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UV- Weltraum Spektrometer
SOLACES

SOLSPEC (SOLar SPECtral irradiance)
SOLACES (SOLar Auto- Calibration EUV/UV Spectrometer)
SoviMm l (SOlar Variability and Irradiance Monitor)

spectral monitoring of solar radiation
17<}\,<220 nm With <5% accuracy Columbus Laboratory and External Payload Facility
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What is thermoelectricity?

Peltier-Element
=> refrigeration

Seebeck-Element
=> power generation

a . s Thermocouple
=> temperature
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What is thermoelectricity?
Peltier-Element

=> refrigeration ONE PELTIER DEVICE "GCOUPLE" GONSISTS OF ONE
N-TYPE AND ONE P-TYPE SEMICGONDUGTOR PELLET
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THE CHARGE CARRIERS, NEGATIVE ELECTRONS
AND POSITIVE HOLES, TRANSPORT THE HEAT.  Quelle: www.peltier-info.com
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What is thermoelectricity?

Seebeck-Element
- H ONE SEEBECK DEVICE "COUPLE" CONSISTS OF ONE
=> power generatlon N-TYPE AND ONE P-TYPE SEMICONDUCTOR PELLET
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STEVE J. NOLL

PELTIER-INFO.COM LOAD

THERE MUST BE A TEMPERATURE DIFFERENCE BETWEEN
THE HOT AND COLD SIDES FOR POWER TO BE GENERATED
Quelle: www.pettier-info.com
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What is thermoelectricity?
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Seebeck-Element as heat engine
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Thermoelectric figure of Merit ZT
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Electric and Thermal Transport

Transport
(Diffusion von ,Teilchen®)

'
Warmeleitung

®

Elektrische Leitung

©,

Thermoelektrische Mischeffekte
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Electric and Thermal Transport

Transport
(Diffusion von ,Teilchen®)
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Heterostructure thermionics
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Nolas et al.:.Thermoelectrics: Basic Principles and New Materials Developments
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Survey of Trends — Materials
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Survey of Trends — Materials
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Survey of Trends — Materials
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Thermoelectric metrology

Transport
(Diffusion von ,Teilchen™)

Elektrische Leitung
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Thermoelektrische Mischeffekte
l . .
Seebeck-Effekt Peltier-Effekt Thomson-Effekt
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Thermal conductivity

TDTR-setup

Thermoanalyse-Labor

30mega - setup
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Thermal conductivity of thin films

3w — Methode

Cahill, Rev. Sci. Instrum. 61, 802 (1990)

Metalische Helzstruktur

y E—
Elekirisch nicht v
jallanda Probs Ip sinfet)

aT(@)= 2 - Lino)s i 2 |+1n2-0572
x| 2 2 lq)

Starken: - hohe Genauigkeit, selbst bei sehr diinnen Schichten

Schwachpunkte: - Probenherstellung
- benétigt thermischen Kontrast zwischen Schicht und Substrat
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Thermal conductivity of thin films

3o — Methode 30
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Thermal conductivity of thin films

Time-Domain Thermal Reflectance (TDTR)

nach D. Cahill
El I\.\\
F L
& \."l..._"'
Aluminum < o
Sample "y

2 0 2 4 6 8 10 12 14
Time delay (ns)

Starken: - einfache Probenpréparation
- flexible Probengeometrie
- viel dinnere Schichten maglich (bis zu 10nm bei Materialien mit
geringer Warmeleitfahigkeit)

Schwachpunkte: - etwas ungenauer als 3o Methode
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Seebeck-Coefficient / Thermopower

Fh IPM-SRX

300 400 500 600 700 800

Seebeck-coefficient
(thermopower) and electrical TIK]
conductivity measurement setup

T: 300K - 780K
~50K - 300K
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Thermoelectric potentials

e Extremly reliable, ,deploy-and-forget”;
longterm tested e.g. in space

e Small size

e No emission

e No noise or vibrations

e No moving parts

e Temperature gradients are available

i .
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Thermoelectric applications and
potentials

(T <200 °Q) (T > 200 °Q)

since #1954: Bi;Tes since ~1960: PbTe
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Thermoelectric applications and
potentials

Heat Flow Q,,

35% exhaust heat losses

i N

(= - T
HHtLeakngeq_—._ l .— Electrical Power P,

Heat Flow Q.

30% heat losses

10% friction and
charging losses

6% aux. units

T4 translation/
rotary losses

10% car resistance 2% mechanical losses

Catalytic Converter Freedom CAR Programm USA
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Thermoelectric applications and
potentials

Exhaust heat recovery

50 Mio vehicles (German fleet)

1 kW energy recovery/ vehicle

for 200 h/a = 10TWh/a

Comparison to a typical nuclear power plant

Philipsburg (Germany) Start 26.03.1980
effective power = 926 MW
Real work per year = 6.6 TWh/a
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U.S. Energy Flow Trends - 2002 E ﬁ
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*Net fossil-fuel electrical imports. Matlonal Laboratory
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Thermoelectric applications and
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Impact of improved
materials

Fleurial ECT 09. -12. 09 2007 Odessa

05.03.2009 AK Thermophysik

Fraunhofer iy

Outlook

25
I Teola = 500K Advanced TE R&D
I Performance Goal

20
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15
r LaTe, 43/PbTe*

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

10

-y

Thermal/Electric Conversion Efficiency (%)

|
|
1
i r
State-of-Practice | |State-of-Practice
PbTe/TAGS Sio.7sGeo2;
;
|

700 900 1100
Hot Side Temperature (K)

1300
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Jan D. Kénig 39

Thermoelectric at Fraunhofer IPM
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.

Nanoscale materials

ﬁ i
Nanocomposites
\ \ Bulk Materials

! \ \ Modules

>200 °C; ZT>1

Thermoelectric metrology

Customer-specific

Simulations/ iy
applications ' '
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ICT ECT
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International Conference on
Thermoelectrics 2009

* BasebGwitzerlanty - http://ict2009.its.org/
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Bindre Salzsysteme fiir Latentwarmespeicher:
Ermittlung von Phasendiagrammen und
Schmelzenthalpien

Thomas Bauer

Deutsches Zentrum fiir Luft- und Raumfahrt e.V. (DLR)

Institut fir Technische Thermodynamik

Arbeitskreis Thermophysik Sitzung, Selb am 5/6. Marz 2009

7 Einflhrung Warmespeicher
7 Stoffdaten Natriumnitrat
7 Binare Salzsysteme

# Deutsches Zentrum
DLR fir Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 1

I der Helmhoitz-Gemesnschaft

Latentwarmespeicher #1

,:| ek
SIndustrielle Prozesswirme.:
(1 20-250 °C)

=

5 oIhermische KraV\ulell.:ke
(200-320 °C)

e
Rohr 8™
Q, 100
N e
Wirmetrigerfluid g %07
Phasenwechsel Wasser/Dampf & o ‘ 1 ; ‘
Y 100 150 200 250 300 350

Temperatur der
Verdamfung/Kondensations [°C]

Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e\ Thomas Bauer, Folie 2
in der Helmholtz-Gemesnschaft
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400 kg PCM
(K/NaNO3-NaNO2,

Tm = 142°C) [ = Ry LT
DLR, Stuttgart =~ Al k% I T -
Fllssi
(K/NaNO3, -
Tm = 220°C)

Almeria, Spanien

!
Deutsehes Tentrum

DLR fidr Luft- und Raumfahrt e\ Thomas Bauer, Folie 3
in der Helmholtz-Gemesnschaft

Beispiele fir PCMs 120-350°C

400
LiINO; &

350

300

250 ® L|NO3-NaNO‘3

200 NaNO, #
& KNO;-LiNO; ¢ NaNO,
|

150 ‘
| KNO,-NaNO,-NaNO; |
*

Enthalpy [J/g]

100 1 & KNOz-NaNO; | KNO; ¢—|

50

0
100 150 200 250 300 350

Temperature [°C]

Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 4
i der Helmholiz-Gemeinschaft
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Thermophysikalische Daten, NaNO; #1

— 2,25 -

© j | | i

£ I |

L2151 o T oo,
= ¢ Landolt-Bérnstein 2004 L

Q 205 -| —+Schinke190 Schinke ||
> ’ —e— Touloukian 1977, Schinke (calc. from thermal expansion) Pliquid 306° =1.908 g/cm‘

— N ) quid,306°C

5 —o—Kracek 1931, Touloukian (calc. from thermal expansion)

2 1,95 + —o-Tufeu 1985 R S E R EEEEEEEEREE,
) —— Polyakov 1955 -

[m)

1 85 _| —o—Janz 1968 (calc. from several sources)
’ —&— Janz 1972 (new recommendations)
—&— Murgulescu 1969

1,75 T \ ‘ ‘ i \ 1
= 19 . r WAy
o , ====DLR (this work) T
X 184 -g-Ceodwntsos® 0 MpRLd
(o)) ) —>— Mustajoki 1957
= 1 7 | —o—Ichikawa1983 & gl L A
=, ’ —e—Rogers 1982
. 1 6 -t —m—Takahashi1988 . . 4@ _~— "PE\T EERUONMUOT0 L AN
%) 1 ’ —— Carling 1983 1 1
4 —o—Jrrites K
_-é‘ ’5 X Touloukian 1970 4 Cpliquid 306°c=1.655 J/(g.K)
e 1,4 + — ‘Averageliquid value @™ average doesnotinclude |
% 1,3 older values around 1.8 J/(g.K)
o 1,2 A T :
—
B 11y
I 1 T T T T T ; ; T T

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
! Temperature [°C]

Deutsches Zentrum

DLR fiir Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 5
in der Helmholtz-Gemeinschaft

'y & Wt/ |

Thermophysikalische Daten, NaNO; #2
0,5 -

~—&—DLR (this work), error bar: +/-10%

— 4 — ©—-Kobayasi 1982
2 0,45 —=—Kato 1975
e 04 - —a&— Zhang 2000

! —O— Araki 1984
.g. 0,35 4 —+—Odawara 1977

’ —o— Gustafsson 1968

S 034 —a—Ohta 1990
> o Knothe 1985
$ 0,25 ‘ - ‘ ‘
D nn [alovtlataa & L N -

T. Bauer, D. Laing, U. Kroner, R. Tamme

SODIUM NITRATE FOR HIGH TEMPERATURE LATENT HEAT STORAGE,
The 11th International Conference on Thermal Energy Storage

— Effstock 14-17 June 2009 in Stockholm, Sweden

E | Kiiquia, 306°c=0.514 W/(m'K) L X Turnbull 1961 —o— Gustafsson 1968
0,8 «~_ —o—Tufeu 1985 ——McLaughlin 1964
4 ] X Omotani 1982 —o— Kitade 1989
2> 0,74
=
B 0,6
3
c 0,5+ ‘ ‘ ‘
8 : ‘ :

0,4 T T T T T T T T T

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Temperature [°C]

# Deutsches Zentrum
DLR fiir Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 6
in der Helmholtz-Gemeinschaft
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Kaliumnitrat-Natriumnitrat System

650 T T T T T T T T T 650
X This work
600 Calculated (this work) 600
& Greis(1985)
E o Kramer (1980) E
ss0 L% Brel . T Calculated (Kramer) 4 550
mehr als 20 mal
seit 1884 untersucht =0
450 450

0.0 0.1 062 03 04 05 06 07 08 09 1.0
Mole fraction of KNQO;

Xuejun Zhang, Jun Tian, Kangcheng Xu, Yici Gao (2003) Journal of Phase Equilibria and Diffusion, 24(5), S. 441-446.
Berg, R.W., Kerridge, D.H. (2004) Dalton Transactions, S. 2224-2229.
Rogers, D.J. et al. (1982) Journal of Chemical & Engineering Data, 27, S. 424-428.

#7 Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt Thomas Bauer, Folie 7
in der Helmholtz-Gemenschaft

e e
Berechnung der Schmelzenthalpie
von Einzelsalzen
70 |
— an | |
5 %0 | H=F-T,
2 50 - Alkalimetall R= 8,314472 Jl(leK)
303)407770Nitrate 777777 F= 6R 77737777
=y & Nitrite
©
=
€30 | ¢ Karbonate| -
I # Chloride
OE) 20 i F=2R
<
[$]
n 10 -
0 1 T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200

Schmelztemperatur T,, [K]

Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 8
in der Helmholtz-Gemeinschaft
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Berechnung der Schmelzenthalpie

von bindren Salzsystemen
300 T

@ Experiment ‘
250 1 Modell _1

W H,, =x AH, +xAH, ‘

| =180, L AR ) B —
.Hm—rn[‘lr; +x; Tz]

Schmelzenthalpie H [J/g]
@
o

KNO3- KNO3- LINO3- NaNO2- KNO3-
NaNO2 NaNO3 NaNO3 NaNO3 K2CO03

Nguyen-Duy, P. et al. (1980) Thermochimica Acta, 39, S. 95-102.

Kamimoto, M. et al. (1980) Solar Energy, 24(6), S. 581-587.

Calkins, R.J. et al. (1981) Sandia National Labs., Bericht SAND-81-8184.

Marcus, Y. (1982) in Molten salt technology, edited by Lovering, D.G., Plenum Press.

#7 Deutsches Zentrum
DLR fiir Luft- und Raumfahrt e\ Thomas Bauer, Folie 9
in der Helmholtz-Gemenschaft

Schmelzpunktapparatur

=7 Temperaturbereich: RT - 400 °C
> Heizrate: 0,1 — 20 K/min
7 Probe in Glaskapillare, Innendurchmesser 1,6 mm

Ba(NO;),-NaNO,

600 1 \ = Liquidus by DSC (DLR)
"‘\.‘\ —#- Liquidus by Melting point apparatus (DLR)

8 500 4 \\ —— Solidus by Melting point apparatus (DLR)
S S~
o "~ Liquid
5 400 - g
®© S
g N
£ 300 Solid ., .
2 “..+ Liquid \\_7__,_—*”'

200 4 ’ *

Solid
100 T T ; ; T T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
NaNO, [wi%]

Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e\ Thomas Bauer, Folie 10
n der Helmholtz-Gemeinschaft
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Warmefluss Differenzial-Scanning-Kalorimeter
(Netzsch DSC404)

DSC /(mW/mg)
12 1 exo
KNO2(61wt%)-Sr(NO3)2
10 A 2. to 5. Heat cycle (from top to bottom)

Heating rate: 10 K/min
Pans: Pt/Rh
Atmosphere: Argon 100 ml/min

Flache: 85.67 Jig
0.8/ Onset 169.5°C

0.6 Flache: 84.78 Jig

Onset: 170.7 °C*
0.4

0.2

0.0

250 300 350 400
Temperatur /°C

Deutsches Zentrum
DLR fiir Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 11
in der Helmhottz-Gemeinschaft

Ergebnisse der Untersuchungen

LiNO; | NaNO; | KNOs; | Sr(NOs), | Ba(NOs),| NaNO,
NaNO3 193
KNO3 137,147 220
400 {srNOy), | 249 295 275 —
Ba(NOs), | 244 290 287 564 Lo, ¢
350 - LNaNO, 149,156 | 227 141 190 205 " F =54 J/mol K)
KNO, 108 149 316 170 170 225 Lo
Two minimum melting temperatures
300 - ! ! LiNO;-NaN O
| | F =43 J(mol K)
= 250 :
2 50 KNO,-LINO,
= (includes two transitions)
> 200 F = 36 J(mol K) | L
: o ooy, NS
£ 150 - KNO.NeNO, | F =33 J/(mol K) ? Jima
c g N0, KNO;-NaNO3 |
1] (complex peak, ' KNO2-Sr(NOs), * F =19 J/(mol
004 estimated value) | F=21J/molK)  ~ "~ "% '
F =14 J(molK) '
| | KNO,-Ba(NO,), Lo
50 NG F =14 J/(mol K) NN Keine
KNO,-LINO, | HiNGgNaNO, Ba(NO)sNaNO KOO N0 SNOA :
-5 KNO,NaNo, (o transit,) 772 Ba(NO-LINOs Enthalpiemessung
0 *— — o0 — T —& O— 0@ <

100 120 140 160 180 200 220 240 260

Temperature [°C]

Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 12
n der Helmholtz-Gemeinschaft
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- 1'7/ »_é';"

Zusammenfassung

7 Stoffdaten Natriumnitrat (NaNO, T, = 306 °C)
7 Flussiges NaNO; bei T : schlussige Daten nach k = p-a-c,
7 Festes NaNO,: Licken bei der Temperatur- und Wérmeleitféhigkeit

7 Salze mit geringer Molmasse fur Latentwérmespeicherung bevorzugt

7 Schmelzpunktapparatur:
7 Vorteile: Hoher Durchsatz, Handhabung einfach

7 Nachteile: groRe Messunsicherheit, max. Temperatur begrenzt,
Einfillen hygroskoper Substanzen schwierig und lediglich ein
Aufschmelzvorgang

# Deutsches Zentrum
DLR filr Luft- und Raumfahrt e/ Thomas Bauer, Folie 13
i der Helmholtz-Gemesnschaft
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Dichte mehrkomponentiger fliissiger Legierungen
Jurgen Brillo

Institut fir Materialphysik im Weltraum, DLR, KoéIn

# Deutsches Zentrum
DLR fiir Luft- und Raumfahrt e\

”’Material + Prozess Design”

(’_“‘D 7-TiAl Turbinenschaufeln

|

-

. B

/ V)
&£ B

Paninski et al., Access

Thermophysikalische Parameter der
flissigen Phase

# Deutsches Zentrum
DLR

fir Luft- und Raumfahrt e\
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Forschungschwerpunkte

GroRe Phase Methode
Spezifische Warme Fest DSC

Ubergangstemperaturen Fest/Flissig DSC

Schmelzwérme

Dichte Flussig Levitation
Oberflachenspannung Flissig Levitation
Viskositat , T <2000 °C Flussig Schwingtiegel
Kontaktwinkel Flussig Sitzender Tropfen

# Deutsches Zentrum
DLR

fir Luft- und Raumfahrt e\

Experiment

Elektromagnetische Levitation + Optische Dilatometrie

IR-Pyrometer

T

v, = _%nI< R(@) >’ sin(@)de
0

Caoil

# Deutsches Zentrum
DLR

fir Luft- und Raumfahrt e\
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Experiment
MeRfehler
Abdampfung gross 7104 . Eisen
E .
. . g TRy T,=1538 °C
Probe ist instabil gmﬁ_ .
(starke Rotationen Z 70, "
und/oder Oszillationen) gross 8 702. e .
7,004 ® Ourdata I |
Opt|k 6,98 - . ;.yE:&l)omeler -. -
Kontrast, Kantendetektion mittel == pr=ro i
etc T[°C]
Laterale Probenbewegungen gering
T pyrometrisch bestimmt: +/-10 K Ap / p= 1%
A#? Deutsches Zentrum
DLR I‘Ur. Fl.fh-.untli Réu.!?'lfar?rth.- \
Ergebnisse
Temperaturabhédngigkeit
Al-Cu o i
> Al,Cug,
B '_"_‘l*.—.—_' 4 Alwcu?o
yrad < Al,Cug,
o %Dﬁﬁ%p v ALCu
E ] 50 50
a S "w"""ﬂm a Al,Cuy,
4. qu%@cmm a Al,Cuy,
oo TR = Al
3. %mm
i w—y

500 700 900 1100 1300 1500 1700

T.°C

p(T):pL+pT(T-TL)

Deutsches Zentrum
fir Luft- und Raumfahrt e

i DLR
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Ergebnisse
T=750 °C, const

94 Al-Cu, T=750°C
8 m Experiment Vldeal = CAVA + CBVB
— = |deal
f?E 4 —_— \fio E
S Ly V=ViatV
- 5 E
(=% _
3 Beeindruckt?
2
0 20 40 60 80 100
Cny at.%
Riesen Effekt!
#7 Deutsches Zentrum
DLR I‘Ur. Luftund F??u.l?'lfar?rth.‘
Ergebnisse
Exzessvolumen
Al-Cu, T=750 °C
a E
0 - V - I/Ialea/ + V
-1 1 E _
s &l Ve = CACBVA,B
£ -3
E -4
(3]
'79 -g-
"] . ® Experiment
&-7- l — = Gy * Cgy
¥ @
-9 . . . . " H-. Cﬁﬁ' cgul
0 20 40 60 80 100
C,, at.-%

Grosses, negatives Exzessvolumen

Deutsches Zentrum
DLR fir Luft- und Raumfahrt e
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Thermische Ausdehnung

e =
_2 i AI'CU
-3 m Experimental -
x -
e 44 -- aVeT=0 i
e .5 aVF/oT = const
> n
5 -6
T
< g
9
-10 ; r . ' . .
0 20 40 60 80 100
cy (at.%)
p(M)=pptp(T-T0) '
{Z } [2 C lp Ti _ :|
_ dp (T) _ L i % gi
Toar V’ T
dVE/QT vernachlassigbar ... Vo or it und i
Ternare Legierungen
Cu-Co-Fe T=1483 °C Cu-Ni-Fe T=1483 °C
. ~ Ideal . — Binary Interactions
I= — Binary Interactions £ 7.6{—Ternary Interac.
& 7.5 —=—Cu
o 7 - Cu o
=76 s = T4
E 751 _Enasies g 7.31
7.21
O 74] ® @
) 0 7.1;
73 ICo,,Fe,, 70 . '
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Fo Cu, at-% Cu, at %
5 Ey AT
Lo V= EXeeV,; veot VY S
Bina Terna i AR
Cu™ 2040 e080 Co 4 L Cu 20406080 Ni
at.-% at-%

Dichte ternarer Legierungen NICHT aus den bindren bestimmbar.

#7 Deutsches Zentrum
DLR fi

fir Luft- und Raumfahrt e
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Trends
Cu-TM Cu-Fe
Cu-Co E E
Cu-Co-Fe G>0 V> 0
Cu-Fe-Ni

(Ausnahmen: Cu-Ni, fV <0
Cu-Ni-Co, EV < 0 —M. Schick)

Ahnliche

Elemente Cu-Ag EC ~ E\/ =
Cu-Au G =0 V— 0
Ag-Au
Fe-Ni
Fe-Co

Al- basiert: Al-Cu
AFAg EG << 0 EV<<(

Al-Cu-Ag
#7 Deutsches Zentrum
DLR fir Luft- und Raumfahrt e

Al-Ni
Al-Fe

Allgemeine Tendenzen werden beobachtet.‘

Molares Volumen

Cu-(Ni,Co,Fe), T= 1500 °C

L] il
E 8.6 . o
@ 8.4 4 ',--"'_':_';.-D-.-_l:[-_n‘,:g
E 8.2 I,"'.D"—-‘ - g0
E 804 it e
E 7.8 :-' 5 ’.
= 7.6 .- o Cu-Fe
S et dl o Cu-Ni
= Ty & ¢ » Cu-Fe-Ni

7.2 1 A + Cu-Co-Ni'

0 20 40 60 80 100
Cu, at.-%

#7 Deutsches Zentrum
DLR fir Luft- und Raumfahrt e

[1]M. Schick, J. Brillo, |. Egry, submitted 2008
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Zusammenfassung

Dichten als Funktion der Temperatur und Zusammensetzung
Exzessvolumen und Thermische Ausdehnung wurden diskutiert

Vergleich verschiedener Systeme offenbart Trends.

Zukunft

ISS-Nutzung: Experimente unter g

A#? Deutsches Zentrum
DLR

fir Luft- und Raumfahrt e\
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i

ZAE BAYERN

Untersuchung der Gaswarmeleitfahigkeit von pordsen
Materialien unter hohen Gasdriicken (bis 100 bar)

K. Swimm, G. Reichenauer, S. Vidi, H.-P. Ebert

Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. (ZAE Bayern)
Wiirzburg

Arbeitskreis Thermophysik, 05. Marz 2009

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 1

i

Motivation

ZAE BAYERN
Gaswarmeleitfahigkeit bei Raumtemperatur in N,
1 tiar

0.035 LA LLLL IR LALL B L IR LY LR LLLY B |

0.030—- _
0_025_- - ;'0,N2
0.020—-
0.01 5—-

0.010 1

0.005

Gaswarmeleitfahigkeit A, [W/(m*K)]

0.000 -

10° 10 10" 10° 10' 10° 10° 10*
Gasdruck p, [102 Pa]

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 2
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Motivation ey
ZAE BAYERN
Gaswarmeleitfahigkeit bei Raumtemperatur in N,
1 bar
0035 MR | MR | MELELRRLLL | MR | MELELRRRL | T """'\!/ T
= i ¢
é 0.0304 Glasfaser-Flies i
E. 0.025 i ;'0,N2
N 1
S 0.020] §
S _ |
;_‘C; 0.015 4 C-Aerogel |
:.i:-) 4
© 0.0104 i
S _
‘T 0.005 i
@ 1 Silica-Aerogel
S 0.000 ;I
10° 10 10" 10° 10' 10° 10° 10*
Gasdruck p,[10%Pa]
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 3
Motivation

ZAE BAYERN

Struktur des Aerogel-Geriistes

Kopplung zwischen
Waérmeleitung in der
Gasphase und
Warmeleitung durch
feste Partikel?

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 4
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"’% ,'..-

Warmetransport in Aerogel .
ZAE BAYERN

Kopplungs
-effekt

rﬁm
< Anistiegydes
-_? Gasdirucks
i©
= S
)“tot - j‘solid + j'rad + ’lgas + ]'coup g
S
=
Spaltbreite s
5

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Theoretisches Modell Yot

ZAE BAYERN
y Angelehnt an Modell fur Partikel-Schiuttungen von P. Zehner
F
Zylindrische
Einheitszelle
-~ Aot = Asolid T Arad + igas + }“coup
o ===
= aus Messung
i
1 )
¢corr i /10 2R
“1 l 1 gas 1+2ﬂ'lm /Dpore coup ¢corr Z i R27Z'
Nc,‘
E
=) 1
£ 4 )
g - Né&herungen:
é oy « paralleler Warmestrom
= » kugelférmige Partikel
= ..-/
)

Spaltbreite s
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Hitzdrahtmessungen -
Versuchsaufbau TR
Vakuumkammer Hochdruckzelle
21°C
Er_gl(]ftupgs_— _ Einlass-

ntil

) T
Kabeldurch- Probe
flhrungen ==

Zellenvolumen: 260 ml

10° Pa 107 Pa
Gasdruck

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Organische Aerogel-Proben

ZAE BAYERN

Sol-gel-abgeleitete Resorcin-Formaldehyd-Aerogele

Probe | Dichte [g/ccm] | Porositat | D, [um] | Symbol
RF0.6 0.33 78 % 0.6 I:IRFO.B
RF7 0.32 79 % 7 Enw

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 8
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=
—
Proben-Gase =
ZAE BAYERN
1'bar ' _
Helium/Argon %L 1.5 i e Literatur E
Eigenschaften bei < : N t!teratur
Umgebungsbedingungen: S 14 ¢ Literatur 1
9 : E ! Fit-Kurve
« mittlere freie Weglénge: 2 1= Fit-Kurve
He: 180 nm e 7]
(0] 1
Ar: 64 nm ° L,
e 2 !
» Warmeleitfahigkeit 1, des o 114,
freien Gases: i !
He: 0.154 W/(m-K) € 10] 4—
Ar: 0.017 W/(m-K) 10° 10* 10°
Gasdruck p, [1 0° Pa]
Literatur:
* B. J. Bailey, K. Kellner, Physica 39 (1968) 444 - 462
« J. Kestin et al., Physica 100A (1980) 349 — 369
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 9
=
H —
Messergebnisse =
ZAE BAYERN
Messtemperatur: 21°C
1 bar
— 020 ALY bl | o ""\III LALLM | LR
x -
Zo] [ G Bk
= A6 ¢ +
S 0.16 Heiﬁ -
> 0.444 §§ #i .
G_) g g g g U g g g g PR S U Y| (g g p—— L -
5 0.12 ¢ ¢ 1A
o #
'S 0.10- §§ -
3 1 D4 1 bar, 300 K
% 0.08 4 P §§ ] O.He< )
E 4
s 0.06- s ;§ Ar .
= 1 =
E 004 A Y L
] 1 * . {0 Ps
17 PV Y IS —— .e__,0 o* ¢ - _
3 0'02_. st d 33!’. o3 3 13 ] \/1 P29 a1 bar, 300 K)
000 LALLM LALLM | o HRARAA | b} MR |
10° 10' 10° 10° 10 10°
Gasdruck py[102Pa]
10

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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—
——t
Vergleich von Theorie und Experiment
ZAE BAYERN
[ rFos
Warmeleitféhigkeit freies Gas:
e ot = Aeglig + Arag + A
Jo = konstant tot solid rad gas
" T T T T T T —_— 006 T T T T T T
¥ %207 74 Messung 1 = e Messung
§ Modell o] E Modell :
= 2 °®
< 0.5 :004 0o’ °
S = 0.04 o e -
§ 0.10 ﬁ R °
2 i)
“g’ £ 002 . =
g 0.05 g .
5 E s £ Ar
o 3
S o004, : : ; ; — O 0004 ; ; ; ; .
10° 10’ 10° 10° 10* 10° 10° 10’ 10° 10° 10 10°
Gasdruck p, [1 0°Pa] Gasdruck p, [1 0°Pa]
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. "
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Vergleich von Theorie und Experiment
ZAE BAYERN
[]rFos
Warmeleitféhigkeit freies Gas:
¥ A }“tot = /Isolid + lrad + )“gas
4o= Funktion(p,)
T T T T T T 006 T T T T T T
0207 s Messung i e Messung
Modell o ] Modell :

0.15 1
0.04 -

0.10

0.02
0.05

Gesamtwarmeleitfahigkeit 2 [W/(m*K)]

Gesamtwarmeleitfahigkeit 2 [W/(m*K)]

o
o
=]

T T T T
10° 10’ 10° 10° 10* 10° 10° 10’ 10° 10° 10 10°
Gasdruck p, [1 0°Pa] Gasdruck p, [1 0°Pa]

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 12
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Vergleich von Theorie und Experiment '
ZAE BAYERN
[ rFos
Warmeleitfahigkeit freies Gas:
Jo= Funktion(p,) ]“tot = /Isolid ~ lrad B )“gas B )“coup
g
T T T T T T 0.06 T T T T T T
92979 M4 Messung i e Messung
Modell o Modell o

0.15 1
0.04 -

0.10

0.02 -
0.05

Gesamtwarmeleitfahigkeit 2 [W/(m*K)]

Gesamtwarmeleitfahigkeit 2 [W/(m*K)]

OOO T T T T T T 000 T T T T T T
10° 10’ 10° 10° 10* 10° 10° 10’ 10° 10° 10 10°
Gasdruck p, [1 0°Pa] Gasdruck p, [1 0°Pa]
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 13
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Vergleich von Theorie und Experiment

ZAE BAYERN
ERF?

Warmeleitfahigkeit freies Gas:

Jo= Funktion(pg) }“tot = /Isolid ~ lrad B )“gas + 4

coup

— T T T T T T — T T T T T T
< 0.20 4 <
é ¢ Messung é 0.06 e Messung 4
* e
= Modell -t * = Modell
z ** =
< 0.15- 4 0=
g 2 .04 R
i=) 2
S S
S 0.10 {1 €
o] o]
[9) [9)
,% g 0.02 4
2 0.05- 4 =z
€ £
g He | ¢
G G
000 T T T T T T 000 T T T T T T
10° 10' 10 10° 10 10° 10° 10' 10° 10° 10 10°
Gasdruck P, [10% Pa] Gasdruck P, [10% Pa]
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—
Zusammenfassung und Ausblick =
ZAE BAYERN
* Die ersten gasdruckabhéangigen Messungen an Aerogel-Proben tUber 6 Druck-
Dekaden bis zu 10 MPa wurden durchgeflhrt.
» Thermische Kopplung zwischen Gasphase und festen Partikeln liefert einen
wesentlichen Beitrag zum Gesamtwérmetransport in Aerogelen.
« Qualitativ gesehen beschreibt das theoretische Modell die experimentellen
Daten relativ gut.
Ausblick:
« Ein besser geeignetes Modell, das verschiedene PorengrdBen enthélt, muss
entwickelt werden.
» Weitere Modellsysteme und Gase sollen bei hohen Gasdriicken untersucht
werden.
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V. 15
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=
=
ZAE BAYERN

Vielen Dank fur lhre
Aufmerksamkeit!

www.zae-bayern.de

© Bayerisches Zentrum fir Angewandte Energieforschung e.V. 16
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TECHNISCHE UNIVERSITAT BERGAKADEMIE FREIBERG

rRAS
e
Institut fiir Warmetechnik und Thermodynamik & UNIVERSITAT -
Technische Thermodynamik - '
Y *5'1 et

N
U ie Freiberg ~ Gustav-Zeuner-StraBe 07 I 09596 Freiberg
Tel. 03731/39-01 Fax 037 31/39-01 T www.tu-freiberg.de

Tl

Vorbereitung und Untersuchung der
Thermophysikalischen Eigenschaften von
La,Zr,0, als Keramik fiir
Warmedammschichten

Dipl.-Ing. Oula Nashed

Tagung des AK-Thermophysik
am 5. und 6. Marz 2009, Selb (Bayern) 05-03-2009 %
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Gliederung:

» Problematik von Hochtemperaturprozessen
» Welche Lésungsansatze gibt es

» Warmedammschichttechnik

» Materialien im Focus der Wissenschaft

» Pyrochlorverbindung La,Zr,0,

» eigene Messungen und deren Ergebnisse
» Zusammenfassung und Ausblick

Hochtemperaturprozess

» Prozesse in Flug- und/oder Gasturbinen
» T>1200°C
» hohe Druckbelastung

» hohe mechanische, korrosive und
thermische Beanspruchung
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Problem

» Korrosion (Oxidation)
» Erreichen des Schmelzpunktes Ty,
» Senkung der spezifischen Festigkeit

Warmedamm-
schichten

1
o 500 1000 Temperatur ‘C  150C

*Spezifische Festigkeit und Temperaturpotential von heutigen und

zukinftigen Werkstoffen fur Flugtriebwerke

* zuknftige Anforderungen an Hochtemperatur Werkstoffe im
Flugturbinbau , Eisslinger, J. et al 2004 Munchen

Losung

» Einsatz von Kihlsystemen
» Verbesserung der Legierungen

* Titanlegierung (TiN, TiC)
* Nickel-Basis-Superlegierungen (NiCoCrAlY)
* CMC = keramische Verbundwerkstoffe (SiBNC-Fasern)

» Einsatz von Warmedammeschichten (WDS)
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Welche Aufgaben sollen die Warmedammschichten
erfillen?

» Schutz der Legierungsoberflache vor hoher
Gaseinlasstemperatur

» Schutz vor korrosivem Einfluss

» Fazit: geringe Warmeleitfahigkeit, geringe Dichte, hoher
Ausdehnungskoeffizient, Oxidationsbestandigkeit, hoher
Schmelzpunkt, hoher Sauerstoffdiffusionswiderstand,
geringe Sinterneigung usw.

WDS-Systeme
Ziel:

» Verbesserung des Wirkungsgrades

* Erh6hung der Gaseinlasstemperatur (T > 1500°C)

+ Steigerung des Gesamtdruckverhaltnisses

* Verringerung des Gewichtes der Turbine

» Erhdéhung der Lebensdauer der Legierungen

» Verringerung der Schadstoffemission
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Versagen von WDS-Systemen
» Stabilitatsgrenze von YSZ bis 1200°C

ca. 1170°C
monoklin tetragonal
ca.950°C

» Sinterneigung

» Bildung von thermisch wachsenden Oxid (TGO)

Aufbau und Anforderungsprofil

M. Kriterium Entwicklungsziel
Oxidationsbestandigkeit;
2 Phasenstabilitat gut

Th= 2000C

3 Sehmelzpunkt
4 Warmeleitfahigkeit = 2 VWimK
Thermischer 6 et
5 Ausdehnungskoeffizient =9-10" K
. . =0.2% / 100h bei
& Sinterneigung 1473K
T Elastizitétsmodul = 200 GPa
a8 Bruchzahigkeit =1-2 MPam'™
o Tharmozyklierverhalten gut

erste u. optimierte Schichten | hervorragend

chemische Bestandigkeit
Korrosionsverhalten;

Superalloy

1077/ | Erosionsverhalten; gut
1 thermomechanisches
Verhalten
P P P (__\ P 13 Materialkosten niedrig
14 Herstellbarkeit einfach

Coolingz Alr

Schematische Darstellung eine WDS

(TBC) - Syst Anforderungsprofil an neuen WDS
- System
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Materialien im Focus der Wissenschaft

» oxidische keramische Materialien
+ thermodynamisch stabil (keine erwarteten Oxidationsangriffe)
+ geringe Warmeleitfahigkeit
* hoher Ausdehnungskoeffizient

» Gruppen von Keramiken:
* Fluoritoxide
* Mullite
* Perowskite
* Pyrochlore

Pyrochlore

> Oxide mit der allgemeinen Formel A,B,0; bilden die Gruppe der
Pyrochlore .

> Die Ladungsneutralitat der Verbindung wird durch A3* (Bsp. La oder
Gd) und B** (Bsp. Zr, Ti oder Mo) lonen erreicht .

> Bei den bekannten Pyrochlor-Verbindung ist das A-lon haufig ein
Seltenerdelemente und das B-lon haufig ein 3d-Ubergangselement.

» Eine stabile Pyrochlorstruktur bei einer Temperatur oberhalb von
1500°C resultiert aus dem Ersetzung von Y3* durch La3* (Lanthan)
oder Gd3* (Gadolinium) in der Verbindung Y,Zr,0; .

1/8 des Kiristallstruktur des Pyrochlors, mit Sauerstoff in rot, B4*

lonen in gelb und A3* lonen in blau E
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N
2600 =

2400

Ir0y Mol % Lay0q

Phasendiagramm von La,0;- ZrO,

Vergleich zwischen YSZ und La,Zr,0,

Eigenschaften bei 1000°C YSZ La,Zr,0,
theoretische Dichte [g/cm?] 6 6,05

Temperaturleitfahigkeit [m?/s] 0,58-10% 0,54-10°%
spezifische Warmekapazitat 0,64 0,49

[J/gK]

Warmeleitfahigkeit [W/mK] 2,12 1,56
Schmelztemperatur [°C] 2700 2300

therm. Ausdehnungskoeffizient ~ 11,5-10% 9,1-10°%

(K]
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Pyrochlorverbindung La,Zr,0O,

* Festkérpersynthese
»Ausgangskomponenten La,0O; und ZrO,
» Zerkleinerung, Mischung, thermische Behandlung

Lazo3 + 2 Zr02 _— Lazzr207
* FlUssigkeitssynthese

»Sol-Gel Methode
» Fallungsreaktion

Herstellungsverfahren

Vorbereitung
Porositét %
Sinter-Verfahren

Nashed et al. Kaltpressen o o
(2008-2009) 400 MPa 1600 °C/ 144 Std 284 %

Zhou et al. Kaltpressen o o
(2007) 100 MPa 1650 °C / 10 Std 52 %

Lehmann et HeiBpressen o o
al. (2003) 50 MPa 1500°C/ 8 Std r%
1600 °C / 10 Std 43 %

Drucklos

0,
Vassen et al. 1650 °C / 10 Std 34 %

(2000) )
HeiBipressen 1350°C/ 3 Std 4 %
100 MPa 1400°C/ 3 Std 2 %
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Ergebnisse der eigenen Messungen

1- Phasenreinheit

Intensity (cps)
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2- Temperaturleitfahigkeit
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Pyrochlor

— Pyr6-Cowan-Pk mit Graphit

——Pyr6-Strahlung -Pk mit Graphit—

N*E' —— Pyr9Pa-Cowan-Pk mit Graphit
1 L

1S
c —— Pyr9Pa-Strahlung-Pk mit
E Graphit
%5 08
<
K] 06 ‘\\ ——| I o |

. —_— v
g M f— 4,
[
2 %
OE) 04 —‘-\_»xr//;
i
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Temperature in °C
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12
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1.0
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o o
=Y ™
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o
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0.0
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3-Spezifische Warmekapazitat
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Zusammenfassung und Ausblick

» La,Zr,0; wurde erfolgreich hergestellt (99,9% Reinheit,
28,4% Porositat)

» Die Warmeleitfahigkeit bei 1100 ° C betragt:
A=1,15W m' K-

» La,Zr,0, sehr viel versprechend auf Grund sehr guter
thermophysikalischer Eigenschaften

> gute Ubereinstimmung mit den Angaben aus der Literatur
ergibt sich unter Berucksichtigung der Porositét

» Dotierung, zur weiteren Verbesserung der Eigenschaften,
moglich (La,Gd,_),Zr,0, (x =0, 1/6, 1/3, 1/2, 2/3, 5/6, 1)

Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeit
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[
Temperatursteuerung

R. Pagel, H.-W. Krupke, S. M. Sarge

AG 3.31 Kalorische GrofBen

Uberblick

2. Zeitliche T-Antwort des Ofens beim Heizen

3. Regelung und Parameterermittlung

AG 3.31 Kalorische GrofBen
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Thermosaule £ Heizelement
(Warmefluss) (Graphit-Rohr, ca. 20 cm)

AG 3.31 Kalorische GrofBen

Grundlast flir den Parameterregler

S

128 = 4

T 80
S s /éé a8
¥ mf /'5 Tl 20
> S P I A 0
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© L s e e Z -28
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AG 3.31 Kalorische GrofBen
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Parameterregelung (PR)

abweichende Heizrate

» fUr einfache Aufgaben
ist alleinige PR geeignet

Feinregelung mit
additivem PID-Regler

AG 3.31 Kalorische GrofBen

PID-Parameterermittiung

9(PR) = F(Tsous Beon)
gP) =1 (Tt~ Tson)

gty =9() - f (Tigt~ Tea) - At

AG 3.31 Kalorische GrofBen
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Parameter- und PID-Regler

—a
— Ofentemperatur
Programmtemperatur

« Uberheizen um ca. 20 K

* |sotherme wird letztlich
erreicht

vorausschauendem
PID-Regler

AG 3.31 Kalorische GrofBen

Parameterregler mit vorausschauendem PID-Regler  PIB

—0
—— Ofentemperatur
Programmtemperatur

©
B

1080

« kein Uberheizen mehr

AG 3.31 Kalorische GrofBen
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Parameterregler mit vorausschauendem PID-Regler  PIB

—@(0)
+ @ (100)
— @ (200)
Programmtemperatur
—— Ofentemperatur (0 s)

AG 3.31 Kalorische GrofBen

Zusammenfassung

gefahren werden. => empirisches Wissen notwendig

= Parameter- und PID-Regler erzielen programmierte
Heizrate.

» Uberheizen der Messkammer kann (derzeit) nicht
durch einfache Steuerung/Regelung vermieden

AG 3.31 Kalorische GrofBen
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PIB

Vielen Dank fdr Ihre Aufrmerksamkeit!

AG 3.31 Kalorische GrofBen

Dynamische Differenzkalorimetrie

the measurement of the change of the
difference in the heat flow rate to the sample

and to a reference sample while they are

program

AG 3.31 Kalorische GrofBen
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Leading Thermal Analysis. “ETZS(H

Flash Technique — Special Appications

Dr. A. Lindemann
NETZSCH-Geratebau GmbH
Wittelsbacherstr. 42
95100 Selb/Germany

i Laboratory/l i Special 1 08.03.2009AL

Flash Technique — Principle NETZSCH

Flash Method:
Measurement Principle Temperature Signal
Introduced by Parker et al. 1961 versus Time

The front surface of a plan-parallel —t

- - /—-——
sample is heated by a short light or
laser pulse.
A
The temperature rise on the rear

surface is measured versus time
using an IR detector.

{ Laboratory/l i Special 2 08.03.2009AL
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LFA Method NETZSCH

1/2 AT, 4 . W
P

i Laborator i Special 3 08.03.2009AL

Netzsch-LFA-Systems NETZSCH

LFA 447 NanoFlash
RT ... 300C

LFA 427
70 ... 2000C

LFA 457 MicroFlash

-125 ... 1100C

Laboratol i Special 4 08.03.2009AL
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Flash Technique — Application Range  INETZSCH

1000 W/(m-K)
100 W/m-K)
10.0 W/m K] ]
2 -
1.00 W/im-K) 3] B
El £
0.100 W/im-K) ] 3
: I
3
0.010 W/mK) B
-3
[0} _
0.001 W/imK) |

ions Laboratory/ ique-Special 5 08.03.2009AL

Flash Technique — Sample Requirements NETZSCH

Recommended sample dimensions:
-Plane parallel disc

-Diameter to thickness ratio: 12.7/1.5...2.5 = 5...8
-Smoothed homogeneous surfaces without pores, cracks...

-High emissivity / absorption coefficient

-> How about porous materials (foams, fibers), liquids???

{ Laboratory/l i Special 6 08.03.2009AL
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Application — Particle Filters for
Diesel Engines NETZSCH

i Laboratol i Special i 7 08.03.2009AL

Application — Particle Filters for
Diesel Engines NETZSCH

—

| Special SiC-paste to close
porous structure on the
surface

e ~ Through-Plane Sample
L Preparation

{ L. i Special i 8 08.03.2009AL
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Application — Particle Filters for

Diesel Engines NETZSCH

50 ——T T T T T T T T — 17— 1] 10 120
—@— Thermal Diff. - thru plane 1 ]
Oo.... —@— Therm. Cond. - thru plane 19 11.8
r Q —M—  Specific Heat ] 1
--{}-- Thermal Diff. - in-plane i 116
---O-- Therm. Cond. - in-plane 8 g
T 11.4
—~ 112
<
) £ q10 o
=S 1 %
£ i 10.8 %
2 ] =
2 g o6 %
= s o]
: g %
£ 5 104 ¢
[a] o A ‘*L-_)
= T @
E E 102 2
2 g Sample: Honeycomb Sample § H0.0
= o Thickness: 5.770 /15.44mm | 1
\\‘EI._ Density: 0.582 g/cm? 1o
10
0 S T S S S R ST SR
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Temperature / C
ions Laborato ique-Special 9 08.03.2009AL

Application — Metal Foams  NETZSCH

i Laboratol i Special 10 08.03.2009AL
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Application: Metal Foam - Comparison  NETZSCH

1.0
0.9 =
0.8 l
< —@— Sample 1: 0.410 g/cm?
—a&— Sample 2: 0.514 g/cm?® e
0.7 —m— Sample 3:0.670 g/cm®

o
=

o
o

Thermal Conducivity / W/(m*K

N
IS

0.3
0.2
0.1 . . . . . . . . . . . . . . . .
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature / C
ions Laborator ique-Special 1 08.03.2009AL

Aluminum Alloy - LM-25 NETZSCH

The aluminum alloy LM-25 is
a material that is often used
in automotive engineering.
Composition:

91.75% Aluminum

7.15% Silicone

0.34% Iron

0.43% Magnesium

0.33% Other Metals

Audi Q7 6.0 TDI V12

{ Laborator i Special 12 08.03.2009AL
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NETZSCH LFA 427

- Liquid Metal Sample Holder - NETZ5CH

For the measurement of
metals in the solid and
liquid regions a special
sample holder is
available.

Due to the special design
of the sample holder and
the LFA 427, multi-layer
analysis is not
necessary.

Sapphire
Ilpl.‘

==
E:: =
Sapphire_ ) @
crucible |

T

Samople
suppont

Samp‘l! installed

Sample thermocouple

Carrier tube

ions Laboratory/ ique-Special 13 08.03.2009AL

Aluminum Alloy - LM-25

Thermal Diffusivity ~ NEIZ3CH

0.7
[ ]
° Melting/Solidification
o nm

0.6 [ “u
0
b LIy

e m
£ o, .
> -
5 08 “
[}
=]
£ L
a ® Heat =
T 04} ] Cool [ ]
13
I
£ ]
°
0.3
° ]
-
0.2
. . . . . . . . . . . . . . . . . .
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature / C
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Aluminum Alloy - LM-25
Density, Specific Heat and Thermal Diffusivit;lElllzsl:l'I

0.8 T T T T T T T T T T T T T T T 27 12

0.7 O 10
2.6 3
2 K=
E 06 g >
o - —
z § ¢
2 = 5
g Sl &
g 05 2.5 216 %
o 2 =3
- - n
© a E
5 :
= 0.4 14 §
<

12.4
0.3 12
0.2 . . . . . . . . . . . . . . . 2.3 0
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature / C
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NETZSCH

Translucent low-viscosity liquids?

{ Laborator ry/l i Special 16 08.03.2009AL
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Multi-Layer Analysis NETZSCH

Liquids in an Aluminum Container

Aluminum Sample holder for
Low-Viscosity Liquids

= weg g
| |~ Crucible Sample
Problem:

Heat transfer from crucible to lid through the container wall

i Laborator i Special i 17 08.03.2009AL

Multi-Layer Analysis NETZSCH

Liquids in an Aluminum Container

ring _
II] II] of stainless steel

| crucible liquid sample

i Laboratol i Special i 18 08.03.2009AL




Multi-Layer Analysis

Liquids in an Aluminum Containe

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA
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NETZSCH

0.18 T T 0.70
Sample: Water 10.68
017 3 Tests in different initial
” batch containers 0.66 _
o k4
E X
3 | {oea s
} 0.16 E
£ | >
g 0.62 g
kS o
8 015 0.60 3
T s
£ o
2 {058
= 014l —®— Thermal Diffusivity (1) E
: —m— Thermal Conductivity (1) 0.56 &
—O—  Thermal Diffusivity (2) =
—O— Thermal Conductivity (2)
043 - —¥—  Thermal Diffusivity (3) 0.54
) —¥— Thermal Conductivity (3)
—— Literature 1 0.52
012 . . . . . . . . 0.50
20 25 30 35 40 45 50 55
Temperature / T
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Multi-Layer Analysis

Polymers in an Aluminum Containe

NETZ5CH

0.20 T T T T

Sample: PC

Thickness: 1.05 mm —@— Thermal Diffusivity

Width: 11.00 mm —ll— Thermal Conductivity

—¥— Specific Heat
) 0.15 |
€
£
z
=
]
E
o
©
E
2 o0 o G——%
=
e
/
/
L
L
0.05 ‘ : . L 1
0 80 160 240 320

Temperature / C

Specific Heat / J/(g*K)

0.5

0.3

0.2

Thermal Conductivity / W/(m*K)

Laboratory/ ique-Special
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Multi-Layer Analysis
O NETZSCH

Polymers in an Aluminum Containe

0.3 T T T T T T T T T 0.4
116
/// 114
M 1°°
< |
0.2 c 1.2
£ 2| €
£ W >1102
Z 2 2
2 102 8 %
2 2os
5 8 £
- T 5 <
£ £ 2
50.1 5106&
= [=
10.1
o 73 Sample: Silicone Grease 0.4
Thickness: 0.500 mm
Density (RT): 1.139 g/cm?
. . . . . . . . . 00 A
-50 -30 -10 10 30 50 70 90 110
Temperature / C
-
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Surface Scanner for the Thermal Diffusivity

e.g. for:

* characterization of large
inhomogeneous plates

* detection of structural
defects under the surface

« detection of local adhesion
problems in a layer structure

{ Laboratory/l i Special 22 08.03.2009AL
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The LFA 447 NanoFlash MTX
Application: Connection of two AI-PIate!lEll.Z!“:I'I

Al-Alloy

Thermal
Conductivity |
Paste

Al-Alloy

Paste distribution (analyzed =
after separation of the plates) |

® 08.03.2009AL

The LFA 447 NanoFlash MTX
Application: Connection of two AI-PIate!‘EII.Z!“:I'I

SNy
‘::““‘\:\“\“““\‘unu a
e\ N L mme

LRSS

-
S

Apparent Thermal Diffusivity / mm?/s

# 08.03.2009AL
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Application — PEEK filled with CNT
PEEK with 14% CNT — MTX-Test NETZ5CH

PEEK 14% CNT

NN
ANt gpessseset el
RS

NS

TRERSSSIS SN
O ‘kt:::\“o“‘
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Application — PEEK filled with CNT
PEEK with CNT — Thermal Conductivit)NElllzsl:l'I

0.7
0.6
<
e 057
s
2
2 04
o
=]
°
f=
o
o
< 03[
£
5]
=
=
0.2
Sample: PEEK mit 0-14% CNT
0.1 Thickness: 3 mm
Density (25°C): 1.3 g/cm?
0.0 . . . . . .
0 5 10 15
mass-% CNT
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Application — PEEK filled with CNT
PEEK with 14% CNT NETZ5CH

10 782
041 = In-Plane (In the plate direction, center)
109
108
P E | 24
T 03[ i = o
£ 7
E 0TE ¥
£ z{ 2
g 10632 =
k7] S ©
2 ° o
= < T
a N S |
2 02 0.5 3 1.6%
€ © @
@ E £ &
£ 0.4 E |
=
1 0.3
01F 1 1 0.8
Sample: PEEK with 14% CNT 102
——  Thermal Diffusivity ) "
—@—  Thermal Conductivity Thickness: 2.920 mm i
—¥—  Specific Hoat Density (25T): 1.358 glcm® 101
0.0 S SR N B
) 10 30 50 70 90 _ 110 130 150 170 190 210 ’ )
Temperature / T
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Special Applications — Anisotropic Samples NETZSCH

vertical direction ’ 1. Laminat sample holder ‘

e

E_;; harizental directjon {in-plane)
sample

operating principle:

sampile strip
IE‘ .F\ / G, = __:H\.] sample strips
ﬂuareim?!e " 90 2 /_—__I L_ %9:_
£ . &qﬂ{\; —» ]// e o — @ é
sample strip sample strip _ ‘“\I;u o —_— i

sample holder plate

{ Laboratory/l i Special 28 08.03.2009AL
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Energy output

vertical direction

Si}ﬁple holder plate

2. Inplane sample holder ‘

energy input

horizontal direction (in-plane)

-Easy sample preparation
-only for higher thermal conductivities (e.g. metals, ceramics, graphite)
-only for thin samples (<1mm thickness)

i Laborator

e 08.03.2009AL

Speci

sample holder plate
-

-Pr
-Pr

al Applications — Pressure Sample
. NETZSCH

’ Pressure sample holder ‘

fixing screw

| ﬁ"/l

upper support plate
/

g sample #

ale lower support plate |
& s

loosen

tighten

essure calibrated sample holder
essure up to 15 MPa

-3-layer analysis

{ Laboratol

£l 08.03.2009AL
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Special Applications — Pressure Sample NETZSCH

Holder

14

12 ~-§¢—— Ambient Pressure Max. Pressure ———p»
<101
£
5
g 08
S
o
5
© o6l
©
E
o
=

04r

021

0.0 - - - -

0 1000 2000 3000 4000
Pressure /kPa
T
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Special Applications — Powders NETZSCH

-Also for translucent powders / fibers
-Defined thickness / volume
-Single layer analysis only (Cowan)

i L: i Special i 32 08.03.2009AL
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Special Applications — Powders NETZSCH

1.0 : w : w : w : 05
Sample: 2a
0.9 Filter Dust Thickness: 1.500 mm {04
Density (25C): 0.813 ... 1.137 glem®

0.8
” 103 X
T 07 A S
£ 25¢C 02 2
= L 100C M= 1% =
£ 061 200¢ £
3 ©
=) =3
?“5: 0.5 10.1 'g
s S
g 0471 {00 §

03F o (S

xc &— —n+—— 0000

02 200C a

0.1

0.0 : y 5

0.85 0.95 1.05 1.15 1.25

Packing Density /g/cm*
I ——
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Special Applications NETZSCH

Thank You!
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Warmeleitfahigkeit £ 1ISO-Messunsicherheit

@

Inhalt

1  Warmeleitfahigkeit
1.1 Messproblem
1.2 Messmittel
1.3 Mathem. Modell

2 =+ 1SO-Messunsicherheit
2.1 Varianzen
2.2 Budget

3 Warmeleitfahigkeit £ 1SO-Messunsicherheit
3.1 1. Meilenstein: Anzeige des Messergebnisses
3.2 2. Meilenstein: MessprozeBregelung

4 Zusammenfassung und 3. Meilenstein
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Messproblem

Bestimme die Warmeleitfahigkeit

und gib die Messunsicherheit nach ISO-GUM an!

Messmittel

i

100 mm
Dicke: 50 um
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Messmittel
Keithley 2602 System Sourcemeter

user-software

DVM . CCS
® ® timer ® ®

Messmittel
Transient-Hot-Bridge Sensor

syg}m_etl/i(cilﬁ:)thermoelaktﬂ' iiﬂ\}hgat%op%lse

Kapton — Nickel - Kapfon
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Einstellgroflen

user-software Messdauer :1s ... 10 min
DVM | . | CCS_ | Stomstirke: 100 ... 1000 mA
@ @ @ [ )

Messdauer Stromstarke

cleitfahigkeit
+ISO-Unsicherheit

Messmittel
Arbeitsgleichung

f(z

b b Moo w0 @
T

Joooo
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ISO-Messunsicherheit
Varianzen

3
l:m .a.—Reffz.[l_j
™ gL, m (2

N— _/
~—
Sensorkonstante CCS-Konstante
N— 7
——
Geratekonstante
variabel <

Dimensionslose LN(t)-Steigung

ISO-Messunsicherheit
experim. Steigung, u,,

BK7-Proben, Vergleich fir THB3N20, 400 mA
12

‘

A =111;a =0,54

T A =1,109; a =0,640 e A s =>=— =i
A =1,114;a = 0,646 v

[

o
©
|

0,6

10 100 1000
Dimensionslose Zeit

Best. der Unsicherheit u,, gemdll Abweichung der experimentellen
von der theoretischen Kurve (Signal-Rausch-Verhéltnis)
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ISO-Messunsicherheit

Budget
GroRe | Wert | Std.-Un- | Empf.- | Unsich.- | Index
sicherheit| koeeff. | Beitrag
M ax 0,98 3,0 0,006 | 3,0%
o 0,00445 650 0,015 | 19,0%
Res 4,4 1,3 0,011 | 10,9%
Lo 0,05 -58 1-0,0027| 0,6%
I 0,3 29 0,0084 | 5,9%
m 155,9x 10,962% | -19000 | -0,027 | 60,5%
10-¢
A 2,91 1,19% 2,4% (k=2)

Warmeleitfahigkeit £ 1ISO-Messunsicherheit
1. Meilenstein: Anzeige

B m 20c -

o) (o o) [Gere o) (o ;.m.)| (
oso | non) (erone pecas) (o | wows) (e (o) |

auTO
WANGE
v

probenspezifische Anteile der Unsicherheit
(eigtl. Messfehler) sind (noch) nicht erfaf3t, z.B.:
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Optimierungsproblem
Heizstrom |
1 D2
A=m_ (D,,D . At ——2
s (O 47:Lffm(m 6 4a

AT
=—AAVT = @=P=RjI" :—AAE

*je hoher der Strom, desto stirker die Erwdrmung der Probe
*njd kieigender RrobentdmpsiattféndestSivhddebbeWihilrve
mit der WLF dndgM esehmséetigehieiBtetgung m der Messkurve

= ,,Messunsicherheit® steigt

Optimierungsproblem
Messdauer At
BK7-Proben, Vergleich fur THB3N20, 400 mA
12
hoLiLia-054 m= 1,0
o 14 A =1,109; & = 0,640 e eet—tn,
é, A =1,114;a = 0,646 RNIC e A 3
[ y \
=4
2 N
S | AN
5
£
B 02t ———————— =g -
160 200 1(;00

Messdauer zu kurz: hohere Unsicherheit (m zu klein)
Messdauer zu lang: keine weitere Information
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Messprozess-Optimierung
“Ruckkopplung”

> 40 |

user-software

beginne mit kleiner Stromstirke und kurzer Messdauer (Experte!)

optimiere in zwei bis drei aufeinanderfolgenden Messungen den
Messprozel3

Zusammenfassung

1. Meilenstein \/

Das WLF-Messgerit gibt Messergebnisse aus
Unsicherheit ist vergleichbar mit derjenigen des GHP (Arbeitspferd, 8h Messdauer)

2. Meilenstein v~

Das WLF-Messgerit optimiert seinen Messprozess autonom

3. Meilenstein

Es sollen auch probenspezifische Abweichungen detektiert werden
(Abweichung Sollkurve — Istkurve (m(t?))
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Warmeleitfahigkeit £ 1ISO-Messunsicherheit

Wir bedanken uns: \§ _hammer
1. bei der aif fiir die Forderung dieses pro-inno Projekts

2. bei lhnen fur Thre Aufmerksamkeit

PIB
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Dynamische
Emissionsgradmessung

Stephan Krenek

Arbeitsgruppe Hochtemperaturskala
Fachbereich Detektorradiometrie und Strahlungsthermometrie

Physikalisch-Technische Bundesanstalt

Gliederung

Beispiele flr die Relevanz des Emissionsgrades

Stand der Technik — stationare Emissionsgradmessung

Die dynamische Emissionsgradmessung
o Grundidee
o Maoglichkeiten der PTB
o Genauere Betrachtung der physikalischen Zusammenhange

o Geplante praktische Realisierung

Zusammenfassung - Eigenschaften und Mdglichkeiten

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 2
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e Messungen fiir die Lampenindustrie ISI-B

e Temperaturuntersuchungen an

o Wolfram-Wendeln in
Gluhlampen

o Wolfram-Elektrode in
Entladungslampen

= Genaue Daten sind wichtig fur
die Optimierung der Effizienz
und Lebensdauer.

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 3

7 Messungen fiir die Lampenindustrie ISI-B

e Temperaturmessung Uber die
spektrale Strahldichte Ly(X, T)

= Einfluss des Emissionsgrads bei
realen Objekten

Lavead (M T)Y =\ T)  Lys(\,T)

| * Wolfram: Twahr = 2800K e Nehmen wir an, dass &w

A M hermo = 650nm korrekt ist, dann ergeben

die Messungen:

5N iy

e Literatur: el = 0,427 Tmess(e") = 2774K
2 0367 RN B sk
o' g = 0,367 nessi\& )
- Ew =3 (s[” + 5[2]) = 0,397 = e 1 e e — 5 i,

[1] 3. C. de Vos: A new determination of the emissivity of tungsten ribbon; Physica 20, 690 (1954)
[2] R. D. Allen et al: Spectral Emissivity, Total Emissivity, and Thermal Conductivity of Molybdenum, Tantalum, and Tungsten above 2300 K; J. Appl. Phys. 31, 1382 (1960)
[3] D. G. Fink, H. W. Beaty: Standard Handbook for Electrical Engineers, 11th Edt.; McGraw-Hill - NewYork (1978) (siehe auch: http://en.wikipedia.org/wiki/Lamp_rerating)
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Hochtemperatur-Materialparameter fiir die
Fusions-Forschung

e Extreme Temperaturen in den Plasmen der Fusionsreaktoren

= Hohe Anforderungen an die Materialien

Plasma: 108 K | H-Ionenstrahl
(6's, 10 MW/m?2)

=il

A
WENDELSTEIN 7-
. | Komponente ‘

= T4 1100 °C

Eines der ersten Plasmen von KSTAR Plasma-Heiz-Experiment an GLADIS (IPP)

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 5

Hochtemperatur-Materialparameter fiir die
Fusions-Forschung

o Extreme Temperaturen in den Plasmen der Fusionsreaktoren

= Hohe Anforderungen an die Materialien

¢ Planung und Simulation neuer Reaktoren (ITER)

= Genaue Kenntnis aller
thermischen Parameter
(z.B. Emissionsgrad,
Warmeleitfahigkeit, ...)
notwendig

Geplaln-ter Aufbau von ITER

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 5
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;—.,.af\_Néiter Beispiele aus der Forschung |5|_B

“...

e Entwicklung von Hitzeschilden fiir Turbinen, Kraftwerke und
Raumfahrtsysteme

o Thermische Auslegung und Simulation von Kraftwerken, Turbinen
und Raumfahrtsystemen

"

£
2
£
wn
9]
g

F‘ Hitzeschild fir Flugzeugturbinen Simulation eines Shuttle-Wiedereintritts
| (IRS Universitat Stuttgart)

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 6

.~ Stand bei Hochtemperatur-Anwendungen ISI-B

“...

~ « Notwendige Parameter: o Emissionsgrad

0\ o spezifische Warmekapazitat

o) o Warmeleitfahigkeit
;;\ e Prazise Strahlungstemperatur-Messungen an realen Objekten

= Emissionsgrad ebenso wichtig wie Kalibrierung am idealen
- Hohlraumstrahler

-

;,-ii e Optimierung und Weiterentwicklung von Hochtemperatur-

L2 Anwendungen in der Industrie

il

o

N

- e Simulationen und Materialentwicklung in der Forschung

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 7




Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA
Jahrestagung 5.-6. Marz 2009 in Selb

Stand bei Hochtemperatur-Anwendungen

* Notwendige Parameter: o Emissionsgrad

e Prazise Strahlungstemperatur-Messungen an realen Objekten
= Emissionsgrad ebenso wichtig wie Kalibrierung am idealen
Hohlraumstrahler

e Optimierung und Weiterentwicklung von Hochtemperatur-
Anwendungen in der Industrie

e Simulationen und Materialentwicklung in der Forschung

e Bisher gibt es keine zuverlassigen Messmethoden und damit auch
keine zuverlassigen Werte fiir den Emissionsgrad im
Hochtemperaturbereich (iber 1500 °C).

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 7

Stationdre Emissionsgradmessung

e Vergleich der ausgestrahlten spektralen Strahldichte der Probe mit
der eines idealen Schwarzen Strahlers

e Beide Strahler missen exakt bekannte Oberflachentemperatur
haben = limitiert auf T < 1000 °C (z.B. durch Konvektion)

|
I ! o5c |
BTGS- Elekirische
25°C  — Uempfanger Heizung
off-axis ok Probenhalter
Parabolspiegel 1 IP e 80°C bis 500°C
Pt T
v |
temperierte
Probenkammer
25°C)

Hohlraumstrahler .
|

FT-IR Spectrometer I eer
Nicolet SDXB. = £0°C bis 500°C
Sl @28 mm
+ 3M Nextet

\
Emissionsgrad-Messplatz der PTB Ofthermostat  p125
(AG IR-Strahlungsthermometrie, C. Monte)

Verschiebetisch

—

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 8
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= Stationdre Emissionsgradmessung ISI-B

e Vergleich der ausgestrahlten spektralen Strahldichte der Probe mit
der eines idealen Schwarzen Strahlers

e Beide Strahler missen exakt bekannte Oberflachentemperatur
haben = limitiert auf T < 1000 °C (z.B. durch Konvektion)

e Vakuum-Messplatz mir reduziertem Hintergrund bis 500 °C

Strahlerkammer Fouriertransform-
Spektrometer

Strahler und 1.
Probenhalter 5w

Off-AXiS

Ellipsaid§pie§el

Vakuum-Emissionsgrad-
Messplatz der PTB

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 8

= Dynamische Emissionsgradmessung ISI-B

Grundidee aus der Thermodynamik:

- Strahlteiler  Probe

gepulster
Laser

Strahlungs-
thermometer

AT ~ 1K

Zeit C % (%) Zeit

= Absolute Messung der Laser-Energie und der Temperaturerhéhung
notwendig, sowie Kenntnis von m und c,

Leistung
m

Temperatur

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 9
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Moglichkeiten der PTB zur Kalibrierung der
notwendigen Messgerate

e Kalibrierung der Laser-Leistungs-Messgerate bei der AG
Laserradiometrie in Braunschweig

¢ Kalibrierung des Strahlungsthermometers

Hohlraumstrahler

Filterradiometer

Interferenzfilter Photodiode

~ 1,6-1012 /
Q
b=
2 _ 1,210 \{ Strahlungs-
=T thermometer
o
gnﬂ 8,0-1011
w; PLANCK'sches Strahlungsgesetz
£ 4,0-101 cy 1
° Las(WT) = 35 @2
a 0 : : : : Aexr —1
n 200 1000 1800
Wellenlange / nm
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Moglichkeiten der PTB zur Kalibrierung der
notwendigen Messgerate

e Kalibrierung der Laser-Leistungs-Messgerate bei der AG
Laserradiometrie in Braunschweig

¢ Kalibrierung des Strahlungsthermometers

Hohlraumstrahler

_______________________ “‘"‘M Strahlungs-
thermometer

; 1,6:1012

£ L y10n = spektrale Empfindlichkeit s())
ST des Filterradiometers mit rel.
gg 8,0-101 ] Unsicherheit von einigen 104
1,55 401011 = Temperaturunsicherheit des
£ Strahlungsthermometers:

Q 0 . . . . ~ . °

& = — — 500 mK bei 3000°C

Wellenlange / nm
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Genauere Betrachtung der physikalischen
Zusammenhange

~{Y T\ -
. LEn ) _
e Grundidee: (T () AT

e Aber, genauer betrachtet: ATyessung = ATMessung(€, A, T)

* Notwendige Voraussetzungen fiir eine Losung:

o Strahlungsthermometer misst schmalbandig bei der Laser-
Wellenlédnge Xq

= Ol()\o, T) x:) 5(>\Ox T)Absorption = 5(>\Oy T)Emission

o Kleiner Temperaturhub: AT < T

def

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA

2 e\ T) e(Xg.Tg) = €9 = konst.
def
(T) = ¢ (To) = cpo = konst
*)KIRCHHOFF'sches Strahlungsgesetz
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Genauere Betrachtung der physikalischen
Zusammenhange

e Photostrom des Strahlungsthermometers:

POTY /VXl
ip!)

¢

so-€(ho, T) - Las(Xo, T)

e Signaldnderung beim Schuss (A= Xg, T € [To: To + AT] 2= T~ T):

dlp d Cy 1
a7 %0 €0

2o TE[Ta; To+AT] dar :| Ao TE[To: To+AT]

3B c

AeiF —1
<

dipg  exe —1

/ =
PO L2, agT
Nz

d7o

¢ Gleichung der Grundidee beim Schuss:
dE

eAT)- e oY = d7y
[ m - ¢y )J)\O,TE[TO;T0+AT]
[Los (o, To)] ™

/_,— e
lpo Aj (ex;? 1. dE dlpo eﬁ{—l

< . - 2
350 Cq /1 Cpo ’IF’,O )\L%_Q .erTo
0'g
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Implizite Gleichung fiir die wahre
Oberflachentemperatur der Probe

¢ Es ergibt sich eine implizite Gleichung fir die wahre Oberflachen-
temperatur (T,) der Probe:

. \//P,o Elpy X

[ . Al S C1-m- ¢
A- eB/T0 =Ty mit: P.0 0 ! p.0
Cr
B o= =
2Ag
Ipo, Alpg ... Photostrom des Strahlungsthermometers und dessen Anderung
E ... Energie des Laserpulses
ss ... spektrale Empfindlichkeit des Strahlungsthermometers
m ... Masse der Probe
o ... spezifische Warmekapazitat der Probe
Ao ... Wellenldnge des Laser und des Strahlungsthermometers
¢y, ¢ ... erste und zweite PLANCK'sche Strahlungskonstante

= Alle enthaltenen GroBen sind bekannt oder Naturkonstanten

2009-03-06 AK Thermophysik in Selb Stephan Krenek, PTB, Hochtemperaturskala - Dynamische Emissionsgradmessung Folie 13

Bestimmung des Emissionsgrades

e Dynamische Messung mit einer Laser-Flash-Aperatur bei Xg liefert
wahre Oberflachentemperatur T,

= Vergleich der spektralen Strahldichte der Probe mit der des
Schwarzen Kérpers bei T, liefert den Emissionsgrad bei Aqg:

7 VAR Y -\
LX,ProbelA0, 10)

eh. To) = Las(Xxo, To)

= Kalibriertes Spektrometer anstelle des Strahlungsthermometers
liefert den spektralen Emissionsgrad:

I, - M TN
L, Probe\/r 10}

ex To) = Lxs(X To)
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. Realisierung der dyn. Emissionsgrad- PIB
- messung mit einer modifizierten LFA

e Kooperation mit Netzsch Geratebau GmbH: Umbau einer LFA 427

InSb-Detektor——»
Ofenleistungs-
Ofen — versorgung
- Probe —
Computer
- +
r -<—Photodiode Datenerfassung
o gepulster
’ Nd:YAG-Laser
E=13..301]
\Faseroptik
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- Realisierung der dyn. Emissionsgrad- PlB

messung mit einer modifizierten LFA

e Kooperation mit Netzsch Geratebau GmbH: Umbau einer LFA 427

Strahlungsthermometer
(spater: Spektrometer)

Ofenleistungs-
versorgung

Absolute Pulsen-

ergiemessung Computer
+

Datenerfassung

gepulster
Nd:YAG-Laser

E=1]..301)

Faseroptik
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- Realisierung der dyn. Emissionsgrad- PIB
messung mit einer modifizierten LFA

e Kooperation mit Netzsch Geratebau GmbH: Umbau einer LFA 427

¢ Seit Januar 2009 bei der PTB

Strahlungs-
thermometer

LN

Laser Hochtemperaturofen Controller
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. Eigenschaften der dynamischen PlB

Emissionsgradmessung

e Kein Referenzstrahler notwendig
¢ Probentemperatur T, muss nicht genau bekannt sein

= Ermdglicht Messungen auch bei hohen Temperaturen

e Aber: o Absolute Messung von E und ATy notwendig
o G und m der Probe miissen bekannt sein

" o C, aus anderen Messungen (z.B. DSC), bei hohen
' Temperaturen: ¢, = 3R (DULONG-PETIT'sches Gesetz)

. Probenbeschichtung mit bekannten Emissionsgrad €(Xg. T)
+ absolute Messung von E und ATy
e(h, T) E
m- ATMQSS(E, >\o, T)

= Absolute c,-Messung mit LFA méglich: ¢,(T) =

" " .
N

¢ Relative zeitliche Temperaturdanderung = Temperaturleitfahigkeit
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Moglichkeiten der dynamischen Messung

Materialeigenschaften bis zu Temperaturen von tber 3000°C
o Emissionsgrad

o Temperaturleitfahigkeit

o Beschichtungen mit bekannten Emissionsgrad
= Messung der spezifische Warmekapazitat moéglich

= Berechnung der Warmeleitfahigkeit

= Die Methode bietet damit prinzipiell die Méglichkeit, die wichtigsten
thermophysikalischen Eigenschaften im Hochtemperaturbereich mit
nur einer schnellen Messung zu erfassen.
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Danke fiir Ihre Aufmerksamkeit
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—
Sitzung des AK-Thermophysik am 05/06 Marz 2009 in Selb =
ZAE BAYERN
Spektralselektive Beschichtungen
mit optimierten
infrarot-optischen Eigenschaften
M. Rydzek, M. Reidinger, M. Arduini-Schuster, J. Manara
Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung — Wiirzburg
(ZAE Bayern)
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
i
Anwendungsgebiete und Grundlagen —
ZAE BAYERN

Technische Anwendungsmaoglichkeiten:

» Transparente Elektroden in
Displays und Dunnschichtsolarzellen

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Anwendungsgebiete und Grundlagen

i

I~
=
m
o
=
=<
m
y
=

Technische Anwendungsmaoglichkeiten:
» Transparente Elektroden in
Displays und Dlnnschichtsolarzellen

+ Niedrigemittierende Beschichtungen
zur Warmedammung

Transparent Conductive Oxides (TCOs):
» Hauptvertreter: ITO, AZO, ATO, FTO

* Ejpi~3.5-4.0eV — hohe Transparenz im Sichtbaren
— hohes Reflexionsvermdgen im Infraroten

* spezifischer Widerstand: pg, ~ 104 Qcm

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

i

Grundlagen

Erhéhung der Anzahl freier Ladungstrager N, :

— N
-

m

(0

b

by

m

s

b

 gezielter Einbau von Sauerstofffehlstellen

(Unterstéchiometrie) — 2e
« Substitution von In3* durch Sn*+ [
(Dotierung) - e 5
® In* @ o
Beschichtungsmoglichkeiten: © free quasi-anionic positions

+ soft-coatings (z.B. PVD-Prozesse wie DC-, RF-, Magnetron sputtern)
niedrige mechanische und chemische Bestandigkeit

* hard-coatings (z.B. CVD-Prozesse und Nasschemische Verfahren)
hohe mechanische und chemische Bestandigkeit

— Sol-Gel-Verfahren: gute Anhaftung des Films an das Substrat
Beschichtung komplexer Substratgeometrien

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Sol-Gel-Verfahren (schematisch) ==

chem. Vorstufen, Ldsungsmittel, ZAE BAYERN
Stabilisatoren

Kristallisation
T>250 °C

Beschichtungsprozess +
Trocknung Metalloxidpulver

(Aggregate / Agglomerate)

Redispergieren u. Stabilisieren
3D-Netzwerk

kolloidaler Partikel (Gel)

Dispergierte Nanopulver-
Suspension aus
Metalloxid-Primérpartikeln

Kristallisation + Annealing Beschichtung + Trocknung
T>250 °C

3D-Netzwerk aus Nanopartikeln

% % % UV-Lichthartung

TCO-Funktionsschicht — TCO-Funktionsschicht
auf Glassubstraten auf Polymersubstraten
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Schichtaufbau ==

ZAE BAYERN

Funktionsschicht

Silica-Sperrschicht

Substrat
ITO (Indium-Zinn-Oxid) AZO (Aluminium-Zink-Oxid)
Schichtdicken: Schichtdicken:
Osijca ~ 300 NM Osiica ~ 300 NM
dito ~300nm dazo ~ 550 nm

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA

Ergebnisse

I

Il

ZAE BAYERN

—_
o

0,84

0,64

0,4

0,24

0,0

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (Rgh , Tgh)

Wellenldange 4/ um

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

T —T T T T T
0,25 05 0,75 1 2,5 5 75 10 25 35

(Glas)
(Glas)

Ergebnisse

€4es (Glas): 0.89

1,0

gh

0,84

0,6 4

0,4

0,24

0,0 . — . . — :
0,25 05 0,75 1 25 5 75 10 25 35
Wellenldange 4/ um

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Ib

Ergebnisse

!

-
o

0,8

0,6 1

0,4 1

0,24

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (I-'.’gh , Tgh)

0,0
0,25

. — -
05 075 1 25 5 75 10 25 35
Wellenlénge 4/ pm

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

ZAE BAYERN

—_— th (ITO auf Glas)

—_— Tgh (ITO auf Glas)

—_— ngh (Glas)
—— T_ (Glas)

gh

Ergebnisse

!

€465 (ITO-Beschichtung auf Glas): 0.19

-
o

0,8

0,6

0,4 1

0,24

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (I-'.’gh , Tgh)

0,0
0,25

. — -
05 075 1 25 5 75 10 25 35
Wellenlénge 4/ pm
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Ergebnisse

!

gh

gerichtet hemispharischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (Rgh , T))

T 1
05 075 1
Wellenldnge A/ pum

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

—R,

ZAE BAYERN

(AZO auf Glas)

e Tgh (AZO auf Glas)

Ergebnisse

!

€465 (AZO-Beschichtung auf Glas): 0.46

gerichtet hemispharischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (Rgh , Tgh)

T T
05 0,75 1

Wellenlédnge A/ pum

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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J—
Ergebnisse =

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (Rgh , Tgh)

-
=)

0,84

0,6

0,4+

0,24

0,0 \J —

T — T =
05 0,75 1 2,5 5 7510 25 35

0,25
Wellenlédnge A/ pm
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
—
. —t
Ergebnisse —
ZAE BAYERN
€405 (PC): 0.95
’“.g’ 1,0
~
— A, (PO)
xc — T (PC)
' ; 0,8 g
Qg
-5 -
28
s 5
e = 064
a3
o2 2
E g
Q c
= 8 041
Q-
£ T
[ =
= 3
a6 02
c
E/
> J
3 \j
E 0,0 . . A N\

0,25

T T T B T
05 0,75 1 2,5 5 7510 25 35

Wellenldnge 4/ pm
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I

Ergebnisse

ZAE BAYERN

1,0
—_— Rgh (ITO auf PC)

— T, (ITO auf PC)
0.8

0,61 on

0,4

0,2

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (F!gh , Tgh)

0,0 — : B e -
0,25 05 075 1 25 5 75 10 25 35
Wellenlénge A/ pm

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

I

Ergebnisse

ZAE BAYERN

€465 (ITO-Beschichtung auf PC): 0.59

1,0

—R,, (ITO auf PC)

— T, (TOauf PO)
0,8

0,61 on

0.4

0,2

gerichtet hemisphérischer
Reflexions- und Transmissionsgrad (ngh , Tgh)

0,0 — : N -
0,25 05 075 1 25 5 75 10 25 35
Wellenlénge A/ pm
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Ausblick ==

ZAE BAYERN

— Reduktion des Emissionsgrades der Beschichtungen

» Weiterentwicklung der redispergierten Nanopulversole
— Zusammenhang zw. elektrischen und strukturellen Eigenschaften

» Optimierung der AZO-basierten Systeme

» Schichtcharakterisierung mittels REM, EDX, SNMS etc.

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Sitzung des AK-Thermophysik am 05/06 Marz 2009 in Selb _E

ZAE BAYERN

U 00
025 05 0751 25 5 7510 2 3 025 05 075 25 5 7510 2 %5 025 05 0751 75 10
Wellenlange 2/ ym length 4/ pm

rydzek@zae.uni-wuerzburg.de
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B8 JRC iy

EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geratebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

Thermophysikalische Untersuchung bestrahlter
Kernbrennstoffe: Das POLARIS Projekt

F. Belloni, K. Boboridis, A. Dockendorf, R. Konings, A. Kiist, F. Naisse,
V. Rondinella, D. Staicu, L. Vlahovic

Européische Kommission, Gemeinsame Forschungsstelle
Institut fur Transurane Elemente (ITU)

Postfach 2340, 76125 Karlsruhe, Deutschland

- JRC Die Gemeinsame Forschungsstelle 1tu

EUROPEAN COMMISSION [
sy

NETZSCH-Geréatebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

* Eine Generaldirektion der Europdischen Kommission
» 7 Institute in 5 Mitgliedslandern, ca. 2300 Mitarbeiter
» ~300 M€/a Grundfinanzierung + 40 M€/a Drittmittel

IE — Petten, Holland
Institute for Energy

IRMM - Geel, Belgien
Institute for Reference Materials and
Measurements

ITU - Karlsruhe, Deutschland
Institute for Transuranium Elements

IPSC, IHCP, IES - Ispra, Italien

Institute for the Protection and Security of the
Citizen

Institute for Health and Consumer Protection
Institute for Environment and Sustainability

= IPTS - Seville, Spanien
b Institute for Prospective Technological
Studies
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- JRC Institut fir Transurane ’L___tlxt

EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geratebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

Profil
» angesiedelt auf dem Geldnde des FZK
» ca. 300 Mitarbeiter
» Budget: ~38 M€ Grundfinanzierung + 6 M€ Drittmittel

Aufgabe

» Bereitstellung der wissenschaftlichen Grundlagen
fiir den Schutz des européischen Biirgers vor den
mit der Handhabung und Lagerung hochradioaktiver
Materialien verbundenen Gefahren

Aktivitaten
» Grundlagen- und angewandte Actinidenforschung
» Effiziente Sicherheits- und Uberwachungssysteme fiir den nuklearen Brennstoffkreislauf

» Entwicklung von Methoden und Instrumenten zur Aufdeckung illegaler nuklearer Aktivitaten und
zur Bekdmpfung des illegalen Handels mit Spaltstoffen

» Erforschung von technologischen und medizinischen Anwendungen von Radionukliden (Alpha-
Immunotherapie)

B JRC Das ,POLARIS” Projekt il

EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geréatebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

Power Laser Apparatus for Reactor-Irradiated Samples:

» Eine Versuchsanlage zur reaktorexternen Untersuchung bestrahlter
Kernbrennstoffe unter (mdglichst) reaktorinternen Bedingungen

Anwendungsgebiet: Sicherheit von Leichtwasser-Reaktoren (LWR)

» Die Unversehrtheit der Brennstibe muss gewihrleistet werden und
gilt als wichtigstes Kriterium nach dem die Eigenschaften und das
Verhalten eines Brennstoffs beurteilt werden

uo,, 66 GWd/t
Brennstéibe kénnen versagen durch:

» Uberhohten Druck auf die Brennelementhiilsen
durch Brennstoffschwellung

» UbermiRige Bildung von Spaltgas im Brennstoff

» Brennstoffschmelzen durch ungeniigende
Warmeabfuhr
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EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geratebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

B JRC Das ,,POLARIS” Projekt "L___tlxt

* Das Verhalten des Brennstoffs im Reaktor wird mittels
aufwendiger Rechenmodelle simuliert (TRANSURANUS)

» Die thermophysikalischen Eigenschaften des Brennstoffs
miissen bekannt sein

Aber:

¢ Kernbrennstoffe in LW-Reaktoren unterliegen einem
dynamischen Prozess:

> Kontinuierliche Anderung ihrer Eigenschaften in Abhiangigkeit
des atomaren Abbrandes

» Im anfangs homogenen Brennstoff treten starke radiale
Gradienten auf

* POLARIS soll die Ermittlung der (lokalen) Temperatur- und
Warmeleitfahigkeit von verschieden stark abgebrannten
Brennstoffen ermdglichen

- JRC Temperatur- und Abbrandverteilung 15%—

EUROPEAN COMMISSION im Brennstab

NETZSCH-Geratebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

Radiale Temperaturabhangigkeit als Funktion der

spezifischen Brennstableistung . e Abbrandverteilung in einer

50 Wiem Brennstofftablette bei einem mittleren
Abbrand von 40 GWd/t
2000
AZBW/un\
355 Wiom \
1500 T Interface 100
T 270 Wicm. \\
o | T \ 2
1000 - 185 Wiom u
r
500 \s n
] i u
0 — P 40

0 .""015 1 1,5 2 25 3 35 4 45; 5
Position (mm) g

1

Der héhere Abbrand am Rand wird durch
Neutronenresonanzeinfangen im U-238
verursacht, der zu einer Erhdhung des Pu-
Gehalts fuhrt
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EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geratebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

ﬂ JRC POLARIS: Das Konzept ’L___tlxt

* Simulierung der reaktorinternen thermischen Bedingungen
von Brennstoff und Hiille

* Scheiben bestrahlter Brennstoffelemente (samt

Hiille) als Proben [ || T
* Beidseitiges Aufheizen durch cw-Laser bei -~ e
gleichzeitiger Wasserkiihlung der Hiille - \ Fuskciading wserfice ci:ddmz
* He Atmosphire unter Hochdruck um die’ Ful i
Freisetzung der Spaltgase hinauszuzégern ? 2mn el
Water cooled . Tefmperature i 8mm
sample holder 2 distribution -
© Water cooling 1 1
< . FTTTTT
Steady state bearmz = hest pulse
To high-speed
camera Probe laser

beam

o taseT
“M e Laser Flash durch gepulsten
To spectropyrometer Laser

Laser
beam
To high-speed

pyrometer .
* Temperaturmessung mittels
P <200 bar Pyrometrie und
Claddi i
ladding Radial power Thermographie
Fuel distribution

EUROPEAN COMMISSION

NETZSCH-Geréatebau GmbH, Selb, 5 - 6 Marz 2009 — AK Thermophysik in der GEFTA

ﬂ JRC Versuchsaufbau "L:tlxi_

F,, F', F, : Lichtleiterkabel ’W
0,,0,,0,": Linsen laser

S,, S, S;, S, : Strahlteiler
M : Strahlkombinierer

P,, P, : Leistungsmesser
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Stationérer Betrieb

» Aufheizen durch cw-Laser bei konstanter
Leistung (~ 0.1 - 1 kW)

» Abwarten bis sich das thermische
Gleichgewicht eingestellt hat

1100
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Steady state temperature (K)
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Ermittlung des radialen Temperaturverlaufs
mit der Thermokamera
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&
N
o
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©
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» Abschétzung des thermischen }
Kontaktwiderstandes der Hiille zum -
Brennstoff

» Ermittlung der radialen Abhangigkeit der
Warmeleitfahigkeit moglich wenn die
Heizleistung und die Warmeverluste
(Konvektion, Strahlung) bekannt sind

B JRC Messprinzip 1tu
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Laser Flash
» Ermittlung der radialen Abhangigkeit der Temperaturleitfahigkeit
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Simuliertes Experiment g,
» Es wird eine parabolische radiale Abhingigkeit der g .

Warmeleitfahigkeit angenommen: A(r) = k + br+ cr? k
> Ideale Flash-Thermogramme werden fiir verschiedene E 2 =

radiale Positionen berechnet s >

E 1

» Rauschen wird dazu addiert £
» Die radiale Abhingigkeit der Warmeleitfihigkeit wird : e

zuriick ,,berechnet” Standard deviation of noise (%)
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* POLARIS soll die am ITU schon vorhandenen Mdglichkeiten fiir
die thermophysikalische Untersuchung von bestrahiten
Kernbrennstoffen erweitern

» Messungen unter Hochdruck
» Simulierung des reaktorinternen radialen Temperaturgradienten

» Ermittlung der Temperatur- und Warmeleitfdhigkeit als Funktion
der radialen Position fiir verschiedene Betriebstemperaturen

» Simulierung von transienten Leistungsspitzen und
Reaktorunfillen bis hin zur Kernschmelze

* Erste Tests an ,kalten“ (inaktiven) Proben sollen noch heuer
durchgefiihrt werden
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Methodik der Dichtemessung beim
ohmschen Pulsheizexperiment

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
B . Ty
Institut fiir Experimentalphysik Grazm

Ohmsches Pulsheizen

Pulsheizen einer drahtférmigen
Materialprobe

=70 mm; 2 = 0.5 mm
Experimentdauer: ca. 50 ys

MessgroBen:

= Spannungsabfall an der Probe
= Strom durch die Probe

= Temperatur der Probe

» Durchmesseranderung Probe

= Zeitskalierung zu Messgréfen

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Chronologische Entwicklung

» Schattenmethode:

Aufnahme der Intensitdtsabschwachung eines Hintergrundblitzes durch
den expandierenden Draht mit Hilfe einer Photodiode.

> Kerrzellenaufnahmen:
Eine Kerr-Zelle wird als schneller, zeitlich steuerbarer Verschluf3 fur eine
analoge Kamera benutzt. Pro Experiment kann nur ein Bild zu einem
bestimmten Zeitpunkt gemacht werden.

» Multichannelplate-Methode:

Eine MCP wird als schneller Verschluf® und gleichzeitig als Verstarker
verwendet. Die Aufzeichnung von periodischen Bildern des
expandierenden Drahts erfolgt mittels CCD-Kamera. Die Kamera kann mit
verschiedenen Aufnahmefrequenzen betrieben werden (je 10 s, 5 ps
oder kiinftig 2,5 pus zwischen den Einzelbildern)

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Ty,

Institut fiir Experimentalphysik

Schattenmethode

Parallelgerichtetes Licht eines
Blitzes beleuchtet den Draht von
ﬂ hinten -> ein Detektor mift die
Intensitat die am Draht vorbeigeht
Vor dem Experiment: Ausrichtung
des Drahtes derart, dass eine

Drahtkante genau am Rand des
Detektors abgebildet wird -> der

Detektor | expandierende Draht verdeckt
immer mehr der 6 mm x 6 mm
groRen Detektorflache -> Abnahme

der gemessenen Intensitét, daraus
Berechnung der Expansion

Draht

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Melablauf Schattenmethode

Eichung der Expansionsmessung:

Vor der eigentlichen Messung wird der Drahtschatten in 0.5 mm
Schritten in den Detektor verschoben -> man erhélt eine Eichkurve
fur die Expansion

Intensitatsverlauf bei der Expansionsmessung:

Wahrend der Aufheizung des Drahtes nimmt der Drahtdurchmesser I e
zu, das Intensitatssignal am Detektor nimmt ab -> mit der Eichkurve
18Rt sich auf eine Expansion riickschlief3en ANEEEEEREE

Intensitatsverlauf der Eigenstrahlung:

Je heilRer der Draht wird, desto mehr thermische Strahlung kommt

am Detektor an -> in einem weiteren Experiment wird diese Strahlung |- 1 L Lt
bestimmt und dann von der Strahlung bei der Expansionsmessung EEEEE
abgezogen.

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Ty,

Institut fiir Experimentalphysik

Kerrzellenaufnahmen

Vermutete Instabilitdten wahrend des
Aufheizens machten es nétig,
Kurzzeitaufnahmen der Drahte wahrend
des Aufheizens zu erstellen. Zu diesem
Zweck wurde die Apparatur dahingehend
verandert, dass man die Photodiode durch
eine analoge Kamera mit Film ersetzte.
Als schneller, zeitlich gut steuerbarer
Verschlufd diente eine Kerrzelle. Auf diese
Weise konnte pro Experiment ein zeitlich
genau wahlbares Bild erstellt werden,
wobei die Belichtungszeit gerade einmal
30 ns betrug.

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Kerrzellenaufnahmen, mit und ohne Druck

Tantal, 1 Bar Tantal, 3000 Bar
Da es bei Drahtexplosionen unter
Normaldruck mit Wasser
unerwlinschte Effekte geben kann,
wurden Messungen sowohl bei
Umgebungsdruck als auch bei stark
erhdhtem Druck durchgefiihrt. Bei
erh6htem Druck war einerseits die
Materialstabilitat besser,
andererseits wurde auch ein
Gasschlauch aus Wasserdampf um
die Probe vermieden, welcher zu 4
einer grofden Unsicherheit bei der
Expansionsmessung flhrte.
. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Institut fiir Experimentalphysik I Graze

Aktuelles Setup: MCP mit CCD-Kamera

~N

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Datenakquisition via MCP mit CCD Kamera

Es wird ein Kalt- und ein Heil3bild
von jedem Experiment
aufgenommen. Aus der Differenz
der Uber die Zeilen gemittelten
Profilbreite wird auf die relative
Ausdehnung in radialer Richtung
geschlossen. Die Abstande
zwischen zwei Bildern betragen je = -
nach Aufnahmemodus 10, 5, oder == e e T

kuinftig 2.5 ps. S —— e —
. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Institut fiir Experimentalphysik I Graze

Datenauswertung MCP mit CCD Kamera

= Bestimmung des Durchmessers d,
der kalten Probe

7000

—— Intensitétsprofil Kaltbild .
6600 | Intensitatsprofl HelBbid | i = Bestimmung des Durchmesser d

der Probe zum Zeitpunkt ¢

6600

= Zuordnung einer Temperatur
T zum Zeitpunkt t durch
synchrone Aufnahme von Bild-
und Temperaturdaten

6400 | ¥4

Intensitat

6200

6000 +

= Berechnung der relativen
510 ‘ ‘ ‘ Volumenénderung der Probe
' W . ?/d,2in Temperaturabhangigkeit

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Wie lange dauert ein Experiment?

. Harald Reschab

Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Institut fiir Experimentalphysik I Grazm

Betriebsmoden der CCD Kamera

Um die hohe Aufnahmefrequenz der
Kamera zu erméglichen, werden
jeweils nur einige Zeilen des CCD
Chips belichtet. Bei Belichtung von 32
Zeilen erhélt man alle 10 us ein Bild,
bei 16 Zeilen alle 5 ys und demnéchst
ist der Umbau auf 8 Zeilen mit einem
Bild pro 2.5 us geplant.

Aber: héhere Frequenz wird mit
weniger Intensitat und damit gréRerer
Unsicherheit erkauft, Einsatz eher nur
bei teuren Reinmetallen oder wenig
Probenmaterial.

. Harald Reschab

Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Auswertung (Bsp.: Cr-Ni-Stahl)

Temperatur (*C)
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. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik

Institut fiir Experimentalphysik I Graze

Auswertung (Bsp.: Cr-Ni-Stahl)

Temperatur (°C)

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000
2 S R St
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. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Anwendungen
An der TU Graz: Projektpartner:
* Bestimmung der - Eingangsdaten fiir Simulationen

Volumenausdehnung in der
festen und flissigen Phase beim * Verbesserung von

Pulsheizexperiment Umschmelzvorgangen

* Berechnung des * Vervollstédndigung von
volumenkorrigierten, elektrischen Materialdaten
Widerstands

* Vergleich mit anderen Methoden
* Berechnung der
Waérmeleitfahigkeit
via Widemann-Franz-Gesetz

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
N . Ty
Institut fiir Experimentalphysik Grazm

Ausblick

» Aufbau zweier anderer Methoden zur Bestimmung der
Dichteanderung in der fliissigen Phase:

= Bestimmung der Dichtednderung mittels Pulsheizexperiment und
Beugung eines Laserstrahls am Draht

= Bestimmung der Dichtednderung anhand eines Schattenbildes einer
geschmolzenen, levitierten Metallprobe

» Vergleich der verschiedenen Mefmethoden und
Interpretation der MeRergebnisse

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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Danke fiir Ihre Aufmerksamkeit

. Harald Reschab Selb, 6. Marz 2009 Arbeitskreis Thermophysik
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 des Ringvergleiches:
ektraler Emissionsgrad

C. Monte, PTB
Arbeitsgruppe 7.32 Infrarot-Strahlungsthermometrie
Abbestralle 2-12, D-10587 Berlin

Physikalisch-Technische Bundesanstalt

e%\(ergleiches und Teilnehmer

ncTntéter spektraler Emissionsgrad an Luft

BEhEyce Farben HE6 und HE23 “High Emissivity Paints”
if INCONEL 600

L 0

e
, JpLoMaterial und Teilnehmer zwei Proben

Tl

ttw. iI;IWSU Helmut Schmidt Universitdt Hamburg
T 1AM Universitat Duisburg-Essen
T IKE  Universitat Stuttgart
T | RS Universitat Stuttgart
— LEAT Ruhr-Universitat Bochum
PTB Physikalisch-Technische Bundesanstalt
- ZAE Bayerische Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Physikalisch-Technische Bundesanstalt
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Variation of directional spectral emissivity

Wariation of directional spectral emissivity of HE 23 after periods of heat treatment at 800 °C
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he ¢ %ilitéit der Proben

Wariation of directional spectral emissivity of HE 23 after heat treatment at 800 °C final steps

Wavelength / pm

40.0 200 13.3 10.0 8.0 B.7 57 5.0 4.4 4.0
0.05 T T T T T T T T 0.05

g

—— 174hto 198 h
~——198hto222 h

Variation of directional spectral emissivity

1 S e Y
250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500
Wavenumber / cm’”

Physikalisch-Technische Bundesanstalt

Wariation of directional spectral emissivity of HE 23 after heat treatment at 800 °C final steps

Wavelength / pm

40.0 200 13.3 10.0 8.0 B.7 5.7 5.0 4.4 4.0
0.05 T T T T T T T T 0.05

g

—— 174hto 198 h
~——198hto222 h

Variation of directional spectral emissivity

Messungen nur bis 800 °C,
* Proben 200 h thermisch altern
Proben nach dem Vergleich auf thermische Anderung untersuchen

Physikalisch-Technische Bundesanstalt
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ich éiten und Messprogramm
&?

Teilnehmer Messmethode Temperaturbereich (°C)

HSU Dirkte Messung| direkt

TKE Induktiv ErTs Messappar
RS __[IRS Emis mossstand

PTB Genchister Spekiraler Emis

LUllbrichtikugel
Strahiungs-Vergleichsveriahren | direkt

L
fléfﬂi Temperaturen:
,C,%;)O °C, 500 °C, 700 °C und 800 °C

% 2R

Temperatur Nach Magli it Zu de Spektralbereiche  |Teilneh
100°C 5-25um HSU PTB ZAEZ
200°C 4 - 25 pm HsU PTB ZAE2 ZAE1
300°C 3-25pm HSU PTE ZAE1
Y 500 °C 2-25um PTE ZAE1 LEAT
\ 700 °C 0.6- 18 pm IKE IRS ZAE1 LEAT
8O0 °C 0.5-18 ym IKE IRS ZAE1 LEAT

eratur fast immer mindestens 4 Teilnehmer

o

A
Physikalisch-Technische Bundesanstalt il

A
Physikalisch-Technische Bundesanstalt iii
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h terung

Physikalisch-Technische Bundesanstalt

gterung
. :.” J Alle Proben auf ihren Ebenen des Heizgestells
| @

Heizgestell mit Proben im Ofen

o 0 i .
i r thermische Inhomogenitit | im Ofen || ||
’mutatlonen der Probenposnl\onem | ‘

| | | | |
‘eizperioden (~200 h @ 800 °C) sind die Proben stabil

Physikalisch-Technische Bundesanstalt




Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA
Jahrestagung 5.-6. Marz 2009 in Selb

turmessung

mit Thermo ;lafi?kamera
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ale Wenitét

Spektrale Homogenitat zweier HE23 Proben
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Spektrale Homogenitat dreier HE23 Proben
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< Wenitét

Spektrale Homogenitat aller HE23 Proben

Wellenlange / um
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— kleinste Probe zeigt zu starke Abweichung

Physikalisch-Technische Bundesanstalt
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Spektrale Homogenitat aller HE23 Proben (ohne kleinste)
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ig aller Proben auf thermische Veranderung (PTB)
Uck an Teilnehmer zum Verbleib

Jﬁj unter Beriicksichtigung der spektralen und értlichen
nit"'rt' der thermischen Veranderung sowie der individuellen
herhelten

Méglichkeit der Nachbesserung

s Referenzverlaufes
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Jahrestagung 2009 des Arbeitskreises Thermophysik in
der GEFTA

05./0.6. Méarz 2009 - Selb

Ringvergleich Thermodilatometrie

| [ HHH
[=REPHEH
IKTS

Fraunhofer st

Keramische Technologien i
und Systeme :

Klaus Jaenicke - RoBler

Jahrestagung 2009 des Arbeitskreises Thermophysik in der GEFTA  05./06.Marz 2009 — Selb
Ringvergleich Thermodilatometrie

Fraunhofer IKTS Dresden
Abteilung Sintern / Charakterisierung
Arbeitsgruppe Thermische Analyse und Thermophysik

Labor fir TI It Analyse und Tt

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA

Institat
Keramische Techrologien
und Syiteme
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Jahrestagung 2009 des Arbeitskreises Thermophysik in der GEFTA  05./06.Marz 2009 — Selb
Ringvergleich Thermodilatometrie

- Warum Ringvergleiche? (aus der Sicht eines akkreditierten Labors)
- Ringvergleich zur Thermodilatometrie 2008 / 2009
Materialien, Geometrien, Kalibrierungen
- Teilnehmer am Ringvergleich zur Thermodilatometrie (Stand 28.02.2009)

- Weiterer zeitlicher Ablauf

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA

Labor fiir Tl I Analyse und TI i Inatitut
. Keramische Technelogien
eme

Jahrestagung 2009 des Arbeitskreises Thermophysik in der GEFTA  05./06.Marz 2009 — Selb
Ringvergleich Thermodilatometrie

Warum Ringvergleiche? (aus der Sicht eines akkreditierten Labors)

- IKTS- Labor seit 15 Jahren nach DIN EN 45 001 bzw. DIN EN ISO/IEC 17 025
akkreditiert fir thermoanalytische und thermophysikalische Prifarten

- Kompetenz griindet sich dabei auf drei Saulen
I:  Qualitditsmanagementsystem
Dokumentierte Verfahren und Strukturen inklusive aller Verantwortlichkeiten
Il: Personal
Fachkompetenz und Erfahrung, Qualifikation und Weiterbildung
Ill: Technische Infrastruktur
Qualitat und Zustand der Laboreinrichtungen und der Prifinstrumente
- Kriterium: Qualitat der Kalibrier- und Priifergebnisse

- Messunsicherheit ist wesentliche KenngroRe fur Qualitat eines Prifverfahrens bzw.

Pruf- oder Messergebnisses
Abschéatzung der Messunsicherheit erfolgt auf Grundlage des ,Guide of the Expression of Uncertainty in
Measurement [GUM]“ (siehe z.B.DIN ENV13005)
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Warum Ringvergleiche? (aus der Sicht eines akkreditierten Labors)

- Thermoanalytische bzw. thermophysikalische Messungen/ Priifungen sind in der
Regel methoden- und werkstoffspezifische Einzelmessungen.

- Daher muss sich zur Ermittlung der Unsicherheit des Ergebnisses im wesentlichen
auf die im GUM dargestellte Ermittlungsmethode B gestitzt werden.

- Informationen zur Unsicherheit resultieren dabei aus
= Erfahrungen bzw. allgemeinen Kenntnissen Uber die Werkstoffe, Methoden
und Prifgerate,
= vorangegangenen Messungen
= Prufungen von zertifizierten Referenzmaterialien
= Wiederfindungsexperimenten
= Ringvergleichen

Analyse und T
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Warum Ringvergleiche? (aus der Sicht eines akkreditierten Labors)

- Ringvergleiche dienen zur
Uberpriifung der Geratekalibrierung/Gerétejustierung
Uberpriifung des Unsicherheitsbudgets
Identifizierung methoden- und materialspezifischer Einflisse
(unerkannte systematische Abweichungen)
Einschatzung der Qualitat bzw. Leistungsfahigkeit und der Grenzen
von Methoden, Geréten, ...

- IKTS- Thermolabor

Teilnahme an 16 Ringvergleichen in den letzten zehn Jahren

(organisiert u.a. von PTB, NPL, NIST, GEFTA, AK Thermophysik)

Das untersuchte Eigenschaftsfeld Giberdeckt dabei die gesamte Breite

der akkreditierten Prufarten.

— Ubernahme der Koordination eines neuen Ringvergleiches zur
Thermischen Ausdehnung (Thermomechanische Analyse / Thermo-
dilatometrie) [Einladung ab 12/2008 im Internet]

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA T | Labor fur Thermische Analyse und T! i osthia
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Ringvergleich zur thermischen Ausdehnung und zur Bestimmung des thermischen
Ausdehnungskoeffizienten
Untersuchungsmaterialien

Material 1 Material 2 Material 3

SizNg (+Yb,03/Y,03) Al,O3 Ni-Basis- Leg. Inco 718
3.5x 3.5 x 20 mm?® 3.5x 3.5 x 20 mm?® 4 x4 x20 mm3

20°C ... 1200°C 20°C ... 1000°C 20°C ... 800°C

2 K/min 2 K/min 2 K/min

Luft Luft Argon

Messverfahren

Thermomechanische Analyse / Thermodilatometrie

Teilnehmerdaten

INSHEULION ...
ANSCHFIE ..o

Einverstandnis

Gultige Messergebnisse mussen die Angabe einer Messunsicherheit beinhalten. Der Ringvergleich wird nach
dem ,Leitfaden zur Planung und Durchfiihrung von Ringvergleichen des Arbeitskreises Thermophysik in der
GEFTA (siehe http://thermophysik.ptb.de/leitfaden rv.pdf) durchgefihrt.
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Teilnehmer am Ringvergleich zur Thermodilatometrie Stand 28.02.2009
Teilnehmer Material Bemerkung
Institution - Gerat
1: SiN, 2:ALLO, | 3:inco 718
Ansprechpartner (1200°C) | (1000°C) | (800°C)
1. Bayrisches ZAE X X X
F. Hemberger Bahr DIl 802
2 Bundesanstalt fur Materialforschung und — X X X
Prifung, FG V ,Hochleistungskeramik® (1000°C)
R. Schadrack NGB DIL 402 C
3. Constantine the Philosopher University X X -
(UFK/ Slovakische Republik)
Prof. I. Stubna NGB DIL402 E, Eigenbau-DIL
4. Fraunhofer IKTS Dresden X X X
K. Jaenicke-RoRler NGB DII402 / TMA 402
5. Netzsch Geratebau GmbH X X X
D. Rapp NGB DIl402C
6. Osterreichisches GieRerei-Institut X) (X) X Probengeometrie;@6mm, L=25 mm
Dr. E. Kaschnitz Geréat ?
7.Robert Bosch GmbH X X X Bahr DIL 802L, NGB DIL 402C,
A. Krieger Linseis TMA PT 1600

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA Labor fir TI It Analyse und Tt il Instita
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Teilnehmer am Ringvergleich zur Thermodilatometrie / Fortsetzung Stand 28.02.2009
Teilnehmer Material Bemerkung
Institution - Gerat
1: SigN, 2:ALLO, | 3:inco 718
Ansprechpartner (1200°C) | (1000°C) | (800°C)
8. TA Instruments (Waters GmbH) X X X
Dr.M.Nowak (1000°C) TA TMA Q400EM
9 TKU Analytik Weimar X X - Zusatzlich PK-Format
Dr.Ratzenberger / A.Eppner (10x10x70mm3)?
Geréat ?
10. TU Bergakademie Freiberg / INTT X X X
R.Wulf NGB DIL402 C
11. W.C.Heraeus GmbH / Zentrale Analytik / X X X
Labor fur TA (1000°C)
G.Schullerus NGB TMA 402
12. Zentrum fur Glas und Umwelttechnik X X X
limenau
Dr. Daniel NGB DIl402C
Arbeitskreis Th hysik in der GEFTA Labor fir TI It Anal d T -E=m
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Teilnehmer am Ringvergleich zur Thermodilatometrie / Nachmeldungen Stand 06.03.2009
Teilnehmer Material Bemerkung
Institution - Gerat
1: SiN, 2:ALLO, | 3:Inco 718
Ansprechpartner (1200°C) | (1000°C) | (800°C)
13. RWTH Aachen X X X ?
Dr.E.Pfaff
14. Materialprifanstalt Nordrhein-Westfalen X X X ?
T.Kloos
15. Austrian Research Centers GmbH X X X
Dr.W.Hohenauer NGB DIL402 C
16. Fh Institut fur Physikalische Messtechnik X X X
IPM
J.Konig NGB DIL402 C
17. Universitat Duisburg, Institut fur ? ? ?
angewandte Materialtechnik IAM
Prof.W.Bauer

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA Labor fir TI It Analyse und Tt il Instita
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Kritische Aspekte (Abhdngigkeiten untereinander beachten)

- Gerét (horizontales bzw. vertikales Schubstangendilatometer, Probenhaltersystem
[Material], Ofen, Temperaturregelung [Bahr, Linseis, Netzsch, TA Instruments])

- Geratezustand (Kalibrierung/Justierung fur Lange und Temperatur)
- Software (implementierte Korrekturverfahren, ...)

- Prufkdrpermaterial (spezifische Warmekapazitat, Warmeleitfahigkeit,
Oberflachenbeschaffenheit, Strahlungseigenschaften)

- Prufkdrpergeometrie (Lange, Volumen [Temperaturgradienten in und Gber dem
Prufkérper)

- Mess- bzw. Prifbedingungen (Priifkérpereinbau, Gasart, Gasfluss, Heizrate,
Endtemperaturen, hinterlegtes Korrekturverfahren, Datenerfassung, ...)

- Auswertung mit Aufstellung des Messunsicherheitsbudget

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA Labor fiir Ti i Analyse und Ti ik Fraunhofer .. .
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Weiterer zeitlicher Ablauf
(Leitfaden zur Planung und Durchfiihrung von Ringvergleichen des AK-Thermophysik in der GEFTA)
- 12/2008 - 02/2009
Verteilen der Einladung (AKT + GEFTA), Veroffentlichung auf Homepage
Probenherstellung, Riickstellproben
- 03/2009
Festlegung des endgiltigen Messprogramms (ggf. nach Diskussion mit den
Teilnehmern), Detailanforderungen an Unsicherheitsbudget
Verteilung der Prifkérper
- 04 — 08/2009
Messungen
- 09/2009
Erste Auswertung, Klarung eventueller Diskrepanzen
-10-11/2009
Abschluss der Auswertungen, Bericht an alle Teilnehmer

mmmmmmmmm

Arbeitskreis Thermophysik in der GEFTA ™ Labor fur Thermische Analyse und T! ik Frounhofer, .
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Klaus Jaenicke - RoBler

Danke fur die Aufmerksamkeit !
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Leading Thermal Analysis. "ETZS:H

Ausgewahlte Beispiele von
Dilatometermessungen an
Metallen/Metalllegierungen

Dipl.-Geol. Doreen Rapp

NETZSCH Geratebau GmbH
Wittelsbacherstr. 42

95100 Selb
Anwendungsgebiete Dilatometrie NETZSCH
Lineare Thermische i
Ausdehnung Sinter-
temperaturen
Phaseniibergangs-
temperaturen Schrumpfen

Glasubergangs-
temperaturen

Erweichungspunkte

Dichteanderungen
Sinterungskinetik

Kalorische Effekte
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Anwendungsgebiete Dilatometrie - Materialien NETZSCH

Keramiken, Griinkérper fest, flissig
und Tor] pulverférmig
Metalle/Metalllegierungen
Glaser und Polymere und
Glasuren andere organische
Materialien
Gliederung NETZSCH

1. Messungen bis in die flussige
Phase

2. Schichtverbund aus Kupfer-Invar-
Kupfer

3. Strukturumwandlung in einer
Stahlprobe

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 4
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NETZSCH

1. Messungen bis in die flussige Phase

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 5
Messungen bis in die flissige Phase NETZSCH
Tube

Pistonj ) \ _Piston

Fused Silica, Alumina, Sapphire and Graphite

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 6
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Grauguss bis in die Schmelze

NETZSCH

dL/Lo /% T. Alpha *10-6 /K-
90
6.000
Probenhalter: Al,Oq4 End: 1371 °C
Temperaturbereich: 30 bis 1450°C %
5.000 Heizrate: 5 K/min
Atmosphare: 50 ml/min He 7
Kalibrierstandard: Al,Oq4 3.043%
4000 Container: Al,Oq 60
Probenlénge: 12 mm
3000 Onset: 1333 °C %0
40
2.000
30
1.000
Tref:d0c - 20
0.000 10

31/03/09

200 400 600

80!
Temperature /°C

NETZSCH Analysieren & Priifen

1000

1200 1400

Grauguss bis in die Schmelze

Dersity/(glom"3)
754

1331.39 °C

1330.95 °C

I 108

I 106

NETZSCH

104
°? Probenhalter: AlLO,
Temperaturbereich: 30 bis 1450°C
02 Heizrate: 5 K/min
Atmosphére: 50 ml/min He
o] Kalibrierstandard: Al,O4
[, Container: Al,O,
= - A : Probenlange: 12mm

Temperature/C

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen
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Al-Legierung bis in die Schmelze NETZSCH

Probenhalter: Al,O,4

Temperaturbereich: 30 bis 850°C
Heizrate: 5 K/min

Atmosphare: 50 ml/min He
Kalibrierstandard: Al,O,4

Container: Graphit

Probenlange: 12 mm et fsmin)

1.000

0.800

End: 583 °C 0600

0.400

0.200

0.000
Onset: 569 C

-0.200

100 200 300 500 600 700 800

400
Temperature /°C

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 9

NETZSCH

2. Schichtverbund aus Kupfer-Invar-
Kupfer

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 10
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Thermische Ausdehnung von Kupfer NETZSCH

Probenhalter: Sio,
Temperaturbereich: 10 bis 500°C
Heizrate: 3 K/min
dL/Lo /% Atmosphére: 50 ml/min He T. Alpha *106 /K-t
Kalibrierstandard: Cu
Probenlange: 25 mm 20
0.800
0.700 e 18
X e
0.600{ N _—-———"
Tref.: 20 °C
0.500 16
0.400
14
0.300
0.200
12
0.100
0.000 10

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Temperature /°C

Thermische Ausdehnung von Invar NETZSCH

Probenhalter: SiO,
. Temperaturbereich: -30 bis 500°C s
dL/Lo /% Mefiarie: 5 K/min T. Aipha *10°6 /K
Atmosphare: 50 ml/min He 10
0.450 Kalibrierstandard: SiO, ~
Probenlange: ca. 10 mm
0.400
8
0.350
6
0.300
//
0.250 P 4
Vd
7
0.200 s
-~
- - 2
0.150 Tref.: 20 C Pt
—_——— i — -
0.100 0
0.050
-2
0.000 .

200 300 400 500
Temperature /°C

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 12
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Schichtverbund Kupfer-Invar-Kupfer NETZSCH

Geschlitzter SiO,-Standard
Lange: 23mm
Schlitzbreite: 250um

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 13

Thermische Ausdehnung einer Kupfer-Invar-
NETZSCH

Kupfer-Folie
Probenhalter: SiO,
Temperaturbereich: -70 bis 160°C
dL/Lo /% Heizrate: 3 K/min T. Alpha *10-6 /K1
Atmosphare: 50 ml/min He 6
0.040 Kalibrierstandard: Sio,
Probenlange: 25,42 mm
0.030 Probendicke: 50 um

0.020{ T~
-

0.010

0.000

-0.010

-0.020

-0.030

-0.040

50
Temperature /°C

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 14
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NETZSCH

3. Strukturumwandlung in einer
Stahlprobe

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 15

Thermische Ausdehnung einer Stahlprobe - zeitskaliert “ETZS(H

Probenhalter: Al,O,
Heizrate: 35 K/min
Kihlraten: 1 K/min bis 0,05 K/min
dULo /% Atmosphare: 50 ml/min He Temp. /°C
0.800 Kalibrierstandard: Al,Oq4 2000
Probenlange: 25,04 mm
0.700
0.600 1500
0.500
04001 |, 1000
0.300

0.200 500

0.100

0.000

-0.100

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 16
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Thermische Ausdehnung einer Stahlprobe -
temperaturskaliert

NETZSCH

Probenhalter: AlLO,
Heizrate: 35 K/min
dULo /% Kuhlraten: 1 K/min bis 0,05 K/min

Atmosphare: 50 ml/min He

Kalibrierstandard: Al,Oq4
1.400 Probenlénge: 25,04 mm
1.200 Peak: 791 °C
1.000

Peak: 816 °C
0.800
0.600
0.400 Peak: 250 °C
0.200
Peak: 327 °C
0.000
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperature /°C
31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 17

NETZSCH

Vielen Dank
far lhre
Aufmerksamkeit !

31/03/09 NETZSCH Analysieren & Priifen 18
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Mdogliche Verfahren zur Ermittlung der Warmeleitfahigkeit

von austenitischen Cr-Ni-Stahlen
Friedhelm Richter / Winkhauser Talweg 180
45473 Mulheim a. d. Ruhr

Austenitische Cr-Ni-Stahle sind kubisch-flachenzentrierte Eisenlegierungen mit

10 bis 40 % Ni und rd. 20 % Cr. Diese Stahle kommen dann zum Einsatz, wenn ein
Werkstoff mit besonders gutem Korrosionsverhalten in einem vorgegebenen Medium
gesucht wird.

Bezuglich der beiden Transporteigenschaften elektrischer Widerstand und Warme-
leitfahigkeit lasst sich folgendes feststellen. Wegen des hohen Legierungsgehalts
ergibt sich im Vergleich zu unlegierten und niedriglegierten Stahlen ein relativ hoher
elektrischer Widerstand, dazu eine geringe Warmeleitfahigkeit. Mit steigender
Temperatur nimmt der elektrische Widerstand kontinuierlich zu, wahrend die
Warmeleitfahigkeit keineswegs abnimmt, sondern auch mit steigender Temperatur
héhere Werte annimmt. SchlieRlich ist einzusehen, dass sich kleine Anderungen in
der chemischen Zusammensetzung nur geringfugig auf die Warmeleitfahigkeit
auswirken.

Aus den vorhandenen Messunterlagen an 21 austenitischen Cr-Ni-Stahlen mit
Gehalten von 9 bis 42 % Ni und 17 bis 22 % Cr zwischen 20 und 1000 °C findet man
Zahlenwerte fUr die Warmeleitfahigkeit, die sich durch ein relativ schmales Streuband
darstellen lassen.

Fir einen ausgewahlten Stahl X2CrNi19-11 1aRt sich aus dem vorliegenden Daten-
material die Warmeleitfahigkeit bei 20 und 1000 °C wie folgt abschatzen:
A(20) = 10...15 W/(m - K) £ 20 % und A(1000) = 27...29 W/(m - K) £ 20 %.

Genauere Werte erhalt man, wenn man die Abhangigkeit der Warmeleitfahigkeit von
der chemischen Zusammensetzung bertcksichtigt. Danach findet man:
M20) = 13,4 W/(m - K) £ 10 % und A(1000) = 28,3 W/(m - K) £ 10 %.

Eine weitere Verringerung des Streubereichs erfordert die Durchfihrung von
Messungen. Relativ schnell, dazu bei geringem Zeit- und Materialaufwand, besteht
die Mdglichkeit, die Warmeleitfahigkeit aus dem gemessenen elektrischen Wider-
stand zu berechnen. Hierbei ergibt die Rechnung:

AM20) = 13,9 W/(m - K) £ 6 % und A(1000) = 28,6 W/(m - K) £ 6 %.

Mehr Aufwand erfordert die Messung von spezifischer Warmekapazitat und
Temperaturleitfahigkeit. Daraus ergibt sich:
M20) = 13,8 W/(m - K) £ 6 % und A(1000) = 28,7 W/(m - K) £ 6 %.

Die sehr zeitaufwandige direkte Messung der Warmeleitfahigkeit mag zu
Ergebnissen flhren, die man wie folgt abschatzen kénnte:
M20) = 14,2 W/(m - K) £ 5 %(?) und A(1000) = 28,2 W/(m - K) £ 5 %(?).

Zusammenfassend kommt man zu dem Ergebnis, dass sich in fast allen Fallen mit
Hilfe der Messung des elektrischen Widerstands ohne grof3en Aufwand zuverlas-
sige Zahlenwerte erzielen lassen. Daruber hinaus erlaubt die Widerstandsmessung
eine kontinuierliche Datenaufnahme mit einer in weitem Bereich einstellbaren
Temperaturanderungsgeschwindigkeit und dies sowohl fur den Aufheiz- als auch fur
den Abkuhlvorgang.
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Sitzung des AK-Thermophysik am 05/06 Mirz 2009 in Selb —
ZAE BAYERN
Messung von hochwarmeleitfahigen
Schichten mittels der
3w-Methode
S. Rausch
Bayerisches Zentrum fir Angewandte Energieforschung — Wiirzburg
(ZAE Bayern)
© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

Motivation =
ZAE BAYERN

Etablierte Messmethode zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit

* Messung an Bulk-Material

* Messung an Schichten bis in den pm-Bereich

+ Einfache Préparation der zu charakterisierenden Schichten

Charakterisierung anisotroper Materialien, Flissigkeiten

— Messung an DLC-Schichten

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Messprinzip §

ZAE BAYERN

Heizleiter/ Temperatursensor

Elektrischer Kontakt

Probe ——

* Heizleiter / Temperatursensor wird mit periodisch oszillierenden
elektrischen Strom durchflossen:

I(t)=1,-cos(awt)
* Dissipierte Warme:

P(t)=R-I*(t)= %R Iy (1+cosRmt))

+ Variation der Oberflachentemperatur mit 2w

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

3-Omega Spannung §

ZAE BAYERN

*  Wegen Temperaturkoeffizient des Heizleiters:

(2]
"ot ), , mit R(T,))=R,

» Heizwiderstand folgt der Temperaturoszillation an der
Probenoberflache mit:

R=R  -(1+a AT -cosLat—))

. Spannungsabfall am Heizleiter:

Uit)=R-1I(t)= cos(a)t) cos(wt—qo)‘
1
2R 1,0 os(3a)t ? < -

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.
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Losung der Diffusionsgleichung w—
ZAE BAYERN

/Linienf()rmiger Heizleiter

» Ld&sung der Diffusionsgleichung nach Carslaw und
Jaeger: »
AT (r,t)=—K,(gr)exp(i2w?) Halbunendiich
I7,7)

ausgedehntes Substrat

?exp(iZwt) = Periodische Heizleistung pro Leiterlange

1) Frequenzabhéngige thermische Eindringtiefe

q 20

» Unter Beriicksichtigung der endlichen Heizleiterbreite findet man fir die
Temperaturoszillation an der Probenoberflache im Fourier-Raum:

P % sin’(kb)

I (kb +

© Bayerisches Zentrum fiir Angewandte Energieforschung e.V.

AT dk ,mit der Leiterbreite 2b

ZAE BAYERN

Néherungslosung

» Beschrankung auf groBe Eindringtiefen —'Zbﬁ/ Heizleiter

im Bezug auf die Heizleiterbreite
lbg| <<1

— Beschrankung der k-Werte auf den Bereich othermmen der
q < k< 1/b Temperaturwelle

— N&herung des Integrals
sin(kb)
kb

* Durch Integration erhalt man die Naherungsldsung fur die Temperatur-
oszillation an der Probenoberflache:

1

2
AT = i(—ln(qb) +const) = P —lln o+ llnﬁ + const
F7) A 2 2 a
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Diinne Schichten - =
ZAE BAYERN
2b Heizleiter
» Unter der Voraussetzung - S
dsuhmhl
ZSchicht < ﬂSubstrat
und

2b >> dSchichl

kann die laterale Aufweitung des Warmeflusses in der Schicht vernachlassigt
werden

» Schicht wirkt als thermischer Widerstand zwischen Heizer und Substrat und
erzeugt einen zusatzlichen, frequenzunabhéngigen Temperaturhub A Tgyion:

P dSchicht

AT, = ATy, 0 + ATy, Mit AT ien =
& Substrat Schicht Schicht 2blﬂ$chicht
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Differentielle 3m-Methode : %

ZAE BAYERN

0.7 L Ll L Ll L Ll

—— Realtell ATSubs"a‘

0.6 - —— Realteil ATg

0.54

0.4+

TSchicht
0.34

0.2+

Temperaturamplitude [K]

PdSchicht

Aschion = Zbl(ATg AT,

ubstrat )

0.1+

1 10 100 1000 10000

Frequenz [Hz]
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—

. — |

Grenzen und neue Ansitze =
Grenzen der differentiellen 3w-Methode: ZAE BAYERN

+ Vergleichsmessung oder theoretische Modellierung von ATg ¢ N6tig
» Auswertbarer Bereich auf niedrige Frequenzen beschrankt

» N&herungslésung versagt wenn Aggicnt ~ Asubstrat

In den letzten Jahren neu entwickelte Ansatze bei der 3n-Methode:
» Numerischer Berechnung der exakten Lésung und Fit an die Messergebnisse

Beriicksichtigung von Ubergangswiderstanden, Warmekapazitaten

+ Erweiterung des Messbereichs zu hohen Frequenzen; 1/q < dggpicnt
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— |
. . . . . —t
Abschiitzung der thermischen Eindringtiefe —
FETTTY AT B RTETTTT AT TTTT BTSRRI BETArR R BRI EETSTETIT BT ArR AT RS ReTT ZAE BAYERN
10000 _E Differentielle 3o-Methode * [W/((T 1K 2
1 Aktuell ZAE —1
1000 —100
E
o 100
=
"’5 4
5 104 Ziel ZAE
£ E
5
h=
L 1 E
0.1 -
0.01 T R T b BELAALLY LR INNLELLLLLL IR B

100 10° 10" 10®  10°  10* 10> 10° 100 10° 10°
Frequenz [Hz]
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Ziele

i

I~
=
e
o
=
=<
o
y
=

« Erweiterung des Messbereichs auf Frequenzen > 106 Hz

» Entwicklung von numerischen Fitalgorithmen fiir das jeweilige Probensystem

« FEM-Simulation zur Verifikation der Messdaten

» Bestimmung der Giltigkeitsgrenzen der numerischen Fits bei der 3o-Messung

damit

» Bestimmung der thermischen Eigenschaften diinner hochwéarmeleitfahiger
Schichten

+ Systematische Untersuchung des Einflusses der Schichtdicke auf die
Warmeleitfahigkeit, Bestimmung von Ubergangswidersténden, etc.

* Messung Uber ausgedehnten Temperaturbereich
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Fragen?

i

I~
=
e
o
=
=<
o
y
=

Vielen Dank fir lhre
Aufmerksamkeit

Kontakt:
rausch@zae.uni-wuerzburg.de
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