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Kurzfassung 
Im Rahmen der vorliegenden Dissertation wird die Formulierung von Kapillarsuspensionen 

mit einem Dreiphasengrenzwinkel θ12 < 90° und deren Verwendung als Precusormaterial zur 

Herstellung hochporöser Sinterwerkstoffe betrachtet. Neben der Verfahrensentwicklung wur-

den Grundlagenuntersuchungen am Pastensystem sowie daraus hergestellter Sinterteile 

durchgeführt. Am Beispiel eines keramischen Modellsystems (α-Al 2O3) werden wesentliche 

Eigenschaften von Kapillarsuspensionen mittels systematischer Parametervariation evaluiert. 

Die Umnetztheorie disperser Systeme (fest-flüssig-flüssig) wird auf Kapillarsuspensionen 

angewendet und als Randbedingung für das Ausbilden einer Kapillarsuspension mit θ12 < 90° 

eingeführt. Mittels rheologischer Untersuchungen am Pastensystem wird ausführlich auf die 

scheinbare Fließgrenze σy und die Fließfunktion( )γη &  eingegangen und anhand von mikro-

strukturellen Erkenntnissen auf das makroskopische Verhalten rückgeschlossen. Mittels sys-

tematischer Parametervariation hergestellte Kapillarsuspensionen wurden zu Sinterteilen mit-

tels des neu entwickelten Verfahrens weiterverarbeitet. Es wird aufgezeigt wie sich Porosität ε 

und Porengröße pore
3x  bzw. die Porengrößenverteilung q3(

pore
3x ) gezielt beeinflussen lassen. 

Des weiteren wird ausführlich auf die mechanischen Eigenschaften der Sinterteile eingegan-

gen. Die Abhängigkeit der Druck- und Biegefestigkeit (σc, σf), bzw. des E-Moduls von Poro-

sität und Porengröße wird erläutert und das Werkstoffverhalten mit typischen, aus der Litera-

tur bekannten, Modellen beschrieben. Ebenfalls wird aufgezeigt, wie Kapillarsuspensionen 

geschickt zur Festigkeitssteigerung („tailored engineering“) eingesetzt werden können. Ab-

schließend wurden die Erkenntnisse aus dem keramischen Modellsystem im Rahmen einer 

Prototypenentwicklung auf Borosilikatglas übertragen, Filtermembranen aus Kapillarsuspen-

sionen hergestellt und gegeneinander getestet. 

 

 

Abstract 
As part of the present dissertation, suitability of capillary suspensions with θ12 < 90° as pre-

cursor material for the production of highly porous sintering materials have been tested. In 

addition to process development, basic investigations at the paste system and at sintered parts 

were carried out. At a ceramic model system (α-Al 2O3) essential stability criteria of capillary 

suspensions have been evaluated by systematic parameter variation. The rewetting theory of 

three phase systems was applied on capillary suspensions and introduced as a necessary 



 

 

boundary condition for the creation of such suspensions with θ12 < 90°. Yield stress σy and 

the flow function ( )γη & of capillary suspensions are investigated by rheological experiments and 

on the basis of micro structural results the bulk behavior concluded. Capillary suspensions 

produced by systematic parameter variation subsequent have been processed to sintered parts 

with the new processing method. It will be shown how porosity ε, pore size pore
3x  and the pore 

size distribution q3(
pore
3x ) of sintered parts can be changed systematically. Also the mechani-

cal properties will be discussed in detail. The dependence of compressive (σc) and flexural 

strength (σf), respectively the Young’s modulus (E) on porosity and pore size will be consti-

tuted and the material behavior is described with typical models from literature. Furthermore 

it will be shown, how capillary suspension can be used for tailored engineering to increase the 

mechanical strength. Finally, the results from the ceramic model system are transferred to 

borosilicate glass, filtration membranes from capillary suspensions are produced and bench-

marked against each other. 
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1 Einleitung 

Die Fließeigenschaften disperser Systeme werden zum einen durch van-der-Waals-Kräfte, 

elektrostatische Kräfte, Brown’sche Molekularbewegung und sterische Wechselwirkungen 

beeinflusst [1-3]. Zum anderen wirkt sich die Feststoffvolumenkonzentration, Partikelgröße und 

Partikelform auf die rheologischen Eigenschaften aus [4]. Aber auch Kapillarkräfte nehmen 

wesentlichen Einfluss auf die Fließeigenschaften von Suspensionen, was von Koos & Willen-

bacher erstmals gezeigt wurde und in Analogie zu feuchten Schüttgütern betrachtet werden 

kann [5-8]. Die Zugfestigkeit feuchter Schüttgüter ist eine Funktion des Sättigungsgrades an 

Feuchte im Haufwerk. Die Feuchte liegt dann als Zwickelflüssigkeit in den Kapillaren der 

Schüttung vor und bildet Flüssigkeitsbrücken zwischen den Partikeln aus. Wie gut oder 

schlecht die Flüssigkeitsbrücken ausgebildet werden hängt vom Benetzungsverhalten der 

Flüssigkeit zum Feststoff ab [9]. Ähnlich verhalten sich kapillare Suspensionen: Kapillarsus-

pensionen sind dreiphasige Systeme, die aus einer festen und zwei nicht miteinander mischba-

ren flüssigen Phasen bestehen [5]. Die in Bezug auf das Gesamtvolumen dominierende Flüs-

sigkeit wird als Hauptphase, die zweite nur in geringer Menge (~ 1%) zugegebene Flüssigkeit 

wird als Zweitphase bezeichnet. Als Flüssigkeiten werden hier auch Materialien definiert, 

welche im schmelzflüssigen Zustand (Polymere, Wachse, etc.) verarbeitet werden und bei 

Raumtemperatur erstarrt vorliegen. Gibt man eine geringe Menge Zweitphase zu einer niedrig 

konzentrierten Suspension (φsolid= 10-25 vol%) hinzu, kann sich das Fließverhalten, wie in 

Abbildung 1 dargestellt, drastisch ändern.  

 

 
Abbildung 1: Änderung der makroskopischen Textur von flüssig zu pastös durch Zugabe einer zweiten, nicht 
mischbaren Flüssigkeit (φsec= 0,3 … 4,0 vol%) zur Suspension mit φsec= 0 vol%. Das Stoffsystem besteht aus 

Al 2O3 als Feststoff ( particle
50.3x = 5,76 µm, φsolid= 20 vol%) in Paraffinöl als kontinuierliche flüssige Phase (= 

Hauptphase) und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853M) als disperse flüssige Phase (= Zweitphase).  
 

Ist bei einer Suspension schon eine Fließgrenze vorhanden, so kann diese durch Zweitphasen-

zugabe um mehrere Dekaden erhöht oder der Übergang von einem schwachen zu einem stark 

gelartigen Verhalten beobachtet werden. Liegt bei der Suspension keine Fließgrenze vor, so 
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kann man durch Zweitphasenzugabe eine Fließgrenze erzeugen. Der Grund hierfür ist eine 

Strukturbildung, welche per Zweitphasenzugabe induziert wird [7]. Unter Strukturbildung ist 

hier eine partikuläre Netzwerkbildung zu verstehen. Die Partikel der niedrig konzentrierten 

Suspension werden homogen über das gesamte Probenvolumen durch die zugegebene Zweit-

phase stabilisiert und Sedimentation zuverlässig verhindert. Die Zweitphase liegt dabei auf-

grund der Kapillarkraft als Zwickelflüssigkeit zwischen den Partikeln vor. So hergestellte 

Kapillarsuspensionen wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit als Precursormaterial ver-

wendet, um hochporöse Sinterwerkstoffe herzustellen [6,10,11]. 

 

 

1.1 Motivation und Zielsetzung der Arbeit 

Im ersten Teil der vorliegenden Dissertation werden grenzflächenphysikalische Eigenschaften 

von Kapilarsuspensionen betrachtet. Hierbei werden Umnetzphänomene mehrphasiger Sys-

teme erläutert und speziell auf die Berechnung von Umnetzspannungen eingegangen. Es wird 

ausführlich das rheologische Verhalten von Kapillarsuspensionen dargestellt und wesentliche 

Einflussparameter hinsichtlich der Pastenfließgrenze herausgearbeitet. 

Im zweiten Teil der vorliegenden Arbeit wird eine Verfahrenskette am Beispiel keramischer 

Materialien entwickelt, um Kapillarsuspensionen zu hochporösen Sinterteilen weiter zu ver-

arbeiten. Resultierende Bauteileigenschaften werden systematisch evaluiert und mit den Er-

gebnissen herkömmlicher Herstellungsverfahren verglichen. Unter Verfahrensentwicklung 

sind hierbei Pastenaufbereitung, Formgebung, thermisches Entbindern und Sintern zu zählen, 

wobei verschiedene Verfahrensalternativen aufgezeigt werden. Mittels systematischer Para-

metervariation wird anschließend herausgearbeitet, wie sich die Pastenzusammensetzung auf 

makroskopische Sinterteileigenschaften wie Porosität, Porengröße und die Porengrößenvertei-

lung auswirkt. Zum besseren Verständnis dieser Parameter auf der Makroskala wird auf 

Strukturbildungsmechanismen in der Mikroskala eingegangen. Ebenso werden die mechani-

schen Eigenschaften gesinterter Kapillarsuspensionen ausführlich beschrieben. Die Abhän-

gigkeit von Porosität und Porengröße wird aufgezeigt, sowie das Korrelationsverhalten mit 

typischen, in der Literatur beschrieben Werkstoffmodellen untersucht. Des weiteren wird auf-

gezeigt, wie Kapillarsuspensionen besonders vorteilhaft zur Herstellung maßgeschneiderter 

Materialien, mit verbesserten mechanischen Eigenschaften, verwendet werden können ("Tay-

lored Engineering").  

Auf der Grundlage der zuvor ermittelten Parameterstudien werden Kapillarsuspensionen aus 

keramischem Material und Borosilikatglas hergestellt. Diese Pasten wurden im Rahmen eines 
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Prototypenprojektes zu Filtermembranen weiterverarbeitet. Mittels Permeabilitätsmessungen 

wird abschließend evaluiert, ob das Membranmaterial aus Borosilikatglas anwendungstechni-

sche Vorteile im Vergleich zu keramischen Membranen aufweist. 

 

 

1.2 Poröse Sinterwerkstoffe: Anwendungsfelder und Stand 
der Technik 

Poröse Sinterwerkstoffe werden in unterschiedlichsten Anwendungen eingesetzt. Ein wichti-

ges Anwendungsfeld sind Filter in der Abgas- bzw. Abwasseraufbereitung. So ist z.B. die 

Filtration in vielen Technologie- und Wirtschaftsbereichen ein entscheidender Verfahrens-

schritt. Der Weltmarkt für Filtrationsmembranen wird für 2011 auf US$ 13.5 Mrd. geschätzt. 

Großteile des Marktes entfallen dabei auf den Ersatz existierenden Membranen sowie Anla-

gen mit neuen, originären Membranen in weniger entwickelten Ländern wie China, Indien, 

etc. Der Membranmarkt erzielte 2011 in den USA eine Größe von US$ 1,5 Mrd. [12]. Weitere 

Massenprodukte sind Partikelfilter in Dieselmotoren, nahezu jedes neu hergestellte Fahrzeug 

wird mit solch einem Filter ausgeliefert [13]. Weitere Anwendungsfelder sind u.a. Katalysator-

träger bei chemischen Prozessen, Sensor- oder Separatormaterialien in der Batterietechnik, 

sowie Scaffolds in der Medizintechnik oder Leichtbaumaterialien, um nur einige zu nennen 
[14-18].  

 
Abbildung 2:  Klassifikation poröser Materialien hinsichtlich der Porengröße und der davon abhängigen An-
wendungsgebiete. [13] 

 

Eine wesentliche Klassifizierung poröser Materialien besteht in der mittleren Porengröße des 

jeweiligen Materials. Man unterscheidet zwischen Nano-, Meso- und Makroporosität. Als 

Nanoporen sind Poren kleiner 2 nm, Mesoporen zwischen 2 und 50 nm und Makroporen grö-
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ßer 50 nm definiert [13,19]. Die Porengröße ist ein wichtiger Faktor für den Anwendungsbe-

reich des jeweiligen Materials, was aus Abbildung 2 ersichtlich wird. Dargestellt ist die Klas-

sifikation poröser Materialien hinsichtlich der Porengröße und dem Anwendungsgebiet. An-

hand der Klassifikation wird deutlich, dass der überwiegende Anteil typischer Anwendungen 

im Bereich makroporöser Materialien vorkommt, worauf sich auch der Inhalt der vorliegen-

den Arbeit konzentriert. Typische Verfahren bei der Herstellung makroporöser Sinterwerk-

stoffe sind das partielle Sintern, die Replikatechnik, das Platzhalterverfahren, sowie das Di-

rektschäumen und Emulgieren [13,20-22]. Die Parameter Porengröße und Porosität sind unab-

hängig, bei konstanter Porosität kann die Porengröße variieren und umgekehrt. Es ist jedoch 

zu beachten, dass das gewünschte Verhältnis von Porengröße zu Porosität durch das jeweilige 

Verfahren limitiert ist, was in Tabelle 1 für typische Kenngrößen zusammengefasst ist. 

 

Herstellungsverfahren Typische Porengrößen 
µm 

Typische Porositäten 
% 

Partielles Sintern 
Platzhaltermethode 
Replikatechnik 
Direktschäumen, Emulgieren 

< 10 
10 - 3000 
1 - 700 

35 - 1200 

< 50 
25 - 95 
20 - 90 
40 - 97 

 

Tabelle 1: Resultierende Porengrößen und Porositäten verschiedener Herstellungsverfahren. [13,20,21] 
 

 

I. Partielles Sintern 

Das am weitesten verbreitete und angewendete Verfahren zur Herstellung poröser Sinter-

werkstoffe ist das partielle Sintern. Pulverförmige Feststoffe werden hierbei in Form gepresst 

und der entstandene Grünling gesintert. Wie in Abbildung 3 schematisch dargestellt, wird das 

Gefüge durch den Sintervorgang verdichtet. Festphasensintern wird dem Flüssigphasensintern 

vorgezogen, um ein zu starkes verdichten des Sinterkörpers zu vermeiden. Zur Erzeugung 

eines porösen Körpers wird der Sintervorgang abgebrochen, bevor das Formteil durch den 

fortschreitenden Sintervorgang vollständig verdichtet ist. Die resultierende Porosität im Sin-

terteil hängt somit im wesentlichen vom Fortschritt des Sintervorgangs, der Feststoffvolu-

menkonzentration und dem Pressdruck bei der Grünteilherstellung ab. Über die Partikelgröße 

des Pulvers wird die mittlere Porengröße des Sinterteils eingestellt. Weitere Einflussfaktoren 

auf die resultierende Struktur sind neben dem Druck und der Atmosphäre während des Sinter-

vorganges die Zugabe entsprechender Sinteradditive [13,22]. 
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Abbildung 3: Partielles Sintern: Nicht vollständiges Sintern einer Partikelschüttung. [13] 
 

 

II. Replikatechnik 

Bei der Herstellung poröser Sinterkörper mittels Replikatechnik wird die poröse Struktur ei-

ner organischen Vorlage („Replika Template“) verwendet. Diese Templates werden zunächst 

mit einer Suspension des zu sinternden Materials infiltriert, anschließend getrocknet, die 

Struktur thermisch entbindert und gesintert, was in Abbildung 4 dargestellt ist. Als Replica 

Templates werden sowohl synthetische Templates (hochporöse Polymerschwämme), als auch 

natürliche Templates (Holz, Korallen, etc.), verwendet [13,21]. Die im Sinterteil resultierende 

Porengröße und Porosität hängt von der Maschenweite bzw. dem Porenvolumen des Templa-

tes ab. 

 
Abbildung 4: Replikatechnik: Infiltrieren eines Replikatemplates mit Suspension und anschließendem Trock-
nen, thermischen Entbinders und Sintern. [21] 
 

 

III. Platzhaltermethode 

Ein weiteres Verfahren zur Herstellung poröser Sintermaterialien ist die Platzhaltermethode. 

Hierbei wird bei der Pulveraufbereitung (trocken oder nass) eine Platzhalterphase unterge-

mischt, welche nach der Formgebung durch entsprechende thermische- oder Lösemittelpro-

zesse entfernt wird. Nach Entfernen der porenbildenden Phase erfolgt das Versintern der Par-

tikel, was schematisch in Abbildung 5 dargestellt ist. Als porenbildende Materialien werden 

beispielsweise Salze (NaCl), natürliche (Cellulose) und synthetische Polymere (PA, PVC, PP, 
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etc) verwendet [13,20,21]. Porengröße und Porosität werden dabei durch die Größe und den Vo-

lumenanteil der Platzhalterpartikel festgelegt.  

 
Abbildung 5: Platzhaltermethode: Einbringen von Platzhalterpartikel (organisch) in eine Suspension oder tro-
ckene Aufbereitung, thermisches Entfernen der Platzhalter und abschließendem Sintern. [21] 
 

 

IV. Direktes Schäumen und Emulgieren 

Beim Direktschäumen wird eine Suspension aus dem zu sinternden Material mittels einge-

brachter gasförmiger Dispersphase (Luft oder Inertgase) aufgeschäumt. Nach der anschlie-

ßenden Trocknung des Schaumes erfolgt das thermische Entbindern und Sintern, was in 

Abbildung 6 zu sehen ist. Um Koaleszenz der Gasblasen im Schaum zu verhindern, wird die-

ser durch grenzflächenaktive Substanzen oder kolloidale Partikel stabilisiert. Diese lagern sich 

an der Grenzfläche zwischen der Gas- und Flüssigphase an und verhindern bzw. verlangsa-

men das Blasenwachstum [21,23]. Die Vorgehensweise beim Emulgieren ist die gleiche wie bei 

dem Direktschäumen, jedoch liegt die disperse Phase hier flüssig vor [37,38]. Porengröße und 

Porosität sind dabei von der Größe der Gasblasen und dem Dispersphasenvolumen abhängig. 

 
Abbildung 6:Schlickerschäumen: Schäumen einer Suspension durch Gaseintrag, entfernen der flüssigen Phase 
sowie thermisches Entbindern und abschließendem Sintern. [21] 
 

Weitere Verfahren zur Herstellung hochporöser Sinterwerkstoffe sind das Sol-Gel-Verfahren, 

sowie das Gefriergießen, worauf an dieser Stelle jedoch nicht näher eingegangen wird [25,26]. 
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2 Theoretische Grundlagen 

 

 

2.1 Wechselwirkungskräfte in Suspensionen 

Unter dispersen Systemen sind Mehrphasensysteme zu verstehen, wobei eine oder mehrere 

Phasen feinverteilt in einem Dispersionsmittel (kontinuierliche Phase) vorliegen. Der Aggre-

gatzustand der dispersen bzw. kontinuierlichen Phase ist dabei fest, flüssig oder gasförmig. 

Disperse Systeme werden des weiteren als kolloidal bezeichnet, wenn der charakteristische 

Durchmesser der dispersen Phase < 1µm ist [27,28]. Beispiele für typische zweiphasige Systeme 

sind in Tabelle 2 aufgeführt.  

 

Bezeichnung kontinuierliche Phase disperse Phase  

Dunst, Nebel 
Rauch 
Schaum 
fester Schaum 
Emulsion 
feste Emulsion 
Suspension, Dispersion, Schlicker, Paste 
Legierung 

gasförmig 
gasförmig 

flüssig 
fest 

flüssig 
fest 

flüssig 
fest 

flüssig 
fest 

gasförmig 
gasförmig 

flüssig 
flüssig 

fest 
fest 

 
Tabelle 2: Zweiphasige disperse Systeme und deren Differenzierung. [27,28] 

 

Als Suspension ist dabei der Zustand feinverteilter Partikel (disperse Phase) in einer Flüssig-

keit (kontinuierliche Phase) zu verstehen. Liegt hingegen eine Flüssigkeit feinverteilt in einer 

anderen Flüssigkeit vor, so bezeichnet man dies als Emulsion [27,28]. Die im Rahmen der vor-

liegenden Arbeit beschriebenen kapillaren Suspensionen bestehen hingegen aus dem System 

fest, flüssig, flüssig und sind somit dreiphasige Systeme, wobei die beiden flüssigen Phasen 

nicht miteinander mischbar sind [5]. Die auf das Gesamtvolumen bezogen dominierende flüs-

sige Phase wird als Hauptphase (kontinuierliche Phase) und die zweite flüssige Phase als 

Zweitphase (disperse flüssige Phase) bezeichnet. Als Flüssigkeiten werden hier auch Materia-

lien definiert, welche im schmelzflüssigen Zustand (Polymere, Wachse, etc.) verarbeitet wer-

den und bei Raumtemperatur erstarrt vorliegen. Das Gesamtvolumen Vges der Probe setzt sich 

aus 

secbulksolidges VVVV ++=  Gl. 1 

zusammen, wobei Vbulk für das Volumen der kontinuierlichen Phase, Vsolid für das  Feststoff-

volumen und Vsec für das Zweitphasenvolumen in absoluten Werten stehen. Bei vorgegebe-
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nem Gesamt- und Zweitphasenvolumen Vges, Vsec wird mit der entsprechenden Materialdichte 

der prozentuale Zweitphasenanteil φsec als 

ges

secsec

ges

sec
sec V

/m

V

V ρ
==φ  

Gl. 2 

geschrieben. Der prozentuale Feststoffvolumenanteil φsolid ist demnach gemäß 

ges

solidsolid

ges

solid
solid V

/m

V

V ρ==φ  
Gl. 3 

definiert. Typische Konzentrationsbereiche für Feststoff- und Zweitphasenvolumen sind hier-

bei φsolid = 5 … 40 vol%, bzw. φsec = 0,01 … 10 vol%. Des weiteren wird im Rahmen der vor-

liegenden Arbeit im wesentlichen mit grobdispersen Systemen gearbeitet, d.h. der charakteris-

tische Durchmesser liegt bei xparticle > 1µm. Auf die Partikel wirkt hierbei die Gewichtskraft 

FG [27,28] 

( ) 3
particleliquidsolidG xg

6
F ρ−ρπ=  

 
 
 
 
 
 
 

Gl. 4 

was bei niedrig konzentrierten Suspensionen zur Sedimention und somit zu Phasentrennung 

im Stoffsystem führt. Dabei ist ρsolid die Feststoffdichte, g die Erdbeschleunigung (= 9,81 

N/kg) und xparticle der Partikeldurchmesser. Je nach Anwendung ist Sedimentation als Folge 

der Gewichtskraft FG unerwünscht und muss durch kontrollierte Strukturbildung verhindert 

werden. Strukturbildung kann in Suspensionen durch Wechselwirkungen zwischen den Parti-

keln hervorgerufen werden. Als Wechselwirkung sind Kräfte zu verstehen, welche auf oder 

von den in der kontinuierlichen Phase vorliegenden Partikeln ausgeübt werden. Als Wechsel-

wirkungskräfte sind in der Literatur beschrieben [1-4]: 

o van-der-Waals-Kräfte,  

o elektrostatische Kräfte,  

o Brown’sche Molekularbewegung,  

o sterische und formschlüssige Wechselwirkungen  

Des Weiteren wird im Rahmen der vorliegenden Arbeit die 

o Kapillarkraft 

zur Strukturbildung, wie von Koos & Willenbacher erstmals beschrieben, eingeführt [5]. Des 

weiteren werden folgende Vereinfachungen getroffen, welche sich anhand der nachfolgend 

verwendeten Materialien orientieren: 

o Partikel weisen keinen kolloidalen Charakter auf 

� keine Brown’sche Molekularbewegung 

o kontinuierliche Phase der Suspension ist unpolar 
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� elektrostatische Abstoßungskräfte zwischen den Partikeln sind vernachlässigbar 

o Partikeloberfläche ist nicht modifiziert 

� keine sterischen Wechselwirkungen 

o Partikel werden als kugelförmig angenommen und neigen nicht zum Formschluss 

� keine formschlüssigen Wechselwirkungen 

Hierdurch reduziert sich die Liste der in Fragen kommenden Wechselwirkungsarten zur Stabi-

lisierung der Suspension, welche der Gewichtskraft FG entgegen wirken auf die van-der-

Waals Kraft FvdW und die Kapillarkraft FK. Unter der van-der-Waals-Kraft FvdW ist das Resul-

tat der Dipol-Wechselwirkungen zwischen Atomen und Molekülen benachbarter Partikel zu 

verstehen. Van-der-Waals-Kräfte sind Kräfte mit kurzer Reichweite im Nanometerbereich 

und bei einem  Zweikugelmodell näherungsweise gegeben durch [29] 

2

particleH
vdW h

x

24

A
F =  

 
 
 
 
 
 
 

Gl. 5 

wobei AH die vom Feststoff abhängige Hamakerkonstante, h der Partikelabstand und xparticle 

wiederum der Partikeldurchmesser ist, was in Abbildung 7 veranschaulicht wird. 

 
Abbildung 7: (a): An einem Partikel angreifende Gewichtskraft FG, (b) und (c) zeigt die Modellvorstellung eines 
Zweikugelmodells zur Beschreibung der van-der-Waals-Kraft FvdW sowie der Kapillarkraft FK . Die Partikel sind 
jeweils in der kontinuierlichen Phase (Flüssigkeit 1) dispergiert, in (c) liegt die Zweitphase als Zwickelflüssig-
keit vor.  
 

Aus Gl. 5 kann entnommen werden, dass FvdW quadratisch vom Partikelabstand h abhängig ist 

und somit bei steigendem h schnell vernachlässigbar gering wird.  

Die Kapillarkraft FK ist eine direkte Folge des kapillaren Unterdruckes zwischen den Parti-

keln und wird geschrieben als [8,9,31] 

FG 

Feststoff 

h h 

θ12 

Γ12 

FvdW 

FvdW 

FK 

FK 

a) b) c) 

β 

xparticle 
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( ) 1212
particle**

secK cos
2

x
h,gF θΓφ=  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Gl. 6 

Der funktionelle Zusammenhang g(φsec
*,h*) beschreibt die Abhängigkeit der Kapillarkraft 

vom Volumen der Kapillarbrücke und dem Abstand der Partikel, wobei φsec
*
  für das normier-

te Zwickelflüssigkeitsvolumen mit φsec
*= V/(xparticle/2)3 und h* für den normierten Partikelab-

stand h*=h/(xparticle/2) steht. Die Grenzflächenspannung zwischen Hauptphase (1) und Zweit-

phase (2) wird durch Γ12 beschrieben, θ12 steht für den Dreiphasengrenzwinkel und β ist der 

halbe Zentriwinkel der kapillaren Flüsigkeitsbrücke (s. Abbildung 7). Wie aus Gl. 6 ersicht-

lich wird, wächst FK mit größer werdendem g(φsec
*,h*), xparticle, Γ12 und cos θ12 . Sedimentation 

und Phasentrennung kann somit verhindert werden, in dem die Bedingung 

KGvdWG FF)b(oderFF)a( <<  Gl. 7 

erfüllt wird. 

Der Dreiphasengrenzwinkel θ12 kann mittels der modifizierten Young-Dupré-Gleichung [8,30] 










Γ
θΓ−θΓ

=θ
12

a1a1a2a2
12

coscos
arccos  

 
 
 
 
 
 

Gl. 8 

berechnet werden. Die Oberflächenspannung und der Kontaktwinkel auf dem Feststoff der 

jeweiligen Flüssigkeit gegen Luft wird mit Γ1a und Γ2a bzw. θ1a und θ2a beschrieben, wodurch 

θ12 experimentell leicht zugänglich ist. Der Dreiphasengrezwinkel θ12 kann Werte von θ12 < 

90° (besser benetzender Fall) und θ12 > 90° (schlechter benetzender Fall) annehmen, wobei im 

Rahmen dieser Arbeit nur der Fall θ12 < 90° betrachtet wird [5]. 

 

 

2.1.1 Umnetzspannungen 

Es sei an dieser Stelle darauf hingewiesen, dass die im Folgenden erläuterte Umnetztheorie 

auf dreiphasige Stoffgemische mit θ12 < 90° bezogen ist. Soll ein Flüssigkeitstropfen auf einer 

Feststoffoberfläche fixiert werden, welche bereits von einer anderen, nicht mischbaren Flüs-

sigkeit benetzt ist, so muss der Flüssigkeitstropfen in der Lage sein, die bereits vorhandene 

Flüssigkeit von der Feststoffoberfläche zu verdrängen. Dieser Vorgang wird als Umnetzen 

bezeichnet, was in Abbildung 10 (a) schematisch dargestellt ist [32,33]. Kommt es nicht zum 

Umnetzen, so ist Phasentrennung zu beobachten, da der Flüssigkeitstropfen nicht auf der 

Feststoffoberfläche fixiert wird. Kommt es zum Umnetzvorgang, so verdrängt die zugegebene 

disperse flüssige Phase die kontinuierliche flüssige Phase von der Feststoffoberfläche und es 

stellt sich ein Gleichgewichtszustand ein, wie in Abbildung 10 (b) gezeigt. Hierbei stehen die 
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einzelnen Benetzungsspannungen der beiden flüssigen Phasen zur festen Phase, sowie die 

Grenzflächenspannung zwischen den beiden Flüssigkeiten miteinander im Gleichgewicht. 

 

 
Abbildung 8: (a) Umnetzvorgang an der Partikeloberfläche: Zur Suspension zugegebene Zweitphase verdängt 
die kontinuierliche Phase von der Oberfläche des Feststoffs. (b) Detaillierte Darstellung des sich einstellenden 
Gleichgewichtszustandes nach dem Umnetzen der Hauptphase durch die Zweitphase auf der Partikeloberfläche.  
 

Das Umnetzen stellt somit eine notwendige Randbedingung zum Ausbilden der kapillaren 

Flüssigkeitsbrücken für θ12 < 90° dar. Die allgemeine Formulierung der Benetzspannung W
iΓ  

lautet [32,33] 

iaia
W
i cosθΓ=Γ  Gl. 9 

wobei Γia die Oberflächenspannung der entsprechenden Flüssigkeit gegen Luft und θia der 

Randwinkel der jeweiligen Flüssigkeit gegen Luft auf dem Feststoff beschreiben. Hieraus 

kann nach Schwuger die Formulierung der Spannungsdifferenz (= Umnetzspannung) [32] 

a1a1a2a2
W coscos θΓ−θΓ=∆Γ  Gl. 10 

gebildet werden, woraus die Fallunterscheidung 

0)b(oder0)a( WW <∆Γ>∆Γ  Gl. 11 

resultiert. Ist ∆ΓW < 0 kommt es nicht zum Umnetzen der Haupt- durch die zugegebene 

Zweitphase. Ist jedoch ∆ΓW > 0 und somit die Randbedingung des Umnetzens erfüllt, kann 

die Hauptphase von der Feststoffoberfläche durch die zweite flüssige Phase verdrängt werden 

und es kommt zur Ausbildung kapillarer Flüssigkeitsbrücken. 

 

 

2.1.2 Fließgrenze von Kapillarsuspensionen 

Ist für den Fall θ12 < 90° die Randbedingung ∆ΓW > 0 erfüllt (s. Gl. 8 und Gl. 11) und es 

kommt zur Ausbildung einer kapillaren Suspension, dann ist die Pastensteifigkeit, beschrie-

ben durch die Fließgrenze, von Interesse. Die makroskopische Steifigkeit des Systems ist ab-

 Γ12 
Hauptph ase 

1 
Zweitph ase 

2 

Γ1
W Γ2

W 

Feststoff  

θ12 

b) a) 
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hängig von der Zugfestigkeit der einzelnen kapillaren Flüssigkeitsbrücken. Die Zugfestigkeit 

σy
KK der kapillaren Flüssigkeitsbrücke zwischen zwei Kugeln mit dem Durchmesser xparticle (s. 

Abbildung 7) ist definiert als [9,34-36] 

2
particle

KKK
y x

F
=σ  

Gl. 12 

Auf die Gesamtheit des Probenvolumens, ergibt sich somit für σy 
[8] 

( )
2
particle

K
solidy x

F
f φ=σ  

 
 
 
 
 
 

Gl. 13 

wobei f(φsolid) eine Funktion darstellt, welche von der Anzahl aller Partikel-Partikel-Kontakte 

abhängt. Dies steht in Analogie zur Zugfestigkeit feuchter Schüttgüter, wie z.B. von Rumpf 

beschrieben [34,35]. Setzt man Gl. 6 in Gl. 12 ein, dann ergibt sich 

( ) ( )
particle

1212**
secsolidy x2

cos
h,gf

θΓ
φφ=σ  

 
 
 
 
 
 

Gl. 14 

Aus Gl. 14 wird ersichtlich, dass die rheologischen Eigenschaften von Kapillarsuspensionen 

neben dem Feststoffvolumengehalt φsolid und dem Kugeldurchmesser xparticle, stark von den 

Grenzflächeneigenschaften des Systems beeinflusst werden. Hohe Fließgrenzen verbessern 

hierbei die Precusoreigenschaften, da Entmischung und somit Verdichtung durch Sedimenta-

tion vermindert wird. Ist φsolid= const., φsec= const. und  xparticle = const. sind somit möglichst 

hohe Werte für Γ12 vorteilhaft. Aber auch hier wird der Einfluss der Spannungsdifferenz ∆ΓW 

nach Gl. 10 ersichtlich. Durch Einsetzen von Gl. 8 in Gl. 14 erhält man 

( ) ( )
particle

a1a1a2a2**
secsolidy x2

coscos
h,gf

θΓ−θΓ
φφ=σ  

 
 
 
 
 
 

Gl. 15 

Aus Gl. 15 geht hervor, dass eine hohe Spannungsdifferenz ∆ΓW zu steigendem σy führt. Die 

Zugfestigkeit σy wird im Rahmen der vorliegenden Arbeit mit der Pastenfließgrenze gleichge-

setzt. Die Rechtfertigung hierfür ergibt sich aus folgender Überlegung: Die maximale Zugfes-

tigkeit legt den Zugpannungswert fest, bei dem es zu einem Versagen der kapillaren Flüssig-

keitsbrücke kommt. Als Fließgrenze σy wird wiederum der maximale Zugspannungswert de-

finiert, bei dem aufgebaute Überstrukturen viskoelastischer Materialien zerstört werden und 

Materialfließen einsetzt. Das Materialverhalten wechselt dabei von elastisch zu plastischem 

Fließen, was mittels rheologischer Methoden gut zu bestimmen ist [56]. Die Fließgrenze σy 

beschreibt also auch den Spannungswert, bei dem es zum Versagen der kapillaren Flüssig-

keitsbrücke kommt. Des weiteren ist es nicht möglich aus Gl. 14 Absolutwerte der Pasten-

fließgrenze zu vorauszuberechnen, da der genaue funktionelle Zusammenhang von f(φsolid) 
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und g(φsec
*,h*) unbekannt ist. Allerdings eignet sich der Ausdruck um Parameterstudien 

durchzuführen und daraus das Materialverhalten abzuschätzen.  

 

 

2.1.3 Differenzierung zu Pickering Emulsionen und Umbenetzung-
sagglomeration 

Pickering Emulsionen bestehen in Analogie zur kapillaren Suspension ebenfalls aus dem 

dreiphasigen System fest-flüssig-flüssig, wobei die beiden flüssigen Phasen wiederum nicht 

miteinander mischbar sind. Ein wesentlicher Unterschied zwischen Pickering Emulsion und 

kapillarer Suspension ist dabei das Verhältnis der Tropfengröße der dispersen flüssigen Phase 

zur Feststoffpartikelgröße. Bei Pickering Emulsionen ist die Partikelgröße um Größenordnun-

gen kleiner als die Tropfengröße der dispersen flüssigen Phase und die Partikel weißen kol-

loidalen Charakter auf (s. Abbildung 9 (b)) [21,23,24]. Bei Kapillarsuspensionen ist jedoch die 

Partikelgröße gleich groß bzw. größer als die Tropfengröße der Zweitphase (s. Abbildung 9 

(a)) [5-8]. Des Weiteren ist der grundlegende Wirkmechanismus bei Pickering Emulsion und 

Kapillarsuspension verschieden. Wie aus Abbildung 9 ersichtlich wird, lagern sich im Fall der 

Pickering Emulsion die Feststoffpartikel an der Grenzfläche zwischen disperser und kontinu-

ierlicher Phase an [24] . Bei der kapillaren Suspension bildet die disperse flüssige Phase jedoch 

kapillare Flüssigkeitsbrücken zwischen den Feststoffpartikeln aus [5].  

 

 

 
Abbildung 9:  Kapillarsuspension aus Borosilikatglaspartikel in Diisononylphthalat als Hauptphase und H2O als 
fluoreszierende Flüssigkeitsbrücke (a), Pickering Emulsion aus fluoreszierenden Borosilikatglaspartikel an der 
Öl / H2O Grenzfläche mit Öl als disperser Phase und H2O als kontinuierlicher Phase (b), kompakte Agglomerate 
aus Chitosan hergestellt per Umbenetzungsagglomeration (c). [8,24,41] 
 

 

a) b) 

100 µm 

c) 
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Eine weitere Unterscheidung ergibt sich aus dem Dispersphasenvolumen. Bei Pickeringemul-

sionen beträgt φsec= 20…80 vol% während bei Kapilarsuspensionen im Bereich φsec= 

0,01…10 vol% liegt [5,11,23]. Auch bei der Umbenetzungsagglomeration wird mit zwei nicht 

miteinander mischbaren Flüssigkeiten und Feststoffpartikeln gearbeitet. Die Umbenetzung-

sagglomeration ist eine Aufbauagglomeration mit dem Hintergrund Partikel in flüssiger Um-

gebung durch die Zugabe einer Bindeflüssigkeit zu agglomerieren. Das Resultat sind Kugel-

agglomerate mit einer hohen Packungsdichte. Der Aufbau von Überstrukturen ist im Gegen-

satz zu kapillaren Suspensionen nicht erwünscht, was in Abbildung 9 (c) gezeigt wird. Bei 

vergleichbarer Primärpartikelgröße wird bei der Umbenetzungsagglomeration mit deutlich 

geringeren Feststoffvolumenbrüchen φsolid und gleichzeitig höheren Bindeflüssigkeitsmengen 

φsec gearbeitet. Dies resultiert in dichten Kugelagglomeraten und im Gegensatz zu kapillaren 

Suspension wird übergeordneter Strukturaufbau verhindert [39-41]. 

 

 

2.2 Kapillarsuspensionen als Precursormaterial poröser Sin-
terwerkstoffe 

Wie zuvor aufgezeigt, können Feststoffpartikel in der kontinuierlichen Phase mittels kapilla-

rer Flüssigkeitsbrücken verknüpft werden (s. Abbildung 9 (a)). Dieser Effekt soll nun ver-

wendet werden, um Partikel einer niedrig konzentrierten Suspension zu stabilisieren und Se-

dimentation zu verhindern, was in Abbildung 10 schematisch gezeigt wird. Kommt es zur 

Sedimentation, was einem Verdichten der Struktur entspricht, so ist mit niedrigeren resultie-

renden Porositäten im Sinterteil zu rechnen.  

 
Abbildung 10: Kapillarsuspension als Precursor zur Herstellung hochporöser Sintermaterialien: Zweitphasenzu-
gabe zur Suspension induziert ein Partikelnetzwerk aufgrund kapillarer Flüssigkeitsbrücken zwischen den Parti-
keln, welches homogen das gesamte Probenvolumen ausfüllt und als Kapillarsuspension bezeichnet wird. 
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Gelingt es hingegen die Partikel homogen über das gesamte Probenvolumen mittels kapillarer 

Flüssigkeitsbrücken zu stabilisieren („kapillares Partikelnetzwerk“), so äußert sich dies in 

deutlich höheren Porositäten. Eine wesentliche Herausforderung wird dabei an die Verfah-

rensführung gestellt, um die im pastösen Zustand eingestellten strukturellen Eigenschaften bei 

der Pastenweiterverarbeitung nicht zu zerstören. 

 

 

2.2.1 Verfahrensentwicklung 

Das schematische Grundfließbild des entwickelten Verfahrens zur Herstellung hochporöser 

Sinterkörper unter Verwendung von Kapillarsuspensionen ist in Abbildung 11 dargestellt. Der 

in Pulverform vorliegende Feststoff wird in einem ersten Verfahrensschritt homogen in die 

Hauptphase eingemischt (I.). Hierzu wird per schnell drehender Dissolverscheibe vorgemischt 

und falls notwendig eine Kugelmühle verwendet um noch vorhandene Agglomerate aufzubre-

chen. Handelt es sich um einen Feststoff mit der Tendenz zur Reagglomeration, so wird dies 

durch die Hinzugabe von Additiven (Tenside, Netzmittel) verhindert. Anschließend wird bei 

hohen Drehzahlen mittels Dissolverscheibe die vorliegende Suspension dispergiert und die 

Zweitphase hinzugegeben, sodass eine Kapillarsuspension entsteht (II.). In Schritt (II.) wird 

das zuvor beschrieben kapillare Partikelnetzwerk erzeugt. Treten Inhomogenitäten auf, wird 

erneut mittels Kugelmühle homogenisiert (III.). Die so entstandene Paste wird im nächsten 

Schritt zu Formkörpern weiterverarbeitet (IV.). Formgebungsverfahren sind z.B. das Nieder-

druckspritzgießen, Extrusion oder der Siebdruck. Die so hergestellten Formkörper werden 

nun selektiv entbindert, d.h. zuerst wird die Hauptphase (V.) und im Anschluss die Zweitpha-

se (VI.) entfernt. Da die Hauptphase vor der Zweitphase entweicht, wird Hohlraumvolumen 

geschaffen, durch welches die Zweitphase und Reste der Hauptphase anschließend entwei-

chen können. Dies ermöglicht ein schonendes Entfernen der Bulk- und Zweitphase, ohne die 

eingestellte Struktur zu zerstören. Zum Entfernen der Hauptphase findet u.a. Lösemittelex-

traktion, Trocknen bzw. kapillares Entbindern mittels Absorbermaterialien Anwendung. Das 

Entfernen der Zweitphase und eventueller Reste der Hauptphase erfolgt mittels thermischer 

Zersetzung. Durch die Verwendung schonender Heizraten entweicht die Zweitphase durch 

Diffusion über das entstandene Hohlraumvolumen. Auch hier werden die Parameter so ge-

wählt, dass die eingestellte Struktur möglichst nicht gestört wird. Im letzten Schritt wird das 

Partikelgerüst, mit einem auf den Feststoff angepassten Sinterprofil und spezifischer Sinter-

atmosphäre versintert, sodass ein poröser Formkörper mit entsprechender Festigkeit entsteht 

(VII.). Wie oben erwähnt gibt es mehrere Strategien zum Entfernen der Hauptphase aus dem 
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Grünteil (= Probenteil nach der Formgebung). Das Entfernen der Hauptphase wird im Fol-

genden auch als Hauptphasen- oder Vorentbinderung bezeichnet. Die richtige Entbinde-

rungsstrategie ist anhand des verwendeten Materials der Hauptphase auszuwählen, welche 

wiederum von der Art der Formgebung abhängig ist [10,11]. 

 

 
Abbildung 11: Schematische Darstellung der einzelnen Prozessschritte zur Herstellung hochporöser Sintermate-
rialien auf der Basis von Kapillarsuspensionen.  
 

 

a) Flüssigkeiten: Kapillare Extraktion 

Werden Öle oder sonstige bei Raumtemperatur flüssige Materialien als Hauptphase verwen-

det, welche nicht oder nur schwer verdampft werden können, findet die kapillare Extraktion 

Anwendung. Hierbei wird das Grünteil auf eine saugfähige Unterlage gebettet, wobei durch 

die Kapillarkraft der porösen Unterlage die Hauptphase aus dem Probenteil entweicht. Dazu 

muss die Kapillarkraft der Poren in der Unterlage die Kapillarkraft des Zwischenraumvolu-

mens vom Probenmaterial, worin sich die Hauptphase befindet, übertreffen. Dies kann durch 

Homogenisieren 

Formg ebung  

Entfernen  
Hauptphase 

Entfernen  
Zweitphase  

Sintern  

Dispergi eren 

Addit ive Feststoffpu lver  Hauptph ase Zweitph ase 
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I. 

II. 

III. 

IV. 

V. 

VI. 
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entsprechend kleine Poren in der saugfähigen Unterlage realisiert werden, da die Kapillarkraft 

proportional mit abnehmendem Porendurchmesser zunimmt. Es muss somit die Bedingung 

obenkörperPr,poreUnterlage,pore xx <  Gl. 16 

erfüllt sein [28,42]. 

 
Abbildung 12: Entbinderungs- und Aushärtevorgang bei der kapillaren Extraktion: Die Hauptphase wird von 
der saugfähigen Unterlage aufgrund der wirkenden Kapillarkraft aufgenommen. Im bereits entbinderten Bereich 
entweicht die Zweitphasenflüssigkeit mittels Trocknung. In der Zweitphase gelöste Feststoffbrückenbildner 
kristallisieren aus und stabilisieren somit die Feststoffpartikel zur besseren Probenhandhabung vor der thermi-
schen Entbinderung. 
 

Bei der kapillaren Extraktion empfiehlt es sich Feststoffbrückenbildner in der Zweitphase zu 

lösen, um eine bessere mechanische Festigkeit und somit eine gutes Probenhandhabung im 

teilentbinderten Zustand zu gewährleisten. 

 

b) Flüssigkeiten: Trocknung 

Werden Öle oder sonstige bei Raumtemperatur flüssige Materialien als Hauptphase verwen-

det, welche leicht verdampft werden können, findet die Trocknung Anwendung.  

 
Abbildung 13: Trocknung von Kapillarsuspensionen: Die Trocknungsparameter sind so zu wählen, dass zuerst 
die Hauptphase und anschließen die Zweitphasenflüssigkeit aus dem Bauteil entweicht, sowie die in der Zweit-
phase gelösten Feststoffbrückenbildner auskristallisieren, um eine besseres Probenhandhabung zu gewährleisten. 
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Dies geschieht bei Raumtemperatur oder leicht erhöhter Temperatur und entsprechend der 

Temperatur angepasstem Systemdruck. Die Trocknungsparameter sind so zu wählen, dass die 

Hauptphase vor der Zweitphase verdampft, um Destrukturierung am Partikel-Partikelkontakt 

zu vermeiden. Es empfiehlt sich daher auch hier wieder Feststoffbrückenbildner in der Zweit-

phase zu lösen, um die mechanischen Eigenschaften im teilentbinderten Zustand zu verbes-

sern. 

 

c) Erstarrte Materialien: Kapillare Extraktion oder Lösemittelextraktion 

Werden Wachse oder sonstige bei Raumtemperatur erstarrt vorliegende Materialien als 

Hauptphase verwendet, so kann diese mittels kapillarer Extraktion (s. auch a)) bei Temperatu-

ren über dem Schmelzpunkt der Hauptphase oder per Lösemittelextraktion bei Temperaturen 

unterhalb des Schmelzpunktes der Hauptphase aus dem Grünteil entfernt werden. 

 
Abbildung 14: Schematische Darstellung des Lösemittelentbinderungsprozesses: Das Lösemittel löst aufgrund 
der unterschiedlichen Polarität von Zweit- und Hauptphase selektiv nur die Hauptphase aus dem Bauteil. Die 
Zweitphase ist umgekehrt polar als die Hauptphase und verbleibt somit ungelöst im Probenmaterial.  
 

Da die Polarität des Lösemittels die Löslichkeit der organischen Bestandteile im Bauteil be-

stimmt, besteht die Möglichkeit selektiv, d.h. nur die Hauptphase zu entbindern. Die Zweit-

phase verbleibt in den Zwickeln zwischen den Partikeln da diese nicht vom Lösemittel gelöst 

wird. Handelt es sich bei der Zweitphase ebenfalls um eine schmelzflüssige Komponente, so 

ist es nicht notwendig Feststoffbrückenbildner in der Zweitphase zu lösen. Die mechanische 

Festigkeit der Zweitphase im erstarrten Zustand ist dann in der Regel ausreichend. Handelt es 

sich jedoch um eine bei Raumtemperatur als Flüssigkeit vorliegende Zweitphase, so besteht 

auch hier wieder die Möglichkeit Festsoffbrückenbildner zuzusetzen und somit die mechani-

sche Festigkeit im teilentbinderten Zustand zu verbessern. 

 

Im teilentbinderten Probenteil verbliebene Anteile an Hauptphase, Lösemittelreste und 

Festoffbrückenbildner werden bei der anschließenden thermischen Zersetzung entfernt. Hier-
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bei ist unbedingt die Verwendung schonender Heizraten zu beachten, um ein spontanes Ab-

brennen organischer Bestandteile zu verhindern, da dies zu Rissen und Destrukturierung im 

Bauteil führt. Durch das Verwenden schonender Heizraten entweichen die organischen Be-

standteile diffusiv aus dem Bauteil, wodurch die Mikrostruktur erhalten bleibt. Diese Vorge-

hensweise beim thermischen Zersetzen organischer Bestandteile ist in der Pulvertechnologie 

hinlänglich bekannt [42]. 

 

 

2.2.2 Auswahl der Stoffsystemkomponenten 

Als Feststoff des im Rahmen dieser Arbeit neu eingeführten Verfahrens zur Herstellung 

hochporöser Sintermaterialien auf der Basis von Kapillarsuspensionen kommen sämtliche 

metallische (z.B. Fe, Al, Mg, etc.), nichtmetallisch anorganisch (z.B. Al2O3, ZiO2, TiO2, 

Ca3(PO4)2, SiC, etc.) und nichtmetallisch organische Materialien (z.B. PVC, PA, PTFE, etc.) 

in Frage. In Tabelle 3 ist eine Übersicht für verschiedene Materialien zur Verwendung als 

Haupt- und Zweitphase dargestellt, wobei zwischen polarem und unpolarem Charakter sowie 

in Abhängigkeit des Formgebungsverfahrens unterschieden wird.  

 

Formgebungsverfahren   
Materialien zur Verwendung als Haupt- und 
Zweitphase 

Niederdruck- 
spritzguss 

Extrusion Siebdruck 

polar    
H2O 
H2O + Saccharose 
H2O + Polyvinylpyrolidon 
H2O + Polyethylenglycol (HM) 
H2O + Polyevinylalkohol (HM) 
Polyethylenglycol (MM) 
Polyethylenglycol (LM) 

 
 
 
 
 
x 

x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 

x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 

unpolar    
Paraffinöl 
Paraffinwachs 
Carnaubawachs 
Montanwachs 
Polyethylenwachs 
Polypropylenwachs 
Polyamidwachs 
n-Octanol 
Silikonöl 
Diisononylphthalat 

 
x 
x 
x 
x 
x 
x 

x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 

x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 
x 

 
Tabelle 3: Übersicht über verschiedene polare und unpolare Materialien für die Verwendung als Haupt- oder 
Zweitphase zur Herstellung von Kapillarsuspensionen in Abhängigkeit des verwendeten Formgebungsverfah-
rens. 
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Als Haupt bzw. Zweitphase kommen generell sämtliche polare (Wasser, wässrige Polysaccha-

rid- und Polymerlösungen, polare Polymere etc.) und unpolare (Öle, Wachse, unpolare Poly-

mere) Materialien im flüssigen oder schmelzflüssigen Zustand bzw. deren Lösungen in Be-

tracht, welche miteinander nicht mischbar sind und geeignete Benetzungseigenschaften hin-

sichtlich der verwendeten Feststoffe aufweisen. Unter schmelzflüssigen Materialien sollen 

hier Materialien verstanden werden, welche bei Raumtemperatur erstarrt vorliegen und über 

dem Schmelzpunkt bei höheren Temperaturen als der Raumtemperatur verarbeitet werden 

müssen. Dies ist notwendig, um auch bei diesen Materialien den Kapillareffekt zu erzielen. 

Die Auswahl der Haupt- und Zweitphase orientiert sich neben den Benetzungseigenschaften 

in erster Linie an der Art des Formgebungsverfahrens. Kommen z.B. für den Siebdruck und 

das Extrudieren noch alle oben genannten Materialien in Frage, muss beim Niederdruck-

spritzgießen mit schmelzflüssigen Materialien (z.B. Wachse) gearbeitet werden, da diese nur 

im erstarrten Zustand aus dem Sprizgießwerkzeug entformt werden können. Für die Proben-

handhabung sind vor allem schmelzflüssig vorliegende Materialien interessant, da hier die 

Grünkörperfestigkeit von den Festigkeiten der erstarrten Stoffsystemkomponenten von Haupt- 

und Zweitphase nach dem Formgebungsschritt positiv beeinflusst wird. Werden anstatt 

schmelzflüssiger Materialien polare und unpolare Flüssigkeiten als Haupt- und Zweitphase 

verwendet, so empfiehlt sich die Verwendung von Feststoffbrückenbildnern (z.B. Saccharose 

oder sonstige Polymere), welche in der jeweiligen Flüssigkeit gelöst werden. Dies verbessert 

die Probenhandhabung nach der Formgebung, da am Partikel-Partikelkontakt ausgebildete 

temporäre Feststoffbrücken die Grünkörperfestigkeit erhöhen und somit die Probenhandha-

bung deutlich vereinfachen. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Kap. 3 Materialien und experimentelle Methoden 

 21 

3 Materialien und experimentelle Methoden 

 

 

3.1 Ausgangsmaterialien 

Zunächst werden die Ausgangsmaterialien, d.h. die verwendeten Feststoffpulver, Haupt- und 

Zweitphasen, sowie entsprechende Additive charakterisiert. Im Rahmen der vorliegenden 

Arbeit wird mit keramischen Materialien bzw. Glas als Modellsystem gearbeitet, welche zur 

Werkstoffklasse der nichtmetallisch-anorganischen Materialien gehören. Dies bedeutet jedoch 

keine Einschränkung des im Rahmen der vorliegenden Arbeit neu eingeführten Verfahrens 

zur Herstellung hochporöser Sintermaterialien hinsichtlich metallischer oder organischer Ma-

terialien, welche sinterfähig sind. 

 

3.1.1 Feststoffe 

I)  α-Al2O3 

Als Feststoff wurde für die überwiegende Anzahl der durchgeführten Versuche α-Al 2O3 

(Reinheit > 99,8 %, Almatis, Deutschland) verwendet. α-Al 2O3 wird auch als Korund be-

zeichnet und ist thermodynamisch stabil. Der Schmelzpunkt wird mit 2050°C und die Dichte 

ρsolid mit 3,94 g/cm3 bei Raumtemperatur angegeben. Die Biegefestigkeit σf von dicht gesin-

tertem Material (> 99,5%) liegt bei 400 MPa bei einem E-Modul von 400GPa und die Druck-

festigkeit σc beträgt 4000 MPa [43]. In Abbildung 15 ist eine Übersicht der verwendeten α-

Al 2O3-Pulver dargestellt. Wie aus der Partikeldichteverteilung (Abbildung 15 (a)) hervorgeht, 

handelt es sich jeweils um breit verteiltes Pulver (Fraunhofer-Beugung, Helos H0309, Sympa-

tec, Deutschland). Die gemessenen Medianwerte particle
3.50x  der Pulver liegen für CT19FG bei 

5,76 µm, für CT1200SG bei 1,67 µm und für CT3000SG bei 0,7 µm. Aus den dazugehörigen 

REM-SE2-Aufnahmen in Abbildung 15 (b), (c) und (d) wird die scharfkantige und ursprüng-

lich anistrope Korrundstruktur ersichtlich, welche durch den vom Hersteller durchgeführten 

Mahlprozess in isotroperen Partikelstrukturen bei abnehmendem particle
3.50x  resultiert. Typische 

Anwendungsfelder für Bauteile aus α-Al 2O3 –Keramik sind z.B. Membranen für die Filtration 

chemischer Abwässer oder partikelbeladener Heißgasströme aufgrund der guten Korrosions- 

und Hitzebeständigkeit. α-Al 2O3 weist ebenfalls gute Eigenschaften hinsichtlich Biokompati-

bilität auf, weshalb der Werkstoff auch in der Medizintechnik z.B. als Scaffold Anwendung 

findet [44]. 
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Abbildung 15: Gegenüberstellung der verwendeten Pulver aus α-Al 2O3. In (a) sind die volumenbezogenen Par-
tikeldichteverteilungen q3 vs. xparticle der verwendeten Pulver dargestellt (Fraunhofer-Beugung). In (b), (c) und 
(d) werden die dazugehörigen REM-SE2 Aufnahmen gezeigt. 
 

II) t-ZrO 2(Y2O3) 

Des Weiteren wurde mit polykristallinem Zirkonoxid (TZP-Keramik), d.h. t-ZrO2(Y2O3) ge-

arbeitet. Bei t-ZrO2(Y2O3) handelt es sich um tetragonal stabilisiertes ZrO2. Durch die Dotie-

rung des ZrO2 mit 3 mol% Y2O3 entsteht ein Mischkristall (t), wodurch eine Volumenausdeh-

nung von ~ 4vol% als Folge der Phasenumwandlung von tetragonaler (t) zu monokliner (m) 

Struktur beim Abkühlvorgang unter 950°C unterdrückt und somit spannungsinduzierte Riss-

ausbreitung vermieden wird [45]. Der Schmelzpunkt des verwendeten Zirkonoxid liegt bei ca. 

2150°C, das Material hat eine Dichte ρsolid von 6.05 g/cm3 bei Raumtemperatur. Die Biegefes-

tigkeit σf von dicht gesintertem Material liegt bei 1000 MPa bei einem E-Modul von 210 GPa 

und die Druckfestigkeit σc beträgt 2200 MPa [44]. In Abbildung 16 (a) ist die Partikeldichte-

verteilung des verwendeten t-ZrO2(Y2O3) Pulvers (TZ-3YS-E, Tosoh, Japan) und in 
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Abbildung 16 (b) die dazugehörige REM-SE2 Aufnahme dargestellt. Aus der Dichtevertei-

lung wird die breite Verteilung des Pulvers ersichtlich, der Medianwert particle
3.50x  beträgt 0,67 

µm. Beim betrachten von Abbildung 16 (b) fällt auf, dass es sich bei dem Pulver um Sekun-

därpartikel handelt, welche aus vielen einzelnen Primärpartikeln aufgebaut und versintert 

sind, was zu einer schroffen und scharfkantigen Oberfläche führt. Neben verschiedenen An-

wendungen aus gesintertem t-ZrO2(Y2O3) als Vollmaterial wird t-ZrO2(Y2O3) u.a. zu Al2O3 

als Dotiermaterial zugemischt. Mit  t-ZrO2(Y2O3) verstärktes Al2O3 als Kompositwerkstoff 

weißt gegenüber nahezu reinem Al2O3 bessere mechanische Eigenschaften aufgrund gestei-

gerter Risszähigkeit auf [43,44].  
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Abbildung 16: Volumenbezogene Partikeldichteverteilung q3 vs. xparticle (a) des verwendeten t-ZrO2(Y2O3), 
ermittelt per Fraunhofer-Beugung und dazugehörige REM-SE2 Aufnahme (b). 
 

 

III) Borosilikatglas (Abk. BSG) 

Im Rahmen der Filtermembranherstellung wurde des weiteren mit Borosilikatglas gearbeitet 

(Schott, Deutschland). Die Dichte ρsolid von Borosilikatglas bei Raumtemperatur ist 2,75 

g/cm3 und der Schmelzpunkt liegt bei 950°C. Die Biegefestigkeit σf beträgt 40-60 MPa bei E-

Moduln von 70 GPa und einer Druckfestigkeit σc von 900 MPa [47]. Die Medianwerte particle
3.50x  

der verwendeten Pulver liegen bei 0,63 µm, 1,16 µm und 10,6 µm und jeweils breiter Parti-

keldichteverteilung (s. Abbildung 17). Borosilikatglas hat den Vorteil einer hohen Korrosi-

onsbeständigkeit und weist im Vergleich zu keramischem Material niedrigere Sintertempera-

turen auf.   
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Abbildung 17: Volumenbezogene Partikeldichteverteilungen q3 vs. xparticle (a) ermittelt per Fraunhofer Beu-
gung und rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen (b,c,d) der verwendeten Borosilikatgalspulver. 
 

 

 

IV) Zusammenfassung 

In Tabelle 4 sind alle oben genannten Kennwerte der verwendeten Feststoffe im direkten Ver-

gleich dargestellt. 

 

Material Tschmelz / °C ρ / g·cm -3 σf / MPa E / GPa σc / MPa xparticle
50.3 / µm 

Al2O3 

 
 

t-ZrO2(Y2O3) 
Borosilikatglas 

2025 
“ 
“ 

2150 
950 1) 

“ 
“ 

3,94 
“ 
“ 

6,05 
2,75 

“ 
“ 

400 
“ 
“ 

1000 
40-60 

“ 
“ 

400 
“ 
“ 

210 
70 
“ 
“ 

4000 
“ 
“ 

2200 
900 

“ 
“ 

5,76 
1,67 
0,70 
0,67 
10,6 
1,16 
0,63 

 
Tabelle 4: Zusammenfassende Darstellung charakteristischer Kennwerte der im Rahmen der vorliegenden Ar-
beit verwendeten Feststoffe. [43-47] 
1) Keine Schmelzpunkt, sondern Glastransformationstemperatur  
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3.1.2 Hauptphasen 

Als Hauptphase wurde für die überwiegende Anzahl der Versuche Paraffinöl (Carl Roth, 

Deutschland) mit einer dynamischen Viskosität η von 0,03 Pas und einer Dichte ρliquid von 

0,85 g/cm3 bei Raumtemperatur verwendet. Des weiteren kam Paraffinöl mit η = 0,21 Pas und 

ρliquid = 0,88 g/cm3 zur Anwendung. Paraffinöl zeigt Newton'sches Fließverhalten, die thermi-

sche Zersetzung beginnt bei T ≈ 200°C [48].  

Neben Paraffinöl wurde auch Paraffinwachs (Sasol Wax GmbH, Deutschland) mit einem 

Schmelzpunkt von 52°C und ρliquid = 0,764 g/cm3 bei 60°C verwendet. Im geschmolzenen 

Zustand zeigt Paraffinwachs ebenfalls Newton'sches Verhalten mit η = 0,008 Pas bei 60°C. 

Paraffinwachs ist sehr gut löslich in n-Hexan, die thermische Zersetzung beginnt ebenfalls bei 

T≈ 200°C [49]. 

 

 

3.1.3 Zweitphasen 

Als Zweitphase wurde überwiegend eine wässrige Saccharoselösung verwendet (α-D Saccha-

rose, Carl Roth, Deutschland). Bei Raumtemperatur beträgt die Dichte ρsolid von Saccharose  

1,57 g/cm3 und bei einer dynamischen Viskosität η der Lösung (1,853 molar) von 0,08 Pas 

und Newton'schem Fließverhalten. Die thermische Zersetzung startet bei T ≈ 160°C [50]. Für 

H2O ist ρliquid = 0,9982 g/cm3 und η = 0,001 Pas bei ebenfalls Newton'schem Fließverhalten. 

Als weitere Zweitphasenflüssigkeit wurde mit wässrigen Glycerinlösungen gearbeitet (Glyce-

rin, Carl Roth, Deutschland). Bei Raumtemperatur beträgt die Dichte von Glycerin ρliquid = 

1,26 g/cm3, η liegt bei 1,41 Pas und zeigt Newton'sches Fließverhalten. Die thermische Zer-

setzung beginnt bei T ≈ 191°C [51]. 

 

 

3.1.4 Additive 

Um unkontrollierte Agglomeration der Partikel zu vermeiden, wurde teilweise mit Tween 20 

(Carl Roth, Deutschland) als Netzmittel gearbeitet. Tween 20 ist ein nichtionisches Tensid mit 

ρliquid  = 1,1 g/cm3 bei einem HLB-Wert von 16,7, d.h. hydrophilem Charakter. Die Zerset-

zung beginnt bei T ≈ 149°C [52]. 
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3.2 Probenherstellung 

Im Folgenden wird auf die Probenherstellung eingegangen. Die Herstellung der Pasten wird 

erläutert, sowie auf die verwendeten Parameter weiterer Prozessschritte, wie das Entbindern 

der Haupt- bzw. Zweitphase und das abschließende Sintern beim Herstellen der porösen Tei-

le, eingegangen.  

 

 

3.2.1 Pastenherstellung 

Die Herstellung der Pasten stellt den ersten Verfahrensschritt in der Prozesskette zur Herstel-

lung hochporöser Sinterkörper auf der Basis von Kapillarsuspensionen dar. Hier ist besonders 

auf die Homogenität der hergestellten Pasten zu achten, unkontrollierte Agglomeration vor 

oder nach Zweitphasenzugabe ist zu vermeiden. Inhomogenitäten als Ergebnis unkontrollier-

ter Agglomeration führen zu einer Verschlechterung der resultierenden Bauteileigenschaften, 

wie z.B. der mechanischen Festigkeit oder einer ungleichmäßigen Porenverteilung im gesin-

terten Teil. Um ein optimales Ergebnis hinsichtlich der Pastenhomogenität zu erzielen, ist die 

jeweilige Stoffsystemzusammensetzung auf die Prozesstechnik, bzw. umgekehrt, abzustim-

men (s. Abbildung 18).  

 

 
Abbildung 18: Gegenseitige Abhängigkeit von Stoffsystemzusammensetzung und Prozesstechnik. 

 

Einflussparameter auf Seite der Stoffsystemzusammensetzung sind hier z.B. die Partikelgrö-

ße, Partikelgrößenverteilung, Formfaktoren oder etwa Grenzflächeneigenschaften. Auf der 

Seite der Prozesstechnik sind entscheidende Einflussparameter u.a. das verfahrenstechnische 

Equipment, die Reihenfolge der Prozessschritte oder etwa die Prozessbedingungen. Die Ab-

stimmung von Stoffsystemzusammensetzung und Prozessierung schlägt sich somit direkt im 

Ergebnis der Pastenaufbereitung nieder, was in Abbildung 19 verdeutlich wird. Im Folgenden 

ist mit Standardaufbereitung (S) bzw. Standardaufbereitung mit zusätzlichem Kugelmühlen-

Stoffsystem-
zusammensetzung Prozesstechnik 

Partikelgröße (Verteilung) 

Formfaktoren 

Grenzflächeneigenschaften Equipment 
Prozessbedingungen 

Reihenfolge der verfahrens-
technischen Schritte 
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schritt (SK) die Art der Pastenhomogenisierung nach Zugabe der Zweitphase zur Suspension 

gemeint, was Schritt (III) in Abbildung 11 entspricht. 

a) Dissolverhomogenisierung, kein Tensid 

 

b) Dissolverhomogenisierung, Tensid 

 

c) Kugelmühlenhomogenisierung, kein Tensid 

 

Abbildung 19: Gegenüberstellung unterschiedlicher Aufbereitungsarten von α−Al 2O3 ( particle
3.50x =5,76 µm)in Pa-

raffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung als Zweitphase, jeweils mit φsolid= 20 vol% und 
φsec= 2,5 vol%. Dissolveraufbereitung ohne Tensid (a), Dissolveraufbereitung mit Tensidzugabe (b), Kugelmüh-
lenaufbereitung ohne Tensidzugabe (c). 
 

In Abbildung 19 sind unterschiedliche Aufbereitungsarten von α−Al 2O3 (
particle

3.50x = 5,76 µm, 

φsolid = 20 vol%) in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässriger Saccharoselösung (1,853 

M) als Zweitphase (φsec = 2,5 vol%) dargestellt. Verwendet man kein Tensid und bereitet mit 

dem Dissolver auf, so tritt starke Agglomeration ein, was zu deutlichen Inhomogenitäten führt 

(s. Abbildung 19 (a)). Unter Hinzugabe einer geringen Menge Tensid lässt sich unkontrollier-

te Agglomeration verhindern und man erhält eine deutlich homogenere Paste (s. Abbildung 19 

(b)). Soll auf die Zugabe von Tensid verzichtet werden, so muss man das verfahrenstechni-

sche Equipment zum Homogenisieren der Paste wechseln. Bereitet man die Kapillarsuspensi-

on per Kugelmühle auf, so kann auf das Netzmittel verzichtet werden und man erhält trotz-
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dem eine homogene Paste (s. Abbildung 19 (c)). Im Folgenden wird auf die spezifischen Pa-

rameter der Standardaufbereitung (S) sowie der Standardaufbereitung mit zusätzlichen Ku-

gelmühlenschritt (SK) eingegangen. 

 

 

3.2.1.1 Standardaufbereitung und Standardaufbereitung mit zusätzli-
chem Kugelmühlenschritt 

Bei der Standardaufbereitung (S) werden das Feststoffpulver, die Hauptphase und sowie die 

Additive in einer Kugelmühle für 24h vorhomogenisiert. Dies ist vor allem bei Pulvern mit 

Partikelgrößen xparticle ≤ 1µm notwendig, um schon im Pulver vorhandene Agglomerate auf-

zubrechen. Anschließend wurde die Paste vor der Zweitphasenzugabe für 15 min mit einem 

Dissolverrührer bei einer Drehzahl von n = 1200 s-1 weiter homogenisiert. Die Homogenisier-

zeit von 15 min wurde durch das Aufzeichnen von Drehmoment-Zeit-Verläufen (Rührwerk 

RZR 2102, Heidolph, Deutschland) bei konstanter Drehzahl ermittelt, was exemplarisch in 

Abbildung 20 gezeigt wird und sich für alle im Rahmen der vorliegenden Arbeit verwendeten 

Zusammensetzungen als ausreichend erwiesen hat. 
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Abbildung 20: Exemplarischer Drehmoment-Zeit-Verlauf bei konstanter Drehzahl (n = 1200 s-1) zur Homoge-
nisierung einer Suspension mittels Dissolverrührer vor Zweitphasenzugabe. 
 

Es ist ein Abfallen des Drehmomentes über der Mischzeitzeit zu beobachten, bis sich schließ-

lich ein nahezu konstantes Drehmoment einstellt. Dies bedeutet, dass die Paste nun eine aus-

reichende Homogenität aufweist und die Zweitphasenzugabe erfolgen kann. Nach der Zweit-

phasenzugabe wird für weitere 2 min gerührt um den vollständigen Aufbau des Partikelnetz-
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werkes zu gewährleisten. Im Fall der Standardaufbereitung (S) wird die Paste nun im Form-

gebungsschritt weiter verarbeitet. Die Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlen-

homogenisierung (SK) unterscheidet sich von (S), dass nach der Zweitphasenzugabe und an-

schließendem Rühren für 2 min ein zusätzlicher Aufbereitungsschritt mit der Kugelmühle 

durchgeführt wird (s. Abbildung 21). 

 

 
Abbildung 21: Verfahrensfließbild für die Dissolver- und Kugelmühlenhomogenisierung. Standardaufberietung 
ohne (rot) und mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (blau) nach Zweitphasenzugabe. 
 

Die Aufbereitungszeit für diesen zweiten Kugelmühlenschritt betrug in Abhängigkeit von 

Partikelgröße und Feststoffvolumenkonzentration 24-48 h. Je kleiner xparticle bzw. höher φsolid, 

desto länger ist die Aufbereitsungszeit im zweiten Kugelmühlenschritt. Stellt die Tensidzuga-

be kein Problem bei der Pastenaufbereitung dar, so ist die Standardaufbereitung (S) ohne zu-

sätzliche Kugelmühlenhomogenisierung zu wählen. Ist jedoch keine Tensidzugabe erwünscht, 

muss unbedingt ein zweiter Kugelmühlenschritt (SK) nach der Zweitphasenzugabe erfolgen.  

 

 

3.2.2 Formgebung und Teilentbindern 

Alle hergestellten Materialien wurden händisch mit einem an den Siebdruck angelehnten Ver-

fahren zu Formkörpern verarbeitet (s. Abbildung 22). Die Einzelschritte hierzu lassen sich 

schematisch in A. Formfüllung, B. Rakeln und C. Entformen zusammenfassen. Hierzu wur-

den Rechteck- und Kreisformen verwendet, welche in eine Edelstahlplatte gefräst sind. Die 

Form wurde mit der zu verarbeitenden Paste gefüllt und anschließend händisch der Überstand 

 Feststoff 
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24 h 

Dissolver 
15 + 2 min 

Hauptphase Zweitphase 
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mittels Rakel abgestrichen. Die geometrischen Abmessungen der Rechteckteile betrug 

50x10x5 mm, runde Probenteile wiesen die Abmessungen 30x5 mm auf. Nach dem Abstrei-

chen des Überstandes wurden die Teile unmittelbar im Anschluss händisch durch Anheben 

der Probenplatte entformt. Die Probenplatte wurde auf eine Unterlage gebettet, welche sich an 

der Art der Vorentbinderung orientiert, welche wiederum von der verwendeten Hauptphase 

abhängt (s. Kap. 2.2.1).  

 
Abbildung 22: Schematisch Darstellung des Formgebungsprozesses in Anlehnung an das Siebdruckverfahrens 
mit den Teilschritten A. Formfüllung, B. Rakeln und C. Entformen. 
 

 

a) Teilentbinderung durch kapillare Extraktion 

Wurde mit Paraffinöl als Hauptphase und wässriger Saccharoselösung als Zweitphase gear-

beitet, ist die kapillare Extraktion als Vorentbinderung zum Entfernen der Hauptphase ver-

wendet worden. Hierzu wurde die Probenplatte im Formgebungsprozess direkt auf eine saug-

fähige Unterlage (z.B. Vliestücher, Papier, Kartonage etc.) gebettet. Durch die Kapillarkraft 

der saugfähigen Unterlage entweicht dabei das Paraffinöl aus dem Probenkörper. Als Unter-

lage wurde in der Regel kommerzielles Druckerpapier verwendet. Bei kommerziellem Dru-

ckerpapier ist xpore in der Regel xpore < 1 µm was sich für die im Rahmen dieser Arbeit durch-

geführten Entbinderungsversuche nach Gl. 16 als ausreichend herausgestellt hat [53]. Die Ver-

weildauer der Probenteile auf der Unterlage bei Raumtemperatur orientiert sich am Stoffsys-

tem und betrug minimal 48 h, maximal jedoch 120 h. Die Vorentbinderung ist abgeschlossen, 
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wenn ausreichend viel Hauptphase aus dem Probenteil entwichen ist. Dies ist daran zu erken-

nen, dass es zu einem „Aushärten“ des Probenteils aufgrund der auskristallisierenden Saccha-

rose kommt. Die auskristallisierte Saccharose bildet Feststoffbrücken zwischen den Partikeln 

und gibt dem Probenteil eine ausreichende mechanische Festigkeit, sodass sich dieses gut 

handhaben lässt. Teilentbinderte Probenteile wurden nun auf porösen Sinterunterlagen zur 

thermischen Entbinderung platziert. 

 

a) Teilentbinderung durch Lösemittel 

Probenteile mit Wachs als Hauptphase und wässriger Saccharoselösung als Zweitphase wur-

den per Lösemittelextraktion teilentbindert. Die Probenteile wurden im Formgebungsprozess 

auf Alufolie als Unterlage gebettet. Nach dem Erstarren der Hauptphase wurden die Proben-

teile in eine Soxhlet-Apparatur zur Lösemittelzirkulation gegeben, sodass immer frisches n-

Hexan als Lösemittel zur Verfügung stand. Das Paraffinwachs löst sich während des Entbin-

derungsvorganges im n-Hexan, da jedoch die wässrige Saccharoselösung in n-Hexan voll-

ständig unlöslich ist, bleibt das Partikelnetzwerk erhalten. Beim anschließenden Trocknungs-

vorgang entweicht zum einen das im Probenteil verbliebene n-Hexan, zum anderen kommt es 

zum Auskristallisieren der Saccharose und somit zur Bildung von Feststoffbrücken zwischen 

den Partikeln. Zur Analyse des Entbinderungsverhaltens wurde der Entbinderungsfortschritt 

als Funktion der Zeit systematisch mittels gravimetrischer Messungen ermittelt (s. Abbildung 

23 (a, b)).  
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Abbildung 23: Systematische Untersuchung des Entbinderungsverhaltens bei konstantem Feststoffgehalt φsolid = 
20 vol% und variiertem φsec (a), bzw. konstantem φsec = 1,25 vol% und variiertem φsolid (b). 
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Hierzu wurden die Grünteile in Abhängigkeit der Verweilzeit aus dem n-Hexan entnommen, 

getrocknet und anschließend die Massedifferenz zum Anfangsgewicht für verschiedene Pro-

benzusammensetzungen bestimmt. Es wird ersichtlich, dass unabhängig von der Probenzu-

sammensetzung bereits nach 4 h ein Entbinderungsfortschritt von 85 % erzielt wird. Die Ver-

weildauer der Proben im Lösemittelbad wurde auf 16 h (über Nacht) bei 30°C, mit anschlie-

ßender Trocknung von 8h bei Raumtemperatur festgelegt. So hergestellte Probenkörper wie-

sen eine gute Probenhandhabung auf und wurden auf porösen Sinterunterlagen für die nach-

folgende thermische Entbinderung platziert. 

 

 

3.2.3 Thermisches Entbindern und Sintern 

Die per kapillarer Extraktion und Lösemittelentbinderung teilentbinderten Probekörper wur-

den auf einer saugfähigen α−Al 2O3-Sinterunterlage (Kerafol (Keralpor 99) bzw. Friatec (De-

gussit AL25), Deutschland) platziert und feststoffspezifisch thermisch entbindert und gesin-

tert. Unter thermischer Entbinderung ist dabei das Ausbrennen organischer Bestandteile aus 

dem Probekörper zu verstehen. Die Sinterunterlage muss porös sein, um noch im Probekörper 

vorhandenes organisches Material von Haupt- und Zweitphasenkomponenten aufnehmen zu 

können, welche durch die thermische Behandlung in flüssiger Form aus dem Bauteil austre-

ten. Auch bei der Auswahl der Sinterunterlagen muss Gl. 16 erfüllt sein. Thermisch entbindert 

(Nabertherm (LVT 04/17), Deutschland)) und gesintert (Nabertherm (LHT 04/17), Deutsch-

land) wurde immer in zwei unterschiedlichen Öfen. Dies ist notwendig, um den Sinterofen 

nicht mit Ruß und sonstigen Verbrennungsrückständen zu verunreinigen und somit das Sin-

terverhalten der Materialien ungewollt zu beeinflussen. Thermisch entbindert und gesintert 

wurde unter sauerstoffhaltiger Atmosphäre bei Normaldruck. 

 

a) α−Al2O3,  α−Al2O3 [grob]+ α−Al2O3 [fein] und α−Al2O3 [grob] + t-ZrO2(Y2O3) [fein] 

Zur thermischen Entbinderung von α−Al 2O3 (CT19FG, CT1200SG) wurde das schnelle Ent-

binderungsprofil nach Abbildung 24 (a) A verwendet. Bei α−Al 2O3 [grob] + α−Al 2O3 [fein]  

(CT19FG+CT3000SG) [fein] kam das langsame Entbinderungsprofil B zum Einsatz. Dies ist 

aufgrund der kleineren Partikelzwischenräume als Folge des feinen Pulveranteils notwendig, 

wodurch ein schonenderes Entbindern der Proben erreicht wird. Die beiden Profile unter-

scheiden sich in der Steigung der Heizraten. Es sind jeweils Haltestufen bei 200°C (30min) 

und 500°C (60min) vorgegeben. Es hat sich gezeigt, dass hier organische Materialien zum 

Großteil aus dem Probenkörper als Verbrennungsgas entweichen [42]. Die Pulvermischungen 
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Al 2O3 [grob] + t-ZrO2(Y2O3) [fein] wurden des weiteren mit einem Vorsinterschritt bei 

1100°C für 1,5h leicht angesintert, da hier ein Wechsel der Sinterunterlagen vor dem eigentli-

chen Sinterschritt notwendig ist (Entbinderungsprofil C). Gesintert wurde jeweils wie in 

Abbildung 24 (c) dargestellt, wobei die Sintertemperatur und Haltezeit je nach relativer Sin-

terdichte variierten und im Ergebnisteil entsprechend genannt werden. Die jeweiligen Heizra-

ten können Abbildung 24 entnommen werden. 
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Abbildung 24: Schnelles (A) und langsames (B) Entbinderungsprofil zur thermischen Entbinderung von 
α−Al 2O3 bzw. α−Al 2O3 + α−Al 2O3-Pulvermischungen (a) und (C) α−Al 2O3 + t-ZrO2(Y2O3)- Pulvermischungen 
(b), sowie prinzipielles Sinterprofil (c). 
 

a) Borosilikatglas 

Zum Entbindern von Proben mit Borosilikatglas wurde das Entbinderungsprofil D nach 

Abbildung 25 (a) verwendet und orientiert sich am Heizprofil von Abbildung 24 (a) A. Die 

Maximaltemperatur liegt bei 500°C um genügend Abstand zum Erweichungspunkt des ver-

wendeten Borosilikatglas von 950°C zu wahren und somit jegliche Sinteraktivität zu vermei-
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den. Die Heizraten sind Abbildung 25 (a) zu entnehmen. Das Sinterprofil für Borosilikatglas 

wird in Abbildung 25 (b) gezeigt, Sinter- und Haltezeit variierten auch hier je nach relativer 

Sinterdichte und werden im Ergebnisteil ebenfalls genannt.  
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Abbildung 25: Profil zur thermischen Entbinderung (a) und zum Sintern (b) von Borosilikatglas. 

 

 

3.3 Analysemethoden 

 

 

3.3.1 Grenzflächenphysikalische Eigenschaften 

Die Ober- und Grenzflächenspannung von Flüssigkeiten wurde per hochpräzisem, elektrody-

namischem Kompensations-Wägesystem (Dataphysics (DCAT 11), Deutschland) und Wil-

helmy-Platte (= Vertikalplattenmethode) als Messgeometrie (angerautes Platin) ermittelt. Die 

Auswertung der gemessenen Kraftwerte wurde mittels kommerzieller Software SCAT (Da-

taphysics, Deutschland) durchgeführt. 

 

a) Oberflächenspannung Γia 

Als Oberflächenspannung wird die Spannung Γia zwischen Flüssigkeit und Luft (Hauptphase-

Luft mit i=1, Zweitphase-Luft mit i=2) definiert. Zur Messung von Γia ist die Wilhelmy-Platte 

mit bekannter Masse mWP am Kraftaufnehmer des Wägesystems angebracht (s. Abbildung 

26). Taucht das Plättchen in die zu vermessende Flüssigkeit ein, so steigt ein dünner Flüssig-

keitsfilm daran empor und zieht dieses als Folge von Γia in die Flüssigkeit was als Kraft Fia 

detektiert wird. Γia berechnet sich dann gemäß 



Kap. 3 Materialien und experimentelle Methoden 

 35 

( ) ia

ia
ia cosba

F

2

1

θ+
=Γ  

Gl. 17 

wobei 2(a+b) der Umfang des Plättchens und θia der Randwinkel zwischen Plättchen, Flüs-

sigkeit und Luft ist.  

 

Abbildung 26: Schematische Darstellung zur Messung der Oberlächenspannung Γia mittels Wilhelmy-Platte (= 
Vertikalplattenmethode). [54] 
 

Verwendet man als Plättchen angerautes Platin, so kann θia = 0° angenommen werden. Da das 

Plättchen nur Linienkontakt mit der Flüssigkeit aufweist, ist eine Korrektur des Auftriebs 

nicht notwendig [32,33,54]. 

 

a) Grenzflächenspannung Γ12  

Das Bestimmen der Grenzflächenspannung Γ12 zwischen Haupt- und Zweitphase funktioniert 

ähnlich der Ermittlung von Γia. Die umgebende Phase ist nun nicht Luft sondern die Flüssig-

keit mit der geringeren Dichte. Γ12 wird dann über  

( ) 12

12
12 cosba

F

2

1

θ+
=Γ  

Gl. 18 

berechnet. Verwendet man auch hier wieder angerautes Platin als Messplättchen, so kann er-

neut θ12 = 0° angenommen werden. Da sich beim Messen der Grenzflächenspannung die 

Messgeometrie komplett in der Flüssigkeit befindet, muss die gemessene Kraft F12 als Folge 

der Grenzflächenspannung um die Auftriebskraft korrigiert werden [32,33,54]. 

 

c) Kontaktwinkel θ i a 

Für das Messen des Kontaktwinkels einer Flüssigkeit θia (Hauptphase i=1, Zweitphase i=2) 

auf dem entsprechenden Substrat gegen Luft wurde die „Sessile Drop“-Methode (Dataphysics 

(OCA15), Deutschland) verwendet. Hierzu wird ein Flüssigkeitstropfen auf eine dichtgesin-
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terte Substratplatte pipettiert und die Tropfenkontur von einer hochauflösenden Kamera auf-

genommen. Der Randwinkel wird anschließend mittels Young-Laplace-fit numerisch berech-

net. Die numerische Auwertung erfolgte mit Hilfe der kommerziellen Software „Drop Shape 

Analysis“ (Krüss (DSA), Deutschland) [32,33,55]. 

 

 

3.3.2 Rheologische Pastencharakterisierung 

Zur Ermittlung rheologischer Parameter wurde von den hergestellten Pasten die Fließfunktion 

( )γη &  und die scheinbare Fließgrenze σy mittels Scherrheometer bestimmt.  

 

a) Fließfunktion η(γ)
 

Zum beschreiben der Fließfunktion ( )γη &  wir das in Abbildung 27 (a) dargestellte vereinfachte 

Modell betrachtet, wobei η die dynamische Viskosität ist und eine Materialfunktion darstellt. 

Es wird von einem Volumenelement eines homogenen Mediums ausgegangen, welches sich 

zwischen zwei Platten befindet. Die untere Platte befindet sich dabei in Ruhe, die obere Platte 

bewegt sich mit der Geschwindigkeit u als Folge der angreifenden Tangentialkraft FT. 

 
Abbildung 27: Prinzipieller Aufbau des Schversuches zur Ermittlung der Viskositätsfunktion ( )γη & . [56,60] 

 

Ist die Haftbedingung erfüllt, werden als resultierende Größen nach Abbildung 27 (a) die 

Schubspannung σ, die Scherung γ und die Schergeschwindigkeit γ&  definiert als [56,60] 
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.

.
. )(
)(

γ

γσ=γη  
Gl. 22 

berechnet. Die Fließfunktion ( )γη &  wurde für die im Rahmen der vorliegenden Arbeit vermes-

senen Suspensionen mit Hilfe eines Rotationsrheometers (Thermo Scientific (Mars II), 

Deutschland) und Platte-Platte-Messgeometrie (PP 35, 0,3 mm Plattenabstand) mittels Schub-

spannungsvorgabe ermittelt. Hierbei wurde eine Schubspannungsrampe σ(t) vorgegeben (s. 

Abbildung 28 (a)), γ&  ermittelt und ( )γη &  mit der kommerziellen Software „RheoWin 4“ (Ther-

mo Scientific, Deutschland) berechnet.  
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Abbildung 28: Schematische Darstellung einer Schubspannugsrampe σ(t) bei Schubspannungsvorgabe (a) und 
Ermittlung der scheinbaren Fließgrenze σy mittels Tangentenmethode durch Ermittlung des Schnittpunktes von 
a1 und a2 (b).  
 

b) Scheinbare Fließgrenze σy 

Bei Überschreiten einer kritischen Schubspannung σ wird die Ruhestruktur der Probe zerstört 

und das Material fängt an zu Fließen. Diese kritische Schubspannung heißt scheinbare Fließ-

grenze σy. Die hier untersuchten Kapillarsuspensionen können ähnlich wie viele andere Mate-

rialien der weichen Materie zugeordnet werden, da ständig Anlagerungs- und Dissipations-

vorgänge stattfinden, was zu geringen aber messbaren, irreversiblen Deformationen führt. 

Dies ist der Fall, wenn die externen, auf die Probe einwirkenden Kräfte größer werden als die 

internen Kräfte, welche die Ruhestruktur der Probe aufrecht erhalten [56]. Hier wurde die 

scheinbare Fließgrenze σy mittels Flügelgeometrie im Zylinderbecher Z20 DIN durch die 

Vorgabe einer Schubspannungsrampe σ(t) und Auftragen von σ( γ& ) per Tangetenschnitt-

punktmethode ermittelt (s. Abbildung 28 (b)). Die scheinbare Fließgrenze σy ergibt sich dann 
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aus dem zum Schnittpunkt von a1 und a2 gehörenden Schubspannungswert [56,58]. Der Abstand 

von Anfangs- und Endwert jeder Schubspannungsrampe wurde für ∆t = 5 min so gewählt, 

dass σy weitestgehend unbeeinflusst von der Wahl der Messparameter war. Es konnte kein 

Unterschied zwischen Schubspannungsrampe bzw. Schubspannungstreppe festgestellt wer-

den. Da sich die Schubspannungsrampe als praktikabler herausgestellt hat, wurde diese der 

Schubspannungstreppe bevorzugt. 

 

 

3.3.3 Porosimetrie 

Unter der Gesamtporosität ε eines Körpers wird das Verhältnis des gesamten Hohlraumvolu-

mens bezogen auf das Gesamtvolumen des Körpers bezeichnet. ε lässt sich wiederrum in die 

offene εo und geschlossene εg Porosität unterteilen. εo stellt hierbei das frei zugängliche Po-

renvolumen, εg das nicht frei zugängliche Porenvolumen dar. Es gilt  

go ε+ε=ε  Gl. 23 

εo wird des Weiteren in durchgängige und nicht durchgängige (= Sackpore) Porosität unter-

schieden [28]. Die Bestimmung von ε wurde nach DIN EN 993-1 sowie DIN EN 993-18 

durchgeführt und ergibt sich aus [62,63] 

solid

rohsolid

ρ
ρ−ρ=ε  

Gl. 24 

mit ρroh als Rohdichte (= Archimedes Dichte), welche über 

liquid
32

1
roh mm

m ρ
−

=ρ  
Gl. 25 

mit ρliquid als Dichte der Messflüssigkeit berechnet wird. m1 ist dabei das Trockengewicht 

nach Ausheizen des Probenkörpers > 100°C unter Vakuum, m2 das Gewicht des Probekörper 

nach Infiltrieren unter Vakuum mit der Messflüssigkeit und m3 die scheinbare Masse des in-

filtrierten Probekörpers in der Messflüssigkeit. Als Messflüssigkeit wurde im Rahmen der 

vorliegenden Arbeit mit H2O bei Raumtemperatur gearbeitet. Die offene Porosität εo berech-

net sich aus [62,63] 

32

12
o mm

mm
−
−=ε  

Gl. 26 

Des Weiteren wird die relative Sinterdichte ρrel als 

ε−=ρ 1rel  Gl. 27 

definiert. 
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3.3.4 Mikrostrukturanalyse 

Zur Analyse der Porengröße, Porengrößenverteilung und Mikrostruktur der gesinterten Teile 

wurden Probenanschliffe hergestellt und anschließend per Bildanalyse ausgewertet. 

 

a) Schliffbildherstellung 

Das zu präparierende Probenmaterial wurde mit flüssigem Epoxidharz unter Vakuum infilt-

riert und anschließend bei 70°C für 24h im Trockenschrank zum Aushärten ausgelagert. Das 

ausgehärtete Epoxidharz dient als Stützstruktur für den Sinterkörper, um einem Herausbre-

chen von Material beim Schleifen und Polieren entgegen zu wirken, da dies die Porenstruktur 

verfälscht [64]. Im nachfolgenden, dreistufigen Schleifschritt (Bühler (SiC-Schleifpapier P320, 

P600, P1200), Deutschland) wurde eine planare Oberfläche erzeugt. Die angeschliffenen Pro-

ben wurden im Anschluss mit Diamand-Paste (Bühler (MetaDi 9 µm, 3 µm, 0,25 µm), 

Deutschland) ebenfalls dreistufig endpoliert. Die endpolierten Proben wurden dann mit Pt 

besputtert und im Rasterelektronenmikroskop (REM) mit einem Rückstreudetektor (BSE) 

abgebildet (Hitachi (S4500), Deutschland). Der BSE-Detektor ist aufgrund der Rückstreu-

elektronen sensitiv auf die Massezahl von Elementen und bietet einen hohen Bildkontrast (= 

Massekontrast) [65]. Für die im Rahmen der vorliegenden Arbeit verwendeten Materialien lässt 

sich somit sehr gut zwischen Porenvolumen und Feststoff unterscheiden.  

 

b) Schliffbildanalyse 

Im Rahmen der Schliffbildanalyse stellt die Segmentierung einen wesentlichen Schritt in der 

Bildverarbeitung dar. Unter Segmentierung  wird das Erkennen von Objekten mit Hilfe ent-

sprechender Segmentierungsverfahren verstanden. Das Ziel ist die Trennung von Objekt und 

Hintergrund (=Nichtobjekt) oder die Vereinzelung unterschiedlicher Objekte voneinander. 

Hierzu wird der Bergriff der Klassifizierung auf Pixelebene eingeführt, d.h. es wird zwischen 

Objektpixel und Nichtobjektpixel mittels spezifischer Klassifizierungsmerkmale durch 

Schwellwertbildung unterschieden. Das Resultat der Segmentierung ist ein logisches Bild 

(=Binärbild) worin Objekte den Wert 1 und Nichtobjekte den Wert 0 einnehmen [66-68]. Geht 

man nun von einem Graubild aus, in dem die Bildpixel P Werte zwischen 0 bis 255 einneh-

men, so kann dies in einem Grauwerthistogramm dargestellt werden, was in Abbildung 29 

gezeigt wird. Dieses Grauwerthistogramm weist zwei charakteristische Maxima G1 und G2 

auf, welche die dunklen (G1) und hellen (G2) Bereiche des Bildes und somit die Objekte bzw. 

Nichtobjekte beschreiben. Eine Möglichkeit der Schwellwertbildung S besteht darin, die Dif-

ferenz G2 – G1 zu bilden, woraus sich S = G1+ 1/2 (G2 - G1) ergibt. Hieraus folgt die Segmen-
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tierungsvorschrift zur Berechnung des Binärbildes aus dem Graubild mit P ≤ S � P = 0 und P 

> S � P = 1. Die Lage von G1 und G2 ist abhängig vom eingestellten Kontrast-

Helligkeitsverhältnis (KH-Verhältnis).  

 
Abbildung 29: Systematische Vorgehensweise bei der Binarisierung von Grau- zu Binärbildern mittels 
Schwellwertbildung als Segmentierungsmethode. 
 

Bei variierendem KH-Verhältnis kommt es zu einer Verschiebung von G1 und G2 auf der 

Grauwertachse zu kleineren oder größeren Werten von G1 und G2. Da die Berechnung von S 

in direkter Abhängikeit von G1 und G2 steht, hat ein ungünstiges KH-Verhältnis eine Über- 

oder Untersegmentierung von Objekten zur Folge. Als Resultat einer Über- oder Unterseg-

mentierung erscheinen Objekte im binarisierten Bild größer bzw. kleiner. Binarisierte Grau-

bilder stellen die Grundlage für alle nachfolgenden Berechnungen der Bildanalyse wie z.B. 

der Porengröße etc. dar, weshalb eine Über- bzw. Untersegmentierung von Objekten kritisch 

zu betrachten ist. Um Über- oder Untersegmentierung zu vermeiden, wurde im Rahmen der 

vorliegenden Arbeit der in Abbildung 30 gezeigte Algorithmus verwendet. Es handelt sich 

dabei um ein iterierendes Verfahren, in dem in diskreten Schritten k das KH-Verhältnis von 

kleinen zu großen Werten verschoben wird. Als Randbedingung wird die durch Gl. 24 be-

rechnete Gesamtporosität ε verwendet. In jedem Schleifendurchlauf k+1 wird vom Binärbild 

die Bildporosität εBild = Σ(P=1)  / Pges berechnet und mit ε abgeglichen. Ist das Abbruchkriteri-

um εBild ≥ ε erfüllt, wird der Iterationsvorgang beendet, da nun von einem korrekten KH-

I. Graubild  II. Binä rbild  
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Verhältnis ausgegangen wird. Auf der Grundlage des so berechneten Binärbildes wurden alle 

folgenden statistischen Berechnungen durchgeführt. 

 

 
Abbildung 30: Algorithmus für die Mikrostrukturanalyse gesinterter Probenteile zur Vermeidung von Über- und 
Untersegmentierung aufgrund schlechter Kontrast-Helligkeits (KH)-Verhältnisse. Die Berechnung der statisti-
schen Parameter erfolgte per Moore-Neigbourhood-Algorithmus und Line-Intercept-Count-Methode. 
 

 

3.3.4.1 Porengröße: Line-Intercept-Count-Methode 

Zur Berechnung der Porengrößen wurde die Line-Intercept-Count-Methode (LIC-Methode) 

verwendet. Die LIC-Methode ist eine Messmethode der klassischen Stereologie und wird zur 

Bestimmung von Objektgrößen auf 2 dimensionaler Ebene verwendet [69,70]. Hierzu wird das 

binarisierte Bild mittels horizontaler und vertikaler Linien gerastert (s. Abbildung 31). Im 

Binärbild ist jedes Objekt (P = 1) durch seine Grenze d.h. die äußersten Pixel mit P=1, ein-

deutig von einem Nichtobjekt (P = 0) zu unterscheiden. Durchläuft eine Linie ein Objekt, so 

wird die Anzahl der Pixel entlang der Linie gezählt, woraus eine virtuelle Länge des Objektes 

resultiert, welche per Skalierung in eine physikalische Länge  umgerechnet wird. Aus der so 

gewonnenen Datengrundlage wird durch Klassieren aller Objektlängen a in horizontaler 

( H
porex ) und vertikaler ( V

porex  ) Richtung in j Intervalle die Häufigkeitsverteilung qr(xpore) 
[28] 
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berechnet, wobei r = 0 ist, da es sich um eine anzahlbezogene Dichteverteilung in der Ebene 

(= Schlifffläche) handelt. Die Teilmenge im Intervall j wird mit ∆µj beschrieben, µges stellt die 

Gesamtmenge dar und ∆xpore definiert die Intervallbreite. Unter Verwendung von 

∑∫
=

∆==
n

1i
j,porej,r

k
j,porer,k

x

x

poreporer
k
porer,k xqxM:diskret.IIdx)x(qxM:stetig.I

max

min
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als statistisches Moment, kann jede beliebige Verteilung qr(xpore) in eine anders bezogene 

Verteilung qk(xpore) umgerechnet werden [28,71]. 

 

 
Abbildung 31: Schematische Darstellung der Line-Intercept-Count-Methode zur Ermittlung der Porengröße 
binarisierter 2-D-Schliffbildern und anschließende Umrechnung von gemessener Anzahldichteverteilung q0(a) zu 
vomenbasierten Dichteverteilung q3(a). 
 

 

Die Vorschrift zur Transformation von qr(xpore) zu qk(xpore) lautet 

r,rk

j,porej,r
rk

pore
j,porej,k M

)x(qx
)x(q

−

−

=  
Gl. 30 

Unter Verwendung von k = 3 ist es somit möglich, die volumenbezogene Verteilung q3(xpore) 

aus der anzahlbezogenen Verteilung q0(xpore) zu berechnen. Des Weiteren sind unter Verwen-

dung statistischer Momente die statistischen Kennwerte pore
3x , pore

32x  und SV definiert als [71] 
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3.3.4.2 Flockenstruktur: Moore-Neighbourhood-Algorithmus 

Die Analyse der Flockenstruktur wurde ebenfalls auf der Grundlage von Binärbildern durch-

geführt. Hierzu wurden im ersten Berechnungsschritt zusammenhängende Objektgebiete, ge-

trennt voneinander vorliegender Objekte (= Flocken), bestimmt. Dies ist möglich, da jedes 

Objekt (P = 1) logisch vom Nichtobjekt (P = 0) bzw. Nachbarobjekt (P = 1) separiert vorliegt. 

Zur Berechnung der Objekgebiete wurde der Moore-Neighborhood-Algorithmus (MN-

Algorithmus) mit 8-facher Pixelkonnektivität verwendet. Beim MN-Algorithmus handelt es 

sich um ein Spursuchverfahren zellulärer Automaten [72,73]. Hierbei wird ein Startpixel mit P = 

1 definiert und die Zellinhalte der direkten Umgebung des Startpixels (= 8 Nachbarzellen) 

hinsichtlich des logisches Wertes überprüft. Direkt aneinander grenzende Zellen gleicher 

Wertigkeit ergeben so ein zusammenhängendes Gebiet, was in Abbildung 32 als zusammen-

hängende Pixelfläche dargestellt ist. Somit kann jedem zusammenhängenden Gebiet eine vir-

tuelle Fläche zugeordnet werden, welche per Skalierung in eine physikalische Fläche AFl um-

gerechnet wird.  

 

 
Abbildung 32: Schematische Darstellung einer zusammenhängenden Pixelfläche als Resultat des Moore-
Neighborhood-Algorithmus und die Approximation der Struktur mit einer elliptischen Funktion.  
 

Die Flockenstruktur wurde anschließend numerisch per Ellipsenfunktion angenähert, woraus 

die Längenachsen l1 und l2 resultieren und die Ellipsenfläche als [74] 
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geschrieben wird. Durch Auftragen von AFl über dem mittleren Flockendurchmesser 

1/2(l1+l2) erhält man somit ein Maß für die Dimensionalität Dst der Flockenstruktur im Sinter-

körper. 

 

l2 l1 zusammenhängende 
Pixelfläche 

numerisch approximie r-
te Ellipsenkontur 
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3.3.5 Mechanische Eigenschaften 

Wird ein Festkörper mit einer äußeren Kraft belastet, so zeigt sich je nach Materialklasse ein 

unterschiedliches Spannungs-Dehnungsverhalten. Werkstoffe werden im allgemeinen in fol-

gende drei Werkstoffklassen eingeteilt 

o metallisch (z.B. Stahl) 

o nichtmetallisch-organisch (polymere Werkstoffe wie z.B. PMMA) 

o nichtmetallisch- anorganisch (z.B. keramische Werkstoffe wie Al2O3) 

Typische Spannungs- Dehnungsdiagramme sind in Abbildung 33 (a) dargestellt. Hierbei ist 

die nominelle Spannung F/A, d.h. die wirkende Kraft F bezogen auf die Ursprungsquer-

schnittsfläche A des Probekörpers, über der nominellen Dehnung ∆e = ∆l / l0 des Probekör-

pers aufgetragen (∆l = Längenänderung bei Belastung, l0 = Ausgangslänge).  

 

 
Abbildung 33: Charakteristisches Spannungs-Dehnungsverhalten im Zugversuch für keramische, metallische 
bzw. polymere Werkstoffe (a), sowie typisches Bauteilversagen durch Sprödbruch (b) im Druckversuch (hier: 
Al 2O3). 

[75] 
 

Metallische Werkstoffe zeigen unter Belastung ein ausgedehntes elastisch-plastisches Verhal-

ten und es erfolgt bei Erreichen der maximalen Belastbarkeit ein duktiler Bruch. Nichtmetal-

lisch-organische Materialien zeigen ein sehr ausgedehntes plastisches Verhalten (temperatur-

abhängig), dem ebenfalls ein duktiler Bruch folgt. Nichtmetallisch-anorganische Werkstoffe 

hingegen zeigen sprödes Werkstoffverhalten. Es ist kein Bereich plastischer Verformung er-

kennbar und dem linearen-elastischen Verhalten folgt direkt das Bauteilversagen durch 

Sprödbruch (s. Abbildung 33 (b)). Aufgrund der sehr starken kovalenten bzw. ionischen Bin-

dungen bei nichtmetallisch-anorganischen Werkstoffen wirkt der für die Verformung notwen-

digen Versetzungsbewegung im Gefüge ein sehr großer Widerstand entgegen. Plastische Ver-

formung unter Krafteinfluss tritt daher nahezu nicht auf [75,76].  

 

b) a) 

∆e 
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3.3.5.1 Biegefestigkeit und E-Modul 

Zur Bestimmung der Biegefestigkeit σf wurde der 4-Punkt-Biegeversuch nach DIN EN 843-1 

verwendet (s. Abbildung 35 (a)) [77]. Wird ein Balken mit einer Kraft Ff in z- Richtung be-

lastet, so tritt der in Abbildung 34 (a) dargestellte Normalspannungsverlauf σ(z) auf.  

 

 
Abbildung 34: Verlauf der Normalspannung in einem mit einer Kraft belasteten Balken (a) und Querschnitt des 
Biegebalkens (b). [78] 
 

Bei einem positiven Moment treten für z > 0 Zugspannungen und bei z < 0 Druckspannungen 

im Balken auf. Die x-Achse wird auch als "neutrale Faser" bezeichnet, da entlang dieser die 

wirkende Spannung σ = 0 ist. Ist der Querschnitt des Balkens im Vergleich zu dessen Länge 

klein, so sind wirkende Schubspannungen vernachlässigbar, weshalb hier nur die 

Normalspannungen betrachtet werden sollen [78,79]. Die betragsmäßig größte Spannung σmax 

wirkt in der Randfaser zmax des Balkens. Im Biegeversuch wird die maximale Biegespannung 

σf, bei der das Bauteil durch Bruch versagt, auf der Zugseite angegeben [46]. Es gilt 
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wobei Mf der Betrag des Biegemoments um die y-Achse und Wy mit 
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das entsprechende Widerstandsmoment ist, welches der Balken der Biegung entgegensetzt. 

Das Flächenträgheitsmoment für Rechteckquerschnitte mit Iy=ba3/12 gegeben (s. Abbildung 

34 (b)) [79]. Da beim 4-Punkt-Biegeversuch zwischen den beiden Krafteinleitungspunkten ein 

Bereich konstanter Spannung vorliegt (s. Abbildung 35 (a)), ist Mf = L0 Ff /2. Durch Einsetzen 

von Wy und Iy in σmax nach Gl. 35 erhält man die Maximalspannung auf der Zugseite des 

Biegebalkens aus 
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Kommt es zum Bauteilversagen, so wird dieser Wert von σmax als Biegefestigkeit σf bezeich-

net. Aufgrund von σ = const. über den Bereich L1 wird der 4-Punkt Biegeversuch gegenüber 

a 

a) b) 
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dem 3-Punkt Biegeversuch bevorzugt. Letzterer zeichnet sich durch eine ansteigende Biege-

spannung mit einem Spannungsmaximum bei L2 /2 aus. Durch diese Spannungsspitze wird 

das Bauteilverhalten bei der 3-Punkt Biegung schlechter charakterisiert als beim 4-Punkt Bie-

geversuch, da es zu einer Übergewichtung des Bauteilverhaltens bei L2 /2 kommt [80]. 

 

 
Abbildung 35: (a) Schematischer Aufbau des 4-Punkt Biegeversuchs und Darstellung des Spannungsverlaufs an 
der unteren Randfaser des Biegebalkens. (b) Spannungs-Dehnungsdiagramm mit eingezeichneter Spannungs- 
Dehnungsdifferenz (∆σ, ∆e). [81] 
 

Der Elastizitätsmodul E= ∆σ/ ∆e stellt den Proportionalitätsfaktor zwischen der Spannungs- 

und der Dehnungsdifferenz (∆σ, ∆e) im linear-elastischen Bereich dar (s. Abbildung 35 (b)). 

Der E-Modul beschreibt somit den Widerstand, mit dem das Bauteil einer Verformung entge-

genwirkt. Der E-Modul wurde nach DIN EN 843-2 direkt über den 4-Punkt-Biegeversuch 

bestimmt [82]. Beim Aufbringen der Kraft F wird der Biegeweg des Probekörpers in z-

Richtung aufgezeichnet, woraus ein Kraft-Weg-Diagramm resultiert, was in Analogie zu dem 

in Abbildung 35 (b) gezeigten Spannungs-Dehnungsdiagramm steht. Der E-Modul lässt sich 

dann nach  
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direkt berechnen [82]. Dabei ist Ff,1 die Kraft am unteren Ende, Ff,2 die Kraft am oberen Ende 

des Belastungszyklus und L3 die aufgezeichnete Biegestrecke des Biegebalkens im Kraftin-

tervall Ff,1 - Ff,2. Die Biegung (= Steifheit) des Messaufnehmers wird durch L4 beschrieben 

und im Rahmen dieser Arbeit mit L4=0 angenommen. Alle vermessenen Probenkörper wur-

den hinsichtlich der Oberfläche nachbearbeitet. Die Belastungseinrichtung (Stable Micro Sys-

tems (TA.XTplus), Großbritannien) wurde mit einer Vorschubgeschwindigkeit von 

u = 0,05 mm/s betrieben. 

σ 
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3.3.5.2 Druckfestigkeit 

Die Bestimmung der Druckfestigkeit σc erfolgte nach DIN 51104, der verwendete Aufbau ist 

schematisch in Abbildung 36 (a) dargestellt [82]. Das Probenteil mit der Fläche A wird dabei 

zwischen zwei planparallelen Platten platziert und mit der Kraft Fc belastet, wobei Knickung 

zu vermeiden ist. Tritt Bauteilversagen ein, dann wird aus dem entsprechenden Kraftwert die 

Druckfestigkeit σc 
 

A

Fc
c =σ  
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berechnet [81,82]. 
 

 
Abbildung 36: Schematische Darstellung des Druckversuchs nach DIN 51104 (a). Zonen der Verformung in 
einer gestauchten Probe beim Druckversuch: I geringe Verformung wegen Reibungsbehinderung, II mäßige 
Zugverformung, III hohe Schubverformung (b). [81] 
 

Bei dem durchgeführten Druckversuch herrscht ein einachsiger Spannungszustand vor [83]. 

Durch die Stauchung bei der Druckbelastung kommt es auch zu einer Ausbauchung und einer 

daraus folgenden Bruchquerschnittsvergrößerung des Probekörpers. Abbildung 36 (b) zeigt 

die entstehenden Verformungszonen eines gestauchten Bauteils. Erkennbar sind drei Verfor-

mungsbereiche: Bereich I zeichnet sich durch nur geringe Verformung aus, da die wirkende 

Reibung diese nahezu verhindert. In Bereich II entstehen im Bereich der Ausbauchung mäßi-

ge Zugspannungen und Bereich III zeichnet sich durch hohe Schubbeanspruchung aus. Da 

spröde Werkstoffe keine Verformung ertragen, kommt es bei diesen zu nahezu keiner Aus-

bauchung. Diese Proben Versagen durch Bruch indem Bereich II unter einem Winkel von 45° 

abgleitet oder abgesprengt wird. Bei plastisch verformbaren Proben entstehen Anrisse, welche 

senkrecht oder im Winkel von 45° verlaufen [81]. Alle charakterisierten Probenkörper wurden 

hinsichtlich der Oberfläche nachbearbeitet und wiesen Rechteckquerschnitte auf. Die Belas-

Probe 

Fc a) b) c 
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tungseinrichtung (Stable Micro Systems (TA.XTplus), Großbritannien) wurde wiederum mit 

einer Vorschubgeschwindigkeit von u = 0,05 mm/s betrieben. 

 

 

3.3.5.3 Ermittlung der Weibull-Verteilung und Weibull- Para meter 

Zur Charakterisierung der Streuung von Festigkeiten wurde die Methode nach Weibull 

angewendet (DIN 843-5) [84]. Unter Verwendung der Weibull-Verteilung kann eine 

Vorhersage hinsichtlich der Bauteilzuverlässigkeit getroffen werden. Zunächst werden alle 

Proben nach der Größe der maximalen Biegespannung σf geordnet und jeder Wert mit einer 

Ordnungszahl versehen. Dabei wird der geringsten Bruchspannung der Wert 1 zugeordnet, 

der höchsten Bruchspannung der Wert N. Die Versagenswahrscheinlichkeit HV,i = (i-0,5)/N 

der jeweiligen Probe hängt vom Platz innerhalb der Reihe i und von der Anzahl aller Proben 

N ab.  
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Abbildung 37: Auftragung der Bruchwahrscheinlichkeit lnln(1/(1-HV)) als Funkition von ln(σf) zur Ermittlung 
der Weibullparameter mW und σ0. 
 

Nach Weibull ergibt sich für die Bruchwahrscheinlichkeit HV in Abhängigkeit von der 

maximalen Biegepannung σf in einer Probenreihe die Verteilungsfunktion 
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bzw in doppelt-logartihmischer Auftragung 
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mit mW und σ0 als Weibullparameter, wobei mW ein Maß für die Streuung der 

Festigkeitswerte ist und σ0 eine Aussage darüber gibt, bei welcher Spannung 63,2% aller 

Proben versagen [80]. Je größer der Parameter mW ist, desto näher liegen alle Festigkeitswerte 

der Probenreihe beieinander und desto zuverlässiger ist die Vorhersage der Bauteilfestigkeit. 

Durch Auftragen von lnln(1/(1-HV)) über ln(σf) ergibt sich mW als Geradensteigung des 

linearen Regressionsfits, was in Abbildung 37 dargestellt ist. Der Weibullparameter σ0  ist 

dann bei lnln(1/(1-HV)) = 0 abzulesen. Nach DIN 843-5 wird ein Stichprobenumfang von 

mindestens 30 empfohlen, da dies zeitlich jedoch nicht zu bewältigen war, wurde der 

Stichprobenumfang im Rahmen der vorliegenden Arbeit auf 10 reduziert. Die maximale 

Biegespannung σf  wurde aus dem 4-Punkt-Biegeversuch ermittelt. 

 

 

3.3.6 Permeabilitätsmesszelle 

Die Permeabilität K wurde nach DIN 933-4 mittels Gasdurchlässigkeit bestimmt, der Mess-

aufbau ist schematisch in Abbildung 38 abgebildet [85]. Die Probe ist dabei in eine Messkam-

mer eingesetzt und zum Rand durch einen aufblasbaren Dichtring abgedichtet, sodass ein auf-

gebrachter Gasstrom das Probenmaterial passieren muss. 

 

 
Abbildung 38: Schematische Darstellung des Messaufbaus nach DIN 933-4 zur Bestimmung der Permeabilität 
K poröser Materialien. 
 

Wird das Probenmaterial der Dicke a und der Filterquerschnittsfläche A mit dem Gasdruck p1 

auf der Zuleitungsseite beaufschlagt, so stellt sich hinter der Membran in Abhängigkeit der 

Materialeigenschaften (u.a. Porosität, Porengröße, Porengeometrie usw.) der Gasdruck p2 ein. 

Wird zusätzlich noch der Volumenstrom V&  in Abhängigkeit von p1 und p2 bestimmt, so kann 

für kompressible Gase die Permeabilität K durch 

p1 p2, V
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berechnet werden. Als Messgas wurde Luft bei Raumtemperatur (T=20°C) verwendet, woraus 

eine dynamischen Viskosität von η ≈ const. = 17,6 10-6 Pas resultiert. Der Absolutdruck des 

Messgases im Volumenstrommessgerät ist mit p0 = 1,013 105 Pa gegeben. 
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4 Ergebnisse und Diskussion 

Zur Evaluation der auf Partikel aus α-Al 2O3 wirkenden relevanten Kräfte (s. Kap. 2.1) in Pa-

raffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase, sind 

diese in Abbildung 39 gegenübergestellt. Aufgetragen ist die Kapillarkraft FK (Gl. 6), die van-

der-Waals-Kraft FvdW (Gl. 5) und die Gewichtskraft FG (Gl. 4) für typische Materialkonstan-

ten (ρsolid = 3,94 gcm-3, Γ12 = 43,1 Nm-1, θ12 = 66°, AH = 10-20 Nm, h = 10-9 m) als Funktion 

des Partikeldurchmessers xparticle 
[11]. Aus dieser Art der Auftragung wird die im System do-

minierende Kraft ersichtlich. 
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Abbildung 39: Vergleich von Kapillarkraft FK (Gl. 6), van-der-Waals-Kraft FvdW (Gl. 5) und der Gewichtskraft 
FG (Gl. 4), aufgetragen über dem Partikeldurchmesser für α−Al 2O3 in Paraffinöl als Hauptphase und wässriger 
Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase. Verwendete Materialkonstanten s. Text. 
 

Wie aus Abbildung 39 ersichtlich, liegt FK für α-Al 2O3-Partikel in Paraffinöl als Hauptphase 

und wässriger Saccharoselösung als Zweitphase im relevanten Partikelgrößenbereich um 

Größenordnungen über FvdW und FG. Dabei steigen FK und FvdW parallel mit der Steigung 1 

und FG mit der Steigung 3. Erst bei xparticle > 100 µm wird FG > FvdW, wobei selbst in diesem 

Fall FG noch deutlich von FK übertroffen wird. Die Kapillarkraft ist somit die im Stoffsystem 

dominierende Kraft. Dies gilt auch für alle weiteren im Rahmen der vorliegenden Arbeit ver-

wendeten Materialien. Die verwendeten Feststoffpulver können also durch kapillare Flüssig-

keitsbrücken in der Hauptphase stabilisiert werden, um Sedimentation und somit Entmischung 

durch FG vorzubeugen.  
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4.1 Umnetzvorgänge für θ12 < 90° 

Soll ein Flüssigkeitstropfen auf einem Substrat platziert werden, welches bereits von einer 

anderen, nicht mischbaren Flüssigkeit benetzt ist, sind für θ12 < 90° Umnetzvorgänge von 

entscheidender Bedeutung. Dies wurde bereits allgemein in Kap. 2.1.1 theoretisch am Prinzip 

der Umnetzspannung ∆ΓW erläutert. Transferiert man diese Überlegung auf Kapillarsuspensi-

onen, so muss die Zweitphase in der Lage sein die Hauptphase von der Partikeloberfläche zu 

verdrängen (Umnetzen), um kapillare Flüssigkeitsbrücken ausbilden zu können. Die Über-

tragbarkeit der Umnetztheorie auf Kapillarsuspensionen wird im Folgenden anhand der Stoff-

systemkombination α-Al 2O3-Partikel als Feststoff sowie den Flüssigkeiten Paraffinöl und 

unterschiedlicher H2O/Glycerin-Gemische systematisch untersucht. Dabei werden die Flüs-

sigkeiten jeweils als Haupt- und Zweitphase eingesetzt und die Berechnung der Umnetzspan-

nung ∆ΓW nach Gl. 10 als Kriterium verwendet, ob theoretisch eine Kapillarsuspension für θ12 

< 90° ausgebildet werden kann. Die zur Berechnung von ∆ΓW benötigten Oberflächenspan-

nungen Γia bzw. Kontaktwinkel θia der H2O/Glycerin-Gemische auf α-Al 2O3 jeweils gegen 

Luft, werden in Abbildung 40 gezeigt. Dabei fällt die Oberflächenspannung für die 

H2O/Glycerin-Gemische von Γia = 72,4 mNm-1 für Wasser auf Γia = 64,4 mNm-1 für Glycerin 

ab, wobei die Oberflächenspannung für Paraffinöl bei Γia = 30,4 mNm-1 liegt. Für Wasser 

beträgt θia = 45,4° und fällt für Glycerin auf θia = 38,5° ab. Der Kontaktwinkel von Paraffinöl 

gegen α-Al 2O3 beträgt θia = 0°, benetzt das α-Al 2O3 also besser als die Wasser/Glycerin-

Gemische.  
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Abbildung 40: Kontaktwinkel auf α−Al 2O3 (a) und Oberflächenspannung (b) von unterschiedlichen 
H2O/Glycerin Lösungen, jeweils gegen Luft gemessen. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindes-
tens drei Einzelmessungen. 
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Fall 1:  α-Al2O3 benetzt mit unterschiedlichen H2O/Glycerin-Gemischen als Hauptphase 
unter Zugabe von Paraffinöl als Zweitphase: 
 
Ausgehend von α-Al 2O3 als Substrat, welches mit einem H2O/Glycerin-Gemisch als Haupt-

phase benetzt ist und Paraffinöl die zweite flüssige Phase darstellt, so liegen die nach Gl. 10 

berechneten Umnetzspannungen bei ∆ΓW ~ - 20 mNm-1 (s. Abbildung 41 (a)). Der jeweils 

zugehörige Dreiphasenkontaktwinkel liegt zwischen θ12 = 113,4° bis 129,3° (s. Abbildung 41 

(b)). Es ist also theoretisch nach Gl. 11 nicht möglich eine Kapillarsuspension für den Fall θ12 

< 90° zu erzeugen, da ∆ΓW < 0 mNm-1. Beim Dispergieren von α-Al 2O3-Partikeln ( particle
3.50x = 

5,76 µm, φsolid = 20 vol%) in H2O/Glycerin-Gemischen als Hauptphase unter Zugabe von Pa-

raffinöl als Zweitphase (φsec = 1 vol%) ist deutlich Phasentrennung zu beobachten, es wird 

keine Kapillarsuspension ausgebildet (s. Abbildung 42, gestrichelte Linie). 

0 20 40 60 80 100
-40

-30

-20

-10

0

10

20

30

40

50

60

 α−Al
2
O

3
 + H

2
O/Glycerin + Paraffinöl

     "        + Paraffinöl  + H2O/Glycerin

 

 

Umnetzsp. ∆ΓW / mN m-1

Anteil / vol%

Feststoff Hauptph. Zweitph.

Wasser Glycerin

a)
0 20 40 60 80 100

0

20

40

60

80

100

120

140

160

180

b)

 Al
2
O

3
 + H

2
O/Glycerin + Paraffinöl

     "    +    Paraffinöl + H
2
O/Glycerin

 

 

Dreiph.Kontaktwinkel θ
12

 / °

Anteil / vol%

Feststoff Hauptph. Zweitph.

90

GlycerinWasser
 

Abbildung 41: Umnetzspannung ∆ΓW (a) berechnet nach Gl. 10 und Dreiphasenkontaktwinkel θ12 (b) berechnet 
nach Gl. 8 für die Stoffsystemkombinationen α-Al 2O3 in unterschiedlichen H2O/Glycerin-Gemischen als Haupt-
phase und Paraffinöl als Zweitphase (gefüllte Symbole) bzw. α-Al 2O3 in Paraffinöl als Hauptphase und unter-
schiedlichen H2O/Glycerin-Gemischen als Zweitphase (offene Symbole).  
 

Fall 2: α-Al2O3 benetzt mit Paraffinöl als Hauptphase unter Zugabe unterschiedlicher 
H2O/Glycerin-Gemische als Zweitphase: 
 
Der zuvor unter 1) beschriebene Sachverhalt ändert sich, wenn α-Al 2O3 von Paraffinöl als 

Hauptphase benetzt wird und die H2O/Glycerin-Gemische als Zweitphase zugegeben werden. 

Die nach Gl. 10 berechneten Umnetzspannungen liegen dann bei ∆ΓW ~ + 20 mNm-1 (s. 

Abbildung 41 (a)) mit Dreiphasenkontaktwinkeln von θ12 = 66,6° bis 50,7° (s. Abbildung 41 

(b)). Nach Gl. 11 ist es somit theoretisch möglich eine Kapillarsuspension für den Fall θ12 < 

90° zu erzeugen, da ∆ΓW > 0 mNm-1. Dies wird bestätigt durch das Dispergieren von α-

Al 2O3-Partikeln ( particle
3.50x = 5,76 µm, φsolid = 20 vol%) in Paraffinöl als Hauptphase unter Zuga-
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be der H2O/Glycerin-Gemische als Zweiphase (φsec = 1 vol%), da keine Phasentrennung vor-

liegt und ein deutlicher Anstieg in der scheinbaren Fließgrenze σy um ca. eine Dekade gemes-

sen wird (s. Abbildung 42, durchgezogene Linie). 
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Abbildung 42: Scheinbare Fließgrenze σy für α-Al 2O3 Partikel ( particle
3.50x  = 76 µm) in Paraffinöl als Hauptphase 

und unterschiedlichen Wasser/Glycerin-Gemischen als Zweitphase, wobei φsec = 1 vol% und φsolid = 20 vol% 
betragen (durchgezogene Linie beschreibt Mittelwert). Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) 
hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen.  
 

Fall 1 und Fall 2 werden in Abbildung 43 veranschaulicht. Es wird zuerst α-Al 2O3 mit H2O 

als Hauptphase benetzt und Paraffinöltropfen auf den H2O-Film aufgebracht, was Fall 1 ent-

spricht. Selbst beim direkten Aufbringen der Öltropfen auf die Feststoffoberfläche kommt es 

nicht zum Umnetzen der Hauptphase durch die Zweitphase, es wird die zuvor beschriebene 

Phasentrennung beobachtet (s. Abbildung 43 (a)).  

 

 
Abbildung 43: Kein Umnetzen von α-Al 2O3 mit H2O als Hauptphase unter Zugabe von Paraffinöl als Zweitpha-
se (a), s. Fall 1., sowie Veranschaulichung des Umnetzvorganges für α-Al 2O3 benetzt mit Paraffinöl als Haupt-
phase unter Zugabe von H2O als Zweitphase mit direktem Umnetzen und Fixieren der H2O- Tropfen auf der α-
Al 2O3-Oberfläche (b), s. Fall 2. 
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Verwendet man hingegen Paraffinöl als Hauptphase und H2O als Zweitphase, so ist nach kur-

zem Aufschwimmen der H2O-Tropfen ein Umnetzen zu beobachten, was sich im Fixieren der 

Tropfen auf der Feststoffoberfläche äußert (s. (b)) und Fall 2 entspricht.  

 

Für alle im Rahmen der vorliegenden Arbeit verwendeten Kapillarsuspensionen konnten posi-

tive Umnetzspannugen von ∆ΓW > 0 mNm-1 nachgewiesen werden. Hat eine Stoffsystem-

kombination von Feststoff, Haupt- und Zweitphase in eine Richtung funktioniert, so war es 

nicht möglich die Haupt- und Zweitphase gegeneinander auszutauschen. Kommt es beim 

Anmischen einer Kapillarsuspension zur Phasentrennung, so ist dies wohl darauf zurückzu-

führen, dass die Hauptphase nicht von der Feststoffoberfläche durch die Zweitphase verdrängt 

und somit das Ausbilden von kapillaren Flüssigkeitsbrücken verhindert wird. Dies äußert sich 

in negativen Umnetzspannungen ∆ΓW < 0 mNm-1. Es kann also festgehalten werden, dass auf 

die im Rahmen der vorliegen Arbeit untersuchten Stoffsystemkombinationen mit θ12 < 90°, 

die Umnetztheorie zutrifft. 

 

 

4.2 Rheologische Charakterisierung 

Zur rheologischen Charakterisierung wird mittels systematischer Parametervariation am 

Stoffsystem die scheinbare Fließgrenze σy und Fließfunktion ( )γη &  näher untersucht und auf 

strukturelle Eigenschaften eingegangen. Unter Verwendung rasterelekronenmikroskopischer 

Aufnahmen wird ein empirisches Modell der Mikrostruktur von Kapillarsuspensionen für θ12 

< 90° vorgestellt und mit den Fließeigenschaften korreliert. 

 

 

4.2.1 Zweitphasenanteil und empirisches 3 Zonen Modell für θ12 < 90° 

Gibt man zu einer homogen dispergierten Suspension unterschiedliche Mengen an Zweitpha-

se hinzu, so äußert sich dies in einer drastischen Änderung des rheologischen Verhaltens. Dies 

ist in Abbildung 44 (a) für α-Al 2O3-Partikel (φsolid = 20 vol%, particle
3.50x = 1,67 µm) in Paraffinöl 

als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase anhand der 

Fließfunktion ( )γη & dargestellt. Die Pasten wurden mittels Standardaufbereitung (S) bei kon-

stantem Tensidanteil bezogen auf die Hauptphase hergestellt. Der Dreiphasenkontaktwinkel 

von α-Al 2O3 in Paraffinöl und wässriger Saccharoselösung als Zweitphase beträgt θ12= 66°. 

Durch Zugabe von φsec = 1 vol% und φsec = 2,5 vol% zur Suspension kommt es zu einer Ver-
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schiebung der Fließfunktion ( )γη &  zu höheren Scherraten γ& , wobei ( )γη &  generell strukturvis-

koses Verhalten aufzeigt. Bei einer weiteren Erhöhung auf φsec = 5 vol% ist jedoch eine 

Linksverschiebung von ( )γη &  zu beobachten. Deutlicher wird dieser Sachverhalt beim Be-

trachten von η  bei konstantem γ& , was in Abbildung 44 (b) für ( )1s100 −=γη &  gezeigt wird. Es 

ist ersichtlich, dass ein Maximum durchlaufen wird und neben einer Viskositätserhöhung bei 

.const=γ&  durch Zweitphasenzugabe auch wieder eine Viskositätsabnahme zu verzeichnen 

ist, wodurch drei Regime I, II und III zu differenzieren sind. 
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Abbildung 44: Dynamische Viskosität η vs. γ&  (a), ( )1s100 −=γη & vs. φsec (b) jeweils bei konstantem Feststoff-

gehalt von φsolid = 20 vol% und scheinbare Fließgrenze σy vs. φsec (c) bei variiertem φsolid. Die Pasten wurden alle 
mittels Standardaufbereitung (S) bei konstanter α-Al 2O3 -Partikelgröße particle

3.50x  = 1,67 µm mit Paraffin als Haupt-

phase und wässriger Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardab-
weichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
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Gleiches ist beim Betrachten der zugehörigen scheinbaren Fließgrenzen σy zu beobachten, 

was in Abbildung 44 (c) für verschiedene φsolid dargestellt ist. Durch Zugabe der Zweitphase 

zur Suspension kommt es jeweils zu einem Anstieg der scheinbaren Fließgrenze um ca. eine 

Dekade beim Übergang von Regime I zu Regime II. In Regime II bildet sich ein Plateau aus, 

bevor es zu einem Abfall der scheinbaren Fließgrenze in Regime III kommt. Wie bereits aus 

Abbildung 44 (c) ersichtlich wird, ist der Übergang von Regime II zu Regime III abhängig 

von φsolid. Durch Normieren von σy auf die scheinbare Fließgrenze der jeweiligen Suspension 

ohne Zweitphase σy,0 fallen die Kurvenverläufe in Regime I und II zusammen, wie aus 

Abbildung 45 (a) ersichtlich. Für jedes φsolid kann durch Anlegen einer Regressionsgeraden in 

Regime II und III der Geradenschnittpunkt ermittelt werden, welcher den kritischen Zweit-

phasengehalt σy,crit als Übergang von Regime II zu Regime III beschreibt. In Abbildung 45 (b) 

ist σy,crit als Funktion von φsolid für particle
3.50x = 1,67 µm und particle

3.50x = 5,76 µm aufgetragen. Der 

Abbildung ist deutlich zu entnehmen, dass σy,crit mit zunehmendem φsolid größer wird. Des 

weiteren scheint σy,crit auch von particle
3.50x  abhängig zu sein. Bei konstantem φsolid wächst σy,crit 

mit steigender Partikelgröße von particle
3.50x = 1,67 µm auf particle

3.50x = 5,76 µm. 
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Abbildung 45: Normierte scheinbare Fließgrenze σy,0 / σy,0 vs. φsec (a) bei konstanter Partikelgröße particle
3.50x  = 

1,67 µm und verschiedenen φsolid. Kritischer Zweitphasengehalt φsec,crit vs. φsolid (b) für particle
3.50x  = 1,67 µm und 

particle
3.50x  = 5,76 µm. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) mit Paraffin als Hauptphase und 

wässriger Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung 
von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

Zur Strukturaufklärung von Regime I, II und III werden im folgenden rasterelektronenmikro-

skopische Aufnahmen gesinterter Teile betrachtet, wodurch auf die Mikrostruktur im pastösen 

Zustand und somit auf das Fließverhalten rückgeschlossen werden kann. In Abbildung 46 sind 
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hierzu Aufnahmen von Bruchflächen und Probenanschliffen gesinterter Pasten, sowie die ide-

alisierte Modelvorstellung des zugehörigen Regimes im pastösen Zustand für φsolid = 20 vol%, 

particle
3.50x = 5,76 µm und verschiedene φsec für θ12 < 90° dargestellt. Die rasterelektronenmikro-

skopischen Aufnahmen in Abbildung 46 zeigen für Regime I mit φsec = 0 vol% dichtgepackte 

und homogen verteilte Partikel. Dies deutet darauf hin, dass im pastösen Zustand die Partikel 

von van-der-Waals-Kräften dominiert werden, was zu keiner ausgeprägten Strukturbildung 

führt.  

 
Abbildung 46: Idealisierte Modellvorstellung von Kapillarsuspensionen im pastösen Zustand (obere Reihe) bei 
θ12 < 90° demonstriert für φsolid = 20 vol% und particle

3.50x  = 5,76 µm. Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen 

von Bruchflächen (mittlere Reihe) und Probenanschliffen (untere Reihe) gesinterter Teile (1650°C, 2h). Van-
der-Waals- Partikelnetzwerk in Regime I mit φsec = 0 vol%, homogen flokkuliertes Partikelnetzwerk, stabilisiert 
durch kapillare Flüssigkeitsbrücken in Regime II mit φsec = 2,5 vol% und inhomogene Strukturbildung aufgrund 
der Umbenetzungsagglomeration in Regime III mit φsec = 8 vol%. 
 

In Regime II wirkt die Struktur hingegen deutlich flokkuliert, was auf die Zweitphasenzugabe 

(φsec = 2,5 vol%) zurückzuführen ist. Dieser kontrollierte Strukturaufbau der Suspension 

durch die Kapillarkräfte zwischen den Partikeln äußert sich in einem starken Anstieg der 

scheinbaren Fließgrenze σy bzw. steigenden Werten von η bei const=γ& . Am Übergang von 

Regime I und II sind beide Zustände vorhanden, da nicht genug Zweitphase vorhanden ist, um 

alle Partikel-Partikel-Kontakte zu erreichen und kapillare Flüssigkeitsbrücken aufzubauen. In 

Feststoff Hauptphase Zweitphase 
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Regime II sind schließlich alle Partikel mittels kapillarer Flüssigkeitsbrücken miteinander 

verbunden, was zur vollständigen Ausbildung des Partikelnetzwerkes führt. Eine weitere Er-

höhung von φsec innerhalb von Regime II bedeutet ein steigendes Flüssigkeitsbrückenvolu-

men, was jedoch zu keiner Änderung von σy bzw. weiteren Änderung der Mikrostruktur führt. 

Sobald jedoch φsec,crit durch eine weitere Erhöhung von φsec überschritten wird, äußert sich 

dies in einer starken Strukturänderung in Regime III, was sich im Abfall von σy zeigt. Das 

homogen flokkulierte Partikelnetzwerk aus Regime II wird zu einem inhomogenen Netzwerk 

in Regime III, bestehend aus großen Agglomeraten. Die Bildung dieser kompakten Aggregate 

ist auf eine Übersättigung der Partikelkontaktstellen durch Zweitphase zurückzuführen, mit 

dem Resultat einer wachsenden Partikelkoordinationszahl innerhalb jedes Agglomerates. Die-

ses Phänomen ist bekannt unter dem Begriff der Umbenetzungsagglomeration [86]. Der Über-

gang von Regime II zu Regime III tritt mit wachsendem φsolid bei höheren Werten von φsec,crit 

auf (Abbildung 44). Dies ist darauf zurück zu führen, dass mit steigendem φsolid mehr Partikel-

Partikel-Kontakte übersättigt werden müssen, bevor der Zustandswechsel von Regime II zu 

Regime III eintritt. Ebenso wächst das Zwickelvolumen der Partikel-Partikel-Kontaktstellen 

mit wachsender Partikelgröße particle
3.50x , was sich ebenfalls in höheren Werten für φsec,crit äußert.  

 

 

4.2.2 Partikelgrößeneinfluss 

Wie aus Gl. 6 und Gl. 14 ersichtlich ist, wird sowohl die Kapillarkraft FK als auch die schein-

bare Fließgrenze von der Partikelgröße xparticle beeinflusst. Bei sonst konstanten Bedingungen 

führt eine Verkleinerung von xparticle zu einer deutlichen Erhöhung der scheinbaren Fließgren-

ze in Regime II, was in Abbildung 47 (a) gezeigt wird. Dargestellt ist σy als Funktion von φsec 

für particle
3.50x = 1,67 µm und particle

3.50x = 5,76 µm bei jeweils konstantem Feststoffvolumengehalt 

von φsolid = 15 vol%. Die Pasten wurden mittels Standardaufbereitung (S) bei konstantem 

Tensidanteil bezogen auf die Hauptphase hergestellt.  Demnach erhöht sich σy um den Faktor 

2,8 in Regime II bei einer Verkleinerung der Partikelgröße um den Faktor 3,5. Dies ist darauf 

zurückzuführen, dass die scheinbare Fließgrenze σy für Kapillarsuspensionen (Regime II) mit 

σy ~ 1/ xparticle skaliert (s. Gl. 14), womit eine Verkleinerung der Partikelgröße in der Stoffsys-

temzusammensetzung zu umgekehrt proportional steigenden scheinbaren Fließgrenzen führt. 

Die Abweichung zum theoretischen Wert von 3,5 ist dadurch zu erklären, dass es sich bei den 

verwendeten Feststoffpulvern um nicht sehr scharf verteilte Fraktionen handelt (s. Abbildung 
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15). Der angegebene particle
3.50x  bildet somit das gesamte Partikelkollektiv zu ungenau ab, um die 

theoretischen Werte exakt zu erzielen, jedoch ist die Größenordnung zutreffend.  
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Abbildung 47: Scheinbare Fließgrenze σy vs. φsec für φsolid = 15 vol%. Die Primärpartikelgröße des α-Al 2O3 ist 

particle
3.50x  = 1,67 µm und 5,76 µm mit Paraffinöl als Hauptphase und wässriger Saccharoselösung (1,853 M) als 

Zweitphase. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Fehlerbalken sind die Stan-
dardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

 

4.2.2.1 Mehrmodale Verteilungen 

Wie zuvor beschrieben, steigt die scheinbare Fließgrenze σy einer Suspension mit monomoda-

ler Partikelgrößenverteilung um bis zu eine Dekade durch Zweitphasenzugabe bei sonst glei-

cher Stoffsystemzusammensetzung. Dieses Verhalten ändert sich jedoch beim Verwenden 

einer bimodalen Partikelgrößenverteilung, was in Abbildung 48 für α-Al 2O3 als Grobgut mit 

particle
3.50x = 5,76 µm und t-ZrO2 als Feingut mit particle

3.50x = 0,67 µm in Paraffinöl als Hauptphase 

und wässriger Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase gezeigt wird. Das Feingut ist im 

vorliegenden Fall um den Faktor 8,6 kleiner als das Grobgut. Der Kontaktwinkel von α-Al 2O3 

gegenüber Luft beträgt θ2a = 51,8° bei einem Dreiphasenkontaktwinkel von θ12 = 66°, wobei 

der Kontaktwinkel von t-ZrO2 gegenüber Luft bei θ2a = 63,1° und einem Dreiphasenkontakt-

winkel von θ12 = 83,8° liegt. Feingut und Grobgut weisen also ähnliches Benetzungsverhalten 

gegenüber der Zweitphase auf. Die im folgenden beschriebenen Pasten sind des weiteren alle 

aus Regime II entnommen, weisen somit ein vollständig ausgebautes Partikelnetzwerk auf 

und wurden per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK) 

ohne die Zugabe von Tensid hergestellt. Der Gesamtfeststoffgehalt betrug φsolid = 15 vol% bei 
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einem konstanten Zweitphasengehalt von φsec = 2,5 vol%, wobei der Feinanteil auf den Ge-

samtfeststoffgehalt bezogen wird.  
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Abbildung 48: Scheinbare Fließgrenze σy vs. Feinanteil bezogen auf φsolid von Pulvermischungen bei konstan-
tem Gesamtfeststoffvolumengehalt φsolid = 15 vol%. Grobe Pulverfraktion ist α-Al 2O3 mit particle

3.50x  = 5,76 µm, 

feine Pulverfraktion ist t-ZrO2 mit particle
3.50x  = 0,67 µm. Hauptphase ist Paraffinöl mit einer wässrigen Saccharose-

lösung (1,853 M) als Zweitphase. Die Pasten wurden alle per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmüh-
lenhomogenisierung (SK) hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzel-
messungen. 
 

In Abbildung 48 ist der Verlauf von σy über dem Feinanteil an t-ZrO2 für Suspensionen und 

korrespondierender Kapillarsuspensionen dargestellt. Betrachtet man den Verlauf der Suspen-

sionen, so steigt σy kontinuierlich von σy = 24,2 Pa um den Faktor 4,6 auf 111,4 Pa mit zu-

nehmendem Feingutanteil von 0 bis 20 vol%. Dies ist darauf zurückzuführen, dass Grob- und 

Feingut homogen verteilt vorliegen und die scheinbare Fließgrenze der Suspensionen durch 

van-der-Waals-Kräfte und der Anzahl an Partikel-Partikel-Kontakten bestimmt wird [87,88]. 

Erhöht man den Anteil an Feingut, so führt dies aufgrund des konstanten Gesamtfeststoffge-

haltes zu einer steigenden Anzahl an Partikel-Partikel-Kontakten, wodurch die scheinbare 

Fließgrenze steigt. Betrachtet man hingegen den Verlauf der scheinbaren Fließgrenze der kor-

respondierenden Kapillarsuspensionen, so ändert sich σy nur unwesentlich und fällt von 218,6 

Pa um den Faktor 1,4 auf 157,3 Pa ab. Die Feingutfraktion wird im Fall der Kapillarsuspensi-

on durch die Zweitphase in den Zwickeln der Grobgutfraktion gebunden (s. Kap. 4.4.4). Hier-

durch steigt die effektive Partikelkoordinationszahl nicht, solange die Feingutfraktion keine 

eigenen partikulären Netzwerkstrukturen aufbaut. Die scheinbare Fließgrenze einer Kapillar-

suspension ist durch die Festigkeit der kapillaren Flüssigkeitsbrücken definiert, wobei der in 
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dem Flüssigkeitsbrückenvolumen gebundene Feingutanteil nur zu einer leichten Schwächung 

von σy führt.  

 

 

4.2.3 Grenzflächenspannung und Tensideinfluss 

Neben dem Zweitphasenanteil φsec und der Variation der Partikelgröße particle
3.50x , lässt sich die 

scheinbare Fließgrenze σy von Kapillarsuspensionen nach Gl. 14 auch durch die Variation der 

Grenzflächenspannung Γ12 beeinflussen. Anhand verschiedener H2O/Glycerin-Gemische als 

Zweitphase wurde die Grenzflächenspannung zwischen Γ12 = 51,5 mNm-1 für H2O und Γ12 = 

31,6 mNm-1 für Glycerin jeweils gegen Paraffinöl als Hauptphase variiert, was in Abbildung 

49 (a) dargestellt ist.  
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Abbildung 49: Grenzflächenspannung Γ12 zwischen verschiedenen H2O/Glycerin-Gemischen gegen Paraffinöl 
(a) und normierte scheinbare Fließgrenze σy /  σy,0 vs. Grenzflächenspannung Γ12 von Kapillarsuspensionen für 
unterschiedliche Feststoffvolumengehalte φsolid, konstantem Zweitphasengehalt φsec = 1,0 vol% und konstanter α-
Al 2O3-Partikelgröße particle

3.50x  = 5,76 µm (b). Hauptphase ist Paraffinöl mit verschiedenen H2O/Glycerin-

Gemischen als Zweitphase. Die Pasten wurden alle per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenho-
mogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens 
drei Einzelmessungen. 
 

Die verwendete α-Al 2O3-Partikelgröße ist particle
3.50x = 5,76 µm bei konstantem Zweitphasenge-

halt φsec = 1 vol%. Die Pasten wurden alle per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugel-

mühlenhomogenisierung ohne Tensidzugabe (SK) hergestellt. Bei den so hergestellten Pasten 

lässt sich nun der Einfluss von Γ12 auf σy ermitteln, was in Abbildung 49 (b) gezeigt wird. 

Dargestellt ist die normierte scheinbare Fließgrenze σy/σy,0 als Funktion von  Γ12. Durch die 

normierte Art der Darstellung fallen die Kurven für verschiedene Partikelkonzentrationen 
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zusammen, wobei ein linearer Zusammenhang σy ~ Γ12 ersichtlich wird. Dieser bereits in Gl. 

14 postulierte Zusammenhang wird hier experimentell bestätigt. 
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Abbildung 50: Scheinbare Fließgrenze σy von Kapillarsuspensionen vs. Tensidkonzentration (Tween 20) mit 
φsolid als Scharparameter bei konstantem Zweitphasengehalt φsec = 2,5 vol% mit Paraffinöl als Hauptphase und 
einer wässrigen Saccharoselösung als Zweitphase (1,853 M) bei konstanter α-Al 2O3-Partikelgröße particle

3.50x  = 5,76 

µm. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabwei-
chung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

Es ist weiterhin möglich, dass Fließverhalten von Kapillarsuspensionen durch die Verwen-

dung grenzflächenaktiver Substanzen zu beeinflussen (s. Abbildung 50). Dargestellt ist die 

scheinbare Pastenfließgrenze σy von Kapillarsuspensionen (Regime II) als Funktion der Ten-

sidkonzentration (Tween 20) mit φsolid als Scharparameter, wobei der Tensidgehalt auf den 

Hauptphasenanteil bezogen ist. Es wird ersichtlich, dass bei konstantem φsolid bereits geringe 

Mengen grenzflächenaktiver Substanz starken Einfluss auf die Fließeigenschaften nehmen. 

Zunehmender Tensidgehalt führt bei sonst konstanten Stoffsystemparametern zu einer ab-

nehmenden scheinbaren Fließgrenze. Durch die Zugabe von zu viel Tensid wird das Ausbil-

den einer Kapillarsuspension sogar komplett unterdrückt. Die Oberfläche der Zweitphasen-

tropfen ist dann von den Tensidmolekülen belegt und das Ausbilden kapillarer Flüssigkeits-

brücken wird verhindert [8]. 

 

 

4.3 Mikrostrukturelle Untersuchungen an Sinterteilen 

Wie schon zuvor aus der rheologischen Charakterisierung unter Hinzunahme rasterelektro-

nenmikroskopischer Aufnahmen und dem 3 Zonen-Modell für Kapillarsuspensionen ersicht-
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lich, induziert die Zweitphasenzugabe zur Suspension eine Strukturbildung. Die aufgebaute 

Struktur besteht dabei jedoch nicht aus Einzelpartikeln, welche als „Kette“ miteinander ver-

bunden sind, sondern aus Flocken, wie in Abbildung 51 an einer gesinterten Struktur gezeigt.  

 

 
Abbildung 51: Flockenbildung durch Zweitphasenzugabe zur Suspension. Rasterlektronenmikroskopische Ü-
bersichtsaufnahme (A) und Detaildarstellung (B) mittels SE2-Detektor am Beispiel einer gesinterten Kapillar-
suspension aus α-Al 2O3. Primärpartikelgröße ist particle

3.50x  = 5,76 µm, die verwendete Hauptphase ist Paraffinöl mit 

einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase. Die Paste wurde mittels Standardaufbereitung (S) 
hergestellt, mit Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und bei 1650°C für 2h gesintert. 
 

 

4.3.1 Flockenbildung und strukturelle Dimension 

Anhand der in Kap. 3.3.4.2 vorgestellten Flockenstrukturanalyse wurde die Mikrostruktur 

systematisch mittels Parametervariation analysiert. Die hierzu verwendete Stoffsystemkombi-

nation ist α-Al 2O3 in Paraffinöl mit particle
3.50x = 5,76 µm und particle

3.50x = 1,67 µm als Hauptphase 

und einer wässrigen Saccharoselösung als Zweitphase. Die Pasten wurden mittels Standard-

aufbereitung (S) bei konstantem Tensidanteil bezogen auf die Hauptphase hergestellt, per 

Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und anschließend bei 1650°C für 2 h 

( particle
3.50x =5,76 µm) bzw. bei 1500°C für 1 h (particle

3.50x = 1,67 µm) gesintert. Von den so herge-

stellten Sinterteilen wurden rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Probenanschliffe 

angefertigt und die Flockenstruktur mittels Mikrostrukturanalyse untersucht, was in 

Abbildung 52 dargestellt ist. Die Farbscala beschreibt die Größe zusammenhängender Struk-

turen von gelb (klein) nach hellblau (groß). Variiert wurde der Zweitphasenanteil φsec bei 

sonst konstanter Stoffsystemzusammensetzung. Beim Betrachten der Suspension mit φsec = 0 

vol% fällt die sehr homogene Verteilung der versinterten Primärpartikel auf, wobei keine 

Strukturbildung beobachtet wird.  

100 µm 10 µm Flocke 
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Abbildung 52: Mikrostrukturuntersuchungen an rasterelektronenmikroskopischen Aufnahen von Probe-
nanschliffen gesinterter Teile (Entbinderungsprofil A, 1650°C, 2h) bei variiertem Zweitphasengehalt φsec. Die 
Farben geben die Größe zusammenhängender Strukturen wieder. Primärpartikelgröße des verwendeten α-Al 2O3 
ist particle

3.50x  = 5,76 µm mit Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweit-

phase bei konstantem Feststoffvolumengehalt. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) herge-
stellt.  

1 vol%  2 vol%  

0,3 vol%  φsec = 0,0 vol%  

6 vol%  4 vol%  

10 vol%  8 vol%  
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Erhöht man nun den Zweitphasenanteil, wird bereits bei sehr geringen Zweitphasenanteilen 

(φsec = 0,3 vol%) eine Strukturbildung induziert, was an den roten Bereichen zu erkennen ist. 

Steigt der Zweitphasengehalt auf φsec = 1,0 vol% an, ist eine deutliche Flokkulation ersicht-

lich, was durch die lila und dunkelblau gefärbten Bereichen deutlich wird. Es scheint, dass 

zwischen φsec = 1,0 vol% bis φsec = 6,0 vol% große Flocken homogen verteilt vorliegen, wel-

che in ein Netzwerk aus kleinen Flocken eingebettet sind. Kleine Flocken scheinen sich zu 

größeren Flocken zusammenzulagern oder kleine Flocken lagern sich an größeren an. Wird 

der Zweitphasengehalt dann auf φsec = 8,0 vol% bzw. φsec = 10,0 vol% erhöht kommt es zu 

einer starken Strukturvergröberung. Die aufgelockerte und homogen flokkulierte Struktur 

wird inhomogen und das Auftreten von Kugelagglomeraten ersichtlich. Betrachtet man die 

quantifizierte Darstellung der Mikrostrukturanalyse in Abbildung 53, so wird auch hier wie-

der die Bedeutung des 3 Zonen-Modells deutlich. Trägt man den mittleren Flockendruchmes-

ser 1/2(l1+l2) der mittels Ellipse numerisch angenäherten Flockenstruktur als Funktion von 

φsec auf, so ist der Kurvenverlauf in 3 charakteristische Regime unterteilbar (s. Abbildung 53 

(a)). Ausgehend von φsec = 0 vol% in Regime I steigt 1/2(l1+l2) bis φsec = 1,0 vol% und ver-

läuft dann bis φsec = 6,0 vol% in Regime II nahezu konstant. Steigert man den Zweitphasen-

gehalt auf φsec = 8,0 vol% bzw. φsec = 10,0 vol% kommt es zu einem erneuten Anstieg von 

1/2(l1+l2) in Regime III.  
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Abbildung 53: Mittlerer Flockendurchmesser 1/2(l1+l2)
-2 vs. Zweitphasengehalt φsec (a) und Flockenfläche AFl 

vs. φsec (b) als Resultat der Mikrostrukturanalyse gesinterter Teile (Entbinderungsprofil A, 1650°C, 2h) für α-
Al 2O3 in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M als Zweitphase bei konstan-
tem Feststoffvolumengehalt φsolid = 20 vol% und konstanter Partikelgröße α-Al 2O3 ist particle

3.50x  = 5,76 µm. Die 

Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von 
mindestens drei Einzelmessungen. 
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Gleiches ist für die Flockenfläche AFl als Funktion von φsec zu beobachten, was in Abbildung 

53 (b) dargestellt ist. Ausgehend von φsec = 0 vol% in Regime I steigt AFl an, bis bei φsec = 1,0 

vol% in Regime II ein Plateau erreicht wird, welches bis φsec = 6,0 vol% nahezu konstant ver-

läuft. Bei weiterem steigern des Zweitphasengehaltes auf φsec = 8,0 vol% bzw. φsec = 10,0 

vol% kommt es auch bei AFl zu einem erneuten Anstieg in Regime III. Es wird somit fest-

gehalten, dass durch Zweitphasenzugabe zur Suspension sowohl der mittlere Flockendurch-

messer 1/2(l1+l2), als auch die Flockenfläche wächst, wodurch der Strukturaufbau von Kapil-

larsuspensionen zu erklären ist. Agglomerate und Flocken werden häufig durch die fraktale 

Dimension Dfr gekennzeichnet. Ein Objekt wird als Fraktal bezeichnet, wenn es selbstähnlich 

ist. Objekte sind dann selbstähnlich, wenn unabhängig von der Vergrößerung, die Struktur 

dem Ausgangsgebilde gleicht. Die fraktale Dimension Dfr nimmt dabei für dreidimensionale 

Gebilde Werte von 1 < Dfr < 3 bzw. in der Ebene Werte von 1 < Dfr < 2 an. Je weiter Dfr an 

der oberen Grenzen des jeweiligen Wertebereichs liegt, desto dichter ist die Struktur eines 

Agglomerats bzw. einer Flocke gepackt. Die fraktale Dimension stellt somit eine Größe zum 

Beschreiben der Offenheit poröser Strukturen dar [28,89]. Beim Betrachten der Schliffbilder 

von Abbildung 46 bzw. der Mikrostrukturanalyse von Abbildung 52 fällt jedoch auf, dass es 

sich im Fall der Kapillarsuspensionen nicht um fraktale Gebilde handelt, da keine Selbstähn-

lichkeit zu beobachten ist. Daher ist der Begriff fraktale Struktur bzw. fraktale Dimension zur 

Beschreibung der Struktur von Kapillarsuspensionen nicht korrekt. An dieser Stelle wird da-

her der Begriff der strukturellen Dimension Dst eingeführt. Trägt man nun die Flockenfläche 

AFl über dem mittleren Flockendurchmesser 1/2(l1+l2) auf, erhält man bei doppelt-

logarithmischer Auftragung als Steigung die charakteristische Dimension der Struktur, was in 

Abbildung 54 gezeigt wird. Dargestellt sind zwei Datenreihen mit particle
3.50x = 1,67 µm und 

particle
3.50x = 5,67 µm. Wie schon aus vorhergehender Betrachtung (s. Abbildung 53) ersichtlich, 

führt eine steigende Flockenfläche AFl zu einem wachsenden Flockendurchmesser 1/2(l1+l2). 

Durch Anpassen einer Ausgleichsgerade an den jeweiligen Datensatz wird somit für den vor-

liegenden Fall eine strukturelle Dimension von Dst = 1,58 ermittelt. Geht man nun davon aus, 

dass Werte für Dst ebenfalls im Wertebereich 1 < Dst < 2 für den ebenen Fall vorzufinden 

sind, so kann daraus geschlossen werden, dass die Flocken mit Dst = 1,58 offenporigen Cha-

rakter aufweisen. Dies bedeutet, dass Zweitphasenzugabe zur Suspension eine Flockenbildung 

induziert, wobei die Flocken nicht dicht gepackt wachsen, sondern porös. 
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Abbildung 54: Flockenfläche AFl vs. Mittlerem Flocendurchmesser 1/2(l1+l2) zur Ermittlung der strukturellen 
Dimension als Resultat der Mikrostrukturanalyse gesinterter Teile (Entbinderungsprofil A, 1650°C, 2h). α-Al 2O3 
in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase bei konstantem 
Feststoffvolumengehalt φsolid = 20 vol% und konstanter Partikelgröße α-Al 2O3 ist particle

3.50x =1,67 µm bzw. 
particle

3.50x =5,76 µm. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Fehlerbalken sind die 

Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

 

4.3.2 Porosität, Porengröße und Porengrößenverteilung 

Die zuvor beschriebene Flockenbildung wird nun genutzt, um hochporöse Sinterteile durch 

Kapillarsuspensionen herzustellen. Es wird systematisch untersucht, ob Kapillarsuspensionen 

einen stabilen Precursor darstellen, mit dem sich Sinterteileigenschaften wie Porosität ε, mitt-

lere Porengröße pore
3x  und die Porengrößenverteilung q3 gezielt beeinflussen lassen. Die hier-

zu verwendete Stoffsystemkombination ist α-Al 2O3 in Paraffinöl mit particle
3.50x = 5,76 µm als 

Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung als Zweitphase. Die Pasten wurden mittels 

Standardaufbereitung (S) bei konstantem Tensidanteil bezogen auf die Hauptphase herge-

stellt, per Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und anschließend bei 1650°C für 2 h 

gesintert. Betrachtet man die mittlere Porengröße pore
3x  als Funktion des Zweitphasengehaltes 

φsec, dann skaliert pore
3x  deutlich mit  φsec (s. Abbildung 55 (a)). Zunehmender Zweitphasenan-

teil φsec führt bei konstantem φsolid zu steigendem pore
3x , wobei wiederum drei Regime sichtbar 

sind, welche dem 3 Zonen-Modell folgen.  
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Abbildung 55: Mittlere Porengröße pore
3x  vs. Zweitphasenanteil φsec für einen konstanten Feststoffgehalt von 

φsolid = 20 vol% (a), pore
3x  vs. φsolid für verschiedene φsec (b), Porendichteverteilung q3 vs. xpore für verschiedene 

φsec bei konstantem φsolid = 20 vol% (c), spezifische Oberfläche SV vs. φsec (d). Die Primärpartikelgröße des ver-
wendeten α-Al 2O3 war particle

3.50x  = 5,76 µm mit Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung 

(1,853 M) als Zweitphase, die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Die Pasten wur-
den jeweils mit Entbinderungsprofil A entbindert und bei 1650 °C für 2h gesintert. Fehlerbalken sind die Stan-
dardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

Die Zugabe von φsec zur Suspension in Regime I führt zunächst zu einem wachsenden pore
3x , 

wobei in Regime II ein Plateau erreicht wird. Erneute Steigerung von φsec führt schließlich zu 

einem weiteren Ansteigen von pore
3x  in Regime III. Im vorliegenden Fall bedeutet dies eine 

Steigerung um den Faktor 2 in Regime II bei φsec = 2,5 vol% bzw. um den Faktor 6,8 in Re-

gime III bei φsec = 10,0 vol% im Vergleich zur Suspension in Regime I mit φsec = 0 vol%. Des 

weiteren wird festgehalten, dass die erzielten Werte von pore
3x  somit um den Faktor 4,1 in Re-
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gime II bei φsec = 2,5 vol% bzw. um den Faktor 13,5 in Regime III bei φsec = 10,0 vol% bezo-

gen auf die auf die Primärpartikelgröße von particle
3.50x = 5,76 µm sind. Steigende mittlere Poren-

größen pore
3x  führen zu einer Abnahme der spezifischen Oberfläche (s. Abbildung 55 (b)). Die 

Zweitphasenzugabe zur Suspension wirkt sich jedoch nicht nur auf pore
3x  aus, auch die breite 

der Porendichteverteilung q3(xpore) wird beeinflusst, was in Abbildung 55 (c) gezeigt wird. Es 

wird ersichtlich, dass die Zweitphasenzugabe zur Suspension zu einer Verbreiterung der Po-

rendichteverteilung führt. Die monomodale Verteilung bei  φsec = 0 vol% in Regime I verbrei-

tert sich in Regime II bei φsec = 2,0 vol% und wird ausgeprägt multimodal in Regime III bei 

φsec = 8,0 vol%. Des weiteren ist in Abbildung 55 (d) der Einfluss des Feststoffvolumenge-

halts bei der Pastenzusammensetzung auf die resultierenden Werte von pore
3x  dargestellt.  
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Abbildung 56: Porosität ε vs. Zweitphasenanteil φsec für einen konstanten Feststoffgehalt von φsolid = 20 vol% 
(a), ε vs. φsolid für verschiedene φsec (b). Die Primärpartikelgröße des verwendeten α-Al 2O3 war particle

3.50x  = 5,76 µm 

mit Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase, die Pasten wur-
den alle mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt. Die Pasten wurden jeweils mit Entbinderungsprofil A ent-
bindert und bei 1650 °C für 2h gesintert. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Ein-
zelmessungen. 
 

Sinkende Feststoffvolumengehalte φsolid in Regime II (φsec= 4,0 vol% und 2,0 vol%) führen zu 

steigenden mittleren Porengrößen pore
3x . Abbildung 56 (a) zeigt, dass auch die Porosität ε  der 

Sinterteile von der Zweitphasenkonzentration beeinflusst wird. Zweitphasenzugabe zur Sus-

pension in Regime I bei φsec = 0 vol% bewirkt ein Anstieg der Porosität ε in Regime II im 

gesinterten Teil, wobei eine weitere Zweitphasenzugabe in Regime III hier nicht zu einem 

weiteren Anstieg von ε führt. Die Porosität ε bleibt in Regime II und Regime III konstant, ε 
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und pore
3x  entwickeln sich also beim Übergang von Regime II zu Regime III unabhängig von-

einander. Abbildung 56 (b) zeigt, dass auch die Porosität ε von der Feststoffvolumenkonzent-

ration φsolid abhängig ist. Wie bei der mittleren Porenporengröße pore
3x  führen sinkende Fest-

stoffvolumengehalte φsolid in Kombination mit steigenden Zweitphasengehalten φsec bei der 

Pastenherstellung zu steigenden Porositäten ε im gesinterten Teil.  

Trägt man die Gesamtporosität ε als Funktion der offenen Porosität εo auf, so liegen alle Da-

tenpunkte auf der ersten Winkelhalbierenden mit der Steigung 1 liegen. Die Gesamtporosität ε 

gesinterter Teile auf der Basis von Kapillarsuspensionen ist somit gleich der offenen Porosität 

εo (s. Abbildung 57). 

 

0 10 20 30 40 50 60 70 80
0

10

20

30

40

50

60

70

80
 Porosität

ges
 ε / %

Porosität
offen

 ε
o
 / %

1

 

Abbildung 57: Gesamtporosität ε vs. offene Porosität εo für gesinterte Kapillarsuspensionen unterschiedlicher 
Stoffsystemzusammensetzungen aus α-Al 2O3 und Borosilikatglas. Hergestellt mittels unterschiedlicher Aufbe-
reitungsarten und Sinterprofilen. 
 

Ein weiterer wichtiger Einflussfaktor auf die mittlere Porengröße pore
3x  und die resultierende 

Porosität ε gesinterter Teile ist die Art der Aufbereitung. Abbildung 58 zeigt pore
3x  als Funkti-

on von ε für particle
3.50x = 1,67 µm bzw. particle

3.50x = 5,76 µm für die beiden Aufbereitungsarten Stan-

dardaufbereitung (S) mit Tensidzugabe und Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmüh-

lenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe. Für beide Partikelgrößen wird ersichtlich, dass 

die Tensidzugabe zu ca. 10 % geringeren Porositäten führt. Dies ist darauf zurückzuführen, 

dass Tensidzugabe zu einer Verringerung der Grenzflächenspannung Γ12 führt, woraus eine 

geringe scheinbare Pastenfließgrenze σy resultiert. Dies führt zu einer Verdichtung des Parti-

kelnetzwerkes beim Entbindern und äußert sich in geringeren Porositäten ε im Sinterteil. Des 
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weiteren kann festgehalten werden, dass eine steigende Porosität ε im Sinterteil immer mit 

einer wachsenden mittleren Porengröße pore
3x  einhergeht. Ebenso wird deutlich, dass eine 

kleinere Primärpartikelgröße particle
3.50x  bei konstanter Porosität ε zu kleineren mittleren Poren-

größen pore
3x  im gesinterten Teil führt. 
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Abbildung 58: Mittlere Porengröße pore
3x  vs. Porosität ε gesinterter Kapillarsuspensionen. Hergestellt aus α-

Al 2O3 mit der Primärpartikelgröße particle
3.50x = 1,67 µm (1500°C, 1h) und particle

3.50x  = 5,76 µm (1650°C, 2h) bei kon-

stantem Feststoffvolumengehalt φsolid = 20 vol%  in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselö-
sung (1,853 M) als Zweitphase bei verschiedenen Zweitphasengehalten φsec. Die Pasten wurden mittels Stan-
dardaufbereitung (S) und per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK), wie im 
Diagramm gekennzeichnet, hergestellt und mittels Entbinderungsprofil A thermisch entbindert. Fehlerbalken 
sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 

 

 

Zur Beurteilung der Größenordnungen von ε und pore
3x  gesinterter Kapillarsuspensionen ist in 

Abbildung 59 die Porosität ε als Funktion der mittleren Porengröße pore
3x  im Vergleich mit 

Literaturwerten poröser Keramiken, die mit den Kap. 1.2 dargestellten Verfahren hergestellt 

wurden, dargestellt. Es wird ersichtlich, dass die mittels der herkömmlichen Verfahren herge-

stellten Sinterteile überwiegend zu mittleren Porengrößen pore
3x  > 10µm in Kombination mit 

hohen Porositäten ε > 90 % führen (s. auch Tabelle 1), jedoch gerade im Porenbereich pore
3x  ≤ 

10 µm und Porositäten ε ≥ 50 % nur schwer zu realisieren sind.  
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Abbildung 59: Porosität ε vs. mittlere Porengröße pore
3x  typischer Herstellungsverfahren für makroporöse Sin-

terwerkstoffe (s. Kap. 1.2) im Vergleich mit kapillaren Suspensionen [21]. Der gestrichelte Kasten zeigt dabei den 
Bereich an, welcher durch Kapillarsuspensionen gut zugänglich ist.  
 

Dieser mit herkömmlichen Methoden nur schwer zugängliche Bereich wird nun durch die 

Verwendung von Kapillarsuspensionen erschlossen. Es ist jedoch auch möglich mittlere Po-

rengrößen pore
3x  > 10 µm und Porositäten ε < 50 % einzustellen, d.h. das neue Verfahren ist 

universell einsetzbar. 

 

 

4.3.3 Korrelation von Pasten- und Sinterteileigenschaften 

Wie die vorausgehenden Betrachtungen gezeigt haben, lässt sich durch Zweitphasenvariation 

neben dem rheologische Verhalten (σy, ( )γη & ) von Kapillarsuspensionen gezielt auch die re-

sultierende mittlere Porengröße pore
3x  und Porosität ε im Sinterteil beeinflussen. Ein Anstieg 

im Zweitphasengehalt φsec führt sowohl im pastösen, als auch im gesinterten Zustand zu ei-

nem Anstieg der charakteristischen Materialparameter σy und ( ).const=γη & , bzw. pore
3x  und ε. 

Dies legt den Schluss nahe, dass eine Korrelation zwischen den Pasten- und Sinterteileigen-

schaften vorliegt. Dies wird in Abbildung 60 dargestellt. Die hierzu verwendete Stoffsystem-

kombination ist α-Al 2O3 mit particle
3.50x = 1,67 µm bzw. particle

3.50x = 5,76 µm in Paraffinöl bzw. Pa-

raffinwachs (normierte Darstellung) als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung als 

Zweitphase. Die Pasten wurden mittels Standardaufbereitung (S) bei konstantem Tensidanteil 

bezogen auf die Hauptphase hergestellt, per Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und 

anschließend bei 1650°C für 2 h gesintert. 
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Abbildung 60: Porosität ε gesinterter Teile vs. scheinbare Pastenfließgrenze σy (a), mittlere Porengröße pore
3x  

gesinterter Teile vs. scheinbare Pastenfließgrenze σy (b) sowie jeweils die normierte Darstellung mit Porosität 
ε vs. normierter scheinbarer Pastenfließgrenze σy / σy,0 (c) und mittlere Porengröße pore

3x  vs. normierter scheinba-

rer Pastenfließgrenze σy / σy,0 (d). Hergestellt aus α-Al 2O3 mit der Primärpartikelgröße particle
3.50x  = 5,76 µm für 

verschiedene Feststoffvolumengehalt φsolid in Paraffinöl bzw. Paraffinwachs (normierte Darstellung) als Haupt-
phase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase bei verschiedenen Zweitphasengehalten 
φsec (Regime I und II). Die Pasten wurden mittels Standardaufbereitung (S) bei konstantem Tensidanteil bezogen 
auf die Hauptphase hergestellt und per Entbinderungsprofil A thermisch entbindert, sowie bei 1650°C für 2h 
gesintert. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

Trägt man die resultierende Porosität ε bzw. mittlere Porengröße pore
3x  der gesinterten kapilla-

ren Suspension als Funktion der scheinbaren Pastenfließgrenze σy für Regime I und II auf, 

skalieren die Sinterteileigenschaften deutlich mit den Pasteneigenschaften bei Zweitphasen-

zugabe zur Suspension (s. Abbildung 60 (a) und (b)). Bei konstantem Feststoffvolumengehalt 

φsolid = const. führt ein wachsendes σy durch Zunahme von φsec zu steigenden Werten von 

pore
3x  und ε. Hierbei skaliert ε ~ σy

0,1 und pore
3x ~ σy

0,4 für die bei der Pastenaufbereitung ver-
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wendete Primärpartikelgröße vonparticle
3.50x = 5,76 µm. Bei der normierten Darstellung, d.h. 

ε(σy/σy,0) bzw. pore
3x (σy/σy,0) kommt es zu einem kollabieren der Kurven, wobei auch hier ε ~ 

σy
0,1 und pore

3x ~ σy
0,4 gilt (s. Abbildung 60 (c) und (d)).  
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Abbildung 61: Porosität ε gesinterter Teile vs. normierter scheinbarer Pastenfließgrenze σy / σy,0 (a) und mittlere 
Porengröße pore

3x  gesinterter Teile vs. normierter scheinbarer Pastenfließgrenze σy / σy,0 (b). Hergestellt aus α-

Al 2O3 mit der Primärpartikelgröße particle
3.50x  = 1,67 µm (1500°C, 2h) bzw. particle

3.50x  = 5,76 µm (1650°C, 2h) bei 

konstantem Feststoffvolumengehalt φsolid = 20 vol% in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharo-
selösung (1,853 M) als Zweitphase bei verschiedenen Zweitphasengehalten φsec (Regime I und II). Die Pasten 
wurden mittels Standardaufbereitung (S) hergestellt und per Entbinderungsprofil A thermisch entbindert. Fehler-
balken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

 

Ändert man die Primärpartikelgröße particle
3.50x , so ändert sich die Skalierung der Porosität ε des 

Sinterteils mit der scheinbaren Fließgrenze σy, was in Abbildung 61 (a) gezeigt wird. Darge-

stellt ist ε als Funktion von σy/σy,0 für particle
3.50x = 1,67 µm und particle

3.50x = 5,76 µm. Es wird er-

sichtlich, dass ε mit sinkender Primärpartikelgröße particle
3.50x  stärker mit σy /σy,0 variiert. Für den 

vorliegenden Fall gilt ε ~ σy
0,2 bei particle

3.50x = 1,67 µm im Vergleich zu ε ~ σy
0,1 bei particle

3.50x = 

5,76 µm. Dies ist wohl darauf zurückzuführen, dass eine sinkende Primärpartikelgröße particle
3.50x  

zu höheren Pastensteifigkeiten führt, was in einer geringeren Verdichtung des Partikelnetz-

werkes und somit höheren Porositäten ε im Sinterteil resultiert. Beim Betrachten der mittleren 

Porengröße pore
3x  hingegen ist kein Einfluss Primärpartikelgröße particle

3.50x  auf die Skalierung 

mit σy/σy,0 zu beobachten, es gilt wiederum pore
3x ~ σy

0,4. 
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4.3.4 Kinetik von Kapillarsuspensionen 

Zum Abbilden der Strukturbildungskinetik von Kapillarsuspensionen wird das Drehmoment 

MD während des Anmischvorganges aufgezeichnet. Zur Untersuchung der Strukturbildungs-

kinetik wurde α-Al 2O3 mit particle
3.50x = 5,76 µm in dünnflüssigem (ηbulk = 30 mPas) bzw. dick-

flüssigem (ηbulk = 209 mPas) Paraffinöl als Hauptphase und  H2O bzw. H2O/Glycerin-

Gemische als Zweitphase (ηsec = 1 mPas, 164 mPas, 939 mPas) verwendet. Die kapillaren 

Suspensionen wurden mittels Standardaufbereitung (S) ohne Tensidzugabe bei einer Drehzahl 

von 750 s-1 hergestellt. Der Feststoff- und Zweitphasenanteil ist konstant mit φsolid = 22,5 

vol% bzw. φsec=1,0 vol%. Somit lässt sich der Einfluss der Zweit- und Bulkphasenviskosität 

ηsec und ηbulk auf die Strukturbildungskinetik untersuchen, was in Abbildung 62 (oben) darge-

stellt ist. Aufgetragen ist das normierte Drehmoment MD / MD,max als Funktion der Zeit t für 

zwei Datenreihen bei konstantem ηbulk und variierendem ηsec. Es wird ersichtlich, dass sich 

unabhängig von ηsec und ηbulk jeweils ein sigmoidaler Kurvenverlauf ausbildet, wobei jeder 

Kurvenabschnitt durch ein charakteristisches Zustandsmerkmal beschrieben werden kann (s. 

Abbildung 62 (unten)). Im ersten Kurvenabschnitt (A) kommt es nach Zweitphasenzugabe zur 

Suspension zum Tropfenaufbruch. Fortwährendes Rühren führt zu einer Verkleinerung der 

Tropfengröße und zu einem Umnetzen der Feststoffoberfläche durch die Zweitphase. Der 

einsetzende Drehmomentanstieg ist von einer Flockenbildung aufgrund der sich ausbildenden 

kapillaren Flüssigkeitsbrücken zwischen den Partikeln gekennzeichnet, bei der die Flocken 

jedoch noch vereinzelt vorliegen (B). Diese Flocken wachsen schließlich zu einem zusam-

menhängenden Netzwerk an, wobei das Ende der Netzwerkbildung durch ein konstantes 

Moment MD,max gekennzeichnet ist (C). Um unterschiedliche Probenzusammensetzungen mit-

einander vergleichbar zu machen, wird MD auf das maximale, am Rührer (Rührwerk RZR 

2102, Heidolph, Deutschland) anliegende Drehmoment MD,max am Ende des Anmischvorgan-

ges (d.h. bei voll ausgebildetem Partikelnetzwerk) normiert.  

Betrachtet man zuerst die Datenreihe mit der Bulkphasenviskosität ηbulk= 30 mPas (geschlos-

sene Symbole), so ist eine Rechtsverschiebung der Kurvenverläufe bei einem Anstieg der 

Zweitphasenviskosität ηsec ersichtlich. Während für ηsec= 1 mPas direkt nach Zweitphasenzu-

gabe ein Drehmomentanstieg zu verzeichnen ist, so wird dies bei ηsec= 939 mPas erst nach ca. 

30 s beobachtet. Des weiteren dauert es bei steigender Zweitphasenviskosität ηsec länger, bis 

das Netzwerk vollständig ausgebaut und MD,max erreicht ist. Während bei ηsec= 1 mPas eine 

Zeitdifferenz von ∆t = 9 s vorliegt, beträgt bei ηsec= 939 mPas die Zeitdifferenz ∆t = 45 s. 

Dies ist darauf zurück zu führen, dass die beim Rühren eingebrachte Energie zum Tropfen-
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aufbruch über die Hauptphase an die eingebrachte Zweitphase übertragen werden muss. Der 

optimale Zustand ist in der Literatur mit ηsec / ηbulk ~ 1 beschrieben, da dann die zur Tropfen-

deformation notwendigen Kräfte optimal von der Haupt- auf die Zweitphase übertragen wer-

den können [90].  
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Abbildung 62: Prinzipielle Darstellung der Strukturbildungskinetik von Kapillarsuspensionen. Normiertes 
Drehmoment MD / MD,max vs. Zeit t. Zweitphasenzugabe und Tropfenaufbruch (A), Umnetzen der Feststoffober-
fläche durch Zweitphase und Ausbilden von kapillaren Flüssigkeitsbrücken mit resultierender Flockenbildung 
(B), Flocken wachsen zu einem Netzwerk zusammen (C). Hergestellt aus α-Al 2O3 mit der Primärpartikelgröße 

particle
3.50x = 5,67 µm bei konstantem Feststoffvolumengehalt φsolid = 22,5 vol% in Paraffinöl (ηbulk= 30 mPas bzw. 

209 mPas) als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (ηsec = 1 mPas, 164 mPas bzw. 939 mPas) als 
Zweitphase bei konstantem Zweitphasengehalten φsec= 1,0 vol%. Die Pasten wurden mittels Standardaufberei-
tung (S) ohne Tensidzugabe bei einer Rührerdrehzahl von 750 s-1 hergestellt. 
 

Im vorliegenden Fall ist jedoch mit wachsendem ηsec das Verhältnis ηsec / ηbulk > 1, was wohl 

letzten Endes zu längeren Tropfenaufbruchszeiten führt. Vermutlich übt sich eine erhöhte 

Zweitphasenviskosität auch negativ auf die zuvor beschriebenen Umnetzvorgänge aus. Nicht 

jeder Kontakt von Zweitphasentropfen mit der Feststoffoberfläche führt somit zum direkten 

Umnetzen, wodurch keine kapillaren Flüssigkeitsbrücken ausgebildet werden. Dies führt wie-

derum zu einer verzögerten Flockenbildung. Steigert man nun die Bulkphasenviskosität ηbulk 

Feststoff Zweitphase 

B: Umnetzen und  
    Flockenbildung 

C: Strukturausbau A: Tropfenaufbruch 
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auf ηbulk= 209 mPas (offene Symbole) bei gleich bleibender Zweitphasenviskosität ηsec, so 

liegen die Kurven nahezu aufeinander. Es wird jedoch deutlich, dass speziell für ηsec= 1 mPas 

und ηsec= 164 mPas ein schnellerer Drehmomentanstieg als bei ηbulk= 30 mPas zu verzeichnen 

ist. Dies ist wohl darauf zurückzuführen, dass die beim Rühren eingetragene Energie aufgrund 

der gesteigerten Hauptphasenviskosität ηbulk zum verbesserten Tropfenaufbruch führt, was 

sich in einer beschleunigten Flockenbildung äußert. Es bleibt jedoch festzuhalten, dass der 

Einfluss der Zweitphasenviskosität ηsec den Einfluss der Bulkphasenviskosität ηbulk auf die 

Strukturbildungskinetik deutlich überwiegt. 

 

 

 

4.4 Bruchmechanik 

Neben den bisher betrachteten Eigenschaften der Sinterteile ( pore
3x , ε, q3(xpore), SV) ist die me-

chanische Festigkeit von entscheidender Bedeutung. Die in Kap. 1.2 genannten Anwendungs-

felder hochporöser Bauteile setzen alle eine entsprechende Belastbarkeit der porösen Struktur 

voraus, ohne dass es zum Bauteilversagen kommt. Aus diesem Grund wird im folgenden aus-

führlich die Bruchmechanik gesinterter Kapillarsuspensionen erörtert. Hierbei wird speziell 

auf die Biege- und Druckfestigkeit in Abhängigkeit von Porosität und Porengröße eingegan-

gen und das Materialverhalten mit typischen, aus der Literatur bekannten Werkstoffmodellen 

verglichen. 

 

 

4.4.1 Generelles Werkstoffverhalten 

Um den Einfluss des durch die Zweitphasenzugabe hervorgerufenen Strukturaufbaus in Ka-

pillarsuspensionen auf die mechanische Festigkeit der resultierenden Sinterkörper zu untersu-

chen, wurde bei sonst konstanter Stoffsystemzusammensetzung der Zweitphasenanteil syste-

matisch variiert. Als Feststoff wurde α-Al 2O3 mit einer Primärpartikelgröße von particle
3.50x = 5,76 

µm bei konstantem Feststoffgehalt φsolid = 20 vol% in Paraffinöl als Hauptphase und  wässri-

ger Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase verwendet. Die Pasten wurden mittels Stan-

dardaufbereitung (S) bei konstantem Tensidanteil bezogen auf die Hauptphase hergestellt, 

anschließend mittels Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und bei 1650°C für 2h ge-

sintert. Trägt man die aus Gl. 37, Gl. 38 und Gl. 39 ermittelte Druckfestigkeit σc, Biegefestig-

keit σf (Abbildung 63 (a)) bzw. den E-Modul (Abbildung 63 (b)) als Funktion der Zweitphase 
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auf, so ist ein deutliches Abfallen der mechanischen Kennwerte mit zunehmendem Zweitpha-

senanteil zu beobachten.  
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Abbildung 63: Druckfestigkeit σc bzw. Biegefestigkeit σf vs. Zweitphasenanteil φsec (a) und E-Modul vs. φsec (b) 
gesinterter Kapillarsuspensionen aus α-Al 2O3. Der Ausgangsfeststoffgehalt war konstant bei φsolid = 20 vol% und 
konstanter Primärpartikelgröße 

particle
3.50x  = 1,67 µm. Die Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) mit 

Paraffin als Hauptphase und wässriger Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Anschließend 
wurden die Proben mit Entbinderungsprofil A thermisch entbindert und bei 1650°C für 2h gesintert. Fehlerbal-
ken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

 

Ausgehend von der Suspension mit φsec = 0 vol% in Regime I kommt es zu einem Abfall der 

Druckfestigkeit σc von ca. 55 MPa auf ca. 20 MPa im Plateaubereich (Regime II). Erhöht man 

den Zweitphasenanteil auf  φsec = 10 vol% kommt es zu einem weiteren Abfall von σc auf ca. 

5 MPa. Dies bedeutet auf den Bereich von φsec = 0 vol% bis φsec = 10 vol% einen Festigkeits-

verlust um ca. eine Größenordnung. Der Verlauf der Biegefestigkeit σf ähnelt dabei dem Ver-

lauf von σc, wobei die Druckfestigkeit σc im vorliegenden Fall um den Faktor 2,6 über der 

Biegefestigkeit σf liegt. Der E-Modul folgt ebenfalls dem Verlauf von σc und σf, steigender 

Zweitphasengehalt führt zu sinkenden Werten von E. Im vorliegenden Fall liegt E bei ca. 16 

GPa in Regime I bei φsec = 0 vol% und fällt auf Werte von ca. 6 GPa im Plateaubereich (Re-

gime II) ab. Weiterer Zweitphasenanstieg auf  φsec = 10 vol% resultiert in einem E-Modul von 

ca. 2 GPa in Regime III. Das anhand rheologischer und struktureller Eigenschaften entwickel-

te 3-Zonen-Modell spiegelt sich also auch in den mechanischen Eigenschaften wieder.  

Wie aus der Literatur zu entnehmen ist, können die mechanischen Eigenschaften hochporöser 

Sinterwerkstoffe neben der Bauteilporosität ε auch von der mittleren Porengrößepore
3x  abhän-
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gen [13,21,91-93,102]. Steigende Porosität ε, bzw. steigender mittlerer Porendurchmesserpore
3x  füh-

ren jeweils zu einer abnehmenden Bauteilfestigkeit. Betrachtet man Abbildung 55 und 

Abbildung 56, dann steigen in Regime I und Regime II sowohl die mittlere Porengrößepore
3x , 

als auch die Bauteilporosität ε bei zunehmendem Zweitphasengehalt. Es gilt also im folgen-

den festzustellen, ob die mechanischen Eigenschaften gesinterter Kapillarsuspensionen von 

der Bauteilporosität ε oder dem mittlerer Porendurchmesserpore
3x  abhängig sind. 

 

 

4.4.2 Abhängigkeit der Festigkeit von Porosität und Porengröße 

Von unterschiedlich aufbereiteten Stoffsystemzusammensetzungen aus Regime I und II mit 

α-Al 2O3 als Feststoff wurde die Porosität ε und die mittlere Porengröße pore
3x , als auch die 

Biege- und Druckfestigkeit σc, σf bzw. der E-Modul bestimmt. Die Stoffsystemzusammenset-

zungen wurden dabei so gewählt, dass für jeden Datensatz bei nahezu konstanter Porosität 

ε die mittlere Porengröße pore
3x  variierte, was in Abbildung 64 dargestellt ist. Aufgetragen ist 

σc und σf (Abbildung 64 (a), (b)) bzw. der E-Modul (Abbildung 64 (c)) als Funktion von pore
3x  

mit ε als Scharparameter. Es wird ersichtlich, dass für ε = const. die mittlere Porengröße pore
3x  

nicht zu einer Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften führt. Sowohl σc und σf, als 

auch der E-Modul werden nicht signifikant von pore
3x  beeinflusst. Es wird aber auch ersicht-

lich, dass sowohl Biege- und Druckfestigkeit, als auch der E-Modul mit der Porosität ε skalie-

ren. Zunehmende Porositätswerte führen zu einer Verschlechterung der mechanischen Eigen-

schaften. Dies wird beim Betrachten der eingezeichneten Linien von Abbildung 64 deutlich, 

welche den Mittelwert des jeweiligen Datensatzes für ε = const. darstellen. Es kann somit 

festgehalten werden, dass in Regime I und II die Porosität ε bei ε ~ εο die mechanischen Ei-

genschaften gesinterter Kapillarsuspensionen dominiert. Der Einfluss der mittleren Porengrö-

ße pore
3x  scheint in Regime I und II nicht wesentlich. Die mechanischen Eigenschaften von 

Regime III (Abbildung 63) skalieren jedoch eher mit den Eigenschaften der mittleren Poren-

größe pore
3x  (Abbildung 55 (a)) aufgrund der starken Strukturvergröberung. Dies führt unab-

hängig von der Porosität zu einem überproportionalen Abfall der Festigkeitswerte in Regime 

III, weshalb hier die mechanischen Eigenschaften von der mittleren Porengröße pore
3x  domi-

niert werden. 
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Abbildung 64: Druckfestigkeit σc vs. mittlere Porengröße pore
3x (a), Biegefestigkeit σf vs. pore

3x  (b) und E-Modul 

vs. pore
3x  (c) für α-Al 2O3 bei unterschiedlichen Stoffsystemzusammensetzungen und Aufbereitungsarten. Fehler-

balken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. Die eingezeichneten Linien Stellen 
jeweils den Mittelwert für ε = const. dar. 
 

 

4.4.2.1 Streuung mechanischer Eigenschaften und Bauteilreproduzier-
barkeit 

Um die Bauteilreproduzierbarkeit und Streuung der mechanischen Eigenschaften hochporöser 

Sinterteile aus Regime I, II und III der zuvor genannten Aufbereitung (s. Abbildung 63) zu 

ermitteln, wurde mit Hilfe der Weibullstatistik die maximale Biegespannung σf ausgewertet. 

Dabei wurden pro Zusammensetzung 10 Sinterteile geprüft und per Weibullstatistik die Wei-

bullparameter mW bzw. σ0, wie in  Kap. 3.3.5.3 beschrieben, bestimmt. Die Ergebnisse sind in 

Abbildung 65 dargestellt. 
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Abbildung 65: Versagenswahrscheinlichkeit ln(ln(1/(1-HV))) vs. Biegefestigkeit σf gesinterter Teile. Der Aus-
gangsfeststoffgehalt war konstant bei φsolid = 20 vol% und konstanter Primärpartikelgröße particle

3.50x  = 1,67 µm. Die 

Pasten wurden alle mittels Standardaufbereitung (S) mit Paraffin als Hauptphase und wässriger Saccharoselö-
sung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Anschließend wurden die Proben mit Entbinderungsprofil A ther-
misch entbindert und bei 1650°C für 2h gesintert. 
 

Wie schon anhand von Abbildung 63 für die maximale Biegefestigkeit σf beschrieben, nimmt 

auch der aus Abbildung 65 durch Anpassen einer Regressionsgeraden ermittelte Weibullpa-

rameter σ0 mit zunehmendem Zweitphasenanteil φsec ab. Für φsec = 0 vol% in Regime I ist σ0 

= 33,5 MPa, bei φsec = 2,0 vol% in Regime II beträgt σ0 = 8,1 MPa und σ0 = 4,6 MPa für φsec 

= 8,0 vol% in Regime III. Bei gleicher Stoffsystemzusammensetzung und Aufbereitungsart 

gilt somit σ0 ~ σf. Die aus Abbildung 65 per Regressionsgerade ermittelten Weibullparameter 

mW betragen mW = 11,1 für φsec = 0 vol%, mW = 18,4 für φsec = 2,0 vol% und mW = 16,1 für 

φsec = 10,0 vol%. Die Kapillarsuspensionen weisen also eine signifikant bessere Bauteilrepro-

duzierbarkeit als die Suspension mit σsec = 0 vol% auf. Dies ist wohl darauf zurück zu führen, 

dass es bei Proben aus Regime I unregelmäßig zu minimalen Schrumpfungsrissen beim Ent-

binderungsvorgang kommt. Diese Schrumpfungsrisse führen zu schlechteren Werten von mW 

als bei den Probenzusammensetzungen aus Regime II und III. In der Literatur findet man für 

m Werte zwischen 8,1 und 26,4 für partiell gesintertes α-Al 2O3, wobei mW > 10 für dichtge-

sintertes α-Al 2O3 (99,7 % Reinheit) angegeben wird [93-95]. Die im Rahmen der vorliegenden 

Arbeit gemessen Weibullparameter mW gesinterter Kapillarsuspensionen befinden sich somit 

im Rahmen aus der Literatur bekannter Werte herkömmlicher Herstellungsverfahren, bei ins-

gesamt guter Bauteilreproduzierbarkeit.  
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4.4.3 Werkstoffmodellierung 

Die im Rahmen dieser Arbeit gemessenen Porositäten und mechanische Festigkeiten werden 

nun zur Modellierung des Werkstoffverhaltens von Sinterkörpern aus Regime I und II ver-

wendet. Hierzu werden verschiedene aus der Literatur bekannte Modelle zur Vorhersage des 

Werkstoffverhaltens poröser Bauteile verwendet. Alle nachfolgend beschriebenen Modelle 

betrachten die mechanische Festigkeit als Funktion der Porosität, da aus vorangegangenen 

Betrachtungen ersichtlich wurde, dass die Porosität der dominierende Einflussparameter hin-

sichtlich der Bauteilfestigkeit gesinterter Kapillarsuspensionen aus Regime I und II ist. 

Abbildung 66 gibt eine Übersicht über die verwendeten Modelle, welche sich hinsichtlich der 

Art der Beschreibung der Porenkomplexität unterscheiden. 

 

 
Abbildung 66: Im Rahmen der vorliegenden Arbeit verwendete Modell zum Beschreiben der Bruchmechanik 
poröser Sinterwerkstoffe, geordnet von oben nach unten mit zunehmender Beschreibung der Porenkomplexität. 
 

 

4.4.3.1 Mischphasenmodelle nach Voigt-Reuss 

Häufig zur Beschreibung des Werkstoffverhaltens bei Verbundwerkstoffen eingesetzte Mo-

delle sind sogenannte Mischungsmodelle. Dabei spielt besonders die geometrische Anord-

nung von disperser und kontinuierlicher Phase eine wichtige Rolle. Hierzu werden drei 

Grenzfälle betrachtet, welche in Abbildung 67 dargestellt sind. Fall (a) und Fall (b) werden 

durch das Voigt- und das Reuss-Modell beschrieben Dies wird auch als lineare und inverse 

Mischungsregel bezeichnet. Der dritte Fall wird nach Hill  als Mittelwert von Voigt und Reuss 

berechnet [96,97]. Mischungsregeln zur Beschreibung der mechanischen Eigenschaften von 

Verbundwerkstoffen können ebenfalls für poröse Bauteile angewendet werden, indem als 

disperse Phase das Porenvolumen angenommen wird. 

Minimum Solid Area (MSA) Modell 

Voigt-Reuss-Modell 

Gibson & Ashby Nielsen 
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(a) 

 

(b) 

 

(c) 

 

Abbildung 67: Modellvorstellung beim Belasten idealisierter Kompositwerkstoffe mit der Kraft F in Pfeilrich-
rung. Der Kompositwerkstoff besteht dabei aus einer kontinuierlichen (weiß) und einer dispersen Phase 
(schwarz). Bei porösen Materialien wird das Porenvolumen als disperse Phase angenommen. Belasten parallel 
zur Ausrichtung der dispersen Phase (a), senkrecht zur dispersen Phase (b), sowie zufällig und homogen verteilte 
disperse Phase (c). 

 

Das Voigt-Modell beschreibt die lineare Mischungsregel, es wird die Kraftübertragung bei 

paralleler Belastung zur dispersen Phase (Abbildung 67 (a)) beschrieben. Die mathematische 

Formulierung hierzu lautet nach Voigt für den E-Modul [96] 

( ) 0dispdispdispVoigt E1EE φ−+φ=  
 
 
 

Gl. 43 

Hierbei ist φdisp der Anteil der dispersen Phase, Edisp der E-Modul der dispersen Phase und E0 

der E-Modul der kontinuierlichen Phase. Beim Reuss-Modell wird von einer Kraftübertragung 

senkrecht zur dispersen Phasen (Abbildung 67 (b)) ausgegangen. Der E-Modul EReus berech-

net sich im Reuss-Modell nach [96] 
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Im dritten Fall, dem Hill-Modell, wird der Mittelwert aus den Kenngrößen von Voigt und 

Reuss gebildet. Hier wird nicht mehr von ausgerichteten Phasen ausgegangen, sondern von 

einer zufällig und homogen verteilten, dispersen Phase [97]. Für den Elastizitätsmodul gilt 

dann  

2

EE
E ussReVoigt

Hill

+
=  

 
 
 

Gl. 45 

Abbildung 68 zeigt das Voigt- und Hill-Modell im Vergleich mit den im Rahmen dieser Ar-

beit gemessenen Daten für poröse Sinterkörper aus Kapillarsuspensionen. Hierbei wird α-

Al 2O3 als kontinuierliche Phase (E0 = 400 GPa)  und Luft als disperse Phase (Edisp = 0 GPa) 

angenommen. Der Anteil an disperser Phase entspricht dann der Porosität des Sinterteils. Bei 

der Auftragung werden die Modelle normiert auf den E-Modul der kontinuierlichen Phase 

dargestellt. Geht man davon aus, dass der E-Modul von Luft gleich Null ist, gilt für den nach 

Reuss ermittelten Verlauf für den E-Modul EReuss = 0 GPa. In der Modellvorstellung nach 

Reuss wird also parallel zur Ausrichtung der dispersen Phase keine Kraft übertragen, weshalb 

an dieser Stelle lediglich das Voigt- und das Hill-Modell in Abbildung 68 betrachtet und mit 

der gemessenen Daten verglichen werden. Es wird ersichtlich, dass die experimentell ermittel-
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ten Werte nur sehr schlecht mit den theoretischen ermittelten Kurvenverläufen nach Voigt und 

Hill  korrelieren. Dies liegt daran, dass jeweils nur die Porosität mathematisch berücksichtigt 

wird, jedoch nicht die Komplexität der Porenstruktur.  
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Abbildung 68: Normiertes E-Modul E / E0 vs. relative Sinterdichte (1-ε). Vergleich zwischen der im Rahmen 
der vorliegenden Arbeit gemessenen Datenmenge und den theoretischen Kurvenverläufen von Voigt- und Hill-
Modell (s. Gl. 43 und Gl. 45). 
 

 

4.4.3.2 Das Minimum Solid Area Modell 

Im „Minimum Solid Area“-Modell (MSA) nach Knudsen und Rice wird die Struktur poröser 

Sinterkörper mit Hilfe von verschiedenen Kugelpackungen aus gleichgroßen, ideal kugelför-

migen Partikeln beschrieben, welche partiell versintert sind [98,99]. Dabei wird die Festigkeit 

des Sinterkörpers direkt proportional zur Querschnittsfläche an der engsten Stelle der Sinter-

hälse (=„Minimum Solid Area“) beim versintern der Kugeln angenommen. Die Festigkeit des 

resultierenden Sinterkörpers ist somit durch das MSA festgelegt, wobei ein steigendes MSA 

zu einer Festigkeitssteigerung bei gleichzeitiger Verringerung der Porosität aufgrund der Par-

tikelkoaleszenz beim Sintervorgang führt. Beim MSA-Model gelten folgende Annahmen [99]:  

• Die Kugeln wachsen zusammen, ohne ihre Position relativ zueinander zu verändern. 

• Die Kugeln flachen an den Berührungspunkten zueinander ab. 

• Das absolute Volumen jeder Kugel bleibt konstant. 

• Während der Porositätsabnahme durch die Partikelkoaleszenz steigt die Fläche der ab-

geflachten Kontaktstellen, bis die Einzelkugeln Polyederform erreichen. 
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wobei D3<D2<D1 und d3 > d2 
 

 
Abbildung 69: Schematische Darstellung der Partikelkoaleszenz durch das Versintern ideal kugelförmiger Par-
tikel (a), idealisierte Darstellung von kubischer Porenpackung (C1=2,75), sowie kubische (C1=6) und rhom-
boedrische (C1=9) Partikelpackung (b). 
 

In Abbildung 69 wird der schematische Verlauf fortschreitender Partikelkoaleszenz während 

des Sintervorgangs gezeigt. Hierbei beschreibt Di den Abstand der Partikelmittelpunkte zu-

einander und di den Durchmesser der Sinterhalsquerschnittsfläche zweier Partikel am mini-

malsten Punkt, dem MSA. Dabei nimmt Di mit zunehmender Koaleszenz von (1) nach (3) ab, 

wobei das MSA größer wird und di wächst. Nach Knudsen und Rice lassen sich mechanische 

Kenngrößen anhand des MSA-Modells mit 

( )
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beschreiben [99]. Dabei ist E0 der E-Modul des dichten Materials, ρrel= 1-ε die relative Dichte 

des porösen Festkörpers und C1 eine empirische, von der Art der angenommenen Packung 

abhängige Konstante. Für die kubische Kugelpackung wird C1= 6, bei der rhomboedrischen 

Kugelpackung C1= 9 und bei der kubischen Porenpackung C1= 2,75 angenommen [100]. Die 

dabei maximal erreichbaren Porositäten, bzw. die minimal erreichbaren relativen Dichten sind 

dabei durch die jeweils angenommene Art der Packung limitiert. So liegt bei einer kubischen 

Kugelpackung die maximale erreichbare relative Dichte bei ρrel ≈ 55 %, während bei einer 

C1 = 2,75 
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rhomboedrischen Kugelpackung eine maximale relative Dichte von ρrel ≈ 75 % realisiert wer-

den kann [98]. Des weiteren werden mit dem Modell nach Knudsen und Rice neben Packungen 

kompakter Kugeln auch Packungen von kugelförmigen Poren (Porenpackung) und sehr ge-

ringen relativen Dichten bis ρrel ≈ 4 % beschrieben (z.B. Schäume) [100]. 
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Abbildung 70: Normiertes E-Modul E / E0 vs. relative Sinterdichte (1-ε). Vergleich zwischen der im Rahmen 
der vorliegenden Arbeit gemessenen Datenmenge und den theoretischen Kurvenverläufen des MSA-Modells 
nach Knudsen und Rice für C1 = 2,75 (kubische Porenpackung), C1 = 6 (kubische Partikelpackung) und C1 = 9 
(rhomboedrische Partikelpackung). Gestrichelte Kurvenverläufe wurden aus [100] entnommen, die durchgezo-
genen Verläufe direkt aus Gl. 46 ermittelt. 
 

In Abbildung 70 sind die per MSA Modell nach Knudsen und Rice ermittelten Verläufe von E 

als Funktion der relativen Dichte ρrel für C1= 2,75, C1= 6 und C1= 9 im Vergleich zur im 

Rahmen der vorliegenden Arbeit gemessen Datengrundlage dargestellt. Die gestrichelten 

Kurvenverläufe wurden aus [100] entnommen, die durchgezogenen Verläufe direkt aus Gl. 46 

ermittelt. Wie aus Abbildung 70 ersichtlich, werden die im Rahmen dieser Arbeit gemessenen 

Daten durch das MSA-Modell nicht befriedigend beschrieben. So wird die gemessene Daten-

gesamtheit vom theoretischen Plot für die kubische Kugelpackung mit C1 = 6 geschnitten, 

folgt dem Verlauf des Modells jedoch nicht, das einen schnellen Abfall des normierten Mo-

duls E/ E0 bei Annäherung an die maximal erreichbare relative Dichte von ρrel ≈ 55 % vorher-

sagt. Für das rhomboedrische Kugelpackungs- bzw. das kubische Porenpackungsmodell kor-

relieren die gemessenen Werte in keinster Weise. Als Grund hierfür kann genannt werden, 

dass die im Sinterteil vorliegenden Strukturen weitestgehend nicht ideal kugelförmig sind. 

Dies ist jedoch die grundlegende Annahme aller hier vorgestellten MSA-Modelle.  
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4.4.3.3 Das Nielsen –Modell 

Wie aus vorangegangener Betrachtung ersichtlich, werden die mechanischen Eigenschaften 

der porösen Sinterteile auf der Basis von Kapillarsuspensionen mittels einfacher geometri-

scher Überlegungen nur unzureichend beschrieben. Dies ist wohl auf die Komplexität der 

Porenstruktur im Sinterteil zurückzuführen. Für Materialien mit komplexer, willkürlicher Po-

renstruktur wird von Nielsen der Ausdruck 
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vorgeschlagen [101]. Dabei ist E0 wiederum der E-Modul des dichten Feststoffs und C2 ein von 

der Porenstruktur abhängiger Parametrisierungsfaktor welcher in Abhängigkeit der Komplexi-

tät der vorliegenden Porenstruktur Werte zwischen 0 < C2 < 1 annimmt. 

 

(a) 

 

(b) 

 

Abbildung 71: Modellvorstellung von vereinzelt vorliegenden Poren in einer kontinuierlichen Matrix aus Fest-
stoff (a) bzw. vereinzelt vorliegender Feststoff in einer kontinuierlich vorliegenden Porenstruktur (b). 
 

Parametr.Faktor Porenstruktur 

C2 = 0,6 – 1,0 
Vereinzelte Poren in der kontinuierlichen 
Phase (Feststoff) 

C2 = 0,3 – 0,7 Dendritische Porenstruktur 

C2 = 0,0 – 0,4 
Wachsendes Poren-Netzwerk, wodurch 
die feste Phase zunehmend vereinzelt 

 
Tabelle 5: Deklarierung des Formfaktors C2 aus Gl. 47 mit Werten 0 < C2 < 1 zur Zuordnung der entsprechen-
den Porenstruktur. [101] 

 
In Tabelle 5 sind die Parametrisierungsfaktoren mit den jeweiligen Merkmalen der Poren-

struktur zusammengefasst. Je größer C, desto weniger komplex ist die im porösen Festkörper 

vorliegende Porenstruktur und desto größer ist nach Gl. 47 die resultierende mechanische 

Kenngröße. Mittels iterativer Methoden wird so das von Nielsen gefundene Modell an die 

Grundgesamtheit der gemessenen Daten angepasst. Der gefundene Parametrisierungsfaktor 

Zunahme der Porosität & 
Komplexität der Porenstruktur 
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gibt anschließend Aufschluss über die Komplexität des Porensystems. Hierbei geht Nielsen 

zunächst von folgenden Vereinfachungen bei der Gefügestruktur des Sinterkörpers aus:  

• Es liegt nur bei sehr geringen Porositäten ε ≈ 0 % eine geschlossenporige Struktur vor.  

• Steigende Porosität führt zunächst zu offenporigen Strukturen und führt bei Porositä-

ten ε nahe 100% zu nur noch vereinzelt vorliegendem Feststoff. D.h. es liegen dann 

keine einzelnen Poren in der festen Phase mehr vor, sondern einzelne Feststoffberei-

che, welche von Poren umschlossen sind. 

• Es liegt ein „phasensymmetrischer“ Verbundwerkstoff vor. Sowohl die Poren, als auch 

der Feststoff kann die Rolle kontinuierlichen Phase übernehmen. Die Geometrien bei-

der Phasen sind je nach Volumenkonzentration identisch (s. Abbildung 71). 

In Abbildung 72 sind die berechneten Kurvenverläufe nach Gl. 47 für verschiedene C2-Werte 

im Vergleich zu der im Rahmen dieser Arbeit gemessenen Daten für den E-Modul dargestellt. 
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Abbildung 72: Normiertes E-Modul E / E0 vs. relative Sinterdichte (1-ε). Vergleich zwischen der im Rahmen 
der vorliegenden Arbeit gemessenen Datengrundlage, angefittet per Nielsen-Modell (s. Gl. 47) mit C2 = 0,04 im 
Vergleich mit den theoretischen Kurvenverläufen für C2 = 0,4 und C2 = 1. 
 

An die gemessenen Daten wurde die Nielsen-Funktion angepasst und daraus C2 = 0,04 be-

stimmt. Dieser Wert liegt nahe 0 im Bereich 0 < C2 < 0,4 und weist nach dem Modell von 

Nielsen somit auf eine sehr komplexe Porenstruktur hin, wobei die feste Phase zunehmend 

vereinzelt vorliegt. Das Porenvolumen stellt somit nahezu die kontinuierliche Phase dar, was 

auch beim Betrachten von Schliffbildern gesinterter Kapillarsuspensionen deutlich wird (s. 
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z.B. Abbildung 46). Die komplexe Porenstruktur dominiert das Gefüge des Sinterteils und die 

feste Phase tritt lediglich „vereinzelt“ auf. 

 

 

4.4.3.4 Zelluläre Materialien nach Gibson & Ashby 

Gibson & Ashby entwickelten ein Modell zur Berechnung mechanischer Festigkeiten zellulä-

rer Materialien [102]. Ausgehend von einer würfelförmigen Einheitszelle mit der Kantenlänge 

L werden dabei die Fälle (a) linear-elastisches Materialverhalten mit Sprödbruch, (b) linear-

elastisches Materialverhalten mit plastischer Deformation und (c) nichtlinear-elastisches Ma-

terialverhalten mit plastischer Deformation unterschieden, wie in Abbildung 73 dargestellt. 

Die Seitenwände jeder Einheitszelle werden dabei als offen oder geschlossen angenommen. 

In Abhängigkeit vom vorliegenden Materialverhalten schlagen Gibson & Ashby unterschied-

liche Berechnungsansätze vor. Es handelt sich dabei um semi-empirische Modelle mit C3 als 

materialspezifischer Anpassungsparameter und C4 als vom Verformungstyp abhängige Kon-

stante. 

 

 

a) linearelastisches Materialverhalten mit Sprödbruch 

Belastet man einen zellulären Werkstoff der Porosität ε mit der Kraft F, dann tritt im ersten 

Abschnitt des Spannungsdehnungsdiagramms bei keramischen Materialien, Gläsern aber auch 

spröden Polymeren (Duroplaste) ein reversibler, linear elastischer Bereich σ ~ e auf. Die 

Dehnung e liegt dabei typischerweise bei < 5%. Bei Erreichen einer kritischen Last kommt es 

unter Druckbeanspruchung zu spontanem Bauteilversagen bei der maximalen Druckspannung 

σc, das Material bricht spröde. Der von Gibson & Ashby vorgeschlagene Ausdruck lautet 
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wobei σf,0 die Biegefestigkeit des dichten Stegmaterials und κ der Zellwandfüllgrad ist. Line-

arelastisches Materialverhalten mit Sprödbruch bei erreichen von σc ergibt nach Gibson & 

Ashby für C3 = 0,2 und C4 = 3/2, was auch von Gauckler et al bestätigt wurde [21,37].  
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Abbildung 73: Spannungs-Dehnungs-Diagramms σ(e) zellulärer Materialien und Fallunterscheidung anhand 
einer idealisierten Einheitszelle nach Gibson & Ashby in sprödes (a), plastisches (b) und nichtlinear-elastisches 
Materialverhalten (c). [100,102] 
 

 

b) linearelastisches Materialverhalten mit plastischer Deformation 

Zelluläre Materialien aus Metall oder biegesteifen Polymeren (Thermoplaste) zeigen bei Be-

lastung mit der Kraft F im Anschluss an einem ebenfalls reversiblen, linear elastischen Be-

reich σ ~ e eine plastische, nicht reversible Verformung. Dies äußert sich im charakteristi-

schen Plateaubereich (Absoprtion von Energie) bei der maximalen Verformungsspannung σpl. 

Bei steigender Belastung kommt es schließlich zur Zellverdichtung (s. Diagramm Abbildung 

73). Die Lage von σpl ist nach Gibson & Ashby mit  
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festgelegt, wobei für C3 = 0,3 bzw. C*3 = 0,4 vorgeschlagen wird. Der Zellinnendruck im un-

belasteten Zustand ist durch p und der atmosphärische Umgebungsdruck mit po gegeben. Der 

Parameter C4 nimmer wie auch in Fall (a) den Wert C4 = 3/2 an.  

 

 

c) nichtlinear-elastisches Materialverhalten mit plastischer Deformation 

Nichtlinear-elastisches Materialverhalten liegt vor, wenn im ersten Abschnitt des Spannungs-

Dehnungsdiagramms nicht σ ~ e gilt, was bei Elastomeren der Fall ist. In Folge der reversib-

len, nichtlinear-elastischen Verformung kommt es zur Ausbildung einer nicht reversiblen 

plastischen Verformung (Absorption von Energie). Dieser Zustand ist durch einen charakte-

ristischen Plateaubereichs bei σel gekennzeichnet, wobei zur Berechnung von σel  
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durch Gibson & Ashby vorgeschlagen wird. Die Konstanten werden für diesen Fall mit C3 = 

0,05 und C4 = 2 angegeben. Bei steigender Belastung kommt es auch hier schließlich zur 

Zellverdichtung. 

 

 

Trägt man die relative Druckfestigkeit σc/σf,0 als Funktion der relativen Dichte 1-ε auf, 

kommt es zu einem Abfall der mechanischen Festigkeit bei zunehmendem Porenvolumen, 

was in Abbildung 74 gezeigt wird und auch so zu erwarten ist [21,37,100,102]. Dargestellt sind die 

Festigkeitswerte gesinterter Kapillarsuspensionen aus α-Al 2O3 (σf,0 = 400 MPa) unterschied-

licher Stoffsystemzusammensetzung und Aufbereitungsart. Die gemessenen Absolutwerte 

stehen dabei in guter Übereinstimmung mit dem von Gibson & Ashby vorgeschlagenen An-

satz aus Fall (a) für linearelastisches Materialverhalten mit Sprödbruch und offenzelligem 

Porenvolumen nach Gl. 48. Dies liegt nahe, da im vorliegenden Fall keramisches Material 

verwendet wurde und ε ∼ εo ist (s. Abbildung 57). Die verwendeten Konstanten sind wie von 

Gibson & Ashby vorgeschlagen C3 = 0,2 und C4 = 3/2, wobei speziell bei dem Parametrisie-

rungsfaktor C3 keine weitere Anpassung notwendig war.  
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Abbildung 74: Relative Druckfestigkeit σc / σf,0 und Druckfestigkeit σc vs. relativer Dichte (1-ε) gesinterter 
Kapillarsuspensionen aus α-Al 2O3 unterschiedlicher Stoffsystemzusammensetzung und Aufbereitungsart mit σf,0 
als Biegefestigkeit des dichten Stegmaterials (σf,0 = 400 MPa für α-Al 2O3). Die durchgezogene Linie repräsen-
tiert den geschlossenzelligen (Gl. 48) und die gestrichelte Linie den offenzelligen (Gl. 49) Fall für linearelasti-
sches Materialverhalten mit Sprödbruch. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Ein-
zelmessungen. 

 

Abbildung 75: Relative Druckfestigkeit σc / σf,0 und Druckfestigkeit σc vs. relativer Dichte (1-ε) typischer Her-
stellungsverfahren für makroporöse Sinterwerkstoffe (s. Kap. 1.2) im Vergleich mit kapillaren Suspensionen. 
Die obere Linie repräsentiert den geschlossenzelligen (Gl. 48) und die untere Linie den offenzelligen (Gl. 49) 
Fall für linearelastisches Materialverhalten mit Sprödbruch. [21] 

Capillary Suspensions 
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Es wird jedoch auch ersichtlich, dass die im Rahmen der vorliegenden Arbeit gemessenen 

Festigkeitswerte eine stärkere Abhängigkeit von 1-ε aufweisen, als von Gl. 48 vorausberech-

net. Unterscheidet man noch zusätzlich zwischen Materialzusammensetzungen aus Regime I, 

II und III wie zuvor beschrieben, weisen Proben aus Regime III bei gleicher Bauteilporosität ε 

geringere Festigkeiten als Proben aus Regime I und II auf. Das Modell von Gibson & Ashby 

betrachtet lediglich die funktionelle Abhängigkeit von ε, was auch für Regime I und II zutref-

fend ist, nicht jedoch für Regime III. Die starke Strukturvergröberung und damit verknüpft 

eine Verbreitung der Porengrößenverteilung q3(xpore) bzw. ein stark steigenderpore
3x führen zu 

signifikant geringeren Festigkeitswerten, was jedoch nicht in dem Modell von Gibson & Ash-

by berücksichtigt wird. Vergleicht man die Festigkeitswerte gesinterter Kapillarsuspensionen 

mit porösen Sinterteilen aus herkömmlichen Herstellungsverfahren (s. Kap. 1.2), so liegen die 

Absolutwerte in der gleichen Größenordnung. Die ist aus der von Gauckler et al adaptierten 

Abbildung 75 ersichtlich. Aufgetragen ist auch hier wieder die relative Druckfestigkeit σc / 

σf,0 als Funktion der relativen Dichte 1-ε, wobei Gl. 48 mit C3 = 0,2 und C4 = 3/2 die Daten-

gesamtheit wie schon zuvor gut abbildet. In Abbildung 74 und Abbildung 75 ist jeweils noch 

der geschlossenzellige Fall nach Gl. 49 mit κ = 1 (komplett geschlossenporig) eingetragen. 

Demnach weisen poröse Strukturen mit nicht frei zugänglichem Porenvolumen deutlich höhe-

re Festigkeiten als komplett offenporige Strukturen auf. 

 

 

4.4.4 Tailored Engineering mit kapillaren Suspensionen 

Wie zuvor aufgezeigt, wird die mechanische Festigkeit hochporöser Materialien wesentlich 

von der Bauteilporosität ε beeinflusst. Steigende Bauteilporositäten führen zu abnehmenden 

mechanischen Festigkeiten. Daher stellt sich nun die Frage, wie bei einer gegebenen Bauteil-

porosität ε die mechanische Festigkeit zu erhöhen ist. In vorausgegangenen Arbeiten wurden 

hierzu bimodale Pulvermischungen in Kombination mit partiellem Sintern verwendet [103,104]. 

Die Idee war, die Feingutfraktion in den Partikelzwischenräumen der Grobgutfraktion zu 

platzieren und somit ein besseres Sinterhalswachstum während des Sintervorgangs zu errei-

chen. Nach Knudsen und Rice führt dieses Vorgehen zu einem steigenden MSA, was in höhe-

ren Festigkeiten resultiert (s. Kap. 4.4.3.2). Problematisch hat sich jedoch die konventionelle 

Art der Pulveraufbereitung herausgestellt, da die Feingutfraktion typischerweise nicht nur in 

den Partikelzwischenräumen der Grobgutfraktion platziert war [105]. Die Feingutfraktion wur-

de im Aufbereitungsschritt auf die gesamte Pulverschüttung verteilt und lag teilweise agglo-
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meriert vor, was aus rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen hervorgeht [103,105]. Dies 

resultiert im Sinterschritt in einer deutlichen Verdichtung des Sinterkörpers, was zwar zu hö-

heren mechanischen Festigkeiten bei jedoch gleichzeitig sinkender Bauteilporosität führt [104]. 

Möchte man nun jedoch die Feingutfraktion speziell in den Partikelzwischenräumen der Fein-

gutfraktion abscheiden, so bieten sich hierfür Kapillarsuspensionen besonders vorteilhaft an, 

was schematisch in Abbildung 76 gezeigt wird. In Schritt (A) wird eine Suspension aus Grob-

gut und der Hauptphase homogen dispergiert. Zu dieser homogen aufbereiteten Suspension 

wird in Schritt (B) die Zweitphase zugegeben, wobei diese mit der Feingutfraktion beladen 

ist. Die eingebrachte Zweitphase bildet daraufhin in Schritt (C) wie bei einer herkömmlichen 

Kapillarsuspension kapillare Flüssigkeitsbrücken in den Partikelzwischenräumen des Grobgu-

tes aus. Hierdurch wird das Feingut ebenfalls in den Partikelzwischenräumen des Grobgutes 

abgeschieden und ein partikuläres Netzwerk aufgebaut, was in einem Anstieg der Partikelko-

ordinationszahl resultiert. Die Zweitphase wirkt als spezifischer Träger („carrier“) für das 

Feingut, wobei dieses aus Eigen- oder Fremdmaterial besteht und lediglich das Benetzungs-

verhalten hinsichtlich der Zweitphase gleich oder ähnlich dem des Grobgutes sein muss. Der 

so hergestellte Precursor wird anschließend mittels entsprechender Formgebung weiterverar-

beitet und in Schritt (D) entbindert und gesintert. Verwendet man Fremdmaterial als Feingut, 

kann das Grobgut gezielt im Bereich der Sinterhalsbildung dotiert werden. Kompositeigen-

schaften kommen somit vorteilhaft zu Geltung.  

 

 
Abbildung 76: Herstellung hochporöser Materialien unter Verwendung von Kapillarsuspensionen und bimoda-
ler Pulvermischungen zur Steigerung der mechanischen Festigkeit im gesinterte Teil („tailored engineering“). 
Die Zweitphase dient dabei als spezifischer Träger („carrier“) der Feingutfraktion.  
 

Die zuvor beschriebene Vorgehensweise wird am System α-Al 2O3 ( particle
3.50x = 5,76 µm) als 

Grobgut in Paraffinöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als 

Zweitphase aufgezeigt. Das eingebrachte Feingut ist α-Al 2O3 (
particle

3.50x = 0,7 µm) als Eigenma-

terial bzw. t-ZrO2(Y2O3) als Fremdmaterial (particle
3.50x = 0,67 µm) und wird auf den Gesamtfest-
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stoffanteil φsolid bezogen. Die mittleren Partikelgrößenparticle
3.50x des verwendeten monomodalen 

Grob- und Feinguts zur Herstellung der bimodalen Partikelmischung unterscheiden sich somit 

um ca. eine Größenordnung. Aufbereitet wurden die Pasten jeweils per Standardaufbereitung 

mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe. Die so hergestellten 

Pasten mit α-Al 2O3 [grob] bzw. α-Al 2O3 [grob] + α-Al 2O3 [fein] wurden mit Enbinde-

rungsprofil A und B thermisch entbindert und bei 1650°C bzw. 1550°C für 2 h gesintert. 

Wurde α-Al 2O3 [grob] + t-ZrO2(Y2O3) [fein] verwendet kam Enbinderungsprofil C zum Ein-

satz mit anschließendem Sintern bei 1650°C für 2h. Der Kontaktwinkel gegen die wässrige 

Saccharoselösung als Zweitphase beträgt für α-Al 2O3 unter Luft θ2a=51,8° mit einem Drei-

phasenkontaktwinkel von θ12=66° in Paraffinöl. Verwendet man stattdessen t-ZrO2(Y2O3) als 

Feingut beträgt der Kontakwinkel gegen die wässrige Saccharoselösung unter Luft θ2a=63,1° 

bei einem Dreiphasenkontaktwinkel von θ12=83,8° in Paraffinöl. Das Benetzungsverhalten 

von α-Al 2O3 und t-ZrO2(Y2O3) gegenüber der Zweitphase ist somit ähnlich. Trägt man, wie in 

Abbildung 77 dargestellt, nun Porosität ε der gesinterten Teile als Funktion des Feinanteils 

bei konstantem Gesamtfeststoffanteil und konstanten Sinterbedingungen auf, erkennt man 

deutliche Unterschiede zwischen Suspension und Kapillarsuspension. Zweitphasenzugabe zur 

Suspension führt bei konstantem Feinanteil generell zu einem Anstieg der Porosität ε im ge-

sinterten Teil. Es wird ersichtlich, dass mit zunehmendem Feinanteil die Porosität der gesin-

terten Suspension mit φsec = 0 vol% deutlich stärker abfällt als bei der gesinterten Kapillarsus-

pension mit φsec = 2,5 vol%.  
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Abbildung 77: Porosität ε vs. Feinanteil bezogen auf φsolid = 15 vol% für α-Al 2O3 [grob] + t-ZrO2(Y2O3) [fein] 
(a), Porosität ε vs. Feinanteil bezogen auf φsolid = 20 vol% für α-Al 2O3 [grob] + α-Al 2O3 [fein] (b). Der Anteil an 
eingebrachtem Feingut ist jeweils auf den Gesamtfeststoffanteil φsolid bezogen. Aufbereitungsart, Partikelgrößen, 
Entbinderungs- und Sinterprofile s. Text. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Ein-
zelmessungen. 
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Abbildung 78: Rasterelektronenmikroskopische Schliffbilder (Rückstreudetektor) von α-Al 2O3 [grob] (a), α-
Al 2O3 [grob] + 25 vol% α-Al 2O3 [fein] (b), α-Al 2O3 [grob] + 10 vol% t-ZrO2(Y2O3) [fein] (c,d,e), α-Al 2O3 
[grob] + 5 vol% t-ZrO2(Y2O3) [fein] (f), α-Al 2O3 [grob] + 20 vol% t-ZrO2(Y2O3) [fein] (g). Die Pasten wurden 
jeweils per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe mit 
Paraffinöl (dünn) als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. 
Der Anteil an eingebrachtem Feingut ist jeweils auf den Gesamtfeststoffanteil φsolid bezogen. Partikelgrößen, 
Entbinderungs- und Sinterprofile s. Text. 
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Dies ist darauf zurückzuführen, dass das Feingut im Fall der Kapillarsuspension bei der Pas-

tenaufbereitung in den Partikelzwischenräumen des Grobgutes abgeschieden wurde und somit 

deutlich weniger zur Verdichtung beim Sintern beiträgt, was durch Abbildung 78 verdeutlich 

wird (s. auch Abbildung 48). Betrachtet man die Zusammensetzung mit α-Al 2O3 [grob] ohne 

Feingutanteil in Abbildung 78 (a), fällt die scharfkantige Porenstruktur auf. Bei der Zusam-

mensetzung α-Al 2O3 [grob] + α-Al 2O3 [fein] in Abbildung 78 (a) hingegen kommt es zu dei-

ner deutlichen Abrundung der Poren als Resultat der Feingutabscheidung und einem steigen-

den MSA. Eindeutig ist die Platzierung des Feingutanteils bei der Verwendung von t-

ZrO2(Y2O3) aufgrund des Rückstreuelektronenkontrastes. Das feine t-ZrO2(Y2O3) liegt homo-

gen verteilt (Abbildung 78 (c)) in Partikelzwischenräumen des groben α-Al 2O3 vor 

(Abbildung 78 (d)). Variiert man nun den Feinanteil des t-ZrO2(Y2O3) von 5 vol% 

(Abbildung 78 (f)), über 10 vol% (Abbildung 78 (e)) bis 20 vol% (Abbildung 78 (g)), so 

kommt es zur Übersättigung mit Feingut in den Partikelzwischenräumen des Grobguts.  

Betrachtet man nun die resultierenden mechanischen Festigkeiten bei ε = const. = 55 %, so ist 

eine signifikante Verbesserung der mechanischen Eigenschaften durch das Einbringen von 

Feingut über die Zweitphase zu erkennen (s. Abbildung 79).  

  

0

3

6

9

12

15

18 a)

CB

porosity = const. = 55 ± 2 %

Biegefestigkeit σ
f
 / MPa

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

 +
 fe

in
 α

-A
l 2O

3

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

 +
 fe

in
 t-

Z
rO

2

A
0

10

20

30

40

50

60

70

b)
Druckfestigkeit σ

c
 / MPa

A B C

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

 +
 fe

in
 t-

Z
rO

2

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

 +
 fe

in
 α

-A
l 2O

3

gr
ob

 α
-A

l 2O
3

porosity = const. = 55 ± 2 %

 
Abbildung 79: Biegefestigkeit σf (a) und Druckfestigkeit σc (b) in Abhängigkeit der Pulverzusammensetzung 
gesinterter Kapillarsuspensionen aus Regime II. 25 vol% α-Al 2O3 [grob] (A), 20 vol% α-Al 2O3 [grob] + 25 
vol% α-Al 2O3 (B), 15 vol% α-Al 2O3 [grob] + 10 vol% t-ZrO2(Y2O3) [fein] (C). Die Pasten wurden jeweils per 
Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK), Paraffinöl (dünn) als Hauptphase 
und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Partikelgrößen, Entbinderungs- und 
Sinterprofile s. Text. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
 

Bereits bei der Zugabe von feinem Eigenmaterial (α-Al 2O3 [grob] + α-Al 2O3 [fein]) kommt es 

zu einem Anstieg um den Faktor 1,5 bei der Biegefestigkeit σf und um den Faktor 2,4 bei der 

Druckfestigkeit σc. Dies ist das Resultat eines gesteigerten MSA und deutlich runderer Poren, 
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was zu einer verringerten Kerbwirkung und homogenerem Spannungsabbau bei Belastung 

führt [97,100,,102]. Dotiert man nun α-Al 2O3 [grob] mit feinem t-ZrO2(Y2O3) und erzeugt somit 

eine ZTA-Keramik, steigert sich die Biegefestigkeit σf um den Faktor 1,8 und die Druckfes-

tigkeit σc um den Faktor 3,2. Neben der Erhöhung der Festigkeiten können durch die gezielte 

Abscheidung des Feingutes auch die Prozesskosten gesenkt werden, da mit einem erhöhten 

Feingutanteil die Sinteraktivität erhöht wird, was zu einer Reduzierung der Sintertemperatur 

führt.  

 

 

4.5 Prototypenprojekt zur Glasfilterherstellung 

Im Rahmen einer durch das Signo-Programm des BmWi geförderten Prototypentwicklung 

wurden aus Borosilikatglaspulver (BSG) Glasfiltermembranen hergestellt. Das hierzu ver-

wendete BSG mit particle
3.50x = 10,6 µm in Paraffinöl (dünn) als Hauptphase und einer wässrigen 

Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase wurde per Standardaufbereitung mit zusätzlicher 

Kugelmühlenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe zu kapillaren Suspensionen weiter 

verarbeitet. Paraffinöl benetzt BSG unter Luft komplett (θ1a = 0°), während der Kontaktwin-

kel gegen die Zweitphase θ2a = 64,1° beträgt. Dies resultiert nach Gl. 8 in einem Dreiphasen-

kontaktwinkel von θ12 = 85,3°. Zweithasenzugabe (φsec = 2,5 vol%) zur Suspension mit φsolid 

= 20 vol% führt dabei zu einer deutlichen Steigerung der scheinbaren Fließgrenze um ca. eine 

Dekade (s. Abbildung 80 (a)).  
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Abbildung 80: Scheinbare Fließgrenze σy (a) bzw. dynamische Viskosität η vs. γ&  (b) von Suspension (φsec= 0,0 

vol%) und Kapillarsuspension (φsec= 2,5 vol%) mit Borosilikatglaspulver (BG, particle
3.50x  = 10,6 µm) als Feststoff in 

Paraffinöl (dünn) als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase. Die Pasten 
wurden jeweils per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzu-
gabe hergestellt. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
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Dies ist auf den durch Zweitphasenzugabe induzierten Strukturaufbau zurückzuführen. Ver-

gleicht man die in Abbildung 80 (b) dargestellten Fließfunktionen ( )γη &  so findet man einen 

deutlichen Anstieg der Viskosität η bei kleinen Scherraten γ&  in der Kapillarsuspension ge-

genüber der Suspension ohne Zweitphasenzugabe und eine stärkere Scherverdünnung. Bei 

hohen Scherraten nähern sich die Kurven an und laufen bei ca. γ&  = 10-4 s-1 zusammen. Das 

rheologische Verhalten von BSG Kapillarsuspensionen ist somit ähnlich dem in Kap. 4.2 be-

schrieben Verhalten keramischer Materialien (Regime I und II). Die Zweitphase bildet auch 

bei BSG kapillare Flüssigkeitsbrücken zwischen den Glaspartikeln aus (s. auch Abbildung 

10), was zur Stabiliserung der BSG-Partikel in der Hauptphase führt. Die so hergestellten Pas-

ten wurden anschließend mit Entbinderungsprofil D thermisch entbindert und bei 800°C für 

15 min gesintert. Zur thermischen Charakterisierung wurden Dilatometermessungen durchge-

führt. In Abbildung 81 sind die Probenhöhe, der Formfaktor und die Projektionsfläche der 

Proben in Abhängigkeit der Temperatur dargestellt.  

 
Abbildung 81: Dilatometerprofil für das verwendete Borosilikatglas mit particle

3.50x  = 10,6 µm bei einer Heizrate 

von 10°C/min für den Temperaturbereich 20°C bis 1200°C. 
 

Deutlich ist der Sinterbeginn (S) bei ca. 765°C zu erkennen, was sich in der abnehmenden 

Probenhöhe bzw. der abnehmenden Projektionsfläche und dem zunehmendem Formfaktor 

äußert, bis schließlich bei ca. 935°C der Erweichungspunkt (A) erreicht ist. Bei weiterer 

Temperaturerhöhung kommt es schließlich zum Aufschmelzen (B) was sich im viskosen Flie-

ßen (C,D) äußert. Der für das Versintern der BSG-Partikel relevante Temperaturbereich liegt 
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also zwischen 765°C und 935°C. Hier hat sich eine Sintertemperatur von 800°C bei 15 min 

Haltezeit als ausreichend herausgestellt, um ein allzu starkes Verdichten des Porenvolumens 

beim Sintern zu vermeiden. Die gesinterte Struktur wird in Abbildung 82 (a-d) gezeigt. Deut-

lich sind die miteinander versinterten Primärpartikel zu erkennen, wobei die Struktur insge-

samt „weicher“ und runder wirkt als bei dem zuvor gezeigten α-Al 2O3. Dies resultiert in we-

niger scharfkantigen Poren, die über das gesamte Probenvolumen sehr homogen verteilt vor-

liegen. 
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Abbildung 82: Rastelektronenmikroskopische Aufnahmen von Probenanschliffen (Rückstreudetektor) bei un-
terschiedlichen Vergrößerungen einer gesinterten Kapillarsuspension aus Borosilikatglas mit der Primärpartikel-
größe particlex 3.50

 = 10,6 µm (a-d), Verteilungsdichte q3 vs. xpore (e). Die Paste (φsolid= 20 vol%, φsec= 2,5 vol%,) wur-

de per Standardaufbereitung mit zusätzlicher Kugelmühlenhomogenisierung (SK) ohne Tensidzugabe mit Paraf-
finöl als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung (1,853 M) als Zweitphase hergestellt, mit Entbinde-
rungsprofil D thermisch entbindert und anschließend bei 800°C für 15 min gesintert.  
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Die zugehörige Porengrößenverteilung q3(xpore) ist in Abbildung 82 (e) dargestellt. Die Vertei-

lung ist breit und die mittlere Porengröße pore
3x  beträgt 49,6 µm bei einer Bauteilporosität von 

ε = 50 %. Wie bei den keramischen Materialien gilt auch für Borosilikatglas ε ∼ εo, was hin-

sichtlich hoher Fluxraten sehr vorteilhaft ist. Ein weiterer wichtiger, anwendungsspezifischer 

Parameter ist die mechanische Festigkeit, da bei Filtrationsaufgaben oft Druckdifferenzen 

aufgebaut werden und somit einem zerbersten der Membranmodule vorzubeugen ist. In 

Abbildung 83 sind die resultierenden Biege- und Druckfestigkeiten von Membranen aus α-

Al 2O3 und BSG bei konstanter Porosität ε dargestellt. Es handelt sich jeweils um gesinterte 

Kapillarsuspensionen (Regime II) aus (A) α-Al 2O3 [grob], (B) α-Al 2O3 [grob] + α-Al 2O3 

[fein] und (C) BSG [grob]. Wie schon zuvor gezeigt, kommt es bei α-Al 2O3 durch Zugabe 

einer Feinfraktion zu einer deutlichen Verbesserung der mechanischen Eigenschaften bei ε = 

const. Die Festigkeiten gesinterter Teile aus BSG [grob] mit monomodaler Verteilungsdichte 

der Primärpartikel liegen dabei auf dem Niveau der α-Al 2O3-Pulvermischung von ca. 20 MPa 

in Biegung und ca. 50 MPa in Druck und das obwohl α-Al 2O3 als Matrixmaterial deutlich 

höhere Festigkeiten als BSG aufweist (s. Kap. 3.1.1). Es ist somit im Vergleich zu kerami-

schen Materialien möglich, unter Verwendung von BSG einfacher hohe Festigkeiten zu erzie-

len, da auf die Zugabe von Feingut verzichtet werden kann.  
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Abbildung 83: Biegefestigkeit σf (a) und Druckfestigkeit σc (b) in Abhängigkeit der Pulverzusammensetzung 
gesinterter Kapillarsuspensionen aus Regime II. 20 vol% α-Al 2O3 [grob] (A), 15 vol% α-Al 2O3 [grob] + 25 
vol% α-Al 2O3 (B), 20 vol% BSG (C). Die Pasten wurden jeweils per Standardaufbereitung mit zusätzlicher 
Kugelmühlenhomogenisierung (SK), Paraffinöl (dünn) als Hauptphase und einer wässrigen Saccharoselösung 
(1,853 M) als Zweitphase hergestellt. Partikelgrößen, Entbinderungs- und Sinterprofile s. Text. Fehlerbalken 
sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen. 
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Dies ist wohl darauf zurück zu führen, dass bei gesinterten kapillaren Suspensionen aus BSG 

eine insgesamt rundere Porenstruktur bei größerem MSA im Vergleicht zu dem keramischen 

Material resultiert (s. Abbildung 78 (a) und Abbildung 82). Runde Porenstrukturen bauen die 

bei Belastung auftretenden Spannungen homogener ab (geringere Kerbwirkung), was sich in 

höheren mechanischen Festigkeiten äußert [97,100,102]. Bei keramischen Materialien wird dies 

durch die Zugabe von Feinanteil erreicht, welcher sich in den Partikelzwischenräumen des 

Grobgutes anlagert, was bei der Verwendung von BSG nicht notwendig ist. Vergleich man 

nun die Durchflussraten von Membranen gesinterter Kapillarsuspensionen aus α-Al 2O3 und 

BSG, so führt die Verwendung von BSG zu deutlich höheren Durchflussraten, was in 

Abbildung 84 (a) gezeigt wird. Dargestellt ist der Volumenstrom V&  für Luft als Funktion der 

mittleren Druckdifferenz 1/2(p1+p2) in der Membran bei konstanter Porosität ε = 50 % und 

ähnlicher Porengröße. Zunehmende mittlere Druckdifferenzen führen demnach jeweils zu 

steigenden Volumenströmen. Des weiteren wird ersichtlich, dass die Durchflusswerte für 

BSG über den Durchflussraten von α-Al 2O3 liegen. Dies ist wohl auf die rundere Porenstruk-

tur der Membranen aus BSG zurückzuführen, was beim Durchströmvorgang zu weniger Tur-

bulenz und somit höherem Flux führt. Trägt man nun jedoch die Permeabilität K nach Gl. 42 

über der mittlere Porengröße pore
3x  für ε=const. auf (Abbildung 84 (b)), so skaliert K deutlich 

mit pore
3x . Sinkende mittlere Porengrößen führen demnach zu stark abnehmenden Permeabili-

täten trotz konstantem Gesamtporenvolumen. Der Einfluss runderer Porenstrukturen ist im 

vorliegenden Fall im Verhältnis zur mittleren Porengröße somit wohl eher zu vernachlässigen. 

Nach Darcy gilt für die laminare Durchströmung einer zylindrischen Pore  

( ) 4
pore

21 x
b32

pp
V

η
π−ρ

=&  

 

 

 

 

 

 

Gl. 54 

worin ρ die Dichte bzw. η die dynamische Viskosität des Messfluides, b die Rohrlänge und 

xpore der Porendurchmesser ist. Wie aus Gl. 54 ersichtlich wird, ist V&  stark vom Porendurch-

messer xpore abhängig. Abnehmende Porendurchmesser führen zu überproportional kleiner 

werdenden Volumenströmen V& , was den dominierenden Einfluss von pore
3x  auf K (Abbildung 

84 (b)) bei sonst konstanten Bedingungen erklärt. Dullien und Ohji & Fukushima zeigen, dass 

für poröse Materialien mit zylindrischen Poren experimentell ermittelte Permeabilitäten mit 
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gut beschrieben werden und komplexere Porenstrukturen zu sinkenden Permeabilitäten führen 
[13,106,107]. 
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Abbildung 84: Volumenstrom V& vs. mittlere Druckdifferenz 1/2(p1+p2) (a), Permeabilität K vs. mittlere Poren-
größe pore

3x  (b) bei konstanter Porosität ε = 50 % von BSG- bzw. Al2O3-Membranen aus kapillaren Suspensionen 

unterschiedlicher Stoffsystemzusammensetzung (jeweils Regime II) und Aufbereitungsart im Vergleich. Die 
durchgezogene Linie in (b) ergibt sich aus Gl. 55 für parallele Zylinderporen, die gestrichelte Linie ist ein Daten-
fit der Proben aus BSG. Fehlerbalken sind die Standardabweichung von mindestens drei Einzelmessungen mit 
Luft als Messfluid. 
 
 
Dies trifft auch für die im Rahmen der vorliegenden Arbeit ermittelten Permeabilitäten gesin-

terter Kapillarsuspensionen zu. In Abbildung 84 (b) ist hierzu der theoretische Verlauf (gestri-

chelte Linie) nach Gl. 55 im Vergleich zu den experimentell ermittelten Werten von K einge-

tragen. Es wird ersichtlich, dass die theoretisch berechneten Werte für zylindrische Poren ins-

gesamt über den experimentell ermittelten Daten liegen und die Abweichung bei steigendem 

pore
3x  zunimmt. Dies ist auf die Komplexität der Porenstruktur gesinterter Kapillarsuspensio-

nen zurückzuführen und entspricht somit dem anhand der Literatur erwarteten Verhalten. 
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5 Zusammenfassende Betrachtung und Aus-

blick 

 

5.1 Kapillarsuspensionen mit θ12 < 90° 

Gibt man zu einer niedrig konzentrierten Suspension eine zweite, nicht mit der kontinuierli-

chen flüssigen Phase (Hauptphase) mischbare zweite Flüssigkeit (Zweitphase) hinzu, so äu-

ßert sich dies in einer drastischen Änderung der Fließeigenschaften. Im Rahmen der vorlie-

genden Arbeit konnte jedoch am verwendeten Stoffsystem gezeigt werden, dass für Kapillar-

suspensionen mit einem Dreiphasengrenzwinkel θ12 < 90°  hierzu die Umnetzbedingung er-

füllt sein muss. Dies bedeutet, dass die Zweitphase in der Lage ist die Hauptphase von der 

Partikeloberfläche zu verdrängen (Umnetzen), um kapillare Flüssigkeitsbrücken auszubilden. 

Dies äußert sich in positiven Umnetzspannungen ∆ΓW > 0, bei ∆ΓW < 0 ist Phasentrennung zu 

beobachten. Liegt ∆ΓW > 0 vor, dann führt Zweitphasenzugabe zur Suspension bei konstan-

tem Feststoffgehalt φsolid und konstanter Primärpartikelgröße particle
3.50x  zunächst zu einem An-

stieg der scheinbaren Fließgrenze σy um ca. eine Dekade bis schließlich ein Plateau mit σy = 

const. erreicht wird. Weiter steigender Zweitphasenanteil φsec führt bei Erreichen des kriti-

schen Zweitphasengehaltes φsec,crit jedoch schließlich zu einem Absinken von σy. Steigender 

Feststoffvolumengehalt φsolid führt dabei zu einem steigenden φsec,crit. Der Verlauf der Viskosi-

tät η als Funktion von φsec bei konstanter Scherrate γ&  folgt dabei dem Verlauf der scheinbaren 

Fließgrenze. Dieses Verhalten wird mit dem 3-Zonen-Modell beschrieben, welches anhand 

rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen gesinterter Kapillarsuspensionen entwickelt 

wurde. In Regime I liegt ein dicht gepacktes van-der-Waals Partikelnetzwerk vor, Regime II 

ist gekennzeichnet durch eine flokkulierte Struktur aufgrund kapillarer Flüssigkeitsbrücken 

und in Regime III kommt es schließlich zu einer starken Strukturvergröberung aufgrund ein-

setzender Umbenetzungsagglomeration. Es hat sich gezeigt, dass Kapillarsuspensionen mit 

den Gesetzmäßigkeiten feuchter Schüttgüter beschrieben werden können und somit σy ~ 

1/xparticle und σy ~ Γ12 bzw. bezogen auf die Kapillarkraft FK ~ xparticle und FK ~ Γ12  ist. Die 

Steifigkeit von Kapillarsuspensionen wird folglich durch eine Verringerung der mittleren Pri-

märpartikelgröße xparticle bzw. eine steigende Grenzflächenspannung Γ12 erhöht. Hinsichtlich 

Flockenbildungskinetik führt eine Zunahme der Zweitphasenviskosität ηsec zu längeren Struk-

turbildungszeiten, wohingegen eine steigende Hauptphasenviskosität ηbulk zu vernachlässigen 
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ist. Verwendet man Pulver mit einer bimodalen Partikelgrößenverteilung, so äußert sich dies 

in einer geringen Abnahme der scheinbaren Fließgrenze mit zunehmendem Feinanteil, was 

auf eine leichte Schwächung der kapillaren Flüssigkeitsbrücken zurückzuführen ist. Bei der 

Mikrostrukturanalyse von Kapillarsuspensionen hat sich herausgestellt, dass Zweitphasenzu-

gabe zur Suspension eine Flockenbildung der Partikel induziert. Die strukturelle Dimension 

Dst der gebildeten Flocken beträgt 1,58 für den eben Fall, welche somit porösen Charakter 

aufweisen. Dies legt den Schluss nahe, Kapillarsuspensionen als Precursormaterial zur Her-

stellung hochporöser Sinterwerkstoffe zu verwenden. In Abbildung 85 sind die zuvor be-

schriebenen Einflussparameter und resultierenden Eigenschaften zusammenfassend darge-

stellt. 

 
 

 
Abbildung 85: Wesentliche Einflussparameter und resultierende Eigenschaften bei der Herstellung kapillaren 
Suspensionen, Erläuterung s. Text. 

. 



Kap. 5 Zusammenfassende Betrachtung und Ausblick 

 107 

5.2 Poröse Sinterwerkstoffe aus kapillaren Suspensionen als 
Precursormaterial 

Bei der Pulveraufbereitung ist darauf zu achten, möglichst homogene und agglomeratfreie 

Pasten herzustellen. Dies gelingt durch Tensidzugabe beim Anmischen per Dissolverrührer 

oder mittels Kugelmühlenaufbereitung nach Zweitphasenzugabe zur Suspension. So herge-

stellte Kapillarsuspensionen werden zunächst selektiv entbindert, d.h. zuerst die Hauptphase 

und dann die Zweitphase aus dem Probenteil entfernt, sowie abschließend die Partikel versin-

tert. Bei konstanter Feststoffvolumenkonzentration φsolid und konstanter Primärpartikelgröße 

particle
3.50x  führt Zweitphasenzugabe zur Suspension zu steigenden Porositäten ε bzw. Porengrö-

ßen pore
3x  im gesinterten Teil. Ebenso ist eine Verbreiterung der Porengrößenverteilung 

q3(xpore) zu beobachten. Dies ist jeweils eine direkte Folge der homogenen Flockenbildung 

durch Zweitphasenzugabe, weshalb in Regime I und II die Pasteneigenschaften (σy, 

( ).const=γη & ) mit den Sinterteileigenschaften (ε, pore
3x ) korrelieren. Steigende Pastensteifig-

keiten durch Zweitphasenzugabe bei sonst konstanter Stoffsystemzusammensetzung resultie-

ren somit in einer Zunahme von Porosität und Porengröße.  Verringert man bei konstantem 

Zweitphasenanteil φsec und konstanter Primärpartikelgröße particle
3.50x  die Feststoffvolumenkon-

zentration φsolid, resultiert dies in steigenden Porositäten und Porengrößen. Reduziert man hin-

gegen bei φsolid = const. und φsec = const. die Primärpartikelgröße particle
3.50x , führt dies zu einer 

Abnahme der mittleren Porengröße pore
3x  im Sinterteil. Speziell der Porenbereich pore

3x  ≤ 10 

µm mit Porositäten ε ≥ 50 % ist mittels herkömmlicher Herstellungsverfahren nur schwer zu 

realisieren und wird durch die Verwendung von Kapillarsuspensionen zugänglich. Die me-

chanische Festigkeit gesinterter Kapillarsuspensionen aus Regime I und II ist dominiert von 

der relativen Sinterdichte. Steigendes Porenvolumen führt zu einer Abnahme der Druck- und 

Biegefestigkeit (σc, σf) bzw. dem E-Modul. Der Verlauf der Festigkeitswerte wird durch das 

Model von Gibson & Ashby hinreichend beschrieben. Die Absolutwerte der Festigkeiten ge-

sinterter Kapillarsuspensionen mit monomodaler Partikelgrößenverteilung aus α-Al 2O3 liegen 

dabei auf dem Niveau herkömmlich hergestellter Sinterkörper. Pastenzusammensetzungen aus 

Regime III führen bei konstanter Porosität ε im Vergleich zu Pasten aus Regime I und II zu 

deutlich schlechteren Festigkeitswerten, was auf die starke Strukturvergröberung in Regime 

III zurückzuführen ist. Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit gemessen Weibullparameter 

mW gesinterter Kapillarsuspensionen befinden sich im Rahmen aus der Literatur bekannter 

Werte herkömmlicher Herstellungsverfahren, bei insgesamt guter Bauteilreproduzierbarkeit. 
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Verwendet man Pulver mit einer bimodalen Partikelgrößenverteilung können Kapillarsuspen-

sionen besonders vorteilhaft zur Festigkeitssteigerung eingesetzt werden. Die Zweitphase 

dient dabei als spezifischer Träger der Feinpulverfraktion, welche in den Partikelzwischen-

räumen der Grobpulverfraktion in den kapillaren Flüssigkeitsbrücken abgeschieden wird. Es 

besteht somit die Möglichkeit, die Kontaktstellen der Grobpulverfraktion spezifisch mit Ei-

gen- oder Fremdmaterial zu dotieren. Gesinterte Kapillarsuspensionen mit monomodaler Par-

tikelgrößenverteilung resultieren in sehr scharfkantigen Porenstrukturen, während das Dotie-

ren mit Eigenmaterial zu einer deutlichen Porenverrundung bei zunehmendem MSA führt, 

was sich in signifikant steigenden Festigkeitswerten bei ε = const. äußert. Es wurde gezeigt, 

dass die am keramischen System ermittelten Erkenntnisse direkt auf Borosilikatglas übertrag-

bar sind. Im Rahmen eines Prototypenprojektes wurden aus Borosilikatglas Filtermembranen 

hergestellt und mit keramischen Membranen aus α-Al 2O3 verglichen. Die Porenstruktur der 

Membranen aus Borosilikatglas ist hierbei sehr rund und weich, was bei ε = const. zu Festig-

keitswerte auf dem Niveau keramischer Materialien führt. Die deutlich rundere Porenstruktur 

führt bei ε = const. im Vergleich zu keramischen Materialien ebenfalls zu leicht besseren 

Permeabilitätswerten K. Insgesamt wird die Permeabilität K jedoch von der mittleren Poren-

größe pore
3x  dominiert, sodass geometrische Einflussfaktoren wohl eher zu vernachlässigen 

sind. In Abbildung 86 sind die zuvor beschriebenen Einflussparameter und resultierenden 

Eigenschaften bei der Herstellung hochporöser Sintermaterialien zusammenfassend darge-

stellt. 
 

 
Abbildung 86: Wesentliche Einflussparameter und resultierende Eigenschaften bei der Herstellung hochporöser 
Sintermaterialien aus kapillaren Suspensionen, Erläuterung s. Text. 

. 
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5.3 Weiterführende Untersuchungen 

Besonderes Interesse künftiger Arbeiten sollte der Verarbeitung von Pulver mit einer Primär-

partikelgröße xparticle << 1 µm gelten, um auch mittlere Porengrößen xpore << 1 µm zu realisie-

ren. Hierzu muss die Aufbereitungstechnik von Kapillarsuspensionen weiterentwickelt wer-

den, um auf übermäßige Tensidzugabe verzichten und Agglomeration verhindern zu können. 

Gelingt die homogene Aufbereitung von µm1xparticle
50.3 << ist auch mit steigenden Porositäten 

zu rechnen. Der Grund hierfür ist bei steigenden Pastensteifigkeiten und somit verringerter 

Sedimentation zu suchen, was sich in geringerem Verdichten beim Sintern äußert.  

Als weiterer wesentlicher Punkt sollte der Einfluss von Formfaktoren auf die Fließeigenschaf-

ten und strukturellen Eigenschaften von Kapillarsuspensionen untersucht werden. Hierzu bie-

tet sich als Modellsystem CaCO3 an, da hiervon Partikel mit unterschiedlichen Aspektverhält-

nissen kommerziell gut erhältlich sind. 

Im Hinblick auf wirtschaftliche Verwertung ist die Verarbeitung der Pasten im Niederdruck-

spritzguss unter Verwendung von polaren und unpolaren Wachsen als Haupt- und Zweitphase 

von besonderem Interesse. Gelingt die Umsetzung, wäre es hierdurch möglich auch komplexe 

Bauteilgeometrien direkt und ohne Nachbearbeitung abzubilden. Zu untersuchen ist dabei das 

Verhalten der kapillaren Suspension im für den Niederdruckspritzguss relevanten Druck- und 

Scherratenbereich, ob es z.B. zu Entmischungs- oder Destrukturierungsvorgängen kommt.  

Ebenfalls relevant ist die flexible Gestaltung der Porenstruktur gesinterter Kapillarsuspensio-

nen, um die Eigenschaften individuell an die entsprechende Anwendung anzupassen: Mög-

lichst sphärische Poren für hohe Festigkeiten bzw. möglichst zylindrische Poren für gute Per-

meabilitäten.  

Hinsichtlich der Bruchmechanik, speziell der Versagenswahrscheinlichkeit, ist die Abhängig-

keit der Weibullparameter von Porosität, mittlerer Porengröße bzw. der Porengrößenvertei-

lung zu ermitteln. Beim „Tailored Engineering“ mit kapillaren Suspensionen sind weiterfüh-

rende Konzepte, z.B. hinsichtlich chemischer Beständigkeit oder elektrischer Leitfähigkeit, 

unter Verwendung entsprechender Materialkombinationen zu untersuchen.  

Speziell in Bezug auf poröse Gläser sollte neben der Gaspermeabilität die Flüssigkeitsperme-

abilität ermittelt werden, da sich die Glasmembranen dann eventuell deutlicher von den kera-

mischen Membranen aufgrund geringerer Strömungswiderstände und somit verbesserter Flux-

raten abheben.  

Als neues Forschungsfeld bieten sich MMC Materialien (Metal Matrix Composite) an. Die 

Porenstruktur gesinterter Kapillarsuspensionen sollte das Infiltrieren des keramischen Sys-

tems mittels Metallschmelze ermöglichen, um somit Materialien mit MMC Eigenschaften zu 
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erzeugen. MMC Materialien verbinden dann die Eigenschaften von kermamischen und metal-

lischen Werkstoffen besonders vorteilhaft.  
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6 Symbolverzeichnis 

Vges Gesamtvolumen ε Gesamtporosität 
Vsolid Feststoffvolumen εo offene Porosität 
Vbulk Hauptphasenvolumen εg geschlossene Porosität 
Vsec Zweitphasenvolumen εBild Bildporosität 
msolid Feststoffmasse σy scheinbare Fließgrenze 
msec Zweitphasenmasse σy,0 scheinbare Fließgrenze Suspension 
m1 Trockengewicht σc Druckspannung 
m2 Nassgewicht σf Biegespannung 

m3 scheinbare Masse σf,0 Biegespannung des dichten Materials 

mW Weibullparameter σ0 Weibullparameter 
ρsolid Feststoffdichte τ Schubspannung 

ρliquid Flüssigkeitsdichte e Dehnung 
ρbulk Hauptphasendichte Γ12 Grenzflächenspannung 
ρsec Zweitphasendichte Γ1a Oberflächenspannung Hauptphase 
ρroh Rohdichte Γ2a Oberflächenspannung Zweitphase 
ρrel relative Sinterdichte ΓW Benetzungsspannung 
φsolid Feststoffanteil ∆ΓW Umnetzspannung 
φsec Zweitphasenanteil E E-Modul 

*
secφ  normierter Zweitphasenanteil Eo E-Modul des dichten Materials 

φdisp Dispersphasenanteil η dynamische Viskosität 

FG Gewichtskraft ηsec dyn. Zweitphasenviskosität 
FvdW van-der-Waals Kraft ηbulk dyn. Hauptphasenviskosität 
FK Kapillarkraft γ&  Scherrate 
Ff Biegekraft θia Randwinkel 
FT Tangentialkraft θ12 Randw. Hauptph-Zweitph-Substrat 
Fc Druckkraft θ1a Randw. Hauptph-Luft-Substrat 
Fia Oberflächenkraft θ2a Randw. Zweitph-Luft-Substrat 
F12 Grenzflächenkraft MD Drehmoment 
A Fläche Mf Biegemoment 
AEl Ellipsenfläche Mk,r statistisches Moment 
AFl Flockenfläche W Widerstandsmoment 
l1, l2 Ellipsenhauptachsen I Flächenträgheitsmoment 
Dst strukturelle Dimension HV Versagenswahrscheinlichkeit 
qr,j Verteilungsdichte κ Zellwandfüllgrand 
f Formfaktor p,p1,2  Druck in Messapparatur 
∆µ Teilmenge p0 Atmosphärendruck 

µges Gesamtmenge V&  Volumenstrom 
SV spezifische Oberfläche K Permeabilität 
xparticle Partikeldurchmesser h Partikelabstand 

particle
50.3x  volumenbez. Partikeldurchmesser h* normierter Partikelabstand 

xpore Porendurchmesser P Bildpixel 
pore
3x  vol.bez. mittl. Porendurchmesser G1,G2 Grauwerte 
pore
32x  Sauterdurchmesser S Schwellwert 
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a,b geometrische Abmessungen   
C1…4 Konstanten Werkstoffmodellierung   
D1…3 Abstand Partikelmittelpunkte    
d2,3 Sinterhalsquerschn. am minim. Pkt   
L0…4 geometrische Abmessungen   
T Temperatur   
t Zeit   
u Geschwindigkeit   
n Drehzahl   
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8 Anhang 

8.1 Matlab Programmierung Teil 1: Mechanische Prüfme-
thoden 

8.1.1 Biegefestigkeit 

tic  
clear all ; warning off ; clc  
  
disp '+++      Auswertung_laeuft...      ++++'  
 

%%  Eingabe der Konstanten 
  
S_1= 0.50;              % Untere Schranke  
S_2= 1;                 % Obere Schranke  
L= 40;                  % Unterer Rollenabstand  
l= 20;                  % Oberer Rollenabstand  
b= [8.89 9.07 9.13 9.35 9.59 9.18];     % Bauteilbreite / mm  
h= [2.91 2.85 2.68 2.53 2.89 2.84];    % Bauteilhöhe / mm  
  
F1= 0;                  % Kraft F1 Berechnung E-Modul  
d1=10;                  % Abstand Rolle InnenAußen / mm  
d2=10;                  % Abstand Rolle InnenHalbe / mm  
ds=0;                   % "Dehnung Messgerät"  
  
kmin= 1;                % Nummer der Startdatei  
kmax= 6;                % Anzahl Einzeldaten  
type = 'Dateiname' ;         % Dateiname OHNE Nummerierung  
  
  
%% Komma zu Punkt Umwandlung 
  
    for  k=kmin:kmax  
     
        filename = [num2str(k) ' '  type '.tab' ];  
        file     = memmapfile(filename, 'Writable' ,true);  
        comma    = uint8( ',' );  
        point    = uint8( '.' );  
        file.Data(( file.Data==comma)') = point;  
        fclose( 'all' );  
         
    end  
  
clear filename ; clear file ; clear comma; clear point ; clear file.Data ;  
  
%% Berechnungen 
  
mkdir( 'Kraft_Weg' );  
mkdir( 'Spannung_Dehnung' );  
  
  
for  k=kmin:kmax;  
     
filename = [num2str(k) ' '  type '.tab' ];  
[a1, a2, a3] = textread(filename, '%n %n %n' , 'headerlines' ,4);  
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% Kraftmaximum bis Bauteilbruch  
Kraft_max=max(a1);  
  
% Zum Kraftmaximum zugehörige Dehnung  
for  i=1:length(a1)  
    if  a1(i) == Kraft_max  
        i;  
        break  
    end  
end  
  
% Berechnung obere und untere Schranke  
g2=floor(S_2*i); g1=ceil(g2-S_1*g2);  
  
% Datenauswahl anhand gesetzter Schranken  
M_1=a1(g1:g2);  
M_2=a2(g1:g2);  
M_3=a3(g1:g2);  
M_ges=[M_1,M_2,M_3];  
  
% Berechnung Regressionsfit im ausgewähltem Origina ldatenbereich  
f=polyfit(M_2,M_1,1);  
  
% Regressionsfit bis Kraftmaximum  
x=[0:0.001:a2(i)];  
Kraft=(f(1)*x+f(2))';  
  
% Berechnung der Bauteilspannungsfunktion mittels R egressionsfit  
Spannung=(3*(L-l)/(2*b(k)*(h(k)^2))).*Kraft;  
  
% Berechnung der Maximalspannung anhand Original Kr aftdaten  
Spannung_max=(3*(L-l)/(2*b(k)*(h(k)^2)))*Kraft_max;  
  
% Berechnung Nullstelle  
syms z  
N=double(solve(f(1)*z+f(2)==0));  
  
% Verschieben des Regressionsfits auf Nullpunkt  
x_1=(x-N)';  
  
% Bestimmung der maximalen Dehnung  
Dehnung_max=max(x_1);  
  
% Berechnung E-Modul  
EModul=2*(Kraft_max-F1)*(d1/1000+3*d2/1000)*((d1/10 00)^2)/ ...  
    (b(k)/1000*((h(k)/1000)^3)*(Dehnung_max/1000-ds /1000));  
  
  
%% Erzeugen Sammelmatrizen und Datenausgabe 
  
Kraft_max_1(k)=Kraft_max;  
Spannung_max_1(k)=Spannung_max;  
Dehnung_max_1(k)=Dehnung_max;  
Steigung(k)=f(1);  
EModul_1(k)=EModul;  
  
Sammel(k)= {Kraft};  
Sammel_1(k)= {Spannung};  
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Sammel_2(k)= {x_1};  
Sammel_3(k)= {a2};  
Sammel_4(k)= {a1};  
Sammel_5(k)= {M_2};  
Sammel_6(k)= {M_1};  
  
dlmwrite([ 'Kraft_Weg\'  num2str(k) ' '  'Kraft_Weg.txt' ], [x_1, Kraft], ...   
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([ 'Spannung_Dehnung\'  num2str(k) ' '  'Spannung_Dehnung.txt' ], ...   
    [x_1, Spannung], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
  
clear a1;clear a2;clear a3;clear Kraft ;clear M_ges;clear M_1;clear M_2 
clear M_3; clear f ;clear x;clear Spannung ;clear x_1 ;  
  
end  
  
%% Resultierende Matrizen und statistische Berechnungen 
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel));  
ncol=cellfun(@length,Sammel);  
Kraftwerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Kraftwerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel{k};  
end  
Kraftwerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_1));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_1);  
Spannungswerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_1));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Spannungswerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_1{k};   
end  
Spannungswerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_2));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_2);  
Dehnungswerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_2));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Dehnungswerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_2{k};  
end  
Dehnungswerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_3));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_3);  
Dehnungswerte_Original_Sammel=zeros(lmax,numel(Samm el_3));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Dehnungswerte_Original_Sammel(1:ncol(k),k)=Samm el_3{k};  
end  
Dehnungswerte_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_4));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_4);  
Kraftwerte_Original_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_ 4));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Kraftwerte_Original_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_ 4{k};  
end  
Kraftwerte_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_5));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_5);  
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DehnungDatenauswahl_Original_Sammel=zeros(lmax,nume l(Sammel_5));  
for  k=1:numel(ncol)  
    DehnungDatenauswahl_Original_Sammel(1:ncol(k),k )=Sammel_5{k};  
end  
DehnungDatenauswahl_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_6));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_6);  
KraftDatenauswahl_Original_Sammel=zeros(lmax,numel( Sammel_6));  
for  k=1:numel(ncol)  
    KraftDatenauswahl_Original_Sammel(1:ncol(k),k)= Sammel_6{k};  
end  
KraftDatenauswahl_Original_Sammel;  
  
  
Kraft_max_2=sum(Kraft_max_1)/kmax; Kraft_max_Std=st d(Kraft_max_1);  
Spannung_max_2=sum(Spannung_max_1)/kmax; ...   
    Spannung_max_Std=std(Spannung_max_1);  
Steigung_1=sum(Steigung)/kmax; Steigung_Std=std(Ste igung);  
Dehnung_max_2=sum(Dehnung_max_1)/kmax; ...  
    Dehnung_max_Std=std(Dehnung_max_1);  
Emodul_2=sum(EModul_1)/kmax; EModul_Std=std(EModul_ 1);  
  
  
%% Datenausgabe 
  
% Einzelwerte  
dlmwrite( 'Ergebnisse.txt' , [Steigung_1, Steigung_Std, Kraft_max_2, ...  
    Kraft_max_Std, Spannung_max_2, Spannung_max_Std , Dehnung_max_2, ...  
    Dehnung_max_Std, Emodul_2, EModul_Std], 'delimiter' , '\t' , ...   
    'precision' , 6);  
  
% Einzelwerte  
dlmwrite( 'Spannungsmaxima.txt' , [Spannung_max_1]', 'delimiter' , '\t' , ...   
    'precision' , 3);  
  
% Diagramm  
figure(1),  
subplot(2,1,1)  
plot(Dehnungswerte_Original_Sammel, Kraftwerte_Orig inal_Sammel, '.' , ...  
    DehnungDatenaus-
wahl_Original_Sammel,KraftDatenauswahl_Original_Sam mel, ...  
    'ok' , Dehnungswerte_Sammel, Kraftwerte_Sammel, '.' );  
axis([0 1, ...   
    0-0.05*max(max(Kraftwerte_Sammel)) max(max(Kraf twerte_Sammel)) ...  
    +0.05*max(max(Kraftwerte_Sammel))]);  
xlabel( 'Weg / mm' ), ylabel( 'Kraft / N' );  
 
subplot(2,1,2)  
plot(Dehnungswerte_Sammel,Spannungswerte_Sammel, 'o' ), ...  
    axis([0 
max(max(Dehnungswerte_Sammel))+0.05*max(max(Dehnung swerte_Sammel)) ...   
    0 
max(max(Spannungswerte_Sammel))+0.05*max(max(Spannu ngswerte_Sammel))]);  
xlabel( 'Dehnung / mm' ), ylabel( 'Spannung / MPa' );  
print( '-djpeg' , '-r150' , 'Kraft_Weg_Spannung_Dehnung' );  
  
  
disp '+++      Auswertung_beendet        ++++'  
toc  
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8.1.2 Druckfestigkeit 

tic  
clear all ; warning off ; clc  
  
disp '+++      Auswertung_laeuft...      ++++'  
 

%%  Eingabe der Konstanten 
  
S_1= 0.7;                   % Untere Schranke  
S_2= 0.60;                  % Obere Schranke  
  
a= [2.01 2.02 1.99];        % Bauteilbreite / mm  
b= [10 10.02 9.9];          % Bauteillänge / mm  
  
kmin= 1;                    % Nummer der Startdatei  
kmax= 3;                    % Anzahl Einzeldaten  
type = 'Dateiname' ;         % Dateiname OHNE Nummerierung  
  
  
%% Komma zu Punkt Umwandlung 
  
    for  k=kmin:kmax  
     
        filename = [num2str(k) ' '  type '.tab' ];  
        file     = memmapfile(filename, 'Writable' ,true);  
        comma    = uint8( ',' );  
        point    = uint8( '.' );  
        file.Data(( file.Data==comma)') = point;  
        fclose( 'all' );  
         
    end  
  
clear filename ; clear file ; clear comma; clear point ; clear file.Data ;  
  
%% Berechnungen 
  
mkdir( 'Kraft_Weg' );  
mkdir( 'Spannung_Dehnung' );  
  
  
for  k=kmin:kmax;  
     
filename = [num2str(k) ' '  type '.tab' ];  
[a1, a2, a3] = textread(filename, '%n %n %n' , 'headerlines' ,4);  
  
% Kraftmaximum bis Bauteilbruch  
Kraft_max=max(a1);  
  
% Zum Kraftmaximum zugehörige Dehnung  
for  i=1:length(a1)  
    if  a1(i) == Kraft_max  
        i;  
        break  
    end  
end  
  
% Berechnung obere und untere Schranke  
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g2=floor(S_2*i); g1=ceil(g2-S_1*g2);  
  
% Datenauswahl anhand gesetzter Schranken  
M_1=a1(g1:g2);  
M_2=a2(g1:g2);  
M_3=a3(g1:g2);  
M_ges=[M_1,M_2,M_3];  
  
% Berechnung Regressionsfit im ausgewählten Origina ldatenbereich  
f=polyfit(M_2,M_1,1);  
  
% Regressionsfit bis Kraftmaximum  
x=[-0.5:0.001:a2(i)];  
Kraft=(f(1)*x+f(2))';  
  
% Berechnung der Bauteilspannungsfunktion mittels R egressionsfit  
Spannung=Kraft/(a(k)*b(k));  
  
% Berechnung der Maximalspannung anhand Original Kr aftdaten  
Spannung_max=Kraft_max/(a(k)*b(k));  
  
% Berechnung Nullstelle  
syms z  
N=double(solve(f(1)*z+f(2)==0));  
  
% Verschieben des Regressionsfits auf Nullpunkt  
x_1=(x-N)';  
  
% Bestimmung der maximalen Dehnung  
Dehnung_max=max(x_1);  
  
%% Erzeugen Sammelmatrizen und Datenausgabe 
  
Kraft_max_1(k)=Kraft_max;  
Spannung_max_1(k)=Spannung_max;  
Dehnung_max_1(k)=Dehnung_max;  
Steigung(k)=f(1);  
  
Sammel(k)= {Kraft};  
Sammel_1(k)= {Spannung};  
Sammel_2(k)= {x_1};  
Sammel_3(k)= {a2};  
Sammel_4(k)= {a1};  
Sammel_5(k)= {M_2};  
Sammel_6(k)= {M_1};  
  
dlmwrite([ 'Kraft_Weg\'  num2str(k) ' '  'Kraft_Weg.txt' ], [x_1, Kraft], ...   
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([ 'Spannung_Dehnung\'  num2str(k) ' '  'Spannung_Dehnung.txt' ], ...  
    [x_1, Spannung], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
  
clear a1;clear a2;clear a3;clear Kraft ;clear M_ges;clear M_1;clear M_2 
clear M_3; clear f ;clear x;clear Spannung ;clear x_1 ;  
  
end  
  
%% Resultierende Matrizen und statistische Berechnungen 
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel));  



Kap. 8 Anhang 

 126 

ncol=cellfun(@length,Sammel);  
Kraftwerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Kraftwerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel{k};  
end  
Kraftwerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_1));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_1);  
Spannungswerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_1));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Spannungswerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_1{k};   
end  
Spannungswerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_2));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_2);  
Dehnungswerte_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_2));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Dehnungswerte_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_2{k};  
end  
Dehnungswerte_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_3));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_3);  
Dehnungswerte_Original_Sammel=zeros(lmax,numel(Samm el_3));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Dehnungswerte_Original_Sammel(1:ncol(k),k)=Samm el_3{k};  
end  
Dehnungswerte_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_4));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_4);  
Kraftwerte_Original_Sammel=zeros(lmax,numel(Sammel_ 4));  
for  k=1:numel(ncol)  
    Kraftwerte_Original_Sammel(1:ncol(k),k)=Sammel_ 4{k};  
end  
Kraftwerte_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_5));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_5);  
DehnungDatenauswahl_Original_Sammel=zeros(lmax,nume l(Sammel_5));  
for  k=1:numel(ncol)  
    DehnungDatenauswahl_Original_Sammel(1:ncol(k),k )=Sammel_5{k};  
end  
DehnungDatenauswahl_Original_Sammel;  
  
lmax=max(cellfun(@length,Sammel_6));  
ncol=cellfun(@length,Sammel_6);  
KraftDatenauswahl_Original_Sammel=zeros(lmax,numel( Sammel_6));  
for  k=1:numel(ncol)  
    KraftDatenauswahl_Original_Sammel(1:ncol(k),k)= Sammel_6{k};  
end  
KraftDatenauswahl_Original_Sammel;  
  
  
Kraft_max_2=sum(Kraft_max_1)/kmax; Kraft_max_Std=st d(Kraft_max_1);  
Spannung_max_2=sum(Spannung_max_1)/kmax; ...  
    Spannung_max_Std=std(Spannung_max_1);  
Steigung_1=sum(Steigung)/kmax; Steigung_Std=std(Ste igung);  
Dehnung_max_2=sum(Dehnung_max_1)/kmax; ...  
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    Dehnung_max_Std=std(Dehnung_max_1);  
  
  
%% Datenausgabe 
  
% Einzelwerte  
dlmwrite( 'Ergebnisse.txt' , [Steigung_1, Steigung_Std, Kraft_max_2, ...  
    Kraft_max_Std, Spannung_max_2, Spannung_max_Std , Dehnung_max_2, ...   
    Dehnung_max_Std], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6);  
     
% Einzelwerte  
dlmwrite( 'Spannungsmaxima.txt' , [Spannung_max_1]', 'delimiter' , ...   
    '\t' , 'precision' , 3);  
  
% Diagramm  
figure(1),  
subplot(2,1,1)  
plot(Dehnungswerte_Original_Sammel, Kraftwerte_Orig inal_Sammel, '.' , ...  
    DehnungDatenaus-
wahl_Original_Sammel,KraftDatenauswahl_Original_Sam mel, ...  
    'ok' , Dehnungswerte_Sammel, Kraftwerte_Sammel, 'x' );  
axis([0 1.5, ...   
    0-0.05*max(max(Kraftwerte_Sammel)) max(max(Kraf twerte_Sammel)) ...  
    +0.05*max(max(Kraftwerte_Sammel))]);  
xlabel( 'Weg / mm' ), ylabel( 'Kraft / N' );  
 
subplot(2,1,2)  
plot(Dehnungswerte_Sammel,Spannungswerte_Sammel, 'o' ), ...  
    axis([0 
max(max(Dehnungswerte_Sammel))+0.05*max(max(Dehnung swerte_Sammel)) ...   
    0 
max(max(Spannungswerte_Sammel))+0.05*max(max(Spannu ngswerte_Sammel))]);  
xlabel( 'Dehnung / mm' ), ylabel( 'Spannung / MPa' );  
print( '-djpeg' , '-r150' , 'Kraft_Weg_Spannung_Dehnung' );  
  
  
disp '+++      Auswertung_beendet        ++++'  
toc  
 
 
 

8.2 Matlab Programmierung Teil 2: Porengrößen- und Flo-
ckenstrukturanalyse 

8.2.1 Hauptprogramm 

Das Hauptprogramm dient zur übergeordneten Steuerung von Unterprogramm 1 und ermög-
licht dezentral die gleichzeitige Auswertung mehrerer Unterordner. Die Auswerteroutine kann 
dann z.B. auf unterschiedlichen Rechnern in einem Netzwerk erfolgenden, wobei die Ergeb-
nisse zentral auf einem Serverlaufwerk abgelegt werden. 
 
 
clear all ; close all ; clc;  
tic;  
  
kkmin=1;         % Startordner  
kkmax=1;         % Anzahl abzuarbeitender Unterordner  
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% Angabe Zielordner und auszuführendes Unterprogram m 
for  kk=kkmin:kkmax  
     
    filename_check = [num2str(kk)];  
    addpath([ '\\Dateipfad\'  filename_check '\' ]); % Dateipfad   
    PorenBildanalyse_Watershed_DIN_multiX_7_Multi() ;  
    clear all ; close all ; clc;  
     
end  
  
clear all ; close all ;clc;  
  
disp( '++++++++++++++++++++++++++++++++++' )  
disp( '+++   Programmablauf beendet   +++' )  
disp( '++++++++++++++++++++++++++++++++++' )  
  
toc;  
 
 
8.2.2 Unterprogramm 1 

Unterprogramm 1 stellt die eigentliche Auswerteroutine der Porengrößen- und Flockenstruk-
turanalyse nach Kap. 3.3.4 dar und wird mittels des Hauptprogramms gestartet. 
 
tic;  
disp( '+++     Rechnung läuft ...     +++' )  
  
%% Konstanten  
  
Pixel_x=1020; Pixel_y=754;      % Definieren der Bildgröße in x- und  
                                % y-Richtung [Pixel]  
Skal=261;Aquiv=150;             % Festlegen des Maßstabes  
  
% Umrechnung Bildgröße [Pixel] zu Bildgröße [physik al.]  
ix = Pixel_x*Aquiv/Skal; iy = Pixel_y*Aquiv/Skal;  
  
type = 'Dateiname_Bild ; % Dateibezeichnung ohne Nummerierung  
  
f= 1;          % 1= Porenanalyse, 2= Analyse Flockenstruktur  
h= 1;          % 1= Mit Randberech, 2= Ohne Randbereich  
o= 1;          % 1= Mit Einschlüssen, 2= Ohne Einschlüsse  
f1=2;          % 1= Mit Filter, 2= Ohne Filter  
f2=1;          % 1= Mit Kontrastverstärkung, 2= Ohne Kontrastverst ärkung  
a6=1;          % 1= Mit Fehlstellenkorrektur, 2= Ohne Fehlstellenk orrektur  
a10=0;         % Skala Bildausgabe untere Grenze   
a11=40;        % Skale Bildausgabe obere Grenze  
  
% Randbedingung: Ermittelte Porosität (1- ε) nach DIN DIN EN 993-18  
Porositaet_gem = (1-0.6436);     
SW=0.5;        % Schwellwertvorgabe bzgl. Methode e=2  
dmin=0.1;      % Untere Grenze Berücksichtigung  
a2=1;          % Intervallbreite Summenverteilung, Dichteverteilun g 
  
z=50;          % Startwert Grauwerthistogramm  
kmax=3;        % Anzahl Dateien  
  
a=2.5;         % Empfindlichkeit Wertebereich Sammelmatrix  
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a1=4.5;        % Empfindlichkeit Wertebereich Sammelmatrix  
a3=1;          % Filterintensitaet 1,2,3 ...  
a8=0.2;        % Helligkeit 0.1 - 1  
a9=0.6;        % Kontrast 0.1 - 1  
  
%% Berechnungen  
  
% Erzeugung Unterordner im Zielverzeichnis  
mkdir(filename_check, 'Ergebnisse\Bilder' )  
mkdir(filename_check, 'Ergebnisse\Bilder\Zwischenergebnisse' )  
mkdir(filename_check, 'Ergebnisse\Summenverteilung' )  
mkdir(filename_check, 'Ergebnisse\Dichteverteilung' )  
warning( 'off' , 'MATLAB:dispatcher:InexactCaseMatch' )  
  
for  k= 1 : kmax  
  
format shortG       
disp( ' Aktuelles Bild:  ' ), k  
filename = [num2str(k) ' '  type '.tif' ];  
I1 = imread(filename);                                           
a4=a8;  
a5=a9;  
  
% Kontrastverbesserung  
for  j=1:100  
     
    a4(j+1)=a4(j)+0.0025;a4;  
    a5(j+1)=a5(j)+0.0025;a5;  
  
if  f2==1  
    I1_2 = imadjust(I1,[max(a4) max(a5)],[]);                                                                     
elseif  f2==2  
    I1_2=I1;  
end  
  
%%%%%%% Fehlstellenkorrektur bei schlechtem Bildmat erial-------------------  
  
if  a6==1  
    I1_3=imadjust(I1,[0.1 0.3],[]);  
    I1_4=double(im2bw(I1_3,0.07));  
    I1_5=1-I1_4;  
    I1_6=imopen(I1_5,strel( 'diamond' ,0));  
    [B3,L3] = bwboundaries(I1_6, 'noholes' );  
    [labeled_2,numObjects_4] = bwlabeln(L3,8);  
    graindata_4 = regionprops(labeled_2, 'basic' );format longG                                                    
    grainareas_4= [graindata_4(:).Area]./1000;                                                            
    objectareas_4 = (Pixel_x*Aquiv/Skal)^2 * graina reas_4 * (Pixel_x^(-2));  
     
    objectareas5=((dmin/2)^2)*pi;  
    grainareas5=objectareas5/(((Pixel_x*Aquiv/Skal) ^2)* ...  
        (Pixel_x^(-2)))./1000;  
  
    for  b3=1: length(grainareas_4)  
        if  grainareas_4(b3)<= grainareas5  
           grainareas_4(b3) = 0;  
        end  
    end  
     
    for  b4=1 : Pixel_x*Pixel_y     
        for  b5=1: length(grainareas_4)  
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            if  labeled_2(b4)== b5  
               labeled_2(b4)= grainareas_4(b5);  
            end  
        end  
    end  
     
    Anteil_holes=imfill(im2bw(labeled_2.*1000), 'holes' );  
         
    Porositaet_holes=sum(grainareas_4.*1000)/(Pixel _x*Pixel_y);  
    format shortG  
     
    clear B3, clear L3, clear labeled_2 , clear numobjects_4 ,  
    clear graindata_4 , clear grainareas_4 , clear objectareas_4 ,  
    clear objectareas5 , clear grainareas5 , clear grainareas_grenze_1 ,  
    clear labeled_3 , clear graindata5 , clear grainareas6 , clear b3,  
    clear b4, clear b5  
     
end  
  
%%%%%%% Bildmorphologische Operationen ------------ ------------------------  
  
if  f==1  
    I1_1=255-I1_2;  
elseif  f==2  
    I1_1=I1_2;  
end  
                                                                         
if  f1==1;  
    I2_1=imopen(I1_1,strel( 'diamond' ,a3));  
    I2_2=imsubtract(I1_1, I2_1);  
    I2_3=255-I2_1;  
elseif  f1==2  
    I2_3=255-I1_1;  
end  
                                                                                
figure( 'visible' , 'off' , 'units' , 'pixels' , 'position' ,[225 225 900 600]),  
title( 'Schliffbild' )  
  
I3=I2_3;  
  
I4_1=double(I3); I4_3= double(I1);                                                           
I4_2=I4_1(:); I4_4=I4_3(:);                                                                             
  
range=1:1:256;  
qSW_1=hist(I4_4,256);  
qSW=hist(I4_2,256);  
     
minDist = [10 3 5];  
X=localMaximum(qSW,5,true);  
XX=(sort(qSW(X), 'descend' ));  
XX1=(qSW==XX(1));XXX1=find(XX1);  
XX2=(qSW==XX(2));XXX2=find(XX2);  
XXX=(XXX1+XXX2)/2;  
SW=XXX/length(qSW);  
SW3=SW*256; 
I6 = double(im2bw(I3,SW));  
  
if  a6==1  
    if  o==1  
        I6_2=I6+Anteil_holes;  



Kap. 8 Anhang 

 131 

    elseif  o==2  
        I6_2=imfill((I6+Anteil_holes), 'holes' );  
    end  
elseif  a6==2  
    if  o==1  
        I6_2=I6;  
    elseif  o==2  
        I6_2=imfill((I6), 'holes' );  
    end  
end  
  
if  h==1  
    I7_1 = I6_2;  
elseif  h==2  
    I7_1=imclearborder(I6_2);  
end  
  
    [B,L] = bwboundaries(I7_1, 'noholes' );  
    [labeled,numObjects] = bwlabeln(L,8);  
    graindata = regionprops(labeled, 'basic' );format longG                                           
    grainareas= [graindata(:).Area]./1000;                                                            
    objectareas = (Pixel_x*Aquiv/Skal)^2 .* grainar eas .* (Pixel_x^(-2)) ...  
        .*1000;  
     
    objectareas2=((dmin/2)^2)*pi;  
    grainareas2=objectareas2/(((Pixel_x*Aquiv/Skal) ^2)*(Pixel_x^(-2))) ...  
        ./1000;  
        
    for  b2=1: length(grainareas)  
        if  grainareas(b2)<= grainareas2  
           grainareas(b2) = 0;  
        end  
    end  
            
    for  b=1 : Pixel_x*Pixel_y     
        for  b1=1: length(grainareas)  
            if  labeled(b)== b1  
               labeled(b)= grainareas(b1);  
            end  
        end  
    end  
     
    labeled=labeled.*1000; format shortG  
    labeled_1_phys=(Pixel_x*Aquiv/Skal)^2.*labeled. *(Pixel_x^(-2));  
    r_phys=sqrt(labeled_1_phys./pi);  
     
             
%%%%%%% Berechnung Porengröße nach der Line-Interce pt-Count Method %%%%%%%% 
             
            I7_2=1-im2bw(r_phys);  
             
            % ----------------------Zeilen--------------------- -----------  
            Zeilen=I7_2(50,:);  
            [labeled_neu,numObjects_neu] = bwlabeln (Zeilen,4);  
            graindata_neu= regionprops(labeled_neu, 'basic' );  
            grainareas_neu= [graindata_neu(:).Area] ;                                                          
            objectareas_LinIntMeth= grainareas_neu* Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen1=I7_2(140,:);  
            [labeled_neu1,numObjects_neu1] = bwlabe ln(Zeilen1,4);  
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            graindata_neu1= regionprops(labeled_neu 1, 'basic' );  
            grainareas_neu1= [graindata_neu1(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth1= grainareas_neu 1*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen2=I7_2(190,:);  
            [labeled_neu2,numObjects_neu2] = bwlabe ln(Zeilen2,4);  
            graindata_neu2= regionprops(labeled_neu 2, 'basic' );  
            grainareas_neu2= [graindata_neu2(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth2= grainareas_neu 2*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen3=I7_2(260,:);  
            [labeled_neu3,numObjects_neu3] = bwlabe ln(Zeilen3,4);  
            graindata_neu3= regionprops(labeled_neu 3, 'basic' );  
            grainareas_neu3= [graindata_neu3(:).Are a];                                                          
            objectareas_LinIntMeth3= grainareas_neu 3*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen4=I7_2(330,:);  
            [labeled_neu4,numObjects_neu4] = bwlabe ln(Zeilen4,4);  
            graindata_neu4= regionprops(labeled_neu 4, 'basic' );  
            grainareas_neu4= [graindata_neu4(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth4= grainareas_neu 4*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen5=I7_2(400,:);  
            [labeled_neu5,numObjects_neu5] = bwlabe ln(Zeilen5,4);  
            graindata_neu5= regionprops(labeled_neu 5, 'basic' );  
            grainareas_neu5= [graindata_neu5(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth5= grainareas_neu 5*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen6=I7_2(470,:);  
            [labeled_neu6,numObjects_neu6] = bwlabe ln(Zeilen6,4);  
            graindata_neu6= regionprops(labeled_neu 6, 'basic' );  
            grainare as_neu6= [graindata_neu6(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth6= grainareas_neu 6*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen7=I7_2(540,:);  
            [labeled_neu7,numObjects_neu7] = bwlabe ln(Zeilen7,4);  
            graindata_neu7= regionprops(labeled_neu 7, 'basic' );  
            grainareas_neu7= [graindata_neu7(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth7= grainareas_neu 7*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen8=I7_2(610,:);  
            [labeled_neu8,numObjects_neu8] = bwlabe ln(Zeilen8,4);  
            graindata_neu8= regionprops(labeled_neu 8, 'basic' );  
            grainareas_neu8= [graindata_neu8(:).Are a];                                                          
            objectareas_LinIntMeth8= grainareas_neu 8*Aquiv/Skal;  
             
            Zeilen9=I7_2(680,:);  
            [labeled_neu9,numObjects_neu9] = bwlabe ln(Zeilen9,4);  
            graindata_neu9= regionprops(labeled_neu 9, 'basic' );  
            grainareas_neu9= [graindata_neu9(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth9= grainareas_neu 9*Aquiv/Skal;  
             
            % ----------------------Spalten-------------------- ------------  
             
            Spalten10=I7_2(:,60);  
            [labeled_neu10,numObjects_neu10] = bwla beln(Spalten10,4);  
            graindata_neu10= regionprops(labeled_ne u10, 'basic' );  
            grainareas_neu10= [graindata_neu10(: ).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth10= grainareas_ne u10*Aquiv/Skal;  
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            Spalten11=I7_2(:,160);  
            [labeled_neu11,numObjects_neu11] = bwla beln(Spalten11,4);  
            graindata_neu11= regionprops(labeled_ne u11, 'basic' );  
            grainareas_neu11= [graindata_neu11(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth11= grainareas_ne u11*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten12=I7_2(:,260);  
            [labeled_neu12,numObjects_neu12] = bwla beln(Spalten12,4);  
            graindata_neu12= regionprops(labeled_ne u12, 'basic' );  
            grainareas_neu12= [graindata_neu12(:).A rea];                                                          
            objectareas_LinIntMeth12= grainareas_ne u12*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten13=I7_2(:,360);  
            [labeled_neu13,numObjects_neu13] = bwla beln(Spalten13,4);  
            graindata_neu13= regionprops(labeled_ne u13, 'basic' );  
            grainareas_neu13= [graindata_neu13(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth13= grainareas_ne u13*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten14=I7_2(:,460);  
            [labeled_neu14,numObjects_neu14] = bwla beln(Spalten14,4);  
            graindata_neu14= regionprops(labeled_ne u14, 'basic' );  
            grainareas_neu14= [graindata_neu14(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth14= grainareas_ne u14*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten15=I7_2(:,560);  
            [labeled_neu15,numObjects_neu15] = bwla beln(Spalten15,4);  
            graindata_neu15= regionprops(labeled_ne u15, 'basic' );  
            gra inareas_neu15= [graindata_neu15(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth15= grainareas_ne u15*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten16=I7_2(:,660);  
            [labeled_neu16,numObjects_neu16] = bwla beln(Spalten16,4);  
            graindata_neu16= regionprops(labeled_ne u16, 'basic' );  
            grainareas_neu16= [graindata_neu16(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth16= grainareas_ne u16*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten17=I7_2(:,760);  
            [labeled_neu17,numObjects_neu17] = bwla beln(Spalten17,4);  
            graindata_neu17= regionprops(labeled_ne u17, 'basic' );  
            grainareas_neu17= [graindata_neu17(:).A re a];                                                          
            objectareas_LinIntMeth17= grainareas_ne u17*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten18=I7_2(:,860);  
            [labeled_neu18,numObjects_neu18] = bwla beln(Spalten18,4);  
            graindata_neu18= regionprops(labeled_ne u18, 'basic' );  
            grainareas_neu18= [graindata_neu18(:).Area];                                                          
            objectareas_LinIntMeth18= grainareas_ne u18*Aquiv/Skal;  
             
            Spalten19=I7_2(:,960);  
            [labeled_neu19,numObjects_neu19] = bwla beln(Spalten19,4);  
            graindata_neu19= regionprops(labeled_ne u19, 'basic' );  
            grainareas_neu19= [graindata_neu19(:).Area];                                   
            objectareas_LinIntMeth19= grainareas_ne u19*Aquiv/Skal;  
             
            objectareas_LinIntMeth_ges=[objectareas _LinIntMeth ...  
                objectareas_LinIntMeth1 objectareas _LinIntMeth2 ...   
                objectareas_LinIntMeth3 objectareas _LinIntMeth4 ...  
                objectareas_LinIntMeth5 objectareas _LinIntMeth6 ...  
                objectareas_LinIntMeth7 ...   
                objectareas_LinIntMeth8 objectareas _LinIntMeth9 ...   
                objectareas_LinIntMeth10 objectarea s_LinIntMeth11 ...   
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                objectareas_LinIntMeth12 objectarea s_LinIntMeth13 ...  
                objectareas_LinIntMeth14 objectarea s_LinIntMeth15 ...   
                objectareas_LinIntMeth16 objectarea s_LinIntMeth17 ...  
                objectareas_LinIntMeth18 objectarea s_LinIntMeth19];  
             
             
            clear Zeilen ; clear labeled_neu ; clear numObjects_neu ;  
            clear graindata_neu ; clear grainareas_neu ;  
            clear objectareas_LinIntMeth ; clear Zeilen1 ;  
            clear labeled_neu1 ; clear numObjects_neu1 ;  
            clear graindata_neu1 ; clear grainareas_neu1 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth1 ; clear Zeilen2 ;  
            clear labeled_neu2 ; clear numObjects_neu2 ;  
            clear graindata_neu2 ; clear grainareas_neu2 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth2 ; clear Zeilen3 ;  
            clear labeled_neu3 ; clear numObjects_neu3 ;  
            clear graindata_neu3 ; clear grainareas_neu3 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth3 ; clear Zeilen4 ;  
            clear labeled_neu4 ; clear numObjects_neu4 ;  
            clear graindata_neu4 ; clear grainareas_neu4 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth4 ; clear Zeilen5 ;  
            clear labeled_neu5 ; clear numObjects_neu5 ;  
            clear graindata_neu5 ; clear grainareas_neu5 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth5 ; clear Zeilen6 ;  
            clear labeled_neu6 ; clear numObjects_neu6 ;  
            clear graindata_neu6 ; clear grainareas_neu6 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth6 ; clear Zeilen7 ;  
            clear labeled_neu7 ; clear numObjects_neu7 ;  
            clear graindata_neu7 ; clear grainareas_neu7 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth7 ; clear Zeilen8 ;  
            clear labeled_neu8 ; clear numObjects_neu8 ;  
            clear graindata_neu8 ; clear grainareas_neu8 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth8 ;clear Zeilen9 ;  
            clear labeled_neu9 ; clear numObjects_neu9 ;  
            clear graindata_neu9 ; clear grainareas_neu9 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth9 ;  
             
            clear Spalten10 ; clear labeled_neu10 ; clear numObjects_neu10 ;  
            clear graindata_neu10 ; clear grainareas_neu10 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth10 ; clear Spalten11 ;  
            clear labeled_neu11 ; clear numObjects_neu11 ;  
            clear graindata_neu11 ; clear grainareas_neu11 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth11 ; clear Spalten12 ;  
            clear labeled_neu12 ; clear numObjects_neu12 ;  
            clear graindata_neu12 ; clear grainareas_neu12 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth12 ; clear Spalten13 ;  
            clear labeled_neu13 ; clear numObjects_neu13 ;  
            clear graindata_neu13 ; clear grainareas_neu13 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth13 ; clear Spalten14 ;  
            clear labeled_neu14 ; clear numObjects_neu14 ;  
            clear graindata_neu14 ; clear grainareas_neu14 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth14 ; clear Spalten15 ;  
            clear labeled_neu15 ; clear numObjects_neu15 ;  
            clear graindata_neu15 ; clear grainareas_neu15 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth15 ; clear Spalten16 ;  
            clear labeled_neu16 ; clear numObjects_neu16 ;  
            clear graindata_neu16 ; clear grainareas_neu16 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth16 ; clear Spalten17 ;  
            clear labeled_neu17 ; clear numObjects_neu17 ;  
            clear graindata_neu17 ; clear grainareas_neu17 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth17 ; clear Spalten18 ;  
            clear labeled_neu18 ; clear numObjects_neu18 ;  
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            clear graindata_neu18 ; clear grainareas_neu18 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth18 ; clear Spalten19 ;  
            clear labeled_neu19 ; clear numObjects_neu19 ;  
            clear graindata_neu19 ; clear grainareas_neu19 ;  
            clear objectareas_LinIntMeth19 ;  
          
%%%%%%% Berechnung graphsiche Darstellung Flockenst rukturanalyse ----------  
     
    [B3,L3] = bwboundaries(r_phys, 'noholes' );  
    [labeled_7,numObjects_3] = bwlabeln(L3,8);  
     
    for  b=1:Pixel_x*Pixel_y  
        if  r_phys(b)==0  
           r_phys(b)=NaN;  
        end  
    end  
      
%%%%%%% Berechnung der Porosität zum Abgleich mit R andbedingung -----------  
     
    [B_Por,L_Por] = bwboundaries(I6_2, 'noholes' );  
    [labeled_Por,numObjects_Por] = bwlabeln(L_Por,8 );  
    graindata_Por = regionprops(labeled_Por, 'basic' );format longG                                                    
    grainareas_Por= [graindata_Por(:).Area]./1000;                                                            
    objectareas_Por = (Pixel_x*Aquiv/Skal)^2 .* gra inareas_Por ...  
        .*(Pixel_x^(-2)).*1000;  
     
    objectareas_Por2=((dmin/2)^2)*pi;  
    grainareas_Por2=objectareas_Por2/(((Pixel_x*Aqu iv/Skal)^2) ...  
        *(Pixel_x^(-2)))./1000;  
        
    for  b2=1: length(grainareas_Por)  
        if  grainareas_Por(b2)<= grainareas_Por2  
           grainareas_Por(b2) = 0;  
        end  
    end  
     
    Porositaet(j)=sum(grainareas_Por.*1000)/(Pixel_ x*Pixel_y)  
     
    if  Porositaet(j) > Porositaet_gem          
        j = j+1;          
    elseif  Porositaet(j) <= Porositaet_gem       
        break           
    end  
     
end  
    clear labeled_1 , clear grainareas3 , clear graindata2 ,  
    clear grainareas2 , clear objectareas2 , clear grainareas ,  
    clear graindata , clear labeled , clear labeled_7 , clear L3, clear B3,  
     
  
% Resultierende graphische Darstellung   
I7_21=1-I7_2;  
[m n]=size(I7_21);  
rgb=zeros(m,n,3);  
rgb(:,:,1)= I7_21;  
rgb(:,:,2)=rgb(:,:,1);  
rgb(:,:,3)=rgb(:,:,1);  
I7_22=rgb;  
  
figure( 'visible' , 'off' ),image(I7_22);  
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set(gca, 'visible' , 'off' ), hold on;  
  
haxes = axes;  
x123 = [0:1:1020];  
plot(haxes,x123,74, 'r:' ,x123,144, 'r:' ,x123,214, 'r:' ,x123,284, 'r:' , ...  
    x123,354, 'r:' , x123,424, 'r:' ,x123,494, 'r:' ,x123,564, 'r:' ,x123,634, ...  
    'r:' ,x123,704, 'r:' ),hold on;  
plot(haxes,line([60,60],[1,Pixel_y]),line([160,160] ,[1,Pixel_y]), ...  
    line([260,260],[1,Pixel_y]),line([360,360],[1,P ixel_y]), ...  
    line([460,460],[1,Pixel_y]),line([560,560],[1,P ixel_y]), ...  
    line([660,660],[1,Pixel_y]),line([760,760],[1,P ixel_y]), ...  
    line([860,860],[1,Pixel_y]),line([960,960],[1,P ixel_y])),hold on;  
set(haxes, 'Color' , 'none' ), axis([1 Pixel_x 1 Pixel_y]),hold on;  
  
print( '-dbmp' , '-r150' , [filename_check, '\Ergebnisse\Bilder\'  ...  
    num2str(k) ' '  'Linear_Intercept' ]),hold off ,hold off ,  
    hold off ,hold off ;  
     
     
figure( 'visible' , 'off' ), imshow(I2_3); print( '-djpeg' , '-r150' , ...  
    [filename_check, '\Ergebnisse\Bilder\Zwischenergebnisse\'  num2str(k) ...  
    ' '  'Filtergebnis_invertiert' ]);  
    figure( 'visible' , 'off' ), imshow(I1_2); print( '-djpeg' , '-r150' , ...  
    [filename_check, '\Ergebnisse\Bilder\Zwischenergebnisse\'  ...  
    num2str(k) ' '  'Graubild' ]);  
figure( 'visible' , 'off' ), a7=imagesc(r_phys); set(a7, 'alphadata' , ...  
    ~isnan(r_phys)),colormap(jet),caxis([a10 a11]),  colorbar, ...  
    xlabel( 'Pixel [-]' ),ylabel( 'Pixel [-]' );cb=colorbar( 'vert' ); ...  
    zlab=get(cb, 'ylabel' );set(zlab, 'String' , ...  
    'Kreisfl.äquiv. Radius [µm]' ); print( '-dbmp' , '-r150' , ...  
    [filename_check, '\Ergebnisse\Bilder\Zwischenergebnisse\'  ...  
    num2str(k) ' '  'Bild' ]);  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Bilder\Zwischenergebnisse\'  ...  
    num2str(k) ' '  'Radius_phys.txt' ],r_phys)  
  
SW3_1(k)=SW3;  
a4_1(k)=max(a4); clear a4 
a5_1(k)=max(a5); clear a5 
  
clear labeled_1_phys , clear r_phys , clear numObjects_2 , clear a7, clear cb ,  
clear zlab , clear a4, clear a5, clear labeled_2 ,  
  
d1=objectareas_LinIntMeth_ges;  
clear objectareas  
                                                                          
% Maximalwertberechnung  
max_diameter = max(d1);                                                                       
max_diameter_1(k)=max(d1);  
min_diameter = min(d1);                                                                       
min_diameter_1(k)=min(d1);  
nr_pores = length(objectareas_LinIntMeth_ges);                                                                     
nr_pores_1(k)= length(objectareas_LinIntMeth_ges); clear numObjects_3 ;  
clear objectareas_LinIntMeth_ges  
median_diameter = median(d1);   
median_diameter_1(k)=median(d1);  
  
Porositaet_1(k)=min(Porositaet);  
clear Porositaet  
  
v5 = 0 : a2 : max_diameter;                                              
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for  l2=1 : max(length(v5))-1  
    v(l2)=(v5(l2+1)+v5(l2))/2;  
end   
v = v(v~=0);  
v5 = v5(v5~=0);  
q =hist(d1, v);  
  
Q=cumsum(q);  
pmax=length(v5); Q1=Q./Q(pmax);                                                  
title( 'Summenverteilung' ), xlabel( 'Porengröße dp [µm]' ), ...  
    ylabel( 'Q1(dp) [-]' )  
  
  
  for  l=1 : length(Q1)  
      q1(k,l)=q(l);  
      v6(k,l)=v(l);      
  end  
  
 for  l=1 : length(Q1)  
      
     Q2(k,l)=Q1(l);  
     v1(k,l)=v5(l);  
           
 end  
  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  num2str(k) ' '  ...  
    'Dichteverteilung_q0.txt' ], [v', q'], 'delimiter' , '\t' , ...  
    'precision' , 6)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    num2str(k) ' '  'Summenverteilung_Q0.txt' ], [v5', Q1'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
  
clear v,clear Q 
  
end  
  
%%%%%%%% Variablenzuordnungen --------------------- ------------------------  
  
 v1_1=v1;  
 c=max(q1);  
 c1=max(c);  
  
%%%%%%% Erzeugen Sammelmatrix --------------------- ------------------------  
  
 for  l=1 : (kmax*length(Q2))  
  
     if  l > (kmax*length(Q2)/a)  
        if  Q2(l) == 0  
         
            Q2(l) = 1;  
         
        end  
     end  
 end  
  
v2=max(v1);  
v3=max(v2);  
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 for  l=1 : (kmax*length(v1))  
  
     if  l > (kmax*length(v1)/(a1))  
        if  v1(l) == 0  
         
            v1(l) = v3;  
         
        end  
     end  
 end  
  
  
%%%%%%% Ausgabe Anzahlsummenverteilung ------------ ------------------------  
  
Q3=sum(Q2,1)/kmax; StAbwQ0=std(Q2);  
  
figure(2), subplot(2,1,2),  
for  k=1 : kmax  
     hold on 
     plotQ(k)=plot(v1(k,:),Q2(k,:), 'o' );  
     
end  
plotQ=plot((max(v1_1,[],1)),Q3, 'r' );  
hold off  
axis([0 max((max(v1_1,[],1))) 0 1]); xlabel( 'Porengröße dp [µm]' ), ...  
    ylabel( 'Häufigkeitssummenverteilung Q0 [-]' );  
  
figure( 'visible' , 'off' ), plot((max(v1_1,[],1)),Q3, 'r' );  
axis([0 max((max(v1_1,[],1))) 0 1]); xlabel( 'Porengröße dp [µm]' ),  
ylabel( 'Häufigkeitssummenverteilung Q0 [-]' ); print( '-dbmp' , '-r100' , ...  
    [filename_check, '\Ergebnisse\'  'Mittlere_Summenverteilung' ]);  
v4=(max(v1_1,[],1));  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Summenverteilung_Q0.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', Q3'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 7)  
  
  
%%%%%%% Ausgabe Anzahldichteverteilung ------------ ------------------------  
  
q2=sum(q1,1)./kmax; StAbwq0=std(q1);  
  
 for  l=1 : (kmax*length(v6))  
     if  l > (kmax*length(v6)/(a1))  
        if  v6(l) == 0  
         
            v6(l) = NaN;  
         
        end  
     end  
 end  
  
 clear v1_1 ;  
 v1_1=v6;  
  
figure(2), subplot(2,1,1),  
for  k=1 : kmax  
     hold on 
     plotq(k)=plot(v1_1(k,:),q1(k,:), 'o' );  
end  
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plotQ=plot((max(v1_1,[],1)),q2, 'r' );  
hold off ;  
axis([0 max((max(v1_1,[],1))) 0 c1*1.2]); xlabel( 'Porengröße dp [µm]' ), ...  
    ylabel( 'Häufigkeitsdichteverteilung q0 [-]' ); print( '-dbmp' , ...  
    '-r100' , [filename_check, '\Ergebnisse\'  'Verteilungen_gesamt' ]);  
  
figure( 'visible' , 'off' ), plot((max(v1_1,[],1)),q2, 'r' );  
axis([0 max((max(v1_1,[],1))) 0 max(q2)*1.2]);  
xlabel( 'Porengröße dp [µm]' ), ylabel( 'Häufigkeitsdichteverteilung q0 [-]' ),  
print( '-dbmp' , '-r100' , [filename_check, '\Ergebnisse\'  ...  
    'Mittlere Dichteverteilung' ]);  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Dichteverteilung_q0.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', q2'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
  
%%%%%%% Statistische Momente ---------------------- ------------------------  
  
M00=sum(q2.*((max(v1_1,[],1)).^0)*a2);  
M10=sum(q2.*((max(v1_1,[],1)).^1)*a2);  
M20=sum(q2.*((max(v1_1,[],1)).^2)*a2);  
M30=sum(q2.*((max(v1_1,[],1)).^3)*a2);  
M40=sum(q2.*((max(v1_1,[],1)).^4)*a2);  
pmax=length(((max(v1_1,[],1))+a2/2));  
  
for  aa=1:kmax  
    M00_1(aa,:)=sum(q1(aa,:).*((max(v1_1,[],1)).^0) *a2);  
    M10_1(aa,:)=sum(q1(aa,:).*((max(v1_1,[],1)).^1) *a2);  
    M20_1(aa,:)=sum(q1(aa,:).*((max(v1_1,[],1)).^2) *a2);  
    M30_1(aa,:)=sum(q1(aa,:).*((max(v1_1,[],1)).^3) *a2);  
    M40_1(aa,:)=sum(q1(aa,:).*((max(v1_1,[],1)).^4) *a2);  
end  
  
x500_1=M10_1./M00_1; x500=sum(x500_1)/kmax; x500_St =std(x500_1);  
x502_1=M20_1./M10_1; x502=sum(x502_1)/kmax; x502_St =std(x502_1);  
x503_1=M40_1./M30_1; x503=sum(x503_1)/kmax; x503_St =std(x503_1);  
x32_1=M30_1./M20_1; x32=sum(x32_1)/kmax; x32_St=std (x32_1);  
SV_1=M20_1./M30_1; SV=sum(SV_1)/kmax; SV_St=std(SV_ 1);  
  
for  ww=1:kmax                                                
    q2_1(ww,:)=((max(v1_1,[],1)).^2).*q1(ww,:)./M20 ;  
    q3_1(ww,:)=((max(v1_1,[],1)).^3).*q1(ww,:)./M30 ;  
end  
  
q2_2=sum(q2_1)/kmax;  
StAbwq2=std(q2_1);  
  
q3=sum(q3_1)/kmax;  
StAbwq3=std(q3_1);  
  
for  zz=1:kmax  
    Q2_1(zz,:)=cumsum(q2_1(zz,:));  
    Q2_2(zz,:)=Q2_1(zz,:)./Q2_1(zz,pmax);  
    Q3_1(zz,:)=cumsum(q3_1(zz,:));  
    Q3_2(zz,:)=Q3_1(zz,:)./Q3_1(zz,pmax);  
end  
  
QFl=sum(Q2_2)/kmax;  
StAbwFl=std(Q3_2);  
  
QVol=sum(Q3_2)/kmax;  
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StAbwQ3=std(Q3_2);  
  
%%%%%%% Erzeugen Ergebnis Files ------------------- ------------------------  
  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'Sammelmatrizze_Dichteverteilung_q3.txt' ], ...  
    [(max(v1_1,[],1))', q3_1'], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Dichteverteilung_q3.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', q3'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)       
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Dichteverteilung_q2.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', q2_2'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_q3.txt' ], StAbwq3')  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_q2.txt' ], StAbwq2')  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Dichteverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_q0.txt' ], StAbwq0')   
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'Sammelmatrizze_Summenverteilung_Q3.txt' ], ...  
    [(max(v1_1,[],1))', Q3_2'], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Summenverteilung_Q3.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', QVol'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)       
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'Mittlere_Summenverteilung_Q2.txt' ], [(max(v1_1,[],1))', QFl'], ...  
    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 6)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_Q3.txt' ], StAbwQ3')  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_Q2.txt' ], StAbwFl')  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\Summenverteilung\'  ...  
    'StAbweichung_Q0.txt' ], StAbwQ0')  
  
  
%%%%%%% Statistische Parameterausgabe (Resultiernde ) ----------------------  
  
format shortG ;  
disp( '-------------------------------------------------- --' )  
Mittlere_Objektanzahl=mean(nr_pores_1)  
Std_Mittlere_Objektanzahl=std(nr_pores_1)  
Mittlere_Gesamtporositaet=(sum(Porositaet_1)/kmax)  
Std_Mittlere_Gesamtporositaet=std(Porositaet_1)  
  
disp( '-------------------------------------------------- --' )  
Mittlerer_Porendurchmesser_x50_0=mean(median_diamet er_1)  
Kleinster_Porendurchmesser_x50_0=min(median_diamete r_1);  
Groesster_Porendurchmesser_x50_0=max(median_diamete r_1);  
Standardabweichung_x50_0=std(median_diameter_1)  
Konfidenzintervall_x50_0=t*((std(median_diameter_1) )/sqrt(kmax))  
disp( '-------------------------------------------------- --' )  
  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\'  'Verwendete_Konstanten.txt' ], ...  
    [e', w', z', kmax', t', a', a1', a2', dmin], 'delimiter' , '\t' , ...  
    'precision' , 7)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\'  ...  
    'Statistische_Kennwerte_1.txt' ], [Mittlere_Gesamtporositaet ...  
    Std_Mittlere_Gesamtporositaet Mittlerer_Porendu rchmesser_x50_0 ...  
    Standardabweichung_x50_0 Konfidenzintervall_x50 _0 ...  
    Kleinster_Porendurchmesser_x50_0 Groesster_Pore ndurchmesser_x50_0], ...  
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    'delimiter' , '\t' , 'precision' , 7)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\'  ...  
    'Statistische_Kennwerte_2.txt' ], [Mittlere_Objektanzahl ...  
    Std_Mittlere_Objektanzahl x500 x500_St x502 x50 2_St x503 x503_St ...  
    x32 x32_St SV SV_St], 'delimiter' , '\t' , 'precision' , 7)  
dlmwrite([filename_check, '\Ergebnisse\'  ...  
    'Mittlere_Porendurchmesser_Porositaeten_Grauwerte.t xt' ], ...  
    [median_diameter_1' Porositaet_1' SW3_1' a4_1' a5_1'], 'delimiter' , ...  
    '\t' , 'precision' , 7)  
  
  
%%%%%%% Ende -------------------------------------- ------------------------  
  
disp( '+++     Rechnung beendet ...     +++' )  
toc;  
 
 
8.2.3 Unterprogramm 2 

Unterprogramm 2 dient zur Maximalwertermittlung und stammt aus dem Matlab File Ex-
change, programmiert von Yonathan Nativ. Unterprogramm 2 ist in Unterprogramm 1 im-
plementiert. 
 
 
function  varargout = localMaximum(x,minDist, exculdeEqualPo ints)  
% function varargout = localMaximum(x,minDist, excu ldeEqualPoints)  
% 
% This function returns the indexes\subscripts of l ocal maximum in the  
% data x.  
% x can be a vector or a matrix of any dimension  
% 
% minDist is the minimum distance between two peaks  (local maxima)  
% minDist should be a vector in which each argument  corresponds to it's  
% relevant dimension OR a number which is the minim um distance for all  
% dimensions  
% 
% exculdeEqualPoints - is a boolean definning eithe r to recognize points  
% with the same value as peaks or not  
% x = [1     2     3     4     4     4     4     4     4     3      
% 3     3     2     1];   
%  will the program return all the '4' as peaks or not -  defined by the  
% 'exculdeEqualPoints'  
% localMaximum(x,3)  
% ans =  
%      4     5     6     7     8     9    11    12  
% 
%  localMaximum(x,3,true)  
% ans =  
%      4     7    12  
%       
% 
% Example:  
% a = randn(100,30,10);  
% minDist = [10 3 5];  
% peaks = localMaximum(a,minDist);  
%  
% To recieve the subscript instead of the index use :  
% [xIn yIn zIn] = localMaximum(a,minDist);  
% 
% To find local minimum call the function with minu s the variable:  
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% valleys = localMaximum(-a,minDist);  
  
    if  nargin < 3  
        exculdeEqualPoints = false;  
        if  nargin < 2  
            minDist = size(x)/10;  
        end         
    end  
     
    if  isempty(minDist)  
        minDist = size(x)/10;  
    end  
     
    dimX = length ( size(x) );  
    if  length(minDist) ~= dimX  
        % In case minimum distance isn't defined for all of  x dimensions  
        % I use the first value as the default for all of t he dimensions  
        minDist = minDist( ones(dimX,1) );  
    end  
     
    % validity checks  
    minDist = ceil(minDist);  
    minDist = max( [minDist(:)' ; ones(1,length(min Dist))] );  
    minDist = min( [minDist ; size(x)] );  
  
    % ------------------------------------------------- --------------------  
    if  exculdeEqualPoints  
        % this section comes to solve the problem of a plat o 
        % without this code, points with the same hight wil l be recognized  
        % as peaks  
        y = sort(x(:));  
        dY = diff(y);  
        % finding the minimum step in the data  
        minimumDiff = min( dY(dY ~= 0) );    
        %adding noise which won't affect the peaks  
        x = x + rand(size(x))*minimumDiff;  
    end  
    % ------------------------------------------------- --------------------  
     
     
    se = ones(minDist);  
    X = imdilate(x,se);  
    f = find(x == X);  
      
  
    if  nargout  
        [varargout{1:nargout}] = ind2sub( size(x), f );  
    else  
        varargout{1} = f;  
    end  
 
 
 
 
 
 
 
 


