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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung, insbesondere zum Schmelzen eines Refrak-
tarmetalls oder einer Refraktarmetallverbindung. Gemaf einem zweiten Aspekt betrifft die Erfindung ein Verfahren zum
Herstellen von Refraktédrmetallpartikeln, Refraktarmetallkarbid, oder -borid.

[0002] Unter Refraktdrmetalle werden die chemischen Elemente Titan, Zirkonium, Hafnium, Vanadium, Niob, Tantal,
Chrom, Molybdan und Wolfram verstanden. Diese sind hoch schmelzend, haben also einen Schmelzpunkt oberhalb des
Schmelzpunktes von Platin (1772°C) und sind unedel, das heilt, sie haben ein negatives Standardpotenzial bezuglich der
Normal-Wasserstoffelektrode. Reagieren sie bei hohen Temperaturen in der Regel mit Sauerstoff und sind daher schwer
verarbeitbar.

[0003] AusderDE 44 20496 A1 und der DE 36 08 693 A1 sind Verfahren zur schmelzmetallurgischen Herstellung von
Hartstoffen bekannt, bei dem die Einsatzstoffe mittels einer Plasmaflamme geschmolzen werden und im geschmolzenen
Zustand auf eine rotierende Scheibe getropft werden. Hierbei kiihlt die aus dem rotierenden Tiegel herausgeschleuderte
Schmelze im Flug ab. Diese Kihistrecken erfordern voluminése, gekapselte und mit Schutzgas gesplilte Apparaturen, um
das Ankleben der Partikel an den Reaktorwénden und Gasreaktionen zu verhindern. Dies wirkt sich nachteilig auf die
operativen Prozesskosten sowie den Investitionsbedarf aus.

[0004] Aus dem Buch "Hartstoffe undHartmetalle" von R. Kieffer et al, Springer-Verlage 1953, sind zudem Verfahren
bekannt, bei denen das zu schmelzend Material in einem Graphit-Tiegel aufgenommen ist. Nach dem Aufschmelzen wird
die Schmelze in, zumeist gekiihlte, Formen abgegeben. Aus Wirtschaftlichkeitsgriinden wird der Graphit-Tiegel moglichst
grol® gewahlt, um die Flache, in der die Schmelze Kontakt mit der Umgebung hat, mdglichst klein im Verhaltnis zum
Volumen der Schmelze zu halten. Nachteilig an solchen Verfahren ist die potentielle Verunreinigung der Schmelze mit
Kohlenstoff aus dem Graphit-Tiegel.

[0005] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Nachteile im Stand der Technik zu vermindern, insbesondere
Energieverbrauch zu vermindern.

[0006] Die Erfindung lost das Problem durch eine Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung zum Schmelzen insbesondere
eines Refraktarmetalls oder einer Refraktarmetallverbindung, mit (a) einem ersten Tiegel, (b) einem zweiten Tiegel, (c)
zumindest einem dritten Tiegel, (d) einer Kihlvorrichtung zum Kiihlen des zumindest einen Tiegels, (e) zumindest einem
Heizer, der ausgebildet ist zum Erhitzen eines Tiegel-inhalts, und (f) einem Schutzgasausbringer zum Erzeugen einer
Schutzgasatmosphére im Tiegel, (g) wobei der Heizer ausgebildet ist zum parallelen und/oder seriellen Erhitzen eines
Tiegelinhalts bestehend aus dem Refraktarmetall oder der Refraktarmetallverbindung.

[0007] Gemal einem zweiten Aspekt 16st die Erfindung das Problem durch ein Verfahren zum Schmelzen oder
Herstellen von Refraktarmetalle, Refraktarmetallpartikeln oder einer Refraktdrmetallverbindung, insbesondere einem
Refraktarmetallkarbid oder einem Refraktarmetallborid, mit den Schritten (a) Einbringen von Ausgangsmaterial aus
Refraktarmetall oder zumindest einer Refraktdrmetallverbindung, insbesondere Wolfram, Wolframkarbid, Mischung aus
Wolfram und Kohlenstoff in zumindest drei Tiegel, die Tiegel zur Umgebung offen sind, als Tiegelinhalt, (b) Kihlen der
Tiegel, (c) Positionieren eines Heizers zu den Tiegeln, (d) Erhitzen des Tiegelinhalts mittels eines Heizers auf Uber
1772°C. Vorzugsweise wird (e) in die Tiegel jeweils hochstens 3 Gramm pro Quadratzentimeter Tiegelflache und/oder
héchstens Ausgangsmaterial eingebracht. Vorzugsweise werden (f) die zumindest drei Tiegel parallel und/oder seriell
erhitzt. Die Tiegelflache ist die Projektion des Tiegel-Innenraums, bevorzugt des aktiven Bereich der Innenseite des
Tiegels, auf eine horizontale Ebene. Was unter dem aktiven Bereich zu verstehen ist, wird weiter unten erlautert.
[0008] Vorteilhaft an der Erfindung ist, dass die Schmelze in der Regel nicht mit Graphit verunreinigt werden kann. Bei
der Erfindung wird - anders als bei bisherigen industriellen Verfahren zur Herstellung von Refraktdrmetallen oder
Refraktarmetallverbindungen - der Tiegel nicht vergroRert, sondern es werden im Gegenteil 3 oder mehr Tiegel ver-
wendet, die seriell und/oder parallel beheizt werden. Aufgrund der dadurch erreichbaren kurzen Heizzeit, also der Zeit,
wahrend der der Heizer den Tiegelinhalt erhitzt, erwarmt sich die Tiegel-Innenseite so wenig, dass sie nicht anschmilzt.
Eine Verunreinigung der Schmelze wird so vermieden.

[0009] Vorteilhaftist zudem, dass haufig eine hohe Energieeffizienz erreichbar ist. Durch die kurze Heizzeit kommt es
zudem nur zu geringen Strahlungsverlusten. Die Strahlungsleistung steigt in vierter Potenz mit der Temperatur (Stefan-
Boltzmann-Gesetz). Bei den zum Schmelzen von Refraktarmetallen notwendigen hohen Temperaturen ist die thermische
Abstrahlung daher betrachtlich. Je kirzer die Zeit ist, zu der die hohen Temperaturen vorliegen, desto kirzer ist der
Energieverlust durch Abstrahlung.

[0010] Vorteilhaft kann zudem sein, dass durch die Verwendung von drei oder mehr Tiegeln, in jedem Tiegel ver-
gleichsweise wenig Tiegelinhalt vorhanden ist. Diese kihlt nach Beenden des Heizens schnell ab, sodass zumeist ein
feinkérniges Geflige erhalten werden kann.

[0011] Vorteilhaft kann zudem sein, dass jeder einzelne Heizvorgang, wahrend dem der Heizer in Betrieb ist, ver-
gleichsweise kurz ist. Vorzugsweise wird der Heizer fiir héchstens 20 Sekunden, insbesondere héchstens 15 Sekunden,
besonders bevorzugt héchstens 10 Sekunden, insbesondere hdchstens 8 Sekunden, durchgéangig betrieben. Die
Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung ist daher einfach im Teillast-Betrieb betreibbar.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 4 542 156 A1

[0012] Im Rahmen der vorliegenden Beschreibung wird unter einer Hochtemperatur-Vorrichtung insbesondere eine
Vorrichtung verstanden, mittels der reproduzierbar mehrfach nacheinander der Tiegelinhalt auf zumindest 1772°C
erhitzbar ist. Unter einer Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung wird insbesondere eine Hochtemperatur-Vorrichtung
verstanden, mittels der zumindest ein Refraktarmetall, insbesondere Wolfram, geschmolzen werden kann. Es ist aber
nicht notwendig, dass der Tiegelinhalt tatséachlich geschmolzen wird. Die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung kann ein
Hochtemperatur-Reaktor sein, in dem der Tiegelinhalt auf eine Temperatur von zumindest 1772°C, erhitzt werden kann,
wobei es zu keinem Schmelzen des Tiegelinhalts kommt. Vorzugsweise ist die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung
ausgebildet zum Erhitzen des Tiegelinhalts auf zumindest 2000°C, insbesondere zumindest 2500°C, besonders bevor-
zugt zumindest 3000°C, insbesondere bevorzugt zumindest 3422°C.

[0013] Unter einem Tiegel wird insbesondere eine Struktur verstanden, die ausgebildet ist zum wiederholten Auf-
nehmen von zu schmelzendem, sublimierendem oder zur Reaktion zu bringendem Ausgangsmaterial und des ent-
stehenden Produkts, insbesondere der Schmelze, ohne dass der Tiegel dabei zerstért wird. Vorzugsweise ist der Tiegel,
zumindest auf seiner der Tiegel-Innenseite zugewandten Oberflache, graphitfrei.

[0014] Unter einer Kiihlvorrichtung wird eine Vorrichtung verstanden, mittels der eine Temperatur des zumindest einen
Tiegels soweit gesenkt werden kann, dass der Tiegel unbeschadigt bleibt. Vorzugsweise ist die Kihlvorrichtung aus-
gebildet zum Kihlen des zumindest einen Tiegels mittels eines Kihlfluids, insbesondere einer Kihlflissigkeit.

[0015] Untereinem Schutzgas wird insbesondere ein Gas oder Gasgemisch verstanden, das nicht mit dem Tiegelinhalt
reagiert. Insbesondere ist das Schutzgas nicht oxidierend. Vorzugsweise ist das Schutzgas ein Inertgas, beispielsweise
ein Edelgas.

[0016] Unter einem Heizer wird eine Vorrichtung verstanden, mittels der der Tiegelinhalt erhitzbar ist. Vorzugweise ist
der Heizer ausgebildet zum flammenlosen Erhitzen des Tiegelinhalts. Beispielsweise ist der Heizer ein Plasmaheizer, der
auch Plasmabrenner genannt werden kénnte, oder ein Laser, beispielsweise einen Diodenlaser.

[0017] Unterdem Merkmal, dass der Heizer ausgebildetistzum parallelen Erhitzen des Tiegelinhalts wird insbesondere
verstanden, dass der Heizer so ausgebildet ist, dass zu zumindest zu einem Zeitpunkt zwei, drei oder mehr Tiegel
gleichzeitig beheizt werden kénnen. Unter dem Merkmal, dass der Heizer ausgebildet ist zum seriellen Erhitzen des
Tiegelinhalts wird insbesondere verstanden, dass der Heizer relativ so zu zumindest zwei Tiegeln angeordnet ist, dass
zunachst der eine Tiegel und danach der andere Tiegel mittels des Heizers beheizbar ist. Unter dem Merkmal, dass der
Heizer relativ zu zumindest zwei Tiegeln bewegbar ist, wird insbesondere verstanden, dass entweder der Heizer oder der
zumindest ein Tiegel oder der Heizer und der Tiegel bewegt werden.

[0018] GemaR einer bevorzugten Ausfiihrungsform besitzt der Heizer zumindest einen Plasmakopf zum Erzeugen
eines thermischen Plasmas. Vorzugsweise besitzt der Heizer einen zweiten und zumindest einen dritten Plasmakopf.
[0019] Unter einem thermischen Plasma wird ein Plasma verstanden, bei dem die lonen und Atome eine so hohe
Temperatur haben, dass das Plasma sichtbares Licht aussendet. Vorzugsweise ist der Plasmakopf zum Erzeugen eines
Lichtbogens ausgebildet.

[0020] Beispielsweise handelt es sich beim Plasmakopf um einen Wolfram-Inertgas-Brenner (WIG-Brenner). Ein
Wolfram-Inertgas-Brennern hat einen thermischen Wirkungsgrad von uber 94 % und ist daher gut geeignet zum
energiesparenden Erhitzen des Tiegelinhalts.

[0021] Die Hochtemperatur-Vorrichtung umfasst vorzugsweise eine Positioniervorrichtung, die ausgebildet ist zum
Bewegen zumindest eines Teils des Heizers, insbesondere des zumindest einen Plasmakopfs. Beispielsweise ist die
Positioniervorrichtung ein Roboter oderist ausgebildet zum geflihrten Bewegen des zumindest einen Plasmakopfs. Wenn
der Heizer einen Laser umfasst, ist die Positioniervorrichtung vorzugsweise ausgebildet zum Leiten des Laserstrahls in
jeweils einen, zwei oder mehr Tiegel.

[0022] GemalR einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist der Heizer ausgebildet zum Erhitzen des Tiegelinhalts auf
zumindest 1742°C, insbesondere zumindest 2000°C, besonders bevorzugt zumindest 2500°C, insbesondere bevorzugt
zumindest 3000°C, insbesondere bevorzugt zumindest 3422°C.

[0023] GemaR einer Ausfiihrungsform sind die Tiegel zur Umgebung offen. Hierunter wird verstanden, dass die Tiegel
nicht in einem gasdichten, insbesondere evakuierbaren, Gehduse angeordnet sind. Eine solche Hochtemperatur-Vor-
richtung ist besonders einfach zu bauen und zu betreiben.

[0024] Alternativistes mdglich, dass der Tiegel, der Heizer und die Positioniervorrichtung in einem gasdichten Gehause
untergebracht sind. Vorzugsweise ist der Schutzgasausbringer dann ausgebildet zum Erzeugen einer Schutzgasatmo-
sphare im Gehause. Vorteilhaft an einer solchen Bauform ist Schutzgas. Es ist mdglich, nicht aber notwendig, dass das
Gehause evakuierbaren ausgebildet ist und beispielsweise auf einen Innendruck von 10 hPa bringbar ist.

[0025] DerTiegel hateine Hohenerstreckungundistin der Regelin Hohenerstreckung, also nach oben, offen, damitdas
Ausgangsmaterial in den Tiegel eingefillt und das Produkt entnommen werden kann. Die Langenerstreckung verlauft in
die Richtung, in die der Tiegel bezuglich eines horizontalen Querschnitts die gréfite Ausdehnung hat. Die Breitener-
streckung verlauft in die Richtung senkrecht zur Langsrichtung und zur Héhenrichtung. Wenn der Querschnitt kreisférmig
ist, kann die Langsrichtung beliebig gewahlt werden.

[0026] Vorzugsweise hat der Tiegel beziiglich eines horizontalen Querschnitts in Breitenrichtung eine, insbesondere
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aktive, Querschnittsflache von héchstens 5 cm2. Durch die geringe Querschnittsflache kann eine kleine Menge an
Ausgangsmaterial gut aufgenommen werden. Das wiederum ermdglicht ein schnelles Erhitzen des Ausgangsmaterials
und Abkuhlen des Produkts.

[0027] Unter der aktiven Querschnittsflache wird wie folgt bestimmt: Zunachst wird der aktive Bereich der Innenseite
des Tiegels bestimmt, also der Bereich, der beim Betrieb auf zumindest 1772°C erhitzt wird. Ist der Heizer ein
Plasmaheizer, so ist der aktive Bereich derjenige Bereich der Innenoberfliche des Tiegels bestimmt, der an den
Lichtbogen angrenzt, also auf den geladene Teilchen des Plasmas auftreffen. Der aktive Raumbereich ist derjenige
Raumbereich, durch den die Verbindungslinien von jeweils zwei Punkten aufin dem Bereich flihren. Der aktive Bereich ist
damit die konvexe Hille des aktiven Raumbereichs. Die aktive Querschnittsflache ist die Flache des Schnitts des aktiven
Raumbereichs im entsprechenden Querschnitt. Durch die kleine, insbesondere aktive, Querschnittsflache ergibt sich
eine schnelle Erhitzung des Ausgangsmaterials.

[0028] Vorzugsweise hat der Tiegel eine lichte Breite B, insbesondere aktiven, Querschnitt von héchstens 5 cm,
insbesondere hdchstens 2,5 cm. Eine Tiefe des Tiegels betragt vorzugsweise héchstens 5 cm, insbesondere héchstens 3
cm. Vorzugsweise betragt die Tiefe zumindest 0,25 cm, insbesondere 0,5 cm.

[0029] Vorzugsweise ist der Tiegel zumindest auf einen Tiegel-Innenraum zugewandten Oberflache aus einem
thermischen Leiter aufgebaut. Vorzugsweise betragt dessen Temperaturleitfahigkeit zumindest 60 mm2/s, insbesondere
zumindest, besonders bevorzugt zumindest 100 mm2/s. Alternativ oder zusatzlich betragt eine Warmeleitfahigkeit
zumindest 164 W/m*K, insbesondere 220 W/m*K. Als besonders geeignet haben sich Kupfer, Silber oder eine kupfer-
und/oder silberhaltige Legierung herausgestellt. Alternativ oder zuséatzlich betragt die elektrische Leitfahigkeit des
thermischen Leiters zumindest 19 Megasiemens pro Meter, insbesondere zumindest 40 Megasiemens pro Meter.
[0030] Geman einer Ausfiihrungsform ist der Tiegel in Langserstreckung zumindest doppelt vorzugsweise zumindest
finfmal so groR, insbesondere zumindest zehnmal so groR, wie in Breitenerstreckung. Es ist auch moglich, dass der
Tiegel quer zur Breitenerstreckung gebogen verlauft. Beispielsweise ist der Tiegel quer zur Breitenerstreckung zumindest
abschnittsweise bogenférmig, insbesondere kreisbogenférmig, oder zumindest abschnittsweise spiralférmig.

[0031] GemaR einer Ausflihrungsform hat der Tiegel quer zur Breitenerstreckung eine Lange, die zumindest doppelt,
insbesondere zumindest flnffach, besonders bevorzugt zumindest zehnfach, so grof} ist wie die lichte Breite. Beispiels-
weise kann der Tiegel als Rinne, beispielsweise bogenférmige, spiralférmige oder maandrierende Rinne, ausgebildet
sein.

[0032] Vorzugsweise ist die Positioniervorrichtung ausgebildet zum automatischen Bewegen des Heizers, insbeson-
dere des Plasmakopfs, entlang des Tiegels wahrend des Heizens. Umfasst der Heizer einen Laser, so ist die Position-
iervorrichtung vorzugsweise ausgebildet zum automatischen Bewegen des Laserstrahls entlang des Tiegels wahrend
des Heizens. Vorzugsweise betragt eine Geschwindigkeit, mit der der Plasmakopf oder der Laserstrahl entlang des
Tiegels bewegt wird, zumindest 2,5 mm/s. Glinstig ist es, wenn die Geschwindigkeit hdchstens 250 mm/s betragt.
[0033] Giunstig ist es, wenn die Hochtemperatur-Vorrichtung eine Mehrzahl an Tiegeln aufweist, die in einer regel-
maRigen 2-dimensionalen Anordnung angeordnet sind. Unter einer regelmaRigen Anordnung wird eine Anordnung
verstanden, die zumindest eine raumliche Symmetrie aufweist, beispielsweise eine Translation- oder Rotationssym-
metrie.

[0034] Giunstig ist es, wenn der Tiegel als Vertiefung in einer Platte ausgebildet ist. Beispielsweise ist die Platte aus
Kupfer, Silber oder einer kupfer- und/oder silberhaltigen Legierung. Die Platte kann aus einem einheitlichen Material oder
mehrkomponentig aufgebaut sein. Beispielsweise kann die Platte eine Beschichtung aufweisen, beispielsweise aus
einem thermisch leitfahigen Material. Alternativ kann die Platte mit einem hochschmelzenden Material beschichtet sein
oder daraus bestehen.

[0035] Geman einer bevorzugten Ausfiihrungsform weist die Hochtemperatur-Vorrichtung zwei oder mehr Platten auf,
in denen jeweils Tiegel ausgebildet sind.

[0036] Beispielsweise kann die Platte zumindest an ihrer Oberflache aus einem Plattenmaterial bestehen, dessen
Schmelzpunkt oberhalb von 1500 °C, insbesondere oberhalb von 1770°C, besonders bevorzugt oberhalb von 1850 °C,
insbesondere oberhalb von 2100 °C, besonders bevorzugt oberhalb von 3000 °C. Ginstig ist es, wenn die Platte
zumindest teilweise aus einem thermischen Leiter besteht, der vorzugsweise eine Warmeleitfahigkeit von zumindest 100
WI/m*K, insbesondere zumindest 150 W/m*K, beispielsweise zumindest 200 W/m*K, hat und mit dem oben genannten
Plattenmaterial beschichtet ist. So ergibt sich eine einfache Herstellung bei gleichzeitig hoher Lebensdauer.

[0037] Vorzugsweise werden hdchstens 50 g, insbesondere héchstens 25 g, besonders bevorzugt héchstens 10 g
und/oder héchstens 5 cm3, insbesondere hdchstens 2,5 cm3, besonders bevorzugt héchstens 1 cm3, an Ausgangs-
material in den Tiegel eingefiillt.

[0038] Vorzugsweise besitzt die Hochtemperatur-Vorrichtung eine Einbringvorrichtung zum automatischen Einbringen
von Ausgangsmaterial in den Tiegel. Vorzugsweise ist die Einbringvorrichtung ausgebildet zum Einbringen einer vor-
gegebenen Menge, insbesondere eines vorgegebenen Gewichts oder eines vorgegebenen Volumens, an Ausgangs-
material in den Tiegel.

[0039] Vorzugsweise besitztdie Hochtemperatur-Vorrichtung eine Entnahmevorrichtung zum Entnehmen vom Produkt
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aus dem Tiegel.

[0040] Giunstig ist es, wenn die Hochtemperatur-Vorrichtung ausgebildet ist zum automatischen Durchfiihren eines
Verfahrens mit den Schritten (i) Einbringen eines Ausgangsmaterials in den Tiegel, (ii) Positionieren des Plasmaheizers
und eines Tiegels relativ zueinander, sodass der Tiegel-lnnenraum in einem Plasmastrahlbereich des Plasmabrenners
ist, (iii) Ansteuern des Plasmaheizers, sodass ein Tiegelinhalt im Tiegel geschmolzen wird und/oder chemisch reagiert
und ein Produkt entsteht, (iv) Kiihlen des Tiegels und ggf. (v) Entfernen des Produkts aus dem Tiegel. Beispielsweise
besitzt die Hochtemperatur eine Steuerung, die ausgebildet ist zum Ansteuern der Einbringvorrichtung, des Heizers und
der Positioniervorrichtung.

[0041] Wenn der Heizer einen Laser aufweist, ist die Hochtemperatur-Vorrichtung vorzugsweise ausgebildet zum
automatischen Durchflihren eines Verfahrens mit den Schritten(i) Einbringen eines Ausgangsmaterials in den Tiegel, (ii)
Positionieren des Laserstrahls des Heizers und eines Tiegels relativ zueinander, sodass der Tiegel-Innenraum mittels des
Laserstrahls heizbar ist, (iii) Ansteuern des Lasers, sodass ein Tiegelinhalt im Tiegel geschmolzen wird und/oder
chemisch reagiert und ein Produkt entsteht, (iv) Kihlen des Tiegels und ggf. (v) Entfernen des Produkts aus dem Tiegel.
[0042] Wenn die Hochtemperatur-Vorrichtung ein Gehduse aufweist, ist es glinstig, wenn die Einbringvorrichtung eine
Schleuse zum Einschleusen des Ausgangsmaterials und/ oder eine Schleuse zum Ausschleusen des Produkts aufweist.
Alternativ oder zusatzlich kann die Einbringvorrichtung einen Ausgangsmaterial-Speicher fiir Ausgangsmaterial auf-
weisen, der innerhalb des Gehauses angeordnet ist. Wiederum alternativ oder zusatzlich kann die Entnahmevorrichtung
einen Produkt-Speicher aufweisen, der innerhalb des Gehauses angeordnet ist.

[0043] Vorzugsweise ist die Hochtemperatur-Vorrichtung ausgebildet zum Ansteuern des Heizers, insbesondere des
Plasmaheizers, sodass Ausgangsmaterial im Tiegel auf eine Temperatur erhitzt wird, die oberhalb einer Schmelz-
temperatur des Tiegelmaterials liegt, das dem Tiegel-Innenraum zugewandt ist. Durch das Kiihlen des Tiegels schmilzt
dieses Material jedoch nicht an.

[0044] Giunstig ist es, wenn eine Ausgangsmaterialmenge an Ausgangsmaterial so gewahlt ist, dass beim Schmelzen
des Tiegelinhalts ein Schmelztropfen entsteht, dessen Oberflache zu weniger als zwei Dritteln, insbesondere weniger als
der Halfte, an der Tiegel-Innenseite anliegt. Je kleiner die Ausgangsmaterialmenge, desto starker wird die Oberflachen-
spannung relativ zur Gewichtskraft, sodass sich der Schmelztropfen bildet, der nur teilweise in Kontakt mit dem Tiegel
steht. Auf diese Weise wird ein Warmeeintrag in den Tiegel vermindert.

[0045] Giunstig ist es, wenn der Schutzgasausbringer einen Schleppschuh aufweist. Unter einem Schleppschuh wird
eine Vorrichtung verstanden, die Schutzgas, das aus einer Austritts6ffnung in Richtung auf den Tiegel austritt, an einer
schnellen Durchmischung mit dem Umgebungsgas hindert bzw. diese Durchmischung verzégert.

[0046] Vorzugsweise umfasst das erfindungsgemafie Verfahren die Schritte des Befiillens der Tiegel mit Ausgangs-
material und/oder des Entfernens von Endprodukt aus den Tiegeln. Vorzugsweise umfasst das Befiillen mit Ausgangs-
material ein automatisches Entnehmen aus einem Ausgangsmaterial-Speicher. Vorzugsweise umfasst das Entfernen
des Produkts aus den Tiegeln das Einflllen des Produkts in einen Produkt-Speicher.

[0047] Die Hochtemperatur-Vorrichtung istinsbesondere ausgebildet zum Dauerbetrieb und/oder zur Produktion nicht
nur im Labormafstab, sondern im industriellen Maf3stab. Insbesondere ist die Hochtemperatur-Vorrichtung ausgebildet
zum Herstellen von zumindest 3 kg und/oder 15 mol Produkt pro Stunde.

[0048] Vorzugsweise ist die Hochtemperatur-Vorrichtung ausgebildet zum Herstellen von zumindest 10 Tonnen pro
Jahr, insbesondere zumindest 100 Tonnen pro Jahr, besonders bevorzugt zumindest 250 Tonnen pro Jahr an Wolfram-
schmelzcarbid.

[0049] Aufgrund der Skalierbarkeitist eine Obergrenze nur durch den Aufwand bei der Herstellung der Hochtemperatur,
Vorrichtung begrenzt und beispielsweise bei 5000 t pro Jahr.

[0050] Vorzugsweise besitzt die Hochtemperatur-Vorrichtung ein Spektrometer. Mittels des Spektrometers kann eine
zeitliche Veranderung des Spektrums des Lichts, das vom Tiegelinhalt emittiert wird, erfasst werden. Vorzugsweise
umfasst die Hochtemperatur-Vorrichtung eine Steuereinheit, die ausgebildet ist zum automatischen Ansteuern des
Heizers in Abhangigkeit von Messdaten des Spektrometers. Beispielsweise ist die Steuereinheit ausgebildet zum
automatischen Beenden des Heizens, wenn eine Abweichung des momentan gemessenen Spektrums von einem
Ziel-Spektrum kleiner ist als ein vorgegebener Schwellenwert. Die Abweichung wird beispielsweise berechnet als
mittlerer quadratischer Fehler von momentanem Spektrum und Ziel-Spektrum.

[0051] Vorzugsweise besitzt die Hochtemperatur-Vorrichtung ein Pyrometer. Vorzugsweise ist die Steuereinheit aus-
gebildet zum automatischen Ansteuern des Heizers in Abhangigkeit von Messdaten des Pyrometers. Beispielsweise ist
die Steuereinheit ausgebildet zum automatischen Beenden des Heizers, wenn eine vorgegebene Ziel-Temperatur
Uberschritten wird.

[0052] GemaR einer Ausfliihrungsform hat zumindest ein Tiegel, insbesondere zumindest eine Mehrheit der Tiegel, ein
Volumen von hochstens 10 Milliliter, insbesondere hochstens 5 Milliliter.

[0053] Im Folgenden wird die Erfindung anhand der beigefiigten Zeichnung naher erlautert. Dabei zeigt

Figur 1 in der Teilfigur 1a eine schematische perspektivische Ansicht einer Hochtemperatur-Vorrichtung in Form ei-



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 4 542 156 A1

ner Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung gemaR einer ersten Ausfiihrungsform der Erfindung zum Durch-
fiihren eines erfindungsgemafe Verfahrens und in der Teilfigur 1b einen Plasmakopf, der in Teilfigur 1a ver-
deckt ist,

Figur2 eine perspektivische Ansicht einer Hochtemperatur-Vorrichtung in Form einer Hochtemperatur-Schmelz-
vorrichtung gemaR einer zweiten Ausfihrungsform der Erfindung zum Durchfiihren eines erfindungsgema-
Ren Verfahrens, und

Figur 3  eine Draufsicht auf eine schematische Ansicht eine perspektivische Ansicht einer Hochtemperatur-Vorrich-
tung in Form eines HochtemperaturReaktors gemaf einer dritten Ausflihrungsform der Erfindung zum
Durchfiihren eines erfindungsgemalie Verfahrens.

[0054] Figur 1a zeigt eine schematische perspektivische Ansicht einer Hochtemperatur-Vorrichtung 10 in Form einer
Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung 12, die Tiegel 14.n (n=1, 2, -... N) aufweist, namlich einen ersten Tiegel 14.1, einen
zweiten Tiegel 14.2 und einen dritten Tiegel 14.3 aufweist. Zudem kann die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung wie im
vorliegenden Fall weitere Tiegel aufweisen. Die Tiegel 14.n sind als Vertiefungen in einer Platte 16.1 ausgebildet, die im
vorliegenden Fall als Leiste ausgebildet ist, und bilden einen Tiegel-Innenraum 17. Die Platte 16.1 ist beispielsweise aus
Kupfer gefertigt.

[0055] Die Hochtemperatur-Schmelzrichtung 10 umfasst eine Kiihlvorrichtung 18, die beispielsweise einen Kihlfluid-
Einlass 20 und einen Kiihlfluid-Auslass 22 aufweist. Durch den Kihlfluid-Einlass 20 stromt kaltes Kuhlfluid, insbesondere
eine Kihlflissigkeit wie beispielsweise Kiihlwasser, in einen Kihlfluidraum, der in thermischen Kontakt mit der Platte 16.1
steht und diese dadurch kihlt. Erwarmtes Kihlfluid verlasst den Kiihifluidraum und wird zu einem nicht eingezeichneten
Kihler geleitet, der das Kuhlfluid abkdihlt.

[0056] Die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung 12 besitzt einen Heizer 24, der im vorliegenden Fall ein Plasmaheizer
ist und einen Plasmakopf 26 in Form eines WIG-Brenners aufweist. Der Plasmakopf 26 ist in Figur 1b eingezeichnet und
wird in Figur 1a von einem optionalen Schleppschuh 28 verdeckt.

[0057] Der Plasmakopf 26 besitzt eine Wolframelektrode 30, die von einer Schutzgasdiise 30 umgeben ist, durch die
Schutzgas 34 austritt. Bei dem Schutzgas 34 handelt es sich beispielsweise um ein Edelgas, insbesondere Argon.
[0058] Es ist mdglich, nicht aber notwendig, dass in den Schleppschuh 28 eine Schutzgasleitung 36 miindet, mittels
derer weiteres Schutzgas 34 in den Schleppschuh 28 eingebracht werden kann. Die Komponenten der Hochtemperatur-
Vorrichtung 10, die ausgebildet sind zum zufihren des Schutzgas 34 bilden einen Schutzgasausbringer 37, der zudem
eine schematisch eingezeichnete Schutzgasquelle 39 aufweist.

[0059] Die Wolframelektrode 30 ist mittels einer Anschlussleitung 38 elektrisch kontaktiert, die die Wolframelektrode 30
mit einer Steuereinheit 40 verbindet, die eine Stromquelle 41 umfasst.

[0060] Der Plasmakopf 26 ist an einer Positioniervorrichtung 42 befestigt, die - wie im vorliegenden Fall - eine erste
Linearachse 44.1 und eine zweite, senkrecht dazu wirkende zweite Linearachse 44.2 aufweist. Die erste Linearachse 44.1
bewegt den Plasmakopf 26 in eine Richtung R, entlang der die Tiegel 14.n hintereinander angeordnet sind. Durch
Bewegen allein der ersten Linearachse 44.1 kann der Plasmakopf 26 so sukzessive Uiber den Tiegeln 14.1, 14.2, 14.3
positioniert werden.

[0061] Figur 1c zeigt einen Querschnitt in Breitenrichtung durch den Tiegel 14.1. Eine lichte Breite B betragt beispiels-
weise B = 1,5 = 0,2 cm. Eine Tiefe T betragt beispielsweise B = 1,5 = 0,2 cm.

[0062] Schematisch eingezeichnet ist ein Lichtbogen 44. Dieser hat in einem aktiven Bereich A, Kontakt mit einer
Tiegel-Innenseite 46. Der aktive Bereich begrenzt eine gestrichelt eingezeichnete aktive Querschnittsflaiche Qa. Die
aktive Querschnittsflache Qa ist im vorliegenden Fall Qa = 1 cm2. Schematisch eingezeichnet ist ein Tiegelinhalt 48. Die
lichte Breite B, der aktiven Querschnittsflache Qa ist gréRer als die lichte Breite B des Tiegels, da der Tiegel einen mit der
Hoéhe leicht zunehmenden Querschnitt hat und beispielsweise leicht konisch verlauft. Es gilt beispielsweise B, = 1,05 cm.
[0063] Aufgrund der Oberflachenspannung bildet sich beim Erhitzen ein schematisch eingezeichneter Schmelztropfen
47, dessen Oberflache zu weniger als 2 Dritteln an der Tiegel-Innenseite anliegt.

[0064] Der Tiegelinhalt 48 kann beispielsweise aus einer Mischung aus Wolfram und Kohlenstoff bestehen, der durch
Erhitzen zu Wolframkarbid reagiert. Alternativ kann der Tiegelinhalt 48 zu schmelzendes Wolfram oder ein anderes zu
schmelzendes Refraktarmetall sein.

[0065] Figur 1d zeigt schematisch einen Schnitt durch einen Tiegel 14’ gemaR einer alternativen Ausfiihrungsform. Der
Tiegel 14’ hat eine Langserstreckung L, die auch als Lange L bezeichnet werden kann, die groRer ist als die Breite B,
insbesondere zumindest doppelt so grof3. Beim Erhitzen des Tiegelinhalts 48 fahrt der Heizer 24 vorzugsweise entlang der
Langserstreckung L.

[0066] Die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung 10 weist eine zweite Platte 16.2 auf. Allgemein weist die Hoch-
temperatur-Schmelzrichtung 10 Platten 16.j (j = 1,..., J) auf, wobei eine Plattenanzahl J im vorliegenden Fall J = 4
betragt. Jeder der Platten 16.j besitzt m Tiegel. Beispielsweise kann wie im vorliegenden Fall m = 20 gelten, das aber nicht
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notwendig.

[0067] Es ist moglich, dass jede Platte eine eigene Kihlvorrichtung aufweist, vorzugsweise ist die Kiihlvorrichtung 18
aber ausgebildet zum Kihlen aller Platten 16.j.

[0068] Der Plasmakopf 26 ist mittels der Positioniervorrichtung 42 auch tber den Tiegeln 14.m+1, 14.m+2,... der
zweiten Platte 16.2 positionierbar.

[0069] Figur 2 zeigt eine zweite Ausfihrungsform einer erfindungsgemafen Hochtemperatur-Vorrichtung 10, die
Plasmakopfe 26.k (k = 1, 2, ..., K aufweist. Beispielsweise ist die Plasmakopfanzahl K wie im gezeigten Ausflihrungs-
beispiel K = 3, sie kann aber auch zwei betragen oder gréRer als 3 sein. Mittels der Plasmakdpfe 26.k kdnnen k Tiegel
parallel geheizt werden. Die Tiegel 14.ider in den Figuren Figur 1 und 2 gezeigten Hochtemperatur-Vorrichtungen 10 sind
zur Umgebung hin offen, was heif’t, dass sie nicht von einem gasdichten Gehause umgeben sind. Es ist aber auch
maoglich, dass die Ausfihrungsformen gemaR der Figuren 1 und 2 ein Gehause aufweisen, das die in Figur 1a gezeigten
Komponenten umgibt.

[0070] Mittels eines schematisch eingezeichneten optionalen Spektrometers 51 wird ein Spektrum des vom Tiegel-
inhalt 48 emittierten Lichts erfasst und der Steuereinheit 40 zugefiihrt, die anhand den Heizvorgang beendet, wenn das
gemessene Spektrum von einem vorgegebenen Ziel-Spektrum um weniger als einen vorgegebenen Schwellenwert
abweicht. Die Abweichung wird beispielsweise durch die Summe der Quadrate der Abweichung zwischen gemessenem
Spektrum und Ziel-Spektrum gemessen.

[0071] Mittels eines optionalen Pyrometers 53 kann die Temperatur des Tiegelinhalts 48 gemessen werden. Das
Pyrometer 53 ist mit der Steuereinheit 40 verbunden. Beispielsweise beendet die Steuereinheit 40, wenn eine vorge-
gebene Ziel-Temperatur erreicht ist.

[0072] Figur 3 zeigt eine dritte Ausfiihrungsform einer erfindungsgeméaflen Hochtemperatur-Vorrichtung 10, insbe-
sondere einer Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung 12, die ein Gehause 50 aufweist, das die Tiegel 14.i, den Heizer 24,
insbesondere den Plasmakopf 26, und die Positioniervorrichtung 42 umfasst. Die Positioniervorrichtung 42 istdurch einen
Drehantrieb gebildet, der die Platte 16 dreht. Die Tiegel 14.i sind im gleichen Abstand A zu einer Drehachse D der Platte 16
angeordnet. Durch Drehen der Platte 16 kann damit jeder Tiegel unter dem Plasmakopf 26 positioniert werden.
[0073] Die Hochtemperatur-Vorrichtung 10 umfasst eine Einbringvorrichtung 52 zum automatischen Einbringen von
Ausgangsmaterial 54 in den jeweiligen Tiegel 14, im vorliegenden Fall in den Tiegel 14.N, umfassen. Die Einbringvor-
richtung 52 kann einen Ausgangsmaterial-Speicher 56 aufweisen, in dem Ausgangsmaterial 48 gespeichert werden kann
oder gespeichert ist.

[0074] Die Hochtemperatur-Vorrichtung 10 kann zudem kann eine Entnahmevorrichtung 58 aufweisen, mittels der ein
Produkt 60, das beim Erhitzen des Tiegelinhalts entstanden ist, aus dem jeweiligen Tiegel, im vorliegenden Fall dem
Tiegel 14.12, entnommen werden kann. Die Entnahmevorrichtung 58 kann einen Produkt-Speicher 62 aufweisen, in dem
Produkt 60 gespeichert werden kann.

[0075] Mittels einer optionalen Schleuse 66, die auch Einbring-Schleuse genannt werden kann, kann Ausgangs-
material 54 in das Gehause 50 eingeschleust und der Einbringvorrichtung 52 zugefihrt werden. Mit einer ebenfalls
optionalen zweiten Schleuse 68 kann Produkt 60 aus dem Gehause 50 ausgeschleust werden.

[0076] Sind ein Ausgangsmaterial-Speicher 56 und ein Produkt-Speicher 62 vorhanden, so wird im Rahmen eines
erfindungsgemafen Verfahrens beispielsweise Ausgangsmaterial in den Ausgangsmaterial-Speicher 56 eingefiillt und
dann das Gehause 50 mit Schutzgas gefiillt. Danach wird das Ausgangsmaterial sukzessive in Tiegel geflillt, erhitzt und
danach im Produkt-Speicher gespeichert und danach entnommen. Auf diese Weise wird wenig Schutzgas bendétigt.
[0077] Ausfiihrungsbeispiel fiir eine erfindungsgemafRe Verfahren: Die Tiegel 14.n einer erfindungsgemafRen Hoch-
temperatur-Vorrichtung 10 werden mittels eines Rakels der Einbringvorrichtung 52 mit pulverférmigem Ausgangsmaterial
54 gefillt. Als Ausgangsmaterial 54 dient eine Mischung aus 35 Gewichtsprozent Wolframmetall und 65 Gewichtsprozent
Wolframkarbid. Das Ausgangsmaterial 54 hat eine KorngréfRe von < 500um, gemessen mittels Siebanalyse. Die drei
Plasmaheizer 24 werden im DC-Modus geziindet und damit wurden drei Tiegel 14.1, 14.2, 14.3 parallel mit einer Leistung
von 2-3 kW pro Plasmaheizer 24 fiir 3-5 Sekunden erwarmt.

[0078] AnschlieRend fahren die an der Positioniervorrichtung 42 befestigten Heizer 24 zum nachsten Tiegel. Dieser
Vorgang wurde fiir alle Tiegel wiederholt. In den Reaktionen bildete sich bei ca. 2700°C eine Schmelze, die aufgrund der
Kuhlung schnell erstarrte. Bei dem so produzierten Produkt 60 handelt es sich um sogenanntes Wolfram-Schmelzkarbid.
Das Produkt 60 zeichnete sich durch hohe Harte von etwa 2400 HVO0,1 und eine fein gefiederte eutektisch erstarrte
Struktur aus. In jedem der Tiegel 14.n befand sich etwa 1g Produkt, welches nach Abkihlen problemlos aus den Mulden
entnommen werden konnte. Die Ausbeute gegenulber der Einwaage lag bei Gber 95%. Im Vergleich zum klassischen
Induktionsverfahren werden etwa 30% elektrische Energie eingespart. In einer weiteren Variante des Beispiels 1 wurde
reines Wolframmetall < 500pum als Rohstoff verwendet und analog bei ca. 3400°C problemlos geschmolzen. Dabei
entstanden sphéroidische Teilchen mit einem Durchmesser von ca. 4mm.
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[0079]

10 Hochtemperatur-Vorrichtung 48
12 Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung

50
14 Tiegel 51
16 Platte 52
17 Tiegel-lnnenraum 53
18 Kuhlvorrichtung 54
20 Kuhlfluid-Einlass 56
22 Kuhlfluid-Auslass 58
24 Heizer, Plasmaheizer 60
26 Plasmakopf 62
28 Schleppschuh A
30 Wolframelektrode A,
32 Schutzgasdise B
34 Schutzgas B,
36 Schutzgasleitung
37 Schutzgasausbringer D
38 Anschlussleitung L
39 Schutzgasquelle n
40 Steuereinheit N
41 Stromquelle j
42 Positioniervorrichtung J
44 Linearachse Qa
45 Lichtbogen T
46 Tiegel-Innenseite T,
47 Schmelztropfen

Patentanspriiche

Tiegelinhalt

Gehause

Spektrometer
Einbringvorrichtung
Pyrometer
Ausgangsmaterial
Ausgangsmaterial-Speicher
Entnahmevorrichtung
Produkt
Produkt-Speicher
Abstand

aktiver Bereich

lichte Breite des Tiegels
lichte Breite der aktiven
Querschnittsflache
Drehachse
Langserstreckung
Zahlindex (Tiegel)
Tiegelanzahl

Zahlindex (Platte)
Plattenanzahl
Querschnittsflache
Tiefe des Tiegels

Tiefe der aktiven Querschnittsflache

1. Hochtemperatur-Vorrichtung (10), insbesondere Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) zum Schmelzen insbe-
sondere eines Refraktdrmetalls oder einer Refraktarmetallverbindung, mit

(a) einem ersten Tiegel (14),
(b) einem zweiten Tiegel (14),

(c) zumindest einem dritten Tiegel (14),

(d) einer Kuhlvorrichtung (18) zum Kiihlen des zumindest einen Tiegels (14),

(e) zumindest einem Heizer (24), der ausgebildet ist zum Erhitzen eines Tiegelinhalts (48), und

(f) einem Schutzgasausbringer (37) zum Erzeugen einer Schutzgasatmosphare im Tiegel (14),

(g) wobei der Heizer (24) ausgebildet ist zum parallelen und/oder seriellen Erhitzen eines Tiegelinhalts (48)
bestehend aus dem Refraktarmetall oder der Refraktarmetallverbindung.

2. Hochtemperatur-Vorrichtung (10) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der

Heizer (24)

(a) zumindest einen Plasmakopf (26) zum Erzeugen eines thermischen Plasmas und
(b) eine Positioniervorrichtung (42), die ausgebildetist zum Bewegen des Plasmakopfs (26) relativ zu zumindest

einem Tiegel (14).

3. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
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dass die Tiegel (14) zur Umgebung offen sind.

4. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass

(a) der Heizer (24) einen zweiten Plasmakopf (26) und zumindest einen dritten Plasmakopf (26) aufweist,

(b) die Tiegel (14), der Heizer (24) und die Positioniervorrichtung (42) sind in einem gasdichten Gehause (50)
untergebracht und

(c) der Schutzgasausbringer (37) ausgebildet ist zum Erzeugen einer Schutzgasatmosphare im Gehause (50).

5. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche , dadurch gekennzeichnet,

dass

(a) der Plasmaheizer (24) ein Lichtbogen-Heizer ist, insbesondere ein Wolfram-Inertgas-Brenner,
(b) die Tiegel (14)

bezlglich eines Querschnitts in Breitenrichtung eine Querschnittsflache (Qa) von héchstens 5 cm? hat
und/oder
eine lichte Breite (B, B,) im Querschnitt von héchstens 5 cm hat,

(c) der Tiegel (14) zumindest auf seiner einem Tiegel-lnnenraum (17) zugewandten Oberflache aus einem
thermischen Leiter aufgebaut ist, der

(i) eine elektrische Leitfahigkeit von zumindest 19 Megasiemens pro Meter, insbesondere zumindest 40
Megasiemens pro Meter und/oder

(ii) eine Temperaturleitfahigkeit von zumindest 60 mm2/s hat und/oder

(iii) eine Warmeleitfahigkeit von zumindest 164 W/m*K hat.

6. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass

(a) der Tiegel (14) eine Langserstreckung (L) hat, die zumindest doppelt so groR ist wie eine Breitenerstreckung,
die senkrecht zur Langserstreckung (L) verlauft, und

(b) die Positioniervorrichtung (42) ausgebildet ist zum automatischen Bewegen des Plasmakopfs (26) wahrend
des Erhitzens des Tiegelinhalts (48).

7. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass
zumindest ein Tiegel (14) als Vertiefung in einer Platte (16) ausgebildet ist,

8. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, gekennzeichnet durch

(a) eine Einbringvorrichtung (52) zum automatischen Einbringen von Ausgangsmaterial (54) in die Tiegel (14)
und

(b) eine Entnahmevorrichtung zum Entnehmen von Produkt aus dem Tiegel (14),

(c) wobei die Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) ausgebildet ist zum automatischen Durchfiihren eines
Verfahrens mit den Schritten:

(i) Einbringen eines Ausgangsmaterial in den Tiegel (14),

(ii) Positionieren des Plasmaheizers (24) und eines Tiegels (14) relativ zueinander, sodass der Tiegel-
Innenraum (17) in einem Plasmastrahlbereich des Plasmaheizers (24), ist,

(iii) Ansteuern des Plasmaheizers (24), sodass ein Tiegelinhalt im Tiegel (14) geschmolzen wird und/oder
chemisch reagiert und ein Produkt entsteht,

(iv) Kuhlen des Tiegels (14) und

(v) Entfernen des Produkts aus dem Tiegel (14).

9. Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass
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(a) das Ansteuern des Plasmaheizers (24) so erfolgt, dass Ausgangsmaterial im Tiegel (14) auf eine Temperatur
erhitzt wird, die oberhalb einer Schmelztemperatur des Tiegelmaterials liegt, das dem Tiegel-Innenraum (17)
zugewandt ist und/oder

(b) eine Ausgangsmaterialmenge an Ausgangsmaterial so gewahlt ist, dass beim Schmelzen des Tiegelinhalts
(48) ein Schmelzetropfen (47) entsteht, dessen Oberflache zu weniger als zwei Dritteln, insbesondere weniger
als der Halfte, an der Tiegel-Innenseite (46) anliegt.

Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass sie ausgebildet ist zum automatischen Durchfiihren eines Verfahrens mit den Schritten:

(i) Befullen von Tiegeln (14) mit Ausgangsmaterial und/oder
(ii) Entfernen des Produkts aus dem Tiegel (14).

Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass
der Schutzgasausbringer (37) einen Schleppschuh (28) aufweist.

Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass

sie ausgebildet ist zum Herstellen von zumindest 3 kg Refraktarmetall oder einer Refraktdrmetallverbindung pro
Stunde und/oder von zumindest 10t/a, insbesondere zumindest 100t/a, oder 250t/a Wolframschmelzcarbid.

Hochtemperatur-Schmelzvorrichtung (12) nach einem der vorstehenden Anspriiche, gekennzeichnet durch

(a) ein Spektrometer (51) und/oder

(b) ein Pyrometer (53) und

(c) eine Steuereinheit (40), die ausgebildet ist zum automatischen Ansteuern der Heizer (24) in Abhangigkeit von
Messdaten des Spektrometers (51) und/oder des Pyrometers (53).

Verfahren zum Herstellen von Refraktarmetallpartikeln, Refraktdrmetallkarbid oder-borid, mit den Schritten

(a) Einbringen von Ausgangsmaterial aus Refraktdrmetall oder zumindest einer Refraktarmetallverbindung,
insbesondere Wolfram, Wolframkarbid, Mischung aus Wolfram und Kohlenstoff in zumindest drei Tiegel (14), die
Tiegel (14) zur Umgebung offen sind, als Tiegelinhalt (48),

(b) Kiihlen der Tiegel (14),

(c) Positionieren eines Heizers (24) zu den Tiegeln (14),

(d) Erhitzen des Tiegelinhalts (48) mittels eines Heizers (24) auf Gber 1772°C,

(e) wobei in die Tiegel (14) jeweils héchstens 3 Gramm pro Quadratzentimeter Tiegelflache und/oder héchstens
10 Gramm Ausgangsmaterial eingebracht werden und

(f) zumindest drei Tiegel (14) parallel und/oder seriell erhitzt werden.

10



EP 4 542 156 A1

1"



EP 4 542 156 A1

_________

/.4 Fig. 1d

10

26.3 262 26.1 f/

|
)//)))))))11//;,,,5 mm

J%w//,;« I a
%) | e

| AK
'E.! i{i 5 \;:A 442
‘NN

\.:g( ) < %il!

( ) —
L.
a \
{ L'
O
: 1
o O

44 1

12



EP 4 542 156 A1

¢ "bi-

_ “
 do 1!
g I i
S : v
| RN
m N'¥L
O EE v D @ ©
@@1}//_m ........ -4 J
e .7 . eyl
! G A
{ —
I 7
R
9z ‘¥2

13



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 4 542 156 A1

Europaisches
Patentamt

European i P
0> Patent Office EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT

Office européen
des brevets

=

EPO FORM 1503 03.82 (P04C03)

EINSCHLAGIGE DOKUMENTE

Nummer der Anmeldung

EP 23 20 4086

Kategorie Kennzeichnung des Dok_uments mit Angabe, soweit erforderlich, Betrifft KLASSIFIKATION DER
der maRgeblichen Teile Anspruch ANMELDUNG (IPC)
X GB 809 561 A (HERAEUS GMBH W C) 1-14 INV.
25. Februar 1959 (1959-02-25) F27B14/04
* Abbildung 1 * F27B14/06
* Seite 1, Zeile 8 - Zeile 34 * F27B14/10
* Seite 3, Zeile 30 - Zeile 37 * F27B14/14
————— F27B14/20
X GB 914 508 A (TITANIUM METALS CORP) 1-14 C22B34/20
2. Januar 1963 (1963-01-02) F27B17/02
* Seite 6, Zeile 16 - Zeile 63; Abbildung C22B34/30
3 * C22B34/10
A,D DE 44 20 496 Al (WOKA SCHWEISTECHNIK GMBH |1-14

[DE]) 14. Dezember 1995 (1995-12-14)
* Abbildung 2 *

Der vorliegende Recherchenbericht wurde fir alle Patentanspriche erstellt

RECHERCHIERTE
SACHGEBIETE (IPC)

F27B

Recherchenort AbschluBdatum der Recherche

Den Haag 22. Marz 2024

Peis, Stefano

Priifer

KATEGORIE DER GENANNTEN DOKUMENTE

X : von besonderer Bedeutung allein betrachtet nach dem Anmeldedatum verdffentlicht worden ist
Y
anderen Veroffentlichung derselben Kategorie : aus anderen Griinden angeflihrtes Dokument
A technologischer HINTErgrund e e
O : nichtschriftliche Offenbarung & : Mitglied der gleichen Patentfamilie, Ubereinstimmendes
P : Zwischenliteratur Dokument

: der Erfindung zugrunde liegende Theorien oder Grundsatze
: dlteres Patentdokument, das jedoch erst am oder

T
E

: von besonderer Bedeutung in Verbindung mit einer D : in der Anmeldung angefilhrtes Dokument
L

14



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EPO FORM P0461

EP 4 542 156 A1

ANHANG ZUM EUBOPAISCHEN RECHERCHENBERICHT
UBER DIE EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG NR. EP 23 20 4086

In diesem Anhang sind die Mitglieder der Patentfamilien der im obengenannten europdischen Recherchenbericht angeflihrten
Patentdokumente angegeben.

Die Angaben Uber die Familienmitglieder entsprechen dem Stand der Datei des Europaischen Patentamts am

Diese Angaben dienen nur zur Unterrichtung und erfolgen ohne Gewahr.

22-03-2024
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefihrtes Patentdokument Verdffentlichung Patentfamilie Veroffentlichung
GB 809561 A 25-02-1959 KEINE
GB 914508 A 02-01-1963 FR 1294357 a 26-05-1962
GB 914508 A 02-01-1963
DE 4420496 Al 14-12-1995 DE 4420496 Al 14-12-1995
EP 0687650 Al 20-12-1995

Fur ndhere Einzelheiten zu diesem Anhang : siehe Amtsblatt des Europaischen Patentamts, Nr.12/82

15



EP 4 542 156 A1
IN DER BESCHREIBUNG AUFGEFUHRTE DOKUMENTE
Diese Liste der vom Anmelder aufgefiihrten Dokumente wurde ausschlief3lich zur Information des Lesers aufgenommen
und ist nicht Bestandteil des europdischen Patentdokumentes. Sie wurde mit gré3ter Sorgfalt zusammengestellt; das
EPA (ibernimmt jedoch keinerlei Haftung fiir etwaige Fehler oder Auslassungen.

In der Beschreibung aufgefiihrte Patentdokumente

* DE 4420496 A1 [0003] * DE 3608693 A1 [0003]

In der Beschreibung aufgefiihrte Nicht-Patentliteratur

* R. KIEFFER et al. Hartstoffe undHartmetalle. Sprin-
ger-Verlage, 1953 [0004]

16



	Bibliographie
	Zusammenfassung
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen
	Recherchenbericht
	Aufgeführte Dokumente

