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The aim of the work during the preceding contract period was to prepare UC by the

solid-state reaction
UO0:x+ 34+ x)C - UC+ (2+x)CO

to melt the reaction product and to produce cast rods therefrom. To this end the following
investigations were carried out:

Various types of UQ: and carbon were checked as to their suitability as starting
materials. UQ., prepared from ADU by calcination and reduction at 800° C, and graphite
proved to be the most suitable materials.
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UO. and pgraphite have to be carefully blended and pressed into pellets if they are to
react completely to UC in the solid state reaction. Several blenders were therefore tested
and pressing techniques were studied, in order to find methods of preparing pellets of
sufficient homogeneity.

The most favourable conditions for carrying out the solid-state reaction were ascertained.
The influence of the surface of the UO. and of the temperature on the rcaction rate was
determined. UC with a density of 89 g/em’ a total carbon content of 4.8 = 0.2 % wt,
an oxygen content of 0.1 % wt and a free carbon content of 0.05 9% wt has been produced.

A furnace is being built for the semi-continuous production of UC.

Two arc furnaces for the melting of uranium carbide were built. In one of these
furnaces a UC granulate suitable for vibratory compaction and swaging can be continuously
produced. The other furnace is a skullmelting type with a dcviee for centrifugal casting.
In this furnace, 16 rods 13 mm in diameter and 100 mm in length can be cast in a single
operation. Investigations on crucible and cleetrode materials, furnace atmosphere and
melting time were carried out in order to establish the most favourable operating eonditions.

A special device for cutting the cast UC rods was built.

Density, hardness, impact strength and grain sizes of several rods were measured.

Swaging experiments were carried out with fused UC. Densities of 91.5% of the
theoretical density were obtained.

UO; and graphite have to be carefully blended and pressed into pellets if they are to
react completely to UC in the solid state reaction. Several blenders were therefore tested
and pressing techniques were studied, in order to find methods of preparing pellets of
sufficient homogeneily.

The most favourable conditions for carrying out the solid-state reaction were ascertained.
The influence of the surface of the UO: and of the temperature on the reaction rate was
determined. UC with a density of 89 g/cm® a total carbon content of 4.8 = 0.2 wt,
an oxygen content of 0.1 %0 wt and a free carbon content of 0.05 % wt has been produced.
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furnaces a UC granulate suitable for vibratory compaction and swaging can be continuously
produced. The other furnace is a skull-melting type with a device for centrifugal eastine.
In this furnace, 16 rods 13 mm in diameter and 100 mm in length can be cast in a single
opecration. Investigations on crucible and electrode materials, furnace atmosphere and
melting time were carried out in order to establish the most favourable operating conditions.

A special device for cutting the cast UC rods was built.

Density, hardness, impaet strength and grain sizes of several rods were measured.
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theoretical densily were obtained.

UO: and graphite have to be carefully blended and pressed into pcllets if they are to
react completely to UC in the solid state reaction. Several blenders were therefore tested
and pressing techniques were studied, in order to find methods of preparing pellets of
sufficient homogeneity.

The most favourable conditions for carrying out the solid-state reaction were ascertained.
The influence of the surface of the UO. and of the tcimperature on the reaction rate was
determined. UC with a density of 8-9 g/cm”, a total carbon content of 4.8 =+ 0.2 % wt,
an oxygen content of 0.1 % wt and a free carbon content of 0.05'% wt has becen produced.

A furnace is being built for the semi-continuous production of UC.

Two arc furnaces for the melting of uranium carbide were built. In one of these
furnaces a UC granulate suitable for vibratory compaction and swaging can be continuously
produced. The other furnace is a skull-melting type with a device for centrifugal casting.
In this furnace, 16 rods 13 mm in diameter and 100 mm in length can be cast in a single
operation. Investigations on crucible and elcetrode materials, furnace atmospherc and
melting time were carried out in order to establish the most favourable operating conditions.

A special device for cutting the east UC rods was built.

Density, hardness, impact strength and grain sizes of several rods were measured.

Swaging experiments were carried out with fused UC. Densitics of 91.5% of the
theoretical density were obtained.
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ENTWICKLUNG VON VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON URANKARBIDEN
SOWIE CERMETS AUF UC-BASIS

ZUSAMMENFASSUNG

Das Ziel der Arbeiten des abgelaufenen Forschungsvertrages war es, UC durch die Festkérper-
reaktion
UOsix +- B34+ x)C > UC+ (24 x)CO
darzustellen, das Reaktionsprodukt zu schmelzen und daraus gegossene Stibe herzustellen. Dazu wurden
folgende Untersuchungen ausgefithrt:

Verschiedene UO. und Kohlenstofisorten wurden auf ihre Eignung als Ausgangsmaterialien ge-
priift. Durch Calcination und Reduktion bei 800° C aus ADU hergestelltes UO: und Graphit erwiesen sich
als besonders geeignet.

UO; und Graphit miissen gut gemischt und zu Tabletten verpreB3t werden, damit in der Festkérper-
reaktion vollstindig UC gebildet wird. Es wurde daher gepriift, mit welchen Mischertypen sich hin-
reichend homogene Mischungen herstellen lassen und wie homogene Tabletten gepreBt werden kénnen.

Die giinstigsten Bedingungen, unter denen die Festkdrperreaktion ablduft, wurden ermittelt. Der
EinfluB der Oberfliche des UO. und der Temperatur auf die Geschwindigkeit der Reaktion wurde
bestimmt. UC mit einer Dichte von 8-9 g/cm®, einem Gesamtkohlenstoff von 4,8 = 0,2 Gew. %, einem
Sauerstoffgehalt von 0,1 Gew.% und einem Gehalt an freiem Kohlenstoff von 0,05% konnte hergestellt
werden.

Mit dem Bau eines Ofens, in dem UC halbkontinuierlich erzeugt werden soll, wurde begonnen.

Zum Schmelzen von UC wurden zwei Lichtbogenofen gebaut. In dem einen Ofen kann kontinuier-
lich ein koérniges UC erzeugt werden, das sich als Ausgangsprodukt zum Einvibrieren und Rundhéimmern
eignet. Der andere Ofen ist ein Skull-melting-Ofen mit SchleuderguBeinrichtung. In ihm lassen sich 16 Stibe
mit 13 mm Durchmesser und 100 mm Linge in einem Guf} herstellen. Die giinstigsten Bedingungen,
unter denen diese Ofen arbeiten, wurden ermittelt. Dazu wurden Untersuchungen iiber Tiegel- und Elek-
trodenmaterialien sowie iiber Ofenatmosphiire und Schmelzzeit angestellt.

Zuin Schneiden der gegossenen Stibe wurde eine spezielle Trennschleifmaschine gebaut.
An einer Reihe von Stiben wurden Dichte, Hirte, Kerbschlagzihigkeit und KorngréoBen gemessen.

Mit geschmolzenem UC wurden Rundhdmmerversuche durchgefiihrt. Sie ergaben Dichten von 91,5 %
der theoretischen Dichte.

SUMMARY

The aim of the work during the preceding contract period was to prepare UC by the solid-state
reaction
UO0..x + 3+ x)C = UCH+ (2+x)CO
to melt the reaction product and to produce cast rods therefrom. To this end the following investigations
were carried ont:

Various types of UO. and carbon were checked as to their suitability as starting materials, UOQ.,
prepared from ADU by calcination and reduction at 800° C, and graphite proved to be the most suitable
materials.

UO. and graphite have to be carefully blended and pressed into pellets if they are to react com-
pletely to UC in the solid state reaction. Several blenders were therefore tested and pressing techniques
were studied, in order to find methods of preparing pellets of sufficient homogeneity.

The most favourable conditions for earrying out the solid-state reaction were ascertained. The
influence of the surface of the UO. and of the temperature on the reaction rate was determined. UC
with a density of 89 g/cm’, a total carbon content of 4.8 * 0.2 9% wt, an oxygen content of 0.1 % wt and
a free carbon content of 0.05 % wt has been produced.

A furnace is being built for the semi.continuous production of UC.

Two arc furnaces for the melting of uranium carbide were built. In one of these furnaces a
UC granulate suitable for vibratory compaction and swaging can be continuously produced. The other
furnace is a skull-melting type with a device for centrifugal casting. In this furnace, 16 rods 13 mm in
diameter and 100 mm in length can be cast in a single operation. Investigations on crucible and electrode
materials, furnace atmospliere and melting time were carried out in order to establish the most favourable
operating conditions.

A special device for cutting the cast UC rods was built.

Density, hardness, impact strength and grain sizes of several rods were measured.

Swaging experiments were carried out with fused UC. Densities of 91.5 9% of the theoretical density
were obtained.



1 — HERSTELLUNG VON URANKARBID

Die im abgelaufenen Berichtsjahr durchgefithrten Arbeiten konzentrierten sich
darauf, Uranmonokarbid, UC, herzustellen. Zu seiner Darstellung bedienten wir uns der
Reaktion:

a) U0, +3C — UC+ 2CO.

Da Urandioxydpulver gewdhnlich mehr Sauerstoff enthilt als dem stchiometri-
schen Wert entspricht, ist dem tUberschuf3sauerstoff Rechnung zu tragen. Daher muf} die
Gleichung richtiger wie folgt formuliert werden:

b) UO,.,+ (3 +x) C - UC + (2 + x) CO.

Zur Durchfiihrung der Reaktion mischten wir die Ausgangsmaterialien, verpreSten
sie zu Tabletten und lieBen sie bei Temperaturen itber 1500° C im Vakuuminduktions-
ofen zu UC reagieren. Um die Darstellung von UC nach dieser Methode zu beherrschen,
muften wir uns im einzelnen mit folgenden Fragen beschiftigen:

1.1 — Welches sind die geeignetsten Ausgangsmaterialien ?
1.2 — Wie muf3 man Mischen und Pressen ?
1.3 — Welches sind die giinstigsten Bedingungen, unter denen sich bei der Fest-

kérperreaktion vollstindig UC bildet ?

1.1 — Ausgangsmalerialien

1.1.1 — V0.

Bei den Untersuchungen der Ausgangsmaterialien stand vor allem das Urandioxyd
im Mittelpunkt des Interesses. Urandioxyd muf} vor seiner Verwendung auf seinen Sauer-
stoffgehalt hin analysiert werden, damit gemifl Gleichung b die fiir die Umsetzung
notwendige Menge an Kohlenstoff eingewogen werden kann. Es war daher interessant zu
priifen, welche Urandioxydsorten beim Stehen an Luft im Laufe der Zeit so wenig Sauer-
stoff aufnehmen, daf3 man mit einer einmaligen Sauerstoffanalyse des zu verwendenden
Pulvers auskommt, auch wenn zwischen dem Zeitpunkt der Analyse und dem der Ver-
wendung mehrere Tage vergehen sollten. Es wurden die Gewichtsverinderungen dreier
verschiedener UO.-Proben an Luft und an mit Wasserdampf gesiittigter Atmosphire iiber
einen Zeitraum von 8 Wochen Tag fiir Tag gemessen. Dabei erhielten wir folgende Ergeb-
nisse:

Ein bei 1100°C calciniertes und reduziertes Dioxyd, dessen BET-Oberfliche
0,17 m*/g betrug, zeigte keine Gewichtsverinderungen.

Ein bei 800° C calciniertes und reduziertes Pulver, das nach der Herstellung UOq, o
war und eine BET-Oberfliche von 0,53 m?/g besa3, nahm nach 8 Wochen an Luft um
0,03 %, an mit H,O-Dampf gesiittigter Atmosphire um 0,11 % seines Gewichtes zu.

Ein im Produktionsgang der NUKEM — Calcinationstemperatur = 500-600° C,
Reduktionstemperatur = 700° C — hergestelltes Pulver nahm an Luft um 0,06 %, an
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mit H,O-Dampf gesiittigter Atmosphire um 0,88 % seines Gewichtes zu. Die Analyse dieses
Pulvers ergab ein UO, o und eine BET-Oberfliche von 3 m?/g.

Diese Resultate zeigen, daB3 es nicht notwendig ist, das sich zwar ideal verhaltende,
aber in groBen Mengen schwieriger herzustellende Hochtemperatur-Dioxyd fiir die Dar-
stellung von UC heranzuziehen. Man kann durchaus mit dem im normalen Produktions-
gang gewonnenen Pulver auskommen. Dieses Pulver wird in 8 Wochen an Luft bei einem
Feuclhitigkeitsgehalt von 55-65 % um 0,06 % schwerer, was einer Sauerstoffzunahme von
0,01 Grammatomen entspricht. Diese Zunahme im Sauerstoffgehalt kann vernachlissigt
werden. Allerdings erscheint es nicht angebracht, zwischen dem Zeitpunkt der Analyse
und dem der Verwendung wirklich 8 Wochen vergehen zu lassen, weil die Méglichkeit
einer grofleren Luftfeuchtigkeit wihrend dieses Zeitraumes und einer damit verbundenen
gesteigerten Gewichts- und Sauerstoffzunahme immer gegeben ist. Es ist daher zweck-
miBig, das Pulver nach der Analyse héchstens einige Tage unbenutzt stehen zu lassen.

Walirend somit die Verwendung dieses Pulvers mit einemn wenn auch kleinen Risiko
verbunden ist, liuft man keine Gefahr, wenn man das bei 800° C calcinierte und redu-
zierte Pulver verarbeitet. Seine Zusammensetzung #nderte sich im Verlaufe von etwa
10 Monaten beim Stehen an Luft nur von UQO, oo auf UO, ga.

Wir haben beide Pulver erfolgreich zu UC umgesetzt, werden aber in Zukunft mit
dem bei 800° C calcinierten und reduzierten UQO, weiterarbeiten, um kein Risiko ein-
zugehen. Auflerdem hat dieses Pulver bessere FlieBleigenschaften, woriiber noch im Ab-
schnitt ,,Misclien und Pressen* gesprochen werden soll.

1.1.2 — Kohlenstoff

Der Kohlenstoff fiir die Festkorperreaktion wurde immer in Form von Natur-
Graphit zugegeben. Der Graphit stammte von der Fa. Kropfmiihl AG. und hatte einen
Aschegehalt von 0,06 %. Er enthielt folgende Elemente: B = 0,07 ppm, Si = 53 ppm,
Mn = 1 ppm, V = 0,05 ppm, Ti = 3,6 ppm und Cu = 1,5 ppm. Diese Graphitsorte
bewihrte sich sehr. Wir versuchten nur einmal, an Stelle von Graphit Rufl zu verwen-
den. Der Versuch miBllang, weil sich das Gemisch UO. + Ruf3 nicht oltne weiteres zu
Tabletten verpressen lief3.

1.2 — Mischen und Pressen

1.2.1 — Mischen

Um bei der Darstellung von UC ein mdéglichst homogenes und vollstindig zu UC
reagiertes Produkt zu erzielen, war es notwendig, die Ausgangsmaterialien so gut wie
moglich zu mischen. Wir fiilirten daher einige Versuche durch, um herauszufinden, wel-
che Mischertypen die geringsten Schwankungen im Kohlenstoffgehalt der UO, + Graphit-
Mischung liefern. Die besten Ergebnisse erhielten wir beim Mischen kleiner Mengen
(3 kg) mit einem Taumelmischer, beim Mischen gréBerer Mengen (12-15 kg) mit einem
Mischer der Firma Lédige. Die folgenden Resultate zeigen, welcher Grad der Homogeni-
sierung mit diesen Geriiten erreicht werden konnte. Sie stellen Mittelwerte aus jeweils
10 Einzelmessungen dar. Die angegebenen Abweichungen sind nicht der mittlere Fehler
des Mittelwertes, sondern die Maximalabweichungen nach oben und unten:
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Der Anteil der vor dem Mischen eingewogenen Graphitmenge betrug: C =
11,86 Gew. %.

0,36

In 100 mg-Proben fanden wir: C=11,89 t026 Gew. %
,03

In 500 mng-Proben fanden wir: C=11,90 t807 Gew. %

In 1 g-Proben fanden wir: C=11,87 * 0,06 Gew. %
In 2-3 g-Proben fanden wir: C=11,87 * 0,04 Gew. %

Man sieht, dal die Abweichungen vom Mittelwert um so groBBer werden, je kleiner
die zu analysierende Probe ist. Daraus kann man einerseits erkennen, wo die Grenzen
des Mischers liegen. Andererseits wird die Homogenitit in kleinen Bezirken stark durch
die im UQ, vorhandenen groflen Kérner bedingt (7-9 % der Kérner sind > 0,09 mm;
davon ist 1 9% > 1,5 mm). Siebt man nimlich die groBen Kérner aus, stellt mit dem
Feinanteil eine neue Mischung her und analysiert wieder 100 mg-Proben, dann findet
man nur noch Schwankungen von * 0,15 %. Hieraus sollte man schlieBen, da3 es ange-
bracht ist, den Grobanteil des UO, immer auszusieben. Es zeigte sich jedoch, daf} es
nicht méglich ist, ein UO;, dessen grobe Koérner ausgesiebt sind, im Verein mit Graphit
zu Tabletten zu verpressen. Benutzt man daher unausgesiebtes UO, zum Mischen und
Pressen, dann muB3 man jedoch auf Grund der obigen Analysenergebnisse dafiir sorgen,
daBl das Gewicht der beim Pressen entstechenden Tabletten mindestens 500 mg betrigt,
damit die Abweichungen vom Mittelwert im C-Gehalt einer Tablette nicht zu grof3
werden.

1.2.2 — Pressen

Da es sich bei unserem Verfahren der UC-Darstellung um eine Festkérperreaktion
handelt, ist es zweckmiBig, die Ausgangsmaterialien in einen engen Kontakt zu bringen,
d.h., aus ihnen Tabletten zu pressen.

Wir benutzten zum Herstellen solcher Pellets eine Rundlduferpresse, die etwa
110 Pellets pro Minute von der Dichte 4,5 g/cm® und geniigender Festigkeit lieferte. Die
PreBlinge hatten einen Durchmesser von 6 min, eine Hoéhe von 4 mm und wogen etwa
500 ing. Das Pressen lief3 sich gut durchfiihren, ohne dal} zu der zu verpressenden Mischung
ein Bindemitte]l zugegeben werden muBlte. Es gelang jedoch — wie bereits erwihnt —
nicht, wenn aus dem UQ, der Grobanteil entfernt oder an Stelle von Graphit Rul} ver-
wendet wurde.

Beim Zugeben der (UO. + C)-Mischung aus einem Fiilltrichter trat immer eine
gewisse Entmischung auf, die zunahm, wenn der Fiilltrichter und damit die Auslaufzeit
vergroflert wurden. Bei Verwendung eines Trichters, der etwa 3 kg faf3te, konnte die Ent-
mischung in Grenzen gehalten werden. So ergal die Analyse des C-Gehaltes einzelner
+ 0,16
- 0,15

unmittelbar nach dem Mischen einen C-Gehalt von 11,90

Pellets einen Mittelwert von 11,92 Gew. %, wihrend 500 mg schwere Proben
+ 0,03 .
— 0,07 Gew. % besallen, wie

bereits im vorigen Abschnitt beschrieben wurde.
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1.3 — Festkorperreaktion

Nachdem im ersten Jahr unserer Arbeiten gezeigt worden war, daf3 sich aus UO,
und Graphit im Vakuuminduktionsofen bei 1600° C nahezu vollstindig UC bilden laBt,
fihrten wir nun Untersuchungen durch, um die vorteilhaftesten Bedingungen fiir den

Ablauf und die Durchfithrung der Reaktion zu finden.

Zunichst wurden der Einflul der Oberfliche des UOs-Pulvers und der Temperatur
studiert. Dazu dienten die folgenden Versuche:

a) 3 kg einer Mischung, in der das UO. eine BET-Oberfliche von 3 m?/g hatte und
3 kg einer Mischung, in der das UQ; eine Oberfliche von 0,5 m?/g aufwies, wurden bei
1700° C im Vakuuminduktionsofen zur Reaktion gebracht.

b) 3 kg-Mischungen, die UQ, mit gleicher BET-Oberfliche enthielten, wurden
jeweils bei 1800° C, 1700° C, 1600° C und 1500° C zur Reaktion gebracht.

Ergebnisse:

Zu a): Die beiden Mischungen, die UQ., mit verschiedenen BET-Oberflichen
enthielten, benétigten dieselbe Reaktionszeit.

Zu b): Die Reaktionszeit fiir 3 kg betrug bei 1800° C und 1700° C etwa 20 Minuten,
bei 1600° C 28 Minuten und bei 1500° C 55 Minuten. (Die Aufheizzeit, die etwa 10 bis 15
Minuten betrug, ist in diesen Zeitangaben nicht enthalten.) Die Gleichheit der Reaktions-
zeit bei 1700° C und 1800° C zeigt an, daB3 bei diesen Temperaturen die Festkorperteil-
chen schneller ineinander diffundieren und UC und CO bilden als die Pumpe (Pump-
geschwindigkeit = 2000 m?®/h bei 5-10-2 Torr) das entwickelte CO wegschaffen kann.
Die lange Reaktionszeit bei 1500° C dagegen liB3t erkennen, daf3 hier die Diffusion
geschwindigkeitsbhestimmend ist.

Aus diesen Versuchen kann man folgern: Beide, uns leicht zur Verfiigung stehen-
den UO,-Pulver lassen sich vom Standpunkt der Festkérperreaktion gleich gut zur UC-
Darstellung verwenden. Weiterhin ist es nicht nétig, die Reaktionstemperatur iiber 1700°C
zu steigern, da das mit den uns zur Verfiigung stehenden Pumpen keine Verkiirzung der
Reaktionszeit bringt. Um die Reaktionszeit nicht zu lang werden zu lassen, ist es anderer-
seits nicht zweckmiflig, mit der Temperatur unter 1600° C zu bleiben. Wir haben daher
auf Grund dieser Resultate alle Umsetzungen bei 1700° C durchgefiihrt.

Im einzelnen gingen wir dabei wie folgt vor:

Nach dem Einbringen der Pellets in den Graphittiegel wurde der Ofen bis zu einem
Vakuum von 1:10-2 Torr leer gepumpt. Dann wurde so schnell wie méglich auf 1700° C
aufgeheizt. Nach Einsetzen der Reaktion stieg der Druck auf 0,5-1 Torr an. Die Tempe-
ratur wurde so lange bei 1700° C gehalten, bis der Druck auf (5-8) - 10-* Torr abgesunken
war. Danach wurde die Heizung abgestellt. Der Ofen wurde geoffnet, nachdem die Pel-
lets auf Zimmertemperatur abgekiihlt waren. Die Abkiihlzeit betrug mindestens 12
Stunden.

Wie man sieht, liBt sich auf die geschilderte Weise nur ein Tiegel innerhalb von
24 Stunden reagieren. Um den Durchsatz zu steigern, bauten wir zunichst fiir den uns
zur Verfiijgung stehenden Ofen einen neuen Deckel. Der so umgebaute Ofen — wir haben
ihn 1. Stufe des halbkontinuierlichen UC-Ofens genannt — erlaubte uns, 3 Tiegel mit je
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3 kg Inhalt pro Tag zur Reaktion zu bringen. Er ist in Abb. 1 schematisch gezeichnet
und arbeitet wie folgt:

Im Ofengehiiuse 4 stehen 3 Tiegel, C, D und E iibereinander. Wiahrend der Tie-
gel C in die Spule B ragt, befindet sich Tiegel E ganz im Rolir F. Zunichst werden die
Pellets im Tiegel C zu UC umgesetzt. Nach Beendigung der Reaktion werden alle 3 Tie-
gel mit Hilfe der Hebevorrichtung G so hoch gefahren, dal nunmehr Tiegel D in der
Spule B steht und Tiegel C in den Aufsatz H des Ofendeckels ragt. Wenn die Reaktion
im Tiegel D stattgefunden hat, werden die Tiegel wiederum angehoben, bis Tiegel E in
der Spule steht, in der nun die Reaktion durchgefiihrt werden kann. Ist auch diese Um-
setzung beendet, wird die Leistung abgeschaltet. Die Tiegel kiihlen unter Vakuum ab.
An weiteren Einzelheiten sieht man auf der Skizze noch eine Ruf3-Isolierschicht I, ein

Schauglas M, die Stromzufiihrung L und den Pumpstutzen K.

Dieses Verfaliren, UC darzustellen, das von uns nur als Ubergangslésung ausersehen
war, weist zwei Mingel auf. Einmal kann es sehr leicht geschehen, da8 CO, das z.B. im
Tiegel D entwickelt wird, mit schon gebildetem UC im Tiegel C zu UO, + Kohlenstoff
zuriickreagiert. Um das zu verhindern, mu3 man dafiir sorgen, da3 der Tiegel C kilter
als 800° C wird, bevor die Reaktion im Tiegel D einsetzt. Durch ein Versehen kann das
leicht vergessen werden. Weiterhin braucht man auch bei dieser Arbeitsweise mindestens
12 Stunden zum Abkiihlen der Tiegel. Wir begannen daher mit der Konstruktion eines
neuen halbkontinuierlichen Ofens, bei dem diese Miingel nicht auftreten. Der Ofen wird
zur Zeit gebaut. Er ist in Abb. 2 schematisch wiedergegeben und soll wie folgt arbeiten:

Die zu reagierenden UQ.-C-Pellets befinden sich im Vorratsgefif 4. Dieses Gefi3
ist evakuiert. Wenn Pellets reagiert werden sollen, werden sie mit Hilfe des Férderbandes
B durch die Schleuse € zum Einfiilllrohr D transportiert, wo sie iiber ein Sieb in den
Graphittiegel E rutschen. Durch die Induktionsspule F wird der Tiegel aufgeheizt. Wenn
die Reaktion beendet ist, wird die Schleuse H gedffnet und der als Tiegelboden dienende
Graphitstemipel G nach unten aus dem Tiegel gezogen. Die reagierten Pellets fallen in das
evakuierte Vorratsgefd3 I und die Schleuse wird wieder geschlossen, sobald der Tiegel
entleert ist. Nun kénnen die Schleuse C wieder gedffnet, der Tiegel gefiillt und eine wei-
tere Reaktion begonnen werden.

Die UC-Pellets, die wir bei richtiger Durchfiihrung der Vorreaktion bei 1700° C
erhielten, hatten gewdhnlich eine Dichte von 8-9 g/cm®. Der Sanerstoffgehalt betrug
0,1-0,15 Gew. % der Gehalt an freiem Kohlenstoff etwa 0,05 Gew. % und der Gehalt an
Kjeldahlstickstoff bis zu 0,03 Gew. %. Der Kohlenstoffwert in den Pellets lag im Mittel
bei 4,7-4,8 Gew.%. Die Schwankungen machten * 0,2 % aus. Abb. 3 zeigt nicht vor-
reagierte und vorreagierte Pellets nebeneinander. Auf Abb. 4 sieht man die Schliffauf-
nahme eines vorreagierten Pellets. Der mittlere Porendurchmesser dieser Pellets wurde
mit einem Quecksilberporosimeter gemessen und liegt bei 5,5 p.

10



2 — SCHMELZEN VON UC

Um das aus der Festkérperreaktion entstandene Karbid in eine hochdichte Form
zu bringen, bedienten wir uns des Schmelzens und Giellens. Dabei wandten wir zwei
Methoden an:

2.1 — Einen kontinuierlichen Schmelzproze im Lichtbogen zur Erzeugung ge-
schmolzenen Granulats, das als Ausgangsprodukt zum Einvibrieren und Rundhdmmern
benutzt werden kann.

2.2 — Das Skull-melting-Verfahren zur Herstellung gegossener Stiibe.

2.1 — Kontinuierliches Lichtbogenschmelzen

Die im AbschluB3bericht der Kontraktperiode 1960/61 beschriebene Anlage zur Dar-
stellung von UC wurde so umgebaut, dal} sie zum kontinuierlichen Schmelzen benutzt
werden konnte. In den Versuchsofen wurde eine wassergekiihlte Kupferkokille montiert,
in die vorreagierte Pellets mit Hilfe einer elektromagnetischen Fordereinrichtung konti-
nuierlich zugefiihrt werden konnen. Die Schemazeichnung Abb. 5 1ifit die wesentlichen
Teile dieses kleinen Schmelzofens erkennen. Der Vorrat an vorreagierten UC-Pellets
befindet sich in dem Behilter (g) der Férdereinrichtung (f). Dieses Gerit kann elektro-
magnetisch in Schwingungen versetzt werden und férdert die Pellets nacheinander durch
ein schrig montiertes Graphitrohr (e) in den wassergekiithlten Kupfertiegel (b). Zwischen
dem Tiegel (b) und der dariiber befindlichen Wolframelektrode (¢) brennt ein Gleich-
stromlichtbogen bei einer Spannung von ca. 30 V mit einer Stromstirke von 300 bis
350 A, unter dessen Wirkung das UC geschmolzen wird. In die Schmelzpfiitze fallen
weiter laufend UC-Pellets hinein und werden aufgeschmolzen, so daf3 schlieBllich die
Schmelze iiber den Rand des Tiegels liuft und im Freien oder am Boden in unregel-
mibBiger Form erstarrt. Der Schmelzprozef3 mufl wegen der Reaktionsfreudigkeit des UC
in inerter Atmosphire (Argon bei 300 Torr) ablaufen. Deshalb hefindet sich die geschil-
derte Einrichtung in einem dicht abgeschlossenen Behilter (k). Durch das Schauglas (d)
kann der Ablauf beobachtet werden. Um den Lichtbogen am Auswandern zu hindern,
ist unter der Kokille (b) eine Magnetspule (a) angebracht, die von Gleichstrom variabler
Stiirke durchflossen wird. Durch das Magnetfeld dieser Spule wird der Lichtbogen spiral-
formig auf die Mitte der Kokille hingezogen. Die Winde des Schmelzraumes sind wasser-
gekiihlt, uin eine unzulissige Erwirmung der notwendigen Gummidichtungen zu verhin-
dern. Einen Einblick in den Schmelzraum vermittelt die Abb. 6, wihrend in Abb. 7 die

ausgebaute elektromagnetische Fordereinrichtung mit Regelgerit zu sehen ist.

Der Durchgang an Schmelzgut betrigt etwa 700 g/h. Das geschmolzene UC diente
als Ausgangsmaterial zum Einvibrieren und Rundhimmern. Es 1at sich sehr leicht zer-
kleinern, da es groBe innere Spannungen besitzt, die sich bei der groBen Abkiillillungs-
geschwindigkeit einstellen. Die Schmelzmethode hat jedoch zwei Nachteile. Einmal liBt
sich die Schmelze nicht gut homogenisieren, und zum anderen findet eine Wolframauf-
nahme bis zu 500 ppm statt. Wir haben dieser Nachteile wegen die Versuche an dieser

Schmelzanlage vorerst wieder zuriickgestellt.
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2.2 — Skull-melting

2.2.1 — Ofenentwicklung

a) Allgemein

Zur Herstellung von UC-Stiben wurde ein Skull-melting-Ofen mit Schleudergu3
entwickelt, Mitte vorigen Jahres fertiggestellt und zwischenzeitlich verbessert. Seine
jetzige Form ist schematisch auf Abb. 8 wiedergegeben.

Da der Schmelzproze in inerter Atmosphire durchgefiihrt werden muB}, wurde
das Gehiuse (t) des Ofens und alle festen und beweglichen Dichtungen wie z.B. der
Flansch (i) nach vakuumtechnischen Gesichtspunkten entwickelt. Das Gehiuse kann iiber
die Saugleitung (r) und das Absperrventil (s) auf besser als 0,1 Torr evakuiert oder
iiber ein in der Zeichnung nicht sichtbares Ventil mit Argon geflutet werden. Das Mano-

meter (gq) dient zur Druckkontrolle.

An dem mit dem Ofengehiduse verbundenen Unterflansch (e) ist ein Traggeriist
befestigt, in dem die Achse, die den Graphittiegel (f) tridgt, drehbar gelagert ist. Mit
dem Traggeriist ist ein Gleichstrom-Hauptschlulmotor (a) verbunden, der iiber ein
kleines Zahnradgetriebe die Achse in Rotation versetzt. Ferner befindet sich in dem
Traggeriist noch die bewegliche Stromzufiihrung, die den Plus-Pol des Gleichrichters
mit dem Tiegel (f) verbindet. Der Strom flieit von den Kupferschienen (d) iiber zwei
Kupferzépfe auf eine relativ zum Ofen feststehende Kupfer-Graphit-Platte (¢), von dort
iiber eine mit der Achse sich mitdrehende Kupferscheibe (b) und die Achse selbst zum
Tiegel (f). Im Tiegel ist eine Mulde ausgedreht, die den Skull und die Schmelze (g)
aufnimmt. Im oberen zylindrischen Rand der Mulde sind Lécher radial gebohrt, in die
die Kokillen (h) zum GieBen von Stiben verschiedener Durchmesser eingesteckt werden
konnen. Die Kokillen sind gegen Herausfliegen beim Schleudern durch einen Haltering
gesichert.

Der Oberflansch (n) trigt die Elektrodenhalterung. An der Elektrodenstange (m)
aus Kupfer, die wihrend des Betriebs mit Wasser gekiihlt wird, ist unten die Graphit-
elektrode (k) befestigt. Um die Linge und den Auftreffpunkt des Lichtbogens beein-
flussen zu koénnen, ist erstens die Elektrodenstange in ihrer Lingsachse beweglich gela-
gert. Der Vorschub kann mittels eines Kettentriebes (p) gesteuert werden. Zweitens ist
die hochvakuumdichte Elektrodenfithrung kardanisch aufgehingt (o), um eine gewisse
Kreisfliche mit der Elektrode bestreichen zu kénnen. Zur Unterstiitzung der Zentrierung
des Lichtbogens auf die Mitte der Schmelze dient ein axiales Magnetfeld, das durch eine
Spule, die sich im Unterflansch (e) befindet und die Drehachse umschlief3t, erzeugt
werden kann. Nicht eingezeichnet ist schlieBlich die bewegliche Stromzufiihrung von
dem Minus-Pol des Gleichrichters zur Elektrodenstange. Die Beobachtung des Schmelz-
vorganges ist durch zwei mit Quarzglas abgedeckte Schauéffnungen (I) mdglich. Die
Gesamtansicht des Ofens ist in Abb. 9 wiedergegeben, wihrend Abb. 10 einen Einblick
in das Ofeninnere vermittelt.

b) Tiegel

Fiir alle bisherigen Schmelzversuche wurde immer ein Graphittiegel verwendet.
Die Benutzung von Graphit als Tiegelmaterial hatte den Vorteil, daf} leicht Verinderun-
gen am Tiegel vorgenommen werden konnten. Solche Verinderungen erwiesen sich zu
Anfang als notwendig, bis die endgiiltige Form des Tiegels und der in ihm befindlichen
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Mulde sowie die Lage der in den Rand der Mulde gebohrten GieBéffnungen feststand.
Es stellte sich jedoch heraus, daB beim Schmelzen manchmal unkontrolliert Kohlenstoff
vom Graphittiegel in die UC-Schmelze gelangte. Solche Kohlenstoffaufnahmen kénnen
bei Verwendung eines wassergekiihlten Kupfertiegels unterbunden werden. Wir begannen
daher bald damit, einen wassergekiihlten Kupfertiegel zu bauen, der unterdessen fertig-
gestellt wurde. Abb. 11 zeigt das Traggeriist mit dem zusammengesetzten Tiegel. Den
oberen Rand des Tiegels bildet ein Kupferring, der 16 radial gebohrte Offnungen zur
Aufnahme der GieBkokillen aus Graphit enthilt. Da dieser Kupferring nicht wasser-
gekiilt ist, ist die dem Schmelzraum zugekehrte Innenwand durch Graphit abgeschirmt.
Schmelzversuche mit diesem Tiegel sollen demniichst begonnen werden.

¢) Elektroden

Als Elektrodenmaterial benutzten wir Graphit. Um einen Hinweis dariiber zu
erhalten, welche Graphitsorten den geringsten Abbrand ergeben, haben wir in einem
kleinen Labor-Lichtbogenofen mit unterschiedlichen Graphitsorten unter verschiedenen
Bedingungen UC geschmolzen und den Abbrand gemessen. In Abb. 12 sind die wesent-
lichsten Ergebnisse dargestellt. Das oberste Bild zeigt den Abbrand von drei Graphit-
sorten als Funktion der Stromstirke bei einem Argondruck von 10 Torr. Auffallend ist
der groBe Abbrand bei niederer Stromstirke. Die Ursache dieses Effektes liegt wahr-
scheinlich in der Kathodenzerstiubung durch Argonionen, die erst bei groferer Strom-
stirke und damit verbundener hoherer Temperatur der Elektrode durch stirkere Elek-
tronenemission vor dem Auftreffen auf die Kathode neutralisiert werden.

Im mittleren Bild ist der Abbrand der drei gleichen Graphitsorten als Funktion
der Stromstirke bei einem Argondruck von 300 Torr aufgetragen.

Iin unteren Bild schlieBlich ist der Abbrand bei einem Druck von 760 Torr dar-
gestellt.

Auf Grund der Kurven kann man folgern, daf} es giinstig ist, bei einem Druck von
etwa 300 Torr mit der Graphitsorte H von der Fa, Conradty (Kurve c) zu arbeiten,
was wir beim Schmelzen im Skull-melting-Ofen getan haben.

Es liegt nahe, zu vermuten, daf3 ein Zusammenhang zwischen demm Abbrand der
Elektroden und ihrer Wirmeleitfihigkeit besteht. Um das zu priifen, fithrten wir fol-
gende Versuche durch:

Aus einer Graphitplatte der Qualitit EK 41 der Firma Ringsdorff, die block-
gepre3t war, wurden in den drei Achsenrichtungen parallel und senkrecht zur Pref3-
richtung (d.h. senkrecht und parallel zum Korn) je eine Elektrode und eine Wirme-
leitfihigkeitsprobe herausgearbeitet. Aus der stranggepreBten Graphitsorte EK 4882 a
wurde eine Elektrode und eine Wirmeleitfihigkeitsprobe in der Prefirichtung (die in
diesem Falle parallel zum Korn liegt) hergestellt. Von den Elektroden wurde der
Abbrand bei einem Argondruck von 300 Torr und einer Stromstirke von 300 Ampere
ermittelt. An den Vergleichsproben wurde die Wirmeleitfahigkeit bei etwa 60°C gemes-
sen. Die Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle zusammengestellt.

Graphitsorte Abbrand (mg/2 min) A (cal/sec.cmn.°C)
EK 41 / z. Korn 53 0,096
EK 41 // z. Korn 38 0,155
EK 41 // z. Korn 35 0,159
EK 4882 a // z. Korn 26 0,20
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Nach diesen Ergebnissen ist anzunehmen, daf3 der Abbrand bei Graphitsorten mit
verbesserter Wirmeleitfiliigkeit weiter erniedrigt werden kann.

Da bei Verwendung von Graphit als Elektrodenmaterial immer eine gewisse Menge
Kolilenstoff in die Schmelze gelangen wird, lag es nahe, andere Stoffe, z.B. UC selbst,
als Elektrodenmaterial auszuprobieren. Wir setzten daher im kleinen Lichtbogenofen
sowohl gegossene als auch vorreagierte, 10-13 mm starke UC-Stibe als Elektroden ein.
Die vorreagierten Stiibe waren durch Strangpressen einer (UO.+ Graphit)-Mischung unter
Zugabe eines organischen Bindemittels, anschlieBendes Entwachsen unter CO» bei 900°C
und Reagieren bei 1700°C gewonnen worden. Es zeigte sich, dafl sowohl die gegossenen
als auch die vorreagierten Stibe im kleinen Lichtbogenofen hei Stromstirken bis zu 350 A
selir gut als Elektroden dienen konnen. Es fand nur ein langsames Abschmelzen der
Elektroden statt, so dafy mehrere Schmelzen durchgefiihrt werden konnten, ohne daf3 die
Elektroden ausgewechselt werden muBten. Diese Ergebnisse ermutigen uns, UC auch bei
hoheren Stromstirken im Skull-melting-Ofen als Elektrodenmaterial auszuprobieren.

2.2.2 — Schmelzversuche

Nach Anfangsversuchen sind wir dazu iibergegangen, den Schinelz- und GieBvor-
ang etwa nach folgendem Scliema ablaufen zu lassen:
gang g

Zuniichst werden 10-12 kg vorreagierte Pellets unter Reinstargon im Tiegel so auf-
geschmolzen, daB3 sich ein Skull an der Tiegelinnenwand bildet. Danach beginnt der
eigentliche Schmelz. und Gieflprozef. Dazu werden noch einmal 3-5kg Pellets in den
Skull gefiillt und im Verlaufe von etwa 4 Minuten unter langsamer Steigerung der Strom-
stirke auf 4000 A bei 300 Torr unter Reinstargon aufgeschmolzen. In weiteren 1-3 Minu-
ten geschieht das voéllige Durchschmelzen des UC. Danach schlieBt sich das Schleudern
an. In dem durch den Motor in Rotation versetzten Tiegel (700 Umdrehungen/Minute)
steigt das fliissige UC bei brennendem Lichtbogen hoch und wird in die Kokillen geschleu-
dert. Nach dem Abschalten des Lichtbogens muf3 noch etwa 30sec weitergeschleudert
werden, bis sich alles UC in den Kokillen verfestigt hat. Das erstarrte UC benétigt etwa
3 Stunden, bevor es auf Zimmertemperatur abgekiihlt ist.

Es war moglich, auf die beschriebene Weise 16 Stibe von 13 mmn Durchmesser
und 100 mm Linge in einem Guf} zu erzeugen. Die Stibe haben eine gute Oberfliche
und sind ohne Lunker. Abb. 13 zeigt die Stibe. Auf Abb. 14 ist das Gefiige eines Stabes
zu sehen. Es wurde am Kopf des Stabes aufgenommen. Die KorngréBe am Kopf liegt
zwischen 200 und 800 ., die Korngrofle am Boden zwischen 60 und 200 p.

Ebenso liefen sich 6 Stibe mit 30 mm Durchmesser und 40 mm Linge giefen,
wie sie auf Abb. 15 zu sehen sind. Bei den ersten Versuchen fanden wir, daBl diese
Stibe Lunker bis hinab in die Mitte besallen, so wie das auf dem linken Bild der Abb. 16
zu sehen ist. Durch seitliches Ablenken des Lichtbogens und Hinlenken auf die Gief3-
offnungen wiithrend des Schleudervorganges konnte bewirkt werden, daf3 die Lunker in
den Kopf des Stabes wanderten, so wie das auf der rechten Aufnahme der Abb. 16 zu
erkennen ist. Diese Art der Herstellung von Stiben mit groBerem Durchmesser stellt
jedoch noch nicht die beste Lésung dar, weil das UC dabei bis zu 1¢% Kohlenstoff
aufnimmt, wihrend wir normalerweise mit einer Kohlenstoffaufnahme von 0,1-0,2 % zu
rechnen haben. Weitere Versuche zur Beseitigung dieses Nachteils miissen durchgefiihrt
werden.
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3 — BEARBEITUNG DER STABE

Von den gegossenen Stiben muf} vor allem der GuBkopf abgetrennt werden. Das
konnte mit einer handelsiiblichen Trennschleifmaschine geschehen, nachdem diese etwas
umgebaut worden war. Wir nahmen folgende Verinderungen vor:

Zunichst wurde die Maschine von Wasserkiihlung auf Olkithlung umgestellt. Als
Schleifél benutzten wir ein diinnfliissiges Mineralsl. Weiterhin muflte die feststehende
Spannvorrichtung abgeindert werden, da bei feststehendem UC-Stab die Beriihrungs-
fliche zwischen Trennscheibe und Stab mit zunehmender Schnittiefe immer gréfer wird,
so daf3 die stumpfen Korner aus der Scheibe nicht mehr weggeschleudert werden und
eine Uberhitzung der Schnittfliche bewirken.

Wir montierten daher eine Spannvorrichtung, die durch einen Getriebemotor lang-
sam im gleichen Sinne wie die Scheibe gedreht wird. Dadurch hat die Trennscheibe nur
eine kleine Beriihrungsfliche mit dem UC.Stab. Durch diese Art des Trennens kénnen
auch Kantenausbriiche beim Abschneiden des letzten Stababschnittes vermieden werden.
Der abzutrennende Stabteil bricht am Schlusse des Schneidvorganges in der Mitte ab,
derart, da} noch ein kleiner Zapfen stehen bleibt. Dieser kann ohne weitere Ausbriiche
abgeschliffen werden. Als Trennscheiben wurden Siliziumcarbidscheiben und diamant-
belegte Scheiben benutzt. (Die Schnittleistung der Siliziumkarbidscheiben unterscheidet
sich nicht von der der diamantbelegten Scheiben.) Abb. 17 zeigt die umgebaute Maschine.

4 — EIGENSCHAFTSUNTERSUCHUNGEN

Gegen Ende des Kontraktjahres begannen wir damit, Stibe fiir Eigenschaftsunter-
suchungen herzustellen. Zunichst kam es darauf an zu priifen, ob sich verschiedene Teile
eines Stabes oder verschiedene Stibe untereinander stark in einigen physikalischen
Eigenschaften unterscheiden. Dazu wurden aus einem GufB, bei dem 16 Stibe erzeugt
worden waren, einige Stibe ausgewihlt. Sie hatten einen Durchmesser von 13,7 mm und
eine Linge von 100 mm. Folgende Eigenschaften wurden untersucht:

4.1 — Dichte
4.2 — Hairte
4.3 — Kerbschlagzihigkeit

44 — Korngréfle

4.1 — Dichte

Am Kopf, in der Mitte und am Boden eines jeden von 5 Stiben wurde jeweils
die Dichte gemessen. Es ergaben sich folgende Resultate (in g/cm?®):
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Kopf Mitte Boden

Stab 1 13,43 13,46 13,51
Stab 2 13,45 13,44 13,47
Stab 3 13,46 13,49 13,48
Stab 4 13,43 13,45 13,44
Stab 5 13,42 13,44 13,43

Der Mittelwert aus all diesen Werten betriigt 13,45 g/cm®. Die grof3te Abweichung
nach oben macht 0,06, die groBte nach unten 0,04 aus. Durch bessere Durchmnischung
der Schmelze vor dem GieBen sollte sich diese Streuung noch verringern lassen.

4.2 — Harte

Die Hirte wurde iiber die ganze Linge der Stibe bestimmt. Gemessen wurde die
Mikrohiirte mit 5 kg Belastung. Eine Ausmessung der Makrohirte war wegen der Sprodig-
keit des Materials nicht méglich. Es wurden jeweils 30 Einzelmessungen durchgefiihrt.
Hirteunterschiede zwischen den einzelnen Abschnitten der Stibe konnten nicht festgestellt
werden. Die Mittelwerte der Hirtemessungen ergaben sich fiir die einzelnen Stibe wie
folgt (in kg/mm?):

Stab 1 Stab 2 Stab 3 Stab 4 Stab 5
620 = 6 633 =6 638 =06 634 =6 637 =5

Man sieht, daf3 die Schwankungen in den Hirtewerten gering sind.

4.3 — Kerbschlagzihigkeit

Da sich aus den UC-Stiben die fiir Kerbschlagzihigkeitspriifungen notwendigen
Kerben nicht herausarbeiten lassen, konnten keine ahsoluten, sondern nur vergleichende
Messungen durch Durchschlagen zylindrischer Proben vorgenommen werden. Dabei wur-
den die Stibe im GuBzustand dem Test unterworfen. Es ergaben sich die folgenden Ergeb-
nisse fiir die Trennarbeit (in kg.cm):

Stab 1 Stab 2 Stab 3 Stab 4 Stab 5
12,6 15,2 11,2 15,5 14,3

Die Werte liegen alle in der gleichen GroBenordnung. Da die Dichte- und Hirte-
messungen gezeigt haben, dal wir es bei den UC-Stiben mit einem recht lLiomogenen
Material zu tun haben, miissen die Schwankungen der Kerbschlagwerte auf die relativ
geringe Zuverlissigkeit der Methode zuriickzufiihren sein.
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4.4 — Korngréflenmessung

Wir begannen damit, die Korngréf3e an UC-Stiben mit Hilfe des Ultraschalls zu
bhestimmen. Hierbei bedienten wir uns der Impuls-Echo-Methode. Bei dieser Methode
wird ein Impuls an der Stirnfliche in einen Stab gesandt. Der Tmpuls lduft so oft im
Stab hin nnd her, bis seine Energie durch Absorption und Streuung verzehrt ist. Jedes-
mal, wenn er an der Stirnfliche ankommt, wird er registriert. Aus dem Héhenunter-
schied der einzelnen registrierten Impulse kann man den Grad der Schwichung entnehmen.
Die Schwichung ist u.a. ein Maf} fiir die Kornstruktur. Solange man sich im Bereich der
Rayleigh-Strenung befindet, d.h. solange die Wellenlinge des Schalls viel groler als der
Durchinesser der Kérner des Materials ist, ist die Schwichung um so gréBer, je groBler der
Korndurchmesser ist. Die einzelnen Echos lassen sich jedoch nur dann ohne Storung
registrieren, wenn gewisse Voraussetzungen erfiillt sind. Dazu gehort, daB der Durch-
messer der zu priifenden Probe nicht zu klein im Vergleich zur Linge ist. Das trifft
jedoch fiir unsere Stibe mit 13 mm Durchmesser und 100 mm Linge nicht zu. In diesem
Falle erscheinen zusitzliche Echos durch Reflexion an der Seitenwand des Stabes und
durch Interferenz. Es ist dann nicht mehr méglich, durch Ausmessen der Intensitiit
mehrerer aufeinanderfolgender Echos etwas iiber die Schwichung und damit iiber die
KorngréBen auszusagen. Aber auch das Auftreten von Seitenwandechos und Interferenz-
echos ist — wie wir feststellten — an die Kornstruktur gebunden. So zeigen die Abbil-
dungen 18, 19 und 20, wie mit grober werdendem Korn die Zahl der eng beieinander
liegenden, registrierten Echos abnimmt. Bei der UC-Probe, die zur Aufnahme der in
Abb. 18 gezeigten Abklingkurve diente, waren alle Kérner kleiner als 160 ;... Beim UC,
mit dem Aufnahme 19 gemacht wurde, lagen schon 15 % der Koérner zwischen 160 und
280 p. Fiir die Aufnahme 20 schliefSlich lag ein UC vor, dessen Korner bis zu 500 p
grof3 waren.

Man sieht den Aufnahmen an, daB sich zunichst qualitative Aussagen iiber den
Unterschied der KorngréBen machen lassen. Wie weit auch quantitative Aussagen méglich
sind, miissen noch eine ganze Reihe weiterer Versuche zeigen. Vor allem muf} auch der
Einfluf3 der UC.,-Phase untersucht werden.

5 — EINVIBRIEREN UND RUNDHAMMERN

Zu Beginn der Kontraktperiode wurden einige Versuche durchgefiihrt, UC durch
Einvibrieren und Rundhimmern zu verdichten. Dazu wurde stochiometrisches UC ver-
wendet. Zum Zermahlen diente ein selbst gebauter Backenbrecher, der ein Mahlgut lie-

ferte, bei dem die Kornverteilung wie folgt aussah:

8 9% der Kérner waren > 1,6 mm, 25 % hatten einen Durchmesser zwischen 1,0 und
1,6 mim, bei 32 % der Korner lag der Durchmesser zwischen 0,5 und 1,0 mm, und der
Rest war kleiner als 0,5 mm. Mit Pulver, das den Fraktionen 0,5-1mm, 1-1,6 mm und
> 1,6 mm entstaminte, wurden auf einer mechanischen Stampfapparatur Stampfversuche
durchgefiihrt. Dabei ergaben sich Dichten von 78 % der theoretischen Dichte. Sowohl
das Zerkleinern als auch das Stampfen von UC geschah unter Reinstargon. Nur wenn
eine Aufoxydation des UC vermieden wurde, konnte eine hohe Diclhite erzielt werden.
Die gestampften Rohre wurden kalt auf einer Rundhimmermaschine gehdmmert. Dabei
erhielten wir mit allen drei Siebfraktionen eine Himmerdichte von 91,2 - 91,5 %. Heil3-

himmern ergab keine Dichtezunahme.
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