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€) Es soll ein heizbarer Magnetriihrer fiir Hochtempera-
turaufschliisse, bestehend aus Antriebseinheit (8), Tiegel-
standflache {5) und Energiequelle (1), entwickelt werden.
Die Erfindung besteht darin, da oberhalb der Tiegelstand-
flache (5), die aus keramischem Material besteht, eine Heiz-
spirale {6) angeordnet ist, deren Durchmesser etwa dem
der Tiegelstandflache (5) entspricht.

Heizbarer Magnetriihrer fiir Hochtemperaturaufschiiisse.
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Heizbarer Magnetriihrer fiir Hochtemperaturaufschliisse

Die Erfindung betriift einen heizbaren Magnetriihrer fiir
Hochtemperaturauischliisse, bestehend aus Antriebseinheit;/
Tiegelstandfl&che und Energieguelle, wie sie z.B. in der

Analytik verwendet werden.

Fir Lbsevorgé&nge sind heizbare Magnetriihrer bekannt, die
eine heizbare Tiegelstandfliche aus nichtmagnetischem
Stahl oder Aluminium besitzen. In der Analytik sind Ldse-
gefédBe fiir hthere Temperaturen aus Platin oder Glaskohlen-

stoff bekannt, in die hinein die Wirme iliber die Tiegelstand-

flache ﬁbertragen werden muf.

Bei bestimmten, schwer aufschlieBbaren Stoffen, wie Korund,
Titanerzen, Aschen, St8uben, Salzen o0.48gl. miissen hohe Tem-
peraturen (iber 3500C) in mbglichst kurzer Zeit erreicht

werden, da sonst eine Verdampfung der Aufschluslésungen ein-

_setzt und dies zu einer Anderung der Reaktionsbedingungen

fihrt.

Eine theoretische Mdglichkeit zur Durchfithrung dieser Auf-

schliisse bietet die Verwendung eines Magnetrihrers mit
Reizplatte. Heizplatten -sind in der Regel aus Al-Legierun-
cen oder aus V-Stahl. V-Stahl hat einen ungiinstigen ausdeh-—
nubéskoeffizienten und neigt schon bei Temperatuien.unter

200°C zu Verwerfungen (Deformation).
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‘Die Al-Legierung, in der Regel AlSi, verliert ab 470°C

ihre mechanische Stabilitdt, wird weich und fihrt zu Kurz-
schliissen bei den Heizelementen. Ferner mufi beachtet werden,
daB Heizplatten auch den Permanentmagneten des Rihrers auf-
heizen und somit seine Magnetkraft mindern. Ab 400°Cc ver-

lieren Perman_entmagnete ihre Dauermagneteigenschaften.

Einer kurzen Aufheizphase mit entsprechend hohen Temperatu-
ren sind deshalb konstruktive und werkstoffliiche Grenzen
gesetzt. Durch den direkten Kontakt zwischen Platintiegel
und Heizplatte treten bei hohen Temperaturen Diffusions-—
erscheinungen auf, die zu einer Legierungsbildung an der
Platinoberfldche und letztlichzu einer O8rtlichen Beschddi-

gung durch Aufschmelzung des Tiegels fihren.

Bei Glpskohlenﬁtoff'besteht Oxidationsgefahr oberhalb von
etwa 4pO°C. Deshalb kann eine schnelle Widrmeiibertragung
iiber eine entsprechend hoch geheizte Tiegelstandfliche zu

einer Qxidation'und damit zu einer Zerstdrung des Tiegels

féhren:

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, einen heizbaren
Magnetrithrer fiir Hochtemperaturaufschliisse in der Analyvtik zu
entwickeln, bei dem die erwdhnten NKachteile vermieden und ins-
besondere Verunreinigungen der AufschluBgefdBe und nachfol-
gend der AufschluBstoffe durch Diffusion oder Oxidation eli-
miniert werden. ErfindungsgemdB geschieht das dadurch, da8
oberhalb der Tiegelstandfldche, die aus keramischem Material
besteht, eine Heizspirale angeordnet ist, deren Durchmesser
etwa dem der Tiegelstandfldche entspricht. )
Mit den erfinduhgsgeméﬁen MaBnahmen wird erreicht, daB die
Wérmeiibertragung beriihrungslecs iUber eine gro8e Tiegelflé&che
verl&uft, so. daB auch bei Tempesraturen von nahe toc®c nes
&rtlichen Uberhitzuncen zuftretien k&rnen, die zu einsr vor-

zeitigen Oxidation fithren. Um éie Krafteinwirkung ées
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dihrstab 4b zu erkennen. Der Tiegel 9 wircd
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Magnetrihrers auf die Spifale zu vermindern, wurde diese sO

. bemessen, daf der Durchmesser etwa der Tiegelstandfldche

entspricht. Zus&8tzlich kann ein Strahlungsblech angeordnet
sein, das aus nichtmagnetischem Werkstoff besteht und die

Heizspirale zum Magnetriihrer hin abschirmt.

In einer bevorzugten Ausfthrungsform sind die AnschluBenden
der Heizspirale mit einer Energieguelle unterhalb der Tiegel-~-
standfl&che verbunden. Dieses hat den Vorteil, daB Einfllisse

mechanischer und wdrmetechnischer Art die elektrischen Ver-

- - =

bindungen nicht stdren k&nnen.

-

Im folgenden wird die Erfinduné anhand eines Ausilihrungsbei-
spieles n&her erl&dutert. In der Figur ist échematisch ein
Magnetriihrer dargestellt, wobei die Zone der Heizspirale im

Querschnitt gezeigt ist. - : K
bDie Antriebseinheit 2 ist iber einen S?éﬁder 3 mit der Tie-
gelstandfléche des keramischen Magnetriihrers verbinden. Die
Antriebseinheit enthdlt den Rihrmotor, der iiber eine regel-

bare Energieguelle 1 versorgt wird.

Oberhalb der Tiegelstandfldche 5 sind die Heizspiralen 6 an-
éeordnet. Der beheizte Tiegelraum ist von einem Strahlungs-
blech 10 mit in der Mitte offenem Deckel 11 umgeben, das
einerseits zusdtzlich die Warmeillbertragung zum Permanent-
magneten und der Antriebseinheit verhindert und. andererseits
durch Riickstrahlung der-abgestrahlten Widrme fiir die erfor-
derliche Temperatur sorgt. Die Anschliisse 7, 8 der‘Heizspi—
rale sind unterhalb der Tiegelstandflidche an Energiequelle

1 angebracht.

Im Inneren der Heizspirale ist ein Tiegel aus Platin mit
o}
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Temperaturen von ca. BOOOCchne Gefahr fiir Tiegel, Perma-
nentmagnet, Heizzufithrungen und Antriebseinheit. Die Gerdte-

einheit kann mit einer Abschirmung 12 versehen werden.

Die Tiegelstandfl&che 5 kann so ausgebildet sein, daB sich
verschiedene Tiegelstandhthen ergeben. Dadurch kodnnen kleine
Tiegel in die Heizspirale so eingesetzt werden, daB der obe-
re Rand aus dem Deckel 11 herausragt. Andererseits ist es
bei groBen Tiegeln mbglich, die Wa&rmeeinfluBzone durch ver-

schiedene Tiegelstandhbhen zu verdndern.

Es wurde nun ein Vergleichsbeispiel mit einem iiblichen Mag-
netrihrer durchgefiihrt. Um die nttige AufschluBtemperatur
zu erreichen, muBte die Heizplatte an den Seitenfldchen mit
Mineralwolle isoliert WErde%,'so daB die Stahlplatte eine

Temperatur von ca. 500°C erreichen konnte.

Ein Platintiegel mit ca. 50 ml Fassungsvermdgen wurde mit’
85%-iger Phosphorsdure als Lsungsmittel gefiillt und darin
schwer aufschlieBbares Aluminiumoxid unter Riihren eingebracht.

Auf 1 g Aluminiumoxid kamen 12 g Phosphorsdure.

Nach einer Aufheizung von 15 Minuten zeigte sich eine be-
ginnende Anschmelzung der Tiegel. Als nach 20 Minuten der
AufschluB beendet wurde, blieb der Platintiegel beim Versuch,
ihn von der Heizplatte abzunehmen, hdngen. Offensichtlich hatte

sich eine intermetallische Phase durch Diffusion gebildet.

Das Reaktionsgemisch hatte schon wdhrend des Aufschlusses zur
Verspritzung geneigt. Nach Beendigung des Aufschlusses hatten
sich in der Phosphorsdure - vermutlich durch 6rtliche Uber-
hitzung - uni&sliche NiederschlZ&ge gebildet, die spdter als

PR 3

Polyrhosphate identifiziert werfern konnten.
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Bezugszeichen zu "Magnetrithrer fiir Hochtemperaturaufschlisse

1 = Energieqguelle

2 = Antriebseinheit

3 = Stdnder

4 = (4b) Rihrstab

5 = Tiegelstandfliche
6 = Heizspirale

7, = AnschluBenden {(im Text auch "Anschliisse")

= dto.

9 = Tiegel
10 = Strahlungsblech
11 = Deckel

12 = Abschirmung
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Patentanspriche:

1.

Heizbarer Magnetrithrer ftir Hochtemperaturaufschlisse,
bestehend aus Antriebseinheit, Tiegelstandfldche und
Energieguelle, dadurch gekennzeichnet, dag oberhalb
der Tiegelstandfldche eine Heizspirale angeordnet ist,

deren Durchmesser etwa-dem der Tiegelstandfldche ent-

'spricht.

Magnetrihrer nach Anspruch 1, dadurchrgekennzeichnet,
daB die AnschluBenden (7,8) der Heizspirale (6) mit

der'Energiequelle (1) verbunden sind, wobei die An- - .
schluBstellen unterhalb der Tiegelstandfl&che (5} an-

geordhét sind.

Magnetriihrer nach einem der vorhergehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, daB zwischen St&nder (3) und

Tiegelstandfl&che (5), die Heizspirale (6) umhiillend,

‘ein schiisselfbrmiges, nichtmagnetisches Strahlungs-

blech (10) angeordnet ist.

Magnetriihrer nach einem der vorhergehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, daB der Deckel (11) in der

Mitte eine Aussparung in Form des Tiegeldurchmessers

aufweist.

Magnetriihrer nach einem der vorhergehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, daB die TiecelstandflzZche (3)

zus einem keramischen Materiel kestsht.
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6. Magnetriihrer nach einem der vorhergehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, daB die Tiegelstandfl&che (5)

eine Zentrierung fiir die Bodenplatte des Tiegels auf-

weist.
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