FORTSCHRITT-
BERICHTE

Dipl.-Ing. Carsten Schuh, Baldham

Oxidationsstabile,
elektronisch leitende
Verbundwerkstoffe durch
Pyrolyse mit Chrom
gefillter Polysiloxane

Reihe 8: Grund- und Werkstoffe Nr. 434

L R



Inhaltsverzeichnis

Seite

I 81 1 = OO SPP RSP SURR PP 1
2. Motivation und ZielSetZUNE ..............ooiiiiiiiireeiiie e 4
3. Experimentelle Durchfilhmung ... 6
3.1 Ausgangsstoffe ... 6
3.2. Herstellung von Polysiloxan/Fiillpulver-Griinkorpem ...........cccccocvieiiiiennnn. 6
3.3. Herstellung von homogen dotierten Polymeren .....................cocoeiiiiiin 7
3.4. Pyrolytische UmSEtZung. . ................ocoiiiiiii e, 7
3.5. Charaktenisierung der Proben............c..cooooeiiiiiiii i 7
3.6. Untersuchung der Werkstoffeigenschaften ... 10
3.6.1. Oxidationsbestandigkeit...................ccooeiiiniiie e 10
3.6.2. Elektrische Leitfahigkeit................cccoovviiiiniiiiiiiceeee, 11
3.6.3. Magnetische Suszeptibilitat ... 11
3.6.4. Thermische Ausdehnung .................ooooiiiiiiii e, 12
3.6.5. Biegebruchfestigkert.................coooiiiiiiiiiiiii 12
3.7. FehlerbetraChtung ...............cooooviiiieiiiie e 12
A ETEEDIISSE ... et e e e e nr e bt 14
4.1. Rheologische Charakterisierung des reinen Silikonharzes........................ 14
4.2. Konsequenzen fiir die Herstellung gefiillter Formkorper............................ 14
4.3, Charakterisierung der verwendeten Fallpulver.................cooooviiiieiinnnnnn, 16
4.4. Verfahren zur homogenen Dotierung des Polysiloxans mit Chrom............. 20
4.4.1. Beimischung von Chrom-haltigen Substanzen.......................... 20
4.4.2. Anodische Auflosung von metallischem Chrom im Polysiloxan . 21
4.4.3. Aushirtung der dotierten Polymere.......................... e 22

4.5. Charakterisierung des Polysiloxan-Systems sowie der homogen dotierten
POIYMETE ... e 23

4.5.1. Abhingigkeit des Chrom-Gehaltes von den Elektrolyse-

PATAMIETEITI. ... it e et e e e i et e e e e eee e eenaaes 23
4.5.2. Chemische Zusammensetzung...............ccocooovirrvreiieieiicnicsienns 24
4.5.3. Spektroskopische Untersuchungen ..., 28
4.5.3.1. Kernspinresonanz-Spektroskopie ....................... . 28

4.5.3.2. UV-VIS-NIR-Spektroskopie.............cccocceeiiiiiien 31



VI

4.5.3.3. FTIR-Spektroskopie...........ccccovivirinniiiiciiieninie 32
4.5.3.4. Elektronenspinresonanz-Spektroskopie.................... 36
4.6. Beschreibung des Pyrolyseprozesses ... 37
4.6.1. Masseinderung wihrend der Temperaturbehandlung............... 37
4.6.2. Dimensionsinderungen.......................... s 46
4.6.3. Gefligeentwicklung, ... 49
4.6.3.1. Phasenausbildung...........coooooii 49
4.6.3.2. Dichte und Porositat.................cocooiieiii 63
4.6.3.3. Elektronenmikroskopische Aufnahmen ................... 73
4.7. Werkstoffeigenschaften...............ccoccoooiiiii e 86
4.7.1. Elektrische Leitfahigkeit......................... s 86
4.7.2. Magnetische Eigenschaften ...l 89
4.7.3. Verhalten wihrend der Oxidation ...............cccoooivii, 91
4.7.4. Thermische Ausdehnung................cccoooeviiiiiiiiiiiiic 100
4.7.5. Brucheigenschaften ... 101
5 DISKUSSION ..ottt ... 102
5.1. Strukturelle Charakterisierung des Polysiloxan-Systems .................. ... 102
5.2. Modifizierung des Polysiloxan-Systems mit homogen eingebrachtem
CRIOM e e 102
5.3. Pyrolytische Umsetzung der ausgehirteten Griinkorper......................... 106
5.3.1. Das reine Polysiloxan H62C...............ooooiiiiiiiiiiii 106
5.3.2. Homogen mit Chrom dotierte Precursoren.....................cc....... 110
5.3.3. Mit Chrom-Pulver gefiillte Polymere.............. e 111
5.3.3.1. Fillpulver/Silikonharz-Mischungen ........................ 111
5.3.3.2. Cr-Pulver/Precursor-Mischungen .. ... 117
5.3.4. Schwindung und Porositatsentwicklung in den Verbund-
KOTPeIY .. PR .o 118
5.4 Werkstoffeigenschaften. ... . 120
5.4.1. Elektrische Leitfihigkeit ... 120
5.4.2. Oxidationsbestandigkeit.......................... 123
6. AUSHICK .. e 126
7. Zusammenfassung ..................... OO SRR UUPRRUPRPY S PSP 128

8. Literaturverzeiclnis



	Inhaltsverzeichnis
	[Seite 1]
	[Seite 2]
	[Seite 3]


