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1. ThemensteIlung 

Das bei Weißkirchen in der Steiermark von der Firma TWN abgebau

te und aufbereitete Leukophyllitmaterial wird in einer Reihe von 

Industrie- und Gewerbebereichen erfolgreich eingesetzt. 

Die Möglichkeiten zur weiteren Materialveredelung und zur Er

schließung neuer Einsatzbereiche sollten untersucht werden. Ins

besondere war es Ziel der Arbeit, die vorliegenden Rohstoffquali

täten sowohl im Rohzustand als auch nach verschiedenen thermi

schen und chemischen Nachbehandlungen zu charakterisieren. 

Weitere Untersuchungen beziehen sich auf das Verhalten des Roh

stoffes "Schichtsilikate" in keramischen Massen, sowie in Gläsern 

und Glassuren. 

Das Verhalten als Füllstoff wurde in einer Literaturrecherche zu

sammengefaßt. 

2. Füllstoffe 

(Zusammengefaßte und kommentierte Literaturauszüge) 

Unter dem Begriff Füllstoffe versteht man im Allgemeinen minera

lische Zusätze für meist organische Matrixsysteme. Diese Füll

stoffe bewirken meist mehrere Eigenschaftsänderungen gegenüber 

dem ungefüllten Ausgangsmaterial. 

Entsprechend ihrer hervorstechenden Eigenschaftsmerkmale wird in 

doch recht unscharfer Definition zwischen "Füllstoff" und "Ver

stärkungsmittel" unterschieden. 

Neben Füllstoffen sind auch sogenannte Verstärkungsmittel bekannt. 

Ein genauer Definitionsunterschied zwischen Füllstoff und Ver

stärkungsmittel ist ebenfalls nicht gegeben. Generell können 

Zusätze, welche die Zug- und Biegezugfestigkeit verbessern, als 

Verstärkungsmittel (= aktiver Füllstoff) und solche, welche 

diese Eigenschaften vermindern oder nicht verbessern als 

Extender (= inaktiver Füllstoff, Füllstoff) bezeichnet werden. 

Eine reine Steifigkeitserhöhung wird im technischen Sinne meist 

nicht als Verstärkung bezeichnet. 



-3-

Einteilung von Füllstoffen und Verstärkungsmittel: 

a) Einteilung nach ihren Herstellungs- und Gewinnungsverfahren 

(z. B. synthetische oder natürliche Füller) 

b) Einteilung entsprechend der Wirkungsweise von Füllstoffen 

Für die unter b zu summierenden Gesichtspunkte kommen vorwie

gend folgende Eigenschaftsmerkmale zum Tragen: 

- chemisches Verhalten 

- chemische Zusammensetzung 

- mineralogischer Aufbau 

- physikalisches Verhalten 

- Korngröße 

Korngrößenverteilung, wobei Aspekte wie 

Teilchengeometrie, mittlerer Teilchendurch

messer, Kornverteilungskurve, Grob- und 

Feinanteil, fallweise besonders berücksich

tigt werden. 

c) Einteilung Füllstoff-Nichtfüllstoff 

Auch diese gängige Einteilung ist von Praktikern geprägt. 

Weiters finden sich folgende Kenngrößen: 

- Experimentell (z. B. Blaine) oder rechnerisch ermittelte Ober-

fläche 

- Spezifische Oberfläche 

- Oberflächenenergie 

- Oberflächenbeschichtung 

Im System "Kunststoff-Aktiver Füllstoff" sind folgende 4 Parame

ter von besonderer Bedeutung: 

- Korngrößenverteilung 

- Form der Füllstoff teilchen 

- spezifische Oberfläche 

- Oberflächenenergie/Grenzflächenspannung 
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Form der Füllstoff teilchen: 

Im besonderen spielt das Verhältnis von Länge zur Dicke der 

Füllstoffpartikel (Aspect Ratio) eine entscheidende Rolle. 

So z. B., ob die eingebrachten Teilchen als Füllstoff oder als 

Verstärkungsmittel wirksam werden. 

Schematische Darstellung der Teilchengeometrie (Aspect Ratio): 

o 
Faser Form Kugel Würfel Quader PlaUchen 

~------~------~~--------+--------r--------+---------1' 
Aspekt Rallo I ~1 1,1.-1. 5-100 >10 

Beispiele GlaskugE'ln Calciumcarbonat Slhca Ghmml'f 
Slhkatkug('l" Feldsrat Bartumsulfat Talkum 

I{aoh" 

Glasto~rn 

Asbest 
Wollastonlt 

GraphIt CE'lIulosefoser n 
Alumlnlumtrt - C - Fosprn 

hydrat Wh,sk .. r 

Bild J. Teilchen/orm und -geometrie (Aspect Ratio) von Füllstoffen und 
Verstärkungsmitteln 

Grundsätzlich kann angenommen werden, daß Kornformen mit einem 

kleinen "Aspect Ratio"-Wert, wie etwa Kugeln, Würfeln, oder 

Quader überwiegend als Füllstoff wirken, und demnach außer 

der erwähnten Steifigkeitserhöhung meist keine Verbesserung der 

mechanischen Eigenschaften von Kunststoffen ergeben. 

Im Fall sehr starker Haftkräfte zwischen den Füllstoffpartikeln 

und den Kunststoffpolymerketten können jedoch auch Füllstoffe 

mit niedrigem "Aspect Ratio"-Werten eine mechanische Verstärkung 

bewirken. 

Beispiele: 

Ruß und Kautschuk oder unbeschichtetes Kalziumkarbonat in 

Polyamiden 

Fasern oder auch Plättchen mit hohen "Aspect Ratio"-Werten führen 

in einer Reihe von Kunststoffen zu erheblichen Steigerungen 

mechanischer Festigkeitswerte. In neuzeitlichen Verbundwerk

stoffen hat die Polymermatrix bereits eine untergeordnete Funktion 

(z. B. Epoxidharze mit Kohlenstoffasern verstärkt = Kohlenstoff

fasern mit Epoxidharz gebunden). 
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Kornverteilungskurve von Füllstoffen 

Die meisten Füllstoffe werden nach ihren Kornverteilungskurven 

charakterisiert, wobei Kornverteilung und Kornfeinheit als 

Qualitätsmerkmale direkt in die Verkaufserlöse eingehen. 

Aus der Praxis ist bekannt, daß die verarbeitenden Betriebe den 

Fehler begehen, beim Vergleich verschiedener Produkte zu großen 

Wert auf den mittleren rechnerischen Teilchendurchmesser zu 

legen. Diese Betrachtungsweise berücksichtigt nicht, daß die 

Ausbildung der Kornverteilungskurven bzw. das Verhältnis von 

Feinstteil, Grobteil und Mittelkorn, die mechanischen 

Eigenschaften von gefüllten bzw. verstärkten Kunststoffen 

wesentlich mitbestimmen. 

Oberer Schnitt der Kornverteilungskurve (Top Cut) 

Nach H.P.Schlumpf (siehe Literaturanhang) , hat der Top Cut einen 

wesentlichen Einfluß auf die mechanischen Eigenschaften gefüllter 

Kunststoffe bzw. Polymere. Grobe Füllerteilchen sollen demnach 

Punkte der Spannungskonzentration beanspruchter, gefüllter 

Kunststoffe sein. Überdies soll der TOP CUT Eigenschaftswerte, 

wie 

Schlagzähigkeit, 

Oberflächenreibung und Oberflächenladung 

Reißfestigkeit von Folien 

Abriebfestigkeit und 

Abrasion in den Verarbeitungsmaschinen 

erheblich beeinflussen. 

Eine Verschiebung der TOP CUT-Werte in Richtung gröberer Teilchen 

wirkt sich sehr stark auf die Verankerung der Füllstoff teilchen 

im Kunststoff aus. Die Bilder 2 und 3 zeigen den Einfluß von 

Teilchengröße und Teilchenanteil auf Schlagzähigkeits- bzw. 

Abrasionswerte. 
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Bild 2: 10c0.---------.----------r---------.--------~ 

~O~------~Q~5------~\~O------~\~5---=~--~ZO 

Anteil an groben Teilchen im Füllstoff 

Bild .z Einjll4fJ grober Teilchen auf die Abriebjesligkeit eines Bodenbe
lags 

Bi 1 d 3: ;;...')C 600 .-------r------r-----, 
III 

,,0/ Cl! 
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Bild 3, Einjluß des Top Cut auf die Sch/agzähigkeit (Fallbolzentest) von 
LLDPE-Folien, Foliendicke 50 J..Lm '" 
Q: mittlerer Teilcht:ndurchmesser 0,8 !-lmlTop Cut 4 !-lm, b: 1,8 !-l~i8 ~ffi: 
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Spezifische Oberfläche der Füllstoffe 
Die Oberfläche von Füllstoffen (m 2/g) zählt zu den wichtigsten 

Eigenschaften von Füllstoffen. 

Generell kann gesagt werden, daß sehr feine Füllstoffe mit großer 

spezifischer Oberfläche eine entsprechend größere Anzahl von 

HaftsteIlen im Verbund bzw. mit den Polymerketten ergeben. Daraus 

resultieren im allgemeinen sehr gute mechanische Festigkeitswer

te. Zu feine Füller jedoch, mit sehr großen spezifischen 

Oberflächen führen in der Regel bei der Verarbeitung zu 

problematischen Dispergierverhalten und Viskositätsschwierigkei

ten. Füllstoffagglomerate können wie Grobteilchen wirken, welche 

wiederum die mechanischen Eigenschaften des gesamten 

Polymer/Füllerverbundes mindern. 

Dispergieren der Füllstoffe 

Füller mit zu geringer Mahlfeinheit (zu grobe Teilchen= geringe 

spezifische Oberfläche) ergeben meist geringere vergleichbare 

Festigkeitswerte, schlechtere Spannungsverteilung, schlechtere 

Oberflächenqualitäten, höheren Formen- und Geräteverschleiß, usw. 

Um die Füllstoffe einwandfrei zu dispergieren, muß das System 
* "Polymer/ Füllstoff-Oberfläche /Verarbeitungsweise,/ Maschinen-

kennwerte" aufeinander abgestimmt werden. 

Oberflächenenergie 

Die Oberflächenenergie (mJ/m 2 ) von Füllstoffen ist direkt nicht 

erfaßbar, jedoch über die Oberflächenspannung zu bestimmen. 
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In der Tabelle 1 sind einige Beispiele für Oberflächenenergie
werte von Kunststoffen und Mineralen zusammengefaßt. 

Oberflächenenergie einiger Materialien 

Material 

Diamant 
Glimmer 
Glas 
'TItandioxid 
Kaolin 
Calciumcarbonat 
Talkum 
. KunststotTe 

Oberflächen,energie 
[mJ/m~ 

10000 
2400 bis 5400 

1200 
650 

500 bis 600 
65 bis 70 
60 bis 70 
15 bis 60 

Die Oberflächenenergie ist maßgebend für die Größe der Wechsel

wirkung zwischen Kunststoffmolekülen und Füllstoffoberfläche, da

mit werden auch wesentliche Eigenschaften des Verbundes "Polymer

matrix-Füllstoff" bestimmt. 

Hohe Oberflächenenergien, wie sie Glimmer, Kaolin (Schicht

silikate) aufweisen, können in Polymerverbunden zu Dis

pergierproblemen und Festigkeitsverlusten führen. 

In solchen Fällen können entsprechende Oberflächenbehandlungen die 

Oberflächenenergie senken und die Dispergierbarkeit verbessern. 

Spezifische Wärme und Wärmeleitfähigkeit 

Kunststoffe haben meist eine niedrige Wärmeleitfähigkeit jedoch 

eine hohe spezifische Wärme. Daher muß für einen ungefüllten Kunst

stoff anfangs ein relativ hoher Energiebetrag aufgebracht werden, 

um das Material auf die entsprechende Verarbeitungstemperatur zu 

erwärmen. Anschließend ist dieser Energieinhalt im Zuge der 

Kühlung wieder abzuführen. Mineralische Füllstoffe haben eine bis 

zu 20fach höhere Wärmeleitfähigkeit als Kunststoffe, daher 

erlauben gefüllte Kunststoffe wesentlich größere Kühlraten und 

damit höhere Verarbeitungsgeschwindigkeiten. In diesem Sinne wirkt 

zusätzlich auch der geringe spezifische Wärmeinhalt der 

Füllstoffe. 
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Tabelle 4, Thermische Eigenschaften einiger thermoplastischer Kunst- . 
stoffe und einiger Füllstoffe .. , I 

Material Wärmeleitfähigkeit Spezifische Wärme, 
[W/(m·K)] [kJ/(kg· K)] 

LDPE 0,32 bis 0,40 2,1 bis 2,5 
HDPE 0,38 bis 0,51 2,1 bis 2,7 
pp 0,17 bis 0,23 1,6 bis 2,0 
PS,ASS 0,18 1,3 
Hart-PVC 0,14 bis 0,17 0,85 bis 0,90 
PA 0.23 bis 0,29 1,6 bis 2,0 
Pe 0,21 1,2 

Calciumcarbonat 2,4 bis 3,0 0,86 
Talkum 2,1 0,86 
Kaolin 1,9 0,92 
Glimmer 2,5 0,86 

pp 0,23 1,68 
PP + 20% CaC03 0,42 1,47 
PP + 40% CaC03 0,56 1.34 

Als Faustregel kann man annehmen, daß beim Spritzgießen oder 

Tiefziehen von Kunststoff/Füllstoffverbunden, die Taktzeit 

ungefähr mit der prozentualen Größe des Füllstoffanteiles 

reduziert werden kann. 

Chemische und katalytische Gesichtspunkte 

Selbst kleine Mengen von Schwermetallen, wie Cr, Ni, Ce, Mg, Cu, 

V, Fe, usw. können in manchen Kunststoffen, wie beispielsweise 

Polypropylen, die thermooxidative Stabilität oder auch das Ver

halten gegenüber UV-Bestrahlung erheblich beeinflussen, besonders 

für den Füllstoff Talk ist bekannt, daß je nach Herkunft diesbe

zügliche Probleme auftreten können. 
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Beispiele für Füllstoffe 

a) Talk 

Nach Schätzungen aus dem Jahr 1979 betrug der Verbrauch von Talk 

1,1 Mio Tonnen, davon gingen in die Keramische Industrie etwa 

33 %, Farben und Lacke verbrauchten 15 %, für Papier wurden 12 %, 

Körperpflegemittel 8 %, Kunststoffe 6 %, Kautschuk 5 %, Dach

pappe 4 %, Insektizide 2,5 % angenommen. 

Kleinere Mengen von Talk gehen in Sparten wie, Arzneimittel, 

Düngemittel, Isoliermaterial, Klebstoff, Kitte, Dichtmassen, 

Antidröhnmassen usw. 

Nach H. P. Schlumpf bringt Talk in Kunststoffen folgende Ver

besserungen: 

- Erhöhung der Steifigkeit und der Biegefestigkeit, 

des E-Moduls, des Torsions-Moduls 

- Verminderung der Kriechneigung bei höheren Temperaturen 

- Verbesserung des Schrumpfverhaltens (Verringerung) 

- Verbesserung der Wärmeleitfähigkeit 

- Verbesserung der Oberflächenhärte 

Als Nachteile werden angegeben: 

- Abnahme der Zugfestigkeit und der Reißdehnung 

- Abnahme der Kerbschlagzähigkeit 

- Zunahme der Sprödigkeit 

- Abnahme des Schmelzindexes; 

- Anisotropieeffekte, Farbbeeinflussungen von hellen Kunststoffen 

- relativ hoher Preis von gut aufbereiteten Produkten 
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PRAKTISCHE UNTERSUCHUNGSARBEITEN 

3. Geographische Lage und geologische Situtation der Lagerstätte 

Das Rohstoffvorkommen bzw. der Abbau des Rohmaterials ("Leuko

phyllit oder Weißschiefer") befindet sich im Gemeindegebiet 

Kleinfeistritz u. zw. im Kotgraben nahe Weißkirchen (etwa 10 km 

südöstlich von Zeltweg/Steiermark). Der Leukophyllit wird aus

schließlich im Untertagebau (Pfeilerbruchbau) abgeb8u~,-dle

Mächtigkeit des Rohstofflagers schwankt von max. 12 m bis zu 1 m. 

Die Lagerstätte selbst ist nur zu einem Teilstück als "rein" an

zusprechen, der überwiegende Teil muß aufgrund von Quarzein

lagerungen als verunreinigt eingestuft werden. Die Lagerstätte 

liegt nach einer letzten noch unveröffentlichten Arbeit (1990) 

von Prochaska, Bichler und Preiss (die Autoren haben freundlicher

weise die teilweise Verarbeitung ihrer Ausführungen in diesem 

Bericht gestattet) im Bereich des Gneis - Komplexes des Glein

almkristallins. Sie wird von einer etwa 20 m mächtigen Scherzone 

gebildet mit generell Paragneis im liegenden (nach Pfeiffer - 1961 

lichter Schiefergneis) und einer Augengneislage im Hangenden (nach 

Pfeiffer dunkler Orthogneis). Die tektonisierte Zone liegt relativ 

flach und fällt mit ca. 20 Grad nach Südosten ein. Nach den 

zitierten Autoren entspricht der Typus der hydrothermalen Altera

tion, die die Bildung des Leukophyllites auslöste, einer Seri

zitisierung bzw. in einem fortgeschrittenen Stadium einer Chlori

tisierung. 
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Nach Moreau (1981) sind 2 Haupttypen bezüglich der neu

gebildeten Gesteine in der Lagerstätte "Weißkirchen - Kleinfei

stritz" zu unterscheiden. 

a) ein Quarz - Muskovit dominierter Typ und 

b) ein Chlorit dominierter Typ 

Im Ersterem ist der Anteil an Quarz relativ hoch bei sehr unter

schiedlichen Quarzkörnern, die untereinander verzahnt sind. Beim 

Chlorit-dominierten Typ überwiegt Chlorit, wobei das Gestein durch 

gut eingeregelte Chlorite (nach Moreau Sheridonit) eine ausge

zeichnete Schieferung zeigt. Als Akzessorien werden angeführt 

Apatit, Zirkon, Rutil, Disthen, Ilmenit. 

Zu ähnlichen Ergebnissen ist auch Haditsch (1973) nach einer 

Untersuchung von Aufbereitungsprodukten und einer 

Rohmaterialprobe aus dem Kleinfeistritzer Bergbau bzw. dem 

Weißkirchener Verarbeitungsbetrieb gekommen, jedoch ohne Hinweis 

auf Zirkon und Disthen. Haditsch stellte fest, daß der 

Schichtsilikatanteil im aufbereiteten Material naheliegenderweise 

deutlich größer ist als im Rohmaterial d. h. der Anteil an freiem 

Quarz und restlichen Komponenten ist geringer. 

4. Das Probenmaterial 

Das für die Versuchsreihen benötigte Probenmaterial wurde sowohl 

direkt aus dem Bergbau Weißkirchen als auch aus verschiedenen 

Aufbereitungsprodukten genommen. 

Während das aus dem Bergbau genommene Material in Form großer 

Platten vorlag und nur für grundlegende Untersuchungen herange

zogen wurde, konnte für die Reihenuntersuchungen auf Material 

mit verschiedenen Korngrößen (Mahlfeinheiten) und erheblich di

vergierenden Mineralbestand zurückgegriffen werden (Materialse

lektion durch spezielle Aufbereitungsverfahren der TWN). 
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5. Untersuchungsbereiche und Untersuchungsmethoden 

Die für eine nähere Untersuchung ins Auge gefaßten Anwendungs

bereiche für Blattsilikate waren: 

- Füllstoffe - (Literaturarbeit) 

- Blattsilikate und deren thermische Beständigkeit bzw. 

thermisches Verhalten in verschiedenen Ofenatmosphären, bei 

verschiedenen Temperaturen, bei verschiedenen Autoklavdrücken 

unter Zugabe verschiedener Chemikalien. 

Blattsilikate im Keramikbereich 

Blattsilikate in Glassuren und Gläsern 

- Blattsilikate chemisch-/hydraulisch gebunden 

Untersuchungsmethoden 

Zur Untersuchung wurden bevorzugt folgende Geräte, Anlagen und 

Apparaturen eingesetzt: 

* Glühöfen 

* Hochdruckautoklav 

* Lichtmikroskope 

* Elektronenmikroskop 

* Elektronenstrahlmikrosonrlenanalyse 

* Röntgendiffraktometrie 

* Druck- und Biegefestigkeitsprüfung 

* Plastizitätsprüfer nach Pfefferkorn 
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5.1. Thermische Untersuchungen 

5.2. Glühversuche 

Verschiedene Arten von Probenmaterial (Blattsilikate) 

wurden sowohl an der Luft als auch unter reduzierenden 

Atmosphärenbedingungen von 200 bis 120°C stufenweise 

geglüht. 

Dabei ergaben sich aufschlußreiche Änderungen sowohl in 

Mineralbestand als auch im optischen Verhalten. 

5.2.1. Autoklavversuche 

Verschiedene Qualitäten (Blattsilikatmuster) wurden sowohl 

im Rohzustand als auch nach verschiedenen Glühversuchen 

mit und ohne chemische Zusätze in einer Hochdruck

Autoklav-Anlage behandelt (Ergebnisse Kapitel 6). 

5.2.2. Differential-Thermoanalysen 

Thermoanalytische Reihenuntersuchungen ermöglichten meist 

eine eindeutige Zuordnung der endothermen (OH)-Peaks 

sowie der exothermen Mineralphasenneubildungs-Reaktionen. 

Die Signifikanz war jedoch nicht ausreichend, um 

autoklavbehandeltes Probenmaterial hinreichend genau nach 

Typen zu klassifizieren. 

5.2.3. Schichtsilikat in Keramikproben 

Schichtsilikat (nur Grobfraktion) wurde mit verschiedenen 

Tonen (Tone mit verschiedenen AI 203-Si0 2-und Akzessorien

gehalten) im Ausmaß von 10 - 30 Masse% vermengt und nach 

der Formgebung bei unterschiedlichen Temperaturen ge

brannt. Untersucht wurden Brennsschwindung, Sinterverhal

ten und Biegezugfestigkeiten. 

5.2.4. Schichtsilikatmaterial in Kombination mit Glasschmelzen 

und Glassuren 

Glas- und Glassurpulver in prozentuellen Umfang von 20 -
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5.2.4. Schichtsilikatmaterial in Kombination mit Glasschmelzen 

und Glassuren 

Glas- und Glassurpulver in prozentuellen Umfang von 20 -

95 % wurden mit Blattsilikat und verschiedenen Binde

mitteln vermengt, zum Teil als Glassur oder Emailrohstoff, 

zum Teil als Formkörper gepreßt, verschiedenen Wärmebe

handlungen zugeführt. 

5.2.5. Schichtsilikatmaterial mit chemischen und hydraulischen 

Bindemitteln 

Zum grundsätzlichen Nachweis der Formgebungsmöglichkeit 

und hydraulisch-keramischen Verfestigungsmechanismen, wur

den verschiedene Blattsilikatqualitäten sowie ein, in ver

schiedenen Kornbereichen vorkommendes Blattsilikat -

Quarzgemenge "Kornstein" mit PZ 275/375 sowie mit Aluminat

zement SECAR 70 und ALCOA 25 hydraulisch gebunden. 

Die chemische Bindung erfolgte teils über Phosphatbindung, 

teils über Natrium-Silikat-Bindung. 

In beiden Fällen wurden Probekörper entweder 4 x 4 x 16 cm 

oder zylindrische Probekörper 35 mm Durchmesser, Höhe 50 mm 

geformt. Von diesen Probekörpern wurden sowohl im Grünzu

stand als auch im gebrannnten Zustand Druckfestigkeits

und/oder Biegezugfestigkeitswerte bestimmt. 

6. Untersuchungsergebnisse 

Da ein Großteil der laufenden Untersuchungsergebnisse be

reits während der Untersuchungen der Fa. Naintscher Tal

kumwerke zur Verfügung gestellt wurden und zum Teil als 

betriebsinterne Informationen anzusehen sind, werden die 

Untersuchungsergebnisse hier nur überblicksmäßig aufge

zeigt. 
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Thermische Untersuchungen 

Differential - Thermoanalysenuntersuchungen (DTA) zeigten 

für alle Blattsilikatgemenge und Korngrößen, sehr einheit 

lich zwei Zerfallstufen. 

Chlorit zerfällt in oxidierender Atmosphäre ab etwa 900°C. 

Muskovit behält sein röntgenographisch nachweisbares Kris 

tallgitter bis über 1100°C (siehe RDA - Diagramme 1 u. 16) . 

Diese thermoanalytisch, thermogravimetrisch bzw . röntgen 

diffraktometrisch nachweisbaren Zersetzungs - bzw. Umwand 

lungsreaktionen sind jedoch im erheblichen Maße von den 

jeweiligen Brennbedingungen (Partialdrücke, Ofenatmosphäre 

"oxidierend-reduzierend") sowie von den beigemengten bzw. 

akzessorisch vorliegenden Fremdmineralen abhängig. 

Wie sehr sich die verschiedenen Brenntemperaturen allein 

bei Luftatmosphäre auf die Färbung verschiedener Blattsi 

likat/Mineralgemenge auswirken, zeigt Abb. 1. 

KORNSTEIN 
K{)() 

KlRJSTEIN t KJi)/{)() 

~OR,ySTE V t 
~}O {)() 

Weitere Ergebnisse bzw. deren lichtoptische Dokumentation 

sind im Kapite l 6.2. dargelegt. 
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Lichtmikroskopische Untersuchungen/nach Brennversuchen 

und/oder Autoklavbehandlung . 

Die lichtmikroskopischen Untersuchungen sollen vor allem 

die Auswirkungen von Brennbedingungen und der Hochdruck 

Autoklavbehandlung sowie die Einflüsse verschiedener 

Chemikalien vor - nach bzw. zwischen den einzelnen 

Synthesevorgängen, Teilchenform, Teilchenoberfläche 

und Teilchenfärbung zeigen. 

Abb. 2 

Abb . 2 zeigt eine typische Versuchsserie, wobei die 

Produkte Blattsilikat "grob" und Blattsilikat "fein" je 

weils 4 Stunden in HCl konz. 1:1 und 1:10 gelagert wurden. 

Danach erfolgte der Oxidationsbrand für 15 min . - 1000°C. 

Deutlich ist zu erkennen, daß die Farbwirkung der geglüh 

ten Proben auch eine Funktion der Korngröße ist. 
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Abb. 3 belegt die relativ geringfügige Farbwirksamkeit des 

Säuren - und Metallsalzeinflusses auf die vorliegenden 

Blattsilikate. So z. B. wurde die erste Probe - HCl 1:1 u. 

CuS0 4 (von links nach rechts im Bild) - im geglühten 

Zustand für vier Stunden mit HCl 1:1 gelaugt und danach 

mit einer CuS0 4- Lösung für weitere vier Stunden verset zt. 

Danach wurde das Material in H20 dest o gewaschen und 

abermals bei 1000°C für 15 min. oxidierend geglüht. Analog 

dazu wurde das gleiche Blattsilikat ungeglüht (roh) be 

handelt. Ein leichter Farbunterschied zu dunkleren Farb 

tönen ist zu erkennen. Gleichermaßen wurde mit den Proben 

"HCl 1:1" und "roh HCl 1:1" verfahren . Die Probe "HCl 1:1" 

beispielsweise wurde nach dem ersten Glühvorgang abermals 

für vier Stunden mit HCl versetzt und danach oxidierend ge 

glüht. Die nach einer HC1 - Behandlung im rohen Zustand nur 

einmal geglühte Probe (dritte von links) zeigt nur unwes 

sentlich dunklere Farbnuancen. Da als Folge der HC1 - Behand 

lung nachweislich Fe - Ionen, vor allem aus dem Chlorit 

gelangt würden (Eisennachweis im Elnat!), und dennoch eine 

Ve rfärbung während des Brennvorganges eintrat, scheinen Fe 

Ionen nicht jene entscheidende Chromphor - Wirkung auszuüben, 

die ihnen in verschiedenen Silikat systemen zuko mmen . 
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Abb . 4 

Für die Abb . 4 wurde aus den verschiedenen Versuchsreihen 

jene Proben ausgewählt, welche nach Einwirkung von Säuren, 

Laugen und der nachfolgenden Glühbehandlung die deutlich 

sten Farbunterschiede zeigten . Versuchsbedingungen: Säuren 

und Laugen jeweils 1:10, vier Stunden Laugung, 15 min . 

1000°C . 
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Abb. 5 

Für die in der Abb. 5 wiedergegebene Versuchsreihe wurden 

folgende Versuchsbedingungen gewählt: 

Blattsilikat "grob", HCI, HN0 3 , H3P0 4 , KOH jeweils 1:10 

Laugungszeit jeweils vier Stunden. Anschließend 

Waschen in H20 desto (pH - Neutralität), Trocknung im 

Trockenschrank. Der Brand erfolgte wiederum bei 1000°C 

und 15 min . Halte zeit in oxidierender Atmosphäre. 

Grundsätzliches Verhalten thermisch vorbehandelter 

"Schichtsilikate" in Gläsern, Glassuren und keramischen 

Massen 

Grundsätzlich wurde festgestellt, daß die zwisc hen 900 

und 1050°C gebrannten Schichtsilikatfraktionen in kaltem 

oder heißem Zustand auf Glas - oder Glassuroberflächen auf 

gebrachten (entsprechend viskose Schmelze vorausgeset zt), 

silber - , gold - oder auch kupferfärbige Effekte ergaben. 

Ungebrannte Schichtsilikate zeigten infolge der (OH) - Abspal 

tung wesentlich ungünstigere Ergebnisse. 
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Gebranntes Material in Fritten, Fertigglassuren udgl. ein

geführt und bei 1000 - 1050°C eingebrannt, ergab eher 

schlechte Ergebnisse. 

Gebranntes Material mit Haftvermittler auf kalte Glassuren 

aufgebracht, mit niedrig ausschmelzenden transparenten 

Deckglassuren überzogen und bei 900°C gebrannt, ergaben 

hingegen bemerkenswerte Dekoreffekte. 

Blattsilikate in Glasschmelzen: 

Blattsilikate mit pulverisierten Standardglas vermengt und 

bei verschiedenen Temperaturen gesintert, erbrachte poröse, 

z. T. hochfeste, glasige Werkstoff-Formkörper. 

Blattsilikat mit pulverisiertem Standardglas unter ent

sprechenden Ofenatmosphären und Aufheizgeschwindigkeiten 

gesintert, erbrachte nicht den erwartenden 

Schäumungseffekt(Foam-Glass) . 

Blattsilikat in Keramikproben: 

3 Keramik-Tone (Ton M, G und S) wurden mit jeweils 10, 20 

und 30 Masse% Blattsilikat (bezogen auf Trockensubstanz) 

vermengt und mittels Laborstrangpresse zu Probestäben 200 

mm Länge, 15 mm Durchmesser verpreßt. Nach dem Trocknen 

erfolgte der keramische Brand bei 1000, 1050, 1100, 1150 

und 1200°C. 

Abhängig von der Tonqualität konnten in den jeweiligen 

Probenserien zwar unterschiedliche, generell jedoch 

vergleichbare Prüfergebnisse gewonnen werden. 
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Zusammengefaßt kann dazu ausgesagt werden: 
1. Jede Menge der Blattsilikatzugabe verbesserte das 

Trocken- und Trockenschwindverhalten 

2. Jede Blattsilikatzugabe verschlechterte die plastische 

Verformbarkeit auf der Strangpresse. 

Für den Zusatz von 30 % Blattsilikat war eine plasti

sche Verpressung auf der Strangpresse nicht mehr mög

lich. 

3. Die Grünfestigkeit wurde durch die Blattsilikatzugabe 

herabgesetzt. 

4. Die Brennschwindung wurde unterhalb der Sintertempera

tur verringert, im Bereich der Sintertemperatur merk

lich erhöht. 

5. Im Temperaturbereich zwischen Schrühbrand und Sinter

brand wurden Biegezugfestigkeitswerte und Temperatur

wechsel-Beständigkeit deutlich verbessert. 

6. Die thermische Dehnung wurde in allen Fällen durch den 

Blattsilikatzusatz verbessert (verringert). 

7. Der Sinterbereich wurde durch den Blattsilikatzusatz 

generell um etwa 20 - 40°C erniedrigt. 

8. Die günstigste Blattsilikat-Zusatzmenge lag abhängig 

von der Tonqualität und der erforderlichen Brenntem

peratur bzw. dem wiederum von der Tonqualität und der 

Brenntemperatur abhängigen Mineralbestand, zwischen 

5 und 15 Masse%. 
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6.4. Röntgendiffraktometrie 

Eine Vielzahl von Proben serien wurde unter beispielsweise 

folgenden Gesichtspunkten röntgenographisch auf etwaige 

Mineralbestandsänderungen untersucht. 

Mineralphasenänderungen infolge Hydratphasenbildung im 

Hochdruckautoklav, temperaturbedingte Mineralphasenände

rungen,Mineralphasenneubildung als Folge chemischer 

Reaktionen. 

Als Beispiele werden die RDA-Diagramme 1 - 16 widergegeben. 

RDA-Diagramme 1 und 2: Eine rohe, unbehandelte Blattsili

katprobe wird mit ihrem Mineralbestand im Diagramm 1 cha

rakterisiert. Das gleiche Probenmaterial wurde für vier 

Stunden bei 200°C und etwa 20 bar-Sattdampfdruck behandelt. 

Obwohl das autoklavbehandelte Material ein höheres Volumen 

erreichte, ist klar zu erkennen, daß es zu keinen Hydrat

phasenneubildungen oder sonstigen Gitterveränderungen ge

kommen ist. 

Für die Anwendung als Füllstoff kann dadurch ausgesagt 

werden, daß sich das Blattsilikat selbst unter Extrembedin

gungen kaum verändert. 

Der Einfluß der Mahlfeinheit 

Im Gegensatz zur Autoklavbehandlung beeinflußt die Mahlfeinheit 

und die nachfolgende Sichtung den Mineralbestand der Blattsilikat

gemenge erheblich. Vergleicht man die Diagramme 1, 3 und 4, so ist 

zu erkennen, daß der Muskovitgehalt in der Qalität BS - Feinst 

1,5 Q sehr ähnlich ist der Qualität BS - 30 - 100 ~m. Der Chlorit

gehalt ist jedoch in der Probe BS - 30 - 100 ~m deutlich verrin

gert. Das Diagramm 4 zeigt den Mineralbestand eines mit Wasser 

geschlämmten Blattsilikates. Hier ist deutlich zu erkennen, daß 

im Schlämmprozeß Muskovit ausgetragen wurde, wodurch eine Anrei

cherung an Chlorit erfolgte. 
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Autoklavbehandlung - Einfluß der Drücke und der Temperaturen 

Vorauszusetzen ist, daß die jeweiligen Sattdampfdrücke für die 

angegebenen Temperaturen bekannt sind (Dampfdrucktabellen) . 

RDA-Diagramme 5 und 6: 

Das Probenmaterial wurde in beiden Fällen mit 1/10 n KOH versetzt 

und für vier Stunden bei 130°C bzw. 200°C behandelt. Während der 

Muskovit offenbar weitgehend unzersetzt blieb, wird Chlorit im 

Autoklavmilieu zum Teil abgebaut ohne, daß Mineralphasenneubil

dungen zu beobachten sind. 

Die Zersetzung zu röntgenamorphen, gelartigen Phasen ist wahr

scheinlich. 

RDA-Diagramme 6 bis 14: 

In dieser Serie werden die Auswirkungen verschiedener Laugen und 

Metallsalzlösungen (jeweils 1:10) auf etwaige Mineralbestandsän

derungen während der Autoklavbehandlung gezeigt. 

KOH zersetzt den Chlorit offenbar stärker als NaOH (RDA-Diagr. 7) 

Muskovit wird von beiden Laugen kaum beeinträchtigt. 

Diagramm 8: Die Behandlung von Blattsilikat mit einer K2Cr 207-Lö

sung ließ keine signifikante Mineralbestandsänderung erkennen, 

lediglich das Chloritmineral wurde wie bei allen Autoklavbehand

lungen (auch in H20 dest.) teilweise abgebaut. Der Muskovitbe

stand scheint weitgehend unverändert. 

Diagramm 9: Auch die Sulfatbehandlung hatte wenig Einfluß auf den 

Mineralbestand. Möglicherweise werden jedoch beide Phasen (Mus

kovit und Chlorit) im geringen Maße abgebaut. 

Diagramme 10 u. 11: Diese beiden Proben wurden mit CuCl 2 bzw. 

FeS0 4 - Lösungen im Autoklav behandelt. 

Die Auswirkungen dieser Metallsalzlösungen auf den Mineralbestand 

bzw. die Gitterparameter sind eher gering und sind mit den Aussa

gen zu RDA-Diagramm 8 (K2Cr07-Behandlung) zu vergleichen. 
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Diagramm 12: Behandlung mit Kaliumchlorid 
Die KCI-Behandlung brachte den bisher geringsten Abbau von Chlo

rit im Autoklavversuch. Muskovit scheint überhaupt unbeeinträch

tigt geblieben zu sein. 

Diagramm 13: Behandlung mit Kaliumcarbonat 

Die K2C0 3-Lösung bewirkte im Gegensatz zur KCI-Lösung einen sehr 

starken Abbau von Muskovit, Chlorit wurde in geringerem Umfang 

abgebaut. Mineralphasenneubildungen konnten nicht beobachtet wer

den. Unter Einbeziehung der Ergebnisse aus RDA-Diagramm 13 kann 

geschlossen werden, daß nicht die ChIaridkomponente (CI-) sondern 

die Alkalimetallionen (Na+, K+) bzw. ihre wäßrigen Lösungen für 

die Blattsilikatzersetzung im Autoklavverfahren maßgebend sind. 

Diagramm 14: Behandlung mit Natriumcarbonat (Soda) 

Die Na 2C0 3-Lösung scheint eine geringere Auswirkung auf die Blatt

silikatzersetzung als die K2C0 3-Lösung zu haben. 

Diagramm 15 und 16: Das Diagramm 16 läßt den Mineralbestand einer 

Probe erkennen, welche unbehandelt bei 900°C vier Stunden lang in 

oxidierender Atmosphäre geglüht wurde. Die Intensitäten für Mus

kovit wurden deutlich geringer, ihre Reihenfolge gegenüber dem 

ungeglühten Material jedoch nicht wesentlich verändert. Der 

Chloritanteil wurde jedoch sehr stark verringert, die Reihenfolge 

der Intensitätswerte wurde wesentlich verändert. Ansätze für 

Mineralphasenneubildungen (Enstatit) sind zu erkennen. 

Bemerkenswert ist in diesem Zusammenhang das Verhalten der Musko

vitphase nach Autoklavbehandlung mit KOH. Während die Chloritpha

se nach der Autoklavbehandlung bzw. der nachfolgenden Glühung 

nahezu vollständig verschwunden ist, hat sich die Muskovitphase 

vergleichsweise wenig verändert, gegenüber der unbehandelten Pro

be (Diagramm 16) sogar vermehrt. 

Ein zusätzlicher Einbau bzw. eine Stabilisierung des Kaliumantei

les während der KOH/Autoklavbehandlung scheint möglich. 
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Die RDA-Versuchsserien in Zusammenhang mit Glüh- und Autoklavbe

handlungen lassen erkennen, daß bei allen Autoklavbehandlungen, 

wenn auch in unterschiedlichem Maße der Mineralbestand beeinflußt 

wird. Ein signifikanter Einbau von Fremdionen, wie er etwa als 

färbende Komponente in Farbgläsern, Glassuren udgl. erfolgt, 

scheint nicht aufzutreten. 

Nachdem Autoklavbehandlungen für Silikate eine sehr agressive Be

anspruchung bedeuten und die Mineralverluste trotz hoher Chlorid-, 

Sulfat- und (OH)-Konzentrationen nur im vergleichsweise geringen 

Umfang auftraten, kann das vorliegende Blattsilikatgemenge (Chlo

rit/Muskovit/etwas Freiquarz usw.) als chemisch sehr stabiles 

Füllmaterial angesehen werden. 
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RDA-Diagramm 2 
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RDA-Dia gramm 3 
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Elektronenmikroskopie /Mikrosondenanalysen 

Um die Auswirkungen der verschiedenen thermischen, 

chemischen und hydraulischen Untersuchungs verfahren 

sichtbar zu machen und Einzelkomponenten zu analysieren, 

wurden Reihenuntersuchungen mittels 

Elektronenmikroskopie und Mikrosondenanalysen 

untersucht. 

Bild 6 - REM 50 X - Anschliff 

Bild 7 - REM 200 X 

Im Bild 6 ist bei 50facher Ver
größerung die Blatt- und Lamellen
struktur der Blattsilikatprobe 
gut zu erkennen. 

Bild 7 zeigt einen Ausschnitt aus 
Bild 6. Ein Unterschied zwischen 
Chlorit und Muskovit aufgrund der 
Grauwerte ist nur nach langer 
Übung möglich. Die Mikrosonden
analysen zeigen, daß die Chlorite 
eher als dünne, lamellare Aggre
gate vorliegen. Muskovit ist vor
wiegend an seiner eher kompakten 
Form auch visuell zu erkennen. 
Die chemische Zusammensetzung 
deckt sich mit der in den Röngten
diagrammen angegebenen, wobei der 
Fe-Gehalt in den Chloriten nur 
wenige Prozente beträgt. 



Bild 8 - REM 1000 X 
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Bild 8: Ausschnitt aus Bild 7 
(Chloritlamelle) . Bei 1000facher 
Vergrößerung sind deutlich Spalt
flächen im rohen Schichtsilikat 
zu erkennen. 

Bild 9 - REM 50 X - Blattsilikat nach Autoklavbehandlung 

Bild 10 - REM 500 X 

Die Autoklavbehandlung brachte 
abgesehen von einer gewissen Vo
lumszunahme keine elektronenop
tisch, signifikanten Änderungen 
gegenüber dem unbehandelten Ma
terial (Abb. 8). 
Eine röntgenamorphe Gelphase 
konnte nicht lokalisiert werden, 
diese dürfte im submikroskopischen 
Bereich liegen. 

Abb. 10: In der Abb. 10 (Bild
mitte) ist ein glattes, zer
brochenes Quarzkorn, eingebettet 
in einem Chloritblättchen (struk
turierte Teilchen) zu erkennen. 
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Blattsilikat - bei 950°C gebrannt (Bild 11 bis 13) 

Bild 11 - REM 50 X 

Bild 12 - REM 200 X 

Bild 13 - REM 1000 X 

Abb. 11: Infolge der Temperatur
behandlung haben sich sowohl die 
Chlorit- als auch die Muskovit
teilchen erheblich aufgefächert. 

Bild 12 zeigt ein Detail aus Bild 
11 bei 200facher Vergrößerung. 

Bild 13: Die Art der Auffächerung 
als Folge der Temperaturbehand
lung ist im Bild 13 zu sehen. Die 
Schichtpakete sind zwar aufge
bläht, eine bei dieser Ver
größerung erkennbare Öffnung der 
Schichtebenen scheint nicht auf
zutreten. Dies dürfte auch der 
Grund dafür sein, daß die erwar
teten farblichen Auswirkungen von 
zugesetzten Metallsalzlösungen 
kaum zum Tragen kamen. Es fand 
offenbar nicht der erwünschte 
Ionenaustausch statt. 
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Bild 14 - 18:Blattsilikat, welches im Autoklav mit H20 behandelt 
wurde. Anschließend erfolgte ein Glühvorgang bei 
950°C und oxidierender Atmosphäre. 

Bild 14 - REM 200 X 

Bild 14 zeigt Blattsili
katteilchen nach der üb
lichen Autoklavbehandlung 

Bild 16 - REM 50 X 

Bild 15 - REM 200 X 

Bild 15: Blattsilikat aus der 
gleichen Probe, wie jenes in Abb. 
14, jedoch nach einer Glühbehand
lung bei 950°C. Ein leichtes Auf
blähen und ein Aufreißen in La
meIlenpakete ist zu erkennen. 

Bild 17 - REM 500 X 

Während auch nach dem Autoklav- und Glühprozeß Chlorit und Musko

vit visuell bzw. licht- und elektronenoptisch nur mit geübtem 

Auge erkennbar sind, sind elektronenoptisch, Fremdminerale wie 
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etwa Quarz oder der vergleichsweise häufig anzutreffende Rutil 

(Ti0 2 ) leicht zu erkennen. 

Im Bild 16 sind wiederum die nach dem Glühvorgang aufgefächerten 

Blattsilikate zu erkennen, rechts oben liegt ein Chloritkorn mit 

einem (hellen) Ti0 2-Einschluß. 

Im Bild 17 ist dieser Ti0 2-Einschluß bei 500facher Vergrößerung 

dargestellt. 

Bild 18 - REM 1000 X 

Im Bild 18 ist nochmals ein auf
geblähtes, dennoch vergleichwei
se dichtes Chloritteilchen darge
legt (Autoklav- und Glühbehand
lung) . 

Elektronenoptische Aufnahmen, welche aufgrund ihrer Tiefenschärfe 

wesentlich besser als lichtoptische Aufnahmen, Textur und Ober

flächenbeschaffenheit von Blattsilikaten erkennen lassen, erwei

sen sich als hervorragendes Mittel zur Qualifizierung körniger 

bzw. plättchenförmiger Teilchen (Füllstoffe etc.). 

Elektronenstrahl-Mikrosondenanalysen ließen die Element- bzw. Mi

neralphasenverteilungen innerhalb der Blattsilikatgemische er

kennen. 

So z. B. wurde deutlich, daß Rutil zumeist in körniger Form in 

Chloritteilchen eingewachsen vorliegt, während Eisenverbindungen 

direkt in Kristallgitter eingebaut sind. 
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Im Mikrosondendiagramm "Chlorit" ist der Mineralbestand eines 

elektronenoptisch betrachteten und mittels Elektronenstrahl

Mikrosondenanalyse analysierten Chloritplättchens dargestellt. 

Diese Analyse zeigt stellvertretend für viele andere, daß im 

Chlorit neben den analytischen Hauptkomponenten Si0 2 , MgO, Al 203 
nicht selten auch K20, CaO und Fe 203 nachzuweisen sind. 
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7. Schlußfolgerungen 

Die vorliegenden Untersuchungen haben gezeigt, daß veredelter 

"Leukophyllit" in einer Reihe von Werkstoffen vorteilhaft 

eingesetzt werden kann. Insbesondere sind hier verschiedene 

Chlorit/Muskovit-Kornfraktionen sowohl im rohen Zustand als auch 

im nachbehandelten Zustand zu nennen. 

Nachbehandlungsverfahren im Zuge der Untersuchungen erstreckten 

sich vor allem auf Glühversuche in Luft- und CO/C0 2-Atmosphären, 

sowie auf Autoklavversuche unter Zusatz verschiedener 

Chemikalien. Demnach steht fest, daß Temperaturbehandlungen im 

Bereich von 400 - 1100°C, abhängig von der Ofenatmosphäre 

verschiedenste Blattsilikatqualitäten liefert, deren mögliche 

Einsatzgebiete im im vorliegenden Bericht auszugsweise Kapitel 

dargelegt wurden. 

Wie die Autoklavversuche und deren Auswertung über RDA, Mikros

kopie usw. zeigen, besitzen Blattsilikatgemenge bzw. die Kompo

nenten Chlorit und Muskovit der Lagerstätte Weißkirchen eine hohe 

chemische Beständigkeit gegenüber vielen verdünnten Säuren und 

Laugen. 

Diese hohe Beständigkeit geht in den meisten Fällen auch nicht im 

Autoklavversuch (Extrembeanspruchung - Simulationsmethode für 

verschiedene Langzeitversuche) verloren. 

Die plättchenförmigen Schichtsilikatpartikel dehnen sich während 

der Wärmebehandlungen zwar aus, öffnen jedoch ihre Schichtabstän

de nicht soweit, daß große Fremdionen in bedeutendem Umfang ein

gelagert werden können. Eine Einfärbung über Farboxide über Me

tallsalzlösungen ist daher nur im beschränkten Umfang möglich. 

Der Versatz von Glassurmassen, glasigen Sintermassen und Keramik

massen, mit verschiedenen Arten von vorbehandelten oder nichtvor

behandelten Blattsilikatqualitäten ist nicht nur erfolgver

sprechend sondern hat sich auch in div. Informationsmaterial der 

Fa. TWN und in einem österr. Patent niedergeschlagen. 
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Nicht alle durchgeführten Versuchsserien erbrachten die erwarten

den Ergebnisse. Die gewonnen neuen Erkenntnisse bestätigen je

doch dem vorliegenden Projekt insgesamt eine überaus positive Bi

lanz. Gleichzeitig kann das Firmeninteresse und der Firmenwunsch 

nach weiterer wissensch. Kooperation als Bestätigung für die 

Richtigkeit einer praxisorientierten Zusammenarbeit zwischen 

Industrie und Universität angesehen werden. 

Förderungsmittel in diesem Sinne eingesetzt, sind mit Sicherheit 

eine in die Zukunft gerichtete Investition, welche die Konkurrenz

fähigkeit der heimischen Wirtschaft stärkt sowie Industriebetriebe 

und die Universität in Lehre und Forschung einander näher bringt. 
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