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Vorwort

Der vorliegende Bericht dokumentiert die Ergebnisse eines Projekts aus der Programmlinie
FABRIK DER ZUKUNFT. Sie wurde im Jahr 2000 vom Bundesministerium fir Verkehr,
Innovation und Technologie im Rahmen des Impulsprogramms Nachhaltig Wirtschaften als
mehrjahrige Forschungs- und Technologieinitiative gestartet. Mit der Programmlinie FABRIK
DER ZUKUNFT sollen durch Forschung und Technologieentwicklung innovative

Technologiespriinge mit hohem Marktpotential initiiert und realisiert werden.

Dank des Uberdurchschnittichen Engagements und der groRen Kooperationsbereitschaft der
beteiligten Forschungseinrichtungen und Betriebe konnten bereits richtungsweisende und auch
international anerkannte Ergebnisse erzielt werden. Die Qualitat der erarbeiteten Ergebnisse
liegt Uber den hohen Erwartungen und ist eine gute Grundlage fir erfolgreiche
Umsetzungsstrategien. Anfragen bezlglich internationaler Kooperationen bestatigen die in
FABRIK DER ZUKUNFT verfolgte Strategie.

Ein wichtiges Anliegen des Programms ist es, die Projektergebnisse — seien es
Grundlagenarbeiten, Konzepte oder Technologieentwicklungen — erfolgreich umzusetzen und zu
verbreiten. Dies soll nach Moglichkeit durch konkrete Demonstrationsprojekte unterstiitzt
werden. Deshalb ist es auch ein spezielles Anliegen die aktuellen Ergebnisse der interessierten
Fachoffentlichkeit zuganglich Zu machen, was durch die Homepage
www.FABRIKderZukunft.at und die Schriftenreihe gewahrleistet wird.

Dipl. Ing. Michael Paula
Leiter der Abt. Energie- und Umwelttechnologien

Bundesministerium fur Verkehr, Innovation und Technologie
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Kurzfassung

In vorausgegangenen Projekten konnte gezeigt werden, dass es maoglich ist, SiC-Keramiken
auf Basis spezieller Holzwerkstoffe herzustellen. Die Eigenschaften der so erzeugten
Keramiken entsprechen bei spezieller Zusammensetzung der Grinkdrper (Holzwerkstoffe)
denen auf herkdmmliche Weise (z.B. Sintern) hergestellter Keramiken. Neben dem Vorteil
diese Materialien weitgehend aus nachwachsenden Rohstoffen herstellen zu kénnen,
zeichnete sich zusatzliches Potential fur die Realisierung von komplex geformten SiC-
Bauteilen ab, wie sie mit klassischen Verfahren nicht mdglich sind. Voraussetzung fiir diese
bisher nicht realisierbaren Bauteilformen sind geeignete Formgebungsverfahren fur die
Grinkorper. Holzwerkstoffe werden herkémmlicherweise im Flachpressverfahren hergestellit.
Die Motivation des vorliegenden Forschungsvorhabens war es, Formgebungsverfahren zu
finden, die sich fur die Grunkérperherstellung aus Holz und Bindemitteln eignen.

Ziel des vorliegenden Projektes war es, verschiedene bewahrte Formgebungsverfahren wie
Formpressen oder Extrudieren dahingehend zu untersuchen, ob sie sich fiir die Herstellung
von Griunkdorpern fur die SiC-Herstellung eignen. Eine weitere vielversprechende Mdglichkeit,
komplex geformten SiC-Keramiken zu realisieren, besteht auch darin, die als Zwischenstufe
notigen Kohlenstoffkdrper vor einer Silizierung spanend zu bearbeiten. Daher war ein Inhalt
des Projektes, Grunkdrper in einer hierflr nétigen GroRe durch Upscaling der bisherigen
Ergebisse herzustellen.

Basierend auf der aktuellen Produktions- und Formgebungsmethode zur Herstellung von
Grunkorpern wurden neue Formgebungsverfahren recherchiert und definiert. Darauf
aufbauend wurde versucht diese Verfahren anzuwenden. Um diese Verfahren anwenden zu
konnen wurde es notwendig auch weitere Rohmaterialien einzusetzen um die Prozesse zu
ermdglichen. Die veranderten Zusammensetzungen und Formgebungsverfahren der
Grunkorper machten es notwendig, die Grunkdrper auch zu charakterisieren. Dazu wurden
Produktionsparameter variiert und die Eigenschaften der Grinkdrper analysiert. Die
wesentlichen Eigenschaften des Karbonkdrpers ,Dimensionsveranderung‘ und
,Karbonausbeute, wurde fiir die Produktionseinstellungen und Rohstoffkombinationen
analysiert.

Die Ergebnisse zeigen, dass es moglich ist weitere Verfahren zur Herstellung von
Grinkorpern fur die SiC- Keramiken anzuwenden und dass die erzeugten Grinkérper auch
den Anforderungen der Weiterverarbeitung gentigen. Daflr wurden auch die wesentlichen
Prozess- und Rohstoff-Parameter analysiert.

Es wurde aber auch festgestellt, dass das angestrebte Formgebungsverfahren zur
Herstellung von 3D Vollkérpern und 3D Hohlkorpern, das SpritzgieR3en, im Zuge dieses
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Projekts noch nicht gelést werden konnte. Hier wird empfohlen ein anderes Verfahren,
eventuell das 3D Drucken oder andere Methoden des Rapid Prototyping, zu untersuchen.

Auf Basis der entwickelten Verfahren zur Herstellung von SiC- Keramiken ist es mdglich
Bauteile mit grof3eren Dimensionen kostengunstig herzustellen. Damit werden Anwendungen
fur diese biogenen Materialien mdglich, die bisher aufgrund von geometrischen
Einschrankungen nicht denkbar waren. So kénnten die starken SiC Platten fir Schamotte
von Millverbrennungsanlagen oder sonstige industriellen Verbrennungsoéfen eingesetzt
werden. Die Ergebnisse der up-scaling-Versuche mit planar gepressten Holzwerkstoffen aus
den bewahrten Holz-Bindemittelmischungen und der anschlieBenden erfolgreichen
Karbonisierung ermdglichen die Herstellung komplex geformter Bauteile durch spanende
Bearbeitung. Hierfur zeigen die untersuchten Festigkeitseigenschaften der Griin- und C-
Korper ausreichend hohe Werte. Somit sind eine Vorbearbeitung des Holzwerkstoffs und
eine Endkonturbearbeitung des Kohlenstoffs maglich. Einsatzbereiche flir diese durch
anschlielRende Silizierung erzeugten, komplex geformten SiC-Bauteile liegen vor allem im
Bereich verschlei3fester Bauteile im Maschinenbau (z.B. Mihlen, gleitbeanspruchte Teile)

Die Herstellung von SiC Keramiken mit komplexer Geometrie, wie z.B. Rohre, ist auf Basis
der Erkenntnisse des Projekts ebenfalls mdglich. Die grol3te Herausforderung hierflr lag in
der Herstellung von weiter-verarbeitbaren Granulaten, die Voraussetzung zum Extrudieren
und SpritzgieRen der Hol-Bindemittel-Mischungen. Hierfir wurden mehrere geeignete
Verfahren untersucht. Damit kbnnen Anwendungen im Bereich Warmetauscher oder fur
Rohre im Industrieanlagenbau mit aggressiven Medien erschlossen werden. Spezielle
Hulsen fur abriebfeste Bauteile im Maschinenbau sind mit diesem Verfahren ebenso denkbar
und moglich.
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Abstract

Previous projects have shown the possibility to fabricate SiC ceramics based on special
wood-based materials. The properties of the ceramics produced with a specific composition
of the green body (wood materials) are in accordance to conventional produced (e.g.
sintering) ceramics. In addition to the advantage of producing these materials from
renewable resources, these materials can be distinguished from conventional produced SiC
components by the possibility of the realization of complex-shaped SiC components.
Requirement for this SiC component forms are not yet feasible molding processes for the
green body. Wood based panels are traditionally made in flat-pressing processes. The
motivation of this research project was to find design methods which are suitable for the
production of complex green bodies made of wood and binders.

The aim of this project was to investigate various proven design techniques such as
compression molding or extrusion molding to determine whether they are suitable for the
production of green bodies for the production of SiC. Another promising way to realize
complex shaped SiC ceramics consists in the fact that the carbonized template can be
shaped by machining before a siliconization. Therefore, one aim of the project was to
produce feasible sized green bodies by upscaling of previous results.

Based on the latest production and design methods for the production of green bodies, new
design methods have been researched and defined. On this basis, an attempt was made to
apply feasible methods. In order to apply these procedures it was also necessary to use
further raw materials to enable processing. Altered material compositions and methods for
shaping the green bodies enabled to characterize the green body as well. These production
parameters were varied and the properties of the green body were analyzed. The main
properties of the carbon body, which are dimensional change and carbon yield, were
analyzed for the production settings and commodity combinations.

The results show the possibility to introduce further processes for the production of green
bodies for SiC ceramics and that the generated green bodies fulfill requirements of
downstream processing. Therefore, the key process parameters and raw material were
analyzed.

It was also noted that the targeted design process for the production of 3D solid objects and
3D hollow bodies (injection molding) in the course of this project has not yet been solved.
Therefore it is recommended to use different methods like 3D printing or other methods of
rapid prototyping.
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1 Projektabriss

1.1 Ausgangssituation/ Motivation

In vorausgegangenen Projekten konnte gezeigt werden, dass es moglich ist, SiC-Keramiken
auf Basis spezieller Holzwerkstoffe herzustellen. Die Eigenschaften der so erzeugten
Keramiken entsprechen bei spezieller Zusammensetzung der Holzwerkstoffe (Grinkorper)
denen auf herkdmmliche Weise (z.B. Sintern) hergestellter Keramiken. Neben dem Vorteil
diese Materialien weitgehend aus nachwachsenden Rohstoffen herstellen zu kénnen,
zeichnete sich zusatzliches Potential fur die Realisierung von komplex geformten SiC-
Bauteilen ab, wie sie mit klassischen Verfahren nicht moglich sind. Voraussetzung fur diese
bisher nicht realisierbaren Bauteilformen sind geeignete Formgebungsverfahren fir die
Griunkdrper. Herkdmmliche Holzwerkstoffe werden herkdmmlicherweise im
Flachpressverfahren hergestellt. Die Motivation des vorliegenden Forschungsvorhabens war
es, Formgebungsverfahren zu finden, die sich fur die Grinkdrperherstellung aus Holz und
(duroplastischen) Bindemitteln eignen. Um biogene SiC-Keramiken zur Marktreife zu bringen
ist es erforderlich, dass ihr Vorteil einer méglichen Formgebung im Grinzustand in einem
anwendungsnahen Verfahren realisiert wird. Daraus ergeben sich Anwendungsfelder, die mit
den herkdmmlichen Herstellungsverfahren nicht méglich sind. Die in diesem Projekt
untersuchten Formgebungsverfahren stellen somit eine notwendige MalRnahme zur
Realisierung von SiC-Bauteilen auf der Basis nachwachsender Rohstoffe dar.

1.2 Inhalte und Zielsetzungen

Im Zuge dieses Projekts sollten neue Moéglichkeiten zur Herstellung von Griinkorper-
Formteilen fur die SiC- Keramiken entwickelt werden. Dazu sind zum einen die Geometrien
die erreicht werden zu bestimmen, und darauf aufbauend Herstellverfahren zu entwickeln.
Die Anwendung von unterschiedlichen Herstellverfahren flhrt auch zu einer Anpassung der
eingesetzten Materialien, da die verwendeten Rohstoffe nicht fir alle Produktionsverfahren
geeignet sind. Die Anwendung unterschiedlicher Rohstoffe fiihrt zu einer Anderung der
Zusammensetzung der Grinkorper. Dies kann positive aber auch negative Auswirkungen
auf die Eigenschaften der hergestellten Formteile haben. Nicht nur die Materialien kénnen
sich unterschiedlich auswirken, auch die Prozessparameter beeinflussen die Eigenschaften
wesentlich. Um die Auswirkungen der Rohmaterialien und der Prozessparameter bestimmen
zu kénnen, mussen die Griinkérper charakterisiert werden. Die Charakterisierung erfolgt
anhand physikalischer Eigenschaften, die fur die weitere Bearbeitung von Bedeutung sind.
Aus den Grunkdrpern wird im Zuge der Karbonisierung ein Karbonkorper erzeugt. Um die
Auswirkung der Rohstoffzusammensetzung und der Prozessparameter auf die wesentlichen
Eigenschaften der Karbonkdrper (die Dimensionsveranderung wéhrend der Karbonisierung
und die Hohe der Kohlenstoffausbeute in Bezug auf den Griunkérper) zu beurteilen, sind
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auch die Karbonkdrper hinsichtlich dieser Eigenschaften zu charakterisieren. Da durch die
Silizierung kaum mehr Anderungen auftreten sind fiir den Griinkérper vor allem die
Anderungen durch die Karbonisierung von Bedeutung.

Daraus leiten sich folgende Zielsetzungen ab:

e Herstellung von Grunkdrper-Formteilen mittels unterschiedlicher Verfahren

e Charakterisierung der hergestellten Griinkérper anhand geeigneter KenngréRen

e Analyse der Formverédnderung bei Karbonisierung und Bestimmung der
Kohlenstoffausbeute

1.3 Methodische Vorgehensweise

Basierend auf den Zielsetzungen gliedert sich das Projekt in drei wesentliche Teile:

Herstellung von Grinkorper-Formteilen mittels unterschiedlicher Verfahren

Herstellverfahren von Grunkorper Formteilen wurde fir folgende Geometrien (in Anlehnung
an ASHBY et al (2011) durchgefuhrt: Lineare Formteile (mit rundem und nicht rundem
Querschnitt), Flachige Formteile (eben und nicht eben) sowie 3 dimensionale Formteile (3D
Vollkérper und 3D Hohlkdrper). Dazu wurden folgende Herstellverfahren ausgearbeitet:
Extrudieren, Planares Pressen, Formpressen und Spritzguss.

Charakterisierung der hergestellten Grinkoérper anhand geeigneter Kenngréf3en

Die KenngroRen zum Vergleich der hergestellten Griinkdrper orientieren sich zum einen an
physikalischen Grél3en wie der Rohdichte und der Feuchtigkeit der Proben die fur die
Karbonisierung relevant scheinen, aber auch an mechanischen Grof3en wie der Elastizitat
(E-Modul) und der Festigkeit der Proben, die fur die mechanische Bearbeitung der
Grunkorper relevant sind. Diese Kenngrof3en werden fir die hergestellten Grinkérper
ermittelt und analysiert.

Analyse der Formveranderung bei Karbonisierung und Bestimmung der
Kohlenstoffausbeute

Die Dimensionsveranderungen und die Karbonausbeute (in Form des Masseverlusts vom
Grunkorper zum Karbonkdorper) werden flr die hergestellten Proben ermittelt. Darauf
aufbauend kénnen in Abhangigkeit von den Rohmaterialien und der Prozessparameter auch
die Eigenschaften des Karbonkérpers analysiert werden. Da durch die Silizierung kaum mehr
Anderungen auftreten sind fiir den Griinkdrper vor allem die Anderungen durch die
Karbonisierung von Bedeutung.
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1.4 Ergebnisse und Schlussfolgerungen

Auf Basis der durchgefiihrten Untersuchungen konnten folgende Erkenntnisse fir die
Herstellung von 3D Formteilen und fur weitere Analysen gewonnen werden:

Herstellung von Grinkdrper-Formteilen mittels unterschiedlicher Verfahren.

Es wurden folgende Herstellverfahren ausgearbeitet: Extrudieren, Planares Pressen,
Formpressen und Spritzguss. Dabei wurden auch Zwischenschritte wie Vorpressen,
Mehrschichtige Aufbauten, Extruder- Granulieren und Granulieren mit Telleragglomerator
notwendig und im Zuge des Projekts durchgefihrt

Die Eigenschaften der Grunkorper wurden durch die unterschiedlichen Rohmaterialien und
Herstellparameter wesentlich beeinflusst. Fir die erfolgreich durchgefiihrten Verfahren
konnten alle Grunkoérper siliziert werden. Zusammenfassend kdnnen Empfehlungen zur
Herstellung von Griinkdrpern mit folgenden Eigenschaften gegeben werden:

e Grunkorper die mechanisch nachbearbeitet werden sollten
e Grinkorper die geringen Schwund aufweisen sollten und homogen sein sollten
e Grunkorper mit erhdhter Karbonausbeute

Fur den Schwund der Proben in die drei Raumrichtungen konnten sehr genaue Parameter
bestimmt werden.

1.5 Ausblick

Auf Basis der entwickelten Verfahren zur Herstellung von SiC- Keramiken ist es mdglich
Bauteile mit groReren Dicken herzustellen. Damit werden Anwendungen flir diese
Materialien méglich, die bisher aufgrund von geometrischen Einschrdnkungen nicht denkbar
waren. So kénnten die starken SiC Platten flr Schamotte von Mullverbrennungsanlagen
eingesetzt werden.

Die Herstellung von SiC Keramiken mit komplexer Geometrie, wie z.B. Rohre, ist auf Basis
der Erkenntnisse des Projekts ebenfalls mdglich. Damit kdnnen zahlreiche Anwendungen im
Bereich Maschinenbau, Anlagentechnik und Ofenbau erschlossen werden.

Basierend auf den Ergebnissen des Projekts kann das Material in Abhéngigkeit vom
jeweiligen Einsatzgebiet und der Bearbeitung optimiert werden. So ist es mdglich durch
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mehrschichtige Grunkdorper deren Eigenschaften hinsichtlich mechanischer Eigenschaften
oder des Karbongehalts gezielt fur bestimmte Anwendungen anzupassen.

Mit den untersuchten formgebenden Verfahren kénnen lineare Formteile (mit rundem und
nicht rundem Querschnitt) und Flachige Formteile (eben und nicht eben) erzeugt werden. Da
das Spritzgief3en in diesem Projekt nicht erfolgreich umgesetzt werden konnte, ist fur drei
dimensionale Formteile (3D Vollkérper und 3D Hohlkdrper) noch ein Herstellverfahren
fehlend. Hier kbnnte das 3D Drucken mit Holzmehl eine L6sung sein. Dies ist in weiteren
Untersuchungen zu klaren.

Seite 11



2 Einleitung

Biogene SiC-Keramiken lassen sich durch die Infiltration von Kohlenstoffkbrpern auf der
Basis von speziellen Holzwerkstoffen mit flissigem Silizium herstellen. Die auf diesem Weg
hergestellten Keramiken weisen zu solchen Keramiken, die in klassischer Pulversintertechnik
hergestellt werden, vergleichbare Eigenschaften auf. Im Gegensatz zur Pulversintertechnik
eroffnet die neue Technologie auf der Basis nachwachsender Rohstoffe zusétzlich die
Moglichkeit, grof3flachige und komplex geformte Bauteile aus dichter SiC-Keramik zu
realisieren. Auf diesem Weg werden durch die Verwendung nachwachsender Rohstoffe nicht
nur Ressourcen geschont, sondern es er¢ffnen sich gleichzeitig auch neue Moglichkeiten zur
Herstellung von Produkten, die mit den herkémmlichen Technologien nicht realisierbar sind.

Fur die Anwendung dieser Technologie stehen Produkte im Bereich Automotive, Anlagenbau
und sonstige industrielle Anwendungen im Vordergrund. Diese kénnen im Einzelnen sein:

e Aufnahmen zur Hartung von Getriebeteilen

e Warmetauscherkomponenten im Bereich aggressiver Medien
e Gleitlagertechnologien und

e Chargiertrager fur Hochtemperaturanwendungen.

Der Herstellungsprozess von SiC-Keramiken kann in drei Schritten beschrieben werden. Die
Herstellung  der  spezifischen  Holzwerkstoffe, der  thermische  Abbau zu
Kohlenstoffmaterialien (Karbonisierung) und die Silizium-Infiltration zur Erzeugung der
gewulinschten Keramik (Abbildung 1).

processes materials

production of specific
wood-based
materials

|

carbonization bi
iogenous carbon
materials
silicon infiltration biogenous SiC-
ceramics

Abbildung 1 Herstellungsprozess biogener SiC-Keramiken

Da konventionelle Holzwerkstoffe fur vollig andere Verwendungszwecke entwickelt wurden,
sind die Eigenschaften der daraus hergestellten Keramiken nicht befriedigend. Ein Vorteil
dieser Materialien ist allerdings der, dass sich ihre Eigenschaften oder ihre innere Struktur
durch die Auswahl unterschiedlicher PartikelgroRen- und Formen sowie durch eine Variation

Seite 12



der Dichte und der Bindemitteltypen gezielt anpassen lassen. In den bisherigen Studien
konnte gezeigt werden, dass die PartikelgroRe der Holzwerkstoffe einer der wichtigsten
Parameter ist (HOFENAUER et al. 2004; TREUSCH et al. 2004; HERZOG et al. 2006).

Der Prozess zur Herstellung von biogenen SiC-Keramiken auf der Basis spezieller
Holzwerkstoffe beschrankt sich bis jetzt auf die Erzeugung des keramischen Werkstoffs. Es
existieren zwar prinzipielle Ansatze und erste vielversprechende Erfahrungen zur
Formgebung dieser Materialien, aber eine systematische Untersuchung verschiedener
Formgebungsverfahren, die sich zur Herstellung endkonturnaher Grinkorper in industriellem
Maf3stab eignen, wurde bisher aber noch nicht durchgefihrt. Ein derartiges
Formgebungsverfahren stellt allerdings die Grundlage zur grofdtechnischen Umsetzung
dieser Technologie und somit die Grundlage fiir ein kommerzielles SiC-Bauteil auf der Basis
nachwachsender Rohstoffe dar.

Mit dem vorliegenden Projekt soll es nun ermdglicht werden, komplexe Bauteile, wie
beispielsweise Rohre, in industriellem Maf3stab aus biogenen SiC reproduzierbar
herzustellen. Dazu sollen die Verfahren Formpressen, Spritzgiel3en und evtl. Extrudieren
hinsichtlich ihrer Eignung evaluiert werden. Eine weitere vielversprechende Mdglichkeit,
komplex geformte SiC-Keramiken zu realisieren, besteht auch darin, die als Zwischenstufe
notigen Kohlenstoffkérper vor einer Silizierung spanend zu bearbeiten. Eine spanende
Bearbeitung der SiC-Keramik nach der Silizierung ist auf Grund der groRen Harte des
Materials nicht mehr mdglich. Daher war ein weiteres Ziel des Projektes, Grunkorper in einer
hierfir nétigen GrdolRe durch Upscaling der bisherigen Ergebnisse herzustellen.

2.1 Beschreibung der Vorarbeiten zum Thema

Neben der klassischen Route zur Herstellung reaktionsgebundener SiSiC-Keramik, bei der
ein Groliteil der SiC-Komponente schon im Grunkorper in Form von SiC-Pulver vorhanden
ist (z.B. REFEL-Verfahren), stellt die Siliziuminfiltration reiner pordser Kohlenstoffkorper eine
viel versprechende Alternative dar. Das SiC der resultierenden Keramik stammt demnach
ausschlie3lich aus der Reaktion des eindringenden Siliziums mit dem Kohlenstoff des
Infiltrationskorpers.

In zahlreichen Arbeiten wurde die Konvertierung von Kohlenstoffkorpern, die fur eine
Infiltration mit Silizium optimiert wurden, in reaktionsinfiltrierte SiSiC-Keramik beschrieben.
SINGH und BEHRENDT (1994) stellten auf der Basis von Furfuryalkohol und Ethylen Glykol
Kohlenstoffkérper her, wobei nahezu der ganze Kohlenstoff zu SiC konvertiert wurde.
SANGSUWAN et al. (1999) beschreiben das Silizierverhalten derartiger Kohlenstoffkorper in
Abhangigkeit der Porenmorphologie. HOZER et al. (1995) silizierten amorphe
Kohlenstoffkérper im Rohdichtebereich von 0,65 - 0,8 g/cm3 und ermittelten dabei mittels
Mikrometer eine lineare Dimensionsanderung bei der Silizierung zwischen -0,41
(Ausgangsdichte 0,65 g/cm3) und -0,06 %. Aufgrund dieser geringen Dimensionsanderung
und der guten Bearbeitbarkeit der Kohlenstoffkbrper wird das Potential fir eine
endkonturnahe Produktion unterstrichen.
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In einer Umfassenden Arbeit hat GADOW (1986) unterschiedliche feste Kohlenstoffe sowie
kohlenstoffgebundene Formkdrper mit Kohlenstoff-Fillern auf deren Reaktionsverhalten mit
flissigem Silizium untersucht. Dabei zeigte sich, dass sich einkristallartige Graphite wie z.B.
Naturgraphit oder pyrolytischer Graphit spontan und schnell umsetzen lassen. Amorphe
glasartige Kohlenstoffe zeigten im Gegensatz dazu eine um etwa drei Zehnerpotenzen
langsamere  Umsetzungsgeschwindigkeit. = Die  Umsetzung  kohlenstoffgebundener
Formkorper mit Silizium fuhrte zur Bildung maf3haltiger SiC-Formkorper.

Kohlenstofffasern in Form von Faserbiindeln oder Filzen erleichtern die Herstellung komplex
geformter und stabiler Vorkorper fur die Schmelzinfiltration. In einer umfassenden Arbeit
beschrieb KRENKEL (2000) die Herstellung von keramischen Verbundwerkstoffen (ceramic
matrix composites, CMC) auf der Basis des LSI-Prozesses (liquid silicon infiltration). Hierflr
wurden kohlefaserverstarkte Kunststoffe (CFK) pyrolysiert und anschlieRend mit flissigem
Silizium Infiltriert. Die bei der Carbonisierung auftretenden Spannungen (Schrumpfen der
Kunstoffmatrix) fihrten zu einem Mikroril3system des resultierenden C/C-Werkstoffes. Dieses
MikroriBsystem liel3 sich gezielt z.B. durch die Variation der Faser/Matrix-Bindung im CFK-
Kdrper beeinflussen. Bei der Silizierung drang das Silizium kapillar Gber das RiRsystem ein
und reagierte mit anliegendem Matrixkohlenstoff sowie mit im AuRenbereich der
Kohlenstofffasersegmente liegenden Einzelfasern zu SiC. Die weitgehende Erhaltung der
C/C-Faserbiindel konnte dabei gewdhrleistet werden. Der grof3e Vorteil dieses
faserverstarkten keramischen Werkstoffes liegt in seiner gegentiber monolithischer SiSiC-
Keramik deutlich erhéhten Schadenstoleranz aufgrund energiedissipierender Effekte wie
Faser-Pullout, Rissumlenkung und multiplem Bruch.

Den Einsatz biomorpher Kohlenstoffe als Ausgangsmaterial fir SiC-Werkstoffe beschrieben
BYRNE et al. (1997). Fur die Umwandlung des biomorphen Kohlestoffes in die Keramik
wurde ein Sol-Gel-Infiltrationsprozess (SiO, + 3C > SiC + 2 CO,), ein CVI-Prozess
(chemical vapour infiltration) (SiH, + C = SIC + 2H;) sowie eine Schmelzinfiltration mit
Silizium (Si + C - SiC) vorgeschlagen.

GREIL et al. (1998a) Uberfuhrten ebenfalls verschiedene Holzer mittels Schmelzinfiltration in
biomorphe  SiSiC-Keramik. Die resultierenden Keramiken waren dabei dem
Ausgangsgewebe beziglich Mikro-, Meso- und Makrostruktur pseudomorph, d.h. die
zellulare, hierarchische Struktur des Holzes wurde detailgetreu in den keramischen Werkstoff
Ubertragen. Bei der mechanischen Charakterisierung der resultierenden Keramik stellte
GREIL et al. (1998b) ein gegenliber Holz etwas abgeschwachtes, aber immer noch deutlich
ausgepragtes anisotropes Verhalten fest. Dieses Verhalten wurde auf das anisotrope
Porensystem der zellularen Holzstruktur zuriickgefuhrt.

MARTINEZ-FERNANDEZ et al. (2000) sowie SINGH et al. (2002) beschreiben die
Herstellung von Holzkeramik auf der Basis von Mangobaumholz bzw. Ahorn- und
Mahagoniholz. QUIAO et al. (2002) konvertierten Holz von Kiefer, Birke sowie Bambus in
biomorphe SiC-Keramik.

Wie schon erwahnt ist biomorphe SiC-Keramik dem ursprunglichen Holz pseudomorph, das
heil3t, die Mikro,- Meso- und Makrostuktur des Holzes wird detailgetreu in die Keramik
Ubertragen (GREIL et al. 1998a). Dies hat zur Konsequenz, dass typische
UnregelmaBigkeiten der Holzstruktur wie z.B. unterschiedliche Zelltypen (Faserzellen,
Gefalizellen, Harzkanédle, Parenchymzellen etc.), Jahrringaufbau oder anatomische
Holzfehler (z.B. Aste, Harzgallen etc.) auch in der resultierenden Keramik zum Ausdruck
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kommen. Zudem zeigt die Keramik immer noch ein deutlich anisotropes Verhalten (GREIL et
al. 1998b, MARTINEZ-FERNANDEZ et al. 2000). Ein weiteres Problem ist, dass man die
Eigenschaften des Ausgangskorpers nicht gezielt einstellen, sondern nur indirekt durch die
Auswahl bestimmter Holzer lenken kann. Des Weiteren ist durch die natirliche Schwankung
der Holzeigenschaften eine exakte Reproduzierbarkeit nicht gegeben. Um den glnstigen
und nachwachsenden Rohstoff Holz weiterhin fir Herstellung von reaktionsinfiltrierter SiC-
Keramik einsetzen zu kdnnen und dem Anspruch beziglich Homogenitat, Isotropie sowie
Reproduzierbarkeit vieler technischer Anwendungen zu gentigen, wurde in den letzten
Jahren in der Literatur der Einsatz technischer Holzer (Holzwerkstoffe) als Ausgangsstoffe
fur auf Holz basierende SiC-Keramik beschrieben. KRENKEL et al. (1999) berichteten
erstmals von der Umwandlung einer kommerziellen, bidirektional verleimten (jede Schicht
jeweils um 90° gedreht) Buchenfurniersperrholzplatte in reaktionsinfiltrierte SiSiC-Keramik
mittels Carbonisierung und anschlieBender Schmelzinfiltration mit Silizium.

SCHMIDT et al. (2001) wandelten sowohl kommerzielle Holzwerkstoffe wie Furnierhdlzer,
Span- und Faserplatten als auch erstmals selbst hergestellte, technische Hdolzer in SiSiC-
Keramik. Die kommerzielle Furnierplatte und Spanplatte ergaben im Gegensatz zur
kommerziellen Faserplatte (MDF) inhomogenere Keramiken. Bei der Herstellung von
eigenen Holzwerkstoffen stellte sich heraus, dass homogene Keramiken mit hoher Dichte
und guten mechanischen Eigenschaften nur durch die Verwendung fein gemahlener
Holzfasern (Partikelgrof3e ca. 80 um) erzielt werden kénnen.

QUIAO et al. (2002) konvertierten neben einer Reihe von Naturhdlzern auch eine
kommerzielle Faserplatte (MDF) in SiSiC-Keramik und erzeugten eine gegeniber
Massivholz isotropere Keramik.

Einen weiteren Ansatz aus zerkleinertem natiirlichen Fasermaterial siliziuminfiltrierte SiSiC-
Keramik herzustellen beschreiben SIEGEL et al. (2002). Ausgehend von Flachs-Naturfasern
mit einem Kohlenstoffgehalt von Uber 40 Mass.-% wurde dieser durch eine
VorCarbonisierung bei Temperaturen im Bereich 300 °C auf 75 Mass.-% angereichert. Nach
der Zerkleinerung des Fasermaterials erfolgte die Verdichtung zu Formkdrpern unter der
Zugabe organischer Additive. Durch eine NachCarbonisierung bis 1000 °C und
darauffolgender Schmelzinfiltration wurden die Formkorper in eine SiSiC-Keramik umgesetzt.
Durch den angereicherten Kohlenstoffgehalt der thermisch vorbehandelten Flachsfasern
wurde der Schwund des Formkdrpers bei der NachCarbonisierung verringert, was einen
Vorteil im Hinblick endkonturnaher Fertigung bedeutet.

Schliel3lich berichten SIEBER et al. (2003) von der Verpressung von Biokarbon-Pulver,
welches als Nebenprodukt bei der Flash-Pyrloyse von Buchenmehl anfallt, mit einem
organischen Binder. Im Anschluss erfolgte eine Carbonisierung bis 800 °C und eine
Schmelzinfiltration. Im Gegensatz zum ebenfalls verpressten kommerziellen Graphitpulver
fuhrte das Biokarbonpulver bei der Silizierung zu einer nahezu vollstandigen Konvertierung
des Kohlenstoffes sowie in der resultierenden SiSiC-Keramik zu SiC-Korngrof3en im
Mikrometerbereich, jedoch auch zu grol3en Poren mit einem Durchmesser bis zu 50 um.
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2.2 Fokus/ Schwerpunkte der Arbeit

Ausgangspunkt der vorliegenden Arbeit sind die Ergebnisse der Laborversuche zur
Herstellung von SiC-Keramiken aus speziellen Holzwerkstoffen. In einem ersten Schritt
sollten diese Ergebnisse auf einen groReren Mal3stab Ubertragen werden, um so
Kohlenstoffkdrper in einer Dimension zu erzeugen, die allein auf Grund ihrer Grél3e eine
spanende Bearbeitung zulassen. In weiteren Untersuchungen sollte die Mdglichkeit der
Formgebung von Holzwerkstoffen mittels Extrudieren untersucht werden. Ausgangspunkt
dieser Versuche waren auch wieder die Ergebnisse aus den vorausgegangenen Versuchen
im Labormafistab. Die hier entwickelten Rezepturen sollten aufgrund ihrer guten
Silizierbarkeit auf das neue Formgebungsverfahren Gibertragen werden. Um die vorhandenen
Rohmaterialien (Bindemittel und Holzpartikel) auf Extrudern verarbeiten zu kénnen, musste
zunachst die Frage nach der Granulierbarkeit geklart werden. Aufgrund der Schwierigkeiten
mit den duroplastichen Harzen, bildete dieser Schritt einen ungeplanten Schwerpunkt der
Arbeit.

1. Entwicklung und Charakterisierung von Formgebungsverfahren

Es sollten unterschiedliche Produktgeometrien erstellt werden koénnen (Stabférmige
Elemente, Ebene Platten, 3D geformte Platten sowie 3D Formteile). Es sollen
unterschiedliche Formgebungsverfahren hinsichtlich deren Eignung zur Herstellung von
Grunkorpern und darauf aufbauend SiC Formteilen entwickelt und analysiert werden.

2. Bestimmung der Kennwerte fir Grinkorper

Basis fur holzbasierte SiC Keramiken sind Grinkorper aus Holzfasern oder Holzmehl
verbunden mit Bindemittel und etwaigen zusétzlichen Materialien (Hanf-, Flachs- oder
Kohlefasern). Ziel ist es Kennwerte fur Griinkorper, die deren Eignung fir die Herstellung
von SiC Keramiken beschreiben, zu ermitteln.

3. Beurteilung der Forménderung beim Karbonisieren

Die Grunkdrper verandern bei der Karbonisierung ihre Form wahrend die Formanderung bei
der Silizierung vernachlassigbar ist. Diese Gestaltdnderung muss vorhersagbar sein um
passende Formteile herstellen zu kdnnen, aus diesem Grund wird die Formanderung der
unterschiedlichen Grinkdrper bei der Karbonisierung analysiert.

2.3 Einpassung in die Programmlinie

Das Ziel des Basisprogammes ist es, der Osterreichischen Wirtschaft den Zugang zu
kommerziell verwertbarer Forschung, Entwicklung und Innovation im Bereich der Verfahrens-
und Produktentwicklung zu erleichtern. In diesem Projekt werden formgebende Verfahren
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entwickelt, wodurch in Zukunft dreidimensionale SiC Formteile in Produkten anwendbar sein
sollten. Die Basis hierfir soll die Nutzung nachwachsender Rohstoffe zur Herstellung von
Grinlingen fur die Karbonisierung und anschlielRender Infiltrierung mit Silizium zur
Herstellung von SiC Keramiken sein.

Die Projektziele und daraus resultierende Ergebnisse sollen im Einklang zur Erreichung der
Leitziele des Impulsprogrammes mit den Prinzipien Dienstleistungs-, Service- und
Nutzenorientierung, Nutzung erneuerbarer Ressourcen, Effizienzprinzip,
Rezyklierungsfahigkeit, Fehlertoleranz und Risikovorsorge sowie Sicherung von Arbeit,
Einkommen und Lebensqualitat Gbereinstimmen.

Ein internationales Projektteam aus Grundlagen- sowie angewandter Forschung und
Entwicklung stand fiir die Qualitat des Projekts und die Erreichung der Ziele. Durch die
Kombination verschiedener Fachbereiche wie Holzwerkstofftechnologie und die Technologie
der SiC Keramiken konnte sich das Projektteam ein breit gefachertes Wissen in diesem
interdisziplindrem Bereich aneignen. Fiur spezielle Fragen aus dem Bereich der
Verfahrenstechnik (Extrusion und Spritzguss) konnten nationale und internationale Partner
gewonnen werden und offene Fragen bearbeitet und gelést werden.

2.4 Kurzbeschreibung des Aufbaus des Endberichts

Basierend auf den Zielen (Kapitel 3) dieses Projekts werden im Kapitel O die Inhalte und
Ergebnisse des Projekts dargestellt. Dazu werden die verwendeten Materialien und
Methoden und die Neuerungen die durch dieses Projekt erreicht wurden erklart. Im Kapitel
4.3 werden dann die Ergebnisse getrennt nach dem jeweiligen Projektziel dargestellt. Auf
Basis der Projektergebnisse werden die Schlussfolgerungen (Kapitel 6) gezogen und ein
Ausblick mit Empfehlungen (Kapitel 7) geboten.
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3 Ziele des Projekts

Ziel des vorliegenden Forschungsvorhabens war es, Verfahren zu entwickeln und zu
untersuchen, die sich zur Produktion von komplex geformten SiC-Keramiken auf der Basis
nachwachsender Rohstoffe eignen. Nachdem der Einfluss der verschiedenen
Holzwerkstoffparameter auf die Struktur und Eigenschaften der Grinkorper untersucht
worden ist, wurde anschlieBend mittels verschiedener Formgebungsverfahren versucht,
endkonturnahe Halbzeuge im sogenannten Grinzustand aus einer Holz-Bindemittel-
Mischung zu realisieren. Hierfir wurden zunachst Grunkorper hergestellt, die
Kohlenstoffkorper in einer GroRRe liefern, die sich fur eine spanende Bearbeitung eignen.
AnschlieBend wurde einem weiteren Schritt versucht, die Halbzeuge im Extrusionsverfahren
herzustellen. Hierflr wurde zunachst Versuche zur Granulierbarkeit der Ausgangsmaterialien
durchgefiihrt, da sich diese in Pulverform nicht im Extruder verarbeiten lieRen. Die so
erzeugten Formteile wurden anschlieend carbonisiert und zum Teil auch siliziert. Die
Dimensionsstabilitat wahrend der Hochtemperaturprozesse sowie die Festigkeitswerte der
Bauteile stellen die Kriterien zur Beurteilung der Ergebnisse dar. Im Vordergrund steht dabei
neben der Qualitat der Bauteile auch die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse.

Die Ermittlung der Materialkennwerte (Festigkeit, Struktur, Korrelationen) der sowie die
Strukturaufklarung bei Grin- und Kohlenstoffkdrpern stellen einen Schwerpunkt der
Untersuchungen dar.

3.1 Erstes Ziel: Entwicklung und Charakterisierung von
Formgebungsverfahren

Entsprechend der Charakterisierung von Produktgeometrien von ASHBY (2011), werden
auch in diesem Projekt die Formgebungsverfahren in Abhé&ngigkeit von den herstellbaren
Produktgeometrien beschrieben. Die mdglichen Geometrien sind in Abbildung 2 aufgefuhrt
und symbolisch dargestellt.
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Abbildung 2 Einteilung von mdglichen Geometrien von Formteilen in Anlehnung an Ashby (2011)

Auf Basis dieser Charakterisierung sollten Produktionsverfahren dargestellt werden, die zu
der jeweiligen Produktgeometrie des Grinkorpers fuhren. Ziel ist es die Mdglichkeiten
auszuloten und dabei Vorgaben fiir den Mix an Rohmaterialien und Parameter im jeweiligen
Formgebungsprozess zu ermitteln.

3.2 Zweites Ziel: Entwicklung von Kennwerten fir die Grinkorper

Die Grunkorper fur die Carbonisierung und die darauffolgende Keramisierung bestehen im
wesentlich aus drei Teilen: Holzfasern oder Holzmehl, Bindemittel fir die Verklebung und
etwaigen Zusatzstoffen zur Beeinflussung spezifischer Produktmerkmale oder der
Verarbeitungseigenschaften.

Im Zuge dieses Projekts werden folgende, bisher nicht verwendete Bestandteile fir die
Griunkoérperherstellung verwendet:

Bindemittel

Es wird flissiges Phenolharz-verwendet damit die Granulierung und Weiterverarbeitung des
Holzfasern im Extruder erfolgen kann. Weiters wurde Melaminharz eingesetzt, um die
entwickelten Methoden der Extrusion von duroplastischen Wood Plastic Composites des
WoodKPlus Wels zu nutzen.

Zusatzfasern:
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Hanf, Flachs- und Kohlfasern werden entweder 1 schichtig (lber den gesamten Querschnitt)
oder in der Mittelschicht der Grinkorper eingebracht um eventuell Eigenschaften zu
verbessern.

Zuschlagstoffe

Graphit wird eingebracht um die Verarbeitungseigenschaften beim Granulieren im Extruder
zu verbessern.

Ziel ist es, die Einflisse der Zuschlagstoffe und Verarbeitung auf die wesentlichen
Eigenschaften der Grinkdrper zu ermitteln.

3.3 Dirittes Ziel: Beurteilung der Dimensionsanderung und der
Kohlenstoffausbeute beim Karbonisieren

Die hergestellten Grinkdrper werden anschlielend pyrolisiert und so dem Prozess der
Karbonisierung unterzogen. Dabei verandert sich die Geometrie der Griinkdrper wesentlich.
Die Kenntnis dieser Veranderungen ist notwendig, um die geometrischen Vorgaben fir die
Produktion der Grinkorper zu definieren, denn der Schwund muss beim Grinkorper
zugegeben werden. Ziel ist es, die Heterogenitat des Schwundprozesses zu bestimmen um
die Grundlagen zur Bestimmung der Grunkodrpergeometrie, in Abhé&ngigkeit von der
Zielgeometrie des karbonisierten Kdorpers, zu ermitteln. Die wesentlichen Parameter zu
Erhdhung der Karbonausbeute sind fur den Karbonkdrper zu bestimmen.
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4 Inhalte und Ergebnisse

Zur Erreichung der angestrebten Ziele wurden folgende Arbeiten durchgefthrt.

4.1 Material und Methoden

4.1.1 Analyse der méglichen Produktionsvarianten fur unterschiedliche
Produktgeometrien

Zur Einteilung von Geometrien die mittels industrieller Be- und Verarbeitungsprozessen
hergestellt werden sollten, wurde die Einteilung von ASHBY (2011) verwendet. Dabei wird
zwischen Linearen, Flachigen und 3 dimensionalen Geometrien unterschieden. In
Abhéngigkeit von diesen angestrebten Formen sind unterschiedliche
Verarbeitungstechnologien denkbar, die im ersten Projektschritt ausgewahlt wurden. In der
Abbildung 3 sind mdgliche geometrische Formen und die daraus abgeleiteten maoglichen
Herstellverfahren dargestellt.
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Abbildung 3 Ablaufschema zur Herstellung unterschiedlicher Formteile mittels formgebender Verfahren

Da bisher nur das planare Pressen von Griinkdrpern durchgefihrt wurde, mussten im Zuge
des Projekts die Mdglichkeiten der Herstellung von Formteilen erst Uberprift werden. Damit
wurde es auch notwendig neue Rohstoffe und Bindemittel zu analysieren und eventuelle
Zwischenstufen in der Produktion auszuarbeiten. Diese neuen Ansétze der Produktion
machten auch die Analyse und Charakterisierung von Griinkérpern vollkommen neuer
Formulierung und Zusammensetzung notwendig.
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4.1.2 Charakterisierung von Grunkérpern

Um die verschiedenen Produktionsverfahren anwenden zu kénnen und um die
Eigenschaften der resultierenden Grinkorper zu verbessern wurden zusétzlich zur Holzfaser
und den in den bisherigen Untersuchungen verwendeten pulverférmigen Phenolharzen auch
andere Rohstoffe und Bindemittel notwendig. Folgende Rohstoffe und Bindemittel wurden in
der Herstellung der Grinkorper verwendet.

Holzfasern

Die Verwendung von gewachsenem Holz als Ausgangsmaterial fur die Keramik birgt
wesentliche Nachteile. Der inhomogene Aufbau des Holzes (sog. Holzmerkmale) und die
Anisotropie des Holzes wirken sich negativ auf die Herstellung von Grinkérpern fur
Keramiken aus. Aus diesem Grund wurde in diesen Versuchen ein spezielles
Ausgangmaterial auf Basis von Buchenholz verwendet. Es handelt sich dabei um gemahlene
Buchenfasern ARBOCEL ® HW 630 PU des Herstellers J.Rettenmaier & S6hne GmbH. Die
gemahlenen Fasern aus Buche (Fagus sylvatica L.) haben eine kurzfasrige bis kubische
Form in der Grol3e von 20-40um. Das Material besteht zu 70% aus Rohcellulose und zu 30%
aus Lignin. Der pH-Wert liegt bei 5,5 +1 (bei 100g/l H20 und 20°C). Die angegebene
Schittdichte liegt zwischen 200g/I bis 300 gl/l.

Bakelite 6109 FP

Urspringlich in den Vorgangerprojekten als bestens geeignet bestimmt: Damals bekannt als
Phenol-Novolak-Harz der Firma HEXION (friiher Bakelite). In diesen Projekten unter der
Bezeichnung JK 63 bekannte Phenolpulverharz wurde in den letzten Jahren weiterentwickelt
und wird jetzt unter der neuen Bezeichnung Bakelite PF 6109 FP vertrieben. Das
weiterentwickelte Harz ermoglicht gegenuber dem Vorgénger JK 63 eine hohere
Kohlenstoffausbeute und weist laut Hersteller ein deutlich besseres FlieBverhalten auf.

9788 FW

Das Fliissige Phenolharz ist eine spezielle Mischung fiir die Herstellung hochwertiger
Produkte bei der Fa. SGL. Laut Rucksprache mit Hexion hat es jedoch nahezu die gleichen
Eigenschaften wie das 6109 FP, d.h. das mit vergleichbaren Eigenschaften im Holzwerkstoff
zu rechnen ist. Das Harz musste fur diese Versuche auf Grund von Explosionsgefahr fllissig
sein, da die deutlich erhéhten Temperaturen in einem Extruder bei der ausschlie3lichen
Anwendung mehlartiger Ausgangsmaterialien als zu gefahrlich angesehen wurde.

Melaminharz

Melaminharze kommen in konventionellen Holzwerkstoffen zum Einsatz. Sie sind
duroplastisch und haben hohe Festigkeiten. Ein Problem zur Herstellung von Grinlingen
mittels Extruderverfahren ist das fehlende thermoplastische Prozessfenster von Duromeren,
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dass ein Aufschmelzen und FlieRen des Harzes ein Austragen durch formgebende
Werkzeuge ermoglicht (RATSCH 2003, MULLER et al. 2008). Deshalb kamen modifizierte
Melaminharzformaldehydharze mit thermoplastischem Prozessfenster zum Einsatz.
Sogenanntes HIPE®ESIN (AMI, Agrolinz Melamine International GmbH) mit verbesserten
thermoplastischen Eigenschaften wurde verwendet.

Zusatzfasern
Hanffasern (Cannabis sativa)

Fasern des gewothnlichen Hanfs (Cannabis sativa) wurden fir die Herstellung der
Grunkorper verwendet. Zum Einsatz kamen gewdhnliche Hanffasermatten, die als
Dammstoff eingesetzt werden. Es handelt sich um Fasern von im Mittel ca. 25 mm Lange
(Priméarfasern) bzw. 2 mm L&nge (Sekundarfasern). Hanffasern weisen eine
durchschnittliche Dichte von 1,4g/cm3, eine Zugfestigkeit von 310-390 N/mm2 und einen E-
Modul von ca. 70 kN/mm? (FRANCK 2005).

Flachsfasern (Linum usitatissimum)

Flachsfaser oder Leinen wird von der Lein-oder Flachspflanze gewonnen. Wie bei den
Hanffasern war das Ausgangsmaterial gewothnliche Flachsfasermatten zur Warmedammung.
Die Flachsfaser besteht zu 65-89% aus Cellulose. Die Dichte der Faser betragt im Mittel 1,4
g/cm3 mit einer Zugfestigkeit von 90 N/mmz2 und einem E-Modul ca. 71 bis 85 kN/mm2
(FRANCK 2005).

Kohlefasern

Kohlefasern der Firma SGL Group wurden zur Verstarkung des Schichtaufbaus in die
Grinlinge eingebracht. Die Fasern werden hauptséchlich als Basis in
Faserverbundwerkstoffen eingesetzt und sollen eine Erhéhung spezieller
Materialeigenschaften (hohe Zugfestigkeit und hoher E-Modul bei vergleichbar geringer
Dichte) bewirken. Eingesetzt wurden ca. 200 um lange Kohlefasern in den Deck- und
Mittelschichten der Grinlinge.

Zuschlagstoffe

Graphit der Firma SGL Group wurde als Zuschlagstoff zur Verbesserung der
Granulierbarkeit der Grinlinge im Extruder zugegeben. Es handelt sich dabei um
Graphitblattchen mit Korngro3en vergleich bar mit dem eingesetzten Holzmehl (20 - 40 um).
Durch die besonderen Herstellungsbedingungen im Extruder soll damit die Schmierwirkung
erhoéht werden und das Material leichter forderbar werden.

Die hergestellten Griinkdrper wiesen folgende Materialzusammensetzung auf:
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50 Pulverformiges 50 keine 1- Pressen
Phenolharz Schichtig
70 Pulverformiges 30 keine 1- Pressen
Phenolharz Schichtig
50 Flissiges 50 keine 1- Granulieren
Phenolharz Schichtig -Pressen
50 Flissiges 50 Graphit 1- Granulieren
Phenolharz Schichtig - Pressen
50 Pulverformiges 50 Flachs- 3- Pressen
Phenolharz fasern | Schichtig
50 Pulverformiges 50 Kohle- 3- Pressen
Phenolharz fasern | Schichtig
50 Pulverformiges 50 Hanf- 3- Pressen
Phenolharz fasern | Schichtig
50 Pulverformiges 50 Kohle- 1- Pressen
Phenolharz fasern | Schichtig
Melaminharz
Holzgranulat

Fir diese Grunkorper wurden nach der erfolgten Klimatisierung im Normklima folgende
Merkmale gemessen:

Geometrie bei Normklima

Die Abmasse der Priufkorper erfolgte durch lineare Vermessung der Lange, Breite und Dicke
der Grinkorper mit einer digitalen Messuhr. Vor der Vermessung wurden die Prifkorper im
Normalklima bei 20°C und 65% relativer Luftfeuchte bis hin zur Massenkonstanz gelagert
(EN 325, 1993).

Rohdichte

Zur Rohdichtebestimmung der Grinlinge wurde zur Bestimmung der Abmalf3e der Prufkorper
wieder die EN 325 (1993) herangezogen. Zur Massebestimmung (m) in kg bzw g wurde eine
elektronische Waage (Sartorius) herangezogen und die Dichte g in kg/m?3 (bzw. g/cm?3) wie
folgt berechnet (EN 323, 1993):

m

szl*bz*t
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Mit b, und b, als LAnge und Breite des Prufkdrpers in mm und ¢ als Probendicke in mm.

Feuchte bei Normklima

Um die Holzfeuchte bei Normklima zu bestimmen wurden die Proben zuerst im Normalklima
bei 20°C und 65% relativer Luftfeuchte bis zur Gewichtskonstanz gelagert und anschlie3end
wurde die Masse bestimmt. Danach erfolgte eine Lagerung der Proben im Warmeschrank
bei 103°C widerum bis zur Gewichtskonstanz. Der Feuchteghalt der Proben wurde dann
nach EN 322 (1993) wie folgt bestimmt:

my —my

H= * 100

my

Mit H als Feuchtegehalt in %, my, der Masse feucht und m, der Masse darrtrocken.

E-Modul und Biegefestigkeit bei Normklima

Der E-Modul und die Biegefestigkeit wurden an bis zur Gewichtskonstanz im Normalklima
gelagerten Holzwerkstoffproben nach EN 310 (1993) bestimmt. Der E-Modul E;,, in N/mm?
wurde wie folgt ermittelt:

E = L,° (F, — Fy)
™ 4xbxt3(a, —ay)

Mit ; als abstand zwuischen den Auflagern in mm, F, — F; die Kraftzunahme in N, b die
Probenbreite in mm, t die Probendicke in mm und a, — a; die Zunahme der Durchbiegung.
Die Biegefestigkeit f,,, in N/mm?2 wurde wie folgt ermittelt:

_ 3Enax * s

fm = 2% b x t?

Wobei F,,, die maximalKraft in N ist. Alle anderen Kenngrof3en sind wie oben beschrieben.

Mithilfe dieses Versuchsaufbaus konnen folgende Einflisse auf die Eigenschaften der
Grunkorper bestimmt werden:

- Einfluss des Bindemittels und des Herstellverfahrens

- Einfluss der Verringerung des Bindemittelanteils

- Einfluss des Einbringens von Graphit

- Einfluss der Zugabe von Kohlefasern

- Einfluss eines mehrschichtigen Aufbaus mit Faserzugabe in der Mittellage
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4.1.3 Forménderung durch die Karbonisierung

Die Proben mussen vor der Karbonisierung darrgetrocknet werden damit keine Feuchte
mehr im Material enthalten ist. Folgende Kennwerte wurden nach erfolgter Darrtrocknung fuir
die Proben ermittelt:

Masse, Dichte und Geometrie wurden wie weiter oben beschrieben in Anlehnung an
EN 323 (1993) und EN 325 (1993) bestimmit.

Der Schwund durch Darren wurde in Anlehnung an das Schwindverhalten von Holz
bestimmt (DIN 52 184, 1979). Dabei wurden die Probenkérper im Zustand des
Normalklimas (20°C und 65% relative Luftfeuchtigkeit abgemessen und im Anschluss
im Warmeschrank bei 103°C bis zur Gewichtskonstanz darrgetrocknet und
anschliel3end wieder vermessen. Der Schwund durch Darren § wurde wie folgt in
Lange, Breite und Dicke bestimmt:

Iv—1lp

6= * 100

n
Mit I,y als Lange im Normalklima und [, als Lange im darrtrockenen Zustand (siehe

Abbildung unten).

AnschlieRend an das Darren wurde die Karbonisierung der Proben durchgefiihrt und
folgende Probenkennwerte wurden ermittelt:

Masse, Dichte und Geometrie wurden wie weiter oben beschrieben ist in Anlehnung
an EN 323 (1993) und EN 325 (1993) bestimmt, da es sich nicht mehr um einen
Holzwerkstoff handelte.

Der Schwund durch Karbonisieren wurde analog zum Schwund durch Darren an den
Karbonisierten Proben in Anlehnung an DIN 52 184 (1979) bestimmt. Es handelt sich
hierbei um den Schwund vom darrtrockenen Zustand zum Zustand nach dem
Karbonisieren.

Die Schwindeigenschaften werden in Abhangigkeit von der Geometrie der Proben
folgendermal3en bestimmt (Abbildung 4):
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Abbildung 4 Raumrichtungen der Proben als Griinling und nach dem Karbonisieren (schematisch, Dicke < Breite
< Lange)

Es werden folgende Eigenschaften analysiert:

- Zusammenhang zwischen Dichte des Grinkorpers und Dichte des Karbonisierten
Korpers

- Veranderung der Geometrie bei der Karbonisierung (Schwund)
- Kohlenstoffausbeute bei der Karbonisierung

4.2 Neuerungen durch das Projekt

Durch dieses Projekt werden in Abhangigkeit von der Zielsetzung folgende Neuerungen
erreicht:

4.2.1 Prozesse

Bisherige Untersuchungen zur Herstellung von SiC-Keramiken auf der Basis
nachwachsender Rohstoffe beschrankten sich auf planares Pressen. Die hierbei erzeugten
Geometrien waren dabei auf flachig-ebene Bauteile beschrankt.
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-

f——
—
—
-

—— —
—

| J

Silizieren

Abbildung 5 Bisherige Vorgehensweise im Vergleich mit den neuen Formgebungsverfahren

Da sich in den vorausgegangenen Forschungsprojekten aber abgezeichnet hat, dass bei der
Herstellung von SiC-Keramiken aus nachwachsenden Rohstoffen zusatzliche Méglichkeiten
fur Bauteile mit komplex geformten Geometrien gibt und genau darin ein Vorteil des
Verfahrens liegt, sollen im vorliegenden Vorhaben unterschiedliche Prozesse zu
Realisierung der beschriebenen Geometrien untersucht werden. In der Abbildung 5 ist
dargestellt mit welchen Verarbeitungstechnologien (Extrudieren, Pressen oder Spritzguss)
solche Geometrien in Zukunft machbar sein kdnnten. Da die Verarbeitungstechnologien
unterschiedlicher Vorbehandlung der Rohstoffe bedirfen, wurde ein Ablaufdiagramm erstellt,
wie aus den Rohstoffen Griinkorper, Karbonkorper und SiC- Keramiken unterschiedlicher
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Geometrie hergestellt werden kdnnen. Ausgangspunkt fir unsere Untersuchungen war eben
das schon im LabormafR3stab bewahrte Flachpressverfahren. Hierfir wurden die Rohstoffe
gemischt und nach einfacher Formgebung (Streuen) verpresst.

Up-Scaling

Der néachste Schritt zu komplexeren Geometrien stellt die Ubertragung des vorhanden
Flachpressverfahren auf gré3ere Mal3stabe dar, um ggf. die gewlinschten Bauteilgeometrien
(flachig-geformt) spanend aus dem erzeugten Grin- oder Kohlenstoffkdper modellieren zu
kénnen. Hierfur sollte das Streuverfahren optimiert werden: neben speziellen Streurahmen
kénnen auch mehrstufige Streuverfahren zum Einsatz kommen. Darlber hinaus kénnen
groRRere Grunkdrper auch durch Fiigen mehrerer dinnerer Platten erzeugt werden.

Formpressen

Ein weiteres Verfahren zur Realisierung von flachig geformten oder 3D Vollkérper-
Geometrien ist die Methode des Formpressens. Hierfur werden die Grinkorper in
endkonturnahen Pressformen erzeugt. In einem ersten Schritt sollte allerdings zunachst die
generelle Machbarkeit dieses Verfahrens geprift werden. Mdgliche Probleme kdnnen sich
aus den beim Formpressen entstehenden Dichteunterschieden im Grinkdrper ergeben, die
wiederum zu Dichtevariationen im Kohlenstoffkdrper fihren. Die vorausgegangenen
Untersuchungen haben gezeigt, dass die Silizierbarkeit und die Qualitat der SiC-Keramik
entscheidend von der Homogenitat der Dichteverteilung im Kohlenstoffkdrper abhéngen.
Eine weitere Frage, die zu beantworten ist, ist die, ob sich Griinkérper mit Zonen
unterschiedlicher Dichte verzugsfrei Karbonisieren lassen. Mischen und Streuen der
Rohstoffe entsprechen beim Formpressen dem beim linearen Flachpressen. Ggf. ist zur
Stabilisierung des Bindemittel-Faser-Gemischs in der Heil3presse ein Vorpressen notwendig.

Extrudieren

Zur generellen Realisierung von linearen Geometrien, ob rund oder nicht rund, eignet sich
das Extrudieren. Das einfachste Verfahren hierfir ist die direkte Formgebung des
Bindemittel-Fasergemische in einem Verarbeitungsextruder. Die Herausforderung vor die wir
im vorliegenden Projekt gestellt sind ist, ist die Verarbeitung von duroplastischen Harzen auf
diesen Gerdaten, da alle bisherigen Versuche zur Herstellung von biogener SiC-Keramik auf
Duroplasten basierten. Herkbmmlicherweise eignen sich diese Harze nicht fir eine
Verarbeitung mit dem Extrusionsverfahren. Zu untersuchen ist daher auch, ob sich
Maoglichkeiten zur Karbonisierung von thermoplastgebundenen Holzfaserformteilen ergeben,
die durch Extrusion hergestellt wurden.

Da sich die bisher eingesetzten Holz-Bindemittel-Gemische auf Grund ihrer Feinheit nicht
direkt extrudieren lassen ist es zur Erfolgreichen Formgebung notwendig die Mischungen
aufzubereiten (Granulieren). Dies kann entweder mittels eines speziellen
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Aufbereitungsextruders oder mittels weiterer Granulierverfahren erfolgen, wie
Telleragglomeration, Granulierung mittels Eirichmischer oder Tablettierung.

SpritzgieRen

3D-Vollkdrper- und 3D-Hohlkérpergeometrien lassen sich im Spritzgussverfahren herstellen.
Ublicherweise werden hierfiir wie beim Extrudieren thermoplastische Harze verwendet.
Somit stellt uns auch dieses Verfahren zur Herstellung von biogenen SiC-Keramiken vor die
Herausforderungen entweder mit duroplastische Harze spritzzugieRen oder thermoplastisch
gebundene Griinkdrper zu Karbonisieren. Ahnlich wie beim Extrudieren ist auch bei diesem
Verfahren eine Granulierung der Holz-Bindemittel-Gemische notwendig.

4.2.2 Materialeigenschaften fur neue Grinkdrper

Bisherige Versuche zur Herstellung biogener SiC-Keramiken im Flachpressverfahren
basierten im wesentlichen auf speziellen Holzfasern und pulverférmigem Phenolharz. Fir die
neuen Formgebungsverfahren sollen zusatzlich verschiedene biogene Fasern und
verschiedene Bindemittel eingesetzt werden. Darliber hinaus sollen verschiede Additive
beigemischt werden um die Eigenschaften der Grinkérper fir die nachfolgenden Schritte
Karbonisierung und Silizierung zu optimieren. Die Eigenschaften die hierbei im Fokus stehen
sind: Ausgleichsfeuchte, Rohdichte, E-Modul und Biegefestigkeit.

Die Ausgleichsfeuchte ist speziell hinsichtlich der Karbonisierung flr den weiteren Prozess
von Bedeutung. Zu hohe Ausgleichsfeuchten kénnen vor allem bei hohen Rohdichten zu
unerwinschten Verformungen bei dem Hochtemperaturprozess fihren.

Die Rohdichte des Grinkorpers ist eine Schlisseleigenschaft fir den weiteren Prozess, da
sie zum einen Einfluss auf die Karbonisierung hat. Zu hohe Rohdichten fuhren zu
Rissbildungen und zu Verzugserscheinungen bei der Karbonisierung. Zum anderen kann
Uber die Rohdichte des Griinkérpers die Phasenverteilung der SiC-Keramik beeinflusst
werden. Eine zu hohe Rohdichte fiihrt zu einer unvollstandigen Silizierung und hohen
Restkohlenstoffanteilen. Ist die Rohdichte zu niedrig, flhrt das zu hohen unerwiinschten
Anteilen an Restsilizium in der SiC-Keramik.

Eine vielversprechende und relativ einfache Mdglichkeit zur Herstellung von flachig
geformten oder 3D Vollkdrper-Geometrien stellt die spanende Bearbeitung von Griinkorper
oder Kohlenstoff-Template dar. Biegefestigkeit und E-Modul sind vor allem fiir deren
Bearbeitbarkeit von grof3er Bedeutung.

Einfluss des Bindemittels und des Herstellverfahrens

Die verwendeten Bindemittel unterscheiden sich wesentlich in ihrer Kohlenstoffausbeute. So
haben Phenolharze eine deutliche héhere C-Ausbeute als Melaminharze, wodurch
Masserverlust und Dimensionsdnderung wahrend der Karbonisierung reduziert werden
kénnen. Somit erscheinen Phenolharze in dieser Hinsicht den ebenfalls duroplastischen
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Melaminharzen Uberlegen. Da es aber im Gegensatz zu Phenolharzen erste erfolgreiche

Versuche zum Einsatz von Melaminharzen in Extrusions- oder Spritzgussprozessen gibt, soll
die Verwendung dieser Harze ebenfalls genauer untersucht werden. Untersucht wird jeweils
der Einfluss der Verwendung der Unterschiedlichen Harze auf die erwahnten Eigenschaften.

Einfluss der Verringerung des Bindemittelanteils

Ziel des vorliegenden Projektes ist es komplex geformte SiC-Keramiken aus biogenen
Rohstoffen herzustellen. Die Erfolge der vorausgegangenen Versuche mit flachigen
Geometrien konnten nur mit relativ hohen Bindemittelgehalten erreicht werden. Eine
genauere Kenntnis des Einflusses des Bindemittelanteils ist daher notwendig um den Antell
an biogenem Rohmaterial zu erhdéhen. Ein weiterer Vorteil der sich aus einer Verringerung
des Bindemittelanteils ergibt, ist die Reduzierung der Herstellkosten, da natirliche Fasern im
Vergleich zu den Bindemitteln gunstiger sind.

Einfluss des Einbringens von Graphit

Im Vordergrund der Uberlegungen zum Einsatz von Graphit als Additiv bei der Herstellung
der Grunkorper ist die Verarbeitbarkeit bei der Formgebung durch Extrusion. Durch die
Zugabe von Graphit kann die Reibung im Extruder beeinflusst werden. Ein weiterer positiver
Nebeneffekt der Zugabe von elementarem Kohlenstoff bei der Griinkorperherstellung, ist die
die deutlich verbesserte Kohlenstoffausbeute bei der anschlieRenden Karbonisierung.

Einfluss der Zugabe von Kohlefasern

Die Zugabe von Kohlefasern bei der Herstellung der Grinkérper kann auf zwei Arten
wesentlich positive Eigenschaftsveranderungen hervorrufen. Kohlefasern bestehen ahnlich
wie der Graphit aus reinem Kohlenstoff und haben daher eine ausbeute-steigernde Wirkung
bei der Karbonisierung. Dariiber hinaus kénnen sie die Festigkeitseigenschaften der
resultierenden Keramik beeinflussen. Im Idealfall werden die Kohlefasern von der Silizierung
verschont und wirken duktilitatserhéhend. Eine mogliche Gefahr in der Verwendung von
Kohlefasern besteht in der behinderten Schwindung wahrend der Karbonisierung und einer
unerwinschten Rissbildung.

Einfluss eines Mehrschichtigen Aufbaus mit Faserzugabe in der Mittellage

Der Einsatz von langfasrigen biogenen Rohstoffen und C-fasern in der Mittellage der
untersuchten Platten hatte den Hintergrund die Eigenschaften zu beeinflussen und dabei die
regelmafige Karbonisierbarkeit zu erhalten. Hierfir wurden Flachs-, Hanf- und die
bekannten C-Fasern eingesetzt.
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4.2.3 Beschreibung der Forménderung und Karbonausbeute fir die neuen
Werkstoffkombinationen

Besondere Bedeutung fur die Eigenschaften der SiC-Keramik kommt den Eigenschaften der
Kohlenstoffkdrper zu. Eine genaue Beschreibung dieses Zusammenhangs findet sich bei
HOFENAUER (2005). Um Uber diese dort beschriebenen Zusammenhange eine Grundlage
zur Bestimmung der zu erwartenden SiC-Eigenschaften zu haben, standen in den hier
beschriebenen Untersuchungen die Zusammenhédnge der verwendeten, speziellen
Formulierungen zur Grinkoérperherstellung mit den Eigenschaften der Kohlenstofftemplate
im Fokus. Betrachtet werden dabei die Dichterelation zwischen Griinkorper und C-Template,
die auftretende Volumenanderung sowie der durch die Verkohlung verursachte
Masseverlust.

Zusammenhang zwischen Dichte des Grunkorpers und der Dichte des Karbonisierten
Korpers:

Der Zieldichte des Kohlenstoffkdrpers kommt bei der Erzeugung von SiC-Keramiken durch
Reaktionsinfiltration von Silizium eine besondere Bedeutung zu. Ist die C-Dichte zu hoch, so
kann der Kohlenstoff nicht vollstandig siliziert werden. Ist die Dichte zu niedrig, so bilden sich
unerwinschte Siliziumnester in der fertigen Keramik. Eine genaue Kenntnis der
Zusammenhange zwischen Ausgangsdichte des Grunkorpers mit der resultierenden Dichte
des Kohlenstoffkérpers ist daher unabdingbar zur Steuerung der Eigenschaften der Keramik
bei der Herstellung der Grunkérper. Die ist ein wichtiger Schritt auf dem Weg zu einem
Softwaretool zur  Vorausbestimmung der SiC-Zusammensetzung anhand der
Grunkorpereigenschaften. Es wurden alle bisher beschriebenen Griinkérperformulierungen
diesbezlglich untersucht.

Veranderung der Geometrie bei der Karbonisierung (Schwund):

Die Herstellung von SiC-Keramik aus biogenen Kohlenstoffquellen bietet wie erwahnt die
einzigartige Mdoglichkeit komplex geformte Bauteile herzustellen. Um mdglichst
endkonturnahe Bauteile zu erzeugen, ist die Kenntnis der Formveranderung wahrend der
Karbonisierung von ebenso groRer Bedeutung wie das Wissen um die Zusammenhéange im
Bereich der Dichterelationen. Es wird hier wiederum der Einfluss der oben beschriebenen
Parameter wie Bindemittelart und —anteil sowie Additive untersucht.

Kohlenstoffausbeute bei der Karbonisierung:

Ein weiterer wichtiger Parameter zur Entwicklung eines Softwaretools mit dem die
Formé&nderung vorab bestimmt werden kann stellt der Masseverlust bzw. die
Kohlenstoffausbeute wahrend der Karbonisierung dar. Wichte Einflussgré3en sind hierfir vor
allem die Art des verwendeten Bindemittels sowie die eingesetzten Fasern und Additive.
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4.3 Ergebnisse

Basierend auf den Zielsetzungen des Projekts werden die Ergebnisse dargestellt, indem:

- zuerst die durchgefiihrten Formgebungsverfahren dargestellt werden,

- darauf aufbauend die Eigenschaften der neu erzeugten Grinkorper beschrieben
werden,

- und darauf aufbauend die Eigenschaften der Karbonkdrper beschrieben werden.

4.3.1 Die Herstellung von Formteilen:

Basierend auf den dargestellten Ideen in Abbildung 5 ist in der Abbildung 6 dargestellt, mit
welche Verarbeitungstechnologien (Extrudieren, Pressen oder Spritzguss) Grinkorper
tatséchlich hergestellt werden konnten. Es konnten nicht alle Verfahren (z.B. Spritzgiel3en)
erfolgreich umgesetzt werden.
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Abbildung 6 Durchgefiihrte Verfahren

Seite 34



Unabhéngig von der geplanten Verarbeitungstechnologie steht am Beginn der meisten
Versuche das Vermischen von Holzfasern, Bindemittel und Additiven (siehe Abbildung 6).
Auf Grund der unterschiedlichen physikalischen Eigenschaften der Komponenten waren zur
Erzeugung weiterverarbeitbarer Mischungen zahlreiche Versuche notwendig. Im
vorhandenen Mischer lieRen sich sowohl die festen als auch die flissigen Komponenten
vermischen. Um eine vollstandige Durchmischung der beiden Komponenten Holzfasern und
pulverférmiges Phenolharz zu erreichen, wurde nach einer Versuchsreihe ein
Mischverfahren in einem Schaufelmischer mit zusatzlichem Messerkopf eingesetzt (siehe
Abbildung 7).

Abbildung 7 Pflugscharmischer fiir Mischversuche an der FH Salzburg

Eine vollstandige Durchmischung wurde unter mittlerer Drehzahl des Pflugscharmischers
und hoher Drehzahl des Messerkopfes bei einer Mischzeit von 3,5min erreicht. Da beide
Bestandteile auf Grund der Pulverform und der geeigneten Geometrie gut vermischen
koénnen, sind keine weiteren Additive notwendig.

Planares Pressen

Mit der Laborpresse der FH Salzburg wurden Holzwerkstoffplatten mit einer Flache von
70cmx70cm hergestellt (siehe Abbildung 8). Eine computergesteuerte Temperatur- und
Pressablaufsteuerung ermdglicht eine kontrollierte Einstellung von Rohdichteprofilen. Fir die
Herstellung von speziellen Holzwerkstoffen fir die Herstellung von Grinkérper als
Kohlenstoffinfiltrationskérper ist darauf zu achten, dass ein moglichst flaches
(gleichmafiges) Rohdichteprofil erreicht wird. Dazu ist das Pressprogramm anzupassen.
Des Weiteren ist ein geringer Dichtegradient Giber die gesamte Flache zwingend erforderlich,
um im Werkstoff homogene Eigenschaften zu erzielen. Die geforderte Homogenitat konnte
durch einen sorgféltigen Einstreuvorgang und durch den Einsatz eines Einstreurahmens aus
Weichfaserdammplatten erreicht werden. Die Weichfaserbegrenzung wird beim
Pressvorgang in sich zusammen gepresst, so kann eine Verschiebung des pulverférmigen
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Materials und eine Veranderung der vorgegebenen Dimensionen vermieden werden. Dieses
Verfahren ermoglicht es, die gewlinschte Rohdichte einzustellen.

Abbildung 8 Presskuchen in einem Rahmen aus Holzweichfaserplatten bei der Pressung an der FH Salzburg

Nach einer fir die homogene Verteilung des Mischgutes notwendigen, kalten Vorpressung,
wird das Buchenfaser/Phenolharz Gemisch langsam bis zur Temperatur von 185°C
aufgeheizt und dann bei dieser Temperatur ca. 10 Minuten gehalten. Die lange Aufheizzeit
und Haltezeit garantiert dabei eine vollstdndige und gleichmafltige Durchwéarmung des
gesamten Werkstoffs, was fur die Aushéartung des Harzes und fiir eine méglichst hohe
Homogenitat bendtigt wird. Nach einer aktiven Abkihlungsphase unter 100°C, wird der fertig
gestellte spezielle Holzwerkstoff der Presse entnommen. Die Abkihlung vermindert den
entstandenen Dampfdruck im Holzwerkstoff und so kann einer mdglichen Zerstérung im
Prozessablauf entgegen gewirkt werden.

Das Flachpressverfahren eignet sich zur Herstellung von plattenférmigen speziellen
Holzwerkstoffen, ist aber nicht fir die Realisierung von komplexen Geometrien geeignet. Es
lassen sich jedoch durch dieses Verfahren grofie Dimensionen (upscaling) mit
Materialstéarken bis zu 10cm Dicke realisieren. Diese kdnnen dann anschlieRend durch
mechanische Formgebungsverfahren (z.B. schneiden, hobeln oder frdsen) umgeformt
werden.

Formpressen

Im Gegensatz zum Planaren Pressen eignet sich das Formpressverfahren zur Herstellung
von Formteilen, die bereits komplex geformt sind und keiner Nachbearbeitung mehr
bedirfen. Es sind jedoch nur Geometrien mdglich, die keine Hinterschneidungen aufweisen,
da in diesen Bereichen keine homogene Dichteverteilung einstellbar ist. Die Versuche zum
Formpresseen wurden zum einen an der Laborpresse der FH Salzburg mit dem
improvisierten Formteil Schwarmerei sowie an einer speziellen Formpresse Laeis Bucher
Alpha 800 beim Projektpartner SGL Carbon durchgefiihrt.
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Abbildung 9 Formgepresster Griinkdrper und SiC Kérper Schwarmerei und Formpresse bei SGL Carbon

Eine unbedingt homogene Verteilung des Holzfaser/Bindemittel Gemisches und ein
gleichm&Riges Rohdichteprofil sind die groRen Herausforderungen bei der Formgebung an
einer Formpresse. Es ist notwendig, alle Bestandteile des Presswerkzeugs zeitgleich zu
erhitzen. Eine sehr langsame und abgestimmte Pressphase ist die Voraussetzung, da sonst
eine vorzeitige Vernetzung des Gemisches die vollstandige Fuillung des Werkzeugs
behindern wiirde und sich eine hohe Rohdichte in den Randbereichen einstellen wirde.

Die ersten Versuche zeigten, dass das Verfahren prozesstechnisch weiter angepasst werden
muss, da sich durch die geschlossene Pressform eine erschwerte Feuchtigkeitsabgabe des
Werkstoffs einstellt, was zu einer hoheren Werkstofffeuchte fuhrt.
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Die enthaltene hohe Feuchtigkeit fuhrt wahrend der Pyrolyse zum Aufbau eines erhdhten
Dampfdrucks im Inneren des Probenkorpers. Auf Grund dessen konnten die
Formpresswerkstoffe nicht zerstérungsfrei pyrolisiert werden. Der hohe Feuchtigkeitsgehalt
lieRe sich durch eine besonders lange Haltephase beim Darrtemperaturbereich (103°C)
waéhrend der Pyrolyse verringern. Um diese Trocknungsphase zu Verkirzen, misste das
Pressverfahren modifiziert werden, um eine verbesserte Ausdampfung der enthaltenen
Feuchtigkeit wahrend des Pressvorgangs zu erméglichen. Dahingehende Versuche konnten
im vorliegenden Projekt noch nicht durchgefiihrt werden, kénnten aber in weiteren Projekten
zur Prozessoptimierung untersucht werden.

4.3.1.1 Granulierung

Die ersten Vorversuche zur Formgebung mittels Spritzguss und Extrusion zeigten, dass die
Herstellung eines stabilen Granulats eine Vorbedingung fur die Anwendung dieser
Formgebungsverfahren ist. Aus diesem Grund wurden Versuchsreihen zur Granulierung der
Rohstoffe durchgefuhrt. Dabei wurden ein Eirichmischer und eine Pelletieranlagen
verwendet (siehe Abbildung 10).

Abbildung 10 Eirichmischer und hergestelltes Granulat des Telleragglomerators

Zusatzlich wurden feuchte Platten kalt in der Laborpresse gepresst und anschliel3en in
einem Backenbrecher zerkleinert. Da an der FH Salzburg keine Gerate zur Granulierung zur
Verfigung stehen, wurden die Versuche am Lehrstuhl fur Maschinen- und Apparatekunde an
der TU Minchen durchgefihrt.

Zur Sondierung der Méglichkeit, das Material ohne Zusatze zu granulieren, wurde zusatzlich
ein Tablettierversuch an der TU Chemnitz durchgefuhrt. FUr die Herstellung von stabilen
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Tabletten war ein Pressdruck von 10t und 70°C notwendig. Auf Basis der Untersuchungen
wurde festgestellt, dass mit steigendem Harzgehalt stabilere Tabletten herstellbar sind. Da in
diesem Projekt bewusst auf weitere, fir die Keramikherstellung nicht notwendige Additive
und Zusatze verzichtet wurde, ist fur die Herstellung von stabilen Tabletten ein héherer
Harzgehalt zu empfehlen. Der Eirichmischer wurde eingesetzt, um festzustellen bei welcher
Zusammensetzung von Feuchte, Harz und Holzfaser die Mischung zu Binden beginnt. Nach
einer langsamen Zugabe von destilliertem Wasser und einer Bindemittelerhéhung von 30%
auf 50% zeigte sich, dass mindestens ein Bindemittelanteil von 30% zur Holzmasse
bestehen muss, um ein Agglomerat herzustellen. Die besten Ergebnisse konnten bei 50%
Bindemittelanteil und ca. 100% Wasserzugabe zur Holztrockenmasse, erzielt werden. Die
Ergebnisse am Eirichmischer waren die Basis fur die weiterfihrenden Versuche am
Telleragglomerator. Das erzeugte Granulat ist in der Abbildung 10 dargestellt.

Die zweite untersuchte Mdglichkeit zur Herstellung eines Granulats war die Anwendung des
Doppelschneckenextruders ZSK 50 Krupp Werner & Pfleiderer des Projektpartners SGL
Karbon. Dieser wird im Unternehmen zur Compoundierung des Graphits eingesetzt. Fir den
Einsatz des Doppelschneckenextruders wurde es notwendig ein anderes Bindemittel zu
verwenden, da das pulverférmige Phenolharz wegen der hohen Explosionsgefahr im
Extruder nicht angewendet werden konnte. Um trotzdem eine hohe Karbonausbeute des
Karbonkorpers zu erreichen wurde das Flussigharz 9788 FW eingesetzt das vom
Projektpartner SGL Karbon bereits bei der Compoundierung von Graphit eingesetzt wird.

Nach den ersten Versuchen wurde festgestellt, dass nur Extruderwerkzeuge mit grof3em
Durchmesser (grofRer 8mm) geeignet sind, Granulate aus dem Flissigharz und Holzfaser zu
erzeugen. Der Energieeintrag im Extruder kénnte ansonsten zu einer Vernetzungsreaktion
im Extruder fihren. Da der Energieeintrag im Extruder trotz des groRRen
Granulatdurchmessers noch sehr hoch war, wurde Graphit als Gleitmittel verwendet.
Dadurch konnte die Reibung im Extruder noch wesentlich reduziert, und ein stabiles
Granulat erzeugt werden (siehe Abbildung 11).
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Abbildung 11 Doppelschneckenextruder des Unternehmens SGL Carbon und hergestelltes Granulat

4.3.1.2 Extrusion und Spritzguss

Bei beiden Verfahren, der Extrusion und dem Spritzguss, wird das Rohmaterial durch ein
Fordersystem an ein Formwerkzeug gefihrt, wobei beim Extrusionsvorgang ein
kontinuierlicher Strang, und beim Spritzgussverfahren komplex geformte Werkstiicke
diskontinuierlich hergestellt werden. Die Schwierigkeit bei der Grinkoérperherstellung liegt
darin, dass Duroplaste als Bindemittel verwendet werden. Diese weisen keine
thermoplastische Phase auf, in der sie formbar an das Werkzeug gefiihrt werden. Zur
Herstellung eines Duroplastisch gebundenen ,Wood plastic composites’ (WPC) wurde bei
der Forschungsgruppe von woodKplus in Linz ein spezielles Melaminharz entwickelt, dass
trotz des duroplastisch reagierenden Harzes eine komplexe Formgebung zuldsst. Damit sich
ein mit Melaminharz gebundener Werkstoff ebenfalls fur die Herstellung von Grinkdrpern fir
die SiC-Infiltration eignet, wurde dieses Material auf den Einsatz getestet und dient als erster
Ansatz um Formteile durch Spritzguss oder Extrusion herzustellen. In ersten Versuchsreihen
wurden herkémmliche, nicht fir die Keramisierung optimierte, melaminharzbasierte Proben
fur die keramische Weiterverwendung auf deren Eignung Uberpriift.

Nach den ersten Versuchen wurde festgestellt, dass die Extrusions- und Spritzgussproben
sehr hohe Rohdichten aufwiesen. Dies hat zur Folge dass sich das Silizium erschwert in den
Kohlenstoffkdrper infiltrieren lasst. Aus diesem Grund wurde eine Versuchsreihe mit
geringeren Rohdichten hergestellt (mit 40, 50 und 60% Holzanteil). Da es sich bei den
Formmassen nicht um ein Pulver, sondern um ein Granulat handelt, konnte keine kalte
Vorpressung durchgefiihrt werden. Dies hatte sich positiv auf die Rohdichteverteilung
ausgewirkt. Es stellte sich ein linearer Rohdichtegradient in dem Grinkorper ein. In
Abbildung 12 sind hergestellte Grunkoérper aus dem Extrusionprozess sowie daraus
hergestellte SiC- Keramiken abgebildet.
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Abbildung 12 Grunkérper mit 10cm Dicke und extrudierte Grinkdrper und daraus hergestellte SiC- Keramik

Es ist in der Abbildung 12 zu erkennen, dass sich durch die Silizierung die Geometrie der
Grunkorper nicht vollkommen gleichméRig geandert hat. Durch ein homogenes
Rohdichteprofil konnte diese Geometriednderung reduziert werden. Die notwendige
Optimierung der Rohstoffe und der Produktionsverfahrens fiir die Extrusion ist nicht Ziel
dieses Projekts. Es konnten jedoch Extrudierte Griinkdrper hergestellt werden und auf Basis
der Erkenntnisse kann ein Folgeprojekt zur Prozessoptimierung durchgefihrt werden.

4.3.1.3 Pyrolyse — Karbonisierung

Unter Pyrolyse versteht man die thermische Spaltung organischer Verbindungen. Diese
erfolgt im untersuchten Prozess der Karbonisierung bei hohen Temperaturen (500-900°C)
und unter Sauerstoffausschluss. Dieses Verfahren wendet man an. Um die speziellen
Holzwerkstoffe in Kohlenstoffgriinkdrper umzuwandeln.

Die Karbonisierung wurde jeweils beim Projektpartner SGL Carbon in Meitingen eingebettet
im Industrieprozess durchgefiihrt. Da die Dimensionen der hergestellten Grinkdrper zum
Teil wesentlich gréRer waren als bislang produzierte Koérper, war die Durfihrung der
Versuche mit einem Restrisiko flr den Projektpartner verbunden. Dies fiihrt z.B. auch zu
einem Brand im Kamin der Anlage durch zu groRe Mengen ausgasender Bestandteile.
Darauf wurde mit verlangerten Aufheizzeiten reagiert, wodurch wiederum die
Wirtschaftlichkeit des Prozesses reduziert wird.

Der Prozess der Karbonisierung wird nach den Erkenntnissen des Projekts in folgenden
Schritten durchgeflhrt:

1. Darren des Griinkorpers bei 103°C
2. Aufheizen mit Temperaturanstieg von 1°C/min bis zu 500°C
3. Haltephase bei 500°C

Seite 41



4. Aufheizen mit Temperaturanstieg von 5°C/min bis zu 900°C
5. Haltephase bei 900°C

Der gesamte Prozess wird unter einer Stickstoff Atmosphéare mit einem Stickstoffstrom durch
den die austretenden Holzgase abgefihrt werden.

4.3.1.4 Silizierung

Die Silizierungen wurden beim Projektpartner SGL Carbon in Meitingen eingebettet in den
Industrieprozess durchgefiihrt. Dieser Prozess ist bereits in der Literatur (Hofenauer, 2004)
ausreichend beschrieben und wird nicht mehr im Detail angefihrt.
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4.3.2 Die Eigenschaften der erstellten Grinkdrper

Im Folgenden sind die Ergebnisse der Untersuchungen wie in Kapitel 4.1 beschrieben,
dargestellt.

4.3.2.1 Einfluss des Bindemittels und des Herstellverfahrens

Es wurde der Einfluss der verwendeten Bindemittel (Phenol Pulverharz 6109FP, Phenol
Flissigharz 9788FW und Melaminharz HIPE®ESIN) auf die erzielte Rohdichte, die
Holzfeuchte und die mechanischen Eigenschaften E-Modul und Biegefestigkeit der
Prufkdrper wurde analysiert und in Abbildung 13 dargestellt.
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Abbildung 13 Variabilitat von Eigenschaften der Grinkdrper in Abhangigkeit vom Harzsystem

In der Abbildung 13 ist zu erkennen, dass die hergestellten Rohdichten im angestrebten
Intervall zwischen 0,8 und 1 g/cm3 liegen. In diesem Dichtebereich des Griinkérpers ist wie
von HOFENAUER (2005) beschrieben, das Ergebnis der Silizierung in Hinblick auf Anzahl
der Silizium- Kohlenstoffbindungen am besten. Die Feuchte der Proben, aber insbesondere
auch die mechanischen Eigenschaften der Proben im Normklima sind jedoch nicht so
homogen wie die Dichteeigenschaften. So ist z.B. die Biegefestigkeit der Proben mit
Phenolpulverharz im Mittel doppelt so hoch wie die Biegefestigkeit der Proben mit den
anderen beiden Harzsystemen. Die Grinkdrper sind zwar nur ein Zwischenprodukt, aber fur
umformende (z.B. spanende) Verarbeitungsschritte zur Formgebung, ist die mechanische
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Festigkeit auch von Bedeutung. Um die Zusammenhange zwischen den KenngrofRen der
Grunkorper in Abhangigkeit vom Harzsystem zu ermitteln, werden in der Abbildung 14 die
Streudiagramme der Zusammenhdnge zwischen Rohdichte und Feuchte, Rohdichte und E-
Modul und Rohdichte und Biegefestigkeit der erstellten Proben dargestellit.

Abbildung 14 Einfluss der Rohdichte der Griinkdrper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Harzsystem

Die Abbildung 14 zeigt, dass fir die Phenolharzsysteme die Feuchte mit steigender
Rohdichte abnimmt. Dieser Trend ist fur beide Bindemittel signifikant. Dies ist insbesondere
von Interesse als die Variabilitdt der Rohdichte somit nicht nur auf Feuchteschwankungen
zurtickzufuhren ist, da die Darrdichte der Proben sich somit auch signifikant unterscheiden
muss. Dies wiederum ist fur die Karbonisierung von grof3em Interesse. Die mechanischen
KenngréRen hangen ebenfalls signifikant von der Rohdichte ab, wobei hier eindeutig zu
erkennen ist, dass sich die Regressionsparameter der linearen Regression fir die beiden
Bindemittel wesentlich voneinander unterscheiden. Bei hdherer Beanspruchung der
Grunkorper wird sich deshalb auch der Einsatz des pulverférmigen Phenolharzes mit den
damit einhergehenden Mdglichkeiten der formgebenden Verfahren empfehlen. Fir die
Proben mit dem Melaminharz wurden keine Zusammenhénge analysiert da der
Probenumfang (n=2) fur solche Analysen zu gering war. In der Abbildung 15wird der Einfluss
der Feuchte auf die mechanischen Eigenschaften der Grunkorper anhand von
Streudiagrammen dargestellt.

Abbildung 15 Einfluss der Feuchte der Griinkérper auf E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit vom
Harzsystem
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Aus der Abbildung 15 ist zu enthehmen, dass die Feuchte der Proben einen signifikanten
Einfluss auf den E- Modul der beiden Phenolharze hatte. Ein signifikanter Einfluss der
Feuchte auf die Biegefestigkeit wurden nur fur das fliissige Phenolharz 9788FW beobachtet.
Eine genaue Begrindung ist auf Basis der durchgefiihrten Versuche noch nicht méglich,
eine genaue Abklarung dieser Ergebnisse ware nur auf Basis von zusatzlichen
Untersuchungen mdoglich. Diese vorliegenden Ergebnisse sind aber ausreichend, um die
verwendeten drei Harzsysteme zu vergleichen, weshalb weiterfiihrende Untersuchungen fir
die im Projekt gestellten Ziele nicht notwendig sind.

4.3.2.2 Einfluss der Verringerung des Bindemittelanteils

Fur das bereits in den bisher durchgefiihrten Studien verwendete pulverférmige
Phenolharzsystem Bakelite PF 6109 FP wurde untersucht, inwiefern eine Verringerung des
Bindemittelanteils die Eigenschaften der Grinkérper beeinflusst. Dies ist insbesondere aus
wirtschaftlicher Uberlegung von groBem Interesse. Die Ergebnisse der Rohdichte, Feuchte,
E- Modul und Biegefestigkeit der Grunkdrper sind in der Abbildung 16 in Abhangigkeit vom
Bindemittelanteil (30% und 50% Bindemittelanteil) dargestellt.
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Abbildung 16 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkoérper in Abhangigkeit vom Bindemittelanteil
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Wie in der Abbildung 16 ersichtlich, und auf Basis der durchgefuhrten Varianzanalyse konnte
kein wesentlicher Unterschied der hergestellten Grinkorper hinsichtlich der Eigenschaften
Rohdichte, Feuchte und E- Modul in Abhéngigkeit vom Bindemittelanteil festgestellt werden.
Nur die Biegefestigkeit zeigte eine signifikante Abnahme fur den geringeren
Bindemittelanteil. Darauf ist Rucksicht zu nehmen, wenn der Grinkorper in der
weiterfiihrenden Verarbeitung hoheren mechanischen Belastungen ausgesetzt werden
sollte. Der Einfluss der Rohdichte auf die Grinkorpereigenschaften in Abh&ngigkeit vom
Bindemittelanteil ist in der Abbildung 17 anhand von Streudiagrammen dargestellit.

Abbildung 17 Einfluss der Rohdichte der Griinkérper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Bindemittelanteil

Die Rohdichte beeinflusst die Eigenschaften Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit signifikant
fur beide Bindemittelanteile. Hier ist insbesondere zu erwéhnen, dass die Ausgleichsfeuchte
im Normklima wieder mit steigender Rohdichte sinkt, wahrend die mechanischen
Eigenschaften mit steigender Rohdichte zunehmen. Da die Rohdichte des Griinkdrpers im
Zuge der Produktion relativ genau eingestellt werden kann, ist es von Vorteil wenn die
Eigenschaften des Griinkdrpers signifikant von der Rohdichte abhangen.

4.3.2.3 Einfluss des Einbringens von Graphit zur besseren Extrudierbarkeit

Durch die Einbringung von Graphit bei der Extrusion der Holzfasern kann die Reibung im
Extruder beeinflusst werden. Damit wird die Verarbeitung im Extruder sicherer und
vereinfacht. In der Abbildung 18 ist der Einfluss des eingebrachten Graphits (5%) auf die
Eigenschaften der Grunkorper dargestellt. Dabei wurde als Bindemittel das Phenol
Flussigharz 9788FW verwendet.
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Abbildung 18 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkérper in Abhangigkeit vom Graphitzusatz

Wéhrend der Zusatz von Graphit keinen signifikante Auswirkung auf die Ausgleichsfeuchte
der Proben hat, steigt mit der Zugabe von 5% Graphit die Rohdichte, der E-Modul und
insbesondere  die  Biegefestigkeit der  Griunkorper. Die  Abhéngigkeit  der
Griunkoérpereigenschaften Ausgleichsfeuchte, E-Modul und Biegefestigkeit von der Rohdichte
ist in der Abbildung 19 anhand von Streudiagrammen dargestellt. Aus dieser Abbildung wird
auch der Grund des Zusammenhangs von Graphitzugabe und der mechanischen
Eigenschaften erkennbar.

Abbildung 19 Einfluss der Rohdichte der Griinkérper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Zusatz von Graphit
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Es ist kein signifikanter Einfluss der Rohdichte auf die Feuchte der Proben in Abhangigkeit
von der Zugabe von Graphit zu beobachten. Es wurde aber ein signifikanter Zusammenhang
der Rohdichte und dem E-Modul sowie der Rohdichte und der Biegefestigkeit festgestellt.
Die Parameter der Regressionsgeraden fir die beiden Varianten (mit oder ohne
Graphitzusatz) unterscheiden sich aber nur unwesentlich, weshalb die tendenziell héhere
Dichte der Proben mit Graphitzusatz die wesentliche Ursache fiir die verbesserten
mechanischen Eigenschaften darstellt. Die steigende Dichte muss somit bei der Kalkulation
der Rohstoffmengen berlcksichtigt werden, die Eigenschaften der Grinkérper mit bzw. ohne
Graphitzusatz sind aber bei gleicher Rohdichte vergleichbar.

4.3.2.4 Einfluss der Zugabe von Kohlefasern

Die Festigkeit der Grinkdrper wird durch die Holzfasern, das Bindemittel und der Qualitat der
Verklebung dieser beiden Komponenten bestimmt. Aus diesem Grund ist es von Interesse,
ob die mechanischen Eigenschaften der Griunkorper durch gezielte Zugabe von Kohlefasern
mit hoher Festigkeit verbessert werden kénnen. Die Ergebnisse der Untersuchung von
Grunkorpern die mit dem Pulverformigen Phenolharzsystem Bakelite PF 6109 FP hergestellt
wurden sind in der Abbildung 20 dargestellit.
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Abbildung 20 Variabilitat der Eigenschaften der Griinkdrper in Abhangigkeit von der Verstarkung mit Kohlefasern
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Es wurden nur zwei Proben mit 5% Zugabe von Kohlefaser hergestellt. Diese Anzahl ist fur
eine erste Einschatzung von etwaigen Auswirkungen ausreichend. In der Abbildung 20 ist
kein signifikanter Einfluss der Zugabe von Kohlefaser auf die mechanischen Eigenschaften
zu erkennen. Nur die Ausgleichsfeuchte der hergestellten Proben scheint durch die Zugabe
von Kohlefaser zu sinken. Anhand der in der Abbildung 21 dargestellten Zusammenhange
zwischen der Rohdichte der hergestellten Griinkérper und der Eigenschaften Feuchte, E-
Modul und Biegefestigkeit kann abgeschétzt werden, inwiefern Dichteunterschiede fir die
veranderte Ausgleichsfeuchte verantwortlich sein kénnten.

Abbildung 21 Einfluss der Rohdichte der Griinkérper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Zusatz von Kohlefaser

Anhand der Abbildung 21 kann keine Erklarung tber den Hintergrund der verringerten
Feuchteaufnahme der Proben mit Kohlefaserzugabe abgeleitet werden. Da auch keine
wesentliche Verbesserung der mechanischen Eigenschaften erreicht wurde (entgegen der
Erwartungen), scheint die weiterfiihrende Betrachtung dieses Ansatzes als nicht zielfihrend
aus mechanischer Sicht.

4.3.2.5 Einfluss eines mehrschichtigen Aufbaus mit Faserzugabe in der Mittellage
Holzwerkstoffe werden h&ufig mit geschichtetem Aufbau hergestellt. Dadurch kdnnen die
Eigenschaften des Werkstoffes entsprechend der Anforderungen angepasst werden. Um die
mechanischen Eigenschaften der Grinkorper einstellen zu kénnen wurden zusatzlich zur
Holzfaser auch Flachs-, Hanf- und Kohlefasern in der Mittelschicht eingebracht. Damit
entstand ein dreischichtiger Aufbau mit zwei Decklagen und einer Mittellage. Der Einfluss der
eingestreuten Fasern in der Mittelschicht ist in der Abbildung 22 anhand der Rohdichten, der
Ausgleichsfeuchte, des E- Moduls und der Biegefestigkeit der hergestellten Grinkdrper
dargestellt. Fur die Herstellung der Platten wurde das pulverférmige Phenolharzsystem
Bakelite PF 6109 FP verwendet und die Ergebnisse wurden den Eigenschaften von
herkémmlich hergestellten einschichtigen Platten mit 50% Holzfaseranteil gegeniber
gestellt.
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Abbildung 22 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkérper in Abhangigkeit von der Verstarkung mit Mittellage

Wie in der Abbildung 22 dargestellt konnten die mehrschichtigen Platten auch im
angestrebten Dichteintervall erzeugt werden. Die Feuchte der mehrschichtigen Patten liegt
unter den einschichtigen Vergleichsplatten und die beiden mechanischen KenngroéRen, E-
Modul und Biegefestigkeit konnten nicht wesentlich verbessert werden. Um diese
Zusammenhénge naher zu untersuchen ist in der Abbildung 23 die Abhangigkeit der
KenngréRen Feuchte, E- Modul und Biegefestigkeit der Proben von der Rohdichte
dargestellt.

Abbildung 23 Einfluss der Rohdichte der Griinkérper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Zusatz von Kohlefaser
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In der Abbildung 23ist zu erkennen, dass sich die Zugabe von allen drei Fasermaterialien in
Form einer vergleichbar geringeren Feuchteaufnahme, bezogen auf die Rohdichte auswirkt.
Mit steigender Rohdichte steigen wiederum die beiden Kennwerte der mechanischen
Eigenschaften, es ist aber kein Unterschied hinsichtlich des geschichteten Aufbaus
erkennbar. Somit konnten wider Erwarten die mechanischen Eigenschaften der Grinkorper
durch die Faserzugabe nicht verbessert werden.

4.3.3 Die Formanderung bei der Karbonisierung

In der Abbildung 24 ist der Zusammenhang zwischen der Rohdichte der Grinkérper und der
Darrdichte der Grinkorper dargestellt. Hier ist ein signifikanter Zusammenhang gegeben.

Abbildung 24 Einfluss der Rohdichte der Griinkdrper auf Feuchte, E-Modul und Biegefestigkeit in Abhangigkeit
vom Zusatz von Kohlefaser

Das Darren ist im Zuge der Keramik-Herstellung aber nur der erste Schritt und durch die
Analyse der Feuchteeigenschaften der Grinkdrper ist bereits der Zusammenhang zwischen
Rohmaterial und Formgebungsverfahren mit der resultierenden Ausgleichsfeuchte der
Grunkdrper ausreichend beschrieben.

Von besonderem Interesse sind dabei folgende Ergebnisse,

1. Zusammenhang zwischen Dichte des Griinkdrpers und Dichte des Karbonisierten
Korpers

2. Veranderung der Geometrie bei der Karbonisierung (Schwund)

3. Kohlenstoffausbeute bei der Karbonisierung

4.3.3.1 Dichte der Karbonisierten Korper
Fur die Beurteilung der Geometriednderungen ist es im ersten Schritt notwendig, den
Zusammenhang der Dichteanderung vom Grinkorper zum Karbonkorper zu analysieren.
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Dies ist notwendig, da beim formgebenden Verfahren die Rohdichte des Grinkdrpers
eingestellt werden kann, aber nicht die Dichte des Karbonkorpers. Die Dichte des
Karbonkdrpers wird erst nach der Karbonisierung erreicht. In der Abbildung 25 ist die
Abhangigkeit der Dichte des Karbonkoérpers von der Rohdichte und der Darrdichte des
Grunkorpers fur die Proben getrennt nach verwendetem Bindemittel dargestellt. Der Grund
fur die zusatzliche Analyse des Zusammenhangs mit der Darrdichte ist der Einfluss der
Feuchte. Wahrend die Rohdichte immer Feuchteabhangig ist, ist die Darrdichte von diesem
Einfluss bereinigt und somit kénnen mdogliche Einflisse der Materialfeuchte genauer
analysiert werden.

Abbildung 25 Zusammenhang von Darr- und Rohdichte der Grunkorper mit der Dichte des Karbonkdrpers in
Abhéngigkeit vom Bindemittel

Es ist in der Abbildung 25 zu erkennen, dass der Zusammenhang zwischen den
unterschiedlichen Dichten ausgepragt linear steigend ist. Die Korrelation der
Regressionsgeraden ist sehr hoch (Korrelationskoeffizient 0,967). Somit kann die Dichte des
karbonisierten Materials sehr gut Gber die Dichte des Grinkdérpers eingestellt werden. Es ist
anhand der hohen Korrelationskoeffizienten flr beide Modelle zu erkennen, dass sich der
Feuchteeinfluss nicht so hoch wie beflrchtet einstellte. Fir die beiden Phenolharz
Bindemittel ist kein Unterschied hinsichtlich der Gite des Zusammenhangs erkennbar. Fir
das Melaminharz wurde aufgrund der zu geringen Anzahl an Beobachtungen (n=2) keine
Analyse durchgefiuihrt, es ist jedoch aus der Abbildung 25 ersichtlich, dass keine groR3e
Abweichung dieser beiden Datenpunkte von der Regressionsgeraden der anderen
Grunkdorper festzustellen ist. Es ist zu erkennen, dass sich die Dichten der Materialien durch
die Karbonisierung trotz des Masseverlustes nur geringfligig &ndern. Dies ist auf die
Veranderung der Abmessung (das Schwinden) zurtickzufuhren.

4.3.3.2 Schwundeigenschaften

Fur die Modellierung des Schwindens der Probenkdrper ist es von grof3er Bedeutung, die
geeignetste BezugsgrtRe fir die Modellierung zu bestimmen. Zum Beispiel muss die
unterschiedliche Auspragung des Schwindens in den drei Raumrichtungen der Platte (wie in
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Abbildung 4 dargestellt) bestimmt werden. Aus diesem Grund wird das unterschiedliche
Schwinden in den drei Raumrichtungen in Abhangigkeit von Rohdichte und Darrdichte des
Grunkoérpers sowie der Dichte des Karbonkédrpers in Form eines Streudiagrammes in
Abbildung 26 dargestellt.

Abbildung 26 Abhé&ngigkeit des Schwunds [%] in den drei Raumrichtungen (Breite, Dicke und L&ngs) von der
Rohdichte und Darrdichte des Grunkdrpers sowie der Dichte des Karbonkdrpers

Es ist in der Abbildung 26 zu erkennen, dass die Streuung des Quellens und Schwindens je
nach Raumrichtung unterschiedlich ist und die jeweilige Probendichte (unabhéngig ob
Grunkorper oder Karbonkorper) keinen signifikanten Einfluss darstellt. Dies ist eine
interessante Beobachtung. Der Schwund ist dabei im Mittel je Raumrichtung bei: Lange
.23,95%, Breite 24,07% und Dicke 30,97% und hat ein sehr geringen Variationskoeffizienten
(Lange = 0,02, Breite = 0,02, Dicke = 0,03). In Abbildung 27 wird zusatzlich der Einfluss des
Bindemittels auf das Schwindverhalten dargestellt.

Abbildung 27 Einfluss der des Bindemittels auf die Schwundmalfie in den drei Raumrichtungen

Die Abbildung 28 zeigt dass das mittlere Schwundmalfd durch das Bindemittel beeinflusst
wird. Dabei ist der Unterschied zwischen dem Schwund von Plattendicke zu Plattenebene
bei dem mit pulverformigen Phenolharzsystem Bakelite PF 6109 FP hergestellten
Grunkorpern gréRer als bei Griankérpern die mit Phenol Flissigharz 9788FW und
Melaminharz HIPE®ESIN hergestellt sind. Die Streuung des Unterschieds der
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Schwundmale fiur die drei Raumrichtungen ist im Detail je Bindemittel in der Abbildung 28
dargestellt.

Abbildung 28 Zusammenhang der Schwundmalfie (Breite-Dicke, Breite-Lange, Lange-Dicke) in Abh&angigkeit vom
Bindemittel

In der Abbildung 28 ist zu erkennen, dass der Schwund in der Plattenebene gleichmafig
erfolgt. Dabei schwinden mit pulverformigen Phenolharzsystem Bakelite PF 6109 FP
hergestellte Grunkorper in der Ebene weniger als mit Phenol Flissigharz 9788FW
hergestellte Grinkdrper. Dieses Verhéltnis ist fir das Schwinden in der Probendicke genau
umgekehrt. Diese Eigenschaft ist mit hoher Wahrscheinlichkeit auf das Dichteprofil der
Proben zuriickzufiihren. Diese Hypothese wurde im Zuge dieses Projekts nicht Gberprift und
kénnte bei einer weiterfihrenden Studie detailliert analysiert werden. Eine grobe
Abschatzung des Schwunds in Abhangigkeit vom Bindemittel wird in der Abbildung JXX auf
Basis von den gemittelten Ergebnissen dieser Studie fir einen Referenz-Griinkdrper mit der
Dimension 1m*1m*1m dargestellt.

4.3.3.3 Masseverlust

Die Qualitdt von Grunkdrpern wird auch anhand des Kohlenstoffausbeute, die durch den
Masseverlust bei der Karbonisierung bestimmt wird, beschrieben. Die unterschiedliche
Kohlenstoffausbeute wird in Abhangigkeit von der Rohdichte des Grinkorpers je
Bindemittelsystem in der Abbildung 29 dargestellt.

Abbildung 29 Zusammenhang von Masseverlust des Karbonkérpers mit der Rohdichte des Grunkorpers in
Abhéngigkeit von der Rohdichte
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In der Abbildung 29 ist zu erkennen, dass das verwendete Harzsystem sehr wesentlich fur
den Masseverlust ist. Die mit dem HIPE®ESIN gebundenen Platten weisen den groften
Masseverlust, und damit die geringste Kohlenstoffausbeute auf. Die mit dem flissigen
Phenolharz 9788 FW gebundenen Griinkérper weisen im Mittel (Mittelwert -60,29% mit einer
Standardabweichung von 0,73%) eine etwas niedrigere Karbonausbeute auf als die Proben
die mit dem pulverférmigen Pulverharz Bakelite PF 6109 FP (Mittelwert -61,29% mit einer
Standardabweichung von 0,63%) gebundenen. In der Abbildung 30 ist der Zusammenhang
zwischen Rohdichte und Masseverlust fir die mit dem pulverférmigen Phenolharz
hergestellten Proben dargestellt.

-60,00 o

61,00 i o8

-62,00-

Masseverlustkarbproz

-63,00

7s ) s <0 o 100 10
Rohdichte [gicm?]

Abbildung 30 Einfluss der Rohdichte von Bakelite PF 6109 FP gebundenen Grinkérpern auf den Masseverlust

In der Abbildung 30 ist zu erkennen, dass die Rohdichte keinen wesentlichen Einfluss auf die
Karbonausbeute hat. Dem hingegen hat die Zugabe von Fasermaterialien einen Einfluss auf
die Karbonausbeute (siehe Abbildung 31).

Abbildung 31 Einfluss der Rohdichte von Bakelite PF 6109 FP gebundener Griinkdrper auf den Masseverlust in
Abhé&ngigkeit von Zusatzfasern
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In der Abbildung 31 ist der Zusammenhang von Rohdichte und Massenverlust fur die mit
Bakelite PF 6109 FP hergestellten Proben in Abh&ngigkeit von zugegebenen Fasern in der
Mittellage dargestellt. Es ist zu erkennen, dass die Einbringung von Kohlefasern den
Masseverlust reduziert (im Mittel -59,84%, Standardabweichung 0,98%), und damit die
Karbonausbeute erhdht. Auch die Zugabe von Hanffasern hat einen positiven Einfluss auf
die Karbonausbeute (Mittelwert Masseverlust -60,07%, Standardabweichung 0,59%)
wahrend die Zugabe von Flachsfasern keinen so grof3en Einfluss auf den Masseverlust zu
haben scheint (Mittelwert -60,84% bei einer Standardabweichung von 0,27%).
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5 Detailangaben in Bezug auf die Ziele der Programmlinie

Das Projekt ,Entwicklung eines Formgebungsverfahrens fir holzwerkstoffbasierte
Grunkorper zur Herstellung biogener SiC-Keramiken* beschaftigt sich mit der ,Nutzung
nachwachsender Rohstoffe*- der Uberwiegende Hauptbestandteil der biogenen SiC
Keramiken sind Holzfasern, als auch mit dem Bereich ,Technologien und Innovationen bei
Produktionsprozessen®.

Beitrag der Projektergebnisse zur Erreichung der Leitziele des Impulsprogrammes:

* Prinzip der Dienstleistungs-, Service- und Nutzenorientierung:

Die Nutzung des nachwachsenden Rohstoffes Holz flr die Herstellung von Grinligen und
die bedingte Vermengung mit Klebstoffharzen und teilweise Additiven wird der Werkstoff
stark ©6kologisch und nachhaltig beeinflusst. Durch das Einsetzen von Holzpulvern und
verbesserten Formgebungsverfahren lassen sich in der Regel anndhernd isotrope
Materialeigenschaften fur den Griinling und im Hinblick auf das Endprodukt erzielen.

* Prinzip der Nutzung erneuerbarer Ressourcen:

Die Hauptbestandteile der Grinlinge fur biogene SiC Keramiken bestehen aus Holz bzw.
Cellulose aus nachwachsenden Ressourcen. Zusatzlich kdnnen noch andere Naturfasern
wie Flachs oder Hanf zur Herstellung der Grinlinge verwendet werden. Die Klebharze
stammen aus der Petrochemie, sind aber fir die Herstellung der Template unabdingbar. Die
Untersuchungen haben aber aufgezeigt, dass eine Verringerung des Klebstoffanteils zur
Herstellung der Griinlinge moglich ist.

« Effizienzprinzip:
Die Moglichkeit Holz in stark zerkleinerter bzw. Pulverform zu nutzen steigert enorm die

effiziente Nutzung dieses nachwachsenden Rohstoffes. Die Mdglichkeit Bindemittel ohne
grol3e Qualitatsverluste einzusparen stellt einen enormen Kostenfaktor dar.

* Prinzip der Rezyklierungsfahigkeit:

Die hergestellten Griinlinge lassen sich rezyklieren und fiir die Herstellung neuer Grinlinge
verwenden. Eine bedenkenlose thermische Verwertung der Griinlinge ist wie bei anderen
Holzwerkstoffen (Spanplatten, Faserplatten,...) mdglich. Die Kohlenstoffkorper lassen sich
zum Beispiel als Filtermaterial weiterverwenden. Fertige Keramikteile lassen sich als Bruch
zur Herstellung feuerfester Materialien weiterverwenden.
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* Prinzip der Fehlertoleranz und Risikovorsorge:

Die Verfahrensentwicklung basiert auf der Adaption und Optimierung von bestehenden
Produktionsprozessen nur durch den Einsatz von speziellen Materialien. Durch die
verbesserten Verfahren konnten die Schwankungen der Materialeigenschaften minimiert
werden. Das bestehende Entwicklungsrisiko wurde somit so gering wie méglich gehalten.

* Prinzip der Sicherung von Arbeit, Einkommen und Lebensqualitat:

Verbesserte Kenntnis der Herstellungsverfahren der Griinlinge, des daraus hergestellten
Kohlenstoffkérpers und die verbesserte Materialkenntnis und Messbarkeit tragen zur
Akzeptanz und den Einsatz biogener SiC Keramiken bei. Dabei werden Arbeit und
Einkommen in den relevanten Industriezweigen gesichert.
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6 Schlussfolgerungen zu den Projektergebnissen

Es wurden folgende Herstellverfahren ausgearbeitet: Extrudieren, Planares Pressen,
Formpressen und Spritzguss. Mit diesen Verfahren wird es moglich sein die gewunschten
Geometrien herzustellen. Um diese Verfahren anzuwenden, wurde es notwendig die
Materialien anzupassen. Dazu wurden auch Zwischenschritte wie Vorpressen,
Mehrschichtige Aufbauten, Extruder- Granulieren und Granulieren mit Telleragglomerator
notwendig.

Die Eigenschaften der Grinkdrper wurden durch die unterschiedlichen Rohmaterialien und
Herstellparameter wesentlich beeinflusst. Fiur die erfolgreich durchgefihrten Verfahren
konnten alle Griinkdrper siliziert werden. Zusammenfassend kénnen folgende Empfehlung
fur die Herstellung von Griinkérpern gegeben werden

Wenn die Bearbeitbarkeit des Grinkorpers im Vordergrund steht, dann empfiehlt sich die
Verwendung des Bindemittels Bakelite PF 6109 FP. Dabei ist ein Bindemittelanteil von 50%
empfehlenswert. Hohere Rohdichten haben einen positiven Einfluss, bei der Veranderung
dieses Parameters ist jedoch auf den Feuchteeinfluss der Rohdichte zu achten (steigende
Rohdichte bewirkt geringere Feuchten.

Fur Grunkorper die geringeren und homogeneren Schwund aufweisen, zeigte die
Verwendung des Flissigen Phenolharzes als Bindemittel bessere Ergebnisse. Auch die mit
dem Melaminharz HIPE®ESIN hergestellten Proben wiesen geringeren Schwund auf.

Wenn die Karbonausbeute im Vordergrund steht, ist die Beimengung von Karbonfasern bei
der Herstellung der Grinkérper zu empfehlen. Auch die Beimengung von Hanffasern fiihrt zu
einer signifikant héheren Kohlenstoffausbeute verglichen mit Grinkorper die nur aus
Holzfasern und Bindemittel hergestellt werden.

Der Schwund der Proben in die drei Raumrichtungen konnte ein konstantes Schwundmalf3
fur die planar gepressten Platten ermittelt werden. Es ist folgende Abschatzung mdglich:

Schwund in den beiden Richtungen der Werkstoffebene cirka 24%

Schwund in der Richtung der Werkstoffdicke cirka 31%
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7 Ausblick/Empfehlungen

Auf Basis der entwickelten Verfahren zur Herstellung von SiC- Keramiken ist es mdglich
Bauteile mit gréBeren Dimensionen kostengtinstig herzustellen. Damit werden Anwendungen
fur diese biogenen Materialien moglich, die bisher aufgrund von geometrischen
Einschrankungen nicht denkbar waren. So koénnten die starken SiC Platten fir Schamotte
von Muillverbrennungsanlagen oder sonstige industriellen Verbrennungséfen eingesetzt
werden. Die Ergebnisse der up-scaling-Versuche mit planar gepressten Holzwerkstoffen aus
den bewéhrten Holz-Bindemittelmischungen und der anschlieBenden erfolgreichen
Karbonisierung ermdéglichen die Herstellung komplex geformter Bauteile durch spanende
Bearbeitung. Hierflr zeigen die untersuchten Festigkeitseigenschaften der Grin- und C-
Korper ausreichend hohe Werte. Somit sind eine Vorbearbeitung des Holzwerkstoffs und
eine Endkonturbearbeitung des Kohlenstoffs mdglich. Einsatzbereiche fiir diese durch
anschlieRende Silizierung erzeugten, komplex geformten SiC-Bauteile liegen vor allem im
Bereich verschleil3fester Bauteile im Maschinenbau (z.B. Mihlen, gleitbeanspruchte Teile)

Die Herstellung von SiC Keramiken mit komplexer Geometrie, wie z.B. Rohre, ist auf Basis
der Erkenntnisse des Projekts ebenfalls mdglich. Die groRte Herausforderung hierfir lag in
der Herstellung von weiter-verarbeitbaren Granulaten, die Voraussetzung zum Extrudieren
und SpritzgieBen der Hol-Bindemittel-Mischungen. Hierfir wurden mehrere geeignete
Verfahren untersucht. Damit kénnen Anwendungen im Bereich Warmetauscher oder fir
Rohre im Industrieanlagenbau mit aggressiven Medien erschlossen werden. Spezielle
Hulsen fur abriebfeste Bauteile im Maschinenbau sind mit diesem Verfahren ebenso denkbar
und mdglich.

Basierend auf den Ergebnissen des Projekts kann das Material in Abhangigkeit vom
jeweiligen Einsatzgebiet und der Bearbeitung optimiert werden. So ist es moglich durch
mehrschichtige Grinkorper deren Eigenschaften hinsichtlich mechanischer Eigenschaften
oder des Karbon gezielt fiir bestimmte Anwendungen anzupassen.

Mit den untersuchten formgebenden Verfahren kénnen lineare Formteile (mit runder und
nicht rundem Querschnitt) und Flachige Formteile (eben und nicht eben) erzeugt werden. Da
das SpritzgieRen in diesem Projekt nicht erfolgreich umgesetzt werden konnte, ist fur drei
dimensionale Formteile (3D Vollkdrper und 3D Hohlkdrper) noch ein Herstellverfahren
fehlend. Hier konnte das 3D Drucken mit Holzmehl eine Ldsung sein. Dies ist in weiteren
Untersuchungen zu klaren.

Seite 60



8 Literaturverzeichnis

ASHBY, M.F. (2011): Materials selection in mechanical design. Forth edition. Elsevier 2011.
BYRNE, C.; NAGLE, D. (1997): Carbonization of wood for advanced materials applications.
Carbon 35 (2): 259-266.

DIN 52 184 (1979): Prifung von Holz: Bestimmung der Quellung und Schwindung.

EN 310 (1993): Holzwerkstoffe. Bestimmung des Biege-Elastizititsmoduls und der
Biegefestigkeit.

EN 322 (1993): Holzwerkstoffe - Bestimmung des Feuchtegehaltes.

EN 323 (1993): Holzwerkstoffe. Bestimmung der Rohdichte.

EN 325 (1993): Holzwerkstoffe - Bestimmung der Mal3e der Prufkdrper.

FRANCK, R. (2005): Bast and other plant fibres, Hrsg. Robert R. Franck, Woodhead
Publishing Limited, 2005.

GADOW, R. (1986): Die Silicierung von Kohlenstoff. Dissertation, Universitat Karlsruhe

HERZOG, A.; VOGT, U.; KACZMAREK, O.; KLINGNER, R.; RICHTER, K.; THOEMEN, H.
(2006) Porous SiC Ceramics Derived from Tailored Wood-Based Fiberboards. Journal of the
American Ceramic Society 89(5):1499-1503.

GREIL, P.; LIFKA, T.; KAINDL, A. (1998): Biomorphic Cellular Silicon Carbide Ceramics from
Wood: I. Processing and Microstructure. Journal of the European Ceramic Society 18 (14):
1961-1973.

GREIL, P.; LIFKA, T.; KAINDL, A. (1998): Biomorphic Cellular Silicon Carbide Ceramics from
Wood: Il. Mechanical Properties. Journal of the European Ceramic Society 18 : 1975-1983.

HOFENAUER, A.; TREUSCH, O.; TROGER, F.; WEGENER, G.; FROMM, J. (2004): High
Strength SiSiC Ceramics derived from fine Wood Powders. Proc. of 28 th International
Cocoa Beach Conference and Exposition on Advanced Ceramics & Composites

HOFENAUER, A. F. (2005): Entwicklung spezieller Holzwerkstoffe fir die Herstellung
Silicium-infiltrierter Siliciumkarbid-Keramik. Dissertation. Technische Universitat Minchen.

KRENKEL, W.; HALL, S.; SEIZ, S. (1999): Biomorphe SiC-Keramiken aus technischen
Holzern. DGM-Tagung "Verbundwerkstoffe und Werkstoffverbunde", Hamburg, 5.-7. Oktober
1999.

KRENKEL, W. (2000): Entwicklung eines kostengunstigen Verfahrens zur Herstellung von
Bauteilen aus Keramischen Verbundwerkstoffen. Dissertation, Universitat
StuttgartMARTINEZ-FERNANDEZ, J.; VALERA-FERIA, F.; SINGH, M. (2000): High
temperature compressive mechanical behavior of biomorphic silicon carbide ceramics.
Scripta Materialia 43 : 813-818.

MULLER, U.; BRAUN, J.; HAIDER, A.; NGUYEN, H. L.; ROTH, M.; ENDESFELDER, A,;
PANZER, U. (2008): Melaminharzbasierende duroplastische WPC - Herstellung und
Eigenschaften. Holztechnologie 49 (1): 20-26.

Seite 61



QIAQ, G.; MA, R.; CAI, N.; ZHANG, C.; JIN, Z. (2002): Mechanical properties and
microstructure of Si/SiC materials derived from native wood. Materials Science and
Engineering A 323 (1-2): 301-305.

RATZSCH, M. (2003): Extrudable Wood - Melamine Resin Composites - an Overview. In:
Institut fur Holzforschung (Hg.): Proceedings of the international Symposium on Wood Based
Materials - Wood Composites and Chemistry. Wien: Universitat fir Bodenkultur.
LIGNOVISIONEN: 25-32.

SANGSUWAN, P.; TEWARI, S.; GATICA, J.; SINGH, M.; DICKERSON, R. (1999): Reactive
Infiltration of Silicon Melt through Microporous Amorphous Carbon Preforms. Metallurgical
and Materials Transactions B 30B : 933—-944.

SCHMIDT, J., HALL, N.; SEIZ, S.; KRENKEL, W. (2001): Microstructure and properties of
biomorphic SiSiC ceramics derived from Carbonisierungd wooden templates. Proceedings of
the 4th Int. Conference on High Temperature Ceramic Matrix Composites (HTCMC4),
Minchen, 1-3 Oct. 2001.

SIEBER, H. ZOLLFRANK, C.; WEISENSEL, L.; GREIL, P. (2003): SiSiC-Ceramic
Composites from Biocarbon Powder. Presented at 8th Conference and Exhibition of the
European Ceramic Society Istanbul/Turkey, June 29th - July 3rd (2003).

SIEGEL, S.; PETASCH, U.; WEISS, R. (2002): Biomorphous Ceramic Composites.
Presented at 9th Annual International Conference on Composites Engineering, July 1-6,
2002 San Diego/USA, 725-726.

SINGH, M.; BEHRENDT, D. (1994): Microstructure and mechanical properties of reaction-
formed silicon carbide (RFSC) ceramics. Materials Science and Engineering A 187 : 183—
187.

TREUSCH, O.; HOFENAUER, A.; TROGER, F.; FROMM, J.; WEGENER, G. (2004): Basic
properties of specific wood-based materials carbonised in a nitrogen atmosphere. Wood
Science and Technology 38 (5): 323-333.

Seite 62



9 Abbildungsverzeichnis

Abbildung 1 Herstellungsprozess biogener SiC-Keramiken...........couvvvieeiieeeiieeiiiiin e eeeeeenenns 12
Abbildung 2 Einteilung von mdglichen Geometrien von Formteilen in Anlehnung an Ashby
20 0 SRR 19
Abbildung 3 Ablaufschema zur Herstellung unterschiedlicher Formteile mittels formgebender
VeITANIEN. .. 22
Abbildung 4 Raumrichtungen der Proben als Grunling und nach dem Karbonisieren
(schematisch, Dicke < Breite < LANGE) ....veviieeiiiiiiiiiiiieee e et 28
Abbildung 5 Bisherige Vorgehensweise im Vergleich mit den neuen Formgebungsverfahren
............................................................................................................................................... 29
Abbildung 6 Durchgeflhrte Verfahren.............eeeeii e 34
Abbildung 7 Pflugscharmischer fur Mischversuche an der FH Salzburg ............................... 35
Abbildung 8 Presskuchen in einem Rahmen aus Holzweichfaserplatten bei der Pressung an
der FH SAIZIDUNG ... 36
Abbildung 9 Formgepresster Grunkorper und SiC Korper Schwarmerei und Formpresse bei
SGL CAIDON .. ——— 37
Abbildung 10 Eirichmischer und hergestelltes Granulat des Telleragglomerators................. 38
Abbildung 11 Doppelschneckenextruder des Unternehmens SGL Carbon und hergestelltes
L=V 1] = R 40
Abbildung 12 Grinkdrper mit 10cm Dicke und extrudierte Grinkdrper und daraus
hergestellte SIC- KeramiK...........uiii i e e e e e e e e e e e e e e e 41
Abbildung 13 Variabilitat von Eigenschaften der Grinkérper in Abhéngigkeit vom Harzsystem
............................................................................................................................................... 43
Abbildung 14 Einfluss der Rohdichte der Grunkdrper auf Feuchte, E-Modul und
Biegefestigkeit in Abh&ngigkeit vom Harzsystem............cooovvviiiiiiiiiiiiieeiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 44
Abbildung 15 Einfluss der Feuchte der Grinkdrper auf E-Modul und Biegefestigkeit in
AbhANgigKeit VOM HarZSY St ......cooi i 44
Abbildung 16 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkérper in Abhangigkeit vom
BIiNAeMITEIANTEIL .....ceiei i as 45
Abbildung 17 Einfluss der Rohdichte der Griinkdrper auf Feuchte, E-Modul und
Biegefestigkeit in Abhéngigkeit vom Bindemittelanteil ...............ccccccccvie, 46
Abbildung 18 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkérper in Abhangigkeit vom

(€] = 0] 0114 U 7= | v 47
Abbildung 19 Einfluss der Rohdichte der Grinkorper auf Feuchte, E-Modul und
Biegefestigkeit in Abhangigkeit vom Zusatz von Graphit ...........cccooeviiiiniiieeiiieiiiiin e, a7
Abbildung 20 Variabilitat der Eigenschaften der Grinkdrper in Abhangigkeit von der
Verstarkung mit KONIETASEIN .........uiiiiiiiii e 48

Seite 63



Abbildung 21 Einfluss der Rohdichte der Grinkorper auf Feuchte, E-Modul und

Biegefestigkeit in Abh&ngigkeit vom Zusatz von Kohlefaser...........ccooociviiiiiiiiiiiiiiiieeeeen 49
Abbildung 22 Variabilitéat der Eigenschaften der Gruinkorper in Abhangigkeit von der
Verstarkung mMit MIttRIIAGE ..o e 50
Abbildung 23 Einfluss der Rohdichte der Grunkdrper auf Feuchte, E-Modul und
Biegefestigkeit in Abh&ngigkeit vom Zusatz von Kohlefaser..........cccoovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieee, 50
Abbildung 24 Einfluss der Rohdichte der Grunkdrper auf Feuchte, E-Modul und
Biegefestigkeit in Abhéngigkeit vom Zusatz von Kohlefaser.............ccccccccciiiiiiiiciiienn, 51

Abbildung 25 Zusammenhang von Darr- und Rohdichte der Grink&rper mit der Dichte des
Karbonkdrpers in Abhangigkeit vom Bindemittel................ccco 52

Abbildung 26 Abhangigkeit des Schwunds [%] in den drei Raumrichtungen (Breite, Dicke und
Langs) von der Rohdichte und Darrdichte des Grinkdrpers sowie der Dichte des

(= T T0] o] (o] 1 o<1 £ T PP PPPP PP 53
Abbildung 27 Einfluss der des Bindemittels auf die Schwundmafie in den drei

= U0 4 o o1 ([T T=T o 53
Abbildung 28 Zusammenhang der Schwundmalle (Breite-Dicke, Breite-Lange, Lange-Dicke)
in Abhangigkeit vom BINAEMILLEl ............uvuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 54
Abbildung 29 Zusammenhang von Masseverlust des Karbonkérpers mit der Rohdichte des
Griunkdrpers in Abhangigkeit von der RONIChEE...........coiiiiiiiiiic e 54
Abbildung 30 Einfluss der Rohdichte von Bakelite PF 6109 FP gebundenen Grinkdrpern auf
BN MASSEVEITUST ... e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e nannes 55
Abbildung 31 Einfluss der Rohdichte von Bakelite PF 6109 FP gebundener Griinkérper auf
den Masseverlust in Abhangigkeit vOn ZuSatZfaSern ............ccooveiiiiiiiiiieiiiscieeeee e 55

Seite 64



