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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft

einen kohlenstoffhaltigen, selbsttragenden hochpordsen

Formkérper mit geringer thermischer Leitfahigkeit bei Tem-

peraturen bis zu 2500°C. Der Formkdrper wird Uber ein

Sol-Gel-Verfahren hergestellt. Die Warmeleitfahigkeit liegt

abhangig von der Temperatur und der Atmosphare, in der

sich das Dammmaterial befindet, bei Werten kleiner gleich L A A R B R AL AL
0,18 W/(m K). Die geringe Warmeleitfahigkeit bei hohen
Temperaturen wird erfindungsgemal dadurch erreicht,
dass das Material eine Dichte kleiner 300 kg/m3 besitzt
und die Festkdrperphase aus so kleinen Unterstrukturen
besteht, dass die fur die gegebene chemische Zusammen-
setzung max. erzielbare spezifische Extinktion im Infrarot-
bereich auch makroskopisch zum Tragen kommt. Dies ist
typischerweise fur eine GréfRe der Unterstrukturen (typi-
sche Abmessung des Geristdurchmessers) deutlich klei-
ner als 1 Mikrometer der Fall. Dadurch unterscheidet sich Mg -
das neue Produkt mafigeblich von bisher eingesetzten -
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Beschreibung

[0001] Gegenstand dieser Erfindung ist ein pordser kohlenstoffhaltiger Formkérper mit einstellbarer chemi-
scher Zusammensetzung. Die Eigenschaften des Materials weisen eine sehr hohe spezifische Extinktion im
Infrarotbereich und eine sehr niedrige Warmeleitfahigkeit im Temperaturbereich bis zu 2500°C auf. Hierzu
muss der Festkdrper bei hoher Porositat eine sehr feine und gut dispergierte Struktur haben, die mittlere GréfRe
der feinverteilten Partikel muss unter 1 pm liegen. Weiterhin ist die Herstellung dieses Materials Uber einen
Sol-Gel-Prozess aus einem Hydroxybenzol und einem Aldehyd sowie dessen Verwendung als Hochtempera-
turwerkstoff Gegenstand dieser Erfindung.

[Stand der Technik]

[0002] Pordse Kohlenstoffe, die Gber Sol-Gel basierte Vorstufen hergestellt werden, sog. Kohlenstoff-Aeroge-
le, finden aufgrund ihrer besonderen morphologischen Eigenschaften und deren grofer Variationsbandbreite
immer mehr Anwendung in den verschiedensten Gebieten.

[0003] Aus [US20030134916A1] ist ein leichtes Kohlenstoff-Aerogel mit hoher Festigkeit bekannt. Zur Her-
stellung wird ein mechanisch stabiler Polymerschaum oder eine Fasermatrix mit Gel infiltriert, anschlieRend
wird dieses Komposit-Material durch Pyrolyse in ein Kohlenstoff-Aerogel Uberflhrt. Im Temperaturbereich un-
terhalb 750°C eignet es sich zur Warmedammung.

[0004] In [WO001999001502A1] wird ein offenporiges Aerogel mit einem Festkdrpergeriist bestehend aus
groRen Partikeln und spezifischen Oberflachen des karbonisierten Aerogels von 200-800 m?/g beschrieben.
Die Herstellung erfolgt bei einem pH-Wert unterhalb von 6 (pH < 6) und einem Resorcin zu Katalysator Ver-
haltnis von mehr als 1000 (R/C > 1000). Das Massenverhaltnis M der Edukte Resorcin und Formaldehyd zur
Ausgangslésung liegt im Bereich von 30% bis 80% (30% < M < 80%).

[0005] Fir Hochtemperaturanwendungen missen die verwendeten Materialien temperatur- und langzeitbe-
standig sein; fur Anwendungen, bei denen eine gute Warmedammung erforderlich ist, miissen diese Materia-
lien auferdem thermisch gut isolieren. Fir Anwendungen in sauerstofffreier Atmosphare bzw. unter Vakuum
oberhalb von 1000°C bzw. 1500°C werden meist Kohlenstoff- bzw. Graphitbasierende Werkstoffe verwendet,
wie vorzugsweise kohlenstofffaserverstarkte Kohlenstoffmatten [EP01106334B1] oder Schichtverbundwerk-
stoffe [W0O2004063612A2], [EP1852252A1] und [W02004092628A2].

[0006] In Tabelle 1 sind fur kommerziell erhaltliche Hochtemperaturdamm- bzw. -konstruktionsmaterialien die
Warmeleitfahigkeiten bei verschiedenen Temperaturen zusammengefasst.

[0007] Die meisten Hochtemperaturwdrmeddmmmaterialien sind trotz haufig guter morphologischer Eigen-
schaften (geringe Dichte, mechanisch und thermisch stabil) fir Warmestrahlung gut durchlassig. Um diese Ei-
genschaft zu verbessern, d. h. die Durchlassigkeit fir Warmestrahlung zu verringern, miissen entweder IR-re-
flektierende Schichten aufgebracht werden, beispielsweise Graphitfolie, oder IR-Tribungsmittel zugesetzt
werden, die wiederum die Festk&rperleitung erheblich erhéhen. Der Warmetransport Gber Strahlung nimmt ge-
rade oberhalb von 1000°C erheblich zu; aufgrund seiner T*-Abhangigkeit kann er bereits bei niedrigen Tempe-
raturen T signifikant sein und dominiert in der Regel den Warmetransport bei hohen Temperaturen.

[0008] Fur den Beitrag zur Warmeleitfahigkeit durch Strahlung A, gilt:

_E' ﬁz'O' 3
rad 3 e(T)p

mit A dem komplexen Brechungsindex,
0 =5.670400 x 10® W-m?-K™* der Stefan-Boltzmann Konstante und T der Temperatur, p der Dichte des Mate-
rials, e(T) der temperaturabhangigen massenspezifischen Extinktion.

[0009] Um diesen Anteil zu unterdriicken werden Triibungsmittel, wie z. B. auf Basis von TiO, oder Kohlen-
stoff als Schichten, Partikel oder Fasern zugesetzt. Kohlenstoff-Partikel, wie Rulde, haben abhéngig von ihrer
Struktur Extinktionen im Temperaturbereich bis 500 K bis zu 1300 m?/kg; bei Temperaturen von 1300 K kénnen
Werte bis zu 1800 m?%/kg erreicht werden. Aufgrund der hohen Extinktion von Ruen wére der ideale Formkér-
per fur die Hochtemperaturwarmedammung ein aus Rul3partikeln bestehender selbsttragender Werkstoff mit
geringer Dichte und damit geringer Festkdrperwarmeleitfahigkeit. Im Gegensatz zu Rufien werden flur andere
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Kohlenstoffmaterialien wie Kohlefasern mit Durchmessern im Bereich >> 1 Mikrometer trotz gleicher chemi-
scher Zusammensetzung ein bis zwei GroRenordnungen geringere IR-Extinktionen gemessen. Ursachlich
hierfir ist, dass bei solchen Materialien nur ein geringer Teil der Kohlenstoffphase bzgl. der Extinktion wirksam
wird. Bei reiner Absorption muss bei einer spezifischen Extinktion e die Partikelabmessung dp.,., deutlich klei-
nerals d,, = 1/(e-p) sein, damit nahezu die gesamte Masse zur Extinktion beitragt; dabei ist p die mittlere Dich-
te des Festkdrpergerists des pordsen Werkstoffs. Zum Beispiel gilt fir amorphe Kohlenstoffe mit einer spezi-
fischen Extinktion e von 1500 m%kg und einer Geristdichte von 1400 kg/m*: d,,, = 1/(1500 m?kg-1400 kg/m?)
=500 nm.

[0010] Bisher sind entweder hochporése Kohlenstoffaerogele bekannt, die niedrige Dichten < 100 kg/m?® auf-
weisen, maximal bei Temperaturen von T = 1200°C behandelt wurden und durch Gberkritische Trocknung her-
gestellt wurden [US000004997804A] oder Kohlenstoffaerogele, die eine Dichte 2 300 kg/m?® aufweisen, maxi-
mal einer Temperatur von T = 1150°C ausgesetzt waren und unterkritisch getrocknet wurden [US005945084A].
Eine gleichzeitige Optimierung von pordsen Kohlenstoff-Formkdérpern, die eine niedrige Festkdrperwarmelei-
tung nach Temperaturbehandlung bei T > 1200°C aufweisen und gleichzeitig bezlglich ihrer IR-Extinktion op-
timiert sind, ist nicht bekannt.

[Aufgabe der Erfindung]

[0011] Aufgabe der Erfindung ist ein kohlenstoffbasierter, pordser selbsttragener und formstabiler Formkdrper
mit einstellbarer chemischer Zusammensetzung, welcher insbesondere im IR-Bereich eine hohe spezifische
Extinktion und bei Temperaturen von 1200°C bis zu 2500°C eine niedrige Warmeleitfahigkeit aufweist.

[0012] Uber das Herstellungsverfahren, die Trocknung des Nassgels unter Normalbedingungen, entspre-
chende Katalysatoren und gezielten, abgestimmten Lésungsmittelaustausch und die abschlielRende Pyrolyse
(Toyo > 1200°C) wird ein besonders feinstrukturiertes, hochporéses hochtemperaturbestandiges Kohlen-
stoff-Aerogel mit hoher spezifischer Extinktion und niedriger Warmeleitfahigkeit bei hohen Temperaturen her-
gestellt. Die durch Poren getrennten feinen Strukturen flinren Uber den gesamten Monolithen zu einer sehr
gleichmafigen Verteilung der kleiner als 1 ym grofien Kohlenstoffprimarpartikel, beziehungsweise bei Zugabe
von Additiven dementsprechend zu einer homogenen Verteilung von Karbiden, insbesondere von Silizium-
und/oder Bor-haltigen Partikeln. Diese sehr kleinen Partikel, geringe Dichten des Formkérpers (p < 300 kg/m?®)
und demzufolge die sehr feine, homogene Strukturierung des Formkoérpers fihrt zu einem sehr hohen IR-Ex-
tinktionskoeffizienten. Dieser hohe Extinktionskoeffizient ist fir den niedrigen Warmetransport Gber Strahlung
insbesondere im Temperaturbereich oberhalb 1000°C verantwortlich.

[0013] Die Extinktion des erfindungsgemalen Materials wurde mittels eines Fourier-Transformations-Infrarot
(FTIR) Spektrometers der Firma Bruker (IFS 66v) ermittelt. Man erhalt dabei den so genannten spektralen ge-
richtet-gerichteten Transmissionsgrad der Proben. Aus diesem werden dann unter Verwendung untenstehen-
der Gleichung der spektrale, massen-spezifische Extinktionskoeffizient e(A) berechnet. Diese Grofle be-
schreibt, wie stark die Warmestrahlung im Kohlenstoffhaltigen Formkérper absorbiert wird.

[0014] Fir die Messung wurde aus dem monolithischen Formkdrper eine Schicht mit einer Dicke < 20 ym pra-
pariert. Die Qualitat der Schicht insbesondere die Gleichmaligkeit der Schichtdicke D wurde Gber den Ver-
gleich der berechneten zur gemessenen Schichtdicke D kontrolliert. Die Schichtdicke ergibt sich nach D =
m/(A-p), mit m der Probenmasse und A der Flache der Probenschicht. Zur Bestimmung der Extinktion wurde
die Transmission eines senkrecht auf die Probe einfallenden Strahls in der Richtung senkrecht zur Probeno-
berflache im relevanten Wellenlangenbereich bestimmt:

1
Transmission = exp “V*P
[0015] Zur Beschreibung des gesamten Warmetransports durch Strahlung wird der spektrale, massen-spezi-
fische Extinktionskoeffizient e Gber alle Wellenldngen integriert, mit der so genannten Rosseland-Funktion fy(A,
T) als Gewichtungsfunktion, so dass man den massen-spezifischen Gesamt-Extinktionskoeffizienten e(T) er-
halt:

ji-fR(A,T)-dA
1 0 éa

oT)

mj fR(AT)-dA
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wobei die Rosseland-Funktion definiert ist als die partielle Ableitung der von einem schwarzen Strahler bei ge-
gebener Wellenldange A und Temperatur T abgestrahlten spektralen Intensitat i5(A, T) nach der bei gleicher
Temperatur T abgestrahlten Gesamt-Intensitat ig(T):

0is(A,T)
9is(T)

[0016] Die den folgenden Extinktionen zugrunde liegenden Wellenlangen-abhangigen Transmissionen wur-
den bei Raumtemperatur und im Wellenlangebereich von 1,4 ym bis 40 pm ermittelt.

fR(AT)=

[0017] Fir T = 1100°C ist die Extinktion des erfindungsgemaRen Materials groRer als 800 m%kg, fir T =
1700°C groRer als 900 m?/kg, fir T = 2000°C gréRer als 1000 m#/kg, fir T = 2500°C grofer als 1080 m?/kg.

[0018] Um Dichten kleiner 300 kg/m?® zu erreichen, miissen Massenverhaltnisse M unter 30% verwendet wer-
den. Die erfindungsgemanen Dichten liegen bei p < 300 kg/m?® vorzugsweise bei p < 250 kg/m* nach Behand-
lung des Materials bei mind. 1200°C. Erfindungsgemal wird diese Dichte in Kombination mit Partikelgréfien
kleiner als 1 pm durch Sol-Gel-Ubergang, optional mit Lésungsmittelaustausch, Trocknung bei Normaldruck
und Temperaturen bis 200°C und Karbonisierung der Proben bei mindestens 1200°C erzielt. Die mittlere Par-
tikelgrofRe d, . Wird aus der spezifischen externen Oberflache S, (Bestimmung nach BET-Verfahren, DIN
ISO 9277:2003-05) und unter Annahme einer Partikeldichte p,. = 1400 kg/m® bestimmt, Giber:

6
Sext ' p partikel

partike! =

[0019] In Abb. 3 istdie aus der experimentell bestimmten Extinktion berechnete Strahlungswéarmeleitung des
erfindungsgemafen Formk&rper mit einer Partikelgréfie von ca. 150 nm in Abhangigkeit von der Temperatur
aufgetragen. Der Einfluss der Extinktion insbesondere fiir Hochtemperaturanwendungen (T > 1200°C) wird
hier deutlich.

[0020] Eine weitere Verringerung der Festkorperdichte des Kohlenstoffhaltigen Materials kann durch eine
leichte Aktivierung und den daraus resultierenden Abbrand des Kohlenstoffs im Geriist erfolgen. Dieser Schritt
erfolgt durch Einsatz eines Sauerstoff-haltigen Gases bei Temperaturen oberhalb von 300°C wahrend oder
nach dem Karbonisierungsvorgang.

[0021] Im Einsatz als Warmedammung unter Schutzgas reduzieren die Poren zwischen den Partikeln im Ae-
rogel die Gaswarmeleitung, da die Poren bei hohen Temperaturen kleiner als die mittlere freie Weglange des
Schutzgases sind. Die hohe Porositat und damit der geringe Festkérperanteil des Materials und die langen
Weglangen durch das Festkdrperskelett bedingen gleichzeitig einen geringen Beitrag des Festkdrpers zur
Warmeleitung.

[0022] Wenn die Einsatztemperatur die Pyrolysetemperatur des Formkérpers Ubersteigt, erfolgen einmalig ir-
reversible strukturelle Veranderungen im Bulk der Primarpartikel, die die Warmeleitfahigkeit erhdhen. In Ablb. 1
ist der irreversible Offset der Warmeleitfahigkeit fir einen sol-gel basierten porésen Kohlenstoffhaltigen Form-
kérper dargestellt, welcher erst bei einer Temperatur von 1800°C (dicke gestrichelte Kurve) und dann bei
2500°C (dinne gestrichelte Kurve) pyrolysiert wurde. Die durchgezogene Linie (A,) gibt die T>-Abhangigkeit
der Strahlungswarmleitfahigkeit wieder, die gepunktete Linie (A,,,) zeigt den Festkoérperleitungsbeitrag fur das
bei 1800°C pyrolysierte Aerogel. Beim ersten Aufheizen auf die spatere Anwendungstemperatur bzw. die ent-
sprechende Pyrolysetemperatur steigt die Festkdrperleitung an. In Abkb, 2 ist die Zunahme der Festkdrperwar-
meleitfahigkeit gemessen bei 300°C an einem pordsen Kohlenstoffhaltigen Formkarper in Abhangigkeit von
seiner der Temperatur zu sehen, der er mind. einmal in sauerstofffreier Atmosphére ausgesetzt war (Pyrolyse-
temperatur) zu sehen. Sobald der Formkdrper dieser Temperatur einmal ausgesetzt war, ist seine Warmeleit-
fahigkeit bei dieser Temperatur irreversibel. In den Partikeln wachsen die Graphit-dhnlichen ,Mikrokristallite”
bei Behandlungstemperaturen bis zu 2500°C auf ca. 50 Angstrdm. Die eingeschrankte Ausdehnung dieser Be-
reiche bzw. deren Grenzflachen stellen Stdrstellen fiir die Ausbreitung der Phononen dar. Durch Vergréfierung
dieser Bereiche mit steigender Behandlungstemperatur [Oberlin, Carbon 40 (2002) 7-24)] erhéht sich die mitt-
lere freie Weglange der Phononen und tragt so zu der irreversiblen Erhéhung des Festkdrperanteils der War-
meleitfahigkeit bei.

[0023] In Abb. 4 ist die spezifische Warmekapazitat ¢, des Materials in Abhangigkeit von der Temperatur dar-
gestellt. Die Kastchen sind die Messpunkte, die breite gestrichelte Linie ist die aus den Messungen berechnete
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Kurve, die diinne gestrichelte Gerade gibt die theoretische obere Grenze nach Dulong-Petit wieder. In &k, 5
ist die hach dem Laserflash-Verfahren gemessene Temperaturleitfahigkeit in Abhangigkeit von der Temperatur
dargestellt. Aus der berechneten, temperaturabhangigen spezifischen Warmekapazitat ¢, und der mit Hilfe von
Laserflash-Messungen bestimmten Temperaturleitfahigkeit wurden die in Abb, 1 gezeigten Messpunkte der
Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit von der Temperatur bestimmt. Die gestrichelte Kurve (1800°C) zeigt die
Warmeleitfahigkeit des erfindungsgemaien Formkdrpers mit einer Dichte von 0,225 g/cm?®, der vor der Mes-
sung bereits einer Temperatur von 1800°C ausgesetzt war. Die zweite Kurve (2500°C) zeigt die endgiiltige
Warmeleitfahigkeit des Materials, das vor der Messung bereits einer Temperatur von 2500°C ausgesetzt war
und bei dem die Mikrokristallitgréfe und damit die Festkérperwarmeleitfahigkeit gegeniber dem bei 1800°C
behandelten Material erhéht ist.

[0024] Sowohl mechanische als auch thermische Eigenschaften lassen sich auch tiber Additive, die beispiels-
weise Silizium- oder Bor-haltige Bereiche darstellen oder bilden, steuern, da sie die Struktur der Mikrokristallite
beeinflussen. Die Einbringung dieser Phasen kann sowohl Uber das Zusetzen von entsprechenden Monome-
ren, Oligomeren, Single-Source-Vorstufen, kolloidalen Lésungen oder Additiven (z. B. Partikel) in der Sol-Vor-
stufe als auch beim Lésungsmittelaustausch oder durch Infiltration des organischen Vorstufen-Formkérpers
oder des kohlenstoff-haltigen porésen Formkdrpers erfolgen. Weiterhin kann die Einbringung der Karbidbilden-
den Elemente, z. B. Silizium- oder Bor-haltig Uber die Gasphase (CVD: Chemical Vapor Deposition) im koh-
lenstoffhaltigen Formkdrper erfolgen. Bei Temperaturen oberhalb von 1200°C bilden die Zugesetzten Phasen,
wie Bor- und Silizium-haltige Komponenten mit dem vorhandenen Kohlenstoff im Material Karbide aus. Fol-
gende Karbide bieten sich als Additive bzw. Produktphasen an: SiC, B,C,, CaC,, HfC, TiC, WC, W,C, VC, ZrC,
TaC.

[0025] Ebenso ist eine Beschichtung der aulieren Oberflaiche des Formkdrpers mit diesen Karbiden oder mit
Pyrokohlenstoff lber gangige Gasphasenreaktionen oder Reaktionen mit Metallschmelzen méglich. Durch die
kleinen PorengroRen reicht eine geringe Eindringtiefe des schichtbildenden Materials bereits um beispielswei-
se den Formkérper gasdicht zu verschlieen (versiegeln). Uber die Beschichtung kénnen die tribologischen
Eigenschaften und Abriebfestigkeit der Oberflache verbessert werden. Uber die gute mechanische Verzah-
nung von Schicht und Formkérper ist eine gute Haftung auch bei Temperaturwechseln gewahrleistet. Darlber
hinaus ist die Warmeleitfahigkeit horizontal zur Oberflache durch die Schicht erhoht dies erlaubt eine homoge-
ne Temperaturverteilung in dieser Schicht und damit die Vermeidung von beispielsweise Hotspots.

[0026] Ein erfindungsgemalies Aerogel, welches einer Temperatur von 1700°C mindestens einmal ausge-
setzt war, hat eine Warmeleitfahigkeit kleiner gleich 0,09 W/mK bei T < 1700°C im evakuierten Zustand und
eine Warmeleitfahigkeit kleiner gleich 0,11 W/mK bei T < 1700°C unter Schutzgasatmosphare. Ein erfindungs-
gemales Aerogel, welches einer Temperatur von 2000°C mindestens einmal ausgesetzt war, hat eine War-
meleitfahigkeit kleiner gleich 0,11 W/mK bei T < 2000°C im evakuierten Zustand und eine Warmeleitfahigkeit
kleiner gleich 0,13 W/mK bei T < 2000°C unter Schutzgasatmosphare. Ein erfindungsgemalies Aerogel, wel-
ches einer Temperatur von 2500°C mindestens einmal ausgesetzt war, hat eine Warmeleitfahigkeit kleiner
gleich 0,15 W/mK bei T < 2500°C im evakuierten Zustand und eine Warmeleitfahigkeit kleiner gleich 0,17
W/mK bei T < 2500°C unter Schutzgasatmosphare.

[Beispiele]
Ausflhrungsbeispiel 1

[0027] Als Ausgangsstoffe dienen 1,3-Dihydroxybenzol (Resorzin) und Formaldehyd, welche mit einem Ka-
talysator (Saure oder Base) und einem Lésungsmittel (Wasser) Uber den Sol-Gel-Prozess vernetzt werden.

[0028] In einem Sol-Gel-Prozess reagieren die beiden Edukte Resorzin und Formaldehyd miteinander. Als
Lasungsmittel wird Wasser verwendet, als Katalysator dienen sowohl Sauren, als auch Basen, beispielsweise
Essigsaure (C,H,0,) oder Natriumcarbonat (Na,CO,). Nachdem der Sol-Gel-Prozess abgeschlossen ist und
sich ein monolithisches Nassgel gebildet hat, kann das Gel entweder nach einem Austausch der Porenflissig-
keit (Wasser) gegen eine Flissigkeit niedrigerer Oberflachenspannung (z. B. Ethanol) oder ohne weitere Nach-
behandlung durch einfache konvektive Trocknung bei Raumtemperatur oder bei erhéhter Temperatur (z. B.
85°C) getrocknet werden.

[0029] Durch die mechanisch stabile Nassgel-Vorstufe kann ein Kollabieren des Gelnetzwerks wahrend der

Trocknung verhindert werden. Durch Pyrolyse der organischen Vorstufe bei Temperaturen Uber 600°C unter
einer sauerstofffreien Schutzgasatmosphare erhalt man einen pordsen Kohlenstoffformkérper.
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[0030] Die resultierenden Kohlenstoffformkdrper und deren organische Vorstufen weisen Dichten von 0,20 bis
1,20 g/cm? auf, was einer Porositét von bis zu 91% entspricht.

Ausflhrungsbeispiel 2

[0031] Ineinem Becherglas werden 16,17 g Resorcin mit 23,53 g Formaldehyd (37,5%) (wassrige 37%-Form-
aldehydlésung mit ca. 10% Methanol stabilisiert) und 58,82 g destilliertes Wasser so lange gemischt, bis das
Resorcin vollstandig geldst ist. AnschlieRend wird 1,46 g 0,1 molare Na,CO,-Lésung in die Lésung gemischt.
Die beiden Reaktanten Resorcin und Katalysator stehen dabei im molaren Verhaltnis von 2000 und der Mas-
senanteil von Resorcin und Formaldehyd an der Gesamtldésung betragt 25%. Die fertige Ldésung wird dann in
ein 10 cm hohes Rollrandglas (Durchmesser 3 cm) gefillt und das Rollrandglas luftdicht verschlossen. Das
Rollrandglas wird mitsamt der Probe fiir 24 Stunden in einem Ofen auf 85°C geheizt.

[0032] Nach 24 Stunden ergibt sich ein monolithisches, organisches Nassgel, welches nach einem Lésungs-
mittelaustausch gegen Ethanol anschlielend unter Normalbedingungen fiir 72 Stunden konvektiv getrocknet
wird. Man erhalt einen organischen porésen RF-Formkdrper mit einer makroskopischen Dichte von 0,225
glem?. Der organische Formkérper wird durch Pyrolyse bei 800°C unter einer Argonatmosphére in einen poré-
sen Kohlenstoffformkérper konvertiert. AnschlieRend wird er einmal der maximalen Einsatztemperatur T,
ausgesetzt. Der so erhaltene Kohlenstoffformkérper weist fur T, ,, = 1700°C eine Warmeleitfahigkeit von 0,09
W/(m-K) bei 1700°C, fur T ., = 2000°C eine Warmeleitfahigkeit von 0,11 W/(m-K) bei 2000°C, far T, = 2500°C
eine Warmeleitfahigkeit von 0,15 W/(m-K) bei 2500°C auf. Die Werte wurden aus den Messwerten einer bei
1800°C pyrolysierten Probe (vgl. Abb. 1) unter Berlcksichtigung der veranderten Festkdrperwarmeleitfahig-
keit -bedingt durch T, .- extrapoliert (vgl. &k, Z). Die Werte beziehen sich auf die Warmeleitfahigkeit unter
Vakuum. Der so erhaltene Kohlenstoffformkérper (T .., = 1800°C) weist eine makroskopische Dichte von 0,224
g/cm?®, ein Elastizitats-Modul von 16 MPa, eine spezifische elektrische Leitfahigkeit von 1,0 S/cm, eine spezifi-
sche Oberflache von 38,1 m?%/g (nach BET-Verfahren, DIN ISO 9277:2003-05), ein Mikroporenvolumen V... von
0,067 cm®/g (nach t-plot-Verfahren, DIN 66135-2), eine externe Oberflache von 27,7 m?/g und ein Gesamtpo-
renvolumen V. von 3,75 cmg.

[0033] V. berechnet sich aus

11
ges —

p p Partikel

[0034] Wobei p die makroskopische Dichte des Kohlenstoffformkérpers p, = 2,2 g/cm? die Dichte von graphi-
tischem Kohlenstoff und pp, = 1,4 g/cm?® die Dichte der Geristpartikel des Kohlenstoffformkérpers bezeich-
net. Aus der gemessenen externen Oberflachen und dem gemessenen Gesamtporenvolumen lasst sich wei-
terhin nach

4V,

pore

ext

ein mittlerer Porendurchmesser von etwa 540 nm ableiten.

[0035] Aus der externen spezifischen Oberflache und einer Partikeldichte pp,o VON 1,4 g/cm?® ergibt sich fir
den Formkérper eine mittlere PartikelgréfRe von 155 nm.

[0036] In Abb. & sind die verwendeten Gréfien anschaulich am schematisch dargestellten Aerogelgerist ge-
kennzeichnet.

Bezugszeichenliste

T Temperatur

R/C Resorcin zu Katalysator Verhaltnis (molar)

M Massenverhaltnis der Edukte zur Ausgangslésung
IR Infrarot

Ay Warmeleitfahigkeit durch Strahlung

A komplexer Brechungsindex
o] Dichte
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temperaturabhangiger, massenspezifischer Extinktionskoeffizient
mittlerer Partikeldurchmesser

spektraler, massenspezifischer Extinktionskoeffizient

obere Grenze des Partikeldurchmessers fiir relevante Absorption
Schichtdicke

Masse

Flache der Probenschicht

Rosseland-Funktion

Wellenlange

Intensitat eines schwarzen Strahlers

externe Oberflache

Partikeldichte

Warmeleitfahigkeit des Festkdrpers

spezifische Warmekapazitat

mittlerer Porendurchmesser

Mesoporenvolumen

Gesamtwarmeleitfahigkeit

gesamtes Porenvolumen

Mikroporenvolumen

Dichte von Graphit
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