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Eine Forschungsgruppe des Institutes fir Prozessmess- und
Sensortechnik der Technischen Universitat limenau bearbei-
tet zusammen mit den Arbeitsgruppen Angewandte Ther-
mometrie (7.42, Dr. Rudtsch) und Kalorische Grossen (3.31,
Dr. Sarge) der Phsikalisch-Technischen Bundesanstalt das
bis Ende 2008 laufende DFG-Projekt ,EinfluB von Verunrei-
nigungen auf die Phasengleichgewichtstemperaturen von
Reinstmetallen und bindren Legierungen (Temperatur-
Fixpunkte).

Hauptziel des Forschungsvorhabens ist die Verringerung der
Darstellungs-Unsicherheit von Reinstmetall-Fixpunkten (pri-
mare Fixpunkte) der ITS-90 (Internationale Temperaturskala
von 1990). Zu diesem Vorhaben siehe auch den Vortrag von
Dr. Rudtsch ,Untersuchungen an hochreinen Materialien fiir
Temperaturfixpunkte®.

Dieses Ziel soll erreicht werden durch

(1) die Entwicklung von miniaturisierten Fixpunktzellen fir
Screeningtests und von Midizellen fiir Prazisionsmessungen,

(2) die Untersuchung des Einflusses typischer Verunreini-
gungen nach Elementart und -konzentration auf den Pha-
senibergangsverlauf sowie auf Reproduzierbarkeit und
Langzeitstabilitat der Erstarrungs- bzw. Schmelztemperatur
von Reinstmetallen und binaren Legierungen,

(3) die Erarbeitung theoretisch begriindeter Modelle fiir den
EinfluB von typischen Verunreinigungen auf die Fixpunki-
Temperatur,

(4) die Entwicklung einer Auswerte-Methodik von Tempera-
tur- und Enthalpieverldufen wahrend des Phasenlbergangs
zur Ableitung von Kennwerten fir den Verunreinigungsgrad
der Fixpunktmaterialien.

Weitere Zielstellungen sind

(5) die Ermittlung binarer Legierungen als weitere sekundére
Temperaturfixpunkte zwischen den definierenden Fixpunkten
der ITS-90,

(6) der Einsatz der adiabatischen Kalorimetrie zur kryoskopi-
schen Reinheitsbestimmung von Fixpunktmaterialien.

Im Vortrag werden die Screening-Tests beschrieben, die an
der TU limenau mit sehr geringen Materialmengen in minia-
turisierten Fixpunktzellen aus Al,O3 durchgefiihrt werden. Da
in diesen gezielte Verunreinigungen im ppm-Bereich kaum
méglich sind, werden Zn-Proben verschiedener Hersteller
mit unterschiedlichem Reinheitsgrad (3N, 4N, 5N, 6N) als
Ausgangsmaterialien benutzt.

Bis zu 66 Miniatur-Fixpunktzellen werden gleichzeitig bei
Dauertemperaturen und Temperaturzyklen bis 520 °C, d.h.
bis zu 100 K Uber der Schmelz- bzw. Erstarrungstemperatur
von Zink gealtert.

Im Laufe der Alterung werden periodisch der zeitliche Ver-
lauf des Fixpunktplateaus, d.h. des Schmelz- und Erstar-
rungsvorgangs auf Anderungen infolge méglicher Verunrei-
nigungen des Fixpunktmaterials untersucht. AuBerdem wer-

den auftretende Anderungen der Fixpunkttemperatur
durch Vergleich mit einem Zn-Kalibriernormal registriert.

Durch Materialanalysen einzelner Zellen vor und wéh-
rend der Alterung sowie nach deren Abschluss soll der
zeit- und temperaturabhangige Eintrag von Verunreini-
gungen in das Fixpunktmaterial qualitativ und quantitativ
untersucht werden.

Die bisher an der TU limenau entwickelten und in langen
Einsatzzeiten im HeiBdampfbereich von Kraftwerken
erprobten keramischen Miniaturfixpunktzellen sind far
den Einsatz mit Dinndraht-Thermoelementen mit einer
Ortlich konzentrierten MeBstelle ( 0,6 mm) konstruiert
und optimiert.

Fir die bei den hier beschriebenen Alterungstests not-
wendige Messunsicherheit der Fixpunkt-Temperatur-
verlaufe missen aber statt der Diinndraht-Thermo-
elemente Mantel-Widerstands-Thermometer mit einem
AuBendurchmesser von ca. 1 mm in bis zum Sensor
durchgehender Vierleiterschaltung benutzt werden. We-
gen ihrer sowohl bei Draht- als auch bei Flach-
Messwiderstanden im Vergleich zu den Thermoelemen-
ten wesentlich grésseren Integrationslange von ca. 4 bis
10 mm, mussten mit Hilfe von FEM-Berechnungen neue
Miniaturfixpunktzellen mit ge&nderten Abmessungen
entwickelt und hergestellt werden.

Die Mantel-Widerstandsthermometer werden vor ihrem
Einsatz gealtert und kalibriert. AuBerdem werden sie auf
eine reproduzierbare 6rtliche Lage des MeBwiderstands
in der Mantelleitung Uberprift, um Fehlereinflisse des
axialen Temperaturgradienten in der Miniatur-Fixpunkt-
zelle zu eliminieren.

Im Vortrag werden auch die Alterungseinrichtung mit
Zellenhalter und Ofen (Betrieb in oxidierender Atmo-
sphére) sowie die Temperatur-Steuerungs- und -Mess-
einrichtung, die Alterungs- und Auswertemethodik sowie
erste Messergebnisse vorgestellt.

Die erwarteten Ergebnisse zum Langzeitverhalten der
unterschiedlichen Zn-Proben in den Miniaturfixpunktzel-
len sollen sowohl flir Modelle zum Einfluss von Verun-
reinigungen auf Schmelz- und Erstarrungs-Temperatu-
ren von Zink als auch fiir eine optimierte Auswerteme-
thodik zur Analyse des Verunreinigungsgrades des Fix-
punktmaterials genutzt werden.



