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1 Zusammenfassung

Zielstellung

Uberblick we-
sentlicher Er-
gebnisse

Das Ziel des Forschungsvorhabens war die Entwicklung einer formstabilen
Werkzeugisolation mit verbesserten thermischen Kennwerten fir den Einsatz im
Kraftfluss bei Temperaturen bis 1000 °C. Hierzu wurde eine neuartige Hybridiso-
lation entwickelt, welche sich aus einer oxidfaserverstarkten Keramik (engl. Oxid
Fiber Composite, OFC) und einer papierabgeleiteten Keramik (engl. Paper-
Based Ceramics, PBC) zusammensetzt. Zu Beginn des Projektes bestand die
Notwendigkeit, ein Anforderungsprofil zu erstellen, um geeignete Materialien fiir
die Hybridisolation zu identifizieren. AnschlieRend wurden geeignete Verfahren
inklusive der daflir notwendigen Parameter erarbeitet und festgelegt, welche es
ermoglichten, die notwendigen Werkstoffe (OFC, PBC) mit den vorhandenen Fer-
tigungseinrichtungen herzustellen. Ubergeordnetes Ziel des Forschungsprojektes
war die Verbesserung der Ressourceneffizienz um hierdurch ékonomische und
Okologische Vorteile zu erreichen.

Herstellung der papierabgeleiteten Keramik (PBC)

An der PTS erfolgte die Entwicklung der optimierten PBC. Dazu wurden zunéchst
geeignete Papierrezepturen und Ausgangsstoffe (Zellstoff, keramische Fullstoffe,
Additive) fur keramisch hochgeflillte Spezialpapiere entwickelt, welche als Griin-
korper fir die pordsen, keramischen Schichten aus PBC dienten. In einem Sin-
terofen wurden die Griinpapiere in hochporése PBC Uberfuhrt. Es erfolgte eine
Optimierung des Flillstoffgehalts sowie des Sinterprogramms. Bei letztgenann-
tem spielte vor allem der Einfluss der Sinterendtemperatur eine entscheidende
Rolle. Die Laborergebnisse wurden schlie3lich auf die Versuchspapiermaschine
der PTS Ubertragen, wodurch eine kleintechnische Umsetzbarkeit gezeigt wer-
den konnte. Die besten Ergebnisse wurden mit PBC erzielt, die aus Mischungen
von Aluminiumoxid und Zirkoniumoxid aufgebaut waren. Es konnten hochporése
Materialien erzeugt werden, welche neben einer ausreichenden mechanischen
Stabilitét eine offene Porositat von Uber 60 % und eine Warmeleitfahigkeit von
unter 0,4 W/mK aufwiesen.

Herstellung der oxidfaserverstarkten Keramik (OFC)

Die Entwicklung der oxidfaserverstarkten Keramik (OFC) am Lehrstuhl Kera-
mische Werkstoffe der Universitat Bayreuth umfasste die Evaluation einer neuen
Faser-Matrix-Kombination sowie die Charakterisierung und Optimierung deren
mechanischer und thermischer Eigenschaften. Aufgrund der Anforderungen an
das Bauteil wurde die Verwendung von Nextel™720-Fasern (3M Corporation,
USA) und einer teilmullitischen Matrix angestrebt. Hierfiir wurden zunéchst ver-
schiedene Mullitpulver hinsichtlich deren Verarbeitbarkeit im Schlicker und der
sich bildenden Matrixmorphologie nach dem Sintern des OFC evaluiert. Hierbei
wurden auch die Ergebnisse der mechanischen Untersuchung der hergestellten
OFC-Bauteile im 3-Punkt-Biegeversuche und im Druckversuch bericksichtigt.
Zusammen mit der Anpassung der organischen Bestandteile des Schlickers
konnte so eine optimierte Rezeptur abgeleitet werden.

Aufbau, Test und Simulation der Hybridkeramik

Mit Hilfe der optimierten Keramiken (OFC und PBC) konnte eine Hybridstruktur
entwickelt werden, welche aus einem Rahmen aus OFC und Inlays aus PBC be-
steht (siehe Abbildung 1-1). Zur Herstellung der PBC-Inlays wurden im Sinterofen
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eine groRere Zahl an Griinpapieren Ubereinandergelegt und unter Beschwerung
versintert, um die fur die Hybridstruktur geforderte Dicke zu erreichen.

Der Aufbau des Rahmens erfolgte ebenfalls durch Stapelung mehrerer OFC-
Platten, welche mit keramischem Kleber verbunden wurden. Die zur Aufnahme
der PBC-Inlays notwendigen Kavitdten wurde durch die Herstellung von Git-
terstrukturen bereits vorgesehen und fuhrte so nur zu geringem Materialverlust.
Im Zuge des Rahmenaufbaus wurden des Weiteren Kavitaten zur Aufnahme von
Thermoelementen zur Bestimmung des Temperaturverlaufs in das Bauteil einge-
bracht.

FEM-Simulation und Belastungstests der Hybridisolation

Anhand der fuir OFC- und PBC ermittelten thermomechanischen Werte wurde in
der Software LS DYNA ein Simulationsmodell erstellt. Dieses Modell wurde ver-
wendet, um die Probengeometrie fir die Belastungstests zu bestimmen. Die re-
sultierende Hybridisolation wurde unter industrienahen Bedingungen getestet,
wobei die Temperatur an den wichtigsten Stellen mit Thermoelementen gemes-
sen wurde. Die anschlie3ende Validierung der Versuchs- und Simulationsergeb-
nisse ermdglichte es, ein Materialmodell zu erstellen, das gut mit den realen Da-
ten Ubereinstimmte. Dadurch kann das Materialmodell in Zukunft fir die Ausle-
gung einer Hybridisolation verwendet werden, entsprechend der Grol3e des zu
isolierenden, beheizten Werkzeugs.

PTS-Forschungsbericht
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Im Laufe des Projekts wurde ein Demonstrator entwickelt, welcher in Abbildung
1-1 dargestellt ist. Mit Hilfe des Demonstrators konnten anwendungstechnische
Untersuchungen durchgefuihrt werden, die einen guten Ausgangspunkt fir weite-
re industrielle Entwicklungen darstellen.

Gasdruckfeder
KUhlplatte

Probekorper
Heizplatte
Dammkasten

Abb. 1-1: a) Demonstrator aus OFC und PBC; b) Demonstrator im Anwendungs-
test im beheizten Presswerkzeug (bezeichnet als Probekdrper in der Bildmitte)

Es wurde im Laufe des Projekts erfolgreich eine Hybridisolation entwickelt und
charakterisiert werden, welche sich aus optimierter Keramik (OFC und PBC)
zusammensetzt. Diese Hybridisolation kann als guter Startpunkt fir eine Indust-
rialisierung des Verfahrens dienen.

Fir das Hybridbauteil wurden getrennt voneinander eine kostengtinstige PBC
mit aulRerst geringer Warmeleitfahigkeit und eine mechanisch stabile OFC mit
ebenfalls geringer Warmeleitfahigkeit entwickelt.

Das Hybridbauteil wurde zudem simulativ nachgestellt, was ebenfalls eine in-
dustrielle Verwertung vereinfacht.

PTS-Forschungsbericht
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2 Wissenschaftlich- technische und wirtschaftliche Problemstellung

Warmumformung Die Warmumformung von Blech- und Rohrwerkstoffen spielt im modernen Au-

Warmedammung
bei der Warmum-
formung mittels
keramischer Ma-
terialien

tomobilbau eine immer gréRRere Rolle. Dazu z&hlen Stéhle, die durch Presshér-
ten zu Bauteilen mit hochsten Festigkeiten oder mit maf3geschneiderten me-
chanischen Eigenschaften verarbeitet werden [1]. Auch flr Titan (z. B. a-Titan
fur Abgasanlagen) und Aluminium (z. B. superplastische Umformung von EN
AW-5083) bietet die Warmumformung Vorteile hinsichtlich des Umformvermo-
gens, da der Umformschritt oberhalb der Rekristallisationstemperatur des Me-
talls stattfindet [2].

Die Werkzeugtemperaturen bei der Warmumformung von Blechen und Rohren
betragen bis zu 900 °C (superplastische Umformung von Titan) oder hoher.
Aufgrund der hohen Werkzeugtemperaturen ist eine Warmeisolation fir die
Werkzeuge/Maschinen der genannten Umformprozesse unerléasslich. Die fol-
genden Effekte werden damit erzielt;

. Energie- und Kosteneinsparung durch den Einsatz kleiner dimensionier-
ter Heizelemente oder eine Erhéhung der Lebensdauer der Heizelemente durch
eine geringere Belastung [3]

. Einfachere und schnellere Aufheizung der Werkzeuge

. Erhéhung der Maschinen-/Werkzeug-Lebensdauer und -genauigkeit
durch Vermeidung unzulassiger Erwarmung von Pressenkomponenten (Gestell,
Fuhrungen, Hydraulik) und Werkzeugfuhrungen [4].

Den Kern des Forschungsvorhabens stellten thermische Isolationsbauteile dar,
welche bei Warmumformverfahren im Kraftfluss eingebracht worden sind. Kon-
ventionelle Isolationswerkstoffe, wie z. B. Laminate aus silikatharzgetranktem
Glimmerpapier, kamen aufgrund ihrer niedrigen Druckfestigkeit und -steifigkeit
sowie Temperaturbestandigkeit nicht fir diesen Einsatzfall in Betracht.

Oxidkeramische Verbundwerkstoffe (OFC) sind fiir diesen Anwendungsfall auf-
grund lhrer hohen Druckfestigkeit, hohen zuldssigen Einsatztemperatur und
Schadenstoleranz hinsichtlich des Bruchs besonders geeignet. Nachteile der
OFC sind jedoch der gegentber monolithischen Keramiken héhere Preis und
die im Vergleich zu konventionellen Isolationsmaterialien héhere Warmeleitfa-
higkeit. Im Projekt sollten diese Einschrankungen durch einen Hybridverbund
von OFC und einer PBC umgangen werden. Die Kombination beider Werkstoffe
sollte einerseits zu einer Reduktion des erforderlichen OFC-Materialbedarfs und
damit zu einer deutlichen Kostensenkung gegentber einer reinen OFC-Isolation
fuhren. Zum anderen sollte mit Hilfe der PBC als Ergdnzung die Warmeleitfa-
higkeit des Verbundes weiter herabgesetzt werden. Bei der Herstellung kera-
misch geflllter, sinterfahiger Papiere handelt es sich um ein kostengunstiges
Verfahren, mit dem sich die Warmeleitfahigkeit auf einfachem Wege variieren
lasst. Zu diesem Zweck werden keramische Pulver, Zellstofffasern und synthe-
tische Fasern in einem papiertechnischen Verfahren zu so genannten Grinkor-
pern verarbeitet, getrocknet und anschlieRend gesintert, wobei die enthaltenen
zellulosebasierten Fasern herausgebrannt werden und dadurch eine definierte
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und gleichmaRige Porositat und somit niedrige Warmeleitféahigkeit eingestellt
werden kann [3,4]. Zudem kann der Griinkdrper noch nachverdichtet werden.

Bei der Werkzeugisolation fur die Warmumformung von Blechen oder Rohren
muss zwischen den Isolationswerkstoffen im Kraftfluss (Abb. 2-1 1l) und den
Isolationswerkstoffen ohne Kraftaufnahme (Abb. 2-1 I) unterschieden werden.

1) Isolation als Umhausung 1) Isolation im Kraftfluss
des IHU-Werkzeugs des IHU-Werkzeugs
Isolation 1
3| ﬂ Oberwerkzeug —_ ﬂ 3
— — —
Isolation
2 Unterwerkzeug 2

RANRANRNARNNNN

MR
1-Pressenstéfiel; 2-Pressentisch; 3-Rohr; 4-Dichtstempel

Abb. 2-1: Schematischer Aufbau eines beheizten Werkzeuges mit Warmeisola-
tion

Bei Letzteren liegt die Funktion ausschlie3lich in der Warmeisolation (nachfol-
gend bezeichnet als ,konventionelle Isolationswerkstoffe*), wohingegen die Iso-
lationsbauteile im Kraftfluss Strukturbauteile sind.

PTS-Forschungsbericht
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Fur die Einhausung von Werkzeugen kénnen z. B. Laminate aus silikatharzge-
tranktem Glimmerpapier und Glasgewebe sowie Vakuumformteile (Hochtempe-
raturwolle und Bindemittel) eingesetzt werden (Tabelle 2-1), welche sich durch
sehr geringe Warmeleitfahigkeiten (<<0,3 W/mK) auszeichnen. Aufgrund der
hohen Elastizitat (E-Modul unter Druck) ist ein Einsatz dieser konventionellen
Isolationswerkstoffe im Kraftfluss jedoch nicht méglich. Dieser Anforderung ge-
nigen hingegen die schadenstoleranten oxidkeramischen Verbundwerkstoffe.
Die thermische Leitfahigkeit 4 dieser Werkstoffklasse ist jedoch mit 2-6 W/mK
im Bereich von Raumtemperatur bis 1000 °C zu hoch fiir den Einsatz als Isola-
tionswerkstoff [5, 6]. Die maximale Dauereinsatztemperatur in Abhangigkeit der
verwendeten Faser liegt bei etwa 1100 °C. Daruber hinaus ist mit dem dann
zunehmenden Kornwachstum mit einem deutlichen Festigkeitsabfall und einem
Verlust des schadenstoleranten Bruchverhaltens zu rechnen [5].

Tab. 2-1: Spezifische Kennwerte fiir Isolationswerkstoffe

Anforderung Konventionelle Isola- | Isolation im Kraft-
tionswerkstoffe [7, 8] | fluss [9, 10]
Geeignete Werkstoffe Laminate aus silika- faserverstéarkte
tharzgetranktem Glim- | Oxidkeramiken
merpapier und Glasge- | (OFC)
webe sowie Vakuum-
formteile
Warmeleitfahigkeit A << 0,3W/mK > 2 W/mK
Druckfestigkeit op (RT) << 400 MPa 200 MPa
Druckfestigkeit op (200 °C) | <250 MPa 200 MPa
Einsatztemperatur T max. 750 °C max. 1100 °C
E-Modul Druck (RT) 6 GPa 93 GPa

In Abb. 1-2 ist der prinzipielle Aufbau eines beheizten Werkzeugs fir die Innen-
hochdruck-Umformung gezeigt. Die wichtigsten Komponenten sind die Gravur,
die Werkzeugbeheizung, die Warmedammung im Kraftfluss sowie eine Kiihl-
platte. Als formstabile und schadenstolerante Isolation wurde Stahl mit geringer
Warmeleitfahigkeit eingesetzt. Im Betrieb des Werkzeugs stellte es sich auf-
grund zu groRBer Warmeverluste mit dieser Isolationsart als Schwierigkeit her-
aus, die notwendige Werkzeugzieltemperatur zu erreichen. Alternativ dazu kén-
nen Komponenten aus gestapelten OFC-Platten zur Warmedammung im Kraft-
fluss verwendet werden (Abb. 1.2 rechts). Uber die Plattenanzahl kann die Iso-
lationswirkung variiert werden, wie bereits in Vorversuchen demonstriert werden
konnte.

PTS-Forschungsbericht
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Gravur

Werkzeugbeheizung
Dammung im Kraftfluss

Kihlplatte

Abb. 1-2: Aufbau eines beheizten Werkzeuges fir Innenhochdruck-Umformung
und Isolationsplatten aus OFC von InovaCeram (rechts)

In Vorarbeiten wurde am Fraunhofer IWU ein temperiertes Werkzeug entwi-
ckelt, welches an der Aktivteiloberflache mit Hilfe von integrierten Heizelemen-
ten auf 800 °C beheizt wurde. Das beheizte Werkzeugsegment wurde durch ei-
ne 10 mm dicke OFC-Platte (Warmeleitféahigkeit von 2,5 W/mK), bestehend aus
mehreren dinnen Plattenschichten, und eine wassergekihlte Platte von der
Presse thermisch entkoppelt (siehe Abb. 2-2 links). Das thermische Verhalten
des Aufbaus wurde in einer 2D-Simulation mit LS DYNA nachgebildet. Dabei
ergab sich eine Temperaturverteilung im stationdren Zustand, wie sie in Abbil-
dung 2-3 (rechts) zu erkennen ist. Innerhalb des OFC ergab sich ein Tempera-
turabfall von ca. 214 K. Aus thermischer Sicht ware eine gréRRere Dicke sinnvoll,
um eine noch groRere Temperaturspreizung zu erreichen. Dies konnte jedoch
konstruktionsbedingt nicht umgesetzt werden. Mit einer Reduzierung der War-
meleitfahigkeit des OFC besteht jedoch ein hohes Potenzial, bei gleichem Bau-
raum eine groRere Isolationswirkung zu erzielen.

geschichtete OFC- 5 B00
Platte £ =m0 A
2 204 5C
£ R =Y
2 300

=25 Wimk

beheiztes o
Wyerkzeuysegment 101234567 8 9101112

Abstand x [mm]

Abb. 2-2: Schematischer Aufbau eines Werkzeugoberteils in der Seitenansicht
(links) mit dazugehoérigem simuliertem Temperaturverlauf fir die
Punkte 1 bis 5 (rechts)

Im Betrieb wurde die Isolation durch den StéRel mit einer Flachenpressung von
4 N/mm2 (120 kN auf 30.000 mm?) beaufschlagt. Aufgrund des verwendeten
Schichtaufbaus des Werkstoffs konnten die thermischen Spannungen uber die
Bauteildicke und die auftretenden Biegespannungen soweit reduziert werden,

PTS-Forschungsbericht
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dass es zu keinem Versagen kam. Im Vergleich zu einer monolithischen Kera-
mik, welche bei ahnlicher Belastung zerbrach, erwies sich die OFC als signifi-
kant schadenstoleranter und bruchzaher so dass kein Versagen auftrat.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass insbesondere die zu hohe
Warmeleitfahigkeit im Kraftfluss ein grof3er Nachteil des Stands der Technik ist.
Diese sollte zum einen durch neuartige OFC-Werkstoffe verringert werden. Zum
anderen sollte ein hybrider Isolationsaufbau entwickelt werden, der sich aus
OFC-Komponenten und PBC-Inlays mit einer definierten Porositat zusammen-
setzt, um die herausragenden mechanischen Eigenschaften der OFC und die
Dammwirkung der PBC zu kombinieren. Gleichzeitig sollte durch den neuarti-
gen Hybridverbund das relativ teure OFC-Material durch eine kostengiinstigere
PBC substituiert werden.

Monolithische Keramiken aus Al,Oz oder SizN4 zeichnen sich durch ihre Hoch-
temperaturfestigkeit aus; nachteilig ist jedoch ihre geringe Schadenstoleranz.
Punktuelle Krafteinleitungen kénnen bereits bei relativ geringen mechanischen
Lasten zum Versagen dieser monolithischen Keramiken fuhren. Diesem Prob-
lem versucht man durch das Einbringen von keramischen Fasern in eine kera-
mische Matrix entgegenzuwirken [11, 12, 13]. Beide Komponenten sind zwar
inharent sprdde, jedoch werden im Verbund durch eine angepasste Faser-
Matrix-Bindung energiedissipierende Effekte wie Rissumlenkung, Debonding
oder Faser-Pull-Out erzeugt, wodurch letztlich das quasiduktile Bruchverhalten
realisiert wird. Risse in der Verbundkeramik filhren somit nicht zum sofortigen
Versagen des Werkstoffs, da Spannungstiberhéhungen abgebaut werden kén-
nen. Im Falle der oxidkeramischen Werkstoffe wird im Allgemeinen das Prinzip
der porésen Matrix verfolgt. Die hochpordse keramische Matrix aus Al,Os, ZrO;
oder Mullit (Porositat bis 60 Vol.%) umgibt die keramischen Hochleistungsfa-
sern aus AlOz und Mullit. Die Matrix sorgt flr eine mechanische Entkopplung
der Faserfilamente und baut Spannungsiiberh6hungen durch die Ausbreitung
von Rissen ab. Einzelfilamente, bzw., bei fortschreitender Belastung, Faser-
blindel versagen unkorreliert, sodass die benachbarten Filamente/Biindel im-
mer noch Last tragen kénnen. Mit der hohen Porositat der Matrix geht ihre rela-
tiv niedrige Warmeleitfahigkeit einher, welche zusétzlich durch die eingesetzten
Matrixmaterialien eingestellt werden kann (Warmeleitfahigkeit dichter monolithi-
scher Keramiken: ZrO,: 1,5W/mK bei 20 °C, AlOs: 26 W/mK [13], Mullit:
5W/mK [14]). Derzeitige Einsatzgebiete der oxidkeramischen Faserverbund-
werkstoffe finden sich vor allem in der Metallurgie zur Schmelzedosierung oder
als Chargiergestell in Hartereien. In Brennern oder Industrieéfen kénnen die
OFC unter korrosiven, oxidischen Atmosphéaren bei extremen thermischen Be-
dingungen von Uber 1000 °C verwendet werden. Ein weiteres potenzielles An-
wendungsgebiet sind Komponenten in stationaren Turbinen und Fluggasturbi-
nen [5, 15].
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Herstellung oxid- Die Herstellung der oxidfaserverstarkten Keramik erfolgt nach der am Lehrstuhl
keramischer Keramische Werkstoffe der Universitat Bayreuth entwickelten und patentierten
Werkstoffe Prepreg-Methode (WO2016016388A1 (2016), WO2017220727A1 (2017)). Der
Verfahrensablauf ist in Abbildung 2-4 dargestellt. Faserpreformen (z.B. Gewe-
be) werden mit einem oxidkeramischen Schlicker infiltriert, welcher neben Was-
ser auch Glycerin als Dispergiermedium enthélt. Das Glycerin dient hierbei als
Hygroskopiermedium, um tber Konditionierung bei definierter Luftfeuchte eine
fur die Verarbeitung notwendige Klebrigkeit (tack) im Prepreg einzustellen. Des
Weiteren ist durch das Glycerin die Moglichkeit der Wiederbefeuchtbarkeit auch
nach wasserfreier Trocknung (z.B. zur Lagerung) gegeben. Die ,klebrigen® Pre-
pregs werden in einem Laminationsschritt gestapelt und in einer Rollenpresse
(Laminator) komprimiert, wobei Uberschissiger Schlicker aus dem Laminat ge-
presst werden muss. Bei der anschlieBenden Trocknung werden dem Schlicker
Wasser und Glycerin entzogen. Den Abschluss des Verfahrens bildet das Sin-

tern.
Wasser
Glycerin (16 bis 30 Gew.%) Feststofigenait}
Dispergator Sinterschwindung¢
Pulver Glycerin
Schlicker H,0 H,0 Dispergator
Imprag- Hydrothermale . .
nierung kg Konditionierung > Laminieren > Trocknen P  Sintern
A | Agni Klebriges A |
architektur mpragnierte : i ’
Faserarchitektur Prepreg Laminat Griinkorper Composite
Gewebe,
Geflecht,
Vlies

Abb. 2-3: Verfahrensweg zur Herstellung von OFC-Prepregs

Der Vorteil gegentiber konventionellen Herstellverfahren liegt in der hydrother-
malen Konditionierung und damit der reproduzierbaren Verarbeitung der Pre-
pregs sowie der Lagerfahigkeit tber mehrere Wochen ohne die spezifischen
Eigenschaften der Prepregs und der daraus hergestellten OFC zu verandern.

Herstellung von  Konventionelle Papiere enthalten neben zellulosebasierten Faserstoffen einen

Sinterpapieren Anteil an anorganischen Fllstoffen, um die spezifischen Eigenschaften zu ver-
bessern. Wird der Fillstoffgehalt auf mindestens 70 Gew.% gesteigert, wird das
Papier in seinen spezifischen Eigenschaften von der durch den Fullstoff vorge-
gebenen Funktionalitat gepragt. Als Beispiel kdnnen hier prakeramische Papie-
re als Halbzeug / Grinkorper fur die Keramisierung genannt werden [16, 17, 18,
19, 20, 21, 22, 31]. Die papierabgeleiteten Werkstoffe werden in einem Nass-
verfahren auf Papiermaschinen grof3technisch hergestellt. Diese Halbzeuge
lassen sich papiertechnologisch in anwendungsrelevante, z. T. mehrlagige oder
-schichtige Strukturen Uberfuhren (z. B. Wabenplatten mit vier- und sechsecki-
gen Strukturen). Durch eine anschlieBende thermische Behandlung wird die
Zellulosematrix entfernt und der papierabgeleitete, keramische Werkstoff gebil-
det.

PTS-Forschungsbericht
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Papiertechnologisch stellt die Herstellung hochgeflllter Spezialpapiere (bis tUber
80 Gew.%) eine grole Herausforderung dar. Parameter wie Retention, Ent-
wasserung, Formation der Papiere und Abrasivitat der Fillstoffe haben dabei
einen sehr grof3en Einfluss auf die Papierqualitdt und den Papierherstellungs-
prozess und missen im Vorfeld (z. B. auf einer Versuchspapiermaschine) un-
tersucht werden.

Die anfangs schwierige Verarbeitung der hochgefillten Papiere wurde durch ei-
ne systematische Untersuchung von Struktur-Eigenschaftsbeziehungen in ver-
schiedenen Projekten der PTS vereinfacht. Fir eine Verarbeitung der Grinkor-
per (Halbzeuge) ist eine geeignete Zusammensetzung von Lang- und Kurzfa-
sern sowie des Retentionssystems in Abhéngigkeit des verwendeten Fullstoffs
notwendig. Einfluss hat dabei nicht nur die Art des Fullstoffes, sondern auch die
PartikelgroRe, die Partikelform, eine multimodale PartikelgréRenverteilung und
die Oberflachenladung der Partikel.

Die bisher entwickelten Rezepturen fir prékeramische Sinterpapiere beschrén-
ken sich Uberwiegend auf den Bereich der bei hohen Temperaturen sinternden
Fullstoffe Aluminiumoxid und Siliciumcarbid [23, 24, 25]. Es bedarf einer weite-
ren Entwicklung der hochgefiiliten Papiere zur Erweiterung auf preiswerte Full-
stofftypen (z. B. Kieselgur, Perlit) und den Einsatz von synthetischen Faserstof-
fen zur Steigerung der Festigkeiten der Grinkorper und der gesinterten Struktu-
ren sowie einer Reduzierung der Schwindung.

Fur die Herstellung von Werkzeugisolationen wurden OFC-Werkstoffe bisher
noch nicht hinsichtlich geringer Warmeleitféahigkeit optimiert. Des Weiteren wa-
ren Erfahrungen in Bezug auf die Herstellung von prakeramischen Papieren
vorhanden, jedoch lag der Fokus der Entwicklungen auf der Machbarkeit zur
Erzielung eines hohen Feststoffgehaltes, der Vermeidung von Gradienten, der
Verarbeitbarkeit und dem Sintern. Es blieb also im Forschungsvorhaben zu kla-
ren, ob sich die keramischen Pulver mit niedriger Warmeleitfahigkeit fur die
Herstellung hochgefiiliter Papiere und den anschlielBenden Sinterprozess eig-
nen, sowie ob die Porositdt im OFC erhéht werden kann, um die Warmeleitfa-
higkeit abzusenken, ohne jedoch die Druckfestigkeit soweit verringern, dass der
Werkstoff nicht mehr fur die Anwendung geeignet ist. Des Weiteren mussten
neue Verfahrenswege zur Bearbeitung der Werkstoffe, bspw. zum dimensions-
stabilen Flgen des OFC-Werkstoffes mit dem papierabgeleiteten Isolations-
werkstoff zur Hybridstruktur entwickelt werden. Daflr war zudem eine Weiter-
entwicklung im Bereich der Entbinderungs- und Sinterverfahren notwendig und
fur das genannte Forschungsziel anzupassen. Ein konventioneller OFC-
Werkstoff ist teuer in der Herstellung und weist zu hohe Warmeleitfahigkeiten
(A = 2-6 W/mK) auf. Im Projekt wurde die prinzipielle Eignung einer Hybridstruk-
tur, bestehend aus einem OFC-Werkstoff und papierabgeleitetem Isolationsma-
terial, als druckstabile Isolation gepriift. Dazu wurden die Einfliisse von Porosi-
tat, Art der keramischen Pulver und Porengrof3e auf wesentliche spezifische Ei-
genschaften der Hybridstruktur wie Druckfestigkeit und Warmeleitfahigkeit er-
forscht.
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3 Forschungsziel

Forschungsziel
und Arbeitshypo-
thesen

Das Ziel des Forschungsvorhabens war die Entwicklung einer formstabilen
Werkzeugisolation mit verbesserten thermischen Kennwerten fir den Einsatz
im Kraftfluss bei Temperaturen bis 1000 °C. Hierzu wurde eine neuartige Hybri-
disolation entwickelt, welche sich aus OFC und einem papierabgeleiteten
Werkstoff zusammensetzt. Zu Beginn des Projektes bestand die Notwendigkeit,
ein Anforderungsprofil zu erstellen, um geeignete Materialien fur die Hybridiso-
lation zu identifizieren. Anschliel3end wurden geeignete Verfahren inklusive der
dafur notwendigen Parameter erarbeitet und festgelegt, welche es ermdglich-
ten, die notwendigen Materialien mit den vorhandenen Fertigungseinrichtungen
herzustellen. Ubergeordnetes Ziel des Forschungsprojektes stellt die Mdglich-
keit dar, die Ressourceneffizienz zu verbessern, um hierdurch 6konomische
und 6kologische Vorteile zu erreichen. Hierzu sollten folgende Thesen tberprift
werden:

. Fir papiertechnologisch abgeleitete Keramiken gilt, dass eine gezielte
Adaption der Rezepturbestandteile, eine Teilsubstitution des Faserstoffes durch
mineralische Fasern und die Anpassung der Prozessbedingungen eine Herstel-
lung von reproduzierbaren, homogenen Halbzeugen mit einer sehr niedrigen
Warmeleitfahigkeit zulédsst, da hierdurch maf3geblich die Porositéat zur Erzielung
der geforderten Warmeleitfahigkeit (<1,0 W/mK) sowie die notwendigen Festig-
keiten und die Schwindung wahrend des Sinterprozesses gesteuert werden.

. Oxidische Verbundwerkstoffe weisen aufgrund der Faserverstarkung
und ihrer pordsen Struktur hohe Festigkeiten in Verbindung mit einem scha-
denstoleranten Bruchverhalten auf. Zudem weisen sie aufgrund ihrer Porositat
eine geringe Warmeleitfahigkeit auf. Eine erhéhte Matrixporositat und Druckfes-
tigkeit des oxidischen Faserverbundwerkstoffes kann durch eine geeignete
Auswahl keramischer Pulver und Sinterparameter eingestellt werden.

. Die beim Einsatz von Stahl bzw. OFC auftretenden zu hohen Wé&rme-
leitfahigkeiten kdnnen durch den Einsatz einer Hybridisolation reduziert werden,
wenn die Hybridisolation aus einem oxidischen Verbundwerkstoff, welcher die
Druckbelastung aufnimmt und einer PBC, welche fiir die nétige geringe Warme-
leitfahigkeit sorgt, aufgebaut ist. Gleichzeitig sind die Kosten einer solchen Hyb-
ridisolation geringer als die der reinen OFC-LOsung.

. Durch spezifische prozesstechnische und simulative MalRnahmen hin-
sichtlich der Bauteilauslegung, des Flgens und der Dimensionsstabilitat der
Einzelkomponenten, ist es moglich, eine stoffschliissige Verbindung zwischen
OFC und PBC zu generieren. Dadurch kann neben wirtschaftlichen Gesichts-
punkten, wie bspw. einer niedrigeren Warmeleitfahigkeit, auch die Widerstands-
fahigkeit gegen mechanische Belastungen erhdht werden.

Anhand der aufgefiihrten Arbeitshypothesen ergab sich der nachfolgend formu-
lierte und vorgeschlagene Losungsweg.
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Nach dem einleitenden AP1 zur Festlegung und Spezifizierung der Anforderung
der Hybridisolation gliederte sich das Projekt in 4 Hauptphasen.

Zentrale Aufgabe der Universitat Bayreuth war die Weiterentwicklung des OFC-
Materials hinsichtlich hoher mechanischer Stabilitdt und geringer Warmeleitfa-
higkeit, welches als Rahmenmaterial fir die Hybridisolation gedacht war (AP2 -
AP4). Zur gleichen Zeit beschaftigte sich die PTS mit der Entwicklung eines
speziellen PBC-Materials mit akzeptablen mechanischen und guten thermisch
isolierenden Eigenschaften (AP5 — AP8). Die Ergebnisse der beiden genannten
Forschungsstellen liefen in AP9 zusammen, welches das Verbindungsstick al-
ler Arbeiten darstellt. Darin wurden Hybridisolationen aus den beiden Teilkom-
ponenten entwickelt und gefertigt. In der 3. Hauptphase beschéftigte sich das
Fraunhofer IWU mit der simulativen und realen Betrachtung hinsichtlich des
Warmelbergangs der entwickelten Hybridisolationen (AP10 — AP12). Die ab-
schlielBenden Arbeitspakete (AP13 — AP16) dienten in erster Linie der weiteren
Ubertragung der Ergebnisse in Richtung der industriellen Anwender, wobei rea-
litatsnahe Tests durchgefuhrt, die Wirtschaftlichkeit analysiert sowie die erziel-
ten Ergebnisse im Rahmen einer leicht verstandlichen Anwenderrichtlinie zu-
sammengefasst wurden.

4 Material und Methoden

4.1 Aufbereitung der Rohstoffe und Stoffanalytik

Vorbehandlung
der Pulver fir die
OFC-Herstellung

Schlickerherstel-
lung

Da die verwendeten Pulver teilweise in Form von Spriihgranulat (as-received
Zustand; dsg=100 um) vorlagen, wurde das Granulat vor der Verwendung in ei-
ner Ruhrwerkskugelmuhle (Netzsch MiniCer) auf eine Partikelgrof3e <5 um auf-
gemahlen. Ferner wurden die Pulver fiir eine gesonderte Versuchsreihe vor
dem Aufmahlen bei einer Temperatur von 900 °C bzw. 1500 °C (Haltezeit 2 h)
in einem Sinterofen (Nabertherm LH60/14) thermisch ausgelagert.

Die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Schlicker bestanden aus den Be-
standteilen vollentsalztes Wasser, Glycerin, Dispergator und Entschaumungs-
mittel, sowie verschiedenen oxidkeramischen Pulvern. Das Verhéltnis zwischen
Flissigphase und Pulveranteil wird als Feststoffgehalt (Angabe in Gew.%) aus-
gedruckt. Die Zugabemenge der einzelnen Schlickerbestandteile wurde durch
Festlegen der Gesamtansatzmenge, des Feststoff- und Glyceringehalts sowie
des Mengenverhaltnisses der Pulver berechnet, auf einer Feinwaage (Sartorius
ED6202S) eingewogen und in eine PE-Flasche geflllt. AbschlieBend wurden
Mahlkugeln (SiLibeads Typ ZY-P, @=3,0-3,3 mm) zugegeben und die Schlicker
zur Aufbereitung auf einen Walzenstuhl gelegt.
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Der Zellstoff (Sulfatzellstoff, 50 % Langfaser, 50 % Kurzfaser) wurde im Techni-
kum der PTS aufgeschlagen und mit dem einem Technikums-Refiner der Fa.
Andritz gemahlen. AnschlieRend wurden aus den Zellstoffmischungen tber die
VPM Bogenware hergestellt, die tber die Projektlaufzeit gut lagerbar war und
damit gleichbleibende Rohstoffeigenschaften garantiert werden konnten. Diese
Zellstoffvarianten wurden Uber Nacht in Wasser eingeweicht und im Labor-
Desintegrator fur 20 min bei 3000 rpm desintegriert.

Die kationischen Stéarken wurden fur die Laborversuche in der Mikrowelle min-
destens 10 min gekocht. Von den Retentionsmitteln wurden Stammldsungen
nach Herstellervorgaben hergestellt und verwendet.

Zur Aufbereitung der keramischen Pulver wurde ein Labordissolver Disperlux
der Pendraulik GmbH mit unterschiedlichen Dispergierscheiben verwendet. Die
Flllstoffdispersionen wurden standardméafig ohne Dispergierhilfsmittel bei
Drehzahlen zwischen 3000 und 4000 rpm (abh&ngig vom Dispergierscheiben-
durchmesser) fur 30 min in entionisiertem Wasser dispergiert.

4.2 Schlickeranalytik

Partikelgré3en-
verteilung

Viskositatsmes-
sung

Im Rahmen der Aufbereitung auf dem Walzenstuhl wurden die Schlickerbe-
standteile vollstandig durchmischt und die Pulverpartikel durch die Zugabe von
Mahlkugeln zerkleinert. Die Partikelgro3enverteilung des Schlickers wurde nach
etwa 24 h mit einem Lasergranulometer (Anton Paar PSA 1190 L/D) gemessen.
Um eine homogene Infiltration der Faserbiindel sicherzustellen, hatte sich in
vorherigen Arbeiten eine Partikel- bzw. AgglomeratgréfRe von dgg<10 um als er-
forderlich gezeigt. Konnte die Partikelgrof3e nicht erreicht werden, wurde der
Schlicker auf dem Walzenstuhl bzw. mit einem Turbula®-Intensivmischer
(Clauss T 2C) weiter aufgemahlen.

Zum Vergleich des FlieRverhaltens bzw. des zeitlichen Rickstellverhaltens der
Viskositat der Schlicker im konditionierten Zustand in Abhéngigkeit deren Zu-
sammensetzung wurden Viskositatsmessungen an einem Rheometer (Anton
Paar MCR 702 MultiDrive) unter Verwendung eines koaxialen Zylindermesssys-
tems (=27 mm) bzw. einer Kegel-Platte-Messgeometrie (Steigungswinkel a =
2°, @=25 mm) durchgefiihrt. Fir die FlieBkurve wurde ein Scherratenbereich
von 0,1-600 1/s vorgegeben. Dieser wurde nach einheitlicher Vorbelastung mit
aufsteigender und abfallender Scherrate gemessen. Die Thixotropie der Schli-
cker wurde Uber einen Schersprungversuch untersucht. Dieser bestand aus drei
Abschnitten konstanter Scherbelastung, wobei Abschnitt 1 und 3 die Ruhebe-
lastung (0,1 1/s) und Abschnitt 2 den Bereich der Scherbelastung darstellte. Fir
Abschnitt 2 wurde eine Scherrate analog der des, aus der FlieRBkurve ermittel-
ten, Viskositatsminimums gewahlt. Die Messdauer fur die Abschnitte 1-3 betrug
120 s, 40 s und 180 s.
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Um die Stabilitat in Losung sowie die Kompatibilitdt mit verschiedenen Disper-
gatoren zu untersuchen, wurden die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten
Mullit-Pulver einer ESA-Messung (ESA: electrokinetic sonic amplitude) unterzo-
gen. Durchgefiihrt wurden die Messungen an einem Field ESA der Firma Parti-
kel-Analytik Messgerate GmbH mit einer Suspension aus dem zu untersuchen-
den Pulver und vollentsalztem Wasser (20 Gew.% Feststoffgehalt). Angewen-
det wurde eine ,Konzentrationsmessung®, bei der der Dispergatorgehalt schritt-
weise erhoht (0,02 ml in Zeitintervallen von 20 s) und das korrespondierende
ESA-Potential aufgenommen wurde. Die Messungen wurden abgebrochen,
wenn eine Verschlechterung des Signals eintrat.

4.3 Papieranalytik

Priafung der Pa-
piermuster

Dickenmessung

Rasterelektro-
nenmikroskopie
(REM)

Glihrickstand

Fur die bei der Blattbildung gebildeten Papiere wurde die Zugfestigkeit nach
DIN EN ISO 1924-2 gemessen. Die fir die Berechnung bendétigte flachenbezo-
gene Masse und die Dicke wurden nach DIN EN I1SO 536 und DIN EN ISO 534
bestimmt. Es wurden jeweils zwei 15 mm breite Streifen von drei Laborblattern
pro Sorte geschnitten und mit einem Abstand von 10 cm zwischen zwei Spann-
klammern der Universalprifmaschine TIRA test 2705 der Fa. TIRA eingespannt
und mit 20 mm/min auseinandergezogen bis zu einem Kraftabfall von 40 %. Die
Bestimmung der Biegesteifigkeit erfolgte nach DIN 53121 im Zweipunktverfah-
ren.

An Grinpapieren und den daraus erzeugten PBC wurden Dickenmessungen
durchgefiuhrt. Dies geschah mittels eines L&W Micrometer der Firma Lorentzen
& Wettre GmbH. Hier wird fiir jedes Laborblatt die Dicke an 5 Punkten bestimmt
und anschlieBend der Mittelwert gebildet. Diese Dicke wurde insbesondere zur
Ermittlung des Schwunds beim Sintern bendétigt.

Mit dem Rasterelektronenmikroskop JSM-6510 der Fa. JEOL wurden Oberfla-
chen- und Querschnittsaufnahmen von hochgefillten, prakeramischen Papie-
ren sowie vom PBC-Material aufgenommen.

Fir die Aufnahmen wurden reprasentative Stellen prapariert, auf dem Proben-
trager fixiert und anschliel3end mit Gold besputtert, um eine mdglichst gleich-
maRige Oberflache, und damit verbunden, eine hohe Aufldsung zu erhalten. Die
Aufnahmen erfolgten im Sekundarelektronen-Modus. Die Vergré3erungen wur-
den jeweils entsprechend der Aufgabenstellung gewahilt.

Die Bestimmung von Glihrickstdanden wurde nach ISO 1762 am Gerat ,pre-
pASH 340 Series® der Fa. Precisa Gravimetrics AG durchgefiihrt. Dieses er-
laubt reprasentative Einwaagen von ca. 1,5 g fur Faserstoffe, welche fur die
Analyse verwendet werden. Zudem werden die Analysen in Doppelbestimmung
durchgefuhrt. Die aufgelisteten Werte zeigen deren Mittelwert.
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4.4 Laborblattbildung

Herstellung der Laborblatter wurden nach dem Rapid-Kothen Verfahren in Anlehnung an DIN
Laborblatter ISO 5269-2 an einem Blattbildner der Firma HAAGE gebildet (siehe Abbildung
(hochgefilltes, 5-1). Die Aufbereitung des Faserstoffs erfolgte nach 1ISO 5263. Laborblatter
prékeramisches  wurden mit flachenbezogenen Massen von 500-1000 g/m? gebildet. Die so er-
Papier) zeugten runden Laborblatter haben einen Durchmesser von 20 cm.

Abb. 5-1: HAAGE Blattbildner BB mit drei Vakuumtrocknern

Die Dosierreihenfolge fiir das Screening der Fllstoffe wurde wie folgt umge-
setzt:

Tab. 5-1: Dosierreihenfolge bei der Herstellung hochgeftillter Papiere

Schritt | Aktion

1 Vorlegen der Zellstoffsuspension im Verteilgerat
2 Zugabe der kationischen Starke (5 min Einwirkzeit unter Riihren)
3 Zugabe der abgewogenen Fiillstoff-Slurry zur vorgelegten Zell-

stoffsuspension unter Rihren (Rihrplatte)

4 Zugabe des Styrol-Butadien-Latex unter Ruhren (Ruhrplatte; Ein-
wirkzeit 2 min)

5 Zugabe des Retentionsmittels unter manuellem Rihren und so-
fortige Laborblattbildung

Die Herstellung der hochgefiillten Laborblatter ist in Abbildung 5-2 gezeigt. Zu-
nachst wird die Suspension durch Einstromen von Leitungswasser verdinnt
(Abb. 5-2a) und darauffolgend durch Einblasen von Druckluft Giber Verwirbelung
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homogenisiert. Anschlie3end wird die Suspension durch Unterdruck entwéssert
und abgesaugt (Abb. 5-2b). Die Entwasserung hochgefullter Papiere ist deutlich
schlechter als bei herkdbmmlichen Papieren und erfordert deshalb mehr Zeit.
Das feuchte Blatt wird mit einem definierten Karton bedeckt und abgegautscht
(Abb. 5-2¢). Das feuchte Blatt und der Karton werden anschlie3end vom Sieb
abgeschlagen (Abb. 5-2d). Die Trocknung der Papiere erfolgte bei 94 °C fir ca.
20 min (abhangig vom Fiillstoff und der Flachenbezogenen Masse) unter Vaku-
um in den Trocknern des Laborblattbildners. Standardmaf3ig wird ein Papier mit
einer Flachenmasse von 80 g/m? flir 7 min bei dieser Temperatur getrocknet.

Abb. 5-2: Schrittweise Herstellung von Laborblattern am Blattbildner

4.5 Herstellung hochgefillter Papiere an der Versuchspapiermaschine

Allgemeine In-
formationen

Aufbau

Die Versuchspapiermaschine (VPM) der PTS wurde von der Firma PAMA pa-
per machinery GmbH hergestellt und besitzt eine Arbeitsbreite von 0,42 m und
kann sowohl mit einem Langsieb als auch Schragsieb betrieben werden. Die
Arbeitsgeschwindigkeit kann zwischen 1 und 10 m/min variiert werden. Es sind
Flachenmassen bei herkommlichen Papieren zwischen 30 und 200 g/m? mog-
lich. Bei hochgefiiliten Papieren wurden auch deutlich héhere Flachenmassen
erzielt.

Mit Hilfe der Maschine ist es mdglich eine industrienahe Papierherstellung zu
simulieren und gleichzeitig kleinere Mengen an (Spezial-)Papier zu erzeugen.
Die Umsetzung von Versuchen an der VPM erleichtert deutlich die Ubertrag-
barkeit in den Industriemaf3stab.

Die folgenden Abbildungen (5-3 und 5-4) geben einen Eindruck von der VPM.
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Abb. 5-3: VPM im Technikum der PTS

Mischbiitte, Temperatur
Plan- Stoffpumpe, 5 Flachenmasse | . .
| sortierer]  Rundverteiler | Langsieb | Presse I Trockner Feuchte IGIanwerl‘i

Abb. 5-4: Schematischer Aufbau der VPM

Die einzelnen Bestandteile der Maschine sind in Abbildung 5-4 dargestellt. Die
Vorbereitung der Faser- und Fullstoffe erfolgt in den Mischbiitten. Die Suspen-
sionen werden anschlieRend Uber eine Stoffpumpe und einen Rundverteiler auf
das Langsieb Ubertragen, auf dem die Entwasserung stattfindet. Anschlieend
wird das feuchte Papier mittels einer Pick-up-Saugpresse aufgenommen und
zur Trockenpartie weiter transportiert, welche aus acht 6lbeheizten Trockenzy-
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lindern besteht (aufheizbar bis 140 °C). Nach der Trockenpartie werden Tempe-
ratur und Feuchte des Papiers bestimmt. Die flachenbezogene Masse wird vor
der Aufrollung durch einen Sensor mittels (3-Strahlung gemessen. Signifikante
Messwertunterschiede liegen bei 5 % der Gesamt- und Ascheretention. Die On-
line-Formationsmessung erfolgt durch eine stationare Version des Formations-
messsystems direkt vor der Aufrollung.

Die Sinterung der hochgeflillten prékeramischen Spezialpapiere erfolgt im La-
bor-Hochtemperaturofen der Firma ThermConcept GmbH (siehe Abbildung 5-
5). Es wird bei oxidierender Atmosphére gefahren.

Gefordert durch:

& Bundesministerium
fiir Wirtschaft
und Energie

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages

Abb. 5-5 Sinterofen im Technikum der PTS sowie verschiedene PBC-Muster

Bei der Sinterung ist zu beachten, dass im Bereich von 200 bis 500 °C die Ent-
binderung stattfindet. Dabei werden alle organischen Bestandteile wie der Zell-
stoff und Papieradditive kontrolliert verbrannt. Die Heizrate wird dafir im besag-
ten Bereich bei geringen Werten (1-2 K/min) gehalten. Zudem werden Haltestu-
fen eingebaut, die eine allmahliche Degradation der Zellulose gewahrleisten. Im
Anschluss wird bis zur Maximaltemperatur mit einer hohen Heizrate von
5 K/min aufgeheizt. Die finale Sinterung der Keramik findet bei einer Sinterend-
temperatur von ca. 1400 bis 1600 °C (im Falle von Aluminiumoxid) statt, wobei
nochmals eine Haltstufe von 1-2 Stunden vorgegeben wird.
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4.6 OFC-Herstellung

Infiltration der
Gewebelagen

Lamination der
Gewebelagen

Die fur die OFC-Herstellung verwendeten Nextel™720-Gewebe (Typ EF19)
wurden zunéchst im Ofen (Nabertherm LH60/14) fur 2 h bei 700 °C entschlich-
tet. Nach dem Zuschnitt wurden die Gewebe in eine mit Schlicker gefiillte Scha-
le gelegt und beidseitig unter Verwendung eines Pinsels mit Schlicker eingestri-
chen. Danach wurden sie aus dem Schlickerbad auf einen PE-Vlies (Tyvek®
1443R) gelegt, mit einer weiteren Lage PE-Vlies bedeckt und mit einem Rakel
der Hohe 800 um bzw. 900 um abgestrichen, wodurch erster Uberschissiger
Schlicker verdrangt wurde. Die infiltrierten Gewebelagen kamen gemeinsam mit
dem wasserdampfdurchlassigen PE-Vlies bei 25°C und einer definierten
Feuchte fur mindestens 24 h zur Konditionierung in einen Klimaschrank (Weiss
305SB/10+10 JU). Die Konditionierungsfeuchte musste auf das Schlickersys-
tem angepasst werden und betrug 45 - 73 % r.F. (relative Feuchte).

Im Anschluss an die Konditionierung folgte der Laminationsschritt. Hierflr wur-
den die Gewebelagen aus dem PE-Vlies geschnitten und auf einem weiteren
PE-Vlies (Tyvek® 1057D) gestapelt. Dabei wurde darauf geachtet, dass die
aufeinanderliegenden Lagen jeweils die gegengleiche Orientierung aufwiesen.
AnschlieRend wurde das Gewebepaket mit einem weiteren PE-Vlies abgedeckt
und auf bzw. zwischen zwei Hartfaserplatten bei kleiner werdenden Arbeitsab-
stédnden durch eine Rollenpresse gewalkt (Abb. 5-6). Zur Vermeidung von Ver-
schmutzung wurde das Laminat zwischen zwei PET-Folien gelegt. Nach dem
letzten Arbeitsabstand wurden die Hartfaserplatten und die PET-Folien entfernt
und das Laminat zusammen mit dem PE-Vlies fur ca. 30 min bei Laborat-
mosphare belassen. AnschlieRend folgte die Trocknung in einem Trocken-
schrank (Binder FDL 115) in zwei Stufen. Der erste Schritt erfolgte bei 60 °C
und einer Liftergeschwindigkeit (Fanspeed, kurz: FS) von 90 fur eine Dauer
von 2 h wobei dem Schlicker zunachst Wasser entzogen wurde. Bei einer
Temperatur von 100 °C und FS 90 wurde das Laminat dann flr ca. 24 h weiter
getrocknet. Neben Wasser sollte bei den eingestellten Bedingungen auch ein
Teil des Glycerins aus dem Schlicker entfernt werden, um eine Wiederbefeuch-
tung an Laboratmosphére aufgrund der hygroskopischen Eigenschaft des Gly-
cerins zu vermeiden.

Rolle 7)

Unterlage
Laminat

Abb. 5-6: Schematische Darstellung des Laminats in der Rollenpresse
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Nach Abschluss der Trocknung wurden die Laminate aus den PE-Vliesen ent-
nommen und in eine Pulverschittung aus Aluminiumoxid (T60, Almatis) gebet-
tet. In dieser erfolgte der fur die Herstellung abschlieBende Schritt des Sinterns
im Sinterofen (Nabertherm NH60/14). Das Sinterprogramm (Tab. 5-2) sah wéh-
rend des Aufheizens bis 400 °C niedrige Aufheizraten sowie Haltestufen vor,
um die noch im Schlicker befindliche Organik schonend zu entfernen. Der Sin-
tervorgang selbst fand bei 1225 °C bzw. 1275 °C fur 2 h statt. AnschlieRend er-
folgte der Abkuhlvorgang, wobei dieser ab Temperaturen unter 1000 °C regel-
los ablief.

Tab. 5-2: Sinterprogramm der OFC

Temperaturintervall [°C] | Aufheiz-/Abkuhlrate [K/h] | Haltezeit [h]
20-120 20

120 1

120 - 400 50

400 2

400 — 1225 (1275) 100

1225 (1275) 2

1225 (1275) — 1000 100

4.7 Mechanische Charakterisierung der OFC

3-Punkt-
Biegeprifung

Im Rahmen der mechanischen Prifung wurde die 3-Punkt-Biegefestigkeit nach
DIN EN 658-3 an einer Universalpriifmaschine (Hegewald & Peschke Inspekt 5
table blue) gemessen. Die dafiir notwendigen Probekdrper (65 mm x 10 mm X
driate) Wurden aus den gesinterten Platten mit einer Diamantdrahtsage (Well
6234) herausgesagt. Zur Begradigung der Biegeflanken wurden diese auf einer
Teller-Schleifmaschine (Struers Rotopol) plan geschliffen. Die Untersuchung er-
folgte mit einem Auflagerabstand von 50 mm und einer Traversengeschwindig-
keit von 1 mm/min. Gemessen wurden die Kraft-Weg-Daten Uber eine 1 kN-
Kraftmessdose und den Verfahrweg der Traverse. Durch die Eingabe der Pro-
bengeometrie, welche mit einem Messschieber ermittelt wurde, wurden die Da-
ten programmintern in Spannung und Dehnung umgerechnet und als solche
ausgegeben. Die Bestimmung des E-Moduls erfolgte als Steigung der Sekante
im linear-elastischen Bereich der Messkurve. Wurde ein Kraftabfall von >80 %
der maximal erreichten Kraft oder eine Randfaserdehnung von 0,8 % erreicht,
endete die Messung. Pro Platte wurden mindestens flinf Biegestdbchen unter-
sucht und ein Mittelwert der Festigkeit aus diesen gebildet.
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Die Druckfestigkeit in Anlehnung an DIN EN 658-2 wurde an Universalprifma-
schinen der Fa. Zwick (21485, Z050) gemessen. Entgegen der Norm wurde die
Belastungsrichtung senkrecht zur Faserrichtung gewdhlt, da dies der geplanten
Belastungsrichtung in der Anwendung entsprach. Die Probekérper (10 mm x
10 mm X dpiae) Wurden analog zu denen der 3-Punkt-Biegeversuche prapariert.
Als Traversengeschwindigkeit wurde 2 mm/min vorgegeben. Die Messdaten
wurden Uber eine 250 kN Kraftmessdose und den Verfahrweg der Traverse
(Z1485) bzw. eine 50 kN-Kraftmessdose und ein Videoextensometer (Z050).
Fur die Festigkeitsuntersuchung wurde ein Kraftabfall von >80 % der maximal
erreichten Kraft als Abbruchkriterium vorgegeben. Zur Bestimmung der zykli-
schen Druckfestigkeit wurde eine Druckspannungsobergrenze gewahlt, nach
deren Erreichen der Test beendet wurde.

Analog zur Druckprifung bei Raumtemperatur wurde auch bei den Hochtempe-
raturversuchen (Zieltemperatur 900 °C) verfahren. Geratebedingt konnte hier
keine weggesteuerte, sondern nur eine kraftgesteuerte Verfahrgeschwindigkeit
vorgegeben werden. Uber Ergebnisse aus Vorversuchen konnte ein geeigneter
Wert ermittelt werden, der eine Belastungscharakteristik analog der Versuche
bei Raumtemperatur ermdglichte. Nach dem Einlegen in das Messgerat wurde
eine Wartezeit zur homogenen Erwarmung der Probe vorgesehen.

4.8 Untersuchung der thermischen und physikalischen Eigenschaften des OFC

Dichte und Poro-
sitat

Dichte und Porositat wurden Uber das Archimedes-Verfahren nach DIN EN
993-1 bestimmt. Vor der Messung mussten die Probekérper zunachst im Tro-
ckenschrank getrocknet werden, um die Restfeuchte aus der Probe zu entfer-
nen. Danach wurde mit einer Feinwaage (Sartorius ED4202S) zunachst die
Masse der Proben an Atmosphare (m.u) bestimmt. AnschlieRend wurden die
Proben in einem Exsikkator fiir 30 min evakuiert (p < 25 mbar), mit Wasser ge-
flutet, fUr weitere 30 min evakuiert (p < 25 mbar) und anschlieRend fiir weitere
30 min bei Umgebungsdruck belassen. Zur Reduzierung der Oberflachenspan-
nung war das verwendete Wasser mit zwei Tropfen 2-Octanol versetzt. Uber
eine Feinwaage wurde anschlieRend die Auftriebsmasse (Mwasser) SOwie die
Masse der ,nassen“ Proben an Luft (mnass) gemessen. Fir letztere wurde das
oberflachlich anhaftende Wasser zuvor mit einem feuchten Tuch entfernt. Mit
den dadurch ermittelten Werten konnten die Werte flr Dichte p und Porositéat e’
nach Formel 13 bzw. Formel 14 berechnet werden.

Mrufe
P = Pwasser X ———————————— Formel (13)
Mpygss — Mwasser

Myass — Mpuft

e = Formel (14)
Mpyass — Mwasser
DPwasser- Dichte des Wassers
My asser- Masse der Probe in Wasser
Mgt Masse der Probe an Luft
Myass: Masse der nassen Probe an Luft
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Zur Untersuchung der Mikrostruktur des gesinterten Gefliges wurden aus den
hergestellten OFC-Platten Proben mit einer Kantenlange von ca. 10 mm her-
ausgesagt. Diese wurden in Epoxid-Harz (Struers EpoFix Resin) eingegossen
und nach dem Aushérten auf einer vollautomatischen Schleif- und Polierma-
schine (Struers Abramin) fur die REM-Untersuchung prapariert. Das Polieren
erfolgte mit einer schrittweisen Reduzierung der Partikelgrof3e der Diamantsus-
pension von 9 um Uber 3 um bis auf 1 um. Nach dem Polieren wurden die Pro-
ben im Ultraschallbad (Bandelin Sonoplus HD 2000) gereinigt und anschliel3end
getrocknet. Da Mullit eine zu geringe elektrische Leitfahigkeit aufweist, mussten
die Proben vor der Untersuchung im REM mit einer leitfahigen Schicht be-
schichtet werden. Dafur wurden die Proben in einem Sputtercoater (Cressing-
ton 108 auto) mit einer Goldschicht besputtert. Bei der Untersuchung im Ras-
terelektronenmikroskop (REM; Zeiss Sigma 300 VP) wurde insbesondere die
Homogenitat der Faserblindel-Infiltration sowie ebenfalls der Versinterungsgrad
der Matrix genauer untersucht. Gearbeitet wurde mit Beschleunigungsspan-
nungen von 5-10 kV unter Verwendung des Sekundar-Elektronen-Detektors
(SE-Detektor). Die Aufnahmen wurden bei VergrofRerungen von 250x, 500x,
1.000x, 2.500x sowie teilweise 10.000x und 25.000x angefertigt.

Die spezifische Waéarmekapazitat wurde mit einem Warmestrom-Differenz-
Kalorimeter NETZSCH DSC 404 F1 Pegasus® gemessen. Die spezifische
Wéarme wurde dadurch bestimmt, dass zunéchst die Basislinie des Gerates und
eine Standardreferenzprobe gemessen wurden. Danach wurde die unbekannte
Probe gemessen und deren spezifische Warme mittels der "Ratio-Methode" be-
rechnet. Die DSC-Messungen der spezifischen Warmekapazitat wurden in Pla-
tintiegeln und Aluminiumoxidliner mit gelochten Deckeln in Argon-Atmosphéare
durchgefuhrt. Fir die Tests wurde ein scheibenférmiger Probenkorper mit ei-
nem Durchmesser von ~5 mm verwendet. Die Massen der Proben betrugen 90-
110 mg. Wahrend der Messung wurde die Proben von Raumtemperatur auf ca.
1000 °C mit einer Heizrate von 20 K/min aufgeheizt.

Die Temperaturleitfahigkeit wurde mit der Flash-Apparatur NETZSCH LFA 467
HT HyperFlash® gemessen. Das Aufheizen der Probenvorderseite erfolgt mit
einer Xenon-Blitzlampe, der resultierende Temperaturanstieg auf der Riickseite
der Probe wurde mit einem Infrarotdetektor (InSb) gemessen. Die LFA Mes-
sungen wurden in einem Standardprobenhalter (10 mm x 10 mm) zwischen
25°C und 1000 °C in Schrittweiten von 200 K bei dynamischer Argon-
Atmosphére (100 ml/min) vorgenommen. Die Proben wiesen eine Dicke von ca.
2-2,5 mm auf. An jeder Probe wurden drei Einzelmessungen durchgefihrt. Vor
der Messung wurden die Proben mit Grafit beschichtet, um ein optimales Ab-
sorptions-/Emissionsvermdgen zu gewabhrleisten.
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4.9 Untersuchung der Eigenschaften der PBC

Rasterelektro-
nenmikroskopie
(REM)

Messung der
Biegefestigkeit
(Doppelring-
Biegefestigkeit)

Porositatsmes-
sung (Hg-
Porosimetrie)

Siehe Abschnitt 5.2.3

Der Doppelring-Biegeversuch wurde an einer Universalprifmaschine (TIRAtest
Typ TT 2805 der Firma TIRA GmbH mit eingebauter 500 N Messdose) durch-
gefluhrt und ist an die Norm DIN 51105, die den Doppelring-Test behandelt, an-
gelehnt. Anders als nach Norm wurde fir die vorliegenden Proben ein verklei-
nerter Versuchsaufbau genutzt, da der Probendurchmesser in dieser Arbeit bei
ca. 20 — 30 mm liegt.

Fur die Untersuchungen wurde das Quecksilberporosimeter PoreMaster 60 GT
der Fa. Anton Paar eingesetzt. Die Kapillare mit der enthaltenen Probe wurde
im Gerét evakuiert und mit elementarem Quecksilber beaufschlagt. Dabei wer-
den kleine Hohlraume und Poren durch die hohe Oberflachenspannung des
Quecksilbers nicht gefiillt (Kapillardepression). Erst bei Anlegen eines aufReren
Drucks fillen sich zunéchst gro3e und mit steigendem Druck immer kleinere
Poren. Diese Prozedur wird zunéchst in einer Niederdruck- und anschlie3end in
einer Hochdruckkammer umgesetzt.

Das in die Probe intrudierte Quecksilbervolumen wird kontinuierlich gemessen
und man erhalt typische Intrusionskurven. Unter der Annahme zylindrischer Po-
ren wird der hydrostatische Druck direkt in einen &quivalenten Porenradius bzw.
-durchmesser umgerechnet. Fur jede Probe wurde eine Doppelbestimmung
durchgefuhrt. Die finalen Ergebnisse und Verteilungskurven entsprechen dem
Mittelwert von zwei Einzelmessungen.

5 Anforderungsdefinition fiir die Hybridisolation

5.1 Vorgehen

Ziel

Durchfihrung

Im AP1 sollten als Grundlage fur alle weiteren Arbeitspakete in Zusammenar-
beit mit den Industriepartnern Anforderungsprofile definiert, prazisiert und er-
ganzt werden, welche die in der Praxis relevanten Warmumformprozesse an
Warmeisolationen im Kraftfluss darstellen.

Zur Diskussion, Prazisierung und Finalisierung der Anforderungen an das zu
entwickelnde Hybridmaterial wurden zu Projektbeginn Gesprache im Rahmen
von Treffen des PA bzw. direkte Gesprache zwischen den Forschungsstellen
und Industrievertretern gefihrt.

Dabei wurden die vorher ausgearbeiteten Parameter beziglich der Anforde-
rungsprofile besprochen, insbesondere charakteristische Beanspruchungen wie
Umform-/SchlieRkréafte, Querkréfte, Krafteinwirkungsdauer, erforderliche Werk-
zeugtemperaturen und Taktzeiten. Es wurde ebenfalls Gber die Einbaubedin-
gungen der Isolationswerkstoffe in den verschiedenen Anwendungsgebieten
der PA-Unternehmen gesprochen. Des Weiteren wurden mit dem PA ein ge-
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eigneter, kommerziell erhdltlicher Isolationswerkstoff definiert, fir welchen in
AP4 Kennwerte ermittelt wurden und der fur vergleichende Untersuchungen als
Fullstoff gegeniber einer Papierkeramik in der Hybridisolation zum Einsatz kam
(AP10). Auch Uber die Bestimmung geeigneter Fillstoffe fur die Herstellung von
PBC bzw. OFC wurden mit Industrievertretern mehrere Gesprache gefihrt.

Es wurden zwei Anwendungsszenarien fur die Werkzeugisolation in Zusam-
menarbeit mit den Projektpartnern und in Absprache mit dem projektbegleiten-
den Ausschuss festgelegt. Zum einen sollte die Isolation fir die superplastische
Titanumformung bei Werkzeugtemperaturen von 850 — 900 °C / 930 °C geeig-
net sein. Die Hybridisolation muss fur diesen Anwendungsfall bis 1200 °C Be-
sténdigkeit zeigen. Als zweites Anwendungsszenario wurde der Ersatz von
Glimmerpapieren als Isolationsmaterial festgelegt. Die Werkzeugtemperatur
liegt bei Warmumformungen, bei denen Glimmerpapier eingesetzt wird bei et-
wa 800 °C.

Die thermischen und mechanischen Eigenschaften bei 800 — 900 °C standen
somit im Mittelpunkt des Interesses bei der Untersuchung des im Projekt ent-
wickelten PBC- und OFC-Materials.

In Abstimmung der Projektpartner und der PA-Mitglieder wurden zielfihrende
Pulver diskutiert und ausgewabhlt. Als aussichtsreiche Materialien, welche die
Anforderungen an die Werkzeugisolation erméglichen kénnen, wurden Alumi-
niumoxid, Yttrium-Aluminium-Granat (YAG), ZTA (Zirkoniumoxid-Aluminium-
oxid-Mischungen) und Mullit festgelegt. Aluminiumtitanat weist zwar eine sehr
geringe Warmeleitfahigkeit auf, war jedoch aufgrund der verminderten
Druckstabilitat ausschlieRlich fur eine Anwendung als PBC denkbar.

Fur die Herstellung von PBC wurden darlber hinaus anorganische Fasern
(Aluminiumoxid bzw. Kieselgel) ausgewahlt um damit eine Verstarkung des
PBC zu bewirken. Fur die Verstarkung von OFC wurden Aluminiumoxid- und
Mullit-Fasern festgelegt.

Im Rahmen von Vorarbeiten am Fraunhofer IWU wurde bereits eine konventio-
nelle Isolation aus Oxidfaserkeramik mit einer Flachenpressung von 4 MPa ge-
testet. Die zu entwickelnde Hybridisolation sollte jedoch auch deutlich héheren
Flachenpressungen standhalten, um das mdgliche Einsatzspektrum zu erwei-
tern. In Absprache mit den Mitgliedern des PA wurde eine im Realversuch zu
testende Flachenpressung von dem Vierfachen, also 16 MPa, festgelegt. Dieser
Druck liegt bei der Hybridisolation nur auf dem OFC-Anteil an, sodass der Wert
fur die Flachenpressung je nach OFC-Anteil deutlich dartiber liegen kann.

Als Referenz fiir PBC wurde ein keramisches Isolationsmaterial ausgewahilt,
welches aus keramischen Fasern und passenden Bindern aufgebaut ist (Inlay-
V1).

Als kommerzielle OFC-Referenzmaterialien wurden zwei unterschiedliche Vari-
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anten festgelegt, die nachfolgend als OFC-V1 und OFC-V2 bezeichnet werden.

Fazit Die vorher festgelegten Materialien und Anwendungsbedingungen konnten in
den Gesprachen mit den beteiligten Firmen weitestgehend bestétigt und an ei-
nigen Stellen noch verfeinert bzw. erweitert werden. Somit wurde eine gute
Grundlage fiir die weiteren Arbeitsschritte gelegt.

6 Pulverbeschaffung, Charakterisierung und Modifikation (fiir OFC)

6.1 Vorgehen

Ziel Inhalt dieses Arbeitspakets war die Beschaffung und ggf. Modifikation von Pul-
vern zur Herstellung einer keramischen Matrix fur die Oxidfaserverstarkten Ke-
ramiken (OFC). Die Pulver mussten dabei den Anforderungen der Herstellung
Uber die Schlickerroute und den thermomechanischen und -chemischen An-
spriichen zur Kompatibilitdt mit den verwendeten Verstarkungsfasern gentigen.
Des Weiteren musste eine gute thermische Performance des Gesamtbauteils

gewabhrleistet werden.
Auswahl Mat- Die Auswahl der Materialien erfolgte primar anhand der Kennwerte Warmeleit-
rixpulver fahigkeit A und Warmeausdehnungskoeffizient a, wobei erst genannter zur Er-

reichung des Projektziels und zweit genannter fir die Kompatibilitdt mit den
verwendeten Nextel™720-Fasern (a =6x10° 1/K [26]; 3M, USA) erforderlich
waren. Des Weiteren musste es sich bei den Materialien um Oxide handeln, um
die hohen Anwendungstemperaturen von bis zu 900 °C an Luft realisieren zu
kénnen, ohne dass eine Oxidation des Materials aulftritt.

Dispergierbar-  Zur Untersuchung der Dispergierbarkeit wurden ESA-Messungen (engl.
keit electrokinetic sonic amplitude) durchgefihrt.
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6.2 Ergebnisse

Matrixpulver

Als grundlegend geeignet wurden die in Tabelle 7-1 beschriebenen Pulver ein-
gestuft.

Tab. 7-1: Thermische Kennwerte méglicher Matrixpulver

Mullit Zirkoniumoxid | Aluminium- Yttrium-Aluminium-
(ZrO2) titanat (Al2TiOs) | Granat (YAG)
Warmeleitfahig- | 3,5-6 [27] | 2-3[28] 1,5 [29] 3-8[30]
keit [W/mK]
Warmeausdeh- 4-5 [22] 10-11 [31] 0,5-3[32] 8-9 [33]
nungskoeffizient
[106 1/K]

Wenngleich Al,TiOs die niedrigste Warmeleitfahigkeit aufweist, kam dessen
Einsatz aufgrund fehlender mechanischer Bestandigkeit, speziell im Bereich der
Anwendungstemperatur, nicht in Frage. Aufgrund der thermochemischen und
-mechanischen Kompatibilitat zum Fasermaterial wurde der Fokus auf Mullit als
(Haupt-)Matrixmaterial gelegt. Verwendet wurden die bereits am Institut vor-
handenen Mullit-Pulver M672 (Symulox® M 672, Nabaltec AG) und MO1
(KM101, KCM Corporation). Die PartikelgroRe des M672-Granulats wurde
durch Aufmahlen in einer Ruhrwerkkugelmihle (RWKM) auf d99 < 10 um ein-
gestellt. Als weitere Pulverkomponente wurde nach Beratung durch die Firma
Nabaltec (Mitglied im projektbegleitenden Ausschuss) das Mullit-Pulver M72
(Symulox® M 72, Nabaltec AG) als Muster beschafft und ebenfalls vor dem
Einsatz aufgemahlen. Mittels Rasterelektronenmikroskop (REM) wurde die Mik-
rostruktur von OFC, hergestellt aus Schlickern mit verschiedenen Pulverfraktio-
nen und Nextel™720-Geweben, untersucht und bewertet (Abb. 7-1). Dabei
zeigte sich eine identische Schliffebene fiir Fasern und Matrix, erkennbar am
Vorliegen angeschliffener Matrixkérner, wohingegen fir ein bewéhrtes Faser-
Matrix-System (Al203-ZrO2-Schlicker mit Nextel™610-Geweben, fortlaufend
als Standardsystem bezeichnet) unterschiedliche Ebenen fir Fasern und Matrix
und damit optisch ,herausstehende Fasern® festgestellt werden konnten. Dies
lies auf einen héheren Versinterungsgrad der Mullit-Matrix schlieRen, welcher
sich negativ auf die Schadenstoleranz auswirken sollte.
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r

Abb. 7-1: Gefiige der hergestellten OFC-Platten bei 1000-facher Vergrol3erung
(Pulveranteil M672/M01: 80/20 (a), 90/10 (b), 100/0 (c); Al.Os-ZrO,-Schlicker

()

Ublicherweise wird die Matrix fir OFC nach dem ,weak matrix composite“-
Ansatz (WMC) durch eine sinteraktive Feinfraktion und eine sintertrage Grob-
fraktion gebildet, die sowohl eine mechanisch feste Verbindung zwischen den
Partikeln bei gleichzeitigem Erhalt der Mikroporositat als auch eine definierte
Faser-Matrix-Anbindung erzeugt (Abb. 7-2). Dies fuhrt dazu, dass die Energie
eines auftretenden Risses durch Verastelung dissipiert, und ein Einleiten in die
Faser verhindert wird [34].

i,
-_Ié;"“}?:’?u

Abb. 7-2: Anbindung der Matrix an die Faser in einem porésen CMC

Um die Sinteraktivitat zu senken, wurde die thermische Auslagerung (1500 °C,
5 h) des M672 in Betracht gezogen, um den reaktiven Anteil des Pulvers (Re-
aktivmullit) bereits vor dem Sintern des Bauteils abreagieren zu lassen. Dabei
konnten jedoch nur geringe Einflisse auf den Versinterungsgrad (visuell) fest-
gestellt werden. Auch der Vergleich der Phasenzusammensetzung mittels
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Rontgendiffraktometrie (XRD) mit jener des Ausgangspulvers zeigte keine Un-
terschiede. Da sich eine hohe Sinteraktivitat als vorteilhaft fir die Druckfestig-
keit im Rahmen der Anwendung herausstellte und mit der thermischen Ausla-
gerung eine Verschlechterung der rheologischen Eigenschaften beobachtet
werden konnte, wurde diese Strategie nicht weiterverfolgt.

Im Rahmen der ESA-Messungen konnte eine gute Dispergierbarkeit aller Pul-
ver in Wasser nachgewiesen werden, sodass die Herstellung wasserbasierter
Schlicker ohne weiteres moglich war. Dabei wurde auch die Wirkung verschie-
dener Dispergatoren auf das Messsignal der Pulver untersucht. Es zeigte sich,
dass bei MO1 und dem thermisch ausgelagerten M672 durch die Zugabe von
bis zu 1 Gew.% eines elektrostatischen Dispergators ein erhohtes ESA-Signal
erzielt werden konnte (Abb. 7-3). Da die Messungen lediglich die Dispergierbar-
keit in Wasser belegten, im Schlicker jedoch eine Wasser-Glycerin-Mischung
als Dispergiermedium zum Einsatz kam, wurde eine Vergleichsmessung in ei-
ner solchen Mischung fur das M672-Pulver durchgefiihrt. Es zeigte sich, dass
das ESA-Signal deutlich niedrigere Werte aufwies, der prinzipielle Verlauf aber
vergleichbar war (Abb. 7-4).
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Abb. 7-3: Auswirkung des ESA-Signals von M672 (links) bzw. MO1 (rechts)
durch Zugabe von Dispergator (Messung in Wasser)
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Abb. 7-4: Auswirkung des ESA-Signals von M672 durch Zugabe von Disperga-
tor (Messung in Wasser-Glycerin-Mischung)

Im Rahmen des AP3 wurden des Weiteren ZrO, und Kohlenstoff (C) als Pulver-
komponenten im Schlicker in Betracht gezogen. Auch diese wurden gemaf den
bereits beschriebenen Verfahren untersucht und zeigten gute Dispergierbarkeit.
Lediglich fur das C-Pulver musste ein gesonderter Dispergator verwendet und
dementsprechend eine separate Vordispergierung durchgefiihrt werden. Da de-
ren Einsatz nicht Gber Vorversuche hinaus reichte, wird auf eine detailliertere
Darstellung der Ergebnisse verzichtet.
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Es konnten Oxidpulver zum Aufbau der OFC-Matrix entsprechend der Zielstel-
lung identifiziert und mit passender Aufbereitung sowie Wahl des Dispergators
fur die Verarbeitung angepasst werden.

7 Optimierung des OFC

71 Vorgehen

Ziel

Plattenherstel-

lung

Schlickeroptimie-
rung

Durch die Optimierung der Schlickerzusammensetzung und der damit verbun-
denen Eigenschaften sollte das OFC zuné&chst hinsichtlich verarbeitungsrele-
vanter Gesichtspunkte verbessert werden.

Die Herstellung der OFC-Platten erfolgte nach dem in Kapitel 2 beschriebenen
Prepreg-Verfahren (siehe auch Abbildung 2-4).

Die Schlickeroptimierung wurde anhand rheologischer Aspekte durchgefiihrt
und durch mechanische Untersuchungen unterstiitzt. Rheologische Messungen
wurden mit einer konzentrischen Zylindermessgeometrie (CC27) bzw. einem
Kegel-Platte-Messsystem (CP25-2) an einem Rheometer der Fa. Anton Paar
GmbH (MCR702 MultiDrive) durchgefiihrt. Zur Beurteilung der OFC-Qualitat im
Rahmen dieser ersten Optimierungsphase wurde der 3-Punkt-Biegeversuch
(DIN EN 658-3) gewabhlt.

7.2  Ergebnisse

Rheologische Un-
tersuchungen

Die rheologischen Messungen ergaben, dass der konditionierte Schlicker ein
stark dilatantes FlieRBverhalten aufwies und damit die Verarbeitung der Pre-
pregs negativ beeinflusste. So konnte im Rahmen des Prozessschritts der La-
mination keine ausreichende Verdichtung des Laminats erreicht werden, was
den Faservolumengehalt der hergestellten OFC-Platten auf max. 30 % limitier-
te (gewiinschter Zielwert: 40 %).

Zur Verbesserung der Verarbeitbarkeit wurden rheologische Messreihen
durchgefiihrt, um im Speziellen das Flie3verhalten des Schlickers im konditio-
nierten Zustand (Prepreg-Zustand) an die Verarbeitungsanforderungen anzu-
passen. Als Vorbild wurde hier stets der Schlicker des bewahrten Standardsys-
tems (Al2Os-ZrO»-Schlicker) herangezogen. Im Rahmen einer Parameterstudie
wurden die verschiedenen Einflussfaktoren (PartikelgroRenverteilung, Glyce-
ringehalt, Dispergatorzugabe, Konditionierungsfeuchte) auf das FlieRverhalten
genauer untersucht. Aus den daraus gewonnenen Erkenntnissen wurden erste
Anderungen an der Schlickerrezeptur vorgenommen, welche zu einer Annihe-
rung des Viskositatsverlaufs an den Al,O3-ZrO,-Schlicker fihrten. Insbesonde-
re das stark dilatante Verhalten bei Scherraten >10 1/s konnte abgeschwacht
und die Viskositéat im Bereich niedriger Scherraten leicht erhéht werden (Abb.
8-1).
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Abb. 8-1: Vergleich der Viskositatsverlaufe in Abhangigkeit der Scherrate zwi-
schen dem Mullit-Schlicker vor und nach der Optimierung und dem Al,O3-ZrOo-
Standardschlicker

Eine deutlichere Veranderung der Viskositatskurve konnte durch die Zugabe
nicht-mullitischer Pulver erzielt werden, was auf die veranderte Oberflachen-
chemie sowie die PartikelgroRe und -form zuriickgefihrt werden kann. So
konnte durch die Zugabe von C-Pulver die Viskositat im Bereich niedriger
Scherraten stark erhoht und damit der Kurvenverlauf gut an den Al,O3-ZrO,-
Schlicker angenahert werden (Abb. 8-2). Mit ZrO, konnte der gleiche Effekt in
abgeschwachter Form erzielt werden.
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Abb. 8-2: Vergleich der Viskositatsverlaufe in Abhéangigkeit der Scherrate zwi-
schen den Mullit-Schlickern mit Zugabe nicht-mullitischer Pulver und dem op-
timierten Mullit-Schlicker bzw. Al,O3-ZrO,-Schlicker

Da die Korrelation zwischen Viskositatsverlauf und Plattenqualitat unzu-
reichende Ergebnisse lieferte, wurde die scherrehologische Messung des Vis-
kositatsverlaufs um die Thixotropie-Messung als transiente KenngréRe ergéanzt.

PTS-Forschungsbericht



IGF 20646 BG

IGF-Forschungsbericht Forwerk Seite 34 von 96

Diese stellt das zeitliche Ruckstellverhalten eines scherverdiinnenden Schili-
ckers im ,Low-shear“-Bereich (,Ruheviskositat) nach vorheriger ,High-shear*-
Belastung (Bereich der Scherverdinnung) dar und wurde Uber einen Scher-
sprung-Versuch ermittelt. Fir die Messabschnitte wurde eine rotatorische Be-
lastung mit einer Scherrate von 0,1 1/s (low-shear) bzw. der Scherrate des Vis-
kositdtsminimums aus der zuvor ermittelten FlieBkurve (high-shear) vorgege-
ben. Es konnte festgestellt werden, dass die untersuchten Mullit-Schlicker (mit
und ohne Zugabe nicht-mullitischer Pulver) einen, im Vergleich zum Al,Os-
ZrO»>-Schlicker, deutlich langsameren Wiederanstieg der Viskositat, bei gleich-
zeitig allgemein niedrigerem Viskositatsniveau, aufwiesen (Abb. 8-3).
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Abb. 8-3: Vergleich des Riuckstellverhaltens der Viskositat Uber die Zeit zwi-
schen dem optimierten Mullit-Schlicker und dem Al,Os-ZrO,-Schlicker

Es wird vermutet, dass dies einen entscheidenden Beitrag zum Laminations-
verhalten des Schlickers liefert, da damit der Rickstellkraft der im Rahmen der
Herstellung komprimierten Gewebelagen weniger stark entgegengewirkt wer-
den kann. Ein niedrigerer Faservolumengehalt, ggf. mit erhdhtem Anteil an
Makroporositat, bei gleichem Laminationsabstand sind die Folge. Der unzu-
reichenden Schlickerrheologie konnte zum Teil durch verfahrenstechnische
Anpassungen im Laminationsschritt begegnet werden. Durch feinere Untertei-
lung des Arbeitsabstands der Laminatorrollen und allgemeiner Reduktion des
Kompressionsgrads konnte der Schlicker gleichmaRiger verdrangt und gleich-
zeitig die Schwankungen innerhalb einer Platte bzw. zwischen verschiedenen
Platten reduziert werden. Damit konnten eine hohe Homogenitét (Dicke, Ober-
flache, Porenfreiheit) mit hoher Reproduzierbarkeit aber weiterhin begrenztem
Faservolumengehalt (ca. 33 %) erzielt werden. Letzteres stellte fiir die Anwen-
dung jedoch keinen Nachteil dar, wie durch Folgeuntersuchungen gezeigt wer-
den konnte (siehe 9.2).
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Bedingt durch die anfanglich schlechten Verarbeitungseigenschaften des
Schlickers und dem damit verbundenen niedrigen Faservolumengehalt von
30 % sowie dem hohen Versinterungsgrad der Matrix lagen die ermittelten
Kennwerte fir 3-Punkt-Biegefestigkeit, E-Modul und Bruchdehnung fur die ers-
ten hergestellten OFC-Platten niedrig (Tabelle 8-1).

Tab. 8-1: Kennwerte hergestellter OFC-Platten
sammensetzungen (M672/M01)

mit verschiedenen Pulverzu-

80/20 90/10 100/0
3-Punkt-Biegefestigkeit [MPa] | 105+ 3 106 + 8 98+ 2
E-Modul [GPa] 32+1 34+1 36+0
Bruchdehnung [%] 0,33+0,01 0,32+ 0,03 0,23+0,01
Faservolumengehalt [%0] 28 28 34
Offene Porositat [%0] 31 31 31
Dichte [g/cm?] 2,2 2,3 2,3

Nach Optimierung des rheologischen Schlickerverhaltens konnte eine optimier-
te OFC-Platte mit bereits verbesserten Eigenschaften aufgrund erhéhtem Fa-
servolumengehalt hergestellt werden (Abb. 8-4, Tab. 8-2).

150

3-Punkt-Biegespannung
[MPa]

0 1 1
0 0,1 0,2

0,3 04

Randfaserdehnung [%)]

0,5

——Vorversuch

—— Optimiert

Abb. 8-4: Exemplarisches Spannungs-Dehnungs-Verhalten der hergestellten
OFC-Platten aus optimiertem und nicht-optimiertem Schlicker im 3-Punkt-

Biegeversuch
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Tab. 8-2: Vergleich der Kennwerte zwischen optimierter und nicht-optimierter
OFC-Platte

OFC OFC

,vorversuch* »optimiert”
3-Punkt-Biegefestigkeit [MPa] | 106 +8 144+ 6
E-Modul [GPa] 34+1 61+2
Bruchdehnung [%] 0,32 £0,03 0,24 £0,01
Faservolumengehalt [%0] 28 42,5
Offene Porositét [%0] 31 32
Dichte [g/cm?] 2,3 2,3

Aufgrund geringer Reproduzierbarkeit der Platten mit hohem Faservolumenge-
halt (>40 %), wurde dieser fur die weitere Herstellung, wie oben bereits be-
schrieben, auf ein niedrigeres Niveau eingestellt (ca. 33 %).

Durch Verbesserung der Verarbeitungseigenschaften des Schlickers konnte der
anfanglich niedrige Faservolumengehalt erhoht werden, jedoch nur unter
gleichzeitiger Verschlechterung der Plattenqualitat. Durch verfahrenstechnische
Anpassungen konnte dieser Zusammenhang entkréaftet werden. Basierend da-
rauf fand die Optimierung hinsichtlich der Bauteilanforderungen statt (AP 4).

Kennwertermittlung und Charakterisierung des OFC

In diesem Arbeitspaket sollten die anwendungsrelevanten Kennwerte der her-
gestellten OFC (im weiteren Verlauf als ,ForWerk” bezeichnet) ermittelt werden.
Diese lassen sich unterteilen in mechanische Kennwerte, zur Beurteilung der
mechanischen Stabilitdt im Rahmen der Anwendung, und thermische Kennwer-
te, zur Wahrung der im Projektziel formulierten Isolationseigenschaft. Des Wei-
teren wurden Vergleichsmessungen mit zwei unterschiedlichen kommerziellen
OFC-Materialien durchgefihrt (im weiteren Verlauf als OFC-V1 und OFC-V2
bezeichnet).

Fur den Druckversuch (in Anlehnung an 1ISO 20504) wurden Platten mit den be-
reits optimierten Schlickereigenschaften untersucht. Dabei wurde die Belastung
entgegen der Vorgaben aus der Norm nicht in Faserrichtung, sondern senk-
recht dazu gewabhlt, da dies der geplanten Belastungsrichtung der Anwendung
entsprach. Da die Druckfestigkeitsbestimmung nach ISO-Norm einer Belastung
der Probe bis zum Versagen entspricht, wurden weitere Anpassungen vorge-
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nommen, um den Fokus auf die fir die Anwendung relevante Dauerdruckfes-
tigkeit bei zyklischer Belastung zu legen. Uber die SchlieBkraft der Presse und
den Flachenanteil an OFC der Hybridisolation (Rahmenbauteil) fir den ersten
Belastungstest (AP 10) konnte eine maximale Druckspannung auf das OFC von
70 MPa ermittelt werden. Fir die Druckversuche wurde ein entsprechend er-
héhter Wert von 100 MPa als Obergrenze vorgegeben, bis zu welchem die
Proben (10x10xd mm?3) mehrfach (zyklisch) belastet wurden.

Um die Druckfestigkeit und vor allem die zyklische Stabilitat im Bereich der An-
wendungstemperatur von >800 °C zu untersuchen, wurden Hochtemperatur-
Druckversuche an der Materialpriifungsanstalt (MPA) Stuttgart in Auftrag gege-
ben. Hierfir wurden Probekdrpergeometrien analog der Raumtemperatur-
Versuche verwendet und bei einer Zieltemperatur von 900 °C mechanisch un-
tersucht. Aufgrund Geratespezifika konnten die Proben nicht vollstéandig entlas-
tet werden, sodass die Untersuchung einer zyklischen Belastung zwischen
100 MPa (Obergrenze) und 10 MPa (Untergrenze) entsprach. Die Deformation
konnte im Rahmen des Experiments lediglich Uiber den Traversenweg bestimmt
werden.

Zur Bestimmung der thermischen Kennwerte wurden Messungen im Messlabor
der Fa. Netzsch in Auftrag gegeben. Ermittelt wurde die spezifische Warmeka-
pazitat Uber die DSC-Analyse (Differential Scanning Calorimetry) und die War-
meleitfahigkeit Gber Laser-Flash-Analyse (LFA). Beide Messmethoden wurden
in einem Temperaturbereich von Raumtemperatur bis 1000 °C durchgeflhrt.
Wenngleich die untersuchten OFC-Werkstoffe aufgrund ihrer hohen Porositét
und ihrer anisotropen Eigenschaften fir die LFA nicht ideal geeignet sind, stellt
dieses Messverfahren die einzige Mdglichkeit dar, die Temperaturleitfahigkeit
auch bei hohen Temperaturen zu bestimmen.

Dichte und Porositat der untersuchten OFC wurden Uber das Archimedes-
Verfahren (DIN EN 993-1) bestimmt.
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8.2 Ergebnisse

Druckfestigkeit
bei Raumtempe-
ratur

Die Belastung der Probe bis zum Versagen (Abb. 9-1) liefert eine Festigkeit
von 152 + 8 MPa, einen Druckmodul von 1,3 £ 1 GPa und eine Bruchdehnung
von 13 %.

Abb. 9-1: Probe zwischen den Druckplatten vor dem Test (links); versagte Pro-
be nach Ermittlung der maximalen Druckfestigkeit nach ISO-Norm (rechts)

Die Untersuchung bei zyklischer Belastung bis 100 MPa (Probengréi3e
10x10x3 mm3) ergab, dass selbst nach 200 Belastungszyklen kein Versagen
der Probe zu erkennen war (Abb. 9-2). Zwischen der ,Erstbelastung“ und den
folgenden Zyklen konnte jedoch ein stark veréanderter Verlauf der Druckspan-
nung Uber der Stauchung beobachtet werden. Zuriickgefuhrt werden konnte
dies auf die nicht perfekte Planparallelitdt der Probe und die daraus resultie-
rende lokale Uberbelastung einzelner Bereiche. Da Abweichungen der Dicke
im Rahmen der Herstellung nicht ausgeschlossen werden kénnen, muss gene-
rell von einem Versagen ,schwacher* Matrixbereiche im Rahmen der Erstbe-
lastung ausgegangen werden. Die hohe Reproduzierbarkeit der Kurven (Zyklus
2-200) suggerierte jedoch, dass anschlieBend nur noch in geringem Umfang ir-
reversible Schadigungen auftraten.
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Abb. 9-2: Spannungs-Stauchungs-Diagramm fiir eine OFC-Probe nach ver-
schiedener Anzahl an Lastzyklen (links); Probe nach 200 Lastzyklen (rechts)
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Im Rahmen weiterer Versuche wurde der Einfluss der Matrixzusammenset-
zung, der Sintertemperatur, des Faservolumengehalts und der Anzahl der ge-
stapelten OFC-Lagen untersucht. Versuche zum Einfluss der Matrixzusam-
mensetzung zeigten, dass das MO1 durch ein feinkdrniges Al.Os-Pulver (A11;
TM-DAR, Taimicron, Taimei Chemicals) ersetzt werden konnte, welches auf-
grund der besseren Verfugbarkeit und des niedrigeren Preises bei gleichzeitig
geringfligig besseren mechanischen Eigenschaften zu favorisieren war (Abb.
9-3). Der Vergleich zwischen Sintertemperaturen von 1225 °C und 1275 °C
ergab, dass durch die hohere Sintertemperatur eine geringflgig verbesserte
Druckfestigkeit und eine verminderte Zunahme der Dehnung mit steigender
Zyklenzahl erreicht werden konnte (Abb. 9-3). Des Weiteren konnte gezeigt
werden, dass die Stauchung der Probe mit steigendem Faservolumengehalt
abnahm, gleiches war mit zunehmender Lagenanzahl (OFC-Proben) festzu-
stellen (Abb. 9-4). Vorteile hinsichtlich des Versagensverhaltens bzw. der Re-
produzierbarkeit des Belastungsverhaltens ergaben sich aufgrund des Faser-
volumengehalts allerdings nicht, daher nahm dieser im Rahmen der OFC-
Herstellung innerhalb dieses Projekts keinen hohen Stellenwert ein und konnte
zu Gunsten der Homogenitat der Platten niedrig gehalten werden (<<40
Vol.%). Als Resultat dieser Versuche wurde die Schlickerzusammensetzung
auf 90 Gew.% M672 und 10 Gew.% A1l bezogen auf die Masse Feststoff so-
wie eine Sintertemperatur von 1275 °C festgelegt.
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Abb. 9-3: Spannungs-Stauchungs-Diagramm fur OFC-Proben mit unterschied-
licher Sintertemperatur und Matrixzusammensetzung nach verschiedener An-
zahl an Lastzyklen
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Abb. 9-4: Spannungs-Stauchungs-Diagramm fiir OFC-Proben mit unterschied-
lichem Faservolumengehalt und Stapelh6he nach verschiedener Anzahl an
Lastzyklen

Fur die im Folgenden dargestellten Diagramme wurde die Dehnung absolut
ausgedrickt, um einen von der Probendicke unabhangigen Vergleichswert zu
erhalten.

Ein Vergleich zwischen dem im Rahmen dieses Projekts entwickelten Materials
(ForWerk) und kommerziell erhaltlichen Materialien OFC-V1 und OFC-V2 (Abb.
9-5, Abb. 9-6) zeigte, dass lediglich das Material OFC-V2 im Belastungstest vor
Erreichen der angestrebten Zyklenzahl (100) versagte (Abb. 9-6). Dies kann
jedoch auf die kleine ProbengréRe (10x10 mm?) und den damit verbundenen
hohen Einfluss von Fehlstellen auf das Ergebnis zurlickgefuhrt werden. Des
Weiteren konnte festgestellt werden, dass sich mit zunehmender Lastzyklen-
zahl die Stauchung der kommerziellen Materialien stéarker erhohte als flr das
im Projekt entwickelte Material. Da die Zunahme nach 100 Zyklen weniger als
100 um betrug, ist jedoch von keinem negativen Einfluss auf die Anwendung
auszugehen.
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Abb. 9-5: Spannungs-Stauchungs-Diagramm (RT) von OFC ForWerk und
OFC-V1 nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich (links); Proben
nach dem Test (rechts)
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Abb. 9-6: Spannungs-Stauchungs-Diagramm (RT) von OFC ForWerk und
OFC-V2 nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich (links); Proben
nach dem Test (rechts)

Ein weiterer Einfluss wird durch das Figen der OFC-Lagen erwartet. Die
durchgefuihrte Untersuchung zeigte, dass die Fugeschicht auch nach 100 Last-
zyklen noch intakt war, die Probe jedoch deutlichere Abplatzungen aufwies als
im ungefligten Zustand (Abb. 9-7). Gleiches konnte fur die lediglich mit Klebstoff
bestrichene und thermisch ausgelagerte Probe (1000 °C, 3 h) beobachtet wer-
den, welche sogar vorzeitiges Versagen aufgrund groR3flachigerer Ausbriiche
verzeichnete (Abb. 9-8). Dies kann auf die Infiltration der Poren mit dem ver-
wendeten Kleber (Wasserglas) und der damit verbundenen Versprodung nach
Aushartung des Klebers zuriickgefiihrt werden. Folglich muss die zyklische
Stabilitat der Flgestelle und des vom Flgemedium infiltrierten Materials als kri-
tisch betrachtet werden. Ggf. kann durch vorherige Infiltration des OFC mit ei-
nem niedrigviskosen Medium die Eindringtiefe des Klebers begrenzt werden.
Wahrend der thermischen Auslagerung zur Hartung des Klebers wirde die
Flissigkeit zersetzt und die Porositdt des OFC erhalten bleiben. Dies muss
durch Versuche noch bestatigt werden. Ein Verzicht auf Fligestellen erscheint
in Anbetracht der zyklischen Stabilitat jedoch sinnvoll.
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Abb. 9-7: Spannungs-Stauchungs-Diagramm (RT) von OFC ForWerk lose ge-
stapelt und gefiugt nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich
(links); Proben nach dem Test (rechts)
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Abb. 9-8: Spannungs-Stauchungs-Diagramm von OFC ForWerk unbehandelt
und kleberinfiltriert nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich
(links); Proben nach dem Test (rechts)

Im Hochtemperatur-Druckversuch (T =900°C) zeigte sich, dass sowohl die
Proben des OFC ForWerk als auch die der kommerziellen Hersteller (OFC-V1,
OFC-V2) nach 100 Lastzyklen kein Versagen aufwiesen (Abb. 9-9, Abb. 9-10).
Der direkte Vergleich zwischen den Proben OFC-V1 und OFC ForWerk zeigte
einen geringfiigig starker ausgepragten Deformationsweg der erstgenannten
Probe zusammen mit einem initial starkeren Setzungsverhalten im Rahmen der
Erstbelastung (Abb. 9-9). Die Proben von OFC-V2 wiesen Uber die Lastzyklen
hinweg ein starkeres Setzungsverhalten auf, zeigten anders als im RT-Versuch
aber kein Versagen (Abb. 9-10). Folglich sind alle drei untersuchten OFC fir die
Anwendung im Rahmen des Projekts als geeignet anzusehen, die besten Ei-
genschaften konnten mit dem im Projekt entwickelten Material (ForWerk) erzielt
werden.
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Abb. 9-9: Spannungs-Stauchungs-Diagramm (HT) von OFC ForWerk und OFC-
V1 nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich (links); Proben nach

dem Test (rechts)
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Abb. 9-10: Spannungs-Stauchungs-Diagramm (HT) von OFC ForWerk und
OFC-V2 nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen im Vergleich (links); Proben

nach dem Test (rechts)

Die mittels DSC-Analyse bestimmte spezifische Warmekapazitat zeigte ver-
gleichbare Werte fur die drei untersuchten OFC-Werkstoffe (Abb. 9-11). Dabei
stieg der Wert von anfanglich 0,8 J/gK bei Raumtemperatur auf ca. 1,2 J/gK bei

1000 °C.
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Abb. 9-11: Ermittelte Werte fUr die spezifische Warmekapazitéat in Abhéngigkeit
der Temperatur der drei untersuchten OFC
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Zusammen mit der Uber die LFA ermittelten Temperaturleitfahigkeit (TLF) und
der Uber Archimedes-Verfahren bestimmten Dichte (p) der Materialien konnte
die temperaturabhéngige Warmeleitfahigkeit (WLF) Uber folgende Formel er-
rechnet werden.

WLF(T) = TLF(T) * p * cp(T)

In der nachfolgenden Abbildung sind die errechneten Werte in Abhangigkeit der
Temperatur aufgetragen.
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Abb. 9-12: Ermittelte Werte fur die Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit der Tem-
peratur der drei untersuchten OFC

Speziell bei Raumtemperatur konnten hier grof3e Unterschiede zwischen den
Materialien ausgemacht werden. So lag die Warmeleitfahigkeit der Probe OFC-
V1 mit 5 W/mK mehr als 3-mal so hoch im Vergleich zu OFC ForWerk und
OFC-V2. Mit steigender Temperatur sank die Warmeleitfahigkeit aller Materia-
lien, wobei der Abfall der Probe OFC-V1 aufgrund des hohen Werts bei RT am
deutlichsten ausgepragt war. Vergleicht man die fur die Anwendung relevante
Warmeleitfahigkeit bei T>800 °C, so lag der Wert der Proben ForWerk mit
<1,3W/mK am niedrigsten, gefolgt von OFC-V2 (<1,5W/mK) und OFC-V1
(<2,3 W/mK). Dies ist primar auf das verwendete Faser-Matrix-System zuriick-
zufiihren, welches im Falle von OFC-V1 aus einer Al03-ZrO>-Matrix und Al,Os-
Fasern bestand und damit eine intrinsisch héhere Warmeleitfahigkeit im Ver-
gleich zu den Mullit-Mullit-Systemen OFC ForWerk und OFC-V2 aufwies. Die zu
Beginn des Projekts ausgesprochene Zielsetzung von <2 W/mK fiir das OFC
konnte somit erfillt werden.

Die Uber das Archimedes-Verfahren bestimmten Werte fir Porositéat und Dichte
der drei zu vergleichenden OFC-Werkstoffe sind in der folgenden Tabelle (Tab.
9-1) aufgefuhrt. Wie sich zeigte, lag die Dichte der Probe OFC ForWerk auf-
grund hoherer Porositat niedriger im Vergleich zur Probe OFC-V2, was die im
direkten Vergleich geringere Warmeleitfahigkeit erklart.

Tab. 9-1: Ermittelte Werte fur Dichte und Porositat der drei untersuchten OFC
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OFC ForWerk OFC-V1 OFC-V2
Dichte [g/cm3] 2,3 2,8 2,5
Porositat [%] 29,9 31,5 24,3

Durch die vorgenommenen Optimierungsschritte konnte das OFC sowohl auf
die mechanische Belastung als auch die thermische Performance hin verbes-
sert werden. So konnte die zyklische Stabilitét bis zu 200 Lastzyklen nachge-
wiesen werden, ohne dass Anzeichen fir ein Versagen der Probe zu erkennen
waren. Die Warmeleitfahigkeit konnte durch passende Wahl des Matrixmateri-
als auf <1,3 W/mK bei 800 °C eingestellt und damit deutlich unterhalb des an-
gezielten Werts von 2 W/mK gesenkt werden. Im Vergleich zu kommerziellen
OFC zeigte das im Projekt entwickelte Material die beste Kombination aus me-
chanischer Stabilitéat und thermischer Performance.

9 Rohstoffauswahl und Grundcharakterisierung (fiir PBC)

9.1

Ziel

Auswahl von
Fullstoffen

Auswahl von
synthetischen
Kurzfasern

Auswahl von Fa-
serstoffen und
Additiven

Vorgehen

Im Arbeitspaket 5 sollten geeignete Materialien gefunden werden, welche die
Herstellung von prakeramischen Grinpapieren im Rahmen von Arbeitspaket 6
ermdglichen sollten. Dazu wurden Faserstoffe (Zellulose), Additive (Starke, Re-
tentionsmittel, Bindemittel), synthetische anorganische Kurzfasern und kerami-
sche Fllstoffe evaluiert, beschafft und charakterisiert.

Fur die Auswahl des geeigneten Flillstoffes fiir die PBC ist neben der Warme-
leitfahigkeit A, die Partikelgrof3e und -verteilung ausschlaggebend. Sehr geringe
Warmeleitfahigkeiten zeigen Mullit, Zirkoniumoxid und Aluminiumtitanat. Etwas
héhere Warmeleitfahigkeiten zeigen Mischkeramiken aus Aluminiumoxid und
Zirkoniumoxid sowie reine Aluminiumoxidkeramiken.

Synthetische, anorganische Kurzfasern sollten zur Verstarkung der PBC die-
nen. Es sollten Fasern ausgesucht und beschafft werden, welche sich gut ver-
einzeln und suspendieren lassen, um sie leicht in die PBC-Matrix zu integrieren.
Das Material sollte dabei zur besseren Versinterung maglichst ahnlich zum Ub-
rigen Fullstoff sein und ebenso eine geringe Warmeleitfahigkeit aufweisen.

Zur Herstellung hochgefullter préakeramischer Papiere wurden eine Reihe von
Additiven ausgewahlt und beschafft. Zum einen kationische Stérken, die nétig
sind die Faseroberflache umzuladen, sodass sich negativ geladene Fullstoffpar-
tikel an die Fasern anlagern kdnnen. Zur Einbindung des Fllstoffes haben Vor-
gangerprojekte der PTS gezeigt, dass der Einsatz eines Binders (Latex) die
Einbindung und Festigkeit der hochgefiiliten Papiere verbessert.
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9.2 Ergebnisse

Auswahl von Full- In nachfolgender Tabelle 10-1 ist eine Ubersicht {iber die eingesetzten Fillstof-

stoffen fe zu sehen. Die ausgewahlten keramischen Partikel kommen bereits in ande-
ren Spezialkeramikanwendungen zum Einsatz und besitzen relativ geringe
Warmeleitfahigkeiten. Es wurden verschiedene Aluminiumoxide, Mullite, Zirko-
niumoxide, Aluminiumtitanate sowie Kieselgur ausgewahlt und beschafft.

Tab. 10-1: Ubersicht tiber die ausgewahlten Fllstoffpartikel

PartikelgroRe
Bezeich- Partikel-  Partikel- Partikelgro-Re-
nung Modifikation groRe D50 gréfRe D90 Durch-schnitt
[um] [pum] [pum]

Alox 1 a-Al203 04 1,9

Alox 2 a-Al203 0,1-0,3
Zircox_1 ZrQ, 0,6

Zircox_2 ZrQ, 0,6

Zircox_3 ZrQ, 0,6

Mul_1 Mullit 2 (disp.) 8,5 (disp.)

Alutit 1 AL TiO k.A.

Alutit 2 AL TiOq k.A.

Alutit_3 AL TiO k.A.

KiG_1 SiO, (amorph) k.A.

Die Fullstoffe wurden mit einem Labordissolver von Disperlux in entionisiertem
Wasser fur 30 min mit entsprechender Drehzahl dispergiert.

Auswahl von syn- Als synthetische anorganische Fasern wurden Keramikfasern aus Alumini-
thetischen Kurz-  umoxid, Mullit sowie Kieselgel identifiziert und beschafft. Die Faserlangen be-
fasern trugen zwischen 3 und 26 mm.
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Im Technikum der PTS steht eine groRe Anzahl verschiedener Faserstoffe zur
Verfigung, welche Ublicherweise aufbereitet, gemahlen und anschlieBend auf
der Papiermaschine (PM) zur dauerhaften Lagerung entwassert und getrocknet
werden, sodass sie Uber die gesamte Projektlaufzeit verfigbar sind. Als Faser-
stoff wurde eine Mischung aus 50 % Langfasern (fur die gute Papierfestigkeit)
und 50 % Kurzfasern (fir die optimierte Fillstoffretention) gewahlt. Zur Charak-
terisierung des Mahlgrades der hergestellten Zellstoffe wurde die Entwasse-
rungsgeschwindigkeit nach Schopper-Riegler in SR und die Fasermorphologie
mittels Valmet bestimmt. In Tabelle 10-2 sind die Ergebnisse der Zellstoffcha-
rakterisierung fur den ausgewahlten Faserstoff dargestellt.

Tab. 10-2: Charakterisierung des ausgewahlten Faserstoffs

Spezifische
Kurz- Anteil Kurzfa-  Anteil Langfa-  Mahlenergie SR- Faserlange
form serzellstoff [%] serzellstoff [%] [kWh/t] Wert  Lc (I) [mm]
PMM5 50 50 200 36 1,10

Als Starkekomponente wurde eine kationische Kartoffelstarke mit einem Sub-
stitutionsgrad von 0,046 ausgewabhilt.

Es wurden zudem Latex-Binder auf Basis von Styrol-Butadien beschafft. Zur
besseren Retention durch Flockung der einzelnen Komponenten wurden katio-
nische Retentionsmittel der Gruppe der Polyacrylamide (hochmolekulare c-
PAM) ausgewahlt und besorgt.

Im Ergebnis konnten geeignete Ausgangsstoffe (Faserstoffe, Flillstoffe, synthe-
tische Kurzfasern und Additive identifiziert werden, mit deren Hilfe in AP 6 er-
folgreich prakeramische Papiere erzeugt wurden. Basierend auf der in AP1 er-
arbeiteten Anforderungsdefinition wurden fir die PBC Fullstoffe mit niedriger
Warmeleitfahigkeit und hinsichtlich der Sinterfahigkeit aussichtsreichen Parti-
keleigenschaften beschafft.

Grunkorper im Labormafstab (fur PBC)

Additiven

Fazit

10

10.1 Vorgehen
Ziel

Ziel dieses Arbeitspaketes war die labortechnische Entwicklung eines an die
Anforderungen der papiertechnischen Herstellung angepassten Materials
(Grunkorper) fur die Anwendung als unbelastetes Isolationsmaterial unter Nut-
zung des Papierherstellungsprozesses.
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Zur Herstellung der Laborblatter wurden das Rapid-Kéthen (RK)-Blattbildungs-
verfahren eingesetzt. Das RK-Verfahren dient zur Herstellung runder Papier-
blatter mit einem Durchmesser von 20 cm.

Im Vordergrund standen die Untersuchung der filllstoffbezogenen Einflussfakto-
ren und hier insbesondere der Fullstoffanteil, die PartikelgroRenverteilung (zur
Beeinflussung der Porositét, Eingrenzung des Versuchsraumes durch Einsatz
minimal und maximal verarbeitbarer Partikelgrof3en, Sinterverhalten) und die
Materialzusammensetzung. Dabei erfolgte gegebenenfalls eine Anpassung der
Prozessbedingungen (z.B. Stoffdichte, Entwasserungsgeschwindigkeit). Als Fa-
sermatrix kamen Zellstoffe (Lang- und Kurzfasern) unterschiedlicher Mahlgrade
zur Steuerung der Porositat des Grunmediums und synthetische Fasern mit
verschiedenen Langen zur Festigkeitssteigerung der papierabgeleiteten Isolati-
onsmaterialien zum Einsatz.

Grundeigenschaften der Griinpapiere (flachenbezogene Masse, Dicke, Dichte,
Festigkeitseigenschaften) wurden ermittelt. Basierend auf der Rickkopplung
Uber das Sinterverhalten wurden im Hinblick auf die anzustrebenden Eigen-
schaften (Anforderungsprofil) Modifikationen an der Grinkérperzusammenset-
zung vorgenommen. In Tab. 11-1 sind die durchgefihrten Priifungen der Grin-
korper aufgefiihrt.

Tab. 11-1: Methoden zur Charakterisierung der Griinpapiere

Parameter Messmethode
Flachenbezogene Masse DIN EN ISO 2286-2
Gluhriickstand (Asche) DIN 54370

Dicke DIN EN 1SO 534
Bruchkraft DIN EN 1SO 1924-2
2-Pkt.-Biegesteifigkeit DIN 53121

Zur weiteren Charakterisierung der Grunkoérper wurden rasterelektronenmikro-
skopische Aufnahmen angefertigt.

Zur Verdichtung der Grunkdrper wurde das unbeheizte Maschinenglattwerk der
VPM genutzt. Mit 2 m/min und 28 KN/m Liniendruck wurden die Laborblatter
manuell in 2 Durchgéngen kalandriert.

Die ersten Proben wurden vom Projektpartner CME bei einer Sinterendtempe-
ratur von 1500 °C mit einer Haltezeit von 2 h gesintert. Das verwendete Sinter-
programm fur die hochgefiillten Laborblatter ist &hnlich in Tabelle 5-1 darge-
stellt. Im Unterschied zum Sintern des OFC-Materials wurde die Sintertempera-
tur auf 1500 °C festgelegt. Ende 2019 wurde von der PTS ein eigener Sinter-
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ofen angeschafft. Der Entbinderungsbereich und die Endtemperatur des Sinter-
programms wurde daraufhin von der PTS an die hochgefillten Papiere ange-
passt und modifiziert.

Die PBC wurden hinsichtlich Schwindung charakterisiert und makroskopisch
anhand der Erscheinung und offensichtlicher Defekte bewertet (Schulnote 1 -
6). Die Mikrostruktur der PBC wurde rasterelektronenmikroskopisch (REM) ana-
lysiert. Die Gesamtporositat und Porengrof3enverteilung der Keramikproben
wurde mittels Quecksilberporosimetrie bestimmt und ausgewertet. Zur Beurtei-
lung der mechanischen Stabilitdt wurde die Doppelringprifung als spezielle
Biegevorrichtung an der PTS etabliert. Dazu wurden runde Grinkorperstanzlin-
ge als Einzellagen gesintert.

10.2 Ergebnisse

Erzeugung ver-
schiedener
Grinpapiere

Fur die Papiere wurden folgende Parameter konstant gehalten:

Faseranteil: 20 %

Fullgrad: 80 %

Latexzugabe: 1,5 %
Retentionsmittelzugabe: 0,1 %
Flachenmasse: 500 - 1000 g/m?

Die Menge der kationischen Starke musste an den jeweiligen Fullstoff ange-
passt werden. Als Faserstoff kam eine Mischung von Sulfatzellstoff (50% Kie-
fer/Fichte (Langfaser), 50% Eukalyptus (Kurzfaser)) zum Einsatz. Die Fla-
chenmassen konnten erfolgreich zwischen 500 und 1000 g/m? variiert werden.
Bei 1000 g/m? war jedoch eine sehr langsame Entwéasserung festzustellen, so-
dass Flachenmassen zwischen 500 und 750 g/m? bevorzugt wurden.

Als Fullstoffe wurden folgende sinterfahige Materialien untersucht:

Mullit

Mischungen von Kieselgur und Mullit
Verschiedene Aluminiumtitanate

Aluminiumoxid

Mischungen von Aluminiumoxid und Zirkoniumoxid

Daneben wurden Versuche mit Aluminiumoxid und verschiedenen syntheti-
schen, anorganischen Fasern (aus Kieselgel, Aluminiumoxid bzw. Mullit)
durchgefuihrt um dadurch eine Verstarkung der entstehenden PBC zu erhalten.
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Es war mdglich, alle ausgewahlten Fillstoffe erfolgreich in die Zellulosematrix
einzubetten, sodass von allen Varianten stabile, gelichmafige, hochgefillte
Laborblatter erhalten wurden. Die Blatter wurden mechanisch anhand des
Bruchkraft-Index (Tensile-Index) bewertet. Die erhaltenen Werte lagen dabei
zwischen 3 und 5 kNm/kg, was auf eine ausreichende Stabilitat hindeutet, je-
doch erwartungsgemal wesentlich geringer als bei herkbmmlichen Papieren
ist, die von 20 - 180 kNm/kg reichen (Holzstoffhaltige Papiere bis hin zu Kraftli-
nern). Bei der Blattbildung wurden zudem Messungen des Zeta-Potentials
durchgefuhrt. Dabei wurde zunachst beim reinen Zellstoff ein Wert von -41,1
mV erhalten. Durch Zugabe der kationischen Stérke erfolgte eine Umladung
hin zu positiven Werten (5 — 13 mV). Nach Zugabe des Fullstoffs sank der Wert
wieder deutlich ab. Nach Zugabe der weiteren Additive (Latex, Retentionsmit-
tel) war Ublicherweise ein weiteres Absinken die Folge. Wichtig war das am
Ende des Prozesses Werte erzielt werden konnte, die deutlich von 0 mV ent-
fernt lagen (mind. 10 mV Differenz nach oben und unten), um eine Uberflo-
ckung zu vermeiden. Mittels DFS-Messungen wurde die Entwasserung der
hochgefillten Papiere bewertet. Wie zu erwarten, waren die Werte aufgrund
des hohen Fllstoffanteils und der hohen Flachenmasse sehr gering.

Die Uberfiihrung der Grunpapiere bei 1500 °C brachte je nach Fiillstoff recht
unterschiedliche Ergebnisse zutage. Aufnahmen der entstandenen gesinterten
Strukturen sind in Abbildung 11-1 zu sehen. Das Sintern von Mullit und Mullit/
Kieselgur-Mischungen fiihrte nicht zu flachigen, stabilen PBC (Abbildung 11-1a
und 11-1b). Aluminiumtitanat schien prinzipiell sinterféhig zu sein, zeigte jedoch
eine malfiige mechanische Belastbarkeit (Abbildung 11-1c). Die PBC aus Alu-
miniumoxid bzw. Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid- Mischungen zeigten eine gute
mechanische Stabilitat; es wurden gleichmaRige, keramische Schichten erhal-
ten (Abbildung 11-1d und 11-1e). Somit wurden letztgenannte verstarkt fir wei-
tere Untersuchungen genutzt.
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Abb. 11-1: Fotografische Aufnahmen von PBC, hergestellt aus hochgeftillten
Grlnpapieren, gesintert bei 1500 °C. Fiillstoffe: a) Mullit, b) Mullit/Kieselgur (je
50%), c¢) Aluminiumtitanat, d) Aluminiumoxid, e€) Mischungen von Alumini-
umoxid und Zirkoniumoxid

Die Mikrostruktur der Grinpapiere und der PBC sollen beispielhaft von zwei
verschiedenen Fllistoffen gezeigt werden (Abbildung 11-2). Die abgebildeten
Querschnitte zeigen zunéchst die Struktur der hochgefilliten Griinpapiere (linke
Seite). Nach dem Sintern waren deutliche Unterschiede in der erhaltenen
Struktur erkennbar. Wahrend die PBC aus Aluminiumoxid eine gleichmafige
Schicht und Porenstruktur zeigt, ist im Falle von Mullit eine sehr unebene, un-
gleichmaRige Struktur erkennbar. Die Beobachtungen korrespondieren gut mit
den makroskopischen Eindriicken in Abbildung 11-1.
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Abb. 11-2: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Querschnitte von
Grunpapieren und den daraus gebildeten PBC, a) Aluminiumoxid, b) Mullit

Um einen noch genaueren Eindruck der Mikrostruktur zu geben, ist in Abbil-
dung 11-3 eine weitere VergréRerung dargestellt. Erkennbar sind dabei gro3e-
re Poren, die vermutlich von den Fasern im Grunpapier verursacht wurden.
Daneben ist noch eine gewisse Feinporositat zwischen den Fullstoffpartikeln
erkennbar.

SEI  15kV WD10mm
PTS

SElI  5kV WD10mm x2.500 10pm
PTS

Abb. 11-3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen des Querschnitts von
PBC aus Aluminiumoxid inkl. VergroéRerung eines ausgewahlten Bildbereichs

Nachfolgend sind Querschnitte von PBC aus Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-
Mischungen bzw. Aluminiumtitanat in unterschiedlichen VergréRerungen ge-
zeigt (Abbildung 11-4). Die PBC aus der Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-
Mischung weisen eine &hnliche Mikrostruktur wie beim reinen Aluminiumoxid
auf. Bei Aluminiumtitanat sind jedoch deutlich Unterschiede sichtbar. Die Ke-
ramik scheint in diesem Fall recht dicht versintert worden zu sein und weist nur
wenige, recht grof3e Poren auf, die von Zellstofffasern herriihren.

PTS-Forschungsbericht



IGF 20646 BG

IGF-Forschungsbericht Forwerk Seite 53 von 96

L% aae t _ B
SEl  10kV WD11mm 100pm === SEl  10kV  WD11mm x2.500  10pm
PTS PTS

BEC 5kV WD10mm SEI 5kV  WD10mm
PTS PTS

Abb. 11-4: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Querschnitte von
gebildeten PBC aus a) Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung und b) Alumini-
umtitanat

Der Einsatz der anorganischen, synthetischen Fasern (aus Zirkoniumoxid, Mul-
lit, Aluminiumoxid sowie Kieselgel) stellte sich als schwierig heraus. Es konnten
zwar einige Keramiken erhalten werden, die jedoch eine sehr geringe mecha-
nische Stabilitat aufwiesen und nicht als Material fur die angestrebte Hybridiso-
lation infrage kamen. Daneben war die Vereinzelung der Fasern im Labor nur
mit grolRem Aufwand méglich.

Beispielhaft sollen dennoch in Abbildung 11-5 Aufnahmen der Mikrostruktur ei-
ner Variante mit Aluminiumoxid und Aluminiumoxidfasern gezeigt werden. Die
erhaltenen, vergleichsweise instabilen PBC weisen eine Porositat von 64 % bei
einem mittleren Porendurchmesser von 5,7 um auf. Insbesondere in der Ver-
groRerung (rechte Bildhélfte) sind die anorganischen Fasern deutlich in der ke-
ramischen Matrix zu erkennen.

SElI  10kV WD11mm SElI  10kV WD11mm
PTS PTS

Abb. 11-5: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen des Querschnitts einer
PBC aus Aluminiumoxid und Aluminiumoxidfasern
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Um die erhaltenen, stabilen PBC weiter zu charakterisieren, wurden mittels der
Quecksilberporosimetrie die Porositat und die mittleren Porendurchmesser der
mechanisch stabilen Varianten bestimmt (Abbildung 11-6). Im Falle der Varian-
ten aus der Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung und Aluminiumoxid wurde
dabei ebenfalls der Einfluss des Kalandrierens auf die Eigenschaften der PBC
untersucht.

Die hdchste Porositat wurde mit der Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung
erzielt, wobei das Kalandrieren zu einer Verringerung der Porositat fuhrt. Bei
PBC aus Aluminiumoxid wurden etwas geringere Porositatswerte sowohl im
kalandrierten als auch im unkalandrierten Zustand festgestellt. Aluminiumtitanat
wies eine sehr geringe Porositat auf. Der Porendurchmesser ist bei Alumini-
umtitanat am gréR3ten, was sich durch eine besonders geringe Feinporositat er-
klaren lasst. Es sind lediglich die groRen Poren sichtbar, welche von den Zell-
stofffasern verursacht wurden. PBC aus Aluminiumoxid weisen ebenfalls einen
recht hohen Porendurchmesser auf, wahrend er bei der Alumini-
umoxid/Zirkoniumoxid-Mischung mit 2,6 um eher niedrig ausfallt. Das Kalandri-
eren bewirkt in beiden Fallen eine leichte Verkleinerung des mittleren Poren-
durchmessers. Diese Beobachtungen decken sich mit den Resultaten der
elektronenmikroskopischen Aufnahmen.

Porositat [%] Mittlerer Porendurchmesser [um]
7,18
5 — — 6 5,68
} 4,26
40 -+
68,3
60,1 59,1 3 2,6
2,12

: | |:| D

AlLO;  AlLO; Mischung Mischung ALTIO; A0, ALO; Mischung Mischung  Al,TiO;

kal. unkal. kal unkal. kal. kal. unkal. kal. unkal. kal

Abb. 11-6: Porositat und mittlerer Porendurchmesser der stabilen PBC, ermit-
telt Gber die Quecksilberporosimetrie

Des Weiteren wurde die Schwindung der stabilen Keramiken untersucht. In
Abbildung 11-7 ist der Schwund in der Dicke sowie von Lange und Breite
(»Schwund Male®) dargestellt. Im unkalandrierten Zustand zeigt die PBC aus
der Mischung einen starken Dickenschwund, der bei Aluminiumoxid geringer
ausfallt. Der Schwund von Lange/Breite ist wiederum im Fall von Alumini-
umoxid wesentlich starker ausgepragt.

Im kalandrierten Zustand fallt der Dickenschwund bei Aluminiumoxid auf nahe-
zu 0 ab und bei der Mischung ebenfalls deutlich geringere Werte von ca. 10 %.
Der Der Schwund von Lange/Breite nimmt im kalandrierten Zustand bei beiden
Varianten leicht zu.
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kalandriert unkalandriert kalandriert unkalandriert

Abb. 11-7: Schwund wéahrend des Sintervorgangs bei unkalandrierten und ka-
landrierten Griinpapieren

Die geeignetsten PBC-Varianten wurden schlie3lich auf ihre Warmeleitfahigkeit
untersucht. Dazu wurden beim CME Warmeleitfahigkeitsmessungen mittels
Laser-Flash-Analyse (LFA) an ausgewahlten Laborproben durchgefiihrt und
mit den Werten fur die die optimierte OFC verglichen. Die Ergebnisse sind im
Diagramm in Abbildung 11-8 gezeigt.

18
=
1,6
E I
E 1,4 _
..
= L2 .3'-1::--..
= e,
.An_dn ' TR
< 08
E
5 0,6
U 04 .
é y ° * . * ®
g 0,2
0
0 200 400 600 800 1000

Temperatur [°C]

® Al203 kal. ® AI203 unkal. ® Mischung kal. @ OFC

Abb. 11-8: Gemessene Warmeleitfahigkeiten (LFA-Methode) fiir ausgewahlte
PBC im Vergleich mit OFC

Das Diagramm zeigt, dass die Werte fiir PBC aus Aluminiumoxid etwas Uber
bzw. unter den Werten fur OFC liegen. Deutlich geringer sind die Werte fur
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PBC aus der Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung, die bei allen gewahlten
Temperaturen unter 0,4 W/mK liegen. Somit stellt dieses Material hinsichtlich
der Warmeisolationseigenschatft die am besten geeignete Variante fir die wei-
teren Versuche dar.

Die Herstellung von Grunkdrpern und deren Sinterung wurden im Rahmen des
Arbeitspakets ausfuhrlich untersucht. Hinsichtlich der verschiedenen Fullstoffe
kristallisierten sich zwei, Aluminiumoxid CT3000 sowie die Sintermischung
Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid, als gut geeignet fir weitere Versuche heraus.
Der Einsatz synthetischer, anorganischer Fasern fiihrte nicht zur erhofften Ver-
starkungswirkung und wurde nicht weiterverfolgt.

1 Anwendungsorientierte Optimierung des Griinkorpers

111 Vorgehen

Ziel

Optimierung des
Fallgrads

Optimierung des
Sinterprogramms

In diesem Arbeitsschritt wurden im Anschluss an die Rezepturentwicklung im
vorherigen Abschnitt verschiedene Optimierungen durchgefuhrt, die das entste-
hende PBC-Material naher an die praktische Anwendung bringen sollte. Dabei
wurde insbesondere Wert auf eine Fillgradvariation der beiden Vorzugsvarian-
ten aus AP 6 sowie die Optimierung des Sinterprogramms gelegt.

In AP 6 wurde zunéchst mit einem festgelegten Fllgrad von 80 % gearbeitet.
Um den Einfluss des Flllgrads auf die Eigenschaften der resultierenden PBC
aus den Vorzugsvarianten der Grinpapiere (CT3000, Sintermischung Alumini-
umoxid/Zirkoniumoxid) besser zu verstehen, wurde der Fullgrad fur beide konti-
nuierlich in Schritten von 2,5 % variiert. Es erfolgte sowohl eine optische Aus-
wertung anhand der Probekd&per als auch eine Bestimmung der Biegefestigkeit.

Im nachsten Schritt wurde das Sinterprogramm mit dem Ziel einer Verbesse-
rung der resultierenden PBC naher betrachtet. Dafiir wurden mit Hilfe eines
DoE-Programms (Cornerstone®, Fa. camLine GmbH) von beiden Vorzugsvari-
anten je 12 unterschiedliche Temperaturprogramme genutzt und anschlie3end die
Eigenschaften der resultierenden PBC verglichen. Fir die Wahl der Parameter
war zu beachten, dass die Zersetzung der Zellulose zweistufig bei ca. 300 °C bzw.
410 °C verlauft. Diese Werte wurden vorab aus TGA-Untersuchungen ermittelt.

Als Eingangsparameter (Ofeneinstellungen) wurden die Heizrate im Entbinde-
rungsbereich (200 - 500 °C), zwei unterschiedliche Haltestufen, die Heizrate zwi-
schen Entbinderungsbereich und Sinterendtemperatur, die Sinterendtemperatur
sowie die Haltezeit bei der Sinterendtemperatur verwendet. Als Ausgangsparame-
ter (Messwerte an den PBC-Prifkérpern) wurden die Biegefestigkeit, die Porositéat
sowie der Schwund (jeweils in Dicke und Durchmesser) bestimmt.

Die Auswertung wurde mit Hilfe des zuvor beschriebenen DoE-Programms
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durchgefuhrt, wobei Werte abgeleitet wurden, die in der Praxis die besten an-
wendungsrelevanten Eigenschaften beziglich Porositat und Festigkeit liefern
sollten. Diese Werte wurde anschlieend in Validierungsversuchen mit der Rea-
litét verglichen.

11.2 Ergebnisse

Optimierung des
Fallgrads

Die Ergebnisse der Fullstoffoptimierung fur die PBC aus Aluminiumoxid
CT3000 sind in Abbildung 12-1 fotografisch dargestellt. Es konnten Grinpapie-
re mit allen Fillgraden zu PBC Uberfiihrt werden. Man erkennt jedoch einige
Unterschiede bezlglich der makroskopischen Erscheinung. Bei Fillgraden un-
ter 80 % zeigt sich die entstehende PBC als sehr briichig. Zudem kommt es in
diesem Fall zu einem starken Schrumpfen der Probe in der Flache im Ver-
gleich zum Grinpapier. In der Dicke expandieren diese Keramiken jedoch im
Vergleich zum Grinpapier. Durch die &ul3erst geringe Festigkeit sind diese
nicht als Isolationsmaterial zu gebrauchen. Ab Fllgraden von tber 80 % sind
die entstehenden PBC optisch nicht mehr zu unterscheiden. Eine Bestétigung
dafiir sind auch die Werte fur den Schwund, welche sich in diesem Bereich
kaum noch andern.

77,5/22,5 ‘ ' 90/10
‘ ‘

82,5/17,5 ‘ ‘ 95/5
85/15 . ‘ 97,5/2,5

Abb. 12-1: Probekoérper aus PBC (Aluminiumoxid, Almatis CT3000 SG) aus
Papieren mit unterschiedlichem Fillgrad (75 - 97,5 % Fllstoffgehalt)

Ahnlich zu den oben vorgestellten Resultaten fiir den Fullstoff CT3000 zeigen
sich auch die Resultate fur die Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung (Abbil-
dung 12-2). Ab ca. 82,5 % Fillgrad der Griinpapiere lassen sich PBC erhalten,
welche sich hin zu héheren Werten optisch kaum noch unterscheiden lassen.
Auch hier ist der Trend zu instabilen, stark geschrumpften PBC bei einem
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Fillgrad von kleiner bzw. gleich 80 % bei den Grinpapieren zu erkennen.

75/ 25 ‘ ‘ 85/15
77,5/ 22,5 ‘ ‘ 87,5/125

80/20 ‘ ‘ 90/ 10
82,5/17,5 . ‘ 92,5/7,5

Abb. 12-2: Probekérper aus PBC (Sintermischung Aluminiumoxid/Zirkonium-
oxid) aus Papieren mit unterschiedlichem Fillgrad (75 - 92,5 % Fllstoffgehalt)

Die gezeigten PBC-Probekoérper fur beide Fullstoffvarianten wurden zudem
hinsichtlich ihrer Biegefestigkeit untersucht. In Abbildung 12-3 ist der Zusam-
menhang zwischen Fllgrad und zugehoriger Festigkeit dargestellt. Dabei
zeigt sich mit abnehmenden Fillgrad der Griinpapiere ein Trend zu immer ge-
ringerer Biegefestigkeit der PBC. Ab einem bestimmten Wert sind dann Biege-
festigkeitsmessungen nicht mehr durchfiihrbar und gleichzeitig sind die PBC in
diesem Fall nicht mehr als Isolationsmaterial brauchbar.
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Biegefestigkeit in Abhangigkeit des Fillgrades
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Abb. 12-3: Darstellung der mechanischen Festigkeit von PBC-Material in
Abhéangigkeit des Fullstoffgehalts der hochgefiillten Griinpapiere

Die gezeigten Ergebnisse lassen den Schluss zu, dass PBC aus Griin-
koérpern mit Fillgraden nahe 80 % die besten Ergebnisse hinsichtlich
recht hoher Porositét bei brauchbarer Festigkeit zeigen.

Tabelle 12-1 zeigt sowohl die Eingangs- als auch die Ausgangsparameter,
welche bereits in Abschnitt 12.1 beschrieben wurden. Aus den ermittleten Wer-
ten konnte anschliel3end bestimmt werden, welche Abhangigkeit die jeweiligen
Eingangsparameter auf die bestimmten Werte fur die PBC haben (Abbildung
12-4). Den einzigen deutlich sichtbaren Einfluss hatte die Sinterendtemperatur,
insbesondere auf die Biegefestigkeit, die Porositdt und Schwund des Durch-
messers. Alle anderen Faktoren wie Heizraten und Haltetemperaturen zeigen
keinen signifikanten Einfluss. Die Variationen im Entbinderungsbereich sind
somit vernachlassigbar. Tabelle 12-2 bestatigt diese Bewertung nochmals. Da-
rin sind die klaren mathematischen Abhangigkeiten griin eingefarbt.

Es muss jedoch festgehalten werden, dass in diesem Bereich bei allen Varian-
ten eine recht geringe Aufheizgeschwindigkeit mit Haltestufen gewahlt wurde,
welche sich positiv auf die Stabilitét der resultierenden PBC auswirkte.
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Tabelle 12-1: Ubersicht tiber die verschiedenen Varianten der Sinterprogram-
me mit den Eingangsparametern [links] sowie den erhaltenen Messwerten der
gesinterten PBC [rechts]

Eingangsparameter Messwerte
Porositat Porositdt Schwund Schwund  Schwund  Schwund
Variante HR1 HT1 HT2 HR2 Tmax HZmax BGFCT3000 BGFSint4 CT3000 Sint4 Dicke CT3000 Dicke Sint4 DM CT3000 DM Sint4

Einheit K/min °C  °C K/min °C h MPa MPa % % % % % %
1 1 220 400 5 1250 1 8,64 6,96 63,6 76,8 0,87 921 713 4,95
2 1 250 340 2 1550 2 54,15 54,14 36,3 34,8 13,97 141 19,44 22,06
3 1 280 370 5 1450 1 40,18 26 44,5 437 10,08 12,68 16,92 16,88
4 1 220 400 5 1350 2 18,22 1324 49,4 60,7 5,67 3,82 12,34 11,42
5 1 280 400 2 1550 1 51,06 69,26 345 34,1 15,65 19,97 19,08 20,79
6 1 280 340 2 1350 2 16,8 11,58 50,3 61 7,42 6,84 12,29 10,75
7 2 280 400 5 1550 2 55,38 60,16 311 32,6 16,76 2194 19,67 21,71
8 2 220 400 2 1450 2 41,08 34,98 42,9 42 14,25 1537 17,06 17,21
9 2 280 340 5 1250 2 99 717 538 72,6 9,96 13,13 6,60 5,07
10 2 220 340 5 1450 1 39,93 35,54 42,4 47,7 0,35 12,62 16,07 16,79
11 2 250 340 2 1250 1 892 4,29 56,9 76,5 10,78 17,72 6,28 5,00
12 2 280 370 2 1350 1 16,6 11,64 55,3 61,6 6,51 10,06 11,08 9,88
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Haltezeit Heizrate 2 Heizrate 1 Haltetemp. 1 Haltetemp. 2 Sintertemperatur

Abb. 12-4: Ergebnisse des DoE: Abhangigkeit der ZielgroRen der PBC von
Eingangsparametern beim Sintervorgang, grafische Darstellung (beispielhaft
far CT3000)
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Tab. 12-2: Ergebnisse des DoE: Abhangigkeit der ZielgréRen der PBC von
Eingangsparametern beim Sintervorgang, mathematische Beschreibung (bei-
spielhatft fir CT3000)

Term Significance
Biege- Porositat|Schwund|Schwund
festigkeit DM |Dicke

Constant 6e-04 | 2e—-04 | 8e-04 | 0,072
Heizrate in K/min 0,373 |0,318 | 0,662 | 0,475
Temperatur 1in °C [0, 51810, 512 |0, S05 | 0, 156
Temperatur 2 in °C[ 0,679 10,679 | 0,856 [ 0,334
Heizrate 2 in K/min| 0, 34 0,393 | 0,724 | 0,247

Term I

Tmax in °C 3e-05 | 2e-04 | 3e-05 | 0,211
Haltezeit Tmax inh| 0,879 | 0,157 | 0,565 | 0,224
R-Square 0,979 | 0,96 0,981 0,727
Adj R-Square 0,953 | 0,911 | 0,957 | 0,399
RMS Error 4,04 2,94 1,048 | 4,188
Pure Error Missin | Missin | Missin | Missin
Residual df 5 5 5 5

Anhand der Resultate aus dem DoE wurden nun fir beide Fullstoffvarianten
Sinterbedingungen simuliert, bei denen eine stabile PBC (Ziel: 20 MPa Biege-
festigkeit) und hohe Porositat resultieren sollte. Die simulierten Werte sind in
Tabelle 12-3 fir die beiden Varianten jeweils unter ,Theoretisch (DoE)" ange-
geben. Fir die Variante mit CT3000 als Fullstoff wurde eine Temperatur von
1338 °C berechnet, wéhrend fur die Al>Os/ZrO>-Mischung (hier ,Sintermi-
schung 4“) eine Temperatur von 1414 °C von der DoE-Software ausgegeben
wurde. Die zugehorigen Erwartungswerte fiir die PBC-Eigenschaften sind
ebenfalls in der Tabelle aufgefiihrt. Die Biegefestigkeit sollte jeweils rund 20
MPa betragen, wobei Porositéaten von tber 50 % erwartet wurden.

Tab. 12-3: Simulierte und reale Werte zur Validierung der Optimierung des Sin-
terprogramms

CT3000 Sintermischung 4

Theoretisch (DoE) Real Theoretisch (DoE) Real
Fiillgrad [%] 80 80,46 80 79,84
Tmax [°C] 1338 1338 1414 1414
Biegefestigkeit [MPa] 20,01 13,89 20,14 6,49
Porositat [%] 51,79 56,7 54,21 86,3
Schwund Durchmesser [%] 11,00 10,3 14,58 15,97
Schwund Dicke [%] 8,30 14,29 3,70 7,55

Die realen erzielten Werte sind in der Tabelle in den Spalten ,Real” aufgefiihrt.
Im Falle von CT3000 als Fllstoff war eine gute Annaherung an die simulierten
Werte zu erkennen, wahrend bei der Al203/ZrO,-Mischung grof3e Abweichun-
gen auftraten. Es wurde eine sehr instabile PBC erzeugt (Biegefestigkeit von
6,49 MPa), die eine extrem hohe Porositat (86,3 %) aufwies. Fotografische
Aufnahmen der Keramiken sind in Abbildung 12-5 dargestellt.
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Abb. 12-5: Fotografische Aufnahme der PBC im Validierungsversuch: a) Full-
stoff CT3000, b) Fullstoff Aluminiumoxid/Zirkoniumoxid-Mischung

Im Arbeitspaket 7 wurde erfolgreich der Sintervorgang untersucht und mittels
DoE-Methoden optimiert. Aufgrund der grof3en Abweichung bei der Al203/ZrO»-
Mischung wurde im weiteren Projektverlauf bei leicht héherer Temperatur (1450
°C) gesintert, wodurch stabile PBC aus Grinpapieren, die im folgenden Ar-
beitspaket an der Papiermaschine hergestellt wurden, erhalten werden konnten.
Die erwahnte Mischung wurde aufgrund ihrer deutlich besseren Warmeisolati-
onseigenschaften im Vergleich zum reinen Aluminiumoxid fiir die Ubertragung
auf die Papiermaschine ausgewahilt.

Die Variation des Fiillstoffgehalts zeigte klare Trends hinsichtlich der erhaltenen
Porositaten sowie der korrespondierenden Biegefestigkeiten. Dabei wird Klar,
dass ein Kompromiss zwischen brauchbarer Biegefestigkeit und hoher Porositat
gefunden werden muss. Der Flllgrad fir geeignete Grinpapiere liegt im Be-
reich von rund 80%. Bei geringerem Fullgrad (unter 80 %) kommt es unabhéan-
gig vom Fullstoff zu hohem Schwund und instabilen Keramiken.

12 Ubertragung der Griinkérperherstellung in den TechnikumsmaRstab

121 Vorgehen

Ziel

Vorbereitung der
Technikumsver-
suche

In diesem Arbeitsschritt sollte die Validierung der Ubertragbarkeit der Laborer-
gebnisse auf die kontinuierliche Papierherstellung erfolgen, um die die industri-
elle Umsetzbarkeit zu demonstrieren. Daflr mussten passende Maschinenein-
stellungen evaluiert und zudem herausgefunden werden, welche Fillgrade
moglich sind. Dartber hinaus sollte die Sinterfahigkeit der Papiere untersucht
werden. Schlie3lich sollten von Vorzugsvarianten gro3ere Materialmengen zur
weiteren Nutzung im Projekt produziert werden.

Zur Vorbereitung der eigentlichen Maschinenversuche mussten die beiden op-
timierten Laborrezepturen auf eine maschinelle Umsetzbarkeit geprtift werden.
Die ausgewahlte VVorzugsvariante wies 80 Gew.% Fullgrad auf, wobei der Full-
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stoff aus einer Mischung von Aluminiumoxid CT3000, Aluminiumoxid TM-DAR
und Zirkoniumoxid 3YS-E bestand.

Die erwahnten Fllstoffe und der Faserstoff (50 % Kurzfaser, 50 % Langfaser)
wurden zusammen mit den Additiven (Starke, Retentionsmittel, Latex) in eine
Suspension uberfiihrt und der Papiermaschine zugefihrt.

Die Herstellung der Papiere konnte durch die Erfahrung aus vorhergehenden
Projekten erfolgreich auf die hier vorliegenden Rezepturen Ubertragen werden.
Abbildung 13-1 zeigt drei wichtige Abschnitte des Herstellungsprozesses. In
Abb. 13-1a ist der Stoffauflauf auf dem Langsieb zu erkennen. Das feuchte Pa-
pier wurde anschlieRend Uber Umlenkrollen in die Trockenpartie Uberfuhrt. Die-
se Uberfihrung stellt einen kritischen Punkt, insbesondere bei Erzeugung
hochgeflllter Papiere dar. Sollte die mechanische Tragfahigkeit zu gering sein,
kénnen die Papiere hier abrei3en. In der Trockenpartie (Abb. 13-1b) wurden die
Papiere kontinuierlich getrocknet, sodass schlieBlich am Ende der Maschine
das fertige Papier erhalten wurde (Abb.13-1c), welches schlie3lich in Form gro-
3er Bogen konfektioniert wurde.

Abb. 13-1: Aufnahmen der Herstellung hochgefiillter, prakeramischer Papiere
an der VPM: a) Stoffauflauf, b) Trockenpartie, c) fertiges Papier nach dem
Trocknen

Zur Fertigung weiteren Materials insbesondere fiir die Herstellung von Demons-
tratoren wurden weitere Maschinenversuche durchgeftihrt. Dabei wurde zudem
die Reproduzierbarkeit des Prozesses betrachtet, indem die am besten geeig-
neten Varianten des ersten Versuchs erneut produziert wurden. Es wurden Pa-
piere mit einem Fllgrad von 80 % angestrebt.

Die Maschinenpapiere wurden einem Testprogramm beziiglich ihrer physikali-
schen Grund- bzw. mechanischen Eigenschaften unterzogen. Zur Bestimmung
des Feststoffgehalts wurde der Gliihriickstand bei 525 °C bestimmt. Daneben
wurden Dicke und Flachenmasse gemessen. Die mechanische Festigkeit wur-
de mittels der breitenbezogenen Bruchkraft bestimmt.
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12.2 Ergebnisse

Durchfuhrung der Der Fiillstoffgehalt wurde an der Papiermaschine so variiert, dass schlielich

Versuche vier Varianten des Fligrads zwischen 78,8 und 86,7 % vorlagen (siehe Tabelle
13-1). Damit wurde eine gewisse Bandbreite an Papieren erhalten, welche sich
nach dem Sintern in Keramiken mit unterschiedlichen Eigenschaften umwan-
deln lieBen. Alle Papiere wiesen eine gute mechanische Stabilitat auf, womit
ein gewisses Spektrum der Fllgradvariation aufgezeigt werden konnte.

Bei der mechanischen Charakterisierung der Papiere ist darauf zu achten, ob
man die jeweilige Eigenschaft in Maschinenrichtung (engl. machine direction,
MD) oder in Querrichtung (engl. cross direction, CD) bestimmt, da durch die
Ausrichtung der Fasern signifikante Unterschiede gemessen werden. Sofern
die Eigenschaft richtungsabhangig ist, wird diese in den weiteren Ausfiihrun-
gen mit MD bzw. CD gekennzeichnet.

Charakterisie- Zunachst wurden die vier hergestellten Varianten hinsichtlich des realen Full-

rung der Maschi-  stoffgehalts (iiber die Messung des Gliihriickstands) sowie der jeweiligen Dicke

nenpapiere und Flachenmasse charakterisiert. Die Werte sind in Tabelle 13-1 angegeben.
Die Papiere lag bei allen Papieren bei nahe 600 g/m? bei einer Dicke um
365 pm.

Tab. 13-1: Grundeigenschaften der Papiere der Maschinenversuche

Probe Gluhriuckstand Flachenmasse Dicke [um]
(525°C) [%0] [9/m?]

V3 86,7 640 377

V4 83,2 602 373

V5 80,2 566 356

V5_2 78,8 589 367

Wie im vorherigen Abschnitt beschrieben, konnten alle Varianten ohne Prob-
leme auf der VPM produziert werden. Die breitenbezogenen Bruchkraften (sie-
he Abbildung 13-2) zeigten dabei einen abnehmenden Trend hin zu héheren
Fullgraden (Variante 3, Flllgrad 86,7 %). Zum Vergleich ist in der Abbildung
auch das Rohpapier ohne Flillstoff dargestellt, welches erwartungsgeman die
héchsten Werte im Vergleich zu den hochgefiiliten Varianten aufweist. Durch
die Ausrichtung der Fasern, weisen alle hochgefillten Varianten eine rund
doppelt so hohe Bruchkraft in MD im Vergleich zu CD auf.
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Abb. 13-2: Mechanische Festigkeit der Maschinenpapiere, bestimmt anhand
der breitenbezogenen Bruchkraft in MD und CD

Nachfolgend werden zwei Varianten anhand rasterelektronenmikroskopischer
Aufnahmen vorgestellt. Dabei handelt es sich um die Varianten mit dem hdchs-
ten (Variante 3, Fullgrad: 86,7 %) bzw. niedrigsten Fillgrad (Variante 5-2, Full-
grad: 78,8 %).

Abbildung 13-3 zeigt einen Vergleich der Varianten in CD. Man erkennt dabei
deutlich den geringeren Faseranteil im Teilbild a im Vergleich zum Teilbild b.
Bei beiden Varianten liegen erwartungsgemald wenige Fasern von links nach
rechts ausgerichtet (in CD).

BEC 15kV WD11mm x230 100pm BEC 15kV WD11mm x200 100pm  —
PTS PTS

Abb. 13-3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen zweier Maschinenpa-
piere in CD: a) Fullgrad: 86,7 %, b) Fullgrad: 78,8 %

Sinterung und Die Sinterung der Maschinenpapiere erfolgte bei 1450 °C inkl. des Ublichen

Charakterisierung Entbinderungsbereichs zwischen 200 und 500 °C. Dabei wurden stabile Kera-

der Keramiken  mijken erhalten, welche anschlieRend hinsichtiich der Festigkeit (Doppelring-
Biegefestigkeit) und Porositat (Hg-Porosimetrie) charakterisiert wurden.
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In Abbildung 13-4 ist zu erkennen, dass Biegefestigkeit und Porositat gegen-
laufige Trends aufweisen. Wahrend die Festigkeit der Keramiken bei Grinkor-
pern mit hoherem Fillgrad stetig zunimmt, nimmt die Porositat in ahnlichem
Mal3e ab. Die Werte fir PBC aus Grinkorpern mit 78,8 % Fllgrad (Biegefes-
tigkeit: 20,22 MPa, Porositat: 50,3 %) sind als am besten geeignet fiir die Her-
stellung von papierabgeleitetem Isolationsmaterial zu betrachten. Eine mdg-
lichst hohe Porositat wirkt sich immer positiv auf die Warmeisolationseigen-
schaften aus. Die Festigkeit von rund 20 MPa ist zudem ausreichend flr stabi-
le, keramische Kaorper.

Aus den Versuchen kann die Erkenntnis abgeleitet werden, dass bei PBC ein
Minimum fur die Festigkeit festgelegt werden sollten, bei welchem eine ver-
gleichsweise hohe Porositéat erzielt werden kann. Dieser Wert sollte bei rund 20
MPa liegen.

Biegefestigkeit und Porositat in Abhangigkeit des
Flllgrades
60 60
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E 50 | m503 50,28 L 50
S 40 - 398 - 40 S
g T m3as y @,
2 30 A “eresee W B9 L 30 B
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3 X
& 20 A 20,22 - 20
g
10 A ¢ Biegefestigkeit | - 10
® Porositat
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75,0 77,5 80,0 82,5 85,0 87,5 90,0
Fallgrad [%]

Abb. 13-4: Charakterisierung verschiedener PBC aus Griinpapieren mit unter-
schiedlichem Flillstoffgehalt anhand der jeweiligen Biegefestigkeit (Doppel-
ringmethode) und Porositat (Hg-Porosimetrie)

Die erhaltenen PBC wurden zudem optisch anhand von rasterelektronenmikro-
skopischen Aufnahmen bewertet. Abbildung 13-5 zeigt Porositatsunterschiede
zwischen zwei Papieren mit deutlich unterschiedlichem Fllgrad. Dabei ist das
Material aus Teilbild b zu bevorzugen, da dieses aufgrund der hohen Porositat
die wesentlich hohere thermische Isolationswirkung besitzt.
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Cross Direction A A Cross Direction

BEC 15kV WD13mm BEC 15kV WD11mm
PTS PTS

Abb. 13-5: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen zweier PBC in CD: a)
aus Papier V3 (Fullgrad: 86,7 %), b) aus Papier V5_2 (Filigrad: 78,8 %)

Die Wiederholung der Maschinenversuche konnte erfolgreich durchgefiihrt und
somit die Reproduzierbarkeit nachgewiesen werden. Dabei wurde neues Mate-
rial erhalten, welches insbesondere fiir die Erzeugung von PBC-Inlays fiir De-
monstratoren der Hybridisolation genutzt wurde.

Die Fertigung der prékeramischen Griinpapiere auf der Versuchspapiermaschi-
ne war erfolgreich, wodurch die prinzipielle Herstellbarkeit im industriellen MaR3-
stab nachgewiesen werden konnte. Die Grinpapiere konnten zudem erfolgreich
Uber den Sinterprozess in PBC uberfuhrt werden und wurden zur Herstellung
der Inlays in AP9 (vgl. Abschnitt 14) verwendet.

Bezlglich einer Optimierung und Anpassung der Maschineneinstellung bei der
weiteren Uberfiihrung in die Industrie sind entsprechend den Ergebnissen der
ideale Fiillgrad (knapp unter 80 %) zu finden, bei dem Griinpapiere von der Ma-
schine dauerhaft reproduzierbar hochportse, mechanisch stabile PBC liefern.
Die hier gewonnenen Erkenntnisse bilden einen hervorragenden Ausgangs-
punkt fiir weitere Schritte auf dem Weg in die industrielle Umsetzung.

13 Konstruktive Gestaltung, Fertigung sowie Charakterisierung der Hybridisolation

13.1 Vorgehen

Ziel

Rahmenaufbau

Angestrebt wurde ein moglichst verschnittarmer Aufbau der simulierten OFC-
Rahmengeometrie aus Prepregs zur Reduzierung der Herstellungskosten. Des
Weiteren sollte eine geeignete stoffschliissige Verbindung fiir die Materialkom-
binationen OFC-OFC und OFC-PBC-Keramik evaluiert werden.

Zum verschnittarmen Aufbau des OFC-Rahmens wurden Prepreg-Streifen ge-
zielt abgelegt, um die fir die Isolationsmaterialien (PBC-Keramik, kommerzieller
Isolationswerkstoff) vorgesehenen Kavitéten (,Fenster®) auszusparen.
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Abb. 14-1: Aufbau der Rahmengeometrie aus Prepreg-Streifen unter Zuhilfen-
ahme einer 3D-gedruckten ,Schablone”

Da die Gesamtbauteildicke groBer war als die Uber die Stapelung von Prepregs
erreichbare OFC-Dicke, mussten mehrere OFC-Rahmenlagen gestapelt wer-
den. Zur stoffschliissigen Verbindung dieser Lagen sowie zwischen den Lagen
und dem Fullstoff wurden verschiedene Klebersysteme von Aremco (bezogen
Uber die Firma Kager Industrieprodukte GmbH) untersucht. Die Evaluation fand
anhand der Applizierbarkeit und der mechanischen Eigenschaften der gefiigten
OFC-Lagen nach thermischer Auslagerung fir 3 h bei 1000 °C statt. Letztere
beschrankte sich auf die handische Durchbiegung der Proben, bei der kein Ver-
sagen in der Flgeschicht auftreten durfte. Variiert wurde das Mischungsver-
haltnis von Kleber zu Fllstoff (M672-Pulver, dgg<2 pum) und die Vorbehandlung
der Oberflache (keine, Wasser, Kleber) sowie der Kleber selbst (3 verschiedene
Varianten).

Zur Herstellung der PBC-Inlays wurden Griinpapier von der Versuchspapier-
maschine verwendet. Dieses wies einen Flllstoffgehalt von rund 80 Gew.% bei
einer Flachenmasse von ca. 500 g/m? auf. Die Papiere wurden mittles einer
Schneidvorrichtung auf geeignete Maf3e gebracht und rund 50 Lagen Uberei-
nandergestapelt. Die zugeschnittenen Grinkorperstapel waren dabei in allen
Raumrichtungen rund 20 % groRer als die angestrebten Mal3e fir die PBC-
Inlays, da ein gewisser Schwund von rund 20 % im Ofen beobachtet wurde.

Die Grunkorperstapel wurden schlief3lich unter Last im Sinterofen thermisch
behandelt. Dabei wurde das Material nach dem Entbinderungsschritt bei
1450 °C fur 2 Stunden versintert.

Als erste Testgeometrie wurde ein Bauteil entwickelt, welches die Abmalf3e 100
X 60 x 20 mm aufwies (siehe Abbildung 14-2). Der Rahmen wies dabei eine Di-
cke von 10 mm auf, wéhrend die PBC-Inlays annahernd 35 x 40 x 20 mm (Lan-
ge/Breite/Hohe) grofd waren.
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A

Abb. 14-2: Skizze des Aufbaus einer Hybridisolation aus papierabgeleiteter Ke-
ramik (PBC-Inlays in ocker) und OFC-Keramik (Rahmen in grau)

Anhand dieser Geometrie konnten die Messungen am Fraunhofer IWU in den
nachfolgenden Arbeitspaketen durchgefiihrt werden.

13.2 Ergebnisse

Rahmenaufbau

Um die geometrisch korrekte Ausrichtung der Streifen sicherzustellen, wurde
fir das Ablegen der Streifen eine 3D-gedruckte Schablone (Abb. 14-1) ver-
wendet. Diese wurde hinsichtlich der ,FenstergréRe” mit Untermal’ konstruiert
(Ubermal’ Stegbreite), um nach der Sinterung des Komposits eine Nachbear-
beitung auf das finale Maf? zu ermdglichen. Eine exakt endkonturnahe Herstel-
lung ist aufgrund der zum Rand abnehmenden Dicke des OFC nicht mdglich.
Die mittlere Dicke der Stege nach der Sinterung betrug ca. 2 mm (Faservolu-
mengehalt ca. 35 %), wobei diese Uber den gesamten Rahmen tolerierbare
Abweichungen aufwies (Abb. 14-3). Durch die Nachbearbeitung der Rahmen
mittels Diamantdrahtséage, Multifunktionswerkzeug mit Diamanttrennscheibe
und Schleifpapier konnten die erforderlichen Malf3e eingestellt und herstel-
lungsbedingte Fehlstellen korrigiert werden. Eine Erhéhung der OFC-Dicke ist
durch Erhéhung der Prepreglagenanzahl mdglich, wurde im Rahmen des Pro-
jekts aber nicht durchgefiihrt.
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Abb. 14-3: Maf3haltigkeit der Rahmengeometrie nach der Herstellung

Inlays aus PBC In folgender Abbildung 14-4 ist auf der linken Seite zu erkennen, wie die Grin-
korperstapel im Sinterofen angeordnet und mit einem Stiick Keramik beschwert
wurden. Nach dem Sintervorgang wurde mechanisch stabiler, rechteckiger
Korper in den gewilnschten Abmafen (anndhernd 35 x 40 x 20 mm (L&n-
ge/Breite/Hohe)) erhalten, welcher mit dem OFC-Rahmen verbunden werden
konnte. Durch die Belastung der Griinpapiere kam es zu einer festen Verbin-
dung der Einzelschichten.

Abb. 14-4: Grunkorper (hochgefiilltes Spezialpapier) im Sinterofen vor der
Temperaturbehandlung unter Beschwerung [links], Inlay aus PBC nach dem
Sintern [rechts]

Einbringen von Wenngleich die Nachbearbeitung mit Diamantwerkzeugen prinzipiell méglich
Lochern far war, stellte das Einbringen von Bohrungsldchern fiir Thermoelemente aufgrund
Thermoelemente  jeg groRen Verhaltnisses von Durchmesser zu Tiefe eine Ausnahme dar. Ver-

suche hierzu wurden sowohl mit ,klassischem“ Bohren als auch mit Laserboh-
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ren durchgefiihrt. Das klassische Bohren wurde in enger Zusammenarbeit mit
der Fa. Schott Diamantwerkzeuge GmbH im Rahmen von Technikumsversu-
chen durchgefihrt, wobei lediglich Bohrtiefen von 13 mm bei einem Bohrloch-
durchmesser von 1 mm mit Standard-Diamantbohrern erreicht wurden. Fur tie-
fere Bohrtiefen missten spezielle Bohrkopfe gefertigt werden. Mittels Laser-
bohren (CO.-Laser) konnten hingegen nur Eindringtiefen von 2-3 mm bei
1,5 mm Bohrlochdurchmesser erzielt werden. Die Versuche wurden durch die
Fa. LaserMicronics (LPKF Laser & Electronics AG) im Technikum durchge-
fuhrt.

Um dennoch Thermoelemente zur Uberwachung des Temperaturverlaufs (iber
die Bauteildicke einbringen zu kdnnen, wurden die hierfir erforderlichen Locher
Uber eine Opferphase (8=0,7 mm) erzeugt (Abb. 14-4). Diese wurde in zuvor
mittels Diamanttrennscheiben eingebrachte Kerben positioniert und im Rah-
men des Flgeschritts mit Klebstoff umfillt. Bei der Wahl des Opfermaterials
musste beachtet werden, dass dieses wahrend der thermischen Aushéartung
des Klebstoffs (max. 150 °C) stabil bleibt und bei der thermischen Auslagerung
(1000 °C) ruckstandlos zersetzt wird.

Abb. 14-5: Rahmenbauteil fir Belastungstests mit Opfermaterial fir Thermo-
elementlécher

Es konnte erfolgreich eine Hybridisolation aus OFC und PBC in kleinen Mal3-
stab entwickelt werden, welche aus Ausgangspunkt fur thermische Untersu-
chungen in den folgenden Arbeitspaketen diente. Es wurden in den dafir vor-
gesehenen Lochern anschlieRend die Thermoelemente eingefiihrt.

Belastungstests an der Hybridisolation

IGF 20646 BG
Fazit

14

141 Vorgehen
Ziel

Ziel des AP waren die Untersuchung der hergestellten Hybridisolation mit pa-
pierabgeleitetem Fillstoff und weiteren ausgewahlten Isolationsvarianten unter
praxisnahen, kombinierten Druck- und Temperaturbelastungen sowie die Un-
tersuchung der Eignung fir Warmumformwerkzeuge.
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Zur Validierung der Simulationsuntersuchungen wurden thermomechanische
Belastungstests an monolithischen Isolationskdrpern und der Hybridisolation
durchgefuhrt. Zu diesem Zweck wurde ein Testwerkzeug entwickelt, das aus
einer beheizten und einer gekuhlten Platte besteht, zwischen denen die unter-
suchte Isolation, wie in Abbildung 15-1 dargestellt, platziert wurde. In der be-
heizten Platte wurden vier keramische Heizelemente mit maximalen Heizleis-
tungen von bis zu 150 W/cm? eingesetzt. Die Kihlplatte wurde kontinuierlich mit
Wasser gekihlt, sodass die Temperatur der Platte 27 °C nicht Gberstieg.

Gasdruckfeder 2

— Kiihiplatte R

= Probekrper (SN —= Heizelement
Heizplatte (4 f 2N - Kihlung
Dammkasten

Versuchswerkzeug Seitenansicht Kiihl- und Heizsytem

Abb.15-1: Seitenansicht des Versuchswerkzeugs in der Presse (oben); ange-
schlossenes Heiz- und Kiuhlsystem fiir die Testproben (unten)

Zu Beginn der Prifung wurde die Isolationsprobe auf eine auf 870 °C vorge-
warmte Platte gelegt, woraufhin die obere Kihlplatte bis zum Kontakt mit der
Ruckseite der Probe abgesenkt wurde. Auf die Oberflache des zu prifenden
Hybridbauteils wurde ein Druck von 60 N/mm?2 durch die Gasfedern aufge-
bracht, wie in Abbildung 15-1 dargestellt. Die Versuchsdauer wurde auf 20 min
festgelegt, da die Simulationsdaten zeigten, dass nach dieser Zeit der Tempe-
ratursattigungszustand erreicht wird. Die Temperaturanderung wahrend der
Versuche wurde mit Thermoelementen vom Typ K gemessen, die in der Heiz-
und Kuhlplatte und an verschiedenen Positionen der zu priifenden Proben in-
stalliert waren.

14.2 Ergebnisse

Untersuchte
Proben

Wahrend der ersten Phase der Belastungstests wurden verschiedene Arten
von Hybridisolationen getestet, wie in Tabelle 15-1 dargestellt. Ziel der Unter-
suchung war es den Einfluss von Positionierung und den Anteil der Kontaktfla-
che zur Heiz- bzw. Kihlplatte auf die Isolationseigenschaften des jeweiligen
Isolationswerkstoffs einzuschéatzen.
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Tabelle 15-1: Untersuchte Proben fir die Auslegung der Hybridisolationsgeo-

metrie
Hybrid 1 (22 mm Kiihl
o

Hybrid 2 (22 mm
Hohe)

Hybrid 1 Hybrid 2

Oberseite

Unterseite Unterseite

Abb. 15-2: Geometrie der untersuchten Formvarianten fiir Hybridproben

Im Rahmen der Untersuchung der Hybridgeometrie wurden Proben mit unter-
schiedlichen Kontaktflachen zur Kuhl-/Heizplatte sowie der Einfluss der Luft-
schicht auf die Temperaturverteilung innerhalb der Probe und die Isolationsei-
genschaften verglichen (Abbildung 15-3).
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Abb. 15-3: Temperaturkurven aus dem Versuch fur Hybrid 1

Die in die untersuchten Isolationskorper eingebrachten Thermoelemente sind
als Punkte P1 bis P6 gekennzeichnet. Beide Werkstoffe in Hybridprobe 2 (Abb.
15-4) hatten im Vergleich zu Hybridprobe 1 (Abb. 15-3) eine grofRere Kontaktfla-
che mit der Kuhlflache, da die Luftspalte mit weiteren Schichten aus PBC aufge-
fullt wurden. AuBerdem gab es keine Luftzwischenlagen, so dass eine andere
Art der Warmeubertragung durch direkten Kontakt und keiner Strahlung vorlag
und damit eine bessere Gesamttemperaturverteilung eingestellt werden konnte.
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Abb.15-4: Temperaturkurven aus dem Versuch fur Hybrid 2
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Diese Betrachtung des Einflusses der verschiedenen Moglichkeiten zur Anord-
nung des Fullmaterials mit dem AufRenrahmen sowie der unterschiedlichen
Kontaktbedingungen mit der jeweiligen Heiz- und Kuhlplatte, fihrte schlief3lich
zur optimalen Hybridisolationsgeometrie, die in den Tests unter Realbedingun-
gen angewendet wurde.

Als Ergebnis der durchgefilhrten Belastungstests unter praxisnahen, kombi-
nierten Druck- und Temperaturbelastungen ist deutlich geworden, dass:

o die ausgewahlte Hybridisolationsgeometrie fur Warmumformwerkzeuge
als Isolation im Kraftflussbereich geeignet ist,

e eine Rahmenstruktur aus OFC die aufgebrachte Flachenpressung er-

tragt, ohne den Fullstoff dem Kraftfluss auszusetzen,

e der Fillstoff aus PBC in Kombination mit dem AuRRenrahmen fir eine
homogene Temperaturverteilung innerhalb der Isolation einstellt und
insgesamt zu einer ausreichenden Isolationswirkung der Hybridisolati-
on gefiihrt hat sowie

e dass der Abstand zwischen AuRenrahmen und Fillstoff minimiert wer-
den sollte, um eine effiziente Warmeubertragung innerhalb der Hybri-
disolation erreichen zu kénnen.
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15 FEM-Simulation der Belastungstests

15.1 Vorgehen

Ziel

Durchfiihrung

Ziel des Arbeitspakets war es ein Simulationsmodell zu erstellen, welches in
AP12 verwendet wird, um ein Demonstratorwerkzeug thermisch auszulegen
und welches auch zuklnftig fir die Auslegung von industriell eingesetzten
Werkzeugen genutzt werden kann.

In Vorbereitung auf den anstehenden Belastungstest in diesem Arbeitspaket
wurde die Temperaturverteilung in unterschiedlichen monolithischen OFC-
Isolationsgeometrien simuliert. Anhand der durchgefuhrten Tests wurde eine
Vorzugsvariante fir den anschlieRenden Belastungstest ermittelt. Der wichtigs-
te Parameter bei der Bewertung der Isolationswirkung war die Temperatur auf
der Oberflache der Kihlplatte. Unter Verwendung des in Arbeitspaket 9 erstell-
ten Materialmodells wurden 10 mm dicke und 20 mm dicke OFC-Platten vergli-
chen, wie in Abbildung 4 dargestellt. Bei der Auswertung wurde 100 °C als
Grenze definiert, oberhalb derer die Gefahr besteht, dass das Wasser in der
Kihlplatte bei fehlender Zirkulation tberhitzen kénnte. Wie aus Abbildung 16-1
ersichtlich ist, betrug die Oberflachentemperatur der Kihlplatte bei Verwendung
einer 20 mm dicken OFC-Platte 80 °C im Vergleich zu 130 °C bei einer 10 mm
dicken Platte, was bestétigt, dass eine hohere Isolationsdicke erforderlich ist.

Temperatur der Kihlplattenoberflache
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Abb. 16-1: Vergleichsanalyse von OFC-Proben mit unterschiedlicher Dicke

Basierend auf den thermischen und mechanischen Eigenschaften der unter-
suchten Materialien wurde ein Materialmodell erstellt und in eine FE-Simulation
implementiert, um die Hybridisolation zu dimensionieren und insbesondere die
minimal notwendige Dicke zu bestimmen, die den Warmefluss vom Warmum-
formwerkzeug zur Presse ausreichend isoliert. Die FE-Analyse wurde unter
Verwendung eines expliziten thermischen und mechanischen Solvers in der
kommerziellen Software LS DYNA (DYNAMore GmbH) durchgefiihrt. Die Simu-
lationen der Temperaturverteilung wurden mit vollintegrierten Volumenelemen-
ten (ELFORM 2) mit Kantenlangen von 1x1x1 mm und LS-DYNA R12.0.0
durchgefuhrt. Als plastisches Materialmodell wurde ein Standard MAT_24 in
Kombination mit MAT_THERMAL zur Beschreibung der Temperaturkomponen-
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te gewahlt. Das erstellte Modell bestand aus einer beheizten Schicht, die die
Oberflache des heiRen Werkzeugs darstellte, einer kilhlenden Schicht, die die
Oberflache des Pressentischs darstellte, und der untersuchten Isolierung zwi-
schen diesen beiden Schichten, wie in Abbildung 16-2 dargestellt. Der Kontakt
zwischen den Teilen des Modells wurde mit
"CONTACT_MORTAR_THERMAL" definiert.

erwarmtes
Werkzeugsegment

OFC

Kuhlplatte

Aufbau 3D Modell

Werkzeugoberteil in der Seitenansicht

Abb. 16-2: Schematische Darstellung des numerischen Modells eines beheiz-
ten Werkzeugs in LS DYNA

15.2 Ergebnisse

Simulationser-
gebnisse

Die Simulationsergebnisse sind in Abbildung 16-3 als gestrichelte Linien dar-
gestellt. Die Vergleichbarkeit mit den experimentellen Ergebnissen war fir
beide Materialien an den Punkten P1 gut. Die Abweichung zwischen Experi-
ment und Simulation fir OFC-Rahmen an Punkt P2 (Mitte der Probe) betrug
etwa 40 K. Fur die Punkte in den Kontaktbereichen mit den Kuhl- und Heiz-
platten war die Abweichung dann nicht mehr so signifikant. Die Abweichung
lasst sich durch die Porositdt und den mehrschichtigen Aufbau des OFC-
Rahmens mit einem keramischen Kleber erklaren, der im numerischen Modell
nicht berlcksichtigt wurde. Eine detaillierte Betrachtung der Simulationser-
gebnisse fir die PBC-Inlays zeigte fiir alle drei Punkte eine gute Vergleichbar-
keit mit den experimentellen Werten, was sich durch eine homogenere Struk-
tur der PBC-Inlays erklaren lasst. Die Testergebnisse fur die Hybridisolierung
sind in der Abbildung 16-4 dargestellt. Die endguiltige Form der Hybridprobe
hatte eine durchgehende OFC-Schicht ohne Aussparungen der Unterseite,
um ein Anhaften der PA-Keramik an den Teilen der beheizten Oberflache zu
verhindern und Isolationswirkung von Hybrid zu verbessern.
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Abb. 16-4: Vergleich der experimentellen Daten sowie der Simulationsergeb-

nisse fir Hybridisolation
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Die aus dem Test gewonnenen Kurven zeigen eine gleichmafige Temperatur-
verteilung Uber die gesamte Probe sowie eine gute Isolierfahigkeit. Die gute
Ubereinstimmung der resultierenden Temperaturkurven mit den experimentel-
len Ergebnissen bestatigt die Genauigkeit der verwendeten Materialmodelle.
Dies wiederum, zusammen mit der Validierung der experimentellen Ergebnisse,
wird es ermdglichen, das Modell zur Simulation des Demonstrationswerkzeugs
zu verwenden.

16 FEM-Simulation des Demonstratorwerkzeugs

16.1 Vorgehen

Ziel

Durchfiihrung

Ziel des Arbeitspaketes war die Auslegung einer Hybridgeometrie (Realbauteil),
welche fir eine industrielle Anwendung geeignet ist. Dafiir zu berticksichtigen
sind die Punkte Fertigungstauglichkeit, Einsatztemperatur, Prozesstaktzeiten
(zyklische Belastungen) sowie Modularitét (fir den Einsatz in unterschiedlichs-
ten Werkzeugkonzepten). Fur die Auslegung wurde unter Zuhilfenahme des
FE-Modells aus AP11 eine Simulation aufgebaut, um die erforderliche Geomet-
rie der Hybridisolation abzuleiten. Ein weiteres Ziel der Simulation war die Er-
mittlung des energetischen Einsparpotenzials fur die Werkzeugbeheizung, wel-
ches in die Wirtschaftlichkeitsbetrachtung mit einflief3t.

S 72 mmn

— — o FBC

L0 mm

Z0mmy ¢

’ -|__ 30 mm J

Abb. 17-1: Realbauteil einer Hybridisolation mit einer Gesamtgrol3e von 400 x
400 x 20 mm, aufgebaut aus einem OFC-Rahmen und Inlays aus PBC

Um die Anwendbarkeit der resultierenden hybriden Isolationsgeometrie unter
realititsnahen Bedingungen zu evaluieren, wurde eine Simulation der in Abbil-
dung 17-1 gezeigten Isolationsdemonstratorgeometrie durchgefihrt. Die ge-
wahlte GroRRe der Isolation kann die Anwendbarkeit der resultierenden hybriden
Isolation im industriellen Maf3stab zeigen und wird in Form von mehreren ne-
beneinander installierten Segmenten angewendet. Zusatzlich wurde vorge-
schlagen, die OFC-Stegbreite von 10 mm auf 5 mm zu reduzieren, um kosten-
intensive OFC einzusparen. Da das in LS DYNA erstellte Materialmodell eine

PTS-Forschungsbericht



IGF 20646 BG IGF-Forschungsbericht Forwerk Seite 80 von 96

gute Ubereinstimmung mit dem Experiment zeigte und weiter optimiert wurde,
kann dasselbe Materialmodell verwendet werden, um die Anwendbarkeit aller
moglichen Geometrien fur die Isolierung zu bewerten.

16.2 Ergebnisse

imulati )
Simulationser Realbauteil_OFC-Forwerk_PBC

gebnisse
1000 —Heizplatte
radl N— 884,17
800 763,44 Pe
]
2 700 729,86 3
T 600
3 —_—
8 500 451,05 P2
“é. 400 403,05 PS5
& 300 o
200
118,41
100 118,48 --P4
0 25.04
—Kihlplatt
0 500 1000 1500 —nPIate

| | ]

Abb. 17-2: Temperaturverteilung innerhalb der in Abb. 17-1 dargestellten Isola-
tion, ermittelt durch Modellierung der Geometrie des Demonstrators

Basierend auf Simulationsergebnissen in LS DYNA (Abbildung 17-2) und unter
Verwendung des Materialmodells, welches wahrend der Belastungstests opti-
miert wurde, konnte eine optimierte Realbauteilgeometrie abgeleitet werden.
Das wiederum ermdglicht die Verwendung eines 5 mm dicken OFC-Rahmen
(anstelle von 10 mm), ohne signifikante Verluste bei den Isoliereigenschaften
und der Belastbarkeit zu erhalten. Der in Abbildung 17-1 gezeigte Demonstra-
tor mit den Maf3en 400 x 400 x 20 mm kann in Form von vielen nebeneinander
angeordneten Segmenten verwendet werden, um Werkzeuge aller Gro3en zu
isolieren. Obwohl die Temperatur an den Punkten P2 und P5 in der Mitte der
Isolierung deutlich unterschiedlich ist, gleicht sich die Temperatur an den Punk-
ten P1 und P4 in der Nahe der Kihlplatte an. Die Verwendung dieser Rahmen-
struktur, die im realen Einsatz aus mehreren nebeneinander angeordneten
Platten bestehen oder an die Geometrie des zu beheizenden Werkzeugs an-
gepasst wird, erweitert die Anwendungsmaoglichkeiten der entwickelten Hybri-
disolation.
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Die fur die Simulationen verwendeten, temperaturabhéngigen Kennwerte fir
beide Materialien zeigten eine gute Kompatibilitat fir die weitere Validierung mit
dem Belastungstest. Das resultierende Materialmodell kann zur Erstellung von
Isolationsgeometrien fir reale industrielle Anwendungen verwendet werden.
Durch die als Ergebnis der analytischen Berechnungen und der Simulation vor-
geschlagene Isolationsgeometrie kann der Anteil an OFC weiter verringert wer-
den, indem die Breite der OFC-Stege zwischen den PBC-Inlays von 10 mm auf
5 mm reduziert wird, ohne dass die Isolationseigenschaften und die mechani-
sche Belastbarkeit dadurch vermindert werden. Mit dieser Geometrie wird es
auch maoglich sein, durch die Positionierung nebeneinander ahnlicher Segmen-
te in industriellem Maf3stab grol3e Werkzeuge zu isolieren.

17 Test der Hybridisolation unter Realbedingungen

171 Vorgehen

Ziel

Durchfiihrung

Unter der Voraussetzung, dass die entwickelte Isolationslésung die Belas-
tungsanforderungen eines Warmumformwerkzeugs erfillt, sollte diese praktisch
umgesetzt und in das in AP12 festgelegte Werkzeug eingefligt werden. Die
Versuche sollten am Standort eines PA-Unternehmens durchgefiihrt und sei-
tens IWU sowie CME und PTS begleitet werden. Dabei stehen vor allem die
mechanische Belastbarkeit, die Haltbarkeit der Isolationswerkstoffe unter ther-
mischen Wechselbeanspruchungen und das thermische Verhalten des Werk-
zeugs im Fokus der Betrachtungen.

Aufgrund der Covid-19 Pandemie konnte ein Test unter Realbedingungen nicht
wie geplant bei einem PA-Mitglied durchgeflihrt werden. Stattdessen wurde in
Rucksprache mit dem PA und unter Beratung der FormTech GmbH (PA-
Mitglied; Unternehmen im Bereich der superplastischen Umformung) eine wei-
tere Testreihe auf dem Versuchswerkzeug aus AP 15 durchgefiihrt. Die Geo-
metrie der Hybridisolation wurde daftir optimiert und eine grolRere Anzahl an
Proben wurde untersucht.

17.2 Ergebnisse

Untersuchte
Proben

Die entwickelte Hybridgeometrie wurde unter méglichst industriedhnlichen
Bedingungen hinsichtlich mechanischer Beanspruchung und Isolationseigen-
schaften getestet. Die entwickelte Hybridisolation aus OFC und PBC kann bei
Temperaturen von bis zu 900 °C und einem Druck von bis zu 100 MPa einge-
setzt werden kann.
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Abb. 18-1: Temperaturverteilung aus dem Experiment fur Vollmaterial (OFC

ForWerk)
Voll_PBC
1000
—Heitzplatte
500 — 871,36 P
800
750,23
o 700 —P3
< 600
=
£ 500 P2
w
2 400 439,74
£
= 300 Pl
200
100 112,19 .
. 31,02 Kuhlplatte
0 500 1000 1500
Zeitins
ofFl
_______ e " S I
P

Abb. 18-2: Temperaturverteilung aus dem Experiment fir Vollmaterial (PBC)
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Abb. 18-3: Temperaturverteilung aus dem Experiment fur Vollmaterial (OFC-

V2)
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Abb. 18-4: Temperaturverteilung aus dem Experiment fiir Hybrid ,,OFC For-
Werk + Inlay-V1*
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Abb. 18-5: Temperaturverteilung aus dem Experiment fiir Hybrid ,,OFC-V1 +
PBC-Inlays*
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Abb. 18-6: Temperaturverteilung aus dem Experiment flir Hybrid ,,OFC For-
Werk + PBC-Inlays*”
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Die Abbildungen 18-1, 18-2 und 18-3 zeigen die Ergebnisse der Temperatur-
verteilung fur die untersuchten Vollmaterialproben aus OFC ForWerk und
PBC sowie fur ein Vergleichsmaterial — OFC-V2. Die Temperaturkurven fiir
die Punkte P1 (in der N&he der Klhlplatte) zeigen deutlich, dass die niedrigste
Temperatur von 112 °C fur die Probe aus PBC erreicht wurde, was die Eigen-
schaften dieses Materials als Fullstoff im Hybrid bestétigt.

Die Form der optimierten Hybridisolation ist in Abbildung 16-4 dargestellt; sie
berticksichtigt die zuvor ermittelten Kontaktflachenverhaltnisse sowie den Ab-
stand zwischen Fillmaterial und AuRenrahmen. Die Abbildungen 18-4, 18-5
und 18-6 zeigen die untersuchten Hybridisolationskombinationen ,OFC For-
Werk + Inlay-V1%, ,OFC-V1 + PBC-Inlays“ sowie ,OFC ForWerk + PBC-
Inlays“. Die beste Kombination von Isolationsmaterialien zeigte sich bei der
Variante OFC+PBC-Keramik, was in den Temperaturkurven deutlich zu er-
kennen ist.

Die Versuchsvarianten ,OFC ForWerk + Inlay-V1“ und ,OFC-V1 + PBC-
Inlays® zeigten eine ungleichmallige Temperaturverteilung zwischen dem
Fillmaterial und dem AufRenrahmen. Die Temperatur im Kontaktbereich mit
der Kuhlplatte war beiden diesen Varianten deutlich héher als bei der Kombi-
nation ,OFC ForWerk + PBC-Inlays®.

Eine der Hauptaufgaben bei der numerischen Modellierung von Vollmaterial-
proben war die Optimierung des Wertes des Warmeleitkoeffizienten HTC
(engl. Heat Transfer Conductivity), der es ermdglicht, den Warmelbergang
durch die Bestimmung dieses Wertes in den Materialkontakten in Abhéngig-
keit von der Flachenpressung zu regulieren. Anhand der Ergebnisse lasst sich
ableiten, dass die entwickelte Hybridisolation die technologischen Anforde-
rungen hinsichtlich Stabilitat im Kraftfluss als auch Isolationseigenschaften
sehr gut erfillt. Der Vergleich der Punkte P3 und P6 zeigt einen hoheren Wert
fur die PBC, was durch das Vorhandensein einer unteren Schicht, die voll-
sténdig aus OFC besteht, und einer viel gréReren Kontaktflache erklart wird.
Dies erklart auch die niedrigere Temperatur fiir den auReren OFC-Rahmen an
Punkt P1 aufgrund der groBeren Kontaktflache und des Drucks von der Ober-
seite der gekihlten Platte. Die maximale Abweichung fur das Fullmaterial be-
trug 25 K, aber das Fehlen jeglicher Hotspots oder einer ungleichméRigen
Verteilung Uber die Dicke der gesamten Probe weist nach, dass die Hyb-
ridstruktur die gestellten Anforderungen vollumféanglich erfiillt.

Die entwickelte Hybridgeometrie wurde unter mdglichst industriedhnlichen Be-
dingungen hinsichtlich mechanischer Beanspruchung und Isolationseigen-
schaften getestet. Die entwickelte Hybridprobe aus OFC und PBC kann bei
Temperaturen von bis zu 900 °C und einem Druck von bis zu 100 MPa einge-
setzt werden kann.
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18 Wirtschaftlichkeitsbetrachtung

18.1 Vorgehen

Ziel

Durchfiihrung

Durch die Wirtschaftlichkeitsbetrachtung sollte nachgewiesen werden, dass das
Konzept der Hybridisolation aus OFC und PBC trotz der hohen Kosten fur OFC
wirtschaftlich hergestellt und im Vergleich zu konventionellen Isolationswerkstof-
fen effektiver eingesetzt werden kann. Sowohl die Investitionskosten als auch
die Kostenersparnis durch verbesserte Isolationseigenschaften wurden dabei
bericksichtigt.

Die Wirtschaftlichkeitsbetrachtung wurde im Kontext eines industriellen Anwen-
dungsszenarios durchgefiihrt. Dazu wurden folgende Annahmen fir die Ferti-
gung und den Betrieb getroffen:

e |solationskorpergeometrie mit den MafRen 400 x 400 x 20 mm (OFC-
Rahmen mit PBC-Inlays)

e angenommene Stlckzahl/LosgréfRe: 100 Stiick

e Betriebszeit: 8 h, 200 Tage im Jahr

¢ Industriestrompreis inkl. Steuern (2021): 18,25 ct/kWh
e Einsatztemperatur: 870 °C

Die Fertigungskosten wurden fir entsprechend des Stiickzahlszenarios skaliert.
Auf Basis der Simulationsdaten wurde der Warmestrom abgeleitet und daraus
der Energieverlust im Betrieb berechnet. Davon ausgehend konnten unter-
schiedliche Isolationsgeometrien und -werkstoffe (analog zum Antrag) hinsicht-
lich des von ihnen verursachten Energieverlustes verglichen werden. Anlagen-
bzw. prozessspezifische Annahmen, wie z.B. Taktzeiten oder Ristaufwéande,
wurden zur besseren Vergleichbarkeit nicht beriicksichtigt.
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Die Ergebnisse der Wirtschaftlichkeitsbetrachtung sind in Tabelle 19-1 zu sehen.

Tab. 19-1: Wirtschaftlichkeitsbetrachtung
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. . . Demonstratorgeometrie in mm?: 160000
ForWerk - Wirtschaftlichkeitsbetrachtung BEOMETE
Werkzeugtemperaturin °C: 870
Industriestrompreis inkl. Steuer 2021 [ct/kWh]: 18,25
. Verlustin
. Lo . Verlustin 8 .
X . Investitionskosten 400 x 400 mm Isolationim Warmestrom .. |Verlustbei8h [200Tagen
Isolationsmaterial €/kg . ) ) N Verlust [kW][Stunden Betrieb . )
Stiickzahlszenario 100 Stk. Bei [N*mm/mm?**s] Betrieb [€] bei 8h
[kwh] .
Betrieb
Spezialstahl , 24 mm Dicke 55,00 €] 908,16 € 158 25,28 202,24 36,91€] 7.381,76€
Spezialstahl , 120 mm Dicke 305,00 € 25.500,00 € 50 8 64 11,68€| 2.336,00€]
OFC CME Rahmen (23 % Vol. %OFC) - 3.900,00 € 45
PBC 30,00 €] 42,00€ 25
Hybridisolation Demonstrator 74,5 % PA - 4.042,00€ 29 4,64 37,12 6,77 € 1.354,88€
Hybridisolation 46 % PA - 6.335,87 € 35 56 44,8 8,18 € 1.635,20 €]
Hybridisolation 33 % PA - 7.301,54 € 38| 6,08 48,64 8,88€ 1.77536€
Hybridisolation 22 % PA - 8.129,25€ 40 6,4 518 9,34€ 1.868,80€
OFC PBC Rahmen (23 % Vol. %0FC) - 2.700,00 € - - - -
OFC PBC Rahmen (23 % Vol. %OFC) - 4.800,00€ - = =
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Als konventioneller Isolationswerkstoff wurde ein Stahlwerkstoff mit geringer
Warmeleitfahigkeit verwendet (gemafld Antrag). Zum Zeitpunkt der Antragstel-
lung lag ein Angebot lber 55 €/kg vor, wahrend dessen ein im Jahr 2021 ange-
fragtes Angebot Uber 305 €/kg vorlag. Diese Differenz hat erhebliche Unter-
schiede hinsichtlich der Fertigungskosten zur Folge und sollte in der Interpreta-
tion bertcksichtigt werden.

Es wird deutlich, dass der Stahlwerkstoff sowohl bei gleicher Dicke wie die Hyb-
ridisolation als auch mit 6-facher Dicke signifikant schlechter isoliert als die ke-
ramische Hybridisolation. Es lasst sich ableiten, dass die entwickelte Isolation
nicht nur erheblich effizienter ist, sondern auch deutlich platzsparender, was fir
grofRe Umformwerkzeug eine hohe Relevanz hat. Aufgrund der geringen War-
meleitfahigkeit der Hybridisolation sind auch die Warmeverluste sehr gering.
Der Mehrkostenaufwand fur die Fertigung kann demnach Uber die Ersparnis der
reduzierten Energiekosten amortisiert werden.

Zur Berechnung der Kosten fir PBC wurden folgende Faktoren berlicksichtigt:

Tab. 19-2: Anteile und Kosten der Hauptbestandteile der Griinpapiere

Faktor Kosten [€/kg]] | Anteil am Grlinpapier [%]
Preis Zellstoff (Langfaser) 1,14 17,5

Preis Aluminiumoxid CT 3000 3,50 57,8

Preis Aluminiumoxid TM-DAR 129,00 20,6

Preis Zirkoniumoxid TZ-3YS-E 70,00 4,1

Papieradditive fallen dabei kaum ins Gewicht und wurden mit 0,025 €/kg Grin-
papier berticksichtigt. Unter Zuhilfenahme obiger Werte wurde ein Rohstoffpreis
pro kg Grinpapier von rund 23,00 € berechnet.

Da das Sintern mit einem Materialverlust einhergeht (Zellstoff, Additive) wird
obiger Preis mit einem Verlustfaktor von 1,25 multipliziert, woraus ein Wert von
rund 28,50 €/kg resultiert. Dazu werden noch 6,00 €/kg fur das Sintern addiert,
wobei dieser Wert je nach GréRRe des Ofens sicherlich noch deutlich gesenkt
werden kann. Die Kosten des Sinterns fallen vor allem fir die Heizkosten
(Stromverbrauch) des Sinterofens an.

Die Herstellungskosten der PBC belaufen sich somit auf ca. 34,50 €/kg. Damit
wurden die im Vorfeld des Projekts angenommenen Kosten von unter 50 €/kg
noch ein gutes Stiick unterschritten.

Betrachtet man das Realbauteil von 400 x 400 x 20 mm Grol3e (siehe Ab-
schnitt 17), werden dafiir 1,09 kg PBC-Material benétigt, was etwa 37,00 € ent-
spricht. Dazu wurde noch ein Betrag von 5 € fir Zuschnitt und Bearbeitung der
Grinpapiere addiert. Schlie3lich wurde ein Wert fir PBC von 42,00 € fir ein
entsprechendes Bauteil ermittelt.

Die im Projekt angenommene maximale Flachenpressung von 100 MPa, die
auf die Isolation wirken wirde, wenn man den konventionellen Anwendungs-
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fall in einem Warmumformwerkzeug betrachtet, kann natirlich entsprechend
dem Umformprozess erheblich variieren. So sind auch deutlich geringere Fla-
chenpressungen mdglich, wenn die fir die Umformung notwendigen Kréfte
geringer ausfallen. Geringere Belastungen im Kraftfluss ermdglichen die Re-
duktion des OFC-Anteils an der Hybridisolation, um dadurch die Fertigungs-
kosten weiter zu reduzieren. In Abb. 19-1 ist eine exemplarische Auswertung
des Warmestroms in Abhangigkeit des Volumenanteils an PBC bzw. OFC zu
sehen. Es wird deutlich, dass mit sinkendem OFC-Anteil (und damit steigen-
dem PBC-Anteil) der Warmestrom deutlich abnimmt, da sich die Isolationsei-
genschaften mit steigendem PBC-Anteil verbessern.

Volumenanteil PBC zu OFC

Warmestrom
22% PBC 45

40

35

a0 mi/s
~ 38m)/s

35mi/s
30 22% PA
25 33% PA
20 —46% PA
15
10

5

Wirmestrom in mJ/S

0

0 500 1000 1500
Zeitin S

Abb. 19-1: Auswertung des Warmestroms in Abhangigkeit des Volumenan-
teils an PBC bzw. OFC

Eine Reduzierung des OFC-Anteils kann sowohl Uber eine angepasste Geo-
metrie mit weniger Stegen und damit gréR3eren Fenstern, als auch Gber redu-
Zierte Stegbreiten erfolgen. Letztere erfordert zwar eine konzeptionelle An-
passung bei der Herstellung der Rahmenstruktur, erscheint aus mechanischer
Sicht jedoch als die sinnvollere Losung.

Wird die Belastungsrichtung der OFC anstatt senkrecht zu den Fasern (out-of-
plane) nun entlang der Fasern (in-plane) zugelassen, kdnnte der Rahmen
durch eine Struktur aus ineinander gesteckten OFC-Plattensegmenten reali-
siert werden, ahnlich wie dies bereits fiir Chargiergestelle praktiziert wird. Die
hierfur erforderlichen Plattensegmente kdnnten aus einer Platte (ggf. bereits
im Grunzustand) prapariert werden, wobei die Dicke dieser Platte der erfor-
derlichen Stegbreite entsprechen soll. Der im Rechenbeispiel angenommene
Wert von 5 mm ist mit den Platten aus OFC-V1 bzw. OFC-V2 ohne Weiteres
darstellbar und ware auch mit dem im Projekt entwickelten Material bei Erh6-
hung der Prepreglagenanzahl realisierbar. Dabei entfiele der zeit- und arbeits-
intensive Schritt des Ablegens der Prepregstreifen zur Rahmenstruktur, wel-
cher vor allem bei groRRskaligen Bauteilen unverhaltnismafig stark ins Ge-
wicht fallen wirde. Fir einen homogenen Wéarmelbergang an der Kontaktfla-
che zur Heizplatte ware weiterhin eine OFC-Platte erforderlich, diese kann je-
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doch mdoglichst diinn ausgefuhrt werden. Ein weiterer Vorteil dieses Konzepts
ware die deutlich geringere Anzahl an Flgestellen, die, wie gezeigt, die me-
chanische Performance des OFC negativ beeinflussen.

Die aus der konzeptionellen Anderung resultierende in-plane-Belastung der
OFC wurde fur die Vergleichsmaterialien OC-V1 und OFC-V2 im Rahmen von
Druckversuchen bereits nachgewiesen. Dabei konnten sowohl fir beide Pro-
ben Festigkeitswerte >100 MPa erzielt werden. Auch die zyklische Belastbar-
keit (6 Zyklen) konnte in dieser Belastungsrichtung fir eine Obergrenze
90 MPa bestatigt werden (Abb. 19-2, Abb. 19-3).

100
% |
g 80
. 70 1. Last
é gg i 2. Last
T [ 3. Last
g 40}
4. Last
S 30 | as
g 20 } — 5. Last
10 } 6. Last
0 R i L L L
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Abb. 19-2: Spannungs-Stauchungs-Diagramm fiir eine Probe von OFC-V1
nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen (in-plane)
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Abb. 19-3: Spannungs-Stauchungs-Diagramm fir eine Probe von OFC-V2
nach verschiedener Anzahl an Lastzyklen (in-plane)

Aufgrund des Einsatzes des kostenglinstigen PBC-Materials kénnen die Kos-
ten im Vergleich zum OFC-Vollmaterial erwartungsgemalfd deutlich gesenkt
werden. Es wurde gezeigt, dass die OFC-Rahmenstruktur die Kréfte des
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Presswerkzeugs auch bei relativ geringeren Flachenanteilen von rund 25 % gut
aufnehmen und verteilen kann. Dadurch wurde der Anteil des preisglnstigen
PBC-Werkstoffs auf bis zu 74,5 % maximiert.

Auch im Vergleich zu anderen Werkstoffen (Spezialstahl) schneidet die Hybri-
disolation wirtschaftlich sehr gut ab.

19 Anwenderrichtlinie

19.1 Vorgehen

Ziel

Erstellung der
Anwenderrichtli-
nie

In der Anwenderrichtlinie sollten die relevanten Eigenschaften der bevorzugten
Hybridisolation aufgelistet sowie konstruktive Gestaltungsmdglichkeiten gezeigt
werden, wie die Isolation in Werkzeuge integriert werden kann. Die Anwender-
richtlinie richtet sich an Hersteller von oxidkeramischen Verbundwerkstoffen, an
Firmen, die im Werkzeugbau tatig sind, sowie an Hersteller von Spezialpapie-
ren. Sie sollte eine umfassende Hilfestellung zur industriellen Umsetzung geben
sowie die Mdoglichkeiten und Grenzen des Isolationswerkstoffs aufzeigen.

Aufgabe der Universitat Bayreuth war die Darstellung der Herstellung der opti-
mierten OFC. Die Papiertechnische Stiftung stellte in erster Linie die Herstel-
lung der préakeramischen Griinpapiere sowie deren Sinterung vor. Zudem wur-
de die Erzeugung spezieller rechteckiger Inlays aus PBC ausgearbeitet. Das
Fraunhofer IWU zeigte die Modellierung der thermischen und mechanischen
Eigenschaften sowie Hinweise zum realen Belastungstest.

Daneben werden die Herstellung von Hybridisolationsbauteilen (Zuschnitt und
Fugen der Komponenten, Einbringen von Thermoelementen) prasentiert. Auch
die Herstellung von Hybridisolationen in gro3erem, industrierelevantem Mal3-
stab wird gezeigt.

19.2 Ergebnisse

Erstellung der
Anwenderrichtli-
nie

Fazit

Die wesentlichen Ergebnisse wurde von den Forschungsstellen zusammenge-
tragen und anwendergerecht aufbereitet. Die Richtline ist als Dokument bei
den Forschungsstellen erhaltlich.

Die im Rahmen des Projekts verfasste Anwenderrichtlinie ist nach Projektab-
schluss verfugbar und zeigt die wesentlichen Ergebnisse hinsichtlich der OFC-
Herstellung, der PBC-Herstellung, der thermisch-mechanischen Simulation der
Hybridbauteile sowie zu deren Herstellung in kompakter Form. Sie befordert
somit eine zeitnahe, zielgenaue industrielle Umsetzung der Projektergebnisse.
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20 Schlussfolgerungen

Uberblick we- Herstellung der papierabgeleiteten Keramik (PBC)

sentlicher Er- . . . .
gebnisse An der PTS erfolgte die Entwicklung der optimierten PBC. Dazu wurden zunéchst

geeignete Papierrezepturen und Ausgangsstoffe (Zellstoff, keramische Fullstoffe,
Additive) fur keramisch hochgefllite Spezialpapiere entwickelt, welche als Grin-
korper fur die pordsen, keramischen Schichten aus PBC dienten. In einem Sin-
terofen wurden die Griinpapiere in hochpordse PBC Uberfuhrt. Es erfolgte eine
Optimierung des Fiillstoffgehalts sowie des Sinterprogramms. Bei letztgenann-
tem spielte vor allem der Einfluss der Sinterendtemperatur eine entscheidende
Rolle. Die Laborergebnisse wurden schlie3lich auf die Versuchspapiermaschine
der PTS Ubertragen, wodurch eine kleintechnische Umsetzbarkeit gezeigt wer-
den konnte. Die besten Ergebnisse wurden mit PBC erzielt, die aus Mischungen
von Aluminiumoxid und Zirkoniumoxid aufgebaut waren. Es konnten hochporése
Materialien erzeugt werden, welche neben einer ausreichenden mechanischen
Stabilitat eine offene Porositat von Uber 60 % und eine Warmeleitfahigkeit von
unter 0,4 W/mK aufwiesen.

Herstellung der oxidfaserverstarkten Keramik (OFC)

Die Entwicklung der oxidfaserverstarkten Keramik (OFC) am Lehrstuhl Kera-
mische Werkstoffe der Universitat Bayreuth umfasste die Evaluation einer neuen
Faser-Matrix-Kombination sowie die Charakterisierung und Optimierung deren
mechanischer und thermischer Eigenschaften. Aufgrund der Anforderungen an
das Bauteil wurde die Verwendung von Nextel™720-Fasern (3M Corporation,
USA) und einer teilmullitischen Matrix angestrebt. Hierflir wurden zunéchst ver-
schiedene Mullitpulver hinsichtlich deren Verarbeitbarkeit im Schlicker und der
sich bildenden Matrixmorphologie nach dem Sintern des OFC evaluiert. Hierbei
wurden auch die Ergebnisse der mechanischen Untersuchung der hergestellten
OFC-Bauteile im 3-Punkt-Biegeversuche und im Druckversuch beriicksichtigt.
Zusammen mit der Anpassung der organischen Bestandteile des Schlickers
konnte so eine optimierte Rezeptur abgeleitet werden.

Aufbau, Test und Simulation der Hybridkeramik

Mit Hilfe der optimierten Keramiken (OFC und PBC) konnte eine Hybridstruktur
entwickelt werden, welche aus einem Rahmen aus OFC und Inlays aus PBC be-
steht (siehe Abbildung 1-1). Zur Herstellung der PBC-Inlays wurden im Sinterofen
eine groRere Zahl an Griinpapieren Ubereinandergelegt und unter Beschwerung
versintert, um die fiir die Hybridstruktur geforderte Dicke zu erreichen.

Der Aufbau des Rahmens erfolgte ebenfalls durch Stapelung mehrerer OFC-
Platten, welche mit keramischem Kleber verbunden wurden. Die zur Aufnahme
der PBC-Inlays notwendigen Kavitdten wurden durch die Herstellung von Git-
terstrukturen bereits vorgesehen und fihrte so nur zu geringem Materialverlust.
Im Zuge des Rahmenaufbaus wurden des Weiteren Kavitaten zur Aufnahme von
Thermoelementen zur Bestimmung des Temperaturverlaufs in das Bauteil einge-
bracht.

FEM-Simulation und Belastungstests der Hybridisolation

Anhand der fir OFC- und PBC ermittelten thermomechanischen Werte wurde in
der Software LS DYNA ein Simulationsmodell erstellt. Dieses Modell wurde ver-
wendet, um die Probengeometrie fir die Belastungstests zu bestimmen. Die re-
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sultierende Hybridisolation wurde unter industrienahen Bedingungen getestet,
wobei die Temperatur an den wichtigsten Stellen mit Thermoelementen gemes-
sen wurde. Die anschlieRende Validierung der Versuchs- und Simulationsergeb-
nisse ermdglichte es, ein Materialmodell zu erstellen, das gut mit den realen Da-
ten Ubereinstimmte. Dadurch kann das Materialmodell in Zukunft fir die Ausle-
gung einer Hybridisolation verwendet werden, entsprechend der Grof3e des zu
isolierenden, beheizten Werkzeugs.

Reslimee Es wurde im Laufe des Projekts erfolgreich eine Hybridisolation entwickelt und
charakterisiert werden, welche sich aus optimierter Keramik (OFC und PBC)
zusammensetzt. Diese Hybridisolation kann als guter Startpunkt fiir eine Indust-
rialisierung des Verfahrens dienen.

Fur das Hybridbauteil wurden getrennt voneinander eine kostengtinstige PBC
mit dul3erst geringer Warmeleitfahigkeit und eine mechanisch stabile OFC mit
ebenfalls geringer Warmeleitfahigkeit entwickelt.

Das Hybridbauteil wurde zudem simulativ nachgestellt, was ebenfalls eine in-
dustrielle Verwertung vereinfacht.
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Leiter der Forschungsstelle: Prof. Dr.-Ing. Stefan Schaffoner
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