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{€4) VERFAHREN ZUR GEZIELTEN EINSTELLUNG UND KONTROLLE DES KARBONISIERUNGSGRADES VON
PYROLYSATEN .

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur gezielten Einstellung und Kontroile des
Karbonisierungsgrades von Pyrolysaten. Sie kann in der Heizungs- und Instailationstechnik fur
Raumheizungen, in der Elektrotechnik/Elektronik, in der Mef3gerétetechnik oder Flugzeugtechnik
verwendet werden. Das Verfahren dient dazu, den Karbonisierungsprozef$ zu optimieren und zu
rationalisieren, um dadurch friihzeitig die Eigenschaften der Pyrolysate zu ermitteln und somit
auf die hohe Qualitat des Endproduktes einzuwirken. Dazu wird erfindungsgemal die elekirische
Leitfahigkeit kontinuiertich am laufenden Faden ermitteit und die Abweichung des MeRBwertes
vom Sollwert der Leitfhigkeit als SteuergréBe verwendet. Diese bewirkt die notwendigen
Veranderungen im Temperatur-Zeit-Programm des Karbonisierungsprozesses.
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Titel der drfindung

1

Verfahren zur gezielten Einstellung und Kontrolle des
ate

Karbonisierungsgrades von Pyrolysaten

-

Anwendunesgzebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf den Karbonisierungsprozef

von Pyrolysaten, wobel durch gezielte Einstellung des
Karbonisierungsgrades und gleichzeitige Kuntrolle die snt=~
sprechende Xenn

o~

$3e, die die Qualitit des Produktes ce-
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stimmt, konsta gehalten werden kann,

1

Charakteristik der bekanntsn technischen LUsunzen

Moglichkeiten zur Bestimmung des Karbonisierungsgra
Pyrolysaten sind in dexr Literatur vielseitig oe
Dazu sind rantgernographiscae, elektronenmikr
afrarot~ und mechanische lisssungen dekanat (z - DB
2 421 443, US=P5 4 065 549 und DZ-0S 2 542 066), Diasse
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flethoden sind jedoch sehr zeitaufwendlg, kbnnen nur am
Endprodukt realisiert werden und sind beziiglich der Pro=-

bekannt, bei denen als MeBgrtBe die elekitrische Leitfizhig-
keit dient,

In einigen Patentschriften, z, B, DE-A3 2 315 144, US-

4 073 369 wird der

von Pyrolyseten nach elaem Temperatur-Zeit-Programm bg-
schridben, wobel die Auswertung des Zndproduktes iiber die
lMessung der elektrischen Leitfshigksit erfolgt, Dafiir
miissen chargenwelse Proben entnommen und tellweise fir
spezielle Hebtechniken prédpsriert werden,
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Karbonisierungsprozel bei der Hergtelluag

Diese diskontinuierlichen llessungen erlauben keinen Zin
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in den ProzeB zur Ovtimierung des Karbonisierungssg
oder zur Klsssifikstion der Pyrolysats,

In der US=P3 1 469 492 wird ein Verfzhren zum kontinuier-
lichen Graphitieren C-nzltiger Garas beschrieben, bei dem
ein hoher elektrischer o
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trom zur Aufheizung@er Fasarn ver-

wendet wird, Auch hisr eine lessung erst nach dem Endse
des Herstellungsprozesses moglich, In der DE-AS 1 759 7

wird ebenfalls Ubsr bestimmte eingestellte Strom- und

L2

pannungswerte das konlenstoffhaltige Fasermaterial auf-
geheizt, Uber die Messung der elektrischen Leitfzhigkeit
erfolgen keine Angabven,

Der Nachteil der diskontinuierlichen HeBverfahren besteht
in dem zeitaufwendigen MeB- und Auswertungsvorgang. Auler-
dem ktnnen Qualit&tsminderungen der Pyrolysate erst nach
der Verarbeituﬁg Testgestellt Werden, so daB ein Teil die-
ser Pasern oft nicht mehr verwendet werden kann., Es bestehs:
keine Hoglichkeit, wihrend, bzw, direkt nach dem Xarboni-
sierungsprozel die slekirische Leitfihigkeit zu messen und
damit wghrend des Prozesses wirksame SteusrungsmaBnashmen
einzusetzen,



Ziel der Brfindung

Bs ist das Ziel der Erfindung, den Karbonisierungsprozeb
azie einzustellen und zu rationalisieren, um dadurch
frithzeitig die EBigenschaften der Pyrolysate zu ermitteln
und somit suf die hohe Qualitdt des sndproduktes einzu-

wirken,

Darlezunz des Wesens der rfindung

- Aufgabenstellung
5s ist ein Verfahren zu entwickeln, daB eine Bestlmmung
des Karbonisierungsgrades durch kontinulerliche Messung
der elektrischen Leitfihigkeit ermoglicht, Gleichzeltig

soll der HeBwert die Grundlags zur Steuerung des Karboni-
gierungsprozesses bilden, '

- Merkmale der Erfindung

s ist bekannt, daB die elektrische Leitfdhigkeit als
egrale MeBgridBe Aussagen lber wesentlicaue Produki=-
eigenschaften Liefert, Dabel ist ein furktionaler Zu~-

sammenhang zwischen der Leitfghigkeit des Pyrolys t
und denm Temperatur-Zeit-Regime des vorangeéangencn Karbo=
nlSlarunésDrozesses gegeben, Diese Abhidngigkeit kann zur
kont, uoerwaohung des o, a, Prozesses ausgenutzt werden,
Das erfolgt erfindungsgemsB durch die llessung der elex-
trischen Leitfihigkeit widhrend bzw, direk?i nach der
 Karbonisierung, wobei diese lessung in den gesamten Her=
stellungsprozel einbezogen wird, Die ernaltene Melzrdle
dient gleichzeitig zur Kontrolle des Produktes und des
Prozesses, Bel Abweichungen der zur integralen Charak-
terisierung der Pyrolysate dienenden elektrischen Lelt-
féhigke't vom Sollwert wird diese Abwelchung als Stauer=
3 et., Dicse bewirk:t die notwendigen Verdnderungen
im Temperatur-Zelt Progremm des Prozesses, Dabel kann
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Uber eine Steuereinrichtung sowohl die Temperatur als
auch die Geschwindigkeit, mit der die Pyrolysate den
Karbonisierungsprozel durchlaufen, verdndert wesrden,

Bel mehrstufigen Karbonisierungsprozessen kann die elek-
trische Leitfighigkeit als llaB des Karbonisierungsgrades
zur Kontrolle und Regelung der Zwischensitufen und Zwi-
schenprodukte herangezogen werden, Falls die elektrischs
Leitfdhigkeit iliber vorgegebens Grenzwerte hinaus sb-
weicht, 1st eine llarkierung und Separierung der Produkte
moglich,

Filr eine vorteilhafte Arbeitsweise ist wie folgt vorzu-
genen, Die zu karbonisierendsn Pyrolysate werden im
~allgemeinen voroxidisrt und durchlaufen nach dissem Pro-
zeB eine oder mehrare Kartonisisrungsstufen,

}_h

Der Kar oon181erungsgrad wird durch dis -VADerauur, die
zwischen 600 °C und 2500 °C 1iegt und die Geschwindig

kelt, mit der die Pyrolysete dis Kerbonisierungsstuf

durchlaufen, bestimmt.

Als ZielgréBe wird die elektrische Leitfsh gh. eit § an

dem Pyrolysat mit den gewlinschten Zigenschaft
(Sollwert).

Zrfindungsgsméf wird die Leitffhigkeit im kontinuilerli
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Pyrolyseprozell gemessen, in dem dgs Pyrolysat dirext

der Rarbonisierung {iber zwei MeBpunkte gefiihrt und dadurch
Uber eine geeignete Schaltung die elektrische Leitfighig-
keit gemessen wird, Die liessung exfolgt bei Raumtempera-
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tur, .zZrgeden sich Abweichungen vom Sollwert, so wird
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Abweilchung den Steuerorganen zugefilhrt, dis dann die
Durchlau;vescbW1nd15Kelu und/ode die Temperatur Tir die
i
fdhigkeit in engen Grenzen koastant geha'ten wird,
it diesem Verfahren ksnn eine hohe G
d

werden, da der elektrische Widerstand
varoonisierungsparameter anspricht.



Augfilhrungsbeisniels

1.

Das Beispiel betrifft die Her teii;n von Pyrolysaten
aus PAll-Fasern 1n eilnem 2-~stufigen Karbonlsierungs-
prozel, -
Die PAN-Fasern werden vom Vorratsbehdlinis zundchst
durch dis Voroxidationsstufe und anschlieBend durch
die Karbonisierungsstufe mit eilner konstanten Ge-
schwindigkeit von C,05 m . min“1 gefihrt, Die Tempe-=
riereinrichtung der Voroxidationsstufe hnat eine Tempe=-
ratuw von 250 OC, die der Karbonisierungsstufe von
1000 © C, Unmittelbar nach der Karbonisierungsstufe
werden dis karbonisierten PAN-Fasern liber 2 Zlektrode
der MeBzelle zur kontinuierlichen Messuag dss Lelt-
wertes der Fasern gefiihrt, Der gemessens Wert von
2,05 , 10% sm™1 wird xontinuierlich mit einem Scareibe
aufgezeichnet und dieant zur Xontrolles der Produkteigen
schaften, Gleichzeltig wird dieser ilelwer?d in einen
Rezelsystem mit dem vorgewshlten Sollwert von 2,00 .
104 Sm'1 verglichen, Die festgestellte Differenz wird
entsprechend den mit dem Prozell abgestimmten Regler~
parametern verstdrkt und dem Stellglied fiir den Ofen
des Karbonisierungsprozesses zugefiihrt, Das fiars zu
by lgderung der Ofentemperatur voa 5 K, Damit si
s 8
ein und fihrt damit zur Angleichung des
Leitféhigkelt an den Sollwert,

sich die Temperatur der Karbonisieruzg
=3

Das Verfanren entspricht dem in Beispiel 1.
Dis festgestellte Differenz von 5 X wird entsprechend
den mit dem Prozel abgestimmien Heglerparametern ver-
stErkt und dem Stel lglied fiir die radengescawin dlgm
it zugefiihrt, Dedurch wird die Fadengeschwind
auf 0,045 m min reduziert und der Istwert der
t dem Sollwert angeglichen,



Erfindungsansnrucb

Te

Verfahren zur gezielten Zinstellung und Kontrolle des

Karbonisierungsgrades durch ifessung der elektrischen

Leitfghigkeit, 5uﬁennzelcnnet dadurch, dall die elek=-
rigche Leltf&higkeit unmittelbar nach der Karboni-

sierung beil konstanter vorgegebener Temperatur konti-

nulerlich am laufenden Faden bestimmt wird.

Verfahren nach Punkt 1 gekennzeichnet dadurch, dal die

it

gemessene Leitféhigkeit (Istwert) mit der vorgegebens

-Leitf8higkeit (Sollwert) verglichen und bei Abwei-

chungen liber eine Temperatur- und/oder Geschwindig-
keitsénderung des Pyrolyseprozesses gesteuert wizd,
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