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diffusivity by the laser flash (or heat pulse) tion de la diffusivité thermique par la

method méthode Flash laser (ou impulsion de
chaleur)

Diese Europaische Norm wurde von CEN am 1997-05-24 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfillen,
in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser Europaischen Norm ohne
jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist.

Auf dem letzten Stand befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren biblio-
graphischen Angaben sind beim Zentralsekretariat oder bei jedem CEN-Mitglied auf
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Diese Europédische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch,
Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache, die von einem CEN-Mitglied in
eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem
Zentralsekretariat mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen
Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Danemark, Deutsch-
land, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, Tschechische Republik
und dem Vereinigten Kdnigreich.
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Vorwort
Diese Europaische Norm wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 184 “Hochleistungskeramik”, dessen Sekretariat von
BSI gehalten wird, erarbeitet.
EN 821 hesteht aus drei Teilen:
— Teil 1: Bestimmung der thermischen Langenéanderung
— Teil 2: Messung der Temperaturleitfahigkeit mit dem Laserflash-(oder Warmepuls-)Verfahren
— Teil 3: Bestimmung der spezifischen Warme (ENV)

Diese Europaische Norm muB den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung eines
identischen Textes oder durch Anerkennung bis Dezember 1997, und etwaige entgegenstehende nationale Normen
miissen bis Dezember 1997 zurlickgezogen werden.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden Lénder
gehalten, diese Europaische Norm zu libernehmen:

Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, die Tschechische Republik und das Vereinigte Kénigreich.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von EN 821 legt ein Verfahren zur Bestimmung
der Temperaturleitfahigkeit monolithischer keramischer
Hochleistungswerkstoffe fest, das mit einer MeBunsicher-
heit von néherungsweise 5% arbeitet. Es kann eingesetzt
werden flr Werkstoffe mit Temperaturleitfahigkeiten von
0,1 mm?/s bis 1000 mm?/s und Temperaturen groBer als
—180°C.

Anhang A enthélt die mathematischen Ableitungen,
Anhang B Anweisungen fur Félle, in denen der Versuchs-
ablauf nicht dem Idealfall entspricht.

ANMERKUNG 1: Es wird empfohlen, MeBtempera-
turen, die héher sind als die Herstellungstempera-
tur der Probe, zu vermeiden.

ANMERKUNG 2: Dieses Verfahren schlieBt das
Arbeiten mit gepulsten Hochleistungslasern oder
Photoblitzlampen hoher Energie sowie den Um-
gang mit Hochvakuumsystemen und Hochtempe-
raturéfen mit ein. Die Beachtung entsprechender
Sicherheitsvorschriften wird empfohlen. Siehe
EN 60825.

2 Normative Verweisungen

Diese Europdische Norm enthalt durch datierte oder
undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen
Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an
den jeweiligen Stellen im Text zitiert, und die Publikatio-
nen sind nachstehend aufgefiihrt. Bei datierten Verwei-
sungen gehdren spatere Anderungen oder Uberarbeitun-

gen dieser Publikationen nur zu dieser Européischen
Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung ein-
gearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die
letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.
EN 4500-1

Kriterien zum Betreiben von Priiflaboratorien
EN 60584-1

Thermopaare — Teil 1: Grundwerte der Thermospan-

nungen
EN 60584-2

Thermopaare — Teil 2: Grenzabweichungen

3 Definitionen

Flr die Anwendung dieses Teiles von EN 821 gelten die
folgenden Definitionen:

3.1 Temperaturleitfahigkeit: Warmeleitfahigkeit divi-
diert durch spezifische Warmekapazitat je Volumenein-
heit.

3.2 Wiarmeleitfahigkeit: WéarmefluBdichte dividiert
durch den Temperaturgradienten bei stationéren Bedin-
gungen.

3.3 Spezifische Warme: Wiarmekapazitat je Massen-
einheit.

3.4 Halbe Anstiegszeit: Zeit, die die Temperatur
benétigt, um die Hélfte der maximalen oder Peaktempera-
tur zu erreichen.
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4 Grundlagen des Verfahrens

Die Temperaturleitfahigkeit ist eine Materialkenngréiie,
die bei instationaren Bedingungen den Warmetransport
beschreibt. Sie kann auf die Warmeleitfahigkeit des Mate-
rials (ber die spezifische Warme bezogen werden; sie ist
definiert Uber die Gleichung:

A

Q"¢

X =

(1)

Dabei ist:

o  Temperaturleitfahigkeit, in m2/s;

A Warmeleitfahigkeit,inW - m™' - K7;

o Dichte, in kg/m?;

Co spezifische Warmekapazitat, in J/(kg - K).
Die Temperaturleitfahigkeit wird gemessen (iber den
Temperaturanstieg als Funktion der Zeit an der Rickseite
einer parallel geschnittenen Probe, deren Vorderseite
durch einen Energiepuls kurzer Dauer aufgeheizt wird.
MeBgroBe ist die halbe Anstiegszeit (¢ 5). Die Zeitfunktion
des Temperaturanstiegs (siehe Anhang A) ist in Bild 1
schematisch wiedergegeben. Das Mefsignal des Tempe-
raturdetektors wird in geeigneter Weise aufgenommen.
Die experimentiellen Daten sind sowohl mit systemati-
schen als auch zufélligen MeBabweichungen versehen,
die z.B. von

a) der Bestimmung der Probenhdéhe,
b) der Zeitmessung im Temperaturanstieg,
c) der Ansprechzeit des Detektors,
d) der Ansprechzeit des Systems fur Datenaufzeich-
nung und -analyse,
e) der Trigger-Verzégerung,
f) der inhomogenen Aufheizung der Probe
verursacht werden kénnen.
ANMERKUNG: Eine Verbesserung der Genauig-

keit kann durch Verbesserung von Datenregistrie-
rung und -analyse erreicht werden.

5 Gerite

ANMERKUNG 1: Die wesentlichen Teile der Geréate
sind in Bild 2 angegeben.

5.1 Energiequelle

Diese kann ein gepulster Laser, eine Blitzlampe oder ein
Elektronenstrahl sein. Die Intensitatsverteilung der Ener-
gie Uber die Fldche der Probe muB konstant sein.

ANMERKUNG 2: Bei Benutzung einer Blitzlampe
ist dies vergleichsweise einfach zu erreichen,
wenn sie in einem vollstandig reflektierenden
Gehause mit einer Bohrung untergebracht ist und
ein Lichtleiter von etwa 25 mm Durchmesser zur
Energielibertragung auf die Probe verwendet wird.

ANMERKUNG 3: Deutliche MeBabweichungen bei
der Messung kdénnen entstehen, wenn in Materia-
lien mit stark ausgepréagter Temperaturabhangig-
keit der Temperaturleitfahigkeit der Temperaturan-
stieg 5 K Ubersteigt.
Der Energiepuls muB an der Ruckseite der Probe eine
Temperaturerhdhung von nicht mehr als 10 K erzeugen
(vorzugsweise nicht mehr als 5 K).
Fir Messungen bei hohen Temperaturen wird der Einsatz
eines Lasers empfohlen; Blitzlampen k&énnen Ublicher-
weise nur bis maximal 400 °C eingesetzt werden.
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ANMERKUNG 4: Es wird empfohlen, ein Neodym-
glas-Laser-System zu verwenden, da seine Strahl-
homogenitat iber den ganzen Durchmesser her-
vorragend ist. Photopapier oder Film kann fur die
Prifung der Homogenitat verwendet werden,
ebenso zur mittigen Ausrichtung des Strahls auf
der Vorderseite der Probe.

5.2 Klimakammer

5.21 Allgemeines. Die Klimakammer muB entweder
aus einem Ofen (siehe 5.2.2), einem Kryostaten (siehe
5.2.3.) oder einem Gehause unter Luftstromkihlung (fir
Messungen bei Umgebungstemperatur) bestehen.

5.2.2 Ofen, der den geforderten Temperatur-MeBbe-
reich fir die Probe sicherstellt und so groB ist, daB3 er den
Probenhalter aufnehmen kann (siehe 5.6).

Als Material fir die Heizelemente kann eingesetzt werden:
a) Nickel-Chrom-Legierung flir Temperaturen bis
1000°C;

b) Platin oder Siliciumcarbid flr Temperaturen bis
1500°C;

c) Graphit, Tantal oder Wolfram flir Temperaturen
Uber 1500°C.

Bei stationdren Bedingungen mufB die Temperaturab-
weichung weniger als 0,01 K/s betragen. Die Probentem-
peratur muB3 entweder mit einem Thermopaar nach
EN 60584-1 oder mit einem optischen Pyrometer (vor-
zugsweise Zweifarbenpyrometer) gemessen werden.

Ein geeignetes Schutzgas oder Vakuum muB, falls not-
wendig, zum Schutz von Teilen des Ofens und des Pro-
benhalters (siehe 5.6) vor Oxidation sowie zum Schutz
der Probe und ihres Uberzugs (siehe 6.3) vor Struktur-
und Phasenéanderungen, Anderungen der Stdchiometrie
und bei Vertraglichkeitsproblemen angewendet werden.

ANMERKUNG 1: Es sollte auf die Vermeidung von
Materialzersetzung bei erhdhten Temperaturen
sowie reduzierten Bedingungen geachtet werden.
Bei erhéhten Temperaturen kdnnen einige Kera-
mikarten verdampfen (z.B. Nitride und Silicate)
oder andererseits auf Umgebung oder die ange-
wendete Schicht reagieren.

Der Ofen mufB entweder mit einem Fenster, das flr die
einfallende Pulsenergie durchlassig ist, ausgerustet sein,
oder die Energiequelle darf sich auch im Ofen befinden,
z.B. bei Temperaturen, bei denen eine Blitzlampe verwen-
det werden kann. Der Ofen muB auch mit einem Fenster,
das flr die von der Probenriickseite emittierte Warme-
strahlung durchléssig ist, versehen sein, wenn flr die
Temperaturmessung ein Pyrometer und die Ubertragung
des Energiepulses ein Detektor verwendet wird.

5.2.3 Kyrostat, temperaturregelbar auf 0,01 K.

ANMERKUNG 2: In entsprechenden Sicherheits-
behaltern kénnen zur Kihlung verschiedene Flls-
sigkeiten benutzt werden, z. B. flissiger Stickstoff,
flissiger Sauerstoff, acetonfestes Kohlenstoffdi-
oxid-Gemisch, Eiswassergemisch usw. oder ein
langsamer Strom aus siedendem und vorgeheiz-
tem fliissigem Stickstoff.

5.3 Messung des Temperaturanstiegs

5.31 Allgemeines. Der Temperaturanstieg ist mit
einem Infrarot-Sensor (siehe 5.3.2) oder einem Thermo-
paar (siehe 5.3.3) zu messen. Beide missen in der Lage
sein, Temperaturanderungen von <1% des gesamten
Temperaturanstiegs zu messen. Die thermische Trégheit
der Sensoren muf3 so gering sein, daB 1% der halben
Anstiegszeit (£, 5) aufgeldst werden kann.
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