Sonderdruck aus
wZeitschrift fiir angewandte Physik*, 12. Band, 3. Heft, 1960, S. 121—124

Springer-Verlag, Berlin - Gittingen - Heidelberg

Ein einfaches Relativ-Verfahren zur Messung der Wirmeleitfiihigkeit kleiner Metallproben *

Von W. Frirz und K.-H. Bope
Mit 9 Textabbildungen
(Bingegangen am 23. September 1959)

1. Einleitung

In einer fritheren Untersuchung [1] waren ein
Absolutverfahren zur Messung der Wirmeleitfahigkeit
von Metallen angegeben und gleichzeitig Werte der
Wirmeleitfahigkeit A fiir eine Reihe reiner und legierter
Metalle ermittelt worden. Bei diesem Standard-
verfahren der Bundesanstalt werden als Probekérper
Vollzylinder von 50 mm Durchmesser und 70 mm Linge
verwendet. Probekorper dieser Abmessungen herzu-
stellen, ist manchmal schwierig oder unméglich; es
war daher notwendig, ein Verfahren fiir sehr viel
kleinere Proben zu entwickeln. Selbstverstandlich
mul} dabei eine groBere MeBunsicherheit in Kauf ge-
nommen werden.

Im folgenden wird ein besonders einfaches Relativ-
Verfahren fiir kleine Proben mitgeteilt. Das Verfahren
ist mit Hilfe der Standardmethode [1] erprobt wor-
den!. Es liefert bei Einhaltung bestimmter Versuchs-
bedingungen zuverlissige Werte der Wiarmeleitfihig-
keit kleiner Metallproben.

2. Versuchsverfahren

Werden zwei senkrecht iibereinandergesetzte Kreis-
zylinder von gleichem Querschnitt # in axialer
Richtung von einem und demselben stationdren
Wirmestrom W, durchflossen, so gilt unter der Vor-
aussetzung, dal} ihre Stirnflichen isotherme Flichen
sind und von den Zylindermantelflichen keine Wiarme

nach auBlen abgegeben wird (Abb. 1):
Oberer Zylinder (Index o):
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Unterer Zylinder (Index u):
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Die Wirmeleitfahigkeiten 4, und 2, sind hierbei als
linear von der Temperatur abhingig angenommen und
gelten fiir die Mitteltemperaturen } (9, -+1,) bzw.
& (03 + 9,).

Die Temperaturdifferenzen in Achsrichtung lings
der MefBstrecken s, bzw. s, sind gegeben durch 49, =
(¥, —9) und 49, = (9;—9,). Nach Gleichsetzen von
GI. (1) und (2) folgt
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Sind speziell noch die MeBstrecken s, und s, einander
gleich, so erhalten wir
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* Mitteilung aus der Physikalisch-Technischen Bundes-
anstalt.
1 Fir die tatkriftige Hilfe bei den Messungen haben wir der
Physiklaborantin Frau A. SreeMuNDp zu danken.

Rechenweise und MeBverfahren sind bekannt und in
einer Reihe von Untersuchungen verwendet worden
[2]. Wir konnen uns darum eine ausfiihrliche Diskus-
sion ersparen, da die praktische Anwendung von
Gl. (3) oder (4) auf der Hand liegt: Ist die Wirme-
leitfahigkeit einer der beiden Probekérper bekannt
(z.B. 4,), so erhilt man die andere, unbekannte
Wirmeleitfdhigkeit (1,) mit Hilfe der meBbaren
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Abb. 1. Schema des relativen MeBverfahrens

Temperaturgradienten ; eine Bestimmung des Warme-
stromes W, eriibrigt sich. Da aber bei jeder experi-
mentellen Anordnung die idealen Randbedingungen,
nidmlich isotherme Stirnflichen und adiabate Mantel-
flichen, nur angenahert erfiillt werden konnen, ist
eine kritische Fehlerdiskussion angebracht.

Bei der vorliegenden Untersuchung verfolgten wir
vor allem das Ziel, das MeBverfahren méglichst einfach
zu gestalten; deshalb haben wir bewuBlt jede Korrek-
turrechnung vermieden. Dies hat zur Folge, daB eine
groBere MeBunsicherheit in Kauf genommen werden
muB}, natiirlich muB} sie fiir praktische Zwecke noch
tragbar sein. Es ist die Aufgabe der folgenden Ab-
schnitte, den Betrag der erreichbaren und noch be-
friedigenden MeBunsicherheit von etwa 3% experi-
mentell zu begriinden und die Bedingungen fiir die
Einhaltung dieses Wertes festzulegen.

3. Versuchsanordnung (Abb. 2)
Probekorper

Die Probekorpero (oben) und « (unten) sind kreis-
runde Zylinder von 20 mm Durchmesser und je 18mm
Hohe. Ihre Stirnflichen sind sehr sorgfiltig plange-
schliffen. Von der Giite dieser Planschliffe wird die
VerliBlichkeit der Messung entscheidend beeinfluft,

Eraebens! iibarreicht
von den Verfassern.
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da ein guter Warmekontakt zwischen o und u sowie
zwischen den Proben und der Heiz- und Kithlkammer
gesichert sein muf}. Zu diesem Zweck wird auf alle Kon-
taktflichen noch ein diinner Olfilm aufgetragen. Das
Temperaturgefille in den Proben wird mit Hilfe von
Thermoelementen gemessen. Diese sind in feine bis
zur Zylinderachse reichende Bohrungen von 0,5 mm
Durchmesser eingefithrt. Der axiale Abstand der
Bohrungen betrdgt 15 mm (TemperaturmeBstellen
9 bis 9y).
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Abb. 2. Versuchseinrichtung. ¢ Heizkammer, b Kithlkammer, ¢, d Messing-
stempel, e Wirmeschutzumhiillung aus Schaumstoff, f Stahlplatte, g Druck-
vorrichtung, o oberer Probekorper, # unterer Probekorper

In miBigen Grenzen konnen Durchmesser und
Hohe der Probekorper von den NormalmaBen ab-
weichen.

Heizkammer

Die iibereinandergesetzten Proben o und u werden
an ihren freien Stirnflichen mit einer Heiz- bzw. Kiihl-
vorrichtung in Kontakt gebracht. Im stationdren
Temperaturzustand fliet dann von der Heizkammer a
ein Wiarmestrom durch o und % zur Kithlkammer b ab.

Die Heizkammer a enthélt einen aus einem einzigen
Stiick Messing gedrehten Stempel ¢, dessen Rippen-
system® von einem kriftigen Wasserstrom umspiilt
wird. Nach unten endet der Stempel ¢ in einem zylin-
drischen Ansatz, der denselben Durchmesser wie der
Probekérper hat. Die plangeschliffene Stirnflidche des
Ansatzstiickes wird auf den Probekérper o aufgesetzt.

Kiihlkammer

Die unten angeordnete Kiithlkammer b, auf deren
oberem Stempelansatz die Probe « aufgesetzt wird, ist
genauso wie die Heizkammer @ aufgebaut. Beide Kam-
mern werden von elektronisch geregelten Thermosta-
ten gespeist, deren Badtemperaturen (20 bis 100 °C)
willkiirlich einstellbar sind.

Zusammenbay

Die untere Kammer b ruht auf einer Stahlplatte f,
die ihrerseits auf drei Séulen eine schraubstockartige
Druckvorrichtung trigt, mit deren Hilfe bei g der
Stempel ¢, die Proben o und u, sowie der Stempel d
zusammengedriickt werden. Der aufgewandte Druck
richtet sich nach dem Versuchsmaterial und wird so
dosiert, daBl die Probekérper nicht verformt werden.

Schutzkorper

Um einen Warmeaustausch der Mantelfldchen der
Probezylinder mit der Umgebung zu verhindern, wird
in den freien Raum zwischen den Kammern ¢ und b
ein zweiteiliger Schaumstoffkorper e eingeschoben.
Er hat guten Kontakt mit ¢ und b und umbhillt die
Proben ringsherum. Die Spaltbreite zwischen den
Proben und dem Schutzkoérper e betrigt etwa 1,5mm.
Der Innenmantel dieses Schutzkérpers ist mit einer
diinnen Aluminiumfolie beklebt, um Strahlungsein-
fliisse abzuschwéchen.

Auf den Schutz kann nicht verzichtet werden, da
sonst die als homogen vorausgesetzten Temperatur-
felder in den Proben so sehr verzerrt werden konnen,
daB die einfache Gl. (4) nicht mehr giiltig ist. — DaB3
solche Feldverzerrungen in endlich langen Zylindern
nachhaltigen EinfluB haben, konnte in [1] gezeigt
werden.

Temperaturmessung

Die Temperaturen in der Achse der Probekorper
werden an den MeBstellen ¢, bis ¢, mit Kupfer-Kon-
stantan-Thermoelementen von 0,2 mm Drahtstirke
gemessen. Die Lotstellen sind von einem kurzen
Metallrohr umhiillt, das gut in die Bohrungen von
0,5mm @ der Probekérper eingepalBt ist. Auf diese
auch bei den fritheren Versuchen bewihrte Weise
werden die Thermoelemente in den Bohrungen ein-
wandfrei justiert.

Die Thermospannungen werden mit einem Diessel-
horst-Kompensationsapparat gemessen. — Die Ther-
moelemente werden héufig untereinander ausgetauscht
und von Zeit zu Zeit mit zuvor geeichten Normal-
thermometern kalibriert. — Als kleinster Wert fiir die
Temperaturdifferenz in den Probekorpern wurde im
allgemeinen A¢ =5 grd eingehalten, um die Fehler-
einflissse der Temperaturbestimmung klein zu halten.
Bei gelegentlichen Unterschreitungen bis zu 4¢ =3 grd
war aber keine Genauigkeitseinbufle festzustellen.

4, Standardproben

Aus einer Reihe von Metallen und Legierungen mit
Wairmeleitfahigkeiten von 10 bis 200 kcal/m h grd
wahlten wir fiinf Proben aus und fertigten jeweils
aus demselben Rohstiick Probekérper fiir die Stan-
dardapparatur (50 mm Durchmesser ; 70 mm H6he) und
je 2 Proben fiir die Relativapparatur (20 mm Durch-
messer; 18 mm Hohe) an. Messungen mit der Stan-
dardapparatur lieferten uns die Warmeleitfahigkeiten
der Proben zwischen 20 und 100 °C mit einer Genauig-
keit von 1% . Auf diese Weise verfiigten wir nunmehr
iiber 2 Séatze (I und II) von je 5 Standardproben be-
kannter Warmeleitfdhigkeit mit den verringerten Ab-
messungen 20 mm Durchmesser und 18 mm Hdéhe.

In der Tabelle sind diese Standardproben und ihre
Waérmeleitfdhigkeit aufgefiihrt.
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Tabelle. Warmeleitfihigkeit der Standardproben bei 20 und 90° C

Wirmeleitfihigkeit
Standardproben keal/m h grd

20 °C [ 90 °C
LT e e R R SR PP R R 12,2 13,55
BENIENEA20] < L o e s 40,8 40,9
BemoNickel . o o s % e s 71,5 67,0
ICRRIRE IS i s e 93,2 101,8
Handels-Aluminium . . . . . 163,6 171,6

Es ist beabsichtigt, im Laufe der Zeit die Zahl
der Standardproben zu erhéhen.

5. Versuche

Mit den in Abschnitt 4 beschriebenen Standard-
proben wurden in der Relativapparatur nun Kontroll-
versuche derart durchgefiithrt, dafl je 2 Probekorper
verschiedener Metalle aus den Sétzen I und II mit-
einander verglichen wurden.

Die zwei Probekérper miissen sehr gewissenhaft
eingebaut und mit Hilfe von Olkontaktschichten und
der Druckschraube aneinander gesprengt werden.
Ebenso umsichtig ist der Einbau der Thermoelement-
rohrchen vorzunehmen. Beim Versuch werden die
beiden Thermostaten auf verschiedene Temperaturen
beheizt (der obere Thermostat hat immer die hohere
Temperatur) und die Temperaturen ¥, 9,, J; und 9,
(vgl. Abb. 1) nach Erreichen des stationdren Zustandes
gemessen. Mit jeder Metallkombination wurden meist
4 bis 5 Einzelversuche bei verschiedenen Temperatur-
differenzen durchgefiihrt. Aus den gemessenen Tem-
peraturen werden die Mitteltemperaturen des oberen
Probekérpers 4 (9, +9,) und der unteren Probe
3 (95 +19,) bestimmt. ' Die Wirmeleitféhigkeiten der
Proben fiir diese mittleren Temperaturen werden den
bekannten, mit Hilfe des Standardverfahrens gewon-
nenen Kurven (vgl. Tabelle) entnommen. Diese
Werte und die gemessenen Temperaturdifferenzen
A9, = (9, —19,) und 49, = (93 —13,) bilden die Grund-

lage der Auswertung.

6. Auswertung

6.1. Durch Umformen von Gl. (4) erhdlt man einen

Quotienten
(A APy 2
Q_(-EO) T (5)

Eine Korrektur fiir das Nichteinhalten der Bedingung
s, =5, [Gl. (3)] war nur in einem Fall nétig, wo (s,/s,)
um 1% vom vorgesehenen Betrag 1,00 abwich. Der
Quotient @ miiBte, wenn das MeBverfahren und die
Apparatur vollkommen wiren, in allen Fillen den
Wert 1 ergeben. Der wirkliche Wert @, der nach
Gl. (5) aus den Messungen gewonnen wird, liefert
dann unmittelbar ein MaB fiir die Abweichung des
MeBverfahrens und der Auswertung vom idealen Ver-
halten.

Im Beispiel der Abb. 3 sind die beiden Nickel-
proben aus den Standardsétzen I und II in mehreren
Versuchsreihen miteinander verglichen worden. Die
Versuchswerte @, aufgetragen iiber der Temperatur-
differenz A9, (in diesem Fall ist A4, praktisch gleich
A%,), streuen in einem Bereich von weniger als +1,5%
um den theoretischen Wert @ =1,00. Als zweites

Beispiel ist in Abb. 4 nach derselben Methode der Aus-
wertung der Vergleich einer Messingprobe des Satzes I
mit vier anderen Proben verschiedener Metalle, und
zwar Nickel, Aluminium, Messing Satz IT und Stahl
St 42.11 durchgefiihrt, wiederum in mehreren Ver-
suchsreihen, wobei @ iiber der Temperaturdifferenz
der Messingprobe aufgetragen ist. Hier bleibt die
Streuung der @-Werte in den befriedigenden Grenzen
von etwa +2,5%.

6.2. Eine Ubersicht iiber das Ergebnis aller durch-
gefithrten Versuchsreihen wird in —den Abb.5—9
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Abb. 3. Vergleich zweier Nickelproben I und II

gegeben. Hier haben wir die Darstellung so gewihlt,
wie sie bei der praktischen Ermittlung der unbekannten
Wirmeleitfihigkeit 1, einer Metallprobe durch Ver-
gleich mit einer Standardmetallprobe bekannter
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Abb. 4. Vergleich einer Messingprobe T mit Standardproben von Nickel O,
Aluminium @, Messing II @ und Stahl St 42,11 @

Wairmeleitfihigkeit 2, gehandhabt wird. Dafiir ist
Gl. (4) nur in einfacher Weise umzuformen.

}'u Gt Ao ’jfg:* C (G)
Die bekannte wahre Wirmeleitfihigkeit der Standard-
probe J, in Abhingigkeit von der mittleren Priiftem-
peratur 3 (9, +19,) ist durch die jeweils eingetragene
Gerade wiedergegeben (vgl. Tabelle). Die in den Ab-
bildungen eingetragenen Punkte geben die MeBwerte
aus den verschiedenen Versuchsreihen fiir die als un-
bekannt angesehene (in Wirklichkeit hier bekannte)
Metallprobe wieder. Zur Beurteilung der Streubreite
sind die 1%-, 2%- oder 3% -Grenzen lings des Verlaufs
der wahren Wirmeleitfihigkeit eingetragen. Die unter-
suchten Metallkombinationen sind bei den Abbildun-
gen vermerkt. Volle Kreise weisen auf den Vergleich
mit denselben Materialien hin.
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7. Diskussion der MeBergebnisse
und des MeBverfahrens

Die in Abb. 5—9 aufgezeichneten Versuchsergeb-
nisse erlauben eine umfassende und abschlieBende
Kontrolle, Kritik und Diskussion des MeBverfahrens.
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Abb. 5—9. Ermittlung der Wirmeleitfihigkeit verschiedener Metallproben
mit Hilfe von Standardproben bekannter Wéirmeleitfihigkeit

Abb. 5. Remanit I (unbekannt) verglichen mit Remanit II @,
Reinnickel @, Stahl St 42.11 o
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Abb. 6. Stahl St 42.11 I (unbekannt) verglichen mit Remanit o und
Stahl St 42.11 1T e
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Abb. 8. Messing I (unbekannt) verglichen mit Stahl St 42.11 @,
Reinnickel o, Messing II @, Aluminium o

Die Anwendbarkeit der Methode und des MeBgerites
wird durch diese Ergebnisse hinreichend bewiesen.
Die Warmeleitfahigkeit kleiner Metallproben kann mit
einer MeBunsicherheit von weniger als 4 3% ermittelt
werden. Fiir das Einhalten dieser vielfach fiir die
Praxis ausreichenden MeBunsicherheit gelten folgende
Bedingungen: Kleinere Temperaturdifferenzen als
3 grd diirfen in keinem Falle angewendet werden, da
sonst die zweifellos vorhandenen Wirmeverluste
stirker in Erscheinung treten. Die Streuung der Ver-
suchswerte wird am geringsten, wenn die Standard-
probe und die zu priifende Metallprobe einigermafen

gleiche Warmeleitfahigkeit haben. Zur praktischen
Durchfiithrung wird daher zweckméBig so vorgegangen,
dafB die zu priifende Metallprobe stets mit 2 Standard-
proben verglichen wird, von denen die eine eine ge-
ringere und die andere eine groBere Wéarmeleitfédhigkeit
hat als die unbekannte Metallprobe. Das Mittel aus
beiden Messungen ist dann mit einer Unsicherheit von
weniger als 3% behaftet.

Zusamimenfassung

Es werden Aufbau und MeBweise einer Apparatur
zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit kleiner
Metallproben von 20 mm Durchmesser und 18 mm
Hohe mitgeteilt. (Relativ-Verfahren) — Mit einer
Reihe von Metallen, deren Warmeleitfahigkeiten zuvor
in der Standardapparatur [1] der Physikalisch-Tech-
nischen Bundesanstalt gemessen worden waren, wur-
den MefBreihen durchgefithrt, um das Verfahren zu
erproben und die MeBunsicherheit zu bestimmen.
Werden gewisse VorsichtsmaBBnahmen beachtet, so ist
der absolute Fehler der Warmeleitfahigkeitsbestim-
mung Kkleiner als +3%.
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Abb, 7. Reinnickel T (unbekannt) verglichen mit Stahl St 42.11 O,
Reinnickel @, Messing @ und Aluminium e
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Abb. 9. Aluminium I (unbekannt) wird verglichen mit Messing O und
Aluminium I e
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