DEUTSCHE NORM Entwurf Mai 2021

DIN EN ISO 22007-2 | N
ICS 83.080.01 Einspriiche bis 2021-05-26
Vorgesehen als Ersatz fiir
Kunststoffe -

Bestimmung der Warmeleitfahigkeit und der Temperaturleitfihigkeit -
Teil 2: Transientes Flachenquellenverfahren (Hot-Disk-Verfahren)
(ISO/DIS 22007-2:2021);

Deutsche und Englische Fassung prEN ISO 22007-2:2021

Plastics -

Determination of thermal conductivity and thermal diffusivity -

Part 2: Transient plane heat source (hot disc) method (ISO/DIS 22007-2:2021);
German and English version prEN ISO 22007-2:2021

Plastiques -

Détermination de la conductivité thermique et de la diffusivité thermique -

Partie 2: Méthode de la source plane transitoire (disque chaud) (ISO/DIS 22007-2:2021);
Version allemande et anglaise prEN ISO 22007-2:2021

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2021-03-26 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an fnk@din.de moglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK), 10772 Berlin oder Saatwinkler
Damm 42/43, 13627 Berlin.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Gesamtumfang 52 Seiten

DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK)
DIN-Normenausschuss Bauwesen (NABau)

Poctiments-

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 22007-2:2021-05


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-22007-2-2021-05
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-22007-2-2021-05

- Entwurf -
E DIN EN ISO 22007-2:2021-05

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 22007-2:2021) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe erarbeitet, dessen Sekretariat
von NBN (Belgien) gehalten wird.

Das zustidndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 054-01-03 AA ,Physikalische,
rheologische und analytische Priifungen“ im DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den

englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen
Dokumente hingewiesen:

[SO 472 siehe DIN EN ISO 472
ISO 22007-1 siehe DIN EN ISO 22007-1

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen liber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegentiber DIN EN ISO 22007-2:2015-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Bild 2 aktualisiert;

b) Norm redaktionell {iberarbeitet.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 472, Kunststoffe — Fachwérterverzeichnis

DIN EN ISO 22007-1, Kunststoffe — Bestimmung der Wirmeleitfihigkeit und der Temperaturleitfihigkeit —
Teil 1: Allgemeine Grundlagen
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 22007-2:2021) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von NBN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN ISO 22007-2:2015 ersetzen.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 22007-2:2021 wurde von CEN als prENISO 22007-2:2021 ohne irgendeine
Abdnderung genehmigt.
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Vorwort

[SO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsinstitute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
tiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, flir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng
mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen 1SO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Fiir eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dartiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61, Plastics, Unterkomitee SC 5, Physical-
chemical properties erarbeitet.

Diese dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (ISO 22007-2:2015), die technisch iiberarbeitet wurde.
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Einleitung

Eine betrdchtliche Zunahme in der Entwicklung und im Einsatz neuer und verbesserter Werkstoffe in den
verschiedensten physikalischen, chemischen, biologischen und medizinischen Anwendungen hat bessere
Leistungsdaten von Verfahren zur Messung von Warmetransporteigenschaften erforderlich gemacht. Die
Einflihrung alternativer Verfahren, die relativ einfach, schnell und von guter Prazision sind, wiirde fiir die
wissenschaftlich-technische Gemeinschaft von grofsem Nutzen sein. [1]

Eine Reihe von Messverfahren, die als transiente Verfahren bezeichnet werden, wurde entwickelt und
mehrere davon wurden kommerzialisiert. Diese sind weitverbreitet und fiir die Priifung vieler
Werkstoffarten geeignet. In einigen Féllen kénnen diese Verfahren zur getrennten oder gleichzeitigen
Messung mehrerer Eigenschaften eingesetzt werden. [2], [3]

Ein weiterer Vorteil einiger dieser Verfahren besteht darin, dass es moglich geworden ist, die wahren
Masseneigenschaften eines Werkstoffs zu bestimmen. Diese Besonderheit ergibt sich aus der Mdglichkeit,
den Einfluss des Kontakt-Warmedurchlasswiderstands (siehe 8.1.1), der an der Grenzfliche zwischen der
Sonden- und Probekoérperoberfldche vorhanden ist, auszuschliefRen. [1], [3], [4], [5], [6]
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit und Temperaturleitfahigkeit
und somit der spezifischen Warmekapazitdt je Volumeneinheit von Kunststoffen fest. Die experimentelle
Anordnung kann so ausgefiihrt werden, dass Messungen an Probekoérpern verschiedener Grofde moglich
sind. Die Messungen koénnen in gasformigen Umgebungen und unter Vakuum bei verschiedenen
Temperaturen und verschiedenem Druck durchgefiihrt werden.

Dieses Verfahren eignet sich fiir die Priiffung von homogenen und isotropen Werkstoffen sowie von
anisotropen Werkstoffen mit einer einachsigen Struktur. Die Homogenitidt des Werkstoffs erstreckt sich iiber
den gesamten Probekdrper, und innerhalb des durch die Messtiefe(n) (siehe 3.2 nachstehend) festgelegten
Bereichs liegen keine Warmebarrieren vor (aufder in der Nahe der Sonde).

Das Verfahren ist fiir Werkstoffe geeignet, die Warmeleitfahigkeitswerte A im anndhernden Bereich
0,010 Wm—1K-1<A <500 Wm—1.K-1 Temperaturleitfihigkeitswerte a im Bereich

5X 1078 m%s 1< @< 10~*m?2s~1 aufweisen, sowie fiir Temperaturen T im anndhernden Bereich
50K<T<1000K.

ANMERKUNG 1 Die spezifische Warmekapazitit je VolumeneinheitC, C=p- Cp wobei p die Dichte und Cp die
spezifische Wiarme je Masseeinheit und bei konstantem Druck ist, kann erhalten werden, indem die
Warmeleitfahigkeit A durch die Temperaturleitfahigkeit a dividiert wird, d. h. C = 4/, und liegt im anndhernden Bereich
von 0,005 M]'m—3-K~1 < € < 5 MJ-m~3-K~1. Diese wird auch als volumenspezifische Warmekapazitit bezeichnet.
ANMERKUNG 2 Wenn die Absicht besteht, den thermischen Widerstand oder die scheinbare thermische Leitfahigkeit
in der Dickenrichtung zu bestimmen, in Richtung eines inhomogenen Produktes (zum Beispiel einer hergestellten
Platte) oder einer Platte aus einem inhomogenen Werkstoff, wird auf ISO 8301, ISO 8302 und ISO 472 hingewiesen.

Die Warmetransporteigenschaften von Fliissigkeiten kénnen ebenfalls bestimmt werden, vorausgesetzt,
dass die Warmekonvektion auf ein Mindestmaf? reduziert wird.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

IS0 22007-1, Plastics — Determination of thermal conductivity and thermal diffusivity — Part 1: General
principles

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach ISO 22007-1 und die folgenden Begriffe.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfligbar unter http://www.electropedia.org/
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31

Eindringtiefe

Appen

Maf3 dafiir, wie weit eine Warmewelle in den Probekorper in der Richtung des Warmeflusses eingedrungen
ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Bei diesem Verfahren ist die Eindringtiefe gegeben durch:

Ape, = K[ o

Dabei ist
tr  die gesamte Messdauer fiir die Transientenaufzeichnung;
a die Temperaturleitfihigkeit des Probekdrperwerkstoffs;
K eine Konstante, die von der Empfindlichkeit der Temperaturaufzeichnungen abhingig ist.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Eindringtiefe wird in Meter (m) angegeben.

3.2
Messtiefe

4p

prob

Maf3 dafiir, wie weit eine Warmewelle in den Probekorper in Richtung des Warmeflusses wahrend des
Bestehens des fiir die Berechnung angewendeten Zeitfensters eingedrungen ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Messtiefe ist gegeben durch:

Approb = K\/ a - Tax
Dabei ist

tmax die grofite Zeitspanne des Zeitfensters, das fiir die Berechnung der Warmetransporteigenschaften ange-

wendet wurde.
Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Messtiefe wird in Meter (m) angegeben.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Ein typischer Wert bei den Hot-Disk-Messungen ist x=2, von dem im gesamten
Dokument ausgegangen wird.

3.3
Empfindlichkeitskoeffizient

Py

Koeffizient, bestimmt durch die Gleichung:

A[AT ()]
Bq = CIT

Dabei ist

q die Warmeleitfahigkeit 4, die Temperaturleitfahigkeit @ oder die volumenspezifische
Warmekapazitit C;

AT(?H der mittlere Temperaturanstieg der Sonde.

Anmerkung 1 zum Begriff:  Fiir die Warmeleitfahigkeit, Temperaturleitfahigkeit und spezifische Warmekapazitat je
Volumeneinheit werden unterschiedliche Empfindlichkeitskoeffizienten bestimmt. [7]
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Anmerkung 2 zum Begriff: Um das Zeitfenster festzulegen, das zur Bestimmung sowohl der Warmeleitfahigkeit als
auch der Temperaturleitfadhigkeit aus einem einzigen Versuch angewendet wird, wird die Theorie der Empfindlichkeits-
koeffizienten angewendet. Durch diese Theorie, die eine grofde Anzahl an Versuchen einschlief3t und die Konstanten q
als Variablen betrachtet, wurde festgestellt, dass

0,30 <ty - /1?2 < 1,0
Dabei ist
r der mittlere Radius der duflersten Spirale der Sonde.
Unter Annahme x= 2 kann dieser Ausdruck wie folgt umgeformt werden:

L1r < Apgrop < 2,07

4 Kurzbeschreibung

Ein Probekdrper mit einer eingebetteten Hot-Disk-Sonde mit einer vernachldssigbaren Warmekapazitat darf
bei einer bestimmten Temperatur bis zum Erreichen des thermischen Gleichgewichts liegen gelassen
werden. Um ein dynamisches Temperaturfeld innerhalb des Probekérpers aufzubauen, wird ein Warmepuls
in Form einer schrittweisen Funktion durch den durch die Sonde durchgeleiteten elektrischen Strom
erzeugt. Der Temperaturanstieg in der Sonde wird als eine Funktion der Zeit gemessen. Die Sonde agiert als
ein Temperatur-Messfiihler, der mit einer Heizquelle vereint ist (d. h. ein selbstheizender Messfiihler). Das
Temperaturansprechen wird anschliefSend nach dem fiir eine bestimmte Sonde und die angenommenen
Randbedingungen entwickelten Modell analysiert.

5 Priifeinrichtung

5.1 Ein schematisches Diagramm der Priifeinrichtung ist in Bild 1 dargestellt.

: B

3
5
6 1 t
| | '
8 L
Legende
1 Probekorper mit Sonde 5 Briickenschaltung
2 Prifkammer 6 Spannungsmessgerat
3 Vakuumpumpe 7  Spannungsquelle
4  Thermostat 8 Computer

Bild 1 — Grundaufbau der Priifeinrichtung

5.2 Eine {Ubliche Hot-Disk-Sonde ist in Bild2 dargestellt. Zweckdienliche Sonden koénnen mit
Durchmessern von 2 mm bis 200 mm ausgefiihrt sein, in Abhangigkeit von der Probekorpergrofie und den
Warmetransporteigenschaften des zu priifenden Werkstoffs. Die Sonde ist als eine bifilare Spirale
ausgefiihrt, die aus einer Metallfolie mit einer Dicke von (10 + 2) um geétzt und an den beiden Seiten mit
einer diinnen (von 7 um bis 100 pm) Isolierfolie abgedeckt wurde. Es wird empfohlen, Nickel oder Molybdan
als Metallfolie fiir das Heizelement/den Temperatur-Messfithler zu verwenden, weil diese einen relativ
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hohen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands aufweisen und eine Stabilitdt iiber einen
weiten Temperaturbereich zeigen. Es wird empfohlen, Polyimid, Glimmer, Aluminiumnitrid oder
Aluminiumoxid als Isolierfolie zu verwenden, in Abhangigkeit von der hochsten Temperatur bei der
Anwendung. Die Leiterbahnen der bifilaren Spirale, die eine im Wesentlichen kreisférmige Sonde formen,
miissen bei Sonden mit einem Aufdendurchmesser von 15mm oder weniger eine Breite von
(0,20 £ 0,03) mm und bei Sonden mit einem grofleren Durchmesser eine Breite von (0,35 + 0,05) mm
aufweisen. Der Abstand zwischen den Leiterbahnenrdndern muss der Leiterbahnenbreite entsprechen.

h

™

©
NS/
D

]
- / et

Olo
&

Legende
D Messfiihler-Durchmesser
H, h, L, Maf3e von Einzelheiten des Messfiihlers

ANMERKUNG  Ublicherweise konnen Messfiihler-Durchmesser von 2 mm bis 200 mm angewendet werden, in
Abhéngigkeit von der vorhandenen Probekdrpergrofle. Die in diesem Bild angegebenen Abstinde sollten in einer
beliebigen, jedoch der gleichen Langeneinheit gemessen werden, wenn diese zur Berechnung des Warmeverlustes liber
die elektrischen Anschlussleitungen nach Gleichung (16) herangezogen werden.

Bild 2 — Hot-Disk-Sonde mit bifilarer Spirale als Heizelement/Messfiihler

5.3 Um den transienten Anstieg des Sondenwiderstandes aufzuzeichnen, muss eine elektrische Briicke
angewendet werden. Mithilfe der Briicke, die anfangs abgeglichen ist, muss im Anschluss an die Erh6hung
des Widerstands der Sonde eine Aufzeichnung des Ungleichgewichts der Briicke mit einem empfindlichen
Spannungsmessgerat (siehe Bild 3) erfolgen. Bei dieser Anordnung wird die Sonde mit einem Widerstand in
Reihe geschaltet, der so ausgefiihrt sein muss, dass dessen Widerstand durch die Transiente hindurch streng
konstant gehalten wird. Diese 2 Komponenten werden mit einem Prazisionspotentiometer verbunden,
dessen Widerstand etwa 100mal grofier sein muss, als die Summe der Widerstdnde der Sonde und des
Vorschaltwiderstandes. Die Briicke muss an eine Stromversorgung angeschlossen werden, die eine
Spannung von 20 V und einen Strom von bis zu 1 A liefern kann. Das Digitalspannungsmessgeréat, mit dem
die Differenzspannungen aufgezeichnet werden, muss eine Auflosung haben, die bei einer Integrationszeit
von einer Netzperiode 6,5 Digits entspricht. Um die Ausgangsleistung der Sonde wahrend der Messung
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moglichst konstant zu halten, muss der Widerstand des Vorschaltwiderstandes Rg nahe am
Anfangswiderstand der Sonde mit deren Anschlussleitungen R, + R| liegen.

| J
o @ —o.
TR, |
L=
O O

Legende
1 Potentiometer R Gesamtwiderstand der Anschlussleitungen der Sonde
2 Sonde _ Rg Vorschaltwiderstand
3 Anschlussleitungen der Sonde Ry, Anfangswiderstand der Sonde vor Beginn der transienten

Erwarmung

AR Erhohung des Widerstands der Sonde wdahrend der
transienten Erwdrmung

AU Spannungsunsymmetrie, die durch die Erhéhung des
Widerstands der Sonde hervorgerufen wird

ANMERKUNG  Diese experimentelle Anordnung ermoglicht eine Bestimmung der Temperaturabweichungen von der
[terationsgeraden (siehe Aufbereitung der experimentellen Daten unter 8.1) bis auf 50 pK oder besser.

Bild 3 — Schaltplan der elektrischen Briicke fiir die Aufzeichnung der Erh6hung des Widerstands der
Sonde

5.4 Fir die Dauer einer Messung muss eine Umgebung mit konstanter Temperatur geschaffen werden, die
auf +0,1 K oder besser geregelt wird (siehe Bild 1). Die Priifkammer braucht nur dann entliiftet zu werden,
wenn mit Plattenprobekorpern (siehe 6.3) gearbeitet wird.

6 Probekorper
6.1 Massengut-Probekorper

6.1.1 Bei Massengut-Probekdrpern hangt die Anforderung an die Probekérperdicke von den thermischen
Eigenschaften des Werkstoffs ab, aus dem der Probekorper hergestellt ist. Der Ausdruck fiir die Messtiefe
enthdlt die Temperaturleitfahigkeit, die vor der Messung unbekannt ist. Das heif3t, dass die Messtiefe nach
der Durchfiihrung eines Vorversuchs berechnet werden muss. Wenn die aus diesen neuen Informationen
erhaltene Messtiefe auflerhalb der in 8.1.3 angegebenen Grenzwerte liegt, muss die Priifung mit einer
angepassten Gesamtmessdauer wiederholt werden, bis die geforderten Bedingungen erfiillt sind.

Die Form des Probekorpers kann zylindrisch, quadratisch oder rechteckig sein. Eine maschinelle Herstellung
einer bestimmten Form ist nicht erforderlich, solange eine ebene Oberfliche (siehe 6.1.4) jeder der
2 Probekorperhalften am Messfiihler anliegt und die in 8.1.3 festgelegten Anforderungen an die
Messfiihlergrofie erfiillt sind.
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6.1.2 Die Messung muss so durchgefiihrt werden, dass die Messtiefe im Probekorper mindestens 20mal
grofder als die charakteristische Liange der Bestandteile ist, aus denen sich der Werkstoff zusammensetzt,
oder als jegliche Inhomogenitit des Werkstoffs, z.B. der mittlere Teilchendurchmesser, wenn der
Probekoérper ein Pulver ist.

6.1.3 Die Probekdrpermafie miissen so gewahlt werden, dass die Auswirkung von dessen Aufienflachen
auf die Messung auf ein Mindestmaf3 verringert wird. Die Probekdrpergrofie muss so gewahlt werden, dass
der Abstand eines beliebigen Abschnitts der bifilaren Spirale der Hot-Disk-Sonde zu jedem Abschnitt der
Aufiengrenze des Probekorpers grofier als der mittlere Aufienradius der bifilaren Spirale (siehe 5.2) ist. Eine
Erhohung dieses Abstands iiber die Grof3e des Spiraldurchmessers hinaus verbessert nicht die Prazision der
Ergebnisse.

6.1.4 Die Oberflachen des Probekorpers, die sich im Kontakt mit dem Messfiihler befinden, miissen eben
und glatt sein. Die Probekorperhélften miissen an beiden Seiten der Hot-Disk-Sonde befestigt werden.

ANMERKUNG Warmeleitpaste sollte nicht angewendet werden, weil

a) es schwierig ist, eine ausreichend diinne Schicht der Warmeleitpaste zu erhalten, die den thermischen Kontakt
tatsichlich verbessert;

b) die Warmeleitpaste die Warmekapazitit der Isolierschicht offensichtlich erhoht und den Aufbau einer konstanten
Temperaturdifferenz zwischen dem Messfiihlerwerkstoff und der Probekérperoberfléache verzogert;

C) es schwierig ist, eine exakt gleiche Dicke der Warmeleitpaste an beiden Seiten der Sonde zu erhalten und einen
streng symmetrischen Wéarmestrom vom Heizelement-/Messfiihlerwerkstoff durch die Isolation zu den 2 Probe-
korperhélften zu erzielen.

6.1.5 Fir Flussigkeiten sind geeignete Behdlter mit entsprechenden Abdichtungen erforderlich, und
Luftbldschen und Verdampfung miissen vermieden werden.

Die Aufbewahrung und Konditionierung der Fliissigkeit konnen deren Eigenschaften beeintrdchtigen, z. B.
durch eine Absorption von Wasser oder Gas. Eine Vorbehandlung des Probekorpers vor der Priifung kénnte
erforderlich sein, z. B. durch eine Entgasung. Vorbehandlungen diirfen jedoch nicht angewendet werden,
wann immer sie den zu priifenden Werkstoff beeintrachtigen kdnnten, z. B. durch eine Zersetzung.

6.1.6 Bei Werkstoffen, die zu betrichtlichen Anderungen der Mafe neigen, die durch Messungen iiber
weite Temperaturbereiche, Warmeausdehnung, Zustandsidnderung, Phaseniibergang oder aufgrund
sonstiger Ursachen initiiert werden, muss sichergestellt werden, dass die Eigenschaften des Probekorpers,
wenn dieser mit der Hot-Disk-Sonde in Kontakt gebracht wird, bei der angewendeten Beanspruchung nicht
beeintrachtigt werden.

Bei weichen Werkstoffen darf der Probekorper durch den Spanndruck nicht zusammengepresst werden, um
dessen Warmetransporteigenschaften nicht zu verandern.

6.1.7 Der Probekorper muss entsprechend der Normvorschrift, die fiir die Art des Werkstoffs und dessen
spezielle Anwendung gilt, konditioniert werden.

6.2 Anisotrope Massengut-Probekorper

6.2.1 Falls ein Werkstoff anisotrop ist, miissen die Probekdrper so geschnitten (oder auf andere Weise
hergestellt) werden, dass die Sonde in die Hauptrichtungen ausgerichtet werden kann (z.B. die
Faserrichtungen in faserverstiarkten Kunststoffen, die Hauptrichtungen in Schichtanordnungen oder die
Hauptachsen in Kristallen). [4], [8] Das Hot-Disk-Verfahren ist auf Werkstoffe beschrankt, bei denen die
thermischen Eigenschaften entlang von 2 orthogonalen Hauptachsen gleich sind, sich jedoch von denen
entlang der dritten Achse unterscheiden.
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6.2.2 Die Grofde anisotroper Probekérper muss so gewahlt werden, dass die Anforderungen von 8.1.3
entlang den Hauptachsen erfiillt sind.

6.3 Plattenprobekorper

Das sogenannte Verfahren fiir Platten (Slab-Verfahren) wird bei tafelférmigen Probekorpern angewendet,
die sich in 2 Richtungen erstrecken, die jedoch eine beschriankte und gut definierte Dicke im Bereich von
1 mm bis 10 mm aufweisen. [9] Die Dicke des Plattenprobekoérpers muss auf 0,01 mm bekannt sein. Werden
2 gleich dicke Platten eines Werkstoffs um eine Sonde herum befestigt und an den Aufdenseiten thermisch
isoliert, so konnen die Warmeleitfadhigkeit und Temperaturleitfadhigkeit derartiger Probekorper gemessen
werden. Die Bedingung hinsichtlich der Messtiefe (siehe 3.2) muss in der Ebene der Sonde, jedoch nicht in
der Dickenrichtung erfiillt werden. Dieses Verfahren ist besonders fiir Untersuchungen von Werkstoffen mit
Wairmeleitfihigkeiten hoher als 10 W-m~—1-K—1 geeignet, kann jedoch auch fiir Werkstoffe mit so geringen
Wirmeleitfihigkeiten wie 1 W-m—1-K~1 eingesetzt werden, vorausgesetzt, dass eine gute Warmeisolation
der Platten sichergestellt werden kann (beispielsweise durch die Durchfithrung der Messungen unter
Vakuum).

6.4 Diinnschicht-Probekoérper

Das sogenannte Diinnschicht-Verfahren wird bei Probekdrpern, wie z. B. Papier, Textilien, Polymerfolien
oder aufgetragenen Diinnschichten (wie z. B. Keramikbeschichtungen), mit Dicken im Bereich von 0,05 mm
bis etwa 5,0 mm eingesetzt. [10] Die Dicke von Diinnschicht-Probekérpern (die an beiden Seiten der Sonde
angebracht sind) muss auf +1 pm bekannt sein.

ANMERKUNG 1 Bei der Durchfiihrung einer Messung an einem Werkstoff mit einer hohen Warmeleitfahigkeit erfahrt
die Temperatur ganz zu Beginn der Transiente eine schnelle Zunahme, gefolgt von einer allmahlicheren Zunahme der
Temperatur. Diese schnelle Zunahme wird durch die Isolierschichten, zwischen denen sich die Messfiihler-Spirale
befindet, verursacht. Sowohl experimentell als auch durch Computersimulationen wurde nachgewiesen, dass die
Temperaturdifferenz iiber die Isolierschicht innerhalb einer sehr kurzen Zeit konstant wird und wahrend der Messung
konstant bleibt. Die Ursache dafiir ist, dass die Gesamtausgangsleistung, die Flache des Messfiihlerwerkstoffs und die
Dicke der Isolierschicht bei der Priifung konstant sind.

Werden Diinnschichten eines Werkstoffs zwischen der Sonde und einem Hintergrundwerkstoff mit einer
hohen Warmeleitfahigkeit (in Form eines ,unendlichen” Festkorpers) angeordnet, kann die scheinbare
Warmeleitfahigkeit des Diinnschicht-Werkstoffs gemessen werden, vorausgesetzt, dass die scheinbare
Warmeleitfahigkeit der Isolierschicht, mit der die Sonde iiberzogen ist, in einem separaten Versuch
bestimmt wurde. [10]

ANMERKUNG 2  Es kann erforderlich sein, Messungen an Diinnschichten unterschiedlicher Dicke und mit den gleichen
Eigenschaften oder mit verschiedenem Spanndruck durchzufiihren, um mathematisch den Einfluss des Kontakt-Warme-
durchlasswiderstands auszuschliefien.

Die Warmeleitfahigkeit des Hintergrundwerkstoffs muss ungefihr 10mal grofder als die des Diinn-
schicht-Werkstoffs sein.

Um eine ebene Warmequelle bei der Priifung von Diinnschichten besser zu simulieren, muss eine dhnliche
Sonde wie die in Bild 2 dargestellte verwendet werden. Die ringformigen Streifen sollten jedoch
vorzugsweise eine Breite von 0,8 mm aufweisen, und die Liicken zwischen den Streifen sollten lediglich
0,2 mm betragen. Wird eine Sonde mit einer Warmeisolation an beiden Seiten der bifilaren Spirale
verwendet, muss eine Vorpriifung zur Bestimmung der tatsachlichen Warmeleitfahigkeit der Isolation und
des Klebstoffs, der die Sonde zusammenhalt, durchgefiihrt werden.
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7 Durchfiihrung

7.1 Die Sonde wird zwischen den ebenen Oberflichen von 2 Probekorperhalften des Werkstoffs
angeordnet, dessen thermische Eigenschaften zu bestimmen sind. Es gibt keine Anforderung beziiglich der
Form der Aufdenflachen, solange die Bedingung beziiglich der Messtiefe erfiillt ist (siehe 8.1.3).

Die Anordnung Probekérper/Sonde wird im Priifstand fest eingespannt oder zusammengebaut.

ANMERKUNG 1 Beim Untersuchen von Fliissigkeiten wird die Sonde einfach in die Flissigkeit eingetaucht, haufig mit
einer Einrichtung zur Aufrechterhaltung der flachen Form der Sonde.

ANMERKUNG 2 Der gesamte Temperaturanstieg im Probekorper betrdgt liblicherweise weniger als 2 K. Das heif3t,
dass sich der thermodynamische Zustand des untersuchten Werkstoffs wahrend der Messung kaum verdndert und die
thermischen Eigenschaften somit der vor der Priifung erreichten Gleichgewichtstemperatur zugeordnet werden
kdnnen.

7.2 Das gesamte System wird in einer Priifkammer mit konstanter Temperatur aufgestellt und bis zum
Erreichen der Temperaturstabilitat, wie in 5.4 festgelegt, stehen gelassen.

7.3 Die elektrische Briicke wird vor der Priifung abgeglichen. Bei einer Sonde mit einem
Anfangswiderstand zwischen 1 Q und 50 Q muss die Spannung fiir die Abgleichung der Briicke so gewéhlt
werden, dass der Strom 1 mA nicht liberschreitet.

7.4 Der Warmepuls wird angewendet, und die Temperatur wird wahrend einer vorgegebenen Messdauer
aufgezeichnet. Die in Tabelle 1 angegebenen Werte werden als Anfangsrichtwerte fiir die Ausgangsleistung
und Messdauer angewendet.

ANMERKUNG  Im Allgemeinen wird eine geringere Ausgangsleistung bevorzugt, um eine Stérung des Systems auf ein
Mindestmafs zu verringern. Die Empfindlichkeit der Temperaturaufzeichnung erhéht sich jedoch mit einer héheren
Ausgangsleistung (und folglich einem hoheren Strom), was beim Untersuchen von Werkstoffen mit einer hohen
Warmeleitfahigkeit der Fall ist. Aus diesem Grund kann eine gute Prazision bei Messungen an derartigen Werkstoffen
erzielt werden, selbst wenn der Temperaturanstieg lediglich einen Bruchteil eines Grads betragt.

7.5 Die Spannungsunsymmetrie wird in geeigneten Zeitabstdnden iiber die Messdauer bestimmt und
aufgezeichnet. Es wird empfohlen, die Frequenz der Datenerfassung so zu wahlen, dass wahrend der
Messdauer mindestens 100 Datenpunkte aufgezeichnet werden. Wird das Verfahren zur Messung der
Warmetransporteigenschaften von Flissigkeiten angewendet, muss die Messdauer auf 1 s beschréankt sein,
damit die Warmekonvektion in der Fliissigkeit die Messung nicht stort.
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Tabelle 1 — Ubersicht iiber empfohlene experimentelle Parameter fiir eine Reihe von Werkstoffen
mit verschiedenen Wirmeleitfihigkeiten

Metall- Dichte . Isolier-
legierung Keramik Stahl Keramik Polymer werkstoff

Warmeleitfahigkeit

170 40 14 1,5 0,19 0,028
[W/(m-K)]
Temgeraturleltfahlgkelt 69 11 37 0,96 011 0.75
(mm=/s)
Temperaturanstieg (K) 0,3 0,5 1,0 0,8 1,3 2,5
Radius der Sonde (mm) 15 6,4 6,4 6,4 6,4 15
Probekorperdicke (mm) 30 10 10 10 15 30
Probekorperdurchmesser 90 40 40 40 40 90
(mm)
Messdauer (s) 5 10 10 40 160 160
Ausgangsleistung (W) 4 3 2 0,5 0,25 0,1

7.6 Die Auflésung der Priifeinrichtung muss besser als 0,001 K sein.

7.7 Der Temperaturanstieg wird aus den Spannungs-Messwerten AU(t) mithilfe von Gleichung (1)
berechnet:

AT(t) = (Rs + R, + Ro)AU()[JoRs — AU(®)] " (aRy) ™" (1)
Dabei ist

R, der Gesamtwiderstand der Anschlussleitungen;
Rg der Vorschaltwiderstand (siehe 5.3);
Ry  der Anfangswiderstand der Sonde;

a der Temperaturkoeffizient des Widerstands (TCR) der Sonde;

Jo der Strom durch den Messfiihler zu Beginn der Transiente; dieser Strom kann einfach ermittelt

werden, indem die Spannung Uber der Briicke am Ende der Transiente vor dem Abschalten des
Heizstroms gemessen und durch (Rg + R}, + R dividiert wird. [1]

7.8 Die Priftemperatur wird der Reihe nach verdndert, um die erwiinschten Temperaturen fiir den
Probekorper  abzudecken, wobei sichergestellt wird, dass bei jeder Temperatur ein
Temperaturgleichgewicht erreicht wird.

Es sollten vorzugsweise Mehrfachmessungen unter den gleichen experimentellen Bedingungen durchgefiihrt
werden. Mindestens 3 Messungen werden bei derselben Temperatur empfohlen. Jede nachfolgende Messung
sollte durchgefiihrt werden, nachdem sich das System bei der zunachst gewahlten Temperatur stabilisiert
hat. Die fiir das Erreichen des thermischen Gleichgewichts erforderliche Dauer schwankt in Abhédngigkeit
von der Grofde, Form und den thermischen Eigenschaften des Probekorpers.

Es wird empfohlen, nach Beendigung der Priifung bei der hochsten Temperatur eine Wiederholpriifung nach
dem Abktihlen auf eine oder mehrere tiefer liegende Temperaturen durchzufithren. Dies ermdglicht, einen
Abbau in den Eigenschaften des Probekorpers festzustellen, der aufgrund einer Beanspruchung bei hoheren
Temperaturen stattgefunden haben konnte.
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