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molded body is composed of the material that comprises glass and graphite as a

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betriftt die Verwendung eines
Materials, umfassend Graphit und Glas als verpresste Mischung, als Bauteil eines
Reaktionsreaktors, insbesondere als Warmetauscher oder zur Kiihlung von anderen
Bauteilen, insbesondere auch elektronischen Bauteilen. Die Erfindung betriftt auch
ein Verfahren zur endkonturnahen Herstellung eines Formkorpers. Der Formkorper

kann insbesondere ein Reaktionsreaktor, ein Bauteil fiir einen Reaktionsreaktor, ein
Wairmetauschers oder Kiihlkdrper sein. Der Formkorper besteht aus dem Material,

Figur 2

das Glas und Graphit als verpresste Mischung umfasst.
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Verwendung eines Materials umfassend eine verpresste Mischung von
Graphit und Glas zur Kiihlung

Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung eines Materials, umfassend
Graphit und Glas als verpresste Mischung, als Bauteil eines Reaktionsreaktors,
insbesondere als Warmetauscher oder zur Kihlung von anderen Bauteilen,
insbesondere auch elektronischen Bauteilen. Die Erfindung betrifft auch ein
Verfahren zur endkonturnahen Herstellung eines Formkérpers. Der Formkdérper
kann insbesondere ein Reaktionsreaktor, ein Bauteil fir einen Reaktionsreaktor,
ein Warmetauschers oder Kuhlkorper sein. Der Formkorper besteht aus dem
Material, das Glas und Graphit als verpresste Mischung umfasst.

Derzeit werden in der chemischen Industrie Graphite als Reaktionsreaktoren
und auch als Warmetauscher oder zur Kuhlung eingesetzt. Dies ist vermehrt der
Fall sofern aggressive Medien in ein Verfahren oder eine Reaktion involviert
sind, da Graphite chemisch inert sind. Die Graphite missen aber auch fur Reak-
tionsmedien, insbesondere flr aggressive Medien, undurchlassig sein. Undurch-
l&ssigkeit muss auch gewahrleistet sein sofern Reaktionen bei erhérten Tempe-

raturen durchgeflihrt werden.

Sind Gase in das Reaktionsgeschehen involviert, so missen samtliche Bauteile
von Reaktionsreaktoren und/oder Warmetauschern und/oder Kuhlkorpern auch
fir entsprechende Gase undurchlassig sein.

Die Anforderungen an das Material, aus dem Reaktionsreaktoren und/oder
Warmetauscher und/oder KuhlkOrper bestehen, steigen wenn Reaktionen bei
erhéhten Temperaturen und/oder Drucken stattfinden. Sind Druck und Tempera-
tur erhéht und dazu mdglicherweise noch Gase im Reaktionsgemisch, gelten
héchste Anforderungen an alle Bauteile von Reaktionsreaktoren und auch an
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Warmetauscher oder Kuhlkorper, da diese auch unter diesen Bedingungen

undurchlassig sein sollen.

Deshalb werden Graphite, die aus dem Stand der Technik bekannt sind, durch
Impragnierung mit organischen Harzen undurchlassig gemacht. Jedoch sind
organische Verbindungen, insbesondere Harze, bei hohen Temperaturen nicht
stabil und zersetzten sich. Als Folge werden die impragnierten Graphite durch-
lassig und damit undicht und entsprechende Apparaturen mussen ersetzt wer-
den. Die Standzeiten sind kurz und die Kosten folglich hoch.

Die DE 33 19 296 C2 beschreibt, dass mit Harz impragnierte Graphite mecha-
nisch nicht ausreichend belastbar sind. Zug- Biege- und Druckfestigkeit solcher
Materialien sind nicht ausreichend flr, beispielsweise, den Einsatz als Wéarme-
tauscher. Ferner sind solche Materialien anféllig fir Abrasion und Erosion.
Gemal der DE 33 19 296 C2 wird vorgeschlagen, mit Harzen impragnierte
Graphite als Basismaterial zu verwenden und diese mit Fasern, die selbst wie-
derum mit Harzen imprégniert sind, als Verbundwerkstoff auszubilden. Dabei
sollen der impragnierte Graphit und die imprégnierten Fasern mdglichst innig

miteinander verbunden sein. Die Fasern kdnnen aus Glas bestehen.

Es liegt auf der Hand, dass das Herstellen eines solchen Verbundwerkstoffs
aufwéandig ist, dass eine porenfreie Verbindung zwischen den Fasern und des
impréagnierten Basisgraphits nicht moéglich ist und dass ferner sowohl far die
impréagnierten Fasern als auch flar den impragnierten Graphit die Problematik
besteht, dass sich bei hohen Temperaturen die Harze zersetzen.

Die EP 0 270 666 B1 beschaftigt sich mit Kohlenstofffibrillen eines konstanten
Durchmessers mit einer definierten Lange, deren AusmaBe im Nanometerbe-
reich liegen. Auch vorgeschlagen werden Verbundmaterialien, die aus Kohlen-

stofffibrillen eingebettet in eine Matrix bestehen. Das Matrixmaterial kann ge-
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man der EP 0 270 666 B1 fast jedwedes Material sein, von pyrolytischem Koh-
lenstoff bis hin zu einem organischen Polymer, auch keramische Materialien
werden genannt und anorganische Polymere, wie Siliziumcarbid oder Glas. Die
Verbundmaterialien kénnen die elektrische oder thermische Leitfahigkeit eines
Materials verbessern, wobei die beispielsweise als Platte ausgestalteten Ver-
bundmaterialien in die Materialien, deren Leitfahigkeit verbessert werden soll,
eingebettet werden.

Es ist bekannt, dass das Herstellen von Kohlenstofffibrillen, auch bekannt als
CNTs (carbon nanotubes) aufwandig und kostspielig ist. Werden solche Fibrillen
in eine Matrix eingebettet, entsteht — wie in der EP 0 270 666 B1 beschreiben -
ein Verbundwerkstoff. Die definierten graphitischen Fibrillen liegen innerhalb
eines anderen Werkstoffes als Fibrillen vor. Flr den Fall, dass es sich bei dem
Matrixmaterial um Glas handelt, werden die Eigenschaften des jeweiligen Gla-
ses die Eigenschaften des Verbundwerkstoffes maBgeblich bestimmen. Homo-
genitat von Glas und Graphit und damit verbundene hohe Dichte im Sinne von
Porenfreiheit kann mit einem solchen Verbundwerkstoff nicht erreicht werden.

Der Betrieb von elektronischen Bauteilen kann zu einer erheblichen Warmeab-
gabe fiihren. Um eine Beeintrachtigung der Bauteile durch Uberhitzung zu ver-
meiden, ist es erforderlich, die abgegebene Warme mdglichst zlgig abzuflhren.
Elektronische Bauteile werden haufig mittels metallischer Warmeleiter gekuhlt.
Beispielsweise Kupfer kommt zum Einsatz. Konstruktionsbedingt sind die Aus-
mafe, die bei der Kihlung von Elektronikteilen einhergehen, haufig zu grof3 fir
Anwendungen in superflachen Rechnern, wie Tablet-PCs und Laptops. Es
besteht ein standiges Bestreben zur Miniaturisierung, auch bei den Kuahlkorpern.
Ferner spielt das Gewicht des Endgerats eine groBe Rolle. Dies wird auch in der
EP 1420 446 A1 problematisiert, was zu einem L&sungsvorschlag fahrt, wo-
nach auch ein Verbundwerkstoff vorgeschlagen wird. Ahnlich wie oben geschil-

dert ist das Basismaterial oder Verstarkungsmaterial fir den Verbundwerkstoff
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eine Faser, ausgestaltet als Nanofaser oder auch als Faser mit Durchmessern
von bis zu 15 um (Mikrofaser). Die Fasern werden mit einem flussigen Metall
oder einer flissigen Metalllegierung oder einem nicht ausgehérteten Polymer
infiltriert. Nach Aushéarten des Materials wird, beispielsweise durch Sputtern,
zusatzlich eine metallische Oberflache aufgebracht. Die Fasern kdénnen aus
Kohlenstoff sein, wahlweise auch aus keramischen Materialien oder Glas. Letz-
teres ist daran gebunden, dass die Fasern als Mikrofasern mit Durchmessern

von groéBer als 1 um ausgebildet sind.

Verbundmaterialien, die drei verschiedene Phasen aufweisen, sind aufwandig in
der Herstellung und damit teuer. Alleine die Herstellung der Fasern und das
infiltrieren dieser ist umstandlich. Das zusatzliche Aufbringen einer metallischen

Schicht macht die Herstellung des Verbundwerkstoffes nochmals umstéandlicher.

Gerade aber Elemente zur Ableitung von Warme, also Kuhlkdrper, sollten ein-
fach herstellbar und entsprechend einfach in der Anwendung sein, insbesondere

wenn es um die Kihlung von elektronischen Bauteilen geht.

Es besteht Bedarf am graphitischen Werkstoffen oder Materialien, die undurch-
lassig und chemisch resistent sind, dabei aber gerade nicht mit einem organi-
schen Polymer impragniert. Es besteht ferner Bedarf an Materialien, die sich als
Kihlkérpern far Elektronikbauteile eignen, einfach herzustellen sind, gute Wér-
meleitfahigkeit aufweisen und leicht und platzsparend sind. Insbesondere flr die
Kdhlung von Elektronikbauteilen in Laptops, Tablet-PCs und anderen flachen
Elektronikgeraten ist ein geringes Volumen und Gewicht fur den Kuahlkérper
wichtig.

Es ist daher die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein Material zur Verwen-
dung als Reaktionsreaktor, Bauteil eines Reaktionsreaktors, Warmetauscher,
insbesondere Kuhlkérper flr Elektronikbauteile, zu finden. Das Material soll

4
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chemisch bestandig, undurchlassig, gut warmeleitfahig und dazu einfach und
kostenglnstig herstellbar sein. Sofern das Material in einer bestimmten Form
vorliegen soll, so soll ein derartiger Formkdrper mdglichst einfach und kosten-
gunstig endkonturnah herstellbar sein.

Es wurde Uberraschenderweise gefunden, dass ein an sich bekanntes Material,
umfassend Graphit und Glas als verpresste Mischung, alle oben genannten
Eigenschaften erflllt und sich damit zu den allen oben genannten Verwendun-
gen eignet. Das Material kann durch ein erfindungsgemaBes Verfahren endkon-
turnah zu einem Formkérper ausgeformt werden, welcher Formkdrper eine fur

die jeweilige Verwendung angepasste Form hat.

Die Aufgabe der Erfindung wird demnach durch die in den Patentansprichen

formulierte Verwendung und durch das erfindungsgemane Verfahren erfulit.

Das Material umfasst Graphit und Glas als verpresste Mischung. Das Material
ist kein Verbundwerkstoff sondern vielmehr ein homogenes Material, entstanden
aus Graphit- und Glaspulver. Die Pulver werden homogen gemischt und dann
zu dem Material verpresst. Die geschieht bei einem Pressdruck von mindestens
3 kN/cm?. Vorzugsweise wird das Pressen im Vakuum bei 20mbar oder weniger
durchgefihrt. Die Temperatur beim Pressen betrdgt mindestens 600 °C und
h&ngt von der Temperatur ab, bei der das Glaspulver schmilzt. Sobald das
Glaspulver schmilzt benetzt das Glas den Graphit, was zu den vorteilhaften
Eigenschaften des Materials fhrt, wie hiernach ausfihrlich beschrieben:

Das Material ist chemisch inert. Dies gilt auch bei hohen Temperaturen von
gréBer 200°C, bevorzugt gréBer 300°C, weiter bevorzugt gréBer 400°C und am
meisten bevorzugt bis zu 500°C.
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Das Material ist impermeabel/undurchlassig. Dies gilt auch bei hohen Tempera-
turen von gréBer 200°C, bevorzugt gréBer 300°C, weiter bevorzugt gréBer

400°C und am meisten bevorzugt bis zu 500°.
Das Material weist einen geringen Abrieb auf.

Gemal der vorliegenden Erfindung bedeutet chemisch inert, dass das Material
umfassend Graphit und Glas vorzugsweise weder durch NaOH-L&ésung noch
durch HCI-Lésung mit pH-Werten von gréBer 13 oder 1 und kleiner 1 reagiert,

d.h. auch unter solchen Bedingungen nicht korrodiert oder ausgelaugt wird.

Unter impermeabel wird verstanden, dass das Material wenige Poren bis keine
Poren aufweist. Diese Eigenschaft wird Gber die Dichte definiert. Die Dichte des
Materials ist nahe an der theoretischen Dichte. Dichten von gréBer 2,0 g/cm®,
bevorzugt groBer 2,1 g/cm® und weiter bevorzugt gréBer 2,2 g/cm® sind geeig-
nete Dichten. Ab diesen Dichten wird das Material als impermeabel bezeichnet.

Die Dichte wird beeinflusst von der Art und Weise der Herstellung des Materials.
Die zuvor genannten Dichten werden erreicht bei einem Pressdruck von mehr
als 3 kN/cm? und einer Presstemperatur von gréBer als 600 °C, vorzugsweise
gréBer 800°C, weiter bevorzugt gréBer 1000 °C. Der Druck beim Pressen be-
tragt kleiner 20 mbar, bevorzugt kleiner 2 mbar und ganz bevorzugt kleiner

10" mbar.

Unter geringem Abrieb wird verstanden, dass der Abrieb des Materials kleiner

ist als der Abrieb flr reinen Graphit.

Das Material ist, wie zuvor gesagt, ein bekannte und in der Literatur beschrie-

benes Material, wobei als geeignete Verwendung ausschlief3lich die Verwen-
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dung als Matrixmaterial zur Endlagerung von radioaktiven Abféllen beschrieben

wird.

Es sind grundsétzlich alle Arten von Glasern fir das Material geeignet. Der
Fachmann ist sich dariber im Klaren, dass beispielsweise die chemische Be-
sténdigkeit und andere Eigenschaften des Glases, das als verpresste Mischung
mit Graphit vorliegt, die Eigenschaften des Materials beeinflusst. Je nach ge-
wilnschter Verwendung wird der Fachmann ein geeignetes Glas auswéhlen.
Beispielhaft und nicht abschlieBend kann das Glas ausgewé&hlte sein aus einem
oder mehreren von: Borosilikatglasern, Bleiglasern, Phosphatglasern, Alkali-
Gl&sern, Erdalkaligldsern, Kalk-Natron-Glasern.

Der Vorteil, der durch Borosilikatglaser erreicht werden kann, ist eine sehr gute
Korrosionsbestandigkeit des  Materials.  Borosilikatglaser sind  sehr
korrossionsstabil, haben eine gute chemische Resistenz und hohe Temperatur-
bestandigkeit. Der thermische Expansionskoeffizient betragt 3,1 bis 3,4 x10° K’
' Die Stabilitdt gegeniiber chemischen Substanzen ist hoch ausgepragt. Bei-
spielsweise ist das Material, das Borosilikatglas als Glas enthalt, stabil gegen-
Uber Sauren mit pH-Werten von kleiner als 1 und Laugen mit pH-Werten von
gréBer 13. Ebenfalls ist ein solches Material bestandig gegentber korrodieren-
den Gasen, wie beispielsweise Chlorgas. Borosilikatglaser weisen typischerwei-
se Viskositaten (ISO 7884-8) von 10”° dPas bei 1260°C und 10" dPas bei
560°C auf. Somit kann das Material umfassend Graphit und Borosilikatglas
Temperaturen bis 500°C véllig problemlos Uberstehen, ohne eine Rissbildung zu
zeigen. Gangige Borosilikatglaser sind beispielsweise Jeaner Glas, Duran®,
Pyrex®, limabor®, Simax®, Solidex® and Fiolax®. Die Zusammensetzungen sind
dem Fachmann bekannt und nur beispielhaft sind die folgenden Zusammenset-
zungen genannt: Siliziumdioxid 70 bis 75 Gew.-%, Boroxid 7 bis 10,5 Gew.-%,
Aluminiumoxid 5 bis 6 Gew.-%, Natriumoxid 6 bis 7 Gew.-%, Kaliumoxid wahl-

weise bis zu 1 Gew.-%, Bariumoxid wahlweise bis zu 2 Gew.-%, Kalziumoxid
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von kleiner 1 bis 1,5 Gew.-%, wahlweise bis zu 5 Gew.-% Titanoxid und bis zu 1

Gew.-% Eisenoxid.

Kalk-Natron-Gléser sind ebenfalls bevorzugt fir das Material umfassend Glas
und Graphit. Kalk-Natron-Glas wird hergestellt, indem Quarzsand, Soda und
Kalk bei Gber 1.200 °C erschmolzen werden. Dabei bildet sich ein Silicatglas,
dessen Hauptbestandteile Siliziumdioxid (SiOz, 71 bis 75 Gew.-%), Natriumoxid
(NaoO, 12 bis 16 Gew.-%) und Calciumoxid (CaQO, 10 bis 15 Gew.-%). Daneben
kdnnen noch weitere Bestandteile enthalten sein.

Wie zuvor gesagt, wird der Fachmann auch weitere Glaser fir das Material in
Betracht ziehen. Es ist beispielsweise allgemein bekannt, dass Bleiglaser her-
vorragend chemisch resistent sind. Phosphatglaser weisen niedrige Schmelz-
punkte auf. Das kann von Vorteil sein bei der Herstellung des Materials durch

HeiBpressen. Geringere Temperaturen bedeuten Energieeinsparung.

Alkaligl&ser haben eine geringe Viskositat. Das erhdht deren Eigenschaft, be-
netzend flr Graphit zu sein. Dies ist winschenswert, weil so perfekt Poren
geschlossen werden konnen und das Material die bevorzugte Dichte erreichen

kann.

Erdalkaligléser sind hervorragend sdurebestandig, dabei auch noch einfach zu
verarbeiten und kostengulnstig. Der Fachmann wird solche Eigenschaften be-
rucksichtigen, je nach Anwendung des Materials.

Ein Vorteil des graphit-basierten Materials ist dessen hohe Wéarmeleitfahigkeit,
hohe Harte und relativ geringe Warmeausdehnung sowie die auf3ergewohnlich

geringe Rissempfindlichkeit.

Das Glas ist vorzugsweise ein im erweichten bzw. erschmolzenen Zustand

Graphit-benetzendes Material, weil sich dadurch die Hohlrdume zwischen den

8
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Graphit-Partikeln durch Kapillarkrafte bzw. Adh&sionskrafte von selbst schlieBen

kénnen.

Zur Herstellung des Materials werden zunédchst Graphit und Glas in Pulverform
gemischt. Diese Mischung wird verpresst. Das Verpressen erfolgt unter Druck
und im Vakuum. Bevorzugt bei erh6hten Temperaturen.

Glaser bilden im Gegensatz zu herkbmmlichen Bindemitteln wahrend der War-
mebehandlung beim Pressen keine gasférmigen Crack-Produkte. Derartige
Gase sind hochgradig unerwlnscht, da diese zur Porenbildung in dem
verpressten Material fihren. Glaser durchlaufen keine Umsetzungsprozesse
und es entstehen dadurch keine Poren. Das jeweilig verwendete Glas weist des
Weiteren den Vorteil auf, dass es Poren, die sich dennoch bilden kénnten, ver-
schlie3t, was zu den hohen Dichten und der guten chemischen Bestandigkeit
fahrt.

Auf Grund der hohen Wérmeleitfahigkeit des Materials ist dieses perfekt geeig-
net, Warme abzuflhren. Diese Eigenschaft ist vorteilhaft bei der Verwendung
des Materials als Reaktionsreaktor oder als ein Teil eines Reaktionsreaktors,
ferner bei der Verwendung als Warmetauscher. Insbesondere wenn das Materi-
al als Kuhlkérper eingesetzt wird, liegt der Vorteil einer guten Warmeleitfahigkeit
auf der Hand. Von besonderer Bedeutung ist die gute Warmeleitfahigkeit bei der
Verwendung als Kuhlkdrper flr elektronische Bauteile.

Die flachenbezogene Korrosionsrate des Materials bei 95°C in einer
magnesiumchloridreichen Salzlauge' ist geringer als 2x10™g/m?d, weiter bevor-
zugt geringer als 2x10°g/m?d und besonders bevorzugt sogar geringer als 2x10°

! Lauge 2 gemaB ,Stellungnahme des Arbeitskreis HAW-Produkte: Korrosionsexperimente an
verglasten Abfallen, Salzlésungen zu S/V-Verhdltnis; 1986"
9
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®g/m?d. Ein Liter Salzlauge zur Messung der Korrosionsrate besteht aus 937,1 g
MgCl>*6H20, 0,13 g MgSO4*7H.0, 4,13 g NaCl, 1,42 g KCl und 39,68 ¢
CaCl,*2H,0 geldst in entionisiertem Wasser. Die Korrosionsrate bei 95°C wird
wie folgt bestimmt: Ein Formkérper hergestellt aus dem Material mit den Abma-
Ben 10*10*10 mm wird in 100 ml Salzlauge, die sich in einem
Kunstoffbecherglas befindet, getaucht. Dabei wird der Formkérper an einem
Bindfaden so aufgehangt, dass keine der Seitenflachen das Becherglas berlhrt.
Nach 3 Monaten bzw. einem Jahr wird das Gewicht des Formkdérpers mit einer
Genauigkeit von 0,1 mg bestimmt und Uber den Gewichtsverlust die flachenbe-

zogene Korrosionsrate bestimmt.

Die hervorragende Korrosionsrate steht flr die chemische Bestandigkeit des
Materials und macht das Material besonders geeignet zur Verwendung als

Reaktionsreaktor oder als Teil eines solchen Reaktors.

Es ist erfindungsmaBig bevorzugt, dass das Material zu 50 Gew.-% bis 80
Gew.-% Graphit, bevorzugt von 60 bis 85 Gew.-% Graphit und weiter bevorzugt
von 65 bis 90 Gew.-% Graphit umfasst. Der Anteil an Glas betragt 10 Gew.-%
bis 35 Gew.-%, bevorzugt 15 Gew.-% bis 40 Gew.-% und weiter bevorzugt 20
Gew.-% bis 50 Gew.-%. Die Dichte des Materials erreicht mindestens 95% des
Wertes flr die theoretische Dichte. Vorzugsweise wird eine Dichte von mindes-

tens 97%, idealerweise mehr als 99% der theoretischen Dichte erreicht.

Es ist erfindungsm&Big bevorzugt, dass das Material eine offene Porositat von

weniger als 5%, weiter bevorzugt weniger als 2% aufweist.
Der Begriff der Dichte bzw. der theoretischen Dichte wird in der vorliegenden

Beschreibung als Synonym zu Porenfreiheit des Materials verwendet. Unter der
theoretischen Dichte wird die Dichte verstanden, die sich aus z.B. rontgengeo-
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grafischen Daten (molare Masse, Anzahl Formeleinheiten der Elementzelle,
Volumen der Elementzelle) berechnen lasst.

Die hydraulische Leitfahigkeit des Materials in der vorliegenden Erfindung soll
<1x10° m%sek. betragen.

Der Begriff der Porositat ist eine physikalische GréBe und stellt das Verhaltnis
von Hohlraumvolumen zu Gesamtvolumen eines Stoffes oder Stoffgemisches
dar. Die Porositat dient als klassifiziertes MaB flr die tatsachlichen vorliegenden

Hohlraume.

Es ist bevorzugt, dass der Graphit in dem Material aus zu 20 Gew.-% bis 100
Gew.-% Naturgraphit und aus zu 0 Gew.-% bis 80 Gew.-% synthetischem Gra-
phit besteht.

Weiter bevorzugt ist, dass die Graphitmischung in dem Material zu 60 bis 100
Gew.-% aus Naturgraphit und zu 0 bis 40 Gew.-% aus synthetischem Graphit
besteht. Der synthetische Graphit kann auch als graphitiertes Elektropulver
(Elektrographit) bezeichnet werden.

Naturgraphit hat den Vorteil, dass er preisglnstig ist, das Graphitkorn im Ge-
gensatz zu synthetischem Graphit keine Mikrorisse aufweist und sich zusatzlich
beispielsweise leicht zu Formkoérpern mit nahezu theoretischer Dichte

verpressen lasst.
Vor dem Verpressen kann dem Material, das zu diesem Zeitpunkt aus einer

Mischung von Graphit- und Glaspulver besteht, zusatzlich Kohle und/oder Gra-
phit in der Form von Fasern beigemischt werden.

11
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Dem Material kann vor dem Verpressen optional ein Presshilfsmittel beige-

mischt werden.

Dabei sind folgende Zusammensetzungen der Materialien vorgesehen:

Naturgraphit Synt. Graphit anorganischer Presshilfsmittel
[Gew.-%)] [Gew.-%)] Binder [ Gew.-%)]
70 -90 30-10 Nein
0-70 80-10 10 - 30 Nein
70 -90 30-10 Ja
70 -90 30-10 Ja
0-70 80-10 10 - 30 Ja

Als Presshilfsmittel sind bei héherer Temperatur in Vakuum flichtige Wachse
oder héhermolekulare Alkohole vorgesehen, die eine ausreichende Grinkdérper-
stabilitat ermoglichen aber beim Pressvorgang vollstandig aus dem Formkorper
entfernt werden, so dass ihr Anteil nicht zu den Materialbestandteilen hinzuge-

rechnet werden muss.

Die Herstellung der finalen Formkérper aus dem Material erfolgt beispielsweise
durch kaltisostatisches Pressen der Mischung aus Graphit- und Glaspulver,
gefolgt von einem Vakuumsinterprozess. Gegebenenfalls kann sich
isostatisches Verdichten anschlieBen. Hierbei kann ein hoher Inertgasdruck
notwendig werden. Vorzugsweise erfolgt die Herstellung des Material aus Gra-
phit- und Glaspulver durch heiBisostatisches Pressen oder mittels HeiBpressen
im Vakuum. Alle Verfahren eignen sich zur endkonturnahen Herstellung der
gewunschten Endprodukte aus dem Material umfassend Graphit und Glas. Die
Pressformen bestehen beispielsweise aus Graphit und sind Negative des ge-

wulnschten Formkorpers.
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Far alle Herstellungsverfahren wird eine homogenisierte Mischung der Material-
komponenten in Pulverform eingesetzt, wobei eine zuséatzliche Vorverdichtung
des Materials in Form eines Granulats von Vorteil fir das Pressen des Formkor-

pers sein kann.
Herstellungsbeispiel eines Formkodpers aus einem Glas-Graphitgemisch
Beispiel 1:

Naturgraphit mit einer mittleren PartikelgréBe von ca. 30um wurde mit 20%
Borosilikatglas (Fa. Schott, Glasnummer 8250) mit einer mittleren PartikelgréBe
von ca. 30um zu einem homogenen Pulver vermischt. Diese Pulvermischung
wurde in einem Kompaktor (Pharmapaktor® L 200/50 P der Fa. Hosokawa
Bepex) vorverdichtet. Der Pharmapaktor ist mit Brikettierwalzen mit den Brikett-
formabmessungen 11 x 11 mm und einer zylindrisch/konischen
Vorverdichterschnecke ausgerustet. Das Brikettgewicht der so hergestellten
Pellets lag bei ca. 0,7 g bei einer Brikettdichte von 1,64 g/cm®. AnschlieBend
wurden die Pellets in einer SiebmuUhle granuliert. In der Siebmuhle ist ein Sieb-
einsatz mit der Maschenweite 3,15 mm eingebaut. Nach der Zerkleinerung erga-

ben sich etwa folgende Schuttgewichte:

Granulat: 0,8 bis 3,15 mm — 986 g/l
0 bis 3,15 mm — 1.030 g/I
Die Granulatausbeute betrug dabei 49%.
Das so hergestellte Granulat wurde anschlieBend in einer HeiBpresse im Vakuum
(Pabs < 10 mbar) bei einer Temperatur ca. 1050°C mit einer Presskraft von 200kN

verdichtet.

Der so hergestellte Formkorper war rund und hatte einen Durchmesser von ca. 60

mm und eine Hohe von ca. 5 mm. Die Dichte des Formkorpers betragt 2.21 g/cms3
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und liegt somit nahe an der theoretischen Dichte von Graphit-Einkristall mit 2.26
g/cm® was mit einer nahezu porenfreien Struktur gleichzusetzen ist. Von dem
Formkdrper wurden Schliffproben hergestellt, die sowohl unter Betrachtung im
optischen Mikroskop als auch im Rasterelektronenmikroskop keine erkennbaren

Poren aufwiesen.

Materialkenndaten:
Druckfestigkeit: 52 — 71 N/mm?

Rockwellharte HR15Y: || 92,2
1 87,8
Spez. elek. Wiederstand: ||  3,1£0.2:10-5 Om

1 1,840.2:10-5 Om
Eine Untersuchung mittels Quecksilberporosimetrie ergab keine offene Makro-
oder Mikroporositat. Auch Aufnahmen mit dem Rasterelektronenmikroskop geben

keinerlei Hinweise auf das Vorhandensein von Poren.

Beispiel 2:

Eine Mischung aus einem Teil synthetischem Graphit (Graptech Grade CS) und
vier Teilen Naturgraphit mit mittleren PartikelgroBen von ca. 30 um wurde mit
20% Borosilikatglas mit einer mittleren Partikelgroe von ca. 300 um zu einem
homogenen Pulver vermischt und wie im Beispiel 1 vorverdichtet und granuliert.
Granulat: 0,8 - 3,15 mm — 932 g/l bzw. 0 — 3,15mm — 954 g/

Die Granulatausbeute betrug dabei 49%.

Das so hergestellte Granulat wurde anschlieBend in einer HeiBpresse im Vakuum
(Pabs ~ 250 mbar) bei einer Temperatur ca. 1250°C mit einer Presskraft von 200
kN verdichtet.

Der so hergestellte Formkorper war rund und hatte einen Durchmesser von ca. 60
mm und eine H6he von ca. 5 mm. Die Dichte des Formkorpers betragt 2.13 g/cms3
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und zeigt somit eine geringflgig geringere Dichte als der Formkérper im Beispiel
1. Dennoch ist ein Graphitformkdrper mit einer solchen Dichte ebenfalls mit einer
nahezu porenfreien Struktur gleichzusetzen. Mit der Untersuchung von Schiliffbil-
dern mittels optischer Mikroskopie kann die Verwendung der gréberen Glasparti-

kel als Ursache flr die geringere Dichte identifiziert werden.

Anwendungsbeispiele

Kihlkérper: Figur 1 zeigt einen Kuhlkdrper in Plattenform mit gewellter Oberfla-
che aus dem Material umfassend Graphit und Glas in verpresster Form. Eine
solche Struktur eignet sich als Kihlkdrper fir elektronische Bauteile, wie Chips.
Dabei kann die Form dem Bauteil angepasst werden. Beispielsweise kann der
Kahlkorper auch rund oder oval oder in anderen beliebigen Formen anders als

rechteckig ausgestaltet sein.
Warmetauscher: Figur 2 zeigt einen typischen Warmetauscher aus verschiede-

nen Elementen, die aus dem Material umfassend Graphit und Glas in

verpresster Form bestehen.
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Patentanspriiche

Verwendung eines Materials, umfassend Graphit und Glas als verpresste
Mischung, als Reaktionsreaktor, Teil eines Reaktionsreaktors, als War-
metauscher oder als Kuhlkorper.

Verwendung nach Anspruch 1,wobei das Material Graphit in Mengen von
50 Gew.-% bis 80 Gew.-% und Glas in Mengen von 20 Gew.-% und 50

Gew.-% umfasst.

Verwendung nach Anspruch 1 oder zwei, wobei das Glas ausgewahlt ist
aus Borosilikatglasern, Bleigldsern, Phosphatglasern, Alkali-Glasern,
Erdalkaliglasern oder Kalk-Natron-Glésern.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Ansprlche, wobei Graphit
als Mischung von synthetischem und nattrlichem Graphit oder als reiner
Naturgraphit vorliegt.

Verwendung nach Anspruch 4, wobei der Anteil an Naturgraphit im Gra-
phit von 20 Gew.-% bis 100 Gew.-% betragt.

Verwendung nach Anspruch 4, wobei der Anteil an synthetischem Graphit
von bis zu 80 Gew.-% betragt.

Verwendung nach einem der vorhergehenden Anspriche, wobei die
verpresste Mischung aus dem Verpressen von einem Gemisch aus Gra-
phit- und Glaspulver hervorgegangen ist.

Verwendung nach Anspruch 7, wobei das Gemisch aus Graphit- und
Glaspulver ein homogenes Gemisch ist.
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Verwendung nach Anspruch 7, wobei das Verpressen unter erhohten

Temperaturen und im Vakuum durchgefuhrt wird.

Verwendung nach Anspruch 7, wobei das Verpressen bei einem Press-
druck von wenigstens 3 kN/cm? durchgefiihrt wird.

Verwendung nach Anspruch 7, wobei das Verpressen bei Temperaturen
von gréBer 600°C durchgeflhrt wird.

Endkonturnahe Herstellung eines FormkoOrpers bestehend aus einem
Material umfassend eine verpresste Mischung aus Graphit und Glas, mit
den Schritten -

- Mischen von Graphit- und Glaspulver

- Einflllen des Pulvergemisches in eine Pressform

- Erwérmen des Pulvergemisches auf Temperaturen von gréBer als
600°C

- Pressen bei einem Druck 3 kN/cm? im Vakuum bei 20 mbar oder kleiner.

Herstellung nach Anspruch 11, wobei die Pressform aus Graphit besteht.

Herstellung nach Anspruch 11 oder 12, wobei die Pressform die Gestalt

des Negativs des herzustellenden Formkdérpers aufweist.
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