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1 Einleitung

Ziel dieser Diplomarbeit ist es, mittels statistischer Versuchsplanung einen
Giel3schlicker zur Herstellung von Silicatkeramik-Tiegeln zu optimieren. Dazu werden
Dispergiermittelmenge und Feststoffgehalt mit Hilfe eines Versuchsplans variiert, um

die ideale Einstellung mit den besten Eigenschaften bestimmen zu kénnen.
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Auswahl des Versuchsplans I

Rohstoffe
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Abbildung 1: Schematischer Ablauf der Diplomarbeit
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2.1 Auswahl des Versuchsplans

Um die quantitative Abhangigkeit der ZielgréRen (Dichte, Scherbendicke, ...) von den
Einflussgrof3en (Feststoffgehalt und Dispergiermittelmenge) zu bestimmen, wurde mit
Hilfe der Statistiksoftware Minitab ein zentral zusammengesetzter Versuchsplan erstellt
(siehe Abbildung 2 und Tabelle 1). Dieser Versuchsplan fur nichtlineare
Zusammenhange ermoglicht bei Uberschaubarem Versuchsaufwand die detaillierte
mathematische Beschreibung der ZielgroBen und das Aufspiren eventuell

vorhandener Maxima oder Minima.

Dispergiermittelmenge [%]

7 /J Sternpunkt
13 oo ® . .
1,17 [~ s 4 ® \! Wirfelpunkt
0,85 [~ 4 ®
053 f------ ﬂ. ® Zentralpunkt
04 | e

! ’ > Feststoffgehalt [%]
65 66,46 70 73,54 75

Abbildung 2: Zentral zusammengesetzter Versuchsplan fur 2 Faktoren

Anmerkung 1:

Der (kodierte) Abstand der Sternpunkte vom Zentralpunkt |a] = 1,414 wird von der
Statistiksoftware Minitab standardmafiig so berechnet, dass Drehbarkeit gewahrleistet
wird. In einem drehbaren Versuchsplan ist fur alle Punkte mit gleichem Abstand zum

Zentralpunkt die Breite des Prognoseintervalls gleich grof3.
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Tabelle 1: Tabellarischer Versuchsplan

e Feststoffgehalt Dispergiermittelmenge Position im
[%] [%] Versuchsplan
1 66,46 0,53
2 66,46 1,17 )
Wirfelpunkte
3 73,54 1,17
4 73,54 0,53
5 70 0,4
6 65 0,85
Sternpunkte
7 70 1,3
8 75 0,85
9 70 0,85

Anmerkung 2:
Die Durchlaufreihenfolge aller Versuche wird von der Statistiksoftware Minitab
automatisch randomisiert, um die Effekte irrelevanter oder nicht steuerbarer

Bedingungen wie z.B die Umgebungstemperatur auszugleichen.

2.2 Herstellung
2.2.1 Schlickergiel3en

Nach vollendeter Mahlung auf die gewtinschte Korngrof3e wurden aus allen Schlickern
runde Tiegel von ca. 5 cm Hohe hergestellt. Im dazu verwendeten Hohlgussverfahren
wurden die Gipsformen bis oben hin mit Schlicker gefillt. Bei Erreichen der

vorgegebenen Standzeiten (2, 5 und 10 Minuten) war der restliche Schlicker, dem

bislang noch kein Wasser entzogen wurde, abzugiel3en.

Abbildung 3: Beispiele fur runde Tiegel nach 2, 5u  nd 10 min Standzeit

-4 -
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2.2.2 Trocknen

Anschlie3end wurden die Tiegel vorsichtig entformt und mindestens zwei Tage lang im

40<C-Trockenschrank getrocknet.

Abbildung 4: Beispiele fiir getrocknete Tiegel nach 2,5 und 10 min Standzeit

2.2.3 Sagen und Brennen

Mit einer Diamanttrennsdge wurden den vollstandig getrockneten Tiegeln ca. 15 x 25
mm? grol3e Proben fur die Durchfiihrung der Brennversuche entnommen. Die heraus
gesagten Tiegelproben wurden dann bei verschiedenen Temperaturen im Ofen
gebrannt.

=12)

Abbildung 5: Darstellung der Probenentnahme
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2.3 Charakterisierung

2.3.1 Gewichtsverlust beim Trocknen

Um den mittleren Gewichtsverlust der Tiegel beim Trocknen zu berechnen, war eine

Wagung der Tiegel vor und nach vollstandiger Trocknung durchzufiihren.

2.3.2 Scherbenbildung

Die Scherbendicken nach den
vorgegebenen Standzeiten der Schlicker in
den Gipsformen (2, 5 und 10 min) wurden

an getrockneten und halbierten runden

Tiegeln ermittelt. Dabei wurde die Dicke der
Wand an drei Stellen und die Bodendicke
mit einer digitalen Schieblehre gemessen.

Die Positionen der Messpunkte sind in
Abbildung 6 dargestellit.

Abbildung 6: Bestimmung der Scherbendicke

Abbildung 7: Beispiele halbierter Tiegel nach 2, 5 und 10 min Standzeit

2.3.3 Dichte und offene Porositat
Die Dichte und offene Porositat der gebrannten Tiegelsticke wurde nach der
Auftriebsmethode (Archimedes) mit zusatzlicher Wagung der getrankten Proben an

Luft bestimmt.
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2.4 Auswertung und multiple Zielgré3enoptimierung

Anhand der aufgenommenen Messdaten, wurden mit Hilfe der Statistiksoftware
Minitab fir alle ZielgréRen Regressionsmodelle berechnet und diese graphisch
dargestellt.  AnschlieBend wurde die multiple Zielgrof3enoptimierung  der
Statistiksoftware genutzt. Dieses Feature erlaubt es, die Einstellungen der
Eingabevariablen so zu bestimmen, dass eine Gruppe von Zielgrol3en gleichzeitig
optimiert wird. Somit konnte die optimale Einstellung von Feststoffgehalt und
Dispergiermittelmenge unkompliziert und schnell festgelegt werden.

3 Ergebnisse

3.1 Charakterisierung der ungebrannten Tiegel

3.1.1 Gewichtsverlust beim Trocknen

Wie zu erwarten steigt der Gewichtsverlust beim Trocknen mit abnehmendem
Feststoffgehalt an. AuRerdem wird der Gewichtsverlust mit zunehmendem Anteil an

Dispergiermittel groR3er.
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Abbildung 8: Gewichtsverlust beim Trocknen
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3.1.2 Scherbendicke

Mit ansteigendem Gehalt an Dispergiermittel

Standzeiten (Wurzel-t-Gesetz) nimmt die Scherbendicke zu.

und Feststoff,

sowie

Scherbendicke
nach 2min
[mm]
< 32
= 32 - 42
> 42 - 52
';' W2 - 62
= We2 - 72
g [ ] > 7.2
[}
e
£
2
=)
1
]
=%
2
a 0,604
()
0,45+
T ® T
65,0 67,5 70,0 72,5 75,0
Feststoffgehalt [%o]
Abbildung 9: Scherbendicke nach 2 min Standzeit
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Abbildung 10: Scherbendicke nach 5 min Standzeit

langeren
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3.2 Charakterisierung der gebrannten Tiegelproben
3.2.1 Dichte

Die hochsten Werte der Dichte befinden sich im Bereich hoher Feststoffgehalte und
geringer Dispergiermittelmengen, die niedrigsten Werte im Bereich geringer
Feststoffgehalte und groRRer Dispergiermittelmengen.

Dichte
(1180°C)
[g/cm?]
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1,35 - 1,40
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W 15 - 1,55
[ | > 1,55

Dispergiermittelmenge [%o]

65,0 67,5 70,0 72,5 75,0
Feststoffgehalt [%]

Abbildung 11: Dichte nach dem Brand
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3.2.2 Offene Porositat

Die Werte der offenen Porositaten verhalten sich, wie zu erwarten, genau
entgegengesetzt zum Trend der Dichte.

OP (1180°C)
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< 26,0

26,0 - 285
B 285 - 31,0
B 310- 335
B 335- 360
| > 36,0

Dispergiermittelmenge [%o]

65,0 67,5 70,0 72,5 75,0
Feststoffgehalt [%o]

Abbildung 12: Offene Porositat nach dem Brand
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4 Multiple Zielgré3enoptimierung

Optimiert wurde nach den beiden wichtigsten Zielgrof3en: Scherbendicke nach 5 min
und Dichte nach dem Brand. Dabei sollten beide mdglichst hohe Werte annehmen.

Mit Hilfe der Statistiksoftware Minitab wurde eine optimale Einstellung von 75%
Feststoffgehalt und ca. 0,62% Dispergiermittelmenge berechnet (Abbildung 13).

Bei diesen Einstellungen soll der Silicatkeramik-Scherben nach 5 min eine Dicke von 8

mm erreichen. FiUr die Dichte nach dem Brand wird ein Wert von 1,54 g/cm3

prognostiziert.
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Abbildung 13: Optimierungsdiagramm der Statistiksof

tware Minitab
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