf die feuchte Wasserglasschicht aufgestiubt. Vor dem
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Abb. 228. Abnahme der Leuchtintensitit von Fluoreszenzschirmen mit der Belastungsdauer (in Wattstunden
pro ecm?® Schirmfliche) bei Klektronenerregung (20 kV; 0,1 mAjem® bzw. 2 W/em?); Leuchtstoffbezeichnungen
wic Abb. 225 (vgl. Schnabel 1).

Einbau des Leuchtschirmes in die Vakuumrshre bzw. vor dem Evakuieren
des mit der Leuchtstoffschicht versehenen Kolbens wird die Unterlage in der
leuchtenden Geblaseflamme oder im elektrischen Ofen einige Minuten auf
etwa 200°C erhitzt, um den austretenden Wasserdampf zu entfernen. An
Stelle von Wasserglas wird zuweilen auch reines Glyzerin verwendet (Koch I).

1 Durch Aufpinseln oder (1m Inneren von Glaskolben) durch AufgieBen und Absaugen
des Uberschusses mit Hilfe einer Wasserstrahlpumpe. Zu dicke Wasserglasschlcht ergibt
fir Elektronen bzw. Ionen merkliche Absorptlonswukunrr und daher geringere Leucht-
intensitat des Schirmes.

2 Wegen des schnellen Eintrocknens des Wasserglases.
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Leuchtschirme fiir UV- und Rontgenstrahlen werden meist auf einer
genau horizontal ausgerichteten Papierkartonunterlage durch Aufgieflen und

Abb. 220. Gasgefiillte Fernsehrohre mit Leuchtschirm (Hersteller: Telefunken).

Abb. 230. Anordnung zweier Leuchtschirme in einem
Hochspannungs - Metallkathodenstrahloszillographen (vgl.
Knoll 7, $und Borries 2).

S konzentrischer Doppelkonusschliff zum Aufklappen eines
oder beider Leuchtschirme; L, Leuchtschirm aus CaWoO,
zur Einstellung des ruhenden Strahles; I, Leuchtschirm aus
Zn8-Cu zur Beobachtung des Oszillogramms (Lcuchtschirm-
triger Al oder Ni); C diinnes (etwa 0,1 mm starkes) Zcllon-
fenster fiir Leuchtschirmkontaktphotographie, auf der
Vakuumseite mit Leuchtstoffen iiberzogen und durch Hoch-
kant - Stahlbénder abgestiitzt; ¥ Faradaykifig fiir Strahl-
strommessungen.

Eintrocknen des in Zellonlack ge-
16sten Leuchtpulvers hergestellt.

Lichtintensitiit. Die vorliegen-
den MeBergebnisse beziehen sich
vorwiegend auf Elektronenstrah-
len!. Die Lichtintensitat ist dort
in weitem Bereich dem auffallen-
den Strom und der Voltgeschwin-
digkeit direkt proportional (vgl.
Abb. 225); sie betragt fiir langsame
Elektronen bis 0,6 HK/W (440 V,
ZnS-Cu, vgl. Kordatzki 1), fir
schnelle Elektronen bis 2 HK/W
(ZnS-Ag, vgl. Schnabel I). Wird
der Leuchtschirm von der der Er-
regungsquelle abgewandten Seite
aus beobachtet, so existiert fiir
jede Leuchtmasse und Elektronen-
geschwindigkeit eine bestimmte,
von der Reichweite der Elek-
tronen und der Lichtabsorption
in der Leuchtmasse abhingige
Schichtdicke der Leuchtsubstanz,
bei der die abgestrahlte Licht-
intensitdt ein Maximum erreicht

(,;optimale Schichtdicke*‘, vgl. Abb. 226 und 227). Mit zunehmender Lebensdauer
der Vakuumréhre tritt meist eine Abnahme der Lichtintensitit ein, vgl. Abb. 228).

1 Uber thungsgrad und Lichtausbeute bei Erregung mit UV- bzw. mit sichtbarem

Licht vgl. Dressler 1.
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Abb. 231. Tonfilmlampe mit aufgeschmolzenem Xalziumwolframat-Leuchtschirm,
a Aufbauschema; b Ausfiilhrung (Hersteller: Laboratorium v. Hartel).

Technische Anwendungen. Durchleuch-
tungsschirme zur visuellen Beobachtung
[meist Zn,SiO,, ZnS-Cu, (Zn8S-CdS)-Cu oder
CdWO,]oder,,Verstarkerfolien* zur photo-
graphischen Aufnahme (meist CaWO,) mit
geringen Zusitzen von Molybdaten oder
Vanadaten zur Herabsetzung der Nach-
leuchtdauer; fiir Rontgenstrahlen. Sedimen-
tierte, eingebrannte oder mit Bindemittel
befestigte Leuchtschirme fiir Fernseh-
réhren (Cu- oder Ag-aktivierte Zink- oder
Zinkkadmiumsulfide ; Zinksilikate ; Kadmium-
wolframat), vgl. Abb. 229. Leuchtschirme in
Kathodenstrahloszillographen (Leucht-
stoffe wie bei Fernsehrohren, fiir photo-
graphische Aufnahme auch CaWO,); vgl.
Abb. 230 oder Tonfilmlampen (meist
CaWO,), wvgl. Abb. 231. Leuchtstoff-
schichten an der Innenwand von
Leuchtréhren fiir UV-Anregung (z. B.
7Zn,8i0,). Schirme in Elektronenmikro-
skoprohren (Leuchtstoffe wie bei Fern-
sehrohren); vgl. Abb. 231 ¢. Schirme in
Ionenrshren, z. F. Massenspektrograph
(ZnS-Cu).

Abb. 231 ¢. Leuchtschirmanordnung in einem
magnetischen Hochspannungs - Elektronen-
mikroskop (Knoll 9, 12). Uber Einzelteile
des Kathoden-Anodenaufbaus vgl. Abb. 80.



216

15. Glimmer.

15. Glimmer.
(N.N. 2, K. Schroder I, Stager 2, Symons 1.)

Tabelle 88. Materialkonstanten von Glimmer.

2,65—3,2 ‘

Spez. Gewicht. . . . . . . . . . . . ..

Mohsharte . . . . . . . . . ... 2—3 i

Kalzinationstemperatur (°C) . . . . . . . ?72(()):3(()]((; | i&;sé{;‘vxt

Schmelztemperatur (°C) . . . . . . . .. 1200—1300

Scherfestigkeit (kg/mm?) . . . . . . . 231’3:?2’5 : i&;sf:;wt é

Proportionalitatsgrenze (kg/mm?) . . . . . 35‘39 Muskovit f:
0—28 Amber p;Q: &

Streckgrenze (kg/mm?2) . . . . . . . . .. 23:3(8) I\Al:lsli{;wt "éb

Elastizititsmodul (kg/mm?3) . . . . . . . . 16 000—21 000

Spezifische Wiarme zwischen 20° und 100° C ~= 0,208

(cal/g Grad)

Warmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . . . . 0,0008—0,0014
Wirmeausdehnungskoeffizient, lin. . . . . . 30-10—7 |
Spez. elektrischer Widerstand bei 20° C 1—200-10%% Vgl. Abb. 213,

(82 cm) Kurve 11 (8. 199)
Elektrische Durchschlagsfestigkeit (kV/mm) 25—170 Vgl. Abb. 232
Dielektrizitatskonstante . . . . . . . . . 5—9,3 Ohne Lufteinschliisse
Dielektrische Verluste (tg J-104) 50—800 Hz 2—8 Vgl. Abb. 233

10% Hz 1,7 Am besten rétlicher
5.107 Hz 1,6 Glimmer (Muskovit)
5-10%8 Hz A~z 2

Glimmer ist ein in der Natur vorkommendes wasserhaltiges K-Al-Silikat.
Fiir Vakuumrshrenzwecke geeignet ist nur der ,,Muskovit®, ein rétlicher Kali-

V17
g I\ L L[ T ]
N 1 bengalischer Rubinglimmer (Muskowi?)
3 2 karadischer Bernsteingl
4§‘7‘W \ 3 griner Madrasglimmer n
< ' '
S |
Sw AN
L SN 1
§50 S :
T —— 3
0 @7 4z 43 of 4 46 47 08 gm0

Platbenstirke

Abb. 232. Durchschlagfestigkeit verschiedener Glimmer-

sorten, abhingig von der Plattenstirke (Wilson 7).

seine mechanischen Festigkeitseigenschaften sowie

glimmer (K,0-3 AL O,-6 Si0O,- 2 H,0)
und der ,,Amberglimmer*‘, ein meist
gelbliches K -Mg - Al-Fe - Doppel-
silikat (auch ,,Bernstein‘‘glimmer
genannt). Nur klar durchsichtige
Stiicke ohne Einschliisse bzw. Flek-
ken sind brauchbar (Oberflichen-
leitfahigkeit, Gasabgabe im Vaku-
um!). Glimmer 1468t sich leicht zu
Platten bis zu etwa 0,06 mm Dicke
herab spalten. Bei Erhitzung gibt
er sein Kristallwasser ab, wird
triibe, bliaht sich auf und verliert
seinc hohe elektrische

Durchschlagsfestigkeit. Diese Erscheinung (,,Kalzinierung) tritt beim Muskovit
wegen des hoheren Kristallwassergehaltes schon bei 550—600° C, beim Amber-
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glimmer erst bei 750--900° C ein. Der letztere besitzt jedoch eine geringere
mechanische und Durchschlagsfestigkeit (vgl. Abb. 232). Die dielektrischen Ver-
luste sind auch bei hohen Frequenzen sehr klein (vgl. Abb. 233); sie steigen
mit hoherer Temperatur an!. Die glatte Oberfliche des Glimmers erleichtert
dhnlich wie dic des Glases die Bildung leitender Briicken, wenn in der Vakuum-
rohre Metalle zur Verdampfung kommen 2. Den Volumenwiderstand von Kali-
glimmer zeigt Abb. 213 (Kurve 11), S. 199.

- a0t Wellenldnge ,
Kurve Matorial Diel.- G503 15075 2 . Sm
800 AT H
Pertinax (fir Sockel) | 5,4 ”;ZZ
2 | Bakelit (fiir Sockel) | 2,8 400 — LB
3 PreBbernstein 2,6 R e — = 4
(fiir Sockel) w00 12 L AT
Gerateglas (Schott) | 6,5 3 ul
Hartgummi 3,0
700
Porzellan M 282 5,3 « & 4 =
(Hescho) 5 L F ST <nai
N 6 = — |
7 Thiiringer Glas 7.1 S ‘Z 1 L P
Tempax-Glas (Schott) | 6,5 § » gL il
( Steatit (Stemag) 6,5 § . ///
0 —9 1
10 Calit (Hescho) 6,5 § ;"““""—7“—:-__
11 Quarzgut 3.8 S ” T 4
~ = 1= i
12 Bleiglas 6,7 s e = = = -
13 Minosglas (Schott) 7,5 ¢ 1 e e —]
5 e — "y P | |
14 | Frequenta (Stemag) | 6,1 4 ;:
15 Quarzglas 4,2 3 T~
16 | Ultracalan (Hescho) 6,5 B (/3 |
17 Glimmer (eisenfrei) 7,0 R !
18 Rautil, Ti0, 15 bis 8 NN,
(,,Diacond®, Stemag) 16 600 7000 5000 10000 50000 kHz
Frequenz

Abb. 233. Diclektrische Verluste vakuumtechnisch wichtiger Tsolierstoffe bei 20° C, abhiingig von der Frequenz
(Rohde I, Grundke I).

Rohrentechnische Vorteile sind: Geringes Gewicht, groBe Elastizitit, aus-
reichende mechanische Festigkeit auch bei kleinen Wandstérken, leichte Stanz-
barkeit und geringe Hérte, daher kein Ritzen des Glaskolbens auch bei direktem
Anliegen von Glimmerstiitzscheiben (vgl. Abb. 234). Gegeniiber keramischen
Bauteilen fallen als Nachteil der hohere Preis (bei groBeren Stiickzahlen), die
schwerere Entgasbarkeit und die Wasserabgabe beim Abbrennen leitender
Metallschichten durch Hochspannungsentladung (vgl. S. 313) ins Gewicht. Die
mechanische Verbindung von Glimmerscheiben mit metallischen Bauteilen
erfolgt am einfachsten durch Einklemmen zwischen kleinen, an den Metallteilen

! Messungen von Bogorodizky I an einem Muskovit-Glimmer ergaben z. B. fiir
tg §-10% und 50 Hz bei 13°C: 6, bei 202°C: 504, bei 347°C: 7360. :

2 GegenmafBnahme: Strichritzen der Oberflache (vgl. Abb. 340, S. 313) oder Uber-
ziehen mit einer Kalziumkarbonatschicht (vgl. S. 313).
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angebrachten Blechzungen oder durch Lochnieten (nach Abb. 159e, S.147).
Uber Abschirmung von Glimmerscheiben in Verstirkerréhren gegen Streu-
elektronen zur Vermeidung von Storeffekten vgl. Jobst 1.

Abb. 236. Kurzwellenrohr mit Glimmerhalte-

platten fiir den Elcktrodenaufbau; gesamte

Rohrhohe nur etwa 25 mm (Hersteller:
Radio Corp. Amv.); vgl. Abh. 370.

Abb. ,234. Halterung eines Elektrodensystems

und Abstiitzung gegen die Kolbenwand durch

gezahnte, federnde Glimmerscheiben (vgl. auch
Robinson 2).

Abb. 237. Halterung und Isolation von
Elektrodenzuleitungen durch Glimmer (vgl.
auch Abb. 78 und M. O. Valve 7). 1 Zu-
Abb. 235. Elektrodensystem einer Dreigitterréhre, leitungen; 2 Glimmerzwischenlage;
auf Glimmerscheiben montiert. 3 Cu-Blechumpressung.

Der handelsiibliche ,,PreBiglimmer*, der aus kleinen mit Schellack ver-
bundenen Naturglimmerstiicken besteht, ist in Vakuumréhren nur an im
Betrieb kalten und an solchen Stellen verwendbar, die nicht von Elektronen
getroffen werden. Ahnliches gilt fiir Gliser, die Glimmer als Fiillmittel
enthalten 1.

Technische Anwendungen. Isolierbriicken (vgl. Abb. 78, 84b und 369), Elek-
trodensystemhalterungen in Elektronenrohren (vgl. Abb. 235 und 236);

1 Unter dem Namen ,,Micalex* handelsiiblich (vgl. N.N. I, Crossley I, Retzow 2).
Das Material (Dichte 3,3, Warmeausdehnungskocffizient 100-1077) ist mit Widia-Werk-
zeugen bearbeitbar.
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elektrische Isolierzwischenlagen fiir Elektrodenhalterungen (vgl. Abb. 237);
thermische Isolierzwischenlagen zwischen heifen Elektroden und Glaskolben

(vgl. Abb. 238); federnde Dichtungsscheiben zwischen
Glasfiiflen und Zuleitungsisolierrohrechen zur Verhinde-
rung von Entladungen und Bruchgefahr (vgl. Abb.111,
S.114 und Karl 1); Abdeckplatten zur Entladungs-
verhinderung auf der Kathodenriickseite von Flichen-
glimmlampen?! (vgl. Abb. 325a, S.302); Abdeckfenster
bei Getterverdampfung (vgl. S.313); Unterlage fiir
Rasterphotokathoden (vgl. Abb. 315, S. 297).

16. Asbest.
(Gréber I, Nusselt 7, Sommerfeld 1, Stager 2,
Ullmann 1.)

Unter dem Namen Asbest fallt man diejenigen
silikathaltigen Mineralien zusammen, welche eine
lockere, geschmeidige Faserstruktur besitzen und sich
infolgedessen spinnen, weben oder zu Papier ver-
arbeiten lassen. Vakuumtechnisch wichtig ist vor
allem der Serpentinasbest (Kanada, Ural), der aus
44% 8Si0,, 44% MgO und 13% H,0 (Kristallwasser)
besteht; hdufig sind Eisenoxyde vorhanden (bis 13%).
Der bergméannisch gewonnene Rohasbest wird nach
Reinigung zu Faden versponnen; zum besseren Zu-
sammenhang der Fasern wird vielfach Baumwollfaser
oder Talkum beigegeben (vgl. Schéllmann 7). Aus
den Fiaden werden Asbestschniire und Asbestgewebe
hergestellt. Asbestpappe wird aus einem Brei ge-
wonnen, der aus zerkleinerten Asbestfasern, Wasser
und einem Klebstoffzusatz, z. B. Kollodin, besteht.

Beim Erhitzen auf 100° C verliert Reinasbest bis
zu etwa 7% seines Gewichts (wahrscheinlich oberflich-

Abb. 238. Wandstromverstirker
mit Glimmerzwischenlage (G)
zwischen Verstdrkeranode und
Glaswand (thermischer Schutz
wihrend der Entgasungs-
erhitzung; Liitbeke I).

lich gebundenes Wasser). Die Abgabe des Kristallwassers (begleitet von
Festigkeitsverlust) erfolgt bei Serpentinasbest bei 400° C, bei anderen Asbest-
sorten (z. B. blauer Hornblendeasbest) schon bei 300° C.

Vakuumtechnisch wichtige Eigenschaften sind: Geringe Warmeleitfahigkeit,
hoher elektrischer Widerstand, lockeres Gefiige und daher geringe Oberflichen-

Tabelle 89. Materialkonstanten von reinem Asbest.

\
Spez. Gewicht . . . . . . . .. .. .. 2,1—2,8 |
Schmelzpunkt (°C) . . . . . . . .. .. 1150 Hornblendeasbest
1550 Serpentinasbest
Reifilinge (m). . . . . . . . . . . ... 500—1500 |
Warmeleitfahigkeit (cal/cm sec Grad) . . . 0,0002—0,0006 | bei 200°: 40%, bei
i 600°: 60% hoher

! Bei Glimmlampen mit hoher Ziindspannungskonstanz ist Glimmer nach Méglichkeit
zu vermeiden, da er durch Gasabgabe, z. B. bei Tonenbombardement, leicht den Kathoden-

fall erhoht.
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leitfahigkeit bei Metallbedampfung. Im Vakuum darf nur Material ohne
Baumwollzusatz verwendet werden (sonst Gasabgabe und bei der Entgasungs-
erhitzung Verkohlung!); fiir abgeschmolzene Rdhren ist vorherige Reinigung
(insbesondere von Eisenoxyden) durch
Waschen in 10%iger Salzsdure zweck-
miBig (Nachwaschen in Aqua dest.). Hier-
durch (ebenso wie beim Ausglithen auf
700—800° € im Hochvakuumofen) verliert
die Faser jedoch bedeutend an Festigkeit.

Abb. 239. Asbestvorlage gegen Hg-Angriff (vakuumdichte Abb.240. Vakuumdichte Porzellan-Metall-Verbin-
weichgelotete Verbindung zwischen Metall und Porzellan dung mit Asbest - Hg- Dichtung (schematischer

eines Hg-GroBgleichrichters; schematischer Schnitt nach Schnitt, vgl. Gintherschulze I).

A.Siemens, vgl. .8.W. I und Abb. 398). a Porzellan; a EisengefiBwand eines GroBgleichrichters;
b Porzellan-Oberflichenmetallisierung (mit Platinchlorid- b Anodendurchfiihrungsisolator aus Porzellan;
verfahren aufgebranntes Pt, elektrolytisch mit Cu ver- ¢ Asbestring; d Mectallflansch; ¢ Gummiring;

stiarkt, vgl. Abb. 396); ¢ Ring aus Fe-Blech; d Eisen- f Hg- Stand - Anzeiger; g Hg in der Dichtung.
flansch des Gleichrichterkessels; e Asbestvorlage (spiralig

gelegte Schnur); f Weichlot.
Bei der Verwendung von Asbest fiir Heizéfen ist darauf zu achten, daB das
Material frei von Pyrit (vgl. Schiirmann 1) und Magnesiumchlorid (vgl.
Popp 1) ist, da sonst die Heizdrihte (Ni, Konstantan usw.) stark korrodiert

Abb. 241. Abnehmbare Rohrensockel mit Asbestfutter (Hersteller: Telefunken).

werden. Es empfiehlt sich sorgfiltiges Auswaschen in heilem Aqua dest. bzw.
in verdiinnter HCl mit nachfolgendem Waschen in Aqua dest.

Techniseche Anwendungen. Sie beschrinken sich, insbesondere bei abge-
schmolzenen Réhren, wegen der Gasabgabe auf moglichst geringe Mengen.
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Vorlagen (spiralformig gewickelte Asbestschnur) gegen den Angriff von
Weichlotverbindungen durch Hg-Diampfe, besonders bei GroBgleichrichtern, vgl.
Abb. 239, wobei die grofie Porositit ein rasches Evakuieren des abgesperrten
Dichtungsvolumens ermoglicht; Dichtungsringe fiir GroBgleichrichter, iiber-
schichtet mit Hg, vgl. Abb. 240; elastische Abdichtungen von Isolierrohren
um Elektrodenzuleitungen zur Verhinderung des Ansctzens der Gasentladung
an diesen (dhnlich wie Glimmer, vgl. Abb. 111, S. 114); Isolationsringe bzw.
-auflagen gegen Bildung leitender Belidge durch kondensierten Metalldampf an
der Oberfliche von Glasbriicken und Quetschfiilen (dhnlich Abb. 339, S. 313);
Innenfutter fiir Glasentspannungsofen® (vgl. Abb. 196, S.184); Baumaterial
bzw. Isoliermaterial fir Roéhrenheiz6éfen (vgl. Abb. 205, S. 191) und
Vorentgasungsofen (vgl. Abb.127, S.121); Handschuhe und Fingerlinge fiir
das Bedienungspersonal von Glasbearbeitungsmaschinen; elastische Futter
zwischen Glas und Metall fiir abnehmbare Rohrensockel, vgl. Abb. 241.

17. Gummi.
(Barnett I, Luff-Schmelkes?, Memmler1.)

Tabelle 90. Materialkonstanten von Weichgummi (Spezialsorten der S.S.W.).

ZerreiBifestigkeit] Bruchdehnung
)
7o

Handels- Spez. ke/cm? ]fl a-
bezeich- | Farbe | Ge- . 96 Sta. n. 96 Std. ifx]t“w: Eigenschaft | Verwendungszweck
nung wicht! erigen bei frisch bei [
+ IBO 41200

W 223 | weil |1,45| 165 | 160 515 ; 500 60 elastisch Gleichrichter-

) und zéhe Dichtungen
W316 ] rot |1,26] 180 150 600 | 550 70 elastisch Vorvakuum-
und zdhe schlauch 8 x 20,
10x 30, 18 x36,
2040, 35x57
W 159 S{dunkel| 1,15 | 200 165 675 595 50 elastisch Laboratoriums-

(Para- schlauche,
qualitat) Stopfen
W 307 |dunkel| 1,40 | 105 100 460 | 410 45 | etwas fest Wasser-
extra kithlungen

W 180a |dunkel| 2,10 80 60 | 500 | 375 55 relativ Dichtungen fiir
olbestandig| Olkithlungen

W 187 |dunkel| 4,75 | 75 50 255 | 205 40 bleihaltig Roéntgenschutz

* Entspricht einem Jahr natiirlicher Alterung bei etwa 20° C und im Dunkeln.
+ Hierunter wird die maximal zuliissige (reversible) Dehnung verstanden.

Sonstige Durchschnittswerte:

Wirmeleitfahigkeit (cal/em sec Grad) . . . . . . . . . 0,0003—0,0005
Durchschlagsfestigkeit (kV/mm). . . . . . . . . . . . 40 bei 1 mm Dicke
15—20 bei 4 mm Dicke
Spez. elektrischer Widerstand bei 20°C (Q2-cm) . . . . 1013—1016
bei 3% S-Gehalt . . . 6,7-104 bei 1 Atit
Wirmeausdehnungskoeffizient, 5-10* bei 800 Atit
kub. (vgl. A. H. Scott I) bei 31% S-Gehalt . . . 2,2-104 bei 1 Atit
1,7-10—* bei 800 Atit

1 Im Gegensatz zu keramischen Fiitterungen ist dabei ein Ritzen des Glases nicht moglich.
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Ausgangsmaterial ist der aus dem Saft der Hevea-Baumarten gewonnene Rohkautschuk,
der aus Kohlenwasserstoffen, H,0, Harzen, Eiweill und mineralischen Bestandteilen wech-
selnder Zusammensetzung besteht !. Nach griindlichem Waschen wird der Rohkautschuk
maschinell (bis zur Plastizitit) geknetet und je nach dem Verwendungszweck mit Fiill-
mitteln (GasruB, Zinkoxyd, Kaolin, Fette, Ole und Peche) durchmischt. Zur Uberfithrung
in den elastischen Zustand wird das Material dann mit 7—10% Schwefelbliitte gemischt

Abb. 242. Gummiringe fiir Dichtungen von Hg-Grofigleichrichtern (mit Eisenringvorlagen).
Rechts schematischer Schnitt durch eine Dichtung: a Fe-Flansche mit PreBflichen; b Gummiring; ¢ elastischer
Schutzring aus Weicheisen (vgl. A. Siemens I).

und auf 1301400 C erhitzt (,,Vulkanisation“). Da langere Erhitzung zu Strukturverinde-
rung des Kautschuks fithrt, werden zur Abkiirzung des Vulkanisationsprozesses organische
Zusitze, z. B. Hexamethylentetramin oder Xanthogenate (,, Beschleuniger‘‘) beigemischt. Hier-
durch ist es auch moglich, den vakuumtechnisch unerwiinschten Schwefelgehalt 2 niedrig
(unter 1,5%) zu halten.

Zur Herabsetzung der Gasabgabe (GroBgleichrichter) empfiehlt sich vor dem
Einbau ein mehrstiindiges Vorentgasen des Gummis im Hochvakuum bei 70° C.
Der fir vakuumtechnische Verwendung =zuldssige Temperaturbereich liegt

zwischen —20° C (Hartwerden) und +70° C (Zer-

setzung). Rohkautschuk ist in H,O, Alkohol

und Aceton praktisch unloslich, dagegen unter

Aufquellen 1éslich in Ather, Schwefelkohlenstoff,

Tetrachlorkohlenstoff, Benzin, Benzol, Petroleum,

Chloroform und Toluol. Vulkanisierter Gummi

ist bei 20°C in den genannten Fliissigkeiten fast

unloslich (Losung erst bei 200°C). Er wird von

verdiinnten Sduren nicht angegriffen, jedoch von

konzentrierten Sauren (H,0,, HCl, HNO;). Von

Abb. 243, Gummidichtung eimer  Metallen reagieren besonders die Alkalimetalle und

Hochvakuumleitung aus ~ Metall  jonisiertes Hg mit Gummi. Bei lingerem Ein-

gﬁﬁiﬁgggﬁ%fjgﬁz’gﬁgﬁﬁ wirken von Licht, Sauerstoff oder Wirme zeigt

Werke); Stahlflansch mit Schrauben  Gummi Alterungserscheinungen (Hartwerden); be-

(vel. Knoll 0. schleunigte Priifung kann durch kiinstliches Altern

bei erhohter Temperatur (=~ 70°C) in O, bei erhohtem Druck (=~ 30 Atm.)
erfolgen (vgl. O. Schwarz I).

Gummi, der dauernd mit Hg im Vakuum in Berithrung steht (wie z. B.
Gummischlauch in Manometern nach McLeod), mufl sorgfiltig oberflichlich

1 Die reinste, fiir Vakuumzwecke besonders geeignete Qualitit ist unter dem Namen
, Paragummi‘‘ handelsiiblich; diese wird auch zur Herstellung von Dichtungsfett benutzt,
vgl. Abschnitt 18, S. 223.

2 Der Schwefel, der sich bei schlechten Gummisorten kristallférmig ausscheidet, ver-
ursacht Vakuumverschlechterung durch Gasabgabe und reagiert in gasgefiillten Réhren
stark mit den Fiillgasen bzw. Dampfen, insbesondere mit ionisiertem Hg-Dampf. In Hoch-
vakuumréhren fithren Schwefelgase zur Vergiftung von Filmkathoden.
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von Schwefel befreit werden. Dies geschieht am besten durch etwa einstiindiges
Waschen oder (bei Schlduchen) Durchspiilen mit heiler (70°C) 20 %iger KOH-
Losung mit nachtriglichem Waschen in Aqua dest.

Fir die Lagerung von Gummiteilen eignen sich am besten dunkle, kiihle,
gut gelifftete Raume. Die Gasdurchlissigkeit von vulkanisiertem Gummi ist
gering, nur fir CO, wurde an diinnen Membranen grofere Diffusion festgestellt
(Grunmach 1).

Die technische Anwendung von Gummi erstreckt sich hauptsichlich auf
Dichtungen in zerlegbaren Entladungsréhren, die dauernd mit der Pumpe in

Abb. 244. Gummi-Verbindungsstiick zwischen dem Pumpstengel einer Réhre und der Vakuumleitung eines
Pumpautomaten. Rechts: schematischer Schnitt durch die Anordnung (Hersteller: Schmidt & Kleinberg, Berlin).

Verbindung stehen (vgl. Abb. 243, S. 320 und Abschnitt 25a, S.321). Beim
Grofigleichrichter (vgl. Abb.219a, S.203) schiitzt man die Gummiringe nach der
Vakuumseite gegen Erhitzung, UV-Bestrahlung und Angriff der Hg-Dampfe
und verhindert Schwefelabgabe ins Vakuum mittels V- oder U-formigen
Weicheisenringen (vgl. Reichel I und Abb. 242); wegen der Kéltegefahr sind
jedoch Gummidichtungen fiir Gleichrichter in Freiluftstationen nicht verwend-
bar. Auch bei Kathodenstrahloszillographen (vgl. Abb. 96), zerlegbaren Réntgen-
rohren und Vakuumspektrographen werden Gummidichtungen angewendet.
Starkwandige Gummischlduche dienen als flexible Vorvakuumleitungen, hohle
(evtl. mit Druckluft aufgeblasene) Gummistopfen als Verbindungsstiicke fiir die
Pumpstengel abzuschmelzender Entladungsréhren an Pumpautomaten (vgl.
Abb. 244), fingerhutdhnliche Gummikappen zum mechanischen Schutz von
abgeschmolzenen Pumpstutzen (vgl. Abb. 178, S. 173).

18. Dichtungsfette, -6le und -kitte.

(Burch 1, Espe 13, H. Mayer 1, Seydel I, Zabel 1.)

Dichtungsfette. Die gebrauchlichen Vakuumdichtungsfette bestehen aus
Kohlenwasserstoffen mit besonders niedrigem Dampfdruck. Fir nicht zu hohes
Vakuum (Vorvakuumschliffverbindungen) eignet sich besonders gut das sog.
Ramsayfett, ein Gemisch aus 16 Teilen reinem, nicht vulkanisiertem Rohgummi
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18. Dichtungsfette, -6le und -kitte.

Tabelle 91. Dampfdruck von Vakuum-Dichtungsfetten, -kitten und Pumpdélen.

Dampfdruck in Tor bei °C
Material — - Bemerkungen
20° 90° | 1500 | 200°
Ramsay-Fett 10-4—10-5 r '
Apiezon-Fett M, frisch .| 1-10-5 | |
Apiezon-Fett M, entgast Vgl. Abb. 245;
(2h bei 90°C). . . .| 10510 | 6:10% | ~ 10— | fitr Hahne und
; N - \ Schliffe
Apiezon-Fett L, frisch . 5-10-¢
Apiezon-Fett L, entgast |
(mehrere h bei 90°C)| ~=210-1° 1-10-7 2-10-¢ ~~1072
Apiezon-Wachs Q . . 1-10— 2-10 Fiir ungeschlif-
(700 C) fene Verbin-
Picein 3—4.10 | \ dungen
Gebrauchtes Pumpendl . | 1—5-101 } | Tiir rotierende
Gutes Pumpendl. ~~5-10-2 i {  Olpumpen
Apiezondl A. 1-10-% Fiir Oldiffu-
' B. A~ 1-10-7 sionspumpen
Apiezondl I (mittelviskos)] =~ 1-10-8 ~ 103 l Far
» K (hochviskos) | unmeBbar ~1073 Slgeschmierte
l Héhne

(Parafell), 8 Teilen weilem Vaseline und 1 Teil Paraffin, geschmolzen anf dem
Wasserbad bei 100°C (Angerer 7). Durch lingeres Sieden im Hochvakuum
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Abb. 245, Dampfdruck von Ramsay- und Apiezon-Fett, abhéingig von der Temperatur (H. Mcyer 1, Scydel 1).

sinkt der Dampfdruck wegen der Abdestillation der niedrig siedenden Kompo-
nenten (vgl. Abb. 245). Je nach dem Gehalt an Paraffin wird das handelsiibliche
Fett als ,,z8h* (,,Sommerfett‘) oder ,,weich® (,,Winterfett**) bezeichnet.
Niedrigeren Dampfdruck besitzen die durch Hochvakuumdestillation ge-
wonnenen ,, Apiezon®“-Fette (Burch 2, Hickman 2), die aus hochsiedenden
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Derivaten schwerer Kohlenwasserstoffe bestehen. Sie haben jedoch (im Gegen-
satz zum Ramsay-Fett) den Nachteil, dall sie nach einiger Zeit erhédrten, sodaB
die damit gefetteten Dichtungsflichen schwer zu trennen bzw. gegeneinander
zu verdrehen sind (Losen durch vorsichtiges Erwirmen). Frisches Apiezon-Fett
besitzt noch leichtfliichtige Beimengungen (Dampfdruck 5-10-% Tor), zu deren
Entfernung eine mehrstiindige Erwdrmung auf 90° C im Vakuum erforderlich
ist. Nach dieser Behandlung sinkt
der Dampfdruck des besten Apie-
zon-Fettes unter 10 '° Tor (vgl.
Abb. 245).
Die maximal fiir Dichtungsfette
zuldssige Betriebstemperatur be-
tragt im allgemeinen 40° C; bei
zu starker Abkiihlung (Nidhe von
flissiger Luft!) frieren sie ein und
dichten dann nicht mehr. Das Rei-
nigen gefetteter Schliffe geschieht
durch Tetrachlorkohlenstoff, Benzin
oder Benzol.
Vakuuméle (Burch 1, Cock-
roftl,Hickmannli,2,3,Klumbli;
Dampfdrucke vgl. Tabelle 91).
Man verwendet sie ausschlieflich
als Fill- bzw. Treibmittel fiur Va-
kuumpumpen. Fiir Vorvakuum-
pumpen geniigen in der Regel Mine -
raléle, die durch Vakuumdestil-
lation von niedriger siedenden Be-

standteilen, besonders von H,O0,
befreit sind.

Fiir rotierende Pumpen mit be-
sonders niedrigem Grenzdruck bzw.
tiir  Oldiffusionspumpen benutzt
man Apiezon-0Ole, die &hnlich
wie die entsprechenden Fette ge-

Abb. 245a. Hochvakuum-Olpumpenaggregat (Hersteller:
Metropolitan-Vickers El. Co.).
1 rot. Olpumpe; 2 Puffervakuum; 3 Trockengefifi (mit
P,0;); 4 GeiBlerrohre zum Priifen des ersten Vorvakuums;
5 Absperrschieber zwischen rot. Pumpe und erster Dif-
fusionspumpe; 6 erste Diffusionspumpe; 7 GeiBlerrdhre
zum Priifen des zweiten Vorvakuums; 8 Absperrschieber
zwischen erster und zweiter Diffusionspumpe; 9 Vor-
vakuum-Vorratsbehilter; 10 zweite Diffusionspumpe;
x Metallschliffverbindungen (mit Apiezon-Fett, -O1 oder
-Kitt gedichtet).

wonnen sind. Wegen der niedrigen

Dampfdrucke dieser Ole sind bei den mit ihnen betriebenen Pumpanlagen
Ausfriermittel (flisssige Luft) im allgemeinen entbehrlich. Bei Oldiffu-
sionspumpen (vgl. Abb. 245a) ist jedoch der relativ enge Arbeitstempe-
raturbereich nachteilig (230 bis 280° C), dessen untere Grenze durch die
Fordermenge und dessen obere Grenze durch die Zersetzungstemperatur des
Oles gegeben ist 1. Dazu kommt, daBl derartige Ole bei Temperaturen iiber
50° ¢ und Anwesenheit groBerer Mengen? von O, oxydiert und dadurch

! Daher ist im allgemeinen bei Oldiffusionspumpen nur elektrische Heizung an-
wendbar.
2 Je nach der Olsorte gentigt schon ein Partialdruck des O, von 10—* bis 10~% Tor,

um das Férdervolumen durch Bildung gasférmiger Zersetzungsprodukte merklich herab-
zusetzen.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 15
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unbrauchbar werden, sodall bei Springen eines Rezipienten die Fillung
erneuert werden mufl.

Dichtungskitte (Angerer). Sie werden (mit Ausnahme der Emailkitte)
im allgemeinen nur im Vorvakuum oder an zerlegbaren, dauernd mit der Pumpe

Tabelle 92. Vakuumdichtungskitte.

Sorte Schm‘;lép“nkt J‘ Léslich in
Klebwachs . . . . . bei 20° plastisch “ —
Pizein . . . . . . . 80 ‘ Benzin, Benzol, Terpentinél
Weifler Siegellack . . etwa 100 Alkohol
Apiezonwachs Q . . 60 Benzin, Benzol, Terpentin
Apiezonwachs W . . 100 schwer 16slich
Silberchlorid . . . . 455 —
Emaillekitte . . . . | 450—600 —_

verbundenen Entladungsréhren verwendet. Fiir provisorische Vakuumver-
bindungen und zum Aufsuchen von Undichtigkeiten geniigt Klebwachs (100 T.
Wachs, 5 T. Terpentinsl). Niedrigeren Dampfdruck ! und hohere Erweichungs-
temperatur besitzt Pizein (nicht 16slich in H,O und Alkohol, vgl. Walter I).
Zur guten Haftung des Pizeins an der Unterlage miissen die zu verbindenden
Teile so hoch erwérmt werden, daB der Kitt beim Schmelzen gleichmiBig
verlduft (konkaver Meniskus an der Begrenzungs-
linie, vgl. Abb. 246); Wasserreste auf den Kitt-
stellen sind sorgféiltig zu entfernen. Risse und
o Locher an der Kittoberfliche sind mit einer kleinen
o aut z‘ﬁi:if;ﬁl}Iﬁ;ﬁ;}él;zgst'ragcn Gasflamme zu schlieBen ; stellenweise Uberhitzung
(schlechtes Haften, keine Vakuum-  des Kittes erzeugt Verbrennung und damit Un-
;‘;ﬁ?;r‘ﬁi‘f‘?knf g?lrtlmﬂ:f“”tzn;lc}ulgg dichtigkeit (Schlackenbildung).
dichtend). Hohere Erweichungstemperatur als Pizein zeigt
reiner weiller Siegellack, der jedoch bei niedriger
Temperatur leichter zu Haarrissen neigt. Besonders niedrigen Dampfdruck
besitzen die durch mehrfache Vakuumdestillation hergestellten Apiezonkitte
{keine Haarrisse in der Kilte!). Das weiche Apiezonwachs Q ist fiir ungeschliffene
Verbindungen geeignet und bis etwa 30° C brauchbar (vgl. Tabelle 92). Wachs W
(fir Dauerverbindungen) halt bis 80° C und besitzt eine Dampfdruckkurve
ahnlich Apiezonfett L (103 Tor bei 180°C, vgl. Abb. 245).

Noch wesentlich héhere Erweichungstemperaturen und bedeutend niedrigere
Dampfdrucke besitzen Emailkitte, die deshalb bei der Herstellung abge-
schmolzener Glas- oder Metallentladungsrohren Verwendung finden kénnen.
Sie bestehen im wesentlichen aus einem relativ niedrig schmelzenden Gemenge
von kieselsauren und borsauren Salzen, die in Pulverform zwischen die zu ver-
bindenden Teile gebracht und im elektrischen Ofen bis zur Schmelztemperatur
erhitzt werden. Besonders gecignet sind derartige Kitte zur Einfiigung optischer
(z. B. planparalleler) Gliaser in Entladungsrohren.

Zum vakwumdichten Verkitten von planparallelen Platten aus Glas oder
Quarz, die sich dauvernd an der Pumpe befinden, wird im Laboratorium

a b

AW

1 Nach Zabel 1 betriagt der Dampfdruck des Pizeins bei 200 C: 3—4 - 10~* Tor.
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auch Silberchlorid (AgCl), evtl. mit Zusatz von Bromsilber, verwendet. Die
zu verkittenden Teile werden auf etwa 500° C erhitzt und an der Dichtungs-
stelle in AgCl-Pulver getaucht oder mit ihm bestreut. Nach der Zusammen-
figung wird das AgCl in der Gasflamme gleichmé8ig verschmolzen und langsam
abgekiihlt. Es erstarrt unter Volumenvergrofierung zu einer farblosen, horn-
ahnlichen Masse, deren Dampfdruck gering sein soll (vgl. Hulburt ). Auf die
Bildung von Rissen in der Kittmasse ist zu achten.

Uber Messung des Dampfdruckes von Vakuumkitten vgl. Zabel I.

19. Rohren-Sockelkitte.
(Bartlett I, Keiling I, Knepper 2, Mc¢ Bain I, Stiger1, 2.)

Man benutzt sie zur Verbindung des Rohrensockels mit dem VakuumgetiB
auBerhalb des Vakuums; ihre Zusammensetzung und ihre wichtigsten Eigen-
schaften enthilt Tabelle 93. Der Kitt wird in fliissiger oder breiiger Konsistenz
auf die Innenfliche des Sockelhalses oder die Oberfliche des Glashalses gestrichen
bzw. geprefit und dann Sockel und Réhre zusammengefiigt. Bis zur Erstarrung
des Kittes mufl der Sockel, gegebenenfalls mit Hilfe einer Sockellehre, fest
gegen die Rohre gedriickt bleiben. Der Ubergang von der fliissigen in die feste
Phase erfolgt je nach der Kittart durch Phasendnderung (Schmelzkitt),.durch
allméhliche chemische Reaktion der Kittkomponenten (Reaktionskitt), durch
Aufnahme von Kristallwasser (Abbindekitt) oder durch Hirtung infolge
Wasserabspaltung (Konstitutionskitt). Bei Abbinde- und Reaktionskitten
erfordert die vollstindige Aushirtung oft sehr lange Zeit. Derartige Kitt-
verbindungen diirfen daher erst nach Tagen aus der Kittlehre genommen werden.

Die Bindung von Glas und Sockel durch den Kitt beruht entweder auf
Adhision (,Kleben‘) oder darauf, daB der erhirtete Kitt die zusammenzu-
haltenden Teile mehr oder weniger umklammert (sog. ,,FormschluB). Die
FormschluBbindungen sind besonders sicher, wenn Einbuchtungen (Kittbeulen)
oder Wulste im Glas oder Rillen im Sockelhals angebracht sind.

Manche Kitte besitzen die unangenehme Eigenschaft, allmihlich Wasser
aus der Atmosphéire in sich aufzunehmen, wobei sich vielfach ihr Volumen
erheblich vergroflert (,,Treiben‘ des Kittes). In Grenzfillen kann es dabei sogar
zum Springen des im Sockel steckenden Glashalses der Rohre kommen. AuBer-
dem kann ein solcher Kitt bei Wasseraufnahme, falls er innerhalb des Sockels
zwei oder mehr Zuleitungen beriihrt, zu Isolationsfehlern (z. B. an Gitter-
zuleitungen) Veranlassung geben. Derartige hygroskopische Kitte miissen daher
durch einen Aufstrich gegen Wasseraufnahme geschiitzt werden.

Da Unreinheiten, besonders Ol- und Fettschichten, ein festes Haften des
Kittes verhindern, sind die Kittflichen stets (unmittelbar vor dem Sockeln)
gut zu reinigen. Um bei den fir Gliihlampen verwendeten Kitten die zur
Hirtung notwendige relativ hohe Temperatur sicher einzuhalten, wird Bakelit-
kittmassen héaufig Malachitgrin beigemischt, dessen Farbe bei 150° C unter
der Wirkung des aus dem Bakelit austretenden NH,-Dampfes in Braun
umschligt. Bei groBeren Stiickzahlen (Glithlampen, Rundfunkrébren) erfolgt
das Erhitzen der Sockel in (meist elektrisch beheizten) langsam rotierenden
Sockelmaschinen.

15*
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Tabelle 93.

l\ﬂ Pizein (Pech)

Znckerkalk-Kitt |Bleiglitte- Glyzerin| Gips |
1 r '
1 i Kittypus: Schmelzkitt “ Schmelzkitt “ Reaktionskitt | Abbindekitt ‘
‘ | ; 1
2 | Verfestigung Abkiihlung Abkiihlung | chemische Re- | H,0-Aufnahme
durch: i aktion | in den Kristall-
‘ : verband i
3 | Kittmechanis- Kleben ‘ Kleben ‘ Formschluf Formschlufl
! mus: | }
4 | Feste Bestand- | hohere Kohlen- | Traubenzucker ;|  5—6 Teile 2 T1. Alabaster- |
teile: wasserstoffe + Kalkspat Bleiglitte gips “
\
5 “ Fliissige Be- (fliissig durch | (fliissig durch | 1 TI. 85%iges “ 1 TL HyO (evtl.,
Bestandteile: Erhitzen) Erhitzen) chem. rein. | mit 2,5% |
’ Glyzerin | Dextrin) ‘,
6 Anriihrzeit: | (im Wasserbad |(im Paraffinbad 2—>5 min 515 min |
erhitzen) heil3 verriihren)
7 | Verarbeitungs- | solange heil3 t solange heill 8—10 min 15 min
zeit:
8 Arbeits- 90° C 1500 ¢ 200 0! } 200 C
temperatur: |
J
9 | Erstarrungszeit:| je nach Werk- | je nach Werk- 5—8 min 20 min \
stiick stiick | i
10 | Ruhezeit in der } bis zur Abkiih- bis zum 1h 20 min
Kittlehre: lung auf 40°C Erstarren
11 ‘ Abbindezeit: [nicht vorhanden‘nicht vorhanden\ 3 Tage ’ 3 Tage |
12 | Schutzanstrich: unnétig Ollack ! Cohesan oder Ollack 3
\ Olfarbe ‘
\
13 Aufbringen — ‘ Abkiihlung 1h 2 Tagen
des Schutzan- [
| strichs nach: |
14 | Verhalten des wasserfest nicht wasserfest | treibt durch | nimmt Wasser |
Kittes gegen Wasserauf- \‘ auf, treibt aber
Wasser ohne ‘ nahme des nicht
Schutzanstrich: | Glyzerins*
15 | Temperaturbe- 459 C 759 C 550 C 60—70° C
lastbarkeit bis:
16 | Verhalten bei |beginnt allméih- | erweicht treibt etwas schrumpft
Uberhitzung: | lich zu erwei- | durch Warme-
chen bei 500 C | ausdehnung !
17 | Sockelung ist | Benzin, Benzol, Wasser | 20%ige Natron- Zermiirbung bei |
l6sbar durch Terpentinol (100° C) ‘ lauge héheren }
bzw. in: | Temperaturen |
18 | Hauptverwen- | Einzelanschliis- | Experimentier- | Rontgenréhren? | Kaltsockelung
dungsgebiet: | se, kleine Pref3- | réhren, wieder groferer, diinn-
kappen zu verwendende wandiger Me-
Sockel tallsockel 2 !

! Falls in gut verschlossenen Behiltern aufbewahrt.

2 Die Kittmasse darf wegen evtl. Beeintrichtigung ihrer Isolierfahigkeit bei Wasser-
aufnahme nicht mehrere Zuleitungen gemeinsam umschlieBen bzw. sich nicht zwischen
den Zuleitungen befinden.
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Eigenschaften der Sockel-Kitte.
{‘N T. ‘ Marmorzement ‘ Rosa-Kitt Schellack-Kitt Novolack-Kitt ‘ Resol-Kitt
; \
1 1 . Abbindekitt “ Reaktionskitt Konstitutions- | Schmelzkitt " Konstitutionskitt
‘ kitt
2 | HyO-Aufnahme | chemische Reak- | Konstitutions- Abkiihlung Konstitutions-
in den Kristall- tion inderung (Hér- anderung (Har-
verband tung durch H,0- tung durch H,0O-
Abspaltung) Abspaltung)
3 Formschluf3 ‘ Formschlul Kleben FormschluB3 f Kleben
5 T1. Marmor- J 10 T1. MgO Gips, eventuell | Marmorpulver | Kalkspat, Kaolin

zement (Gips m.
Alaun, gebrannt)i

andere Fiill-
mittel

oder Schlemm-
kreide (2 Tl.)

J 5 [2—3 TI. Aqua |7 Tl wisserige Lo-| Schellack, ge- | Laccain (Novo- Bakelitfirnis
dest. (evtl. mit | sung von MgCl, | 16st in Alkohol lacke) in Alkohol| [Resole] (1 TL.)
| 2,5% Dextrin) | (fert. Kittfliissig- | 1:1 geldst
keithandelsiiblich);
6 5—15 min ‘ 5—10 min (je nach Fill- | (gut verriihren) | (gut verriihren)
‘ mittel)
P 7 \ 15 min “ 30 min ‘ unbegrenzt? unbegrenzt® unbegrenzt?®
J 8| 20—259C < 25°C 120°C, dann lang-20°C, dann lang-}20° C, dann lang-
| same Steigerungsame Steigerung| same Steigerung
| auf 180°C jauf 70 bis 100° Cjauf 110 bis 160° C
9 | 20—25 min 12—16 h 12 min ~= 20 min 12 min
i (bei 1809C) |(bei 70—100°C)| (bei 160° C)

10 | 4 h ‘ 24 h unnétig unndétig unnétig

11 | 8—10 Tage 8—14 Tage? |nicht vorhandennicht vorhanden| nicht vorhanden

12 | zweifach Ollack | zweifach Olfarbe unndotig unnotig unnotig

(unbedingt not-
I wendig)
‘ 13 | 4 Tagen 8 Tagen —_ — —
|
14 | nimmt Wasser | treibt stark durch ! nicht wasser- | wasserfest wasserfest
\ auf, treibt aber | Wasseraufnahme |  bestiindig ‘
‘ nicht
15 60—70° C 80° C 100—150° C(?) 70—90° C 2500 C (kurzzeitig
bis 300° C)
16 schrumpft schwindet stark neutral erweicht | neutral
bei 120° C 1
\ !

17 | Sodalauge und | Sodalauge und | Sodalauge und Frhitzung  |Azeton (innerhalb
anderen alkali- | anderen alkali- | anderen alkali- 24 h nach
schen Wissern | schen Wissern | schen Wissern Sockelung)

18 | Kaltsockelung | Kaltsockelung | Gliihlampen u. Prefstoff- ’ Metallsockel
i groBerer, diinn- | gréBerer, diinn- Radioréhren sockel ® fir Glithlampen

|
1

wandiger Me-
tallsockel

wandiger Metall-
sockel 2

und Radiorohren

|

3 Zur Verkiirzung der Abbindezeit ist 24 Stunden nach der Sockelung ein eintigiges
Trocknen im Trockenraum (60°C) zuldssig.
4 Der Kitt ist aulerdem kohlensdureempfindlich (Stager I).

5 Der Kitt ist sehr sprode.
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Tabelle 93

Nr. } Pizein (Pech)

\Bleiglatte-(}lyzey-in} Gips

| |
stets neu an- stets neu an-

19 | Aufbewahrung: | beliebig lange ‘ beliebig lange
i rithren, Nach- ' rithren, Nach-

‘ verdiinnung ; verdiinnung
| | unzulissig | unzulissig |
20 | Bemerkungen: | Glas vor Socke- — giftig® ‘ 6
lung auf 90°C ! ;
\ i
| |

erwarmen ‘
I

6 Reinigung der Kittflichen von Ol und Schmutz mittels Trichlorathylen notwendig.

20. Gase

Tabelle 94. Materialkonstanten der

Kdelgase
Eigenschaften — S -
Ar ‘ Ne 1 He
Molekular- bzw. Atomgewicht (bezogen auf O,=32) 39,88 ’ 20,2 \ 4,00
Atom- bzw. Molekularmasse-10%# (g). . . . . . 65,24 | 33,0 | 6,54
Siedepunkt bei 760 Tor (°C) . . . . . . . . . —186 | —246 | —269
Mittlere freie Weglinge eines Gasmolekiils Ay bei | 4,83-103 | 9,57-1073 | 13,7103
273° K und 1 Tor* (cm)
Sutherland-Konstante Cs . . . . . . 165 ! 56 | 80
Mittlere freie Weglinge der KElektronen Ze und le=412129%; 1i=12 1y
Tonen 4; (cm), groBenordnungsméafig | |
Wirmeleitfahigkeit bei 760 Tor und 273°K 39-10-6 110-10- i 336-10-6
(cal/emsec Grad )** |
} |
Niedrigste Anregungsspannung (V). . . . . . . 11,6 | 16,6 194
Ionisierungsspannung (V) . . . . . . . 15,7 \ 21,5 | 245
Normale Kathodenfallraumdicke D fiir 1 TorT | Al 0,20 | 0,64 \ 1,32
°
und 20°C (cm) e 036 | 072 | 166
Normaler Kathodenfall (V) |AL{ 100 [ 120 [ 141
Ba 93 ~=70
NeHe
Fe | 165 150 153
(NeHe: 135)

* Bei anderen Drucken (pr

{

) und Temperaturen (7'} gilt

ey . T [Cs427371293 1 .
fur Gase: Aj==1, ?773-['—(7s+ 7 }273 -~ (cm),
T o . , T [Ce+273] 1
fir Dampfe mit iiberschiissigem Kondensat: A, = 4, 973 {7(75_7%77, J por (cm).

T Betriebstemperatur in °K, p. Gasfiilldruck bei Raumtemperatur (20° C),
pcry Dampfdruck in Tor, zu entnehmen als Funktion von 7' aus Abb. 403, Anhang.
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‘ Nr. ‘ Marmorzement

‘ Rosa-Kitt

Schellack-Kitt

Novolack-Kitt

“ Resol-Kitt

!

]
I 19 |stets neu anriih-| stets neu anrith- | beliebig lange! | beliebig lange! | beliebig lange*
ren, Nach- | ren I
\ verdiinnung ! /
unzulissig | |

| |
P
120 } 8 greift die Haut an;| nur noch selten | nicht hartbar ‘ iber Zusatz von
’ ‘ oxydiert unvernik- benutzt i Malachitgriin zur
ikelte oder unver- Temperaturkon-
‘ . |zinkte Metallteile! trolle vgl. 8. 227
und Dimpfe.
wichtigsten Gase und Dampfe.
Unedle Gase Metalldampfe
e | N | o, | 0. | co | Hg | Na | cd
2,016 / 28,016 ’ 32 | 44 ‘ 28 200,6 ] 23,00 ) 112,4
3,208 | 45,84 | 52,34 | 71,97 | 4580 3282 | 37,63 | 1839
—253 | —196 | —183 | —185 | —190 +356,7 | +877 | +767
8,54-10-3 | 4,52-10-% | 4,92-10-3 ‘ 3,02-10% | 4,44-10-3 } 1,65-10—2 ‘ '
. (Luft 4,62-10-8)
8 | 110 | 13 | 270 | 100 | |
z !
| | | |
398 bis | 57-10°0 | 56-10-8 | 34:10% 51—56-109 3,810~ |
420-10A |  (Luft: 56,6-10-%) | ! 25,4106
| | | | (400°C) | |
11,1 | 7,9 | 61 | 11,2 | 6 4,7 21 | 38
154 | 158 | 125 | 144 14,2 10,4 51 | 9
072 | 031 | 024 | ! 03 | — | —
09 | o042 | 031 | | 03¢ | — | —
171} 179 | 311 | 245 | — | —
— 157 | — | — ‘ — ‘ —
| \ |
250 l 215 l 290 ’ ' 298 d — { —

** Diese Werte der Warmeleitfahigkeit von Gasen sind nur solange unabhingig vom
Druck, als die mittlere freie Weglange der Gasmolekiile noch nicht vergleichbar wird

mit den Dimensione

T Bei anderen Filldrucken gilt Dp =

n des Gefilles.

(cm).

@ Uber Abweichungen fiir kleine Elektronengeschwindigkeiten (unter 50 V)vgl. Engel 1

(Bd. I, Kurven der

Abb. 79— 88).

A Fir hohere Temperaturen vgl. Abb. 254, S. 241.
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a) Allgemeine Eigenschaften und Auswahl.
(Engel 1, Seeliger 1.)

Gase und Dampfe werden auBer als Hilfsmittel bei der Verarbeitung von Va-
kuumwerkstoffen (vgl.z. B. S. 124 und 184) auch zur Stromleitung und Licht-
erzeugung in Entladungsrohren, zur Herabsetzung der Verdampfung
von Glihdréhten und zur Ableitung der Warme heiler Elektroden benutzt.

Fiilldruck und Befriebsdruck. Wichtig fiir das Verhalten einer gas- oder
dampfgefillten Vakuumréhre ist der bei der Betriebstemperatur herrschende
Druck (Dichte), der von dem Fiilldruck bzw. Druck bei Raumtemperatur sehr
verschieden sein kann. Bei abgeschmolzenen Rohren mit einer Fiillung aus
idealen Gasen (z. B. Edelgase, H,, N,), steigt der Druck proportional mit der
Temperatur * an, wobei die Konzentration der Gasmolekiile konstant bleibt.

Bei den Roéhren mit Dam pifillung dagegen nimmt, solange Kondensat
vorhanden ist, infolge der erhéhten Verdampfung des letzteren auch die Konzen-
tration mit der Temperatur zu, sodal bei ihnen der Druck mit der Temperatur
stirker als proportional ansteigt (vgl. Abb. 247 und 403, Anhang). Mafigebend fir
den Dampfdruck ist dabei die Temperatur der kaltesten Stelle im Vakuumrohr
(meist der Rohrenfull oder besonders gekithlte Kondensationsrdume 2). Ist die
Menge des Kondensats so gering, daf} es von einer bestimmten Temperatur ab voll-
kommen in Dampfform iibergefiihrt ist, so verhilt sich derartiger ,,iiberhitzter*’
Dampf hinsichtlich Konzentration und Druckanstieg angenihert wie ein ideales Gas.

Bei Vorhandensein von Kondensat ist also bei den dampfgefiillten Entladungs-
réhren der Druck in kaltem Zustand (Ziinddruck) durch den Sattigungsdruck
des betreffenden Dampfes bei Raumtemperatur fest vorgegeben 2. Reicht bei
diesem Druck die vorhandene Spannung zum Ziinden nicht aus, so kann man
durch Temperaturerh6hung einen entsprechend hohen Druck in der Rohre her-
stellen (vgl. Abschnitt 20d). Auch der wihrend des Betriebes gewiinschte Dampf-

1 nach dem Gesetz p-v = R -7, vorausgesetzt, dafl in der Rohre keine oértlichen
Temperaturunterschiede vorhanden sind. Hieraus ergibt sich die Konzentration eines Gases
zu n = 0,972 - 102 p/7 (Molekiile/cm?), wobei p (Tor) und 7' (° K) jeweils zusammengehdérige
Werte von Rohrendruck und Rohrentemperatur sind (z. B. Fiilldruck und Fiilltemperatur).

2 Dies gilt nicht, wenn infolge groBer Temperaturunterschiede (z. B. beim Hg-Gleich-
richter zwischen Brennfleck und Kondensationsraum) starke Gasstromungen auftreten,
die einen von Ort zu Ort verschiedenen Dampfdruck bedingen (vgl. Giintherschulzel),
oder wenn die Diffusionsgeschwindigkeit infolge zu hohen Druckes () 1Tor!) und kleinen
GefiBdimensionen (einige cm!) merklich herabgesetzt ist (Rompe I).

3 Der Sattigungsdruck der Metalle pg (in Tor) in Abhingigkeit von der Temperatur 7'
(in® K) ist in Abb. 403, S. 358—359 angegeben. Hieraus lassen sich berechnen:

1. die Verdampfungsmenge eines im Hochvakuum erhitzten Metalls gegen eine gekiihlte
Wand:

M = 0,0585 ps 1/:4477’ (g/em? sec),
worin g das Atomgewicht bedeutet. Diese Beziehung gilt nur bei ungestorter Verdampfung,
d. h. unter der Voraussetzung, daf alle zum Durchfliegen der Grenzfliche: Kondensat-Dampf
tahigen Molekiile von dieser nicht reflektiert, sondern durchgelassen werden und auch im
Raume keine Reflektion an Molekiilen des eigenen oder fremder Gase stattfindet (vgl.
S. 240);

2. die Zahl der in einem Kubikzentimeter eines Entladungsgefies enthaltenen Molekiile,

das auf T9 K gleichmiBig erhitzt ist:

n = 0,972-10%° ps /T
unter Voraussetzung des Vorhandenseins von Kondensat. Konzentrationskurven einiger
wichtiger Metalldimpfe zeigt Abb. 247.
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druck 148t sich durch Beeinflussung der Temperatur des EntladungsgefaBes
(Kithlung, Wirmeisolierung, Auflenheizung) regeln.

Stromleitung. Bei den meisten Gasentladungsréhren ermoéglichen die aus
der Gasfiillung erzeugten Ionen den Durchgang stérkerer Strome bzw. Strom-
dichten als es bei gleichen Rohrabmessungen und Betriebsspannungen im
Hochvakuum bei reiner Elektronenentladung méglich wéare. Die zwei wichtigsten
Funktionen des Gases bzw.
der Tonen und angeregten Mole-
kiile sind dabei:

1. Erzeugung von Elek - - \/
tronen durch IonenstoB auf _ » %7_
die Kathode (direkt oder durch
Aufheizung und nachfolgende i
Glihemission der getroffenen

Mo/e/ri/e/cmj
0%
4

Kb

/
e
-

Vi a

Oberflache oder durch Brenn- ! d

fleckbildung) bzw. durch Tri- % / / My

gersto auf neutrale und an- E v s |

geregte Gasmolekiile. I /,/ i
2. Kompensation von < /s S Ca

s
strombegrenzendenRaum- 07 e /5’“
ladungswolken, z. B. vor 4 A4S

Glithkathoden.

/ 9%
,/// 7 Tsx1”
Man bevorzugt Edelgase

wegen ihrer chemischen In- /// 77 5xm0°
differenz gegen die Rdhren- / /// J5x108

baustoffe, ihrer geringen Okklu- 0 /S
dierbarkeit und ihres niedrigen 300 400 500

Temperafur
Kathodenfalles (vgl. Tabelle94), . ” pres . .
. Abb. 247. Konzentration von gesittigten Quecksilber-, Alkali-
ferner wegen der gegenuber den und Erdalkalidimpien, abhingig von der Temperatur.

unedlen Gasen geringen Zind- Beispiel: Hg bei 360° C (760 Tor): 2,7 - 10* Molekiile/cm?.

spannung und des niedrigen
Spannungsgradienten der positiven Siule'. Von Dampfen wird fiir Strom-
leitungszwecke fast ausschlieBlich Hg gewdhlt, weil der Fillvorgang sehr ein-
fach ist und Glas, Quarz, Oxydkathoden, Fe, Graphit und W-Elektroden von
ihm nicht angegriffen werden. AuBerdem a8t sich beim Hg der Druck durch
Anwendung noch relativ niedriger Temperaturen (20 bis 3600 C) zwischen 0,002
und 760 Tor bequem variieren. Wegen des Vorhandenseins von Kondensat
kann keine Druckabnahme (,,Hartwerden* der Rohren) durch Absorptions-
vorginge im Betrieb eintreten.

Zundspannung 2. Sie variiert mit dem Elektrodenabstand, der Rohrweite,
der Ionisierungsspannung, der Ionenmasse, der Elektronenaffinitit des Gases

1 Die niedrige Ziindspannung und der niedrige Gradient sind dadurch bedingt, daf
alle Stofe von Elektronen auf Edelgasmolekiile unterhalb der ersten Anregungsspannung
rein elastisch verlaufen. Der Spannungsgradient ist abhingig von Gasart, Gasdruck,
Stromstirke und Rohrdurchmesser; nihere Angaben iiber Ne, He, Ar, Hg und N, vgl.
Knoll 2.

- 2 Unter Ziindspannung versteht man diejenige Spannung, bei welcher der zwischen
den Elektroden flieBende (dunkle) Vorstrom in eine (leuchtende) Entladungsform wesent-
lich héherer Stromstéirke iibergeht.
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sowie mit der Form und Beschaffenheit der verwendeten Elektroden (Ober-
flachenzustand, Temperatur, Elektronenaustrittsarbeit). Ihre Abhéngigkeit von
diesen Faktoren, namentlich fiir Gasgemische, ist wenig iibersichtlich ; es lassen
sich jedoch folgende allgemeine Regeln angeben:

1. Zindungsférdernd sind alle Effekte, welche die Bildung von Ladungs-
tragern begiinstigen.

2. Die Ziindspannung durchléuft fiir alle Gase mit steigendem Druck ein
Minimum, da die Tonisierung zuerst infolge der wachsenden StoBzahl zunimmt,

——>Ziindspannung

500 spater aber infolge der Abnahme der mitt-

Yokt //g\ lerenElektronengeschwindigkeit (Abnahme
w0 der StoBenergie) sinkt.

\ 1 3. In reinen Gasen ist fiir die Ziind-

00 \ | spannung in erster Linie nicht die Tonisie-

rungsspannung, sondern das Atomgewicht

200 He bzw. Molekulargewicht des Gases mal-

/',,,‘% \ / m gebend. Im allgemeinen nimmt die Ziind-

700 IR\ spannung mit zunehmendem Molekular-

\Qé \jy Ar gewicht ab.
e 4. In Gasgemischen beeinflussen die

qo05q0r - 605 g7 95 10 5 0 - i N
ek mm /7? Ziindspannung zwei entgegengesetzt ge-

Abb. 248, Ziindspannung in Ha, Na, Ar und Ne, richtete Effekte: Ist die Anregungsspan-

abhiingig vom Druck (Wolframglithkathode mit nung der metastabilen Zustinde -eines

Stiftanode b oo o Abstand; (mengenmiBig iiberwiegenden) Gases gro-

er als die Ionisierungsspannung des

zweiten Gases (Zusatzgas, Verunreinigung), so erniedrigt sich die Ziind-

spannung des Gemisches (Penning I). Zusitze von unedlen Gasen zu

Edelgasen erhohen dagegen durch Elektronenfang bzw. unelastische Stofe
die Ziindspannung.

Welcher der beiden Effekte iiberwiegt, hingt hauptsichlich vom Druck des
Hauptgases, von der relativen Menge des Zusatzgases und von der Geometrie
der Entladungsstrecke ab. Bei niedrigen Partialdrucken der Zusatzgase iiber-
wiegt gewohnlich der Penning- Effekt. So wird z. B. in kleinen Glimmlampen
durch Zusatz einiger Prozente H, oder Ar oder durch Einbringen eines Hg-Tropfens
zu einer Ne- oder Ne-He-Grundfiillung von 10 bis 20 Tor die Ziindspannung
herabgesetzt (vgl. z. B. Holst 1). Andererseits wird durch einen Zusatz von
10 bis 15% N, zu der in Glithlampen gebrauchten Ar-Fiillung (500 Tor Fiill-
druck) die Ziindung einer Gasentladung zwischen den Zuleitungen des Gliih-
drahtes unterdriickt.

Bei Glihkathodenréhren wird durch ein Zusatzgas die Ziindspannung
erniedrigt, wenn es fiir sich allein bei allen Drucken eine niedrigere Ziindspannung
als das Hauptgas hat (Seeliger I). Abb. 248 zeigt die Ziindspannungskurven
einer Wolframglithkathodenrohre bestimmter Abmessungen fiir einige reine
Gase. Charakteristisch ist auch hierbei das Minimum der Kurven fiir einen
bestimmten Druck. Spuren von unedlen Gasen konnen bei Bariumkathoden
durch Vergiftung deren Elektronenemission herabsetzen und dadurch indirekt
die Ziindspannung erhéhen.

Bei Réhren mit Dampffilllung (z. B. Hg, Na, Cd, mit heiBler oder kalter
Kathode) ist der Siattigungsdruck des Dampfes bei Zimmertemperatur gewéhnlich
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nicht groff genug, um ecine sichere Ziindung auch bei niedrigen Spannungen
zu erreichen. Man fugt dann cine Edelgasfiillung von einigen Tor Druck, z. B.
Ar, hinzu, die die Ziindung einleitet und bis zum HeiBwerden der Rohre die
Stromleitung iibernimmt !. Technisch hat diese Art der Ziindung den Nachteil,
die Brennspannung der Réhre infolge starkerer Kiihlung durch das Edelgas
zu erhohen (vgl. Abb. 249).

Riickziindung. Da in gas- oder dampifgefillten Gleichrichtern der Glimm-
strom in der Sperrphase mit dem Gasdruck zunimmt (und die Entladung damit

200
Volt
780

760

96 98 10 12 14 for

Druck der Fremdgase

Abb. 249. Einflulb von Fremdgaszusiitzen auf die Spannung cines in einer grofen Glaskugel brennenden
Hg-Lichtbogens (Linge 25 em; Gintherschulze I).

leicht in einen Bogen umschlagen kann, ,,Riickziindung*), so muf} der Gasdruck
in einem Gleichrichter umso niedriger gewéhlt werden, je hoher seine Sperr-
spannung sein soll. Mit abnehmendem Gasdruck nimmt aber die Verdampfungs-
geschwindigkeit der Kathode (vgl. S. 241), mit steigender Sperrspannung die
Kathodenzerstdubung der Anode zu, die wegen der damit verbundenen Gasabsorp-
tion bei geringen Gasdrucken besonders unerwiinscht ist. Wéhrend daher fir
Gleichrichter mit niedriger Sperrspannung und entsprechend hohem Betriebs-
druck vorteilhaft Gase mit moglichst geringer Brennspannung (z. B. das relativ
billige Ar) verwendet werden, benutzt man fiir héhere Sperrspannungen am besten
Gase mit geringer Zerstdubungswirkung? oder Dampfe, bei denen der durch Zer-
staubung gebundene Gasanteil aus dem Kondensat nachgeliefert wird (z. B. Hg).

1 Steigt mit zunehmender Temperatur der Dampfdruck, so erreichen die Elektronen
nicht mehr die zum Anregen bzw. Ionisieren eines Edelgasatoms (z. B. bei Ar: == 12'V) nétige
reschwindigkeit, weil ihnen ihre Energie schon vorher beim Zusammensto mit einem
Dampfmolekiil (z. B. bei Hg: Anregungsspannung 4,7 V) entzogen wurde (Farbumschlag!).
Im Endzustand beteiligt sich das Edelgas also nicht mehr an der Stromleitung bzw. Licht-
erzeugung, erhoht jedoch durch die elastische Elektronenreflexion seiner Molekiile die
Stofwahrscheinlichkeit der Elektronen mit den Dampfmolekiilen (scheinbare Dichteerh6hung
des Fiilldampfes).

2 7. B. He, dessen spezifische Okkludierbarkeit ohnehin gering ist und dessen hohere
Brennspannung hier kaum ins Gewicht falit.
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Im letzteren Fall muB zur Verhinderung von Riickziindungen eine unzuléssige
Steigerung des Druckes durch zu hohe Temperatur der Kondensatstelle oder
durch freiwerdende Fremdgase vermieden werden. Uber weitere dic Riickziindung
beeinflussende Faktoren vgl. Abschnitt 9, S.112.

Abb. 250. Uberblick itber die Spektrallinien einiger Gase und Dimpfe (aus Knoll 2); dariiber Spektralbereich
typischer lichtelektrischer Zellen und einiger photographischer Schichten (1 A = 10—% cm).

1 Thalliumsulfidzelle; 2 Augenempfindlichkeitskurve; 8 hydrierte Kaliumzelle in Glasgefil; 4 Kadmium-
zelle in Quarzgefi; 5 Natriumzelle mit Quarzfenster; 6 Zisiumschichtzelle mit Quarzfenster.

Kathodenfall und Kathodenzerstidubung!l. Schon Spuren von Fremd-
gasen kénnen Kathodenfall und Zerstiubungsgeschwindigkeit? des Kathoden-
materials erheblich verindern. Z. B. wird durch Spuren elektronegativer Gase
(0,, Hy0) in Edelgasen eine Erhohung des Kathodenfalls hervorgerufen; eine
Erhohung der Zerstdubungsgeschwindigkeit wird durch Spuren von Ne in He

! Einzelheiten iiber Kathodenzerstdubung finden sich in Abschnitt 23a, S. 298.
* Wahrscheinlich spielen dabei Ionisierungsspannung und Molekularmasse des Zusatz-
gases eine wesentliche Rolle.
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Abb. 251. Spektren der wichtigsten Gase und Démpfe im sichtbaren Gebiet (Rentschler I).
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(storend beim Glimmlichtgleichrichter), eine Herabsetzung durch H,-Zusatz in
Ne-He-Gemisch (technisch benutzt bei Glimmlampen) bewirkt.

Gradient der positiven Saule. Der Spannungsabfall pro Lingen-
einheit der positiven Sdule ist abhingig von Gasart, Gasdruck, Stromstirke
und in erster Anndherung umgekehrt proportional dem Rohrdurchmesser 1. In
dampfgefiillten Rohren wird er durch Zusatz von Fremdgasen betrachtlich
erhéht, und zwar u. U. bei Zusatz von Edelgasen durch Wérmeableitung aus dem

sool- Bogen, von unedlen Gasen
- auflerdem noch durch un-
1mj Niedoraruckentlodl elastische St6Be und durch
%Wf earaetentaeing Abfa,nge{l von Elektronen.
T N s Einen Uberblick iiber die
%m 8 58 §i% ® N Groflenordnung der so ent-
NLY " et i o N stehenden Erhohung des Gra-
5,0 Ll L ' dienten bei Hg gibt Ab-
::Emy: Hochdruckentladung bildung 249.
+ ooalb b L Lichterzeugung 2.  Beim
o | LT Stromdurchgang werden Gase
2000 2500 3000 3500 40003000 7000 000, %5000 und Dimpfe durch Stof von
Wellenlinge in AE— Elektronen bzw. Ionen zum

Abb. 251a. Energieverteilung im Spektrum der Hg-Hochdruck-

. nl
und Niederdrucklampe bei gleicher Gesamtstrahlung (Lax 7). Leuchten angeregt. Diese Fr-

scheinung wird technisch in

einer besonderen Gruppe von Ionenrshren (Leuchtrshren, (limmlampen) aus-
geniitzt.

MaBgebend fiir Helligkeit und Farbe derartiger Leuchtréhren sind In-

tensitdt und Verteilung der durch die StoBprozesse® der Gasentladung ange-

regten Spektrallinien bzw. -banden. Abb. 250 gibt eine Ubersicht der Lage

Tabelle 95. Relative Intensitat* der starken, sichtbaren Hg-Linien,
abhingig vom Druck.

[ N d}[%- X J - ludg- " Relative
i . ieder ck- ochdruck- Augen-
2 A Farbe entladll;gg : er)x(tlml[ull(lg empfir?fl‘;ghkeit
(0,01 Tor) | (800 Tor) %
5770—90 gelb 34 120 88,9
5461 griin 100 100 98,4
4358 blau 106 77 1,8
4047 violett 64 41 0,07

* Intensititen der Linie 5461 willkiirlich == 100 gesetzt.

der Spektrallinien fiir die rohrentechnisch wichtigsten Gase und Dimpfe,
dariiber zum Vergleich die Augenempfindlichkeitskurve und typische Kurven
fiir die relative Empfindlichkeit von blauempfindlichen und rotempfindlichen

1 Eine Zusammenstellung der Gradientenkurven fiir Ne, He, Ar, Hyg, 0, N, und H,
findet sich bei Knoll 2 (S.94) und Engel I (Bd. 2, S.109)..

2 Vgl. Lax 3; neuere Literatur bei Pirani 6.

® Eine iibersichtliche Beschreibung der in Leuchtrohren auftretenden StoBprozesse
findet sich bei Kohler 1, ihrer technischen Anwendungen bei Engel 7 (Bd. 2, S. 240).
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Photozellen und photographischen Platten. In Abb. 251 sind auflerdem
einige typische Spektrogramme wiedergegeben. Die Intensitdt der einzelnen
Spektrallinien eines Gases hingt stark von den Anregungsbedingungen, also
von der geometrischen Form und den Betriebsdaten ab, sodaB3 fiir dieselbe
Gasart die Farbe der Entladung je nach der Réhrenstromstirke und dem
Dampfdruck ganz verschieden sein kann.
So ist z. B. die Farbe des Ar bei niedrigen
Stromdichten rot, bei hohen Stromdichten
blau (vgl. Abb. 251), die des Hg bei niederen
Drucken himmelblau, bei hohen Drucken
nahezu weill (vgl. Tabelle 95 und Abb. 251a).

Auch die Farbe der einzelnen Teile der
Gasentladung (negatives Glimmlicht, positive

Abb. 252. Teilweise Umwandlung der Ultraviolett- Abb. 253. Verdampfung glithender W-Drihte, abhidngig

strahlung eines Hg-Lichtbogens in sichtbares Licht von Gasdruck und Gasart; Verdampfung im Hoch-

durch fluoreszierendes Glas?!. 1 Hg-Lampe mit vakuum jeweils gleich 100 gesetzt. Uber die absoluten

Klarglas: 2 Hg-Lampe mit ,,Lumophor‘‘-Glas; Werte (in g/cm?sec) der Verdampfung im Hochvakuum
5 Normalglithlampe; 4 Himmelslicht. vgl. Tabelle 5, S.21.

Séule) ist haufig verschieden (vgl. Tabelle 96); dies hangt mit der verschieden
groflen Weglingenspannung der anregenden Elektronen in den betreffenden
Entladungsbereichen zusammen. So zeigt z. B. Ne im negativen Glimmlicht
(Glimmlampe) eine gelblich-orange, in der positiven Siule (Ne-Leuchtrohren)
dagegen eine blutrote Farbe.

Nahezu beliebige Abstufungen der Leuchtrohrenfarben erhilt man, wenn
der Rohrenkolben aus Farbglas hergestellt (Mobius I) oder mit einem Farb-
lackaufstrich versehen oder auf der Innenseite mit einer fluoreszierenden
Substanz (z. B. Zinksilikat) belegt? wird bzw. dem Glas Leuchtsubstanzen

! Aufnahmen von der Firma G. Fischer, Ilmenau, freundlichst zur Verfiigung
gestellt.
2 Vgl. Pirani 10.
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zugemischt ! werden (Lichtfrequenzwandler). Ferner kann man Farbmischungen
dadurch erzielen, dafl man zwei voneinander getrennte Leuchtrohren, die mit
verschiedenen Gasen gefiillt sind, dicht nebeneinander oder ineinander anordnet.
Ebenso erhilt man durch Mischung von Gasen und Démpfen neue Farben

(z. B. durch Cd-Zusatz

Tabelle 96. Farbe des negativen Glimmlichtes und der zu Hg eine rétliche

positiven Saule bei verschiedenen Gasen

und Dampfen. Farbe an Stelle der bldu-
- = lichen Farbe der reinen
baw. Dampt limamlint Positive Stule Hg - Dampfentladung);
‘ doch ist auch hierbei
Argon . . . blau \ violett zu beachten, daB das
Kadmium . . | rot grinlichblau G 4 d iodri
Helium . . . | blagrin ‘ violettrot bis gelbrosa as mit der niedrige-
Kalium . . . | grin \ grim renAnregungsspannung
Natrivm | || weiblich | pobb schon bei geringer Kon-
Neon . . . . ' orange Blutrot zentration hinsichtlich
Quecksilber . | gelblichwei8 | griinlich seines Einflusses auf die
Sauerstoff . . ‘ gelblichweiy | zitronengelb mit rosa Kern Leuchtfarbe des Ge-
Stickstoff . . | blau ‘ rotgelb . N .
Thallium . . | griin | griin misches iiberwiegt. So
Wasserstoff . | hellblau | rosa schliigt z. B. in Nieder-
CO. . . . . grinlichweill | weil druckl di
CO,. . . . . | blau \ weill (CO!) rucklampen die ur-

spriinglich rote Farbe
der Ne-He-Siéule bei Hg-Zusatz in Blau um; bei Hg-Hochdrucklampen ver-
schwindet das Leuchten der Ne-Grundfiillung fast vollstindig gegeniiber dem
reinen Hg-Spektrum.

Bei Verunreinigung der Gasfiillung, besonders durch Kohlenwasserstoffe,
kénnen in bestimmten Druckbereichen Unstetigkeiten der Begrenzung der {abge-
schniirten) Saule bzw. des Glimmlichtansatzpunktes auf der Kathode auftreten.
Diese Erscheinungen werden in der sog. Wirbellichtréhre und der Glimmlicht-
lampe mit rotierender Entladung technisch ausgeniitzt (Pirani 6). Die dabei
durch Absorption verbrauchten Kohlenwasserstoffe werden dem Entladungs-
raum durch eine an einer Elektrode befestigte Patrone? kontinuierlich wieder
zugefiihrt.

Sonstige Anwendungen. AuBer zur Stromleitung und Lichterzeugung werden
Gasfiillungen auch zur Erschwerung der Verdampfung und zur Ableitung der
Wiarme von heilen Elektroden angewendet.

Die erhebliche Herabsetzung der Verdampfung von Glihdrahten
in einer Gasatmosphire gegeniiber der Verdampfung im Hochvakuum beruht

1 Derartige Glasrohren bestehen meist aus zwei Schichten, deren innere die lumines-
zierenden Substanzen enthélt, wihrend die duBlere aus Triibglas besteht. Sie sind unter
dem Namen ,,Lumophorréhren’ handelsiiblich (Hersteller: G. Fischer, Ilmenau). Ihre
Wirkung beruht darauf, daB die in der Gasentladung erzeugte kurzwellige Strahlung in
niedrigere, im Bereich des Sichtbaren liegenden Lichtfrequenzen umgewandelt wird, welche
die Glaswand im Gegensatz zur Ultraviolettstrahlung durchdringen kénnen (vgl. Abb. 252).
Auf diese Weise lassen sich bedeutende Lichtausbeutesteigerungen erzielen (Tellmann 3).
Die Lichtausbeute einer Hg-Niederdruckleuchtréhre mit Klarglaskolben betrigt 10 bis
19 HLm/W; durch Verwendung von auf die Innenwand der Réhre aufgebrachten Leucht-
phosphoren 148t sich dieser Wert auf 25—40 HLm/W steigern (Lax 7).

2 Z.B. mit Naphthalin- oder Anthrazenfiillung, verschlossen durch einen Diffusions-
widerstandsstopfen aus Graphit.
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darauf, dafl die verdampfenden Metallatome zum groéBten Teil an den der
Drahtoberfliche nahen Gasmolekiilen reflektiert, auf den Draht zuriickge-
schleudert und so daran verhindert werden, die Kolbenwand zu erreichen
(Langmuir 3). Die Gastfiillung verhindert also nicht nur lichtabsorbierende
Wandbelige, z. B. in Gliihlampen !, sondern
verlangsamt auch den Abbau des Glih-
drahtes bzw. einer darauf befindlichen
elektronenemittierenden Schicht, z. B. im
Oxydkathodengasgleichrichter, erhoht also
deren Lebensdauer oder erlaubt eine

Tabelle 96a. Einflul der Gasfiillung

aufdieHeizleistung einerindirekt

geheizten zylindrischen Oxydka-

thode (Rundfunkrohre RE 904; Ka-

thodentemperatur 840° C; Heizleistung
im Hochvakuum 5,0 Watt).

héhere Betriebstemperatur bei gleicher g, . 4 Heizleistung (W) bei
Lebensdauer (grofere Licht- bzw. Elek- Q1Tor | 1Tor | 10Tor
tronenausbeute). Abb. 253 zeigt die Ver- H, 5.9 12 | 2
dampfungserschwerung durch Gasfiillung He 5,75 10,7 | 197
W P Ne 6,4 84 | 124
in W.Glithlampen abhéngig vom Druck. Ar 62 | 70 | o4

Als Folge dieses Effektes kann bei Oxyd-
pastekathoden die Betriebstemperatur ohne Verkiirzung der Lebensdauer bei
einer Fiillung mit Argon von 3 Tor um etwa 50°C, bei einer Fiillung von 5—10 Tor
um etwa 100° C heraufgesetzt

werden. Das bedeutet gegeniiber ””//L;;’Zii’;f:”d
einer Betriebstemperatur von ctwa 1
800° C im Hochvakuum eine Stei- 700 o
gerung der Elektronenemission bis e
zum 4—>5fachen. Durch das an- 650, /
wesende Gas wird ein Teil der E /
aufgewendeten Heizenergie durch 6o v
Wirmeableitung fortgefihrt (vgl. :5§ /
Tabelle 96a). Man verwendet da- <\§55” r
her fiir die obengenannten Zwecke :§ /
moglichst Gase mit geringer S 500
Warmeleitfahigkeit, vor allem Ar. /

Ist Warmeableitung er- " 7
wiinscht, so benutzt man H,- [

250 300 #00 500 600K

Fillung von mdéglichst hohem mittlere Gastemperatur

Druck 2, z. B. fiir Eisenwasser-
stoffwiderstinde (Abb.74). Uber
die Warmeleitfahigkeit von H, bei
hoheren Temperaturen vgl. Ab-
bildung 254.

Abb. 254. Wirmeleitfihigkeit von Wasserstoff, abhingig

von der Temperatur (Gregory I). Die Kurve gilt nur fiir

Drucke, bei denen die mittlere freie Weglinge der Gas-

molekiile noch nicht vergleichbar ist mit den Dimensionen
des Gefales.

Einen Uberblick iiber die technischen Anwendungen der wichtigsten Gase

und Dimpfe gibt Tabelle 97:

! Bei Glihlampen wird als Gasfiillung haufig ein Gemisch aus Ar mit 10—15% N,
verwendet (vgl. AEG §). Dabei bildet N, wahrscheinlich mit den verdampfenden W-Atomen
ein durchsichtiges Nitrid, dessen Niederschlag auf der Kolbenwand eine sehr viel geringere
Lichtabsorption als reines W hervorruft. Uber die Wirkung des N, zur Erhéhung der Ziind-
spannung zwischen den Gliihdrahtenden vgl. S. 234. Auch Krypton ist als Fillgas
gebrauchlich,

# Mit Ricksicht auf die Explosionsgefahr durch Knallgasbildung bei Bruch wihrend
des Abschmelzens diirfen die Fiilldrucke 100 Tor nicht ibersteigen.

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 16
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Tabelle 97.

Anwendungen von

20. Gase und Dampfe.

Gasen und Dampfen in der Vakuumtechnik.

F(i_:l(ll(lruc]l(ibci
M o XASCIL 5 3=
Riéhrenbezeichnung Od};rul‘ii;,lﬁl])f gé?%ilﬁgé}n Literatur
‘ {Tor)
1. Glithlampen.
Wolframglithlampe bis 100 Watt Ar+410% N, | 500 AEG 7 und 4, Alter-
iiber 100 ,, 2 thum2u.3, A.We-
[ generl, Knepper?2
Wolfram-Punktlichtlampe Ne/He (75/25) | 100—200 | Giintherschulze I,
oder N, | Lax 3
2. Lampen mit posifiver Siiule. Lax 4, 7
Moore- Hochspannungs - Leucht- N, oder CO, ‘ ~ bis 0,5 Claude I
rohre | Aschermann 2
Edelgas-Hochspannungs-Leucht- | Ne oder He (evtl. ~2
réhre mit Hg-Zusatz)
Edelgas-Niederspannungs-Leucht- | Ne oder He (evtl. | =21 Mobius I, Kohler 1
réhre mit Glithkathode mit Hg-Zusatz)! |
Na-Dampf-Lampe . . . . Na (~22709C) | 0,001—0,01 || Ewest I
[+ Ne-Zusatz] [~=1,5] Fonda 2, Gordonl!
Quarzlampe (alte Hohensonne) . | flussige Hg-Ka- | 100—1000 | Mit Cd-Zusatz: vgl.
thode (260 390°C) Woltke 1
Hg-Hochdrucklampe mit Gliih- Hg-Tropfen | ~21760 ‘{ Quarz-Rohren: Ende 1
kathoden (~2360° C) + [1—20] | Glas-Rohren: Krefft1
[+ Ar-Zusatz| : | Ende?2, Piranid
Hg-Niederdrucklampe . . fliissige Hyg-Ka- 0,01—1 Lax 4
thode (50—125°C)
Kombinierte Gasentladungs- Hg(~125°C) [+ 1—2
Wolframfadenlampe Edelgasziindfill. | [~ 1]
Gasentladungs - Punktlichtlampe |Ne oder He (bzw.| 10—25 ¥. SchroterI
mit Oxydkathode (,,Licht- Ar+12% Ne)
spritze<<) | |
Elektrodenlose Réhren (,,Vaku- Ne | 3
umelektroden«<) |
3. Glimmlichtlampen. Bar 1
Glimmlampe . . . . . . . .. Ne/He (75/25) ; 15 F. Schréter 2
mit 2% Ar- oder |
HyZusatz |
Zwergglimmlampe . . . . . . . Ne mit 2% H,- 20 { Holst 1
oder Ar-Zusatz
Amplitudenglimmlampe Ne/He (75/25) 10—20 N.N. 3
Ne |- Ar] 20|/+1] | Holst I
Flachenglimmlampe . . . . . . Ne/He (75/25) ! ~ b F.Schréter 2
4, Glimmgleichrichter.
Glimmgleichrichter Ne/He (75/25) | 10 |
Doppelweg-Glimmgleichrichter . He 5—15 } Bareiss 1, F. Schré-
| ter 2
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Filldruck bei

. Gasen; Be-
. . Fillgas | H i .
Rohrenbezeichnung ode ].\1' (i";&l pt ‘1 ﬁcl‘ile};%(glg(fzgn Literatur
| (Tor) |
5. Bogengleichrichter.
Hg-Glasgleichrichter  (gesteuert flissiges Hy ~ 0,1 K. E. Miller 1
und ungesteuert) (= 80°C) Gintherschulze 1
Hg-Eisen-Groligleichrichter (ge- fhissiges Hg | 0,02—0,1 Prince 1
steuert und ungesteuert) (40° C Kiihl- i SSW. 2
wassertemp.) |
Argonalgleichrichter . Hyg (30—70°C) | 0,02—0,1 | Hellmuth [
mit KNa-Zusatz ;| [~=0,2]
[+ Ar|
6. Gliihkathodengleichrichter.
Gleichrichter mit W- \ 24 V Ar l 30 »Tungar®: AEG. 6
oder Mo-Gliihkathode »Mog*‘-Gleichrichter:
1 110 V Ar It Gohrts 1
Gleichrichter mit Oxyd- 24V Ar ‘ 8—20 | Akk.-Fabrik 1
glihkathode “
110 v Ar j 26 ‘
220 V|  Ar oder Ne 05—1 |(Germershausen 2
He 1—3 ‘
| > 500 V Hg-Tropfen 0,005—0,01 | Gottschalk 1
| (30—400 C)

7. Gliihkathodenstromrichter.

Edelgasstromrichter . . . . . . Ar [ 0,2—0,5
Hg-Gliihkathodenstromrichter Hg-Tropfen | 0,005—0,01 ‘ Kniepkamp 2
(30—40° C) | |
8. Gasgefiillte Verstiirkerrohren. Rothed
Hg-Wandstromverstarker. . flisssiges Hg 0,003 Liibcke 1
(bis 30° C) Nienhold 1
Glimmkathoden-Kopfstromver- He 1 ~~ 2,0 Hund [/
starker ‘ Nienhold 1
Glihkathoden-Kopfstromver- Ar ‘ 0,01—0,1
starker [
He L 0,5—1,0
Hg-Tropfen ‘ ~= 0,01
(bis 50° C)
Gasgefiillte Photozelle . . . . . Ar oder 0,5—1 Rother I, F. Schro-
Ne/He (75/25) ter I; Fleischer I

9. Stabilisatoren, Glimmrelais, Uberspannungsableiter.

Stabilisator (Glimmspannungs- Ne ~= 10 Koros 1
teiler) \
Reduktor-Glimmrohre . . . . . He ‘ 2—3 \ ¥F. Schroter 4
Glattungsrohre Ar \ 5 1
Glimmrelais mit Ziindelektroden | Ne oder NeHe | 2—3 I F. Schroter 2

16*
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20. Gase und Dimpfe.

Rohrenbezeichnung

Tabelle 97. (Fortsetzung.)
Filldruck bei‘
. Gasen; Be-
Fiillgas- triebsdruck | Literatur
oder -dampf bei Da,mpfen
(Tor) !

9. Stabilisatoren, Glimmrelais, Uberspannungsableiter. (Fortsetzung.)

Blitzschutzsicherung mit Al- Wasserstoff 20 | Benda I
Elektroden |
Ar 75100 |
Uberspannungableiter mit XHg- Ar 3 F.Schréter 3

Elektroden (Ziindspannung
90 V)

Ne/He (75/25)
mit 1—2% Ar-
Zusatz

Uberspannungsableiter mit Alkali-
ThO,-Pastekathoden (Ziind-
spannung 500 bis 550 V)

\

|

Ar l 20—40 [AEG.2, Dobke 1
\

10. Rontgen- und Braunsche Réhren.

Ionen-Rontgenrohre . . . . . . Ar, N,, Luft | ~=10"% Siegbahn 1
1 K. Becker 3
Braunsche Roéhre mit kalter Ar, N,, Luft ‘ 102 ‘ Alberti 7
Kathode Ardenne 1
Glithkathoden-Oszillograph . . . Ar | 0,005—0,01 |] Knoll 13

11. Rohren mit Gaskiihlung.
Eisen-Wasserstoff-Widerstande . H, \ 20—90 ‘ Busch 1
Strahlungs-Pyrometerlampe Ar \ 760 Keinath 4

(Ardometer) 1

Gewinnung.

b) Edelgase.
(Gmelin3, Rabinowitsch )

Die Edelgase werden meist durch Kondensation und fraktio-

nierte Destillation der Luft (Zusammensetzung vgl. Tabelle 98), das He auflerdem

Tabelle 98. Bestandteile der Luft.

Gas e | Ne | No | Ar | 0, | Kr | X
|
Zusammensetzung (Vol.-%) | 0,0005 | 0,0018 | 78,0 0,932 21,0 | 0,0001 |0,00001
Siedepunkt bei 760 Tor (°C) | —269 | —246 | —196 | —186 | —183 | —152 | —109
Grundfraktionen flissiger a) ,,leichte® b) ,,mittlere* ¢) ,.schwere®
Luft (He 4 Ne) (Ny + Ar + Oy) (Kr + X)

durch Erhitzung von Mineralien (Monazit, Thorianit, 1000 bis 1200° C) und aus
natiirlichen Gasquellen gewonnen. Bei der Luftverfliissigung bleiben die Edel-
gase He und Ne infolge ihrer tiefen Siedepunkte bis zuletzt unkondensiert
und lassen sich so als Gemisch von den iibrigen Bestandteilen isolieren (,,leichte

Grundfraktion).

Wird die gewonnene fliissige Luft allméhlich erwarmt, so fallt

weiter entsprechend den verschiedenen Siedepunkten ihrer Komponenten
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nacheinander die ,,mittlere’ und die ,,schwere Grundfraktion aus (vgl. Tab. 98).
Entsprechend dem jeweiligen Gewinnungsproze und der Zusammensetzung
der Luft sind die Edelgase in folgenden Mischungsverhéltnissen und Reinheits-
graden handelsiiblich:

1. Rohargon. 99,74% Ar + 0,26% iibrige Edelgase. Gewonnen aus unverflissigter
Luft durch Entfernung der unedlen Bestandteile (O,, Ny, CO,).

2. Ne-He-Gemisch. 75—78% Ne, 25—22% He. Gewonnen als unverfliissigter
Riickstand bei der Erzeugung flissiger Luft.

3. Technisches Argon. HKtwa 95% Ar (4 Spuren Krypton und Xenon) bis zu
5% N,. Gewonnen aus der mittleren Grundiraktion durch Entfernung von O, und des
groBten Teils von N, (im Gegensatz zu Rohargon frei von Ne und He).

4. Neon ,,spektralrein®. 99,7% Ne, 0,3% He. Gewonnen aus Ne-He-Gemisch (2.)
durch Trennung mittels fliissigem H, (Siedepunkt —253° C).

5. Helium ,,spektralrein®. Keine nachweisbaren Verunreinigungen. Gewonnen wie 4.

6. Krypton und Xenon. Spektralrein. Gewonnen z.B. aus der schweren Grund-
fraktion (Restbestinde von fliissiger Luft), getrennt durch fraktionierte Absorption an
entsprechend gekithlter Absorptionskohle.

Reine Edelgase werden meist in abgeschmolzenen Glasbehéltern von 11
Inhalt, technisch reine Edelgase haufig in Stahlflaschen geliefert.

Physikalische und chemische Eigenschaften. Die wichtigsten physikalischen
Konstanten sind in Tabelle 94 zusammengestellt. Die Edelgase bilden auch
in ionisiertem Zustand keine bestindigen Verbindungen miteinander und mit
anderen Elementen. Dagegen werden sie von Kohle, Kieselsduregel und Chabasit
sowie von den iiblichen Gettermaterialien wahrend des Getterprozesses (vgl.
Abb. 345) gebunden. Beim Betrieb von Hochspannungsrohren macht sich ihre
Absorption durch kathodenzerstiaubte Metallniederschlige (vgl. z. B. Tabelle 116)
oft sehr storend bemerkbar.

Diffusion durch heifle Metalle (Pt, PtIr, Pd, Fe) ist bisher nicht nach-
gewiesen (vgl. F. Johnson 1), dagegen diffundiert He schon bei 180° C in
geringem Male, bei héherer Temperatur sehr stark durch Quarz, Porzellan und
Glas!. Ne und Ar diffundieren ebenfalls durch Quarz, aber sehr viel lang-
samer (praktisch merkbar erst oberhalb 900° C).

Reinigung. In der handelsitblichen Reinheit sind die Edelgase meist noch
nicht zur Rohrenfiillung brauchbar. Besonders sorgfiltig 2 miissen alle Reste
unedler Gase entfernt werden (N,,0,); hierzu werden hauptsichlich zwei Me-
thoden benutzt:

Bornsche Zelle (fiir groBere Gasmengen und mittlere Reinheitsanforde-
rungen, vgl. Abb. 255, rechtes Bild). Bei einem Betriebsdruck von 15 Tor brennt
zwischen zwei (zum Ziinden durch Fe-Kerne magnetisch beweglichen) Ca-Elek-
troden ein Lichtbogen in einem kugelférmigen Glasgefi (4 A, 110 V, Vorschalt-
widerstand!). Die zu entfernenden Verunreinigungen werden von dem ent-
stehenden Ca-Dampf unter Bildung von festen Karbiden, Nitriden, Hydriden und
Oxyden auf der Kolbenwand niedergeschlagen. Fiir grélere Gasmengen empfiehlt
es sich, durch entsprechenden Aufbau (vgl. Abb. 255, linkes Bild) fiir einen

1 Z. B. diffundiert durch Pyrexglas von 1 mm Dicke bei 600° C und 760 Tor Uberdruck
eine He-Menge von 5,2:10~% cm3/h cm?.  Die diffundierte He-Menge steigt bei Quarz linear
mit dem Druck und exponentiell mit der Temperatur an.

2 Dies gilt ganz besonders fiir gasgefiillte Photozellen wegen der Empfindlichkeit der
lichtelektrischen Schichten.
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Kreislauf des Gases zu sorgen, wobei der Betriebsdruck bis auf 160 Tor erh6ht
werden kann (Reinigungsdauer von technischem Ar in diesem Fall etwa 30 h).
Die Elektrodenabnutzung ist gering. Eine besondere Kiihlung des Glasgeféaf3es

Abb. 255, Born-Zelle und Anordnung der Apparatur fiir Edelgasreinigung (vgl. Born I).
H, bis H; Hihne; ¥ Ausfrierfalle.

ist nicht erforderlich, doch ist die Apparatur gegen Implosions- und Brand-
gefahr (Verbrennen der heiBen Ca-Elektroden bei Zutritt von O,) mit Draht-

Abb. 256. Gehlhoff-Schroter-Zelle fiir Edelgas-
reinigung (F. Schroter 1).

netz und Asbest zu schiitzen; die
am Boden des GefiBes liegende Glas-
wolle verhindert ein Springen des
Glases durch herabfallende heille
Teilchen.
Gehlhoff-Schriter-Zelle (fiir
kleinere Gasmengen und hohe Rein-
heitsanforderungen). Hier erfolgt die
chemische Bindung der unedlen Gase
in einer Gasentladung von einigen
Tor Betriebsdruck mit Kalium- oder
Natriumkathode! (0,3 A, 400V iiber
800 £2 Vorschaltwiderstand, Zindung
mit Hochfrequenz). Die in Abb. 256
wiedergegebene Zellenform erlaubt
die Verfolgung des Reinheitsgrades
aus Stromspannungsmessungen (defi-
nierte Bogenlinge), spektrale Beob-

achtung der positiven Séule, Entnahme des gereinigten Gases in der Nihe der
Anode (Stelle kleinster Konzentration der Fremdgase), vermeidet durch gute
Isolation der Kathode von dem leitenden Wandbelag eine Lichtbogenwande-
rung und verhindert durch thermische Isolation des Kathodentroges mit

Sicherheit ein Springen der #duBeren Glaswand. Die Reinigungsdauer einer

1 Uber eine Modifikation der Zelle mit ,,Mischmetall** als Kathode vgl. Voorhis I.
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Gastiillung der Zelle betragt nur etwa 10 min. Das Optimum der Absorption
liegt: fiir Na bei 2909, fiir K bei 175° C; diese Temperaturen diirfen mit Riick-
sicht auf die Zersetzungstemperatur der gebildeten Metallverbindungen (z. B.
KH :200° C) nicht wesentlich tiberschritten werden.

Neben der Reinigung der Edelgase von unedlen Beimischungen ist haufig
eine Entfernung von Spuren anderer Edelgase notwendig (vgl. Abschnitt 23a,
S. 298), z. B. kleiner Mengen von Ne aus He, die, selbst wenn sie spektro-
skopisch nicht mehr nachweisbar sind, bei gewissen Glimmlampen und Glimm-

Tabelle 99.

Wellenlingen typischer Linien der wichtigsten Gase
und Déimpfe sowie ihrer Verunreinigungen (nur sicht-
bares Gebiet, nach abnehmender Wellenlinge
geordnet; Tellmann 7).

W.-Lange* ‘ Element | W.-Lénge* | Klement | W.-Linge* | Element

706,5 | He 535 Tl 467.8 Cd

687 i 0 533,8 Cd 467 Fe

670,8 Li 527 Fe, Ca 460 Sr

667,8 He 527 Fe 451 In

656 H 521 Ag 447 He

543,8 Cd 518 Mg 441 Cd

636 Zn 517 Mg 438 Fe

627,8 (0] 516,9 Fe 436 Hg

618 Ba 516 Mg 434,8 Hg

615 Hg 508,6 Cd 434 H

610 Li 501,5 He 433 Fe

598,8 Ba 496 He 431 Fe, Ca

589,6 Na 492 He 410 H

589 Na 491 Hg 408 Hg .

Mao o He | RS LR D e ome e

579 Hg 481 Zn 398 Cd unter Vakumm  mittels

571 Hg 480 Cd 396 Al magnetisch bewegten

546,5 Ag 472 Zn 394 Al Hammers (Fe-Stiick zur

546 Hg 471 He 390 Hg Verhinderung von Gas-

538 ‘ Cd 468 Zn abgabe in Glas einge-
schmolzen). Oben: Gas-

* Wellenléingen in 10—7cm (Eichung der Handspektroskope). schleuse mit zwei
Héihnen,

gleichrichtern durch Kathodenzerstdubung! die Lebensdauer herabsetzen. In
solchen Fillen 1aBt man das zu reinigende He langsam iiber selektiv wir-
kende Absorptionsmittel streichen, z. B. entwissertes, bei 5509 C vorher im Hoch-
vakuum entgastes und mit fliissiger Luft gekiihltes Chabasit (CaAl,Si,0,, -6 H,0,
vgl. Klockman 1), wodurch es von Ne, Ar, N, und Hg befreit wird (vgl.
Baxter I). Ein Gramm Chabasit geniigt zur Reinigung von etwa 10 cm?® He
(20° C 760 Tor, vgl. Voorhis I).

Bei der Gliilhlampenherstellung wird als Fiillgas meist eine Mischung von
85% Ar und 15% N, verwendet, die sorgfiltig von H,0, O,, H,, CO, und CO
befreit werden mufl. Der ReinigungsprozeB ergibt sich sinngema aus Abb. 261.

Reinheitspriifung. Die wichtigste Analysenmethode ist die spektroskopische.
Fiir Vakuumroéhrenfiillungen geniigt meist das einfache Handspektroskop. Eine
dafiir ausreichende Zusammenstellung der typischsten Wellenlingen der Fiill-
gase und ihrer Verunreinigungen gibt Tabelle 99.

1 Vgl. den Unterschied der Kathodenzerstiubung fiir Ne und He in Abb. 316.
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Besonders wichtig ist das Ausscheiden von H, (erkennbar an der blauen
Linie 486), von N, (Banden und Bandengruppen in fast regelméaBigen Absténden

Abb. 258, Abb. 259.

Abb. 258. Elektrisch gesteuertes Gaseinfiillventil mit Hg und magnetisch bewegtem Tauchkérper (Espe 6).
1 Magnetspule; 2 Eisenkern, eingeschlossen in Verdringungsglasrohr 3; letzteres zur Regulierung der Tauch-
tiefe teilweise mit Hg gefiillt; 4 Hg zum Offnen bzw. VerschlicBen der Ventiloffnung; 5 Dimpfungskapillare;
6 Verbindungsrohr mit dem Gasvorratsbehilter (Gasdruck 5 bis 10 Tor); 7 Verbindungsrohr mit der Ent-
ladungsréhre; 8 Ventilsffnune. eventuell mit Glasfilter zur Verringerung der Strémungsgeschwindigkeit.

Abb. 259. Gaseinfiillventil mit GummiverschluBl, bewegt durch elektrisch geheizten Bimetallstreifen (nach
Becker und Pirani, vgl. KXéhler I).

im roten und blauen Gebiet; vgl. Abb. 252) und von CO, bzw. von Kohlen-

wasserstoffen (Banden iiber das gesamte Spektrum). C zeigt viele eng bei-
einander liegende Linien im Gelborange und
im Gelbgriin, hervortretende Linien im Blau
und Linienbiindel im Blau und Violett. Leicht
miteinander verwechselbar sind die starke
Na-Linie 589 und die gelbe He-Linie 587,5
(Kontrolle durch die grimen und blauen
He-Linien!).

Auch durch Beobachtung der Strom-
spannungskennlinie lassen sich Riickschliisse
auf die Reinheit der Fillung ziehen (vgl.
Abb. 249).

Fiillmethoden, Das Fiillen von Edelgas-
entladungsrohren darf erst nach vollstindig
durchgefiihrter Entgasung der Glaswinde
und Elektroden (bzw. nach Formierung der
Kathode?) erfolgen.

Meist besitzen die Edelgasvorratsgefille

Abb_.26q. Veptil fiir GaS(}ruckfeinregl{lierung am Entnahmestutzen eine zugeschmolzene
mit Diffusionsspalt (fiir Laboratoriums-
zwecke; schematisch nach Kiinzel 1)1, feine Glaskapilla,re, die nach Anschmelzen

! Das hindurchdiffundierende Gas soll, trotzdem Hg als Sperrflissigkeit verwendet
wird, frei von Hg-Dampfen sein.

2 Wo die Formierung wegen zu grofen Elektrodenabstandes ohne Gas nicht durch-
gefithrt werden kann, ist nach erfolgter Formierung das verunreinigte Fiillgas zu erneuern.
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des Behdlters an die Apparatur durch ein im Vakuum magnetisch bewegtes
Eisenstiick zerschlagen wird (vgl. Abb. 257). Die Dosierung der Gasmenge
erfolgt entweder durch Hahnschleusen iiber eine Falle mit flissiger Luft zur
Fernhaltung der Hahn-Fettdampfe ! oder durch elektrisch gesteuerte Hg- oder
Bimetall - Ventile (vgl. Abb. 258 und 259). Ein Ergénzen der Edelgasfiillung
wahrend des Betriebes kommt praktisch fiir Edelgase nur bei Réhren mit
niedrigem Gasdruck (<< 1 Tor) vor. Sie erfolgt in diesem Fall durch Diffusions-
spalte (vgl. Abb. 260) oder Diffusionsstopfen (Ton, pordser Graphit, Schott-
Glasfilter), die mehr oder weniger von einer Sperrflissigkeit (Hg, geschmolzene
Metalle) bedeckt sind. Der Bedeckungsgrad und damit die nachgelieferte Gas-
menge kann dabei automatisch vom Entladungsrohr selbst ? gesteuert werden
(vgl. auch Abb. 264). Uber Einfillen von Ar in Druckgas-Hg-Thermometer
durch Kondensation mittels fliissigem N, vgl. H. Moser 1.

¢) Unedle Gase.
(L. Moser 1.)

Gewinnung und Reinigung (vgl. Abb. 261). Wasserstoff. Bombenwasser-
stoff ist meist mit H,O-Dampf, O, und anderen Gasen in wechselnden Mengen

Tabelle 100. Schema der Reinigung von Bombenwasserstoff fiir Entgasungs-
und Reduktionséfen.

Nr. Reinigungsvorlagen Zweck
Elektr. Porzellanofen (~~800°C) . . . | Fe(CO);-Zersetzung
2 | Grobes Glasfilter (Schott & Gen.) oder | Abfangen des metallischen Fe
Watte

3 | Waschflasche mit KMnO,-Lésung . . . | Oxydation organischer Bestandteile und
des CO

4 | Grobes Glasfilter . . . . . . . . .. Verhiiten der Béadervermischung bei zu
lebhaftem H,-Strom

5 | Waschflasche mit HgCl,-Losung . . . . | Bindung von H,S und C,H,

6 | Grobes Glasfilter oder Glaswolle . . . | Wie 4

7 | Waschflasche mit konzentr. KOH-Lésung | CO,-Absorption

8 | Grobes Glasfilter . . . . . . . . .. Wie 4

9 | Waschflasche mit H,SO, . . . . . . . Trocknen des H,-Gases

10 { Grobes Glasfilter . . . . . . . . . .| Wie 4

11 | Trockenturm mit CaCl,. . . . . . . . Trocknen

12 | Mehrere Trockenrohren mit P,O,-Fiillung | Trocknen

13 | Grobes Glasfilter . . . . . . . . .. Abhalten von P,05-Staub

verunreinigt; fiir Rohrenfiillungen ist daher die Selbstherstellung auf elektro-
lytischem Wege vorzuzichen. Um eine Verunreinigung des entwickelten H,
durch O,-Diffusion von der Anode her zu verhindern, wird dabei zweckmiBig

1 Dabei darf die Einstromgeschwindigkeit nicht zu hoch sein, weil sonst keine restlose
Kondensation der Fettdampfe erfolgt.

2 Z. B. durch Heben und Senken des Hg-Niveaus mit Hilfe eines magnetisch bewegten
Fe-Schwimmkaorpers (Abb. 258) oder nach dem Prinzip der Gasausdehnungslampe (Abb. 104).
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eine sog. Spiilelektrode angebracht (vgl. Abb. 262). Die Reinigung des so her-
gestellten H, erfolgt nach dem Schema der Abb. 261. H,, der aus der Bombe

Abb. 261. Schematische Darstellung der Reinigungsprozesse fiir uncdle Gase (H,, O, N, und CO,).
Dic 1. Zeile jeder waagerechten Spalte enthiilt die Verunreinigungen und den Hinweis, an welchen Stellen
ihre Bescitigung erfolgt, die 2. Zcile den Geriiteaufbau in schematischer Form, die 3. Zeile diec Chemikalien,

mit denen die einzelnen GefiBe zu fiillen sind und gegebenenfalls jhre Arbeitstemperatur.
Uber Reinigung von Bombenwasserstoff vgl. Tabelle 100.

oder einer Spiritusflamme durch die Wandung eines glithenden Pd-Rohres dif-
fundiert (vgl. S.47), ist chemisch rein. Fir H,-Entgasungs- und Reduktionssfen
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geniigt im allgemeinen der handelsiibliche Bombenwasserstoff. Wegen seiner
groBeren Unreinheit und der durch den Verwendungszweck bedingten stérkeren
Stromungsgeschwindigkeit empfiehlt sich dabei das in Tabelle 100 angegebene
Reinigungsschema.

Als Schutzgas beim Schweilen und zum ,,Formieren der Leuchtdrihte
von Glithlampen und Glihkathodenheizwendeln benutzt man vielfach an
Stelle des reinen H, ein explosionssicheres Gemisch aus
80% N, und 20% H, (befreit von H,0, O, und CO,, vgl.

W-. Fehse I).

Sauerstoff. Der aus flissiger Luft gewonnene
Bombensauerstoff ist ziemlich rein und enthéilt nur noch
Spuren von CO,, H,0, N, und Edelgasen. Eine weiter-
gehende Entfernung von N, ist hier nur auf physikalischem
Wege (fraktionierte Verdampfung) moéglich, aber meist
nicht notwendig. Im Gegensatz dazu enthilt elektro-
lytisch gewonnener Bombensauerstoff noch groBere Men-
gen von H,. Kleinere Mengen von O, stellt man sich
entweder elektrolytisch (nach Abb.262 mit umgekehrter
Polung) oder durch Erhitzen von staubfreiem Kalium-
permanganat in einem Ansatzrohr der Vakuumapparatur
her. Im letzteren Fall miissen durch eine Vorlage von
Glaswolle und festem Atzkali Staub und CO, von der Réhre
ferngehalten werden. Reinigungsschema fiir normalen
Bomben- und elektrolytisch gewonnenen Sauerstoff in
Abb. 261.

Durch ein erhitztes Ag-Réhrchen eindiffundierter O,
soll (dhnlich wie durch Pd diffundiertes H,) sehr rein sein

(I' Taylor 1)' Abb.262.Gerit zur elektro-

Stickstoff. Bombenstickstoff aus flissiger Luft ist
meist sehr rein (99%, Rest O,, CO,, H,0O und Edelgase);
Reinigungsschema vgl. Abb.261. Herstellung von reinstem
N, fiir Rohrenfillungen in kleinen Mengen erfolgt am
besten durch Zersetzung von einigen Gramm K-, Na- oder
Ba-Azid, die in einem Rohransatz im Sandbade vorsichtig!
erhitzt werden. Uber Reinheitspriiffung von N, bei der
Fiillung von Glihlampen durch HF-Entladung vgl.Elzin 1.

Kohlendioxyd. Bombenkohlensdure enthélt 1—2%
Fremdgase (meist O,, N, und CO, seltener Spuren von

lytischen Entwicklung von
H, (Gaede 2). Die Spil-
elektrode wird wie die
Kathode an den Minuspol
der Gleichspannungsquelle
angeschlossen,jedoch unter
Vorschaltung eines grofie-
ren Widerstandes als bei
dieser.. Nach Umpolung
von Kathode und Anode
(Spiilelektrode iiberWider-
stand an Pluspol) ist das
Gerdt auch fir die Ent-
wicklung von O, geeignet.

H,S und S0O,). Reinigung vgl. Abb. 261; gréBere Mengen von H,S entfernt

man am besten durch neutrale n/l Kaliumpermanganatldsung.

Kleinere

Mengen von reinem CO, erhdlt man durch Erhitzen von Magnesiumkarbonat

(in einem Rohr aus schwer schmelzbarem Glas).

Physikalische und chemische Eigenschaften. Die wichtigsten physikalischen

Konstanten sind in Tabelle 94 zusammengestellt. Das chemische Verhalten un-
edler Gase gegeniiber den einzelnen Rohrenwerkstoffen ist in den betreffenden
Abschnitten iber diese behandelt; im Gegensatz zu den Edelgasen zeigen die

1 K-Azid auf 330° C, Na-Azid auf 320° C, Ba-Azid auf 120—150° C; die Entwicklung
von N, dauert noch einige Zeit nach Wegnehmen der Flamme an!
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unedlen Gase in ionisiertem Zustand meist eine stark erhohte chemische
Reaktionsfihigkeit. Uber das Verhalten gegeniiber Kathoden aller Art vgl.

Abb. 263. Nadelventil zum Einlassen von
Gasen in Metallentladungsréhren; Ventilnadel
und Ventilkonus auswechselbar (letztere der
Deutlichkeit wegen stark vergroBlert gegen-
iiber den iibrigen Abmessungen der Anord-
nung gezeichnet; Durchmesser der Nadel
etwa 0,5 mm, Linge etwa 10 mm; vgl. auch
Leybolds Nachf. 7 und Briiche 7).’

Abschnitt 23, iiber Sorption und Getterung
Abschnitt 24; iber Diffusion von unedlen
Gasen vgl. Tabelle 101.

N,, O, und CO, diffundieren nicht merk-
lich durch erhitzte Gliser; auch fiir H, wurde
bei Pyrexglas bis 640° C keine Diffusion
gefunden. :

Fiillmethoden. AuBler den im Abschnitt
,,Edelgase’ beschriebenen benutzt man fiir
unedle Gase folgende Fiillmethoden:

Kleine Mengen von H, kénnen durch
Erhitzen von mit H, gesiattigtem Pd-Schwamm
(Absorption bis zum 800fachen des KEigen-
volumens!) oder mittels Diffusion von H,
durch ein einseitig verschlossenes, an die
Vakuumapparatur angeschmolzenes erhitztes
Pd-Rohrchen (3 bis 10 cm lang, 2 bis 3 mm &)
eingefillt werden, vgl. Pat. Treuh. Ges. 1.

Kleine Mengen von O, aus der Luft lassen
sich in dhnlicher Weise durch ein Ag-Rohrchen

eindiffundieren, das mit Hilfe eines Cu- oder (besser) Pt-Zwischenringes an
die Glasapparatur angeschmolzen und elektrisch von auflen auf eine Temperatur

Tabelle 101. Diffusion von unedlen Gasen durch heie R6hrenwerkstoffe.

Keine
Gas Diffusion vorhanden durch n;f{a“g:;glm
durch
H, Pt (vgl. Abb. 43) Al, Glas
Pd (vgl. Abb.43 und Tabelle 20)
Ni (vgl. Abb. 43 und 54)
Fe und Stahl
(vgl. Abb. 43, 54, 63, 64 und Tabelle 26)
Cu (vgl. Abb. 54 und Tabelle 29)
Monel (vgl. Abb. 43)
NiCr (vgl. Abb. 54)
NiCu (vgl. Abb. 54)
Quarz (vgl. Tabelle 83)
Porzellan (vgl. Tabelle 86)
N, Fe Cu, Ag,
Quarz (vgl. Tabelle 83) Glas
0, Ag (vgl. 8.78) Pt, Glas
Quarz (vgl. Tabelle 83)
CO, vulkan. Gummi Cu, Glas

erhitzt wird, die noch gentigend tief unterhalb des Schmelzpunktes des Ag liegt
(etwa 625° C, vgl. F. Johnson 1, 1. B. Taylor 1 und S.78). Die Einfiillung
von CO, darf wegen dessen relativ hoher Kondensationstemperatur nicht iiber

fliissige Luft erfolgen.
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Das Einlassen grofferer Mengen un-
edler Gase in zerlegbare Entladungs-
rohren (Durchstromungsmethode) er-
folgt zweckmafBig durch Nadelventile,
vgl. Abb.263, S.252, zuweilen auch durch
Diffusionswiderstinde (vgl. Whipple I).
Zum Betrieb von Entladungsrohren mit
unedlen Gasen (z. B. Moore-Leucht-
réhren) ist infolge der dauernden Ab-
sorption der Gasfiillung stets eine auto-
matisch wirkende Nachfillvorrich-
tung erforderlich. Man bringt zu diesem
Zweck in der Nihe der heiBlen Elek-
troden chemische Verbindungen an, die
wiahrend des Betriebes unter Freigabe
der gewiinschten Gase allmahlich zer-
fallen (N, aus Metallaziden, z. B. NaNj,
vgl. Skaupy3, CO, aus Karbonaten),
oder man 1i3t das unedle Gas aus einem
Vorratsbehilter iiber einen durch einen
Flussigkeitsspiegel regelbaren pordsen
Diffusionswiderstand (Graphit, kera-
mische Masse oder porises Glasfilter) in
die Rohre nachstromen, vgl. Abb. 258,
260 und 264.

d) Dimpfe.

Gewinnung. Die Erzeugung von
Metalldampffiillungen erfolgt durchweg
durch Erhitzung des in die Réhre ein-
gebrachten festen oder fliissigen Metalls.
Technisch verwendet werden vor allem
Hg und Na, daneben fur Spezialzwecke
Cd, K, Li, Rb, Cs sowie Alkali-Amal-
game. Uber die Gewinnung und Reini-
gung von Hg vgl. Abschnitt 7, von
Erdalkali- und Alkalimetallen Ab-
schnitt 8.

Physikalische und chemische Eigen-
schaften. Die wichtigsten physikalischen
Konstanten enthilt Tabelle 94. Uber
die Reaktion von Hg-Dampf mit Elek-
trodenwerkstoffen vgl. Abschnitt 7,
S. 102.

Abb. 264. Moore-Leuchtréhre mit ,,Atemventil*
(vgl. Koéhler 1, Lax 3).
A und B NetzanschluB; C Magnetspule; D Primér-
wicklung; E Sekundidrwicklung; F und G Elek-
troden; H Ventilmantel; I magnetisch zu hebendes
Glasrohr; K Eisenkern (aus Drihten); L Absperr-
quecksilber (Niveau veréinderlich durch Heben des
Glasrohres J); M Offnung im Glasrohr; N pordser
Kohlekegel oder Glasfilter; O Zuleitungsrohr; P Sand-
stopfen zur Vermeidung von KurzschluB; Q Drossel.

Abb. 265, Na-Lampe fiir Mikroskopbeleuchtung.
a Schema (vgl. Philips 5): 1 Kolben aus natrium-
festein Glas; 2 Trennwand aus Glimmer, FeCr oder
dgl.; 3 QuetschfuB, mit Magnesiumsilikat bedeckt;
4 Druckausgleichr6hrchen aus Keramik; 5 Elek-
trodensystem. b Ausfithrung (Hersteller: Gen. El. Co.).

Bei der Verwendung heifler Alkalidimpfe macht sich deren Reaktions-

neigung mit anderen Réhrenbaustoffen unangenehm bemerkbar.

So werden

z. B. die gewohnlichen Gliser, besonders Bleiglas, durch sie reduziert (Quetsch-
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fuBspriinge bei Photozellen!). Man muf fir derartige Rohren alkalifeste Sonder-
gliser verwenden (z. B. das Alumoborosilikatglas V 612¢ fiir Na-Rohren !, vgl.
Tabelle 74, Abs.2 und S.291) oder die QuetschfiiBe durch Anbringen von
Zwischenwéinden (vgl. Philips § und Gordon 7) und Uberziehen des FuBes
mit Magnesiumsilikat (vgl. Abb. 265) schiitzen. Fiir die Elektroden solcher
Roéhren verwendet man am besten Fe, W, Mo oder kriftig dimensioniertes Ni.

Abb. 266. Einfiillen von Hg in Entladungs-
réhren durch Offnen einer Vorratsampulle
mittels Hochfrequenz (vgl. S. & H. 6).

1 Dest. Hg in evakuierter Glasampulle;
2 KurzschluBring zum Sprengen der Ampulle
durch HF-Erhitzung; 3 HF-Spule; 4 Ab-
schmelzstelle des Pump- und Fiillstutzens.

Abb. 267. Na - Lampe fiir Fernsehzwecke;
oben ohne, unten mit Heizkasten (Ewest 1).

Abb, 266. Abb. 267.

Fiillmethoden. Quecksilber. Hier erfolgt die Kiillung am besten durch
Destillation des vorgereinigten Hg aus einem an die Apparatur oberhalb des Pump-
stutzens (bei hingender Réhre) angeschmolzenen Vorratsbehilter, der bei dauernd
laufender Pumpe auf etwa 200° C erhitzt wird. Da hierbei zwischen Hg-Vorrat
und Rohre eine Ausfrierfalle nicht angebracht werden kann, herrscht in der Réhre
stets der Sattigungsdruck des Hg bei Zimmertemperatur (etwa 2-10 3 Tor). In
Fillen, wo dies unerwiinscht ist (Rohren mit Oxydkathoden, die im Hochvakuum
formiert werden miissen), destilliert man das Hg zunéchst unter Vakuum in kleine
Glasampullen, die abgeschmolzen werden. Diese Ampullen werden dann in einen
Ansatz oberhalb der zu fiilllenden Réhre eingefithrt (Abb. 266) und nach erfolgter
Evakuierung und Kathodenformierung (im Hochvakuum) durch Aufsprengen
mittels Hochfrequenz oder auf mechanischem Wege gedffnet.

1 Fir die iibrigen Alkalimetalle existieren bisher noch keine Glaser mit geniigend groer
Widerstandsfahigkeit.
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Die Einfithrung von Hg kann auch in Form fester Amalgame oder Hg-Ver-
bindungen erfolgen, die in einem Seitenrohrchen oder als Aufstrich auf der Innen-
seite des Kolbens angebracht sind und erst bei Erhitzung Hg-Dampf abgeben. Thre
Riicksténde miissen jedoch einen relativ zum Hg niedrigen Dampfdruck aufweisen.

Kadmium (Budgen 1, Liebig I). Zur Fiilllung wird das Metall bei 400 bis
4500 C in die Vakuumréhre destilliert ; hdufig verwendet man auch Cd-Amalgame

Abb. 268. Hg-Hochdrucklampe mit wirme-
isolicrendem Vakuummantel (vgl. Krefft ).
a Konstruktionsschema: R Entladungsrohr mit
Hg - Dampffiilllung und Ar - Ziindzusatz; E,;, E,
Elektroden; Z Ziindelektroden; D,, D, vakuum-
dichte Metalleinschmelzung; X dueres evaku-
iertes Wirmeschutzrohr; Q Quetschiuf3 mit
Pumpstutzen des Wiarmeschutzrohres; W Strah-
lungsschutzscheibe; H,, H, Haltedrihte bzw.
Stromzufithrungen; §8,, S, Drahtspiralen zur
Fixierung des Entladungsrohres im Wiirme-
schutzrohr; F,, F, Asbestfiitterung. b Rohre

im Betrieb (Hersteller: Osram).

Abb. 269. Hg-Hochdrucklampe (mit Ar-Ziind-
zusatz) aus Quarz filr Therapiezwecke (vgl. auch
Abb. 210b). B Kathodenblende; E selbstauf-
heizende Kathode; D Stromleiterdurchfithrung;
S Schutzhiille zur Wirmeisolation des Kathoden-
raumes (Verhinderung von Hg-Kondensation und
Erleichterung der Kathodenselbstaufheizung).

Abb. 268. Abb. 269.

(WolfkeI), die aus Reinheitsgriinden erst innerhalb der Vakuumrshre gebildet
werden. Alle Glaser (auch Quarzglas) werden von Cd-Dampf bei lingerer Brenn-
dauer angegriffen. Uber Dampfdruck von Cd vgl. Egerton 1.

Natrium. Die Fillung erfolgt auch hier entweder durch Destillation oder
durch Einfithrung kleiner (offener) Glasampullen, die in einem besonderen
Destillationsprozel gefiillt werden (vgl. Abschnitt 8 und Abb. 106 und 265 b).
Beim Uberdestillieren von Na in Réhren, in denen sich Hg befindet (Amalgam.-
kathoden), ist wegen der entstehenden Reaktionswirme Kiihlung des Roéhren-
kolbens oder gesonderte Herstellung des Amalgams in QuarzgefaBen notwendig
(vgl. Abschnitt 7, S. 102).

Seltene Alkalimetalle (Li, Cs u. a.). Sie werden in Form von thermisch
zersetzbaren Verbindungen in die Réhre eingebracht oder innerhalb der Réhre
bzw. in einem Ansatz auf aluminothermischem Wege, d. h. mittels Reduktion
geeigneter Verbindungen (Oxyde, Chleride) durch zugemischtes Metallpulver
(Zr, Al, Mg, Be) gewonnen; Kinzelheiten vgl. Abschnitt 8.
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Regelung des Dampfdruekes. Sie erfolgt durch Einstellung der Temperatur
des Entladungsraumes. So heizt man z. B. Hg-Gleichrichter zwecks leichterer
Zimdung vor Inbetriebnahme durch elektrische Warmestrahler an; andererseits
vermeidet. man einen zu hohen Dampfdruck durch Luftkiihlung (Ventilatoren,
Kiihldome) oder durch Einsitze mit Fliissigkeitskithlung (vgl. Abb. 65). Bei
Rohren mit hohem Betriebsdruck umgibt man entweder das gesamte Entladungs-
gefiB mit einem elektrischen Ofen (Fremdheizung, z. B. Na-Fernsehlampe, vgl.
Abb. 267) oder mit einem Vakuummantel (Selbstheizung, z. B. Hg-Hochdruck-
lampe, vgl. Abb. 268). Kondensation an den nicht durch die Entladung er-
wirmten Teilen (RohrenfuB) verhiitet man durch wirmeisolierende Aullen-
bekleidung (vgl. Abb. 269 und Ende 1). Bei Rohren mit iiberhitztem Hg-
Dampf (vollstindige Verdampfung des Hg-Tropfens durch die Entladungs-
warme) erfolgt die Regelung des Druckes durch genaue Dosierung der ein-
gebrachten Kondensatmenge.

21. Gliihkathoden.

a) Allgemeines.’

Physikalische Figenschaften. (Boer 9, Chaffee I, Dushman 1, 7, Rei-
mann I, Schottky I, Simon 1, 2).

Die Elektronenemission einer Glithkathode folgt dem Gesetzvon Richardson:

i=F-A4-T%¢ BIT,
worin ¢+ den Elektronenstrom (A), F die emittierende Fliche (cm? und 7' die
Temperatur (¢ K) bedeuten. 4 (Amp./em? Grad?, Elektronenkonzentration) und
B(° K, Austrittsarbeit) sind die sog. Richardsonschen Konstanten, die fiir jedes
Kathodenmaterial verschieden sind. Die Austrittsarbeit wird meist in Volt
angegeben :
@ = 8,62-10 - B (V).

In Tabelle 102 sind die an gut entgasten bzw. aktivierten Glithkathoden

gemessenen Werte fir 4 und ¢ zusammengestellt.

Tabelle 102. Richardson-Konstante 4 (Amp./cm? Grad®) und Austrittsarbeit ¢ (V)
fiir verschiedene Metalle (Dushman?, Reimann I).

Oberfliche Untergrund h A l [ Oherflache " Untergrund ‘l A ‘ [
|

Ag . . .. massiv 0,76 3,56 |Cs-Film . . | oxyd. Ag | 9,8-102 | 0,75
Au . . . . » ‘ ~40 4,2 ]1Fe .. massiv — 4,04
Ba . . .. ‘ ”s 60 2,1 |Hf . . .. » 14,5 3,53
Ba-Film. . | W ‘ — 1,66 IMo . . . . . 55 4,15
Ba-Film. . | oxyd. W | 3-107! 1,1 fNb . . . ” 57 3,96
BaO . ‘ PtIr :10-2—10"2'/1,0bis] Ni . . . . ' 1,38-10® | 5,03

(aktiviert) | ‘ 1,1 Jpd . . . . " ~=60 4,99
BaO/SrO | PtIr  10°—10"%| 1,03 yPt . . . . ” 1,7-104 6,27

(aktiviert) \ StO. . . .| PtIr | 10~ bis | 1,27
BaO/SrO PtNi. | 1-1072 1,00 | (aktiviert) 102

(aktiviert) ‘ Ta . . . . massiv 34 4,04
C. . ... massiv | 39 |Th . . . . v 60,2 3,35
Ca . ... 602 2,24 | Th-Film . . w 2,63
CaO. PtIr ‘ 104102 1,77 | Th-Film . . Mo 1 ) 2,55

(akthlert) : ’ WL massiv 60—100 4,54
Cu . . .. massiv | 5—65 ‘%4,3 W oxyd. w 5-1011 9,22
Cs . . .. , ! 162 1,81 {Zr . . . . massiv 330 4,12
Cs-Film . . 1,36 §Zr-Film . . w 5 3,14
Cs-Film . . oxyd w L 1-10- | o71 ] -
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Die Bestimmung von A4 und B geschieht meist durch Ermittlung der ,,Richard-
son-Geraden 1. In Abb. 270 sind diese fiir einige wichtige Kathoden zusammen-
gestellt. Die Messung der Kathodentemperatur erfolgt meist pyrometrisch,
fir dinne Drahte mit dem Mikropyrometer (vgl. Abb. 133). Fiir alle exakten
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Abb. 270. Richardson-Geraden fitr einige Glithkathoden.

Untersuchungen an Glilhkathoden ist nicht die pyrometrisch ermittelte ,,schwarze‘
Temperatur 7', sondern die wahre Temperatur 7', zugrunde zu legen, die
mit Hilfe des Strahlungsvermogens der emittierenden Oberfliche gefunden wird
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Abb. 271. Schema des Einflusses diinner elektropositiver (- + -+) und elektronegativer (— — —) Oberflichen-

schichten auf die Austrittsarbeit von Glihkathoden und Photokathoden.

(vgl. S. 127 und Abb. 403, Anhang). Die abkiihlende Wirkung der Halterung
auf die Kathodenenden muf beriicksichtigt bzw. durch Hilfsanoden eliminiert
werden (vgl. z. B. Simon 2).

Die Emissionsfahigkeit von Glithkathoden (und von Photokathoden) héngt
stark von der Adsorption gasférmiger oder fester (einmolekularer?) Fremd-

1 Ausfuhrhche Beschreibung solcher Messungen an Oxydkathoden bei Espe 2; fiir
sehr genaue Messungen ist der Einflu3 der Anodenfeldstarke auf den Elektronen-,,Satti-
gungsstrom‘ und die Abhingigkeit der Austrittsarbeit von der Temperatur zu beriick-
sichtigen (iiber Einzelheiten vgl. Schottky I).

Espe u. Knoll, Hochvakuumtechnik. 17
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schichten an der Oberfliche ab (Zusammenfassung bei K. Becker 5 und
Rukop I). Abb. 271 gibt einen grob schematischen Uberblick iiber die
Wirkungsweise derartiger Schichten an dem Beispiel von W- und Oxyd-
kathoden und ihren EinfluB auf die Austrittsarbeit. Ob durch die Einwirkung
eines adsorbierten Fremdstoffes eine Erhéhung oder eine Erniedrigung der

Abb. 272. Spez. Sittigungsstrom von Gliihkathoden, abhingig von der wahren Temperatur
(vgl. Anm. 1 8. 260).

Emission eintritt, hingt mit seiner Stellung in der Spannungsreihe der Elemente
zusammen: Elektronegative Adsorptionsschichten (z. B. O,) vergrofiern die
Austrittsarbeit @, erniedrigen also die Emissionsfihigkeit, elektropositive
(z. B. Ba, Cs) erhohen sie. Elektronegative Zwischenschichten, z. B. W,0,
oder BaO, die zwischen der metallischen Unterlage (z. B. W oder Pt) und einem
elektropositiven Auflenbelag (z. B. Ba) eingelagert sind, erhéhen die Emissions-
fahigkeit in stirkerem Mafle als es dieselbe elektropositive AuBlenschicht (z. B. Ba)



Allgemeines. 259

allein tun wiirde (Dreischichten- Glithkathode ! bzw. Mehrschichten-Photokathode).
Drei- und Mehrschichtenkathoden mit elektronegativer AuBenschicht ergeben
stets geringere Elektronenemission als solche mit elektropositiver Auflen-
schicht.

Dieses Verhalten der AuBenschichten ist grundséatzlich unabhangig von ihrer
Entstehungsweise. Sie bilden sich entweder durch Adsorption von Fremdgasen
in der Rohre ungewollt (Emissionsvergiftung durch O,, Emissionssteigerung durch
Alkali aus erhitzten Glasteilen) oder sie werden zur Erhohung der Emission

Abb. 273. Elektronenausbeute von Glithkathoden, abhéingig von der wahren Temperatur
{vgl. Anm, 1 8. 260).

durch besondere Methoden absichtlich erzeugt. Solche Methoden sind z. B.
Aufstrich von FErdalkaliaziden und nachtrigliche thermische Zersetzung zu
Erdalkalimetall, Aufdestillation von Erdalkalimetallen von der Anode her,
oder Diffusion, z. B. von Thorium aus dem Kernmetall der Kathode; technisch
besonders wichtig ist das Auftragen von Verbindungen elektropositiver
Metalle (z. B. BaO), aus denen durch Elektrolyse oder Reduktion das reine
Metall (z. B. Ba) freigemacht wird, das nach Diffusion an die Oberfliche die
Emission bewirkt.

1 Bei Zwischenlagerung einer elektronegativen Schicht zwischen Kernmetall und elek-
tronenemittierender elektropositiver Schicht wird ferner der Verdampfungsgrad der letzteren
herabgesetzt, sodal man in diesem Falle bei gleicher Lebensdauer hohere Kathodentempe-
raturen anwenden und so héhere Stromausbeuten erzielen kann.

17*
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Fiir die technische Beurteilung einer Kathode sind hauptséchlich mal-
gebend : Spezifischer Sittigungsstrom i, (mA pro em? Kathodenoberfliche) und
Elektronenausbeute 7,, (mA pro Watt Heizleistung) bei Betriebstemperaturen,
die eine geniigende Lebensdauer (500 bis 10000 h) gestatten.

In Abb. 272 ist die Temperaturabhéngigkeit von ¢, in Abb. 273 die Tempe-
raturabhiingigkeit von 3, fiir die wichtigsten technischen Kathoden angegeben 1.
Die technisch bevorzugten Temperaturgebiete sind durch Verstirkung der
Kurvenlinien gekennzeichnet. Konstruktiv wichtigsind daneben noch : Spezifische

D
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Abb. 275, Zeitlicher Verlauf des Heizstromes einer Kathode beim
Einschalten. a mit Eisenwasserstoffwiderstand; b mit zusitzlichem
Urandioxydwiderstand (Type Osram C 6, 60—180 V; 0,6 A;
nach Kleinschmidt 7).

HeizstromI

Abb. 274. Eisenwasserstoffwiderstand Abb. 276. Federwaage zur Feststellung der Zug- oder Druckkraft
mit vorgeschaltetem Urandioxydstab von Kathodenfedern (Hersteller: Siemens & Halske).
(Hersteller: Osram).

Heizleistung 2 W, (W pro cm? emittierende Oberfliche) und spezifischer Wider-
stand 0 (£2-mm?/m). ‘

Uber die Abhiingigkeit von W, und ¢ von der Temperatur vgl. die folgenden
Abschnitte.

Lebensdauer. Ausschlaggebend fiir die technische Verwendung einer Gliih-
kathode ist ihre Lebensdauer. Diese hingt auBler von der Temperatur (bzw.

1 Literatur zu Kurve 1: King I; 2: Dushman 1; 3: Espe 3; 3a: Espe4; 4: Simon 2;
5: Simon&; 5a: Nottingham?, Dushmané8; 6: Dushman3; 7: Dushman 4; 8: Dush-
man d; 9: Simon 2; 10: Jones 7; 11: Wahlin 1.

2 Firr indirekt geheizte frei Warme abstrahlende XKathoden ist W, je nach der Kon-
struktion wegen zusétzlicher Warmeverluste an Halterungen und infolge Warmeabstrahlung
nicht emittierender Teile gréBer und daher die Elektronenausbeute 4, kleiner als bei
direkt geheizten freistrahlenden Kathoden; fiir nichtfreistrahlende (direkt oder indirekt
geheizte Hohlkathoden) ist die spezifische Heizleistung geringer und infolgedessen die
Elektronenausbeute gréBer als bei freistrahlenden Kathoden.
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dem Verdampfungsgrad der Emissionsschicht) stark von .der mechanischen
Festigkeit bzw. chemischen Bestindigkeit und damit von den Betriebs-

Abb. 277. Schematische Beispiele von Kathodenanfederungen.

bedingungen ab (Vakuumgiite, Jonentrommeleffekt, Kerndrahtangriff durch die
Paste, mechanische Beanspruchungen, Formbestindigkeit). Von diesen Faktoren

ADbb. 278, Zugfeder aus 3 mm breitem Tantalblech mit Abb. 279. Druckfeder aus Tantaldraht mit Quarziso-
parallel geschaltetem Kupferband fiir Stromdurchgang lation, montiert an der Gitterkrone einer Sendershre
(vgl. Abb. 277, Teilbild 6). (vgl. auch Abb. 211; Schema: Abb. 277, Teilbild 8).

sind unabhéngig von der Art der Kathode vor allem die Kathodeniiber-
heizung infolge inkonstanter Stromquellen und die mechanische Beanspruchung
durch die Anfederung zu beriicksichtigen.
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Temperaturkonstanz der Kathode. Fiir optimale Lebensdauer ist
besonders bei direkt geheizten Kathoden mit kleinem Drahtdurchmesser Kon-
stanthaltung des Heizstroms notwendig. Sie erfolgt vielfach durch Einschalten
von Eisenwasserstoffwiderstinden in den Heizstromkreis (vgl. S.68). Starke
EinschaltstromstdBe, die besonders bei vorgeschalteten Eisenwasserstoffwider-
stinden entstehen, miissen entweder durch allmé#hliche Steigerung der
angelegten Heizspannung oder durch Vorschalten von Widerstinden mit nega-
tivem Temperaturkoeffizienten vermieden werden. Diese besitzen in kaltem
Zustand einen hohen Widerstand, der erst nach dem Einschalten bei Erwirmung

kleiner wird. Sie bestehen
aus Scheiben oder Stabchen
aus gepreBten Oxyden!, die
in einem Vakuumgefal mit
H,- Fiillung eingeschlossen
sind. Vielfach kombiniert
man derartige ,negative’
Widerstinde mit einem
normalen Eisenwasserstoff-
widerstand (vgl. Abb. 274).
Die durch solche Kombi-
nationswiderstinde erreich-
te Abdémpfung des ZEin-
schaltstoBes zeigt Abb. 275.

Anfederung? Sie ist
héufig zur Fixierung der Ka-
thodenlage gegeniiber dem
itbrigen Elektrodensystem
notwendig. Beim Einsetzen
der Kathode miissen die
Federn um einen Betrag vor-

Abb. 280. AuBenanfederung von Glithkathoden. gespannt werden, der min-
a Schematischer Lingsschnitt; b technische Ausfiihrung (300 kW- . > .
Senderohr; Hersteller: Telefunken-Siemens). destens glelCh der spéter

durch die Wéarmedehnung
bewirkten Verlingerung der Kathode sein muf. Die dabei auf die Kathode
ausgeiibte Zugkraft muB einerseits groB genug sein, um die Kathode
straff zu halten; andererseits darf sie niemals die durch die Dauerstand-
festigkeit des Kathodenmaterials vorgeschriebene GroSe iiberschreiten (unter
Beriicksichtigung der Verringerung des Kathodendurchmessers durch Ver-
dampfung wihrend der Brenndauer!). Uber die Ermittlung der maximal
zuléissigen Zugkraft durch Lebensdauermessungen vgl. S. 7, insbesondere
Abb. 7 und 8. Die Ausmessung der Zug- oder Druckkraft von Kathodenfedern in

1 Vgl. auch Berg I, Kleinschmidt 7, W.Meyer 1, N.N. 4. Hergestellt werden
solche Widerstande meist aus pulverformigem UQ,, dem vielfach andere Oxyde, z. B. MgO
(bis 65% der Widerstandsmasse) und TiO, (bis 25%) beigemengt sind. Die Masse wird
mit Aq. dest. und Tragant zu einer dicken Paste gemischt, die durch eine Presse dhnlich
Abb. 219 zu Nudeln geformt wird. Diese werden bei etwa 1500° C unter H, gesintert,
zu geeigneten Langen geschnitten, mit Kontaktschellen versehen und in Vakuumréhren
eingebaut.

2 {Yber die Berechnung von Federn vgl. Blodgett I, Foppl 7, Hiitte I und Voss 1.
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Abhéangigkeit von der Elongation erfolgt durch Auswiegen oder mittels Spezial-
federwaage (Abb. 276).

Wegen der Nihe der Glihkathode nehmen die Spannfedern hiufig erhebliche
Temperaturen ! an; in solchen Fillen 146t sich nur Ta verwenden, das Tempe-
raturen bis zu 1000° C ohne wesentliches Nachlassen der Spannkraft dauvernd
aushélt. Fir geringere thermische Beanspruchung (bis 500° C) geniigen W- und
Mo-Federn und unter 200° C hartgewalztes Ni. Eine Stromzufuhr tber die
Feder zur Kathode ist nach Moglichkeit zu vermeiden (evtl. Parallelschalten
eines flexiblen guten Leiters). Abb. 277 zeigt einige schematische Beispiele von
Kathodenanfederungen, Abb. 278 eine typische Zugfeder, Abb. 279 eine typische
Druckfeder fiir direkt geheizte Kathoden. Benutzt man zur Elektrodeneinfihrung
ein elastisches vakuumdichtes Element, z. B. Tombak-Wellrohr, so konnen die
Spannfedern auch aufBlerhalb angebracht werden (Abb. 280).

Eine Zusammenstellung der Werkstoffe fiir die wichtigsten Kathoden-
arten gibt Tabelle 103.

Tabelle 103. Werkstoffe fiir technisch gebriduchliche

Gliithkathodenarten.
Heizung
Kathodenart R - | Vgl. Seite
direkt indirekt
Massivkathoden w Ta, Nb 263
Thoriumfilmkathoden WTh; MoTh “ — 267

Pastekathoden mit Ba-Film Ni + BaOSrO; Ptlr 4- | Ni + BaOSrO 270
-+ Ca0 + BaOSrO; PiNi
-+ BaOSrO

Ba-Sinterkathoden — W-Pulver + BaO 286
Ba-Destillationskathoden W+ W0, 4+ Ba iNi—i—BaOSrO—I—Ba 287

b) Massivkathoden.

Da die Elektronenemission blanker massiver Metalle mit geniigend niedrigem
Dampfdruck relativ klein ist, finden fiir Massivkathoden nur die hoch erhitz-
baren Metalle W, Ta und Nb Verwendung. Massivkathoden bediirfen im
Gegensatz zu anderen Glithkathoden keines besonderen Formierprozesses. Sie
sind nach geniigender Entgasung durch kurzzeitige Erhitzung auf 100—200° C
iiber ihrer normalen Betriebstemperatur gebrauchsfertig. Abb. 272 zeigt die
spezifische Elektronenemission, Abb. 273 die Elektronenausbeute pro Watt
Heizleistung, Abb. 281 den spezifischen Widerstand, Abb. 282 die spezifische
Heizleistung dieser Kathodenmetalle abhingig von der Temperatur und
Abb. 283 den Zusammenhang zwischen wahrer und schwarzer Temperatur.

W-Kathoden (vgl. auch Wolfram, Abschnitt 3b, S. 10, insbesondere Tabelle 5).
Praktisch kommen nur Drahtkathoden mit direkter Heizung vor, da fir
indirekt geheizte W-Kathoden Heizkorper mit entsprechend hoher Erhitzbar-
keit nicht zur Verfigung stehen. Fir kurze Kathoden, besonders fiir Me3rohren
und Réntgenrohren, verwendet man Einkristalldrahte, fiir lingere Kathoden
durchwegs NS-Draht, der praktisch thorfrei ist (vgl. S.17). Die Drahtdicke

1 Uber die Abhingigkeit des Elastizititsmoduls von Federmaterialien von der Tempe-
ratur vgl. Dodgel.
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wird in der Praxis meist durch die Gewichtsangabe eines 200 mm langen
Stiickes gekennzeichnet.

Besondere Sorgfalt erfordert das Befestigen der Zuleitungen. Durch An-
schweiBen des W-Drahtes mittels Kohleelektrode im H,-Strom wird das
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Abb. 281. Spez. elektrischer Widerstand von W-, WTh-, Mo- und Ta-Kathodendrihten, abhingig von der
wahren Temperatur.

Kathodenende briichig. Punktschweifungen sind wegen des hohen Schmelz-
punktes des W nicht einwandfrei durchzufithren; es bilden sich leicht Uber-
gangswiderstinde, sodaf} das Mate-

600 _ 1800 2000 ﬁME m?%/”mﬂ 2800 _so00 wov’x  rial der Halterung schmilzt oder
”]%,75_4__ 72, / %"f/ m* verdampft und der heiBle W-Draht
;&”' ZiW; / / / durch die Federung aus der Halte-
20 7 ami rung herausgezogen wird. Man be-
X B N/ X festigt den Kathodendraht daher
_g’” " ierwd - L/ /Y r/ / 1 ‘mg besser durch Abbinden mittels
N e 7/4 5 Y  dinnem W- oder Mo-Draht oder
% %; w/ /a % (diinnere Drahte) durch Einklem-
é” W [ - 5§ men (vgl. Abb.159, Teilbilder ¢; u.h).
E\»m i o %’” Mb *—-‘—t § Wendeln aus W werden am Ein-
Win :V z /k Techier und 4 klemmende durch einen Stift ausge-
2 : % uin‘erer Miassm 2 fiillt und der flachgedriickte Halte-

| |

draht gemeinsam um Stift und Wen-
Y s o e A ww s zwew  del festgequetscht (vgl. Abb. 159,
Temperatur Teilbild c,). Uber Warmeverluste an
A 25 So. Holiotung v ekt seivien G on Zuleitungsenden der Kathoden
Ta, abhéingig von der wahren Temperatur. Vgl. Lang muir 6 und Simon 2,
iiber Anfederungen Blodgett 1.
Die optimale Federzugkraft betrigt etwa 5—7,56% der Zerreilifestigkeit des
Kathodendrahtes, fiir NS-Draht also bei 2400° K etwa 200 g/mm? (fir
kleine Durchmesser < 0,1 mm) bis 300 g/mm? (fiir dickere Dréhte > 1 mm).
Abb. 284 zeigt die zulissige Zugbeanspruchung von W-Drahtkathoden in Ab-
hangigkeit von ihrem Durchmesser fiir NS-Draht.
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Die Lebensdauer von glihenden W-Drahten fillt stark mit steigender
Temperatur. Als rohe Regel gilt fiir sehr diinne Driahte (auf Grund von

Messungen an Hochvakuum-

schwarze Jemperatur

langdrahtlampen mit leicht sp0 1001200 14001600 1800 2000 2200 240
- T
angefederten Leuchtfaden Wl | | .72(00
N 4
nach Abb. 21), daB der W- ' | | | N %_ NP7
Draht reit, nachdem er y/ 4 ;Zk__ .
durch Verdampfung 12% 2 zoo[w || linker und /A l /
seines Gewichtes verloren s b oberer MaBstab /1 4 o0
L N
hat (vgl. Tabelle 104,8.267); 3, | Y 7/[
. . S - | —
danach laBt sich also aus § | | /| | / .
: - I _
den Drahtabmessungen und ; 2800 VA v
. T — 7
der bei der betreffenden § .
Temperatur  vorhandenen 1600— Vi ‘ // 1
7/ 12%/4
W“A/T_ M| cechter und o
recnter un
Abb. 283. Zusammenhang zwischen 7#00”*/_* // uniterer MaBstab
,,wahrer* Temperatur (° X) und (pyro- | Z | 1 4¥ i
. . . < 7800
metrisch in ° C gemessener),,schwarzer / !
Temperatur fiir blankes W, Mo, Ta und 1200 —+ i
Nb. (Pyrometer geeicht am schwarzen | / ' ’
Korper mit Filter fir 4 = 0,650 u; py, ! 600
Kurven fiir Ta und Nb nach Mat-
thies I, ermittelt nach der Loch- Y. !
methode an nahtlos gezogenen Rohren B 1 i 1400
in GefiBen mit nicht reflektierenden 4 | .y
Wiinden.) 70900 1200 00 1600 1800 2000 2200 2400°C

schwarze Jemperatur

Verdampfungsgeschwindigkeit (vgl. Tabelle 5, S. 21) die wahrscheinliche Lebens-
dauer fiir im Hochvakuum glithende W-Drihte schiatzen. In gasgefiillten Rohren
(z. B. Tungar-Gleichrichtern, AEG. 6) ist die Verdampfung wesentlich geringer
(vgl. Abb. 253) und demnach bei gleicher Temperatur die Lebensdauer der

W- Glithkathoden bedeutend héher (vgl. S.284).
Zur iiberschligigen Dimensionierung frei ab-
strahlender Drahtkathoden ist in Abb. 285 die
Strom- und Spannungsabhingigkeit vom Katho-
dendurchmesser fiir verschiedene Temperaturen
dargestellt.

Im Gegensatz zu Thorium- und Bariumfilm-
kathoden ist die Elektronenemission von W relativ
unempfindlich gegen vorhandene Gasreste, da ent-
stehende chemische Verbindungen, z. B. WO,,
bei den hohen Betriebstemperaturen sofort ab-
dampfen; doch wird das Kathodenmaterial bei
dauerndem Vorhandensein solcher Gase (ins-
besondere durch H,0) allméhlich auf chemischem
Wege abgebaut. Hg- und Edelgasdampfe beein-
flussen die Elektronenemission nicht; auch die
ersteren greifen die Drahtoberfliche chemisch
nicht an.

Abb. 284. Hochstzuldssiger Federzug fiir im Hochvakuum auf 2400° K
erhitzte NS-Wolframdrihte, abhingig vom Durchmesser.
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Technische Anwendungen. Kleine HochvakuummeBrshren; Hoch-
vakuumsendershren (vgl. Abb. 77); Hochspannungsgleichrichter (vgl. Abb. 90);
Rontgenrshren (vgl. Abb. 24 und 72); argongefiillte Gleichrichter.

Abb. 285. Bezichung zwischen Strom, Spannung pro Lingeneinheit, Temperatur und Drahtdurchmesseér von
glithendem Wolframdraht im Hochvakuum?®.

Ta- und Nb-Kathoden2 Wegen ihres niedrigeren Schmelzpunktes und der
gegeniitber W geringen Zugfestigkeit verwendet man sie ausschlieBlich fiir
indirekt geheizte Kathoden. Dies wird dadurch begiinstigt, dall sich diinn-
wandige nahtlose Ta- und Nb-Rohre leichter als W-Rohre herstellen lassen, die

1 Fir eine Temperatur von 2600° K und einen Spannungsabfall am Kathodendraht
von 1 V/em ergibt sich z. B. aus dem Diagramm ein Drahtdurchmesser von 0,26 mm und
eine Stromstirke von etwa 6,5 A.

2 Vgl. Abb. 272, 273, 281, 282 und 283, ferner Abschnitt 3e, S.35 und 3f, S.41.
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Tabelle 104. Wahrscheinliche Lebensdauer von W-Glithdrihtenin Hochvakuum-
lampen (Aboville I).

Tempe- Faden- | Faden- | Verdampfumgszeit | g,y gcheinlich

ratur linge g;gégg; von lgg»w?gﬁtb;gden- Lobensdauer ¢
'K cm “ h h

2383 78,5 74 560 6700

2432 71 70 220 1640

2485 63 63 80 960

2555 55 56 25 300

2637 47 49 6,30 76

2733 39 41,5 1,20 14,4

2860 30 33,56 0,14 1,7

2950 25,5 30 0,036 0,43

durch Strablung innenliegender W-Heizkorper auf geniigend hohe Betriebs-
temperatur (bis zu 2150° K) gebracht werden konnen (Schema einer solchen
Kathode in Abb. 280a).

Durch Wasserdampf, O, und CO,, wird die spezifische Emission von Ta stark
herabgesetzt, da das sich bildende Ta-Pentoxyd bzw. Ta-Karbid bei den Betriebs-
temperaturen bedeutend schwerer verdampft als W,0, bei den entsprechenden
Betriebstemperaturen der W-Kathode.

Technische Anwendungen. Indirekt geheizte GroBsendershren (vgl.
Ganswindt 7). Die in Abb. 77¢ wiedergegebene Senderdhre ist beispiels-
weise mit einer solchen Kathode ausgeriistet (Lange: etwa 700 mm, &: 40 mm,
Heizstrom: 1800 A bei 17 bis 18 V Heizspannung).

¢) Thoriumfilmkathoden.

(Dushman 8, Langmuir 7, Ricq 1; massives Thorium: Zwikker 2.)

Wolfram-Untergrund. Spezifische Elektronenemission vgl. Abb. 272, Elek-
tronenausbeute Abb. 273. Spezifische Heizleistung, Strahlungsvermdgen und
spezifischer Widerstand praktisch wie bei reinem W (vgl. Abb. 281—283).

Dem W-Metall zugesetztes Thoroxyd ! wird im Vakuum bei hohen
Temperaturen durch das umgebende W zu reinem Thorium reduziert; dieses
diffundiert an die Oberfliche und ergibt schon bei 1700° K eine 6- bis
10fach héhere Elektronenausbeute (mA/W) als reines W bei 2400° K. Die
Emission erreicht ihr Maximum, sobald die Kathodenoberfliche vollstindig
mit einer einmolekularen? Thoriumschicht bedeckt ist. Den Verlauf der dem-
entsprechend notwendigen abgestuften Temperaturbehandlung (Formierung)
zeigt Tabelle 105. _

Da zwischen 2300 und 2600°K die Verdampfung des Th-Films von der
Oberfliche groBer ist als die Nachdiffusion aus dem Inneren (,,Entaktivierung®),
ist dieser Temperaturbereich wihrend des Formierens unbedingt zu vermeiden.
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