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Inhalt

Darch Schwefelzusitze zum Binderpech konnte das verfahrenstechnisch aufwendige Druckpyroly-
severfahren bei der Herstellung des Skelettkdrpers kohlenstoffaserverstarkter Kohlenstoffkérper ho-
her Festigkeit abgekiirzt werden. Die griine Probekdrper ohne Einschlagen der Al-Folie konnte bis
1000°C unter Normaldruck verkokt werden und nach der Imprignierung fuhr es auch so ohne
weiteres. Der Vakuum-Druck-Imprignierung wurde durch Vakuumimprignierung ersetzt. Der

optimale Schwefelgehalt betrug 12,7%. Ubrigens konnte dadurch die mechanische Eigenschaften der-
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Kohlenstoffkdrper viel verbessert werden, d.h. der héchste Biegefestigkeitswert, den bisher erreicht

worden ist, wurde 16% erhort.

1. Einleitung

In den letzten Jahren wurde eine umfangreiche
Untersuchung iiber C/C-Composites am Institut
fiir Chemische Technik der Universitit Karlsruhe
durchgefithrt. Die Ergebnisse sind in den Ab-
schluBberichten T-713-1-204 vom Mairz 19707,
T-0240/92420-91 vom November 1972 und
T/RE 52/RF 520/21218 vom Oktober 1974%
zusammengestellt. Es wurde der Einflul verschie-
dener Fasertypen (verschiedene Glithendtem-
peraturen, Oberflaichenzustinde usw. ), verschie-
dener Matrixprecursor (wie Pech, Polyimid,
Phenolharz, Polyphenylen usw.) und verschie-
dener Hersteilungsparameter auf die Verbundkor-
pereigenschaften studiert. Diese Arbeiten hakben
C/C-Composites mit Raumtemperatur-Biegefestig-
keiten bis 120 kp/mm? gezeitigt. Dicse Festig-
keitseigenschaften entsprechen den in der neuesten
englischen und amerikanischen Literatur? ange-
gebenen Werten fir C/C-Compcsites, die nach
dem sehr aufwendigen Gasphaseninfiltrations-
Verfahren hergestellt wurden.

Das von TERWIESCH>® entwickelte Herste-
llungsverfahren von C/C-Composites ist in Abb. 1
schematisch dargestellt, in dem die Druckpy-
rolyse hei 550°C die schwerste und wichtigste
ist. Wenn diese Stufe abgekiirzt werden konnte,

Schema des Verfahrens zur Herstellung von Kch-

Abb. 1.
lenstof-Korhlensto#-Verbundkérpern.
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wird das Gesamtverfahren in zwei drittel verein-
facht. In dieser Stufe werden das HerausflieRen
der Pechmatrix und die Fixierung der geometri-
schen Form der Probekérper durch die Anwen-
dung der Alu.~-Folie und einer passenden
Probenhalterung aufrechthalten und durch die
Anwendung des Drucks in einem Autoklaven
die Koksausheute erhdht.

Es ist bekannt, dal die Schwefelzusitze zum
Binderpech bis zu Mengen von 12 Atom % eine
hohere Koksausbeute hewirken, ohne gleichzeitig
eine Verschlechterung der Graphitierbarkeit zur
Folge zu haben™®. Ankniifend an erfolgverspre-
chenden Vorversuchen im Rahmen des For-
schungsprogramms T/RF 52/RF 520/21218 sollte
in der vorliegenden Studie systematisch unters-
ucht werden, wie sich ein S:chwefelzusatz zum
Binderpech auf das Verkokungsverhalten, die
Imprignierbarkeit und schlieRlich auf die me-
chanische Endeigenschaften von C/C-Composites
auswirkt und ob durch die Verwendung von
Schwefel eine Verfahrensvereinfachung der hi-
sher angewendeten Druckpyrolyse durch Normal-
durckpyrolyse moglich ist.

2. Experimenteller Teil

2.1. Benetzung von Kohlenstoffasern durch
fliissige Matrix

Die Ermittlung von Randwinkel an Fasern
erfolgt im allgemeinen durch indirekte MeBme-
thoden, da die direkte Messung mittels eines
Winkelfernrohres oder photographischer Metho-
den bei kleinen Faserdurchmesser und Rand-
winkeln wegen allzu groBer Ungenauigkeit nicht
mehr sinnvoll ist. Als brauchbares Verfahren

wird in der Literatur ' die Gewichtsmethode
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die dabei kapillar iher das ebene Flisssigkeitsni-
veau gehobene Fliissigkeitsmenge durch Wagung
zu ermittelln. Aus dem Kriftegleichgewicht an
der Faser und der Young’ schen Gleichung
erhalt man die gesuchte Beziehung fiir den sich

einstellenden Randwinkel:

_ Gg
cos = U-or @

wobei G die Masse der kapillar gehobenen
Flissigkeit, g die Erdbeschreunigung, U der
Faserumfang und o die Oberflichenspannung
der Fliissigkeit.

Aus diesem Grund wurde eine Methode aus-
gearbeitet, die es gestattet, die Bznetzung indiv-
idueller Fasermonofile durch L#sungen oder
Schmelzen von Precursorn exakt messend zu
verfolgen. In der fiir diese Messungen angefer-
tigten Apparatur (Abb. 2) wird das Monofil an

eine hochempfindliche elektronische Mikrowaage

R angehingt und ein darunter angeordneter Tiegel,
(2) natirliche Grofle Beheisbare Mefkapfe der der die MeRfliissigkeit enthélt, mit einer Gesch-
windigkeit von ca. 30um/sec kontinuierlich
gehoben, bis die Faser die Flissigkeitscherfliche
gerade beriitht, die dabei durch die hochsteigende
Fliissigkeitsmenge auf die Faser ausgeiibte Kraft
wird von der Waage registriert. Dies sogenannte
“Anspring-kraft” liefert nach Gleichung I den
Randwinkel. Danach wird die MeBRflussigkeit
abgesenkt, bis die Flissigkeitslamelle von der
Faser abreifit. Aus dieser AbreiBkraft kann nach
Gleichung II die Oberflaichenspannung der
Flussigkeit berechnet werden, sofern der Faser-
durchmesser bzw. -umfang benannt ist. Die
AbreiBkraft K,, betrigt,

K,3=U-0y cos 0 an

Da beim AbreiBvorgang die maximale Kraft

B e

(b) Benetzungsapparatur, 4/5 natiirliche GroBe
Akbb, 2. Gesamiansicht der Apparatur fur Benetzungs- gerade dann auftritt, wenn 6=0 und damit
messungen an Kohlenstoffaser, etwa 1/8. cos O=1 ist, 1aBt sich mit Hilfe von Gleichung
beschrieben, die darauf beruht, die an einem (II) die Oberflaichenspannung o ermitteln. Fur
hochempfindlichen Wigesystem hingende Faser bekanntes o ist umgekehrt aus Gleichung (II)

sankrecht in die MeBflussigkeit einzutauchen und der Randwinkel zu berechnen, wenn man statt
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der Abreifkraft die Anspringskraft cinsetzt. Zur
Uberpritfung der MeBmethode wurde zunachst
die Benetzung eincs ca. 30um dicken Kohlen-
stoffadens (Great Lakes) mit nahezu kreisrundem
Querschnitt  durch Ldsungsmittel  bekannter
Oberflichenspannung gemessen. Alle Messungen
wurden bei Raumtemperatur und an Luft durc-
hgefithrt. Da die auftretenden Maximalkrafte
beim Randwinkel 0 auf 1 bis 2% reproduzierbar
sind, ist es umgekehrt méglich, bei nicht runden
Faserquerschnittsformen mit Hilfe einer Eichfli-
ssigkeit stimmen. Nach der Ermittlung des
Aquivalentradivs kénnen dann in einem einzigen
MeRvorgang, durch Anspring- und AbreiBwert,
sowohl die unbekannte Oberflichenspannung der
Meflflissigkeit als auch der Benetzungswinkel

bestimmt werden.

2. 2. Grinkérperherstellung

Ein mit Kohlersteffasern bewickelter Metalik-
ern wurde im Trockenschrank auf 250°C aufge-
heizt und anschlieBend mit einer Mischung
avs Steinkohlcnteerpech (EP 67) und Schwefe!
gleichmalig bestreut. Die dabel schmelzende
Pech/Schwefel-Mischung infiltrierte die Fasern.
der Pech/Schwefel-Mischung
wurden Pech und Schwefel zunichst trocken

Zur Herstellung
gemischt, dann aufgeschmolzen und wieder
gemahlen.

Es wurden Mischungnen mit5, 7.6, 10.4,
12.7 und 15, 4 Gew. % Schwefelzusatz zum Pech
verwendet. Berticksichtigt man, dal das ver-
wendete Pech 4, 5% Wasserstoff enthalt, so ergibt
sich folgender Zusammenhang zwischen den
Gewichtsprozenten und den Atomprozenten
bezogen auf den Wasserstoffgehalt:

Schwefel Gew. % 5 7,6 10,4 12,7 15,4
Pech Gew. % 95 92,4 89,6 87,3 84,6
Schwefel Atom. % 3.7 6 8 10 12

Als Verstirkungsfasern wurden Stgrafil HF—und
HM-, Modmor I-und II-Fasern eingesetzt. Der
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Faservolumengehalt wurden zwischen 45 und 84
v/o variiert.

Die mit der Pech/Schwefel-Mischung infilirier-
ten Faserstringe wurden anschlicBerd in ecine
PreBform(s. Lit. 12) eingelegt. Danach wurde
bei 180°C beginnend langsam ahgepreBt. Die
Endtemperatur von 230°C wurde je nach Schw-
efelgehalt im Pzch tber einen Zeitraum von 15—
25 Minuten gehalten. Wihrend dieser Zeit
reagiert der Schwefel mit den Pechinhaltsstoffen
dehvdrierend unter starker H,S-Entwicklung,
wobei das Pech erhirtet. Je héher der Schwef-
elzusatz zum Pech war, desio geringer konnte
die Verweilzeit in der Presse sezsin. Zu hohe
Verweilzeit in der Presse fithrte zum [esthacken
der Koérper an der Form und somit leicht zu
Beschadigung der Probekdrper beim Entformen.
Die gepreBien Griinkdrper wurden auf eine Linge:
von J40mm zugesdgt, wobel zur Vermeldung
einer Delamination: seitliche Siittzang der Stdhe
notlg war. Der Querschnitt der grinen Kérper

betrug 2,334, 6 mm?
[~

2. 3. Normaldruckpyrelyse

Die griinen Probekdrper wurden ohne vorherige:
Druckpyrolvsz unter strémendem Sticksicff mit
einer Aufheizrate von 20°C/h bis 1000°C pyro-
lysiert. Die Proben mit Schwefelzusatz unter 7
Gew. 9 waren aufgrund einer leichten Erwei-
chung etwas zusammengekliebt, konnten jedoch
ohne Schwierigkeit getrennt werden. Proben mit
Schwefelzusatz zum Pech tiber 7 Gew. 9% zeigten

keine Erwecichung wihrend der Pyrolyse.

2. 4. Imgrignierang

e Die pyrolysierten Probckérper wurde in gesch--

der Pech/Schwefel-Mi--

schung? unter Wasserstrahlvakuum (50 Torr)

molzener ! Fliissigkeit

impragniert. Die mit der Pech/Schwefel-Misch--

ung impragnierten Proben wurden ohne vorherige:



Druckpyrolyse bis 1000°C rekarbonisiert.

2.5. Graphitierung

Die Graphitierung wurde in einem Graphit-
ro hrofen unter Argon-Schutz mit einer Aufheiz-
rate von 400°C/h durchgefithrt. Die Endtempe-

ratur von 2800°C wurde 15 min gehalten.
3. Ergebnisse und Diskussion

3.1. Benetzung

Zum Vergleichen wurden die mit Rein-Pech
sowie mit Mischung von Pech und Schwefel
bei 220°C gemessene Randwinkel in Abb. 3 14Rt
erkennen, daB die Randwinkel durch Schwefe-
lzusdtze sehr niedrig reduziert wurden und zwar
wihrend der kurzen Zeit auf ein drittel reduziert
wurden: d. h. man kann erwarten, ein besseres

C/C-Composites herzustellen.
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Abb. 3. Der Einflug des Schwefelzusatzes auf die Bene-

tzung der Faseroberfliche.
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Mit der Behandlungszeit sind die Randwinkel
wieder gestiegen und de Differenz zwischen
Rein-Pech und Mischung verkleinert, da Sch-

wefel mit Pech reagiert und verkettet werden.

3.2. Graphitierbarkeit und Gewichtsverlust

Nach MOUTAND™ wird die Graphitierbarkeit
eines Pechs durch Schwefelzusatz iber 5 Gew. %
wesentlich verschlechtert. FITZERund TILL-
MANN? zeigten dagegen, daB erst Schwefelzu-
sitze Gber 10 Gew. % die Graphitierbarkeit
beeintrichtigen. In eigener Arbeit wurde besti-
tigt, daB ein Schwefelzusatz zum Pechprecursor
bis 10 Atom% die Graphitierbarkeit nicht beei-
ntriachtigt. Tabelle 2 zeigt die &/2- und L.~
Werte nach der Graphitierung bei 2800°C, geme-

ssen an C/C-Composites.

Tab. 1. Einflusse des Schwefelzusatzes auf die Struktur-
Parameter
Schwefelzusitze % ¢/2 [/i] LL[A] o
0 3, 3670 379(TERWIESCH)
10,4 3, 3767 235
12,7 3, 3705 226
15,4 3, 3775 214

100 r“ T T T T T T T T T v R
| X TILLMANN, OHNE SCHWEFEL 1
- .
a
r T 1000°C 7
e
50 °§‘ -
O\A——/"
= SSMO\ o 1
- ~
»] L ) " 2 L I 1 2 " i [} 3
0 5 10 15

SCHWEFELZUSATZ [ Gew % 1
Abb. 4. Der Gewichtsverlust als Funktion der Schwefel-

zusétze zum Binderpech.
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Es ist bekannt, daB die Koksausbeute von Pech
durch die Verwendung von Schwefelzusitzen
wesentlich erhoht wird. In Abb. 4 sind die
Matrix-Gewichtsverluste, berechnet aus den
Composite-Gewichtsverlusten, gegen den Schwe-
felzusatz zum Pech aufgetragen.

Mit steigendem Schwefelzusatz nimmt der
Gewichtsverlust ab. Nach TILLMANN® betrug
der Gewichtsverlust des reinen Peches nach
1000°C-Pyrolyse 68%, wihrend er bei einem

Schwefelzusatz von 12, 7% nur 45% betrégt.

3.3 Schrumpfung

Nach BURGERY™, der das Problem der
Matrixschrumpfung wihrend der Pyrolyse bei
der Herstellung von C/C-Composites mit Glas-
kohlenstoffmatrix aus Thermoduren erstmals
systematisch untersuchte, reagierte die nicht-gra-

phitierte Kohlenstoffaser WYB besonders empfin-

e p oy e

20
“ SIGRAFIL HKF

B. Rhee

dlich auf die Pyrolyseschrumpfung, so dabB sich
mit dieser Faser keine brauchbaren kohlenstoff-
aserverstirkten Kohlenstoffkorper herstellen lie-
Ben. Als eine mogliche Erklarung dafar wurde
die aufgrund der hohen spezifischen Oberfliche
der Faser sechr gute Haftung zwischen Faser und
Matrix angesehen, welche ein Entlangschrumpfen
der Matrix an der Faser unmdglich macht. Diese
gute Haftung konnte auch bei der in dieser
im weiteren Verlauf der Pyrolyse noch schrum-
pft(s. Abb. 5a). Bei reiner Pechmatrix betrug
die Schrumpfung der Verbundkérper 48,96 %
bei 29,0% Vr, 22,66% bei 40,6% Vp, und
5,41% bei 51,7% Vr (TERWIESCH)®.

Arbeit verwendeten Sigrafil HF-Faser (spez.
Oberfl. ca. 10m?/g) zu einer Schadigung der
Faser bzw. des
Verbundes fithren, da die Pechkoksmatrix nach

des strukturellen Aufbaues

ihrer Verfestigund ja ebenso wie die Harzmatrix

i
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Add 5. Schrumpfungsverhalten der Verbundksrper bei der Wérmebehandlung.

Die Schrumpfung der Probekdrper mit 62%
Ve und 15.4 Gew. % S wurde nach 1000°C-Py-
rolyse zu 20% gemessen. In Abb. 5a sind die
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Schrumpfungskurven der Probekérper mit Faser-
volumenanteilen von 61 bzw. 72% von Sigrafil

HF als Funktion des Schwefelzusatzes aufgetra-



gen. Durch die Schrumpfung erhielt man ciner-
seits  cinen kompakten Verbundkérper und
andererseits Faserschiadigung im V. erbundkéorper.
Es muf} daher einen optimalen Schwefelzusatz
gehen.

In Abb. 5 (b,¢) sind die Schrumpfungen von
Sigrafil HM, Modmor I und II als Funktion
der Wirmebehandlung zu betrachten. Rei Sigrafi}
HM-Fasern nimmt die Schrumpfung bei niederen
Schwefelzusitze zu, bei hohen Schwefelzusitze
im Gegenteil zum Sigrafil HF ab.  Daher ist es
erwarten, die Faserschadigung im Verbundkérper
zu vermeiden. Bei Modmor-Fasern zeigt sich
ein Maximum in der Schrumpfungskurve. Alle
Probe mit einem Maximum wiesen  tatsichlich
immer bessere Festigkeiten auf. Deshalb kann
man aus den Schrumpfungsverhalten voraussagen,

welche Faser fiir das C/C-Composites geeignet

v 1

1st.

3. 4. Mechanische Eigenschaften

Um die optimale Zusatzmenge Schwefel und
den optimalen Faservolumenanteil zu finden,
wurden  systematische Versuche am  Beispiel
Sigrafil HF~faserverstirkter Korper durchgefiihrt.
Die Bemihungen konzentrierten sich dabei zu-
ndchst auf die Herstellung von Verbundkérpern
mit moglichst guten mechanischen Figenschaften
1000°C ohne

anschlielende Impréagnierungshehandlung.

nach einmaligem Brennen  bis

Die Probekorper mit niedrigen Schwefelzusitzen
(bis 7 Gew. %) wiesen sehr niedrige Festigkeiten
auf, wihrend die mit héheren Schwefelzusitzen
(Gber 10 Gew.%) relativ hohe Festigkeiten
zeigten. In Abb. 6 sind Bicgefestigkeit und

Faserausnutzung gegen den Schwefelzusatz auf-
D O
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Abb. 6, Mechanische Eigenschaften der Varbundk&rper als Funktion von Schwefelzusétze zum Binderpech.
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Abb. 7. Mechanische Festigkeiten als Funktion der Dichte von C/C-Composites, Sigrafil-Fasern (a).

getragen. Dabei sei besonders auf den Schwefel-
gehalt von 12,7 Gew. % hingewiesen, bei dem
die bis 550°C pyrolysierten Proben mit einem
Faservolumenanteil von 72% (in der griinen
Masse) die hohe Bierefestigkeit von 73 kp/mm?
und nach der 1000°C Pyrolyse noch 47 kp/mm?
aufwiesen. Beziiglich der Faserausnutzung er-
reichten jedoch die Proben mit demselben Schwe-
hohere

Werte. Diese Proben zeigten je nach der Behan-

felzusatz, mit 61% Faservolumenanteil

dlung eine Faserausnutzung von 33%bzw. 23%.

Aut obigem Ergebniss und dem Schrumpfungs-
verhalten kann man schliefen daBl der optimale
Schwefelzusatz auf etwa 12,7 Gew. % liegt
und ohne Druckpyrolyse gute Verbundkdrper

mit hohen mechanischen Festigkeiten erzielen.

apatast H4A H 535 1976 108

Abb.7 (a,b,¢c,d) zeigt den Zusammenhang
zwischen Festigkeiten und Dichte im Verbund-
korper. Auf den Kurven in der Abb. bedeuten
die Zahlen Imprignierungszyklenzahlen. Nach
einmaligem Brennen bis 1000°C ohne anschlie-
Bende Irprignierungsbehandlung wiesen sich die
Festigkeiten von Sigrafil HF den hochsten Wert
auf, Aber nach einmailiger Impragnierungshehan-
dlung nahm die Biegefestigkeit der Verbundkér-
per mit Sigrafii HM um den Fakior 5 zu,
wahrend die mit HF nur geringziigig zunahm.
Nach dreimaliger Imprignierung wurde bei HM
der theoretische Wert fiir die Festigkeit des
Verbundkérpers fast erreicht. Nach viermaliger
Impragnierung erreicht bei Sigrafil HM die

Dichte einen Wert von 1,7 g/cm? die gerech-



T T T T T T T T T

MODMOR 1

SR AR S
N
w ‘,

100k

1

BIEGEFESTIGKEIT Oy T kp/mmi )

. ]
50f J
L ]
= e |
30 5 . x'/‘ ?
] . lgo v?(l. /o . //o |

F L VY

20 - Ve / / J

INTERLAM. SCHERFESTIGKEIT 1lkp/mm?2]

/’ ./ ya) 4

! VAR S

i v ’// / o /2 . A

1.0¢ _// // i -

S S

i . /4 ]

O — PO W T 0 S . — L L -Jt
12 03 6 s 16 17

DICHTE, p L{g/cm3:

BIEGEFESTIGKEIT Oa C kp/mm2]

p/mm?]

INTERLAM. SCHERFESTIGKEIT TLlk

305

B S e S A e

po
L
‘ . xh 1
MODMOR 11 RS g
[ /'
| L
100} Ve 7/
1 ; /
- / 1
L / i
» 7/
c / // 4
L ///’_, ]
50r / ]
. R . E
- // . _
A w
- a -]
O L 1 ! A 1 i 1 1] L L
.- 50 vol.-% ! i
» §0 ’ /'3
rooa 70 i a /2 B
2,0k 4 Z 4
- . -’ ‘ -
1.0- / o
- IO , . -
L : ¢ .
DL A A A | A A S SR T S ) "
11 12 13 14 1,5 1,6 1,7

DICHTE ¢ Ig/cm?]

Abb. 7, Modmor-Fasern(b).

und die
Faserausnutzung einen Wert von 97 9. Bei
TERWIESCH wies sich die Biegefestigkeit sehr
wihrend die interlaminare

nete Porositit einen Wert von 10 %

niederen Wert auf,
Scherfestigkeit erstaunlich hoheren Wert auf-
wies, dessen Grund einfach unerklédrbar ist.
AuBerdem zeigt sich die Dichte bei ihm auch
hoheren Wert als die bei eigener Arbeit.
Vielversprechend wies sich die Festigkeit bei
Modmor-Fasern auf als Sigrafil-Fasern. Bei
Mndmor II trotz der nicht graphitierten Faser,
findet man noch hohere Festigkeit mit hoherer

Nach

viermaliger Impriignierungsbehandlung erreicht

Faservolumenanteile als die bei Sigrafil.

die hochste Festigkeit mit ‘60 % Volumenanteil
bis 130 kp/mm? Faserausnutzung 98 % und
die Porositit bis 4 % herabgesetzt.

Das verhalten der Probekorper war fastgleich
wie bei dennen mit Sigrafil HM: Wahrend der
Pyrolyse schrumpften sich die Kérper bis 550°C
und dehnten sich danach bis 1000°C wieder aus.
Daher ist es zu erwarten, daB nach einmaligem
Brennen bis 1000°C nur niedrige Festigkeiten
und erst nach mehrmaligen Imprignierungsbe-

handlungen hohe Festigkeiten zu erzielen konnen.

3.5. Mikroskopische Untersuchung
In der Abb.8(a—f) sind Schliffaufnahmen aus
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Abb. 8, Lichtmikroskopische Schliffaufnahmen aus Verschiedenen Verbund-korper (a-¢), Rasterelektronenmikroskopische

Aufnahmen von Bruchfidchea des Verbundkoprer (f)

verschiedenen Probzn dargestellt. Bei nich-tgra-
phitierten Faser, besonders bei Sigrafil HF,
findet man zablreiche Locher (siehe Bild @ und
b). Die Sigrafil-Faser hat eine deformierte Kreis-
form, wihrend Modmor-Faser einen kreisrunden
Querschnitt aufweist.

Bei Sigrafil HF findet man keinen Rif} zwisc-
hen dem einzelnen Filament und der Matrix
{a’), wiahrend bei Sigrafil HM (¢’) und Modmor
(6',d") zahlreiche Risse zu finden sind. Bei
Modmor IT-Kérpern sind nur leichte Risse we-
nige Locher vorhanden (4,%’). Damit erklart
Bild(e) zeigt die
Schliffaufnabme eines Sigrafil HF-Kérpers nach
der Graphitierung bei 2700°C. Zwischen dem
einzelnen Filament und der Matrix ist kein Ril

sich die hohe Festigkeit.

vorhianden, sondern man erkennt eine starke
Verzahnung von Faser und Matrix. Bild(f)zeigt

die Elektroscanningaufnahme, daraus erkennt

EFat 38t H142 A 53 19761 1089

man eine starke Verhaftung zwischen Faser und
Matrix, die durch Schwefelzusitze noch verbe-

ssert worden ist.

9. Zusammenfassung

Durch Schwefelzusitze zum Binderpech konnte
eine Verfahrensvereinfachung der bisher ange-
wendeten Druckpyrolyse ermdglicht werden.
Der Einfluf von Schwefel auf C/C-Composites
erschien zuerst bei der Herstellung der griinen
Prohekdrper: Die Benetzung der Faseroberfliche
durch die Pechmatrix wurde stark verbessert,
dadurch gute Haftung zwischen Faser und Matrix
bringt und die Kraft von der Matrix auf die
Faser wberdgt. Da sich der Verbundkéorper
wihrend der Pyrolyse schrumpften, erhielt man
sehr kompakte Probe, wihrend starke Schrump-

fung cine der Faserschidigung, dadurch eine



Abnahme Biegefestigkeit zur Folge hat. Jedoch ist
das nicht der Fall bei Sigrafi HM-und Modmor-
Fasern, bei dennen zeigte sich Schrunpfungs-
verhalten ganz anders als bei Sigrafil HM-
Fasern, bei dennen zeigte sich das Schrumpfungs-
verhalten ganz anders als bei Sigrafil HF,
dadurch die Erklirung moglich macht.

Die Impriagnierungsbehandlung konnte auch
durch die Flﬁssigbhasenimprégnierung unter
Wasserstrahlvakuum (50 Torr) viel vereinfacht
werden.

Der optimale Schwefelzusatz befindet sich bei
10 Atom% S und die hochste Biegefestigkeit
nach viermaliger Imprignierungsbehandlung
betrug 130 kp/mm?2
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AReduced Processof CC-Composites Production

Abstract

By the addition of sulfur into the binding material, pitch for the production of C/C-Composites,
the press—pyrolysis process could be omitted. In general, the press-pyrolysis process is the most impor-
tant and difficult process. It was found that the sulfur addition contributed to the increase in carbon
yield and to the imprevoment in mechanical strength. It was also found that the sulfur addition

improved the wetting capacity between monofile and melted pitch. Finally, the effect of shrinking

behavior vs. the mechanical strength of C/C-composites was discussed.
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