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Kurzfassung

Kurzfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden neuartige Prifmethoden zur Bestimmung der
charakteristischen Produkteigenschaften von Schiebersanden wie Rieselfahigkeit,
Sinterverhalten und Infiltrationsverhalten entwickelt, da es bislang hierfur keine an-
erkannten Prifmethoden fur diese Produkteigenschaften gibt.

Um diesen Mangel an qualifizierten Prifmethoden zu belegen wird der allgemeine
Stand der Technik von Untersuchungsmethoden kohasionsloser Schuttguter dar-
gestellt und eine Vielzahl von Veréffentlichungen tber Schiebersande auf deren
angewandte Untersuchungsmethodik hin beleuchtet.

Die Qualifizierung neuer Prifmethoden fir die Charakterisierung von Schiebersan-
den erfolgte auf der Grundlage zum Teil bereits genormter Priifmethoden, wie zum
Beispiel die Permeabilitatsmessung (Infiltration) nach DIN 18130-1 aus dem Be-
reich der Geotechnik, die Bestimmung der Auslaufzeit mit Auslaufbechern fur Be-
schichtungsstoffe (Rieselfahigkeit) nach DIN EN ISO 2431:2011 und die Methode
des Monotonen Aufheizens (MMH) nach ASTM E2584-20 zur Bestimmung der
Temperaturleitfahigkeit.

Da diese Prifmethoden nicht fur die Untersuchung von freiflieRenden, kohasions-
losen Schittgitern und somit nicht zur Untersuchung von Schiebersanden ausge-
legt wurden, war eine Anpassung der Parameter der genormten Prifmethoden fur
die Anwendung auf Schiebersande Gegenstand dieser Arbeit.

Die Parameter der genannten Prifmethoden (DIN 18130-1; DIN EN ISO 2431 und
ASTM E2584-20) wurden auf Anwendbarkeit und Ubertragbarkeit auf Schieber-
sande Uberprift und um neue geeignete Parameter erganzt. Die Reproduzierbar-
keit der Ergebnisse der Prifmethoden wurde durch Versuchsreihen evaluiert und
die maf3geblichen Einflussgré3en von Schiebersanden auf die Ergebnisse ermit-
telt.

Die Relevanz der Ergebnisse der in dieser Arbeit qualifizierten Prifmethoden
wurde anhand der Resultate aus dem europaischen Forschungsprojekt ILORA
(Al mprovement of Ladl e Opening Ratesi, gef o
and St e e RA3-RWEJR] und zahlreichen Veroffentlichungen mit Ergeb-

nissen aus weiteren Forschungsprojekten tberpruft.



Kurzfassung

Aus den Ergebnissen der hier qualifizierten Prifmethoden wurden Kennzahlen flr
die Rieselfahigkeit, das Sinterverhalten und das Infiltrationsverhalten von Schie-
bersanden abgeleitet. Die Kombination dieser Kennzahlen wurde in eine ganzheit-
liche Bewertungssystematik von Schiebersanden Uberfihrt und anschlie3end
durch ein Bewertungsnetz fur Schiebersande dargestellt. Durch dieses Bewer-
tungsnetz sind erstmals qualifizierte und belastbare Aussagen Uber die Einsatz-
tauglichkeit von Schiebersanden mdglich, was die Neuentwicklung solcher Schie-

bersande mal3geblich erleichtert.
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Abstract

Within the scope of this work, new test methods were developed to determine the
characteristic product properties of ladle well filler sands. Background is that up to
now, there are no approved test methods for these product properties such as
pourability, sintering behavior and infiltration behavior.

To substantiate this deficiency in testing methods, the general state-of-the-art test-
ing methods of cohesionless bulk materials is presented and a variety of publica-
tions on ladle well filler sands are reviewed for their applied testing methodology.
The development of new test methods for the characterization of ladle well filler
sands was based on test methods that were in part already standardized, such as
the permeability measurement (infiltration) according to DIN 18130-1 from the field
of geotechnics, the determination of the flow time with flow cups for coating mate-
rials (flowability) according to DIN EN ISO 2431:2011 and the monotonic heating
method (MMH) according to ASTM E2584-20 for determining the thermal conduc-
tivity.

Since these test methods were not designed for examining free-flowing, non-cohe-
sive bulk materials and therefore not for examining ladle well filler sand, it was
necessary to adapt the parameters of the standardized test methods for use with
well filler.

The parameters of the test methods mentioned (DIN 18130-1; DIN EN ISO 2431
and ASTM E2584-20) were checked for applicability and transferability to ladle well
filler sand and new suitable parameters were added. The reproducibility of the re-
sults of the test methods was checked by a series of tests and the decisive influ-
encing factors of ladle well filler sand on the results were determined.

The relevance of the results of the newly developed test methods was verified
based on results from the European research project ILORA ("Improvement of La-
dle Opening Rates", funded by the "Research Fund for Coal and Steel" RFCS,
2013-2016) and numerous publications with results from other research projects.
From the results of the newly developed test methods, key figures for the pourabil-
ity, sintering behavior and infiltration behavior of ladle well filler sands were derived.
The combination of these key figures was converted into a holistic analysis of ladle
well filler sands, finally leading to an evaluation grid for well fillers. It is exactly that

grid respectively network, that now allows for the first time to make qualified and



Abstract

reliable statements about the suitability for use of ladle well filler sands prior to

industry application, which significantly facilitates the new development of such
well fillers.
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Einleitung

1 Einleitung

Stahl wird mit einem diskontinuierlichen technologischen Prozess hergestellt. Dies
ist unabhéngig von den beiden dominierenden Erzeugungsrouten, der Hochofen-
Konverter-Route und der Elektrostahl-Route. Bei beiden Erzeugungsrouten wird
der gefrischte oder erschmolzene Stahl chargenweise in Stahlgie3pfannen abge-
stochen und darin transportiert, desoxidiert und legiert (Sekundarmetallurgie). An-
schlieRend wird der flissige Stahl vergossen. Abbildung 1 zeigt exemplarisch den

Giel3vorgang auf einer StranggiefR3anlage.

Schattenrohr Pfanne

:
Lo

Schiebersystem

Stopfenstange Tundish

Tauchrohr Kokille

AIWICUD IV AR

2 - | | Z N

Abbildung 1: VergielRen des erzeugten Stahls von einer StahlgieRBpfanne tber den Tundish
in die Kokille (schematisch). [1]

Beim Stranggiel3en gelangt der flissige Stahl zunéchst aus der Stahlgiel3pfanne
durch das Schattenrohr unter Luftabschluss in den Verteiler oder Tundish. Die
Durchflussmenge kann lber ein Schiebersystem unterhalb der Stahlgiel3pfanne
reguliert werden. Der Verteiler ist feuerfest ausgekleidet und fasst in der Regel 15
bis 40 Tonnen Stahlschmelze. Vom Verteiler aus flie3t der fliissige Stahl Uber die

13



Einleitung

vorgeheizten Tauchausgusse in die wassergekuhlten Kupferkokillen der einzelnen
Strange. [1]

Die inerte Entnahme des fllissigen Stahls aus der Stahlgiel3pfanne ohne Luftzufuhr
fur den oben beschriebenen GieRvorgang erfolgt in der Regel lber eine Offnung

mit einem Schiebersystem im Boden der Stahlgie3pfanne.

Pfannenboden Sinterschicht

Schiebersand

Lochstein

Innenhiilse

Stahlmantel

obere Schieberplatte «

untere Schieberplatte «4—|

Abbildung 2: Schematische Darstellung des Schiebersystems vor dem Giel3vorgang. [2]

Die Offnung im Pfannenboden besteht aus einem Lochstein, der kaltseitig mit einer
Innenhiilse versehen ist. Unterhalb dieser Innenhilse sitzt das Schiebersystem,
meistens bestehend aus einer oberen und unteren Schieberplatte, die zum Offnen
des Schiebersystems linear oder radial verfahren werden (s. Abbildung 16). Die
aufgeflihrten Komponenten bilden den Pfannenausguss. Zum Schutze des Pfan-
nenausgusses vor dem flussigen Stahl und zur Umsetzung einer selbsttatigen
Pfannen6ffnung, wie nachfolgend beschrieben, wird der Lochstein vor dem Abstich
des flussigen Stahls in die leere Stahlgiel3pfanne mit Schiebersand gefillt. Schie-
bersande sind kohasionslose, freiflie3ende Schittguter, die heutzutage auf Gemi-
schen aus Chromerz-/Quarz-Zirkonsanden mit Zugabe von Kohlenstoff basieren.
Tabelle 1 stellt die Spanne, der im Schiebersand enthaltene Oxide und den Koh-

lenstoffgehalt dar.

Tabelle 1: Handelsibliche Kompositionsspanne von Schiebersanden

Cr20s3 [%] SiO2 [%] ZrO [%] C [%]
20-40 13-60 0-40 <1

14



Einleitung

1.1 Offnungsrate

Die temperaturinduzierten Sinter- und Verfestigungsreaktionen des Schiebersan-
des sollen das spontane Eindringen des flissigen Stahles in den Ausgusskanal
und ein anschlie3endes Erstarren des Stahls verhindern.

Dies geschieht durch die Temperatur des fliissigen Stahls ca. T = 1600 °C beding-
ten Bildung einer verfestigten Sinterschicht im Kontaktbereich des Schiebersandes
mit der Stahlschmelze, die ein Infiltrieren der Schmelze in die Schiebersandscht-
tung verhindert. Beim Offnen des Schiebers rieselt der kaltseitig nicht verfestigte
Schiebersand aus dem Ausgusskanal heraus. AnschlieBend bricht die Sinter-
schicht durch den ferrostatischen Druck des Uberlagernden fliissigen Stahles, so-
dass die Stahlschmelze durch den Ausgusskanal in den Verteiler ablaufen kann.
Dieser Fall wird als eine selbstéffnende Pfanne bezeichnet.

Ist die Sinteraktivitat und die daraus resultierende Verfestigung des Schiebersan-
des im Kontaktbereich mit der Stahlschmelze zu hoch und die Sinterschicht in der
Folge zu stark ausgebildet, kann der ferrostatische Druck des Uberlagernden flus-
sigen Stahls zu gering sein, um die Sinterschicht zu durchbrechen. [2] [3] In der
Folge kommt es zu keinem selbststandigen Stahlfluss aus der StahlgieRpfanne in
den Verteiler. Zur Offnung eines durch Schiebersand blockierten GieRkanals wird
im Stahlwerk kurzfristig das mit Argongas inertisierte Schattenrohr demontiert und
der GieRkanal mit Sauerstoffobrennlanzen freigebrannt. Zur Orientierung gibt Abbil-
dung 3 einen Uberblick tiber das Verschlusssystem und das Freibrennen einer

Stahlgiel3pfanne.
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Sinterschicht Giellochsteine

Stahlgiel3:
pfanne

| |

UntererAus-
guss Schieberplatte

Schiebersand

a) b)

Abbildung 3: Verschlusssystem einer StahlgieRpfanne:
a) Giel3kanal mit Schiebersand [4]

b) Manuelles Einfihren einer Sauerstofforennlanze [5]

Das Aufbrennen und auch der anschlieRende Stahlfluss ohne Schattenrohr fihren

zu einer Reoxidation der Stahlschmelze und somit zu einer erheblichen Ver-
schlechterung der vergossenen Stahlqualitat. Dartber hinaus ist der Vorgang des
Aufbrennens mit einem Arbeitssicherheitsrisiko und erhéhten Prozesskosten ver-
bunden.

Die massiv ausgepragte Sinterschicht, die zu keinem selbststandigen Stahlfluss
fuhrt, wird von vielen Autoren beschrieben (s. Kap. 2.2) und nachfolgendalsa T h e -
orie der festen versi nheeerchnggn Schi ebersandbr ¢
Die Anzahl der selbst6ffnenden Pfannen im Verhéltnis zu den nicht selbstoffnen-

den Pfannen wird als Offnungsrate in Prozent angeben. Das Bestreben der Stahl-
werke liegt aufgrund der qualitativen und wirtschaftlichen Aspekte darin, eine Off-
nungsrate von 100 % zu erreichen.

Das Ziel einer Offnungsrate von 100 % wurde bislang von keinem Stahlwerk welt-
weit erzielt. Die zunehmende Lange der Prozesskette in den Stahlwerken und der
starkere Einzug der Sekundarmetallurgie fihrte tendenziell zu einer Verschlechte-
rung der Offnungsraten, denn die Verweilzeiten des fliissigen Stahls in der Stahl-
giel3pfanne verlangerten sich und die Abstichtemperaturen des Stahls erhdhten
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sich merklich, was tendenziell zu einer starkeren Auspragung der Sinterschicht
fuhrte.

Aufgrund dieser sich fortlaufend &ndernden Randbedingungen innerhalb des
Stahlerzeugungsprozesses erreichten die, mit Einfihrung des Stranggussverfah-
rens und der dafur entwickelten Pfannenschiebersysteme, urspriinglich eingesetz-
ten Schiebersande auf Basis von Quarz und Olivin keine prozesstechnisch und
betriebswirtschaftlich vertretbaren Offnungsraten mehr und wurden zu den heute

verwendeten Qualitadten weiterentwickelt.

1.2 Schiebersandentwicklung

Die Entwicklung von Schiebersanden zum Zwecke von erhohten Offnungsraten
lief damals wie heute in Kooperation zwischen Stahlwerksbetreibern und Schie-
bersandherstellern durch zahlreiche und langwierige Betriebsversuche. So wurden
neue Gemengekompositionen von Schiebersanden in der laufenden Stahlproduk-
tion getestet, was bei nicht erfolgreichem Versuchsverlauf zum Teil grol3e Stoérun-
gen im kostenintensiven Stahlerzeugungsprozess verursachte. Der Test von
neuen Schiebersanden in der laufenden Stahlproduktion war alternativios, da
keine speziellen Prifmethoden fiir Schiebersande existierten, um neuentwickelte
Schiebersande vorab im Labor auf ihr Einsatzverhalten hin zu qualifizieren.
Haufig werden von Schiebersandherstellern zur Beurteilung von Schiebersanden
die Siebanalyse zur Bestimmung der Kornverteilung, die Rontgenfluoreszenzana-
lyse und die Bestimmung des Kohlenstoffs eingesetzt. Diese Untersuchungsme-
thoden beschreiben zwar das Produkt, geben aber keine Hinweise auf sein tech-
nologisches Einsatzverhalten.

Heute, Jahrzehnte nach der Einfihrung des Pfannenschiebers in Stahlgie3pfan-
nen und der damit verbundenen notwendigen Verwendung von Schiebersand,
existieren noch keine evaluierten labortechnischen Prifmethoden fir Schieber-
sande, die die wesentlichen Produktcharakteristika Rieselfahigkeit, Sinterverhalten
und Infiltrationsverhalten bestimmen kénnen. Gerade diese Produktcharakteristika
Rieselfahigkeit, Sinterverhalten und Infiltrationsverhalten sind wichtige Kriterien fur
den oben beschriebenen Funktionsmechanismus von Schiebersanden, wie durch
zahlreiche Quellen [6] [7] [8] belegt wird.
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Aufgrund der fehlenden Prifmethoden fur die Produktcharakteristika Rieselfahig-
keit, Sinterverhalten und Infiltrationsverhalten ist auch keine gezielte Produktent-
wicklung von Schiebersanden mit erhéhten Offnungsraten moglich.

Dartber hinaus ist das optimale Zusammenwirken aller drei Charakteristika des
Schiebersandes wichtig fiir eine technologisch erfolgreiche Offnung der StahlgieRR-
pfanne. [6]

Im Rahmen dieser Arbeit wurden charakteristische Prifmethoden fir die Schieber-
sandeigenschaften Rieselfahigkeit, Sinterverhalten und Infiltrationsverhalten qua-
lifiziert. Mittels dieser Prifmethoden wurden verschiedene Schiebersande unter-
sucht, anhand der ermittelten Ergebnisse technologierelevante Ober- und Unter-
grenzen je Eigenschaft definiert und daraus Kennzahlen fir jede einzelne der drei
Produktcharakteristika entwickelt, die damit eine qualitative Beurteilung ermaogli-
chen.

Die Produktcharakteristika Rieselféahigkeit, Sinterverhalten und Infiltrationsverhal-
ten eines Schiebersandes kdnnen dann in Form in eines Bewertungsnetzes ein-
deutig dargestellt werden. Vergleichend dazu kdnnen die Kennzahlen neu entwi-
ckelter Schiebersande ins Bewertungsnetz eingetragen werden, um eine qualifi-
zierende Aussage Uber die Einsatztauglichkeit des Schiebersandes treffen zu kén-
nen.

Durch die Anwendung der optimierten Priifmethoden, die Uberfilhrung in Kenn-
zahlen und der vergleichenden Darstellung im Bewertungsnetz wird eine neue
Form der Produktentwicklung fir Schiebersande methodisiert.

Dieses Vorgehen ermdglicht die gezielte Verbesserung der Produkteigenschaften
von Schiebersanden und fuhrt damit zu einem deutlich verkirzten Entwicklungs-
zyklus im Vergleich mit der jetzigen Entwicklungsstrategie in Form von aufwendi-

gen Betriebsversuchen im Stahlwerk.
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2 Stand der Technik

2.1 Allgemeine Prufmethoden fur freiflieBende (koh&sionslose) Schittguter

Zur Darstellung aktuell verfligbarer Prifmethoden fiir die oben angefiihrten Pro-
duktcharakteristika, werden nachfolgend zunachst allgemein etablierte Priifmetho-
den fur Schuttguter aufgefiihrt und anschliel3end die bereits veroffentlichten Prif-
methoden fur Schiebersand.

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Schiebersande und deren Rohstoffe
gehdren aufgrund ihrer stofflichen Eigenschaften zur Gruppe der kohasionslosen
Schittguter. Diese kohasionslosen Schuttguter sind in der Literatur allgemein als
korniges Gemenge beschrieben, welches durch die KorngroRen, die Korngréf3en-
verteilung und die freie FlieRfahigkeit definiert ist. Zur Untersuchung solcher
Schuttguter werden im Wesentlichen Untersuchungsmethoden angewandt, die
sich in folgende Kriterien untergliedern:

Chemische Zusammensetzung
Physikalische Eigenschaften
Mineralogischer Aufbau
Thermoanalytisches Verhalten

E B NE

2.1.1 Chemische Zusammensetzung

2.1.1.1 Rontgenfluoreszenzanalyse (DIN EN ISO 12677)

Die Rontgenfluoreszenzanalyse ist die am weitest verbreitete Analysemethode fir
mineralische Rohstoffe, die qualitativ und quantitativ Auskunft Gber die chemische
Zusammensetzung eines Gemenges geben kann.

Eine Materialprobe wird dabei durch Rontgenstrahlung angeregt und Elektronen
der inneren Schale der Atome werden herausgeschossen. Elektronen der dul3eren
Schale besetzen die entstandenen Fehlstellen unter Freisetzung von elementspe-
zifischer Fluoreszenzstrahlung, die ihrerseits detektiert wird. Das Ergebnis wird in

Oxidationsstufen angezeigt.
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2.1.1.2 LECO Analyse

Bei der Verbrennungsanalyse zur Bestimmung von Kohlenstoff und Schwefel wird
in einem Hochtemperaturofen eine aufgemahlene Materialprobe von bis zu 5 g mit
reinem Sauerstoff verbrannt und die entstehenden Flammen mit Hilfe eines Infra-

rotdetektors analysiert und die Gehalte an Schwefel und Kohlenstoff errechnet.

2.1.1.3 ICP-OES (DIN 51086-2)
Des Weiteren wird in selteneren Fallen, die ICP-OES Analyse angewandt. Die Me-

thode ist eine dul3erst prazise Elementanalytik, die auch Spuren von Elementen zu-

verlassig darstellt.
2.1.2 Physikalische Eigenschaften

2.1.2.1 Kornungsanalyse (DIN 66165-2)

Zur Charakterisierung von Haufwerken oder Schittgttern wird die klassische Sieb-
analyse nach Reynolds zur Bestimmung der Kornverteilung haufig eingesetzt.

Jedoch sind optische Verfahren wie Camsizer (Fa.Microtrac) oder Coulter-Counter
mittlerweile technisch ausgereift. Diese optischen Verfahren kénnen neben der
Kornverteilung auch die Kornform analysieren. Dies gelingt in den klassischen Ver-
fahren nur durch lichtmikroskopische Methoden, in denen das Breiten/Langen-Ver-

haltnis der einzelnen Korner ermittelt wird, um die Kornform zu beschreiben.

2.1.2.2 Boschungswinkel (1ISO 3435)

Die Wechselwirkung zwischen der Kornverteilung und der Kornform werden durch
den Boschungs- und Rutschwinkel beschrieben nach ISO 3435. Abbildung 4 zeigt
exemplarisch die Ermittlung des Bdschungswinkels bei Schiebersand.

Abbildung 4: Boschungswinkel von Schiebersand.

20



Stand der Technik

Dazu wird zwischen dem horizontalen Ful3 und der Boschung fotooptisch der Bo-
schungswinkel ermittelt. Der Boschungswinkel ist insbesondere von hoher Rele-

vanz bei der baulichen Auslegung von Lagerflachen sowie Speicherbehaltern.

2.1.2.3 Rieselfahigkeit (DIN EN ISO 6186)

Neben dem Bdschungswinkel charakterisiert die Rieselfahigkeit das Flie3verhal-
ten eines Schittgutes. Diese Eigenschaft hat insbesondere bei trockenen Schiitt-
gutern eine besondere Bedeutung, da sie einen erheblichen Einfluss auf die Aus-
legung von Produktionsprozessen auf Basis von Schiuttgutern haben kann. Dar-
Uber hinaus handelt es sich im Bereich der Lebensmittelindustrie haufig um eine
qualitatsbestimmende Produkteigenschaft (z.B. Zucker, Salz). In der kunststoffver-
arbeitenden Industrie ist beispielsweise die Rieselfahigkeit von Kunststoffgranula-
ten ausschlaggebend fur die Produktqualitat, da Extrusionsprozesse nur mit einem
kontinuierlichen Materialstrom effizient arbeiten.

Dies fuhrte schon frih zur Einfihrung einer Norm fir die Kunststoffindustrie. Die
DIN EN ISO 6186 beschreibt ein Verfahren zur Messung der Rieselfahigkeit von
Kunststoffgranulaten. Ein Praftrichter wird mit 150 g Probe beschickt. Der Priftrich-
ter verfligt Gber variable Auslauféffnungsgréf3en bis 15 mm Durchmesser. Im an-
gewendeten Testverfahren wird die Auslassoffnung geotffnet und die Auslaufzeit
ermittelt. Zur Vermeidung elektrostatischer Effekte konnen dem Granulat Trenn-

mittel zugegeben werden.

2.1.2.4 Scherfestigkeit durch Triaxialgerat (DIN 18137-2)

Bei bindigen Schittgutern wird zur Bestimmung der Fliel3fahigkeit/Rieselfahigkeit
haufig auch die Bestimmung der Scherfestigkeit mittels Triaxialgerates durchge-
fuhrt. Diese Untersuchung wird angewandt bei der Auslegung von Silos und Vor-

ratsbunkern. [9]

2.1.2.5 Dichte nach Archimedes (DIN 66137-3)

Die Dichte von Schuttgitern wird durch das archimedische Prinzip bestimmt. Eine
genau verwogene Menge des Schittgutes wird in einen bis zum Rand mit Wasser

gefullten Behalter gegeben und das verdrangte Volumen ermittelt.
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2.1.2.6 Quecksilberintrusion (DIN 66133)

Die Bestimmung der Porenvolumenverteilung und der spezifischen Oberflache
kann bei Schuttgttern mit der Quecksilberintrusion nach DIN 66133 bestimmt wer-
den. Dazu werden ca. 3 Gramm der getrockneten Probe in ein Probegefald (Durch-
messer 1 cm) gegeben und evakuiert. Anschlie3end wird das Quecksilber einge-
leitet und die Makroporen geflillt. Das eingebrachte Quecksilbervolumen ist gleich-
zusetzen mit dem Volumen der Makroporen.

In einem zweiten Schritt wird das Quecksilber hydraulisch in das Probegefald ge-
presst zur Messung der Makro- und Mesoporen. Man erhalt tber die zweite Mes-
sung druckspezifische Volumina von Quecksilber, die unter der Annahme von run-
den Poren umgerechnet werden in das Gesamtporenvolumen, prozentuale Poro-

sitat und spezifische Oberflache.

2.1.2.7 BET-Messung

Ein weiteres Verfahren zur Bestimmung der spezifischen Oberflache von Feststof-
fen ist die Gasadsorption von Pulvern und porésen Materialien. Die Messung ba-
siert auf der Physisorption von gasférmigen Stoffen an festen Materialien.

Mit Hilfe der Methode kénnen sowohl Makroporen (> 50 nm) als auch Mesoporen
(2 - 50 nm) gemessen werden. Geschlossene Poren konnen wie bei der Quecksil-
berintrusion nicht detektiert werden.

Uber die BET-Messung wird die Menge des Adsorptionsgases, welches noétig ist,
um die gesamte Oberflache eines Feststoffes geschlossen abzudecken, bestimmit.
Uber die Messung kann diese Monoschichtmenge mathematisch bestimmt wer-
den. Bei der Monoschicht handelt es sich um eine einschichtige, vollstidndige Be-
ladung der Oberflache des Feststoffes mit adsorbierter Stickstoffgasphase.

Dazu wird die Probenkammer inkl. der trockenen Probe evakuiert und anschlie-
Rend mit Stickstoff geflutet. Der Gasdruck und die Temperatur in der Kammer wer-
den Uber den Versuchsverlauf gemessen. Der Druckabfall, der durch die adsor-
bierte Gasphase entsteht, wird zur Berechnung der adsorbierten Gasmenge und

somit zur Berechnung der spezifischen Oberflache verwendet.
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2.1.3 Mineralogie

2.1.3.1 Rontgendiffraktometrie

Zur Bestimmung der mineralogischen Zusammensetzung wird haufig die Réntgen-
beugung, auch Rontgendiffraktometrie genannt, angewandt.

Die aus einem Haufwerk enthnommene und fein aufgemahlene Probe wird mit Ront-
genstrahlung beaufschlagt. Die Réntgenstrahlen werden an den Kristallgittern der
kristallinen Substanzen einer Pulvermischung gebeugt und erzeugen hierbei fur

jede beinhaltete Phase charakteristische Diffraktogramme.

2.1.3.2 Rasterelektronenmikroskopie

Die Rasterelektronenmikroskopie, kurz REM genannt, basiert auf einem Elektro-
nenmikroskop, bei dem ein Elektronenstrahl in einem bestimmten Muster Uber das
vergroRRert abzubildende Objekt gefiihrt (gerastert) wird und Wechselwirkungen
der Elektronen mit dem Objekt zur Erzeugung eines Bildes des Objekts genutzt
werden. Die mit einem Rasterelektronenmikroskop generierten Bilder sind Abbil-
dungen der Objektoberflachen und weisen eine hohe Schéarfentiefe auf. Die Probe
wird zur Vorbereitung in einen Ring gefillt, mit Harz fixiert und anschlieend an-

geschliffen. Hohlstellen erscheinen unter dem REM in schwarz.

2.1.4 Thermoanalytik

Thermoanalytische Verfahren stellen das Verhalten eines Werkstoffs unter dem
Einfluss von Temperatur und Atmosphéaren zeitabhéngig dar. Gerade bei der fur
Schiebersande besonders charakteristischen Eigenschaft Sinterverhalten kommt
den thermoanalytischen Verfahren eine besondere Bedeutung zu.

Der Vollstandigkeit halber werden im Folgenden jedoch nicht nur Verfahren zur
Bestimmung des Sinterverhaltens dargestellt, da der Stand der Technik zur Unter-

suchung von kohé&sionslosen Schuttgutern allgemein dargestellt werden soll.

2.1.4.1 Feuchtegehalt (ISO 589)

Die Feuchte ist definiert als der Anteil fliichtiger Verbindungen wie Wasser, Ole
oder organische Verbindungen, die bis zu einer definierten Trocknungstemperatur
entweichen. Bei der Methode des Trocknens und Wiegens wird ein auf T = 105 °C
eingestellter Trockenschrank mit einer verwogenen Probenschale beschickt und

die Probe bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Anschlie3end wird aus Einwaage
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vor der Trocknung und Auswaage bei erreichter Gewichtskonstanz der Feuchte-
gehalt berechnet.

Die Feuchte eines Schuittgutes wird haufig neben dieser zeitaufwendigen Methode
mit einem Halogen-Feuchtebestimmer ermittelt. Die Halogen-Feuchtebestimmer
bestehen aus einer Waage mit einer Probenschale, die sich unter einem Halogen-
quarzstrahler befindet. Die Temperaturen in der verwogenen Probenschale unter
dem Halogenquarzstrahler betragen bis zu T = 200 °C. Die Trocknung erfolgt bis
zur Gewichtskonstanz und endet mit der elektronischen Ausgabe des Feuchtegeh-

altes.

2.1.4.2 Gluhverlust (DIN 18128)

Zur Bestimmung des Gluhverlustes wird die Probe in einem Tiegel in einen Muffel-
ofen gegeben und bei T = 1050 °C unter Sauerstoffeinfluss bis zur Gewichts-
konstanz ver-ascht.

Die Gewichtsdifferenz vor und nach der Veraschung stellt den Gluhverlust, die ver-
bleibenden Probenmenge den Gluhriickstand dar.

Erfasst wird somit der Anteil der bei T=1050 °CAf | ¢chti gen Komponent
unter Temperatur oder Sauerstoffeinfluss reagieren. Jedoch sieht die DIN 18128
eine Ofentemperatur von T = 550 °C vor, die im Wesentlichen aber nur die Vera-
schung der organischen Komponenten erfasst.

Im Feuerfestlabor wird in der Regel bei T = 1050 °C verascht, da vorhandene Or-
ganik eher ausgeschlossen werden kann und neben Oxidationsreaktionen mit
Schwefel oder Kohlenstoff auch noch die Abspaltung von CO: aus ggf. enthaltenen

Carbonaten stattfinden kdnnen.

2.1.4.3 Hochtemperaturrontgendiffraktometrie

Die Hochtemperaturrontgenbeugung gleicht dem Prinzip der konventionellen
Rontgenbeugung, jedoch wird die Probe nach einem vorgegebenen Temperatur-
profil stufenweise erhitzt. Bei frei wahlbaren Temperaturstufen wird die Réntgen-
beugung angewandt. Die Maximaltemperatur dieses Verfahren liegt bei T = 1600
°C.

Die Erfassung der thermisch induzierten Phasenumwandlungen und Phasenneu-
bildungen ist Gegenstand dieser Untersuchungsmethode. Die Probenaufbereitung

durch Aufmahlen der ggf. grobkristallinen Proben kann jedoch zu einer
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Verschiebung der Phasenumwandlungen zu geringeren Temperaturen fuhren
durch die steigende Anzahl an Kontaktflachen bei Feststoffreaktionen als auch bei

Aufschmelzvorgangen im Hochtemperaturbereich. [10]

Die folgenden drei Verfahren (DTG; DTA; DDK) geben keine Erkenntnisse zu Pha-
senneubildungen oder Phasenumwandlungen des zu untersuchenden Schiuttgu-
tes an, sondern liefern variable chemische oder physikalische Kenngréf3en in Ab-
hangigkeit der Temperatur. Erkenntnisse liefert die anschliel3ende Interpretation

der Ergebnisse.

2.1.4.4 Thermogravimetrische Analyse DTG (DIN 51006/DIN EN ISO 11358)

Die Thermogravimetrie erfasst die Gewichtsverdnderung einer Probe in Abhangig-
keit ansteigender Temperatur. Dazu wird die aufgemahlene Probe (m 01000 mg)
in einem kontinuierlich verwogenen Tiegel in einem gekapselten Reaktionsraum
erhitzt. Durch den Temperaturanstieg kann es zu Reaktionen in dem Probenmate-
rial kommen, die mit einer Gewichtsanderung der Probe einhergehen.

Aufgrund der Gewichtsverdnderung Uber der Temperatur lassen sich RuUck-
schliisse auf mogliche Reaktionen ableiten. Unterstlitzend kbnnen gasférmige Re-
aktionsprodukte Uber einen Tragergasstrom in nachgeschalteten Apparaturen wie
z.B. einem Massenspektrometer (MS) oder einem Infrarotspektrometer (FT-IR)

analysiert werden.

2.1.4.5 Differenzthermoanalyse DTA (DIN 51007)

Die Differenzthermoanalyse ist ein weiteres thermoanalytisches Verfahren zur Ma-
terialanalyse, in dem der Energieumsatz einer Probe bei steigender Temperatur
mit einer Referenzprobe verglichen wird. Wahrend des Aufheizens kann es in der
fein aufgemahlenen Probe (m 0100 mg) entweder zu endo- oder exothermen Re-
aktionen und/oder zu Phasenveranderungen kommen, die mit einer einphasigen
Referenzprobe verglichen werden. Diese Reaktionen werden tber die unmittelbar
an der Probe gemessene Temperatur ausgedrickt und mit der Temperatur an der
Referenzprobe verglichen. Auf Basis der Messergebnisse konnen Ruickschliisse
auf mdgliche Reaktionen und Phasenanderungen im Probenmaterial gezogen
werden. Durch die Aufmahlung der Probe stellt sich auch bei dieser Methode, die

unter 2.1.4.3 bereits erlauterte Problematik ein.
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2.1.4.6 Dynamische Differenzkalorimetrie DDK (DIN ISO 11409)

Die dynamische Differenzkalorimetrie basiert auf dem Verfahren der Differenzther-
moanalyse, jedoch wird hierbei nicht die Temperaturdifferenz, sondern die abge-
gebene oder aufgenommene Warmemenge gemessen. Dazu werden zwei gekap-
selte Tiegel in ein beheiztes Warmebad gegeben. Der eine Tiegel enthélt das Pro-
benmaterial, der zweite Tiegel enthalt eine Vergleichssubstanz oder ist leer. Durch
das Warmebad wird eine konstante Heizrate aufgegeben. Wahrenddessen fihren
im Probenmaterial endo- oder exotherme Reaktionen oder Phasenumwandlungen
zu Warmeveranderungen. Der Warmestrom durch die Probe wird gemessen und
Uber die Temperatur aufgetragen. Aufgrund des Warmebades ist diese Methode
bezuglich der maximalen Temperatur limitiert durch den Siedepunkt der eingesetz-
ten Flussigkeit. Daher wird sie hauptséchlich bei Kunststoffen eingesetzt, da diese
schon bei T < 200 °C zu Umwandlungsreaktionen neigen.

Eine wesentliche thermophysikalische Produkteigenschaft des Schiebersandes
stellt das Sinterverhalten dar. Da es sich bei Schiebersanden um ein Gemenge mit
einem Schmelzpunkt der oberhalb des Schmelzpunktes von Reineisen (T = 1535
°C) eingesetzt wird, scheiden Methoden, die eine Betrachtung des Sinterverhal-
tens unter T = 1000 °C ermdoglichen, bei der Betrachtung des Stands der Technik
aus. Zur Bestimmung des Sinterverhaltens oberhalb T = 1000 °C existieren aktuell
folgende angewandte Prufmethoden.

2.1.4.7 Erhitzungsmikroskop (DIN 51730)

Die Erhitzungsmikroskopie gehdrt zu den thermooptischen Analyseverfahren. Ein
geformter Prifkorper wird in einem Ofen erhitzt die deutlich unterhalb des
Schmelzpunktes des Prufkdrpers liegt und mittels einer Schattenbildkamera tber-
wacht.

Der Ofen wird kontinuierlich weiter aufgeheizt, bis der Prufkdrper aufgeschmolzen
ist. Die Veradnderung des Prufkdrpers in Form eines zweidimensionalen Bildes wird

kontinuierlich aufgezeichnet.
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Sintering Beginning Softening Sphere Half sphere Melting

‘ Initial Shape Softening Hemispherical Fluid

Abbildung 5: Thermooptische Aufnahmen eines Erhitzungsmikroskops. [11]

Bei einsetzender Versinterung andert der Prufkorper seine Geometrie. Die Abwei-
chung von der Ursprungsgeometrie wird erfasst und elektronisch ausgewertet.

Neben der Geometrieveranderung eines geformten Kdérpers aus dem zu untersu-
chenden Werkstoff unter Temperatureinfluss, andern sich auch physikalische
Kenngrof3en wie die Warmeleitfahigkeit und daraus resultierend die Temperatur-
leitfahigkeit. Zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit werden die folgenden Verfah-

ren angewandt:

2.1.4.8 Heizplattenverfahren (DIN 52612/DIN 52616/DIN EN ISO 122664/12667)

Beim Heizplattenverfahren wird ein Probekdrper zwischen einer Heizplatte und ei-
ner Kuhlplatte eingespannt. Durch die entstehende Temperaturdifferenz resultiert
ein Warmestrom. Der durch den Probeképer flieRende Warmestrom wird Uber den
elektrischen Energieeintrag der Heizplatte ermittelt. Daraus lasst sich die Warme-
leitfahigkeit des Probekérpers errechnen. Die Maximaltemperatur beim Heizplat-
tenverfahren betragt etwa T = 1000 °C.

Eine weitere Variante stellt der alternative Einsatz eines Kalorimeters anstatt einer

Kihlplatte dar.

2.1.4.9 HeilRdrahtmethode (DIN EN ISO 88941/2 und DIN EN 993-15/14)

Bei der Heil3drahtmethode wird ein Heizdraht an einen Probekérper angelegt und
erhitzt. Es wird unterschieden zwischen der Parallel- und der Kreuzdrahtmethode

in Abhangigkeit von der geometrischen Anordnung des Drahtes. Die Energie wird
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Uber den Heizdraht in den Probekorper eingeleitet und auf der gegenuberliegen-
den Seite durch ein Thermoelement die Temperaturerh6hung ermittelt. Die Rela-
tion zwischen Energieeintrag und Temperaturanstieg ermoglicht die Ermittlung der
Warmeleitfahigkeit. Mit der HeilRdrahtmethode kénnen Festkérper und auch Schiit-
tungen untersucht werden. Die Maximaltemperatur zur Bestimmung der Warme-
leitfahigkeit betragt etwa T = 1250 °C.

2.1.4.10 Laserflashmethode (DIN EN 821)

Eine weitere Methode zur Ermittlung der Warmeleitfahigkeit stellt die Laser-
flashmethode dar. Hier wird der Energieeintrag tber einen Laser realisiert. Der La-
serimpuls trifft die in einem Ofen befindliche Probe und erwarmt sie. Auf der Rick-
seite der Probe wird der Temperaturanstieg gemessen. Dazu wird die Probe einem
hochintensiven Strahlungsenergieimpuls von kurzer Dauer ausgesetzt. Die Ener-
giequelle kann ein Laser oder eine Blitzlampe sein. Die Energie wird dann von der
Probe absorbiert und auf der Oberseite der Probe wieder emittiert. Diese Strahlung
fuhrt zu einem Temperaturanstieg auf der Oberflache der Probe. Dieser Tempera-
turanstieg wird von einem Infrarot (IR)-Detektor aufgezeichnet.

Aus dem Verlauf des Temperaturanstiegs und der Probendicke kann die Tempe-
raturleitfahigkeit und daraus die Warmeleitfahigkeit berechnet werden. Die maxi-
male Temperatur der Messung wird nur vom eingesetzten Ofen begrenzt. Da fur
eine genaue Berechnung der Temperaturleitfahigkeit eine definierte Probendicke
notwendig ist, ist die Laserflashmethode zur Untersuchung von Schittungen we-

niger geeignet.

2.1.4.11 Widerstandsspektroskopie (DIN EN ISO 16773/4)

Die Widerstandsspektroskopie erfasst die temperaturabhangige Veranderung des
spezifischen Widerstands sowie die elektrische Kapazitat einer Probe. Dazu wird
an einen Probekorper eine Widerstandsmessung angelegt und der Probekorper in
einem Ofen aufgeheizt. Fir die Untersuchung wird ein sinusformiger Stromwert
festgelegt, Frequenz und Amplitude durch den Prifkdrper geschickt und auf der
anderen Seite wieder aufgenommen. Uber dieses Verfahren kann man eine po-
tenzielle Erweichung und das Sinterverhalten der Probe bestimmen. Bei der Wi-

derstandsspektroskopie muss ein Probekorper als Festkdrper vorliegen.
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2.1.4.12 Methode des monotonen Aufheizens (ASTM E2584-20)

Bei der Methode des monotonen Aufheizens, englischAMet hod of Monot on
at i (MhIH), wird die scheinbare Temperaturleitfahigkeit in Abhangigkeit von der
Temperatur von Probekdrpern oder losen Schittungen untersucht. Der Probekdr-
per oder das Schuittgut wird in einem Ofen mit einem konstanten Temperaturgra-
dienten aufgeheizt und wahrenddessen die Probentemperatur mit Thermoelemen-
ten an der AuRRenflache und im Inneren der Probe gemessen. Uber die Tempera-
turdifferenz zwischen den Thermoelementen l&sst sich eine scheinbare Tempera-
turleitfahigkeit berechnen. Bei steigender Temperatur kommt es ggf. in der Probe
zu endothermen oder exothermen Reaktionen, welche die Temperatur der Probe
am inneren Thermoelement verandern. Vergleicht man die beiden Temperaturver-
laufe der Thermoelemente, werden Reaktionen, Phasenumwandlungen oder
Schmelzprozesse sichtbar, sodass Ruckschliisse auf das Sinterverhalten der
Probe gezogen werden kdnnen. Der Nachteil der Methode des monotonen Aufhei-
zens liegt darin begriindet, dass sie lediglich die Temperaturen anzeigt, bei denen
Reaktionen oder Phasenumwandlungen stattfinden. Sie gibt aber keinen konkre-
ten Hinweis, ob es sich um eine Reaktion oder eine Phasenumwandlung handelt.
Mogliche Reaktionen oder Phasenumwandlungen missen, wie bei allen anderen
Warmeleitfahigkeitsmethoden, daher lber geeignete Verfahren, wie zum Beispiel
die Rontgenbeugung, gesondert untersucht werden. Die maximale Versuchstem-
peratur ist nur durch den Ofen und die eingesetzten Thermoelement-Typen limi-
tiert. [12] [13]

2.2 Sinterverhalten von Schiebersanden

2.2.1 Sintern

Mit Sintern bezeichnet man in der Regel einen Prozess, bei dem kodrnige Aus-
gangsrohstoffe durch eine thermische Behandlung unterhalb der Schmelztempe-
raturen der Ausgangsrohstoffe zu einem festen Koérper verdichtet werden, ohne
dass eine Formanderung (aul3er einer meist zu beobachtenden Schwindung) ein-
tritt. Die meisten keramischen Erzeugnisse werden gesintert, da die Schmelztem-
peraturen der keramischen Ausgangsrohstoffe sehr hoch sind (Beispiele: MgO Ts
= 2840 °C, Al203 Ts = 2050 °C). Manche metallischen Erzeugnisse werden durch
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Sintern hergestellt (Sintermetallurgie), da sich die Geflige von metallischen Er-
zeugnissen beim Sintern anders gestalten lassen als Uber den ublichen
Schmelzprozess. Auch Glas kann gesintert werden, um komplex geformte Bauteile
herzustellen, die durch GielRen oder Heil3verformen nicht hergestellt werden kon-
nen.

Die treibende Kraft beim Sintern ist der Unterschied der freien Energie zwischen
einem verdichteten Endzustand und dem Ausgangszustand korniger Rohstoffe mit
grol3er Oberflache. Beim Sintern werden die Grenz- und Oberflachenenergien der
kornigen Rohstoffe verringert, indem Hohlraum verringert wird. Dazu laufen im Ge-
fuge eines sinternden Bauteils hauptsachlich Diffusionsprozesse ab, die innere
und auRRere Oberflachen sowie innere Defekte abbauen. Die Geschwindigkeit sol-
cher Diffusionsprozesse hangt (u.a.) von der Temperatur ab, die beim Sintern de-
finitionsbedingt auf die Schmelztemperatur des Ausgangsrohstoffes beschrankt
ist. Da sehr lange Sinterdauern notwendig wéren, um beim Sintern ein Bauteil in
einen Zustand der minimalen freien Energie zu Uberfihren, und da das sich dabei
einstellende Geflige unerwiinschte Eigenschaften wie durch diskontinuierliches
Kornwachstum erzeugte, stark vergroberte Kérner aufweisen kann, befinden sich
die Geflige gesinterter Korper in der Regel in einem Ungleichgewichtszustand.
Man unterscheidet grundsatzlich zwischen Festphasensintern und Flissigphasen-
sintern, bei dem 1 in der Regel durch die Bildung von Schmelzen aus den Aus-
gangsrohstoffen, aber auch durch die Zugabe von Sinterhilfsmitteln i eine flissige
Phase auftritt. Die Sintervorgdnge beider Arten des Sinterns laufen in mehreren
Stadien ab, da sich die Grenzflachenenergien der Partikel im sinternden Bauteil
als treibende Kraft des Sinterns wahrend des Sinterprozesses verandern. Grund-
satzlich erhoht die flissige Phase beim Flussigphasensintern die Diffusionsge-
schwindigkeit im sinternden Bauteil und kann viskos flieRen. Zuséatzlich besteht
eine enge chemische Verwandtschaft zwischen den festen und den flissigen Pha-
sen beim Flussigphasensintern, was zu einem L&sungs-Wiederausscheidungs-
Prozess fiihrt. Diese Prozesse beschleunigen den Sinterprozess im Vergleich zum
Festphasensintern. Fur beide Arten des Sinterns gilt zudem, dass mit abnehmen-
der KorngroR3e der Ausgangsrohstoffe der Sinterprozess zunachst schneller wird,
da die Gesamtheit der Oberflachenenergien der Ausgangsrohstoffe bei abneh-

mender Korngrol3e gréRer wird. [10]
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2.2.2 Sinterprozesse in Schiebersanden

Schiebersand liegt in der Erstanwendung als Kornschiittung vor und besteht in der
Regel aus den Ausgangsrohstoffen Quarzsand, Chromerzsand und einem Koh-
lenstofftrager. Die mittlere KorngroRe liegt unter d = 1 mm, wobei ein Teil des
Schiebersandes als Pulver (d < 63 um) vorliegt. Die Ausgangsrohstoffe weisen
ausreichend geringe Korngré3en auf, um bei Temperaturerhbhung zu versintern.
Die Temperaturen im Schiebersand an der Kontaktflache zur Stahlschmelze sind
mit Uber T = 1250 °C auch ausreichend hoch, damit Sintern einsetzen kann. [14]

Untersuchungen [14] ergaben, dass es bei steigender Temperatur an den Kontaki-
stellen der Partikel im Geflige typischer Schiebersande zu Sinterreaktionen tber
eine Flussigphasensinterung kommt, die zu einer Verdichtung des Systems fih-
ren. Die Entstehung der Flussigphase, die sich vornehmlich in Kornzwickeln bildet
bzw. ansammelt, erhéht die Kontaktflache zwischen den Partikeln der Schieber-
sande und erlaubt somit einen erhéhten Warmetransport und erhéht die Tempera-
turleitfahigkeit des Gefliges der Schiebersande, die mit der Methode des monoto-
nen Aufheizens (siehe 2.1.4.12) bestimmt werden kann. Da die Temperaturleitfa-
higkeit von flissigen Phasen in der Regel geringer ist als die von festen Phasen,
fallt mit zunehmendem Anteil von Schmelzphase bei weiter steigender Temperatur
die Temperaturleitfahigkeit von Schiebersanden wieder ab. Dieses Maximum der
Temperaturleitfahigkeit in Abhangigkeit von der Temperatur wird als Ainterpunktf

von Schiebersanden definiert.

2.2.3 Methoden zur Untersuchung von Sinterprozessen

Da Sintervorgange in der Regel mit einer Schwindung der temperaturbeaufschlag-
ten Substanz einhergehen, kann der Fortschritt eines Sinterprozesses Uber die
Schwindung des sinternden Bauteils bestimmt werden. Dies kommt bei dem Ver-
fahren des ratenkontrollierten Sinterns zur Anwendung, bei dem die Temperatur-
Zeit-Kurve des Sinterprozesses uber die in situ gemessene Schwindung wahrend
des Sinterns selbst gesteuert wird. Die Schwindung eines sinternden Bauteils kann
berthrend (s. Kap. 2.1.2.6) oder kontaktlos (optische Dilatometer) gemessen wer-
den. Nicht alle Schritte der unterschiedlichen Sintervorgange gehen mit einer
Schwindung einher, so dass uber die Messung der Schwindung wahrend des Sin-

terns diese Schritte auch voneinander getrennt werden kdnnen.
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Die einzelnen Sintervorgange fuhren zu Veranderungen bestimmter Eigenschaften
des sinternden Bauteils. Beispielsweise erhdht sich wahren des Sinterns von ke-
ramischen Bauteilen deren Temperaturleitfahigkeit, da sich im ersten Sintersta-
dium Sinterbrticken zwischen den Ausgangsrohstoffen bilden oder in spateren Sin-
terstadien Porositat verringert wird. Die Temperaturleitfahigkeit von sinternden
Bauteilen kann in situ mit der Methode des monotonen Aufheizens (siehe Kapitel
2.1.4.12) oder der Laserflashmethode (siehe Kapitel 2.1.4.10) bestimmt und damit
die Sintervorgange untersucht werden. Zur Aufklarung der Sintervorgdnge werden
solche Messungen in der Regel durch Mikroskopie (REM), auch an eingefrorenen
Phasen, oder Hochtemperaturrontgendiffraktometrie (siehe Kapitel 2.1.4.3) er-

ganzt.

2.3 Veroffentlichte angewandte Prufmethoden fir Schiebersande

Es existieren im deutsch- und englischsprachigen Raum von 1984 bis 2016 ledig-
lich 29 Veroffentlichungen (s. Kap. 7 Anhang 2) zu Schiebersanden. Diese Verof-
fentlichungen lassen sich gliedern in Ergebnisberichte Uber:

1 Modelle zur Theorie der verfestigten Sinterschicht im Kontaktbereich des
Schiebersandes mit der Stahlschmelze

1 Untersuchung werkstofflicher Charakteristika und

1 Betriebsversuche

Allen Veroffentlichungen gemein ist, dass sie versuchen, die Ursachen der nicht-
selbsttatigen Pfannendéffnung zu ergriinden und sich der Theorie der verfestigten
Sinterschicht, die dem ferrostatischen Druck der Uberlagernden Stahlschmelze wi-
dersteht, anschliel3en (siehe Kapitel 1).

Von einem uberwiegenden Teil der Autoren werden werkstoffliche Charakteristika,
wie Sinterverhalten, Infiltrationsverhalten, Rieselfahigkeit und Austauschreaktio-
nen an der Phasengrenze Stahl/Schiebersand als wesentliche Produktcharakteris-
tika eines Schiebersandes beschrieben und untersucht. Zur Untersuchung dieser
werkstofflichen Charakteristika wurden in 15 der 29 existierenden Veroffentlichun-
gen bestehende Untersuchungsmethoden der Rohstoffindustrie angewandt. Hoch-

temperaturversuche wurden von den Autoren héaufig selbst entwickelt. Die
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verbleibenden 14 Veroffentlichungen enthalten Ergebnisse von Betriebsversuchen
oder sind grundséatzliche Abhandlungen zur Funktionsweise von Schiebersanden.
Zusammengefasst sind die verétffentlichten angewandten Prifmethoden fur die

Untersuchung von Schiebersanden in Tabelle 2.

33



Stand der Technik

Tabelle 2: Vertffentlichte angewandte Prifmethoden fur Schiebersande.

Nr. Methode Gerét, Norm oder Versuchsbeschreibung Titel Erschienen Autoren
1 Chemische Analyse Keine Angabe 2014 Kobayashi,
Todoroki,
Siebanalyse Kirihara,
CLM, SEM, EDX SEM: HITACHI S-3500N, SEM/EDX: HORIBA EMAX- Nishijima,
7000 Sintering Behaviour of Silica Komatsubara
Dichtemessung (Auftriebsmethode) Filler Sands for Sliding Nozzle
Hochtemperaturversuche: 15¢g Lose Schittung in Pt Tiegel in a Ladle
Temperaturmessung an Aussenseite des Tiegels
1000, 1250, 1400, 1500, 1600°C, 2 Stunden
Bewertung der Sinterung auf Skala 1 - 5
nicht gesintert - vollstandig versintert
3 Chemische Analyse Keine Angabe, Info aus DB Free Opening Performance 2012 Siddique,
Unter Longer Residence Time Zhang,
Siebanalyse of Steel at AM IHE McCloskey,
4 Chemische Analyse Keine Angabe / EDX 2012 Tseng, Wu,
Siebanalyse Chen, Cheng,
CLM, SEM, EDX Refractory filler sands with yan, wu,
Hochtemperaturversuche: 40*20*15mm Korundtiegel . Tseng
5*5*3mm Stahlquader bedeckt mit Fillmaterial core-shell composite gtrucFure
- . for the taphole nozzle in slide-
Temperaturmgssung an der Ulnterselte des Tiegels gate system of steel ladles
1500° Haltezeit 10min ab erreichen von 1500° am TE
Begutachtung der Tiefe der Kuhle die der
geschmolzene Quader hinterlasst
6 CLM, SEM, EDX 2011 Farshidfar,
Effect of Chromite-Silica Sands Ghassemi
Characteristics on Kakroudi
Georg Fischer Permeabilita Performance of Ladle Filler
ASTM C24-89 Sands for Continuous Casting
Schittwinkel I1SO 3435 als Maf fir die FlieRfahigkeit
8 Hochtemperaturversuche: Sinterung in Graphittiegel 35*30mm bei 1400° fiir eine |Moisure Influence on 2008 Seixas,
Stunde Performance of Nozzle Filler for Lavinas,
Ermitttiung der Kaltdruckfestigkeit Continuous Casting of Steel Bezerra,
10 Chemische Analyse Keine Angabe 2006 Yin, Grass
Investigation of ladle sand
Siebanalyse buildup on ladle well nozzle
CLM, SEM, EDX
12 Chemische Analyse 2005 Tomba,
Siebanalyse Camerucci,
CLM, SEM, EDX, XRD SEM Philips XL30, XRD Philips Xpert ) . Cavalieri,
Dilatometrie Netsch DIL 402C, Unter Luft und Argon Atmosphére Ladle Filler Sand Evaluation Martorello,
Ermittlung der Festigkeit von "Gesinterten Galliano
Proben” 1500° und 1600° 90min
13 Chemische Analyse Keine Angabe Bulk Thermal Insulation for the (2001 Suvorov,
Siebanalyse Slide Gates of Steel-Pourig Migal,
Ladles and Tundishes Skurikhin,
16 Hot-Wire-Technique Thermal-Conductivity 1999 J!ang, He,
L Jiang, Han,
Measurement for Filling Rui
Materials for Sliding Gates and
their Effects on Free-Tapping
Performance of Steel Ladle
20 Chemische Analyse Keine Angabe Ladle Free-Opening 1994 Balajaa,
Performane at Inlands Bradley,
Siebanalyse Steelmaking Shops Rebeil
21 CLM, SEM, EDX 1991 Garlic, Lucas
The Effect of Sand Properties
- - at High Temperature on Ladle
Hpt—ere-Technlque — _ - - — - Free Opening Performance
Sinterung und Infiltrabilitat von Stahl "Lange dunne Tiegel", 1000° bis 1640° "tiblicherweise"
4 Stunden
23 Chemische Analyse Keine Angabe 1987 Tani, Ueda,
- Interfacial Reaction between Mori,
Siebanalyse Cast Steel and Olivine Sand of
CLM, SEM, EDX Silica Sand
Hochtemperaturversuche: Grenzschichtreaktionen bzw Infiltration von 10g Stahl in
Sand/Bentonitgemisch
24 Chemische Analyse Keine Angabe 1987 Shiotani,
Siebanalyse Takeoka,
CLM, SEM, EDX A 100 Percent Free-opening Fujii, Koyago
Wéarmeausdehnung Method for adle Slidegate
Hochtemperaturversuche: 50*50mm Korundtiegel Systems that Does Not
1300°-1400° Require Oxygen Blowing
Bewertung der Sinterung auf Skala 0 - 5
nicht gesintert - vollstandig versintert
27 XRD Mechanism Study of the 2015 Deng, Glaser,
SEM HITACHI S-3700N Blocking of Ladle Well Due to Bombeck,
Chemie XRF Sintering of Filler Sand Sichen
29 Hot-Wire-Technique 2016 Bombeck,
Hot Bending Strength Janssen,
Metallinfiltration Ladle Well Filler - The Key to Breitzmann,
High Free Opening Rates Deinet,
Dannert
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Die veroffentlichten angewandten Priifmethoden zur Untersuchung von Schieber-
sanden werden im Folgenden zusammengefasst. Dabei werden Sie gruppiert nach

dem werkstofflichen Charakteristikum, das sie beschreiben sollen.

2.3.1 Veroffentlichte angewandte Prifmethoden zur Untersuchung des

werkstofftechnischen Charakteristikums Rieselfahigkeit

Eine erste physikalische Analyse zur Untersuchung der Rieselfahigkeit stellt die
Ermittlung der Korngréf3enverteilung dar. Diese wird nach ASTM oder nach der
Reynolds Siebreihe durchgefihrt.

Zur Bestimmung des FlieRBverhaltenss et zt en O Far shidar et al
chung 2011 auf die Bestimmung des Schuttwinkels gemaf ISO 3435. [7] Diese
Methode findet weite Verbreitung im Bereich der physikalischen Schittgutanalytik,

wie bereits in Kapitel 2.1.2 erlautert wurde.

35



Stand der Technik

2.3.2 Veroffentlichte angewandte Prufmethoden zur Untersuchung des
werkstofftechnischen Charakteristikums Sinterverhalten

Zur Untersuchung des Sinterverhaltens verwendeten viele Autoren die Auflichtmik-
roskopie, um die Vorgange an den Korngrenzen nach Temperaturbeaufschlagung
einer Probe zu untersuchen. Bei der Auflichtmikroskopie wird die Probe nicht
durchstrahlt, sondern vom Objektiv selbst beleuchtet. Die Abbildung des Objektes
im Mikroskop wird durch ein zweites Linsenpaar vergrof3ert. Abbildung 6 zeigt
exemplarisch eine bei T = 1600 °C fur zwei Stunden unter Argonatmosphare ver-
sinterte Schiebersandprobe eines handelsiblichen Schiebersandes auf Basis ei-

nes Chromerz/Quarzsand/Kohlenstoffgemisches.

&0 - s RS

A 014, 1600 °C/2h, inert (Argon), Wiederholung 2/2016

[ DR

Abbildung 6: Lichtmikroskopische Aufnahme eines bei 1600 °C versinterten Schiebersan-
des, 20fach vergroRert. [14]

Zur detaillierteren Darstellung wird von einigen Autoren die Rasterelektronenmik-
roskopie eingesetzt. Abbildung 7 zeigt eine solche Aufnahme eines handelsubli-
chen Schiebersandes nach t = 2 h Auslagerung bei T = 1600 °C unter Argonat-

mosphare.
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1 A 014,1600 °C/2h, reduzierend (Argon) "' 700;ij’

Abbildung 7: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines bei 1600 °C versinterten

Schiebersandes. [14]

Die Unterscheidung der einzelnen Mineralkomponenten gelingt bei der Raster-
elektronenmikroskopie. Die unterschiedlichen Materialzusammensetzungen &u-
Bern sich in verschiedenen Graustufen. Dabei erscheinen die Bereiche mit hoher
Atommasse heller als die Bereiche mit geringer Atommasse. [15] . In Abbildung 7
reprasentieren die hellen Mineralkomponenten das Chromerz und die dunkel-
grauen Komponenten stellen den sich auflésenden Quarzsand dar. Bereiche von
Poren werden schwarz dargestellt. Beide Mineralkomponenten sind eingebunden
in einer teilrekristallisierten silikatischen Schmelzphase wie anhand der runden Po-

renform (Schmelzmenisken) zu erkennen ist.

Die Kombination aus Rasterelektronenmikroskopie und der energiedispersiven
Rontgenspektroskopie EDX wird von einigen Autoren angewendet. Hierbei werden
die Atome in der Probe durch einen Elektronenstrahl einheitlicher Energie ange-
regt, worauf sie Rontgenstrahlung einer fur das jeweilige Element spezifischen
Energie ausstrahlen, die charakteristische Rontgenstrahlung. Diese Strahlung gibt

Aufschluss Uber die Elementarzusammensetzung der Probe.
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Abbildung 8 zeigt beispielhaft eine solche Kombination aus REM/EDX an einem
bei T = 1400 °C unter Argonatmosphare versinterten Schiebersand.

Pc T

Punkt | MgO | Al20s | SiO2 | TiO2 | Cr203 | FexOy | Bemerkung
[%0] [%0] [%0] [%0] [%0] [%0]
0 9 15 -- 2 47 26 Chromerz, typisch
1 17 11 45 1 1 25 Teilrekristallisierte

silikatische Phase

2 - -- >99 - -- -- Silikatkomponente

Abbildung 8: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme (250x) mit EDX eines bei 1400 °C
versinterten Schiebersandes. [14]

Zur Beschreibung des Sinterverhaltens bedienten sich& ar shi df ar®yet al
rometric Cone Equivalent of Fireclay and High Alumina Refractory Materials Testf

der Parallelen zum Seegerkegeltest aufweist. [7] Der Seegerkegeltest von 1885

wurde von Hermann Seeger urspringlich entwickelt, um die Temperatur von Zie-

geldfen sicher zu steuern.

Die Weiterentwicklung des Seegerkegeltest stellt der Pyrometric cone equivalent

(PCE) Test nach ASTM C24-89 dar. Dazu wird das Probenmaterial aufgemahlen,

bis die maximale KorngrofR3e unterhalb d = 212 um liegt. Aus dem aufgemahlenen

Probenmaterial wird eine definierte Kegelgeometrie abgeformt und getrocknet. Die
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Kegel werden mit einem konstanten Temperaturgradienten in einem Ofen aufge-
heizt. Mit zunehmender Temperatur erweichen diese Kegel und neigen sich auf-
grund der Schwerkraft dem Ofenboden zu. Erreicht die Spitze des Kegels den
Ofenboden, so ist die Kegelfalltemperatur erreicht. Abbildung 9 zeigt einen abge-

schlossenen PCE-Test.

Abbildung 9: PCE-Test nach Versuchsende mit Kegeln unterschiedlicher
Kegelfalltemperatur. [16]

Diesen Testnutzten & ar s h i d f[@ zur Bedtimnauhg.dér Kegelfalltemperatur
von unterschiedlichen Schiebersanden, die zuvor zu Kegeln (Cones) verarbeitet
wurden. Mit Hilfe des PCE-Tests gelang es den Autoren, steigende Kegelfalltem-
peraturen einem hoheren Cr203-Gehalt der untersuchten Schiebersandproben zu-

zuordnen.

Die Permeabilitdt von Schiebersand als ein Mal3 fur die Versinterung untersuchten
& ar s hi dfmittels destGearbe.Fischer permeability testerfi Bei diesem Test
stromen zwei Liter Luft bei konstantem Druck durch eine Schiebersandprobe. Sie
fanden heraus, dass mit hoherer Permeabilitat der Proben sich die Offnungsrate

der getesteten Schiebersande verschlechtert. [7]
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Das Sinterverhalten untersuchten &obayashi et al.6  d ultegelwersuche. Dazu
fullten sie 15 g je der Schiebersandproben in Platintiegel, die mit einem Tempera-
turgradienten von 40 K/min. unter Luftatmosphére auf T = 1000, 1250, 1400, 1500
und 1600 °C erhitzt und anschliel3end t = 2h auf Zieltemperatur gehalten wurden.
Die Untersuchung der Proben mittels REM zeigte, dass mit steigenden Tempera-
turen das Porenvolumen abnimmt. Der Grad der Versinterung wurde in funf Indizes
eingeteilt. Diese reichten von Index 0 gleichlautend mit Aeine Versinterung optisch
erkennbarfy sofern die Korner der Schiebersandrohstoffe noch lose vorlagen, bis
hin zu Index 5, der gleichlautend mi tnit efnem Hammer nur schwer zu zerklei-

nernfist. [17]

&eixas et al.ountersuchten den Einfluss von Feuchte im Schiebersand auf die Kalt-
druckfestigkeit eines bei T = 1400 °C fur t = 1 h versinterten Schiebersandes als
Mal fir den Sinterzustand. Dazu fertigten sie zylindrische Graphittiegel mit einem
Durchmesser vom 35 mm und einer Hohe von 30 mm an und fillten diese mit
einem handelsublichen Schiebersand mit unterschiedlicher Feuchte (0,15 - 1,20 %
Wassergehalt). Die Autoren stellten fest, dass die Kaltdruckfestigkeit nach Tempe-
raturbehandlung mit steigender Feuchte des Schiebersandes sinkt. [2]

domba et al.6setzten zur Messung der Versinterung ein Dilatometer (Typ Netzsch
DIL 402 C) ein. Dabei steuerten sie die Atmosphéare und fihrten Tests unter Argon
und Luft durch. Bei der beriihrenden Dilatometrie wird die Langené&nderung eines
zylindrischen Probekdérpers in Abhangigkeit der Temperatur gemessen. Abbildung

10 zeigt das Messprinzip des Netzsch Wegaufnehmer-Dilatometers.
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Wegaufnehmersystem

Probenhalter

Flhlstempel

Probe

Abbildung 10: Prinzipskizze des Netzsch DIL 402 C. [18]

Die Proben wurde zuvor isostatisch gepresst ohne Zugabe von Bindern. Die so
geformten Proben wurden im Dilatometer mit einer Aufheizrate von 2 K/min auf T
= 1600 °C aufgeheizt und mit 2 K/min wieder abgekuhlt. [19] Die Autoren stellten
fest, dass unter Argonatmosphare zwischen T = 1350 °C und T = 1400 °C die
lineare Ausdehnung nachlésst und die Langenanderung ab T = 1550 °C negativ
ist. DarUber hinaus erkannten sie, dass das lineare Ausdehnungsverhalten stark
abhangig vom Quarzanteil des Schiebersandes ist. Diese Abhangigkeit des Erwei-
chens von Schiebersanden vom Quarzgehalt, die von &omba et al.6gefunden
wurde, wurde einige Jahre spéater von &arshidar et al.gf7] mit dem PCE-Test (siehe
oben) bestatigt.

Auch a Shi ot a betracteeten diel thernische Expansion als ein Mal fiir das
Sinterverhalten und entwickelten eine weitere Testmethode, um die thermische
Expansion von Schiebersand bei T = 1500 °C zu messen. Dazu fertigten sie einen

guadratischen (90 mm), mit einer Bohrung (60 mm) versehenen Stein auf
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Zirkonbasis an und fullten die Bohrung mit Sand. Diesen Probentrager heizten sie
auf T = 1500 °C und hielten diese Temperatur fur drei Stunden. Anschliel3end ma-
Ben sie die Ausdehnung des Steins in Abhangigkeit von unterschiedlichen Sand-
mischungen. In anschlieenden Betriebsversuchen stellten sie fest, dass der Sand
mit der héchsten thermischen permanenten linearen Expansion (delta I) von 20 %
die hochste Offnungsrate aufwies. [20]

Des Weiteren untersuchten & o mb a e t Kaldruckfestigkeiteron gesinterten
Schiebersandproben als Maf3 fir den Sinterzustand. Dazu fertigten sie zylindrische
Korper mit einem Durchmesser von d = 30 mm und einer H6he von h = 15 bis 17
mm. Diese Probekdrper wurden mit Hilfe des Binder Polyvinylalkohol und durch
isostatisches Pressen hergestellt. AnschlieRend wurden sie zwischen T =1150 °C
und T = 1600 °C fur t = 90 Minuten gesintert, abgekihlt und bei Raumtemperatur
auf ihre Kaltdruckfestigkeit untersucht. Die mechanische Festigkeit zeigte eine Ab-
hangigkeit vom Quarzgehalt der Probe. Die Autoren raumten ein, dass die Unter-
suchung der Kaltdruckfestigkeit nach AbklUhlung einer gesinterten Schiebersand-
probe bei Raumtemperatur nur mittelbar das Sinterverhalten beschreibt und dass
Festigkeiten sinnvollerweise bei Temperaturen von T = 1600 °C bestimmt werden
sollten. [19] Weitere Veroffentlichung des Autors zu diesem Thema sind jedoch

nicht bekannt.

diang et al. o6 untersuchten die &E&Makfarl ei t f 2 hi
den Sinterzustand mit Hilfe einer Heil3drahtmethode. Bei diesem Versuchsaufbau

fullten sie einen Tiegel mit Schiebersand, der einen mittig angeordneten Heizdraht

enthielt. In definiertem Abstand von diesem Heizdraht ordneten sie ein Thermoele-

ment an. Der Versuchsaufbau stand in einem Ofen, der bis T = 1220 °C aufgeheizt

wurde. Aus der zugefiihrten Warme und der Temperaturdifferenz am Thermoele-

ment errechneten sie die Warmeleitfahigkeit. Der Messaufbau war durch die ver-

wendeten Materialien limitiert auf T= 1220 °C. Daher wurden keine Erkenntnisse

Uber die Entwicklung der Warmeleitfahigkeit im Anwendungsfall, der Ublicherweise

bei T = 1600 °C liegt, gewonnen. [21]

Mittels eines Versuchsaufbaus zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit, angelehnt
an die Veroffentlichung von K. Nagataetal.GAHo t ¢ o n ddiMeaniFree Path  a n
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of Phonons i n m¢2R]aur BestimmgungdarlWarsmélatfghggkeit von

flussigen Schlacken, bestimmtena Gar I i ck et al . 6 di e W2ar mel
bersanden als Mal3 fir das Sinterverhalten im Temperaturbereich zwischen T =

900 °C und T = 1670 °C (Abbildung 11).

/ Recorder

Galvanostat —»-E.. 9
1 L
Pt(Mo) Draht=f— 1|l » Aluminarohr
. L —
Aluminarohr > 1 ~Pt(Mo) Draht
-~ 1\"—'7’
[ — ’
<« Heizdraht
Schlacke—f1—> (Pt-13Rh Draht, 0,15mm
——| oder Mo Draht 0,17mm)
— <+Alumina- oder
\. J) Graphittiegel

Abbildung 11: Versuchsaufbau von K. Nagata zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit von

Schlacken, iibernommen von Garlick et al.

Dazu flllten sie einen Aluminiumoxidtiegel mit Schiebersand und heizten diesen
stufenweise im Ofen auf. In dem Tiegel befanden sich ein Heizdraht und ein Ther-
moelement. Durch den Temperaturanstieg am Thermoelement konnte die Warme-

leitfahigkeit bestimmt werden. [8]

aShiotani et al. o0 nahmen als erste Autoren
gungsprozesses eine versinterte Schiebersandbriicke im Schiebersand ausbildet,
die nicht immer vom ferrostatischen Druck der Stahlschmelze durchbrochen wer-
den kann. Eine wesentliche Einflussgrof3e auf die Versinterung sahen sie in dem
Anteil an Alkalien in den untersuchten quarzreichen Schiebersanden. Zur Untersu-

chung des Sinterverhaltens fihrten sie Tiegeltests durch. Dabei flllten sie
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Schiebersande mit unterschiedlichen Alkaliengehalten in Aluminiumoxidtiegel mit
einem Durchmesser von d = 50 mm und einer Hohe von d = 50 mm und heizten
diese auf T = 1300 °C bis T = 1400 °C auf mit einer Haltezeit von t = 2 h. Der
Sintergrad der wieder abgekiihiten Probenwur de dur ch AHandtestshf i
fen eingeteilt und zeigte, dass ein hoherer Alkaliengehalt und ein héherer Feinan-

teil zu starkerer Versinterung fuhren.

2.3.3 Veroffentlichte angewandte Prufmethoden zur Untersuchung des

werkstofftechnischen Charakteristikums Infiltrationsverhalten

In zahlreichen Verdéffentlichungen wird das werkstofftechnische Charakteristikum
Infiltrationsverhalten in der Wechselwirkung Sinterverhalten untersucht und be-
schrieben. Die dazu verwendeten Methoden werden in diesem Abschnitt darge-
stellt. Tseng et al.6untersuchten das Infiltrationsverhalten von Schiebersanden
durch Tiegeltests bei T = 1500 °C und einer Haltezeit von t = 10 Minuten unter
Luftatmosphéare. Dazu wurden m = 10 Gramm der Probe in einen Korundtiegel
gegeben und mit einer Stahlprobe bedeckt. Nach der thermischen Behandlung
wurde die Probe zerteilt und die Dicke der vom Stahl infiltrierten Schicht im Schie-
bersand gemessen. Die Dicke dieser Schicht variierte von d = 1,8 bis d = 5,3 mm.
[23]

Zur Untersuchung des Sinter- und Infiltrationsverhaltens von Schiebersand fuhrten
a Gar | i cTlegekests darth. Oabei fullten sie Tiegel mit Schiebersanden und
platzierten m = 45 g Stahl auf den Sandproben. Die Tiegel heizten sie auf T = 1640
°C und hielten diese Temperatur fur t = 1 h. Der Ofen besal} jedoch ein Tempera-
turprofil zwischen T = 1000 1 1640 °C, so dass nur der obere Teil des Tiegels, in
dem sich der Stahl befand, in der Temperaturzone von T= 1640 °C lag. Die erkal-
teten Tiegel wurden vertikal aufgesagt und mittels REM und EDX untersucht. Bei
chromithaltigen Schiebersanden stellten sie fest, dass sich durch die Temperatur-
beaufschlagung verschiedene Schichten im Tiegel ausbilden, wie Abbildung 12

zeigt.
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Abbildung 12: Versuchsaufbau und Ergebnisse nach Versinterung von Chromerzsand. [8]

Unter der Stahlschicht bildete sich eine Schicht von gebundenen Partikeln aus, die
mit zunehmender Tiefe in eine Schicht von teilweise gebundenen Partikeln tber-
ging. Im unteren Bereich des Tiegels, der geringeren Temperaturen ausgesetzt

war, lag unversinterter Schiebersand vor.

a T a n i ungetsuclatdn das Sinter- und Infiltrationsverhalten von Schiebersanden
in Kontakt mit Niedrigkohlenstoffstahlen und manganhaltigen Stahlen in einem
Tammann-Induktionsofentest. Dazu fillten sie den Boden eines zylindrischen
Tammannrohrchens mit einem Durchmesser von d = 17 mm und einer Hohe von

d = 100 mm mit Schiebersandproben, die zuvor mit Wasser und Bentonit vermischt

wurden.
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Abbildung 13: Tamannrdhrchen préapariert fir den Einsatz im Tammanofen. [24]

Auf diese Bodenlage platzierten sie m = 10 g der Stahlproben und fullten den Spalt
zur Innenwand des Rohrchens mit der Schiebersandprobe auf. Die Reoxidation
des Niedrigkohlenstoffstahls verhinderten sie durch Einleitung von Argongas. Der
manganhaltige Stahl wurde unter Luftatmosphére aufgeschmolzen. Nach den Ver-
suchen wurden die Tamannréhrchen vertikal aufgesagt und mittels EPMA (Elect-
ron Probe Micro Analysis) untersucht. Die Autoren stellten fest, dass der mangan-
haltige Stahl intensive Reaktionen mit den untersuchten Schiebersanden einging.
Eine Infiltration des flissigen Stahls in den Schiebersand wurde, bedingt durch den
geringen ferrostatischen Druck von p = 10 g/cm? des flissigen Metalls auf den
Schiebersand, nicht gefunden. [24]

2.4 Zusammenfassung der veroffentlichten Prufmethoden zur Untersu-
chung von kohasionslosen freiflieRenden Schuttgutern (Kapitel 2.1)

Bei den nach dem Stand der Technik beschrieben Prifmethoden zur Untersu-

chung von kohasionslosen freiflieRenden Schiittgitern (Kapitel 2.1) unter dem As-

pekt der drei Produktcharakteristika von Schiebersanden:

1 Rieselfahigkeit
I Sinterverhalten
1 [Infiltrationsverhalten
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wird nur fur das Produktcharakteristikum Rieselfahigkeit mit der Prufmethode
nach DIN EN ISO 6186 eine Methodik beschrieben, die dieses Produktcharakte-
ristikum direkt erfasst. Das Sinterverhalten wird hingegen nur indirekt ermittelt,
wie zum Beispiel Uber das temperaturinduzierte Erweichungsverhalten, den
elektrischen Widerstand, die Mineralphasenumwandlung und die W&rme- oder
Temperaturleitfahigkeit. Zur direkten Untersuchung des Infiltrationsverhaltens
von Stahl in Schiebersande wird ebenfalls kein etabliertes Verfahren der Schitt-
gutanalytik beschrieben. Stattdessen wird indirekt die Permeabilitat oder die innere
Oberflache des Schuittgutes bestimmt. Die bei diesen Prufverfahren verwendeten
Medien wie Stickstoff oder Quecksilber sind jedoch in ihren Eigenschaften nur be-
grenzt Ubertragbar auf flissigen Stahl.

Vielen der Prifmethoden zur Untersuchung von freiflieRenden kohasionslosen
Schuttgutern nach dem Stand der Technik, wie beispielsweise DTA, DTG und
DDK, ist gemein, dass die Einwaage des untersuchten Materials sich im Bereich
von wenigen Milligramm bewegt. Dazu muss das untersuchte Material aufgemah-
len werden, da typische Schiebersande einen mittleren Korndurchmesser von rund
d =400 pm mit einem Schiuttgewicht von ca. 2,3 g/cm? aufweisen. Beim Aufmahlen
wird zwangslaufig die &ulRere Oberflache des Probenmaterials vergré3ert und so
die Anzahl der potenziellen Kornkontaktstellen in der aufgemahlenen Probe er-
hoht. In der Folge werden Feststoffreaktionen im untersuchten Material beeinflusst,
also potenziell zu geringeren Temperaturen verlagert. Da genau diese Feststoffre-
aktionen untersucht werden sollen, sind solche thermoanalytische Methoden da-
her nicht ohne Weiteres zur Prifung von Schiebersanden, unter dem Aspekt der
Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess, geeignet.

Die wesentlichen Nachteile der veroffentlichten Prufmethoden fiir kohasionslose
freiflieBende Schuittguter als Prifmethoden fur Schiebersande, unter dem Aspekt

der Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess, sind also:

1 Meist nur indirekte Messung der relevanten Produktcharakteristika,

Verwendete Medien nicht vergleichbar mit flissigem Stahl,

1 Geringe Probenmengen bzw. veranderte Korngro3enverteilung,
Oberflache und Reaktionsvermogen.

]
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2.5 Zusammenfassung der verdffentlichten angewandten Priufmethoden fur
Schiebersande (Kapitel 2.3)

Die Veroffentlichungen zum Stand der Technik bestatigen grundsatzlich, dass die
drei Produktcharakteristika Rieselfahigkeit, Sinterverhalten und Infiltrationsverhal-

ten, die wesentlichen Wirkcharakteristika von Schiebersanden sind.

Die Riesel-/Flie3fahigkeit von Schiebersanden untersuchtene x pl i zi t nur aFar
far et al .6 durch dRabeiBi®°esxehrnu ndyisevi nkrel daearts hi
untersuchten, in ihrer Kornverteilung und chemischen Zusammensetzung stark ab-
weichenden Schiebersande lediglich einen Unterschied von 2 Grad Bdschungs-

winkel auf.

Zur Untersuchung des Sinterverhaltens werden nach dem Stand der Technik
zahlreiche unterschiedliche Ausfihrungen von Tiegeltests bei hohen Temperatu-
ren mit oder ohne Stahlzugabe beschrieben, bei denen nach dem Versuch die er-
kalteten und praparierten Tiegel auf Erkenntnisse Uber Versinterung des Schieber-
sandes untersucht wurden. Dazu kamen einfache mechanische Prifungen und
Mikroskopie (in der Regel REM mit EDX) zum Einsatz. Als wesentlicher Nachteil
erscheint, dass die untersuchten Proben bei der Messung abgekuinhlt sind, also
nicht das Gefuge zum Zeitpunkt der Sinterung darstellen. In keiner Veréffentli-
chung wird das schockartige Abk¢hlen (AQuenc
peraturgefliges von Schiebersand beschrieben. Inwiefern die Abkihlung der Pro-
ben nach den Tiegeltests die Mineralogie bzw. den Sinterzustand der Schieber-
sandproben beeinflusst hat, l&sst sich mangels Wissens uber den Sinterzustand
bei hohen Temperaturen nicht nachweisen. Sicher ist jedoch, dass der enthaltene
Quarz bei T =573 °C reversibel seine Modifikation andert. Eine sichere Zuordnung
der Gefligeveranderungen der Schiebersandproben zu einer definierten Tempera-
tur im Sinterprozess gelingt auf diese Weise nicht.

Der von vielen Autoren gewahlte Ansatz, die Festigkeit von Schiebersandproben
nach Temperaturbeanspruchung bei Raumtemperatur zu bestimmen und so den
Sinterprozess zu beurteilen, weist vergleichbare Nachteile (temperaturreversible
Modifikationen) auf. Auch hier werden nicht die Geflige zum Zeitpunkt der Sinte-

rung und somit nicht der tatsachliche Sinterzustand untersucht.
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Der von acFarangasalzte®yromettic Canke Eqaivalent Test ist zwar
zur Bestimmung der Kegelfalltemperatur von feuerfesten Werkstoffen noch gele-
gentlich im Einsatz, weist jedoch durch die Probenpraparation in Form des Auf-
mahlens und Verpressens erhebliche, bereits beschriebene Nachteile auf und er-
scheint daher als Prifmethode zur Untersuchung des Sinterverhaltens von Schie-
bersand ungeeignet. Dies gilt aus den gleichen Griinden ebenfalls fur die Untersu-
chung des Sinterverhaltens mittels Dilatometrie, da die notwendige Probenvorbe-
reitung dem des Pyrometric Cone Equivalent Test entspricht

Nach dem Stand der Technik wird das Sinterverhalten von Schiebersand nur sel-
ten Uber die resultierende Veranderung seiner Warmeleitfahigkeit untersucht. Da-
bei schranken die nach dem Stand der Technik fir die Versuchsaufbauten verwen-
deten Materialien die maximale Temperatur der Untersuchung auf T = 1220 °C ein.
Diese Temperatur liegt unterhalb der Temperaturen, bei denen in Schiebersand

mit Sintervorgangen zu rechnen ist.

Fur die Untersuchung des Infiltrationsverhaltens gehen die Autoren nach dem
Stand der Technik davon aus, dass im praktischen Einsatz die Stahlschmelze
durch ihren ferrostatischen Druck in die Schiebersandschittung penetriert. Tem-
peratur und dynamische Viskositat der Stahlschmelze und das Porenvolumen des
Schiebersandes werden als die wesentlichen Einflussgrof3en auf diesen Infiltrati-
onsprozess beschrieben.

Zur Untersuchung des Infiltrationsverhaltens nach dem Stand der Technik werden
Tiegeltests durchgefihrt, bei denen Tiegel mit Schiebersand gefiillt und mit Stahl-
proben bedeckt werden. Diese Tiegel wurden dann auf bis zu T = 1600 °C erhitzt,
so dass die Stahlproben aufschmelzen und der aufgeschmolzene Stahl mit dem
Schiebersand in Kontakt tritt. Somit werden die Einflussgré3en Zeit, Temperatur
und Viskositat der Stahlschmelze auf das Infiltrationverhaltens von Schiebersan-
den Uberprift.

Die erkalteten Proben wurden aufgesagt und das Infiltrations-/Sinterverhalten mit-
tels REM mit EDX untersucht.

Eine kontrollierte Ofenatmosphéare wahlten nur wenige Autoren. Dariiber hinaus ist
die Untersuchung mittels REM mit EDX nur im erkalteten Zustand der Probe mé&g-

lich, sodass lediglich eine Aussage Uber die Veranderung der Probe nach einem

49



Stand der Technik

kompletten Temperaturzyklus (Raumtemperatur i Zieltemperatur i Raumtempe-
ratur) moglich ist.

Zur Untersuchung des Porenvolumens als Hinweis auf das Infiltrationsverhalten
von Schiebersand werden nach dem Stand der Technik Untersuchungsverfahren
aus der Giel3erei-Industrie (Georg Fischer Permeability Tester) beschrieben, bei
denen kalte Schiebersandproben mit Luft bei konstantem Druck durchstrémt wer-
den. Die Wahl des Mediums Luft macht durch den unterschiedlichen Aggregatzu-
stand eine Ubertragung auf die Infiltration von Schiebersand durch fliissigen Stahl
unmaoglich und wurde von den Autoren daher auch nur vergleichend verwendet.
Zur Untersuchung des Infiltrationsverhaltens von Schiebersand erscheint diese
Methode daher ungeeignet.

Zusammenfassend bestatigen die Vero6ffentlichungen zum Stand der Technik,
dass die drei Produktcharakteristika Rieselfahigkeit, Sinterverhalten und Infiltrati-
onsverhalten, die wesentlichen Wirkcharakteristika von Schiebersanden sind. Alle
beschriebenen angewandten Prifmethoden nach dem Stand der Technik weisen
erhebliche Nachteile fir die Untersuchung dieser Wirkcharakteristika von Schie-
bersanden auf. Darlber hinaus wurde keine der angewandten Untersuchungsme-
thoden auf Reproduzierbarkeit Uberpruft und an praxisnahen Anwendungsfallen

evaluiert.
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Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess

3 Auswahl geeigneter Priufmethoden fur Schiebersande unter
dem Aspekt der Anwendbarkeit im industriellen Herstellungs-
prozess

Nachdem im Kapitel 2 der Stand der Technik heute gangiger Prifmethoden fur
kohasionslose freiflie3ende Schuttguter dargestellt und dabei die angewandten
Prifmethoden nach dem Stand der Technik beschrieben wurden, wird im Folgen-
den eine Anforderungsmatrix fur die Auswahl geeigneter Prifmethoden fur Schie-
bersande unter dem Aspekt der Anwendbarkeit im industriellen Herstellungspro-
zess erstellt - und fir jedes Produktcharakteristikum von Schiebersand eine engere

Auswahl an geeigneten Prufmethoden erlautert.

3.1 Anforderungen an geeignhete Prifmethoden fur Schiebersande unter

dem Aspekt der Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess

Abgeleitet von der Analyse des Standes der Technik wurden Anforderungen an
geeignete Prifmethoden fur die drei Produktcharakteristika Rieselfahigkeit, Sinter-
verhalten und Infiltrationsverhalten definiert. Diese drei erscheinen Ubereinstim-
mend als die wesentlichen Wirkcharakteristika von Schiebersanden.

Die Ubergreifenden Anforderungen an alle geeigneten Prifmethoden fur Schieber-
sande unter dem Aspekt der Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess
wurden auf der Basis von drei Anforderungsgruppen abgeleitet:

1 Betriebswirtschaftliche Anforderungen i vom industriellen Herstellungspro-
zess auferlegte Beschrankungen hinsichtlich Kosten und Zeitbedarf.

1 Negative Anforderungen i aus der Analyse des Standes der Technik abge-
leitete Nachteile bisher verwendeter Prufmethoden fiir kohésionslose frei-
flieRende Schuittguter bzw. Schiebersande.

1 Positive Anforderungen i aus der Analyse des Standes der Technik und
eigenen Untersuchungen abgeleitete Randbedingungen beim Einsatz von
Schiebersand, die von geeigneten Prifmethoden abgebildet werden mus-

sen.

Die betriebswirtschaftlichen Anforderungen an produktionsbegleitenden und
gualitatssichernden Prifmethoden fiir Schiebersande bestehen in einer kostenmi-

nimierten und schnellen Prifmethodik mit hinreichender Genauigkeit und

51



Auswahl geeigneter Prifmethoden fiir Schiebersande unter dem Aspekt der
Anwendbarkeit im industriellen Herstellungsprozess

Reproduzierbarkeit. Gerade der Aspekt der zeitlichen Nahe zum Produktionspro-
zess ist immanent im Bereich der Qualitatssicherung eines industriellen Herstel-
lungsprozesses. Dazu sollten die neuen anwendungsnahen Prifmethoden in ei-
nem Zeitraum von wenigen Minuten bis zu wenigen Tagen Ergebnisse liefern, und
damit deutlich schneller als aufwendige mehrwdchige Betriebsversuche, die in Be-
zug auf die einzelnen Produktcharakteristika keinen Erkenntnisgewinn schaffen.

Die negativen Anforderungen entsprechen den in den Zusammenfassungen in
Kapiteln 3.1 und 3.2 identifizierten Nachteilen der Prifmethoden nach dem Stand
der Technik (Produkt wird als lose Schuttung gepriift, geeignet fir kohasionslose
Schuttgiter bis 1 mm Korngréf3e, direkte Aussage zu den Produktcharakteristika,
Einsatz von Infiltrationsmedien mit vergleichbarer Viskositét zu flissigem Stahl, im
Verhéltnis zur Korngrol3e reprasentative Probemenge/-grofde (m > 50 g), Sinter-
verhalten wahrend der Temperaturbelastung, kein Aufmahlen des Probenmateri-
als, keine Herstellung von geformten Prifkorpern, stoffliche Zusammensetzung
bleibt unverandert i kein Einsatz von Bindern und anwendungsnahe Temperatu-

ren bei kontrollierter Ofenatmosphére).

Die positiven Anforderungen sichern die Relevanz der Messergebnisse der ge-
eigneten Prifmethoden fir Schiebersande fir den Anwendungsfall ab. Die Rand-
bedingungen beim Einsatz von Schiebersanden wurden durch Analyse des Stan-
des der Technik und im Rahmen von Betriebsversuchen [14] ermittelt. Fir die Be-
triebsversuche wurde der Lochsteinbereich einer GieRpfanne mit bis zu 14 Ther-
moelementen und Sauerstoffpartialdrucksonden (Zirox SS28HP) ausgerustet, mit
Schiebersand befillt und wahrend der Stahlerzeugung die Umgebungsbedingun-
gen (Temperatur, Sauerstoffpartialdruck) in der Schiebersandschuttung messtech-
nisch aufgenommen

(s.a. 4.2.2.2). Dies gelang Uber einen Zeitraum von zwei Wochen. Wesentliche
Erkenntnisse aus diesen Versuchsreihen zur Definition von positiven Anforderun-

gen an geeignete Prufmethoden fiir Schiebersande sind:

1 Die Atmosphére in der Schiebersandschittung enthélt nahezu keinen Sau-
erstoff (s.a. 4.2.2.1)
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1 Die Versinterung und Verfestigung des Schiebersandes findet in der Kon-
taktzone zwischen Uberlagernder Stahlschmelze und der Randschicht des
Schiebersandes statt.

1 Durch die geringe Warmeleitfahigkeit kommerzieller Schiebersandqualita-
ten bleibt ein grofRer Teil der Schuttgutsaule im Ausgusskanal des Loch-
steins rieselfahig.

Daraus leiten sich die positiven Anforderungen an die neuen Prifmethoden ab.
Um Veradnderungen des Schiebersandes im Rahmen der Prifmethoden auszu-
schlieBen, sollten die Prifmethoden Schiebersand in seinem Ursprungszustand
(anwendungsfertiges Produkt) untersuchen kénnen. Die Prifmethoden sollten ge-
eignet sein zur Untersuchung von kohasionslosen Schuttgitern bis d = 1 mm Korn-
grof3e, die als lose Schittung vorliegen und keine Probenaufbereitung in Form von
Aufmahlen oder Verpressen erfordern. Auch stoffliche Veranderung durch Zusatz
von Bindern, wie bei [7] [19] sind auszuschliel3en.

Da nur ein geringer Teil des Schiebersandes im Anwendungsfall hohen Tempera-
turen, vielmehr der wesentliche gré3ere Teil des Schiebersandes im Giel3kanal
nur geringen Temperaturen von bis zu T = 300 °C ausgesetzt ist, so sind auch die
Anforderung an die neuen anwendungsnahen Prufmethoden unterschiedlich. [3]
Im kaltseitigen Teil des GielRkanals kommt es aufgrund der niedrigen Temperatu-
ren zu keinen Reaktionen oder Phasenumwandlungen [14], sodass ein grol3er Teil
des Schiebersandes im GielRkanal als rieselfahiges Schuttgut vorliegt. Die Unter-
suchung der Rieselfahigkeit muss folglich nicht zwingend bei T = 1600 °C oder
nach einer Temperaturbeaufschlagung bis zu solchen Temperaturen durchgefihrt
werden.

Im heil3seitigen Teil des GielRkanals liegen die Temperaturen in der Schiebersand-
schittung des GielRkanals d = 50 mm unter dem Pfannenboden bei gré3er T = 700
°C im laufenden Stahlerzeugungsprozess, sodass zumindest der Quarzsprung
schon Phasenumwandlungen verursacht hat. [3] Zur Bestimmung der thermome-
chanischen Eigenschaften sollten fir die Untersuchung des Produktcharakteristi-
kum Sinterverhalten die Temperaturen tatsachlich anwendungsnah bei ca. T =
1600 °C liegen und die Atmosphére nahezu sauerstofffrei sein.

Die auflagernde Last der Stahlschmelze hat einen ferrostatischen Druck von tber

p = 2 bar, was durch neue anwendungsnahe Prifmethoden nachzubilden ist.
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Die Infiltrationsmedien sollten eine zu Stahl bei T = 1600 °C vergleichbare Visko-
sitat aufweisen.
Zur Verdeutlichung des Anforderungsprofils an neue anwendungsnahe Prifmetho-

den fasst Tabelle 3 diese zusammen.

Tabelle 3: Anforderungsprofil an neue Prifmethoden zur Untersuchung der Produktcharak-

teristika.
Produktcharakteristikum Riesel- Sinter- Infiltrations-
Anforderung verhalten verhalten verhalten
Produkt wird als lose Schuttung gepruift X X X
Geeignet fur kohdsionslose Schittguter bis X X X

d =1 mm Korngréi3e

Kein Aufmahlen notwendig X X X
Im Verhaltnis zur Korngrol3e reprasentative Probe X X X
Keine Herstellung von geformten Prifkérpern X X X
Stoffliche Zusammensetzung bleibt unverandert. X X X
Kein Einsatz von Bindern.

Infiltrationsmedien mit vergleichbarer Viskositat zu X
Stahl

Ferrostatischer Druck von Uber p = 2 bar X
Temperaturbereich unter Argon bis T = 1600 °C X
Zeitnahe Ergebnisse zur Gewahrleistung von be- X X X

triebswirtschaftlichen Aspekten

Auf der Basis der definierten Anforderungen an geeignete Prifmethoden wurden
durch weitere Analyse des Standes der Technik Prifmethoden identifiziert, die zur
Bestimmung der drei Produktcharakteristika von Schiebersand geeignet erschei-
nen, jedoch bisher nicht auf die Untersuchung von Schiebersanden Ubertragen

bzw. angewandt wurden.

Als eine sehr einfache Methode zur Bestimmung der Riesel- oder Fliel3fahigkeit
erscheint die Bestimmung mittels Auslauftrichter geeignet, wie sie zur Messung
der Viskositat von Farben und Lacken verwendet wird.

Zur Untersuchung des Sinterverhaltens erscheint die Methode der MMH geeig-

net, die urspriinglich entwickelt wurde, um die Warmeleitfahigkeit von feuerfesten
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Werkstoffen tber eine Aufheizperiode zu beurtelenund von asSii [btBmnat et
[12] fur die Untersuchung des Aufschmelzverhaltens von Kraftwerksaschen ange-
wandt wurde. Die MMH ermdéglicht die Messung der Warmeleitfahigkeit in einem
Temperaturbereich von T =200 °C bis zu einer Temperatur von T = 1600 °C, wobei
die Limitierung durch den verwendeten Ofen und die verwendeten Thermoele-
mente besteht. Der Zeitbedarf zur Durchfiihrung von Messungen betragt circa zwei
Arbeitstage.

Die Ermittlung der Warmeleitfahigkeit ist keine direkte Bestimmung des Sinter-
punktes (siehe Kapitel 2.2.2), jedoch ist ein Anstieg der Warmeleitfahigkeit in ge-
formten feuerfesten Erzeugnissen oder auch in losen Schittungen ein klarer Hin-
weis auf einen einsetzenden Sinterprozess. Der fir Versinterungsprozesse inte-
ressante Temperaturbereich ist dabei abhangig vom Prifgut.

Das Infiltrationsverhalten von Stahl in Schiebersande im Labor vollstandig zu
untersuchen, erscheint aufgrund der unzé&hlig moglichen Stahlzusammensetzun-
gen und deren unterschiedlichen Viskositaten unmdglich und entspricht auch nicht
der Anforderung bezuglich des Geschwindigkeitsanspruches einer Prifmethode
im industriellen Herstellungsprozess. Jedoch stellt sie eine deutliche schnellere
Prifmethode dar als aufwendige Betriebsversuche in einem Stahlwerk.

Weit verbreitet hingegen ist nach dem Stand der Technik in der Metallurgie der
Ansatz, die Infiltration durch flissigen Stahl mit der Verwendung von Wasser zu
simulieren, da beide Stoffe &hnliche Viskositatswerte bei entsprechenden Tempe-
raturen aufweisen (siehe Kapitel 3.6). Einige Eigenschaften von Wasser wie die
Benetzung und Dipolcharakter unterscheiden sich klar von Stahl, jedoch existiert
keine besser geeignete Fluidalternative.

Insbesondere die aus der Geotechnik stammende Bestimmung des Durchlassig-
keitsbeiwertes mit Wasser als Infiltrationsmedium beschreibt grundsétzlich das
Durchdringen eines kdérnigen Schiittgutes mittels Wasser und wird auf den Anwen-

dungsfall von Schiebersanden auf Basis des Anforderungsprofils gepruft.

Im Folgenden werden die fur die drei Produktcharakteristika Rieselfahigkeit, Sin-
terverhalten und Infiltrationsverhalten auf Basis der definierten Anforderungen an
Prifmethoden kurz vorgestellt und deren Eignung als Prifmethode fur die jeweili-

gen Produktcharakteristika tiberprft.
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3.2 Rieselfahigkeit

3.2.1 Bedeutung der Rieselfahigkeit fur die Offnungsrate von StahlgieRpfan-

nen und damit fir die Prozesse der Stahlerzeugung

Die Rieselfahigkeit oder auch Flie3fahigkeit eines Schittgutes wird durch das Maf3
an freier Beweglichkeit des Gutes bestimmt. Wesentliche Einflussparameter auf
die Rieselfahigkeit eines Schittgutes sind die Korngréf3e, Kornverteilung, Korn-
oberflache, Kornform, und den Feuchtegehalt des Schuttgutes. Ein Beispiel eines
rieselfahigen Schittgutes ist die Sanduhr. Die Reproduzierbarkeit einer Sanduhr
ist hinreichend genau, sodass dieses historische Verfahren bis heute fur die Mes-

sung von Zeiteinheiten genutzt wird.

Lochstein
‘ Pfannenboden Pfannenmantel
Innenhtlse
> <4 — Schiebersystem
GieBkanal
- — Wechselausguss

Abbildung 14: Sanduhr und modernes Schiebersystem einer StahlgieRpfanne.

Die Geometrie der Sanduhr im Auslassbereich weist Parallelen mit einer Stahl-

giel3pfanne im Auslassbereich auf (Abbildung 14 und Abbildung 15).

Lochstein — Pfannenboden
"'\__‘__ 3 //
GieBkanal
1 [ .
Pfannenmantel < & Innenhulse
= ] [t

Abbildung 15: Schnittdarstellung eines Giel3kanals einer StahlgieRpfanne
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Der GielRkanal einer Stahlgie3pfanne weist wie die Sanduhr wechselnde Innen-
durchmesser Uber der Hohe auf. So entsteht wahrend der Offnung eines Linear-
oder auch Rotationsschiebers zu Giel3beginn eine dynamische Auslassgeometrie,
die sich mit dem 6ffnenden Schieber bis zum Durchmesser des Giel3kanals weitet
(Abbildung 16).

a) b)

Abbildung 16: Offnungsquerschnitt eines sich 6ffnenden a) Linear- und

b) Rotationsschiebers.

Der Giel3kanal, der vor Abstichbeginn mit einer ausreichenden Menge an Schie-
bersand Uberfillt wird, und der zu Giel3beginn, durch den sich 6ffnenden Schieber
langsam freigegeben wird, gleicht also dem Prinzip der Sanduhr. Jedoch kommt
es prozessbedingt gelegentlich zur Verengung des GielRkanals (A) durch Anba-
ckung (B und C) oder Schlackenbrocken (D), die aus der Pfanne vor Zugabe von
Schiebersand in den GielRkanal fallen oder durch die Prozessfilhrung entstehen
(Abbildung 17).
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A B

Abbildung 17: Prozessbedingte Querschnittsverengung im Lochsteinbereich.

Weist der eingefillte Schiebersand eine nicht ausreichende Rieselfahigkeit auf und
flieRRt er bei gedffnetem Pfannenschieber zu Giel3beginn nicht oder nicht vollstan-
dig aus, so wird das Kréftegleichgewicht rund um die versinterte Schiebersand-
schicht im Vergleich zum Zustand ohne Schiebersand unterhalb der Sinterschicht
verschoben (siehe Kapitel 3.5.1). Dies fihrt in der Regel zu einer nicht selbsttati-

gen Pfannendffnung. [3]

3.2.2 Eignung der Prufmethoden fir die Untersuchung der Rieselfahigkeit

Als genormte Untersuchungsmethode zur Beurteilung der Rieselfahigkeit von
Schiittgiitern liegtdi e DI N EN | SO 6186 ABestvomdieung der
im Wesentlichen auf die Beurteilung der Rieselfahigkeit von Kunststoffgranulaten
ausgelegt ist. Einerseits ist der vorgeschriebene Disendurchmesser mit mindes-
tens d = 10 mm flr feinkdrniges Schittgut wie Schiebersande mit dmax <2 mm zu
grol3 gewahlt und somit bedeutet dies bei der Untersuchung von feinkdrnigem
Schittgut ein kurzes Messintervall mit grol3em Zeithnahmefehler, andererseits wer-
den zur Vermeidung von elektrostatischen Effekten durch gesonderte Erdung oder
Einsatz antistatischer Additive mitberlcksichtigt. Daher ist der in DIN EN ISO 6186
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beschriebene apparative Aufbau ungeeignet zur Bestimmung der Rieselfahigkeit
von feinkdrnigen Schuttgttern.

Die DIN EN ISO 2431 Meschichtungsstoffe i Bestimmung der Auslaufzeit mit Aus-
laufbecherniisieht wie die DIN EN ISO 6186 unterschiedliche Disendurchmesser
vor. Diese Durchmesser liegen zwischen d = 3 und 6 mm in Abhangigkeit vom
FlieRverhalten der zu untersuchenden Medien. Diese Norm ermoglicht die Bestim-
mung der Auslaufzeit von Fliissigkeiten wie Farben, Lacken oder Olen und damit
ihre FlieRfahigkeit. Da es sich bei Schiebersanden um feinkdrnige trockene Schutt-
guter handelt, die eine stark ausgepragtes Rieselverhalten besitzen (auch ohne
den Zusatz von Additiven), die dem FlieBverhalten von Flussigkeiten ahneln, ist
die Methode geeignet, Schiebersande zu untersuchen. Die Methodik der DIN EN
ISO 2431 MBeschichtungsstoffe i Bestimmung der Auslaufzeit mit Auslaufbecherni

wird in Kapitel 4 ausfuhrlich vorgestelit.
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3.3 Sinterverhalten

3.3.1 Die Festigkeit von Schiebersand bei hohen Temperaturen

Die weitverbreitete Vorstellung der Sinterbriicke mit hoher Festigkeit beim Einsatz
von Schiebersand im Kontakt mit fliissigem Stahl, die das selbststandige Offnen
der Stahlgiel3pfanne verhindert, wurde mittels der Messung der Hochtemperatur-
biegefestigkeit von Schiebersanden weiter untersucht. In einem 3-Punkt-Biegever-
such in sauerstoffarmer Atmosphare (s. 4.2.2.1) zeigten bei T = 1600 °C vorgesin-
terte prismatische Probekdrper eines Schiebersandes bei T = 1400 °C eine Heil3-
biegefestigkeit von < 0,1 MPa. Von einer Sinterschicht im Schiebersand, die bei T
= 1400 °C oder hoher eine ausgepragte Festigkeit aufweist, kann daher nicht aus-
gegangen werden. Ob eine verfestigte Schicht im Schiebersand mit einer Heil3bie-
gefestigkeit von nur 0,1 MPa vom ferrostatischen Druck der Stahlschmelze in einer
Stahlwerkspfanne dennoch nicht durchbrochen werden kann und die Stahlwerks-
pfanne in der Folge nicht selbststandig 6ffnet, kann mit Hilfe einer vereinfachten
Gleichgewichtsbetrachtung abgeschéatzt werden. Dabei wird ermittelt, wie dick eine
verfestigte Schicht dieser Festigkeit sein musste, damit sie gerade noch vom
ferrostatischen Druck der Stahlschmelze durchbrochen werden kann. Randbedin-
gung fir diese idealisierte Betrachtung ist, dass es sich bei der verfestigten Schicht
um eine ringsum gelenkig gelagerte Kreisplatte handelt, die gleichmé&Rig durch den
ferrostatischen Druck der Stahlschmelze belastet wird. [3]

P
I EEEEER
(r)

wir

p = Fldchenbelastung

W, = Durchbiegung als Funktion des Radius r
o, = Radialspannung

o, = Tangentialspannung

R = Plattenradius

r = Teilradius

Abbildung 18: Flachenlast einer gleichmaflig belasteten Platte mit gelenkig gelagertem
Rand. [3]
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Die Stahlwerkspfanne 6ffnet selbststandig, wenn die Heil3biegefestigkeit der ver-
festigten Schicht kleiner ist als der ferrostatische Druck der Stahlsaule. Es gilt fol-

gende Gleichgewichtsbetrachtung [3]:

” pfi T :):] o—

(1)

mit

Sb = Heil3biegefestigkeit der verfestigten Schicht
p = ferrostatischer Druck der Stahlschmelze

r = Radius des Ausgusskanals
H = Dicke der verfestigten Schicht

Mit p =r g h ergibt sich:
, plg T3 JQ0Q0—
)

Die maximal zuléssige Dicke H max zul. €iner verfestigten Schicht, die vom ferrosta-
tischen Druck bei gegebener Stahlwerkspfannengeometrie durchbrochen wird,
kann mit Gleichung 3 berechnet werden:

O o pﬁ; 0 200

(3)

mit

Hmax zu.. = maximale Dicke der verfestigten Schicht
r = Dichte des flissigen Stahls

g = Erdbeschleunigung

h = Hohe der fliissigen Stahlsaule

r = Radius des Ausgusskanals

Sb = Heisshiegefestigkeit der verfestigten Schicht.

Mit den Daten aus einer Messkampagne [14] ergibt sich folgendes Rechenbeispiel.
Fur einen Schiebersand mit einer Heil3biegefestigkeit bei T = 1600 °C von 0,1 MPa
und bei einer Fillhéhe der Stahlschmelze von h = 2,11 m sowie einem Durchmes-
ser des Giel3kanals im oberen Bereich von d = 10 cm kdnnen verfestigte Schichten

ab einer Dicke von naherungsweise Hmaxzu. = 6,7 cm vom ferrostatischen Druck
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der Stahlschmelze nicht mehr durchbrochen werden, so dass die Stahlgie3pfanne
nicht selbstandig offnet. [3]
Abbildung 19 stellt die Abhangigkeit zwischen der Biegefestigkeit einer Sinter-

schicht und der maximal zulassigen Dicke der Sinterbriicke dar.

8,0
5 Rohdichte Stahlschmelze: 7 gcm
€ 70 Erdbeschleunigung: 981 cm-s2 ||
% Héhe der Stahls3ule: 211 cm
S 6.0 @ GielRkanal: 10 cm
[&} L]
n
g 50
2
8 40
2
5 3,0
©
s 20
g
- 1,0

0,0

0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Biegefestigkeit Schiebersand in N/mm?

Abbildung 19: Berechnung der maximal zulassigen Dicke einer verfestigten Schicht in Ab-

hangigkeit von der Biegefestigkeit eines Schiebersandes [3]

Betriebsversuche bestétigten diese Betrachtung. Es konnten aus Stahlgiel3pfan-
nen mit Schiebersand gefillte Reservelochsteine nach einem Prozessumlauf ge-
borgen und untersucht werden. Die Dicke der versinterten Schicht im Schieber-
sand betrug ca. H = 5 cm. Mit dem gleichen Schiebersand gefiillte Hauptlochsteine
der Stahlgie3pfannen o6ffneten selbsttatig. Durch diese Betriebsversuche konnte
die Existenz der Sinterbricke und somit auch das Sinterverhalten von Schieber-

sand erfolgreich nachgewiesen werden.
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3.3.2 Thermoanalytische Verfahren

Zur Untersuchung des Sinterverhaltens von Schiebersanden werden thermoana-
lytische Verfahren eingesetzt, wie in Kapitel 2.1 und Kapitel 2.2 bereits ausgefihrt.

Die Tabelle 4 stellt die wesentlichen Parameter der thermoanalytischen Verfahren

dar.

Tabelle 4: Thermoanalytische Verfahren

Heizplatten- Differenz- Dynamische
Methode HeilR draht 1P : - Differenz- Laserflash MMH
Verfahren Thermoanalyse .
kalormetrie
Norm DIN EN 88941/2 DITSEEE';—V:LTS DIN EN 11357 |DIN ISO11409| DIN EN 821 | ASTM E2584-20
Teg‘e‘;;ré‘;“r' 20 - 1250 °C 20 i 1d 20-1450°C | 20-1450°C | 20-2500°C | 200 - 1600 °C
4 -20 Min ca.2h ca.2h ca.2h 1-3 Min 2-8h
Messdauer pro o
ro Temperaturstufe Temperatur (kontinuierliche
P P p Kurve bis Tmax)
stufe
2 Steine Probekorper bis 15 g 4-50mg Scheiben
Platte 250*125*40
ProbengroRe <63 pm <63 pm mm
[mm] MaRe MaRe MaRe
ca. 230*114*64 mm|ca. 300*300*10 mm H= 1-3 mm Zylinder
50*200 mm
D=12,5 -25 mm}
Ungeformt
Richtungs-
abhéngige Nicht méglich Mdglich Nicht méglich | Nicht méglich Méglich Mdglich
Messung

Zur Untersuchung des Sinterverhaltens von Schiebersanden sind die oben aufge-
fuhrten Messmethoden nur zum Teil geeignet, da die Bildung von Schmelzphasen
bei marktiblichen Schiebersanden auf Basis von Chromerz und Quarzsand erst
bei T = 1300 °C beginnt. Das Hei3drahtverfahren und Heizplattenverfahren schei-
den aus, da sie nur bis zu einer maximalen Temperatur von T = 1250 °C messen.
Die Differenzthermoanalyse und die dynamische Differenzkalorimetrie erlauben
nur geringe Einwaagen von bis zu m = 15 g und die Proben missen < 63 pm
aufgemahlen werden, was wiederum die Ausbildung einer ersten fliissigen Phase
beim Fllssigphasensintern zu geringeren Temperaturen verschieben kann. Das
Laserflashverfahren benoétigt einen geformten Korper, sodass auch bei diesem

Verfahren ein Einfluss durch die Probenvorbereitung zu erwarten ist.
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Das Verfahren MMH (siehe Kapitel 2.1.4.12) ermdglicht es hingegen, die tempe-
raturabhangige Warmeleitfahigkeit des Schittgutes Schiebersand zu messen
ohne eine vorhergehende Aufbereitung der Probe. Daher kbnnen mit Hilfe der
Methode des monotonen Aufheizens zahlreiche Aspekte des Anforderungsprofils

abgedeckt werden.

3.4 Infiltrationsverhalten

3.4.1 Einfluss des Infiltrationswiderstandes von Schiebersanden auf die

Offnungsrate

Die Hauptaufgabe des Schiebersandes liegt darin, das geschlossene Schieber-
system in Stahlwerkspfannen vor dem Eindringen des flissigen Stahls zu schitzen
(s. Abbildung 14 und Abbildung 15). Somit wird durch den Einsatz von Schieber-
sanden eine Penetration des flissigen Stahls in den GielRkanal verringert, da ohne
Schiebersand Stahl ungehindert den Giel3kanal fillen und im Bereich des Schie-
bersystems erstarren wiirde. Der erstarrte Stahl wiirde die freie Offnung der Stahl-
werkspfanne verhindern.

Schiebersande zeichnen sich dadurch aus, eben diese Penetration des Stahls in
die Schiebersandschuttung zu unterbinden. Dies geschieht durch das Versintern
der Schiebersande und durch ihr Infiltrationsverhalten gegeniiber Stahl. Marktgan-
gige Schiebersande sind unter Einsatzbedingungen nicht permeabel (durchlassig)
fur flissigen Stahl.

Infiltriert flussiger Stahl tief in die Schiebersandschittung, geht dies mit einem star-
keren Warmeeintrag in die Schittung einher, der wiederum zu einer dickeren Sin-
terschicht fuhren kann. Damit reduziert sich auch die Wahrscheinlichkeit auf freie
Offnung der Stahlwerkspfanne.

Neben der Kornverteilung und dem Porenvolumen des Schiebersandes hat auch
die Viskositat der Stahlschmelze einen markanten Einfluss auf die Infiltrationstiefe
bzw. auf die Permeabilitdt des Schiebersandes. Die Viskositat der Stahlschmelze
ist stark abhangig von der Temperatur und dem Anteil an Legierungselementen
(s.a. 4.3.2.6).
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3.4.2 Auswahl des Prifverfahrens

Die Untersuchung der Infiltration unter realen Bedingungen mit flissigem Stahl
entspricht, aufgrund des Versuchsaufwands und der Vielzahl an unterschiedlichen
Stahlqualitaten und somit unterschiedlicher Viskositaten, nicht den betriebswirt-
schaftlichen Anspriichen an eine schnelle Messmethode, die Ergebnisse innerhalb
einer Woche liefert, fur die Entwicklung von Schiebersanden.

Daher ist es naheliegend, den Infiltrationswiderstand von Schiebersanden zu tes-
ten, um die Viskositat des Infiltrationsmediums bei Raumtemperatur einstellen zu
kénnen. Zur Orientierung werden vergleichend die Viskositaten von Stahl und
Wasser angefuhrt: Die Viskositat von flissigem Stahl liegt bei 1510 °C bei 3crni
stahl (1510 °C) = 0, 8-¥r@?/A. 126] Als Infiltrationsmedium bei der physikalische
Simulation der Partikelbewegung in Stranggiel3verteilern kommt verbreitet Wasser
zum Einsatz mit 3wasser (20 °C) = 1, 0-®rA%A.128] Durch Beimengungen von
Glycerin zu Wasser 1 der Stoff ist ebenfalls eine polare Flissigkeit und gut l6slich
in Wasser -, kann die Viskositat von Wasser bei Raumtemperatur modifiziert wer-
den, bis sie der Viskositat von flissigem Stahl bei hohen Temperaturen entspricht.
Eine direkte Messmethode der Infiltration von Flissigkeiten in kohasionslose
Schittglter existiert bislang nicht. In der Schittgutanalytik werden lediglich Metho-
den angewendet, die das Porenvolumen oder die spezifische Oberflache eines
Schittgutes ermitteln. Die bereits in Kapitel 2 vorgestellten Methoden zur Bestim-

mung der spezifischen Oberflache und des Porenvolumens sind:

Gasadsorption nach BET DIN 66131
Quecksilberporosimetrie DIN 66133.

Aufgrund der in diesen Verfahren verwendeten Medien wie Quecksilber und Stick-
stoff und deren Viskositaten sind diese jedoch nicht geeignet, die Infiltration von

flussigem Stahl in Schiebersand bei einer Temperatur von 1510 °C zu simulieren:

Vhg (20 °C) =1,140*107 m?/s
vnz (20 °C) =1,328*10° m?/s

Bei Quecksilber ist neben der hdheren Viskositét die Toxizitat des Mediums selbst

das ausschlaggebende Kriterium, die Quecksilberdruckporosimetrie nicht als
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Messmethode zur Entwicklung von Schiebersanden zu verwenden. Oben ge-
nannte Verfahren liefern prinzipiell auch keine Ergebnisse zur Durchlassigkeit der
Medien durch die Probeschittung. Bei beiden genannten Verfahren kann nur indi-
rekt Uber das Porenvolumen oder die spezifische Oberflache auf die Infiltra-
tion/Permeabilitat geschlossen werden. Eine direkte Messung ist somit durch diese

beiden Verfahren nicht maglich.

3.4.2.1 Georg Fischer Permeability Tester

Das von aF ar [3]genadeaviessiestrumant ausdder Giel3ereiindustrie
(Georg Fischer Permeability Tester, s. Kapitel 2), erzeugt einen elektronisch préa-
zisen geregelten Luftstrom, der durch den Prufkorper flief3t.

Das Gerat nutzt die Umgebungsluft. Auch in diesem Falle weist das Infiltrations-
medium bei Raumtemperatur nicht annahernd die gleiche Viskositat wie die von
flissigem Stahl bei hohen Temperaturen auf. Jedoch ist es eine Prifmethode, die

die Permeabilitat von Gas durch die Schittung ermittelt. [7]

3.4.2.2 Bestimmung des Durchlassigkeitsbeiwertes

Alternative Messmethoden existieren im Bereich der Hydrogeologie. Dort werden zur Be-
urteilung der Versickerungsfahigkeit von Béden im Rahmen von Neubaumalinahmen so-
genannte Feldversuche durchgefihrt. Dazu wird ein Rohr bis zu einer definierten Tiefe in
den Boden gerammt und das Rohr mit einer bestimmten Menge Wasser gefiillt. Darauf
misst man die Zeit, bis das Wasser aus dem Rohr in den Boden versickert ist. Dieses alte
feldgeologische Verfahren hat in seinem prinzipiellen Aufbau den Weg in die hydrogeolo-
gischen Labore gefunden, in Form der Methode zur Bestimmung des Wasserdurchlassig-
keitsbeiwerts nach DIN 18130. So haben zum Beispiel sandige Bdden einen hohen Durch-
lassigkeitsbeiwert und lehmige Béden einen geringen Durchlassigkeitsbeiwert.

Bei dieser Methode wird die Bodenprobe in einen zylindrischen permeablen Behalter ge-
fullt und verdichtet. Durch ein anliegendes hydraulisches Gefélle stromt Wasser durch die
Probe. Durch die Ermittlung von durchstromtem Volumen pro Zeiteinheit erhalt man die
notwendigen Daten zur Berechnung des Durchlassigkeitsbeiwertes. Die Durchstromung
der Probe ist abh&ngig von der Korngrél3enverteilung (modal, bimodal, etc.), der Kornform,
der Kornausrichtung und ggf. von den kolloidalen Eigenschaften des Feinkorns. [27]
Ubertragen auf Schiebersande sollten diese mit einem hohen Durchlassigkeitsbeiwert
eine hohere Infiltrationstiefe (Infiltration durch flissigen Stahl im Einsatz) aufweisen als

z.B. Schiebersande mit einem geringeren Durchlassigkeitsbeiwert.
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3.5 Zusammenfassung

In einer Vorauswahl erfillen drei Prifmethoden zahlreiche Aspekte des Anforderungspro-

fils aus Tabelle 2. Alle Prifmethoden sind durch ihre Normung hinreichend etabliert. In

welchen Aspekten das Anforderungsprofil von den gewahlten Prifmethoden erfillt wird

zeigt Tabelle 5. Alle drei Methoden sind geeignet, die wesentlichen Produktcharakteristika

von Schiebersanden zu messen, da sie eine hohe Relevanz fir den Anwendungsfall dar-

stellen.

Tabelle 5: Ausgewahlte Prifmethoden zur Untersuchung der Produktcharakteristika und

Erflllungsgrad des Anforderungsprofils.

betriebswirtschaftlichen Aspekten

Produktcharakteristikum Riesel- Infiltrations- Sinter-
Anforderung verhalten verhalten verhal-
ten
Ausgewdhlte Methode Bestimmung der | Bestimmung des MMH
Auslaufzeit mit | Durchléssigkeits-
Auslaufbechern beiwertes
Norm DIN EN ISO DIN 18130-1 ASTM
2431 E2584i
20
Produkt wird als lose Schittung gepruift ja ja ja
Geeignet flr kohasionslose Schittguter ja ja ja
bis 1 mm Korngré3e
Kein Aufmahlen notwendig ja ja ja
Im Verhéltnis zur KorngroRe reprasentative ja ja ja
Probe
Keine Herstellung von geformten Prifkdrpern ja ja ja
Stoffliche Zusammensetzung bleibt unveran- ja ja ja
dert. Kein Einsatz von Bindern.
Infiltrationsmedien mit vergleichbarer Viskosi- irrelevant ja irrele-
tat zu Stahl vant
Ferrostatischer Druck von tber 2 bar irrelevant nein nein
Temperaturbereich unter Argon bis 1600 °C irrelevant nein ja
Zeitnahe Ergebnisse zur Gewébhrleistung von ja ja ja
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4  Experimenteller Teil

Der experimentelle Teil umfasst die Ubertragung der Ergebnisse aus den drei als
prinzipiell zur Untersuchung der relevanten Produkteigenschaften geeigneten
Prifmethoden auf die konkreten Anforderungen fir den technologischen Einsatz
von Schiebersanden.

Dazu wird zunachst jede der drei in Kapitel 3 ausgewahlten Prifmethoden aus-
fuhrlich beschrieben.

Danach wurden fir jede der drei Prifmethoden einzelne Parameter, die als nicht
Ubertragbar auf Schiebersande identifiziert wurden, auf die Messung von Schie-
bersanden angepasst und die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse der so ange-
passten bzw. parametrierten Prifmethoden ermittelt.

Die neu parametrierten Prifmethoden wurden anschlie3end in Messreihen an
Schiebersanden und Rohstoffen angewandt, die Ergebnisse dargestellt und die
Prifmethoden anhand des Vergleichs mit Ergebnissen aus Betriebs- oder Techni-

kumsversuchen evaluiert.

4.1 Rieselverhalten

411 Methodik

DieinDI N EN | SO 2431 A BieBestimmunchderiAostasfzeit noitf f e
Aus | auf bbeschriebene Arifmethode ist vom Aufbau und in der Durchfiih-

rung sehr einfach und liefert schnell reproduzierbare Ergebnisse. Damit erfillt sie
einerseits die Anforderung von Farben- und Lackherstellern, die Beschichtungs-
stoffe mit definierter Konsistenz produzieren wollen, andererseits die Anforderung

von Anwendern, die auf Baustellen die Beschichtungsstoffe auf eine verarbei-
tungsgerechte Viskositat einstellen wollen. Daflr ist nicht die Bestimmung der ki-
nematischen Viskositat notwendig, sondern nur die Bestimmung der Auslaufzeit

als Referenzwert. Wie einfach ein solcher Aufbau aussehen kann, zeigt die nach-
folgende Zeichnung eines Auslaufbechers.
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Abbildung 20: Zeichnung des Auslaufbecher aus DIN EN ISO 2431:2012-03.

Dennoch kann nach Prufung der Flissigkeit auf nichtnewtonsche Eigenschaften
anhand der Tabelle 1 aus DIN EN ISO 2431 Seite 8 die kinematische Viskositat
aus der Auslaufzeit errechnet werden. Diese wird in DIN EN ISO 2431 in Abhan-

gigkeit des verwendeten Auslaufbechers angegeben. So lautet die Formel fur die

Umrechnung des Auslaufbechers Nr. 4 (4 mm-Duse):

. ~ QT

o plox =

mto 661 ado[@uE®o QQ: Q& Wi B i &ro .

Analog kann die Auslaufzeit errechnet werden gemaf:
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Diese Annahme ist jedoch nur im Messbereich zwischen t = 30 < 100 Sekunden
gultig, da nur dann laut DIN EN ISO 2431 aussagkraftige Messwerte fir die Aus-

laufzeiten von Flussigkeiten erreicht werden.

4.1.1.1 Versuchsaufbau

Der Auslaufbecher wird von einem Stativ gehalten. Dieses Stativ ist Uber Stell-
schrauben an den FufRen mittels einer Wasserlibelle horizontal auszurichten, so
dass die maximale Fullhéhe des Auslaufbechers planparallel zur Uberlaufkante
verlauft. Die Hohe des Auslaufbecherhalters sollte mindestens h = 100 mm Uber
der maximalen Fullhéhe des Auffangbehalters liegen. Exemplarisch die nachfol-

gende Darstellung eines Auslaufbechers mit Stativ der Firma Olbrich.

Abbildung 21: Auslaufbecher der Firma Olbrich [28]

Zusatzlich erforderliche Gerate sind:

a) Thermometer,

b) Glasplatte oder Schaber,

c) Stoppuhr,

d) Raum mit konstanter Temperatur ohne Luftzug.

4.1.1.2 Durchflhrung

Zur Bestimmung der Auslaufzeit von flissigen Beschichtungsstoffen muss eine
Prifung auf newtonsches Fliel3verhalten durchgeflhrt werden. Dazu ist ein Aus-
laufbecher zu wéhlen, der tber den Disendurchmesser eine Auslaufzeit zwischen
t = 30 <100 Sekunden ergibt. Der Auslaufbecher wird diisenseitig mit einem Finger
verschlossen und die blasenfreie, auf T= 23 °C temperierte flissige Probe in den

Auslaufbecher gefillt, ohne Luftblasen einzuschliel3en, bis die Probe die Kante des
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Auslaufbechers tberschreitet. Die Probe wird durch Abziehen des Auslaufbechers
mit einem Schaber oder einer Glasplatte geglattet, sodass sie exakt auf einem ho-
rizontalen Niveau mit der Uberlaufkante des Bechers liegt. Die Verweilzeit der flis-
sigen Probe im Auslaufbecher betragt t = 60 Sekunden. Bei Entfernen des Fingers
wird zeitgleich die Zeitmessung mittels Stoppuhr gestartet und wieder gestoppt,
sobald der Flussigkeitsfaden an der Dise erstmals abreifl3t. Die gemessene Zeit
wird auf t = 0,5 Sekunden gerundet. Gemal} DIN EN ISO 2431 muss jede Probe
zweifach gemessen werden. Weicht die Auslaufzeit der zweiten Messung um 10
% von der der ersten Messung ab, so kann von nicht newtonschem Fliel3verhalten
ausgegangen werden. Dies zeigt an, dass diese Methode fur eine solche Probe
nicht geeignet ist.

Die in der Norm festgelegte Reproduzierbarkeit liegt bei 5 %. Im Detail wird die
Umsetzung der Reproduzierbarkeit wie folgt gefordert: Weicht eine zweite Teil-
probe mit exakter Temperierung um weniger als 5 % von der Auslaufzeit der vor-
hergegangenen Probe ab, so ist der Mittelwert zu bilden. Ist die Abweichung gro-
Ber als 5 % erfolgt eine dritte Bestimmung der Auslaufzeit. Der Mittelwert wird dann
aus den beiden gultigen Bestimmungen der Auslaufzeit berechnet und der Ausrei-

Rer verworfen.

4.1.2 Parametrierung

DIN EN I1SO 2431 wurde urspringlich fur die Bestimmung der Auslaufzeiten von
Flissigkeiten und nicht fir die Untersuchung von rieselfahigen Schittgitern ent-
wickelt. Folglich betrifft die Anpassung der in DIN EN ISO 2431 beschriebenen
Parameter (Parametrierung) zur Messung der Auslaufzeit von Schiebersand im
Wesentlichen die Adaption der Methode auf ein Prifgut in einem anderen Aggre-
gatzustand, was besondere Anforderungen an die Beflllung des Trichters und die
Auswahl des Dusendurchmessers stellte. Bei Schiittgutern ist die Gefahr der Ver-
dichtung beim Abstreichen des ulberschissigen Materialschiittkegels, der sich
beim Uberflllen des Auslaufbechers ergibt, groRer als bei Fliissigkeiten, die keinen
Schuttkegel bilden. Dariiber hinaus kann es bei einem falsch dimensionierten Du-
sendurchmesser zu unendlichen oder zu sehr kurzen Auslaufzeiten kommen, so-

dass eine normkonforme Auswertung der Messergebnisse nicht mehr moglich ist.
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Die Parametrierung erfolgt an einem Auslaufbecher des Models VF2020 der Fa.
TQC mit einem Fullvolumen von 100 ml. Die verwendete Probenmenge an Schie-

bersand variierte in Abhangigkeit des Schuttgewichtes zwischen 150 und 300 g.

4.1.2.1 Probennahme und Probenvorbereitung

Da die Proben im Vergleich zur in DIN EN ISO 2431 beschriebenen Methode nicht
flissig sind, wurde die Beschaffung der Proben angepasst. Zur Erzeugung repra-
sentativer Proben aus Schiebersand wurde Material aus Stoffstromen im Herstel-
lungsprozess entnommen, in 50 | Fasser abgefillt und diese mit Schraubdeckeln
verschlossen. Die Probennahme aus den Fassern erfolgte mit einem labortblichen
Stechprobenehmer. Zur weiteren Teilung der Rohstoffproben wurde ein Riffelteiler
benutzt. Kohlenstoffangereicherte Schiebersande wurden im Labor mit finfminati-
ger Mischzeit im Hobartmischer hergestelit.

4.1.2.2 Beflllung des Trichters

Alle Versuche wurden bei einer Temperatur von T = 20 °C und einer relativen Luft-
feuchte von 50 % durchgefuhrt. Diese Temperatur weicht um drei Kelvin von der
Forderung in DIN EN ISO 2431 ab. Da geringe Abweichungen der Temperatur
nahe Raumtemperatur auf die Viskositdt von Schiebersand keinen erkennbaren
Einfluss austiben, resultiert daraus keine Messabweichung.

Dies wurde im Rahmen von Vorversuchen im Temperaturbereich zwischen T = 10
- 30 °C getestet.

Vor dem Beflillen des Trichters wurde zunéachst ein Gefal3 fur das Auffangen des
Prufgutes unter den Trichter gestellt und der Trichter an der Blende der Auslauf-
duse durch einen Finger verschlossen. Mit einer Schaufel wurde das Probenma-
terial in den Trichter geflllt. Die Schaufel wurde durch Kippen, etwa 2 bis 4 cm
zentrisch Uber der Trichter6ffnung, geleert. Die nachfolgende Abbildung zeigt den

fertig gefullten Trichter.
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Abbildung 22: Schittkegel bei ausreichend Uberflltem Trichter.

Abweichend zu dem in DIN EN ISO 2431 beschriebenen Vorgehen wurde der Aus-
lauftrichter bewusst durch einen Schuttkegel Gberfullt. Dieser Schuttkegel wird mit
einem Apothekerspatel abgestrichen ohne vertikale Krafte auf die Schittung aus-
zuliben, sodass vor Beginn der Prifung eine ebene unverdichtete Oberflache des
Prufgutes im Auslaufbecher vorliegt. Eingetragene vertikale Krafte konnten zu ei-
ner Komprimierung der Schuttung und dann zu einer verminderten Flie3fahigkeit
des Prifgutes fihren, was das Prifergebnis verfalschen wirde. Aus diesem Grund
sollte der Neigungswinkel des Apothekerspatels immer gro3er 45° zur horizontalen
Kante des Auslaufbechers betragen.

Durch diese Vorgehensweise soll eine gré3stmogliche Reproduzierbarkeit des Zu-
standes der Schittung im Auslaufbecher zur Anwendungssituation von Schieber-
sanden im praktischen Einsatzfall gewahrleistet werden, in dem der Schiebersand
Ublicherweise nach der Beflllung nicht verdichtet wird. Abbildung 23 zeigt das Ab-

streichen des Schittkegels mittels Apothekerspatel.
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Abbildung 23: Abstreichen des Schiittkegels mit Apothekerspatel.

4.1.2.3 Zeitaufnahme durch Lichtschranke

Die Messung der Auslaufzeit mittels Stoppuhr fihrte zu zufalligen Fehlern und
machte das Messergebnis so ungenau. Des Weiteren zeigte sich, dass auch der
Zeitpunkt des Abreil3ens einer auslaufenden Schuttgutstrahne (Ende der Auslauf-
zeit) von unterschiedlichen Personen unterschiedlich bestimmt wurde, so dass das
Messergebnis inakzeptabel wurde. Um diese beiden subjektiven Messfehler bei
der Messung der Auslaufzeit von Schuittgitern zu vermeiden, wurde der Versuchs-
aufbau um eine elektronische Zeitmessung erweitert (Abbildung 24).

Abbildung 24: Modifizierter Versuchsaufbau mit Lichtschranke und Auswerteinheit.
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Der im Vergleich zu DIN EN ISO 2431 um eine Lichtschranke und eine Auswer-

teeinheit (Siemens LOGO) erweiterte Versuchsaufbau schlief3t den subjektiven

Zeitaufnahmefehler aus (Abbildung 25).
N

Abbildung 25: Versuchsaufbau unmittelbar vor der Messung.

Die verwendete Gabellichtschranke OPU 201 der Firma IFM arbeitet mit Rotlicht
der Wellenlange | = 660 nm. Die Messsignalauswertung erfolgt durch ein
LOGO!24CE Logikmodul der Firma Siemens. Die zeitliche Auflésung der Messung
betragt t = 100 ms.

Die messtechnische Ermittlung der Auslaufzeit der untersuchten Schiebersande
mit dem verwendeten Auslaufbecher erfolgte normangelehnt wie folgt: Jede Probe
wurde zweimal gemessen. Wichen die beiden Messwerte nicht mehr als 5 % von-
einander ab, so wurde die Auslaufzeit als arithmetisches Mittel der beiden Mess-
werte errechnet. Bei einer Abweichung der beiden Messwerte von mehr als 5 %
wurde ein dritter Messwert ermittelt. Falls einer der beiden ersten Messwerte und
der dritte Messwert weniger als 5 % voneinander abwichen, wurde aus diesem
Wertepaar die Auslaufzeit errechnet und der Messwert des Ausreil3ers verworfen.

4.1.2.4 Durchmesser der Auslaufdise

Abweichend zu dem unter 4.1.1 gezeigten Auslaufbecher wurde ein Auslaufbecher
der Firma TQC verwendet. Der verwendete Auslaufbecher der Firma TQC vom
Typ VF 2020 bietet die Moglichkeit, unterschiedliche Disendurchmesser zu wah-
len und ist daher fur eine grof3e Bandbreite an Viskositaten der zu prufenden
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Schiebersande einsetzbar. Bei der Messung von Schiebersanden ist bei kleineren
Dusendurchmessern die Gefahr eines stockenden Auslaufes latent vorhanden, da
es sich um ein Schittgut handelt. Bei der Wahl eines zu grof3en Dusendurchmes-
sers konnte die Auslaufzeit aul3erhalb der Vorgaben von DIN EN ISO 2431 liegen.
Um den geeigneten Durchmesser der Auslaufdise fur die Messung der Fliel3fa-
higkeit von Schiebersanden zu ermitteln, wurde ein Auslaufdisendurchmesser von
D =4 mm gewahlt und die Auslaufzeit einer Auswahl an Schiebersandprodukten
ermittelt, deren mittlere Korngréf3en d50 und d90 produktabhéngig variierten. Die
mittlere Korngr63e, die durch den d50-Wert beschrieben wird, ist der Siebschnitt,
bei dem 50 % des Schittgutes ins Unterkorn gelangen. Um einen moglichen Ein-
fluss der maximalen KorngroRe der Produkte zu untersuchen, wurde zusatzlich der
d90-Wert (Siebdurchgang bei Siebschnitt von 90 %) der Schiebersandqualitaten
ermittelt. Abbildung 26 zeigt die Ergebnisse.

n=11 Auslaufzeit und Korndurchmesser d50/d90
Blende: 4mm
120 1600
1400
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A { 1200
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Abbildung 26: Versuche zur Ermittlung der Auslaufzeiten mit Disendurchmesser von D =4
mm bei steigendem d50-Wert unterschiedlicher Schiebersandqualitaten
(blau: Auslaufzeit, rot: d50-Wert [um], grin: d90-Wert [um]).

Die Sortierung der Ergebnisse erfolgte nach steigenden d50-Werten (rot). Die d50-
Werte der untersuchten Schiebersandprodukte variierten zwischen 201 und 712
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pm. Jede Messung wurde 11mal durchgefiihrt, um gleichzeitig Informationen tber
die Reproduzierbarkeit der Messungen zu erlangen. Die Beschreibungen der Re-
produzierbarkeit und der Abweichungen der Messergebnisse sind Bestandteil des
nachfolgenden Kapitels.

Es wurden Auslaufzeiten zwischen 75 und 98,5 Sekunden, also innerhalb der in
DIN EN ISO 2431 definierten Zeitspanne zwischen 30 und 100 Sekunden, gemes-
sen. Jedoch kam es bei einem grobkérnigen Schiebersand (SK 80) mit einem d50-
Wert von 712 um zu stockendem und unregelmaRigem Auslaufverhalten. Eine
Auslaufdiise mit sechsfachem Durchmesser verglichen zum d50-Wert fihrte bei
den verwendeten Schuttungen zu einem diskontinuierlichen Materialfluss. Der
d90-Wert dieses Schiebersandes lag mit 1495 um unter einem Drittel des Disen-
durchmessers.

Blickt man vergleichend auf die geometrischen Verhaltnisse der Lochsteine in
Stahlgief3pfannen, so sind Durchmesser der Ausgusskanéale von d = 40 mm &u-
Berst selten. Gangige Durchmesser an den Wechselausgissen der Stahlgiel3pfan-
nen liegen bei ca. d = 60-90 mm und damit bei einem etwa 50fachen der d90-
Werte Ublicher Schiebersandqualitéaten. Die Wahl eines gro3eren Dusendurch-
messers fur den Auslaufbecher ist folglich unkritisch fur die Ubertragbarkeit auf
den industriellen Anwendungsfall. Demzufolge wurde Auslaufzeiten unter Verwen-
dung eines gréReren Auslaufdiisendurchmessers von D = 6 mm gemessen. Abbil-

dung 27 stellt die Ergebnisse der Versuchsreihe dar.
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n=11 Auslaufzeit und Korndurchmesser d50/d90

Blende: 6mm

40,0 1600
350 / L 1400
30,0 1200

250 / + 1000

20,0 + + 800

tA [s]
d50/d90 [um]

10,0 + . L 400

50 200

0,0 + : . - - . : . ]

2561
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526
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S38
513G
526G
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576
SK80

—tA
Material =-d50
d90

Abbildung 27: Versuche zur Ermittlung der Auslaufzeiten mit Disendurchmesser von D =6

mm bei steigendem d50-Wert [um] unterschiedlicher Schiebersandprodukte.

Die gemessenen Auslaufzeiten der untersuchten Schiebersandqualitaten bei Ver-
wendung einer D = 6 mm-Duse lagen zwischen t = 23 < 37 Sekunden und somit
deutlich unter den Auslaufzeiten unter Verwendung der D = 4 mm-Auslaufdiise. Zu
stockendem und unregelmaRigem Auslaufverhalten kam es bei der Verwendung
der D = 6 mm-Auslaufdiise nicht. Die Verwendung einer D = 6 mm-Auslaufdiise
fuhrte aber bei feinkdrnigen Schiebersandprodukten (d50 bis ca. 400 pm) zu nicht
normkonformen Auslaufzeiten von t < 30 Sekunden. Ob diese nicht normkonfor-
men Auslaufzeiten Auswirkungen auf die Reproduzierbarkeit der Messung haben,
wurde deshalb untersucht. Die Ergebnisse werden im folgenden Kapitel beschrie-

ben.

4.1.2.5 Reproduzierbarkeit

Ein wichtiges Merkmal im Eigenschaftsprofil dieser Methode fur die Bestimmung
der Rieselfahigkeit von Schiebersanden in Anlehnung an DIN EN ISO 2431 ist die
Reproduzierbarkeit der Messungen. Aus diesem Grund wurde die Reproduzierbar-
keit fur rieselfahige Schuttguter exemplarisch an der bereits zuvor angefihrten

Produktreine von Schiebersanden ermittelt. Jedes Schiebersandprodukt wurde
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elffach gemessen und aus diesen Werten der Mittelwert gebildet, die absolute
Streuung der Messwerte um den Mittelwert:

1 _
MITTELABW = PO

mit MITTELABW = absolute Mittelabweichung und n = Anzahl berechnet und dar-

aus die prozentuale Abweichung vom Mittelwert:
MITTELABW % = —— Zp I T

mit MITTELABW % = prozentuale Mittelabweichung und tA Mw = Gemittelte Aus-

laufzeit errechnet.

Tabelle 6 zeigt den d50-Wert, die gemittelten Auslaufzeiten, die Mittelabweichung

und die prozentuale Mittelabweichung der Versuchsreihen.

Tabelle 6: Reproduzierbarkeit der Rieselversuche.

Schieber- d50 | tA Mw Absolute Mittelabweichung [s] Mittelabweichung [%)]
sand [Hm] [s]
ZS 61 201 22,2 0,29 1,30
S13 257 25,6 0,15 0,58
S 26 271 26,1 0,22 0,86
ZS12S11 | 281 26,4 0,31 1,19
S38 283 25,8 0,23 0,90
S13G 302 26,6 0,22 0,84
S26G 306 26,1 0,22 0,86
S 56 325 25,9 0,15 0,57
S76 352 25,6 0,30 1,16
SK 80 712 37,7 0,52 1,38

Die absolute Mittelabweichung liegt fir die zehn untersuchten Schiebersandquali-
taten deutlich unter 1 s und die prozentuale Mittelabweichung im Maximum bei
1,38 %. Damit liegt die prozentuale Mittelabweichung deutlich unter dem in DIN
EN ISO 2431 geforderten Wert von maximal 5 % Abweichung. Ein Zusammenhang
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zwischen dem d50-Wert und der prozentualen Mittelabweichung war nicht abzu-
leiten.

Die Versuchsreihen haben gezeigt, dass fir die neu entwickelte Methode zur Be-
stimmung der Rieselfahigkeit eine normkonforme Reproduzierbarkeit der Messer-

gebnisse gewahrleistet werden kann.

4.1.3 Messungen mit der parametrierten Prufmethode

Nach Festlegung der Messparameter fur die neu entwickelte Methode fur die Be-
stimmung der Rieselfahigkeit von Schiebersand i basierend auf DIN EN ISO 2431
T wurden (neben der Messreihe fiir Schiebersandprodukte zur Bestimmung der

Reproduzierbarkeit) weitere Versuchsreihen durchgefihrt.

4131 Ver suc h Reafeeenzii e A

Die beste Rieselfahigkeit von Schiebersanden bei einem Dusendurchmesser von
D = 6 mm wurde in den Versuchen zur Parametrierung mit einer Auslaufzeit ta von
22,2 Sekunden ermittelt. Um diesen Wert einordnen zu kdnnen, wurde als Refe-
renz die Auslaufzeit von Trinkwasser mit einer Temperaturvon T=23°Czut=4,3
Sekunden ermittelt. In den weiteren Versuchsreihen wurde jede Auslaufzeit eines
Schiebersandes ta ins Verhéltnis zur Referenz-Auslaufzeit von Wasser bei T = 23
°C (taw) gesetzt und wird nachfolgend als Schiebersand/Wasserverhéltnis bezeich-

net.

Schiebersand/Wasserverhéaltnis= ta / taw

Bei einem Schiebersand/Wasserverhaltnis von 1 entspricht die Auslaufzeit des

Schiebersandes der Auslaufzeit von Wasser.
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4.1.3.2 Versuchsreihe 1

Die zur Parametrierung der Methode verwendeten Schiebersandprodukte wurden,
in Anlehnung an die Norm DIN EN ISO 2431 noch zweimal gemessen und der
Mittelwert der beiden Auslaufzeiten gebildet und auf 0,5 Sekunden gerundet i ana-

log zu Ausfiihrungen in Kapitel 4.1.1.2. Abbildung 28 stellt die Ergebnisse dar.

n=2 V 1: Diverse Schiebersande

Blende: 6mm
40,0 1600

35,0 \ 1400

30,0 \\ 1200

N \ v‘__._’,_—o\\ -

tA[s]

ds50/d90
[um]

150 \/\/\ )
10,0 400

5,0 200

0,0 T T T T v v v T 0

SK 80
576
S 56
538
526
513

$26G
513G
2561

e tA[5]

2512511

d50[pm]
Material —=d90[um]

Abbildung 28: Ergebnisse der Versuchsreihe 1 (blau: Auslaufzeit, grau: d50-Wert [um], lila:
d90-Wert [um])

Die aus zwei Werten normkonform gemittelten Auslaufzeiten der verschiedenen
Schiebersandprodukte lagen bei t = 22 < 37 Sekunden. Schiebersande mit héhe-

ren d50/d90-Werten neigten zu héheren Auslaufzeiten.
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4.1.3.3 Versuchsreihe 2

In der Versuchsreihe 2 wurde der Einfluss steigender Kohlenstoffgehalte auf die

Auslaufzeiten bei einem kohlenstofffreien Schiebersandprodukt S 26 G (Auslauf-

zeitt = 26 s) ermittelt. Neben der Absicherung der neu parametrierten Prifmethode

auch fur kohlenstoffhaltige Schiebersande konnte so zugleich untersucht werden,

ob der Kohlenstoffgehalt die Rieselfahigkeit von Schiebersand beeinflusst. Abbil-

dung 29 stellt die Ergebnisse dar.

tA[s]

n=2
Blende: 6mm

V 2 : Schiebersand S 26 GC mit steigendem Kohlenstoffgehalt

b 5000

50/d90
[um]

0.2% FR
0,3% FR

0,4% FR

0,5% FR

0,6% FR

0.8% FR

0,5% FR

1,0% FR

1.1% FR

§

Kohlenstoffgehalt [%]

13% FR
1,4% FR

1,5% FR

1.6% FR
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2,0% FR

2.2% FR

00

—t—tAls] ~—Sthlcn/g]

d50fum]  =s=dg0[um]

Abbildung 29: Ergebnisse der Versuchsreihe 2 (blau: Auslaufzeit, grau: d50-Wert [um], lila:

d90-Wert [um])

Die Auslaufzeiten des Schiebersandes S 26 G schwanken im Bereich von 0,2 %

bis 1,4 % Kohlenstoffgehalt zwischen t= 25 und 27 Sekunden. Erst bei einem Koh-

lenstoffgehalt von 1,6 % kam es zu einem stockenden Auslaufverhalten und einer

Auslaufzeit von t = 35 Sekunden. Bei 2,2 % Kohlenstoffgehalt stellte sich gar kein

Materialfluss ein.
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Die Ergebnisse der Versuchsreihen 1 und 2 finden sich zusammengefasst in Ta-

belle 7.

Tabelle 7: Auslaufzeiten der Versuchsreihen 1 und 2.

tw =
Blendendurchmesser = 6mm tA(H20) 43 n=2
[s]
V-1 Diverse Schiebersande
SK 80 S 76 S 56 S 38 S 26 S13 S26G S13G Z7Zs12S11 ZS 61
tA[s] 37,0 26,0 26,0 25,5 26,0 25,5 26,0 27,0 26,0 22,0
Sth[cm?/g] 39,8 78,7 77,7 104,7 84,0 82,2 54,6 36,9 56,5 80,2
d50[um] 712 352 325| 283 271 257 306| 302 281 201
d90[pm] 1495 572 566 476| 442 414 499 451 497| 348
tA Verhéltnis (tA/tAw) 8,6| 6,0 6,0 59 6,0 59 6,0 6,3 6,0 5,1]
V-2 Schiebersand S 26 G mit steigendem Kohlenstoffgehalt
0,2% FR 0,3% FR 0,4% FR 0,5% FRR 0,6% FR 0,7% FR 0,8% FR 0,9% FR 1,0% FR 1,4% FR 1,6% FR 1,8% FR 2,2% Fl
tA[s] 25,0 25,5 25,5 26,5 26,5 27,0 26,0 26,5 26,5 27| 35 35| unendlich
Sth[cm?/g] 58,9 58,2 55,4 54,7| 54,6 55,9 55,9 55| 55| 56| 57| 58| 59
d50[um] 338 313 325| 328 329 325| 325| 322 324 318 321 335 338
d90[pm] 479 480 486 488 489 486| 486 480 486 4880 4890 4860 486,09
tA Verhaltnis (tA/tAw) 5,8 59 5.9 6,2 6,2| 6,3] 6,0 6.2 6,2 6| 8 8
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4.2 Sinterverhalten MMH

421 Methodik

Mit der Methode des monotonen Aufheizens, MMet hod of Mono)t oni c He
nach ASTM E2584-20, kann die scheinbare Temperaturleitfahigkeit von Prufkor-
pern oder losen Schittungen nicht-metallisch anorganischer Werkstoffe bestimmt
werden. Der Prifkérper (oder die lose Schittung in einem Tiegel) wird in einem
Ofenaggregat unter Gewahrleistung eines radialen Warmeflusses konstant aufge-
heizt und wahrenddessen die Temperatur mittels Thermoelementen an der Aul3en-
flache und im Inneren der Probe gemessen und aufgezeichnet. Mit Hilfe der Tem-
peraturdifferenz zwischen den Thermoelementen an der Au3enflache und im In-
neren der Probe sowie des geometrischen Abstandes zwischen den Thermoele-
menten lasst sich die scheinbare Temperaturleitfahigkeit berechnen. Dabei wer-

den zwei Phanomene voneinander unterschieden:

1. Mit steigender Temperatur konnen in der Probe endotherme oder
exotherme Reaktionen ablaufen, welche die Temperatur am inneren Ther-
moelement (und damit die berechnete scheinbare Temperaturleitfahigkeit)
verandern.

2. Vergleicht man die Temperaturverlaufe des inneren mit denen des aul3eren
Thermoelements, werden Reaktionen wie z.B. Phasenumwandlungen oder
die Bildung von Schmelzen in der Form von Peaks in der Kurve der schein-
baren Temperaturleitfahigkeit sichtbar, sodass Ruckschlisse auf das Sin-
terverhalten der Probe gezogen werden kénnen und die Temperatur des
Sinterbeginns von Schiebersanden bestimmt werden kann. Dabei zeigen
die Temperaturkurven lediglich an, dass Anomalien im Temperaturverlauf
vorliegen, und nicht, welche Reaktionen in der Probe ablaufen. Untersu-
chungen mit der MMH missen daher um weitere Untersuchungen erganzt
werden wie z.B. REM oder XRD, damit die Reaktionen identifiziert werden
kénnen. Vor und nach solcherart angezeigten Reaktionen kdnnen in der
Probe unterschiedliche Geflige vorliegen, die verschiedene Temperaturleit-
fahigkeiten aufweisen. Beispielsweise erhfhen geringe Anteile von
Schmelzphasen in einem keramischen Geflige in der Regel die Tempera-
turleitfahigkeit des Materials. Solche Effekte werden durch die absoluten
Werte der Kurve der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit sichtbar, sodass
Rickschliisse auf die abgelaufenen Reaktionen mdglich sind. Dabel ist zu
beachten, dass sich die Temperaturleitfahigkeit von nicht-metallisch anor-
ganischer Werkstoffe Werkstoffen auch temperaturabhéngig verandert,
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ohne dass mineralogische Wechselwirkungen einsetzen (s.a. Abbildung
31).

Die maximale Versuchstemperatur der MMH ist nur durch das Ofenaggregat und
die eingesetzten Thermoelement-Typen limitiert. [12] [13] Abbildung 30 zeigt die

Methode des monotonen Aufheizens fur einen zylindrischen Probekorper.

Methode des Monotonen Aufheizens, MMH (Temperaturleitfahigkeit)

(1+0nlin)

T nAT

asTemperaturleitfihigeit
T+x

b=Aufheizrate

x=Ab: d der Ther

n=geometrischer Faktor
(n=2 (Platte) oder 4(Zylinder)

> [ |
m AT=Temperaturdifferenz in der Probe

[.]= Korrekturen fiir verschiedene Abweichungen von
X den math ischen Randbedingungen (<10%)

A=a-c'p

A =Warmeleitfahigkeit
a=Temperaturleitfahigkeit

c= Spezifische Warmekapazitat
p=Dichte

Abbildung 30: Schematische Darstellung der Methode des monotonen Aufheizens (MMH).
[12]

Zur Auswertung wird die Temperaturleitfahigkeit gegen die Temperatur in der Pro-
benmitte aufgetragen. Abbildung 31 zeigt exemplarisch das Diagramm eines
Quarzsandes in sauerstoffarmer Atmosphare (pO2 O 5*10-13 atm; s. Kapitel
4.2.2.1) bei einer Aufheizrate von 400 °C/h. Bei etwa T = 570 °C ist durch einen
deutlichen Peak in der Kurve der gemessenen scheinbaren Temperaturleitfahig-
keit eine Reaktion in der Probe zu erkennen. Die Zuordnung des Peaks zum
Quarzsprung ist Teil der Interpretation der gemessenen Kurve. Bei der Interpreta-

tion der Ergebnisse zeigt sich auch anhand der kontinuierlich zunehmenden TLF,
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dass die AVerglasungfn innerhalb des Probenk?®
zunimmt.

Klar ist aber dann auch, dass eine solche Messmethode nicht reversibel eingesetzt

wer den, da nach einmalig erfolgter AVergl asi
sung dieses Peakverhalten nicht mehr nachgewiesen werden kann. Dabei handelt

es sich jedoch um ein grundsétzliches Problem.

1,00
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0,90

0,85

o
~
=}

scheinbare TLF /mm?/s

0,35

0,30

0,25
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Temperatur in der Probenmitte /°C

Abbildung 31: MMH eines Quarzsandes bei einer Aufheizrate von 400 °C/h in sauerstoffar-
mer (pO2 O5*1013 atm) Atmosphére.

4.2.1.1 Versuchsaufbau

Die experimentelle Umsetzung des Versuchsaufbaus der MMH zur Untersuchung
des Sinterverhaltens von Schiebersand erfolgt durch ein Korundrohr mit einem In-
nendurchmesser von d = 42,4 mm und einer Hohe von h = 71 mm, welches auf
einer Bodenplatte aus Korund in einem Ofenaggregat fixiert wird. Die Zufluhrung
von drei Typ S-Thermoelementen (eines innen in der Probe, zwei am Probenrand)
erfolgt geometrisch definiert Gber Bohrungen in der Bodenplatte, sodass sich defi-
nierte Messpositionen (I = 19 mm zueinander) in der Messebene reproduzierbar
ergeben (Abbildung 32).
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Abbildung 32: Anordnung der Thermoelemente in der Bodenplatte.

Das verwendete Korundrohr und die Bodenplatte bestehen aus Feuerbeton mit
einem Tonerdegehalt von 98 %. Dieser Tonerdegehalt entspricht dem Tonerdege-
halt von Lochsteinkeramiken in StahlgieRpfannen. Das Fullvolumen der aus Bo-
denplatte und Korundrohr bestehenden Versuchszelle betragt rd. V = 100 cm3.

Die Versuchszelle wird komplett mit Schiebersand gefillt. Zur Gewahrleistung des
eindimensionalen radialen Warmeflusses (s. Abbildung 30) wird auf die Versuchs-
zelle noch ein Korunddeckel mit feuerfestem Mortel aufgeklebt. Abbildung 33 zeigt

die verschiedenen Phasen des Versuchsaufbaus.
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Abbildung 33: Versuchsaufbau der MMH-Methode flr Schuttglter

(links: Positionierung der Thermoelemente tUber der Bodenplatte/

rechts: Installiertes Korundrohr befiillt mit Probenmaterial).

Fur alle Versuche werden Thermoelemente des Typs S mit einem Durchmesser
von d = 0,3 mm verwendet. Zum Schutz vor gegenseitigem elektrischem Kontakt
werden die Platindrdhte der Thermoelemente in Kapillarréhrchen aus Korund ver-
legt. Die Eigenschaften der verwendeten Thermoelemente entsprechen den Defi-
nitionen geman DIN EN ISO 584-1/2 mit der Toleranzklasse 2. Fur die Datenuber-
tragung von den Thermoelementen zu einem Datenlogger der Firma Eurotherm,
Modell Nanodac (Messgenauigkeit 0,05 K, Messfrequenz 10 Hz), werden
RCA/SCA Ausgleichsleitungen verwendet, die der DIN EN 60 584-3.25 entspre-
chen.

Fur die Warmebehandlung der Versuchszelle wird ein elektrisch beheizter Hoch-
temperatur-Kammerofen des Herstellers Linn High Term GmbH mit der Modellbe-
zeichnung HT-1700-Vac verwendet. Der Brennraum hat eine GrolRe von
250x350x300 mms3 mit einem Nutzvolumen von V = 26 Litern und ist mit Keramik-
fasern isoliert. Der Ofen verfugt Uber ein Schutzgas- und vakuumdichtes Ofenge-
hause aus Edelstahl und kann Gber sechs Kanthal-Super-Heizelemente bis zu ei-
ner Temperatur von maximal T = 1700 °C aufgeheizt werden. Die GleichmaRigkeit
der Temperaturverteilung im Ofeninneren weist eine maximale Temperaturabwei-
chung von T = 10 K auf. Die maximale Spilgasmenge des Schutzgases Argon
betragt 120 I/h. Fur die Kontrolle der Ofenatmosphare ist der Ofen im Abgaskanal
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mit einer Sonde der Firma Bieler + Lang (Typ Gasmess 813) ausgestattet, die als
Explosionsschutz tiber einen Halbleiter die Anwesenheit von Sauerstoff nachweist.
Abbildung 34 zeigt das Modell des verwendeten Ofens. [29]

°
) 2
2

e 1o e

Abbildung 34: Linn High Term HT-1700-Vac. [29]

4.2.1.2 Proben

Die Probennahme der Schiebersandprodukte erfolgte aus dem laufenden Produk-
tionsprozess als abschnittsweise Bandprobe direkt nach dem Mischprozess. Die
Schiebersandprodukte wurden in Fassern abgefullt und luftdicht verschlossen. Die
Probennahme aus den Fassern erfolgte mit einem laboriblichen Stechprobeneh-

mer. Fur die weitere Teilung der Proben wurde ein Riffelteiler benutzt.

4.2.1.3 Durchfuhrung

Die Versuchszellen wurden im Ofenraum zusammengesetzt und mit dem zu un-
tersuchenden Probenmaterial als Schittgut beftllt. Im Falle von Schiebersand
ergab sich eine Fullmenge von etwa m = 50 g. Die komplettierten Versuchszellen
wurden anschlieBend im Ofenaggregat mit konstanter Aufheizrate von 400 °C/h
bis zu einer Maximaltemperatur von T = 1600 °C aufgeheizt und kiihlten nach Er-
reichen der Maximaltemperatur wieder ab, wahrend die Temperaturen bzw. die
Temperaturverteilung mittels der drei Thermoelemente pro Versuchszelle kontinu-

ierlich aufgezeichnet wurden.
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4.2.1.4 Auswertung

Wie in Kapitel 3.2.2 beschrieben, kommt es bei steigender Temperatur an den
Kontaktstellen der Partikel im Geflige typischer Schiebersande zu Reaktionen un-
ter Bildung einer Flissigphase, die die Temperaturleitfahigkeit des Gefiiges der
Schiebersande erhoht. Da die Temperaturleitfahigkeit von flissigen Phasen in der
Regel geringer ist als die von festen Phasen, fallt mit zunehmendem Anteil von
Schmelzphase bei weiter steigender Temperatur die Temperaturleitfahigkeit von
Schiebersanden wieder ab. Somit gibt es gemald 3.2.2 drei Stufen der Tempera-
turleitfahigkeit bei Schiebersanden, die mittels der angefuhrten Prifmethoden de-
tektiert werden. Die erste Stufe der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit im Bereich
600 L. T L 1000 °C findet zwischen den Feststoffpartikel (Quarz und Chromerz)
statt.

In der zweiten Stufe beginnend bei T > 1000 °C kommt es zu einer chemischen
Reaktion_im Kornsaum des Chromerzes und Ausbildung von Sinterhalsen. Diese
fuhren zu einem signifikanten Anstieg der Temperaturleitfahigkeit.

In der dritten Stufe werden die temperaturstabileren Chromerzpartikel zunehmend
von einer Schmelzphase umgeben und die Temperaturleitfahigkeit steigt weiter bis
zu einem Maximum. Di eses Maxi mum der Tempera
punktiA von Schiebersanden definiert.
den Diagrammen der MMH ermitteln. Nach Uberschreitung des Sinterpunktes wird
das Gefuge pordser, was zum Abfall der Temperaturleitfahigkeit fuhrt.

4.2.2 Parametrierung

Die Parametrierung des vorhergehend dargestellten Versuchsaufbaus fir die Un-
tersuchung von Schiebersand erfolgte auf der Basis von experimentellen Erkennt-
nissen. [14] Da sich zeigte, dass im industriellen Anwendungsfall im Inneren der
Schiebersandschittung eine sauerstoffarme Atmosphére (Sauerstoffpartialdruck <
101! bar) herrscht, sollte dieser Zustand auf die Untersuchungsmethode MMH
Ubertragen werden. Des Weiteren wird die Auflésung (Genauigkeit der graphi-
schen Darstellung) der Vorgange in der Probe von der Aufheizrate beeinflusst, so

dass diese im Rahmen des modifizierten Versuchsaufbaus zu parametrieren war.
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4.2.2.1 Ofenatmosphare

Die in Betriebsversuchen ermittelten Sauerstoffpartialdriicke < 101! bar kénnen
mit Vakuumdfen und entsprechend aufwendigem Versuchsablauf (mehrmaliges
Beaufschlagen mit Unterdruck und Spuilen mit sauerstofffreier Atmosphéare, z.B.
mit Stickstoff oder Argon) nur sehr aufwendig erreicht werden. Dies lasst sich nicht
mit der Forderung nach einer praxisnahen Priufmethode in Einklang bringen, die
schnelle Untersuchungsergebnisse fordert, wie zum Beispiel einer produktionsbe-
gleitenden Qualitatssicherung. Als Prifmethode zur Entwicklung von neuen Schie-
bersanden ist sie jedoch deutlich gunstiger und schneller als Betriebsversuche in
einem Stahlwerk.

Der in Kapitel 4.2.1.1 beschriebene Kammerofen HT-1700-Vac bietet die Mdglich-
keit, unterschiedliche Atmospharen per Gaszufuhr einzustellen. So wurde der Ofen
nach fertiggestelltem Versuchsaufbau gasdicht verschlossen und evakuiert. An-
schlieBend wurde der Ofenraum Uber 90 Minuten mit 120 I/h Stickstoff gespdult.
Daraufhin erfolgte der Aufheizbeginn unter einer Argonspulung von 120 I/h Gber
den gesamten Versuchszyklus. Da der Ofen lber keine Sauerstoffpartialdruck-
messung verfigt und es auch nicht gelang eine Sauerstoffpartialdruckmessung
erfolgreich zu installieren, ohne die Sicherheit und Funktion des Vakuumofens zu
gefahrden, ist der Nachweis eines vergleichbaren Sauerpartialdruckes zu den Be-
triebsversuchen nur indirekt moglich.

Zum Nachweis eines herrschenden Sauerstoffpartialdruckes von < 10 bar wur-
den Schiebersand S 38 G mit einem Quarzgehalt von 38 % (Rest Chromerz und
Kohlenstoff) im Kammerofen HT-1700-Vac wie oben beschrieben evakuiert, auf T
=1170, 1250 und 1380 °C erhitzt und wieder abgekuhlt, die Proben harzgebunden,
Schiffe erstellt und im REM/EDX untersucht. Die Auswahl dieser Temperaturstufen
erfolgte, da in Versuchen mit dem oben genannten Schiebersand S 38 G (s.a. 5.2)
lokale Maxima und Minima der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit identifiziert
wurden.

In allen Proben wurden nach der Temperaturbehandlung spatestens oberhalb von

1170 °C separierte metallische Eisenpartikel nachgewiesen (Abbildung 35).
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Spektrum 19
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Abbildung 35: REM-Aufnahme, Riickstreuelektronenbild, 2000x, Schiebersand S 38, 1250 °C.

Die chemische Analyse mittels EDX (Tabelle 8) zeigt vorwiegend Eisen, geringen
Anteilen von Chrom und Spuren von Ca. Wenn ein Sauerstoffpeak nicht nachweis-
bar ist, so muss davon ausgegangen werden, dass Eisen und Chrom metallisch

vorlagen.

Tabelle 8: EDX-Spektrum 20

Ma. % | Spektrum 2C

Ca 0,2
Cr 2,0
Fe 97,8

Im Ellingham-Diagramm kann die vorherrschende Phase in Abhangigkeit des Sau-
erstoffpartialdruckes abgelesen werden (Abbildung 36). Der Fokus bei der Be-
trachtung liegt auf der niedrigsten Oxidationsstufe des Eisens (FeO), da erst un-

terhalb des Graphen A elementares Eisen vorliegt.
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Abbildung 36: Ellingham Diagramm [30]

Es sind die Temperaturen T = 1170, 1250 und 1380 °C dargestellt. Abgelesen
werden kann, in Abhangigkeit des Sauerstoffpartialdrucks, bei welcher Temperatur
zwei Phasen im thermodynamischen Gleichgewicht stehen (eingezeichnete Pha-
sengrenzlinien). Umgekehrt kann aber auch aus dem Vorliegen einer bestimmten
Phase (hier metallisches Eisen), geschlossen werden, welcher Sauerstoffpartial-
druck bei welcher Temperatur HOCHSTENS geherrscht haben kann. Folgendes
kann fir die einzelnen Temperaturen gefolgert werden (pO2 -Werte nur ungenau,

da abgelesen):

 T=1170°C: pO2 O5*1013 atm
T =1250 °C: pO2 O5*1012 atm
T =1380°C: pO2 01*10° atm

Allgemeine Schlussfolgerung fur Temperaturen oberhalb von T = 1170 °C: Wenn
der pO2 bei T = 1170 °C O5*10-13 atm lag, dann ist davon auszugehen, dass
unter gleichen Ar-Spiilbedingungen im Ofen bei T > 1170 °C weiterhin pO2 O
5*10-13 atm liegt.
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Somit liegt der pO2 unterhalb der im Betriebsversuch gemessenen Werte und die
Parametrierung der Ofenatmosphéare somit erfolgreich.

4.2.2.2 Aufheizrate

Die Auflésung der Vorgange in der Probe werden bei der MMH von der Aufheizrate
beeinflusst. Heizt man die Probe mit zu hoher Aufheizrate auf, so besteht die Ge-
fahr, dass Umwandlungsreaktionen, wie zum Beispiel Phasenibergénge oder che-
mische Reaktionen, nur unzureichend in dem entsprechenden Temperaturfenster
erfasst werden und somit nicht unzweideutig detektiert werden und unentdeckt
bleiben kénnen. Fur eine vergleichende Betrachtung missen daher alle MMH-Un-
tersuchungen bei gleichen Aufheizraten durchgefuhrt werden. Die Wahl einer be-

triebsrelevanten Aufheizrate gelingt durch die Messung aus [14].
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Abbildung 37 gibt schematisch den Versuchsaufbau des Betriebsversuches wie-
der.

Sauerstoffpartialdruckmessung

Lochstein

Giellkanal

Tragersystem

| —— Temperaturmessungen (T1-T14)

Innenhlilse

Pfannenisolierung

I Pfannenmantel (Stahl)

Abbildung 37: Messaufbau zur Temperatur- und Sauerstoffpartialdruckmessung in der

Innenhilse, im Lochstein und im Giel3kanal [14]

Der so praparierte Giel3kanal wurde vor Abstichbeginn mit 45 kg Schiebersand
geflllt und darauf der Stahl in die Pfanne abgestochen. Wahrend des Pfannenum-
laufs wurden kontinuierlich Daten aufgenommen bis zum Offnen des Pfannen-
schiebers zu Giel3beginn. Abbildung 38 zeigt exemplarisch eine der Messungen.
[14]
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Abbildung 38: Temperaturverteilung im mittig in der Schiebersandschittung in gradiertem

Abstand vom Stahl bei einer frei 6ffnenden Pfanne. [14]

Zu Abstichbeginn (tapping/ t = 40 min) liegt die Temperatur im Schiebersand im
Giel3kanal bei T 50 °C. Zu Giel3beginn (casting/ t = 135 min) je nach Thermo-
element zwischen T 300 7 1100 °C. Das ergibt Aufheizraten je nach Lage des
Thermoelementes zwischen 160 i 800 K/h. Da eine konstante Aufheizrate bei
MMH gefordert ist, um die Ergebnisse vergleichend bewerten zu kdnnen, wurde
eine mittlere Aufheizrate von 400 K/h fur die Untersuchungen festgelegt, die auch
bei MMH-Untersuchungen anderer Materialien in der Regel verwendet wird. Dies

stellt auch die maximale Aufheizrate des Ofens dar.

4.2.2.3 Reproduzierbarkeit

Fur die Verifizierung der Reproduzierbarkeit der neu parametrierten MMH-Me-
thode fur Schiebersande wurden zwei Versuche mit Schiebersand S 26 G unter

gleichen parametrierten Versuchsbedingungen durchgefihrt (Abbildung 39).
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Abbildung 39: Zwei MMH-Versuche mit dem Schiebersand S 26 G.

Als eindeutige Indikation fiir die Bestimmung der Reproduzierbarkeit der Messer-
gebnisse eignet sich der von seiner Temperatur her klar definierte Quarzsprung,
dessen Signal bei beiden Versuchen anndhernd bei der gleichen Temperatur de-
tektiert wird. Mit steigender Temperatur in der Probenmitte kommt es bei den bei-
den Versuchen zu geringen Abweichungen zwischen den Kurvenverlaufen. Der
Unterschied in der maximalen scheinbaren Temperaturleitfahigkeit bei T = 1300
°C betragt ca. 10 %. Grunde fir die Abweichungen kdnnen in einer veranderten
Anzahl von Kornkontakten oder in kleinen Hohlrdumen in der Messebene liegen.
Diese Anzahl der Kornkontakte/Hohlrdume im Schiebersand ist so variabel, dass
sie bei jeder Beflllung des Versuchsaufbaus schwanken kann. Ein Verdichten der
Probe kann diesen Fehler minimieren, birgt aber die Gefahr, dass der Abstand der
Thermoelemente im Versuchsaufbau sich infolgedessen @ndert und der daraus
resultierende Fehler nicht in der Berechnung der scheinbaren Temperaturleitfahig-
keit bertcksichtigt wird, in die der Abstand der Thermoelemente eingeht. Eine Ge-

wichtsermittlung war aufgrund des Versuchsaufbaus nicht méglich. Daher wurde
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jeder Schiebersand dreifach mittels der MMH untersucht und anschliel3end die Mit-

telwertabweichung dargestellt (s. Tabelle 10)

4.2.3 Messungen mit der parametrierten Prifmethode

Nach Parametrierung der abgewandelten Prifmethodik basierend auf der Me-
thode des monotonen Aufheizens (MMH) wurden Versuchsreihen konzipiert, um
den Einfluss der Rohstoffzusammensetzung auf die produktcharakteristische Ei-
genschaft ASi nt e lebeesantdea lzu uatar§ucheno DafiirSvurben
marktgangige Schiebersande ausgewahlt und jeweils dreifach mit Hilfe der para-
metrierten Methode MMH untersucht. Tabelle 9 zeigt die Auswahl der gemessenen

Schiebersande und deren grobe Zusammensetzung und die mittlere Korngrol3e.

Tabelle 9: Ausgewahlte Schiebersande fir die Messungen

Schiebersand |Quarzanteil [%] | Chromerzanteil [%] | Zirkonsilikatanteil [%] | Mittlerer Chromerzanteil d50 [um]
S 26 26 Rest 0 271
S26G 26 Rest 0 306
S13 13 Rest 0 257
S13G 13 Rest 0 302
ZS12S11 11 Rest 12 201

Tabelle 9 entspricht in ihrer Reihenfolge auch dem metallurgischen Anforderungs-
profil im Stahlwerk. So gentigt ein Schiebersand S 26 einem Stahlwerk mit kurzen
Verweilzeiten (< 80 Minuten) des niedriglegierten Stahls in der Pfanne und Ab-
stichtemperaturen von < 1650 °C zur erfolgreichen Pfannenéffnung. In einem
Stahlwerk mit einem héheren metallurgischen Anforderungsprofil hingegen sind
nicht nur die Verweilzeiten des hochlegierten Stahls in der Pfanne (> 200 Minuten),
sondern auch die Abstichtemperaturen deutlich héher, sodass ein Schiebersand
S13 aufgrund seines geringeren Siliziumoxidgehaltes hier eher zur erfolgreichen
Pfannenoffnung fuhrt. Aufgrund des deutlichen hoheren Kostenaufwandes der
Prifmethode im Vergleich zur Rieselfahigkeit und Infiltration wurde auf die Unter-
suchung aller unter Kapitel 4.1.3 aufgefiihrten Schiebersande verzichtet. Abbil-
dung 40 bis Abbildung 43 zeigen den Verlauf der scheinbaren Temperaturleitfa-
higkeit (kurz TLF) der vier untersuchten Schiebersande mit Chromerz tber der
Temperatur fur drei MMH-Messungen. Alle Messungen weisen auf einen mehr

oder weniger ausgepragten Quarzsprung zwischen 560 °C und 580 °C hin. Die
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scheinbare TLF der Schiebersande verlauft bei den vier untersuchten Schieber-

sanden auf zwei unterschiedlichen Plateaus (Plateau 1 & Plateau 2), bis sie bei

weiterer Temperaturerh6hung in einen klar erkennbaren Anstieg tbergeht. Die

Kurvenverlaufe zeigen dann bei unterschiedlichen Temperaturen einen Maximal-

wert und fallen wieder ab. Der Maximalwert der TLF (kurz T 1LF max) wird als Sin-

terpunkt bezeichnet (siehe Kapitel 2.2.2). Nur bei einer Messung kam es zu einem

Geratefehler, so dass die in schwarz eingezeichnete Kurve nicht den wahren Ver-

lauf der scheinbaren TLF wiedergibt.

Sinterpunikt

i hearbaee TLF _l'r"r"ul_.'\.

Plateau 1

Temoeratud o0 der Probermmutie ~C

-‘"‘--__:_.

Abbildung 40: Scheinbare Temperaturleitfahigkeit [mm#2/s] von Schiebersand S 26.
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Abbildung 41: Scheinbare Temperaturleitfahigkeit [mm2/s] von Schiebersand S 26 G.
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Abbildung 42: Scheinbare Temperaturleitfahigkeit [mm2/s] von Schiebersand S 13.
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Abbildung 43: Scheinbare Temperaturleitfahigkeit [mm?2/s] von Schiebersand S 13 G.

Abbildung 44 zeigt den Verlauf der scheinbaren TLF des Schiebersandes ZS 12 S
11 Uber der Temperatur fur drei MMH-Messungen. Der Schiebersand ZS 12 S 11
enthalt neben einem geringen Anteil an Quarz auch Anteile von Zirkonsilikat und

unterscheidet sich in der chemischen, mineralogischen Zusammensetzung von
den oben angefihrten Schiebersanden.
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Abbildung 44: Scheinbare Temperaturleitfahigkeit [mm#2/s] von Schiebersand ZS 12 S 11.

Das MMH-Signal des Quarzsprungs bei 573 °C ist nur sehr gering ausgepragt
durch Uberlagerung von Effekten des enthaltenen Zirkonsilikates. Die scheinbare
TLF des Schiebersandes ZS 12 S 11 liegt im Bereich von 0,30 bis 0,35 mm?/s bis
zu einer Temperatur von ca. 1000 °C. Zwischen 1000 und 1150 °C fallt die schein-
bare TLF mit weiterer Erhéhung der Temperatur leicht auf ca. 0,27 mm?2/s ab und
steigt dann bis zu einer Temperatur von 1400 °C auf 0,55 mm?/s an. Bei Tempe-
raturen oberhalb von 1400 °C fallt die scheinbare TLF dann wieder ab auf ein Ni-
veau von 0,35 mm?/s. Verglichen zum Schiebersand S 13 G liegt die maximale
scheinbare Temperaturleitfahigkeit von Schiebersand ZS 12 S 11 auf vergleichba-

rer Hohe.
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Aus den Kurvenverlaufen der MMH-Untersuchungen wurden, wie in Kapitel 4.2.1.4
beschrieben, Kennzahlen (Temperatur, scheinbare Temperaturleitfahigkeit) abge-
leitet (Tabelle 10). Die Temperatur der maximalen scheinbaren TLF in °C wurde
bestimmt durch Mittelung der Temperaturen der maximalen scheinbaren TLF der

jeweils drei MMH-Messungen pro Schiebersand.

Tabelle 10: Kennzahlen der MMH-Untersuchungen an Schiebersanden.

Schiebersand Chromoxidgehalt Temperatur der maximalen Maximale scheinbare
in Gew.-% scheinbaren TLF in °C TLF in mm?/s
S 26 33 1308 0,621
S26G 33 1313 0,520
S 13 40 1363 0,553
S13G 40 1409 0,460
ZS12s11 35 1415 0,469

Die Temperatur, bei der das Maximum der scheinbaren TLF erreichtwird ( ASi nt er -
p u n kstefgtjvom S 26 zum ZS 12 S 11 mit steigendem Chromoxidgehalt/sinken-
dem Silziumoxidgehalt an. Gleichzeitig fallt die maximale scheinbare TLF ab. Ein
groRerer d50-Wert (S 26 G gegenuber S 26 und S 13 G gegenuber S 13) verringert
jeweils die maximale scheinbare TLF. Tabelle 11 gibt einen detaillierten Uberblick

Uber die Temperaturen der einzelnen Bereiche der MMH-Kurven.

Tabelle 11: Verlauf der TLF in den einzelnen Temperaturbereichen der MMH-Untersuchun-

gen an Schiebersanden.

Schiebersand|TLF |mm2/s MW der Schiebersande MABW% der Schiebersande
MW 600-1000MAX 500-1500MAX-MW  |MW 600-1000MAX 500-1500MAX-MW MW 600-1000MAX 500-1500MAX-MW|

S261 0,298 0,576 0,257

S 262 0,304 0,653 0,339 0,313 0,621 0,308 51 4.8 8,8
S 263 0,337 0,634 0,294

S26G1 0,296 0,512 0,215

S26G2 0,311 0,582 0,270 0,298 0,520 0,222 3 7.9 144
S26G3 0,286 0,467 0,181

S131 0,240 0,477 0,234

S132 0,282 0,607 0,323 0,258 0,553 0,295 6,4 9,1 13,1
S 133 0,251 0,575 0,323

S13G1 0,298 0,488 0,192

S13G2 0,253 0,397 0,144 0,282 0,460 0,178 7,1 9,1 12,4
S13G3 0,297 0,495 0,198

ZS 128111 0,295 0,486 0,191

ZS 128112 0,289 0,463 0,174 0,298 0,469 0,171 2,6 25 9,3
7S 12S113 0,310 0,457 0,147

Fur die Herleitung von Kennzahlen fir die TLF-Verlaufe wurden die Temperatur-
bereiche 600 °C bis 1000 °C (MW 600 i 1000) und 500 °C bis 1500 °C (MAX 500-
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1500) ausgewertet, Mittelwerte (MW) und Maximalwerte (MAX) in diesen Tempe-
ratur-bereichen ermittelt, sowie die Differenz der TLF (MAX T MW) aus den beiden
so ermittelten Werten gebildet. Diese kurvenbezogenen Werte der je drei produkt-
bezogenen MMH-Untersuchungen wurden ebenfalls gemittelt und abschlie3end
die prozentuale Mittelwertabweichung (MABW%) dargestellt.

Im Bereich zwischen 600 und 1000 °C ist der in Tabelle 9 angefuhrte Trend aus
sinkender TLF und steigendem Sinterpunkt nicht abzuleiten. Erst nach Bildung der
Differenz der TLF zwischen 600 und 1000 °C (MW 600-1000f) und der Untersu-
chung der maximalen TLF im Temperaturbereich 500 bis 1500 °C (AMAX 500i
1500i) ist der Trend aus Tabelle 10 wieder zu erkennen.

Die Mittelwertabweichung der TLF in beiden Temperaturbereichen liegt unter 10
% und die die Mittelwertabweichung der Differenz AMAXi MWfierreichen maximal
14,4 %. Das entspricht dem Wert aus den Versuchen zur Reproduzierbarkeit in
Kapitel 4.2.2.3.

Die aus der neuen Prifmethodik ermittelten Kennzahlen bestatigen die Offnungs-

rate der Schiebersande im betrieblichen Anwendungsfall.
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4.3 Infiltration/Durchlassigkeitsbeiwert

4.3.1 Methodik

Aus der Versuchsanordnung, bei der mit Hilfe eines in den Boden gerammten Roh-
res, Wasser und einer Stoppuhr die Wasserdurchlassigkeit von Boden beurteilt
wird, wurde die DIN 18130-1 zur Bestimmung des Durchlassigkeitsbeiwertes von
Bdden (Lockergestein) durch Laborversuche entwickelt. Das Prinzip dieser Mes-

sung und den Aufbau der Prufzelle stellt die Abbildung 45 dar.

Standrohre

/ (Piezometer) \

Auﬂastdéckel

Prifzelle FuRdeckel

1 Gewindestifte 5 Sieb

2 Auflast und FuRdecke 6 Lochplatte

3 Steigrohranschliisse 7 Dichtungsring

4 Wassereinlass/Auslass 8 Innengewindelécher
a) b) mit Kugelhahn

Abbildung 45: Bestimmung der Wasserdurchlassigkeit nach DIN 18130-1
a) Messprinzip [31], b) Prufzelle.

Zur Vorbereitung des Versuchs wird die Versuchsprobe lagenweise in die Prif-
zelle, deren FuRdeckel mit einem Sieb, das einen Lochdurchmesser von 63 pm
aufweist, gefillt und mit einem Stempel verdichtet. Nach der Verdichtung der ab-
schlieRenden Lage wird die Probe mit einem Auflastdeckel mit Lochboden und
Sieb (Lochdurchmesser 63um) durch Gewindestifte gespannt. Die Verdichtung mit
einem Stempel erfolgt, um im Versuch die Auflast einer Gberlagernden Erdschicht

zu simulieren.
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Die Stromungs- und Sickerrichtung in der Messzelle wird durch die Druck- bzw.

Potenzialdifferenz zwischen zwei Punkten, dem hydraulischen Gefélle E erzielt.

[32] Das hydraulische Gefalle, auch Widerstand einer Filterschicht genannt, er-

rechnet sich aus dem hydraulischen Hohenunterschied 3E zweier Standrohrspie-

gelhéhen und der durchstromten Lange 31 nach:
3E

— (4.1)
3

Die hydraulischen H6hen bzw. Standrohrspiegelhohen werden in den Standroh-
ren, den sogenannten Piezometern, gemessen. Zur Aussage der Durchlassigkeit
wird das Durchflussvolumen 1 bendtigt, welches aus dem durchstromenden Volu-

men 6 in definierter Zeit Onach:

6
= 4.2
1 3 (4.2)
ermittelt wird. Aus der Gleichung 4.2 wird die nachfolgende Formel:
.1
o + 4.3)

zur Berechnung der Filtergeschwindigkeit Ogenutzt, die den Durchfluss 1 pro Fla-
cheneinheit ! der untersuchten Bodenprobe angibt. [31] Die tatsachliche Ge-
schwindigkeitsverteilung O in Abbildung 46 zeigt, dass die Stromungsgeschwin-
digkeit des Wassers an Partikelrandern gegen Null lauft und in der Mitte zwischen
zwei Partikeln (Poren) ein Maximum erreicht. Zudem ist die tatsachliche Flie3ge-
schwindigkeit der Flussigkeit zwischen zwei Partikeln einer Partikelschittung viel
hoher als die Filtergeschwindigkeit. [32] Damit stellt die Filtergeschwindigkeit O
eine gemittelte tatsachliche Geschwindigkeitsverteilung der Wasserstromung O

Uber die gesamtbetrachtete Schnittflache dar.
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QG
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o @&

a) b)

Abbildung 46:. a) Tatsachliche Wasserstromungsgeschwindigkeitsverteilung oy ,

b) Filtergeschwindigkeit o.

Die Filtergeschwindigkeit Oreprasentiert in der Untergrundhydraulik eine niitzliche
Grol3e zur Charakteristik des Wasserdurchsickerns in bestimmter Zeit auf eine be-
trachtete Schnittflache. Zur Beschreibung der Infiltrationsgréf3e ist auch das hyd-
raulische Gefalle Ebedeutend. Deshalb wird auf Basis der Gleichungen 4.1 und 4.3
eine boden- bzw. gesteinsspezifische Konstante, der Durchlassigkeitsbeiwert E,

nach:
e S 4.4
= (4.4)

errechnet, die die Dimension einer Geschwindigkeit aufweist und das Ausmal3 der
Durchlassigkeit einer Bodenprobe angibt. [31] [33] Durch Umstellung der Glei-
chung 4.4 nach Ound Einbeziehung der Gleichung 4.1 zu:

O EE EO—= (4.5)
3

wird die Proportionalitat zwischen der Filtergeschwindigkeit Ound dem hydrauli-

schen Gefélle Edeutlich. Da die durchstromte Léange 31 in einer bestimmten Mess-

zelle eine Konstante darstellt, ist Evon der hydraulischen Héhe 3E abhangig.
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Deshalb gilt die Proportionalitat zwischen Ound 3E. Diese Beziehung gilt jedoch
nur fur laminare Stromungen nach dem Gesetz von Darcy. Bei der Methode zur
Bestimmung der Wasserdurchlassigkeit liegen laminare Stromungen nur dann vor,
wenn die Probe vollstandig mit Wasser gesattigt und das gesamte Messsystem
frei von Restluft ist. Dies ist bei der Versuchsdurchfihrung entsprechend zu be-
ricksichtigen. Sofern in einem Versuch die Probe nicht oder nur teilweise mit Was-
ser gesattigt ist, sinkt, im Vergleich zu einer vollstdndig mit Wasser gesattigten
Probe, das durchstromende Volumen 6 womit das Durchflussvolumen 1, die Fil-
tergeschwindigkeit Ound somit auch der Durchlassigkeitsbeiwert Ekleiner werden.
Die Versuchsergebnisse werden dadurch entsprechend verféalscht. [33]

Der Versuchsaufbau nach DIN 181307 ZY T MS1 MZ - 2 eignet sich gemal DIN
zur Bestimmung des Durchlassigkeitsbeiwertes bei Sanden und Kiesen (Bodenart
nach DIN 4022-1: Kies und Sand, schwach schluffig) mit Korngré3en zwischen >
0,063 bis maximal 16 mm. [34] Schiebersande liegen innerhalb dieses Korngro-

Renbereichs.

108



Experimenteller Teil

Abbildung 47 zeigt eine Versuchsapparatur der Firma Frowag.

1 Vakuumpumpe 7  Prufzelle

2 Befullventil 8 TUnterwasserbehalter
3  Vorratsbehalter 9  Auffangbehalter

4 Druckausgleichsventil 10 Entleerungsventil

5 Oberwasserbehalter 11 Niveauschaurohr

6 Steigrohre 12 Kugelhahne

Abbildung 47:Versuchsanordnung nach DIN 1813071 ZY i MSi MZ -2 zur Untersuchung
von sandigen Béden [35].

Die Versuchsapparatur saugt Wasser Uber eine Vakuumpumpe in den Vorratsbe-
halter. Dabei wird das Wasser entliftet, damit die Probe vollstandig mit Wasser
gesattigt werden kann. Das entluftete Wasser flie3t von dem 30 Liter fassenden
Vorratsbehalter in den Oberwasserbehalter, durchstromt von unten die Prufzelle
und gelangt in den Unterwasserbehélter, der mit einem Uberlauf versehen ist. Das
durch das hydraulische Gefélle Gberlaufende Wasser wird in einem Auffangbehal-
ter erfasst, so dass dessen Gewicht oder Volumen bestimmt werden kann.
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Da die Viskositat von Wasser temperaturabhangig ist, sollen die Versuche bei kon-
stanten Temperaturen durchgefiihrt werden. [36] In der Untergrundhydraulik wird
zur Bestimmung der Durchlassigkeitsbeiwerte eine durchschnittliche Grundwas-
sertemperatur von 10 °C herangezogen (k10-Wert) [27] [37]. Liegen hohere Was-
sertemperaturen vor, so steigt der ermittelte Durchlassigkeitsbeiwert E, da auf-
grund der niedrigeren Viskositat des Wassers bei hoherer Temperatur (geman der
Arrhenius-Andrade-Beziehung) der Durchfluss 1 pro Zeiteinheit durch die Prifzelle
groler ist. [38] Umgekehrt bewirken hemmende FlieReigenschaften des zur Pri-
fung verwendeten Mediums (wie zu niedrige Temperatur des dafir verwendeten
Wassers), dass der ermittelte Durchlassigkeitsbeiwert E sinkt. [39] Daher schlagt
DIN 18130-1 Mess- und Flussigkeitstemperaturen von 10 °C vor und stellt fir ab-
weichende Mess- und Flussigkeitstemperaturen Korrekturfaktoren fir die ermittel-

ten Ergebnisse bereit. [27]

4.3.1.1 Proben

Die Probennahme der Schiebersandprodukte erfolgte aus dem laufenden Produk-
tionsprozess als abschnittsweise Bandprobe direkt nach dem Mischprozess. Die
entnommene Probemenge aus dem Herstellungsprozess lag zwischen 30 und 50
kg. Die Schiebersandprodukte wurden in Fassern abgeftllt und luftdicht verschlos-
sen. Die Probennahme aus den Fassern erfolgte mit einem laboriblichen Stech-
probenehmer. Fir die weitere Teilung der Proben wurde ein Riffelteiler benutzt.

4.3.1.2 Durchfiihrung

Versuche zur Bestimmung der Wasserdurchléassigkeit von Schiebersanden wur-
den in Anlehnung an DIN 18130-1 durchgefihrt. Bei der Versuchsdurchfihrung
wurde insbesondere darauf geachtet, dass die Prifzelle dicht, das Prufmedium
Wasser blasenfrei und die Wasserstande in den Standrohren 3“Qkonstant, die Pro-
ben stets vollstandig mit Wasser gesattigt waren (Probenséttigung) und laminare
Stromung durch die Proben angenommen werden konnte. Wahrend der Versuche
wurde der Uberlauf des Unterwasserbehalters im Auffangbehalter gravimetrisch
im Intervall von 300 Sekunden erfasst. Anhand der Dichte des verwendeten Was-
sers (unter Berucksichtigung der Mess- und Flussigkeitstemperaturen) wurde aus

dem Gewicht des Uberlaufenden Wassers das durchstromte Wasservolumen
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durch die Probe pro Zeit (0 Durchflussvolumen) errechnet. Die Ermittlung der Sét-

tigungsdauer und der Messdauer waren Bestandteil der Parametrierung.

4.3.2 Parametrierung

Die vorgestellte Methode gemalfd DIN 18130-1 dient zur Bestimmung des Durch-
lassigkeitsbeiwertes von Bdden. In der Schiebersandschittung im GieRkanal einer
Stahlgief3pfanne findet, anders als in der Hydrologie, jedoch kein Durchfluss des
Fluids (flussiger Stahl) durch die Schittung statt.

Bedingt durch die hohe Temperatur von bis zu 1750 °C weist fllissiger Stahl bei
der Stahlerzeugung so niedrige Viskositaten auf, so dass er potenziell in Schittun-
gen wie Schiebersand infiltrieren kann. [39] Bei der Infiltration in die Schiebersand-
schittung kuhlt der flissige Stahl allerdings, bedingt durch den Temperaturgradi-
enten in der Schuttung des Giel3kanals [7], bis zur Erstarrung ab. Ein vollstéandiger
Durchfluss des flissigen Stahls durch Schiebersand wird nicht beobachtet. Daher
erscheinen das Durchflussvolumen 1 und die Filtergeschwindigkeit Oder Methode
nach DIN 18130-1 nicht als geeignet zur Beschreibung des Infiltrationsgeschehens
von flissigem Stahl in Schiebersand.

Die Methode kann nicht ohne Adaption ihrer Parameter (Parametrierung) sinnvoll
auf die Untersuchung des Infiltrationsgeschehens von flissigem Stahl in Schieber-
sand angewandt werden. Daher wurde die Methode neu parametriert fir die Un-

tersuchung von Schiebersanden.

4.3.2.1 Vorbereitung der Priifzelle

Bodenschichten unterliegen unterhalb der Bodenoberflache einer Auflast, die mit
zunehmender Teufe ansteigt. Dies hat einen unmittelbaren Einfluss auf die Poro-
sitat und die Dichte der Bodenschichten. Daher werden die Proben gemalf3 DIN
18130-1 in der Prufzelle lagenweise eingebracht und verdichtet.

Das Einfillen von Schiebersand in den Giel3kanal einer Stahlgiel3pfanne erfolgt
dagegen durch eine gerichtete Zugabe Uber ein Rohr oder das Werfen von ganzen
Sacken mit Schiebersand in den Giel3kanal. [40] [41] [42] Auf diese Weise wird
eine lockere Schuttung von Schiebersand im Giel3kanal erzeugt. [21] Um diesen

Zustand bei der Messung zu berlcksichtigen, wird Schiebersand in die Prifzelle
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gemal DIN 18130-1 in einem Vorgang befillt, ohne ihn in Lagen einzubringen und
zu verdichten.
Die Mal3e der flr die Versuche verwendeten Prifzelle der Firma Fréwag sowie die

Versuchsparameter gibt Tabelle 12 im Vergleich zur DIN 18130-1 wieder.

Tabelle 12: MalRe der flr die Versuche verwendeten Prufzelle und Versuchsparameter.
Fur die Versuche DIN 18130-1

verwendete

Frowag-Prufzelle

Durchstromte Lange der Prufzelle | [m] 0,29 0,272
Differenz zwischen Ober- und

. . 0,23 0,27
Unterwasserspiegel 3:E [m]
Querschnittsflache des Prifzelle A [mZ2] 0,0154 0,0154
Volumen der Prufzelle V [m3] 0,0045 0,0042
Temperatur des Mediums [°C] 18 10
Messdauer [s] 1200 300

Die verwendete Frowag Zelle weicht in einigen Maf3en von der Norm DIN 18130-
1 ab. Dies ist aber fir die vergleichenden Untersuchung der Sande irrelevant, da

die Mal3e bei der Berechnung in den Formeln bertcksichtigt werden.

4.3.2.2 Konsolidierung und Kolmation

Die lose Schuttung von Schiebersand in der Prifzelle birgt die Gefahr, dass die
aufwarts gerichtete laminare Stromung dazu fuhrt, dass sich in der Schuttung die
Porenraume durch Kornumlagerungen verandern. [37] Bei feineren Sandgemi-
schen werden dadurch kompaktere Packungen erzeugt. Auf diese Weise wird die
Durchlassigkeit der Schittungen herabgesetzt. [27] [43] [44] Dieser Vorgang wird
in der Hydrologie als Konsolidierung bezeichnet.

Ein weiteres durchlassigkeitsbeeinflussendes Phanomen ist die Kolmation. Der
Begriff Kolmation wird in der Hydrologie als Verstopfen der Siebe der Prifzelle
durch Partikel definiert. Vor allem Partikel, die feiner als die Maschenweite der
Siebe sind, lagern sich an den Sieben ab und tduschen so eine niedrige Durchlés-
sigkeit der Probe vor. [31] [27] Da gem&R DIN 18130-1 Siebe mit einer
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Maschenweite von 63 um fir die Messungen verwendet werden, ist bei der Pri-
fung von Schiebersanden mit Kolmationen durch Kohlenstoffpartikel aus dem
Schiebersand zu rechnen, die KorngréfRen von 20 bis 100 nm besitzen. [45]

Ob Konsolidierung und Kolmation bei der Verwendung der Methode nach DIN
18130-1 mit Schiebersand auftreten, wurde mit Schiebersandrohstoffen unter-
sucht. Tabelle 13 gibt die wesentlichen Daten der vier zur Untersuchung verwen-

deten Schiebersandrohstoffe wieder.

Tabelle 13: Physikalische KenngréfRen von Schiebersandrohstoffen.

Rohstoff Mittlere Korngr6i3e d50 Schuttgewicht
[um] [9/cm?]
Quarzkies 809 1,60
Quarzsand F34 206 1,38
Chromerz A 295 2,57
Chromerz B 254 2,53

Fur die Prifung auf Kolmation wurde das entliftete Wasser durch den Oberwas-
serbehalter und dann durch die Probe in den Unterwasserbehélter gefiihrt. Nach-
dem die Flussigkeit im Unterwasserbehalter Giber den Uberlauf auslief und die mit-
gerissenen Luftporen der Probe aus dem Schlauch entfernt waren, wurden alle
Kugelhahne wieder geschlossen. Anhand der Standrohrspiegelh6hen (Piezome-
ter) im stromungsfreien Zustand wurde kontrolliert, ob eine Hohendifferenz von

i vorlag und diese sich auf der Hohe des Unterwasserspiegels befand.
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Abbildung 48 zeigt exemplarisch das Ergebnis der Versuche im stromungsfreien

Zustand.

Abbildung 48: Kontrolle der Funktionsféhigkeit des Prifgerates.

Die roten Pfeile zeigen den Ausgleich der korrespondierenden Wassersaule der
Unterwasserzelle an. Alle Versuche, jeweils dreifach ausgefihrt, ergaben im stro-
mungsfreien Zustand nach 30-minutiger Sattigung keine feststellbaren Héhenun-
terschiede. Daher war die Funktion der Piezometer weder durch Lufteinschliisse
noch durch Kolmation beeinflusst und somit der Versuchsaufbau und Durchfih-
rung frei von diesen Storfaktoren. Diese Kontrolle nach Sattigung der Probe wurde
in das Standardprozedere aller folgenden Versuchsreihen aufgenommen.

Die Prufung auf Konsolidierung wahrend der Wasserdurchlassigkeitsmessungen
ergab, dass bei allen untersuchten Schiebersanden Konsolidierungen der losen
Schaittungen auftraten.
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Abbildung 49 zeigt bei der Prifung an einem Chromerzsand die Konsolidierungs-

erscheinung, symbolisiert durch rote Linien.

a) b)

Abbildung 49: a) Zustand vor der Konsolidierung, b) Zustand nach der Konsolidierung.

Vor der Durchlassigkeitsuntersuchung waren die Prifzylinder bis zum Auflastde-
ckel mit Sand geflllt. Wahrend der Durchstromung erfahrt der Sand eine Konsoli-
dierung. Da jedoch der Schiebersand den Zustand im Giel3kanal einer Stahlgiel3-
pfanne reprasentieren sollte, wurden die Proben beim Einbringen in die Messzelle
nicht, wie in DIN 18130-1 erlautert, verdichtet. [27] Auch wenn dabei Konsolidie-
rung auftritt, wurden Schiebersande unter gleichen Bedingungen mit Konsolidie-
rungsvorgangen untersucht, um die Reproduzierbarkeit und Gleichartigkeit mit der
industriellen Zugabemethode zu gewahrleisten.

4.3.2.3 Prufung auf laminare Strémung

Die korrekte Einstellung des hydraulischen Gefélles Eist von besonderer Bedeu-
tung, da nur im Bereich der laminaren Stromung das Gesetz von Darcy angewen-
det werden kann und somit reproduzierbare Ergebnisse mit dem Prifverfahren er-
zielt werden. Die DIN unterscheidet hierbei zwischen drei unterschiedlichen Stro-
mungsbereichen (lineare, postlineare und pralineare Stromung). Abbildung 50

stellt die unterschiedlichen Strémungsbereiche dar.
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Abbildung 50: Strémungsbereiche aus DIN 18130-1

Nur im Bereich der linearen Stromung ist E AT 18@h® somit das Gesetz von
Darcy anwendbar. Daher ist eine Untersuchung der Turbulenz zwingend erforder-
lich, indem mehrere Messungen untereinander verglichen werden. Dabei darf der
Wert von Enicht sinken, da andernfalls die Ergebnisse durch Turbulenz beeinflusst
sind. [27]

Der Hohenunterschied zwischen Ober- und Unterwasserbehélter wurde auf 230
mm eingestellt. Das daraus resultierende hydraulische Gefélle Ewar somit konstant
und es ergab sich eine Druckdifferenz zwischen dem Ober- und Unterwasserbe-
halter von 0,023 bar.

Bei der Methode zur Bestimmung der Wasserdurchlassigkeit liegen laminare Stro-
mungen nur vor, wenn die Probe vollstdndig mit Wasser geséttigt und das gesamte
Messsystem frei von Restluft ist. Sofern in einem Versuch die Probe nicht oder nur
teilweise mit Wasser gesattigt ist, sinkt im Vergleich zu einer vollstandig mit Was-
ser gesattigten Probe das durchstromende Volumen 6, womit das Durchflussvo-

lumen 1, die Filtergeschwindigkeit Ound somit auch der Durchlassigkeitsbeiwert E

116



Experimenteller Teil

kleiner werden. Zur Prifung auf laminare Stromung wurden daher die Schieber-
sandrohstoffe (Tabelle 13) mehrfach gemessen. Die Sattigung der Probe mit dem
flissigen Medium und die Konsolidierung fiihren zu einem Austreiben der Poren-
luft, welche sich in der Schittung und in den Hohlrdumen befindet. Diese sammelte
sich zum Teil in den Schlauchen. Aus diesem Grund wurde die Standrohrspiegel-
héhe 3E und das Wasservolumen 6 jeweils nach 30-miniitiger Durchstrémung er-
mittelt und die Durchlassigkeitsbeiwerte nach den Gleichungen 4.1 bis 4.3 errech-
net. Die Ermittlung von E erfolgte beim Quarzkies aufgrund der hohen Durchlas-
sigkeit und des maximal zur Verfigung stehenden Volumens des Infiltrationsme-
diums, nach funfminutiger Sattigung und bei dem feinen Quarzsand F34 nach 20
min. So wurde das Volllaufen des Auffangbehalters beim Messen des groben
Quarzkieses vermieden und eine gewichtsbestimmende Durchflussmenge durch

den feinen Quarzsand erreicht. Abbildung 51 zeigt die Ergebnisse der Versuchs-

reihen.
Durchldssigkeitsbeiwerte in Abhdngigkeit der Zeit
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Abbildung 51: Durchlassigkeitsbeiwerte [m/s*10#] in Abhangigkeit der Zeit einzelner Schie-

bersandrohstoffe.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Werte von Wiederholversuchen bei Quarzsand F

34 und Chromerz (A&B) kaum abweichen. Der atypische Verlauf des Graphen
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beim ersten Durchlauf des Quarzsandes F34 bei 60 Minuten ist begriindet durch
eine Manipulation der Schlauche wéhrend des Versuchs zur manuellen Entfernung
von Luftblasen. Dies implizierte fir alle folgenden Versuche, dass eine Manipula-
tion an der Apparatur wahrend der Messung zwingend zu unterlassen ist. Die
Durchlassigkeitsbeiwerte haben mit zunehmender Messdauer eine deutlich gerin-
gere Varianz. Beim groben Quarzkies mit einem d50-Wert von 809 pum wird nach
der 30-minltigen Sattigung jedoch ein Durchlassigkeitsbeiwert von 40,8*10* m/s
und nach weiteren 40 Minuten von 51,6 bzw. 54,1*10* m/s erreicht. Damit liegt der
Wert des groben Quarzkieses rund zehnmal hdher als der Wert der feineren
Sande. Nach insgesamt 85 min wird ein Durchschnittswert von 54,0*10* m/s ge-
messen, der gleichzeitig das Ende der Messung darstellt, da der Vorratsbehélter
leerlauft. Es liegt gemaf3 Abbildung 50 ein turbulenter Bereich vor, was hinsichtlich
des hohen d50-Wertes von 809 pum auch zu erwarten war, da gemaf der EN ISO
14688-1:2018 der Quarzkies als Grobsand (0,63 i 2 mm) klassifiziert ist. Konven-
tionelle Schiebersande liegen bei einem d50-Wert < 500 um und somit im Bereich
des Mittelsandes (>0,2 und 0,63 mm). [46]

4.3.2.4 Messdauer

Uber eine mdgliche Abweichung der Messwerte in Abhangigkeit der Messdauer
wird in DIN 18130-1 keine Aussage getroffen. Die dort vorgeschriebene Mess-
dauer fUr vorverdichtete Proben betragt 5 Minuten nach der Sattigung. Da gemaf
DIN 18130-1 vorverdichtete Proben gemessen werden, wurde diese Messdauer
fur die Prifung von Schiebersand als zu gering angesehen, um die unter Kapitel
4.3.2.2 als Konsolidierung und Kolmation beschriebenen Vorgéange gesichert wah-
rend der Messung auszuschliel3en. Daher wurde eine Probensattigung von ca. 30
Minuten gewahlt, in der die Schlauche entliftet werden sollten. In einer Messdauer
von 20 Minuten lag ein konstantes hydraulisches Gefélle Evor, so dass diese Mess-

dauer als geeignet erschien.

4.3.2.5 Reproduzierbarkeit

Die Reproduzierbarkeit der Werteermittlung durch den gewahiten Versuchsaufbau

des Versuchsaufbaus wurde anhand des Schiebersandes S 26 G uberpruft. Unter
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Anwendung der zuvor beschriebenen Parametrierung wurde die Messung elfmal
wiederholt (Abbildung 52).

Wiederholungsmessung des Wasserdurchlassigkeitsbeiwertes k10
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Abbildung 52: Ergebnisse des Durchlassigkeitsbeiwert k10 [m/s] (n=11) bei der Bestimmung
der Reproduzierbarkeit des Schiebersandes S 26 G

Die Ergebnisse wurden zum Ausschluss eines tagesaktuellen Temperatureinflus-
ses, auf den in der Norm beschrieben k10 Wert normiert, also dem Durchlassig-
keitsbeiwert bei einer Temperatur von 10 °C. So ist ein spaterer Vergleich von

Messungen bei abweichenden Temperaturen méglich.

Tabelle 14 zeigt den gemittelten Durchlassigkeitsbeiwert k10, die Mittelabwei-

chung und die prozentuale Mittelabweichung der Versuchsreihe.

Tabelle 14: Abweichung der Versuchsreihen.

k10 (Mittelwert) Mittelwertabweichung Mittelwertabweichung in %

~ I . |
S26G ChUTZpT[—O nhwu?ppnB 3,35%
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DIN 18130-1 enthélt keinen Hinweis zur Fehlerbetrachtung von Durchlassigkeits-
beiwerten, sondern gibt lediglich den Hinweis, dass ein Mittelwert zu bilden ist.

Daher genugt die erreichte Abweichung der neu parametrierten Prifmethode nicht
nur den Anforderungen der DIN 18130-1, sondern auch den an neue Prifmetho-

den fur Schiebersande.

4.3.2.6 Viskositat der Medien

Die Praktikabilitat und Reproduzierbarkeit der angefihrten Methode zur Messung
der Infiltrationsneigung wurde somit nachgewiesen, jedoch vernachlassigt sie bis-
lang die im Vergleich zu Stahlabweichende Viskositéat.

Als Simulationsmedium von Stahlschmelze im Verteiler einer Stranggussanlage
wird in [47] [48] Wasser, angesichts vergleichbarer kinematischer Viskositat & und
somit identischer FlieRgeschwindigkeit, als geeignetes Ersatzmedium verwendet.
Die kinematische Viskositat ist eine (thermo-)physikalische Gro3e zur Charakteri-
sierung von Massen- bzw. Impulstbertragungen, sowie Diffusionsvorgangen in
Stromungen. [39] Um die kinematischen Viskositaten gegeniberzustellen, wird in

[47] CrNi- Stahl der Werkstoffnummer 1.4301 herangezogen. Aus den Werten:

! f ptmgp m —,

’ Ty X @ T —
ist zu erkennen, dass die kinematische Viskositat einer CrNi-Stahlschmelze, bei T
= 1783 K, zum Wasser, bei T = 293,15 K, ahnlich ist [48].

Die Werte unterscheiden sich um 1ip o & 1 —. Das bedeutet, dass die kinema-

tische Viskositat der CrNi-Stahlschmelze um 13,32 % geringer ist. Zur Untersu-
chung der Infiltration, in der Strémungen und Impulsibertragungen keine grol3e
Rolle spielen, ist die kinematische Viskositat ungeeignet. Viel nitzlicher ist hierbei
die dynamische Viskositat, s, die den inneren Widerstand der Flissigkeit gegen-
Uber einer Flielbewegung beschreibt. [39] Unter Berlcksichtigung der Dichte m
wird die jeweilige Viskositat errechnet. Folgende Beziehung besteht zwischen der
dynamischen und kinematischen Viskositét

_ (4.6)
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Je nach Stahlzusammensetzung ist s oberhalb der Liquidustemperatur, also bei
Uberhitzungstemperaturen, ein- bis zehnmal hoher als die von Wasser bei Raum-
temperatur. [49] Insofern ist Wasser als Substiutionsmedium nur im Falle niedrig-
schmelzender Stahlsorten zur Untersuchung der Infiltration geeignet. Das sind z.B.
vorwiegend Stahlschmelzen mit hohen Gehalten an Legierungselementen, wie
Phosphor, Mangan, Silizium, Kohlenstoff, welche die dynamische Viskositat in
Schmelzen erniedrigen. So liegt die dynamische Viskositat von Roheisen bereits
bei T = 1400 °C bei Werten von ca. 1 bis 2 mP a £68], wahrend die von reinem
Eisen bei T = 1600 °C bei Wertenvonca. 5mP a A's . [39] [®l]g t

In der ersten Versuchsreihe wurden die Versuche mit Schiebersanden aus Kapitel
4.1.3 und Wasser durchgefinhrt.

Fur weitere Versuchsreihen wurden die dynamischen Viskositaten dreier unter-
schiedlicher Stahlqualitaten aus [14] verwendet und durch Wasser-Glycerin Gemi-
sche (Ersatzflissigkeit) simuliert.

Glycerin hat eine sehr hohe Viskositat (1480 mPa-s bei 293,15 K) und bindet auf-
grund seiner hygroskopischen Eigenschaft Wasser, so dass keine Entmischung
entsteht. Die notige Viskositat der Ersatzflissigkeit kann so durch Zugabe von Gly-
cerin in Wasser eingestellt werden [52]. Die Ersatzflissigkeit ist somit eine Mi-
schung von Wasser und Glycerin mit einer vergleichbaren dynamischen Viskositat
bei T = 20 °C wie Stahl bei T > 1500 °C. Abbildung 53 zeigt eine Zunahme der
dynamischen Viskositat mit hoheren Glycerin-Massenanteilen, 5
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Abbildung 53: Dynamische Viskositét, t, eines Wasser-Glycerin-Gemischs in Abhéngigkeit

des Glycerin-Massenanteils, 0, bei 293,15 K in Anlehnung an [52].

Die nachstehende Tabelle 15 gibt einen Uberblick der simulierten Stahlschmelzen

und deren chemischer Zusammensetzung.

Tabelle 15: Chemische Zusammensetzung (in Gew.-%) der simulierten Stahlschmelzen.

Begleitelenente des Stahls
Stahlsorten

C Si Mn P S Cr Ni Mo Vv Al

I 0,230 0,300 1,050 0,010 0,005 1,200 0,650 0,370 0,090 0,025
Il 0,005 0,003 0,060 0,004 0,004 0,010 0,019 0,001 0,001 0,001
lll (z00Cr6) | 0,990 0,250 0,350 0,012 0,007 1,475 0,200 0,050 0,005 0,025

St52 0,190 0,200 1,050 0,028 0,020 0,080 0,110 0,040 - 0,006

Hierbei wurden gezielt die als Stahlschmelzen | und Il bezeichneten Stahlschmel-
zen analog zu Versuchen aus [53] [54] [55] verwendet, um die Ergebnisse der In-
filtrationsuntersuchungen vergleichen zu kénnen. Zusatzlich wurde die Stahlgute
100Cr6 untersucht. [36]
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Tabelle 16: Dynamische Viskositaten der drei Stahlsorten, Glycerin Massenanteile und die

errechneten Dichten der Glycerin-Wasser-Gemische.

Dynamische | GlycerinMasseran-
Viskositat-, teile,] , zur Emnstel- ” bei 18°C
Stahlschmelzen| bei 1650°C lung von- bei 18°C
. E
pmtoAD (-) I,—(;
I
4,140 0,411 1107,999
(St52+ Cj
I
. 4,600 0,433 1113,982
(Reineisen)
1]
4,755 0,440 1115,812
(100Cr6)
Anhand der errechneten Dichten ” konnten die Infiltrationsgemische mess-

technisch Uberprift werden. Die Dichten sind in diesem Zusammenhang wichtig,
um die mittels 5 eingestellten Viskositaten zu verifizieren. Dazu wurden Infiltrati-
onsgemische mit einem Araometer bzw. durch das Auswiegen der Gemischflus-

sigkeit in einem 10 | groRen Messzylinder tUberprift.

4.3.2.7 Temperatur der Medien

Da die Temperatur einen deutlichen Einfluss auf die Viskositat der Medien hat, und
somit auch auf den Durchlassigkeitsbeiwert, wurden sowohl die Medien- als auch
die Umgebungstemperatur in einem separaten Versuchsraum bei konstanten T =
18 °C gehalten.

Von einer Temperierung des Versuchsraums und der Medien auf T = 10 °C, wie in
der Norm formuliert, wurde aus arbeitsplatzergonomischen und betriebsrelevanten
Grunden verzichtet. Ebenso wurde auf die Umrechnung des Durchléassigkeitsbei-
wertes auf T =10 °C, der auch als k10-Wert bezeichnet wird, verzichtet. Alle nach-
folgenden Durchl&ssigkeitsbeiwerte beziehen sich also auf eine Versuchstempe-

ratur von T = 18 °C.

4.3.3 Messungen mit der parametrierten Methode

Nach Festlegung der Parameter der abgewandelten Prifmethodik basierend auf

DIN 18310-1 wurden zwei Versuchsreihen erstellt, um materialspezifische
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Einflussfaktoren auf die produktcharakteri st
teni von Schiebersanden zu untersuchen.

Fur die erste Versuchsreihe wurden die bereits in Kapitel 4.1.3 untersuchten zehn

Schiebersande verwendet, um die im Kapitel 6 Ableitung von Kennzahlen aus den

evaluierten Methoden mdglichst ganzheitlich vornehmen zu kdnnen:

SK 80

S 76

S 56

S 38

S 26

S13
S26G
S13G
ZS512S11
ZS 61

E N N

Der Durchlassigkeitsbeiwert dieser Schiebersande wurde mit der parametrierten
Methode jeweils doppelt bestimmt. Als Infiltrationsmedium wurde in der ersten Ver-
suchsreihe Wasser bei 18 °C verwendet.
In der zweiten Versuchsreihe wurden die Durchlassigkeitsbeiwerte der drei Schie-
bersande:

1 SK80

1 S26G

1 Z2S12S11
die bereits in der ersten Versuchsreihe untersucht wurden, unter Verwendung von
Glycerin-Wasser-Gemischen als Infiltrationsmedien bei T = 18 °C jeweils doppelt
bestimmt. Dazu wurden drei Gemische verwendet, die bei der Versuchstemperatur
von T = 18 °C die gleiche dynamische Viskositat, wie die Stahlschmelzen | bis IlI
bei einer Uberhitzungstemperatur von T = 1650 °C aufweisen (siehe Kapitel
4.3.2.3).

4.3.3.1 Versuchsreihe 1: Durchlassigkeitsbeiwert gangiger Schiebersande

Aus den beiden Ergebnissen der Doppelbestimmung wurde jeweils ein Mittelwert
gebildet. Abbildung 54 stellt die Durchléassigkeitsbeiwerte von Schiebersanden aus

der Versuchsreihe 1 zusammen mit ihren d50-Werten dar.
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Versuchsreihe 1: Beziehung zwischen Durchlassigkeitsbeiwert k
und mittlerer Korngrofle d50

3 - - 800
- 700
2,5 —+
- 600

M Durchldssigkeitsbeiwert k
- 500
- 400 ¢ mittlere KorngroRe d50

1 t ? 3 - 300

§ | 200

Durchlassigkeitsbeiwert k in m/s :10-3

- 100 n=2 je Probe

I,l,l,l,I,I,L_0

Ay S S Ay S % <
3 2 Q s
e <6 T V6. T3, V0 s, 67

Schiebersande

Abbildung 54: Gemessene Durchlassigkeitsbeiwerte k [m/s*103] der Schiebersande und

mittleren KorngroRen ™ [um]

Der Schiebersand SK 80 hat den héchsten Durchléssigkeitsbeiwert mit o 1 —
und den hoéchsten d50-Wert mit 712 um, wohingegen der Schiebersand S 76 einen
deutlich niedrigeren 'QWert von mit & 11 — und auch einen niedrigeren d50 -
Wert von 352 um aufweist. Die Probe ZS 61 zeigt den niedrigsten ‘QWert von 1ip (D
p T —und auch den niedrigsten d50 -Wert von 201 um. Tabelle 17 gibt die Ergeb-

nisse aus Versuchsreihe 1 wieder.

Tabelle 17: Ergebnisse von Versuchsreihe 1.

Versuchsreihe 1 SK | S76 | S56 | S38 | S26 | S13 | S26 | S13 zZSs zZs
80 G G 128 61
11
Durchlassigkeits- 29 | 043 | 033 | 0,24 | 025 | 0,21 | 0,36 | 0,29 | 0,25 | 0,16
beiwertk p T —
d50 [pm] 712 | 352 | 325 283 271 | 257 306 | 302 281 201

125



Experimenteller Teil

Das bedeutet, dass der Durchléssigkeitsbeiwert Omit kleiner werdenden d50-Wer-
ten abnimmt. Lediglich der Schiebersand S26 hat mit 271 pm einen geringeren
d50-Wert als der des S 38 (d50 =283 pum) und der des ZS 12 S 11 (d50 = 281 pm)

und einen "QWert um it @ 1 — niedriger als der von S 38 und gleichauf mit dem

von ZS 12 S 11.

Damit bestéatigt sich die von &arshidfarg &arkaréund &uvorovobereits veroffent-
lichte These, dass ein feineres Kornband die Durchlassigkeit einer Schttung ver-
ringert. [7] [56] [57]

Doch die Betrachtung des d50-Wertes allein ist nicht hinreichend, da schon ge-
ringe

Veranderungen des Kohlenstoffanteils oder des Kornbandes nicht anhand des
d50-Wert beschrieben werden kdnnen. So wurde bereits in Kapitel 4.1.3.3 der Ein-
fluss steigender Kohlenstoffgehalte auf die Rieselféahigkeit nachgewiesen ohne

nennenswerte Beeinflussung des d50-Wertes.
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4.3.3.2 Versuchsreihe 2: Simulation der Stahlinfiltration in Schiebersanden durch
Ermittlung des Durchlassigkeitsbeiwertes mit dem Infiltrationsmedium Gly-

cerin-Wasser-Gemische

Nachdem im vorhergehenden Kapitel durch Ermittlung des Durchlassigkeitsbei-
wertes die Infiltration von Wasser in diverse Schiebersandprodukte untersucht
wurde, wurde in einer weiteren Versuchsreihe die Infiltration von Stahlschmelzen
anhand von vergleichbaren Infiltrationsmedien in drei Schiebersandqualitaten un-
tersucht. Abbildung 55 stellt die Ergebnisse grafisch dar.

Durchlissigkeitsbeiwerte k der Schiebersande mit Infiltrationsmedien
unterschiedlicher dynamischer Viskositat

35,0
30,0 | 1

2
£ X
¥ 250
o <Y [ ] - ) o e
=1 Infiltrationsmedium mit Viskositdt n analog zu Stahl Il
c
~ L
£ 20,0 i minfittrationsmedium mit Viskositat manatog zu Stahl 1
3 L
2
2 150 [ M Infiltrationsmedium mit Viskositdt n analog zu Stahl |
s 1>
20
:ﬁ L M Wasser
* 10,0
3] L
=
a

50 |

00 ©

Sk 80 S26G 2512511 n =2 je Probe
Schiebersande T=18°C

Abbildung 55: Durchlassigkeitsbeiwerte

medien unterschiedlicher Viskositat (T=18 °C).

m/s*10%] von Schiebersanden mit Infiltrations-

Die Durchlassigkeitsbeiwerte "Qder Schiebersande mit den Infiltrationsmedien mit
Viskositaten d analog zu den Stahlen I-11l liegen mit Tdw vOp Tt — bis plw Jp T —

deutlich unter denen, die mittels Wasser als Infiltrationsmedium ermittelt wurden.
Somit kénnen, ausgehend von Durchlassigkeitsbeiwerten aus der Versuchsreihe
1 mit dem Infiltrationsmedium Wasser, die Durchlassigkeitsbeiwerte fur die jewei-
ligen Schiebersande, infolge der Viskositatserhéhung auf die Infiltrationsmedien I,
I und 1ll, in gleichem Mal3e gedeutet werden. Demnach erfahrt der Durchléssig-

keitsbeiwert des Infiltrationsmediums im Schiebersand SK 80, bedingt durch die
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Viskositatserhohung auf die Infiltrationsmedien | bis Ill, eine 15- bis 20-fache Ab-
nahme. In den Schiebersanden S 26 G und ZS 12 S 11 kann eine 3,5- bis 4,0-
fache bzw. 4,5- bis 5,0-fache Abnahme gemessen werden.

Letztlich lasst sich feststellen, dass die Infiltrationsmedien mit der vergleichbaren
dynamischen Viskositat zu den Stéhlen I-11l einen deutlich geringeren Durchlassig-
keitsbeiwert haben als das Infiltrationsmedium Wasser.

Betrachtet man die Versuchsergebnisse in der Abbildung 56 ohne den Vergleich
mit Wasser als Infiltrationsmedium, so zeigen sich hier tendenziell ahnliche Ergeb-

nisse wie in Versuchsreihe 1.

Durchldssigkeitsbeiwerte k der Schiebersande mit Infiltrationsmedien
unterschiedlicher dynamischer Viskositdt ohne Wasser

g
=]
=]

L

Infiltrationsmedium mit Viskositat n analog zu

=

%)

o
|
1

Gl
Stant

Infiltrationsmedium mit Viskositat n analog zu
Stahl Il

1,00 — H I

M Infiltrationsmedium mit Viskositat n analog zu
Stahl |

Durchlassigkeitsbeiwertk in 10-4 m/s

o
w1
o
|
|
|
—
|
—

0,00 L L
SK 80 S26G Z512S511 n =2 je Probe
Schiebersande T=18°C

Abbildung 56: Durchlassigkeitsbeiwerte £ [m/s*104] von Schiebersanden mit Infiltrations-

medien unterschiedlicher Viskositat ohne Wasser

Der grobe Schiebersand SK 80 (d50 = 712 um) hat die héchsten Durchlassigkeits-
beiwerte gefolgt vom S 26 G (d50 = 306 pum) und dem ZS 12 S 11 (d50 =281 um).
Wie in der Versuchsreihe 1 ist auch in der Versuchsreihe 2 zu erkennen, dass die
Durchlassigkeitsbeiwerte bei grobkdrnigen Schiebersanden zunehmen.

Betrachtet man die Durchlassigkeitsbeiwerte einer Schiebersandprobe, also die

Infiltrationsmedien 1l bis | und Wasser, so ist zu erkennen, dass mit steigender
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Viskositat die Durchlassigkeit abnimmt. Die Ergebnisse der Versuchsreihe 2 nebst

Viskositaten sind in Tabelle 18 zusammengefasst.

Tabelle 18: Ergebnisse der Versuchsreihe 2 - Simulation der Stahlinfiltration durch Nachbil-

dung der Stahlviskositaten bei Uberhitzungstemperaturen von T = 1650 °C.
Simulationsflissigkeiten

Infiltrationsmedium| Infiltrationsmedium | Infiltrationsmedium
YAG +A&a1 YAG A&l YAl A& Wasser

analog zu Stahl lll] analog zu Stahl II| analog zu Stahl |
Viskositat in mP& a 4,755 4,600 4,140 ~ 1,000
Durchlassigkeitsbeiwer| S 26 G 9,3E-05 9,6E-05 1,0E-04 3,6E-04
k in m/s der SK 80 1,5E-04 1,6E-04 1,9E-04 2,9E-03
Schiebersande |75 12541 5,3E-05 5,4E-05 5,5E-05 2,5E-04

Der Schiebersand SK 80 zeigt mit dem Ersatzmedium Ill den niedrigsten Durch-

lassigkeitsbeiwert von plv p 11 —. Der Wert mit dem Ersatzmedium Il liegt bei php O
p T — und mit dem Infiltrationsmedium I, der niedrigsten Viskositat, wird der Wert
auf plwdp 1 — erhoht.

Die Tendenz zu niedrigeren Durchlassigkeitsbeiwerten bei héherer dynamischer
Viskositat d zeigen auch die beiden anderen Schiebersande. Der Schiebersand S
26 G erreicht einen Wert von 1tw c 1 —. Mit abnehmender Viskositat, also dem
Ersatzmedium Il und I, wird mit beiden Medien der Durchlassigkeitsbeiwert auf pfitO
p 1t — erhoht. Im Schiebersand ZS 12 S 11 wird mit den Medien 111 und Il ein Wert
von Tiv dp T — erreicht und erhéht sich mit sinkender Viskositét, mit dem Medium
|, auf v Wp T —.

Die Ergebnisse bestéatigen die in DIN 18130-1 beschriebene Verringerung des er-
mittelten Durchlassigkeitsbeiwerts mit steigender Viskositat des Infiltrationsmedi-
ums [27] und andererseits die stérkere Infiltration von niedrigviskosen Stahl-
schmelzen wie von Dubbersteindangefihrt. [39] Anhand der Messergebnisse ist
eine Beeinflussung des Infiltrationsvermégens in Schiebersande, mit den verschie-
denartigen Viskositaten gegeben. Der Durchlassigkeitsbeiwert der untersuchten
drei Schiebersande mit den oben angeflihrten Infiltrationsmedien war in jedem Ver-

such > m—.
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5 Diskussion

Die Diskussion der Ergebnisse der drei neu parametrierten Prifmethoden gliedert

sich je Prifmethode in die Evaluation der Ergebnisse und das Fazit.

5.1 Rieselfahigkeit

Die Ergebnisse der Messungen mit der neu parametrierten Priifmethode zur Be-
stimmung des Rieselverhaltens wurden anschlie3end mit Ergebnissen aus Be-
triebs- oder Technikumsversuchen verglichen und damit die neu parametrierte Me-
thode evaluiert.

In der betrieblichen Praxis rieseln alle in Kapitel 4.1.3 mit der neu parametrierten
Methode untersuchten Schiebersande beim Offnen des Pfannenschiebers aus
dem Schiebersystem aus. Die mit der neu parametrierten Methode ermittelten Aus-
laufzeiten zwischen t = 20 und 40 Sekunden weisen somit auf problemloses Aus-
rieseln im betrieblichen Einsatz hin.

Der umgekehrte Fall, der im betrieblichen Einsatz nicht rieselfahigen Schieber-
sande, kann in der laufenden Stahlherstellung nicht untersucht werden. Daher
wurde das betriebliche System, bestehend aus Pfannenschieber, Lochstein und
Schiebersand in den Technikumsmalf3stab transferiert, um damit das Verhalten von

Schiebersanden weiter zu untersuchen.

511 Technikumsmodell

Es wurden zwei Einflussfaktoren identifiziert, die auf Schiebersand im unteren Be-

reich der Lochsteine in Stahlwerkspfannen einwirken:

Temperatur und Geometrie des Lochsteins.

Der Einflussfaktor Temperatur wurde bereits technologisch untersucht, was
exemplarisch Uber eine Messung Abbildung 38 (Seite 96) belegt wird. [14] Die
Temperaturen im unteren Bereich der Lochsteine in Stahlwerkspfannen erreichen
auch nach langerer Haltezeit bei gefillter Stahlwerkspfanne nur Werte von T <800
°C. Untersuchungen zum Sinterverhalten von Schiebersanden (siehe Kapitel 4.2)
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zeigten, dass diese Temperaturen unterhalb der Temperaturen liegen, bei denen
Sintereffekte in Schiebersanden eintreten. Der Einflussfaktor Temperatur musste
also fur Technikums-untersuchungen zum Rieselverhalten von Schiebersanden
nicht bertcksichtigt werden.

Der Einflussfaktor Geometrie wurde bertcksichtigt, indem die Geometrie eines
Lochsteins im Boden einer Stahlwerkspfanne im Maf3stab 1:1 im Technikum nach-
gebaut wurde. Nachfolgend dargestellt sind die Zeichnung des Pfannenlochsteins
mit zweiteiliger Innenhilse und angebautem Schiebersystem sowie die Zeichnung
der Geometrie [14] und Bilder des Technikumsmodells (Abbildung 57 und Abbil-
dung 58).

WELL BLOCK — INNER NOZZLE upper
X / F INNER NOZZLE lower

150
I
T

] ¢ o)

309

v
=

Abbildung 57: Zeichnung eines Schiebersystems und eines Pfannenlochsteins mit zweitei-

liger Innenhilse.

500 mm

D1 =172 mm

L1=

D2 =80 mm

250 mm

L2

Abbildung 58: Acrylglasmodell im TechnikumsmaRstab einer Lochsteingeometrie mit

Schieber.
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In Versuchen mit dem Technikumsmodell rieselten alle in Kapitel 4.1.3 mit der neu
parametrierten Methode untersuchten Schiebersande beim Offnen des simulierten

Pfannenschiebers problemlos aus dem Schiebersystem aus (Tabelle 19).

Tabelle 19: Rieselversuch im TechnikumsmafRstab.

Blendendurchmesser =80 mm n=2
Technikum Diverse Schiebersande
SK 80 S76 S 56 S 38 S 26 S13 S26G S13G  ZS12S11  7S6l
tA[s] 6,2 5,0 4,8 5,8 4,6 4,3 5,0 4.8 4,4 4,0
Sthlcm?/g] 39,8 78,7 71,7 104,7 84,0 82,2 54,6 36,9 56,5 80,2
d50[um] 723 331 319 278 249 236 338 462 321 198
d9o[um] 1495 572 566 476 442 414 499 691 497 348

Die im Technikum untersuchten Schiebersande wiesen eine Auslaufzeit von t =
4,0 - 6,2 Sekunden auf. Diese Werte liegen im Rahmen der typischen Auslaufzei-
ten von Schiebersanden im Stahlwerk. Der Schiebersand SK 80, der auch in der
neu parametrierten Prifmethode mit t = 37 Sekunden die hdchste Auslaufzeit auf-
wies, zeigte gleichzeitig die hdchste Auslaufzeit in Versuchen im Technikumsmalf3-
stab. Im Rahmen der diskutierten Annahmen (kein Einfluss der Temperatur) wurde
somit gezeigt, dass die Bedingungen in der Stahlwerkspfanne erfolgreich in den

Technikumsmalstab Ubertragen werden konnten.

5.1.2 Einfluss von Kohlenstoff im Technikumsmodell

In der Folge wurde untersucht, welche Schiebersande im Technikumsmalf3stab
nicht aus dem Schiebersystem ausrieseln und bestatigt, dass diese in Messungen
mit der neu parametrierten Methode ebenfalls vom Verhalten rieselfahiger Schie-
bersande deutlich abweichen.

Dazu wurde ein gangiges Schiebersandprodukt S 26 G mit einem Kohlenstoffgeh-
alt von 0,5 % auf einen fur die praktische Anwendung tiberhéhten Kohlenstoffgeh-
alt von 10 % angereichert. Im Technikumsversuch (Acrylglasmodell) begann die-
ser Schiebersand zunachst langsam und stockend auszurieseln. Erst nach einigen
Sekunden stellte sich ein kontinuierlicher Materialfluss ein, bis der Materialstrom
schlie3lich nach t = 8 Sekunden versiegte. Nach Ende des Versuches war eine
Restmenge von ca. 43% der urspringlich eingefillten Schiebersandmenge auf der
Schulter des Innenraumes im Modell stehengeblieben, sodass der originare lichte

Durchmesser D1 = 172 mm im oberen Teil des Acrylglasmodells auf einen lichten

132



Diskussion

Durchmesser von ca. D = 80 mm reduziert war. An den Flanken des Acrylglasmo-
dells stand allseitig eine Boschung aus Schiebersand (siehe Abbildung 59). Dieser

Kernfluss ist aus der verfahrenstechnischen Auslegung von Silos in der Literatur
bekannt (siehe Abbildung 60). [9]

Lochstein D 1

Innenhilse D2

Totzone (Bdschung )

Abbildung 59: Deutlicher Kernfluss mit ca. 43 % Totzone des eingefillten Schiebersandvo-

lumens.

|

/ l / tote Zonen
a. b. C.

FlieBprofile: a. Massenfluss; b. Kernfluss mit weit nach oben reichenden toten
Zonen; c¢. Kernfluss mit unsymmetrischen toten Zonen im unteren Siloteil

Abbildung 60: FlieRBprofile bei Siloaustrag. [9]
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Solcher gezielt nicht rieselfahig eingestellter Schiebersand wurde vergleichend mit
der neu parametrierten Methode untersucht und ergab eine unendliche Auslauf-

zeit, da das Material nicht ausfloss.

5.1.3 Restmengen im Auslaufbecher

Wahrend der Messung aus Versuchsreihe 1 und 2 konnten geringfiige Anhaftung
von Feinstkorn an der Innenwandungen des Auslaufbechers beobachtet werden.
Bei diesen Anhaftungen der untersuchten Schiebersande handelt es sich um die
Fraktion < 63um, die aus Chromerz und Kohlenstoff besteht.

Die Oberflachenbeschaffenheit der Innenwandung des Auslaufbechers ist in der
DIN EN ISO 2431 definiert und kann somit als konstant angenommen werden. Da
vor Anwendung der Prifmethode der Auslaufbecher zwingend zu reinigen ist, kbn-
nen Uberlagernde Anhaftungen ausgeschlossen werden. Fakt ist, dass mit der ab-
reiBenden Schuttgutstrahne die Messung der Auslaufzeit endet und Restmengen
in Form von Anhaftungen an den Innenflachen des Auslaufbechers nicht von der

Rieselzeit erfasst werden konnen.

5.1.4 Fazit

Da sowohl der Nachweis erbracht wurde, dass im Stahlwerk funktionierende
Schiebersande mit der neu parametrierten Methode gemessen werden kdnnen,
als auch der negative Nachweis, in Form des auf 10 % Kohlenstoff angereicherten
Schiebersandes, erbracht wurde, ist somit die neu parametrierte Methode erfolg-

reich evaluiert.
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5.2 MMH

Das Ziel der Evaluation war, die mittels MMH-Untersuchungen detektierten Ergeb-
nisse (siehe Kapitel 4.2.1) konkreten Reaktionen oder Phasenumwandlungen in
Schiebersanden zuzuordnen und damit die parametrierte Methode abzusichern.
Die MMH-Kurven der in Kapitel 4.2.3 untersuchten Schiebersande zeigen zwei
voneinander abgrenzbare Bereiche. Mit steigender Temperatur verlauft die schein-
bare TLF zuné&chst leicht ansteigend, bis sie oberhalb von T = 1150 °C deutlich
ansteigt. Den literaturseitigen Ergebnissen [14] (s.a. Kapitel 2.2.2) zufolge ist dies
der Temperaturbereich beginnender Sinterreaktionen (Anstieg der Temperaturleit-
fahigkeit) im Geflige von Schiebersanden, die aus den Hauptkomponenten Chro-
merzsand und Quarzsand bestehen (s.a. Abbildung 61 ff.)

Fur die Uberprifung der Ergebnisse [14] und der parametrierten Methode MMH
wurde ein Schiebersand S 38 G (Quarzgehalt 38 Gew.-%, Rest Chromerz, (d50 =
298 um Schiebersand)) mit einem erhéhten Quarzgehalt ausgewahlt. Der hohere
Quarzgehalt wurde gewahlt, um den Anteil der sich bildenden Schmelzphase im
Gefluge zu beeinflussen und somit die Pragnanz der Peaks der Kurve fir die
scheinbare Temperaturleitfahigkeit fur diesen Schiebersand zu erhéhen. Dies
fuhrte zu einer definierteren Darstellung. Weitere Unterschiede des S 38 G zu den
zuvor getesteten Schiebersanden bestehen in einer anderen Lagerstatte des
Quarztragers und einem halbierten Kohlenstoffgehalt (Reduzierung von 0,5 % auf
0,25 %).

Fur die in diesem Kapitel durchgefiihrte Evaluation der MMH-Methode wurden in
drei voneinander getrennten Experimenten Tiegel unter Anwendung identischer
Parameter, wie unter 4.2.3 beschrieben, mit dem Schiebersand S 38 G befiillt und
bis zu den drei zuvor in den MMH-Experimenten identifizierten Temperaturniveaus
von T =1170 °C, 1250 °C und 1380 °C aufgeheizt. Nach Erreichen der einzelnen
Zieltemperaturen wurde der Ofen ausgeschaltet und die mit Schiebersand S 38 G
beflllten Tiegel nach dem Abkihlen auf Raumtemperatur aus dem Ofen entnom-
men.

Abbildung 61 zeigt den mit der MMH-Methode aufgezeichneten Verlauf der schein-
baren Temperaturleitfahigkeit fir den Schiebersand S 38 G sowie die aus den Tie-

geln geborgenen und mit den Zieltemperaturen korrespondierenden Proben.
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Abbildung 61: Verlauf der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit [mm2/s] fir den Schieber-

sand S 38 G mit Markierungen der Zieltemperaturen fiir die Tiegelversuche

und Aufnahmen der Proben nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur

Die makroskopisch visuelle Beurteilung der entformten Tiegelproben, sowie deren

Verhalten bei Entformen aus den Tiegeln kann wie folgt beschrieben werden:

T
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Bei T = 1170 °C ist nahezu keine Versinterung festzustellen. Die Rieselfa-
higkeit des Schiebersandes ist nahezu identisch mit dessen Ausgangszu-
stand ohne Temperaturbeaufschlagung. Nur vereinzelt wurden gering ver-
festigte Aggregate gefunden.

Bei T = 1250 °C beginnt eine geringe Versinterung des Schiebersandes.
Eine freie und selbststandige Rieselfahigkeit des Schiebersandes ist nicht
mehr gegeben, wobei sich die gebildeten Aggregate dennoch leicht mit ei-
nem Spatel aus dem Tiegel entformen lassen. Beim manuellen Entformen
zerfallt die Probe dann wieder in kleinere Aggregate, die unter geringer
Krafteinwirkung zerdrickt werden kénnen.

Bei T = 1380 °C ist eine deutliche Versinterung des Schiebersandes festzu-
stellen. Es ist keine freie und selbststandige Rieselfahigkeit mehr vorhan-
den und die Probe des Schiebersandes kann nur mit erhéhtem Kraftauf-
wand mit dem Spatel aus dem Tiegel entformt werden. Beim Entformen zer-
fallt die Probe in kleinere verfestigte Aggregate, die nur mit erhGhtem Kraft-
aufwand mit dem Spatel zerdriickt werden kénnen.




Diskussion

Von den entformten Schiebersandproben wurden polierte Anschliffe hergestellt
und mikroskopische Gefligeanalysen mittels REM/EDX durchgefthrt. In den nach-
folgend dargestellten Ergebnissen der Gefligeuntersuchungen wird davon ausge-
gangen, dass aufgrund des sehr raschen Temperaturabfalls im Ofen nach dessen
Abschalten, die Gefilige der Schiebersandproben eingefroren wurden und infolge-
dessen die nachfolgend gezeigten Gefligeaufnahmen den Zustand der Geflige bei
den entsprechenden Zieltemperaturen der Tiegelversuche, z.B. 1170 °C, wider-
spiegeln. Dies wurde im Jahr 2015 durch [53] [55] in Quenchversuchen bereits
nachgewiesen.

Als sogenannte Null-Probe wurde auch ein polierter Anschliff des Schiebersandes
S 38 G ohne Temperaturbehandlung angefertigt und mittels REM/EDX untersucht.
Nachfolgend werden die Ergebnisse der REM/EDX-Analysen von der Null-Probe
und den Proben aus den Tiegelversuchen mit den korrespondierenden Zieltempe-
raturen dargestellt. Die nachfolgenden REM-Bilder zeigen die Quarzkérner in dun-

kelgrau und die Chromerzkdrner in hellgrauem Kontrast.

5.2.1 Null Probe Schiebersand S 38 G ohne Temperaturbehandlung

Spektrum 14
L

Spektrum 16
L

Spektrum 17
&

Spektrum 18
*

: 250um :

Abbildung 62: Schiebersand S 38 G ohne Temperaturbehandlung (REM-Aufnahme 750x).
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Die Abbildung 62 zeigt, dass im Ausgangszustand des Schiebersandes S 38 G die
Partikel der Hauptkomponenten Quarz und Chromerzsand vollkommen getrennt
voneinander vorliegen. Es sind weder eine Auspragung von Mineralvergesell-
schaftungen noch das Auftreten von Eisentropfchen oder eine eisenverarmte
Randschicht an den Korngrenzen der Chromerzpartikel festzustellen. Tabelle 20
zeigt die dazugehdrigen EDX-Spektren.

Tabelle 20: EDX-Spektren aus Abbildung 62, Schiebersand S 38 G ohne Temperaturbehandlung.

Ma.-% | Spektrum Spektrum Spektrum Spektrum Spektrum
14 15 16 17 18
SiO2 100,0 100,0 0,0 100,0 100,0
Al203 0,0 0,0 14,9 0,0 0,0
Cr203 0,0 0,0 47,8 0,0 0,0
FeO 0,0 0,0 27,0 0,0 0,0
MgO 0,0 0,0 9,5 0,0 0,0
TiO2 0,0 0,0 0,8 0,0 0,0
Quarzkorn Quarzkorn | Chromerz- | Quarzkorn Quarzkorn
korn

Die EDX-Spektren 14, 15, 17 und 18 zeigen die gemessene chemische Zusam-
mensetzung reiner Quarzkérner. Bei dem EDX-Spektrum 16 handelt es sich um

ein Chromerzkorn. Zwischen den Partikeln sind keine Reaktionen erkennbar.
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5.2.2 Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1170 °C

Abbildung 63 zeigt in einer Ubersichtsaufnahme das Gefiige des Schiebersandes
S 38 G aus dem Tiegelversuch mit der Zieltemperatur 1170 °C.

Tmm !

Abbildung 63: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1170 °C
(REM-Aufnahme 43x)

Die REM- Aufnahme des Gefiiges bei 43-facher Vergrol3erung bestétigt die Er-
kenntnis, die bereits beim Entformen des Schiebersandes aus dem Tiegel festge-
stellt wurden. Die beiden Gefligebestandteile Chromerz und Quarzsand zeigen in
Abbildung 63 weder homogene noch heterogene Sinterbriicken, die auf eine erste
Verfestigung des Gefliges deuten. Das bedeutet, dass es bei einer Temperaturbe-
handlung des Schiebersandes bis auf 1170 °C zu keiner Verfestigung des Gefiiges

kommt und der Zustand des Gefliges, mit dem der Null-Probe vergleichbar und
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eine freie selbststandige Rieselfahigkeit des Schiebersandes nach wie vor gege-
ben ist.
Bei 1300-facher VergroRerung der Chromerzkorner ist ein dunkler Saum an den

Korngrenzen zu erkennen (Abbildung 64).

O
® = Spektrum 10
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Spektrum 5
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Abbildung 64: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1170 °C
(REM-Aufnahme 1300x)

Bei Vergleich der EDX-Spektren 5 und 9 (s. Tabelle 21) zeigt sich, dass es sich
um eine Fe-verarmte Randschicht handelt, die durch die chemische Reaktion des
im Chromerz enthaltenen FeO und dem an der Kornoberflachen anhaftenden Koh-
lenstoff entstanden ist, geman:

¢ OQU o6 ¢0OQ 0
Infolgedessen finden sich im EDX-Spektrum vor allem die Elemente Eisen und

Chrom, welche infolge der chemischen Reaktion in metallischer Form vorliegen.
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Tabelle 21: EDX-Spektren aus Abbildung 64 des Schiebersandes S 38 G aus dem Tiegelversuch
mit Zieltemperatur 1170 °C

Ma.-% Spektrum 5 Spektrum 9 Spektrum 10
Al203 14,4 16,5 15
Cr20s3 48,1 53,3 11,2
FeO 27,5 19,1 86,8
MgO 9,4 10,4 0,5
TiO2 0,7 0,8
Chromerzkorn Randschicht des Eisen und Chrom
(unverandert) Chromerzkorns (in metallischer
(Fe -verarmt) Form)

Der Anstieg der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit auf ein erstes Maximum von

1170 °C geht mit Verdnderung an den Randschichten der Chromerzkdrner einher.

Die Randschicht verarmt an Eisen und erste metallischen chromreiche Eisentropf-

chen (Spektrum 10) treten am Kornsaum auf.

141



Diskussion

5.2.3 Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1250 °C

Bei der Probe des Schiebersandes S 38 G mit der Zieltemperatur 1250 °C sind

bereits bei 43-facher VergréRerung Veranderungen an den Korngrenzen der Chro-

merzkorner erkennbar (Abbildung 65).

Tmm

Abbildung 65: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1250 °C
(REM-Aufnahme 43x).

Dariiber hinaus sind vereinzelte Sinterbriicken zwischen Chromerzkérnern zu er-
kennen. Sinterbriicken mit Beteiligung von Quarzkdrnern scheinen auf den ersten
Blick nicht vorzukommen. Im Weiteren folgt eine Detailanalyse der rot umrandeten
Sinterbricken in Abbildung 66.
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Abbildung 66: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1250 °C
(rot umrandeter Bereich aus Abbildung 53, REM-Aufnahme 2000x).

Bei dem dunkelgrau dargestellten Korn handelt es sich um ein Magnesiumsilikat-
korn (s. Tabelle 22, EDX-Spektrum 16), das aus der begleitenden Gangart der
Chromerzlagerstatte stammt. Enstatit aus der Gruppe der Orthopyroxene liegt in
den suidafrikanischen Chromerzlagerstéatten im Bushveldkomplex vor.

Bei dem rechts vom Sinterhals liegenden Korn handelt es sich um ein Chromerz-
korn, das im Kern noch die urspringliche chemische Zusammensetzung besitzt
(EDX-Spektrum 19). Im Bereich des dunkleren Kornsaums (EDX-Spektrum 18) ist
wie bereits in Abbildung 64 ein Fe-verarmter Bereich des Chromerzkorns zu er-
kennen.

Der weil3e annéhernd runde Bereich (EDX-Spektrum 20 aus Abbildung 66) ist er-

neut chromreiches metallisches Eisen.
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Der eigentliche Sinterhals (EDX-Spektrum 17) besteht aus einer Ca-Al203-SiO2-

Schmelzphase, die vermutlich aus einem Ca-reichem Pyroxen der Gangart stam-

men konnte.

Die Auspragung des Sinterhalses an dieser Stelle aus Chromerz und Chromerz-

gangart ist maf3geblich durch verschiedene Pyroxene verursacht worden.

Tabelle 22: EDX-Spektren aus Abbildung 66

Ma.-% Spektrum 16 Spektrum 17 | Spektrum 18 | Spektrum 19
Al2O3 1,2 19,8 17,4 15,0
CaO 0,5 11,3 0,0 0,0
Cr20s3 0,6 0,8 53,7 48,1
FeO 6,7 2,0 151 26,8
MgO 34,4 13,1 9,5
K20 0,0 0,6 0,0 0,0
MgO 0,0 4,5 0,0 0,0
Naz20 0,0 0,2 0,0 0,0
SiO2 56,7 59,6 0,0 0,0
TiO2 0,0 11 0,7 0,6

Magnesium- | Calciumalumo- | Chromerz- Chromerz-
silikat silikat korn korn
(Anorthit) (Fe-verarmt)

Tabelle 23: EDX-Spektrum aus Abbildung 66

Ma.-% Spektrum 20
Ca 0,2
Cr 2,0
Fe 97,8

Eisen und Chrom

(in metallischer Form)
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Eine weitere griin umrandete Sinterbricke aus Abbildung 65 wird nachfolgend in
Abbildung 67 in 750-facher Vergrdél3erung dargestellt.
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Abbildung 67: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1250 °C
(grin umrandeter Bereich aus Abbildung 53, REM-Aufnahme 750x).

EDX-Spektren 23 und 27 (siehe Tabelle 24) sind unveranderte Chromerzkorner,
die in den Randbereichen der EDX-Spektren wiederum Fe-verarmte Bereiche der
Chrom-erzkorner aufweisen. Benachbart zu den Fe-verarmten Randzonen findet
sich wieder chromreiches metallisches Eisen (siehe EDX-Spektrum 25 aus). Der
Bereich zwischen den Chromerzkdrnern (EDX-Spektren 21 und 22) besteht aus
Ca-Al203-SiOz2. Es handelt sich vermutlich um Gangart (Anorthit).
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Tabelle 24: EDX-Spektren aus Abbildung 67 des Schiebersandes S 38 G aus dem Tiegelversuch

mit Zieltemperatur 1250 °C (grin umrandeter Bereich)

Ma.- | Spektrum | Spektrum | Spektrum | Spektrum | Spektrum | Spektrum
% 21 22 23 24 27 28
Al203 16,6 32,4 15,4 17,5 15,2 16,9
CaO 4,8 15,2 0,0 0,0 0,0 0,0
Cr20s3 1,9 0,4 46,5 52,6 47,0 53,3
FeO 1,9 0,5 27,9 18,3 27,9 18,0
K20 2,3 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Na20 0,9 2,4 0,0 0,0 0,0 0,0
MgO 2,2 0,0 9,4 10,9 9,2 11,2
TiO2 0,8 0,0 0,8 0,6 0,7 0,7
SiO2 68,7 49,1 0,0 0,0 0,0 0,0

Anorthit Chrom- Chrom- Chrom- Chrom-

(Ca-Al- erzkorn erzkorn erzkorn erzkorn
Silikat) | (unveran- (Fe (unveran- (Fe

dert) verarmt) dert) verarmt)

Tabelle 25:EDX-Spektrum aus Abbildung 67 des Schiebersandes S 38 G aus dem Tiegelversuch

mit Zieltemperatur 1250 °C (griin umrandeter Bereich)

Ma.-% Spektrum 25
Ca 0,1
Cr 4,3
Fe 95,5

Eisen und Chrom

(in metallischer Form)

Bei der Zieltemperatur 1250 °C schreitet die chemische Reaktion an den Korn-

grenzen weiter fort, d.h. der Anteil an chromreichem metallischem Eisen nimmt

weiter zu.
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5.2.4 Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1380 °C

Bei der Temperaturstufe 1380 °C sind bei 43-facher VergréRerung starke Veran-
derungen an den Kornsaumen des Chromerzes erkennbar (Abbildung 68).

Es ist eine deutliche Steigerung des Anteils an Sinterhalsen zwischen den Chrom-
erzkornern zu erkennen und zum Teil liegen auch erste flachige Versinterungen
vor. Die Quarzkdrner weisen eine Blumenkohlstruktur auf, sodass von einer Um-

wandlung des Quarzes in Cristobalit auszugehen ist.

Tmm

Abbildung 68: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1380 °C
(REM-Aufnahme 43x).

Der griinumrandete Bereich mit intensiver Versinterung an den Korngrenzen ist in
Abbildung 69 in 200-facher Vergrél3erung dargestellt.
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Spektrum 62
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Abbildung 69: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1380 °C
(grin umrandeter Bereich aus Abbildung 56, REM-Aufnahme 200x).

Mehrere Chromerzkorner sind flachig versintert. Sowohl der Fe-verarmte Rand-
saum als auch das metallische Eisen (weil3e Punkte in Abbildung 69) sind deutlich
ausgepragt. EDX-Spektrum 60 (s. Tabelle 26) aus Abbildung 69 belegt, dass es
sich um ein Chromerzkorn handelt. Im Zentrum des Konglomerats (EDX-Spektrum
61) befindet sich ein Quarzkorn. Die unscharfen Randkonturen deuten darauf hin,
dass es zu Anlésungsreaktionen kommit.

Im EDX-Spektrum 62, welches exemplarisch die flachige Versinterung wiedergibt,
finden sich MgO-FeO-SiO2-Schmelzphasen.
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Tabelle 26: EDX-Spektren aus Abbildung 69

Ma.-% Spektrum 60 Spektrum 61 Spektrum 62
Al203 15,8 0,0 1,3
Cr203 47,1 0,0 3,3
FeO 26,4 0,0 9,7
MgO 10,2 0,0 30,4
TiO2 0,6 0,0 0,0
SiO2 0,0 100,0 55,3

Der blau umrandete Bereich aus Abbildung 69 ist in Abbildung 70 folgend noch-
mals detaillierter dargestellt (REM, 300x).

Sektrum 71

: 100pm i

Abbildung 70: Schiebersand S 38 G aus dem Tiegelversuch mit Zieltemperatur 1380 °C
(blau umrandeter Bereich aus Abbildung 57, REM-Aufnahme 300x).

Es handelt sich um eine ausgepragte Schmelzphase zwischen den Chromerz-
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kornern, die bei Betrachtung von EDX-Spektrum 71 vermutlich aus Pyroxenen der

Gangart des Chromerzes gebildet werden.
Tabelle 27: EDX-Spektrum aus Abbildung 70

Ma.-% Spektrum 71
Al2Os3 13,0
CaO 4,4
Cr203 0,8
FeO 8,8
K20 0,7
MgO 8,7
SiO2 63,6

Gangart des

Chromerzes

Bei der Zieltemperatur 1380 °C liegt eine zunehmend flachige Versinterung von
Chromerzkérnern vor. Diese wird durch niedrigschmelzende Phasen der Gangart
(Pyroxene) ausgebildet und beginstigt dadurch die Auflésung der Quarzkdrner im
Kontaktbereich zu den niedrigschmelzenden Phasen der Gangart und der Chrom-
erzkdrner. Die Chromerzkorner weisen auf3er der Ausbildung eines Fe-armen
Randsaums keine Anldsungserscheinung auf. Der Anteil an Quarz hat wesentli-
chen Anteil an der Bildung der gesamten Schmelzphase. [14]

Ein hdherer Anteil der Schmelzphase erhdht die Kontaktflache zwischen den Par-
tikeln der Schiebersande und erlaubt somit einen erhéhten Warmetransport und
erhoht die Temperaturleitfahigkeit des Gefliges der Schiebersande (s. a. Kapitel
2.2.2).

Ein weiterer Effekt liegt in der scheinbaren Temperaturleitfahigkeit des reinen
Quarzsandes. Wie in Abbildung 31 bereits dargestellt, steigt die scheinbare Tem-
peraturleitfahigkeit von reinem Quarzsand ab einer Temperatur von ca. 800 °C
stark an.

Sowohl die erhdhte Bildung der Schmelzphase als auch der Anstieg der scheinba-
ren Temperaturleitfahigkeit bei reinem Quarz ab 800 °C haben einen wesentlichen
Einfluss auf die scheinbare Temperaturleitfahigkeit von quarzbasierten Schieber-

sanden.
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Nachfolgende ergénzte Tabelle 28 verdeutlicht dies noch einmal.

Tabelle 28: Abhéangigkeit der maximal scheinbare Temperaturleitfahigkeit von der

Hauptkomponenten der Schiebersande
Schiebersand Chromoxidgehalt Quarzgehalt d50-Wert Maximale scheinbare
in Gew.-% in Gew.-% in um TLF in mm?/s

S 26 33 26 271 0,621
S26G 33 26 306 0,520
S13 40 13 257 0,553
S13G 40 13 302 0,460
Z512S11 35 11 201 0,469

Der Schiebersand S 26, mit einem Quarzgehalt von 26 %, weist mit 0,621 mm?2/s
scheinbare Temperaturleitfahigkeit eine rund 35 % hdhere scheinbare Tempera-
turleitfahigkeit als der Schiebersand S 13 G, mit nur 13 % Quarzgehalt, auf.

Die groberen Varianten S 26 G und S 13 G besitzen aufgrund ihres spezifischen
Kornbandes und damit der geringeren Anzahl an Kontaktstellen eine geringeren
scheinbare Temperaturleitfahigkeit als Ihre Pendants S 26 und S 13.

Eine weitere Ursache der héheren scheinbaren Temperaturleitfahigkeit kdnnte in
der hoheren Oberflachenenergie, der in den Schiebersanden S 26 und S13 ent-
haltenen feineren Kérner, liegen. Dies wurde im Rahmen dieser Dissertation nicht
weiter untersucht.

Eine geringere scheinbare Temperaturleitfahigkeit fihrt zu einem verringerten
Warmetransport in die Schiebersandschittung und somit zu einer tendenziell
schwacher ausgepréagten Sinterschicht des Schiebersandes im betrieblichen Ein-

satz.

5.25 Fazit

Im Rahmen der Evaluation der neuen Prifmethode Sinterverhalten/MMH konnten
die wesentlichen Vorgange in einem exemplarisch untersuchten Schiebersand S
38 G identifiziert werden und erfolgreich anhand der vorangegangenen Messrei-

hen beschrieben werden.
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5.3 Infiltration/Durchlassigkeitsbeiwert
Bei den im Kapitel 4.3.3 untersuchten Schiebersanden sind durchweg Durchlas-

sigkeitsbeiwerte > 11— ermittelt worden. Dies legt nahe bei der Verwendung dieser

Schiebersande in einer Stahlgiel3pfanne ist von einer Infiltration der Stahlschmel-
zen in die Schiebersandschuttungen auszugehen.

Beim Einsatz von Schiebersanden in Stahlgie3pfannen treten jedoch bekannter-
weise thermophysikalische und thermochemische Vorgange auf wie Infiltration,
chemische Reaktionen und Ausbildung von sekundaren Schmelzphasen, [58] die
bei der Parametrierung der Methode zur Messung der Infiltration bei Raumtempe-
ratur nicht beriicksichtigt werden kénnen. Besonders chemische Reaktionen kon-
nen aufgrund der Wahl der Infiltrationsmedien nicht annahernd nachgebildet wer-
den. So ist zum Beispiel die Benetzbarkeit des Schiebersandes durch Stahl auf-
grund des enthaltenen Kohlenstoffes temporér eingeschrankt. Denn nach der Zu-
gabe des Schiebersandes in die heil3e oxidative Atmosphéare der StahlgieBpfanne
vor Abstichbeginn beginnt der enthaltene Kohlenstoff im Schiebersand zu reagie-
ren und bildet eine erste Versinterung aus. Die anfangliche kohlenstoffdotierte
Deckschicht entkohlt also kurz nach Zugabe des Schiebersandes in die leere
Stahlgief3pfanne.

Diese chemischen Reaktionen kénnen durch die neue Prifmethode nicht abgebil-
det werden.

Es wurde daher untersucht, ob die Evaluation der parametrierten Methode an
Hochtemperaturversuchen in Form von Tiegeltests ganz oder teilweise gelingen

kann.
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5.3.1 2-Komponenten-Tigeltests

Der Aufbau von 2-Komponenten-Tiegeltest wurde entwickelt, [14] in denen die Re-
aktionen zwischen Stahl und Schiebersand anwendungsnah nachgebildet werden
konnten. Dazu wird eine Menge von 50 g Schiebersand in einen Korundtiegel ge-
fullt und mit 160 g Stahlproben bedeckt. In dem bereits in Kapitel 4.2.1.1 beschrie-
benen Ofen werden die Tiegel in sauerstoffarmer Atmosphéare aufgeheizt auf 1600
°C mit einer Haltezeit von zwei Stunden. Anschlie3end wird der Ofen abgeschaltet
und kuhlt aus. Die abgekuhlten Tiegel werden dem Ofen entnommen und zersagt.
Die Reaktion zwischen Schiebersand und Stahl wird so betriebsnah dargestellt,
jedoch ohne den ferrostatischen Druck realisieren zu kénnen. So zeigt Abbildung

71 den prinzipiellen Aufbau des 2-Komponenteni Tiegeltests.
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Abbildung 71: Aufbau des Tiegeltests mit Schiebersand und Stahl vor thermischer Behand-
lung [58]

Dieser Versuchsaufbau wurde mit den Schiebersanden SK 80, S 26 G und ZS 12
S 11 aus Versuchsreihe 2 gepaart mit Proben der Zusammensetzung des Stahl |
durchgefuhrt.

Die nachfolgenden Abbildung 72 bis 74 zeigen mittig geséagte Tiegel nach dem 2-
Komponenten-Tiegeltest der drei Schiebersande SK 80, S 26 G und ZS 12 S 11

jeweils mit Stahl 1.
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Abbildung 72: Schiebersand SK 80 nach Abbildung 73: Schiebersand S 26 G nach
Tiegeltest mit Stahl I. Tiegeltest mit Stahl I.
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Abbildung 74: Schiebersand ZS 12 S 11
nach Tiegeltest mit Stahl I.

Auffallig ist die rétliche (Rubinisierung) Verfarbung der feuerfesten Korundtiegel
und die pordsen Geflge-Inhomogenitaten unterhalb der Bodenflache der Tiegel in
Abbildung 73 und Abbildung 74. Diese geben einen Hinweis auf einen korrosiven
Angriff auf das Geflige des Tiegelmaterials durch eine Infiltration von Schiebersand
und/oder Stahl oder durch eine sich ausbildende silikatische Sekundar-
schmelzphase. [58]

Weiterhin zeigt die Schittung der Schiebersande in Abbildung 73 und Abbildung
74 eine deutliche, sinterbedingte Schwindung, wodurch der auf der Schiebersand-
Schiittung liegende Stahl | nach dem Erreichen seiner Liquidustemperatur entlang
der Tiegelwand nach unten auf den Tiegelboden laufen konnte. Zum Vergleich an
dieser Stelle der Verweis auf Abbildung 71, die den gesagten Tiegel exemplarisch

vor dem Tiegeltest zeigt.
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Makroskopisch ist keine Infiltration von Stahl | in die Schiebersande nach dem 2-
Komponenteni Tiegeltest zu erkennen. Daher wurden die aufgesagten Tiegel mit-
tels REM im Bereich der Kontaktzone zwischen Stahl | und dem jeweiligen Schie-
bersand untersucht. Die nachfolgenden Abbildung 75 bis Abbildung 77 zeigen die
REM-Aufnahmen der Kontaktzone zwischen Stahl und Schiebersand.

Abbildung 75: Kontaktzone Schiebersand Abbildung 76: Kontaktzone Schiebersand
SK 80 und Stahl | aus Abbildung 72 (REM- S 26 G und Stahl | aus Abbildung 73 (REM-
Aufnahme 25x) Aufnahme 25x)

Abbildung 77: Kontaktzone Schiebersand
ZS 12 S 11 und Stahl | aus Abbildung 74
(REM-Aufnahme 25x)

Eine Infiltration des im weil3en Kontrast erscheinenden Stahl | in das Porengeflige
(Hohlraume sind schwarz dargestellt) ist bei keiner der drei Tiegel zu erkennen.
Das ist in Ubereinstimmung mit [58] und [59], in denen keine Infiltration bei Schie-

bersanden durch Stahl im 2-Komponenten-Tiegeltest festgestellt wurden.
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Folglich gentigt der 2-Komponenteni Tiegeltest nicht, um die neu entwickelte Prif-
methode hinreichend zu evaluieren. Ursachlich dafir wird der fehlende ferro-
statische Druck und die hohe Oberflachenspannung zwischen Stahl und der sili-

katreichen Schmelze des Schiebersands angesehen.

5.3.2 Druckbeaufschlagter 2-Komponenten-Tiegeltest

Im Rahmen von [14] wurde ein Versuchsaufbau entwickelt, mit dem es zumindest
teilweise gelang, den ferrostatischen Druck unter Betriebsbedingungen nachzubil-
den und so erfolgreich Schiebersand mit Stahl zu infiltrieren [14].

Nachfolgende Abbildung 78 zeigt den in [14] eingesetzten Hochtemperaturofen mit
kontrollierter Ofenatmosphare und Druckbeaufschlagung zur Infiltration von Schie-

bersand.

Abbildung 78: Hochtemperaturofen mit kontrollierter Ofenatmosphére und
Druckbeaufschlagung zur Infiltration von Schiebersand mit Stahl
(MUHOPF) [14]
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Abbildung 79 zeigt eine Skizze des zum 2-Komponenteni Tiegeltests modifizier-
ten Versuchsaufbaus.

rﬁ.rnac p—

== gas outlet

T rod of load-bearing device

— nozzle filler sand

| sample of metal (pig iron, steel. )

— Al:0; refractory crucible

gas inlet

Abbildung 79: Skizze des Versuchsaufbaus zur Druckinfiltration von Schiebersand
mit Stahl | [14]

Ein Stempel aus Korundmaterial, der mit einer variablen Auflast beaufschlagt wer-
den kann, liegt formschlissig in einem der bereits oben erwahnten Tiegel. Dieser
Stempel soll den ferrostatischen Druck auf die Schittung tGbertragen.

Auf dem Boden des Tiegels liegt die Stahlprobe (80 g), die mit Schiebersand (50
g) Uberschittet wird. Der Ofen wird analog inertisiert und auf 1600 °C aufgeheizt.
Bei Erreichen der Zieltemperatur von 1600 °C wird der Stempel mit einer ferrosta-
tischen Auflast von 2,8 bar beaufschlagt. Dies entspricht einer flissigen Stahlsaule
in einer StahlgieRpfanne von 3,92 m, was einer durchschnittlichen Pfannenfillhdhe
entspricht

Der Ofen wird ausgeschaltet, erkaltet und die Tiegel inkl. Korundstempel werden
dem Ofen entnommen und mittig zerteilt.

Die Reihenfolge der Anordnung musste im Vergleich zum 2-Komponenteni Tiegel-
test gedreht werden, da die Abdichtung durch den Korundstempel nicht gelang und
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der flissige Stahl sich zwischen Tiegelwand und Stempel hochdriickte, ohne den
Schiebersand zu infiltrieren.
Der oben beschriebene Versuchsaufbau wurde beim Schiebersand S 26 G und

Stahl | angewandt. Abbildung 80 zeigt den mittig zerteilten Tiegel.

Abbildung 80: Schiebersand S 26 G im Druckinfiltrationsversuch mit Stahl |

Das Tiegelmaterial ist im Bodenbereich stark angegriffen und sowohl der Korund-
tiegel als auch der Korundstempel sind rubinisiert. Der Schiebersand S 26 G ist
stark versintert und mit Stahl infiltriert. Zwischen der Tiegelwand und dem aufla-
gernden Stempel hat sich ein Spalt ausgebildet, der mit Stahl geftillt ist.

Die Abdichtung zwischen Stempel und Tiegelwand war somit nicht erfolgreich und
es kann von einem nicht reproduzierbaren ferrostatischen Druck ausgegangen
werden.

Dennoch hat ein ferrostatischer Druck von > 0 bar und < 2,8 bar ausgereicht, um
den Schiebersand S 26 G mit Stahl | zu infiltrieren.

Aufgrund der mangelnden Reproduzierbarkeit des ferrostatischen Drucks wurde
auf weiterfihrende Untersuchungen des Schiebersandes SK 80 und ZS 12 S 11
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zwecks einer objektiven Evaluierung der neuentwickelten Prifmethode mit dieser
Methode (Abbildung 79) verzichtet.

Jedoch gelingt durch diesen Versuchsaufbau der Nachweis, dass Infiltration von
Stahl in Schiebersandschittungen unter einem nicht definierten ferrostatischen
Druck stattfindet.

5.3.3 Infiltrationsversuch im Stahlwerk

Bereits im Jahr 2003 fand im Stahlwerk 1 der Thyssenkrupp Steel in Duisburg ein
Betriebsversuch zur Ergrindung des Verhaltens von Schiebersand in einer Stahl-
schmelze gemal folgendem Aufbau statt:

In einer StahlgieR3pfanne wurde ein Pralltopf, der Gblicherweise im Stranggussver-
teiler zur Strémungsoptimierung eingesetzt wird, im Boden mit einem Loch verse-
hen und fest auf dem Bodenverschlei3futter der Giel3pfanne verklebt. Der Pralltopf
wurde mit Schiebersand S 26 G gefillt und die Pfanne mit 380 t Fullgewicht und
einer ferrostatischen Saule von rund 5 m Hohe (entspricht einem ferrostatischen
Druck von ca. 3,5 bar) beaufschlagt und durchlief den regularen Umlauf von Ab-
stich bis zum GielRen. Aus der leeren Pfanne wurde der Pralltopf mechanisch ent-
fernt und von der Bodenseite des Pralltopfes mit flissigem Harz gefillt. Anschlie-

Rend wurde der Pralltopf mittig zerségt. Abbildung 81 zeigt den mittig zersagten

Pralltopf.

Lunkerartig erkalteter Stahl
Grenzschicht Stahl/Schiebersand
Versinterter Schiebersand

Rieselfahiger Schiebersand
(harzgebunden)

Pralltopf

Bodennahe Hohlraume

Loch im Boden des Pralltopfes

Abbildung 81: Mittig zerteilter Pralltopf aus dem Betriebsversuch mit Schiebersand S 26 G
im Stahlwerk 1 der Thyssenkrupp Steel in Duisburg

159



Diskussion

Ein Teil des Schiebersandes ist bei der Bergung des Lochsteins aus der Pfanne
ausgerieselt. Daher resultieren die bodennahen Hohlrdume im Pralltopf.

Uber diesem Hohlraum findet sich eine ehemals rieselfahige unversinterte Schicht
Schiebersand (hellgrau), die mittels Harz verfestigt wurde.

Daruber befindet sich eine Schicht von 5-6 cm versinterten Schiebersandes (dun-
kelgrau). Diese versinterte Schicht wird Gberlagert von einer circa 1-2 cm dicken
Schicht punktformig infiltrierten Schiebersandes. Oberhalb dieser stahlinfiltrierten
Schicht befindet sich mit Lunkern erkalteter Stahl, der von einer Schicht sekundar-
metallurgischer Schlacke bedeckt wird.

Leider wurde im Jahr 2003 auf weiterfiihrende Untersuchungen oder eine weiter-
fuhrende Untersuchung verzichtet und auch die Stahlqualitat nicht dokumentiert.
Aus diesem Betriebsversuch lasst sich folgende Skizze fiir eine gefiillite Stahlgiel3-

pfanne ableiten ( Abbildung 82).

Rieselfahiger
Schiebersand

Abbildung 82: Skizze eines mit Schiebersand gefillten Lochsteins wahrend der Stahlerzeu-

gung.
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Unter einer infiltrierten Grenzschicht aus Schiebersand und Stahl befindet sich eine
Schicht versinterten Schiebersandes. Unter dieser Schicht aus versintertem Schie-
bersand befindet sich unversinterter rieselféahiger Schiebersand.

Dieser Betriebsversuch bestatigt, dass es ab einem nicht definierten ferrostati-
schen Druck zur Infiltration von Schiebersand kommen kann. Anders als der in
Kapitel 4.3.1 angefuhrten Versuchsmethodik kommt es unter realen Prozessbe-
dingungen nicht zu einer vollstandigen Infiltration/Durchlassigkeit der Schieber-
sandschittung im GielRkanal.

Eine womdglich erfolgreiche aktuelle Evaluation der Prifmethode im Stahlwerk mit
den unter 4.1.3.3 untersuchten Schiebersanden und den korrespondierenden
Stahlqualitaten ist sowohl organisatorisch als auch unter dem Aspekt der Kosten

im Rahmen dieser Dissertation nicht moglich.
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5.3.4 Fazit

Eine erfolgreiche Evaluation der neu parametrierten Prifmethode gelingt jedoch
weder durch den 2-Komponenten-Tiegeltests noch durch den geanderten Ver-
suchsaufbau mit ferrostatischem Druck.

Die in dieser Arbeit angewandten Methoden fiihrten nicht zu einer reproduzierba-
ren Infiltration von flissigem Stahl | in die Schiebersande SK 80, S 26 G und ZS
12 S 11 in eine unversinterte Schiebersandschuttung unter ferrostatischem Druck
zu prifen.

Das liegt im wesentlich daran, dass Stahl bei Raumtemperatur nicht flissig ist und
somit die Herstellung von anwendungsnahen Parametern immer durch thermophy-

sikalische und thermochemische Reaktionen Uberlagert werden.

In der betrieblichen Anwendung und der taglichen Vertriebspraxis eines Schieber-
sandproduzenten fuhrt der Schiebersand mit dem héchsten Durchlassigkeitsbei-
wert SK 80 zu niedrigeren Offnungsraten als der Schiebersand S 26 G mit einem
mittleren Durchlassigkeitsbeiwert oder Schiebersand mit dem geringsten Durch-
lassigkeitsbeiwert dem Schiebersand ZS 12 S 11.

Da jedoch die Offnungsrate von vielen Parametern beeinflusst wird (s.a. 1.2), kann
dies nur als ein weiterer Hinweis verstanden werden und nicht kausal isoliert auf

die erfolgreiche Evaluation der neu entwickelten Priifmethodik angewandt werden.

Dennoch besitzt die neuparametrierte Prifmethode eine hohe Relevanz fur den
betrieblichen Anwendungsfall, da sie die Verhaltnisse im befillten Giel3kanal und
Viskositaten realer Stahlqualitdten abbilden kann. Daher ist die Prifmethode fur
die Entwicklung neuer Schiebersande relevant, fur eine Prifmethode zur produk-
tionsbegleitenden Qualitatssicherung aber zu zeitintensiv.

Die aus den Versuchsreihen gewonnen Erkenntnisse werden durch diverse Lite-
raturstellen positiv bestatigt [7] [57] [39].
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6 Ableitung von Kennzahlen aus den evaluierten Methoden

Nach der erfolgreichen Auswahl, Parametrierung und Evaluierung von zwei der
drei Prifmethoden zur Untersuchung der drei wesentlichen Produkteigenschaften
von Schiebersanden sollen Kennzahlen fur das Sinterverhalten, die Infiltration und
die Rieselfahigkeit eines Schiebersandes abgeleitet werden.

Dadurch soll es mdglich sein, die Schiebersande untereinander zu vergleichen und
zeitgleich auch technologisch einzuordnen. Eine Einordnung in Bezug auf minimal
oder maximal moglicher Werte resultierend aus der Anwendung der Prifmethoden
offenbart, welches Potenzial zur Optimierung der Schiebersande hinsichtlich lhrer
charakteristischen Produkteigenschaften vorliegt.

Die Kombination dieser Kennzahlen soll nachfolgend in eine ganzheitliche Bewer-
tung von Schiebersanden uberfuhrt und in einem Bewertungssystem dargestellt

werden.

6.1 Zusammenfassende Ergebnisbetrachtung

Auf Grundlage der Ergebnisse angewendeter Priifmethoden soll im Folgenden
eine ganzheitliche Betrachtung der relevanten vorgenommen werden. Tabelle 29
zeigt die Ergebnisuibersicht aus den drei entwickelten Prifmethoden.

Tabelle 29: Ergebnisse der entwickelten Prifmethoden

Infiltration
(Medium Wasser) Sinterverhalten Rieselfahigkeit
Durchlassigkeitsbeiwert | T TLF Max TLF Max | Auslaufzeiten
Schiebersand k [m/s] [°C] [mm2/s] [s]
Blende 6 mm
SK 80 2,9E03 - - 37,0
S 76 4,304 - - 26,0
S 56 3,3E04 - - 26,0
S 3& 2,4E04 - - 25,5
S 26 2,5E04 1308 0,621 26,0
S 13C 2,1E04 1363 0,553 25,5
S26G 3,6E04 1313 0,520 26,0
S13G 2,9E04 1409 0,460 27,0
ZS12S11 2,504 1415 0,469 26,0
ZS 61 1,6E04 - - 22,0
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Die Prufmethoden zur Infiltration und zur Rieselfahigkeit lieferten je ein Ergebnis
in Form der Auslaufzeit und des Durchlassigkeitsbeiwertes. Bezlglich des Sinter-
verhaltens sind zwei Ergebnisse aufgefuhrt, jedoch ist die Prozesswelt der Stahler-
zeugung stark gepragt von Temperaturen und weniger von Temperaturleitfahigkei-
ten. Daher wird fur die ganzheitliche Bewertung von Schiebersanden bei dem Pro-
duktcharakteristikum Sinterverhalten nur die Temperatur TrLr max herangezogen.
Das ist gemalR Definition aus Kapitel 4.2.3 die Temperatur, bei der die scheinbare
Temperaturleitfahigkeit ihr Maximum erreicht.

Dieses Ergebnis liegt aufgrund des finanziellen und zeitlichen Aufwands nicht fur
alle Schiebersande vor und kann somit auch nicht verwendet werden.

Die Tabelle 29 reduziert sich also auf die Schiebersande, fir die alle drei Ergeb-

nisse vorliegen und sieht wie folgt aus (Tabelle 30):

Tabelle 30: Schiebersande und ermittelte korrespondierende Kennzahlen

Infiltration Sinterverhalten Rieselfahigkeit
Schiebersand Durchlassigkeitsbeiwert T TLF Max Auslaufzeiten [s]
k [m/s] [°C] Blende 6 mm

S 26 2,5E04 1308 26,0
S26G 3,6E04 1313 26,0
S 13 2,1E04 1363 25,5
S13G 2,904 1409 27,0
ZS12S11 2,5E04 1415 26,0

Der Schiebersand S 13 weist den geringsten Durchlassigkeitsbeiwert auf und die
geringste Auslaufzeit, liegt aber mit einer T tLr max Nur an dritter Stelle der aufge-
fuhrten Schiebersande.

Die T 1LF max des Schiebersandes ZS 12 S 11 liegt Uber der T 1LF max der anderen
Schiebersande bei gleichzeitig geringem Durchlassigkeitsbeiwert und geringer

Rieselzeit.
Fasst man die Erkenntnisse aus den Kapiteln der Evaluation der Prifmethoden

zusammen, so besitzt der optimale Schiebersand einen geringen Durchlassigkeits-

beiwert, eine geringe Auslaufzeit und eine hohe Tr1Lr max, die jedoch unter der
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Liquidustemperatur von Stahl liegen sollte, um die Erosion der Schiebersandschiit-
tung beim Abstich durch Stahl zu reduzieren.

6.2 Herleitung der Kennzahlen

Zur Verdeutlichung und Nachvollziehbarkeit werden eigene Kennzahlen definiert,
die sich auf jeweilige Ober- und Untergrenzen der experimentellen Ergebnisse der
untersuchten Schiebersandtypen beziehen. Mit Hilfe dieser Grenzen werden die
Kennzahlen der Produktcharakteristika Sinterverhalten, Infiltration und Rieselfa-
higkeit definiert

Die Kennzahl des Sinterverhaltens gibt den relativen Versinterungsgrad von den
in dieser Arbeit angefiihrten Schiebersandzusammensetzungen bis zu einer Tem-
peratur von T = 1500 °C (100% = 1500 °C Obergrenze der T1Lr max) an. Die Kenn-
zahl des Sinterverhaltens wird durch Einsetzen der ermittelten Werte Trir max der

Schiebersande gemal folgender Formel gebildet:

YYD 06 & 6 o
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Die Obergrenze wurde mit T = 1500 °C gewahlt, da sie unterhalb der Liquidustem-
peratur von konventionellen Stahlgtten liegt. Sicherlich gibt es kohlenstoffreiche
Stahlgiten, die eine Liquidustemperatur von T < 1500 °C aufweisen, die aber in
dieser Betrachtung vernachlassigt werden.

In der Tabelle 31 grau hinterlegt sind angenommene Werte, die zur verstandliche-
ren Darstellung eingesetzt wurden. Diese Werte stammen nicht aus ermittelten
Messreihen. Die Analogie der ausgewéhlten Werte folgt dem Grundsatz, dass bei
steigenden Quarzgehalten im Schiebersand die TrLrvax abfallt.

Die Kennzahl der Infiltration gibt den relativen Infiltrationsgrad von den in dieser
Arbeit angefiihrten Schiebersandzusammensetzungen bis zu einer Untergrenze
von 1,0E04 m/s (100% =1,0E04 m/s Untergrenze k) an. Die Kennzahl des Sinter-
verhaltens wird durch Einsetzen von ermittelten Durchlassigkeitsbeiwerten k der

Schiebersande gemal folgender Formel gebildet:
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Die Untergrenze kst wie die Obergrenze TrLrmax zuvor willktrlich gewahlt und stellt
das Optimum der Produkteigenschaft Infiltration bezogen auf die in dieser Arbeit

angefuhrten Schiebersande dar.

Analog dazu wurde die Kennzahl der Rieselfahigkeit gebildet mit der Unter-
grenze von 20 Sekunden Auslaufzeit fur die in dieser Arbeit angefuhrten Schie-
bersandzusammensetzungen.
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Tabelle 31 stellt die zuvor angefiihrten Erganzungen dar.

Tabelle 31: Ergebnisse und korrelierende Kennzahlen

Infiltration Sinterverhalten Rieselfahigkeit
Durchléassigkeitsbeiwert Kennzahl T TLF Max Kennzahl Auslaufzeiten Kennzahl
Schiebersand k [m/s] [° Celsius] [s] Blende
6 mm
SK 80 2,9E-03 3,45% 1210 80,7% 37,0 54,05%
S76 4,3E-04 23,28% 1210 80,7% 26,0 76,92%
S 56 3,3E-04 29,89% 1240 82,7% 26,0 76,92%
S 38 2,4E-04 41,99% 1260 84,0% 25,5 78,43%
S 26 2,5E-04 40,22% 1308 87,2% 26,0 76,92%
S13 2,1E-04 48,19% 1363 90,9% 25,5 78,43%
S26G 3,6E-04 27,87% 1313 87,5% 26,0 76,92%
S13G 2,9E-04 34,29% 1409 93,9% 27,0 74,07%
Z512S11 2,5E-04 39,86% 1415 94,3% 26,0 76,92%
ZS 61 1,6E-04 64,38% 1430 95,3% 22,0 90,91%
Obergrenze 3,0E-03 1500 40
Untergrenze 1,0E-04 1100 20

Beim Vergleich der neugebildeten Kennzahlen wird deutlich, dass der Schieber-
sand mit dem hdchsten Durchlassigkeitsbeiwert SK 80 die niedrigste Kennzahl der
Infiltration (3,45 %) aufweist, d.h. er schneidet im neuen Bewertungssystem be-
sonders schlecht ab. Dies setzt sich bei der Kennzahl fir die Rieselfahigkeit fort.
Auch hier hat der Schiebersand SK 80 die héchste Auslaufzeit und die niedrigste
Kennzahl der Rieselfahigkeit (54,6%).
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Bei den Kennzahlen des Sinterverhaltens ist dies, wie bereits ausgefuhrt, umge-
kehrt.
So hat der Schiebersand ZS 61 mit dem hdchsten Ttir max auch die die héchste

Kennzahl des Sinterverhaltens (95,3%).

6.3 Grafische Darstellung der Kennzahlen

Mittels einer spezifischen grafischen Darstellung sollen die Kennzahlen miteinan-
der qualifiziert dargestellt werden. Aufgrund der Relation der Kennzahlen zueinan-
der soll direkt ersichtlich sein, in welchen Kennzahlenbereichen der jeweils unter-
suchte Schiebersand besonders hervorsticht oder sich bei vergleichender Betrach-
tung von einem anderen Schiebersand unterscheidet. Als Diagrammtyp wurde die
in Abbildung 83 bis Abbildung 85 prasentierte Darstellungsform gewabhilt.

Infiltration
100%

90%
80%
70%
60%
50%

o—S526 —7512511

Rieselfahigkeit Sinterverhalten

Abbildung 83: Bewertungsnetz Schiebersand ZS 12 S 11 und S 26

Jede Ecke des Dreiecks entspricht einem Produktcharakteristikum. Im Zentrum
des Dreiecks ist der Wert aller Kennzahlen gleich null. In den Ecken des Dreiecks
entspricht der Wert 100 %. Der optimale Schiebersand wirde idealerweise in je-

dem der drei Produktcharakteristika 100 % aufweisen.
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Die in Abbildung 85 dargestellten Schiebersande ZS 12 S 11 und S 26 besitzen

annahernd gleiche Kennzahlen fur Rieselfahigkeit und Infiltration und unterschei-

den sich nur in der Kennzahl des Sinterverhaltens. So wird eine qualitative Ab-

schatzung und ein Vergleich ermdglicht.

Durch die Gegen¢berstellung der Kennzahl en
sich eine differenzierte Darstellung der Schiebersandeigenschaften (s. Abbildung

84).

Abbildung 84: Bewertungsnetz aller vollstandig untersuchten Schiebersande

Alle untersuchten Schiebersande liegen beziglich der Kennzahl der Rieselfahig-
keit eng beieinander. Der Schiebersand S 13 verfugt Uber die beste Infiltrations-
kennzahl und der ZS 12 S 11 uber die hdchste Kennzahl des Sinterverhaltens.

Des Weiteren folgt in Abbildung 85 ein Vergleich des Schiebersandes SK 80 mit
dem ZS 12 S 11. Da fur den Schiebersand SK 80 keine experimentelle Untersu-
chung zum Sinterverhalten vorliegen, ist die Temperatur T 1L max mit 1210 °C auf-

grund des geringeren Chromerzanteils abgeschatzt worden.
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