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Einleitung

Kaolin, ein feinkdrniges, weiBes Gestein, findet vor
allem in der Keramik-, Papier- und Polymerindustrie
Anwendung. Dabei ist Kaolin ein wichtiger Rohstoff in
der Herstellung von Porzellan. Darliber hinaus dient es
als Fall- und Beschichtungsmaterial bei der Papierher-
stellung und als Fullstoff fir Polymere wie PE-HD oder
Gummimischungen. [1]

Vor allem im Sinterprozess von Porzellan treten Tempe-
raturen Uber 1000 °C auf, welchen die Rohstoffe, somit
auch Kaolin, ausgesetzt sind. Um das Verhalten von
Kaolin bei hoéheren Temperaturen zu untersuchen,

eignet sich die thermogravimetrische Analyse. Damit
kénnen Abbau- und Umwandlungsreaktionen von Kao-
lin in Abhangigkeit der Temperatur beobachten werden.

Im Folgenden wird die temperaturabhangige Massen-
anderung von Kaolin mittels thermogravimetrischer
Analyse untersucht.

Methoden und Probenpraparation

Zur thermogravimetrischen Untersuchung wurde die
NETZSCH TG Libra® eingesetzt. Die Messung wurde
unter den in Tabelle 1 aufgeflihrten Messbedingungen
durchgefuhrt.

- Messbedingungen fur die thermogravimetrische Untersuchung von Kaolin

Probe
Probeneinwaage
Tiegelmaterial
Temperaturbereich
Heizrate

Atmosphare
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Kaolin
39,83 mg
Platin, offen
40 °Chbis 1100 °C
10 K/min

Stickstoff
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Messergebnisse und Diskussion

Die gemessene TG-Kurve, die dazugehorige Massen-
anderungsrate (DTG) und das berechnete c-DTA®-Signal
sind in Abbildung 1 zu sehen. Zu Beginn lasst sich bis
200 °C ein Massenverlust von 0,6 % beobachten, wel-
cher mit dem Verlauf der DTG-Kurve in diesem Tem-
peraturbereich mit einem Peak bei 71,8 °C korreliert.
Hier handelt es sich vermutlich um das Entweichen von
adsorbierter Feuchtigkeit.

Bei weiterer Aufheizung sind zwei endotherme c-DTA®-
Peaks bei 265,7 °C und 539,3 °C zu erkennen. Beide
Peaks stehen in Korrelation mit einem Verlust an Masse.
Zwischen 200 °C und 300 °C kommt es zu einem Mas-
senverlust von 0,5 % und dem dazugehorigen Peak der
Massenanderungsrate bei 261,9 °C. Dies lasst sich ver-
mutlich durch die Freisetzung von Kristallwasser erkla-
ren. Mit zunehmender Temperatur kommt es schlieBlich
zu einer endothermen Dehydroxylierung der Zwischen-
schichten, was in dem deutlich erkennbaren Massenver-
lust von 13,3 % und einem starken DTG-Peak 537,6 °C
resultiert.

Bei 992,1 °C ist ein scharfer, exothermer c-DTA®-Peak zu
sehen. Die exotherme Reaktion korreliert nicht mit einer
Massenanderung, weshalb es sich um eine Phasenum-
wandlung handelt. Diese Umwandlung ist irreversibel
und weist auf die Mullitbildung hin.

Zusammenfassung

Kaolin wurde mittels thermogravimetrischer Analyse
untersucht. Mit Hilfe der gemessenen TG- und c-DTA®-
Kurven lassen sich verschiedene, literaturbekannte Reak-
tionen von Kaolin bei unterschiedlichen Temperaturen
identifizieren. Vor allem die Entwasserung von Kaolin
kann bei der Untersuchung mittels Thermogravimetrie
aufgrund des Massenverlustes sehr gut beobachtet wer-
den. Auch die Umwandlung zu Mullit bei hoheren Tem-
peraturen ist unter Berlcksichtigung des c-DTA®-Signals
erkennbar.

Literatur
H. Elsner, Kaolin in Deutschland. Hannover, Deutschland:

Bundesanstalt fur Geowissenschaften und Rohstoffe,
2017

¢-DTA® /K
TG /% ) DTG /(%/min)
%
1 exo
100 - -0.6 % . o L
il: 05% Peak: 539.3 °C 6
15
98 - -4
Peak: 265.7 °C 1.0
96 - 2
r I 05
94 - 0
ey — e mmmn e 12 L0
92 ™~ ™~ y Peak: 992.1 °C
) . \ 1339% |
o0l T 718 Cpeay 251.9°C \ ," 4 105
\
\ / L6
88 1 \ i 1.0
| , ) F-8
Residual Mass: 85.6 %
86 - \ 7 . -1.5
Peak: 5376 °C ¥ "110
200 400 600 800 1000
Temperature /°C

1 Temperaturabhingige Massenanderung von Kaolin (TG, schwarze Kurve), Massenanderungsrate (DTG, blau gestrichelte

Kurve), c-DTA®-Signal (rote Kurve)
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