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Kapitel 0: Kurzfassung

0.1 Einleitung

Die Forderungen an die GieBereiindustrie beinhalten gute Gussteilqualitit einher-
gehend mit hoher Produktivitit, sowie Verringerung der Umweltbelastung. Parallel
hierzu werden Losungen fiir bekannte Probleme gesucht, die seit langem Gegenstand
formstofftechnischer Forschungs- und Entwicklungsarbeiten sind. So ist zum Beispiel
die Entfernung komplexer oder keramischer Kerne im (Al)-Sand- und Feinguss

problematisch sowie die Gasentwicklung der vielfach eingesetzten organischer Binder.

In der vorliegenden Arbeit wird ein Weg aufgezeigt, durch den es gelingen kann, diese
Probleme zu 10sen, indem ,Kohlenstoff AeroSande® entwickelt und untersucht
wurden. Dies ist ein Verbund aus konventionellen GieBereisande und Kohlenstoff
Aerogelen, die die Funktion des Binders iibernehmen. Die experimentellen
Untersuchungen zeigen die Entwicklung des neuen  Bindermaterials und die
Charakterisierung des neuen Formstoffes, im Hinblick auf eine Vielzahl
giessereirelevanter mechanischer und thermischer FEigenschaften, sowie der
Entgasungskinetik und dem Oxidationsverhalten. Weiterhin wurde die Struktur der
Kohlenstoff Aerogele und Kohlenstoff Aerogel-Sand Verbunde im Detail betrachtet.
Die Ergebnisse wurden hinsichtlich des Potenzials flir Giefereianwendungen
diskutiert. Abgiisse realer Bauteile und deren Charakterisierung entsprechend der
Gussteiloberfldche, Mikroporositdten und Erstarrungsgeschwindigkeit schliessen diese

Arbeit ab.

0.2 Stand der Technik

Das Sandgussverfahren beruht auf der Arbeit mit verlorenen Formen und Kernen zur
Herstellung von Gusskorpern. Die Grundkomponenten sind Sande als feuerfeste
Fiillstoffe (85-98%), ein Binder (2-10%) und gegebenenfalls ein Hérter. Die Binder
sind organischer (auf Kunstharzbasis) oder anorganischer (Tone, Wasserglas) Natur.
Die meist verwendeten Kunstharzbinder sind Phenol- und Furanharze. Die
Entwicklung neuer anorganischer Bindersysteme ist weit fortgeschritten und in

industrieller Erprobung.
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Aerogele sind hochpordse und nanostrukturierte Werkstoffe. Sie bestehen bis zu 99%
aus Luft. Sie werden iiber einen so genannten Sol-Gel Prozess hergestellt. Sie haben
herausragende Eigenschaften, wie eine geringe Dichte (~3-500 kg/m?®), eine hohe
spezifische Oberflache (bis zu 1000 m?/g), niedrige Warmeleitfahigkeit (bis hinunter
zu 0,012 W/mK) und viele andere mehr, die sie als Werkstoff interessant machen. Bis
heute sind die Silica (Quarzglas) Aerogele und die organischen Resorcin-Formaldehyd

(RF) Aerogele am intensivsten untersucht worden.

Der Sol-Gel Prozess, das heiit die Ausbildung des Aerogelgeriistes, wird in drei
Stufen unterteilt. Zunidchst kommt es durch eine Hydrolyse der metallorganischen
Verbindungen zur Bildung reaktiver Monomere. In der zweiten Stufe fiihrt
Kondensation zur Bildung von Oligomeren. Durch Polymerisation bilden sich
Makromolekiile mit ketten- oder ringartiger Vernetzung durch Brown’sche

Teilchenbewegung aus .

Kohlenstoff (C) Aerogele entstechen durch die Pyrolyse von RF-Aerogelen. Der
Pyrolyseprozess nimmt Einfluss auf die Partikel- und PorengroBe (5-30nm) und somit
auf die spezifische Oberfliche (600-800m?%*g) der Kohlenstoff Aerogele. Die
Wirmeleitfahigkeit von C-Aerogelen liegt mit Werten von 0,21-1,7 W/mK
vergleichsweise hoher als bei reinen RF-Aerogelen. Auch die mechanischen
Kennwerte erfahren durch die Pyrolyse eine Verdnderung. Der Elastizititsmodul ist
mit bis zu 10GPa 4-5 mal groBer als bei RF-Aerogelen. Die Anwendungsgebiete der
C-Aerogele sind weit gefiachert: als Hochtemperatur Isolationsmaterial, Elektroden-

material in Superkondensatoren oder Akkus, Brennstoffzellen.

0.3 Experimentelle Arbeiten

0.3.1 Herstellung der Kohlenstoff AeroSande

Die Losung eines RF-Aerogelsols (bestethend aus Resorcin, Formaldehyd,
deionisiertem Wasser und Natriumkarbonat als Katalysator), wird mit konventionellen
GieBereisanden in einem definierten Verhiltnis in einem Fliigelmischer gemischt.
Diese Mischung wird anschlieBend auf einem Vibrationstisch verdichtet. In dem
abgedeckten Gefdl3 findet bei 40-50°C (1 Tag) die Gelierung statt. Die anschlieBende
Trocknung benétigt im offenen GefdB einen weiteren Tag beir 40-50°C. Die
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getrocknete AeroSand Form wird dem Gefdl entnommen und unter Argon
Atmosphdre pyrolisiert. Durch zahlreiche Vorversuche wird die optimale
Pyrolyseroutine erarbeitet. Fiir die Versuche stehen drei Sandarten (Silizium-
karbid=SiC, Alodur®=Ale3 und Cerabeads mit den Hauptbestandteilen Al,S1,0) mit
verschiedenen Kornformen (rund-kantig) zur Verfligung. Von jeder Sandart stehen

mehrere KorngroBen zur Verfiigung.

0.3.2 Untersuchungen zur Struktur und Chemie von Kohlenstoff Aerogelen und
Kohlenstoff AeroSanden

Diese Untersuchungen werden an Hand von Rontgensteuungsanalysen, Messung der
spezifischen Oberflaichen (nach BET) und Porosititen, rasterelektronen-
mikroskopischen Aufnahmen und EDX Analysen durchgefiihrt. Hierdurch wird der

Einfluss der Pyrolyse auf das Aerogel und den AeroSand untersucht.

0.3.3 Untersuchung der mechanischen Eigenschaften

Die Untersuchung der Biegefestigkeit erfolgt mittels 3-Punkt Biegeversuch.
Hergestellt werden Proben mit einer Abmessung von 120x20x20mm. Untersucht wird
die Biegefestigkeit in Abhingigkeit der Sandart, der Korngré3e und des Binderanteils
(Gew-%).

Die Druckfestigkeit wird an planparallelen, zylindrischen Proben mit einem
Durchmesser von 35mm und einer Hohe von 35mm untersucht. Ebenfalls wird der
Einfluss der Sandart, Korngrole und des Binderanteils auf die Druckfestigkeit

untersucht.

Der Elastizitditsmodul eines Materials kann aus den Kraft-Weg Diagrammen der
Druckfestigkeitsmessungen errechnet werden. An Hand dieser Untersuchungen wird

der Einfluss der Sandart, Korngréf3e und Binderanteil auf den E-Modul verdeutlicht.

0.3.4 Untersuchung der thermischen Eigenschaften
Es wird die Wairmeleitfahigkeit, die spezifische Wéirmekapazitit und die

Erstarrungsgeschwindigkeit der C-AeroSande untersucht.
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Die Wiarmeleitfahigkeit beschreibt die Zeit, die benotigt wird, Temperaturunterschiede
innerhalb der Form auszugleichen. Die Wérmeleitfahigkeit wird an acht Proben in
Abhidngigkeit der Korngrofle, des Binderanteils und der Sandart am Gerdt TCT 416

der Firma Netzsch gemessen.

Die spezifische Wirmekapazitit wird aus der spezifischen Wirme bestimmt und
kennzeichnet das Wérmespeichervermogen einer Sandform. Die Messungen der
spezifischen Wiarme werden an einem dynamischen Leistungskompensationsdifferenz-

Kalorimeters in einem Temperaturbereich von 50-350°C vorgenommen.

Die Wiarmeeindringzahl, ein Mal} fiir die Geschwindigkeit mit der die Warmemenge
des Gusskorpers durch die Form abgeleitet wird, und die Temperaturleitfahigkeit, die
zur Bestimmung des Temperaturausgleichs in einer Formpartie dient, konnen aus der

Wirmeleitfdahigkeit und spezifischer Warme errechnet werden.

Die Erstarrungsgeschwindigkeit nimmt direkten Einfluss auf das Geflige und den
damit verbundenen Materialkennwerten und wird durch Untersuchungen der
Lammelenabstinde in A357 Abgiissen in Abhéngigkeit des Binderanteils, der

KorngroBe und der Sandart bestimmt.

0.3.5 Zerfallseigenschaften von Kohlenstoff AeroSanden

Kohlenstoff Aerogele verbrennen riickstandslos bei Temperaturen >450°C.
Vorversuche zeigten, dass der Kohlenstoff sich ebenfalls im Aerogel-Sand Verbund
zersetzt und somit ein thermisch aktivierter Form- und Kernzerfall zu erreichen ist.
Die quantitativen Zusammenhdnge zwischen Verbrennungszeit, Bindergehalt und

Temperatur werden anhand zweier Versuchsreihen (480°C und 650°C) ermittelt.

0.3.6 Gasentwicklung des Formstoffs beim Abguss

Ausgasungen aus dem Formstoff kdnnen beim Abguss zu Fehlern (Gaseinschliisse
etc.) im Gussteil filhren. Die Untersuchung der Gasentwicklung von C-AeroSanden
wird von Hydro Aluminium an der dort entwickleten COGAS Messanlage

durchgefiihrt. Zum besseren Vergleich wird ebenfalls ein Cold-Box Kern gemessen.
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0.3.7 Dichteinderung und Schrumpfung wihrend der Pyrolyse

Eine zu geringe Dichte des Kernwerkstoffs kann wihrend des Abgiisses zu einem
Kernauftrieb fithren. Die Gussteile haben enge Maltoleranzen, was bei einer
Schrumpfung des Formstoffs durch die Pyrolyse bei der Konstruktion mit eingezogen
werden muss. Die Dichtednderungen und Schrumpfungen werden an Proben jeder

Zusammensetzung und an einem ungefiillten Aerogel gemessen.

0.3.8 Abgiisse realer Bauteile

Zur realistischen Abschdtzung des Potentials des neuen Formstoffes werden reale
Bauteile abgegossen und auf Fehler, wie Mikroporositét, untersucht. Diese Abglisse
einer technischen Al-Legierung schlieBen die vollstindige Charakterisierung der

Kohlenstoff AeroSande ab.

0.4 Darstellung und Diskussion der Ergebnisse

0.4.1 Einfluss der Pyrolyse auf die Struktur und Chemie der Kohlenstoff
Aerogele und Kohlenstoff AeroSande

Struktur der Kohlenstoff Aerogele

Die Untersuchung der Kohlenstoff Aerogelen zeigt mittels Rontgenanlayse eine
durchschnittliche Teilchengrofe von 93,7nm, Bild 0.1. Dieses Ergebnis wird durch
eine REM Aufnahme, Bild 0.2, bestitigt. ImAerogel/Sand Verbund sinkt die
TeilchengroBe des Aerogels auf =10nm, Bild 0.3. Die Ursachen fiir diesen Unterschied
konnen nur vermutet werden. Plausible Annahmen lassen sich in der Gelationskinetik

und der Perkolationstheorie finden.

An Hand der REM Aufnahmen, Bild 0.4, zeigt sich, dass die typische Skelettstruktur
des Aerogels im AeroSand Verbund erhalten bleibt. Deutlich wird zudem, dass die

Teilchenketten die Sandkorner umhiillen und auf diese Weise binden.

Die Messungen der spezifischen Oberfliche zeigen, dass die Pyrolysezeit und die
Autheizrate einen starken Einflufl auf die Ausbildung der innerne Oberfldche nehmen.
Ein Aerogel nach optimierter Pyrolyseroute hergestellt, hat eine mit der Literatur
vergleichbare Oberfliche von 657m?%*g. Ohne Haltezeit erhoht sich diese um
ca.300m?*/g. Wird die Aufheizrate stark gesteigert, so bleibt die spezifische Oberfliache
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gleich mit der des RF Aerogels (=23m?/g). Mogliche Erklarungen sind in

sinterdhnlichen Vorgingen und im Pyrolyseprozess zu finden.
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Bild 0.1: Aus der Rontgenalanyse kann die Bild 0.: REM Aufnahmen bestétigen ds
durchschnittliche  Teilchengr6e der C- Ergebnis (100nm).
Aerogele errechnet werden (93,7nm).

100nm EHT = 20.00 kV Signal A= InLens Date :9 Dec 2003
Mag = 15000 K X |_| WO= 4mm Photo Mo.= 1120 Time :14:44:38

Mag= 25.00 K X |M—|
Bild 0.3: Im C-AeroSand Verbund betréigt die Bild .: Die anhkérnr ndvo dem
TeilchengroBe des Aerogels ca. 10um. Aerogel Gertiist iliberzogen und werden so
aneinander gebunden.

Analyse der Sande und Kohlenstoff AeroSande

Die Rontgenanalysen der Sande im Ausgangszustand, im durch C-Aerogel
gebundenen und nach der Verbrennung des Aerogels, zeigen weitestgehend
iibereinstimmende Spektren. Bild 0.5 zeigt exemplarisch die Analysen des Cerabeads
Sandes. Die EDX Anlaysen zeigen vor und nach der Pyrolyse und Verbrennung die
gleichen At-% der Sandbestandteile. Durch diese Analysen kann die Entstehung neuer
Phasen oder kristallographische Umorientierung im Sand ausgeschlossen und eine

Recyclefahigkeit des Sandes gewéhrleistet werden.
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0.4.2 Mechanische Eigenschaften
Die Untersuchungen der Biegefestigkeit und Druckfestigkeit zeigen maximale Werte
von 2,75N/mm? bzw. 4,93N/mm?. Die maximalen Elastizititsmodule liegen bei

560N/mm?. Allgemein zeigen sich folgende qualitative Zusammenhinge:

1. Die Festigkeiten nehmen mit sinkendem Binderanteil ab (Ausnahme SiC)
2. Die Festigkeiten nehmen mit steigender Korngrof3e ab

3. Die Festigkeiten der Sand mit runden Kornern sind geringer, als die der
splittrigen Sandformen

4. Die Festigkeiten der Siliziumkarbidsande nehmen mit sinkendem
Binderanteil zu

C-AeroSande sind sprode Werkstoffe. Zur quantitativen Erkldrung der oben genannten
Zusammenhinge wird auf die Griffith Gleichung zuriick gegriffen, die die Grundlage
fiir die Beschreibung der Festigkeit eines sproden Korpers nach bruchmechanischen
Kriterien bildet. Hierbei handelt es sich um eine energetische Betrachtung einer
Zugbeanspruchung senkrecht zur Rissebene. Die aufzubringende Energie fiir einen

Rissfortschritt ist abhingig von der Grofle des Defekts cy.

1

. :[2E'vj2 0.1)

e,

Hierin ist y die spezifische Oberflaichenspannung.

Wird die Griffith Gleichung auf C-AeroSande angewendet, so geht man von der
Annahme aus, dass der Defekt ¢, in der GroBenordnung eines Sandkorn Dy ist und die
Rissausbreitung entlang der Grenzfliche Aerogel/Sand verlduft, woraus sich die

spezifische Oberflichenspannung 7y,s ergibt. Da die AeroSande eine Porositét
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besitzen, wird y,s um einen Faktor { erweitert, der diese beinhaltet. Es ergibt sich auf

der Grundlage der klassischen Griffith Gleichung:

AeroSand __ QA (02)
F =0y D
S
o = 1 _ 2E"y ¢
’ I é OTE ¢ (0.3)
-1
I—¢,

hierin ist a ein Proportionalititsfaktor der Grof8enordnung 1, €4 s die Porenanteile im

Sand und Aerogel und @, der Volumenanteil des Aerogels in der Mischung.

An Hand dieses Kriteriums werden die Ergebnisse der Biegefestigkeitsuntersuchungen
in Abhingigkeit der Wurzel der KorngréBe fiir den Alodur® Sand angepasst, Bild 0.6.
Ein Anstieg der Biegefestigkeit mit dem Binderanteil, wie Gleichung 0.2 vorhersieht,
zeigt Bild 0.7. Diese qualitativen Zusammenhénge beschreiben die ersten beiden der

eingangs erwihnten Beobachtungen an Kohlenstoff AeroSanden.

Der Einfluss der Sandkornform auf die Festigkeit (3. Beobachtung) kann auf die
gleiche Weise beschrieben werden. Die effektive Oberfldchenenergie eines glatten und
eines rauen Kornes unterscheidet sich durch die Rauhigkeit rg 1 <rg<oco. Wird dies im

Griffith Kriterium beriicksichtigt, so kann y,, durch y,, -7, ersetzt werden. Da y,, -,

immer grofler ist als der Wert fiir ein glattes Korn, steigt die Festigkeit mit steigender

Rauhigkeit der Korner.

Die Beobachtungen der steigenden Festigkeiten mit sinkendem Binderanteil beim
Siliziumkarbid Sand (4.Beobachtung), konnen durch eine Betrachtung des
Sinterverhaltens erkldrt werden. Die Sintertemperaturen von Siliziumkarbid liegen im
Bereich von 900-2200°C, also unterhalb der Pyrolysetemperatur. Bei direktem
Sandkorn-Sandkorn Kontakt kann es bei der Pyrolyse zur Ausbildung von
Sinterbriicken kommen. Die Wahrscheinlichkeit eines direkten Sandkornkontakts ist
bei 10 Gew-% Binder grofer als bei 24 Gew-%, wodurch die steigende Festigkeit mit

sinkendem Binderanteil erklart werden konnte.
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Abweichungen einzelner Messwerte von den angepassten Kurven lassen sich an Hand
des Griffith Kriteriums durch Veranschaulichung des Einflusses der Defektgrof3e c, in
einem C-AeroSand erkldren. C-AeroSande haben durch den Mischvorgang Sand-
Aecrosol Lufteinschliisse, die sich im Verbund als Poren mit einem Durchmesser
~150um zeigen, Bild 0.8. Die modifizierte Griffith Gleichung geht von einer
Anfangsrissldnge in der GroB3e eines Sandkornes aus. Da aber Dg,,q<Dpoe, kann es auf
Grund der Wurzelabhidngigkeit von D zu unterschiedlichen Festigkeitswerten
kommen, wenn der Riss entlang einer Pore verlduft.

5 35
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Bild 0.6: Anpassung der Biegefestigkeiten Bild 0.7: Biegefestigkeit aufgetragen {iber
nach modifiziertem Griffith Kriterium als den Binderanteil bei unterschiedlichen Korn-
Wurzelfunktionsabhingigkeit der mittlerer groBBen. Es ist eine exponentielle Zunahme
KorngroBe bei verschiedenen Binderanteilen. mit dem Bindernanteil erkennbar.

Bild 0.8: Luftein-
schliisse in der Groflen-
ordnung 150pum koénnen
die Festigkeit in C-
AeroSand Verbund her-
absetzten.

Das Kraft-Weg Diagramm der Druckfestigkeitsmessungen zeigt ebenfalls, wie zu
erwarten war, ein sprodes Materialverhalten. Um die Ubertragbarkeit der
Druckversuche auf das Griffith Kritertum zu zeigen, wird auf das Modell des
dickwandingen Zylinders zuriick gegriffen. Wird der Zylinder mit dem Druck p,
belastet, so resultieren neben der axialen Druckbelastung radiale und eine azimuthale
Spannungen. Diese Spannungen sind betragsmiafig gleich dem axialen Druck, wenn

der massive Korper, dhnlich dem C-AeroSand Zylinder, betrachtet wird.
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o-rr = _p0 (04)

(0.5)

Ovo =Py
Dementsprechend versagen die C-AeroSand Zylinder infolge der azimuthalen
Spannungen mit Rissen parallel zur Achse. Deshalb kann das Griffith Kriterium
ebenfalls auf die Druckversuche angewendet werden. In Bild 0.9 sind die
Druckfestigkeiten in Abhangigkeit der Wurzel der KorngroBBe angepasst. Die Graphen
passen mit der Theorie iiberein. Eine Abhingigkeit der Druckfestigkeit von der Wurzel
des Binderanteils kann nicht festgestellt werden. Die Zusammenhdnge des
Rauhigkeitseinflusses und der Festigkeitszusammenhang bei SiC Sanden erklért sich
auf die gleiche Weise wie beim Biegeversuch.

6
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24% Binder
® 20% Binder

16% Binder
4 10% Binder

&

Druckfestigkeit [N/mm?2]
P
/
o

N
|
|

1

® Aboo A0 _ ° 20 Panso 0 : 5 ' 100 Do [%]
mittlere KorngroRe [um] ' Sand
Bild 0.9: Anpassung der Druckfestigkeiten Bild 0.10: Die E-Moduli der C-AeroSande
nach modifiziertem Griffith Kriterium als liegen zwischen der idealisierten Vorstellung
Wurzelfunktionsabhéngigkeit der mittlerer einer Serien- und Parallelschaltung.

KorngroBe bei verschiedenen Binderanteilen.

Die Messungen der Elastizititsmodule von C-AeroSanden zeigen eine Abnahme mit
sinkendem Bindergehalt und KorngréBle. Zudem ist der E-Modul um ein vielfaches
kleiner als im reinen Sand. Wihrend der E-Modul eines Korund Sandes (Alodur®)
300-380 GPa betrdgt, hat der Alodur® C-AeroSand E-Moduli im Bereich von 0,2-0,6
GPa. Diese Zusammenhinge konnen durch das klassische Schichtmodell fiir

Verbundwerkstoffe erklart werden.

Ist die Belastungsrichtung senkrecht zu den Schichten, so kann der effektive E-Modul

nach dem Modell der Reihenschaltung beschrieben werden als:
E,=E; ®;+E, (I- ;) (0.8)

Wird der Verbund parallel zu den Schichten belastet, ergibt sich:
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E el E -E, (0.9)
‘ E, O +E,(1-Dg)

Hierin sind E, g die Elastizititmodule der Komponenten Sand und Aerogel und @4 g

die Volumentanteile der Komponenten.

In einem C-AeroSand sind die Sandkorner regellos in der Matrix verteilt. Aus der
Literatur ist fiir ein Kohlenstoff Aerogel mit einer Dichte von 500 kg/m* ein
Elastizitdtsmodul von 10° GPa bekannt. Die Werte des Sandes und des Aerogels
werden in Bild 0.10 aufgetragen. Die gemessenen E-Moduli der Alodur® C-
AeroSande (0,2-0,6 GPa) sind als grauer Bereich eingezeichnet. Somit handelt es sich
bei C-AeroSanden um eine Kombination aus Serien- und Parallelschaltung. Eine
Abhiéngigkeit der E-Moduli von der Wurzel des Binderanteils (Griffith) kann nicht
nachgewiesen werden. Tendenziell ist eine Erhhung des E-Moduls mit steigendem

Binderanteil und sinkender Korngrof3e zu erkennen.

Allgemein liegen die Festigkeiten der Kohlenstoff AeroSande auf vergleichbarem
Niveau mit konventionellen Formstoffen, z.B. Cold Box 1-2 N/mm? und Hot Box 4-8

N/mm?.

0.4.3 Thermische Eigenschaften

Die spezifische Wirme (c,) steigt mit der Temperatur. Die Ergebnisse der
Wirmeleitfahigkeitsmessungen (A) sind in Tabelle 0.1 aufgelistet. Aus diesen beiden
Werten kann die Temperaturleitfdhigkeit a und die Warmeeindringzahl b errechnet
werden, Tabelle 0.1. Die Erstarrungsgeschwindigkeit v, Tabelle 0.1, wird an Hand der

Lamellenabstinde von A357 Gussproben gemessen.

Tabelle 0.1: Uberblick iiber die thermischen Eigenschaften der C-AeroSande.

Probe A g P 2 bo 5 v
[W/mK] | [J/gK] | [kg/m?] [m?/s] [J/m?s K] [mm/s]
C1700-24 0,6 0,926 1600 4,0%107 948 0,026
C1700-10 0,9 0,033
SiC220-24 0,8 0,874 1800 5,0¥10” 1131 0,063
SiC220-10 1,5 0,091
Al400-24 0,7 0,024
Al400-10 0,8 0,019
Al220-24 0,7 0,980 2100 3.3%10” 1212 0,033
Al220-10 1,0 0,033
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Die Untersuchungen zeigen folgende Zusammenhinge:

1. Je geringer der Binderanteil, desto grofer die Wérmeleitfahigkeit und die
Erstarrungsgeschwindigkeit

2. Die GroBe der Sandkdrner hat keinen Einfluss auf die Wiarmeleitfahigkeit
und die Erstarrungsgeschwindigkeit

Eine quantitative Erklédrung dieser Zusammenhénge ist analog zum E-Modul mit einer

Betrachtung der Modelle fiir Serien- und Parallelschaltungen moglich:

/12?"”61 =@, A, +Dg - Ag (0.6)
li?;ie — ] (07)
TP, P
Ay Ag

Hierin sind A, s die Wérmeleitfahigkeiten des Aerogels bzw. des Sandes und @, s die

Volumenanteile Aerogel bzw. Sand.

Aus der Literatur sind die Wairmeleitfdhigkeiten von Kohlenstoff Aerogelen
verschiedener Dichten bekannt. Fiir das hier verwendete C-Aerogel (p=510kg/m?)
ergibt sich eine Warmeleitfahigkeit von A=0,41W/mK. Die Wiarmeleitfahigkeit des
Siliziumkarbid Sandes wird vom Hersteller mit 42 W/mK angegeben. Wird die
Wirmeleitfahigkeit in Abhéngigkeit des Volumenanteils Aerogel als idealisierte
Vorstellung der Serien- und Parallelschaltung aufgetragen, so ergibt sich Bild 0.12.

A [W/mK]

0,10

Binderanteil 10%

1,6
- 0,09

_ m
2 2
£ &
= 2
2 008 2
= 144 a
= =
Q
5 4007 G
= %3
Q
«© =
= E 2
3 12 qo06s =
[3] =3 '
£ Q ,
e 4005 X '
2 1o Al220 = '
c1700 {004 3 :
@ )
2 o - t ; + . >
0,03 0 100

Ll
50 Dg, g [%0]

Bild 0.11: Erstarrungsgeschwindigkeit und Bild 0.12: Die Warmeleitfédhigkeit der C-
Wirmeleitfahigkeit bei 10 Gew-% Binder der AeroSande 146t sch besser mittels einer
drei verfiigbaren Sande gleicher KorngroBe. Es Serienschaltung  beschreiben. Der graue
ist die direkte Abhingigkeit der Erstarrungs- Bereich zeigt den Bereich der Wirmeleit-

geschwindigkeit von der Wirmeleitfiahigkeit fdigkeiten der C-AeroSandeinnerhalb der
deutlich. idealisierten Vorstellung.
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Die Wirmeleitfahigkeiten der C-AeroSande sind als grauer Bereich gekennzeichnet.
Sie lassen sich besser mit Hilfe einer Serienschaltung (deutlich groBerer Einfluss des

Aerogels) beschreiben.

Die Wairmeleitfahigkeit eines Formstoffes bestimmt in direkter Form die
Erstarrungsgeschwindigkeit. Zur Veranschaulichung des Zusammenhangs sind in Bild
0.11 die Wiarmeleitfahigkeiten und Erstarrungsgeschwindigkeiten von C-AeroSanden
bei 10 Gew-% Binder aufgetragen. Die direkte Abhéngigkeit der Erstarrungs-

geschwindigkeit von der Warmeleitfahigkeit ist erkennbar.

0.4.4 Verbrennung und Zerfallseigenschaften der Kohlenstoff AeroSande

Der thermisch aktivierte Zerfall von C-AeroSanden wird mit Alodur® C-AeroSanden
mit unterschiedlichen Gewichtsanteilen C-Aerogel (10%, 16%, 24%) bei T=480°C
und T,=650°C untersucht, Bild 0.13 dargestellt. Die Dauer der Verbrennung hingt

linear vom Grad der Verbrennung [%] ab und nimmt mit hoherer Temperatur ab.

Zur Erklarung des Zerfalls eines Kohlenstoff Aerogels im AeroSand Verbund werden
einfache Uberlegungen zum Verbrennungsprozess heran gezogen. Bei der
Verbrennung des C-AeroSandes dringt Sauerstoff in die duBeren Schichten ein und
zersetzt hier das C-Aerogel. Bei einer einfachen Betrachtung umfasst die Reaktion der

Verbrennung von Graphit folgende Schritte:

1. Diffusion der Sauerstoffmolekiile zur Oberflache

2. Adsorption der Molekiile an der Oberfliche

3. Reaktion an der Oberflache

4. Desorption der Reaktionsprodukte CO und CO2

5. Diffusion der Reaktionsprodukte von der Oberflache weg
Nicht jeder dieser fiinf Mechanismen wird im gleichen Mal3e zur Reaktion beitragen.
Lediglich fiir groBe Partikel mit einem Durchmesser >200um wird in der Literatur von
einer rein diffusionslimitierten Reaktion bei der Verbrennung der Kohleteilchen
gesprochen. Da die Verbrennung der Kohlenstoff Aerogele aus dem AeroSand
Verbund bei geringeren Temperaturen (T<700°C) durchgefiihrt wird und die Partikel
einen Durchmesser <<200um besitzen, kann fiir die weitere Betrachtung vorausgesetzt

werden, dass die Reaktionsgeschwindigkeit im Wesentlichen von der Reaktionskinetik
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auf der Partikeloberfliche abhingig ist. Die Reaktionskinetik wird durch die

Arrhenius-Gleichung beschrieben:

k(T )= k(,eTQT (0.8)

Hierin ist ky ein praexponentieller Faktor, R die allgemeine Gaskonstante und Q die

Aktivierungsenergie, die fiir den Ablauf der Reaktion nétig ist.

Die Aktivierungsenergie zum Ablauf der Verbrennung des C-Aerogels im AeroSand
Verbund kann mit diesen Uberlegungen abgeschitzt und mit Literaturwerten
verglichen werden. Hier fiir wird die Steigung der Graden von 16 Gew-% Binderanteil
bei 480°C und 650°C aus Bild 0.13, errechnet. Diese beschreibt die Reaktions-
geschwindigkeitskonstante k(T). Die Steigungen (k) werden nun logarithmisch gegen
I/T [1/K] aufgetragen, Bild 0.14. Die Steigung der resultierende Graden ist A. Zur

Errechnung der Aktivierungsenergie wird nun analog zur Arrhenius-Gleichung
QO=A4-R (0.9)

benutzt. Es ergibt sich eine Aktivierungsenergie von ~112kJ/mol fiir die Verbrennung
des Kohlenstoff Aerogels. In der Literatur sind keine Untersuchungen fiir diese
Problematik zu finden. Der passenste Vergleich ist mit pyrolytischem Graphit méglich
(164kJ/mol, 820K-1040K). Da Aerogele Nanopulver sind und somit das Verhiltnis
Oberfliche zu Volumen viel groBer ist als bei Graphit, wird die noétige
Aktivierungsenergie niedriger sein. Der errechnete Wert scheint realistisch zu sein.

100

_ i
1 5 ~
/|m AI200-16
/q \l\ L—
L/ t h
80 7% 4
/ AN AN
£ NEYs 5 -
% 60 : )
7 A < b
E = }O \\\
5 | m 24% 650°C = h
2 .0 L) ; ® 16% 650°C |— o 2 4‘ Q=112kJ/ ‘ i
o = 'mol ‘ N
S L A 10% 650°C A
‘g / ‘ \
; / )
° » [ 0 24% 480°C \'
! O 16% 480°C ™~
) A 10% 480°C
. T T T T T T T T T
: - » A 2 0 60 70 80 0,00105 0,00110 0,00115 0,00120 0,00125 0,00130 0,00135
Zeit [min] 1T [1/K]

Bild 0.13: Thermisch aktivierter Zerfall von Bild 0.14: Mit der Steigung der Graden

C-AeroSanden gemessen an Alodur” Proben ergibt sich aus Gl. 0.13 die Aktivierungs-

mit einer Wandstédrke von 2cm. energie Q zur Verbrennung eines C-
Aerogels.
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Der thermisch aktivierbare Zerfall der C-AeroSande ist von besonderem Interesse im
Bereich der konventionellen Wairmebehandlung von Aluminium. Die 480°C
Zerfallsrethen  zeigten, dass die Verbrennung innerhalb der iiblichen
Wirmebehandlungszeiten moglich ist und somit die Kernentfernung parallel zur

Wirmebehandlung erfolgen kann.

0.4.5 Gasentwicklung des Formstoffs beim Abguss
Die Ergebnisse der COGAS Messungen zur Untersuchung der Menge an frei
werdendem Gas bei C-AeroSanden und in einem Cold-Box Kern zeigt Bild 0.15.

160

140

[N
N
o

T Aeo2d Bild 0.15: Die Gasmenge, die wéhrend des
ooz g Abgusses im Formstoff frei wurd, wird am
Beispiel dreier C-AeroSand Proben und

einem Cold-Box Kern gemessen. Die
] /ﬁ abgegebene Gasmenge des Cold-Box Kernes
/ betragt 150ml/100gKern, die der C-

AeroSande nur 60ml/100gKern.

[N
o
o

®
o

|

Gasmenge [ml/100g Kern]

N B
o o

o

T msomeness
Diese guten Ergebnisse lassen sich durch den Verfahrensschritt der Pyrolyse erkléaren.
Bei konventionellen polymeren Bindern findet die Pyrolyse der Bindemittel auf Grund
der hohen thermischen Belastung wihrend des Abgusses statt. Bei dem C-AeroSand
kommt es bereits vor dem Abguss zu einem vollstindigen Entgasungsprozess des
Binders, was eine Schidigung des spateren Bauteils ausschlieft. Das freiwerdende Gas
st mutmaBlich adsorbierte Feuchtigkeit, die bedingt durch eine Lagerung in die C-
AeroSande dringt. Wird die Form vor dem Abguss nicht ausreichend ausgeheizt, so

bleibt Restfeuchte im Verbund und fiihrt wiahrend des Abgusses zur Gasentwicklung.

Die nachfolgende Uberlegung dient zur Abschitzung des Bedeckungsgrades der
Oberflache durch adsorbierte Feuchtigkeit.

Die gemessene Menge Gas von 60ml/100g Kern entspricht unter der Annahme eines

1dealen Gases:

-1
N = 60ml (JOOg)_I ~ 00027 mol
22400ml - mol 100g

(0.10)
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Die C-AeroSande besitzen eine durchschnittliche spezifische Oberfliche von
800m?/100g, wodurch sich eine Anzahl N der frei werdenden Molekiile von
1,6¥10*'/100g ergibt. Unter der Annahme, dass nur adsorbiertes Wasser frei wird,
kann mit dem Molekiildurchmesser von dy,0~0,2nm die Fliche abgeschitzt werden,
die ein Wassermolekiil auf der Oberfldche einnimmt. Hierbei wird zur Vereinfachung
das Molekiill als Rechteck mit der Kantenlinge 0.2nm (—Fi.o=4*107m?)
angenommen.

Die Anzahl der Molekiile, die auf die Oberfldche des C-AeroSandes passen, betrigt:

2
m

g 800 100 (0.11)
n=281 - "8 _ 2. 10% Molekiile / 100g
Fyo 4-107m
Hieraus ergibt sich der Bedeckungsgrad z der Oberfldche von:
16107 Molekiile 0.12)
N 100g :
T Molekile "
n 2 . 1022 oleKkule
100g

Dies entspricht einer prozentualen Bedeckung der C-AeroSand Oberfliche von 8%.
Dies 146t darauf schlieBen, dass die Ausheizzeit nach langer Lagerung auf mehr als
vier Stunden erhoht werden sollte. Hierdurch wiirde die Gasentwicklung wéhrend des

Abgusses weiter gesenkt werden konnen.

0.4.6 Porositit und spezifische Oberfliche
Die Ergebnisse der Messungen der spezifischen Oberfliche (Sggr) und der
Porosititsmessungen der C-AeroSande zeigt Tabelle 0.2. Die spezifische Oberflache

der C-AeroSande steigt exponentiell mit zunehmendem Binderanteil, Bild 0.16.

Tabelle 0.2: Spezifische Oberflichen nach BET und Porositidten der C-AeroSande.
Probe Sger [M*/g] Porositit [%]
C1700-24 5,47 21,7
C1700-10 12,81 25,3
SiC220-24 9,54 19,6
SiC220-10 16,52 22,9
Al400-24 17,95 15,8
Al400-10 8,32 15,2
Al220-24 3,58 14,7
Al220-10 8,54 12,4
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Die theoretisch zu erwartende spezifische Oberfliche kann durch folgende
Uberlegungen abgeschitzt werden. Die spezifische Oberfliche nach BET (Sggr)ergibt
sich aus der spezifischen Oberfliche bezogen auf das Volumen (Sy) eines Verbundes

und errechnet sich aus den Volumenanteilen.

AeroSand __ ¢ Sand Aerogel
§perosand _ gsnd 4 g Aerosel (0.13)

AeroSand _ AeroSand
Sper = P terosand Sy (0.14)

Fiir die spezifische Oberfliche des Sandes S;=' wird das Sandkorn als Kugel

angenommen und die Kugeloberfldache errechnet.

Als weitere Werte werden fiir die Abschétzung der spezifischen Oberfliche (Sggt)

einer Alodur®220 Sand mit 10 Gew-% Aerogel Probe verwendet:

44220 — 60. 1075 m Pterogel = 0,5-10°g / m’ Py =15-10°g / m’

Sand

pAeroSand = 2]06g/m3 S;;;ogd = 650m2 /g

Eine Abschitzung ergibt eine spezifische Oberfliche nach BET von 15 m?/g. Diese

Abschitzung belegt die experimentellen Ergebnisse im Rahmen der Messgenauigkeit.

Die Erklarung fiir die hohen Porosititen bringt Bild 0.8. Es sind kugelformige Locher
im Materialverbund zu sehen. Duch die Zugabe von Sand wird Luft mit in den
Verbund bezogen, die nicht mehr entweichen kann und Lufteinschliisse in der
Grofenordnung 100pum bis 150pum bildet. Die geringfiigig hohere Porositét der Proben
mit 10 Gew-% Aerogel wird ausschlieBlich auf den geringeren Binderanteil zuriick zu
fiihren sein.

700
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o Bild 0.16:.Die  spezifische

E w00 / Oberfliche der C-AeroSande
o’ /,/ steigt exponentiell mit dem

200

7 Binderanteil
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Die Porositidten in Bereich von 20% sind vergleichbar mit denen konventioneller
Formstoffe und ausreichend fiir eine gute Gasabfuhr wéihrend des Abgusses. Da die
Lufteinschliisse nur im Inneren der C-AeroSande auftreten, beeinflussen sie nicht die

Oberflichenqualitit der Gussteile.

0.4.7 Dichteinderung und Schrumpfung wihrend der Pyrolyse
Die Ergebnisse der Dichtednderung der Alodur® Sande zeigen folgende

Zusammenhénge:

1. Jede Probe zeigt eine Dichteabnahme nach der Pyrolyse

2. Der hochste Dichteverlust ist bei der kleinsten Korngrof3e (3-19um)
3. Je grober die Sandkorner, desto geringer ist der Dichteverlust

4. Der Dichteverlust steigt mit dem Binderanteil

Die Bilder 0.17 und 0.18 zeigen die quantitativen Zusammenhénge. Der Dichteverlust

steigt mit dem Binderanteil und sinkt mit der Korngrof3e.

Der Dichteverlust des Kohlenstoff Aerogels auf Grund der Pyrolyse betrdagt 1,92%.
Die Dichteverluste der C-AeroSande liegen iiber diesem Wert. Hieraus wird deutlich,
dass die Dichteverluste nicht allein durch die Aerogelmatrix bestimmt werden,
sondern auch von der Sandart. Siliziumkarbid und Cerabeads Sand weisen SiC als
Inhaltsstoffe auf, so dass im Sintervorgang eine Begriindung fiir dieses Verhalten

vermutet werden kann.

Eine Schrumpfung kann im Rahmen der Messgenauigkeiten nicht festgestellt werden.

10
; - 7 _
[ [ n // 9
; m  Alodur® 600 v/ i \ :
A Alodur” 400 ( 8 : gg? S!nger
1 ® | 6 Binder
. Alodur® 220 A . ] X 16% Binder
— 4 Alodur” 150 \ T & 10% Binder
X = 1 \ .
SRS S 6
4= ] - \
%] J I 1%} 1 \
2 4 E ~ = e
g | & ‘ . N |
2] 3 . A 24 \ii —
58 — S 7 §\ 1L ] . —
[a) , | o 37 Fy —— T
1 1] ——
1 * | I
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Bild 0.17:.Der Dichteverlust [%] der Alodur® Bild 0.18: Der Dichteverlust [%] der
C-AeroSande steigt exponentiell mit dem Alodur® C-AeroSande sinkt mit der Wurzel
Bindergehalt der Korngrofe.
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0.4.8 Abgiisse realer Bauteile

Es werden Kerne, sowie Formen aus Kohlenstoff AeroSand hergestellt. Als Modell
werden die aus dem Feingul3 bekannten Wachsmodelle verwendet. Vergossen wird die

technische Legierung A357 (AlS17Mg0,6).

Zur Verdeutlichung der Resultate zeigt Bild 0.19 auf der linken Seite einen Alodur®
C-AeroSand Kern. Oberflichenfehler auf Grund des Herstellungsprozesses sind nicht
erkennbar. Das rechte Bild zeigt das Gussteil nach der Kernentfernung. Eine sauber
abgebildete Oberflache und eine sehr gute Abbildungsgenauigkeit des Formstoffs sind
zu erkennen. Das Bild 0.20 zeigt ein in C-AeroSand Form vergossenes Bauteil. Auch

bei mikroskopischer Betrachtung sind keine Fehler erkennbar, Bild 0.21.
F

Bild 0.19:.Links ein Kern aus C-AeroSand (Alodu®). Auf dem rechten Bild ist der Kern
durch einen Verbrennungsprozess herausgelost worden. Es ist eine gute Abbildungs-
genauigkeit zu erkennen.

Bild 0.20:.Gussteil abgegossen in C-
AeroSand mit A357 Gaseinschliisse zu erkennen
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0.5 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde ein neuer Formstoff fiir die GieBereiindustrie in
Form eines Verbundes aus Kohlenstoff Aerogel und konventionellen Sanden
vorgestellt. Dieser neue Formstoff, kurz ,,Kohlenstoff AeroSand“ genannt, wurde auf
alle gieBereispezifischen Kennwerte hin charakterisiert und umfassend auf sein

Potential bewertet.

Die mechanischen Eigenschaften der Kohlenstoff AeroSande sind unabhingig vom
Sand und von der Menge des aerogelen Binders vergleichbar mit denen
konventioneller Formstoffe. Aus den thermischen Eigenschaften, sowie den
Porosititen zeigte sich ebenfalls das Potential als Kern- und Formwerkstoff. Dies
wurde mit Hilfe der Abgiisse bestitigt, die keinerlei Gaseinschliisse erkennen lieflen.
Auch diinnwandigere Bauteile konnten problemlos gegossen werden, was die guten
thermischen Eigenschaften bestitigte. Zudem konnten 1im Rahmen der

Messgenauigkeit keine Schrumpfungen auf Grund der Pyrolyse festgestellt werden.

Die herausragenden Eigenschaften der Kohlenstoff AeroSande sind die sehr geringe
Gasentwicklung wihrend des Abgusses und die Mdglicheit der Verbrennung des
Binders. Dies sind die entscheidenden Vorteile gegeniiber existierenden Verfahren und

bringen wirtschaftliche und 6kologische Vorteile mit sich.

Auf Grund dieser herausragenden Eigenschaften, verbunden jedoch mit der ldngeren
Herstellungsdauer, erschlieft sich ein Feld von Sonderanwendungen im
Sandgussbereich: Prototypen und Kleinstserien sowie qualitativ hochwertige,
komplexe Kerne. Bedingt durch die guten Oberflachenqualititen konnten C-AeroSand
Kerne die nicht zersetzbaren keramischen Kern im Feinguss ersetzten. Vorraussetzung

wire ein Brennvorgang der Formschale unter Schutzgasatmosphire.

Zur Umsetzung der Kohlenstoff AeroSande in ein marktfdhiges GieBereiprodukt,
sollten weiterfiihrende Arbeiten die Herstellungsdauer herabsetzten. Eine weitere
interessante Anwendung konnte sich auf dem Gebiet des Stahlgusses erschlieBen, da
auf Grund der schlechten Wiarmeleitfahigkeiten diinnwandiges GieBen ermdglicht
werden konnte. Auch hier sollten in Zukunft weitere Untersuchungen das Potenzial

aufzeigen.
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Kapitel 1: Einleitung

In den letzten Jahren sind die Anforderungen an die GieBereiindustrie stetig gestiegen.
Dies beinhaltet die Anforderung an die Gussteilqualitit, die Produktivitét, aber auch
okologische Randbedingungen, die zunehmend an Bedeutung gewinnen. Zur
Gewihrleistung der Konkurrenzfidhigkeit, muss neben den technischen und
okologischen, parallel auf wirtschaftliche Aspekte geachtet werden. Parallel zu diesen
neuen Anforderungen werden weiterhin Losungen fiir bekannte Probleme gesucht.
Hierbei handelt es sich um die Schwierigkeiten der Entfernung komplexer und/oder
keramischer Kerne im (Al)-Sand- und Feinguss. Bei diinnwandigen oder
hinterschnittenen Bauteilen fithren mechanische oder druckbelastete Entkernungs-
methoden unweigerlich zu Fehlern. Zudem beschiftigt die GieBereiindustrie seit jeher
die Entgasung der Kern- und Formwerkstoffe, die bei jedem bisher bekannten

organischen Binder wiahrend des Abgusses auftritt.

In der vorliegenden Arbeit soll ein Weg aufgezeigt werden, wodurch es der Sand-
gieferei in der Zukunft gelingen kann, einigen dieser Anforderungen gerecht zu
werden. Dieser neue Weg heilit ,,Kohlenstoff AeroSande®. Hierbei handelt es sich um
eine Weiterentwicklung der bereits in der Literatur bekannten AeroSande, die in den
letzten Jahren am Deutschen Zentrum fiir Luft- und Raumfahrt, Ko6ln, entwickelt
wurden. Diese sind eine Kombination aus Resorcin-Formaldehyd-(RF)-Aerogel und
konventionellen GieBlereisanden und konnen als Kern- und Formmaterial eingesetzt
werden. Das Aerogel libernimmt hierbei die Funktion des Binders. Als Kohlenstoff
AeroSande wird die pyrolisierte Form der RF-AeroSande bezeichnet, das heilt reiner

Kohlenstoff in Form eines Aerogels, bindet die Sande.

Aerogele sind ultraleichte, hochporose und nanostrukturierte Werkstoffe, die bis zu
99% aus Luft bestehen. Sie werden iiber einen so genannten Sol-Gel Prozess
hergestellt und besitzen einzigartige Eigenschaften, wie eine geringe Dichte (~3-100
kg/m?), hohe spezifische Oberfldche (bis zu 1000 m?/g), geringe Warmeleitfahigkeit
(bis hinunter zu 0,012 W/mK) und eine hohe Porositit (bis zu 99%).

Die nachfolgenden Untersuchungen beschéftigen sich mit der Charakterisierung dieses

neuen Formstoffs, hinsichtlich der mechanischen und thermischen Eigenschaften,
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sowie dem Entgasungsverhalten. Weiterhin wird die Struktur der Kohlenstoff
Aerogele und Kohlenstoff Aerogel-Sand Verbunde im Detail betrachtet. Die
Ergebnisse werden bewertet und hinsichtlich des Potenzials fiir GieBereianwendungen
diskutiert. Zur genaueren Abschitzung der Einsatzmoglichkeiten schlieBen Abgiisse

realer Bauteile diese Arbeit ab.
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Kapitel 2: Stand der Technik und allgemeine
Grundlagen

2.1 Anforderungen an die Gieflerei von Heute

In den letzten Jahren sind die Anforderungen an die Gielereiindustrie stetig
angewachsen und werden aus den verschiedensten Richtungen an sie heran getragen.
Nicht nur die Wiinsche der Kunden beziiglich der Gussteilqualitit und der
Produktivitiat wachsen stindig, sondern auch 6kologische Auflagen nehmen weiter zu.
Als Qualititsmerkmal der Gusskorper sind unter anderem MaBhaltigkeit,
Oberflachengiite,  Fehlerfreitheit und die FEinhaltung der  angestrebten
Materialkennwerte anzusehen. Um konkurrenzfdhig zu bleiben, muss neben den
technischen und o©kologischen Aspekten, parallel auf Wirtschaftlichkeit geachtet

werden.

Die fiir die Zukunft wichtigen Forderungen im Bereich der GieBereitechnik werden
durch vier Punkte definiert:

1. Sicherung einer hohen Produktivitét

2. Flexible Automatisierung

3.Verringerung der Reststoffe durch geschlossenen Stoftkreislauf

4. Umweltschutz
Allgemein flihrten und fithren diese Forderungen nach hoherer Qualitit und
Produktivitit zur Entwicklung neuer Technologien und Verfahren auf dem Gebiet der

Gussteilfertigung [1].

Im Folgenden wird das Sandgussverfahren betrachtet, da dieses das grundlegende

Herstellungsverfahren fiir die vorliegende Arbeit darstellt.

2.2 Das Sandgussverfahren

Das Sandgussverfahren beruht auf der Arbeit mit verlorenen Formen zur Herstellung
von Gusskorpern. Die Grundkomponente dieser Formen zum einmaligen Gebrauch

sind Sande als feuerfester Fiillstoff. Durch das Aufbringen des Formstoffs auf ein
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positives Modell des anzufertigenden Gussstiickes und anschlieBender Verfestigung
des Formstoffes wird eine abgieBfdhige Negativform erzeugt. Als Modelle finden
Dauermodelle, aus zum Beispiel Metall, Holz oder Kunststoff Verwendung oder
verlorene Modelle aus Polystyrol. Die verlorenen Modelle bieten eine grof3ere
Gestaltungsfreiheit gegeniiber den Dauermodellen bei denen eine geteilte Form
hergestellt werden mul3. Allerdings konnen in diese Formen keine Kerne eingelegt
werden. Zur Konturenausbildung wird der Formstoff auf verschiedene Arten
verdichtet. Er kann entweder Handgeformt oder maschinell (z.B. DISAMatic [2])
verdichtet werden. Zusétzlich zu den Formen, die die Aullenkonturen eines Korpers
abbilden, werden zur Darstellung von Hohlrdumen so genannte Kerne aus Sand

eingesetzt [3].

Die Formverfahren konnen nach verschiedenen Merkmalen in Klassen unterteilt
werden. Hinsichtlich der Bindungsart konnen drei Formverfahren unterschieden

werden:

1. Formverfahren mit tongebundene Sanden (1.Generation)
2. Formverfahren mit chemisch gebundenen Sanden (2.Generation)
3. Formverfahren mit physikalisch gebundenen Sanden (3.Generation)

Bei den tongebundenen Formstoffen handelt es sich um eine Mischung aus Sand, Ton,

Wasser und gegebenenfalls Zusatzstoffen zur Herstellung einer Nassgussform.

Die Formverfahren der 2. Generation werden zusétzlich zur Herstellung von Formen
auch zur Herstellung von Kernen verwendet. Die Formstoffe bestehen aus dem
Formgrundstoff, der mit einer chemischen Binderkomponente gemischt wird, die in
den meisten Fillen mit einem Katalysator oder Hérter oder durch zusitzliche

Wirmeeinwirkung ausgehértet wird.

Physikalisch gebundene Giellformen werden nach den ton- und chemisch gebundenen
Formen zur dritten Generation der Formverfahren gezéhlt. Sie werden aus binderfreien
Formstoffpartikeln hergestellt, die ausschlieBlich mit physikalischen Mitteln, wie

Vakuum oder Gefrieren des Formstoffs, verfestigt werden [4].

Die oben genannten Formverfahren sind heute Stand der Technik. Auf Grund weiter

steigender Qualitédtsanspriiche an die Bauteile, wie hohere Oberflachengiite und exakte
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Einhaltung der vorgegebenen Materialeigenschaften, sowie hohere Oberflichengiite
einhergehend mit der wirtschaftlichen Forderung nach hoherer Produktivitit und
Reduzierung der Umweltbelastung, sind Weiterentwicklungen in den verschiedenen

Produktions-bereichen jedoch unumgénglich [5].

Ein Teil der steigenden Anspriiche fithrt zu Weiterentwicklungen im Bereich der
Verfahrens- und Maschinentechnik. Hierbei wird zum Beispiel die Erhohung der

Flexibilitdt der Herstellungsverfahren angestrebt [6-8].

Die 0Okologischen Aspekte fiihren unweigerlich zur Entwicklung alternativer
Formverfahren, die sich durch 6kologische Vorteile auszeichnen. Hierbei handelt es
sich zum Beispiel um die Verringerung schadstoffbelasteter Gief3gase, Verringerung
der Larmbeléstigung, sowie die Verringerung der Reststoffe durch eine weitgehende
Anpassung der Gussteilgestalt an das Fertigteil, wodurch Nachbearbeitungsschritte

vermieden werden konnen [1].

Trotz aller Bemiihungen und Innovationen gibt es bei den heute iiblichen Kernen und
Kernmaterialien Probleme, fiir die weiter nach Losungen gesucht werden muss. Dies
ist zum Beispiel ein besserer Kernzerfall bei geringeren Temperaturen, um die
mechanische Bearbeitung zum Herausldsen des Kernes zu verringern oder zu umgehen
[9]. Insbesondere bei diinnwandigen Bauteilen oder Hinterschneidungen im
Aluminiumgusskorper kann die mechanische Belastung zu Beschiddigungen des
Bauteils oder unsauberer Kernentfernung fiihren. Eine gute Entkernbarkeit wird
iiblicherweise mit geringen Binderanteilen erzielt. Dieser Schritt geht jedoch mit
geringeren Festigkeiten der Kerne einher, so dass es bereits im Vorfeld des Abgusses

zu Problemen wie Kernbruch oder Kernverzug kommen kann [10].

Die vorliegende Arbeit will hier einen Weg fiir die Zukunft aufzeigen, durch den es
gelingen kann stabile Kerne herzustellen, die gleichzeitig leicht aus dem Gusskorper

heraus zu losen sind.

In den nachfolgenden Abschnitten werden die Unterschiede der Formstoffe und der
Bindersysteme der chemisch gebundenen Sande zur besseren Einordnung der

derzeitigen Moglichkeiten kurz dargestellt.
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2.2.1 Grundlagen der Formstoffe und Formstoffverfahren mit chemisch
gebundenen Sanden

In den letzten Jahrzehnten sind eine Reithe von synthetischen Bindern entwickelt

worden, wodurch ein breites Spektrum an Formstoffen entstand [11].

Als feuerfeste Fiillstoffe werden aus Kostengriinden iiberwiegend Quarzsande
eingesetzt, die zudem nahezu ausnahmslos mit jedem Binder vertriaglich sind. Fiir
besondere Anwendungen, z.B. Hochtemperaturgusswerkstoffe, kommen Chromit-,
Zirkon- und Olivinsande zum FEinsatz. Ein geringer Anteil der Produktion fillt auf

Schamotte- und Korundbasissande [5].

Mit 85-98% ist der Sand in einem GieBereiformstoff der Hauptbestandteil, der
Binderanteil liegt bei 2-10%. Gegebenenfalls werden je nach Verfahren Zusatzstoffe,
wie Harter, hinzugefiigt. Als Sande werden mineralische oder synthetische Granulate
mit einem Korndurchmesser von 0,02-2,0 mm bezeichnet. An die Sande werden fiir
den Einsatz als Formstoff Grundvoraussetzungen gestellt. So miissen sie eine hohe
Sinterbestdndigkeit, gute Temperaturwechselbestindigkeit und eine geringe
thermische Ausdehnung aufweisen. Weiterhin muss der Sand ein inertes Verhalten

gegeniiber den verwendeten Schmelzen besitzen [12].

Die Binder sind organischer oder anorganischer Natur. Die anorganischen Binder
unterteilen sich in natiirliche und synthetische. In den Bereich der natiirlichen Binder
fallen Tone, wie Montmorillonit oder Kaolinit. Als synthetische anorganische Binder
werden Wasserglas oder auch Zement bezeichnet, auf die hier im Weiteren nicht
eingegangen wird, da sie fiir die vorliegende Arbeit keine Relevanz besitzen. Als
organische Binder fiir die so genannten chemisch gebundenen Sande werden
hauptsachlich Kunstharze, wie Phenol-, Harnstoff-, Furan-, und Epoxidharze,
eingesetzt. Die organischen Binder wurden im Jahre 1943 von Croning zum ersten
Mal als Kunstharz-Sandgemisch eingesetzt [13]. Hieraus entwickelten sich im Laufe
der Jahre verschiedene Bindesysteme auf Kunstharzbasis, die den steigenden
Anforderungen an die Kerne bzw. Kernherstellungsverfahren Rechnung getragen

haben.
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Die heute industriell relevanten Verfahren zur chemischen Bindung mit organischen
Bindemitteln sind im Bild 2.1 mit ihren Bindungsmechanismen dargestellt.
Nachfolgend werden die Bindersysteme und die zugehorigen Reaktionen vorgestellt.

Hierbei wird vorrangig auf die meist verwendeten Kunstharze eingegangen.

Kunstharzbinder werden unterschieden zwischen Kondensationsharzen und
Reaktionsharzen. Unter Kondensationsharzen werden im allgemeinen Stoffe in
flissiger oder pulveriger Form verstanden, deren Verfestigung durch eine
Polykondensationsreaktion erfolgt. Unter Polykondensation wird ein chemischer
Vorgang verstanden, bei dem sich Verbindungen unter Austritt von Spaltprodukten
(meist Wasser), zu Makromolekiilen vereinigen. Die Entwicklung dieser
Makromolekiile ist durch Zugabe von so genannten Katalysatoren (je nach Verfahren
geeigneten Sduren oder Basen) hinsichtlich ihrer Grée und Geschwindigkeit
beeinflussbar. Die Polykondensation ist eine Gleichgewichtsreaktion, weshalb ein
hoher Wassergehalt in der Formstoffmischung die Hértungszeit negativ beeinflusst.
Zudem konnen Hértungsunterschiede tiber den Form- und Kernquerschnitt die Folge

sein. Dies kann zu Kernbriichen oder Gasporositédten fiihren [14-19].

Chemische Verfahren mit organischen Bindern

kalthértend heisshértend
flissiger Harter gasf. Hérter fliis./fester Harter
Polykon- Poly- Poly- Vernet- Polykon-
densation addition addition zung densation
Kaltharz Pep-Set- Cold-Box™ SO, Croning Hot-Box
Verfahren Verfahren Verfahren Verfahren Verfahren Verfahren

Bild 2.1: Ubersicht der Einteilung der chemischen Verfahren mit organischen Bindern.
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Zur besseren Abschitzung der Einsatzmoglichkeiten miissen die Bindungs-
mechanismen zur Festigkeitsentwicklung verstanden werden. Hieraus lassen sich

Riickschliisse auf das Entkernungs- und Ausleerungsverhalten der Formstoffe ziehen

[20-23].

Die wichtigsten Kondensationsharze sind die Phenol-, Harnstoff- und Furanharze.
Ausgangsprodukte der Phenolharzbinder, die in fliissiger oder fester Form zum Einsatz
kommen, sind Phenole oder Kresole. Diese reagieren mit Formaldehyd durch
Polykondensation zu Makromolekiilen. Die Reaktion benétigt eine stetige
Temperaturerhohung, wodurch die Ausbildung der Makromolekiile und deren
Vernetzung ein steuerbarer Prozess wird. Die grundlegenden Reaktionen sind am
Beispiel von Novolake-Harz in Bild 2.2 dargestellt. Beide Reaktionen laufen parallel.
Durch ein Mischungsverhidltnis von Phenol zu Formaldehyd mit einem
Phenoliiberschuss (1,2:1) kommt es a) zur Anlagerung von Formaldehyd an Phenol
und b) zur Kondensation des Anlagerungsproduktes mit einem weiteren
Phenolmolekiil unter Abspaltung von Wasser. Das so entstandene Harz ist fliissig und
die anschlieBende Verfestigung wird durch Zugabe eines geeigneten Haérters
(Hexamethylentetramin) erreicht. Als Reaktionsprodukt wird Formaldehyd freigesetzt,
welches zu einer Verkniipfung der Makromolekiile durch Methylenbriicken fiihrt. Sie
bestimmen die Binderfestigkeit bei Raumtemperatur. Durch weitere Wirmezufuhr
kommt es zur Bildung von Makromolekiilen. Novolake-Harze werden beim Croning-

Verfahren eingesetzt.

Als weitere Phenolharze werden Resol-Harze verwendet. Es wird mit einem
Formaldehyd Uberschuss zum Phenol (1:1,2) gearbeitet. Die Reaktion wird eingeleitet
durch Zugabe eines Katalysators, z.B. Natriumhydroxid, was a) zur Anlagerung von
Formaldehyd an mehreren Stellen des Phenolmolekiils fiihrt (bedingt durch den
Formaldehyd Uberschuss im Gegensatz zu den Novolake-Harzen) und b) zu einem
Kettenwachstum durch weitere Reaktionen mit Phenol unter Abspaltung von Wasser.
Methylenbriicken bilden sich und es kommt zu einer rdumlichen Vernetzung. Die
anschliefende Hértung erfolgt entweder durch Wérmezufuhr oder durch Zugabe von
p-Toluolsulfonsdure (leichter fliichtig und somit gut fliir hochwertigen Guss). Die

Aushidrtung erfolgt durch einen weiteren Kondensationsprozess (=weitere
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Vernetzung). Resolharze werden bevorzugt fiir warm- und kalthdrtende Formstoffe-
und Formstoffverfahren verwendet. Phenolharze sind reaktionstrige, wasser-

unempfindliche Harze [12-19].

/O — CH,OH
+ H—C<H EEE— @

OH

Phenol + Formaldehyd o-Methylol
©_CH : @ @ @
o-Methylol + Phenol Dioxidiphenylmethan

Bild 2.2: Die Reaktionen zur Entstehung von Phenolharzen des Typs Novolake laufen
parallel. Durch den Phenoliiberschuss kommt es zu einer Anlagerung des Phenols am
Formaldehyd und gleichzeitig zur Kondensation des Anlagerungsproduktes mit einem
weiteren Phenolmolekiil unter Abspaltung von Wasser. Die Hértung erfolgt durch weitere
Vernetzung.

Furanharze entstehen, wenn Furfurol (Furanaldehyd) durch eine Mischung mit Phenol
bzw. Harnstoff zu einer Kondensationsreaktion gebracht wird. Die Vernetzung der
Makromolekiile erfolgt durch eine Reaktion mit einer Sdure, meist p-
Toluolsulfonsdure, (—kalthirtende Harze) oder durch Zugabe eines Katalysators (z.B.
Phosphorsdure) mit gleichzeitiger Wéarmezufuhr (—heihdrtende Harze). Dieser
Prozess lduft auf Grund von Kondensationsreaktionen unter Entstehung von

Spaltprodukten ab.

Bei der Reaktion von Formaldehyd mit Harnstoff, im alkalischen und im weiteren
Verlauf der Reaktion im sauren Medium, entstehen Harnstoffharze. Die Kondensation
fiihrt zu linear vernetzten Zwischenprodukten mit thermoplastischen Eigenschaften.
Die Aushértung erfolgt durch weitere Zugabe von Formaldehyd. Hierbei kommt es zu
einer Reaktion der an den Stickstoffatomen der Amine gebundenen Wasserstoffatome

mit dem Formaldehyd. Dieser Vorgang fithrt zur Bildung eines Makromolekiils.
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Harnstoffharze finden als Binder meist nur in Kombination mit Phenol- oder

Furanharzen Anwendung.

Im Gegensatz zu den Kondensationsharzen kommt es bei den Reaktionsharzen auf
Grund von Polyaddition zur Verfestigung. Zu dieser Gruppe zédhlen die Urethan- oder
auch Epoxidharze. Bei der Polyaddition entstehen, im Gegensatz zur
Polykondensation, keine Spaltprodukte, wodurch Hairtungsprobleme durch frei
werdendes Wasser ausgeschlossen werden. Die fliissigen bzw. halbfliissigen Harze
reagieren durch Zugabe eines Katalysators und sind in starkem MalBle von

katalytischen Einflussfaktoren abhingig.

Urethanharze entstehen durch die Reaktion von Phenolharz mit Polyisocyanat. Durch
die Zugabe eines alkalischen Katalysators bilden sich durch Polyaddition
Makromolekiile, welche zur Aushértung fiihren. Die alkalischen Katalysatoren werden
eingesetzt, da es anderenfalls zu einer Verzogerung der Hartung kommen kann. Die
Urethanharze bieten hierdurch sehr gute Einsatzmoglichkeiten bei basischen
Formgrundstoffen, wie Olivinsanden. Auf Grund ihrer Struktur bieten sie zudem gute
Einsatzmdglichkeiten fiir Verfahren mit vorgewarmten Werkzeugen, wie zum Beispiel
dem Cold-Box-Plus Verfahren, da hierbei besonders die Oberflichenschichten der
Kerne zur Feuchtigkeitsaufnahme neigen. Grofle Bedeutung haben die
Polyurethanharze fiir das Cold-Box Verfahren, bei dem die Aushédrtung durch
Begasung mit einem Amin erzeugt wird. Diese Reaktion lduft innerhalb weniger
Sekunden ab und ist produktionstechnisch von hohem Interesse. Nachteilig ist die
fehlende Umsetzung der Gase, die nach der Aushértung aus dem Werkzeug abgeleitet

werden miissen [12-19].

Alle oben aufgefiihrten Binderarten tragen den immer steigenden Anforderung
Rechnung. Die Forderungen an ein Bindersystem sind heutzutage nicht mit einem
System allein realisierbar. So muss zum Beispiel aus wirtschaftlichen Griinden die
Festigkeit, auch bei sinkendem Bindergehalt, weiter steigen. Zudem sind die
Zerfallseigenschaften des Binders bei der Entwicklung ein wichtiger Aspekt. Ein
besserer Kernzerfall fithrt zu besseren, schadensfreien Bauteilen und zu einer

Verringerung des Auspackvorganges. Aus O0kologischen Griinden muss es zu einer
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Verringerung der Schadstoffgehalte in den Bindersystemen kommen und damit

verbunden zu einer Absenkung der beim Gieflen entstehenden Gase [12].

Die zunehmend verschirfte Umweltgesetzgebung zwingt die GieBereiindustrie zur

Entwicklung von Bindemitteln, die den Auflagen gerecht werden [24].

Wie die Giessereifachmesse 2003 zeigte, werden fiir die Kernfertigung weiterhin die
kunstharzgebundenen (Hot-Box, Cold-Box, usw.) Formstoffe dominant bleiben [25].
Die Entwicklung neuer anorganischer Bindersysteme (LaempeKuhsBinder”,

Wasserglas) ist aber weit fortgeschritten und in industrieller Erprobung [26].

2.3 Aerogele

Aerogele sind hochpordse und nanostrukturierte Werkstoffe. Sie bestehen bis zu 99%
aus Luft. Hergestellt werden sie iiber einen so genannten Sol-Gel Prozess [27,28]. Sie
haben herausragende Eigenschaften, wie eine geringe Dichte (~3-500 kg/m?®), eine
hohe spezifische Oberfliche (bis zu 1000 m?/g), niedrige Warmeleitfahigkeit (bis
hinunter zu 0,012 W/mK), hohe Porositit (bis zu 99%), hohe akustische Dampfung
und viele andere mehr, die sie als Werkstoff interessant machen. Bis heute sind die
Silica (Quarzglas) Aerogele und die organischen Resorcin-Formaldehyd Aerogele am

intensivsten untersucht worden [29-33].

Die ersten Aerogele wurden 1931 von S. S. Kistler [34] am College in Stockton,
Kalifornien hergestellt. Dies waren lichtdurchldssige Scheiben aus Quarz, spiter
bestanden sie aus jeder Art von Materialien, wie z.B. Aluminiumoxid-, Eisenoxid-,
Cellulose-, und Gummi Aerogele. Kistler hielt diese Liste fiir unendlich erweiterbar.
Der Herstellungsprozess den Kistler angewendet hat, ist dem heutigen nicht unéhnlich,
denn er stellte fest, dass Aerogele beim Trocknungsvorgang extrem schrumpfen (bis
auf 10% ihrer Ausgangsgrofle). Aus diesem Grunde trocknete er die Aerogele
tiberkritisch in einem Hockdruckbehélter und konnte somit die Schrumpfung
verhindern. Der Durchbruch gelang dem Material Aerogel jedoch erst um 1970, als es
Stanislaus J. Teichner von der Universitit Claud Bernard in Lyon gelang, den

Herstellungsprozess von Wochen auf Stunden zu verkiirzen [35-37].
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Die Aerogel Herstellung erfolgt nach einem Sol-Gel Prozess. Die je nach Aerogel
benotigten Precursor werden vermischt und es bildet sich ein Gel-Netzwerk aus, in
dessen Poren sich Fliissigkeit (abhingig vom Precursor z.B. Wasser oder Alkohol)
befindet. Das entstandene Gel wird entweder an Luft oder iiberkritisch getrocknet.
Hierbei wird die Fliissigkeit aus den Poren entfernt. Der so entstandene Werkstoff

wird Aerogel genannt [37].

Der Sol-Gel Prozess, also die Ausbildung des Aerogelgeriistes, wird in drei Stufen
unterteilt und soll am Beispiel der bekanntesten Aerogele, der Silica Aerogele,
erlautert werden. Zunichst kommt es durch eine Hydrolyse der metallorganischen
Verbindungen zur Bildung von reaktiven Monomeren. Die Hydrolyse kann je nach

Wasseranteil

partiell Si(OR),+H,0—HO-Si(OR);+ROH oder
vollstindig Si(OR)4+4H,0—Si(OH)4-4ROH

ablaufen, wobei Si(OH), das reaktive Monomer ist.

In der zweiten Stufe fiihrt Kondensation zur Bildung von Oligomeren unter
Abspaltung von Wasser oder Alkohol. Die anschlieBende Polymerisation bildet

Makromolekiile mit ketten- oder ringartiger Vernetzung aus:

OR OR OR

n(HO)-Si-OH—HO-(Si-0),-Si-OH+(n-1)H,0

OR OR OR

Bei teilweise hydrolysierten Molekiilen (d.h. wenig H,0) ist die Zahl der Vernetzungs-
moglichkeiten geringer als bei vollstindiger Hydrolyse. Der Vernetzungsablauf ist in
Bild 2.3 schematisch dargestellt. In der ersten Stufe bilden sich Primérteilchen (mit
einem Durchmesser von <Inm). Diese verbinden sich zu so genannten
Sekundérteilchen (¢=~2nm). In der dritten Stufe kommt es zur Ausbildung der

Tertidrstruktur, dem so genannten Aerogelgeriist. [38,39].

Die grofite Herausforderung bei der Herstellung von Aerogelen stellt die Trocknung
dar. Ein nasses Gel schrumpft bei der Trocknung an Luft bis auf 10% seiner

Ausgangsgrofle. Dies fiihrt zu Rissen im Netzwerk. Bei der Trocknung verdunstet der
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im Gelkdrper befindliche Alkohol bzw. die anderen Fliissigkeiten (z.B. Wasser). Bei
diesem Vorgang bilden sich in den Poren Menisken aus, Bild 2.4, dhnlich, wie es in
mit Fliissigkeit gefiillten Gefdlen zu beobachten ist. Auf Grund dieser Menisken
entstehen Oberflichenkrifte, die nach innen gerichtet sind, und bei weiterem
Fortschreiten der Verdunstung weiter in den Gelkdrper zurlick weichen. Die
Oberflachenspannung fliissig-gasformig fiihrt an den Menisken zu hohen Spannungen
im Netzwerk der Gelpartikel (GroBenordnung einige 100MPa), die durch das

Gelgeriist nicht mehr kompensiert werden konnen und zu Rissen im Netzwerk fiihren.

Schon Kistler hat in den 30ger Jahren eine Methode gefunden, diesen Effekt zu
vermeiden: Das iiberkritische Trocknen. Hierbei wird das nasse Gel in einen
Autoklaven (Hochdruckbehilter) ,.iiberkritisch® getrocknet, d.h. die vorhandenen
Flissigkeiten werden durch ein anderes Medium ohne Entstehung von
Spannungsmenisken ausgetauscht. Jede Fliissigkeit hat einen kritischen Punkt, das
heil3t, in einem p-T-Diagramm gibt es einen ausgezeichneten Punkt, an dem fiir p>py
mit T>T,,;; der Unterschied zwischen Gas und Fliissigkeit nicht mehr existiert und ein
,uberkritisches Fluid“ entsteht. Bringt man ein nasses Gel in einen Autoklaven und
erhoht die Temperatur, so steigt in Abhédngigkeit der Temperatur der Druck. Bei
Erreichen des kritischen Punktes kommt es zur Authebung der Grenzflichen zwischen
den Phasen fest und fliissig. Hierdurch entstehen im Material keine Menisken und
folglich existieren keine Oberflichenspannungen, die zu Rissen im Aerogel fithren

konnen. Das Bild 2.5 zeigt das p-T-Diagramm von Kohlendioxid.

Nach langsamem Ablassen des iiberkritischen Fluids kann das getrocknete, nicht
geschrumpfte Aerogel dem Autoklaven entnommen werden. Als Fluid dient in vielen
Féllen CO,, da sein kritischer Punkt in einem leicht prozessierbaren Bereich liegt
(Tx=31°C, px=74bar). Ebenfalls verwendet wird Methanol, was jedoch auf Grund der
hoheren kritischen Temperatur ein gefdhrlicherer Herstellungsprozess ist (Tx=240°C,

px=381bar) [41-46].
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Sekundarteilchen

Bild 2.3: Die Tertidrstruktur der Aerogele setzt sich zusammen aus den Primérteilchen, die
sich zu einem Sekundérteilchen verbinden. Diese verketten sich zu einem dreidimensionalen
Gertst, der so genannten Tertidrstruktur.

Flussigkeit Menisken

\, Meniskus

"\ Flissigkeit

vmder@herﬂ&emgpannung
ausgetibte Krafte

Bild 2.4: Beim Trocknen an Luft entstehen in den Poren durch das Verdampfen der
Fliissigkeit Menisken. Durch diese Menisken entstehen nach innen gerichtete Krifte, die von
der  Oberflichenspannung ausgeilibt werden (links). Da sich in den Gelporen beim
Verdampfen iiber den ganzen Korper hinaus diese Menisken bilden (rechts), fiihrt die
Trocknung schlieflich zu einem Kollabieren des Gelkorpers. Dies kann durch die
,uberkritische Trocknung® umgangen werden [41].

Die Struktur und Eigenschaften der Aerogele konnen durch die Zusammensetzung des
Sols, den Gelierbedingungen (Temperatur) und den Alterungsprozessen (Lagerung in

Wasser oder Alkohol) in weiten Grenzen beeinflusst werden [47-52].
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Pekala beschrieb 1987 als erster die Herstellung organischer Aerogele [53,54]. Die
polymeren Aerogele werden im Folgenden genauer betrachtet, da sie die Grundlage

zur Herstellung der AeroSande bilden.

Ap [atm]
10° + | Co,

104+ fest

1034 fliissig

102+ [ .. K
v K
' Prrit
10 — 1 r
s Tt
1 - !
0L : — —> T[°C]
-100 -50 0 50 100
Bild 2.5: p-T Diagramm von Kohlendioxid. Der kritische Punkt liegt bei 31°C und 74bar

[40].

2.3.1 Polymere Aerogele

Pekala und Mitarbeitern gelang 1987 die Herstellung organischer Aerogele [54,55].
Hierzu polymerisierte Pekala organische Verbindungen, die als Ausgangsprodukte fiir
die Kunstharzherstellung dienen. Aus einer Losung von Formaldehyd, Wasser und
Natriumcarbonat als Katalysator, durch Zugabe von dem mit Harnstoff verwandtem
Melamin (C;NgHg) ein klares, durchsichtiges, und durch Zugabe von Resorcin
(Dihydroxibenzol, C4O,Hs) ein rotes Gel [54,55]. Letzteres ist im getrockneten
Zustand das so genannte Resorcin-Formaldehyd Aerogel (RF-Aerogel) und dient als
Grundlage zur Herstellung der Kohlenstoff AeroSande.

Die zumeist angewandte Methode zur Vermeidung der Schrumpfung der organischen

Aerogele wihrend des Trocknungsprozesses, ist die liberkritische Trocknung mit CO,
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[56-58]. RF-Aerogele konnen an der Luft getrocknet werden, weisen jedoch eine
starkere Schrumpfung auf [59]. Sie dienen als Grundlage fiir die RF-AeroSande [60]

und fiir die hier vorgestellten C-AeroSande.

Die organischen RF-Aerogele weisen nach iiberkritischer Trocknung die geringste
Wirmeleitfdhigkeit auf, die an nicht evakuierten Materialen nachgewiesen werden
konnte (0,012 W/mK bei T=27°C) und liegen somit noch unter der Warmeleitfahigkeit
der Silica Aerogele. Dies beruht auf Poren, deren Grofle im Nanometerbereich liegt
und mit der mittleren freien Weglénge der Luftmolekiile vergleichbar ist (70nm). Thre

Dichte wird mit 150 kg/m?® angegeben [61].

Die Grundbausteine der organischen Aerogele auf Resorcinbasis sehen wie folgt aus:

OH H
\
C=0
/
OH H
Resorcin C¢H4(OH), Formaldehyd CH,O

Bei der basenkatalytischen Reaktion, dass heiflt der Zugabe von Natriumkarbonat als

Katalysator und Wasser, bildet sich das reaktivere 3-Hydroxyphenolat-Anion:

OH OH

OH o

Dieses Anion reagiert mit Formaldehyd in einer Substitutionsreaktion zu einer
Zwischenstufe, dem 2,4 oder 2,6 Dihydroxybenzylalkoholat-Anion, welches sich in
wassriger Losung zu 2,4 oder 2,6 Dihydroxybenzylalkohol umsetzt (Bild 2.6, obere
Reaktion). Hierbei wird ein Proton am aromatischen Ring durch das Formaldehyd
substituiert. Ist nach dieser Reaktion ein Formaldehyd und NaCO; Uberschuss
vorhanden, so kann die Reaktion weiter fortlaufen, dass heif3t, ein weiteres Proton am
aromatischen Ring wird durch Formaldehyd ersetzt. 2,6 Dihydroxybenzylalkohol
reagiert zu 2,4-Bis-(hydroxymethyl)-resorcin, mittlere Reaktionsgleichung, Bild 2.6.
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2,4 Dihydroxybenzylalkohol kann bei entsprechender Reaktion zwei Produkte bilden,
untere Reaktion, Bild 2.6. Wiederum kann sich 2,4-Bis-(hydroxymethyl)-resorcin
(rechtes Produkt in Bild 2.6) oder 4,6-Bis-(hydroxymethyl)-resorcin (linkes Produkt in
Bild 2.6) bilden.

Diese in Bild 2.6 umrandeten Reaktionsprodukte (Monomere) sind die Grundbausteine
fiir die Bildung von Aerogelen auf Resorcinbasis. Das Prinzip der Gelbildung ist die
Verbindung von Grundbausteinen unter Wasserabspaltung. Bild 2.7 zeigt die
Verbindung zweier 2,4-Bis-(hydroxymethyl)-resorcin  Molekiile. Durch das
wiederholte Ablaufen dieses Prozesses konnen verschiedenste Molekiile gebildet

werden. Es konnen sich ring- oder kettenformige Molekiile bilden, Bild 2.8 [62].

Die GroBe der polymeren Teilchen wird im Wesentlichen durch das Verhiltnis der
Menge Resorcin (R) zum Katalysator (C) bestimmt. Je hoher das Verhiltnis ist, desto
grofer sind die Partikel. Ublich sind R/C Verhiltnisse von 50-2000, wodurch die
Partikel im Bereich 3-100 nm gebildet werden [63-67]. Da die Netzwerk bildenden
Partikel Durchmesser im Nanometerbereich haben, ist die spezifische Oberfldche der
RF-Aerogele hoch und verdndert sich ebenfalls mit dem R/C-Verhéltnis. Je kleiner das
Verhiltnis, desto kleiner die Partikel und desto hoher die spezifische Oberfliche. BET
Messungen zeigen Werte im Bereich 400-460 m?/g [68].

Die Bildungsgeschwindigkeit wird nicht vom R/C-Verhiltnis bestimmt, sondern ist
temperaturabhingig und nimmt mit steigender Temperatur zu, dass heillt, der
Umwandlungsprozess der Losung zum Gel wird schneller. Die Clusterbildung entsteht
durch Brown’sche Bewegung der Teilchen. Die Zusammenhidnge der Teilchengrdfe,
der Temperatur und der Zeit lassen sich mit Hilfe des Brown’schen

Diffusionskoeffizienten beschreiben:

3mn(T)
die Viskositit 1) ist temperaturabhingig
_Q
n(T)=n,e " 2.2)

hierbei ist Q die Aktivierungsenergie, die sich aus der Differenz des durchschnittlichen
Energiegehaltes der Reaktionspartner vor der Reaktion und der fiir eine Reaktion

notwendigen Energie ergibt.
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OH OH OH OH
H
H CH,O CH,OH CH,OH
\ H,0 H,0
+ c=o0 — — 2
/ Na,CO,
o H o o OH
QH o OH OH
CH,OH H CH,OH CH,OH CH,OH
\ H,O H,0
+ C=0 ———> —_— —_—
/ Na,CO,
OH H o o OH
CH,O CH,OH CH,OH
OH OH H
HOH,C CH,OH
\ H,0
n c=o - 8 or
Na,CO
OH OH OH

CH,OH CH,OH CH,OH

Bild 2.6: Reaktionsablauf bei Bildung eines Aerogels auf Resorcinbasis.

OH
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CH,OH
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Bild 2.7: Verbindung zweier 2,4-Bis-(hydroxymethyl)-resorcin Molekiile unter Abspaltung

von Wasser.
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CH,OH HOH,C
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CH,OH CH,OH
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Bild 2.8: Durch das wiederholte Ablaufen der Verbindung von Monomeren unter Abspaltung
von Wasser konnen verschiedenste Molekiile gebildet werden. So konnen sich ring- oder
kettenférmige Molekiile bilden.
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Aus Gleichung 2.1 und 2.2 lasst sich der folgende proportionale Zusammenhang

herstellen
o
D, oc e’ (2.3)
Der mittlere Radius eines Clusters ist abhingig von der Wurzel des Brown’schen

Diffusionskoeffizienten und der Zeit:

R~ D, -t (2.4)
Aus der Gleichung 2.4 wird der Einfluss der Temperatur auf die Prozessdauer deutlich.

J. Thiel untersuchte diesen Vernetzungsprozess mit Hilfe von Viskositdts- und
Dichtemessungen. Bei 35°C betrigt die Gelierungszeit ca. 2000min und sinkt bei einer

Temperatursteigerung um 30°C auf ca. 170min [69,70].

2.3.2 Kohlenstoff Aerogele

Unter Kohlenstoff Aerogelen sind pyrolysierte Aerogele zu verstehen. Der Begriff der
Pyrolyse beschreibt im Allgemeinen die thermische Zersetzung der in einem Stoff
enthaltenen organischen Substanzen ohne Einwirkung von Sauerstoff. Anstelle des
Begriffs Pyrolyse wird auch von Entgasung, Verschwelung, Verkokung und
Konvertierung gesprochen. Die Pyrolyse lduft im Temperaturbereich zwischen 450°C
und 900°C ab. Der organische Anteil des Einsatzmaterials wird in eine gasformige
(Pyrolysegas) und fliissige Phase (Pyrolysedl) sowie einen festen Riickstand
(Pyrolysekoks) zersetzt. Alle drei Pyrolyseprodukte lassen sich grundsétzlich stofflich
oder thermisch verwerten. Die Zusammensetzung und die Menge der
Pyrolyseprodukte hingen vom vergasenden Material, von der Aufheizrate, der

Temperatur und der Entgasungszeit ab [71,72].

Als héufigstes Ausgangsmaterial zur Herstellung von Kohlenstoff(C)-Aerogelen
dienen die RF-Aerogele. Diese werden nach der Trocknung in einem Vakuumofen
pyrolysiert. Dieser Verfahrensschritt ist langwierig, denn die Auftheizgeschwindigkeit
darf nur wenige Kelvin/Stunde betragen. Eine zu hohe Aufheizrate wiirde zu Rissen

im Gelnetzwerk flihren. Die Pyrolyse findet unter inerter Atmosphire (meist Argon)
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bei 1050°C fiir mehrere Stunden statt. Bei der Pyrolyse kommt es zur Schrumpfung
(65-75%) und zu Dichteverlusten (bis 50%) der Aerogele. Genauere Angaben zu
diesem Verfahrensschritt finden sich in der Literatur [73-76]. Eine

rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines C-Aerogels zeigt Bild 2.9.

& S 8 2 SN o e
300nm EHT = 5.00 kv Signal A =InLens  Date :6 Nov 2003
Mag = 50.00 KX |—| WD= 5mm Photo No.=1090  Time :11:43:34

- ! = )

e,

Bild 2.9: REM Aufnahme eines Kohlenstoff Aerogels. Die Skelettstruktur ist deutlich

erkennbar.

Wihrend der Pyrolyse konnen zwei endotherme Effekte beobachtet werden. Zum
Einen kommt es oberhalb 100°C zur Desorption von adsorbiertem Wasser mit einem
Gewichtsverlust des Aerogels von ca. 3%. Als zweiter Effekt wird bei Temperaturen

iiber 600°C ein Gewichtsverlust von ungefahr 40% registriert [77].

Beim Vergleich der Eigenschaften von RF-Aerogelen und pyrolysierten RF-Aerogelen
lassen sich Unterschiede feststellen. Im Folgenden soll auf die fiir diese Arbeit

wichtigsten Eigenschaften eingegangen werden.

Der Pyrolyseprozess nimmt Einfluss auf die Poren- und Partikelgrofle der Kohlenstoff
Aerogele [63-67]. Durch die Pyrolyse dndert sich die spezifische Oberfldche der
Aerogele von 450m?/g (RF) auf 600-800m%*g (C). Daraus ergibt sich eine
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Verkleinerung der Partikel durch diesen Verfahrensschritt. Die Porengrofe liegt
hierbei im Bereich von 5-30nm [68,78].

Die Wirmeleitfahigkeit von Kohlenstoff Aerogelen liegt mit Werten von 0,21-1,7
W/mK (je nach R/C Verhiltnis des verwendeten RF-Aerogels) vergleichsweise hoher
als bei reinen RF-Aerogelen. X. Lu stellte 1993 experimentell einen Zusammenhang

der Leitfahigkeit und der Dichte der C-Aerogele fest [79,80].

Nicht nur die thermischen oder strukturellen Eigenschaften erfahren durch die
Pyrolyse eine Verdnderung. Auch die mechanischen Kennwerte dndern sich. Der
Elastizitdtsmodul ist nach der Pyrolyse 4-5 mal grof3er als bei RF-Aerogelen, und liegt
bei bis zu 10 GPa. R. Salinger fand bei Untersuchungen der Kohlenstoff Aerogele mit
steigenden E-Modul eine hohere elektrische Leitfahigkeit, was sie fiir spezielle

Anwendungsgebiete interessant macht [74].

Die Anwendungsgebiete der Kohlenstoff Aerogele sind auf Grund ihrer
herausragenden Eigenschaften weit gefdchert: als Hochtemperatur Isolationsmaterial,

Elektrodenmaterial in Superkondensatoren oder Akkus, Brennstoffzellen [81,82].

Des Weiteren stellen sie die Grundlage fiir das Material (Kohlenstoff AeroSande)
dieser Arbeit dar. Schon Glora, Fricke und PetriCevi¢ fanden Anhaltspunkte dafiir,
dass mit Hilfe von Fiillstoffen die Schrumpfung von Aerogelen weitestgehend zu

verhindern ist [83].

2.4 AeroSande

So genannte AeroSande sind eine Kombination aus polymeren (Resorcin-
Formaldehyd-RF) Aerogelen und konventionellen GieBereisanden als Fiillstoff. Sie
wurden innerhalb der letzten Jahre am Deutschen Zentrum fiir Luft- und Raumfahrt in
Koln entwickelt und sollen als neues Form- und Kernmaterial in SandgieBereien
Einsatz finden. Auf Grund ihrer besonderen Eigenschaften gilt dies im Besonderen fiir

den Leichtmetallguss [84].

Die RF-Aerogellosung wird nach Rezepten aus der Literatur (Unterabschnitt 2.3.1)

hergestellt, anschlieBend auf einem Riitteltisch mit dem jeweiligen Fiillstoff verdichtet,
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so dass eine gesittigte Mischung der Komponenten entsteht. Die Gelierung der
Mischung erfolgt in einem geschlossenen Gefdal3 bei 40°C in einem Ofen innerhalb
eines Tages. Nach Entfernung der Abdeckung beginnt die eintdgige Trocknung bei 20-
40°C. Nach zwei Tagen ist eine fertige AeroSand Probe hergestellt [85-87]. Die
Gelierungs- und Trocknungszeiten sind kiirzer als bei der Herstellung fiillstofffreier

RF-Aerogele [88].

Das Resorcin-Formaldehyd Aerogel iibernimmt die Funktion des Binders, indem es
sich beim Gelierungsprozess um die Korner legt, Bild 2.10. Der Sand ist mit ca. 96%
der Hauptbestandteil der AeroSande, so dass Form und Grofe der Sandkdrner sowie
die chemische Zusammensetzung der Sande die Haupteinflussfaktoren der AeroSand
Eigenschaften sind. Die Geometrie der Sandkdérner nimmt direkten Einfluss auf das
Bindungsverhalten. Bei runden Kornern ist die Bindung untereinander schwach,
wahrend bei rauherer Oberfliche der Sandkdrner in Verbindung mit einer splittrigen

Form die Bindung sehr gut ist [84].

Ein wesentlicher Vorteil dieses neuartigen Bindersystems ist die thermisch
aktivierbare Zersetzbarkeit, wodurch eine leichte Kernentfernung ermoglicht wird.
Anders als das polymere Aerogel, hélt das Verbundmaterial aus Aerogel und Sand der
GiefStemperatur  beim  Aluminiumguss  stand.  Erst  bei  lingerfristiger
Temperaturbelastung (> 350°C unter Sauerstoffatmosphédre) oxidiert der Binder und
der Aerogel-Sand Verbund zerfillt. Ubrig bleibt der lose Sand, der zu 100% wieder

eingesetzt werden kann [89].

Die mechanischen Festigkeiten, wie Druck- und Biegefestigkeit sind nicht nur von
dem Bindergehalt oder der Sandkorngestalt abhédngig, sondern ebenfalls von der
Korngrofe. Die Festigkeitswerte sinken mit steigender Korngréfe. Die maximalen
Druckfestigkeiten werden mit 6 MPa gemessen, die Biegefestigkeiten erreichen Werte
von 2,5 MPa. Im Vergleich liegen die Festigkeitswerte von Cold-Box Kernen bei 3,5-
4,5 MPa [90].
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Bild 2.10: Eine REM-Aufnahme eines RF-AeroSandes. Deutlich zu erkennen sind die vom
Aerogel liberzogenen Sandkdrner eines Korundsandes [60].

Die in der Literatur angegebenen Kennwerte der Warmeleitfahigkeit von AeroSanden
(bei verschiedenen Sand/Aerogel Verhéltnissen) lassen das Potenzial des
Verbundwerkstoffes abschétzen. Die Werte fiir die Warmeleitfahigkeit liegen im
Bereich von 0,4-1,0 W/mK und sind abhingig von der Sandart. Ein Einfluss des

Bindergehaltes oder der Korngrofe 1dsst sich nur in geringem Malle nachweisen [60].

Weitere Eigenschaften hinsichtlich der Porositit, Gasdurchldssigkeit und

Trocknungsdauer sind in der Literatur beschrieben [60,84,89,90].
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Kapitel 3: Experimentelle Arbeiten

3.1 Herstellung von Kohlenstoff Aerogelen

Kohlenstoff Aerogele werden durch die Pyrolyse organischer Aerogelen gewonnen,
wobei die Experimente der vorliegenden Arbeit ausschlieBlich auf der Grundlage von

Resorcin-Formaldehyd (RF) Aerogelen basieren.

RF-Aerogele sind organische Aerogele, die durch die Mischung von verschiedenen
chemischen Komponenten hergestellt werden. Die RF-Aerogellosung setzt sich
zusammen aus Anteilen von deionisiertem Wasser, Resorcin, Formaldehyd und einem
Katalysator. Das hier verwendete Rezept beruht auf Ergebnissen, die schon zuvor zur
Herstellung unterkritischer getrockneter organischer AeroSande verwendet wurden
[86]:

1. 82ml deionisiertes H,O

2.22g Resorcin

3. 20ml Formaldehyd (37%ig)
4. 0,014g Na,COj; (Natriumkarbonat)

Die Komponenten 2-4 werden von der Firma Merck KgaA Darmstadt bezogen.

Die Komponenten werden miteinander vermischt und in ein Gefall gegeben. Im
verschlossenen Behilter verweilt die Aerogellosung einen Tag in einem Ofen bei 40-
50°C, bis sie geliert ist. AnschlieBend wird der Behélter gedffnet und das Aerogel
einen weiteren Tag im Ofen bei 40-50°C getrocknet. In dieser Zeit wird die restliche
Feuchtigkeit dem Aerogel entzogen und die typische Skelettstruktur mit hohem

Porenanteil entsteht.

Anschlieffend wird das RF-Aerogel pyrolisiert. Hierzu steht ein Ofen der Firma Gero
(F150-500/13), Bild 3.1, zur Verfiigung. Die maximal prozessierbare Probengrof3e ist
durch die Abmessungen des Ofens mit einem Durchmesser von 15c¢m und einer Lénge
von 50cm gegeben. Die RF-Aerogele werden bei 1050°C unter Argon Atmosphére
(Argon 3.8 der Firma Linde) fiir 1,5 Stunden pyrolisiert.
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3.1.1 Optimierung der Pyrolyseroutine fiir Kohlenstoff Aerogele

Zur optimalen Abstimmung der Pyrolyseroutine auf die hier verwendeten RF-
Aerogele werden zahlreiche Vorversuche durchgefiihrt, bei denen nachstehende
Parameter variiert werden:

1. Autheizrate

2. Haltezeit

3. Abkiihlrate
Die optimale Temperatur ist in der Literatur mit 1050°C angegeben und wird

beibehalten.

An den Kohlenstoff-Aerogelen (C-Aerogelen) werden Rontgenstreuungs- und BET
Messungen (siche Abschnitt 3.3) und rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen
durchgefiihrt. Als Bewertungsgrundlage fiir eine optimale Prozessroutine wird die
Ausbildung der typischen Netzwerkstruktur mit hoher spezifischer Oberflache und die
makroskopisch erkennbare Rissfreiheit der Kohlenstoff Aerogel Probe festgelegt.

Nach Untersuchung und Auswertung der oben genannten Einflussfaktoren erweisen
sich nachstehende Prozessparameter als optimal:

1. Autheizrate : 7K/min

2. Endtemperatur : 1050°C

3. Haltezeit: 1,5h

4. Abkiihlrate : 2,5 K/min
Diese Prozessroutine, Bild 3.2, wird bei allen in dieser Arbeit hergestellten Materialien
verwendet. Das Bild 3.3 zeigt ein RF-Aerogel vor und nach der Pyrolyse. Die

Rissfreiheit ist deutlich erkennbar.
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Bild 3.1: Der Pyrolyseofen (GERO F150-500/13) ist geeignet

3

fir Proben mit einem

Durchmesser von bis zu 15cm und einer Lénge bis 50cm. Des Weiteren sind die

Abpumpeinheit, die Wasserkiihlungsschlduche und die Steuereinheit erkennbar.
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Bild 3.2: Optimierte Pyrolyseroute fiir die Herstellung von Kohlenstoff Aerogelen aus RF-
Aerogelen. Zur Herstellung einer rissfreien Probe ist eine geringe Autheizrate von primérer

Bedeutung. Die Haltephase kann bei Bedarf (bei Wandstarken >3cm) verldangert werden.
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lcm ‘ lcm
Bild 3.3: Links ist ein RF-Aerogel vor der Pyrolyse zu sehen. Dasselbe Aerogel nach der
Pyrolyse ist auf dem rechten Bild zu erkennen. Der Durchmesser dieses Zylinders betragt
3cem. Die Rissfreiheit ist deutlich sichtbar. Eine minimale Schrumpfung ist auch mit Hilfe
einer optimalen Pyrolyseroutine nicht zu verhindern. Durch gleichméfige Schrumpfung
entsteht jedoch kein Riss. Bei der Herstellung der Aerogele mit Fiillstoff, wird diese
Schrumpfung vom Fiillstoff aufgefangen und ist somit nicht von Bedeutung.

Gelieren der Mischung
in geschlossenem
Gefal (40°C)

Vermischen der

Verdichten von Sand und
Precursor

RF Aerogel auf Ritteltisch

Trocknung der Mischung Entfernung der Probe Pyrolyse bei 1050°C
in offenem Gefaf (40°C) aus dem Gefal unter Argon Atmosphére

Bild 3.4: Optimierter schematischer Herstellungsablauf von Kohlenstoff AeroSanden. Die
aus den Precursor hergestellte wéssrige Losung wird auf einem Riitteltisch mit den Sanden
im definierten Verhiltnis verdichtet. Die Gelierung wird in einem geschlossenen Gefal3 bei
40°C durchgefiihrt, wie auch die anschlieBende Trocknung im offenen Geféal3. Das Netzwerk
des Aerogels bildet sich zwischen den Sandkdérnern aus und ein fester AeroSand kann
entnommen werden. Die anschlieBende Pyrolyse wird in einem Vakuumofen bei 1050°C
unter Argon Atmosphére nach oben beschriebener Prozedur vorgenommen.
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3.2 Herstellung von Kohlenstoff AeroSanden

Kohlenstoff AeroSande werden hergestellt, indem zu der wéssrigen RF-Aerogel
Losung Fiillstoffe in Form von konventionellen Gieflereisanden zugemischt werden.
Hierzu wird ein handelsiiblicher Fliigelmischer mit Skg Fassungsvermdgen verwendet.
Die so entstandene Mischung wird in eine Form gegeben, und je nach Anteil der
zugemischten Aerogellosung, auf einem Riitteltisch verdichtet (bei hohem Anteil) oder
von Hand gestampft (bei niedrigerem Anteil). Die Gelierung, Trocknung und

anschliefende Pyrolyse erfolgt nach oben beschriebenen Prozeduren, Bild 3.4.

Als Fiillstoffe werden in der vorliegenden Arbeit drei verschiedene Sande eingesetzt,
die sich in ihrer Form und chemischen Zusammensetzung unterscheiden. Zudem
werden unterschiedliche KorngroBenspektren dieser Sande eingesetzt.

1. Alodur® 3-106um (Lieferant: Munk&Schmitz)

2. Siliziumkarbid 45-106pum (Lieferant: ESK-SiC GmbH)

3. Cerabeads 45-150um (Lieferant: Hydro Aluminium)
Der Alodur® Sand ist ein Korund Sand. Die ersten zwei Sande besitzen eine kantige
bis splittrige Form, wéhrend der Cerabeads Sand kugelig ausgebildet ist. Zur besseren
Bewertung und zum Vergleich der Versuchsergebnisse zeigen die Bilder 3.5-3.7 die

Formen der Sandkdrner an Hand rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen.

Die Tabelle 3.1 zeigt die in der vorliegenden Arbeit verwendeten Proben-
bezeichnungen. Zusitzlich sind die Sandarten und ihre KorngréBenverteilungen und
die verwendeten Gewichtsprozente der Aerogellosung, die den Sanden zugemischt
wurden, aufgelistet. Mit einem Anteil von 24 Gew-% entsteht eine vollstindig
gesittigte Probe, wohingegen 10 Gew-% Zusatz nach Vorversuchen als Untergrenze
des Prozessierbaren angesetzt werden. Bei Zusatz von 24 Gew-% Losung ist dies nicht
gleichbedeutend mit einem Binderanteil von 24 Gew-%, denn die Gesamtmenge
Wasser verfliichtigt sich beim Trocknungsvorgang, was dazu fiihrt, dass der reine
Binderanteil im Form- oder Kernmaterial ca. Y4 des Ausgangsprozentsatzes betragt.
Zur Vereinfachung der Begriffsfindung wird nachstehend jedoch von Binderanteil,

und nicht von Losungsanteil, gesprochen.
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Bild 3.5: REM Aufnahme eines Alodur® Sandes mit einer KorngroBenverteilung von 45-
75um. Die Korner besitzen eine kantige Form.
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Bild 3.6: REM Aufnahme eines Siliziumkarbid Sandes mit einer Korngréfenverteilung von
45-75um. Die Korner besitzen eine kantige und splitterige Form.
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Bild 3.7: REM Aufnahme eines Cerabeads Sandes mit einer KorngroBBenverteilung von 53-
150um. Die Korner besitzen eine runde Form. Das weite Korngrof3enspektrum ist erkennbar.
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Tabelle 3.1: Auflistung, der in der vorliegenden Arbeit verwendeten Probenbezeichnungen
mit Angabe der Sandart, der KorngroBenverteilung und dem zugemischten Losungsanteil
(Binderanteil) in Gew-%.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
bezeichnung [pm] [Gew-%]
Al600-24 Alodur® 3-19 24
A1600-20 Alodur® 3-19 20
Al600-16 Alodur® 3-19 16
A1600-10 Alodur® 3-19 10
Al400-24 Alodur® 8-32 24
Al1400-20 Alodur® 8-32 20
Al1400-16 Alodur® 8-32 16
Al1400-10 Alodur® 8-32 10
AlI220-24 Alodur® 45-75 24
AlI220-20 Alodur® 45-75 20
AI220-16 Alodur® 45-75 16
A1220-10 Alodur® 45-75 10
Al150-24 Alodur® 63-106 24
Al150-20 Alodur® 63-106 20
Al150-16 Alodur® 63-106 16
Al150-10 Alodur® 63-106 10
C1700-24 Cerabeads 45-106 24
C1700-20 Cerabeads 45-106 20
C1700-16 Cerabeads 45-106 16
C1700-10 Cerabeads 45-106 10
C1450-24 Cerabeads 53-150 24
C1450-20 Cerabeads 53-150 20
C1450-16 Cerabeads 53-150 16
C1450-10 Cerabeads 53-150 10
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24
SiC220-20 Siliziumkarbid 45-75 20
SiC220-16 Siliziumkarbid 45-75 16
SiC220-10 Siliziumkarbid 45-75 10
SiC150-24 Siliziumkarbid 63-106 24
SiC150-20 Siliziumkarbid 63-106 20
SiC150-16 Siliziumkarbid 63-106 16
SiC150-10 Siliziumkarbid 63-106 10




Kapitel 3: Experimentelle Arbeiten 58

3.3 Untersuchungen zur Struktur und Chemie von
Kohlenstoff Aerogelen und Kohlenstoff AeroSanden

3.3.1 Rontgenuntersuchung

Der Nachweis, ob mit Hilfe der Pyrolyseprozessparameter ein Aerogel produziert wird
oder sich durch Zumischung der Fiillstoffe die Struktur dndert, kann an Hand einer
Rontgenmessung erbracht werden. Durch diese Streuexperimente lassen sich die
atomaren Strukturen von Festkorpern untersuchen. Ein Aerogel hat typischerweise
eine amorphe, also ungeordnete Struktur. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind

die Grundlage der optimierten Pyrolyseroute.

Eine Rontgenbeugungskurve eines Kohlenstoff Aerogels ist in Bild 3.8 dargestellt.
Der Peak zwischen 50° und 60° spricht fiir einen amorphen Korper. Weiterhin kann
die durchschnittliche TeilchengréBe aus diesem Graphen ermittelt werden. Hierzu wird
von der aufgezeichneten Kurve die Unterstreuung abgezogen, indem eine steigende
und eine fallende Exponentialfunktion an die Kurve gepasst und von der Streukurve
abgezogen wird, so dass der zum Aerogel gehorende Peak iibrig bleibt. AnschlieBend

kann mit Hilfe eines geeigneten Programms die Streubreite bestimmt werden.

Die Methode nach Scherrer [92] bietet die Moglichkeit Teilchengrof3en abzuschitzen:

~ K K
COS@'(B_Binstr) BCOS@ (31)

1

hierin ist d die GroBe der streuenden Bereiche, 6 der Streuwinkel, B die
Linienverbreiterung und By, die instrumentelle Linienverbreiterung. Der Faktor K ist
fiir kugelige Teilchen ungefidhr 1. Die instrumentelle Linienverbreiterung B, kann

vernachléssigt werden.

Die Untersuchungen werden an einem Rontgendiffraktometer der Firma Seifert
vorgenommen. Die  Versuchsanordnung entspricht einem Bragg-Brentano
Diffraktometer [93]. Die verwendete Fe-K,-Strahlung hat eine Wellenldnge von
2=0,1937nm. Die Proben werden planar geschliffen und weisen eine Kantenldnge von
ca. Smm auf. Untersucht werden verschiedene Proben, die nach unterschiedlichen

Pyrolyseroutinen hergestellt werden.
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Zur Untersuchung einer eventuellen Strukturdnderung oder der Bildung neuer Phasen
auf Grund der Pyrolyse werden zudem Versuchsreihen an Kohlenstoff AeroSanden
durchgefiihrt. Die drei verwendeten Sande werden als loses Schiittgut im
Ausgangszustand, als Kohlenstoff AeroSand und anschlieBend nach Verbrennen des
Aerogels (wiederum als Schiittgut), gemessen. Die Rontgenkurven werden dann

verglichen und auf Strukturdnderungen untersucht.
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Bild 3.8: Eine typische Rontgenstreuungskurve eines amorphen Stoffes. Nach Abzug des
Untergrundes (kleines Bild) kann die Teilchengrofle ermittelt werden.

3.3.2 Spezifische Oberflichen- und Porositatsmessungen

Die Messung der spezifischen Oberfliche und der Porositit dienen zum besseren
Verstindnis der Anderung, die mdglicherweise durch den Pyrolysevorgang im Aerogel
hervorgerufen wird. Der Einfluss der Pyrolyseparameter soll geklért und ein Vergleich

der Kohlenstoff Aerogele mit den Kohlenstoff AeroSanden gezogen werden.
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Die Porositét ist in einem Form- oder Kernwerkstoff von groBer Wichtigkeit. Sie
entscheidet liber die Neigung des Formstoffs Gase beim Abguss durch die Form
entweichen zu lassen. Bleiben Gase eingeschlossen, so kommt es zu Gussfehlern und

in letzter Konsequenz zu einem Ausschussgussteil [94].

Die spezifische Oberflache ist ein MaB fiir die gesamte Oberfldche bezogen auf das
Gewicht einer Probe [m?/g] und ist groBer, je hoher die Porositidt und je kleiner die
TeilchengrofBe im Werkstoff ist. Silica Aerogele besitzen eine spezifische Oberfliche
von bis zu 1000 m?/g bei einem Porenvolumen von bis zu 99%. Die Messungen
werden meist durch Gasadsorption durchgefiihrt. Dies ist ein sehr genaues Verfahren,
welches sich die Fahigkeit von Werkstoffen zu nutze macht, eine bestimmte Menge an

Gasen oder Ddmpfen in ihre Struktur einzulagern.

Zur Berechnung der spezifischen Oberfliche stehen mehrere Verfahren zur
Verfiigung. Die Berechnung nach BET (Brunauer, Emmett und Teller) ist die meist
verwendete Methode. Die Oberfliche nach BET (einschlieBlich aller inneren
Oberflachen, Sggr) wird nach einer Theorie der Adsorption in mehreren Schichten
berechnet. Die erste Molekiilschicht, die auf der Oberflache adsorbiert wird, lagert sich
tiber Adsorbat/Adsorbens Energien an. Die folgenden Schichten adsorbierter Molekiile
werden {iiber die Verdampfungsenergien (Kondensation) der Wechselwirkung

zwischen Adsorbat/Adsorbat gesteuert.

Die BET-Gleichung ist ein linearer Zusammenhang der Parameter [95]:

ps  _ 1 {C—z]& (3.2)
V.p,—ps) Vy,C VuC | py

hierin ist Vy; das Volumen der Monoschicht, V, das adsorbierte Volumen, ps der
Probendruck und p, der Sattigungsdruck. C ist eine Konstante bezogen auf die

Adsorptions-Enthalpie.

Ein bestimmter Druckbereich (iiblicherweise 0,05-0,2bar) wird ausgewéhlt, und die
Daten der Isotherme werden zur Berechnung der BET-Funktion herangezogen und
gegeniiber dem relativen Druck (ps/po) aufgetragen. Es sollte eine Gerade mit der

Steigung (C-1)/VyC und dem Achsenabschnitt 1/Vy,C resultieren.
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Die spezifische Oberfliche nach BET [m?/g] wird dann aus der folgenden Gleichung
bestimmt:

Vu Ny Ay (3.3)

N
Seer = M,
hierin ist N, die Avogadro-Zahl, Ay ein apparaturbedingter Faktor von 0,162 nm? und

My ein Grammaéquivalent von 22414 ml.

Zur Messung der spezifischen Oberflache und des Porenvolumens steht der Analysator
SA3100 der Firma Coulter zur Verfiigung. Der Analysator besteht aus einer
Analyseeinheit (Bild 3.9), einer Ausgabeeinheit und einer integrierten Vakuum-

pumpe.

Die Proben werden vor der Messung gewogen und in der Analyseeinheit ausgeheizt.
Dies dient zur Entfernung adsorbierter Gase und Feuchtigkeit aus der Porenoberfliche.
AnschlieBend erfolgt die Probenanalyse mit Stickstoff als Adsorbat. Zu Beginn der
Analyse wird das Totvolumen mit Hilfe von Helium gemessen. Hierdurch wird das
Volumen des Probenbehilters ermittelt, und es kann eine exakte Bestimmung der
adsorbierten Gasmenge erreicht werden. Das Adsorbat wird in bekannter Menge dem
Behilter mit der Probe zugegeben und die Adsorbat Menge und der Druck schrittweise
bei konstanter Temperatur erhoht. Ist der Gleichgewichtszustand im Probenbehilter
nach jeder Gaszugabe erreicht, wird der Druck aufgezeichnet und zur Berechnung des

adsorbierten Gasvolumens zu Grunde gelegt.

Das Volumen des adsorbierten Gases wird als Funktion des relativen Drucks gemessen
(Druck im Probenbehélter zum Sattigungsdampfdruck des Adsorbatgases). Zur
Gewihrleistung der konstanten Temperatur wird die Probe wéhrend der Messung in
einen Dewar mit fliissigem Stickstoff eingetaucht. Die spezifische Oberflache und das

Porenvolumen werden dann aus der Isothermen nach BET berechnet.

Die Proben werden bei T=110°C fiir 120min ausgeheizt. Gemessen werden die

spezifische Oberflache und das Porenvolumen der in Tabelle 3.2 angegebenen Proben.
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Bild 3.9: Schematische Darstellung der analytischen Messeinheit vom Gerédt Coulter
SA3100, mit dem sogenannten Manifold als Steuereinheit.

Die Proben Cl1-4 werden mit unterschiedlichen Pyrolyserouten hergestellt und
analysiert. Hiermit wird die Auswirkung der Pyrolyseparameter auf die Struktur
untersucht. Die Autheizgeschwindigkeit und Haltezeit werden variiert. Die maximale
Aufheizgeschwindigkeit ist durch den Ofenhersteller vorgegeben und betragt
35K/min. Die Abkiihlzeit ist durch die Massentrdgheit des Ofens bedingt und kann nur
unwesentlich durch eine Kiihleinheit verkiirzt werden. Die Endtemperatur wurde

jeweils auf 1050°C festgesetzt.

Cl: Heizrate: 7K/min, Haltezeit: 1,5h
(optimierter Pyrolysezyklus durch Vorversuche)
C2: Heizrate: 7K/min, Haltezeit: keine
C3: Heizrate: 35K/min, Haltezeit: 1,5h
C4: Heizrate: 35K/min, Haltezeit: keine
Zur besseren Einschidtzung der Ergebnisse wird zudem ein fiir die AeroSande

verwendetes RF Aerogel auf seine spezifische Oberfldche untersucht.

Die Messung der Porositidten von Kohlenstoff AeroSanden ist mit Hilfe des Coulter
SA3100 nicht moglich. Aus diesem Grunde werden die Porosititsbestimmungen der
AeroSande mit Hilfe des Wasseraufnahme Prinzips bestimmt. Ein Probenkorper wird
vermessen und gewogen, anschlieBend in Wasser getaucht bis sich alle Poren der
Probe mit Wasser vollgesaugt haben. Danach wird der Probenkorper gewogen. Aus
der Differenz der beiden Gewichte ldsst sich die Porositidt bestimmen. Tabelle 3.3

zeigt die Proben, die auf Porositit untersucht werden.
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Tabelle 3.2: An folgende Proben werden mit Hilfe des Coulter SA3100 die spezifische
Oberfldache und das Porenvolumen gemessen.

Proben- C-Aerogel Sandart/Binderanteil | Korngrofie | BET/Poren-
bezeichnung [Gew-%] [pm] volumen (PV)
C-1 X - - BET/PV
C-2 X - - BET/PV
C-3 X - - BET/PV
C4 X - - BET/PV
RF - - BET
Al220-24 Alodur®/24 45-75 BET
AlI220-10 Alodur®/10 45-75 BET
SiC220-24 Siliziumkarbid/24 45-75 BET
SiC220-10 Siliziumkarbid/10 45-75 BET
C1700-24 Cerabeads/24 45-106 BET
C1700-10 Cerabeads/10 45-106 BET

Tabelle 3.3: C-AeroSande, bei denen die Porositit mit Hilfe des Wasseraufnahme Verfahrens

bestimmt wird.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
bezeichnung [wm] [Gew-%]
Al220-24 Alodur” 45-75 24
AlI220-10 Alodur® 45-75 10
Al150-24 Alodur® 63-106 24
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24
SiC220-10 Siliziumkarbid 45-75 10
SiC150-24 Siliziumkarbid 63-106 24
C1700-24 Cerabeads 45-106 24
C1700-10 Cerabeads 45-106 10

3.3.3 Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen und EDX Analysen

Zur Untersuchung der Struktur, Strukturverdnderungen und Bindungsmechanismen

sind Untersuchungen mit Hilfe des Rasterelektronenmikroskops (REM)
unumginglich. Die Struktur der Kohlenstoff Aerogele wird im Besonderen auf ihre
Bindungsmechanismen untersucht. Anschliefend wird die eventuelle Verdnderung der
Aerogelstruktur durch Beimischung des Fillstoffes Sand an Hand von REM-

Aufnahmen der Kohlenstoff AeroSande untersucht.
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An Hand von EDX Analyse werden die Sande auf eine chemische Anderung, bedingt
durch den Pyrolyseprozess und der Verbrennung des C-Aerogels, untersucht.
Hierdurch konnen Aerogelriickstinde auf der Sandoberfliche nach der Verbrennung
des Aerogels nachgewiesen werden und eine Abschétzung der Recyclefahigkeit der C-

AeroSande erfolgen.

Beide Untersuchungen werden an einem LEO 1530VP Rasterelektronenmikroskop mit
integrierter EDX-Einheit durchgefiihrt. Hierbei handelt es sich um einen Si-(Li)-
Detektor der Firma Oxford mit Fenster. Zur Auswertung wird das Programm INCA

verwendet.

Die drei verschiedenen Sandarten werden untersucht vor der Pyrolyse in Form eines
losen Schiittwerks, in Form des Kohlenstoff AeroSandes und nach der anschlie3enden
Verbrennung des Aerogels, wiederum als loses Schiittgut. Zusétzlich werden REM-

Aufnahmen der Kohlenstoff Aerogele gemacht.

3.4 Untersuchung der mechanischen Eigenschaften

3.4.1 Allgemeines

Gute mechanische Eigenschaften sind bei Sandformen und -kernen in der Giesserei
von existenzieller Bedeutung. Bei der Formherstellung und der Montage der
Formteile, wie auch beim spiteren Transport der Formen kommt es zu mechanischen
Beanspruchungen. Diese konnen zu Verformungen oder in letzter Konsequenz zum

Bruch des Formteils fiihren.

Ausreichende Festigkeitseigenschaften des Formstoffes, insbesondere Biege-, Druck-
und Scherfestigkeit gewihrleisten die Stabilitdt der Formteile [96]. Beim Abguss
entstehen zusdtzlich statische Belastungen der Formteile durch den metallostatischen
Druck der Schmelze. Bei fehlender Festigkeit kann es zum Treiben, das heif3t einer
Deformation der Formwinde, und zum Bruch dinner Kerne kommen. Nach dem
Abguss 1ibt der Gusskorper mit zunehmender Abkiihlung Kraft auf die Form oder den
Kern aus. Dies fiihrt bei noch nicht ausreichender Randschicht und zu geringen

Festigkeiten des Formstoffs zu Briichen oder Rissen [97]. Besonderes Augenmerk
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sollte nach Busby und Stancliffe, bei der Charakterisierung von Formstoffen auf die
Biegefestigkeit gelegt werden, denn die Beanspruchung der Form und Kerne wird

zumeist durch Biegekréfte hervorgerufen [96].

3.4.2 Biegefestigkeit

Zur Bestimmung der Biegefestigkeit wird der Biegeversuch nach DIN 50110
durchgefiihrt. Es handelt sich hierbei um einen einachsigen Verformungsversuch mit
inhomogener Spannungs- und Dehnungsverteilung [98]. Bei duktilen Werkstoffen
wird er zur Bestimmung der Biege-Flieligrenze, bei sproden Werkstoffen zur

Bestimmung der Biegefestigkeit, verwendet [99].

Der Probenkorper liegt bei dem 3-Punkt-Biegeversuch auf 2 Auflagern mit definiertem
Abstand auf und wird durch eine Einzelkraft in der Mitte belastet [99]. Einen
schematischen Versuchsaufbau mit der verwendeten C-AeroSand Probengeometrie als
Priitkorper ist in Bild 3.10 dargestellt. Die Abmessungen der Auflager sind durch die

verwendete Priifanlage vorgegeben.

Fiir die Untersuchungen werden Biegebalken der in Tabelle 3.1 aufgefiihrten Proben
hergestellt. Die Sandmischungen werden je nach Binderanteil in eine, fiir diese
Versuche hergestellte, Form aus Edelstahl gefiillt und auf dem Riitteltisch verdichtet
oder in die Form gestampft. Die Form ist so konzipiert, dass die AuBenwénde
abnehmbar sind, was die Entnahme der Balken nach dem Trocknen vereinfacht. Die
Herstellung wird, wie in Abschnitt 3.2 beschrieben, durchgefiihrt. Die Abmessungen
der Balken betragen 20x20x120mm.

Die Untersuchungen der Biegefestigkeit werden am Institut fiir Werkstoffforschung,
DLR Koln, mit einer SkN Priifmaschine der Firma Instron, durchgefiihrt. Der Abstand
der beiden Auflager betrigt 65mm. Die Priifgeschwindigkeit ist mit 1mm/min

festgelegt.
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r=20mm

Bild 3.10: 3-Punkt-Biegeversuch zur Bestimmung der Biegefestigkeit von Kohlenstoff
AeroSand Proben. Die Auflagerabstinde betragen 65mm, die Abmessungen der AeroSand
Probe betragen 20x20x120mm.

Die Biegefestigkeit og wird berechnet aus:
1,5-F-1
Hierin ist F die maximale Kraft beim Bruch der Probe, 1 die Probenldnge, b die

(3.4)

Probenbreite und h die Probenhdhe.

3.4.3 Druckfestigkeit

Der Druckversuch nach DIN 50106 dient zur Ermittlung des Werkstoffverhaltens
unter einachsiger, iiber den ganzen Querschnitt gleichmdBig verteilter, Druck-

beanspruchung [100].

Die Priifung wird an zylindrischen Korpern zwischen zwei planparallelen Platten
durchgefiihrt. Im Normalfall ist die Probenldnge gleich der Probendicke [101]. Die
obere Priifplatte wird mit einer konstanten Priifgeschwindigkeit gegen die untere
verfahren. Der Priifkorper wird dabei gestaucht und erfdhrt eine tonnenférmige

Ausbauchung bis hin zum Riss.

Zur Bestimmung der Druckfestigkeit werden Proben laut Tabelle 3.1 hergestellt,
indem die jeweiligen Sandmischungen in zylindrische Probenbehilter aus Kunststoff
gefiillt und je nach Binderanteil verdichtet oder gestampft werden. Nach der Pyrolyse
werden die Proben planparallel auf eine Hohe von 35mm gesédgt. Thr Durchmesser

betrdgt ebenfalls 35mm.
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Die Untersuchungen der Druckfestigkeit werden, wie auch die Biegeversuche, am
Institut fiir Werkstoffforschung, DLR Ko&ln, an einer 5kN Priifmaschine der Firma
Instron durchgefiihrt. Die Priifgeschwindigkeit betrdgt 1mm/min. Die maximale Kraft

F, die zum Bruch fiihrt, wird aufgenommen. Die Bruchfestigkeit errechnet sich aus:

Op =S_ (35)
0

Hierin ist op die Druckfestigkeit, F die maximale Kraft und S, der Ausgangs-

querschnitt der Probe.

3.4.4 Elastizititsmodul

Bei sproden Werkstoffen, zu denen die C-AeroSande zdhlen, treten mit steigender
Belastung zunichst elastische Dehnungen auf, die im weiteren Verlauf der Belastung
in Risse Ubergehen. Elastische Dehnungen sind reversibel und zeigen in einem
Spannungs-Dehnungs Diagramm einen linearen Anstieg, der sich durch das Hook’sche

Gesetz beschreiben lésst:
o=E-¢ (3.6)
Hierin ist ¢ die Dehnung, E der Elastizitdtsmodul und € die Dehnung.

Der Proportionalitdtsfaktor E wird Elastizititsmodul (E-Modul) genannt und ist ein

MaB fiir den Widerstand, den ein Werkstoff einer elastischen Dehnung entgegensetzt.

Nach Uberschreiten der Elastizititsgrenze wird die elastische Verformung durch Risse
iberlagert, was an einer Abweichung vom linearen Verlauf der Spannungs-Dehnungs

Kurve erkennbar ist.

Zur Bestimmung der E-Moduli der C-AeroSande werden die aufgezeichneten Kurven
der Druckversuche verwendet. Eine solche Kurve ist in Bild 3.11 dargestellt. An den
linearen elastischen Teil der Kurve wird eine Tangente gelegt und mit Hilfe der
Gleichung 3.7 der E-Modul bestimmt:

g )L, (3.7)
So'(lz_l1)
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Hierin ist E der Elastizititsmodul, F,, die Krifte zur Wegldnge 1,, und 1,-1, die
Stauchung des Probenkorpers

1,8
164
1,4-
1,2-
104

0,8 -

Kraft [kN]

0,6 -
0,4 -

0,2

0,0 . I . I . I .
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Bild 3.11: Mit Hilfe einer Spannungs-Dehnungs Kurve kann der E-Modul der C-AeroSand
Proben ermittelt werden. Eine Tangente wird an den elastischen Anteil der Kurve gelegt und
der E-Modul aus Gleichung 3.7 errechnet.

3.5 Untersuchung der thermischen Eigenschaften

Die thermischen Eigenschaften von Formstoffen sind ebenso wie die mechanischen
von groBBer Bedeutung fiir den Giessereialltag. Die Form wird im Verlauf der
Formfiillung unter der Einwirkung des schmelzfliissigen Metalls mechanisch und
thermisch belastet. Durch diese Belastungen kann es zu temperaturspezifischen
Eigenschaftsinderungen des Formstoffs kommen, die Gussfehler verursachen konnen.
Charakteristische Anderungen sind je nach Formstoff z.B. Ausdehnungen oder
Schrumpfung, die wiederum zu Spannungen fiihren, die Rissbildung in Formstoff und

Gussteil einleiten konnen [97].
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3.5.1 Wiarmeleitfihigkeit

Im Verlaufe der Erstarrung und Abkiihlung der Schmelze werden die einzelnen
Formstoffschichten auf unterschiedliche Temperaturen aufgeheizt. Die Hohe der
Temperatur und die Temperaturverteilung iiber den Formquerschnitt bestimmen das
Ausmal} temperaturbedingter Fehlererscheinungen. Bei konventionellen Formen aus
Quarzsand beruht die Warmeleitfahigkeit auf dem Kontakt der einzelnen Quarzkdrner
untereinander. Die Binderbriicken erhohen den Wairmetransport, wihrend die
Porenrdume eine isolierende Wirkung haben. Bei steigender Packungsdichte, durch
kleinere Sandkorner oder hoheren Bindergehalt, steigt die Warmeleitfahigkeit des

Formstoffs an [102].

Temperaturunterschiede gleichen sich umso schneller aus, je hdher die
Wirmeleitfahigkeit und je geringer die spezifische Warme pro Volumeneinheit des

Formstoffes ist.

Tabelle 3.4: Proben fiir die Warmeleitfahigkeitsmessungen am Gerdt TCT 416 der Firma
Netzsch. Die Proben haben eine Lange von 20mm, eine Breite und Hohe von 6,5mm.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
bezeichnung [wm] [Gew-%]
C1700-24 Cerabeads 45-106 24
C1700-10 Cerabeads 45-106 10
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 10
Al400-24 Alodur® 8-32 24
Al400-10 Alodur® 8-32 10
AlI220-24 Alodur® 45-75 24
AlI220-10 Alodur® 45-75 10

Die Bestimmung der Wairmeleitfahigkeit wird mit Hilfe einer Anlage vom Typ
TCT416 der Firma Netzsch, durchgefiihrt. Es werden C-AeroSand Probenkorper, mit
einer Liange von 20mm und einer Hohe und Breite von jeweils 6,5mm, hergestellt,
Tabelle 3.4. Die schematische Zeichnung des Versuchsaufbaus ist in Bild 3.12
dargestellt. Die C-AeroSand Probe wird zwischen zwei Kupferscheiben eingespannt,

wobei die untere Kupferscheibe auf einem Heizblock befestigt ist. Im Inneren des
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Umgebungsblocks herrscht zu Beginn eine konstante Temperatur. Wird durch den
Heizblock der Unterseite der Probe Warme zugefiihrt, heizt sich diese auf. Zugleich
kommt es zu einem Temperaturanstieg der kiihleren Umgebung. Nach einigen
Minuten fiihrt dies zu einem stationdren Zustand, wobei an der Oberseite der Probe die
Temperatur T2 und an der unteren Seite der Probe die Temperatur T1 (T1>Tuymgebung)
vorherrschen. Die Temperaturmessung erfolgt mittels zweier Thermoelemente in den
Kupferscheiben. Die jeweilige Temperierung von Heiz- und Umgebungsblock erfolgt
mittels Thermostaten. Die aufgebrachte Belastung auf die obere Kupferscheibe dient
dem Wiarmekontakt zwischen der Probe und der Scheibe. Die Wiarmeleitfahigkeit kann

nach folgenden Zusammenhéangen bestimmt werden:

q:_sz—Tl (3.9)
h

Hierin ist q die Warmestromdichte [W/m?] und A die Wiarmeleitfahigkeit der Probe, h

ist die Probenhohe und T, ; die Temperaturen der Heizer.

Bei unbekannter Warmestromdichte q kann die gesamte Warmemenge Q [W] durch
den unteren Heizblock und die Temperaturdifferenz am oberen und unteren Heizer

bestimmt werden. Gleichung 3.8 wird erweitert zu

T,-T

Aus Gleichung 3.9 kann die Warmeleitfahigkeit errechnet werden. A ist hier die
Querschnittsfliche der Probe.
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Bild 3.12: Schematischer Versuchsaufbau zur Untersuchung der Warmeleitfahigkeit. Die
Messungen werden an einer TCT 416 Versuchsapparatur der Firma Netzsch durchgefiihrt.
Die Lange der C-AeroSand Probenkorper betrdgt 20mm, Hohe und Breite sind 6,5mm.

3.5.2 Spezifische Warmekapazitat, Warmeeindringzahl und
Temperaturleitfihigkeit

Spezifische Wiarme und Wirmekapazitit

Die spezifische Wirmekapazitit C, [Jm~ K] kennzeichnet das Warmespeicher-
vermdgen der Sandform und steht in direktem Zusammenhang zur Stirke der
Randerstarrung und damit moglichen Fehlererscheinungen. Je stirker die Randschale
ausgebildet 1ist, desto geringer ist die Fehlerneigung am Gusskorper. Das

Speichervermogen wird beschrieben durch:

C,=c,-p (3.10)

v

hierin ist ¢, die spezifische Wirme [Tkg'K™'] und p die Dichte.

Da die spezifische Wairmekapazitit nicht direkt messbar ist, werden zunéchst

Untersuchungen der spezifischen Wirme c, durchgefiihrt.

Die spezifische Wiarme wird mit Hilfe eines dynamischen Leistungs-

kompensationsdifferenz-Kalorimeters (Perkin-Elmer DSC-2C, Bild 3.13) bestimmt,
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indem die Differenz zwischen dem Wirmefluss zum Probentiegel und dem zum
Referenztiegel als Funktion der Zeit und Temperatur (T,,.x=700°C) aufgenommen
wird. Der Messkopf besteht aus einem Aluminiumblock, der mit Hilfe eines
Wasserkreislaufs auf T=20°C gehalten wird. In diesem Block befinden sich zwei
zylindrische Bohrungen, in denen die Tiegelbehilter fiir die Messprobe (hier: C-
AeroSande) und die Referenzprobe (hier: Saphir) eingelassen sind. Durch die
Widerstandsheizer unterhalb der Tiegelkammern werden die Proben unabhingig
voneinander aufgeheizt. Die Differenz der eingespeisten Leistungen liefert unmittelbar

die Information tiber den Warmefluss der Probe.

Bei einem Differenzkalorimeters erfolgt die Messung der spezifischen Warme nach

folgender Gleichung:
_4H  Adg

Cp—ﬁ qm (3.11)

hierin ist AH die Enthalpiednderung, AT die Temperaturdifferenz, A¢ die

Wirmeflussdifferenz, q die Heizrate und m das Probengewicht.
Die Warmeflussdifferenz A wird durch
A ¢ = A¢Pr0be - Aéleer (3 12)

beschrieben. Der Warmefluss der unter gleichen Bedingungen gemessenen Basislinie

AD,... wird der des Wiarmeflusses der Probe A®p,,,,. subtrahiert.

Die absolute Warmekapazitit ldsst sich bei reproduzierbaren Wiarmeflusssignalen von
Probe und Basislinie durch den Vergleich mit einem Saphir-Standard bei identischen

experimentellen Prozeduren ermitteln [103]:

cPthe ’ mProbe — cl’mp/ur ' msaphir (3 . 1 3)
AP AP AP — AP

Probe leer saphir leer

Fir die Messungen werden drei Proben (Tabelle 3.5) mit vergleichbarer
KorngroBenverteilung untersucht. Die ProbengroBe betragt Sx5x5mm. Gemessen wird

in einem Temperaturintervall von 50 bis 350°C.

Die gemessene spezifische Wirme wird verwendet, um die spezifische
Wiérmekapazitit (Gleichung 3.10), die Wérmeeindringzahl und die Temperatur-
leitfahigkeit zu bestimmen (Gleichungen 3.14 und 3.15).
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Bild 3.13: Aufbau eines leistungskompensierenden Differenzkalorimeters (Perkin-Elmer
DSC-2C) zur Bestimmung der spezifischen Wéarme [104]. Die C-AeroSand Probe wird im
Verhiltnis zur Referenzprobe gemessen.

Tabelle 3.5: Verwendete Proben zur Bestimmung der spezifischen Wirme, mit
vergleichbaren KorngroBen. Die Probengrof3e betrigt S5x5x5mm.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
bezeichnung [pm] [Gew-%]
C1700-24 Cerabeads 45-106 24
Al220-24 Alodur” 45-75 24
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24
Wirmeeindringzahl

Die Wirmeeindringzahl b [J/m?s*’K] ist ein MaB fiir die Geschwindigkeit mit der die
Wirmemenge, die im Gusskorper enthalten ist, durch die Form abgeleitet werden
kann. Mit Hilfe dieser WerkstoffkenngroBe  lassen sich Erstarrungsverldufe

charakterisieren. Die Warmeeindringzahl wird durch folgende Gleichung beschrieben:
b=lic,p (3.14)

hierin ist A die Warmeleitfahigkeit [W/mK], cp die spezifische Wirme und p die
Dichte.
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Temperaturleitfahigkeit

Die Temperaturleitfahigkeit a [m2s'] ist ebenfalls ein Wert zur Charakterisierung der
Wirmeentzugsgeschwindigkeit. Sie gibt die zeitliche Spanne des Temperatur-

ausgleichs innerhalb einer Formpartie an und wird beschrieben durch [102]:

gt (3.15)

3.5.3. Erstarrungsgeschwingigkeit

Die thermischen Eigenschaften, wie Wirmeleitfahigkeit oder spezifische Wirme,
beeinflussen nach dem Abguss die Erstarrungsgeschwindigkeit der Schmelze und
somit das Geflige des Gussteils. Die Gefligeausbildung nimmt bei der Fertigung eines

Bauteils Einfluss auf die Materialwerte.

Die Erstarrungsgeschwindigkeit ldsst sich mit Hilfe einer Untersuchung der
Lamellenabstéinde einer abgegossenen Probe ermitteln. Die Vorraussetzung ist eine
Legierung mit einem eutektischem Gefiige. Es miissen zudem Versuchsreihen anhand
einer Referenzprobe, die mit einem konstanten Temperaturgradienten erstarrt wird,
erfolgen. Die Werte werden mit verschiedenen in der Literatur vorhandenen Modellen
iberpriift. Wie Untersuchungen von S. Sous zeigten, ist der Lamellenabstand
unabhingig vom Erstarrungsprozess (stationdr/instationér). Seine Untersuchungen mit
Hilfe der Ofenanlage ARTEMIS (AeRogel Technique for Microgravity Solidification)
gelten fiir eutektische, unter- und iibereutektische Al-Si-Legierungen [105]. In einer
weiterfiilhrenden Arbeit von S. Steinbach konnten diese Resultate auch auf die
Legierung A357 (AlSi7Mg0,6) iibertragen werden. Bei bekanntem Lamellenabstand
(As) kann die Erstarrungsgeschwindigkeit (v) aus Bild 3.14 entnommen werden [106].
Die Messpunkte wurden nach dem Model von Jackson und Hunt [107] nach folgender

Formel angepasst, wobei b nicht belegt wurde:
Ag =a-v® (3.16)

hierin ist v die Erstarrungsgeschwindigkeit, A der Lamellenabstand und a,b sind

Konstanten aus der Anpassung an die Messwerte.
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Bild 3.14: Bei bekanntem Lamellenabstand kann mit Hilfe der Kurve von S. Steinbach die
Erstarrungsgeschwindigkeit fiir die Legierung A357 abgelesen werden [106].

Fir die Messungen werden die Proben metallographisch aufbereitet und
mikroskopische Aufnahmen erstellt. Diese Bilder werden zur Auswertung in bindre
Bilder umgewandelt. Das Bildbearbeitungsprogramms analySIS ermdglicht es, die
Anzahl der Lamellen in einem Rasterbereich auszuwerten. Hieraus kann der

Lamellenabstand berechnet werden.

Zur Untersuchung der Erstarrungsgeschwindigkeit in C-AeroSanden wird die
technische Legierung A357 (AlSi7Mg0,6) verwendet und in zylindrische Formen aus
C-AeroSand mit einem Durchmesser von 11cm und einer Hohe von 13cm vergossen.
Der Gusszylinder hat eine Hohe von 10cm und einen Durchmesser von 2,5¢cm. Zum
Vergleich der Einfliisse der verschiedenen Sande und Bindergehalte wird in Formen
mit 24 Gew-% und 10 Gew-% (max. und min. Binderanteil) eines jeden Sandes

vergossen, Tabelle 3.6.
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Tabelle 3.6: Proben zur Bestimmung der Erstarrungsgeschwindigkeit in C-AeroSanden.
Abgegossen wird in zylindrische Formen mit einem Durchmesser von 11cm und einer Héhe
von 13cm. Die Gusskdrper haben einen Durchmesser von 2,5 und eine Héhe von 10cm.

Proben- Proben- Sandart KorngréBe [um| Binderanteil
nummer | bezeichnung [Gew-%]

1 Al400-24 Alodur® 8-32 24

2 Al1400-10 Alodur® 8-32 10

3 Al220-24 Alodur® 45-75 24

4 Al1220-10 Alodur® 45-75 10

5 SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24

6 SiC220-10 Siliziumkarbid 45-75 10

7 C1700-24 Cerabeads 45-106 24

8 C1700-10 Cerabeads 45-106 10

3.6 Zerfallseigenschaften

Die Zerfallsneigung von Sandformen- und kernen ist im GieBprozess eine wichtige
Eigenschaft. Die Sandformen diirfen sich durch thermische Belastung nicht bereits
wihrend des Abgusses oder bei noch nicht geniigend ausgebildeter Randschale
zersetzen. Parallel ist eine leichte Entform- und Entkernbarkeit nach dem Abguss
erwiinscht. Die Probleme der mechanischen Entfernung liegen auf der Hand (Kapitel
2), was einen durch thermische Aktivierung zersetzbaren Formstoff fiir den

Giellereieinsatz wiinschenswert macht.

Durch Vorversuche wird nachgewiesen, dass Kohlenstoff AeroSande sich bei
thermischer Beanspruchung unter Sauerstoffatmosphiare (T>450°C) vollstandig

zersetzen.

An Hand weiterfithrender Versuche wird die Korrelation der bendtigten Zeit fiir die
Verbrennung zur Temperatur und Bindergehalt untersucht. Es werden wiirfelformige
Proben aus Alodur® Sand mit einer Kantenlinge von 2,5cm und unterschiedlichen
Bindergehalten (24%,16%,10%) hergestellt, Tabelle 3.7. Die Versuche werden in
einem Ofen der Firma Memmert bei 480°C und 650°C durchgefiihrt.

Die Proben werden gewogen und der Ofen wird auf die jeweiligen Temperaturen

aufgeheizt. Die Proben werden anschlieBend in einer hitzebestdndigen Schale im Ofen
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platziert. Nach festgelegten zeitlichen Intervallen werden sie wiederum gewogen, bis
ein konstantes Gewicht erreicht i1st. Aus diesen Werten kann der Zerfall in

Abhéngigkeit der Zeit bestimmt werden.

Tabelle 3.7: Proben zur Untersuchung der thermischen aktivierten Zerfallsneigung. Die
Proben haben eine Kantenldnge von 2,5cm. Versuchsreihen werden bei 480°C und 650°C

durchgefiihrt.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
N an
bezeichnung [wm] [Gew-%]
Al220-24 Alodur® 45-75 24
Al220-16 Alodur® 45-75 16
Al220-10 Alodur® 45-75 10

3.7 Gasentwicklung des Formstoffes beim Abguss

Eine weitere Fehlerquelle im GieBereibetrieb ist die Gasentwicklung des Formstoffes
wihrend des Giellprozesses, bei dem die Gase in den Gusskorper diffundieren konnen.
Die Gasentwicklung hiangt von der Menge des im Formstoff vorhandenen Binder- und
Wassergehalts, organischen Restbindeanteilen sowie der Formstofftemperatur ab. Die

Folge ist eine zunehmende Neigung zur Gasblasenentwicklung in den Gussteilen [13].

Zur Quantifizierung der Gasentwicklung von Kohlenstoff AeroSanden werden
zylindrische Probenkorper mit einem Durchmesser von 3,5¢cm mit maximalem
Bindergehalt und vergleichbaren KorngroB3en hergestellt, Tabelle 3.8. Der maximale
Binderanteil wird gewdhlt, da die maximale Gasentwicklung mit maximalem
Bindergehalt entsteht. Nach der Pyrolyse werden die Proben durch Sédgen in
Langsrichtung halbiert, um eine Analyse des gesamten, auch inneren, Probenkorpers
zu gewihrleisten. Die Messungen werden anschlieBend von Hydro Aluminium in

Bonn, mit Hilfe der dort entwickelten COGAS Messanlage, durchgefiihrt.

Vor der Messung werden die Proben bei 100°C fiir 4 Stunden ausgeheizt. Durch
diesen Schritt soll die lagerzeitbedingte Feuchtigkeit aus der Probe entfernt werden.
Eine Messsonde wird in die C-AeroSand Halbzylinder eingefiihrt. Hiermit wird die

entwickelte Gasmenge wihrend des Versuchs aufgenommen. Die C-AeroSand Probe
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wird 300sek in ein Schmelzbad aus AlSi7Mg0,6 (T=725°C) getaucht, Bild 3.15.

Durch die Wéarmezunahme und dem daraus resultierenden Binderzerfall und Abgabe

der adsorbierten Restfeuchtigkeit kommt es zur Entwicklung von Gasen, die in ein

Messrohrchen geleitet werden. Die Gasentwicklung kann hierdurch in Abhéingigkeit

der Zeit untersucht werden. Gleichzeitig wird iiber eine Kiihlfalle alles Kondensierbare

abgeschieden und gewogen, um die Kondensatmenge anzugeben. Zum besseren

Vergleich und optimaler Einschitzung der Werte wird die Messung ebenfalls mit

einem konventionellen Cold-Box Kern durchgefiihrt.

Tabelle 3.8: Proben fiir die Versuche zur Bestimmung der Gasmenge auf der COGAS Anlage

bei Hydro Aluminium.

Proben- Sand Korngrofie Binderanteil
. an
bezeichnung [pm] [Gew-%]
C1700-24 Cerabeads 45-106 24
A1220-24 Alodur” 45-75 24
SiC220-24 Siliziumkarbid 45-75 24

Bild 3.15: Bestimmung der Gasentwicklung beim Abguss mit Hilfe der COGAS Messanlage.
Das linke Bild zeigt eine C-AeroSand Probe vor Versuchsbeginn. Die Messsonde zur
Bestimmung der Gasmenge ist in die Probe eingefiihrt. Das rechte Bild zeigt dieselbe Probe
nach dem Eintauchen in die Schmelze (AlSi7Mg, 725°C, 300sek).
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3.8 Dichteinderung und Schrumpfung wahrend der
Pyrolyse

Die Schrumpfung von Kernen bei der Herstellung, Trocknung oder beim Brennprozess
ist im Sandguss und Feinguss schon bei der Konstruktion einzuplanen. Als Folge einer
zu hohen Schrumpfung kann es zu Rissen im Sandkern oder in der keramischen

Formschale kommen.

Eine zu grofle Dichtednderung in Form von Dichteabnahme sollte ebenfalls vermieden
werden, da es ansonsten zu einem Kernauftrieb wahrend des Abgusses kommen kann.
Diesem kann nach Bestimmung der Dichteabnahme durch zum Beispiel Kernhalter
entgegengewirkt werden. Beide Werte gehoren zur umfassenden Charakterisierung

eines neuen Formstoffes.

Zur Messung dieser beiden Groflen werden zylindrische RF-AeroSand Proben mit
einem Durchmesser von 3,5cm und einer Hohe von ebenfalls 3,5¢cm und einer
Zusammensetzung nach Tabelle 3.1 hergestellt. Die Proben werden gewogen,
vermessen und, nach in Abschnitt 3.2 beschriebener Prozedur, pyrolysiert. Nach
Abschluss der Pyrolyse werden die Proben erneut gewogen und vermessen. Aus diesen

Messwerten werden die Schrumpfungen und Dichtednderungen errechnet.

3.9 Abgiisse realer Bauteile

Der letzte entscheidende Punkt zur Charakterisierung eines neuen Formstoffes ist sein
Verhalten bei Abgiissen realer Bauteile {iber den Labormaf3stab hinweg. Erst hier zeigt

sich die Machbarkeit unter realen Bedingungen.

Zu diesem Zweck werden Modelle aus Wachs hergestellt. Diese Wachsmodelle
werden, wie beim keramischen Vollformverfahren, mit einer Mischung der RF-
AeroSande hinterfiillt. Je nach Binderanteil wird die Verdichtung mit Hilfe des
Riitteltisches oder per Stampfen erreicht. Die Formen gelieren abgedeckt einen Tag bei
40°C, werden anschliefend aus der Form entfernt, weitere 4-6 Stunden bei 40°C
getrocknet und dann bei 100°C unter Sauerstoffatmosphidre entwachst. Die

anschlieBende Pyrolyse erfolgt wie bereits beschrieben. Der Herstellungsverlauf ist
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schematisch in Bild 3.16 dargestellt. Vergossen wird AISi7Mg0,6 in nicht
vorgewdrmte Formen. Die maximale Grofe der zu vergieBenden Teile wird alleine

durch die Abmalle des Pyrolyseofens bestimmt.

Zusitzlich soll durch metallographische Aufarbeitung einiger Abgiisse die eventuell
vorhandene Gasporositit untersucht werden, da diese letztlich den Formstoff unter

realen Bedingungen qualifiziert.

Vermischen der Umfiillen des Wachsmodels Gelieren und Trocknen
Precoursor mit Sand und Aerogel + der Mischung bei 40°C
verdichten auf Ritteltisch

Entwachsen der Form Pyrolyse bei 1050°C Abguss in C-AeroSand
bei 110°C unter Argon Atmosphére Form

Bild 3.16: Nach dem Vermischen der Precursor wird ein Wachsmodell in einer Form mit
Aerogel und Sand umfiillt. Die Verdichtung erfolgt auf einem Riitteltisch. Die Gelierung und
Trocknung erfolgt nach in Abschnitt 3.2 beschriebener Prozedur. Anschlieend wird die
Form bei 110°C in einem Ofen entwachst. Nach der Pyrolyse kann in eine C-AeroSand Form
abgegossen werden.
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Kapitel 4: Darstellung und Diskussion der
Ergebnisse

4.1 Einfluss der Pyrolyse auf die Struktur und Chemie der
Kohlenstoff Aerogele und Kohlenstoff AeroSande

4.1.1 Struktur der Kohlenstoff Aerogele

Die Struktur von Kohlenstoff Aerogelen wird anhand rasterelektronenmikroskopischer
(REM) Aufnahmen, Rontgenstreuungsanalysen und Messungen der spezifischen

Oberflache untersucht.

Teilchengrofie und Bindungsmechanismus

Zur Bestimmung der durchschnittlichen Teilchengrof3e von Kohlenstoff Aerogelen
werden Rontgenstreuungsmessungen vorgenommen. Hiermit ldsst sich die
Teilchengrofe rechnerisch bestimmen. Das Ergebnis wird mit einer REM Aufnahme
der Aerogel Struktur abgeglichen, indem einzelne Teilchen ausgemessen und das

arithmetische Mittel gebildet wird.

Die Kurve der Rontgenanalyse ist nach Abzug der Unterstreuung in Bild 4.1 als

Gaussche Kurve erkennbar. Gefittet wird nach folgender Gleichung:

(20-m2)* (4.1)

— m3
-1, ., =mle

means

wobei ml-m3 Variablen sind, deren Werte vom verwendeten Rechenprogramm
(Kaleidograph 3.5) angepasst werden. Fiir die Variable m3 erhilt man einen Wert von
46,858, wodurch nach Gleichung 3.1 eine durchschnittliche Teilchengrofle von

93,7nm errechnet wird.

Die Auswertung der Einzelmessungen an Hand der rasterelektronenmikroskopischen

Aufnahme, Bild 4.2, ergibt eine mittlere Teilchengréfle von 100nm.



Kapitel 4: Darstellung und Diskussion der Ergebnisse 82

Ermittelt durch Ermittelt durch
Rontgenanalyse REM-Aufnahmen
Durchschnittliche
Teilchengrofle 93,7 nm 100 nm
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meas- I background
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Bild 4.1: Rontgenstreuungsanalyse eines C-Aerogels, hergestellt nach optimierter
Pyrolyseroute, nach Abzug der Untergrundsteuung. Es ergibt sich rechnerisch eine
durchschnittliche Teilchengréfle von 93,7nm.

300nm EHT = 5.00 kv Signal A=lInLens Date :6 Nov 2003
Mag= 50.00KX |— WD= 5Smm Photo No. = 1080 Time :11:43:34

T m 3 =1 G 5

Bild 4.2: Aus der REM-Aufnahme eines C-Aerogels kann eine mittlere Teilchengrofie von
ca.100nm ermittelt werden.



Kapitel 4: Darstellung und Diskussion der Ergebnisse 83

Wird dem Aerogel Sand beigemischt, so dndert sich die Teilchengréfe der Kohlenstoff
Aerogele. Das Bild 4.3 zeigt eine REM Aufnahme eines Kohlenstoff AeroSandes aus
Alodur® mit 16Gew-% Aerogel. Das kleine Bild zeigt eine Partic in hoherer
VergoBerung., wobei die Teilchengrofle von =~10nm deutlich erkennbar ist. In einem
C-AeroSand Verbund bilden sich die Teilchen des Aerogels somit um ein 10-faches

kleiner aus als im ungefiillten Aerogel.

nnnnnnn
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Bild 4.3: REM Aufnahme eines Alodur™ Kohlenstoff Aerogel Verbundes. Die TeilchengroBe
des Aerogels ist durch die Beimischung des Sandes auf ca.10nm verringert.

Die Ursachen fiir diesen deutlichen Unterschied konnen nur vermutet werden. Eine
plausible Annahme ist, dass die Gelationskinetik verdndert wurde. Der Prozess der
Gelation lasst sich in drei Teilschritte zerlegen: Teilchenbildung, Teilchenwachstum
und Teilchenagglomeration. Aus der Losung der Ausgangsstoffe bilden sich Teilchen,
wie in Abschnitt 2.3 dargestellt, die durch weitere Anlagerung von reaktionsfahigen
Molekiilen wachsen. Dieses Wachstum konnte sich bei einem Sol, das sich zwischen
Sandkornern befindet, von dem eines reinen Sols unterscheiden. Eine weitere
Vermutung kann an Hand der Perkolationsmodelle aufgestellt werden. Der kritische
Schwellwert zur Ausbildung eines Netzwerkes liegt im 2-Dimensionalen erheblich

hoher als im 3-Dimensionalen. Zudem wird sich die Clusterbildung in einem gréBeren
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Volumenelement anders gestalten als in einem Volumenelement, welches in seiner

Form und Grofe infolge der Sandbeimischung verdandert wurde [108].

Zur genauen Beschreibung der Phinomene miissten Experimente in Abhéngigkeit von
der Probendimensionen durchgefiihrt werden: also zum Beispiel Gelation zwischen

Platten in Form diinner Filme (2-dim) oder Gelation in Kapillaren (1-dim).

Anhand der REM Aufnahmen sind Vermutungen iiber den Bindungsmechanismus und
Bindungscharakter der Kohlenstoff Aerogele moglich. Die Bindungsart bzw. der
Bindungsmechanismus von pyrolysiertem Aerogel und Sand ist anhand Bild 4.4
erkennbar. Es zeigt zwei Aufnahmen von Kohlenstoff AeroSanden. Auf dem linken
Bild ist Alodur® Sand mit Hilfe von C-Aerogel gebunden. Zu erkennen ist, dass das
Aerogel einen diinnen Uberzug iiber den K&rnern bildet und diese so aneinander
bindet. Der gleiche Uberzug ist auf dem rechten Bild, einem Cerabeads C-AeroSand
zu sehen. Hier ist das Aerogel in seiner typischen Skelettstruktur weiterhin erkennbar,

wihrend es bei dem Alodur® Sand glatt anliegt. Beide Proben werden mit 24%

Aerogel angemischt.

.
. & Al

10pm EHT = 20.00 kv Signal A=MPSE  Date 9 Dec 2003 20um EHT = 10,00 kv Signal &= MPSE  Date :9 Dec 2003
Mag= 170KX }— WD= 14mm Phota Mo = 1118 Time :113:22:18 Mag= 500X |—| WD= 12mm Fhato No. = 1133 Time :16:22:05

Bild 4.4: Das linke Bild zeigt eine REM-Aufnahme eines C-Alodur®AeroSandes. Hier ist das
Aerogel zwischen den Sandkornern als glatte Fliche zu erkennen. Das rechte Bild zeigt einen
Verbund aus Cerabeads Sand mit Kohlenstoff Aerogel. Hier ist schon bei kleinerer
VergroBerung die Skelettstruktur des Aerogels erkennbar, die die Sandkorner aneinander
bindet.

Bei weiterer Vergroferung wird die Skelettstruktur des Aerogels beim Kohlenstoff
Alodur®AeroSand erkennbar, Bild 4.5. Aus dem linken Bild wird deutlich, dass das
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Aerogel vergleichbar mit einem diinnen Gewebe auf dem Sandkorn liegt. Bei 25.000-

facher VergroBerung ist die Struktur in Form einzelner Teilchenketten genau

erkennbar (rechtes Bild).

5 s 3 b e .
Signal A = InLens  Date :9 Dec 2003
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Bild 4.5: Bei weiterer VergroBerung eines Alodur® Sandkorns, welches von Aerogel iiberzogen
ist, zeigt sich auch hier die Skelettstruktur. Auf dem rechten Bild ist bei 25.000-facher
VergrofBerung auch die Teilchengrof3e ersichtlich, die im Verbund ca. 10mal geringer ist, als im
Kohlenstoff Aerogel ohne Fiillstoft.

Spezifische Oberfliche

Zur weiteren Charakterisierung der Struktur von Kohlenstoff Aerogelen werden die
spezifische Oberfliche und das Porenvolumen [ml/g] von unterschiedlich

prozessierten Proben untersucht. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.1 aufgelistet.

Die Probe C1 wird nach optimiertem Pyrolyseprozess hergestellt. Es wird eine
spezifische Oberfliche von 657,58 m?/g mit einem Porenvolumen von 0,372 ml/g
gemessen. In der Literatur werden Vergleichswerte der Kohlenstoff Aerogele in einem
Bereich von 600-800 m?/g angegeben. Das Kohlenstoff Aerogel C2 wird mit der
gleichen Aufheizrate (7 K/min), jedoch ohne Haltezeit prozessiert. Die Abkiihlrate ist
bei den Versuchen konstant. Ohne Haltezeit vergrofB3ert sich die spezifische Oberflache
auf 971,24 m*g. Das Porenvolumen steigt ebenfalls an (0,505 ml/g). Bei den Proben
C3 und C4 wird die Autheizrate auf maximal prozessierbare 35 K/min gesteigert.
Variiert werden die Haltezeiten. Die Probe C3 wird 1,5h auf 1050°C gehalten,
wihrend bei C4 auf eine Haltezeit verzichtet wird. Die spezifische Oberfldche beider

Proben liegen, mit ca. 20 bzw. 25 m?/g, deutlich unter denen von C1 und C2 und den
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in der Literatur angegebenen Werte fiir Kohlenstoff Aerogele. Ebenfalls schrumpft das
Porenvolumen um einen Faktor 10 im Vergleich zu den Ergebnissen der Proben C1
und C2. Das RF Aerogel, aus dem die Proben C1-C4 hergestellt werden, besitzt eine

spezifische Oberfldache von ca.23 m?/g.

Mogliche Erkldrungen fiir die unterschiedlichen spezifischen Oberflichen konnten im
Pyrolyseprozess gefunden werden. Bei der Pyrolyse werden groBe Molekiile zum
Bindungsbruch gezwungen. Dieser Vorgang findet bei ca. 400-700°C statt [72]. Da die
Proben C3 und C4 dieses Temperaturintervall schnell durchlaufen, kénnen diese
Bindungsbriiche moglicherweise nicht ablaufen (anders als bei C1 und C2), und die
innere Oberflidche bleibt gering. Die spezifischen Oberfldchen der Proben C3 und C4
waren, im Rahmen der Messgenauigkeiten, vergleichbar mit der des nicht

pyrolysierten Ausgangsmaterials (RF-Aerogel), was fiir diese Theorie sprechen wiirde.

Die Werte der spezifischen Oberfldchen der Proben C1 und C2 scheinen durch einen
anderen Effekt erkldrbar zu sein. Obwohl die Sintertemperatur von Graphit bei ca.
2800°C liegt, ist bekannt, dal es schon bei wesentlich geringeren Temperaturen zu
sinterdhnlichen Vorgingen kommen kann. Durch sich bildende Sinterbriicken wiirde
die spezifische Oberfliche herabgesetzt werden. Die Haltezeit von 1,5h der Probe C1
bei 1050°C konnte zur Bildung sinterbriickendhnlicher Phdnomene fithren, wodurch

sich die geringere spezifische Oberfliche im Vergleich zur Probe C2 erklédren wiirde.

Tabelle 4.1: Untersuchungen der spezifischen Oberflache und des Porenvolumens von C- und
RF-Aerogelen, die nach unterschiedlichen Pyrolyseroutinen hergestellt werden.

Proben- Spez. Oberfliche Porenvolumen
bezeichnung [m?/g] [ml/g]
Cl1 657,58 0,372
C2 971,24 0,505
C3 20,64 0,049
C4 25,15 0,052
RF 23,52 0,051
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4.1.2 Analyse der Sande und Kohlenstoff AeroSande

Der Einfluss der Pyrolyse und der anschlieBenden Verbrennung des Aerogels auf die
Sande wird an Hand von Rontgenstreuungsanalysen, REM Aufnahmen und EDX

Analysen untersucht.

Rontgenstreuungsanalysen

Die Rontgenanalysen werden, neben der Bestimmung der Aerogel Struktur und der
optimalen Pyrolyseparameter, zur Untersuchung der Struktur und Strukturdnderung
der Sande und der Sand-Aerogel Verbunde eingesetzt. Hierzu werden Analysen der
Sande im Ausgangszustand und von Kohlenstoff AeroSanden durchgefiihrt. Zudem
werden die Sande nach der Verbrennung des Aerogels untersucht, was dem Prozess

der thermischen aktivierten Kernentfernung entspricht.

Untersucht werden die drei zur Verfiigung stehenden Sande (Alodur®, Siliziumkarbid,
Cerabeads) im Streuwinkelbereich von 30-90° (20). Die Ergebnisse sind in den
Bildern 4.6-8 dargestellt. Der Streuwinkel ist gegen die Intensitdt [%] aufgetragen.
Die untere Kurve entspricht dem Ausgangssand im unbehandelten Zustand mit den
gemessenen Intensititen der Peaks. Der Kohlenstoff AeroSand Verbund ist durch die
mittlere Kurve dargestellt, wiahrend die obere Kurve den Zustand des Sandes nach der
Verbrennung des Aerogels zeigt. Die beiden letzten Kurven werden zur

ibersichtlicheren Darstellung auf der y-Achse nach oben verschoben.

Die drei Stadien des Alodur®Sandes sind in Bild 4.6 dargestellt. Zu erkennen ist die
exakte Ubereinstimmung der Peaks bis 65°. Hier bringt ebenfalls ein Vergleich mit
dem triklinen System des ALO; in der Literatur eine Ubereinstimmung. Die
Hauptpeaks liegen bei 32,3° (Orientierung:1,0,2), 44,6° (1,0,4), 48,0° (2,1,0) und 55,5°
(2,1,3). Von 65° bis 90° liegen die Peaks weiterhin bei den gleichen Streuwinkeln, die
Intensititen weichen um +5% ab. Diese Schwankungen sind im Rahmen der

Messgenauigkeiten vernachlissigbar.

Die Analyseergebnisse des Siliziumkarbidsandes und seines Verbundes zeigt Bild 4.7.
Die Lage der Hauptpeaks ist bei jeder der drei Kurven bei 45°, 48°, 53° und 78°
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erkennbar. Die Intensitéten variieren um £10%. Diese Schwankungen sind im Rahmen

der Messgenauigkeiten ebenfalls zu vernachldssigen.

Die Rontgenanalysen des Cerabead Sandes zeigt das Bild 4.8. Im Gegensatz zu den
beiden zuvor genannten Sanden weist der Cerabeads Sand eine groflere Anzahl von
Peaks mit jedoch geringerer Intensitit auf. Bei genauem Vergleich der Messungen
zeigen sich Ubereinstimmungen aller Streuwinkel und Intensititen. Peaks gleicher
Orientierung sind im Ausgangssand, im Verbund, wie auch nach der Verbrennung mit

gleicher Intensitdt wieder zu finden.

Zudem wird die Entstehung neuer Phasen durch die Pyrolyse oder thermischer
Zersetzung untersucht. Hierzu werden Untersuchungen an Hand von REM Aufnahmen
der Sande im Ausgangszustand, wie auch nach der Verbrennung des Aerogels.
Zusitzlich werden EDX Analysen durchgefiihrt. Diese sollen Aufschluss iiber die
Zusammensetzung der Sande geben. Parallel ermdglicht eine EDX Analyse die
Entstehung neuer Phasen auf Grund des Pyrolyse- oder Verbrennungsprozesses und
die Recyclefdhigkeit der Sande zu untersuchen. Tabelle 4.2 zeigt die Ergebnisse. Es
handelt sich um die Mittelwerte aus Messungen verschiedener einzelner Sandkorner.
Die Werte der einzelnen Messungen sind im Anhang (Kapitel 6, Tabelle 6.3) im Detail
aufgelistet.

Die Messungen des Alodur® Sandes, deren Bestandteile Aluminium und Sauerstoff
sind, weist im Ausgangszustand eine Verteilung von 53At-% Sauerstoff und 47At-%
Aluminium auf. Nach dem Verbrennungsprozess verschiebt sich die Verteilung auf
51At-% O und 49At-% Al. Es ist im Rahmen der Messgenauigkeit ein Unterschied

von 2At-% zu verzeichnen.

Siliziumkarbid Sand besteht aus Kohlenstoff und Silizium. Die prozentualen
Unterschiede sind geringer als beim Alodur® Sand, und liegen bei ca.1At-% vor und
nach der Verbrennung. Der Anteil Kohlenstoff sinkt von 37% auf 36At-% und der
Anteil Silizium steigt von 63 auf 64At-% an.
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Bild 4.6: Diec Rontgenanalyse des Alodur®Sandes zeigt die Hauptpeaks in allen drei
Zusténden bei den gleichen Streuwinkeln und anndhernd gleichen Intensitaten.
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Bild 4.7: Die Rontgenanalyse des Siliziumkarbidsandes zeigt die Hauptpeaks in allen drei
Zustinden bei den gleichen Streuwinkeln und Intensitdten, die voneinander um +10%

abweichen.



Kapitel 4: Darstellung und Diskussion der Ergebnisse 90

60 —
50 4
’ Schittgut nach Verbrennung
40
F’\i. i
2" _JL\.JMLL I Y
= |
c Ao AW
Q C-AeroSand
E 20 -
4 (210
10 _(120) w2
130) (021) || (230) 31)
A (130 (400)31) (3224200 (041 | (4215?02)
A\
0 Schittgut Ausgangszustand
) l ) l ) l ) l ) l )
30 40 50 60 70 80 90

2 O [deq]

Bild 4.8: Die Rontgenanalyse des Cerabead Sandes zeigt alle Peaks in allen drei Zustinden
bei den gleichen Streuwinkeln mit exakt gleichen Intensitéten.

Der Cearbeads Sand ist eine Kombination aus Sauerstoff, Aluminium und Silizium,
wobei Sauerstoff den Hauptanteil mit ca.58At-% darstellt. Aluminium nimmt einen
Anteil von ca. 28At-% und Silizium von ca. 14At-% ein. Werden die Ergebnisse vor

und nach der Verbrennung verglichen, differieren diese um jeweils weniger als 1At-%.

Tabelle 4.2: Die EDX-Analysen der Sande im Ausgangszustand und nach der Verbrennung
des Aerogels weisen anndhernd die gleichen Gehalte an Elementen auf.

Sandbezeichnung | Zustand | C [At-%] | O [At-%] | Al [At-%] | Si[At-%]
Alodur® Ausgang 53 47

Alodur® n. Verbr. 51 49

Siliziumkarbid Ausgang 37 63
Siliziumkarbid n. Verbr. 36 64
Cerabeads Ausgang 58 27 15
Cerabeads n. Verbr. 58 28 14
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Im weiteren Verlauf der Charakterisierung werden REM Aufnahmen der Sande im
Ausgangszustand, denen nach der Verbrennung gegeniibergestellt und an Hand der
Ergebnisse der EDX Analyse miteinander verglichen. Bild 4.9 zeigt Sandkdrner des
Siliziumkarbid Sandes mit 500-facher VergroBerung. Die linke Aufnahme zeigt
Sandkorner im Ausgangszustand. Aus der gleichen Charge wird der Sand
anschliefend zu Kohlenstoff AeroSand verarbeitet und 30min unter Atmosphére bei
650°C verbrannt. Nach der Verbrennung des Aerogels wird wiederum eine REM
Aufnahme von dem losen Schiittgut erstellt und dem erstem Bild gegeniiber gestellt,
rechtes Bild. Betrachtet man die Oberflichen der Sandkorner auf dem linken und
rechten Bild, so ist kein Unterschied erkennbar. Die Form der Sandkorner ist erhalten

und es sind keine Anlagerungen von Aerogelresten auf den Oberflichen erkennbar.

EHT = 2000 kv Signal A=MPSE  Date :10 Dec 2003 EHT = 20,00 kv Signal A= MPSE  Date :10 Dec 2003
Mag= 500X |—| WD= 12mm Photo No. = 1155 Time :14:03:36 Mag= 500X  |—| WD= 12mm Photo No. = 1161 Time :14:15:25

Bild 4.9: REM Aufnahme eines Siliziumkarbid Sandes im Ausgangszustand (links) und nach
der Verbrennung des Aerogels (rechts) bei 650°C fiir 30min, bei 500-facher Vergroferung. Es
sind keine Riickstinde von Aerogel auf den Sandkdrnern erkennbar. Zudem ist keine
Verianderung der Sandkornform erkennbar.

4.1.3 Schlussfolgerung

Die Untersuchungen zeigten, dass sich die Aerogel Partikel anders ausbilden als im

ungefiillten Zustand, die typische netzartige Aerogelstruktur wird abgebildet.

Wichtiger fiir die Anwendung in der GieBereitechnik ist jedoch die Tatsache, dass der
Sand praktisch unberiihrt von den duBleren Einfliissen der Herstellung wie Pylrolyse

und Verbrennung bleibt. Alle drei Sande zeigten keine Bildung neuer Phasen oder
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kristallstrukturelle Umordnungen. Zudem scheint das Aerogel vollstindig zu
verbrennen, was die Recyclefdhigkeit des Sandes zeigt. Dies ist grade im Bezug auf

die Wirtschaftlichkeit ein wichtiger Aspekt.

4.2 Mechanische Eigenschaften

An Hand der Ergebnisse der Festigkeitsuntersuchungen konnen Riickschliisse der
Anwendbarkeit dieses neuen Formstoffs in der Praxis gezogen werden. Untersucht
werden die Biegefestigkeit und die Druckfestigkeit. Aus diesen Ergebnissen wird der
Elastizitdtsmodul rechnerisch bestimmt. Die Biege- sowie die Druckfestigkeit werden
jeweils fiir die in Tabelle 3.1 aufgefiihrten Proben bestimmt. Die aufgefiihrten

Ergebnisse sind das arithmetische Mittel mehrerer Messungen.

4.2.1 Biegefestigkeit

Die Biegefestigkeit ist im GieBereibetrieb die wichtigste mechanische Kenngrofle. Zur
Untersuchung werden Biegebalken nach in Abschnitt 3.2 beschriebener Prozedur
hergestellt. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind im Anhang, Kapitel 6, Tabelle
6.4, aufgelistet. Die Darstellung der Messergebnisse wird in zwei Graphiken unterteilt.
In Bild 4.10 sind die Ergebnisse der Alodur® C-AeroSand Biegeproben in einem
Balkendiagramm aufgetragen. Vier Blocke mit jeweils vier Balken geben die
Biegefestigkeiten der einzelnen Alodur® Sande in Abhingigkeit der KorngroBen und

Binderanteile wieder.

Es werden Biegefestigkeiten von maximal 2,7 N/mm? erreicht. Diese werden bei
Proben mit kleinen Kornern und hohem Binderanteil gemessen. Die geringsten
Biegefestigkeiten von 0,2-0,5 N/mm? zeigen Alodur® Proben mit der grobsten
KorngroBe (63-150um). Tendenziell zeigt sich eine Abnahme der Biegefestigkeit mit
steigender KorngroBe. Alodur®600 und Alodur®150 C-AeroSande zeigen eine
Abhingigkeit der Biegefestigkeit vom Binderanteil. Der Alodur®220 Sand zeigt die
entgegen gesetzte Tendenz. Die Festigkeit steigt bis zu einem Binderanteil von 16%

und sinkt dann wieder auf das Niveau der 24%igen Probe ab. Biegebalken mit einer
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Korngrofenverteilung von 8-32um, lassen keine oder nur eine geringe Abhéngigkeit

vom Binderanteil erkennen.
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Bild 4.10: Dic Biegefestigkeiten der Alodur® C-AeroSande aufgetragen gegen die

KorngroB3e und den Bindergehalt.

Die Ergebnisse der Siliziumkarbid und Cerabeads Sande sind in Bild 4.11 dargestellt.

Hier zeigt sich ein anderer Zusammenhang der EinflussgroBBen zur Festigkeit. Die

maximal erreichbaren Festigkeiten mit ca. 1,7 N/mm? sind geringer, als bei den
Alodur® C-AeroSanden. SiC220 C-AcroSande haben eine grofere Festigkeit als
Alodur®220 C-AeroSande. Die KorngroBen sind vergleichbar. Cerabeads1700 Proben

liegen mit 0,3-0,75 N/mm? bei gleicher KorngroBBe geringfiigig unterhalb der

Festigkeiten der Alodur® Proben. Der Einfluss des Bindergehaltes ist bei den runden

Kornern des Cerabeads Sandes nur bei einer Korngréf3e von 45-106um erkennbar. Die

splitterige Form des Siliziumkarbid Sandes flihrt dazu, dass SiC C-AeroSande bei

geringerem Binderanteil (10-20%) eine hohere Festigkeit aufweisen.
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Bild 4.11: Die Biegefestigkeiten der Cerabeads und SiC C-AeroSande, aufgetragen gegen
die KorngréBe und den Bindergehalt.

4.2.2 Druckfestigkeit

Die Druckfestigkeiten werden an zylindrischen Proben, wie in Unterabschnitt 3.4.3
beschrieben, gemessen. Aus den Messergebnissen wird nach Gleichung 3.5 die

Druckfestigkeit errechnet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6.5, Anhang, aufgelistet.

Ebenso wie die Ergebnisse der Biegeversuche werden auch die Ergebnisse der
Druckversuche zur besseren Ubersicht in zwei Diagramme unterteilt, und die
einzelnen Sande mit ihren unterschiedlichen Korngréf3en jeweils in vier Balken mit

zugehorigem Binderanteil zu einem Komplex zusammengefasst.

Die Messergebnisse der Druckversuche mit Alodur® C-AeroSand sind in Bild 4.12
dargestellt. Die Druckfestigkeiten sind um einen Faktor 2 grofer als die
Biegefestigkeiten. Der maximale Festigkeitswert von 5 N/mm? wird bei der kleinsten
KorngroBe mit hochstem Binderanteil gemessen. Die Druckfestigkeiten sinken
ebenfalls mit steigender Korngrole. Die Abhéngigkeit der Festigkeit vom
Bindergehalt ist bei feinen Korngrofen deutlich erkennbar. Die Druckfestigkeit sinkt

mit dem Binderanteil. Materialien aus groberem Sand zeigen die Tendenz, dass die
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Druckfestigkeit mit sinkendem Binderanteil steigt. Zudem werden die hdochsten

Druckfestigkeiten unabhidngig der KorngroBBe mit dem hochsten Bindergehalt

gemessen.
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Bild 4.12: Die Druckfestigkeiten der Alodur®
KorngroBe und den Bindergehalt.

C-AeroSande, aufgetragen gegen die

Die Ergebnisse der Siliziumkarbid und Cerabeads Proben zeigt Bild 4.13. Wie bei den

Biegefestigkeiten sind die maximalen Druckfestigkeiten halb so hoch, wie bei

vergleichbaren Alodur® C-AeroSanden. Die vergleichbaren KorngroBen von 45-75um

zeigen Druckfestigkeiten (ca.1,8-2,5 N/mm?), vergleichbar mit den Alodur® C-

AeroSanden. Fine Abhéngigkeit der Festigkeit von der Korngrofle ist bei SiC- und

Cerabeads C-AeroSande nicht eindeutig zu erkennen. Die Messergebnisse liegen alle

in einem dhnlichen Bereich, bei durchschnittlich 1,5 N/mm?. Ebenfalls ist der Einfluss

des Bindergehaltes nicht eindeutig. Die Festigkeit des Cerabeads 1700 C-AeroSandes

nimmt bei dem Binderanteil ab, wihrend die umgekehrte Tendenz bei Proben des

Siliziumkarbid C-AeroSandes, bei vergleichbarer Korngrof3e, zu erkennen ist.
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Bild 4.13: Die Druckfestigkeiten der Cerabeads und SiC C-AeroSande, aufgetragen gegen
die Korngréfe und den Bindergehalt.

4.2.3 Elastizititsmodul

Der Elastizitditsmodul (E-Modul) wird nach Gleichung 3.7 aus den Ergebnissen der

Druckversuche errechnet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6.6, Anhang, aufgelistet.

Die Darstellung der Elastizititsmodule wird ebenfalls in zwei Diagramme aufgeteilt.
Bild 4.14 zeigt die Ergebnisse der Alodur® C-AeroSand Proben als Balkendiagramm.
Deutlich erkennbar sind die hohen E-Moduli (>550N/mm?) bei einem Binderanteil von
24%. Alodur” C-AeroSande mit einer KorngroBe von 63-106pum zeigen diese Tendenz
nicht. Hier ist eine Zunahme des E-Modul mit sinkendem Binderanteil zu erkennen.
Bei den Alodur® C-AeroSande mit KorngroBen bis zu 32um sinkt der E-Modul mit

abnehmendem Bindergehalt.

Bild 4.15 zeigt die Ergebnisse der Siliziumkarbid und Cerabeads C-AeroSande. Der E-
Modul des Cerabeads 1700 C-AeroSandes sinkt mit dem Binderanteil, wahrend beim
Siliziumkarbid 220 C-AeroSand der E-Modul mit dem Binderanteil steigt.
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Bild 4.14: Der Elastizititsmodul der Alodur® C-AeroSande, aufgetragen gegen die

Korngréfle und den Bindergehalt.
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Bild 4.15: Der Elastizititsmodul der Cerabeads und SiC C-AeroSande, aufgetragen gegen

die Korngréfe und den Bindergehalt.
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Diese Tendenz ist ebenfalls bei den Proben der Sande Cerabeads 1450 und
Siliziumkarbid 150 erkennbar. Wird der Binderanteil von 20% auf 10% gesenkt, so
steigt der E-Modul. Die Messungen der C-AeroSande mit dem maximalen

Binderanteil von 24% zeigen die hochsten Elastizitdtsmodule.

4.2.4 Diskussion der mechanischen Eigenschaften

Die Festigkeitsuntersuchungen zeigten folgende qualitativen Zusammenhénge:

1. Die Festigkeiten nehmen mit sinkendem Binderanteil ab (Ausnahme SiC)
2. Die Festigkeiten nehmen mit steigender Korngrof3e ab

3. Die Festigkeiten der Sande mit runden Kornern sind geringer als die der
splittrigen Sandformen

4. Die Festigkeiten der Siliziumkarbidsande nehmen mit sinkendem Bindergehalt
zu

Fiir die Diskussion der Ergebnisse werden zunéchst die fiir die Versuche verwendeten
Gewichtsprozente in Volumenprozente, bezogen auf die jeweiligen Sande, nach

folgender Formel umgerechnet:

1

erogel — 42
Aerogel ]+wSpA ( )

@ 4Ps

@

Hierin sind o, s die beigemischten Gewichtsprozente des Aerosols bzw. des Sandes

und p, s die Dichten des Aerogels bzw. des Sandes.

Die Korrelationen zwischen Volumen- und Gewichtsanteil zeigt Bild 4.16 fiir den
Alodur® Sand verschiedener KorngroBen. Auf Grund der geringen Dichteunterschiede
der Sande entsteht eine eng zusammen liegende Kurvenschar aus Graden. Somit kann

weiterhin der Gewichtanteil zur Auswertung der Ergebnisse verwendet werden.
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Bild 4.16: Das Verhiltnis des Binderanteils in Volumen- zu Gewichtsprozent zeigt, hier am
Beispiel des Alodur” Sandes, eine eng beieinander liegende Kurvenschar von Graden.

Diskussion der Biegefestigkeit

Die Kraft-Weg Diagramme der Biegefestigkeitspriiffungen zeigten, dass die
Kohlenstoff AeroSande sprode Materialien sind. In Bild 4.17 ist exemplarisch ein
Kraft-Weg Diagramm einer Alodur®600 Probe mit einem Binderanteil von 10%

dargestellt.

Die Grundlage fiir die Beschreibung der Festigkeit eines sproden Korpers nach
bruchmechanischen Kriterien ist die Griffith-Gleichung. Hierbei handelt es sich um
eine energetische Betrachtung einer Zugbeanspruchung senkrecht zur Rissebene, bei
der das Risswachstum eines atomar scharfen Risses in einer unendlich ausgedehnten

Platte betrachtet wird. Die Festigkeit ¢ errechnet sich nach der Griffith-Gleichung als:

1
- - 2E'y |2
g e, (4.3)
Hierin ist E’ der E-Modul, y die spezifische Oberflichenenergie und c, die anfiangliche

Risslidnge. Die Festigkeit eines Materials hingt direkt von der Defektgrofe cy ab. Die

Herleitung kann der Literatur entnommen werden [109,110].
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Bild 4.17: Die Kraft-Weg Diagramme der Kohlenstoff AeroSande zeigen, dass es sich bei
diesen Verbundmaterialen um sprode Werkstoffe handelt.

Die Griffith Gleichung wurde von Ratke und Briick [111] fiir RF-AeroSande
modifiziert. In diesem Modell verlaufen die Risse entlang der Grenzflichen von
Aerogel (A) und Sandkorn (S). Es existiert die Grenzflachenspannung y,s. Unter der
Beriicksichtigung, dass der AeroSand eine eigene Porositdt besitzt, wird die
Grenzflachenspannung ya,s um einen Faktor { erweitert, der die Porositit beinhaltet.

Fiir die Oberflachenenergie des Aerogel-Sand Verbundes folgt somit:

V=7V 4sS 4.4)

Unter der zusitzlichen Annahme, dass die anfangliche Rissldnge in einem AeroSand
gleich dem Durchmesser eines Sandkornes (Dg) ist, und der Beriicksichtigung der
Sand und Aerogelanteile und der mittleren Durchmesser des Sandkorner und der Poren
im Aerogel, im Faktor (, ergibt sich nach FEinsetzten der modifizierten
Oberfldchenenergie in das Griffith Kriterium folgender Zusammenhang zur

Beschreibung der Biegefestigkeit eines AeroSandes:

O_AeroSand —_ QA (45)
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mit

i [2E7
( i ]g aTEs (4.6)

-1

I-¢,

hierin ist a ein Proportionalititsfaktor der GroBenordnung 1, €5 s die Porenanteile im

Sand und Aerogel und ®, der Volumenanteil des Aerogels in der Mischung.

An Hand dieses Kriteriums wurden die Ergebnisse der Biegefestigkeitsuntersuchungen
in Abhéngigkeit der Korngroe und des Binderanteils angepasst. Das Ergebnis fiir
Alodur® Kohlenstoff AeroSande zeigt Bild 4.18. Eine Abnahme der Festigkeiten mit
der Wurzel der KorngroBBe konnte nachgewiesen werden. Das modifizierte Griffith
Kriterium der RF-AeroSande greift somit auch bei den Kohlenstoff AeroSanden im
Rahmen der Messgenauigkeiten. Aus Bild 4.18 wurde weiterhin deutlich, dass die

Festigkeiten mit abnehmendem Bindergehalt sinken.
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Bild 4.18: Anpassung der Biegefestigkeiten nach modifiziertem Griffith Kriterium als
Wurzelfunktionsabhingigkeit der mittlerer KorngréBe bei verschiedenen Binderanteilen.
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Zur quantitativen Darstellung des Zusammenhangs von Festigkeit und Binderanteil
wurde in Bild 4.19 die Biegefestigkeit fiir unterschiedliche KorngroBe (Alodur®)
gegen den Binderanteil aufgetragen. Es zeigte sich ein Zunahme der Festigkeit mit
dem Binderanteils, wie es Gleichung 4.5 vorrsaussagt, allerdings nicht in
Wurzelabhédngigkeit. Die Linien verlaufen, bis auf die Ausnahme des Al600 Sandes,

nahezu parallel.

Diese qualitativen Zusammenhidnge beschreiben die ersten beiden der eingangs

erwihnten Beobachtungen an Kohlenstoff AeroSanden.

Der Einfluss der Sandkornform auf die Festigkeit (3. Beobachtung) kann auf die
gleiche Weise erklart werden. Die effektive Oberflichenenergie eines glatten und
eines rauen Kornes unterscheidet sich genau durch die Rauhigkeit rg 1 <rg<co. Wird

dieser Faktor im Griffith Kriterium beriicksichtigt, so kann y,, durch yg, -r; ersetzt
werden. Da y,, -r, immer grofler ist als der Wert fiir ein glattes Korn, steigt die

Festigkeit mit steigender Rauhigkeit der Korner.

3,5

® AI600 (3-19um)
3,0 ® Al400 (8-32um)

- Al220 (45-75mm)
o5 ¢ A150 (63-106mm)

2,0

15

1,0

Biegefestigkeit [N/mm?]

0,5

0,0

COAerogel [%]

Bild 4.19: Biegefestigkeit aufgetragen {iber den Binderanteil bei unterschiedlichen
KorngroBen. Es ist eine lineare Abhdngigkeit der Festigkeit mit dem Binderanteil erkennbar.
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Die Beobachtungen der steigenden Festigkeiten mit sinkendem Binderanteil beim
Siliziumkarbid Sand konnen durch eine Betrachtung des Sinterverhaltens erklért
werden [112-114]. Die Sintertemperaturen von Siliziumkarbid liegen im Bereich von
900-2200°C, beginnen also unterhalb der Pyrolysetemperatur von 1050°C. Dies fiihrte
wahrscheinlich zu Sintervorgingen, die bei einem hohen Binderanteil von 24 Gew-%
keinen groen Einfluss zeigen, da die Wahrscheinlichkeit eines direkten
Sandkornkontaktes geringer ist, als in einem AeroSand mit 10Gew-% Binderanteil.
Dies ist schematisch in Bild 4.20 gezeigt. Bei direktem Sandkorn-Sandkorn Kontakt
kann es bei der Pyrolyse zur Ausbildung von Sinterbriicken kommen. Bei konstanter
Sintertemperatur kommt es mit zunehmender Sinterzeit zu einem Anstieg der
Festigkeiten. Nach Fischmeister und Exner [112-114] lésst sich dieses Verhalten mit
dem Zweiteilchenmodell erklaren. Das Modell besagt, dass die Ausbildung der
Sinterhélse zeitabhédngig ist. Je starker die Sinterhdlse ausgebildet sind, desto hoher ist
die Festigkeit des Materials. Da in einem Kohlenstoff AeroSand mit 10 Gew-% Binder
die Wahrscheinlichkeit des direkten Sandkornkontaktes grofer ist, als bei héherem
Binderanteil, steigt die Anzahl der Sinterbriicken. Hieraus ist zu erkldren, dass die
Festigkeit von Siliziumkarbid C-AeroSanden mit sinkendem Binderanteil ansteigt. Zur
qualitativen Beschreibung dieses Zusammenhanges miissten weiterfiihrende
Experimente in Hinblick auf unterschiedliche Sinterzeiten und —temperaturen

durchgefiihrt werden.

Sandkorn

Sandkorn

Bild 4.20: Die Festigkeiten der SiC C-AeroSande nehmen auf Grund des Sintervorgangs der
SiC Korner mit sinkendem Binderanteil ab. Dargestellt ist links ein 24%iger AeroSand, bei
dem die Wahrscheinlichkeit eines direkten Sandkornkontaktes geringer ist, als bei in einem
AeroSand mit 10% Binderanteil (rechts).
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Abweichungen einzelner Messwerte von den nach den Theorien angepassten Kurven
lassen sich an Hand des Griffith Kriteriums durch Veranschlichung des Einflusses der
Rissldnge ¢, in einem C-AeroSand erkldren. Eine REM Aufnahme zeigt in Bild 4.21
eine mogliche Begriindung. Die Aufnahme zeigt einen Cerabeads C-AeroSand mit
120-facher VergroBerung. Deutlich erkennbar sind Poren, die aus herstellungbedingten
Lufteinschliissen rithren, mit einem Durchmesser >150um. Die Durchmesser der
Sandkorner sind mit 45-106pm kleiner als die Poren. Die theoretische Betrachtung der
Festigkeit geht von einer Anfangsrisslinge in der GréBenordnung eines Sandkornes
aus. Durch den hohen Anteil von Poren kann es jedoch zu einem Riss in der
Grofenordnung einer Pore kommen. Da nach Gleichung 4.5 die Festigkeit von der
Wurzel der Anfangsrisslinge abhingig ist, sinkt die Festigkeit bei groBeren
Fehlerstellen. Bei regelloser Verteilung der Lufteinschliisse ist die Wahrscheinlichkeit,
wihrend der Biegebelastung auf diese Fehlstellen zu treffen fiir jede Probe

unterschiedlich, so daf3 die Festigkeiten vom Mittel abweichen kénnen.

Weiterhin wurde flir die Auswertungen das artithmetische Mittel der KorngroBe
verwendet. Zu einer genauen Bestimmung sind jedoch Siebanalysen nétig, aus denen

die Summenverteilung der Korngréflen ermittelt werden kann.

iu ;;u‘r--x e

Bild 4. 21 D1e REM Aufnahme eines Cerabeads C-AeroSandes zeigt herstellungsbedingte
Lufteinschliisse in der GroBenordnung von 100um, die die Festigkeiten des Verbundes
herabsetzten.
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Diskussion der Druckfestigkeit

Das Kraft-Weg Diagramm der Druckfestigkeitsmessung einer C-AeroSand Probe

zeigt, wie erwartet, ein sprodes Materialverhalten, Bild 4.22.

5 Al600-24
] / Probe 1

Kraft [KN]

+ =
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Bild 4.22: Kraft-Weg Diagramm der Druckbeanspruchung einer Alodur®-600 C-AeroSand
Probe. Es handelt sich um ein sprodes Material.

Um auch die Druckversuche nach dem Griffith Kriterium zu beschreiben, werden
einige Uberlegungen aus der Mechanik angestellt. Das Modell des dickwandigen
Zylinders ist in der Literatur zu finden [115]. Bild 4.23 zeigt eine schematische
Darstellung des Problems. Wird der Zylinder mit dem Druck p, belastet, so resultiert
neben der axialen Druckbelastung eine radiale und eine azimuthale Spannung der

Form:
fiir die radiale Spannung:

b’ /r?)—1 1—-(a’/r’ 4.7
Grr=—pi(2 2) _p, (a2 rz) 4.7)
(b*/a’)-1 1-(a’/b%)
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fiir die azimulthale Spannung:
B (bz/r2)+]_ 1+(a’/r)
O-@@_pj (bg/az)_l pO 1_(a2/b2)

Die Schubspannung ist in einem dickwandigen Zylinder ist o, =0, denn im

(4.8)

Belastungsfall des dickwandigen Zylinders sind die angreifenden Krifte, und somit die
Spannungen an jedem differenziell kleinen Teil gleich. Folglich ist die Verfomung

homogen und Schubspannungen treten nicht auf [116].

Bild 4.23: Bei einer Druckbelastung eines dickwandigen Zylinders treten radiale und axiale
Spannungen auf.

Fiir die Betrachtung der massiven AeroSand Zylinder wird die innere Flidche gleich
null gesetzt, wodurch der innere Druck p; nicht mehr wirkt. So erhdlt man fiir einen
massiven Zylinder, Bild 4.24, aus den Gleichungen 4.7 und 4.8 die dem axialen Druck

betragsmalig gleichen Spannungen:
O, =—Py (49)

Coo =D, (4.10)

Diese Betrachtungen belegen, dass das Bruchverhalten in einem massiven Zylinder
lediglich infolge der Zugspannungen in tangentialer oder azimuthaler Richtung
hervorgerufen wird. Die Kréfte greifen also senkrecht zur Rissebene an. Auf Grund
dieser Erkenntnis, ist es auch bei den Druckversuchen mdglich, fiir die weiteren

Betrachtungen das Griffith Kriterium heranzuziehen.
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FIA)=P,

Bild 4.24: Krifte, die auf

j’;) einen Zylinder bei Druckbe-
N lastung wirken.

Somit wurden, wie bei den Biegeversuchen, die Festigkeiten in Abhdngigkeit der
Wurzel der Korngrofle gefittet, Bild 4.25. Auch hier zeigte sich, dass das Griffith
Kriterium fiir den Sprodbruch bei C-AeroSanden zur qualitativen Erklarung der
Ergebnisse herangezogen werden kann. Bei einem Binderanteilvon 10Gew-% war

dieser Zusammenhang nicht zu erkennen.
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Bild 4.25: Anpassung der Druckfestigkeiten nach modifiziertem Griffith Kriterium als
Wurzelfunktionsabhingigkeit der mittlerer Korngréfe bei verschiedenen Binderanteilen.
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Die Abhingigkeit der Biegefestigkeit ist nicht an Hand einer Wurzelfunktion
beschreibbar, Bild 4.26. Bei 24 und 20 Gew-% Binder 1d6t sich jedoch die Tendenz
erkennen, daf} die Festigkeit mit sinkender KorngréB3e zunimmt. Bei 16 Gew-% Binder
liegen die Werte dicht beieinander. Tendenziell zeigt sich bei den feinen Sanden eine

Festigkeitszunahme mit steigendem Binderanteil.

Auf Grund der Betrachtungen mit der Griffith Gleichung, sind auch fiir den
Druckversuch die ersten beiden, der oben genannten Zusammenhénge, erklért. Die
Rauhigkeit und der Festigkeitszusammenhang bei SiC Sanden erklért sich ebenfalls

auf die gleiche Weise wie beim Biegeversuch.
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Bild 4.26: Druckfestigkeit aufgetragen iiber den Binderanteil bei unterschiedlichen
KorngroBen. Eine Abhéngigkeit der Festigkeit von der Wurzel des Binderanteils ist nicht
erkennbar.
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Diskussion des Elastizitatsmoduls

Die Messungen der Elastizititsmodule von C-AeroSanden zeigten eine Abnahme mit
sinkendem Bindergehalt und KorngréBle. Zudem ist der E-Modul um ein vielfaches
kleiner als in dem reinen Sand. Wihrend der E-Modul eines Korund Sandes (Alodur™)
300-380 GPa betrigt, hat der Alodur® C-AeroSand E-Moduli im Bereich von 0,2-0,6
GPa. Dieser Zusammenhang kann am Bild des klassischen Modells fiir
Verbundwerkstoffe erkliart werden. Hierbei handelt es sich um ein Schichtmodel der

beiden Verbundkomponenten, Bild 4.27.

| Sand

C-Aerogel
F >
< p Fp

2

Bild 4.27: Schematische Darstellung des Schichtmodells fiir Verbundwerkstoffe mit C-
Aerogel und Sand Schichten.

Ist die Belastungsrichtung senkrecht zu den Schichten, so kann der effektive E-Modul

nach dem Modell der Reihenschaltung beschrieben werden als:
E,=E;®;+E, (I-®y) (4.11)

Wird der Verbund parallel zu den Schichten belastet, ergibt sich:

E -E
parallel __ s A4
b = o v E(-®.) (4.12)
A N S S

Hierin sind E4 g die Elastizitdtmodule der Komponenten Sand und Aerogel und @4 g

die Volumentanteile der Komponenten.
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Bei dem oben betrachteten Schichtmodell handelt es sich um ein idealisiertes Modell.
In einem C-AeroSand sind die Sandkorner jedoch regellos in der Matrix verteilt. Zu
erwarten war, dass die Werte der Elastizititsmodule zwischen der Reihen- und
Parallelschaltung liegen. Der E-Modul eines Korund Sandes liegt, wie bereits erwéhnt,
bei 300-380GPa. Aus der Literatur ist fiir ein Kohlenstoff Aerogel mit einer Dichte
von 500 kg/m? ein Elastizititsmodul von 10° GPa gegeben [74,76]. Diese Werte
wurden in Bild 4.28 aufgetragen. Die gemessenen E-Moduli der Alodur® C-
AeroSande (0,2-0,6 GPa) sind als grauer Bereich eingezeichnet. Es wird somit die
Annahme bestiétigt, dass es sich bei C-AeroSanden um eine Kombination aus Serien-

und Parallelschaltung handelt.

E [GPa]
A
Eg=300 |

_
14
Ea=103)

: ' : ' >
0 5I0 lOIO (I)Sand [%]

Bild 4.28: Die Elastizititsmodule der C-AeroSande liegen zwischen der idealisierten
Vorstellung einer Serien- und Parallelschaltung.

Innerhalb dieses Bereiches zeigt sich keine Abhingigkeit der E-Moduli vom
Binderanteils, Bild 4.29. Tendenziell zeigte sich aber, dass bei 24 und 20 Gew-%
Binderanteil eine Zunahme der Festigkeit mit sinkender Korngréf3e fest zu stellen ist.
Bei 16 Gew-% lagen die Festigkeiten unabhédngig von der Korngrofe dicht bei
einander. Bei 10 Gew-% zeigte sich tendenziell der umgekehrte Zusammenhang. Die
Festigkeit nam bei den Sanden Al600, 400 und 220 mit steigendem Binderanteil zu.

Die Festigkeiten des grobsten Sandes sanken mit zunehmendem Binderanteil.
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Bild 4.29: Eine Abhingigkeit des E-Modul der Alodur® C-AeroSande vom Bindergehalt ist
nicht erkennbar.

4.2.5 Schlussfolgerung

Die Festigkeiten der Kohlenstoff AeroSande sind auf vergleichbarem Niveau zu
konventionellen Formstoffen, z.B. Cold Box 1-2 N/mm? und Hot Box 4-8 N/mm?. Die
erzielten Festigkeitswerte sind gut, konnen jedoch weiter verbessert werden. Dies wire
durch eine Prozessoptimierung zur Verringerung der Lufteinschliisse erreichbar.
Durch eine Prozessoptimierung wiren ebenso Abweichungen der einzelnen Messwerte

untereinander zu verringern.
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4.3 Thermische Eigenschaften

Die Untersuchung der thermischen Eigenschaften ist zur Charakterisierung eines
Formstoffes ebenso wichtig, wie die der mechanischen. Hierzu gehoren die
Untersuchungen der Warmeleitfahigkeit und der spezifischen Wéarmekapazitdt, aus der
die Wiarmeeindringzahl und die Temperaturleitfdhigkeit errechnet werden kann.
Weiterhin werden die Erstarrungsgeschwindigkeiten von AlSi7Mg0,6 Proben in
verschiedenen Kohlenstoff AeroSanden und die Zerfallseigenschaften von C-

AeroSanden untersucht.

4.3.1 Wirmeleitfahigkeit

Die Ergebnisse der Warmeleitfahigkeitsmessungen sind in Tabelle 4.3 aufgelistet.

Tabelle 4.3: Wiarmeleitfahigkeiten der Kohlenstoff AeroSande. Untersucht werden die
Abhidngigkeiten der Sandart, KorngréBe und des Bindergehaltes von Kohlenstoff
AeroSanden.

Wairmeleitfahigkeit
Probe [W/mK]
C1700-24 0,6
C1700-10 0,9
SiC220-24 0,8
SiC220-10 1,5
Al400-24 0,7
Al400-10 0,8
Al220-24 0,7
Al220-10 1,0

Die hochsten Wairmeleitfahigkeiten werden bei Siliziumkarbid C-AeroSanden
gemessen. Bei einem Binderanteil von 10 Gew-% wird eine Wirmeleitfahigkeit von
1,5 W/mK gemessen, wihrend bei einem Binderanteil von 24 Gew-% bei gleicher
KorngroBe (45-75um) eine geringere Wérmeleitfahigkeit (0,8 W/mK) gemessen wird.
Bei vergleichbarer KorngroBe zeigen die Cerabeads und Alodur® Proben eine

Zunahme der Wirmeleitfahigkeit mit sinkendem Binderanteil. Bei Cerabeads C-
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AeroSanden steigt die Wairmeleitfdhigkeit um 0,3 W/mK bei Senkung des
Binderanteils von 24 Gew-% auf 10 Gew-%. Bei Alodur®220 C-AeroSand Proben
wird bei Senkung des Binderanteils ein Anstieg um 0,3 W/mK gemessen. Alle
Wirmeleitfahigkeiten (auBler SiC220-10) sind <1W/mK. Allgemein ist festzuhalten,

dass die Warmeleitfahigkeiten mit kleinerem Binderanteil steigt.

4.3.2 Spezifische Wirmekapazitiit, Warmeeindringzahl und Temperatur-
leitfahigkeit

Spezifische Wirme

Die Untersuchungen der spezifischen Warme werden, wie in Unterabschnitt 3.5.2
beschrieben, durchgefiihrt. Untersucht wird eine Probe jeder Sandart, mit
vergleichbaren Korngrofen und maximalem Bindergehalt von 24% im Bereich von
50-350°C. Die tabellarischen Messergebnisse sind im Anhang in Tabelle 6.7
aufgefiihrt. Die graphische Aufarbeitung der durchgefiihrten Messreihen zeigt Bild
4.30. Ein Anstieg der spezifischen Warmekapazitit mit der Temperatur wird bei allen
drei Proben gemessen. Die Probe Al220-24 verzeichnet einen Anstieg um ca. 0,83
J/gK auf 1,15 J/gK. Der SiC220-24 C-AeroSand zeigt einen Anstieg von 0,7 auf 1,07
J/gK. Die Messungen der Cerabeads C-AeroSandes (C1450-24) liegen zwischen denen
der beiden anderen Materialien. Fiir Korund (Al,O3) ist in der Literatur ein Wert der

spezifischen Wirmekapazitit von 0,8-0,9 J/gK bei 100°C angegeben [117].

Spezifische Wirmekapazitiat, Wirmeeindringzahl und Temperaturleitfihigkeit

Mit Hilfe der Ergebnisse der spezifischen Wérme ldsst sich das Wéirme-
speichervermogen der C-AeroSande errechnen (Gleichung 3.10). Bei bekannter Dichte

ergeben sich die in Tabelle 4.4 aufgefiihrten spezifischen Warmekapazitéten.

Die Wirmeeindringzahl b wird mit Hilfe der Warmeleitfahigkeit und der spezifischen
Wirme nach Gleichung 3.14 errechnet. Die Ergebnisse der Kohlenstoff AeroSand
Proben mit vergleichbarer Korngrof3e und dem maximalen Bindergehalt von 24% sind

in Tabelle 4.5 aufgelistet.



Kapitel 4: Darstellung und Diskussion der Ergebnisse 114
1,2
11 -
/ SiC 220-24% ]
/ /
% 1,0
5, AL220-249% — | /
£ 09
G
=
N 08 C 1700-24%
S V
2 |
0,7
0,6
100 150 200 250 300 350

Temperatur [°C]

Bild 4.30: Spezifische Wirme von Kohlenstoff AeroSanden, gemessen am Alodur®-,
Siliziumkarbid- und Cerabeads Sand mit gleichem Bindergehalt und vergleichbarer
KorngroBe.

Nach Gleichung 3.15 wird die Temperaturleitfahigkeit a der oben genannten Proben
ermittelt. Zur besseren Beurteilung der Ergebnisse werden C-AeroSande mit
vergleichbarer Korngroe gewdéhlt. Die errechneten Werte sind in Tabelle 4.6

dargestellt..

Tabelle 4.4: Die spezifische Wirmekapazitit gibt Aufschluss tliber das Wérme-
speichervermdgen von C-AeroSanden bei einer Temperatur von 423K, die als
Vorwiarmtemperatur fiir Abgiisse angenommen werden kann. Sie wird nach Gleichung 3.10
berechnet.

Probe Dichte [kg/m?] ¢, [J/gK] C, [J/m*K]
Al1220-24 2100 0,980 2,1%10°
SiC220-24 1800 0,874 1,6%10°
C1700-24 1600 0,926 1,5%10°
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Tabelle 4.5: Die Warmeeindringzahl b wird nach Gleichung 3.14 bestimmt. Sie ist ein Maf}
fiir die Geschwindigkeit, mit der die im Gussteil enthaltene Wéarme durch die AeroSand Form
abgeleitet werden kann. Bestimmt werden sie bei einer Temperatur von 423K, die als

Vorwirmtemperatur fiir Abgiisse angenommen werden kann.

Probe ¢, [J/gK] p [kg/m?] A [W/mK] b [J/m2"’K]
Al220-24 0,980 2100 0,7 1212
SiC220-24 0,874 1800 0,8 1131
C1700-24 0,926 1600 0,6 948

Tabelle 4.6: Die Temperaturleitfahigkeit a ist ein MaB fiir die Zeit, die innerhalb einer Form
zum Ausgleich von Temperaturunterschieden benétigt wird. Sie wird fiir eine Temperatur von
423K bestimmt, die als Vorwarmtemperatur fiir Abgiisse angenommen werden kann.

Probe ¢, [J/gK] p [kg/m?] A [W/mK] a [m?%/s]
Al220-24 0,980 2100 0,7 3,3*%107
SiC220-24 0,874 1800 0,8 5,0%107
C1700-24 0,926 1600 0,6 4,0%107

4.3.3 Erstarrungsgeschwindigkeit

Die Kenntnis der Erstarrungsgeschwindigkeit ist fiir die Steuerung eines
GieBprozesses wichtig. Durch die Erstarrungsgeschwindigkeit kann das Gefiige und

somit die Werkstoffkennwerte beeinflusst werden.

Untersucht werden die Erstarrungsgeschwindigkeiten von Kohlenstoff AeroSanden
mit unterschiedlichen Bindergehalten und Korngrof3en. Vergossen wird die technische
Aluminium Legierung A357. Die Erstarrungsgeschwindigkeit wird, wie in
Unterabschnitt 3.5.3 beschrieben, bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.7

aufgelistet.

Die Erstarrungsgeschwindigkeit der Proben, die im Alodur® C-AeroSand erstarren,
zeigen mit minimalem Binderanteil von 10 Gew-% einen Wert von 0,033 mm/s. Beim
maximal prozessierbaren Binderanteil von 24 Gew-% liegt die Erstarrungs-
geschwindigkeit bei 0,033 mm/s. Erstarrt ein Abguss in einer Alodur® C-AeroSand
Form, mit einer kleineren KorngroBe (Alodur®400: 8-32um), so liegen die Werte in
einer Spanne von 0,019 mm/s (10 Gew-%) und 0,024mm/s (24 Gew-%). Proben, die

in  Siliziumkarbid C-AeroSand abgegossen werden, weisen Erstarrungs-
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geschwindigkeiten von 0,063 mm/s (24 Gew-%) und 0,091mm/s bei 10 Gew-%
Binderanteil auf. Die Untersuchungen der Abgiisse in Cerabeads C-AeroSande mit
einer Korngrofle von 45-106um zeigen eine Erstarrungsgeschwindigkeit von 0,033
mm/s bei einem Binderanteil von 10 Gew-%. Bei 24 Gew-% liegt diese fiir den
Cearbeads C-AeroSand bei 0,026 mm/s.

Tabelle 4.7: Erstarrungsgeschwindigkeiten der Legierung A357 in Kohlenstoff AeroSanden.
Untersucht wurden verschiedene Korngroen und Bindergehalte, um ihren Einfluss auf das
Geflige qualifizieren zu konnen.

Probe Erstarrungsgeschwindigkeit
[mm/s]
C1700-24 0,026
C1700-10 0,033
S1C220-24 0,063
S1C220-10 0,091
Al400-24 0,024
Al400-10 0,019
Al220-24 0,033
Al220-10 0,033

ﬂf:? Wit 2k A N ~

Bild 4.31: Llnks ist ein A357 Geflige zu sehen, welches in einer C-AeroSand Form aus Al400-
10 erstarrt. Fiir das Rechte Bild wird eine SiC220-10 Form verwendet. Die Erstarrungs-
geschwindigkeiten betragen 0,019 und 0,091 mm/s. Zu erkennen ist die a-Primérphase in Form
von Dendriten, die links grober ausgebildet ist, was die geringere Erstarrungsgeschwindigkeit
zeigt. Im interdendritischen Raum befindet sich das Eutektikum, welches zur Bestimmung der
Lamellenabstinde und Berechnung der Erstarrungsgeschwindigkeit verwendet wird. Beide
Bilder werden mit 10-facher VergroBerung aufgenommen.
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Das Bild 4.31 verdeutlicht die Ergebnisse. Das linke Bild zeigt ein Gefiige einer in
Al400-10 erstarrten Probe, das rechte Bild zeigt ein Gefiige einer in SiC220-10
abgegossenen Probe. Beide Abgiisse werden mit der Legierung A357 durchgefiihrt
und die mikroskopischen Aufnahmen zum besseren Vergleich jeweils mit einer 10-
fachen Vergroferung aufgenommen. Zu erkennen ist die a-Primérphase in Form von
Dendriten, die links grober ausgebildet ist, da die Erstarrungsgeschwindigkeit geringer
ist. Im interdendritischen Raum befindet sich das Eutektikum. Dieses wird zur
Bestimmung der Lamellenabstinde und Berechnung der Erstarrungsgeschwindigkeit

benutzt.

4.3.5 Diskussion der thermischen Eigenschaften

Die Untersuchungen der Wirmeleitfahigkeit und der Erstarrungsgeschwindigkeit
wurden an C-AeroSand Proben in Abhingigkeit ihres Binderanteils und Korngrof3e

durchgefiihrt. Es lieen sich folgende Zusammenhinge erkennen:

1. Je geringer der Binderanteil, desto grofer die Wérmeleitfahigkeit und die
Erstarrungsgeschwindigkeit

2. Die GroBe der Sandkorner hat keinen Einfluss auf die Wérmeleitfahigkeit
und die Erstarrungsgeschwindigkeit

Die quantitative Erkldrung dieser Korrelationen ist analog zum Elastizitditsmodul mit
einer Betrachtung des Models fiir Serien- und Parallelschaltung moglich. Fiir die
Wirmeleitfahigkeit von AeroSanden sind die aus der Literatur bekannten Modelle

folgendermafen zu modifizieren:

AL =@ A+ D A (4.13)
4 1
//iSe‘rle —
TD,, Py (4.14)
/1A S

Hierin sind A, s die Wiarmeleitfahigkeiten des Aerogels bzw. des Sandes und @, g die

Volumenanteile Aerogel bzw. Sand.

Aus der Literatur sind die Wairmeleitfahigkeiten von Kohlenstoff Aerogelen

verschiedener Dichten bekannt [82]. Trigt man die Warmeleitfahigkeiten gegen die
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Dichten auf und passt sie exponentiell an, ergibt sich die Kurve in Bild 4.32. Die
Dichte des fiir die C-AeroSande verwendeten C-Aerogels ist bekannt. Die
entsprechende Wirmeleitfahigkeit kann dem Diagramm entnommen und fiir die

weiteren Berechnungen verwendet werden.

Die Wiarmeleitfahigkeit des Siliziumkarbid Sandes wird vom Hersteller mit 42 W/mK
angegeben. Wird nun die Wéarmeleitfdhigkeit in Abhdngigkeit des Volumenanteils
Aerogel aufgetragen, so ergibt sich eine exponentielle Abhiangigkeit, Bild 4.33. Die
Wirmeleitfdhigkeit nimmt mit dem Volumenanteil Aerogel ab. Hieraus wird
ersichtlich, dass die Warmeleitfahigkeit besser durch eine Serienschaltung zu
beschreiben ist. Das Bild 4.34 verdeutlicht dieses Aussage. Die idealisierte Form einer
Serien- und Parallelschaltung sind in Abhéngigkeit des Binderanteils eingezeichnet.
Der grau markierte Bereich stellt die gemessenen Wiarmeleitfahigkeiten der C-
AeroSande dar. Die Werte liegen ndher an den Bereichen, die durch eine

Serienschaltung beschrieben werden konnen.
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Bild 4.32 Aus der Literatur sind die Warmeleitfahigkeiten von C-Aerogelen verschiedener
Dichten bekannt. Aus der exponentiellen Anpassung der Werte ist die Wiarmeleitfahigkeit
des hier verwendeten Aerogels aus dem Diagramm ablesbar.
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Bild 4.33: Die Wiarmeleitfahigkeit der C-AeroSande ist exponentiell abnehmend abhéngig
von Volumenanteils Aerogel.
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Bild 4.34: Die Wirmeleitfahigkeit der C-AeroSande 4Bt sich besser mittels einer
Serienschaltung beschreiben. Der graue Bereich zeigt den Bereich der Wiarmeleitfdhigkeiten
der C-AeroSande innerhalb der idealisierten Vorstellung.
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Die Wairmeleitfdhigkeit eines Formstoffes bestimmt in direkter Form die
Erstarrungsgeschwindigkeit. Zur Veranschaulichung des Zusammenhangs sind in Bild
4.35 und 4.36 die Wiarmeleitfahigkeiten und Erstarrungsgeschwindigkeiten von C-
AeroSanden in Anhidngigkeit vom Binderanteil aufgetragen. Das Bild 4.35 zeigt die
Werte bei einem Binderanteil von 24 Gew-%. Die direkte Abhéngigkeit der

Erstarrungsgeschwindigkeit von der Warmeleitfahigkeit ist erkennbar.

Im Bild 4.36 sind die Ergebnisse bei 10%igem Binderanteil gegeneinander
ausgetragen. Hier bestitigt sich ebenfalls die Theorie der Abhéngigkeiten der
Erstarrungsgeschwindigkeit von der Waérmeleitfahigkeit. Die  Erstarrungs-

geschwindigkeit und die Warmeleitfdhigkeit liegen deckungsgleich tibereinander.

Fir die spezifische Wirme konnte nachgewiesen werden, dass diese nur von der
Sandwahl, und nicht vom Bindergehalt abhidngig ist. Diese Aussage stiitzt sich auf
Vergleiche mit Literaturangaben, die zeigen, das Korund (Al,O;=Alodur®) bei einer
Temperatur von 100°C eine spezifische Warme von 0,8-0,9 J/gK aufweist. Bei 100°C
wurde die spezifische Wirme von 0,8 J/gK bei der Alodur® C-AeroSand Probe

gemessen.
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Bild 4.35 Erstarrungsgeschwindigkeit und Warmeleitfahigkeit bei 24% Binderanteil der drei
verfiigbaren Sande. Die Werte liegen in vergleichbaren Relationen zu einander.
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Bild 4.36: Erstarrungsgeschwindigkeit und Warmeleitfiahigkeit bei 10% Binderanteil der drei
verfiigbaren Sande. Hier ist ebenfalls die direkte Abhdngigkeit der Erstarrungs-
geschwindigkeit von der Warmeleitfiahigkeit erkennbar.
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4.3.5 Schlussfolgerung

Die Untersuchungen der thermischen Eigenschaften zeigten, dass der Werkstoff
Kohlenstoff AeroSand ein gutes Potenzial als Form- und Kernmaterial besitzt. Die
Wirmeleitfahigkeiten liegen 1m  Bereich  ypischer Kernmaterialien. Die
Wirmeleitfahigkeiten konnen jedoch durch weiteres Herabsetzten des Sandanteils

weiter gesenkt werden, vergleiche Bild 4.34.

Durch die umfassende Bestimmung der thermischen Kennwerte werden numerische

Simulationen ermoglicht.
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4.4 Verbrennung und Zerfallseigenschaften des
Kohlenstoff AeroSandes

Ein RF-Aerogel ist, wie aus der Literatur bekannt, durch thermische Aktivierung
zersetzbar und verbrennt ohne Riickstinde. Durch Vorversuche zeigt sich, dass auch
das Kohlenstoff Aerogel thermisch zersetzbar ist. Bei Temperaturen >450°C verbrennt
es riickstandslos. Dies gilt ebenfalls fiir das Verbundmaterial C-AeroSand, in dem das
Kohlenstoff Aerogel verbrennt und auf diese Weise die Bindung zwischen den

Sandkdrnern aufgehoben wird.

Der thermisch aktivierte Zerfall von C-AeroSanden wird mit Material aus Alodur®
Sand mit unterschiedlichen Gewichtsanteilen C-Aerogel (10%, 16%, 24%) untersucht.
Der Zerfall wird bei zwei Temperaturen analysiert. Zum einen wird eine Temperatur
von 480°C gewihlt, da diese Temperatur fiir den Aluminiumguss bei der
konventionellen Warmebehandlung relevant ist. Zum anderen bei einer Temperatur
von 650°C, was fiir Anwendungen im Stahlguss interessant sein kann. Verwendet
werden jeweils Proben mit einer Wandstirke von 2cm. Die Ergebnisse beider
Versuchsreihen sind in Bild 4.37 dargestellt. Die viereckigen Messpunkte zeigen
jeweils eine Probe mit einem Binderanteil von 24 Gew-%. Die Ergebnisse der Proben
mit einem Binderanteil von 16 Gew-% sind als Kreise dargestellt, wihrend der Zerfall
der Proben mit dem minimalen Binderanteil von 10 Gew-% als Dreiecke im Graphen

dargestellt ist.

Bei einer Verbrenntemperatur von 480°C ist zu erkennen, dass die Dauer des
vollstdndigen Zerfalls mit 24% Binderanteil bei 73min liegt. Sinkt der Aerogel Anteil
auf 16%, so ist auch eine geringfiigige Senkung der Zeit bis zum vollstindigen Zerfall
erkennbar (70min). Wird der Binderanteil weiter gesenkt, sinkt die bendtigte Zeit auf

50min.

Wird die Verbrennungstemperatur auf 650°C erhoht, d&ndern sich die Zerfallszeiten.
Fiir die vollstindige Zersetzung einer Al220-24 C-AeroSand Probe werden 25min
gemessen, mit einem Binderanteil von 16% 21min und mit einem Binderanteil von

10% 14min.
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Bild 4.37: Thermisch aktivierter Zerfall von Kohlenstoff AeroSanden gemessen an Alodur®
Proben mit einer Wandstirke von 2cm, mit unterschiedlichem Binderanteil. Die
Verbrennung wird bei 480°C und 650°C untersucht.

Alle Messreihen zeigen eine lineare Abhéngigkeit des Verbrennungsfortschritts von

der bendtigten Zeit.

Zur Erklarung des Zerfalls eines Kohlenstoff Aerogels im AeroSand Verbund werden
einfache Uberlegungen zum Verbrennungsprozess heran gezogen. Bei der
Verbrennung des C-AeroSandes dringt Sauerstoff in die duBeren Schichten ein und
zersetzt hier das C-Aerogel. Bei einer einfachen Betrachtung umfasst die Reaktion der

Verbrennung von Graphit folgende Schritte [118]:

1. Diffusion der Sauerstoffmolekiile zur Oberflache
2. Adsorption der Molekiile an der Oberflache
3. Reaktion an der Oberflache

4. Desorption der Reaktionsprodukte CO und CO2

5. Diffusion der Reaktionsprodukte von der Oberflache weg
Die eigentliche Oberflachenreaktion im dritten Schritt setzt sich aus Teilschritten
zusammen, die sich aus einer atomistischen Betrachtung der Reaktion von

adsorbierten Sauerstoffmolekiilen mit den Kohlenstoffatomen der Oberfléche ergeben.
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Nicht jeder der oben aufgefiihrten fiinf Mechanismen wird im gleichen Malle zur
Reaktion beitragen. Welcher dieser Schritte der reaktionsgeschwindigkeits-
bestimmende ist, hingt von einer Reihe von Parametern ab und muss fiir den jeweils
vorliegenden Fall geklart werden. Bekannt ist, dass fiir gastragende Partikel der
Einfluss der Diffusion mit steigender Reaktionsgesdchwindigkeit und steigendem
Partikeldurchmesser, wiéchst. Lediglich fiir groe Partikel mit einem Durchmesser
>200um wird in der Literatur von einer rein diffusionslimitierten Reaktion bei der
Verbrennung der Kohleteilchen gesprochen [119]. Da die Verbrennung der
Kohlenstoff Aerogele aus dem AeroSand Verbund bei geringeren Temperaturen
(T<700°C) durchgefiihrt wird, und die Partikel einen Durchmesser <<200um besitzen,
kann fiir die weitere Betrachtung vorausgesetzt werden, dass die Reaktions-
geschwindigkeit im Wesentlichen von der Reaktionskinetik auf der Partikeloberflache

abhingig ist. Die Reaktionsgeschwindigkeit S ist gegeben durch:
S=-k-pj, (4.15)

Hierin ist k der Reaktionskoeffizient, po, der Sauerstoffpartialdruck und n die
Reaktionsordnung. Der Reaktionskoeffizient k wird beschrieben durch die Arrhenius-

Gleichung:
0

k(T )=kje (4.16)
Hierin ist kq ein praexponentieller Faktor, R die allgemeine Gaskonstante und Q die
Aktivierungenergie, die fiir den Ablauf der Reaktion notig ist. Damit ZusammenstoB3e
von Molekiilen zu einer Reaktion fithren, muss zunichst eine Aktivierungsenergie
aufgebracht werden. Uberschreitet diese einen kritischen Wert, so kommt es zur

Reaktion.

Die Aktivierungsenergie zum Ablauf der Verbrennung des C-Aerogels im AeroSand

Verbund soll nun abgeschitzt und mit Literaturwerten verglichen werden.

Fiir diese Abschitzung wird die Steigung der Geraden von 16 Gew-% Binderanteil bei
480°C und 650°C aus Bild 4.37 errechnet. Diese beschreibt die Reaktions-
geschwindigkeitskonstante k(T). Die Steigungen (k) werden nun logarithmisch gegen
I/T [1/K] aufgetragen, Bild 4.38. Die Steigung der resultierende Geraden ist A. Zur

Errechnung der Aktivierungenergie wird nun analog zur Arrhenius-Gleichung:
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0=AR (4.17)

benutzt. Es ergibt sich eine Aktivierungenergie von ~112kJ/mol fiir die Verbrennung
des Kohlensotff Aerogels. In der Literatur sind keine Untersuchungen fiir diese
Problematik zu finden. Der passensde Literaturvergleich ist mit einer Untersuchung
von pyrolytischem Graphit von Rao [120] moglich. Hier wird eine Aktivierungenergie
von 164kJ/mol im Temperaturbereich von 820K-1040K angegeben. Aerogele sind
Nanopulver, wodurch ein sehr viel hoheres Oberflichen/Volumen Verhéltnis gegeben
ist, als bei Graphit. Es sitzen somit mehr C-Atome auf der Oberfliche und die

Aktivierungsenergie zum Herauslosen dieser Atome wird geringer sein.

6
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xC)
=
>
L2 Q=112kJ/mol
1

0,00105 0,00110 0,00115 0,00120 0,00125 0,00130 0,00135
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Bild 4.38: Aus der Steigung der Geraden ldsst sich nach Gleichung 4.17 die
Aktivierungsenergie fiir die Verbrennung von Kohlenstoff Aerogelen in einem Aerogel-Sand
Verbund errechnen.

Bei der Charakterisierung eines neuen Formstoffs muss die Moglichkeit der
Verbrennung des Binders positiv hervorgehoben werden. Ein 100%iger Kernzerfall
durch Einwirkung von Hitze stellt seit langem eine Herausforderung auf dem

GieBereimarkt dar. Wird keine mechanische Einwirkung bendtigt, so sind der
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Komplexitdt der Kerne keine Grenzen gesetzt. Diese einfache Kernentfernung muss

mit guten Abbildungsgenauigkeiten und wenig Gasentwicklung ein her gehen.

Der thermische aktivierbare Zerfall der C-AeroSande ist von besonderem Interesse im
Bereich der konventionellen Wiarmebehandlung von Aluminium. Die 480°C
Zerfallsreihen  zeigten, dass die Verbrennung innerhalb der iiblichen
Wiérmebehandlungszeiten moglich ist und somit die Kernentfernung parallel zur

Wirmebehandlung erfolgen kann.

4.5 Gasentwicklung des Formstoffs beim Abguss

Die Menge der Gase und des Kondensats, die wahrend des Abgusses aus dem
Formstoff entweichen, wird wie in Abschnitt 3.6 beschrieben, von Hydro Aluminium
untersucht. Die C-AeroSand Proben werden mit vergleichbare Korngrofle und einen
Binderanteil von 24 Gew-% hergestellt. Zum besseren Vergleich wird den C-
AeroSanden eine Messung eines Cold-Box Kernes mit 0,6% Binder gegeniibergestellt.
Die Ergebnisse der Untersuchung der freiwerdenden Gasmenge sind in Bild 4.39
dargestellt. Aufgetragen ist die Gasmenge in ml pro 100g Kern gegen die Zeit, die der
Kern in der Schmelze verweilt. Die Messung der Cold Box Referenzprobe ist im

Diagramm als gestrichelte Kurve vermerkt.

Die Messreihen der C-AeroSand Proben zeigen, dass die Kurven nahezu
deckungsgleich sind. Die stirkste Gasentwicklung findet in den ersten 20 sek statt
(50ml/100g Kern). Nach dieser Zeit wird nur noch ein geringer Anstieg gemessen.
Von 21sek bis 300sek steigt die Gasmenge von 50 auf =60 ml/100g Kern. Anders
verhélt sich die Gasentwicklung des Cold Box Kernes. Die Gasentwicklung geht bis
20sek mit denen der C-AeroSande parallel, steigt dann jedoch weiter. Diese
Entwicklung setzt sich bis zum Ende der Messung nach 300sek fort, an deren Ende

eine Gasmenge von 150 ml/100g Kern gemessen wird.

Weiterhin kann mit Hilfe einer Kiihlfalle die sich niederschlagende Kondensatmenge
gemessen werden. Fiir die Proben des Cerabeads C-AeroSandes und des SiC C-

AeroSandes kann kein Kondensat nachgewiesen werden. Die niedergeschlagene
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Kondensatmenge des Alodur® C-AeroSandes betrigt 0,04 g/100g Kern. Im Vergelich

hierzu wird beim Cold-Box Kern eine Kondensatmenge von 0,528 g/100gKern

gemessen.
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Bild 4.39: Die freiwerdende Gasmenge im Formstoff wihrend des Abgusses wird am
Beispiel dreier C-AeroSand Proben und einem Cold-Box Kern gemessen. Die abgegebene
Gasmenge des Cold-Box Kernes betrigt das Doppelte der C-AeroSande. Die
Untersuchungen werden im COGAS Analysegerdts der Firma Hydro Aluminium
durchgefiihrt.

Wie bereits erwdhnt ist der Aspekt der Gasentwicklung eines Formstoffes in der
GieBereiindustrie von besonderer Wichtigkeit. Seit jeher ist ein Formstoft erwliinscht,

bei dem reproduzierbar keine Gasporositit im Gussteil entsteht.

Die Untersuchungen der freiwerdenden Gasmenge und des Kondensats zeigen
deutlich, dass dieses Problem bei den Kohlenstoff AeroSanden nicht zu erwarten ist.
Die freigesetzte Gasmenge in einem C-AeroSand ist im Vergleich zu einem
konventionellen Cold-Box Kern ca. 60% geringer. Die Deckungsgleichheit aller drei
untersuchten C-AeroSand Proben ldsst darauf schlieen, dass die Gasentwicklung
nicht von der Sandart abhingig ist. Die Kerne verweilen 300sek in der Schmelze.

Hierdurch wird eine Aussage iliber Abgilisse grofler oder dickwandiger Bauteile
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ermoglicht. Bei diesen Bauteilen dauert die Erstarrung wesentlich ldnger als bei
diinnwandigen Teilen, und das freiwerdende Gas kann liber lingere Zeit in die
Schmelze wandern und zu Einschliissen fiihren. Da die Gasentwicklung von C-
AeroSanden, im Gegensatz zum Cold-Box Kern, nach 20s nahezu abgeschlossen ist,
ist kein Problem fiir groBe Bauteile erkennbar. Diese guten Ergebnisse lassen sich
durch den Verfahrensschritt der Pyrolyse erkldren. Bei konventionellen polymeren
Bindern findet die Pyrolyse der Bindemittel auf Grund der hohen thermischen
Belastung wihrend des Abgusses statt. Somit kommt zu einer grofleren Menge
freiwerdenden Gasen. Die Pyrolyse ist bei der Herstellung der C-AeroSande bereits
abgeschlossen. Es kommt bereits vor dem Abguss zu einem vollstindigen
Entgasungsprozess des Binders, was eine Schiddigung des spéiteren Bauteils
ausschliefit. Das bei den C-AeroSanden freiwerdende Gas ist mutmaBlich adsorbierte
Feuchtigkeit. Durch eine Lagerungszeit der C-AeroSande dringt Feuchtigkeit in den
Verbund. Wird die Form vor dem Abguss nicht ausreichend ausgeheizt, so bleibt

Restfeuchte im Verbund und fiihrt wihrend des Abgusses zur Gasentwicklung.

Die nachfolgende Uberlegung dient zur Abschitzung des Bedeckungsgrades der
Oberflache durch adsorbierte Feuchtigkeit.

Die gemessene Menge Gas von 60ml/100g Kern entspricht unter der Annahme eines

idealen Gases:

ml
N = ]00gl ~ 00027 mol (4.18)
22400 ™ 100g
mol

Die C-AeroSande besitzen eine durchschnittliche spezifische Oberflaiche von ~8m?/g,

was 800 m?/100g entspricht.

Die Anzahl der frei werdenden Molekiile N errechnet sich aus:

i 4.1
N=N, n=6022-10" 1 .27.107 = 1,6 197 Molekiile (4.19)
nol 100g

Unter der Annahme, dass nur adsorbiertes Wasser frei wird, kann mit dem

Molekiildurchmesser von dy,0~0,2nm die Flache abgeschitzt werden, die ein
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Wassermolekiil auf der Oberfliche einnimmt. Hierbei wird zur Vereinfachung das

Molekiil als Rechteck mit der Kantenldnge 0,2nm angenommen:
Fuo=(2-10"")m’ =4-10""m’ (4.20)

Die Anzahl der Molekiile, die auf die Oberflache des C-AeroSandes passen, errechnet

sich zu:
2
m
800
4.21
p=Sser _ {Z}ng = 2-10% Molekiile / 100 g +21)
Fuo 4107m
Hieraus ergibt sich ein Bedeckungsgrad z der Oberfldche von:
. 16107 Mlo(l;)kule
g
z=—= >— =008 (4.22)
no5 07 Molekiile
100g

Dies entspricht einer prozentualen Bedeckung der C-AeroSand Oberflidche durch die
Wassermolekiile von 8%. Auf Grund der ldngeren Lagerzeit haben die Kerne
Feuchtigkeit aus der Umgebung aufgenommen. Der Bedeckungsgrad von ca.8% lésst
darauf schlieBen, dass die Ausheizzeit nach langer Lagerung auf mehr als vier Stunden
erhoht werden sollte. Dies wiirde wahrscheinlich die Gasentwicklung wéhrend des

Abgusses weiter senken.

Die entstehenden Kondensate bei konventionellen polymeren Bindern sind zumeist
mit umweltbelastenden Bestandteilen angereichert, so dass eine Verringerung der
Kondensate angestrebt wird. Die freiwerdende Menge an Kondensat im Cold-Box
Kern liegt bei 0,5g/100g.Kern. In Kohlenstoff AeroSanden hingegen koénnen keine
Kondensate nachgewiesen werden. Diese entweichen wihrend der Pyrolyse der
AeroSande, und kénnen in diesem Verfahrensschritt aufgefangen und entsorgt werden.
Die geringe Menge an gemessenem Kondensat des Alodur® C-AeroSandes ist auf eine
nicht ausreichend lange Pyrolyse zuriickzufiihren. Hier betrug die Haltezeit bei
1050°C nur 60min an Stelle der {iblichen 90min. Dieser Umstand liegt begriindet in
einen Stromausfall wihrend des Versuchs. Die Lieferzeit lie =zeitlich keinen

Wiedeholungsversuch zu.
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Aus den Ergebnissen der GasstoBuntersuchungen ist ein groBer Vorteil der AeroSande
gegeniiber den konventionellen Bindemitteln zu sehen. Nicht nur im Hinblick auf eine
bessere Gussqualitdt, sondern auch im Hinblick auf 6kologische Aspekte. Auch eine
steigende Arbeitsplatzqualitit wird erreicht, da wihrend des Abgiisses keine

geruchsintensiven Gase aus dem Formstoff entweichen.

4.6 Porositat und spezifische Oberflache

Die Ergebnisse der spezifischen Oberflichenmessung zeigen, dass die Werte durch
Zugabe des Sandes, im Vergleich zum ungefiillten C-Aerogel, sinken, Tabelle 4.8. Es
werden spezifische Oberfldchen <18 m?/g gemessen, wobei die hochsten Werte bei C-
AeroSanden hergestellt mit Siliziumkarbid Sand 220 (45-75um) gemessen wird.
Durchschnittlich liegen die Werte bei ca. 8 m?*/g. Die spezifische Oberflache der C-

AeroSande nimmt mit sinkendem Binderanteil ab.

Tabelle 4.8: Untersuchungen der spezifischen Oberflidche und der Porositdt von Kohlenstoff
AeroSanden mit unterschiedlichen Korngré3en und Bindergehalten.

Proben- Spez. Oberfliche Porositit
bezeichnung [m?/g] [%]
Al220-24 8,54 12,4
Al220-10 3,58 14,7
Al150-24 8,32 15,2
SiC220-24 17,95 15,8
SiC220-10 16,52 22,9
SiC150-24 9,54 19,6
C1700-24 12,81 25,3
C1700-10 5,47 21,7

Bild 4.40 zeigt diese Beziehung quantitativ fir einen Alodur®220 Sand. Die
spezifische Oberfliche des ungefiillten Kohlenstoff Aerogels liegt bei 657 m?/g,
Abschnitt 4.1. Werden zusitzlich die gemessenen Werte der Alodur®220 Proben mit
24 Gew-% und 10 Gew-% in das Diagramm eingetragen, so kann eine exponentielle

Anpassung erfolgen. Zwischen der spezifischen Oberfliche und mit dem
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Gewichtsanteil Aerogel wird eine exponentielle Zunahme mit dem Binderanteil

festgestellt.
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Bild 4.40: Spezifische Oberfliche eines C-AeroSandes in Abhédngigkeit des Binderanteils am
Beispiel Alodur®220.

Die theoretisch zu erwartende spezifische Oberfliche des Sand-Aerogel Verbundes
wird nachfolgend abgeschétzt und mit den messtechnisch erzielten Werten verglichen.
Die spezifische Oberfliche bezogen auf das Volumen des Verbundes errechnet sich

aus dem Zusammenhang:

S;IeruSand — S;/S'and 'djs +S’;4er0gel 'd)A (423)
Die spezifische Oberfldche nach BET ist:

SAeroSand _
BET = P 4eroSand

5 S;IeroSand (424)

Analog ergeben sich die Beziehungen fiir die spezifische Oberfliche des Sandes und

des Kohlenstoff Aerogels nach BET.

Da S;»! unbekannt ist, wird hierfiir das Sandkorn als Kugel angenommen und die

Kugeloberflache errechnet.
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Als weitere Werte werden fiir die Abschétzung der spezifischen Oberfliche (Sggt)

einer Alodur®220 Sand mit 10 Gew-% Aerogel Probe verwendet:

4120 — 60.10" m P terogel = (),5.]06g/m3 Lot = ],5.]05g /m’

Sand

pAeroSand = 2]06g/m3 S;;’;’gel = 650m2 /g

Eine Abschitzung ergibt eine spezifische Oberfliche nach BET von 15 m?/g. Diese

Abschétzung belegt die experimentellen Ergebnisse im Rahmen der Messgenauigkeit.

Die gemessenen Porosititen der Kohlenstoff AeroSande liegen im Bereich von 12,4-
25,3%. Die kleinsten Porositidten (12,4-15,2%) werden bei Alodur® C-AeroSanden
gemessen, die ebenfalls die geringsten spezifischen Oberflichen aufweisen. Cerabeads
C-AeroSande mit Bindergehalten von 10% und 24% haben mit 21,7% und 25,3% die
hochsten Porositidtswerte. Die Porosititen der Siliziumkarbid C-AeroSande liegen im

Durchschnitt zwischen denen der Alodur® und Cerabeads Sande.

Die Beigabe von 24 Gew-% Aerogelsol bringt eine gesittigte Mischung aus
Aerogelsol und Sand. Die trotz einer gesittigten Losung gemessene Porositdten sind
auf die Herstellungsprozedur zuriickzufiihren. Bild 4.41 zeigt eine REM Aufnahme
einer Bruchfliche eines Alodur®220 C-AeroSandes mit 24 Gew-% Binder. Die
Aufnahme zeigt kugelformige Locher im Materialverbund. Hierbei handelt es sich um
Lufteinschliissen, die auf Grund der Zumischung des Sandes entstehen. Duch die
Zugabe von Sand wird Luft mit in den Verbund bezogen, die auf Grund des dichten
Materials nicht mehr entweichen kann. Auch mit Hilfe der Vibrationstechnik sind
diese Lufteinschliisse nicht komplett zu verhindern. Diese Einschliisse liegen in der
Grofenordnung von 50um bis 150um. Die geringfiigig hohere Porositét der Proben
mit 10 Gew-% Aerogel wird ausschlieBlich auf den geringeren Binderanteil zuriick zu

fiihren sein.

Die gemessenen Ergebnisse wurden an Hand der REM Aufnahme, Bild 4.41,
tiberpriift. Mit Hilfe des Programms Image 1.62 wurde die Aufnahme binarisiert und
der Porenanteil durch das Verhéltnis der weilen zu den schwarzen Pixel errechnet. Es
ergab sich eine Porositit von =16%. Der experimentelle Wert lag bei 14,7%. Im
Rahmen der Messgenauigkeit konnten die experimentellen Ergebnisse bestitigt

werden.
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Die Porositidten in Bereich von 20% sind vergleichbar mit denen konventioneller
Formstoffe und sind ausreichend fiir eine gute Gasabfuhr wéahrend des Abgusses. Da
die Lufteinschliisse nur im Inneren der C-AeroSande auftreten, beeinflussen sie nicht

die Oberflachenqualitdt der Gussteile.

100pm EHT = 20.00 kv Signal A=MPSE  Date :7 Apr 2004
Mag= 120X |—| WD = 14 mm Photo No. =2101  Time :17:41:00

™ e

Bild 4.41: Die hohe Porositidt ist auf Lufteinschliisse zuriick zu fithren, die durch die
Beimischung des Sandes entstehen.

4.7 Dichteinderung und Schrumpfung wihrend der
Pyrolyse

Wihrend der Pyrolyse konnen Parameter, wie Temperatur und Aufheizrate, Einfluss
auf die Dichte und Schrumpfung der AeroSande haben. Kommt es durch die Pyrolyse
zu einem Dichteverlust, so ist dies im Besonderen bei der Kernherstellung von
Bedeutung, da ein zu leichter Kern einen Auftrieb durch die Schmelze erfahren kann.
Der Kern miifite dann mit Kernhaltern befestig werden. Ebenfalls wird das

Schrumpfungsverhalten untersucht, da im Produktionsbetrieb enge Maf3toleranzen an
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die Gussteile vorgegeben werden. Eine Schrumpfung miisste bereits bei der Kern- und

Formfertigung durch Aufmal} beriicksichtigt werden.

4.7.1 Dichteinderung

Die Zusammenhinge der Dichtednderung mit dem Binderanteil, Sandart und
KorngroBe werden an Proben laut Tabelle 3.1 untersucht. Die Ergebnisse der Alodur®
C-AeroSande sind in Bild 4.42 und Bild 4.43 dargestellt. Die Ergebnisse der SiC und
Cerabeads C-AeroSande sind in Bild 4.44 und 4.45 dargestellt. Aufgetragen wird der
Dichteverlust in Abhéngigkeit der Korngrofle und dem Binderanteil. Tabelle 6.10,

Anhang, zeigt die Messergebnisse.
Die Ergebnisse der Alodur® C-AeroSande zeigen folgende Zusammenhinge:

1. Jede Probe zeigt eine Dichteabnahme nach der Pyrolyse.

2. Der hochste Dichteverlust ist bei der kleinsten Korngrofie (3-19um)

3. Je grober die Sandkdrner, desto geringer ist der Dichteverlust

4. Der Dichteverlust steigt mit dem Binderanteil
Der Sand mit der kleinsten KorngroBe (Alodur®600) zeigt einen Anstieg des
Dichteverlustes von 3,5% bei 10 Gew-% Binderanteil auf 7,8% (24 Gew-%). Ebenso
des nichst groberen Sandes (Alodur®400) mit einer KorngréBe von 8-32um (2,7% auf
6,4%). Die Dichtednderungen der Alodur® C-AeroSande mit den KorngroBen 45-
75um und 63-106um sind in geringerem Malle abhingig vom Bindergehalt.
Tendenziell zeigt sich bei jedem Sand eine exponentielle Zunahme des Dichteverlustes
mit dem Binderanteil. Die Datenpunkte in Bild 4.42 werden mit der exponentiellen

Kurve y=P1+P2*exp(P3/x) gefittet.

Die Abhingigkeit des Dichteverlustes der Alodur® C-AeroSande von der KorngrofBe
bei konstantem Binderanteil zeigt Bild 4.43. Die Dichteverluste sinken mit der Wurzel

der Korngrofe.
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Bild 4.42: Dichteverlust [%] auf Grund der Pyrolyse von Alodur® gebundenen C-
AeroSanden, verschiedener Korngréf3en, aufgetragen iiber den Binderanteil [Gew-%].
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Bild 4.43: Dichteverlust [%]verschiedener KorngroBen, auf Grund der Pyrolyse von Alodur®
gebundenen C-AeroSanden, aufgetragen {iber das arithmetische Mittel der KorngroBe [%].
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Die Ergebnisse der Dichteuntersuchung der Siliziumkarbid gebundenen Kohlenstoff
AeroSande sind in Bild 4.44 dargestellt. Hier gibt es eine Ubereinstimmung des
Dichteverlustes bei 16 Gew-% und 24 Gew-% Bindergehalt. Bei 10 Gew-%
Binderanteil ist ein deutlicher Unterschied zu erkennen. Wihrend der Wert bei einer
KorngréBe von 63-106um bei 1,2% liegt, wird bei einer Korngrof3e von 45-75um eine
Anderung von 2,9% gemessen. Bei einem Bindergehalt von 20 Gew-% ist der

Dichteverlust des grobern Sandes geringfiigig hoher, als beim feineren SiC220 Sand.
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Bild 4.44: Dichteverlust [%] auf Grund der Pyrolyse von Siliziumkarbid gebundenen C-
AeroSanden verschiedener Korngrof3en, aufgetragen iiber den Binderanteil [%].

Die Ergebnisse der Cerabeads C-AeroSande sind in Bild 4.45 dargestellt. Bei 10 Gew-
% und 24 Gew-% Aerogelanteil sind die Dichtednderungen unabhdngig von der
KorngroBe. Die Anderungen der Dichte bei 16 Gew-% und 20 Gew-% sind
entgegengesetzt zu denen der SiC C-AeroSande. Der grobere Sand, C1450 mit 53-
150pum, zeigt eine grofBere Dichtednderung (2,6% zu 1,3% bei C1700). Bei einem
Binderanteil von 20% verhilt sich dies entgegengesetzt, und der feinere Sand C1700

mit 45-106um, zeigt einen groBeren Dichteverlust.
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Bild 4.45: Dichteverlust [%] auf Grund der Pyrolyse von Cerabeads gebundenen C-
AeroSanden verschiedener Korngrof3en, aufgetragen iiber den Binderanteil [%].

Der Dichteverlust des Kohlenstoff Aerogels auf Grund der Pyrolyse betragt 1,92%.
Die Dichteverluste der C-AeroSande liegen iiber diesem Wert. Hieraus wird deutlich,
dass die Dichteverluste nicht allein durch dier Aerogelmatrix bestimmt werden. Die
Abnahme der Dichte wird ebenfalls vom Sand bestimmt, wobei der Alodur® Sand ein
anderes Verhalten aufweist, als der Siliziumkarbid und Cerabeads Sand.
Siliziumkarbid und Cerabeads Sand weisen SiC als Inhaltsstoffe auf, so dass im
Sintervorgang eine Begriindung fiir dieses Verhalten vermutet werden kann. Fiir eine
qualitative und quantitative Beschreibung miissten jedoch Experimente zur
Dichtemessung der reinen Sande in Abhéngigkeit der Pyrolysetemperatur und

Pyrolysezeit durchgefiihrt werden.

4.7.2 Schrumpfung

Zur Bestimmung der Schrumpfung durch die Pyrolyse werden die Proben vor und
nach diesem Prozessschritt vermessen. Anhand dieser Messungen 14t sich das

Schrumpfungsverhalten bestimmen. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in
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Tabelle 6.11 (Anhang Kapitel 6) dargestellt. Unterschieden werden Schrumpfungen in
radiale und axiale Richtung. Dies dient zur Untersuchung der GleichmifBigkeit der
Schrumpfung. Gleichzeitig wird die Schrumpfung eines ungefiillten Kohlenstoff

Aerogels, bei optimierten Pyrolyseparametern, untersucht.

Die Ergebnisse zeigen, dass 24 von 32 Proben nach der Pyrolyse im Rahmen der
Messgenauigkeit keine Verdnderung aufweisen. Lediglich die Messungen der Proben,
die aus Cerabeads Sand hergestellt werden, zeigen Mallabweichungen. Im Rahmen der
Messgenauigkeit ist eine axialen Schrumpfung von 0,3% bei allen Proben, unabhéngig
von Korngréf3e und Binderanteil, nachweisbar. In radialer Richtung zeigen 5 Proben
eine Schrumpfung von ebenfalls 0,3%. Keine Anderungen hingegen zeigen die

Cerabeads Proben C1700-16. C1700-10 und C1450-24.

Zum Vergleich weist das Kohlenstoff Aerogel nach der Pyrolyse eine Lingenidnderung

von -20,2% und eine Anderung des Durchmessers von -23,5% auf.

4.7.3 Schlussfolgerung

Die Untersuchungen der Dichteverluste und der Schrumpfungen zeigten, dass diese
Parameter flir den Produktionsbetrieb vernachlidssigbar sind. Die geringe Schrumpfung
von 0,3%, die bei 5 Proben gemessen wurde, kann im Rahmen der Messgenauigkeit
vernachldssigt werden. Die aufgetretenen Dichteverluste sind mit <7% ebenfalls zu
gering, um einen Kernauftrieb zu verursachen. Auf Grund der exponentiellen
Abnahme des Dichteverlustes mit sinkendem Binderanteil konnte gezeigt werden, dass
der maximale Dichteverlust bei dem maximal prozessierbaren Binderanteil von 24
Gew-% auftritt. Hierdurch konnen hohere Dichteverluste ausgeschlossen werden, da
Proben mit hoéherem Binderanteil nicht hergestellt werden konnen. Im
Produktionsbetrieb kann ein Herabsetzen des Dichteverlustes durch Reduzierung des

Binderanteils erreicht werden.
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4.8 Abgisse realer Bauteile

Der letzte und wichtigste Aspekt fiir eine mdgliche Produkteinfiihrung der C-
AeroSande auf dem Giessereimarkt, ist die Ubertragung des LabormaBstabes auf eine
reale Anwendung. Es werden Kerne, sowie Formen aus Kohlenstoff AeroSand
hergestellt. Zur Herstellung einer Form wird ein Wachsmodell mit passendem
Anschnittsystem mit Aerosol-Sand Gemisch hinterfiillt, getrocknet, entwachst und
pyrolysiert (Abschnitt 3.8). Vergossen wird die technische Legierung A357
(AlS17Mg0,6). Die Bauteile werden anschlieBend auf makroskopische und

mikroskopische Fehler untersucht.

Zur Verdeutlichung der Resultate zeigt Bild 4.46 auf der linken Seite einen Alodur®
C-AeroSand Kern. Oberflichenfehler auf Grund des Herstellungsprozesses sind nicht
erkennbar. Das rechte Bild zeigt das Gussteil nach der Kernentfernung. Zur besseren
Betrachtung der Gussoberfldche ist das Bauteil an einer Seite aufgesigt. Eine sauber
abgebildete Oberfldche und eine sehr gute Abbildungsgenauigkeit des Formstoffs sind
zu erkennen. Das Bild 4.47 zeigt verschiedene Bauteile, die in Kohlenstoff AeroSand
Formen vergossen werden. Ausgesucht werden verschiedenartige Teile aus dem
Automobilbereich bis hin zu einem einfachen Zugstab. Bei makroskopischer

Betrachtung sind keine Fehler erkennbar.

i
Bild 4.46: Das linke Bild zeigt einen Kern aus Kohlenstoff AeroSand (Alodur™), wobei die
hellen Flecke Reste von Talkum Pulver sind, welches als Trennmittel verwendet wird. Auf
dem rechten Bild ist der Kern aus dem Gussstiick herausgeldst und das Gussstiick aufgesigt,
um die Abbildungsgenauigkeit der Kohlenstoff AeroSande darzustellen. Vergossen wird die
Legierung A357.
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Zur Untersuchung der Gasporositit werden Proben metallographisch aufbereitet und
Langsschliffe der Bauteile lichtmikroskopisch untersucht. Bild 4.48 zeigt einen
solchen Léngsschliff, der aus einem Angusssystem entnommen wurde. Auch
mikroskopisch sind keine Fehler, wie Gasporosititen, zu erkennen. Bild 4.49 zeigt

einen Ausschnitt des Liangsschliffes in 10-facher, Bild 4.50 in 20-facher

VergroBerung.

Bild 4.47: Verschiedene Gussteile abgegossen in Kohlenstoff AeroSand Formen aus
unterschiedlichen Sanden. Vergossen wird die Legierung A357.
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eines

AR e N ; __ OV \ . .
Bild 4.49: 10-fache VergroBerung der vorhergehenden Ubersichtsaufnahme eines
AlS17Mg0,6 Gefiiges
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Bild 4.50: 20-fache VergroBerung der vorhergehenden Ubersichtsaufnahme eines

AlSi7Mg0,6 Gefiiges. Gasporosititen sind auch bei hoheren VergroBerungen nicht
erkennbar.

Schlussfolgerung

Die durchgefiihrten Abgilisse lassen darauf schlieBen, dass die Form der Bauteile in
keiner Weise eingeschriankt ist. Auch komplexe Kerne sind realisierbar und durch eine
thermische Behandlung nach dem Abguss riickstandslos aus dem Gussteil zu

entfernen. Weiterhin ist der Formstoff inert gegeniiber der Schmelze.

Es zeigte sich weiterhin, dass bei geeigneter Sandwahl die Gussteiloberflache nicht die
typische Rauheit des Sandgussverfahrens aufweist, sondern eine feine, sehr glatte
Oberfliache erreichbar ist. Diese Tatsache ist fiir Bauteile relevant, die im Sandguss nur
mit zu grober Oberfliche gefertigt werden konnen, sich eine Fertigung nach dem

Feingussverfahren jedoch als zu kostenintensiv erweist.
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Kapitel 5: Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde ein neuer Formstoff fiir die GieBereiindustrie in
Form eines Verbundes aus Kohlenstoff Aerogel und konventionellen Sanden
vorgestellt. Dieser neue Formstoff, kurz ,,Kohlenstoff AeroSand“ genannt, wurde auf
alle gieBereispezifischen Kennwerte hin charakterisiert und umfassend auf sein

Potential bewertet.

Auf eine detaillierte vergleichende Bewertung mit konventionellen Formstoffen wurde
verzichtet, da die C-AeroSande zum heutigen Zeitpunkt nicht den Anspruch erheben,

in Konkurrenz zu bestehenden Verfahren treten zu konnen.

Die ermittelten Kennwerte zeigten, dass die mechanischen Eigenschaften ausreichend
gut flir einen Einsatz als Kern- und Formmaterial sind. Auf Grund der ermittelten
thermischen Eigenschaften, sowie der vorhandenen Porosititen zeigte sich ebenfalls
das Potential als Kern- und Formwerkstoff. Dies wurde mit Hilfe der Abgiisse
bestdtigt, die keinerlei Gaseinschliisse erkennen lieBen. Auch diinnwandigere Bauteile
konnten problemlos gegossen werden, was die guten thermischen Eigenschaften
bestitigte. Zudem konnten im Rahmen der Messgenauigkeit keine Schrumpfungen auf

Grund der Pyrolyse festgestellt werden.

Die hervorzuhebenden Eigenschaften der Kohlenstoff AeroSande bestehen jedoch in
der thermisch aktivierbare Zerfallsneigung und der sehr geringen Gasentwicklung
wihrend es Abgusses. Dies sind die entscheidenden Vorteile gegeniiber existierenden
Verfahren und bringen wirtschaftliche und 6kologische Vorteile mit sich. Weiterhin
sind sehr gute Oberflichenqualititen erreichbar, die weit besser sind, als die im
Sandguss tiblichen rauen Oberflichen. Die Kerne lieen sich mit Hilfe ihrer

thermischen Zersetzungsfahigkeit einfach aus dem Gussteil entfernen.

Auf Grund dieser herausragenden Eigenschaften, verbunden jedoch mit der ldngeren
Herstellungsdauer erschlieBt sich ein Feld von Sonderanwendungen im
Sandgussbereich. Hier wéren die Prototypenherstellung und Kleinstserien zu nennen.
Ebenfalls besteht die Moglichkeit die C-AeroSande als Kernmaterial fiir komplexe
Kerne, auch bei diinnwandigem Guss, in konventionelle Sandgussformen einzubinden.

Zudem besteht die Moglichkeit, die thermische Kernentfernung in den Prozessschritt
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der konventionellen Wiarmebehandlung beim Aluminium Guss einzubauen, und somit
den Bearbeitungsschritt der mechanischen Entfernung einzusparen. Bedingt durch die
guten Oberflichenqualititen ist auch an eine Anwendung als Kernmaterial im
Feingussbereich zu denken. Im Gegensatz zu den dort verwendeten keramischen
Kernen lassen sich die C-AeroSande einfach entfernen, bieten jedoch die gleiche
Gestaltungsfreiheit. Vorraussetzung wiére ein Brennvorgang unter Schutzgas-

atmosphare.

Zur Umsetzung der Kohlenstoff AeroSande in ein marktfdhiges GieBereiprodukt
sollten weiterfiihrende Arbeiten unternommen werden. Hierbei sollte vor allem an
einer Prozessoptimierung gearbeitet werden, mit dem Ziel, die Herstellungsdauer
herab zu setzen. Weiterhin sollten Versuche zur Einbindung der C-AeroSande in den
Feingussbetrieb durchgefiihrt und  bewertet werden. Eine weitere interessante
Anwendung konnte sich auf dem Gebiet des Stahlgusses erschlieBen, da auf Grund der
schlechten Wirmeleitfahigkeiten diinnwandiges Gielen moglich wire. Auch hier

sollten in Zukunft weitere Untersuchungen das Potenzial aufzeigen.
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Kapitel 6: Anhang

Anhang 1: BET Messungen, Porenvolumen und Porosititen

Tabelle 6.1: Untersuchung der spezifischen Oberfliche und des Porenvolumens von
Kohlenstoff Aerogelen, die nach unterschiedlichen Pyrolyseroutinen hergestellt wurden.

Heizrate | Haltezeit | Probengewicht Spenﬁgche Porenvolumen
Probe (K/min]| [h| Ig] Oberfliche [ml/g]
[m*/g]
C1 7 1,5 0,0987 657,58 0,372
C2 7 0 0,1082 971,24 0,505
C3 35 1,5 0,1043 20,64 0,049
C4 35 0 0,1178 25,15 0,052

Tabelle 6.2 Untersuchung der spezifischen Oberfliche und Porositit unterschiedlicher
Kohlenstoff AeroSande. Es wurden verschiedene Korngré3en und Bindergehalte untersucht.
Die Porositit wurde mit Hilfe des Archimedischen Prinzips in einem Wasserbad untersucht.

Koﬂrn- Binder- Volumen | m,yanme | Spez. OF | Porositiit
Probe grofe gehalt [em”] Ig] [m?g] %]
[nm] [Yo]
Al220-24 45-75 24 7,27 0,899 8,546 12,4
Al220-10 45-75 10 9,5 1,394 3,589 14,7
Al150-24 63-106 24 9,99 1,518 8,329 15,2
SiC220-24 | 45-75 24 14,16 2,241 17,955 15,8
SiC220-10 | 45-75 10 14,4 3,301 16,526 22,9
SiC150-24 | 63-106 24 12,25 2,403 9,547 19,6
C1700-24 | 45-106 24 11,61 2,941 12,813 25,3
C1700-10 | 45-106 10 3,6 0,762 5,478 21,7

mit: Mzynahme™Mhnach Wasseraufnahme'mrohgewicht [g]
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Anhang 2: EDX-Analyse

Tabelle 6.3: Untersuchung der chemischen Reaktionen beim Pyrolyseprozess an den Sanden
Alodur®, Siliziumkarbid und Cerabeads mit Hilfe der EDX Analyse. Gemessen wurden die
Sande als lose Schiittung im Ausgangszustand und nach der Verbrennung des Aerogels.

C (0 Al Si
Probe Zustand (%] (%] (%] (%]
Al220 Ausgang 7,0 43,0 50,0
232 47,5 29,3
54,5 45,5
52,4 47,6
Al220 P nach Verbr. 51,5 48.5
49 .4 50,6
52,5 47,5
SiC220 Ausgang 50,0 50,0
33,2 66,8
29,6 70,4
35,9 64,1
SiC220 P nach Verbr. 37,9 62,1
32,0 68,0
36,9 63,1
C1450 Ausgang 55,9 30,2 13,9
55,2 29,0 15,8
57,7 26,6 15,7
C1450 P nach Verbr. 58,0 28,1 13,9
58,0 28,4 13,6
58,7 27,0 14,3

Anmerkung: Bei den Alodur® Messungen wurden zum Errechnen des Durchschnitts
Messung 1+2 nicht beriicksichtigt. Zur Messung miissen die Sandkdrner auf ein leitfahiges
Graphitscheibchen aufgeklebt werden. Bei kleinen Sandkdrnern werden Teile hiervon
mitanalysiert. Hieraus ergibt sich der Kohlenstoff Anteil.
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Anhang 3: Biegefestigkeit

Tabelle 6.4: Untersuchung der Druckfestigkeiten an den Sanden Alodur®, Siliziumkarbid und
Cerabeads in Abhéingigkeit der Korngroflen und des Binderanteils.

Probenbe- Biegefestigkeit Sand Korngrofie | Binderanteil
zeichnung [N/mm?] [um] [Gew-%]
A1600-24 2,70 Alodur® 3-19 24
A1600-20 2,10 Alodur® 3-19 20
A1600-16 1,95 Alodur® 3-19 16
A1600-10 1,11 Alodur® 3-19 10
A1400-24 1,90 Alodur® 8-32 24
Al1400-20 1,65 Alodur® 8-32 20
Al400-16 1,57 Alodur® 8-32 16
Al400-10 1,60 Alodur® 8-32 10
Al220-24 0,60 Alodur® 45-75 24
Al220-20 0,76 Alodur® 45-75 20
Al220-16 1,00 Alodur® 45-75 16
Al220-10 0,50 Alodur® 45-75 10
Al150-24 0,45 Alodur® 63-106 24
Al150-20 0,33 Alodur® 63-106 20
Al150-16 0,23 Alodur® 63-106 16
Al150-10 0,14 Alodur® 63-106 10
C1700-24 0,76 Cerabeads 45-106 24
C1700-20 0,52 Cerabeads 45-106 20
C1700-16 0,23 Cerabeads 45-106 16
C1700-10 0,33 Cerabeads 45-106 10
C1450-24 0,39 Cerabeads 53-150 24
C1450-20 0,82 Cerabeads 53-150 20
C1450-16 0,80 Cerabeads 53-150 16
C1450-10 0,36 Cerabeads 53-150 10
SiC220-24 1,13 Siliciumkarbid | 45-75 24
SiC220-20 1,61 Siliciumkarbid | 45-75 20
SiC220-16 0,68 Siliciumkarbid | 45-75 16
SiC220-10 0,86 Siliciumkarbid | 45-75 10
SiC150-24 1,01 Siliciumkarbid |  63-106 24
SiC150-20 0,25 Siliciumkarbid |  63-106 20
SiC150-16 0,51 Siliciumkarbid | 63-106 16
SiC150-10 0,94 Siliciumkarbid |  63-106 10
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Anhang 4: Druckfestigkeit

Tabelle 6.5: Untersuchung der Druckfestigkeiten an den Sanden Alodur”®, Siliziumkarbid und
Cerabeads in Abhéingigkeit der Korngroflen und des Binderanteils.

Probenbe- Druckfestigkeit Sand Korngrofie | Binderanteil
zeichnung [N/mm?] [um] [Gew-%]
A1600-24 4,93 Alodur® 3-19 24
A1600-20 4,40 Alodur® 3-19 20
Al1600-16 2,88 Alodur® 3-19 16
A1600-10 2,18 Alodur® 3-19 10
Al400-24 4,30 Alodur® 8-32 24
Al1400-20 3,16 Alodur® 8-32 20
Al400-16 3,15 Alodur® 8-32 16
Al400-10 2,05 Alodur® 8-32 10
Al220-24 3,76 Alodur® 45-75 24
A1220-20 2,33 Alodur® 45-75 20
Al220-16 2,52 Alodur® 45-75 16
Al220-10 2,70 Alodur® 45-75 10
Al150-24 1,87 Alodur® 63-106 24
Al150-20 1,81 Alodur® 63-106 20
Al150-16 2,63 Alodur® 63-106 16
Al1150-10 3,25 Alodur® 63-106 10
C1700-24 1,79 Cerabeads 45-106 24
C1700-20 1,43 Cerabeads 45-106 20
C1700-16 1,21 Cerabeads 45-106 16
C1700-10 1,10 Cerabeads 45-106 10
C1450-24 3,01 Cerabeads 53-150 24
C1450-20 1,52 Cerabeads 53-150 20
C1450-16 1,46 Cerabeads 53-150 16
C1450-10 1,72 Cerabeads 53-150 10
SiC220-24 1,03 Siliciumkarbid |~ 45-75 24
SiC220-20 1,38 Siliciumkarbid | 45-75 20
SiC220-16 1,35 Siliciumkarbid | 45-75 16
SiC220-10 1,56 Siliciumkarbid | 45-75 10
SiC150-24 1,74 Siliciumkarbid | 63-106 24
SiC150-20 1,60 Siliciumkarbid |  63-106 20
SiC150-16 1,45 Siliciumkarbid |  63-106 16
SiC150-10 1,80 Siliciumkarbid |  63-106 10
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Anhang 5: E-Modul

Tabelle 6.6: Untersuchung des E-Modul an den Sanden Alodur”, Siliziumkarbid und
Cerabeads in Abhéingigkeit der Korngroflen und des Binderanteils.

Probenbe- E-Modul Sand Korngroflie | Binderanteil
zeichnung [N/mm?] [um] [Gew-%]
Al600-24 560,0 Alodur® 3-19 24
Al600-20 489,0 Alodur® 3-19 20
Al600-16 3425 Alodur® 3-19 16
Al600-10 337,5 Alodur® 3-19 10
Al400-24 521,5 Alodur® 8-32 24
Al400-20 342,0 Alodur® 8-32 20
Al400-16 352.,5 Alodur® 8-32 16
Al400-10 292.0 Alodur® 8-32 10
Al220-24 541,0 Alodur® 45-75 24
Al220-20 322,0 Alodur® 45-75 20
Al220-16 323,0 Alodur® 45-75 16
A1220-10 392,0 Alodur® 45-75 10
Al150-24 233,0 Alodur® 63-106 24
A1150-20 198,0 Alodur® 63-106 20
Al150-16 338.5 Alodur® 63-106 16
A1150-10 477,0 Alodur® 63-106 10
C1700-24 371,0 Cerabeads 45-106 24
C1700-20 279,0 Cerabeads 45-106 20
C1700-16 206,0 Cerabeads 45-106 16
C1700-10 223.0 Cerabeads 45-106 10
C1450-24 422.0 Cerabeads 53-150 24
C1450-20 2370 Cerabeads 53-150 20
C1450-16 290,0 Cerabeads 53-150 16
C1450-10 435,0 Cerabeads 53-150 10
SiC220-24 186,5 Silictumkarbid 45-75 24
SiC220-20 250,0 Silictumkarbid 45-75 20
SiC220-16 290,0 Siliciumkarbid 45-75 16
SiC220-10 315,0 Siliciumkarbid 45-75 10
SiC150-24 322,0 Siliciumkarbid 63-106 24
SiC150-20 240,5 Siliciumkarbid 63-106 20
SiC150-16 257,0 Siliciumkarbid 63-106 16
SiC150-10 373,5 Siliciumkarbid 63-106 10
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Anhang 6: Spezifische Wirme

Tabelle 6.7: Die spezifische Wiarme wurde an drei Proben verschiedener Sande mit gleichen
Bindergehalten von 24% und vergleichbaren KorngroBen (45-75um bei Alodur® und

Siliciumkarbid und 53-150pum bei Cerabeads) untersucht.

Temperatur Spez. Wirme Spez. Wirme Spez. Wiirme
°C] J/gK] [J/gK] [J/gK]
Al220-24 SiC220-24 C1700-24
S0 0,796 0,680 _
335 0,815 0,696 0,685
60 0,828 0,709 0,756
65 0,842 0,723 0,785
70 0,853 0,733 0,802
75 0,863 0,744 0,815
80 0,873 0,754 0,825
85 0,884 0,765 0,833
90 0,891 0,774 0,841
95 0,901 0,784 0,852
100 0,910 0,794 0,858
105 0,917 0,803 0,866
110 0,925 0,810 0,874
115 0,932 0,818 0,880
120 0,940 0,826 0,889
125 0,949 0,836 0,896
130 0,956 0,844 0,902
135 0,963 0,853 0,907
140 0,970 0,861 0,914
145 0,975 0,867 0,921
150 0,980 0,874 0,926
155 0,989 0,882 0,932
160 0,996 0,891 0,939
165 1,003 0,897 0,945
170 1,008 0,903 0,950
175 1,014 0,910 0,955
180 1,018 0,915 0,960
185 1,023 0,921 0,965
190 1,027 0,926 0,972
195 1,032 0,932 0,977
200 1,038 0,939 0,987
205 1,045 0,947 0,987
210 1,049 0,953 0,990
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Temperatur Spez. Wirme Spez. Wirme Spez. Wiirme
°C] [J/gK] [J/gK] [/gK]
Al220-24 SiC220-24 C1700-24
215 1,054 0,960 0,995
220 1,059 0,963 1,002
225 1,062 0,968 1,007
230 1,067 0,974 1,010
235 1,071 0,981 1,014
240 1,076 0,984 1,019
245 1,082 0,990 1,023
250 1,085 0,995 1,027
255 1,088 1,000 1,031
260 1,091 1,003 1,037
265 1,094 1,007 1,039
270 1,095 1,008 1,042
275 1,104 1,017 1,045
280 1,106 1,022 1,048
285 1,110 1,026 1,053
290 1,113 1,029 1,056
295 1,116 1,032 1,059
300 1,120 1,037 1,060
305 1,124 1,042 1,067
310 1,126 1,044 1,069
315 1,130 1,048 1,071
320 1,133 1,052 1,073
325 1,138 1,056 1,076
330 1,140 1,059 1,077
335 1,144 1,064 1,083
340 1,146 1,067 1,084
345 1,150 1,071 1,088
350 1,152 1,073 1,090
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Anhang 7: Thermischer Zerfall

Thermischer Zerfall bei 650°C:

Tabelle 6.8: Alodur® 220 (KorngroBe: 45-75um). Untersucht wurden quadratische Proben
mit einer Kantenlédnge von 2,5cm mit unterschiedlichem Bindergehalt bei 650°C.

Proben- Zeit [min] Zerfall [%] Zerfall [%] Zerfall [%]
nummer 24Gew-% Binder | 16Gew-% Binder | 10Gew-% Binder

1 0 0 0 0

2 5 22,9 24,4 38,6

3 8 37,5 42,3 64,9

4 12 58,3 65,4 84,2

5 15 68,8 82,1 100,0

6 18 80,2 88,5

7 21 89,6 100,0

8 25 100,0

Thermischer Zerfall bei 480°C:

Tabelle 6.9: Alodur® 220 (KorngroBe: 45-75um). Untersucht wurden quadratische Proben
mit einer Kantenlénge von 2,5cm mit unterschiedlichem Bindergehalt bei 480°C.

Proben- Zeit [min] Zerfall [%] Zerfall [%] Zerfall [%]
nummer 24Gew-% Binder | 16Gew-% Binder | 10Gew-% Binder

1 0 0 0 0

2 5 5,0 5,9 13,1

3 10 11,6 12,0 22,0

4 20 24,7 27,4 38,9

5 30 38,8 41,1 56,8

6 40 50,3 54,8 76,8

7 50 63,2 66,8 100,0

8 60 80,9 82,9

9 70 -- 100,0

10 73 100,0
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Anhang 8: Dichtemessung

Tabelle 6.10: Untersuchung der Dichtednderung auf Grund des Pyrolyseprozesses. Unter-
sucht wurden zylindrische Proben mit einer Abmessung von h=3,5c¢m und ¢=3,5cm.

Dichte [g/cm?] Dichte- Korn- | Binder-
Probe verlust Sand grofe anteil
vor nach [Y] [um] [Gew-%]
Pyrolyse | Pyrolyse
Al600-24 1,74 1,61 7,5 Alodur® 3-19 24
Al600-20 1,90 1,81 4,7 Alodur® 3-19 20
Al600-16 1,80 1,72 4.4 Alodur® 3-19 16
Al600-10 1,73 1,67 3,5 Alodur® 3-19 10
Al400-24 1,88 1,76 6,4 Alodur® 8-32 24
Al400-20 1,88 1,81 3,7 Alodur® 8-32 20
Al400-16 2,01 1,95 3,0 Alodur® 8-32 16
Al400-10 1,86 1,81 2,7 Alodur® 8-32 10
Al220-24 2,13 2,05 3,8 Alodur® 45-75 24
Al220-20 2,00 1,94 3,0 Alodur® 45-75 20
Al220-16 2,04 1,98 3,0 Alodur® 45-75 16
Al220-10 1,93 1,87 3,1 Alodur® 45-75 10
Al150-24 2,12 2,05 3,3 Alodur® 63-106 24
Al150-20 1,97 1,93 2,0 Alodur® 63-106 20
All150-16 1,99 1,95 2,0 Alodur® 63-106 16
Al150-10 1,83 1,82 0,6 Alodur® 63-106 10
C1700-24 1,67 1,63 2,4 Cerabeads 45-106 24
C1700-20 1,56 1,52 2,6 Cerabeads 45-106 20
C1700-16 1,54 1,52 1,3 Cerabeads 45-106 16
C1700-10 1,47 1,44 2,0 Cerabeads 45-106 10
C1450-24 1,68 1,64 2,4 Cerabeads 53-150 24
C1450-20 1,47 1,44 2,0 Cerabeads 53-150 20
C1450-16 1,53 1,49 2,6 Cerabeads 53-150 16
C1450-10 1,47 1,44 2,0 Cerabeads 53-150 10
SiC200-24 1,82 1,77 2,8 Siliciumkarbid | 45-75 24
SiC220-20 1,70 1,66 2,4 Siliciumkarbid | 45-75 20
SiC220-16 1,75 1,70 2,9 Siliciumkarbid | 45-75 16
SiC220-10 1,69 1,64 3,0 Siliciumkarbid | 45-75 10
SiC150-24 1,81 1,76 2,8 Siliciumkarbid | 63-106 24
SiC150-20 1,70 1,65 2,9 Siliciumkarbid | 63-106 20
SiC150-16 1,76 1,71 2,8 Siliciumkarbid | 63-106 16
SiC150-10 1,68 1,66 1,2 Siliciumkarbid | 63-106 10
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Anhang 9: Schrumpfung

Tabelle 6.11: Untersuchung der Schrumpfung an den Sanden Alodur®, Siliziumkarbid und
Cerabeads in Abhéingigkeit der Korngroflen und des Binderanteils an zylindrischen Proben.

Abmessungen

Schrum- Korn- | Binder-
Probe [em] (o/h) pfung Sand grofe anteil
vor | mach oy [um] | [Gew-%]
Pyrolyse | Pyrolyse
Al600-24 | 3,44/3,5 | 3,44/3,5 0,0/0,0 Alodur® 3-19 24
Al600-20 | 3.,47/3,5 | 3,47/3,5 0,0/0,0 Alodur® 3-19 20
Al600-16 | 3.,47/3,5 | 3,47/3,5 0,0/0,0 Alodur® 3-19 16
Al600-10 | 3.47/3,5 | 3,47/3,5 0,0/0,0 Alodur® 3-19 10
Al400-24 | 3,45/3,5 | 3,45/3,5 0,0/0,0 Alodur® 8-32 24
Al400-20 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur® 8-32 20
Al400-16 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 Alodur® 8-32 16
Al400-10 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur” 8-32 10
Al220-24 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur” 45-75 24
Al220-20 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 Alodur” 45-75 20
Al220-16 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur” 45-75 16
Al220-10 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur” 45-75 10
Al150-24 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Alodur® 63-106 24
Al150-20 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 Alodur® 63-106 20
Al150-16 | 3.,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 Alodur® 63-106 16
Al150-10 | 3,53/3,5 | 3,53/3,5 0,0/0,0 Alodur® 63-106 10

C1700-24 | 3,50/3,5 | 3,49/3,49 | 0,3/0,3 Cerabeads 45-106 24

C1700-20 | 3,49/3,5 | 3,48/3,49 | 0,3/0,3 Cerabeads 45-106 20

C1700-16 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Cerabeads 45-106 16

C1700-10 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Cerabeads 45-106 10

C1450-24 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 Cerabeads 53-150 24

C1450-20 | 3,50/3,5 | 3,49/3,49 | 0,3/0,3 Cerabeads 53-150 20

C1450-16 | 3,48/3,5 | 3,47/3,49 | 0,3/0,3 Cerabeads 53-150 16

C1450-10 | 3,49/3,5 | 3,48/3,49 | 0,3/0,3 Cerabeads 53-150 10

SiC200-24 | 3,50/3,5 | 3,50/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 45-75 24

SiC220-20 | 3,50/3,5 | 3,50/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 45-75 20

SiC220-16 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 45-75 16

SiC220-10 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 45-75 10

SiC150-24 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 63-106 24

SiC150-20 | 3,50/3,5 | 3,50/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 63-106 20

SiC150-16 | 3,48/3,5 | 3,48/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 63-106 16

SiC150-10 | 3,49/3,5 | 3,49/3,5 0,0/0,0 | Siliciumkarbid | 63-106 10
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