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Kurzfassung

Expandiertes Perlit ist ein preisgünstiges Alumosilikat-Pulver natürlichen Ursprungs mit einer Porosität
von bis zu 99%. Durch Evakuieren auf Gasdrücke unter 0,01 hPa zur Unterdrückung der Gaswärmelei-
tung, und durch Zugabe eines Trübungsmittels zur Reduzierung des bei hohen Temperaturen dominie-
renden Strahlungstransports mittels Absorption und Streuung (Extinktion) lassen sich mit expandier-
tem Perlit außergewöhnlich niedrige Wärmeleitfähigkeiten erreichen. Zur Entwicklung einer solchen,
neuartigen Hochtemperatur-Vakuumpulverisolation (HT-VPI) auf Perlit-Basis wird in dieser Arbeit der
Wärmetransport in reinen und getrübten Perlit-Pulverschüttungen mit Dichten zwischen 56 kg/m3 und
357 kg/m3 erstmals experimentell und theoretisch bei Temperaturen zwischen 20 ∘C und 800 ∘C, sowie
bei Gasdrücken zwischen 10−4 hPa und 1.000 hPa untersucht. Die HT-VPI kann beispielsweise in indus-
triellen Anlagen und Prozessen zur Verbesserung der Energieeffizienz angewendet werden.
Zur Wärmeleitfähigkeitsmessung werden sowohl das Platten- als auch das Hitzdrahtverfahren verwen-
det. Ergänzend wird der Extinktionskoeffizient �̂� von expandiertem Perlit und neun verschiedenen Trü-
bungsmitteln durch FTIR-Spektroskopie analysiert. Für die Vermessung von evakuierbaren, porösen
Pulvern werden Platten- und Hitzdrahtverfahren adaptiert und jeweils Best-Practice-Methoden zur Ver-
suchsdurchführung und Auswertung angegeben.Während das Plattenverfahren die verlässliche Ermitt-
lung der effektiven Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 optisch dicker Proben ermöglicht, ist durch numerische Be-
rechnungen aus der Literatur bekannt, dass das Hitzdrahtverfahren bei porösen Medien mit lediglich
moderater Extinktion nur eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit liefert und dabei 𝜆𝐸 unterbestimmt.
Aus den experimentellen Daten ergibt sich, dass reines, expandiertes Perlit nur bedingt für eine HT-VPI
geeignet ist, wohingegen sich eine getrübte Pulvermischung, die aus 60% (Gewichtsanteil) eines Perlit-
Pulvers hoher Dichte und 40% eines Siliziumcarbid-Pulvers besteht, als optimal herausstellt. Bei einer
anwendungstypischenMitteltemperatur von 400 ∘C beträgt diemit demPlattenverfahren im evakuierten
Zustand gemessene effektive Wärmeleitfähigkeit dieser Mischung nur 0,013W/mK. Allgemein nimmt
𝜆𝐸 für die evakuierte, getrübte Pulvermischung sehr niedrige Werte zwischen 0,004W/mK (bei 20 ∘C)
und 0,03W/mK (bei 800 ∘C) an, die für eine HT-VPI vorzüglich geeignet sind.
Durch systematischen Vergleich der Messergebnisse des Hitzdrahtverfahrens mit denen des Plattenver-
fahrens werden numerische Simulationsrechnungen zur Unterbestimmung der effektiven Wärmeleitfä-
higkeit erstmals experimentell bestätigt. Auf Grundlage dieses Ergebnisses wird eine Korrekturmethode
angegeben, welche die Umrechnung der scheinbarenWärmeleitfähigkeit des Hitzdrahtverfahrens in die
wahre, effektive Wärmeleitfähigkeit ermöglicht. Mit dieser Korrektur kann die Anwendbarkeit des Ver-
fahrens auf poröse Medien mit moderater Extinktion (1.000m−1≤ �̂� ≤ 10.000m−1) erweitert werden.
Die gemessene Gasdruckabhängigkeit von 𝜆𝐸 wird durch die Weiterentwicklung einer einfachen Mo-
dellgleichung hervorragendwiedergegeben. Hierbei wird die temperaturabhängige Kopplung zwischen
Festkörper- und Gaswärmeleitung mit einem neuartigen Kopplungsparameter beschrieben. Bei Umge-
bungsdruck und 400 ∘C Mitteltemperatur beträgt 𝜆𝐸 = 0,087W/mK für die getrübte Pulvermischung
und 𝜆𝐸 = 0,096W/mK für das reine Perlit-Pulver hoher Dichte. Die Materialien eignen sich somit im
belüfteten Zustand auch zur Realisierung kostengünstiger, konventioneller HT-Wärmedämmungen.
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Abstract

Expanded perlite is a low-cost aluminosilicate powder of natural origin with a porosity of up to 99%.
By evacuation to gas pressures below 0.01 hPa, gas conduction can be suppressed. Moreover, by the
addition of an opacifier, thermal radiation transport dominating at high temperatures can be reduced
due to absorption and scattering (extinction). In this way, it is possible to achieve exceptionally low
thermal conductivities with expanded perlite. For the development of such a novel, perlite-based high-
temperature vacuum powder insulation (HT-VPI), the heat transport within pure and opacified perlite
powder with densities between 56 kg/m3 and 357 kg/m3 is investigated experimentally and theoretically
in this work for the first time at temperatures between 20 ∘C and 800 ∘C, and at gas pressures between
10−4 hPa and 1,000 hPa. The HT-VPI can be applied for example to industrial facilities and processes in
order to improve energy efficiency.

For the measurement of thermal conductivity, both the guarded hot plate (GHP) method and the transi-
ent hot wire (THW) method are used. Complementarily, the extinction coefficient �̂� of expanded perlite
and nine different opacifiers is analysed by FTIR spectroscopy. Both the GHP and the THW method
are adapted for the measurement of evacuable porous powders, and best-practice methods regarding
execution and evaluation of the experiments are presented in each case. While the GHP method allows
to reliably determine the effective thermal conductivity 𝜆𝐸 of optically thick samples, it is known from
numerical calculations in literature that the THW method systematically underestimates 𝜆𝐸 of porous
media with merely moderate radiation extinction and only provides an apparent thermal conductivity.

The experimental data shows that the suitability of pure expanded perlite for HT-VPI is limited, whereas
an opacified powder mixture consisting of 60% (weight fraction) of a high-density perlite powder and
40% of a silicon carbide powder is identified as optimum. At a mean temperature of 400 ∘C, which is
typical for practical applications, this mixture has an effective thermal conductivity of only 0.013W/mK
in vacuum, according to GHPmeasurements. In general, 𝜆𝐸 of the evacuated, optimised powdermixture
is between 0.004W/mK (at 20 ∘C) and 0.03W/mK (at 800 ∘C), which is very well-suited for HT-VPI.

By systematic comparison of the experimental results of the THW method with those of the GHP me-
thod, numerical simulations regarding the underestimation of the effective thermal conductivity are con-
firmed experimentally for the first time. Based on this outcome, a correction method is presented, which
allows to convert the apparent thermal conductivity of the THW method into the true, effective thermal
conductivity. With this correction, the applicability of the method can be extended to porous media with
moderate extinction (1,000m−1≤ �̂� ≤ 10,000m−1).

Themeasured gas pressure dependency of 𝜆𝐸 is reproducedwith excellent accuracy by extending a simp-
le model equation, in which the temperature-dependent coupling between solid and gas conduction is
described by a novel coupling parameter. At ambient pressure and 400 ∘C mean temperature, the effec-
tive thermal conductivity is 𝜆𝐸 = 0.087W/mK for the opacified powder mixture, and 𝜆𝐸 = 0.096W/mK
for the pure high-density perlite powder. Therefore, the non-evacuated materials are also suitable to
realise cost-effective, conventional thermal insulation for high temperatures.
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Kapitel 1

Einleitung

1.1 Motivation

Das Prinzip der Nachhaltigkeit hat speziell innerhalb der letzten Jahre eine zentrale Rolle im Bewusst-
sein von Gesellschaft, Politik undWirtschaft eingenommen [18; 22; 173]. Neben einer sozialen und einer
wirtschaftlichen Komponente umfasst Nachhaltigkeit vor allem einen ökologischen Aspekt. Dieser be-
steht darin, imHinblick auf zukünftige Generationen verantwortungsvoll mit den limitierten Ressourcen
und Kapazitäten der Erde umzugehen [43, S. 16–29]. Bezogen auf die Energieversorgung der globalen
Bevölkerung erfordert das Konzept der Nachhaltigkeit die folgenden Maßnahmen:

– Erstens ist eine weltweite Abkehr von fossilen Brennstoffen geboten, denn zum einen stehen diese
nicht unbegrenzt zur Verfügung, und zum anderen tragen sie durch die Emission von CO2 zur
globalen Erderwärmung bei. Stattdessen muss die Nutzung erneuerbarer Energien konsequent
ausgebaut werden.

– Zweitens ist es erforderlich, Energiemöglichst effizient zu erzeugen und ebenso zu nutzen, um den
Flächen- und Ressourcenverbrauch zu minimieren, den selbst eine vollständig auf Erneuerbaren
basierende Energieversorgung aufweist. Solange zur Energieerzeugung weiterhin fossile Brenn-
stoffe eingesetzt werden, kommt einer Steigerung der Energieeffizienz darüber hinaus eine erhöh-
te Bedeutung zu, denn sie führt direkt zu einer Einsparung fossiler Primärenergie und somit zur
Reduktion von CO2-Emissionen.

– Drittens darf in einer vollständigen Betrachtung auch das anhaltende Wachstum der Weltbevöl-
kerung, das einen wesentlichen Einfluss auf Energiebedarf und CO2-Emissionen hat, nicht außer
Acht gelassen werden. Hierzu sollten – speziell in Entwicklungsländern mit hohen Geburtenraten
– Investitionen in die Bildung von jungen Frauen getätigt, sowie der Zugang zu Verhütungsmitteln
vereinfacht werden [106; 123; 188].

Prognosen zufolge wird die Weltbevölkerung bis zum Jahr 2050 auf knapp 10 Milliarden Menschen
ansteigen [205]. Eine vollständige Transformation der globalen Energieversorgung auf Erneuerbare er-
scheint derzeit noch einige Zeit entfernt [57]. Vor diesem Hintergrund ist es bereits heute wichtig, Mög-
lichkeiten zur Steigerung der Energieeffizienz bestehender Prozesse zu untersuchen und anzuwenden.

Wie andere Industrieländer auch, verzeichnet Deutschland zwar einen Bevölkerungsrückgang; gleich-
zeitig sind die CO2-Emissionen pro Kopf im internationalen Vergleich überdurchschnittlich hoch [60].
Wie alle Nationen steht deshalb auch Deutschland in der Pflicht, seine Energieversorgung nachhaltig
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zu gestalten. Die deutsche Bundesregierung hat dementsprechend das Ziel definiert, die Emission von
Treibhausgasen bis 2050 um 80% gegenüber demNiveau von 1990 zu reduzieren [21, S. 10]. Die Heraus-
forderung, die im Erreichen dieses Ziels besteht, wird durch den gleichzeitigen Verzicht auf die Kern-
energie zusätzlich vergrößert. Zwar ist auch die Kernenergie aus Gründen der Nachhaltigkeit fragwür-
dig, da von den radioaktiven Abfällen bisher unabschätzbare Gefahren für das Ökosystem über Jahrtau-
sende hinweg ausgehen. Jedoch hätte eine zeitlich beschränkte Verlängerung der Kernenergienutzung –
beispielsweise umweitere ca. 50 Jahre, also bis die Transformation hin zu erneuerbaren Energien deutlich
weiter vorangeschrittenwäre – die bereits bestehende Problematik derAtommüll-Endlagerung nichtwe-
sentlich verschärft, wohl aber das Erreichen der dringenderen Emissionsziele vereinfacht. Die politische
Entscheidung zum Ausstieg aus der Kernenergie wird jedoch kaum zu revidieren sein, sodass die Emis-
sionsziele nun durch verstärkten Einsatz alternativer Maßnahmen erreicht werden müssen. Diesbezüg-
lich wird einerseits ein verstärkter Ausbau der Erneuerbaren Energien bis 2050 angestrebt, welche dann
60% des Bruttoendenergieverbrauchs bereitstellen sollen [21, S. 10]. Andererseits verfolgt die Bundesre-
gierung eine „Energieeffizienzstrategie mit dem Ziel, den Primärenergieverbrauch bis zum Jahr 2050 um
50 Prozent gegenüber 2008 zu senken“ [21, S. 12]. Hierbei stellt sich die Frage, ob eine Halbierung des
Primärenergieverbrauchs alleine durch Effizienzsteigerung – auch unter Berücksichtigung der Kosten –
praktizierbar ist. Im Übrigen kann eine Reduktion des Primärenergieverbrauchs und der Treibhausgas-
emissionen jedoch nur durch Konsumverzicht bzw. eine kollektive Verhaltensänderung erfolgen. Wie
unpopulär dies ist, zeigen beispielsweise die bis 2019 stetig ansteigenden Zahlen der SUV-Verkäufe und
Inlandsflüge [208; 213]. Die Tatsache, dass hier kein nennenswerter Wandel zu beobachten war, obwohl
gleichzeitig das Thema Nachhaltigkeit an Popularität gewann, offenbart auch eine gewisse Ambivalenz
der deutschen Bevölkerung in Bezug auf ökologische Fragen. Es bleibt abzuwarten, ob durch die be-
schlossene Einführung einer CO2-Bepreisung hierzu entsprechende Anreize gesetzt werden können.

Es lässt sich also festhalten, dass eine Steigerung der Energieeffizienz zukünftig für eine nachhaltige En-
ergieversorgung zweifellos unverzichtbar sein wird [156], auch wenn fraglich ist, ob sie im gewünschten
Ausmaß zu der geforderten Reduktion von Primärenergiebedarf und Treibhausgasemissionen führen
kann. In Deutschland finden sich bisher ungenutzte Potenziale zur Effizienzsteigerung vor allem in den
Sektoren Gebäude und Verkehr, jedoch auch in der Industrie (vgl. [19, S. 15–17]), wo ca. 30% des Ener-
giebedarfs entsteht [20, S. 16]. Wie Abb. 1.1 zeigt, entfallen mehr als 75% des industriellen Energiever-
brauchs auf Branchen, die vorwiegend auf Prozesse im Bereich der Hochtemperatur (HT) angewiesen
sind. Hierzu gehören beispielsweise chemische Reaktionen, die Erzeugung und Verarbeitung von ge-
schmolzenem Metall bzw. Glas, das Brennen von Zement oder Keramik, die Pyrolyse von Kohle, oder
Trocknungsverfahren bei der Papierherstellung. Das Temperaturniveau1 reicht von ca. 200 ∘C in der Pa-
pierindustrie bis maximal ca. 1.500 – 2.000 ∘C in der Glasindustrie.2 Nachdem HT-Prozesse besonders
energieintensiv sind, kann bei ihnen am effektivsten eine Steigerung der Energieeffizienz erreicht wer-
den. Ein wichtiger Beitrag hierzu kann durch den Einsatz hocheffizienter Wärmedämmungen geleistet
werden. Einerseits lassen sich damit – z. B. durch die Isolation von Industrieöfen, heißen Anlagenteilen,
Rohrleitungen, etc. – die direkten thermischen Verluste der Prozesse deutlich reduzieren. Andererseits
ist eine effizientere Dämmung von HT-Wärmespeichern möglich, welche zur Pufferung kurzfristig fluk-
tuierender Energiemengen, oder bei guter Wärmeisolation auch als Langzeitspeicher für industrielle
Abwärme eingesetzt werden können.

1Temperaturen werden in dieser Arbeit in der Regel in ∘C angegeben, da dies die in den Anwendungen verwendete Tempe-
raturskala ist. Dabei ist zu beachten, dass sich die verwendeten physikalischen Gesetze nahezu ausschließlich auf die absolute
Temperatur in der SI-Einheit K beziehen, sodass implizit stets eine Umrechnung erfolgen muss. Unabhängig davon werden Tem-
peraturdifferenzen in K angegeben.

2Dementsprechendwird imRahmendieserArbeit der Temperaturbereich über 200 ∘CalsHochtemperatur-Bereich, der Bereich
zwischen Umgebungstemperatur und ca. 200 ∘C als Niedertemperatur-Bereich, und der Bereich unterhalb von Umgebungstempe-
ratur als Tieftemperatur-Bereich bezeichnet.
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Abbildung 1.1: Prozentuale Anteile der energieintensivsten Wirtschaftszweige an der Gesamt-Energieverwendung
deutscher Betriebe des Bergbaus und des verarbeitenden Gewerbes in 2017. Daten aus [189, S. 577].

1.2 Vakuumwärmedämmung mit expandiertem Perlit

Zur Steigerung der industriellen Energieeffizienz wird mit dieser Arbeit das Ziel verfolgt, eine hocheffi-
ziente HT-Wärmedämmung in Form einer Vakuumpulverisolation (VPI) zu entwickeln. Aus Gründen
der Wirtschaftlichkeit wird hierfür expandiertes Perlit untersucht, ein vergleichsweise preiswertes Pul-
vermaterial natürlichen Ursprungs mit einer hohen Porosität von bis zu 99%.

Zur Realisierung einer VPI wird das Pulver in einen vakuumdichten Hohlraum eingefüllt und evaku-
iert. Wenn dabei die mittlere freieWeglänge der Gasmoleküle so weit ansteigt, dass sie nicht mehr durch
Stöße der Moleküle untereinander, sondern nur noch durch Stöße mit den Porenwänden begrenzt wird,
so bewirkt dies eine nahezu vollständige Unterdrückung der Gaswärmeleitung (Smoluchowski-Effekt).
Aufgrund der kleinen Porendurchmesser des exp. Perlits (ca. 5µm bis 100µm) ist diese Bedingung be-
reits bei einemGasdruck3 von etwa 0,01 hPa erreicht. Im evakuierten Zustand kann derWärmetransport
nur noch über die filigranen Festkörperstrukturen sowie durch Wärmestrahlung stattfinden. Da sich die
Pulverkörner nur an nahezupunktförmigenKontaktstellen berühren, treten hohe thermischeKontaktwi-
derstände auf, die zu einer erheblichen Reduktion der Festkörperwärmeleitung führen. Weiterhin wird
der Strahlungswärmestrom aufgrund von Absorption und Streuung des Pulvers, welche zusammen als
Extinktion bezeichnet werden, verringert. Die hervorragende Dämmwirkung der VPI ist also damit be-
gründet, dass sämtliche Wärmetransportmechanismen unterdrückt bzw. wirksam reduziert sind.

Die Vakuumpulverisolationmit exp. Perlit wurde erstmals in der Kryotechnik eingesetzt und ist dort zur
Aufbewahrung tiefkalter Flüssiggase (z. B. Stickstoff) in doppelwandigen, zylindrischen Speicherbehäl-
tern bereits seit ca. 60 Jahren erprobt. Das Pulverwird hierbei in den vakuumdichtenHohlraumzwischen
Innen- und Außenbehälter eingefüllt. Bei typischen Anwendungstemperaturen von ca. −200 ∘C auf der
Innenseite und 20 ∘C auf der Außenseite beträgt die effektive Wärmeleitfähigkeit4 der Isolation lediglich
1 – 4mW/mK [87; 96; 163]. Seit einigen Jahren wird die Perlit-VPI auch bei doppelwandigen Warmwas-

3Der Gasdruck wird in dieser Arbeit in der SI-konformen Einheit Hektopascal (hPa) angegeben. Der Zahlenwert des Gas-
drucks in hPa ist identischmit demZahlenwert in der EinheitMillibar (mbar),welche in derVakuumtechnik ebenfalls gebräuchlich
ist.

4Wärmeleitfähigkeiten werden in dieser Arbeit üblicherweise in Milliwatt pro Meter und Kelvin (1mW/mK= 10−3 W/mK)
angegeben.
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serspeichern eingesetzt. DieAnwendungstemperaturen liegen hier beimaximal 150 ∘Cauf der Innenseite
und 20 ∘C auf der Außenseite. Aufgrund eines dementsprechend höheren Strahlungsanteils werden eff.
Wärmeleitfähigkeiten im Bereich 6 – 8mW/mK erreicht [13; 73]. Diese sind dennoch um den Faktor 4 –
10 niedriger als die Wärmeleitfähigkeiten konventioneller Dämmstoffe (Mineralwolle, Polystyrol, etc.),
welche bei Raumtemperatur zwischen 30mW/mK und 70mW/mK liegen.

1.3 Anwendung im Hochtemperatur-Bereich

Bei der Übertragung der Perlit-VPI auf den HT-Bereich ist ein starker Anstieg des Strahlungswärme-
stroms zu erwarten, da die zugehörige Strahlungsleitfähigkeit proportional zur dritten Potenz der abso-
luten Temperatur ansteigt. Nachdem die Extinktion des Basismaterials exp. Perlit nur mäßig ist, muss
zur Reduktion des Strahlungswärmestroms ein Trübungsmittel mit hoher Extinktion im Infrarot zuge-
mischtwerden. Sinnvolle Anwendungstemperaturen für eine getrübte, Perlit-basierteHT-VPI liegen zwi-
schen 200 ∘C und maximal 800 ∘C; oberhalb davon finden Sinterprozesse statt, welche an den Kontakt-
flächen der Perlit-Körner zu erhöhter Festkörperwärmeleitung führen. Vorausgehende Abschätzungen
(s. Abschn. 2.5.5) haben gezeigt, dass die effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 der HT-VPI bei der maxima-
len Anwendungstemperatur (800 ∘C, entspricht einer Mitteltemperatur �̄� von ca. 400 ∘C) knapp unter
20mW/mK betragen sollte. Die Isolationswirkung könnte somit ungefähr um den Faktor 5 besser sein
als bei bisher verwendeten, kommerziellenHT-Dämmstoffen (z. B. Calciumsilikat, 𝜆𝐸 ≈ 100mW/mKbei
�̄� = 400 ∘C [196; 197]). Somit ergeben sich unter anderem die folgenden vielversprechenden Anwen-
dungsmöglichkeiten:

– Im industriellen Kontext sind zunächst Industrieöfen (z. B. Schmelz- oder Kühlöfen in der Metall-
und Glasindustrie) sowie Prozesskammern (z. B. in der chemischen Industrie) zu nennen, deren
Energieeffizienz durch den Einsatz einer verbesserten Dämmung gesteigert werden kann. Auch
die Wärmeverluste von speziellen Anlagenteilen wie beispielsweise Feedern5 in der Glasindustrie
können durch den Einsatz einer HT-VPI reduziert werden. Da exp. Perlit jedoch nur begrenzt me-
chanisch belastbar ist, müssen die hohen atmosphärischen Druckkräfte, welche beim Evakuieren
auftreten, von der vakuumdichten Einhüllung des Pulvers aufgenommen werden. Dies ist nicht in
jeder Anwendung ohne zusätzlicheWärmebrücken konstruktiv realisierbar und erhöht zudem die
Kosten.

– Weiterhin ist die Isolation von Rohrleitungen (z. B. für Thermo-Öl) möglich. Diese müssen doppel-
wandig ausgeführt sein, sodass das äußere Rohr als vakuumdichte und druckstabile Einhüllung
des Pulvers dient. Aufgrund der guten Formstabilität zylindrischer Rohre können die atmosphäri-
schen Druckkräfte bereits bei vergleichsweise niedrigen Wandstärken vollständig absorbiert wer-
den. Für die Anwendung in doppelwandigen Fernwärmerohren wurde eine VPI mit exp. Perlit
bereits bis 180 ∘C untersucht [40; 157].

– Ein weiteres Anwendungsfeld sind HT-Wärmespeicher, welche in der Industrie und Kraftwerks-
technik auf vielfältige Art und Weise eingesetzt werden: In industriellen Produktionsanlagen –
speziell bei HT-Prozessen – lässt sich Primärenergie einsparen, indem ein zeitlich variablerWärme-
bedarf durch die Zwischenspeicherung anfallender Abwärme ausgeglichen wird [116]. Bei Kraft-
Wärme-Kopplungs-Anlagen kann durch den Einsatz von HT-Wärmespeichern eine zeitliche Ent-
kopplung der Strom- undWärmeerzeugung erfolgen, wodurch die Flexibilität der Anlagen erhöht
wird [186]. In solarthermischen Kraftwerken können angebotsschwache Zeiten (z. B. Bewölkung)

5Dies sind gemauerte, wannenförmige Kanäle, in denen eine heiße Glasschmelze fließt.
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kurzfristig kompensiert, sowie im Tagesverlauf erzeugte Energieüberschüsse in die Nachtstunden
transferiert werden [154]. Auch die Zwischenspeicherung elektrischer Energie („Power-to-Heat-
to-Power“) wird durch HT-Wärmespeicher ermöglicht [153]. Bei Temperaturen ab ca. 400 ∘C eig-
nen sich insbesondere poröse Feststoffe (z. B. Keramik, Beton, Ziegel, Magnesit, Granit, Kalkstein
oder Sand [114; 116]) als sensible Speichermedien. Diese können mit heißer Luft als Wärmeträger
durchströmt werden. Bei Temperaturen bis 400 ∘C (z. B. bei Parabolrinnenkraftwerken) werden
auch Salzschmelzen als latente Speichermedien eingesetzt [198, S. 36]. In allen hier beschriebenen
Speicheranwendungen können durch den Einsatz einer HT-VPI die Wärmeverluste der jeweiligen
Speichersysteme reduziert werden. Hierdurch lässt sich die Effizienz der Anlagen erhöhen und
außerdem die Standzeit der Speicher verlängern. Im Hinblick auf die oben angesprochene Proble-
matik der atmosphärischen Druckkräfte sollten die Speicher dabei nach Möglichkeit zylindrisch
und doppelwandig ausgeführt werden.

– Eine aussichtsreiche Spezialanwendung in der Metallindustrie sind Transportbehälter für Flüssig-
aluminium. Hintergrund ist, dass Aluminium in vielen Gießereien nicht mehr vor Ort aus festen
Barren aufgeschmolzen, sondern zeitlich abgestimmt in flüssiger Form angeliefert wird [146]. Der
Straßentransport per LKW erfolgt in Spezialbehältern – den sogenannten Transporttiegeln – bei ca.
700 – 780 ∘C. Die Anwendung der HT-VPI in diesen Transporttiegeln hätte eine Energieeinsparung
zur Folge, nachdemdasAluminiumaufgrundder besserenDämmeigenschaften nichtmehr soweit
über seinen Schmelzpunkt hinaus erhitzt werden müsste, um trotzdem noch vor seiner Erstarrung
am Transportziel anzukommen. Alternativ könnte bei gleichem Energieeinsatz die Reichweite der
Transporte erhöht werden. Zudem würde sich die Außentemperatur der Tiegel (derzeit bis zu
130 ∘C) merklich reduzieren, wodurch sich die Arbeits- und Straßensicherheit verbessern ließe. Da
die Transporttiegel bereits zylinderförmig sind,müssten sie nur doppelwandig ausgeführt werden,
um den Einsatz einer HT-VPI zu ermöglichen.

Die Wirtschaftlichkeit der zu entwickelnden HT-VPI stellt sich wie folgt dar: Die Kosten für das Basis-
material exp. Perlit sind mit ca. 75 – 500 €/m3 vergleichsweise niedrig. Deshalb kann selbst unter Berück-
sichtigung der Kosten für das Trübungsmittel (Richtwert6: ca. 100 €/m3) sowie für die vakuumdichte
und druckstabile Einhüllung davon ausgegangen werden, dass sich eine HT-VPI bei besserer Dämm-
wirkung günstiger realisieren lässt als nicht-evakuierte Platten bzw. Formteile aus getrübter pyrogener
Kieselsäure. Bei Letzterer handelt es sich um den mit heutigem Stand der Technik besten, aber auch
teuersten kommerziellen Wärmedämmstoff für den HT-Bereich (ca. 4.000 €/m3, 𝜆𝐸 = 27mW/mK bei
�̄� = 400 ∘C [138]). Die Investitionskosten für die HT-VPI liegen jedoch aufgrund der Zusatzkosten für
die Einhüllung über denen einer Dämmung mit HT-Mineralwolle, der bisher kostengünstigsten Lösung
(ca. 450 €/m3, 𝜆𝐸 = 86mW/mK bei �̄� = 400 ∘C [167]). Allerdings können durch die deutlich verbesserte
Isolationswirkung Energiekosten im laufenden Betrieb eingespart werden. Hierbei sind je nach Anwen-
dungstemperatur Amortisationszeiten von ca. einem bis fünf Jahren zu erwarten.

Nachdem bei hohen Temperaturen der Großteil desWärmetransports über Strahlung erfolgt, ist auch ei-
ne nicht-evakuierte, getrübte HT-Dämmung mit exp. Perlit denkbar. In dieser Variante lassen sich Inves-
titionskosten einsparen, da auf die vakuumdichte und druckstabile Einhüllung, welche vergleichsweise
aufwändig und somit teuer ist, verzichtet werden kann. An ihrer Stelle wird lediglich eine Einfassung
benötigt, die das Pulver an Ort und Stelle hält und weder vakuumdicht noch druckstabil sein muss.
Die abgeschätzte eff. Wärmeleitfähigkeit der nicht-evakuierten, getrübten Perlit-Dämmung beträgt ca.

6Die angegebene Zahl beziffert die zusätzlichen Kosten, die durch die Zumischung eines typischen Trübungsmittels, bezogen
auf das Volumen der fertigen Mischung, entstehen. Die Kosten für das reine Trübungsmittel sind typischerweise deutlich höher
(ca. 1.000 €/m3). Jedoch beträgt der Volumenanteil des Trübungsmittels in der Mischung nur ca. 10%.
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100mW/mK bei �̄� = 400 ∘C. Verglichen mit Calciumsilikat-Platten (ca. 1.000 €/m3, 𝜆𝐸 ≈ 100mW/mK
bei �̄� = 400 ∘C [196; 197]) ergeben sich also sowohl eine vergleichbare Dämmwirkung als auch ähnliche
Kosten. Speziell bei komplizierten Anwendungsgeometrien weist die Perlit-Pulverschüttung jedoch den
Vorteil auf, dass sie sich – anders als eine starre Platte – beliebigen Geometrien anpassen kann.

1.4 Thema und Struktur der Arbeit

Für die soeben beschriebene technische Anwendung der Perlit-VPI muss ihre Wärmeleitfähigkeit in Ab-
hängigkeit verschiedener Anwendungsparameter bekannt sein und minimiert werden. Diese Arbeit be-
schäftigt sich deshalb experimentell und theoretisch mit dem Wärmetransport in Pulverschüttungen
aus exp. Perlit als Funktion der Einflussgrößen Temperatur (zwischen 20 ∘C und 800 ∘C) und Gasdruck
(zwischen 10−4 hPa und 1.000 hPa). Die Schüttdichte der untersuchten Pulver liegt zwischen 56 kg/m3

und 180 kg/m3. AußerdemwerdenMaterialmischungenmit einemTrübungsmittel in verschiedenenMi-
schungsverhältnissen mit einer Schüttdichte von bis zu 357 kg/m3 untersucht. Hierfür wird ein auch
unter wirtschaftlichen Aspekten geeignetes Trübungsmittel identifiziert und ein optimales Mischungs-
verhältnis ermittelt. Die experimentelle Bestimmung der Wärmeleitfähigkeit der Pulver bzw. Pulvermi-
schungen erfolgt vorwiegendmit einer stationären Plattenapparatur (GHP-Methode von engl. ‚guarded
hot plate‘) und zusätzlich unter Verwendung des dynamischen Hitzdrahtverfahrens (THW-Methode
von engl. ‚transient hot wire‘). In diesem Zusammenhang werden auch verschiedene Probleme, die bei
der Anwendung beiderMessmethoden auf hochporöse, ggf. evakuierte Pulvermaterialien entstehen, be-
handelt und Lösungen sowie neue Erkenntnisse präsentiert.

Die Arbeit ist wie folgt aufgebaut: In Kap. 2 werden zunächst die für den weiteren Verlauf notwendi-
gen Grundlagen erläutert. Dies umfasst insbesondere die Beschreibung der Materialeigenschaften von
exp. Perlit, die theoretische Erläuterung des Wärmetransports in diesem Material, sowie die Prinzipien
der beiden Messverfahren GHP und THW. Im darauffolgenden Kap. 3 wird im Rahmen einer Literatur-
übersicht der bisherige Stand des Wissens dargestellt. Anschließend werden in Kap. 4 die experimentell
untersuchten Materialien vorgestellt, sowie in Kap. 5 der Versuchsaufbau und die Versuchsdurchfüh-
rung für die eingesetzten Messverfahren beschrieben. Die Präsentation und Diskussion der experimen-
tellen Ergebnisse erfolgt in drei Teilen: In Kap. 6 werden zunächst sämtliche Ergebnisse vorgestellt, die
sich auf die eff. Wärmeleitfähigkeit der evakuierten Probenmaterialien beziehen. Anschließend werden
in Kap. 7 Ergebnisse zur Anwendung des Hitzdrahtverfahrens auf poröse Medien mit moderater Strah-
lungsextinktion präsentiert. Schließlich widmet sich Kap. 8 den Ergebnissen zur Gasdruckabhängigkeit
der eff.Wärmeleitfähigkeit der Probenmaterialien und der eff.Wärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck.
Die im experimentellen Teil dieser Arbeit (Kap. 5 – 8) anhand von exp. Perlit gewonnen Erkenntnisse zur
Bestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit poröser Medien mittels GHP- und THW-Verfahren werden in
Kap. 9 in Form eines praktischen Leitfadens vorgestellt. Abschließend fasst Kap. 10 die Arbeit zusammen
und nennt Anknüpfungspunkte für zukünftige wissenschaftliche Untersuchungen.
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Kapitel 2

Grundlagen

In diesem Kapitel werden die zum Verständnis der Arbeit erforderlichen Grundlagen behandelt. Zu-
nächst erfolgt in Abschn. 2.1 die Definition fundamentaler Begriffe; im anschließenden Abschn. 2.2 wer-
den die Materialeigenschaften von expandiertem Perlit beschrieben. Nach einer kurzen Übersicht der
allgemeinen Grundlagen des Wärmetransports in Abschn. 2.3 widmet sich Abschn. 2.4 der detaillier-
ten Erläuterung des Wärmetransports in porösen Medien. Darauf aufbauend werden in Abschn. 2.5
gängige Wärmedämmstoffe und weitere Isolationstechniken vorgestellt, wobei ein besonderes Augen-
merk auf Wärmedämmungen für den Hochtemperatur-Bereich gelegt wird. Abschließend werden in
Abschn. 2.6 die experimentelle Bestimmung der Wärmeleitfähigkeit, sowie in Abschn. 2.7 deren Separa-
tion in Strahlungs- und Leitungsanteil beschrieben.

2.1 Begriffsdefinitionen

Die nachfolgenden Definitionen zu porösen Medien (Abschn. 2.1.1) sowie deren Dichte und Porosität
(Abschn. 2.1.2) sind bewusst allgemein gehalten und können nicht nur auf exp. Perlit, sondern auch
auf die übrigen Typen von Dämmstoffen, d. h. Fasermaterialien, Schäume, Granulate und mikroporöse
Materialien (s. Abschn. 2.5.1) angewandt werden.

2.1.1 Definitionen zu porösen Medien

Granulate und Pulver

Gemäß einer Definition von WEBER bezeichnet der Begriff „Granulat“ ein Festkörpermaterial, das sich
aus einzelnen Körnern zusammensetzt [216, S. 1]. Expandiertes Perlit besteht aus rundlichen, bis zu ei-
nigenmmgroßen Körnern, sowie kleineren Bruchstücken und ist demzufolge als Granulat einzuordnen.
Oft wird exp. Perlit auch als „Pulver“ bezeichnet, z. B. im Begriff der Pulverisolation. Unter einem Pulver
versteht man in der Regel ein Granulat mit kleinen Korndurchmessern (z. B. Mehl). Die maximal zuläs-
sige Größe der Körner ist jedoch nicht konsistent festgelegt und im Folgenden soll der Begriff „Pulver“
sämtliche Granulate mit Korndurchmessern bis höchstens 2mm umfassen.
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Poröse Medien

Sowohl zwischen als auch innerhalb der Perlit-Körner befinden sich Hohlräume. Allgemein werdenMa-
terialienmit Hohlräumen als porös bezeichnet, wobei dieser Begriff jedoch ebenfalls nicht exakt definiert
ist. Deshalb bezeichnet im Rahmen dieser Arbeit der Begriff „poröses Medium“ – in Anlehnung an ei-
ne Reihe verschiedener Definitionen in der Literatur [2, S. 1 f.; 47, S. 1 f.; 143, S. 1; 168, S. v f.] – ein
zusammenhängendes oder aus einzelnen, sich berührenden, beliebig geformten Partikeln bestehendes
Festkörpermaterial, dessen Gesamtheit in irgendeiner Form Poren (Hohlräume) aufweist. Die Begriffe
Hohlräume und Poren werden hierbei synonym verwendet. Die räumliche Ausdehnung der Poren kann
nach unten hin beliebig klein sein und soll nach oben hin dadurch begrenzt sein, dass sie in mindestens
zwei Raumrichtungen maximal ca. 1 cm beträgt.

Jedes poröse Medium besteht demnach aus zwei Phasen, nämlich einem Festkörper- und einem Hohl-
raumanteil. Charakteristisch für den Festkörperanteil ist, dass er eine kontinuierliche (d. h. durchgehen-
de und mit der äußeren Systemgrenze verbundene) Phase bildet. Für Granulate und Fasermaterialien,
die aus einzelnen Partikeln aufgebaut sind, erfordert dies, dass sich die Partikel an endlich großen Kon-
taktflächen berühren. Der Hohlraumanteil hingegen kann kontinuierlich oder diskontinuierlich (d. h.
aus isolierten Zellen bestehend) sein. Man spricht dann von einer offen- bzw. geschlossenporigen Struk-
tur. Jedes Granulat ist zumindest zum Teil offenporig, da die Körner die dazwischenliegenden Hohlräu-
me nicht lückenlos umschließen. Jedoch können die einzelnen Körner eines Granulats wiederum auch
geschlossene Poren aufweisen.

Massen- und Volumenanteile in porösen Medien

Wie vorangehend beschrieben teilt sich das Gesamtvolumen 𝑉𝐺 eines porösenMediums zunächst auf in
das Volumen der Festkörperphase 𝑉𝐹 und das Porenvolumen 𝑉𝑃:

𝑉𝐺 = 𝑉𝐹 + 𝑉𝑃 (2.1)

Das Porenvolumen 𝑉𝑃 umfasst alle Hohlräume, egal welcher Art diese sind. Bei Granulaten, deren ein-
zelne Partikel nicht massiv, sondern – wie bei exp. Perlit – wiederum porös sind, lässt sich 𝑉𝑃 weiter
unterteilen. Das Zwischenraumvolumen (bzw. intergranulares Volumen) 𝑉𝑍 umfasst das Volumen der
Hohlräume, die sich zwischen den Körnern befinden. Im Gegensatz dazu beinhaltet das Innenraumvo-
lumen (bzw. intragranulares Volumen) 𝑉𝐼 das Volumen der Hohlräume, die sich innerhalb der Körner
befinden (vgl. [14, S. 328; 130, S. 646]):

𝑉𝑃 = 𝑉𝑍 + 𝑉𝐼 (2.2)

Prinzipiell genauso verhält es sich mit den Massenanteilen des porösen Mediums. Die Gesamtmasse 𝑚
kann zunächst unterteilt werden in die Masse 𝑚𝐹 des Festkörperanteils und die Masse 𝑚𝑃 des Fluids in
den Hohlräumen. Befindet sich in den Hohlräumen ein Gas, so kann die Masse des Gases jedoch gegen-
über dem Festkörperanteil vernachlässigt werden. Sind die Poren vollständig evakuiert, so gilt ohnehin
𝑚𝑃 =0 und folglich 𝑚=𝑚𝐹. In guter Näherung können auch bei höheren Gasdrücken die Gesamtmasse
und die Masse des Festkörperanteils gleichgesetzt werden:

𝑚 = 𝑚𝐹 + 𝑚𝑃 ≈ 𝑚𝐹 (2.3)
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2.1.2 Definitionen zu Dichte und Porosität

Je nachdem, welche der soeben definierten Teilvolumina zur Berechnung von Dichte und Porosität her-
angezogen werden, erhält man verschiedene Varianten dieser Materialgrößen, welche nachfolgend vor-
gestellt werden.

Reindichte, Rohdichte, Schüttdichte und Stampfdichte

Hinsichtlich der Dichte eines porösen Mediums werden insgesamt vier Begriffe unterschieden, näm-
lich Reindichte, Rohdichte, Schüttdichte und Stampfdichte. Die Reindichte (Formelzeichen 𝜌𝑇 von engl.
‚true density‘) bezeichnet die Dichte des reinen Festkörperanteils. Dementsprechend werden zu ihrer
Berechnung neben der Masse 𝑚𝐹 (hierbei gilt Gl. 2.3) nur das reine Festkörpervolumen ohne jegliche
Hohlräume berücksichtigt:

𝜌𝑇 = 𝑚𝐹
𝑉𝐹

≈ 𝑚
𝑉𝐺 − 𝑉𝑃

(2.4)

Die Rohdichte 𝜌𝑅 wird imZusammenhangmit nicht-granularen porösenMedien verwendet und bezieht
sich stattdessen auf das Gesamtvolumen inklusive aller Hohlräume:7

𝜌𝑅 = 𝑚
𝑉𝐺

= 𝑚
𝑉𝐹 + 𝑉𝑃

(2.5)

Von der Definition her identisch ist die Schüttdichte (Formelzeichen 𝜌𝐵 von engl. ‚bulk density‘). Diese
Bezeichnung wird jedoch nur für Granulate (d. h. Schüttungen) verwendet:

𝜌𝐵 = 𝑚
𝑉𝐺

= 𝑚
𝑉𝐹 + 𝑉𝑃

(2.6)

Die Schüttdichte bezieht sich dabei üblicherweise auf eine lockere Anordnung der Körner, wie sie sich
nach einem ungestörten Schüttvorgang von selbst einstellt. Hingegen bezeichnet die Stampfdichte die
Dichte nach erfolgter Kompression durch Stampfen oder Rütteln. Hierdurch entsteht ein verkleinertes
Hohlraumvolumen 𝑉∗

𝑃, weshalb sich die Stampfdichte gegenüber der Schüttdichte erhöht:

𝜌𝑆 = 𝑚
𝑉𝐹 + 𝑉∗

𝑃
≥ 𝜌𝐵 (2.7)

Gesamtporosität, innere und äußere Porosität, sowie Kornporosität

Die Porosität ist allgemein der Anteil der Poren amGesamtvolumen eines porösenMediums [124, S. 47].
Berücksichtigt man alle Hohlräume, egal welcher Art, so erhält man die Gesamtporosität Φ, welche sich
auch aus dem Verhältnis 𝜌𝐵/𝜌𝑇 berechnen lässt:

Φ = 𝑉𝑃
𝑉𝐺

= 𝑉𝐺 − 𝑉𝐹
𝑉𝐺

= 1 − 𝜌𝐵
𝜌𝑇

(2.8)

Wenn ein Granulat aus porösen Teilchen besteht, so lässt sich eine innere Porosität (bzw. intragranulare
Porosität) Φ𝐼 definieren, welche nur das Innenraumvolumen beinhaltet:

Φ𝐼 = 𝑉𝐼
𝑉𝐺

(2.9)

7InmanchenWissenschaftsdisziplinen (z. B. Pharmazie)wirddieRohdichte (auch scheinbareDichte) geringfügig abweichend
definiert (vgl. [124, S. 41; 130, S. 644]). Die hier verwendete Definition ist jedoch in der Dämmstofftechnik üblich (vgl. [17]).
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Analog dazu berücksichtigt die „äußere Porosität“ (bzw. intergranulare Porosität) Φ𝑍 nur das Zwi-
schenraumvolumen:

Φ𝑍 = 𝑉𝑍
𝑉𝐺

(2.10)

Aufgrund der Gln. 2.2 sowie 2.8 bis 2.10 gilt trivialerweise:

Φ𝐼 + Φ𝑍 = Φ (2.11)

Anstelle der inneren Porosität lässt sich auch eine Kornporosität Φ𝐾 definieren [96, S. 16 f.]. Diese unter-
scheidet sich von Φ𝐼 dahingehend, dass sie sich nicht auf das Gesamtvolumen 𝑉𝐺, sondern nur auf das
von den Körnern eingenommene Volumen – d. h. die Summe aus Festkörper- und Innenraumvolumen
ohne das Volumen der Kornzwischenräume – bezieht:

Φ𝐾 = 𝑉𝐼
𝑉𝐹 + 𝑉𝐼

= 𝑉𝐼
𝑉𝐺 − 𝑉𝑍

(2.12)

Bei bekannter Gesamtporosität Φ können Φ𝐾 und Φ𝐼 wie folgt ineinander umgerechnet werden:

Φ𝐾 = Φ𝐼
1 − Φ𝑍

= Φ𝐼
1 − Φ + Φ𝐼

⇔ Φ𝐼 = Φ𝐾 (1 − Φ)
1 − Φ𝐾

(2.13)

In dieser Arbeit werden in der Regel die auf 𝑉𝐺 bezogenen Porositäten Φ𝐼 , Φ𝑍 und Φ verwendet.

Dichte und Porosität bei Granulaten aus massiven bzw. porösen Körnern

Besteht ein Granulat aus massiven Körnern, so sind – wie auch bei Fasermaterialien – sämtliche Hohl-
räume ihrem Wesen nach äußere Poren (Zwischenräume). Es lässt sich deshalb 𝑉𝐼 = 0 setzen. Hieraus
folgt Φ𝑍 = Φ und es muss nur zwischen der Schüttdichte (bei Granulaten) bzw. Rohdichte (bei Fasern)
und der Reindichte unterschieden werden.

Sind die Körner stattdessen – wie bei exp. Perlit – selbst porös, so sind sowohl 𝑉𝑍 als auch 𝑉𝐼 von null
verschieden und es gilt Gl. 2.11.Wie immer bezieht sich die Reindichte gemäßGl. 2.4 nur auf das Festkör-
pervolumen,währenddie Schüttdichte (Gl. 2.6) nun alleHohlräume (Zwischenräumeund Innenräume)
des Granulats umfasst. Zusätzlich lässt sich auch noch die Rohdichte der Körner 𝜌𝐾 definieren, indem
die Masse 𝑚 auf das Kornvolumen bezogen wird:

𝜌𝐾 = 𝑚
𝑉𝐹 + 𝑉𝐼

= 𝑚
𝑉𝐺 − 𝑉𝑍

= 𝜌𝐵
1 − Φ𝑍

(2.14)

Es gilt dabei folgender Zusammenhang zur oben behandelten Kornporosität Φ𝐾 :

Φ𝐾 = 1 − 𝜌𝐾
𝜌𝑇

(2.15)

2.2 Eigenschaften von expandiertem Perlit

Die nachfolgenden Ausführungen widmen sich den Materialeigenschaften von exp. Perlit. Ausgehend
vom Rohmaterial werden zunächst der Herstellungsprozess und die wichtigsten Anwendungen be-
schrieben (Abschn. 2.2.1). Weiterhin werden verschiedene Stoffeigenschaften (Abschn. 2.2.2), Dichte
und Porosität (Abschn. 2.2.3), sowie Materialstruktur und Porengröße (Abschn. 2.2.4) behandelt.
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2.2.1 Rohmaterial, Herstellungsprozess und Anwendungen

Expandiertes Perlit ist gemäß der im vorangehenden Abschnitt erfolgten Definition ein poröses Medium
in Form eines Pulvers, wobei es seine hohe Porosität jedoch erst durch einen technischen Expansionspro-
zess erhält. Das Ausgangsmaterial hierfür ist Rohperlit, ein hydriertes Alumosilikatglas vulkanischen
Ursprungs. Rohperlit wird an den verschiedensten Orten weltweit abgebaut; wichtige Vorkommen sind
unter anderem in Griechenland (insbesondere auf der Insel Milos) und der Türkei, auf Sardinien, sowie
in Russland, China und den USA [86; 170]. Das glasartige Gestein entsteht durch das schnelle Abkühlen
von Magma und ist deshalb eng verwandt mit Obsidian, besitzt jedoch einen deutlich höheren Was-
seranteil von bis zu 6%. Das Wasser tritt über Risse in das Material ein und bewirkt mit der Zeit eine
Kristallisation, wobei Smektit entsteht. Außerdem enthält das Rohperlit kristalline Einschlüsse, z. B. von
Quartz und Feldspat, welche in der Regel bereits im Magma enthalten sind, sowie Hohlräume bis ma-
ximal 100µm [86; 98]. Seine chemischen Bestandteile sind hauptsächlich SiO2 (65 – 75%) und Al2O3
(11 – 16%), sowie weiterhin Na2O, K2O (jeweils 3 – 5%), CaO, MgO, Fe2O3 und TiO2 (jeweils 0 – 2%),
wobei die exakte Zusammensetzung je nach Ort des Vorkommens variiert [86]. Die Schüttdichte von
gebrochenem Rohperlit-Granulat beträgt ca. 960 – 1.200 kg/m3 [23; 149].

Zur Herstellung von expandiertem Perlit wird Rohperlit innerhalb kurzer Zeit auf Temperaturen von
ca. 700 – 1.200 ∘C erhitzt [170]. Dadurch erweicht das glasartige Material und gleichzeitig verdampft
das enthaltene Wasser, wodurch sich aufgrund der Volumenausdehnung unzählige Poren bilden. Er-
gebnis dieses im großtechnischen Maßstab durchgeführten Expansionsprozesses ist eine Erhöhung des
ursprünglichen Volumens bis um den Faktor 20 [170] und mehr (vgl. Abschn. 2.2.3).

Da exp. Perlit ungiftig, umweltverträglich und nicht brennbar ist, eignet es sich für eine Reihe verschie-
dener Anwendungen8, wie beispielsweise:

– als Filtriermittel bei der Getränkeproduktion, zur Abwasseraufbereitung oder in der pharmazeu-
tischen Industrie.

– als Additiv für Putze, Mörtel, Farben und Lacke.

– als Trockenschüttung imGebäudebau für Trittschall- undWärmedämmung sowieHöhenausgleich.

– zur Veredelung von Pflanzenerde.

Die verschiedenen Perlit-Hersteller bieten dasMaterial hierzu in unterschiedlichenKörnungen, üblicher-
weise zwischen 0,1mmund 5mm an. Für evakuierte Pulverisolationen in der Kryotechnik werden in der
Regel Spezial-Perlite mit maximal 1,5mm Korndurchmesser verkauft [190].

2.2.2 Allgemeine Stoffeigenschaften

Der Literaturwert der spezifischen Wärmekapazität von exp. Perlit beträgt 837 J/kgK; die Erweichungs-
temperatur des glasartigen Festkörperanteils wirdmit ca. 870 ∘Cund die Schmelztemperaturmit 1.260 ∘C
angegeben [149]. Die maximale Anwendungstemperatur ist trotzdem auf ca. 800 ∘C begrenzt, da bereits
hier eine Erweichung beginnen kann [170] und deshalb auch Sinterprozesse möglich sind, bei denen
die einzelnen Körner an den Kontaktflächen zusammenbacken. Dies hat eine Reduzierung der thermi-
schen Kontaktwiderstände und somit eine Erhöhung der Festkörperwärmeleitfähigkeit zur Folge (vgl.
Abschn. 2.4.4).

8Ein umfangreiche Übersicht der verschiedenen Anwendungsmöglichkeiten findet sich bei ROULIA ET AL. [170].
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Die elastischen Eigenschaften (d. h. Young’scher Elastizitätsmodul 𝑌 und Poisson’sche Querkontrakti-
onszahl 𝜈) von exp. Perlit wurden von ALLAMEH-HAERY ET AL. für komprimierte Schüttungen mit Dich-
ten zwischen 100 kg/m3 und 350 kg/m3 untersucht. Die Komprimierung erfolgte durch mechanische
Druckbelastung, wodurch jedoch einige Körner auseinander brachen. Außerdem wurden durch Sintern
massive Proben (Restporosität Φ = 0,04) hergestellt und die Messwerte für 𝑌 und 𝜈 auf den reinen Fest-
körperanteil (d. h. Φ = 0) extrapoliert. Als Ergebnis erhalten ALLAMEH-HAERY ET AL. 𝑌 = 78,33GPa und
𝜈 = 0,183. Diese Werte weichen um weniger als 4% von Literaturwerten für Obsidian ab [4].

2.2.3 Dichte und Porosität

Die Reindichte 𝜌𝑇 (Gl. 2.4) von exp. Perlit unterscheidet sich nicht von der des Rohperlits, welche nach
HERSKOVITCH & LINWerte zwischen 2.300 kg/m3 und 2.800 kg/m3 annimmt [86]. Für Perlit aus Griechen-
land (Milos) geben KAUFHOLD ET AL. einen Wert von 𝜌𝑇 = 2.600 kg/m3 an [98]. Typische Schüttdichten
von exp. Perlit liegen hingegen im Bereich 35 kg/m3 ≤ 𝜌𝐵 ≤ 120 kg/m3 [3]. Anhand dieser Werte lässt
sich die enorme Volumenausdehnung bei der Expansion (vgl. Abschn. 2.2.1) erkennen: Setzt man eine
mittlere Reindichte von 2.550 kg/m3 mit der minimalen bzw. maximalen Schüttdichte ins Verhältnis, so
ergibt sich hieraus eine Volumenzunahme um einen Faktor von ca. 20 – 70.

Aus den angegeben Dichten lässt sich weiterhin die Gesamtporosität von exp. Perlit berechnen (Gl. 2.8).
Diese liegt zwischen Φ = 0,953 und Φ = 0,986, wennmanwiederumdenmittlerenWert 𝜌𝑇 = 2.550 kg/m3

für die Reindichte heranzieht. Eine Aufteilung in innere und äußere Porosität ist mit diesen Angaben
alleine nicht möglich, jedoch finden sich in der Literatur auch Werte für die Korn-Rohdichte 𝜌𝐾 , aus der
man gemäß Gl. 2.14 die äußere Porosität Φ𝑍 ermitteln kann.

Beispielsweise verwendet RETTELBACH ein Perlit mit 𝜌𝐾 = 65 kg/m3 und der Schüttdichte 𝜌𝐵 = 40 kg/m3

[163, S. 38], was einemWert von Φ𝑍 = 0,385 entspricht. ARIFUZZAMAN&KIM untersuchen drei Fraktionen
mit verschiedenen Korngrößen (1 – 2mm, 2 – 2,8mm und 2,8 – 4mm), welche durch Sieben eines kom-
merziellen exp. Perlits separiert wurden. Die gemessenen Korn-Rohdichten der einzelnen Fraktionen
liegen zwischen 140 kg/m3 und 160 kg/m3 bei Schüttdichten von 89 kg/m3 bis 100 kg/m3, woraus sich
äußere Porositäten zwischen Φ𝑍 = 0,342 und Φ𝑍 = 0,431 ergeben [6]. Es zeigt sich eine gute Übereinstim-
mung mit dem Wert, der aus den Daten von RETTELBACH berechnet wurde. ALLAMEH-HAERY ET AL. geben
für eine gesiebte Perlit-Fraktion der Körnung 2 – 2,8mm eine Korn-Rohdichte von 𝜌𝐾 = 183 kg/m3 sowie
eine Stampfdichte von 𝜌𝑆 = 86 kg/m3 an [4]; dies entspricht einer äußeren Porosität der komprimierten
Pulverschüttung von Φ𝑍 = 0,53.

Da die rechnerischen Porositäten idealisierter, regelmäßig angeordneter Packungen aus massiven Ku-
geln bei Φ𝑍 = 0,2595 (rhomboedrisch), Φ𝑍 = 0,3954 (orthorhombisch), bzw. Φ𝑍 = 0,4764 (kubisch) lie-
gen [37], erscheint der von ALLAMEH-HAERY ET AL. erhaltene Wert für Φ𝑍 etwas hoch, denn selbst unter
Berücksichtigung der angegeben Fehlerintervalle ist er höher als die Porosität der kubischenAnordnung,
welche die theoretisch niedrigste Packungsdichte aufweist. Die berechneten Werte aus den Daten von
RETTELBACH und ARIFUZZAMAN & KIM passen am besten zu einer orthorhombischen Anordnung. Jedoch
ist das idealisierte Bild einer geordneten Packung gleich großer Kugeln weit von der Realität für exp. Per-
lit entfernt, welches aus zufällig angeordneten, rundlichen bis unförmigen Partikeln sowie Bruchstücken
mit verschiedenen Korngrößen besteht. Besser geeignet erscheinen zufällig angeordnete Packungen. Für
eine statistische Anordnung gleich großer Kugeln erhielten SCOTT & KILGOUR eine Packungsdichte von
63,66% [178], was einer (äußeren) Porosität von Φ𝑍 = 0,3634 entspricht. HAUGHEY& BEVERIDGE geben an,
dass die Porosität einer unregelmäßig angeordneten Kugelpackung imAllgemeinen zwischen Φ𝑍 = 0,36
und Φ𝑍 = 0,44 liegt [81]. Mit ellipsoid-förmigen Partikeln können höhere Packungsdichten bis ca. 74%
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(entspricht Φ𝑍 = 0,26) erreicht werden [46], während eine Verteilung verschiedener Kugeldurchmesser
keinen wesentlichen Einfluss hat [155].

Zusammenfassend lässt sich festhalten, dass die äußere Porosität von exp. Perlit – je nach Körnung und
Partikelform – üblicherweise Werte im Bereich 0,30≤ Φ𝑍 ≤ 0,45 annehmen sollte. Mit 0,95≤ Φ ≤ 0,99
(s. o.) lassen sich unter Verwendung von Gl. 2.11 auch Richtwerte für die innere Porosität Φ𝐼 angeben.
Diese liegen zwischen Φ𝐼 = 0,5 und Φ𝐼 = 0,69.

2.2.4 Struktur und Porengröße

Auf die Ausbildung der Materialstruktur von exp. Perlit haben verschiedene Faktoren einen Einfluss:
die Art des Rohperlits, verschiedene Parameter während der Expansion, sowie eine vorher ggf. erfolgte
Trocknung [103; 105]. Dies führt dazu, dass in der Literatur Perlit-Typen mit zum Teil sehr unterschied-
lichen strukturellen Eigenschaften untersucht werden.

Beispielsweise führen ARIFUZZAMAN & KIM verschiedene Dichtemessungen an ihren Perlit-Proben durch
und erhalten daraus das Ergebnis, dass die einzelnen Körner zu etwa 90% aus offenen Poren bestehen
[6]. Bei einer Reihe weiterer Autoren finden sich ebenfalls Angaben, dass das verwendete Perlit of-
fenporig ist [5; 136; 139]. Hingegen schließen ALLAMEH-HAERY ET AL. aus Rasterelektronenmikroskop-
Aufnahmen (REM) ihres Probenmaterials auf eine größtenteils geschlossenporige Struktur [4] und auch
bei einigen anderen Quellen wird das Perlit-Material als geschlossenporig bezeichnet [157, S. 39; 190].
Diese Ambivalenz lässt sich auch anhand von weiteren REM-Bildern, die in Abb. 2.1 gezeigt sind, bele-
gen: So weist das von BEIKIRCHER ET AL. verwendete Perlit eine zelluläre, eher geschlossenporige Struktur
auf (s. Abbn. 2.1a u. 2.1b). Einige der Porenwände sind jedoch aufgebrochen, sodass die inneren Poren
zumindest teilweise von außen zugänglich sind [11, S. 95 ff.; 13]. Eine äquivalente Anmerkung macht
RATH für das von ihm untersuchte Perlit-Pulver [157, S. 32]. Im Gegensatz dazu zeigt das Perlit auf REM-
Aufnahmen, welche auf der Internetseite des Herstellers „Perlite Italiana” veröffentlicht wurden, eine
schwammartige und nahezu vollständig offenporige Struktur (s. Abb. 2.1c u. 2.1d, vgl. [11, S. 97]) [151].
Eine dritte Variante findet sich bei ROULIA ET AL., wo die Körner aus einzelnen Schichten aufgebaut sind
und es sich nicht eindeutig feststellen lässt, ob im Inneren Verbindungen zwischen den Poren vorliegen
[170, Abb. 5a-c]. Im Allgemeinen liegt die Vermutung nahe, dass insbesondere hochporöse Perlit-Typen
eher offenporig sind, da sich die einzelnen Poren dann überlappen und durchgängige Hohlraumphasen
bilden können. Dies wird durch Untersuchungen von KOUKOUZAS ET AL. bestätigt [105].

Auch bei den Porendurchmessern bestehen Unterschiede zwischen einzelnen Perlit-Sorten. Dies lässt
sich ambesten anhand vonQuecksilberporosimetrie-Messungen veranschaulichen,welche von verschie-
denen Autoren durchgeführt wurden: ZHANG ET AL. erhalten eine breite Verteilung der Porendurchmes-
ser mit einem einzigen Maximum bei ca. 30µm [224]. Die Messkurve von JAMEI ET AL. enthält ein großes
Maximum bei 10µm und ein kleineres bei ca. 3µm [91]. BEIKIRCHER ET AL. erhalten zwei ungefähr gleich
stark ausgeprägte Maxima mit ca. 20µm sowie ca. 100µm [11, S. 98]. Der mittlere Porendurchmesser
lässt sich außerdem über die (externe) spezifische Oberfläche 𝑆 eines porösenMaterials bestimmen. REI-
CHENAUER ET AL. geben hierfür folgende Formel an [159]:

𝐷𝑃 = 4
𝑆 ( 1

𝜌𝐵
− 1

𝜌𝑇
) (2.16)

Setzt man einen mittlerenWert von 10m2/g [105] für 𝑆 sowie typischeWerte für Rein- und Schüttdichte
an, so ergeben sich Porendurchmesser im Bereich zwischen 5µm und 8µm. Trägt man die einzelnen
Ergebnisse zusammen, so kann im Allgemeinen davon ausgegangen werden, dass die meisten Poren-
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(a) (b)

(c) (d)

Abbildung 2.1:REM-Aufnahmen verschiedener exp.-Perlit-Sorten. Abbn. (a) u. (b): Perlit mit zellenartiger Struktur,
welches von BEIKIRCHER ET AL. verwendet wurde [11, S. 95 ff.; 13]. Abbn. (c) u. (d): Perlit der Firma „Perlite Italiana”
mit schwammartiger Struktur [151]. Die beiden linken Bilder zeigen jeweils eine Übersichtsaufnahmemit mehreren
Körnern, die beiden rechten Bilder jeweils eine Nahaufnahme eines Korns.

durchmesser von exp. Perlit im Bereich zwischen 5µmund 100µm liegen. Dies wird durch die gezeigten
REM-Aufnahmen (Abb. 2.1) im Wesentlichen bestätigt.

2.3 Allgemeine Grundlagen des Wärmetransports

Der Transport von Wärme erfordert stets eine Temperaturdifferenz zwischen zwei Raumpunkten und
findet erfahrungsgemäß nur vom Ort höherer Temperatur zum Ort niedrigerer Temperatur statt. Man
unterscheidet allgemein die Transportmechanismen Wärmeleitung (Abschn. 2.3.1), Konvektion (Ab-
schn. 2.3.2) und Strahlung (Abschn. 2.3.3), welche im Folgenden vorgestellt werden. Abschließend geht
Abschn. 2.3.4 auf den Unterschied zwischen echter und scheinbarer Wärmeleitfähigkeit ein.
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2.3.1 Wärmeleitung

Wärmeleitung bezeichnet allgemein die Übertragung vonWärmeenergie durch Teilchen in einemMedi-
um unter der Nebenbedingung, dass kein Netto-Teilchenfluss erfolgt (vgl. [79, S. 256]). Dabei entsteht
ein Wärmefluss infolge eines Temperaturgradienten dadurch, dass diejenigen Teilchen, die sich entlang
des Temperaturgradienten bewegen, eine höhere mittlere Energie aufweisen als diejenigen Teilchen, die
sich in die entgegengesetzte Richtung bewegen. Je nach Art des Mediums kann dieWärmeleitung durch
verschiedene Teilchensorten stattfinden. Hierfür kommen unter anderem Atome bzw. Moleküle in Ga-
sen und Flüssigkeiten, Phononen als Quasiteilchen der Gitterschwingungen in Festkörpern aller Art,
sowie frei bewegliche Elektronen in Metallen und Halbleitern in Frage.9 Sobald mehrere Teilchensorten
am Wärmetransport beteiligt sind, ist es für die Frage, ob sich eine lokale Temperatur angeben lässt, ent-
scheidend, aufwelchen Längenskalen die verschiedenen Teilchensorten und auch die jeweiligen Teilchen
gleicher Sorte ins thermische Gleichgewicht kommen.

Gemäß der allgemeinen Antworttheorie stellt die Wärmestromdichte ⃗̇𝑞( ⃗𝑟) in einem physikalischen Sys-
tem die Antwort des Systems auf den angelegten Temperaturgradienten ∇⃗𝑇 dar. In der Regel wird dabei
nur der Bereich der linearen Antwort (linear response) betrachtet. Hier sind ⃗̇𝑞( ⃗𝑟) und ∇⃗𝑇 proportional
zueinander und die Proportionalitätskonstante wirdWärmeleitfähigkeit genannt.10 Bekanntermaßen er-
hält man damit das Fourier’sche Gesetz:

⃗̇𝑞( ⃗𝑟) = − 𝜆 ∇⃗𝑇 (2.17)

Die Wärmeleitfähigkeit ist im Allgemeinen ein Tensor 2. Stufe, reduziert sich für isotrope Medien jedoch
zu einem Skalar.

In bestimmten simplen Geometrien lässt sich derWärmestrom eindimensional betrachten, wodurch sich
Gl. 2.17 dahingehend vereinfacht, dass der Temperaturgradient durch dieAbleitung entlang einer Raum-
koordinate ersetzt werden kann. Beispielsweise gilt in ebenenGeometrien, d. h. zwischen zwei unendlich
ausgedehnten, parallelen Platten mit den Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 < 𝑇1, für den Wärmestrom �̇�:

�̇� = 𝐴 ̇𝑞 = − 𝜆 𝐴 d𝑇
d𝑥 = 𝜆 𝐴

𝑑 (𝑇1 − 𝑇2) (2.18)

Hierbei bezeichnet 𝐴 die betrachtete Fläche senkrecht zum Wärmestrom und 𝑑 den Plattenabstand bzw.
die Dicke des wärmeleitenden Mediums zwischen den Platten. Das letzte Gleichheitszeichen in Gl. 2.18
gilt nur bei temperaturunabhängigem 𝜆.

2.3.2 Konvektion

Als Konvektion wird bekanntlich der Wärmetransport in Fluiden (d. h. in Gasen und Flüssigkeiten) be-
zeichnet, der mit einer Strömung des Fluids einhergeht [35, S. 333]. Die Strömung stellt einen Teilchen-
fluss dar und dabei wird die Wärmeenergie der Teilchen mitgeführt. Verglichen mit der reinen Wärme-
leitung in einem ruhenden Fluid ist die konvektiveWärmeübertragungsrate stets höher. Für Dämmstoffe
und insbesondere die untersuchte Vakuumpulverisolation spielt Konvektion alsWärmetransportmecha-
nismus keine Rolle, da Reibungskräfte an den inneren Oberflächen die Ausbildung einer Strömung ver-
hindern (s. Abschn. 2.4). Auf eine detailliertere Beschreibung wird deshalb verzichtet.

9Ein weiteres Beispiel sind Magnonen als Quasiteilchen der Spinwellen in Festkörpern mit magnetischer Ordnung.
10Es sei auf die Analogie zum elektrischen Ladungstransport hingewiesen, wo sich im Rahmen der linearen Antwort eine

Proportionalität zwischen der Stromdichte und dem Gradienten des elektrischen Potentials mit der elektrischen Leitfähigkeit als
Proportionalitätskonstante ergibt.
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2.3.3 Wärmestrahlung

Wärmestrahlung ist definitionsgemäß elektromagnetische Strahlung, die von Körpern aufgrund ihrer
Temperatur emittiert wird [35, S. 27]. Ihre spektrale Verteilung hängt von der absoluten Temperatur ab
und wird durch das Planck’sche Strahlungsgesetz beschrieben. Bei Raumtemperatur fällt die Wärme-
strahlung praktisch ausschließlich in den Spektralbereich des Infrarot (IR); bei höheren Temperaturen
erstreckt sie sich auch auf den Bereich des sichtbaren Lichts (z. B. Glühlampe), bzw. bis ins Ultraviolett
(z. B. Sonne). Die Integration über das Planck-Spektrum liefert bekanntermaßen die gesamte abgestrahl-
te Wärmeleistung �̇� eines Körpers in Abhängigkeit seiner Oberfläche 𝐴 und Temperatur 𝑇:

�̇� = 𝜀 𝐴 𝜎𝑆𝐵 𝑇4 (2.19)

Hierbei bezeichnet 𝜎𝑆𝐵 = 5,6704⋅10−8 W/m2 K4 die Stefan-Boltzmann-Konstante11 und 𝜀 den Emissions-
grad (auch Emissivität) der Oberfläche.

Wärme wird über Strahlung übertragen, wenn die von einer Oberfläche emittierte Strahlung von einer
anderen Oberfläche absorbiert wird. Unter Benutzung des Teilchenbilds erfolgt der Energietransport
zwischen den Oberflächen bekanntlich durch Photonen. Diese stellen somit eine weitere Teilchensorte
zusätzlich zu den in Abschn. 2.3.1 bereits genannten Teilchensorten dar. Dabei können die Prinzipien
undModelle zur Beschreibung derWärmeleitung imWesentlichen auch auf denWärmetransport durch
Strahlung übertragen werden.12 Ein signifikanter Unterschied liegt allerdings darin, dass sich elektro-
magnetische Strahlung auch im Vakuum ausbreitet. Folglich ist der Strahlungswärmetransport – anders
als Wärmeleitung und Konvektion – nicht an Materie als Transportmedium gebunden.

Durch ein transparentes Ausbreitungsmedium – hierzu zählen neben Vakuum in guter Näherung auch
viele Gase – wird der Strahlungstransport nicht beeinflusst. Somit liegt ein direkter Strahlungsaustausch
zwischen den beiden Oberflächen in beide Richtungen, d. h. ein ballistischer Transport, vor. Nur wenn
sich dieOberflächentemperaturen unterscheiden, tritt einNetto-Wärmestrom �̇� vonderwärmerenOber-
fläche (Temperatur 𝑇1, Fläche 𝐴1, Emissionsgrad 𝜀1) zur kälteren Oberfläche (𝑇2, 𝐴2, 𝜀2) auf, der sich
wie folgt berechnet [35, S. 627]:

�̇� = 𝜎𝑆𝐵 (𝑇4
1 − 𝑇4

2) (1 − 𝜀1
𝐴1 𝜀1

+ 1
𝐴1 ̂𝐹12

+ 1 − 𝜀2
𝐴2 𝜀2

)
−1

(2.20)

Der Sichtfaktor ̂𝐹12 ist eine rein geometrische Größe und beschreibt denjenigen Anteil der von der ersten
Oberfläche emittierten Strahlung, der direkt (d. h. ohne dazwischenliegende Reflexionen) auf die zwei-
te Oberfläche trifft. Für die Geometrie ebener, paralleler Platten hinreichend großer Ausdehnung und
gleicher Fläche (𝐴1 = 𝐴2 = 𝐴) lässt sich in guter Näherung ̂𝐹12 = 1 setzen. Gl. 2.20 vereinfacht sich damit
zu:

�̇� =
𝐴 𝜎𝑆𝐵 (𝑇4

1 − 𝑇4
2)

1
𝜀1

+ 1
𝜀2

− 1
(2.21)

Ist das Ausbreitungsmedium hingegen nicht-transparent, so ist der Strahlungstransport durch Absorp-

11Im weiteren Verlauf der Arbeit wird auf mathematische und physikalische Konstanten im Fließtext nicht mehr näher einge-
gangen. Diese Konstanten finden sich – auf eine sinnvolle Anzahl von Nachkommastellen gerundet – im Symbolverzeichnis am
Ende der Arbeit.

12Zum Beispiel lässt sich der Wärmetransport durch Phononen, Elektronen und Photonen prinzipiell durch die gleichen Mo-
delle beschreiben: Einerseits kann das klassische Teilchenmodell verwendet werden, aus dem sich bei diffusivem Wärmetransport
stets 𝜆 = 1

3 𝑛 �̄� 𝐿 ∂𝐸
∂𝑇 ergibt (mit 𝑛: Teilchendichte, �̄�: mittlere Geschwindigkeit, 𝐿: mittlere freie Weglänge und 𝐸: mittlere Energie

eines Teilchens, vgl. Gl. 2.46 u. Anh. A, siehe auch [79, S. 258 f. u. 300]). Andererseits kann das Wellenbild herangezogen werden,
in dem verschiedene Medien durch verschiedene Ausbreitungsgeschwindigkeiten (Brechungsindizes), Streuraten und Absorpti-
onsraten (bzw. verbotene Bereiche) beschrieben werden.
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tion und Streuung im Medium beeinflusst und der Strahlungsaustausch zwischen den begrenzenden
Oberflächen ist nicht mehr ungehindert. Der rein ballistische Transport geht dann in einen zumindest
teilweise diffusiven Transport über. Eine detaillierte Betrachtung erfolgt in Abschn. 2.4.2. Im Fall eines
absorbierenden Mediums tritt zudem die Besonderheit auf, dass Photonen durch Absorption vernich-
tet und durch Emission im Medium neu erzeugt werden. Insofern unterscheidet sich der Strahlungs-
wärmetransport in absorbierenden Medien von beispielsweise der Wärmeleitung durch Gasatome oder
Elektronen in einem Metall dadurch, dass die Teilchenzahl nicht erhalten bleibt.

2.3.4 Unterscheidung zwischen echter und scheinbarer Wärmeleitfähigkeit

Das Fourier’sche Gesetz (Gl. 2.17) drückt den lokalen Zusammenhang zwischenWärmestrom und Tem-
peraturgradient aus und erfordert somit, dass sich ein lokaler Temperaturgradient überhaupt angeben
lässt. Diese Voraussetzung ist nur im Fall eines diffusiven Wärmetransports erfüllt. Dabei bedeutet dif-
fusiv, dass lokale Wechselwirkungen der wärmeübertragenden Teilchen im Ausbreitungsmedium (z. B.
Absorption und Streuung bzw. Stöße) gegenüber Wechselwirkungen mit den Berandungen des Medi-
ums vorherrschend sind. Für die eindimensionale Geometrie ebener, paralleler Platten ist dies gleichbe-
deutend damit, dass die Dicke 𝑑 desMediums, bzw. der Plattenabstand13 deutlich größer ist als die mitt-
lere freie Weglänge 𝐿 der Teilchen, welche durch ebendiese lokalen Wechselwirkungen begrenzt wird.14

Sofern der Wärmetransport diffusiv ist, hängt die Wärmeleitfähigkeit 𝜆 für ein gegebenes Medium aus-
schließlich von seinen lokalen Eigenschaften (z. B. Materialparameter, Temperatur) und insbesondere
nicht von seinen Abmessungen oder von Eigenschaften seiner Berandungen ab. In diesem Fall wird 𝜆 als
„echte” oder „wahre” Wärmeleitfähigkeit bezeichnet.

Im Gegensatz dazu ist das Fourier’sche Gesetz nicht mehr anwendbar, wenn ein ballistischer Wärme-
transport vorliegt. Ballistisch bedeutet, dass die lokalen Wechselwirkungen der Teilchen im Medium ge-
genüber denWechselwirkungenmit den Berandungen vernachlässigbar sind, sodass dieWärmeübertra-
gung direkt zwischen den Berandungen erfolgt. Für ebene, parallele Platten ist dies dann der Fall, wenn
die Dicke 𝑑 des Mediums deutlich kleiner als die mittlere freie Weglänge 𝐿 ist. Die Nichtanwendbarkeit
des Fourier’schen Gesetzes ergibt sich hierbei aus der Tatsache, dass es auf Längenskalen kleiner als 𝐿
nicht sinnvoll möglich ist, einen lokalen Temperaturgradienten anzugeben. Trotzdem lässt sich auch bei
ballistischem Wärmetransport formal eine Wärmeleitfähigkeit ableiten. Dazu löst man das Fourier’sche
Gesetz für die konkret vorliegende Geometrie derart, dass sich ein Ausdruck für den diffusiven Wärme-
strom als Funktion der Temperaturdifferenz 𝑇1 − 𝑇2 der Berandungen ergibt, vergleicht anschließend
den ballistischen Wärmestrom mit dieser Lösung, und löst nach der Wärmeleitfähigkeit 𝜆 auf. Ebenso
wie der ballistischeWärmestrom selbst hängt das Resultat für 𝜆 jedoch nichtmehr von den lokalen Eigen-
schaften des Mediums, sondern nur noch von Eigenschaften der Berandungen, wie z. B. Emissionsgrad
(s. Abschn. 2.3.3) oder Akkommodationskoeffizient (s. Abschn. 2.4.3) und von geometrischenGrößen ab
und wird deshalb „scheinbare” Wärmeleitfähigkeit15 (Formelzeichen 𝜆𝐴 von engl. ‚apparent‘) genannt.
Als Beispiel hierzu lässt sich der ballistische Strahlungstransport durch ein transparentes Medium zwi-
schen ebenen Platten betrachten, dessen zugehöriger Strahlungswärmestrom durch Gl. 2.21 gegeben ist.
Durch Vergleich mit Gl. 2.18 (letztes Gleichheitszeichen), welche die Lösung des Fourier’schen Gesetzes

13Im allgemeinen Fall muss der Plattenabstand 𝑑 als Kriterium für diffusiven Wärmetransport ersetzt werden durch eine cha-
rakteristische Dimension 𝑑𝑐 des Wärmeübergangs, welche ebenfalls eine rein geometrische Größe ist, aber nicht mehr direkt mit
einer Abmessung des Mediums assoziiert werden kann.

14Es ist zu beachten, dass die Platten als unendlich ausgedehnt angenommenwerden und somit überhaupt nur die Dicke 𝑑 eine
endlich große Abmessung des Mediums darstellt.

15REISS benutzt den alternativen Begriff „Pseudo-Wärmeleitfähigkeit” [206, S. 1209 ff.]. In der Festkörperphysik ist die Bezeich-
nung „thermischer Leitwert” für den Ausdruck ̇𝑞

𝑇1 − 𝑇2
gebräuchlich (vgl. [79, S. 266 ff.]).



18 Kapitel 2. Grundlagen

für den diffusiven Wärmestrom in dieser Geometrie darstellt, erhält man eine scheinbare Wärmeleitfä-
higkeit, die sowohl von den Emissionsgraden 𝜀1 und 𝜀2 als auch vom Plattenabstand 𝑑 abhängt.

Zwischen den beiden soeben beschriebenen Grenzfällen existiert ein Übergangsbereich, in dem die lo-
kalen Wechselwirkungen der Teilchen im Medium und die Wechselwirkungen mit den Berandungen in
etwa gleich häufig sind. Für ebene Platten bedeutet dies, dass 𝑑 und 𝐿 vergleichbare Größenordnungen
aufweisen. Im Übergangsbereich hängt der Wärmestrom von den Eigenschaften sowohl des Mediums
als auch der Berandungen ab. Folglich tritt ebenfalls eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit auf, da in eine
echte Wärmeleitfähigkeit definitionsgemäß ausschließlich lokale Eigenschaften des Mediums eingehen.

2.4 Wärmetransport in porösen Medien

Die strukturellen Eigenschaften von porösen Medien im Allgemeinen sowie von exp. Perlit im Beson-
deren führen zu speziellen physikalischen Ansätzen zur Beschreibung des Wärmetransports, welche
in diesem Abschnitt im Detail erläutert werden. Aufgrund der prinzipiellen Ähnlichkeit poröser Me-
dien findet man diese Ansätze im Einzelnen sowohl für Schäume [30; 75; 109; 142], Fasermaterialien
[8; 34; 120], Pulver [3; 68; 96; 165; 206, S. 1153–1217], als auch Aerogele [119; 127; 219].

Der Hohlraumanteil eines porösen Mediums kann im Allgemeinen auch mit Flüssigkeiten gefüllt oder
benetzt sein, jedochwird imRahmen dieser Arbeit stets angenommen, dass sich in den Poren ausschließ-
lich ein Gas befindet, welches bei niedrigen Gasdrücken auch stark verdünnt sein kann. Dies ist auch da-
durch gerechtfertigt, dass die Adsorption von Wasser an den Porenwänden im Hochtemperatur-Bereich
keine Rolle spielt. Nachfolgendwird der Hohlraumanteil deshalb als Gasphase bezeichnet. In der Litera-
tur herrscht Einigkeit darüber, dass Konvektion in der Gasphase bereits bei Umgebungsdruck vernach-
lässigt werden kann, wenn die Porendurchmesser nicht größer als einige Millimeter sind [7; 14; 75; 128;
177]. Diese Bedingung ist für alle Wärmedämmstoffe und insbesondere für exp. Perlit stets erfüllt (vgl.
Abschn. 2.2.4). Bei niedrigen Gasdrücken ist das Auftreten der Konvektion zusätzlich gehemmt, sodass
sie für die VPI komplett ausgeschlossen werden kann.

Für die nachfolgende Behandlung des Wärmetransports in porösen Medien wird zunächst eine effek-
tive Wärmeleitfähigkeit definiert, welche der Tatsache Rechnung trägt, dass die einzelnen Transport-
mechanismen gleichzeitig auftreten (Abschn. 2.4.1). Im Anschluss erfolgt die detaillierte Darstellung
der relevanten Transportmechanismen, beginnend mit dem Strahlungstransport (Abschn. 2.4.2). Nach
der Betrachtung der Wärmeleitung in der Gasphase (Abschn. 2.4.3) sowie in der Festkörperphase (Ab-
schn. 2.4.4) werden beide Leitungsmechanismen zu einer gemeinsamen Wärmeleitfähigkeit kombiniert
(Abschn. 2.4.5). Schließlich wird nochmals zusammenfassend auf die eff. Wärmeleitfähigkeit von exp.
Perlit eingegangen (Abschn. 2.4.6).

2.4.1 Definition der effektiven Wärmeleitfähigkeit

Umden gesamtenWärmetransport durch ein porösesMedium zu beschreiben,müssen alle auftretenden
Wärmetransportmechanismen sowie ggf. deren Wechselwirkungen berücksichtigt werden. Hierzu ver-
wendet man die sogenannte effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸. Dabei geht man vom Gesamtwärmestrom

̇𝑞 aus, der sich aus der Kombination von Gaswärmeleitung, Festkörperwärmeleitung und Strahlungs-
transport ergibt [162, S. 489], und rechnet diesen gemäß Gl. 2.18 (o. B. d.A. bei ebener Geometrie) in die
eff. Wärmeleitfähigkeit um. Die Bezeichnung „effektiv” drückt aus, dass 𝜆𝐸 nicht nur Beiträge aus der
reinen Wärmeleitung, sondern auch einen strahlungsbedingten Anteil enthält. Zudem sind auch even-
tuelle Kopplungseffekte zwischen den Transportmechanismen enthalten, welche dazu führen, dass 𝜆𝐸



2.4. Wärmetransport in porösen Medien 19

größer als die Addition der beteiligten Einzelmechanismen sein kann. Diesbezüglich ist einerseits die
Strahlungs-Leitungs-Kopplung in optisch dünnen Medien zu nennen (s. Abschn. 2.4.2). Andererseits
existiert auch eine Festkörper-Gas-Kopplung, bei der thermische Widerstände, die sich aus der Fest-
körperstruktur eines porösen Mediums ergeben, durch Gaswärmeleitung kurzgeschlossen werden (s.
Abschn. 2.4.5) [162, S. 489 f.].

In der Literatur werden zum Teil auch Konvektion [125], der Transport latenter Wärme innerhalb einer
Pore durch Verdampfen und Kondensieren einer Flüssigkeit [147], sowie einige weitere Effekte der eff.
Wärmeleitfähigkeit zugerechnet. Diese spielen jedoch für diese Arbeit allesamt keine Rolle.

2.4.2 Wärmetransport durch Strahlung

In Bezug auf den Strahlungstransport stellt jedes poröse Medium ein nicht-transparentes Ausbreitungs-
medium dar, da der Festkörperanteil den ungehinderten Strahlungsaustausch zwischen den begren-
zenden Oberflächen stets zumindest in bestimmten Wellenlängenbereichen beeinflusst. Nachdem die
Gln. 2.20 und 2.21 deshalb keine Gültigkeit besitzen können, ist eine andere Beschreibung notwendig,
welche die Wechselwirkungen des Mediums mit der Strahlung berücksichtigt. Diese Arbeit folgt hierzu
der Vorgehensweise von REISS [161; 206, S. 1176–1182] für fein verteilte („disperse“), granulare bzw. fa-
serigeMaterialien. Bei der nachfolgenden Behandlung des Strahlungstransports muss allgemein berück-
sichtigt werden, dass dieser sich an jedem Ort des porösen Mediums mit der Wärmeleitung überlagert,
sodass Strahlung und Leitung zunächst gemeinsam betrachtet werden müssen und nur unter bestimm-
ten Voraussetzungen getrennt werden können.

Poröse Medien als Strahlungskontinuum

Für disperse Medien ohne innere Porosität unterscheidet REISS die folgenden beiden Ansätze: Bei Ma-
terialien, deren Partikeldurchmesser deutlich größer als die Wellenlänge Λ der Strahlung ist, kann das
Eindringen der Strahlung in die Partikel vernachlässigt und folglich die geometrische Optik angewendet
werden. In diesem Fall ist der Strahlungstransport als Austauschprozess zwischen den Oberflächen der
Partikel und der Berandungen zu verstehen undwird über die jeweiligen Emissionsgrade dieser Oberflä-
chen bestimmt. Ist der Partikeldurchmesser jedoch kleiner oder in der gleichen Größenordnung wie Λ,
so ist das Eindringen der Strahlung in die Partikel nicht mehr vernachlässigbar und eine geometrische
Beschreibung nicht mehr zulässig. Stattdessen muss der Strahlungstransport als Ausbreitungsprozess
in einem Kontinuum aufgefasst werden. Bei nicht-transparenten Medien wird er dann nicht mehr durch
die Emissionsgrade der Partikeloberflächen bestimmt, sondern durchAbsorption und Streuung desAus-
breitungsmediums, welche zusammen als Extinktion bezeichnet und über den Extinktionskoeffizienten
�̂� = ̂𝐴 + ̂𝑆 beschrieben werden [161, S. 6 u. S. 19–21; 206, S. 1176].

Bei exp. Perlit sind die Korndurchmesser (bis zu 5mm) zunächst deutlich größer als die Wellenlänge
der Wärmestrahlung (1µm bis 500µm [206, S. 1173]). Es muss jedoch berücksichtigt werden, dass die
einzelnen Körner wiederum porös sind, wobei die typische Dicke der Porenwände in der Größenord-
nung 1µm liegt (vgl. Abb. 2.1). Da also Λ im Verhältnis zur Dicke der Festkörperstrukturen groß ist,
kann das Eindringen der Strahlung nicht vernachlässigt werden. Somit ist die geometrische Optik nicht
anwendbar und die Ausbreitung der Wärmestrahlung muss ebenfalls über den Strahlungskontinuums-
Ansatz beschrieben werden. Um zu beurteilen, ob ein Strahlungskontinuum vorliegt, sollte also allge-
mein nicht der Partikeldurchmesser eines porösenMediums herangezogen werden, sondern stattdessen
der typische Strukturdurchmesser des massiven Festkörperanteils. Mit dieser Erweiterung lässt sich der
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Strahlungstransport auch in Schäumen [30; 109] sowie in Granulaten und Pulvern mit innerer Porosität
[27] durch den Kontinuums-Ansatz beschreiben, solange die Strukturdurchmesser nicht zu groß sind.

Im Folgenden seien ausschließlich homogene Medien betrachtet, bei denen der Extinktionskoeffizient
�̂�Λ nicht vom Ort – wohl aber von der Wellenlänge – abhängt. Poröse Materialien können in guter Nä-
herung als homogen betrachtet werden [209]. Hiermit lässt sich für jede Wellenlänge Λ eine mittlere
freie Weglänge 𝐿Λ als diejenige Wegstrecke definieren, welche die Strahlung zwischen den einzelnen
Absorptions- bzw. Streuprozessen im Mittel zurücklegt. Es besteht dabei folgender einfacher Zusam-
menhang zwischen 𝐿Λ und �̂�Λ [88, S. 36]:

𝐿Λ = 1
�̂�Λ

(2.22)

Gekoppelte Strahlungstransportgleichung

Im Strahlungskontinuum wird die Ausbreitung der Strahlung durch die Strahlungstransportgleichung
charakterisiert. Diese beschreibt die spektrale Intensität eines gerichteten Strahlungsbündels in einem
absorbierenden (und somit auch emittierenden) sowie (elastisch) streuenden Medium. In ihrer allge-
meinsten Form, die sich beispielsweise bei HOWELL ET AL. [88, S. 42] bzw. VISKANTA & GROSH [212] findet,
ist die Strahlungstransportgleichung zeitabhängig, umfasst beliebige Geometrien und beinhaltet eine
Richtungsabhängigkeit der Streuung über die Streuphasenfunktion �̂�(𝜗, 𝜑). Für den weiteren Verlauf
genügt es, die stationäre Form zunächst für den Fall isotroper Streuung zu betrachten. Zudem wird eine
ebene Geometrie angenommen, d. h. das Medium der Dicke 𝑑 befinde sich zwischen zwei Begrenzungs-
flächen, welche jeweils parallel zur 𝑦-𝑧-Ebene angeordnet sind. Der Koordinatenursprung sei so gelegt,
dass die wärmere der beiden Begrenzungsflächen bei 𝑥 = 0 und die kältere bei 𝑥 = 𝑑 liegt. Hiermit lau-
tet die Strahlungstransportgleichung für die eindimensionale Strahlungsausbreitung in 𝑥-Richtung, also
senkrecht zu den beiden Begrenzungsflächen, wie von VISKANTA [209] angegeben:

𝜇 d ̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇)
d𝑥 = − ( ̂𝐴Λ + ̂𝑆Λ) ̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇) + ̂𝐴Λ ̂𝑛2

Λ ̂𝐼Λ,𝑆𝐾(𝑥) +
̂𝑆Λ
2

1
∫

−1

̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇′) d𝜇′ (2.23)

Dabei bezeichnen 𝜇 den Kosinus des Winkels 𝜗 zwischen einer beliebigen Raumrichtung und der Rich-
tung der Strahlungsausbreitung (𝑥-Achse), ̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇) die gerichtete spektrale Intensität16 amOrt 𝑥, ̂𝑛Λ den
zur Wellenlänge Λ gehörigen Brechungsindex, ̂𝐼Λ,𝑆𝐾(𝑥) die gerichtete spektrale Intensität der Schwarz-
körperstrahlung, sowie ̂𝐴Λ und ̂𝑆Λ die spektralen Absorptions- und Streukoeffizienten, welche sich ge-
mäß ̂𝐴Λ + ̂𝑆Λ = �̂�Λ [88, S. 34] zum spektralen Extinktionskoeffizienten addieren. Die Strahlungstrans-
portgleichung ist eine Art Kontinuitätsgleichung für die Strahlungsintensität und drückt in Worten for-
muliert folgendes aus: Die örtliche Änderung der gerichteten Intensität eines Strahlungsbündels beim
Durchgang durch ein Medium (Term links vom Gleichheitszeichen) setzt sich für jede einzelne Wellen-
länge zusammen aus drei Beiträgen (Terme auf der rechten Seite), nämlich der Abnahme aufgrund von
Absorption und Streuung (Extinktion), der Zunahme durch Emission im Medium, sowie der Zunahme
durch Einstreuung aus anderen Raumrichtungen.

Aus der gerichteten spektralen Intensität ̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇), welche über die Integro-Differentialgleichung 2.23 de-
finiert ist, erhält man die Strahlungswärmestromdichte ̇𝑞𝑆, indem man ̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇) mit dem Richtungskosi-
nus 𝜇 = cos 𝜗 gewichtet und über alle Raumrichtungen sowie über alle Wellenlängen integriert [209]:

̇𝑞𝑆 =
∞
∫
0

∫
Ω=4𝜋

̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇) cos 𝜗 dΩdΛ = 2 𝜋
∞
∫
0

1
∫

−1

̂𝐼Λ(𝑥, 𝜇) 𝜇d𝜇dΛ (2.24)

16Die gerichtete spektrale Intensität ̂𝐼Λ (engl. „radiance“) wird auch als „spektrale Strahldichte“ bezeichnet.
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Über den aus der Energieerhaltung resultierenden Divergenzsatz17 [209]

d ̇𝑞
d𝑥 = d

d𝑥 ( ̇𝑞𝐿 + ̇𝑞𝑆) = 0 (2.25)

für die Gesamtwärmestromdichte ̇𝑞 = ̇𝑞𝑆 + ̇𝑞𝐿 ist der Strahlungswärmestrom zusätzlich an die Fourier-
Gleichung für ̇𝑞𝐿 (Gl. 2.17) gekoppelt [161, S. 12]. Hierbei wird angenommen, dass sich die beiden Lei-
tungsmechanismen Festkörper- und Gaswärmeleitung zur Leitungswärmestromdichte ̇𝑞𝐿 = − 𝜆𝐿 d𝑇/d𝑥
zusammenfassen und mit einer gemeinsamen Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 (vgl. Abschn. 2.4.5) beschreiben
lassen [161, S. 12]. Über die ortsabhängige Integration des spektralen Extinktionskoeffizienten �̂�Λ kann
nun eine neue Variable 𝜏Λ definiert werden, die als optische Tiefe am Ort 𝑥 bezeichnet wird [161, S. 6]:

𝜏Λ(𝑥) =
𝑥
∫
0

�̂�Λ(𝑥′) d𝑥′ (2.26)

Die optische Tiefe am Ort 𝑥 = 𝑑 wird optische Dicke 𝜏0,Λ des Mediums genannt [161, S. 6]:

𝜏0,Λ = 𝜏Λ(𝑥=𝑑) =
𝑑
∫
0

�̂�Λ(𝑥′) d𝑥′ = �̂�Λ 𝑑 (2.27)

Beim letzten Gleichheitszeichen in Gl. 2.27 wurde die Homogenität des Mediums ausgenutzt [88, S. 37].
Vorausgesetzt, dass erstens der Extinktionskoeffizient nicht von der Wellenlänge abhängt (graues Me-
dium), und zweitens die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 temperaturunabhängig ist, ergibt sich mit 𝜏Λ = 𝜏 als
unabhängiger Variablen18 folgende Differentialgleichung für das Temperaturfeld [209]:

d2Θ
d𝜏2 =

4 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3
1

𝜆𝐿 �̂�
(1 − 𝜔0) (Θ4(𝜏) − 1

4 𝜒(𝜏)) (2.28)

Hierbei ist Θ = 𝑇/𝑇1 eine dimensionslose Temperatur, 𝑇1 die Temperatur der wärmeren Begrenzungs-
fläche, 𝜒(𝜏) eine normierte, von allen Richtungen auf ein Volumenelement treffende Gesamtstrahlungs-
dichte, und 𝜔0 = ̂𝑆/�̂� die sogenannte Albedo [88, S. 494], welche denAnteil der Streuung an der Gesamt-
extinktion angibt.WieGl. 2.28 zumAusdruck bringt, ist im allgemeinen Fall der Strahlungstransport über
das Temperaturfeld Θ(𝜏) direkt mit der kombinierten Gas- und Festkörperwärmeleitung 𝜆𝐿 gekoppelt.
Sowohl Änderungen in 𝜆𝐿 als auch Änderungen der Strahlungsparameter �̂�, ̂𝑛 oder 𝜔0 wirken sich je-
weils über Θ4(𝜏) auf den Strahlungswärmestrom und über dΘ/d𝜏 auch auf den Leitungswärmestrom
aus [161, S. 13]. Allgemeine Lösungen von Gl. 2.28 sowie der jeweilige Einfluss verschiedener Parameter
finden sich in den Arbeiten von VISKANTA [209] bzw. VISKANTA & GROSH [210; 211; 212].

Strahlungsdiffusionsmodell und additive Näherung

Die Berechnung des an die Wärmeleitung gekoppelten Strahlungstransports ist im Allgemeinen mit
hohem mathematischen Aufwand verbunden. Verschiedene Lösungsansätze werden von REISS [161,
S. 66–93] vorgestellt. Eine Entkopplung der beiden Mechanismen, welche es erlaubt, die jeweiligen Bei-
träge zum Gesamtwärmetransport getrennt voneinander zu berechnen, findet nur unter gewissen Vor-
aussetzungen statt. Zunächst ist der Spezialfall reiner Streuung (𝜔0 = 1) zu nennen [161, S. 14]. Aus

17Im Allgemeinen handelt es sich bei den Wärmestromdichten um Vektoren (vgl. [88, S. 500 ff.]) und der Divergenzsatz lautet
⃗⃗ ⃗⃗ ⃗⃗∇ ⋅ ⃗̇𝑞 = ⃗⃗⃗⃗ ⃗⃗∇ ⋅ ( ⃗̇𝑞𝐿 + ⃗̇𝑞𝑆) = 0 [161, S. 12]. Dies bedeutet, dass das betrachtete Medium frei von Wärmequellen oder -senken ist. Da
hier – ebenso wie bei VISKANTA [209] – eine eindimensionale Geometrie betrachtet wird, bezeichnen die Größen ̇𝑞, ̇𝑞𝑆 und ̇𝑞𝐿 den
Betrag der in 𝑥-Richtung zeigenden Wärmestromdichte und ∇⃗ wurde ersetzt durch d/d𝑥.

18Bei nicht-grauen Medien ist 𝜏 als über alle Wellenlängen gemittelter Wert zu verstehen [161, S. 12].
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Gl. 2.28 ergibt sich daraus die Gleichung d2Θ/d𝜏2 = 0, die zur eindimensionalen Laplace-Gleichung
d2𝑇/d𝑥2 = 0 umgeformt werden kann. Folglich resultiert für 𝜔0 = 1 dieselbe Temperaturverteilung wie
im Fall reiner Wärmeleitung, denn die Laplace-Gleichung ergibt sich auch aus Gl. 2.25 mit ̇𝑞𝑆 = 0 und

̇𝑞𝐿 gemäß Gl. 2.17. Dies ist anschaulich verständlich, denn nachdem keine Absorption bzw. Emission
stattfindet, wird die lokale Temperatur des Mediums überhaupt nicht von der Strahlung beeinflusst. Der
Fall reiner Streuung ist allerdings in der Praxis nicht besonders relevant, da die allermeisten Materialien
Strahlung zumindest in geringem Maße absorbieren.

Weiterhin findet eine Entkopplung auch für optisch dicke Medien statt [161, S. 14]. Hierunter versteht
man Medien, bei denen für alle Wellenlängen die gemäß Gl. 2.27 definierte optische Dicke die Bedin-
gung 𝜏0,Λ ≫ 1 erfüllt [88, S. 37]. Aufgrund von 𝜏0,Λ= �̂�Λ 𝑑 = 𝑑/𝐿Λ ≫ 1 (Gln. 2.27 u. 2.22) wird ersicht-
lich, dass bei optisch dicken Medien die mittlere freie Weglänge 𝐿Λ klein gegenüber dem Abstand 𝑑
der Begrenzungsflächen ist. Strahlung am Ort 𝑥0 innerhalb der Probe muss ihren Ursprung somit in
der unmittelbaren Umgebung von 𝑥0 haben, denn die von weiter entfernten Raumpunkten bzw. den
Begrenzungsflächen ausgesandte Strahlung wurde entlang des Weges bis 𝑥0 bereits absorbiert oder ge-
streut. Die Strahlungsintensität am Ort 𝑥0 ist demnach nur von der lokalen Temperatur abhängig und
es ist naheliegend, den Strahlungstransport als Diffusionsprozess (vgl. Abschn. 2.3.4) zu beschreiben
[161, S. 84 f.]. Tatsächlich kann gezeigt werden, dass bei optisch dicken Medien die zur Wellenlänge Λ
gehörige Strahlungswärmestromdichte19 ̇𝑞𝑆,Λ der Fourier-Gleichung (Gl. 2.17) genügt. Die hierzu not-
wendigen Schritte sind bei HOWELL ET AL. ausgeführt: Zunächst muss für die lokale Intensität ̂𝐼Λ eine
Potenzreihe mit 1/𝜏Λ als Entwicklungsparameter angesetzt werden. Nach Einsetzen in die Strahlungs-
transportgleichung (Gl. 2.23) kann durch Vergleich der Koeffizienten nullter und erster Ordnung und
unter Vernachlässigung der Terme höherer Ordnung ein genäherter Ausdruck für ̂𝐼Λ abgeleitet werden.
Schließlich erhält man ̇𝑞𝑆,Λ durch Integration des Produkts 𝜇 ̂𝐼Λ über den gesamten Raumwinkel (vgl.
Gl. 2.24) [88, S. 576 ff.]. Das Ergebnis lautet [161, S. 85]:

̇𝑞𝑆,Λ = − 4
3�̂�Λ

d𝑒Λ,𝑆𝐾
d𝑥 = − 4

3�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑇

d𝑇
d𝑥 = − 4

3�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

∂𝑒𝑆𝐾
∂𝑇

d𝑇
d𝑥 (2.29)

Hierbei bezeichnen 𝑒Λ,𝑆𝐾 die durch das Planck’sche Gesetz (s. z. B. [88, S. 18]) gegebene spektrale und
𝑒𝑆𝐾 die integrale hemisphärische Strahlungsstromdichte20 des schwarzen Körpers. Bei der Bildung des
totalen Differentials d𝑒Λ,𝑆𝐾/d𝑥 in Gl. 2.29 wurde ausgenutzt, dass die Ortsableitungen der in 𝑒Λ,𝑆𝐾 ein-
gehenden Variablen mit Ausnahme der Temperatur gleich null sind. Die Entkopplung des Strahlungs-
transports von der Wärmeleitung in optisch dicken Medien lässt sich unter anderem daran festmachen,
dass in Gl. 2.29 nur Strahlungsgrößen und insbesondere nicht die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 der Leitungs-
mechanismen eingehen.

Zur Berechnung der gesamten Strahlungswärmestromdichte muss Gl. 2.29 noch wie folgt über alle Wel-
lenlängen integriert werden:

̇𝑞𝑆 =
∞
∫
0

̇𝑞𝑆,Λ dΛ = −4
3

∂𝑒𝑆𝐾
∂𝑇

d𝑇
d𝑥

∞
∫
0

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ = − 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝑅(𝑇)
d𝑇
d𝑥 (2.30)

Hierzu wurde der Zusammenhang 𝑒𝑆𝐾 = ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇4 ausgenutzt21 und weiterhin ein spektral gemittelter

19Wie vorher handelt es sich bei der Strahlungswärmestromdichte eigentlich um einen Vektor und ̇𝑞𝑆,Λ bezeichnet hier den
Betrag dieses in 𝑥-Richtung zeigenden Vektors ⃗̇𝑞𝑆,Λ.

20Die spektrale (𝑒Λ) bzw. integrale (𝑒) hemisphärische Strahlungsstromdichte (engl. „emissive power“) wird auch als (spek-
trale bzw. integrale) „spezifische Ausstrahlung“ bezeichnet.

21Die von einem schwarzen Körper in einMedium emittierte integrale hemisphärische Strahlungsstromdichte 𝑒𝑆𝐾 beträgt nicht
wie im Vakuum 𝜎𝑆𝐵 𝑇4 (vgl. Gl. 2.19), sondern �̂�2 𝜎𝑆𝐵 𝑇4 [88, S. 30].
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Extinktionskoeffizient �̂�𝑅(𝑇) wie folgt definiert [88, S. 579 f.]:

1
�̂�𝑅(𝑇)

=
∞
∫
0

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ = 𝜋
2

ℎ2 ̂𝑐3

𝑘𝐵 𝜎𝑆𝐵 𝑇5

∞
∫
0

1
�̂�Λ

exp( ℎ ̂𝑐
𝑘𝐵 Λ 𝑇 )

Λ6 (exp( ℎ ̂𝑐
𝑘𝐵 Λ 𝑇 ) − 1)

2 dΛ (2.31)

Mathematisch betrachtet ist �̂�𝑅(𝑇) ein gewichteter Mittelwert, bei dem die Extinktionsbeiträge jeder ein-
zelnen Wellenlänge entsprechend dem (temperaturabhängigen) Anteil ∂𝑒Λ,𝑆𝐾/∂𝑒𝑆𝐾 der jeweiligen Wel-
lenlänge im Schwarzkörper-Spektrum gewichtet werden.22 Durch diese Art der Mittelung erhält �̂�𝑅(𝑇)
– außer für graueMedien mit wellenlängenunabhängiger Extinktion – eine schwache Temperaturabhän-
gigkeit [206, S. 1178 f.]. Wird die Mittelung nicht über alle Wellenlängen, sondern nur innerhalb eines
bestimmten Wellenlängenintervalls ΔΛ vorgenommen23, so gilt [88, S. 579]:

1
�̂�𝑅,ΔΛ(𝑇)

=
∫ΔΛ

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑥 dΛ

∫ΔΛ
∂𝑒Λ,𝑆𝐾

∂𝑥 dΛ
=

∫ΔΛ
1

�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ

∫ΔΛ
∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ
(2.32)

Bei einerMittelung über das gesamte Spektrum ergibt sich Gl. 2.31 aus Gl. 2.32mit ∫∞
0

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ = 1. Der
Vergleich von Gl. 2.30 mit der Fourier-Gleichung (Gl. 2.18) liefert schließlich die Strahlungsleitfähigkeit:

𝜆𝑆 = 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝑅(𝑇)
(2.33)

Die Gln. 2.31 u. 2.33 gehen auf ROSSELAND [169, S. 44] zurück, der damit den Strahlungstransport im
Inneren von Sternen beschrieb. Deshalb wird der gesamte Ansatz, den Strahlungstransport als Diffu-
sionsprozess aufzufassen, auch Rosseland-Diffusionsmodell genannt. Ebenso wird der gemäß Gl. 2.31
definierte Extinktionskoeffizient �̂�𝑅(𝑇) als Rosseland-Mittel bezeichnet.

Nachdem bei Anwendbarkeit des Diffusionsmodells sowohl die Leitungs- als auch die Strahlungswär-
mestromdichte die Fourier-Gleichung erfüllen, lässt sich der Gesamtwärmestrom in folgender Form an-
geben [88, S. 680; 161, S. 87]:

⃗̇𝑞 = ⃗̇𝑞𝐿 + ⃗̇𝑞𝑆 = − (𝜆𝐿 + 𝜆𝑆) ⃗⃗ ⃗⃗∇⃗𝑇 = − (𝜆𝐿 + 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝑅(𝑇)
) ⃗⃗ ⃗⃗∇⃗𝑇 (2.34)

Die beiden Beiträge ⃗̇𝑞𝐿 und ⃗̇𝑞𝑆 können also aufgrund ihrer Entkopplung getrennt voneinander berechnet
und anschließend addiert werden, weshalb Gl. 2.34 auch als „additive Näherung“ bezeichnet wird [161,
S. 86]. Alternativ lässt sich Gl. 2.34 auch so interpretieren, dass der gesamte Wärmetransport mit der eff.
Wärmeleitfähigkeit (vgl. Abschn. 2.4.1)

𝜆𝐸 = 𝜆𝐿 + 𝜆𝑆 = 𝜆𝐿 + 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝑅(𝑇)
(2.35)

beschriebenwerden kann. Dies stellt gegenüber der bei optisch dünnenMedien bestehenden Strahlungs-
Leitungs-Kopplung (vgl. Gl. 2.28) eine drastische Vereinfachung dar. Zudemgilt Gl. 2.35 bei ausreichend
hoher Extinktion auch für temperaturabhängige 𝜆𝐿 [162, S. 493], während bei derHerleitung vonGl. 2.28
𝜆𝐿 als temperaturunabhängig angesetzt wurde [209]. Anders als im Fall reiner Streuung (𝜔0 = 1) ist die

22Die Tatsache, dass genau genommen die Kehrwerte 𝐿Λ = 1/�̂�Λ gemittelt werden, lässt sich so interpretieren, dass faktisch
ein spektraler Mittelwert der freien Weglänge 𝐿Λ gebildet wird.

23Dies kann z. B. notwendig sein, wenn die Voraussetzung 𝜏0,Λ ≫1 nur innerhalb bestimmterWellenlängenbereiche überhaupt
erfüllt ist. In diesem Fall bezieht sich auch die durch Gl. 2.30 gegebene Wärmestromdichte nur auf das Wellenlängenintervall ΔΛ.



24 Kapitel 2. Grundlagen

Entkopplung der Beiträge ⃗̇𝑞𝐿 und ⃗̇𝑞𝑆 zwar nicht mathematisch exakt, jedoch verringert sich die Abwei-
chung zwischen additiver Näherung und exakter Lösung mit zunehmender optischer Dicke. Damit ein
Medium als optisch dick bezeichnet werden kann und Diffusionsmodell sowie additive Näherung an-
wendbar sind, wird bei HOWELL ET AL. 𝜏0,Λ ≳ 10 für alle Wellenlängen verlangt [88, S. 575]. Diese Forde-
rung wird nachfolgend unter Berücksichtigung anisotroper Streuung noch näher spezifiziert.

Erweiterung auf anisotrope Streuung

Bis hierherwurden sämtliche Zusammenhänge, insbesondere auchGl. 2.33 unter derAnnahme isotroper
Streuung hergeleitet.24 Für realeMedien stellt dies eine grobe Vereinfachung dar, da die Streuprozesse in
derRegel stets eine geringe, beimanchenMaterialien sogar eine starkeRichtungsabhängigkeit aufweisen.
Es kann jedoch gezeigt werden, dass sich die bisherigen Erkenntnisse auch auf Medien mit anisotroper
Streuungübertragen lassen.WieCAPS ausführt,muss �̂�Λ hierfür ersetztwerden durch einen (spektralen)
effektiven Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

Λ, der wie folgt definiert ist [25, S. 13–16]:25

�̂� ∗
Λ = �̂�Λ (1 − 𝜔0 �̄�) (2.36)

Der sogenannte Anisotropiefaktor �̄� in Gl. 2.36 ist ein mit der Streuphasenfunktion �̂�(𝜗, 𝜑) gewichteter
Mittelwert von 𝜇 = cos 𝜗, wobei 𝜗 den Streuwinkel bezeichnet [25, S. 13; 33]:

�̄� = 1
4𝜋 ∫

Ω=4𝜋
�̂�(𝜗, 𝜑) cos 𝜗 dΩ = 1

2

1
∫

−1
�̂�(𝜇) 𝜇 d𝜇 (2.37)

Hierbei wird üblicherweise angenommen, dass �̂�(𝜗) bzw. �̂�(𝜇) nicht vom Azimutwinkel 𝜑 abhängt. Bei
vorwärtsgerichteter Streuung nimmt �̄� positiveWerte an (0 ≤ �̄� ≤ 1), wobei der Extremfall �̄� = 1 einer rei-
nen Vorwärtsstreuung entspricht. Wie aus Gl. 2.36 ersichtlich ist, wird dadurch �̂� ∗

Λ verringert, sodass die
Strahlungsleitfähigkeit ansteigt. Die jeweils gegensätzlichen Aussagen gelten bei rückwärtsgerichteter
Streuung. Für isotrope Streuung ist �̄� = 0 und somit �̂� ∗

Λ = �̂�Λ.

Mithilfe von Monte-Carlo-Simulationen konnte CAPS zeigen, dass das Strahlungsdiffusionsmodell auch
bei stark vorwärts gerichteter Streuung (�̄� = 0,955) mit der Modifikation von Gl. 2.36 gültig bleibt. Selbst
bei senkrechtem, d. h. maximal gerichtetem Strahlungseinfall auf ein Medium ist nach einer optischen
Tiefe von 𝜏Λ ≈ 15 die Strahlungsintensität näherungsweise isotrop verteilt, bei diffus einfallender Strah-
lung26 sogar noch früher [25, S. 16 ff.]. Um das Diffusionsmodell auch bei anisotroper Streuung, welche
in der Praxis den Normalfall darstellt, sicher anwenden zu können, fordert REISS deshalb, dass die opti-
sche Dicke mindestens 𝜏0,Λ ≥ 15 betragen muss [206, S. 1177 u. S. 1212].

Schließlich lässt sich auch aus dem spektralen, effektiven Extinktionskoeffizienten �̂� ∗
Λ, in den neben �̂�Λ

auch die in der Regel wellenlängenabhängigen Parameter 𝜔0 und �̄� eingehen, analog zu Gl. 2.31 ein
Rosseland-Mittel �̂� ∗

𝑅(𝑇) bilden [25, S. 20; 161, S. 90], welches dann anstelle von �̂�𝑅(𝑇) in Gl. 2.33 verwen-
det werden muss.

24Weiterhin wurde implizit angenommen, dass die einzelnen Streuereignisse unabhängig voneinander betrachtet werden kön-
nen. Diese Annahme ist für poröse Materialien in jedem Fall nicht mehr gerechtfertigt, wenn die Porosität Φ < 0,8 ist. Spätestens
dann muss eine Verringerung der Extinktion durch abhängige Streuung berücksichtigt werden [206, S. 1180].

25Der Faktor 𝜔0 in Gl. 2.36 tritt nur bei entsprechend normierter Streuphasenfunktion �̂�(𝜗, 𝜑) auf. Wird �̂�(𝜗, 𝜑) so normiert,
dass das Integral 1

4𝜋 ∫Ω �̂�(𝜗, 𝜑)dΩ = 𝜔0 ergibt, so entfällt der Faktor 𝜔0 in Gl. 2.36 [25, S. 13 u. S. 16]. Die hier angegebene
Definition von �̂� ∗

Λ, welche auch von REISS verwendet wird (vgl. [161, S. 88]), entspricht der Normierung 1
4𝜋 ∫Ω �̂�(𝜗, 𝜑)dΩ = 1.

26Dieser Fall ist für die Praxis relevanter, da reale heiße Oberflächen in der Regel diffus abstrahlen.



2.4. Wärmetransport in porösen Medien 25

Parameter der Strahlungsleitfähigkeit

Im Folgenden soll noch näher auf die einzelnen Parameter eingegangenwerden, welche zur Bestimmung
der Strahlungsleitfähigkeit (Gl. 2.33) erforderlich sind. Zunächst wird der Brechungsindex ̂𝑛 (genauer:
Realteil des komplexen Brechungsindex) behandelt. Hierzu wird ein Effektivwert ̂𝑛𝐸 für poröseMedien,
welche aus einer Festkörperphase mit Brechungsindex ̂𝑛𝐹 und einer Gasphase mit ̂𝑛𝑃 ≈ 1 bestehen, be-
nötigt. In der Literatur findet sich für ̂𝑛𝐸 eine Gleichung, bei der die beiden Beiträge mit dem jeweiligen
Volumenanteil gewichtet und addiert werden [39; 63]:

̂𝑛𝐸 = Φ + (1 − Φ) ̂𝑛𝐹 = 1 + 𝜌𝐵
𝜌𝑇

( ̂𝑛𝐹 − 1) (2.38)

REISS merkt an, dass optische Konstanten sich nicht additiv verhalten und gibt stattdessen eine exaktere
Berechnungsformel an [161, S. 91 f.]:

̂𝑛2
𝐸 = 1 +

⎛⎜⎜⎜⎜⎜
⎝

3 𝜌𝐵
𝜌𝑇

�̂�2
𝐹−1

�̂�2
𝐹+2

1 − 𝜌𝐵
𝜌𝑇

�̂�2
𝐹−1

�̂�2
𝐹+2

⎞⎟⎟⎟⎟⎟
⎠

(2.39)

Falls – wie bei exp. Perlit – die Festkörperphase hauptsächlich aus amorphem Siliziumdioxid besteht,
kann für ̂𝑛𝐹 in guter Näherung der Brechungsindex von Quarzglas ( ̂𝑛𝐹 = 1,4) verwendet werden [39].
Aufgrund des kleinen Verhältnisses 𝜌𝐵/𝜌𝑇 (vgl. Abschn. 2.2.3) ist der effektive Brechungsindex ̂𝑛𝐸 von
exp. Perlit nur geringfügig größer als eins.

Bei der Temperatur 𝑇 in Gl. 2.33 handelt es sich zunächst um die lokale Temperatur des Mediums. In
vielen praktischen Anwendungen, sowie auch in Wärmeleitfähigkeitsmessungen mit Plattenapparatu-
ren (vgl. Abschn. 2.6.1), befindet sich das Medium zwischen zwei ebenen Flächen und seine lokale Tem-
peratur variiert zwischen den Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 der Begrenzungen. Aufgrund der temperatur-
und somit auch ortsabhängigen Gesamtwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 = 𝜆𝐿 + 𝜆𝑆 (Gl. 2.35) ändert sich der Tem-
peraturgradient mit demOrt, sodass überall die Fourier-Gleichung (Gl. 2.18 ohne das letzte Gleichheits-
zeichen) erfüllt ist. Die Definition einer mittleren Wärmeleitfähigkeit (vgl. [162, S. 495; 220, S. 39])

�̄�𝐸 = 1
𝑇1 − 𝑇2

𝑇1

∫
𝑇2

𝜆𝐸(𝑇)d𝑇 = 1
𝑇1 − 𝑇2

𝑇1

∫
𝑇2

𝜆𝐿 d𝑇 +
16 ̂𝑛2

𝐸 𝜎𝑆𝐵

3 �̂� ∗
𝑅

(𝑇4
1 − 𝑇4

2)
4 (𝑇1 − 𝑇2) (2.40)

führt für den Strahlungsanteil zur sogenannten Strahlungsmitteltemperatur [206, S. 1178]:

𝑇3
𝑆 = 1

4
(𝑇4

1 − 𝑇4
2)

(𝑇1 − 𝑇2) ⇒ 𝑇𝑆 = 3√1
4 (𝑇2

1 + 𝑇2
2) (𝑇1 + 𝑇2) (2.41)

Beim Ausführen der Integration in Gl. 2.40 wird die lediglich schwache Temperaturabhängigkeit von
�̂� ∗

𝑅 vernachlässigt. Verwendet man die Strahlungsmitteltemperatur zur Berechnung von 𝜆𝑆, so erhält
man eine mittlere Strahlungsleitfähigkeit �̄�𝑆 = 𝜆𝑆(𝑇𝑆), welche von 𝑇1 und 𝑇2 abhängt, und mit der die
gewöhnliche Formel �̇� = 𝜆(𝑇1 − 𝑇2)𝐴/𝑑 für den Wärmestrom zwischen ebenen Platten (Gl. 2.18 hinter
dem letztenGleichheitszeichen) erfüllt ist. Für dieAuswertung des Rosseland-Mittels �̂� ∗

𝑅(𝑇𝑆)muss dann
ebenfalls die Strahlungsmitteltemperatur herangezogen werden [206, S. 1178]. Somit lässt sich Gl. 2.33
im allgemeinen Fall der anisotropen Streuung bei einer durch die Anwendung bzw. das Experiment
vorgegebenen Strahlungsmitteltemperatur 𝑇𝑆 wie folgt schreiben:

𝜆𝑆 =
16 ̂𝑛2

𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3
𝑆

3 �̂� ∗
𝑅(𝑇𝑆)

(2.42)
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Eine bisher nicht berücksichtigte Eigenschaft des Extinktionskoeffizienten �̂�Λ ist seine Proportionalität
zur Dichte des absorbierenden und streuenden Mediums, welche die Definition eines massenspezifi-
schen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒Λ = �̂�Λ/𝜌 nahelegt [88, S. 36]. Dies lässt sichmit Gl. 2.36 zunächst auf �̂� ∗

Λ
und – nachdem das Rosseland-Mittel lediglich eine Wellenlängen-Mittelung darstellt – auch auf �̂� ∗

𝑅(𝑇)
übertragen, sodass gilt:

�̂� ∗
𝑅(𝑇) = 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (2.43)

Für 𝜌 ist bei einem porösen Pulver die Schüttdichte 𝜌𝐵 zu verwenden. Die Größe ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) wird Rosseland-

gemittelter,massenspezifischer, effektiver Extinktionskoeffizient genannt und ist ebensowie �̂� ∗
𝑅(𝑇) leicht

temperaturabhängig.

Zusammenfassung und abschließende Bemerkungen

Wie in diesem Abschnitt gezeigt wurde, ermöglicht es das Diffusionsmodell, eine echte Wärmeleitfä-
higkeit 𝜆𝑆 (Gl. 2.42) für den Strahlungstransport innerhalb eines porösen Mediums anzugeben, welche
zur kombinierten Festkörper- und Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 addiert werden kann, um die eff. Wärme-
leitfähigkeit 𝜆𝐸 = 𝜆𝑆 + 𝜆𝐿 zu erhalten (vgl. [192; 217; 226]). Dieser Ansatz ist völlig verschieden von der
sonst gewöhnlichen Beschreibung des Strahlungstransports als Austauschprozess zwischenOberflächen
(Gl. 2.20). Vielmehr sind die Oberflächeneigenschaften (z. B. Emissionsgrad) für die Strahlungswärme-
stromdichte überhaupt nicht relevant. Um das Diffusionsmodell anwenden zu können, ist eine ausrei-
chend hohe optische Dicke des Mediums (𝜏0,Λ ≥ 15 [162]) erforderlich. In diesem Abschnitt wurde die
optische Dicke für den stationären Wärmetransport zwischen ebenen Platten definiert. Das Diffusions-
modell lässt sich jedoch auch auf beliebige Geometrien sowie auf die instationäre Wärmeleitung ver-
allgemeinern, wenn gefordert wird, dass die mittlere freie Weglänge der Strahlung für alle Wellenlän-
gen klein gegenüber der charakteristischen Dimension des Wärmeübergangs (vgl. Fußnote 13) ist. Zur
Bestimmung des Strahlungsbeitrags 𝜆𝑆 ist der Rosseland-gemittelte, effektive Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅
essentiell, welcher sich auf unterschiedliche Art und Weise ermitteln lässt (s. Abschn. 2.7).

Während in diesem Abschnitt Strahlungs- und Leitungstransport aufgrund ihrer räumlichen Überla-
gerung zunächst gemeinsam betrachtet werden mussten, kann bei der nun folgenden Behandlung der
beiden Leitungsmechanismen ausgenutzt werden, dass Gaswärmeleitung (Abschn. 2.4.3) und Festkör-
perwärmeleitung (Abschn. 2.4.4) in verschiedenen Phasen, also räumlich getrennt voneinander statt-
finden. Sie können deshalb vorerst isoliert, d. h. unter Abwesenheit des jeweils anderen Mechanismus
betrachtet werden. Ihre Kombination zur gemeinsamen Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 (vgl. Gl. 2.35) erfolgt in
Abschn. 2.4.5.

2.4.3 Wärmeleitung in der Gasphase

In Gasen erfolgt die Wärmeleitung durch die Gasteilchen, d. h. die jeweiligen Atome oder Moleküle des
Gases. Dabei ist derWärmetransport entweder diffusiv, wenn vorwiegend Stöße zwischen den einzelnen
Gasteilchen untereinander stattfinden, oder ballistisch, wenn vorwiegend Stöße mit den Begrenzungs-
wänden des Gefäßes stattfinden, in dem sich das Gas befindet (vgl. Abschn. 2.3.4). Zur diesbezüglichen
Charakterisierung der Gaswärmeleitung wird die sogenannte Knudsen-Zahl Kn wie folgt definiert [96,
S. 4]:

Kn = 𝐿
𝑑𝑐

(2.44)

Hierbei ist die mittlere freie Weglänge 𝐿 diejenige Wegstrecke, die ein Gasteilchen im Mittel zwischen
zwei Stößenmit anderen Gasteilchen zurücklegt. Gemäß der kinetischen Gastheorie ergibt sich 𝐿 aus der
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Teilchendichte 𝑛, dem Stoßquerschnitt27 𝜎 sowie dem Gasdruck 𝑝 [99, S. 113]:

𝐿 = 1
√2 𝑛 𝜎

= 𝑘𝐵 𝑇
√2 𝑝 𝜎

(2.45)

Die charakteristische Dimension 𝑑𝑐 desWärmeübergangs (vgl. Fußnote 13) imNenner von Gl. 2.44 wird
im Fall der Gaswärmeleitung charakteristische Gefäßdimension genannt. Für die Geometrie ebener, par-
alleler Platten im Abstand 𝑑 gilt 𝑑𝑐 = 𝑑. Hieraus wird direkt ersichtlich, dass die Knudsen-Zahl für die
Gaswärmeleitung als Verhältnis zwischenmittlerer freierWeglänge und Plattenabstand (allgemein: cha-
rakteristischer Dimension) eine Entsprechung zur optischen Dicke für den Strahlungstransport darstellt
(vgl. Gln. 2.27 u. 2.22). Lediglich Zähler und Nenner des Verhältnisses sind bei beiden Größen jeweils
vertauscht.

Anhand der Knudsen-Zahl unterscheidet man nun die beiden Grenzfälle des Kontinuums (diffusiver
Wärmetransport, Kn≪ 1) und der freien Molekülbewegung (ballistischer Wärmetransport, Kn≫ 1),
welche nachfolgend detaillierter betrachtet werden.

Gaswärmeleitung bei kleinen Knudsen-Zahlen (Kontinuum)

Der Bereich kleiner Knudsen-Zahlen (Kn≪ 1) wird Kontinuum genannt. Die mittlere freie Weglänge
ist deutlich kleiner als die Gefäßabmessungen, wodurch die Stöße der Gasmoleküle vorwiegend un-
tereinander, und nur sehr selten mit den Wänden erfolgen. In diesem Fall kann der Wärmetransport als
Diffusionsprozess aufgefasst werden, und aus vereinfachten Überlegungen für ein einatomiges Gas lässt
sich ein Zusammenhang für die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 ableiten [99, S. 164]:

𝜆0 = 1
3 𝑛 ̄𝑣 𝐿 ∂𝐸

∂𝑇 = 1
3 𝜌 ̄𝑣 𝐿 𝑐𝑉 (2.46)

Eine detailliertere, auf EUCKEN [53] zurückgehende Betrachtung, welche auch für mehratomige Gase
gültig ist, liefert [99, S. 182]:

𝜆0 = 9 𝜅 − 5
4 𝜂 𝑐𝑉 (2.47)

Für die dynamische Viskosität 𝜂 in Gl. 2.47 kann eine von CHAPMAN & COWLING entwickelte Gleichung
verwendet werden [36, S. 168]:

𝜂 = 5
16

√𝑘𝐵 𝑚 𝑇
𝜋

1
𝐷2 = 5𝜋

32 𝜌 ̄𝑣 𝐿 (2.48)

Hierbei bezeichnet 𝑚 die Masse und 𝐷 den Durchmesser eines Moleküls. Setzt man Gl. 2.48 in Gl. 2.47
ein, so ergibt sich daraus für 𝜆0 dieselbe Abhängigkeit von den Parametern 𝜌 (Gasdichte), ̄𝑣 (mittlere
Geschwindigkeit der Gasteilchen), 𝐿 (mittlere freie Weglänge) und 𝑐𝑉 (spezifische Wärmekapazität bei
konstantem Volumen) wie in Gl. 2.46. Lediglich der Vorfaktor 1/3 wird ersetzt durch das Produkt aus
5𝜋/32 und (9 𝜅 − 5)/ 4 mit dem Adiabatenexponent 𝜅.

Zur Herleitung einer ausführlicheren Formel für 𝜆0 werden nun folgende Zusammenhänge aus der ki-
netischen Gastheorie benötigt [76, S. 33–53]:

𝜌 = 𝑀
𝑁𝐴

𝑛 = 𝑀
𝑁𝐴

𝑝
𝑘𝐵 𝑇 = 𝑀 𝑝

𝑅𝑚 𝑇 (2.49)

27Stellt man sich die Gasteilchen als harte Kugeln mit Durchmesser 𝐷 vor, so kann der geometrische Stoßquerschnitt 𝜎 = 𝜋𝐷2

verwendet werden.
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̄𝑣 = √8 𝑅𝑚 𝑇
𝜋 𝑀 (2.50)

𝑐𝑉 = 𝑓
2

𝑅𝑚
𝑀 (2.51)

𝜅 = 𝑓 + 2
𝑓 (2.52)

Hierbei bezeichnen 𝑀 dieMolmasse des Gases und 𝑓 die Anzahl der Freiheitsgrade derMoleküle, wobei
es sich sowohl um Translations- als auch um Rotations- und Schwingungsfreiheitsgrade handeln kann.
Aus den Gln. 2.47 bis 2.52 ergibt sich schließlich [10, S. 14]:

𝜆0 = 5𝜋
32 𝑝 𝐿 2 𝑓 + 9

4
√ 8 𝑅𝑚

𝜋 𝑀 𝑇 (2.53)

Aufgrund von 𝐿 ∼ 𝑝−1 (s. Gl. 2.45) ist 𝜆0 unabhängig vomGasdruck. Für Luft bei Umgebungsbedingun-
gen (𝑇 = 20 ∘C und 𝑝 = 1 bar) erhält man mit 𝐿 = 65,4 nm [92] und 𝑀 = 28,96 g/mol [206, S. 196] einen
Wert von 𝜆0 = 24,08mW/mK. Hierfür wurde 𝑓 = 5 gesetzt, da Schwingungen der zweiatomigen Gasmo-
leküle N2 und O2 bei Raumtemperatur praktisch noch nicht angeregt sind, und somit drei Translations-
und zwei Rotations-Freiheitsgrade verbleiben [93, S. 56]. Der so berechnete Wert für 𝜆0 weicht nur um
ca. 7% vom experimentellen Literaturwert 𝜆0 = 25,87mW/mK [206, S. 197] ab.

Gemäß den Gln. 2.53 und 2.45 erwartet man für die Kontinuumswärmeleitfähigkeit einen Temperatur-
verlauf der Form 𝜆0 ∼ √𝑇 , jedoch nurwenn die Temperaturabhängigkeit der Parameter 𝑓 und 𝜎 vernach-
lässigt wird.28 Für eine höhere Genauigkeit wird 𝜆0(𝑇) für die Gase Luft und Stickstoff deshalb über eine
Ausgleichsfunktion durch tabellierte Daten abgebildet. Diese stammen aus [206, S. 197–220] und sind in
Abb. 2.2 dargestellt. Für die Ausgleichsfunktion werden eine Potenzfunktion der Form

𝜆0 [mW/mK] = 𝐶1 (𝑇 [∘C] + 𝐶2)𝐶3 (2.54)

gewählt und die Parameter 𝐶1, 𝐶2 und 𝐶3 angepasst. Hierdurch ergeben sich die Werte 𝐶1 = 0,5180,
𝐶2 = 226,3 und 𝐶3 = 0,7104 für Luft, sowie 𝐶1 = 0,5773, 𝐶2 = 222,3 und 𝐶3 = 0,6899 für Stickstoff.

Gaswärmeleitung bei großen Knudsen-Zahlen (freie Molekülbewegung)

Im Bereich der freien Molekülbewegung (Kn≫ 1) ist die mittlere freie Weglänge deutlich größer als
die Gefäßdimension 𝑑𝑐. Üblicherweise wird dies durch eine Absenkung des Gasdrucks (Evakuieren)
erreicht (vgl. Gl. 2.45), sodass ein stark verdünntes Gas vorliegt. Die Gasmoleküle stoßen dann diemeiste
Zeit mit den Gefäßwänden und nur selten untereinander. Folglich ist der Wärmetransport seiner Art
nach kein Diffusionsprozess mehr, sondern es findet vielmehr ein direkter Energieaustausch zwischen
den begrenzenden Wänden statt (ballistischer Wärmetransport). Der zugehörige Wärmestrom �̇�∞ lässt
sich folgendermaßen beschreiben [93, S. 58 f.]:

�̇�∞ = 1
8 𝑝 ̄𝑣 𝐴 𝛼

2 − 𝛼
𝜅 + 1
𝜅 − 1

𝑇1 − 𝑇2
𝑇 (2.55)

Dieser Formel liegt die Geometrie ebener, paralleler Platten zugrunde, wobei die Temperaturen 𝑇1 und
𝑇2 < 𝑇1 der beiden Platten unterschieden werden müssen von der (mittleren) Gastemperatur 𝑇. Ein ent-
scheidender Parameter in Gl. 2.55 ist der Akkommodationskoeffizient 𝛼, welcher den Energieaustausch

28In Wahrheit nimmt 𝑓 mit steigender Temperatur leicht zu und 𝜎 ab, siehe Anh. B.
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Abbildung 2.2: Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 von Luft und Stickstoff für Temperaturen zwischen −50 ∘C und
900 ∘C. Die Interpolations-Kurven der aus [206, S. 197–220] stammenden Daten wurden gemäß Gl. 2.54 gefittet.

beim Stoß der Gasmoleküle mit den Wänden29 beschreibt und wie folgt definiert ist [104]:

𝛼 = 𝑇𝑒𝑖𝑛 − 𝑇𝑎𝑢𝑠
𝑇𝑒𝑖𝑛 − 𝑇𝑊𝑎𝑛𝑑

(2.56)

Hierbei ist 𝑇𝑒𝑖𝑛 die Temperatur der einfallenden Gasmoleküle vor dem Stoß, dementsprechend 𝑇𝑎𝑢𝑠 die
Temperatur der austretenden Moleküle nach dem Stoß, und 𝑇𝑊𝑎𝑛𝑑 die Wandtemperatur. Im Fall eines
vollständigen Energieaustausches ist 𝑇𝑎𝑢𝑠 = 𝑇𝑊𝑎𝑛𝑑 und somit 𝛼 = 1. Im anderen Extremfall, wenn über-
haupt kein Energieaustausch stattfindet, ist 𝑇𝑎𝑢𝑠 = 𝑇𝑒𝑖𝑛 und 𝛼 = 0. Allgemein hängt 𝛼 von der Kombina-
tion aus Gas und Wandmaterial sowie von der Oberflächenrauigkeit ab und liegt im Bereich 0 ≤ 𝛼 ≤ 1.

Vergleicht man Gl. 2.55 mit dem Fourier’schen Gesetz (Gl. 2.18), und drückt anschließend ̄𝑣 und 𝜅 durch
die Gln. 2.50 und 2.52 aus, so lässt sich eine scheinbare Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆∞ für den Bereich der
freien Molekülbewegung wie folgt angeben:

𝜆∞ = 1
8 𝑝 ̄𝑣 𝛼

2 − 𝛼
𝜅 + 1
𝜅 − 1

𝑑𝑐
𝑇 = 𝑝 𝑑𝑐 ( 𝑓 + 1) 𝛼

2 − 𝛼
√ 𝑅𝑚

8𝜋 𝑀 𝑇 (2.57)

Im hier betrachteten Fall ebener Platten kann der Plattenabstand 𝑑 aus Gl. 2.18 gleich der charakteris-
tischen Gefäßdimension 𝑑𝑐 gesetzt werden. Da 𝜆∞ somit vom Abstand der Begrenzungsflächen sowie
deren Akkommodationskoeffizient abhängt, handelt es sich offensichtlich um eine scheinbare Wärme-
leitfähigkeit (vgl. Abschn. 2.3.4). Anders als im Kontinuum ist 𝜆∞ gemäß Gl. 2.57 proportional zum
Gasdruck 𝑝 und für 𝑝 → 0 verschwindet deshalb auch die Gaswärmeleitung.

29Gleichung 2.55 gilt für den Fall, dass beide Wände denselben Akkommodationskoeffizienten aufweisen. Liegen stattdessen
zwei verschiedene Werte 𝛼1 und 𝛼2 vor, so muss der Faktor 𝛼 /(2 − 𝛼) ersetzt werden durch 𝛼1 𝛼2 /(𝛼1 + 𝛼2 − 𝛼1 𝛼2) [93, S. 59].
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Gaswärmeleitung bei beliebigen Knudsen-Zahlen (Sherman-Interpolation)

Die bisher gezeigten Berechnungsformeln für 𝜆0 und 𝜆∞ sind nur in den beiden Grenzfällen Kn≪ 1
bzw. Kn≫ 1 anwendbar. Um die Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 bei beliebigen Knudsen-Zahlen zu berech-
nen, kann eine Interpolationsformel nach SHERMAN [179] benutztwerden, bei der das harmonischeMittel
aus 𝜆0 und 𝜆∞ gebildet wird:30

𝜆𝐺 = 𝜆0 𝜆∞
𝜆0 + 𝜆∞

= 𝜆0

1 + 𝜆0
𝜆∞

= 𝜆0
1 + 2𝛽Kn (2.58)

Dies entspricht anschaulich einer Hintereinanderschaltung der thermischen Widerstände, welche einer-
seits den Gefäßwänden und andererseits der dazwischenliegenden Gasschicht zugeordnet werden kön-
nen [10, S. 26]. Ein von BEIKIRCHER angestellter Vergleich zwischen der Sherman-Interpolation, der ex-
akten Vier-Momentenmethode zur Lösung der Boltzmann-Transportgleichung, sowie einer von BEIKIR-
CHER durchgeführtenModifikation der Temperatursprungmethode nach KENNARD [99, S. 311–315] zeigt,
dass alle drei Ansätze für eindimensionale Geometrien zum gleichen Ergebnis führen [10, S. 11–33]. Zur
Berechnung von 𝜆𝐺 in Abhängigkeit der Knudsen-Zahl gemäß Gl. 2.58 ist neben der Kontinuumswär-
meleitfähigkeit 𝜆0 (Gl. 2.54) nur der Parameter 𝛽 notwendig, der die verbleibenden Konstanten undMa-
terialgrößen enthält. Durch Vergleich der Terme vor und nach dem dritten Gleichheitszeichen in Gl. 2.58
erhält man zusammen mit den Gln. 2.44, 2.53 und 2.57:

𝛽 = 1
2

𝜆0
𝜆∞

Kn−1 = 5𝜋
32

2 𝑓 + 9
𝑓 + 1

2 − 𝛼
𝛼 (2.59)

Für Luft bei Raumtemperatur ( 𝑓 = 5) und unter Annahme einer vollständigen Akkommodation (𝛼 = 1)
ergibt sich 𝛽 = 1,55. In der Literatur finden sich Werte zwischen 𝛽 = 1,5 [159] und 𝛽 = 1,63 [206, S. 1174].

Unter Verwendung der Definition der Knudsen-Zahl (Gl. 2.44) sowie des Zusammenhangs für die mitt-
lere freie Weglänge (Gl. 2.45) kann Gl. 2.58 noch weiter umgeformt werden:

𝜆𝐺 = 𝜆0

1 + 2𝛽 𝑘𝐵 𝑇
√2 𝑝 𝜎 𝑑𝑐

= 𝜆0
1 + 𝑝𝐻

𝑝
(2.60)

Diese Formel stellt eine einfache Beziehung zwischen 𝜆𝐺 und dem Gasdruck 𝑝 her. Der Halbwertsdruck
𝑝𝐻 bezeichnet dabei denjenigen Gasdruck, bei dem 𝜆𝐺 exakt halb so groß wie 𝜆0 ist:

𝑝𝐻 = 2𝛽 𝑘𝐵 𝑇
√2 𝜎 𝑑𝑐

= 5𝜋
16

2 𝑓 + 9
𝑓 + 1

2 − 𝛼
𝛼

𝑘𝐵 𝑇
√2 𝜎 𝑑𝑐

= 𝑍
𝑑𝑐

(2.61)

Je nach Gasart, Temperatur und Akkommodationskoeffizient erhält man für den Faktor 𝑍 einen anderen
Zahlenwert. Für Luft bei Raumtemperatur beträgt 𝜎 = 4,3⋅10−19 m2 [72]. Setzt man zusätzlich 𝛽 = 1,55
(entspricht 𝛼 = 1) in Gl. 2.61 ein, so ergibt sich31 𝑍 = 206⋅10−4 N/m. Für die geringfügig höhere Bezugs-
temperatur 300K geben FRICKE ET AL. einen Wert von 𝑍 = 230⋅10−4 N/m an [68].

Die Temperaturabhängigkeit der Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺(𝑇) ergibt sich aus Gl. 2.60 mit den Tempera-
turabhängigkeiten der Größen 𝜆0(𝑇) (s. Gl. 2.54 u. Abb. 2.2) sowie 𝑝𝐻(𝑇). Dabei hängt 𝑝𝐻(𝑇) wiederum
von den Parametern 𝑓 (𝑇), 𝛼(𝑇) und 𝜎(𝑇) ab, welche allesamt temperaturabhängig sind. Entsprechende

30Streng genommen wird in der Literatur [10, S. 24; 93, S. 61] die Sherman-Interpolation nicht für die Wärmeleitfähigkeit,
sondern für den Wärmestrom verwendet. Aufgrund von �̇� ∼ 𝜆 (Gl. 2.18) kann sie jedoch formal übertragen werden, wenn man
berücksichtigt, dass 𝜆∞ eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit ist.

31Die Einheit 10−4 N/m für 𝑍 wird gewählt, da der charakteristische Porendurchmesser 𝑑𝑐 für ein poröses Medium üblicher-
weise in der Größenordnung µm liegt, und man hiermit 𝑝𝐻 aus Gl. 2.61 direkt in der Einheit hPa erhält.
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Werte für den Temperaturbereich zwischen −50 ∘C und 900 ∘C, aus denen sich auch der Faktor 𝑍(𝑇) in
Gl. 2.61 berechnen lässt, finden sich für Luft und Stickstoff in Anh. B.

Anwendung auf poröse Medien

Zur Beschreibung der gasdruckabhängigen Wärmeleitfähigkeit des Gases in den Hohlräumen eines po-
rösen Mediums wird üblicherweise Gl. 2.60 in Verbindung mit Gl. 2.61 verwendet. Nachdem der zur
Herleitung von Gl. 2.60 verwendete Ausdruck für 𝜆∞ sich auf eine eindimensionale, ebene Geometrie
bezieht, wird hierdurch implizit der Wärmetransport zwischen der wärmeren und der kälteren Seite
einer beliebig geformten Pore durch den Wärmetransport zwischen ebenen Platten angenähert. Die cha-
rakteristischeGefäßdimension 𝑑𝑐 inGl. 2.61wirdmit dem (mittleren) Porendurchmesser𝐷𝑃 des porösen
Mediums in Verbindung gebracht. In erster Näherung können die beiden Größen einfach gleichgesetzt
werden [68; 127]. Bei geeigneter Materialstruktur (d. h. zellen- oder schwammartigen Poren) lässt sich
der Porendurchmesser näherungsweise durch (elektronen-)mikroskopische Aufnahmen visuell bestim-
men (vgl. [159]). Für Pulverschüttungen, die aus runden,massivenKugeln bestehen, ist aus der Literatur
außerdem ein Zusammenhang zwischen 𝑑𝑐 und dem Korndurchmesser 𝐷𝐾 bekannt [207]:32

𝑑𝑐 = 2
3

1
1 − Φ 𝐷𝐾 (2.62)

Diese Beziehung lässt sich prinzipiell auch für Materialien verwenden, bei denen innere und äußere
Porosität voneinander unterschieden werdenmüssen (vgl. Abschn. 2.1.2). In diesem Fall ist Φ in Gl. 2.62
durch Φ𝑍 zu ersetzen. Bei exp. Perlit und anderen teilweise offenporigenMaterialien, welche keinen klar
definierten Porendurchmesser besitzen, kann 𝑑𝑐 allgemein als effektiver Porendurchmesser – d. h. als
Weglänge, welche die Gasmoleküle im Bereich der freien Molekülbewegung zwischen zwei Kollisionen
mit den Festkörperstrukturen im Mittel zurücklegen – aufgefasst werden.

Neben der bisher behandelten charakteristischen Gefäßdimension 𝑑𝑐 muss in Gl. 2.61 bei der Anwen-
dung auf ein poröses Medium weiterhin der Akkommodationskoeffizient 𝛼𝑃𝑊 des Gases am Material
der Porenwände eingesetzt werden. Temperaturabhängige 𝛼𝑃𝑊-Werte für Luft und Stickstoff an Poren-
wänden aus exp. Perlit sind in den Tabn. B.2 und B.3 im Anh. B aufgelistet.

Für die Gasdruckabhängigkeit von 𝜆𝐺 erwartet man aufgrund von Gl. 2.60 in einer halblogarithmischen
Darstellung idealtypischerweise einen S-förmigen Kurvenverlauf. Bei hohen Drücken nähert sich die
Gaswärmeleitfähigkeit dem Kontinuums-Wert 𝜆0 an, während sie bei niedrigen Drücken im Bereich der
freien Molekülbewegung asymptotisch gegen null geht. Zwischen den beiden Grenzwerten findet ein
symmetrischer Übergang statt, wobei die Position des Übergangsbereichs auf der Druckachse vomHalb-
wertsdruck 𝑝𝐻 und gemäßGl. 2.61 von 𝑑𝑐 abhängt. In Abb. 2.3 ist dies exemplarisch für Raumtemperatur
und fünf verschiedene Werte von 𝑑𝑐 gezeigt. Für 𝑑𝑐 = 20µm (grüne Kurve) erhält man beispielsweise
𝑝𝐻 = 10 hPa als den Druck, bei dem 𝜆𝐺 auf die Hälfte des Kontinuums-Wertes abgesunken ist. Ein um-
fangreicher experimenteller Nachweis der Abnahme der Gaswärmeleitfähigkeit feinporiger Materialien
im Vakuum erfolgte erstmals durch SMOLUCHOWSKI [181] anhand verschiedener Pulver, weshalb hierfür
auch die Bezeichnung „Smoluchowski-Effekt“ verwendet wird.

Abschließend zur Gaswärmeleitung in porösenMedien soll noch auf die Thematik der scheinbarenWär-
meleitfähigkeit bei niedrigen Gasdrücken eingegangen werden: Mit der Begründung, dass die Gasteil-
chen nur mit den Porenwänden stoßen, gibt REISS an, dass im Bereich der freienMolekülbewegung keine
echte Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 für das poröse Medium existiert [206, S. 1211]. Tatsächlich erhält man

32Von Gl. 2.62 existieren mehrere Varianten, die sich geringfügig unterscheiden, siehe z. B. [40, S. 28 f.; 96, S. 14; 206, S. 1173].
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Abbildung 2.3: Idealtypischer Verlauf der Gaswärmeleitfähigkeit (Verhältnis 𝜆𝐺/𝜆0) als Funktion des Gasdrucks
für Raumtemperatur bei verschiedenen charakteristischen Dimensionen 𝑑𝑐. Berechnung gemäß Gln. 2.60 und 2.61.

eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit, wenn man den Wärmetransport innerhalb einer einzelnen Pore be-
trachtet, denn hier erfolgt ein ballistischerWärmeaustausch zwischen den Begrenzungsflächen, d. h. den
Porenwänden. Um zu beurteilen ob dieWärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 scheinbar oder echt ist, muss jedoch nicht
der Wärmetransport innerhalb der einzelnen Poren, sondern vielmehr der Wärmetransport durch das
gesamte poröse Medium, d. h. zwischen den Probenberandungen betrachtet werden. Nachdem 𝐷𝑃 für
exp. Perlit (ca. 100µm, s. Abschn. 2.2.4) deutlich kleiner als die Probendicke 𝑑 (typischerweise mehrere
cm) ist, liegt auch bei niedrigen Drücken ein diffusiverWärmetransport – nicht innerhalb der Poren, aber
zwischen heißer und kalter Probenberandung – vor, denn auf ihremWeg von der heißen zur kalten Seite
stoßen die Gasmoleküle auf sehr viele dazwischenliegende Porenwände. Die Parameter 𝐷𝑃 und 𝛼𝑃𝑊 ,
die zur Berechnung von 𝜆𝐺 gemäß den Gln. 2.60 und 2.61 herangezogen werden, und für 𝑑𝑐 und 𝛼 ein-
gesetzt werden (s. o.), sind zudem nicht auf die Berandungen bezogen, was typisch für eine scheinbare
Wärmeleitfähigkeit wäre, sondern sie sind Materialeigenschaften des Ausbreitungsmediums, d. h. des
porösen Mediums. Somit handelt es sich bei der Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 stets und insbesondere auch
im Bereich der freien Molekülbewegung um eine echte Wärmeleitfähigkeit.

2.4.4 Wärmeleitung über die Festkörperphase

Während die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 des Porengases für alle Typen poröser Medien durch eine in der
Literatur allgemein verbreitete, einheitliche Formel (Gl. 2.58 bzw. Gl. 2.60) beschrieben wird, existieren
für die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 des porösen Mediums verschiedene – wenn auch zum Teil ähn-
liche – Modelle und Ansätze. Hierbei ist allgemein zu berücksichtigen, dass 𝜆𝐹 in hohem Maße von der
Materialstruktur abhängt. So wird der Wärmefluss beispielsweise durch Verengungen oder tote Enden
(„Sackgassen“) behindert oder durch die Anwesenheit von Poren auf Umwege gezwungen. Bei Pulvern
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(wie auch bei Fasermaterialien) muss zusätzlich beachtet werden, dass der Wärmefluss zwischen den
einzelnen Partikeln nur über die punktförmigen Kontaktflächen erfolgen kann, an denen sich die Teil-
chen berühren. Es treten deshalb thermische Kontaktwiderstände auf. All diese Effekte führen dazu,
dass 𝜆𝐹 für ein hochporöses Material (wie z. B. exp. Perlit, pyr. Kieselsäure oder Faserdämmstoffe) ty-
pischerweise in der Größenordnung von 1mW/mK liegt und somit etwa um einen Faktor 1.000 kleiner
ist als die Wärmeleitfähigkeit des massiven, nicht-porösen Festkörperanteils, welche im Folgenden mit
𝜆∗

𝐹 bezeichnet wird. Weiterhin ist 𝜆𝐹 auch wesentlich kleiner als die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0
der Luft. Die Festkörperwärmeleitfähigkeit poröser Medien kommt deshalb erst im Vakuum bei unter-
drückterGaswärmeleitungmerklich zumTragen.Da es sich beiDämmstoffen in der Regel umelektrische
Nichtleiter handelt, kommen nur Phononen33 als Wärmeträger in Frage.34

Kontaktwiderstandsmodell

Für Schüttungen ausmassivenKugelnwurdedie Festkörperwärmeleitungüber dieKontaktflächendurch
KAGANER analysiert [96, S.18–21], der hierfür die Hertz’sche Kontakttheorie (s. z. B. [117, S. 30–37]) ver-
wendete. Unter der Annahme, dass der thermische Kontaktwiderstand den dominanten Anteil am Ge-
samtwiderstand der Festkörperphase ausmacht (vgl. [161, S. 34–39]), können die von KAGANER hergelei-
teten Gleichungen zu einem Ausdruck für die Kontaktwärmeleitfähigkeit kombiniert werden, welcher
dann der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 gleichgesetzt werden kann [206, S. 1174]:35

𝜆𝐹 = 3,44 (1 − Φ)4/3 (1 − 𝜈2

𝑌 𝑝𝑀𝐵)
1/3

𝜆∗
𝐹 (2.63)

Hierbei bezeichnen 𝜈 die Poisson’sche Querkontraktionszahl, 𝑌 den Young’schen Elastizitätsmodul und
𝑝𝑀𝐵 den auf die Kontaktflächen wirkenden mechanischen Belastungsdruck, welcher zumindest durch
das Eigengewicht der Schüttung, oder durch eine zusätzliche externe Druckbeaufschlagung gegeben ist.

Für die Abhängigkeit der Festkörperwärmeleitfähigkeit vom mechanischen Belastungsdruck liefert das
Kontaktwiderstandsmodell 𝜆𝐹 ∼ 𝑝𝑏

𝑀𝐵 mit 𝑏 = 1/3. Dies gilt jedoch nur, wenn erstens die Voraussetzung
einer elastischenDeformation der Partikel erfüllt ist, welche bei derHerleitung desModells aufgrund der
Anwendung der Hertz’schen Kontakttheorie implizit angenommen wurde, und zweitens die mechani-
sche Belastung nicht zu einer Änderung der Porosität führt.36 Eine experimentelle Untersuchung durch
CAPS & FRICKE lieferte für Perlit-basierte Pulvermischungen im Bereich 0≤ 𝑝𝑀𝐵 ≤ 200 kPa das Ergebnis
𝑏 = 0,37 und somit eine gute Übereinstimmung zur Theorie, während die Messdaten für Mischungen
auf Basis gefällter Kieselsäure zwischen 0≤ 𝑝𝑀𝐵 ≤ 400 kPa am besten durch 𝑏 = 0,52 beschrieben wer-
den konnten [27]. Für ein von DEGEN ET AL. untersuchtes Kieselgur-Pulver konnte 𝑏 = 1/3 immerhin bei
kleinen Belastungsdrücken (0≤ 𝑝𝑀𝐵 ≤ 200 kPa) bestätigt werden, wogegen für das gesamte vermessene
Druckintervall 0≤ 𝑝𝑀𝐵 ≤ 1MPa die beste Übereinstimmung mit einem wesentlich kleineren Wert von
𝑏 = 0,05 gefunden wurde [39].

33Auch in amorphen Materialien, bei denen keine Fernordnung wie in einem Kristallgitter vorliegt, lassen sich Phononen defi-
nieren und mit den Schwingungen der Atome assoziieren, siehe [101, S. 617–635].

34Ein Beispiel für ein Material, bei dem ein elektronischer Beitrag zur Festkörperwärmeleitfähigkeit prinzipiell berücksichtigt
werden muss, ist Kohlenstoff-Aerogel. Jedoch konnte durch WIENER gezeigt werden, dass der elektronische Beitrag aufgrund der
amorphen Materialstruktur nur ca. 5% der gesamten Festkörperwärmeleitfähigkeit beträgt [219, S. 76].

35KAGANER selbst gibt diesen Ausdruck nicht direkt an, sondern kombiniert die Faktoren 3,44 und (1 − 𝜈2)1/3 in Gl. 2.63 zu
einem Vorfaktor von 3,37 [96, S. 21]. Somit wurde implizit 𝜈 = 0,24 gesetzt. In einer früheren Veröffentlichung gibt KAGANER den
Vorfaktor nicht mit 3,37 sondern mit 3,12 an [94].

36Die zweite Forderung ist beispielsweise nicht mehr erfüllt, wenn sich das Pulver im Experiment aufgrund der mechanischen
Druckbelastung setzt.
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Für kugelförmige Pulverteilchen, die sich in einer kubisch primitiven Packung anordnen, leiteten TIEN &
CUNNINGTON [199, S. 375] eine Formel für die Festkörperwärmeleitfähigkeit ab, welche eine hohe Ähn-
lichkeit mit Gl. 2.63 aufweist und insbesondere dieselbe Abhängigkeit von 𝜆∗

𝐹, 𝑝𝑀𝐵, 𝑌 und 𝜈 liefert. Wei-
tere Gleichungen dieser Art finden sich auch bei KWON ET AL. [113] für eine kubisch primitive Struk-
tur sowie eine hexagonal dichte Kugelpackung. Die Anwendbarkeit dieser Formeln ist jedoch begrenzt,
da sie nur für die jeweils zugrundeliegende Kugelpackung gelten, welche durch eine starre Porosität
gekennzeichnet ist. Reale Pulverschüttungen liegen praktisch nie in einer dieser Anordnungen vor. Im
Gegensatz dazu ist die auf KAGANER zurückgehende Gl. 2.63 allgemeingültiger, da sie einen weiten Po-
rositätsbereich abdeckt und nicht von einer speziellen Anordnung ausgehend hergeleitet wurde.

Strukturfaktor-Modell

Ein wichtiger Beitrag zum Verständnis der Festkörperwärmeleitung in nicht-granularen, porösen Medi-
en wurde von SCHEUERPFLUG ET AL. geleistet. Durch Vergleich der temperaturabhängigen Wärmeleitfä-
higkeit 𝜆𝐹 monolithischer (d. h. zusammenhängender, aus einem Stück bestehender) Aerogele mit der
temperaturabhängigenWärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹 von amorphem Siliziumdioxid (a-SiO2) zwischen 5K und
300K konnte gezeigt werden, dass oberhalb von 𝑇 = 50K ein proportionaler Zusammenhang besteht
[175]:37

𝜆𝐹 = 𝐺 𝜆∗
𝐹 (2.64)

Der Proportionalitätsfaktor 𝐺 enthält dabei die folgenden Beiträge [174; 175]:

– Die „Verdünnung“ des Festkörpermaterials, ausgedrückt durch das Dichteverhältnis 𝜌𝐵/𝜌𝑇 .

– Verschiedene Reduktionsfaktoren, die ausschließlich der Struktur des Aerogels geschuldet sind,
und z. B. durch eine Verlängerung der Wegstrecke des Wärmeflusses, sowie zusätzliche Hinder-
nisse durch tote Enden oder Verengungen zu erklären sind.

– Einem Korrekturfaktor, der berücksichtigt, dass die gemessene spezifische Wärmekapazität des
Aerogels von a-SiO2 abweicht, was sich gemäß Gl. 2.46 auch auf die Wärmeleitfähigkeit auswirkt.

Da der dritte Beitrag nur für Aerogele gefunden wurde, und zudem nur einen Faktor von 1,35 ausmacht,
während der Wert von 𝐺 im Bereich von 0,001 bis 0,01 liegt [175], wird er im Folgenden vernachlässigt.
Aufgrund der verbleibenden beiden Beiträge lässt sich Gl. 2.64 weiter umformen:

𝜆𝐹 = 𝜌𝐵
𝜌𝑇

𝐺′ 𝜆∗
𝐹 = (1 − Φ) 𝐺′ 𝜆∗

𝐹 (2.65)

Hierbei wurde Gl. 2.8 verwendet. Der Proportionalitätsfaktor 𝐺′ enthält nur noch strukturbedingte Bei-
träge, weshalb er im Folgenden als Strukturfaktor bezeichnet wird.

Während diese Erkenntnisse zunächst nur für monolithische Aerogele galten, konnte durch RETTELBACH
ET AL. gezeigt werden, dass sie auch auf eine Reihe von a-SiO2-basierten Pulvern mit innerer Porosität
übertragen werden können. So wurde der durch Gl. 2.64 gegebene Zusammenhang auch für granulares
Aerogel, sowie für exp. Perlit, Kieselgur und gef. Kieselsäure bestätigt [163; 164]. Für die Pulvermate-
rialien ist der allgemeine Proportionalitätsfaktor 𝐺 jedoch nochmals um einen Faktor von ca. 10 kleiner
als für monolithische Materialien, was von RETTELBACH ET AL. direkt durch den Vergleich der Wärme-
leitfähigkeiten monolithischer und granularer SiO2-Aerogele nachgewiesen werden konnte [165; 166].

37Bei Temperaturen unter 50K ist der Quotient 𝜆𝐹/𝜆∗
𝐹 nicht mehr konstant, sondern nimmt ab, was mit der Begrenzung der

mittleren freien Weglänge der Phononen durch die Nanostruktur der Aerogel-Partikel erklärt werden kann (vgl. [163, S. 51 ff.]).
Der phononische Wärmetransport ist dann nicht mehr als Diffusionsprozess zu beschreiben, sondern vergleichbar mit der freien
Molekülbewegung eines Gases bei hohen Knudsen-Zahlen. Dieser Tieftemperatur-Effekt ist für diese Arbeit jedoch nicht relevant.
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Die Erklärung hierfür lautet, dass bei Pulvern mit innerer Porosität neben den bereits beschriebenen
strukturell bedingten Effekten noch die Reduzierung der Festkörperwärmeleitfähigkeit durch die Kon-
taktwiderstände hinzukommt. Dies stellt ebenfalls einen rein geometrischen Effekt dar, der insbesondere
nicht von der Temperatur abhängt [163; 165; 166]. Wird deshalb Gl. 2.65 zur Beschreibung der Festkör-
perwärmeleitfähigkeit verwendet, so ändert sich nichts an der Tatsache, dass 𝐺′ ein reiner Strukturfaktor
ist. Er enthält in diesem Fall lediglich auch die strukturbedingten Kontaktwiderstände.

Phononendiffusionsmodell

Eine weitere Möglichkeit zur Beschreibung der Festkörperwärmeleitfähigkeit beruht auf Gl. 2.46. Ob-
wohl ursprünglich aus der kinetischen Gastheorie stammend, hat diese Formel allgemeingültigen Cha-
rakter und kann auf Gase aus beliebigen (Quasi-)Teilchen – insbesondere auch Phononen – angewandt
werden.38 Beim Phononendiffusionsmodell wird nun postuliert, dass Gl. 2.46 nicht nur für einen mas-
siven, nicht-porösen Festkörper gilt, sondern auch für ein poröses Medium, welches aus demselben
Grundmaterial besteht [39]:

𝜆∗
𝐹 = 1

3 𝜌∗ ̄𝑣∗ 𝐿∗ 𝑐∗ (2.66)

𝜆𝐹 = 1
3 𝜌 ̄𝑣 𝐿 𝑐 (2.67)

Diemit Sternmarkierten Größen beziehen sich hierbei auf denmassiven Festkörper. Bei ̄𝑣∗ und ̄𝑣 handelt
es sich um die jeweiligen Schallgeschwindigkeiten. Voraussetzung für die Gültigkeit der Gln. 2.66 u. 2.67
ist jeweils ein diffusiver Wärmetransport, d. h. dass die mittlere freie Weglänge 𝐿 der Phononen klein ist
gegenüber den Abmessungen der Festkörperstrukturen. Für a-SiO2-basierte Materialien ist dies in der
Regel erfüllt, da 𝐿 aufgrund der fehlenden Fernordnung in amorphen Festkörpern nur einige Atomab-
stände beträgt [101, S. 633]. Nimmt man nun 𝐿 = 𝐿∗ und 𝑐 = 𝑐∗ an, so folgt aus den Gln. 2.66 u. 2.67 mit
𝜌∗= 𝜌𝑇 und 𝜌 = 𝜌𝐵:

𝜆𝐹 = 𝜌𝐵
𝜌𝑇

̄𝑣
̄𝑣∗ 𝜆∗

𝐹 (2.68)

Somit kann die Festkörperwärmeleitfähigkeit eines porösen Mediums aus der Messung seiner Schallge-
schwindigkeit ̄𝑣 berechnet werden, wenn das Dichteverhältnis 𝜌𝐵/𝜌𝑇 sowie die Wärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹
und die Schallgeschwindigkeit ̄𝑣∗ des Grundmaterials bekannt ist. Experimentelle Untersuchungen von
NILSSON ET AL. [144; 145] ergaben für verschiedene Pulvermaterialien eine gute Übereinstimmung zwi-
schen den somit berechneten und den tatsächlich (kalorimetrisch) gemessenen Festkörperwärmeleitfä-
higkeiten. Für exp. Perlit wurde durch KLIMESCH bei Raumtemperatur ebenfalls eine sehr gute Überein-
stimmung gefunden [102, S. 43]. Ausführungen von REISS zeigen zudem, dass Gl. 2.68 auch theoretisch
verifiziert werden kann [162, S. 500–505]. Für nanostrukturierte Materialien wie z. B. Aerogel oder pyr.
Kieselsäure merkt REISS – ebenso wie BOUQUEREL [14] – jedoch an, dass die zugrundeliegende Annahme
𝐿 = 𝐿∗ mit Vorsicht anzuwenden ist, da die Strukturgrößen dieser Materialien nur unwesentlich größer
sind als die mittlere freie Weglänge der Phononen [162, S. 504 f.].

Vergleich und Fazit

Obwohl Strukturfaktor-Modell und Phononendiffusionsmodell zwei ursprünglich verschiedene Ansät-
ze darstellen, ist ihre Verwandtschaft offensichtlich. Wie der Vergleich von Gl. 2.65 mit Gl. 2.68 zeigt,

38In der Festkörperphysik wird diese Formel deshalb bekanntlich auch zur Herleitung von Ausdrücken für die phononische
(oder auch elektronische) Wärmeleitfähigkeit verwendet (vgl. [79, S. 258 u. S. 300]). Zudem kann die Formel auch zur Herleitung
der Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 (Gl. 2.33) benutzt werden (s. Anh. A).
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kann der Strukturfaktor 𝐺′ demVerhältnis der Schallgeschwindigkeiten ̄𝑣/ ̄𝑣∗ gleichgesetzt werden. Dies
erscheint plausibel, da sowohl die Schallausbreitung als auch der phononischeWärmetransport im porö-
sen Medium durch die geometrische Struktur beeinflusst werden. Das Phononendiffusionsmodell kann
deshalb als theoretische Fundierung des rein phänomenologischen Strukturfaktor-Modells gesehenwer-
den unddurchMessung der Schallgeschwindigkeiten ist die Bestimmung von𝐺′ möglich. BeideModelle
werden deshalb zusammengefasst und gemeinsam nur noch als Strukturfaktor-Modell (Abkürzung: SF-
Modell) bezeichnet. Als alternative Möglichkeit zur Beschreibung der Festkörperwärmeleitfähigkeit in
porösenMedien verbleibt das Kontaktwiderstandsmodell (Abkürzung: KW-Modell). Gemeinsamkeiten
und Unterschiede dieser beiden Modelltypen sollen im Folgenden diskutiert werden.

Eine Abhängigkeit der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 vom Belastungsdruck ist explizit nur im KW-
Modell enthalten, eine Temperatur- und Dichteabhängigkeit jedoch in beiden Modellen. Die Tempera-
turabhängigkeit 𝜆𝐹(𝑇) resultiert beim KW-Modell aus 𝜆∗

𝐹(𝑇) und 𝑌(𝑇) (s. hierzu [161, S. 41 f.]); beim
SF-Modell ergibt sie sich explizit nur aus 𝜆∗

𝐹(𝑇). Zwar sind bekanntermaßen auch Schallgeschwindigkei-
ten temperaturabhängig, es ist jedoch davon auszugehen, dass sich die beiden Abhängigkeiten von ̄𝑣(𝑇)
und ̄𝑣∗(𝑇) gegenseitig kompensieren. Experimentelle Untersuchungen hierzu liegen allerdings nicht vor.

Bezüglich der Dichteabhängigkeit von 𝜆𝐹 finden sich in der Literatur auch empirische Ansätze der Form:

𝜆𝐹 ∼ (𝜌𝐵
𝜌𝑇

)
𝑎

(2.69)

Der Exponent 𝑎 variiert dabei je nach Materialtyp. So gilt 𝑎 = 1 für Schäume [68], was darauf hindeutet,
dass hier jedes Molekül in gleichem Maße sowohl zur Masse als auch zur Wärmeleitfähigkeit beiträgt.
Für Aerogele und pyr. Kieselsäure liegt 𝑎 zwischen 1,5 und 2 [67; 68]; hierbei kann ein Zusammenhang
zur Perkolationstheorie hergestellt werden [126]. Aufgrund des KW-Modells würde man gemäß Gl. 2.63
𝑎 = 1,33 erwarten. Für das SF-Modell (vgl. Gl. 2.65) gilt nicht zwingend 𝑎 = 1, da die Dichteabhängigkeit
des Strukturfaktors39 𝐺′ berücksichtigt werden muss, welche sich auch in einer Dichteabhängigkeit der
gemessenen Schallgeschwindigkeiten ̄𝑣 niederschlägt [144; 145].

Sowohl das KW-Modell als auch das SF-Modell liefern eine Proportionalität von 𝜆𝐹 zur temperaturab-
hängigen Wärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹(𝑇) des massiven Festkörper-Materials. Für exp. Perlit können in guter
Näherung die 𝜆∗

𝐹(𝑇)-Werte für Quarzglas (a-SiO2, engl. ‚vitreous silica‘ oder ‚fused silica‘) herangezo-
gen werden [163, S. 51]. Hierfür wird in Anlehnung an HEINEMANN [83, S. 52] wie folgt verfahren: Für
250K≤ 𝑇 ≤ 500K werden Daten von TOULOUKIAN ET AL. [201, S. 193] verwendet. Da diese jedoch bei ho-
hen Temperaturen einen Strahlungsbeitrag enthalten, wurde für 500K≤ 𝑇 ≤ 1.100K eine Ausgleichsge-
rade durch strahlungsbereinigte Messdaten von MEN’ & CHECHEL’NITSKII [135] gelegt und anschließend
im Abstand von je 50K ein Datenpunkt aus der Geradengleichung berechnet. Die so erhaltenen Daten
des gesamten Bereichs 250K≤ 𝑇 ≤ 1.100K werden durch ein Polynom vierten Grades angenähert:

𝜆∗
𝐹(𝑇) = 𝐶0 + 𝐶1 𝑇 + 𝐶2 𝑇2 + 𝐶3 𝑇3 + 𝐶4 𝑇4 (2.70)

Hierbei ist 𝑇 in ∘C einzusetzen; das Ergebnis für 𝜆∗
𝐹(𝑇) ist dann in W/mK. Die Werte der gefitteten

Koeffizienten sind 𝐶0 = 1,329, 𝐶1 = 1,937⋅10−3, 𝐶2 = −4,563⋅10−6, 𝐶3 = 6,675⋅10−9 und 𝐶4 = −3,352⋅10−12.
In Abb. 2.4 ist die durch Gl. 2.70 beschriebene Temperaturabhängigkeit zusammen mit den Daten von
TOULOUKIAN ET AL. [201, S. 193] und den Messdaten von MEN’ & CHECHEL’NITSKII [135] gezeigt.

Zur Beschreibung der Festkörperwärmeleitfähigkeit von exp. Perlit wird im Rahmen dieser Arbeit das
als besser geeignet erscheinende SF-Modell verwendet. Dies ist vor allem dadurch begründet, dass die

39Verschiedene Effekte, die hierzu beitragen, werden von HEINEMANN beschrieben [83, S. 74].
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Abbildung 2.4: Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹 von Quarzglas für Temperaturen zwischen −23 ∘C (250K) und
827 ∘C (1.100K). Die in dieser Arbeit verwendetenWerte sind als durchgezogene Kurve dargestellt; sie werden über
Gl. 2.70 wiedergegeben. Außerdem sind die zugrundeliegenden experimentellen Daten von TOULOUKIAN ET AL. [201,
S. 193] und MEN’ & CHECHEL’NITSKII [135] gezeigt.

Perlit-Proben stets in loser Schüttung und ohne mechanische Druckbelastung vorliegen; der Einfluss
des Belastungsdrucks wird nicht untersucht. Für unbelastete Proben ist das KW-Modell aus folgendem
Grund problematisch: Um aus Gl. 2.63 einen von null verschiedenen Wert für 𝜆𝐹 zu erhalten, muss auch
ein Belastungsdruck 𝑝𝑀𝐵 ≠ 0 angesetzt werden. In Experimenten hingegen beobachtet man auch ohne
mechanische Druckbelastung eine nicht verschwindende Festkörperwärmeleitfähigkeit. KAGANER löst
dies dadurch, indem er Gl. 2.63 nur für den Unterschied aus belasteter und unbelasteter Messung her-
anzieht [96, S. 22]. Demgegenüber liefert das SF-Modell auch bei komplett unbelasteten Proben eine
endlich kleine Festkörperwärmeleitfähigkeit. Zudem ist zu berücksichtigen, dass das KW-Modell für
Granulate aus massiven Teilchen hergeleitet wurde. Während es direkt auf Fasermaterialien übertragbar
ist [96, S. 22 ff.], sind zunächst Anpassungen nötig um es für Pulver mit innerer Porosität zu verwenden.
Stattdessen ist das SF-Modell auf ein beliebiges poröses Medium anwendbar.

2.4.5 Kombination von Festkörper- und Gaswärmeleitfähigkeit

Aus dem in Abschn. 2.4.2 erläuterten Strahlungsdiffusionsmodell ergibt sich die eff. Wärmeleitfähigkeit
𝜆𝐸 eines porösen Mediums als Summe der Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 und der gemeinsamen Wärmeleit-
fähigkeit 𝜆𝐿 der Leitungsmechanismen (s. Gl. 2.35). Dabei ist 𝜆𝐿 allgemein eine Funktion der Wärme-
leitfähigkeit der Gasphase 𝜆𝐺 (Gl. 2.60), derWärmeleitfähigkeit der (nicht-porösen) Festkörperphase 𝜆∗

𝐹
(Gl. 2.70 für a-SiO2-basierte Materialen), sowie der Materialstruktur des porösen Mediums [202, S. 13].
Im evakuierten Zustand kann dieWärmeleitung nur über die Festkörperphase erfolgen, sodass 𝜆𝐿 durch
die in Abschn. 2.4.4 behandelte Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 gegeben ist. Verwendet man für 𝜆𝐹 das
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SF-Modell, so ergibt sich:
𝜆𝐿(𝑝 → 0) = 𝜆𝐹 = 𝐺 𝜆∗

𝐹 (2.71)

Bei höheren Gasdrücken lässt sich über die Differenz 𝜆𝐿(𝑝) − 𝜆𝐹 eine Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑃(𝑝) definie-
ren, welche die gesamte Gasdruckabhängigkeit von 𝜆𝐿 enthält:

𝜆𝑃(𝑝) = 𝜆𝐿(𝑝) − 𝜆𝐹 (2.72)

Für Schäume gilt in guter Näherung 𝜆𝑃(𝑝) = 𝜆𝐺(𝑝) [68]. Bei Materialien, deren Partikel sich nur an
Punktkontakten berühren (d. h. Pulver, Fasermaterialien, Aerogele), stellt man hingegen fest, dass 𝜆𝑃(𝑝)
in der Regel größer ist als 𝜆𝐺(𝑝) [199, S. 372; 62, S. 22 f.; 64, S. 43]. Die Erklärung hierfür ist, dass die struk-
turbedingten thermischen Widerstände, die im evakuierten Zustand zu einer deutlichen Reduzierung
der Festkörperwärmeleitfähigkeit führen, bei Anwesenheit eines Gases kurzgeschlossen werden kön-
nen [192]. Speziell der Gaswärmeleitung im Zwischenraumvolumen kommt diesbezüglich eine große
Bedeutung zu, denn sie ermöglicht ein Kurzschließen der Kontaktwiderstände an den Berührungspunk-
ten der Partikel: Die über die Festkörperphase mit der vergleichsweise hohen Leitfähigkeit 𝜆∗

𝐹 fließende
Wärme kann über dasGas in den äußeren Poren zwischen den Partikeln übertragenwerden; die Kontakt-
widerstände werden hierdurch überbrückt. Dieser Effekt, der als Festkörper-Gas-Kopplung bezeichnet
wird [13; 68; 159; 193; 225], bewirkt die beobachtete Erhöhung des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃.

Im allgemeinen Fall kann die gemeinsame Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 der Leitungsmechanismen also als
Summe zweier Beiträge beschrieben werden:

𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 (2.73)

Hierbei enthält 𝜆𝐹 die ausschließlich über die Festkörperphase stattfindendeWärmeleitung, welche eine
Funktion der Materialstruktur (Strukturfaktor 𝐺′) sowie der Wärmeleitfähigkeit des massiven Festkör-
peranteils 𝜆∗

𝐹 ist. Der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 enthält sowohl die Wärmeleitung in der Gasphase
als auch die Festkörper-Gas-Kopplung. Dementsprechend ist 𝜆𝑃 eine Funktion von 𝜆𝐺(𝑝), 𝜆∗

𝐹 und der
Materialstruktur. Verschiedene Modelle aus der Literatur, mit denen sich 𝜆𝐿 für ein poröses Medium
in Anlehnung an dessen Materialstruktur und unter Berücksichtigung sämtlicher soeben beschriebenen
Abhängigkeiten berechnen lässt, werden in Abschn. 3.3 vorgestellt.

2.4.6 Zusammenfassung: Effektive Wärmeleitfähigkeit von expandiertem Perlit

Setzt man Gl. 2.73 in Gl. 2.35 ein, so ergibt sich, dass die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 von exp. Perlit aus
drei additiven Beiträgen besteht:

𝜆𝐸 = 𝜆𝑆 + 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 (2.74)

Hierbei sind die Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 durchGl. 2.42 und die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 durch
Gl. 2.65 gegeben. In den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 gehen die Gaswärmeleitfähigkeit aus Gl. 2.60
sowie der Effekt der Festkörper-Gas-Kopplung (s. Abschn. 2.4.5) ein. Eine Bestimmungsgleichung für
𝜆𝑃 erhält man aus den in Abschn. 3.3 vorgestellten Modellen.

Bei hinreichend niedrigen Gasdrücken verschwindet die Gaswärmeleitung (vgl. Abb. 2.3) und mit ihr
auch die Festkörper-Gas-Kopplung, sodass die Wärmeübertragung nur durch Festkörperleitung und
Strahlung stattfinden kann. Die Summe dieser beiden Beiträge liefert somit die mit 𝜆𝑉 bezeichnete Wär-
meleitfähigkeit im evakuierten Zustand:

𝜆𝐸(𝑝 → 0) = 𝜆𝑆 + 𝜆𝐹 = 𝜆𝑉 (2.75)
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Aus der Definition der eff. Wärmeleitfähigkeit folgt, dass 𝜆𝐸 immer dann eine scheinbare Wärmeleitfä-
higkeit ist, wenn dies für mindestens einen ihrer Beiträge zutrifft [206, S. 1211]. Dabei handelt es sich bei
𝜆𝐹 (als Funktion von 𝜆∗

𝐹) sowie 𝜆𝑃 (als Funktion von 𝜆∗
𝐹 und 𝜆𝐺, siehe hierzu die Argumentation auf

S. 31 f.) stets um echte Wärmeleitfähigkeiten. Hingegen ist 𝜆𝑆 nur dann eine echte Wärmeleitfähigkeit,
wenn die Voraussetzung für das Strahlungsdiffusionsmodell erfüllt ist.

2.5 Wärmedämmstoffe und Isolationstechniken

In praktischen Anwendungen wird der Transport von Wärme durch den Einsatz von Dämmstoffen
und sonstigen Isolationstechniken vermieden bzw. reduziert. Deren Wirksamkeit beruht darauf, dass
sie mindestens einen der Wärmetransportmechanismen aus Abschn. 2.3 unterbinden oder zumindest
verringern. In diesem Abschnitt werden verschiedene Möglichkeiten der Wärmeisolation jeweils kurz
beschrieben, wobei speziell auf Anwendungen im Hochtemperatur-Bereich eingegangen wird.

2.5.1 Konventionelle und mikroporöse Niedertemperatur-Dämmstoffe

Konventionelle Dämmstoffe können dadurch charakterisiert werden, dass sie ruhende Luft – einen ver-
gleichsweise guten Isolator – in Hohlräume der Größenordnung 10µm bis ca. 5mm einschließen. Ihre
Dämmwirkung resultiert daraus, dass Konvektion in den Poren durch Reibungskräfte an den inneren
Oberflächen verhindert wird (vgl. Abschn. 2.4). Beispiele für konventionelle Dämmstoffe sind Mine-
ralwolle (als Fasermatten), Polystyrol und Polyurethan (als Hartschaumplatten), sowie Blähglas und
Blähton (als Granulat). Zudem zählen natürliche Materialien wie z. B. Kokosfasern, Wolle oder Kork,
aber auch exp. Perlit im nicht-evakuierten Zustand, zu den konventionellen Dämmstoffen.

Im Niedertemperatur-Bereich bis ca. 100 ∘C werden konventionelle Dämmstoffe z. B. zur Isolation von
Gebäuden, Warmwasserspeichern und -leitungen, oder Kühl- und Gefrierschränken verwendet. Zwar
weisen einige der Materialen nur geringe Extinktionskoeffizienten auf, jedoch ist der Strahlungstrans-
port ohnehin nur schwach ausgeprägt. Die Wärmeübertragung erfolgt zum Großteil durch Gas- und
Festkörperwärmeleitung, bzw. eine Kombination der beidenMechanismen (Festkörper-Gas-Kopplung).
Die Porendurchmesser der Materialien sind zwar klein genug, um Konvektion zu unterdrücken, jedoch
immer noch groß gegenüber der mittleren freien Weglänge der Luftmoleküle. Bei Umgebungsdruck ist
die Gaswärmeleitung deshalb voll ausgeprägt und die (Kontinuums-)Wärmeleitfähigkeit ruhender Luft
(25mW/mK bei 10 ∘C, vgl. Gl. 2.54) stellt eine untere Grenze für die eff. Wärmeleitfähigkeit dar.40 Typi-
sche Werte liegen bei 10 ∘C zwischen 30mW/mK und 70mW/mK [206, S. 673].

In Abgrenzung zu konventionellen Materialien weisen mikroporöse Dämmstoffe Hohlräume mit Ab-
messungen von lediglich ca. 0,1 µm [45, S. 244] oder kleiner auf. Die Porengröße liegt somit in derselben
Größenordnung wie die mittlere freie Weglänge der Luft bei Umgebungsbedingungen. Gemäß Abb. 2.3
führt dies dazu, dass die Gaswärmeleitfähigkeit bereits bei Umgebungsdruck um etwa 50% reduziert ist.
Die eff. Wärmeleitfähigkeit kann demnach den Wert von 25mW/mK für ruhende Luft unterschreiten,
weshalb mikroporöse Dämmstoffe hinsichtlich ihrer Isolationseigenschaften den konventionellen Ma-
terialien prinzipiell überlegen sind. Demgegenüber steht jedoch ein wesentlich höherer Preis, was bei
Anwendungen oftmals ein wirtschaftliches Hindernis ist.

40Eine Ausnahme bilden hier nur geschlossenporige Schäume, die mit einem Gas mit niedrigerer Wärmeleitfähigkeit als Luft
gefüllt sind. Beispielsweise wird die Wärmeleitfähigkeit von Phenolharz-Hartschaummit 20–45mW/mK angegeben [206, S. 673].
Dies ist damit zu erklären, dass zur Aufschäumung das Treibgas Pentan verwendet wird [16], welches eine Wärmeleitfähigkeit
von 13,7mW/mK [206, S. 448] aufweist. Da der Schaum größtenteils geschlossenporig ist [16], verbleibt das isolierende Treibgas
über einen Zeitraum von typischerweise einigen Wochen bis Monaten in den Poren.
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Zu den mikroporösenMaterialien zählen insbesondere Aerogele [61; 69] und pyrogene Kieselsäure (ex-
akter: pyrogenes Siliziumdioxid) [55; 58, S. 478–485], welche beide durch Festkörper-Primärstrukturen
im Nanometer-Bereich charakterisiert sind. Für SiO2-Aerogel wurde bei Normalbedingungen eine eff.
Wärmeleitfähigkeit von 16mW/mK gemessen [118]. Ein noch niedrigerer Wert von 12mW/mK wur-
de mit einem organischen Resorzin-Formaldehyd-Aerogel erreicht [127]. Für pyr. Kieselsäure werden
Werte knapp unter 20mW/mK gemessen [68].

2.5.2 Hochtemperatur-Dämmstoffe und Trübungsmittel

Wärmedämmstoffe für den HT-Bereich können konventionell oder mikroporös sein und müssen fol-
gende Anforderungen erfüllen: Erstens müssen sie eine ausreichend hohe Temperaturbeständigkeit auf-
weisen, welche vor allem für die konventionellen Polymer-Dämmstoffe (Polystyrol, Polyurethan) nicht
gegeben ist. Diesbezüglich zeichnen sich insbesondere silikatische Materialien wie Calciumsilikat (als
Dämmplatte), Erdalkalisilikatwolle (als Fasermatte), oder pyr. Kieselsäure (als Pulver) aus, welche Tem-
peraturen bis ca. 1.000 ∘C standhalten. Zweitens muss der starken Zunahme der Strahlungsleitfähigkeit
mit der Temperatur (vgl. Gl. 2.42) durch hohe Extinktionskoeffizienten entgegengewirkt werden. Die-
se können sowohl durch eine Erhöhung der Materialdichte des HT-Dämmstoffs (vgl. Gl. 2.43) als auch
durch die Zugabe von Trübungsmitteln erreicht werden.

Trübungsmittel (engl. ‚opacifier‘) lassen sich in Form fein zermahlener Pulver in die meisten Isolations-
materialien integrieren. Sie erhöhen den Extinktionskoeffizienten auf zweierlei Art: Erstens weisen sie
eine zum Teil deutlich höhere massenspezifische Extinktion auf als die reinen HT-Dämmstoffe. Zwei-
tens besitzen die Pulverteilchen keine innere Porosität, sodass die Beimischung des Trübungsmittels mit
einer (zusätzlichen) Erhöhung der Materialdichte einhergeht. Falls ein gegebener HT-Dämmstoff Strah-
lungsfenster – also Wellenlängenbereiche mit besonders niedriger Extinktion – aufweist, so ist darauf
zu achten, dass diese durch einen entsprechend hohen Extinktionskoeffizienten des Trübungsmittels
möglichst vollständig geschlossen werden. Allgemein lassen sich Trübungsmittel danach unterteilen, ob
sie Wärmestrahlung vorwiegend absorbieren oder vorwiegend streuen (vgl. [161, S. 102]). Als Maßgrö-
ße hierfür kann die Albedo 𝜔0 herangezogen werden. Zu den vorwiegend absorbierenden Materialien
(0≤ 𝜔0 ≤ 0,5 für die meistenWellenlängen) gehören beispielsweise Siliziumcarbid (SiC) oder Borcarbid
(B4C) [110]. Auch Magnetit (Fe3O4) ist ein guter Absorber, jedoch muss beachtet werden, dass es in der
Gegenwart von Sauerstoff zu Fe2O3 oxidiert [161, S. 114], welches schlechtere Extinktionseigenschaften
aufweist [161, S. 137]. Ähnliches gilt auch für Kohlenstoff-Ruß [64, S. 112]. Vorwiegend streuende Trü-
bungsmittel (0,5≤ 𝜔0 ≤ 1 für die meistenWellenlängen) sind z. B. Ilmenit (FeTiO3) und Rutil (TiO2) bei
Teilchendurchmessern um 4µm [110].

Abbildung 2.5 zeigt die temperaturabhängige eff.Wärmeleitfähigkeit gebräuchlicher, kommerzieller HT-
Dämmstoffe. Ergänzend finden sich in Tab. 2.1 weitere Informationen zu den jeweiligen Materialien,
nämlich die Dichte, das ggf. beigemischte Trübungsmittel, die maximale Anwendungstemperatur, sowie
die Datenquelle der in Abb. 2.5 gezeigten Wärmeleitfähigkeit. Wie die Abbildung verdeutlicht, erreicht
getrübte pyr. Kieselsäure die mit Abstand beste Isolationswirkung. Dies ist durch die Mikroporosität
und die dementsprechend verringerte Gaswärmeleitung einerseits, sowie durch die Reduzierung des
Strahlungstransports aufgrund des beigemischten Trübungsmittels (SiC) andererseits zu erklären. Mit
Preisen von ca. 4.000 €/m3 für pyr.-Kieselsäure-Pressplatten ist diese Dämmlösung jedoch sehr kosten-
intensiv und ca. 4- bis 10-mal teurer als die anderen Materialien.

Auch exp. Perlit wird (belüftet und ungetrübt) bereits als HT-Dämmung verwendet. Die Wärmeleitfä-
higkeit der bisher verwendeten Perlit-Typen ist jedoch höher als die der in Abb. 2.5 gezeigtenMaterialien;
sie liegt ca. 60% über den Werten für Erdalkalisilikatwolle [150].
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Abbildung 2.5: Effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 gängiger HT-Dämmstoffe für Temperaturen zwischen 200 ∘C und
800 ∘C. Die Buchstaben in Klammern sowie die Symbole der Datenpunkte geben an, ob das Material als starre Platte
(P, Quadratsymbol), flexible Matte (M, Rautensymbol) oder schüttfähiges Granulat (G, Kreissymbol) vorliegt, und
ob ein Trübungsmittel (T, ausgemaltes Symbol) zugemischt ist. Ergänzende Informationen und Datenquellen sind
Tab. 2.1 zu entnehmen.

Tabelle 2.1: Eigenschaften und Datenquellen der in Abb. 2.5 gezeigten HT-Dämmstoffe.

HT-Dämmstoff Erscheinungsform Dichte
[kg/m3]

Trübungs-
mittel

Maximal-
temperatur [∘C]

Daten-
quelle

Calcium-
silikat (P) Platte 285 nein 1.050 [196]

Calcium-
silikat (P, T) Platte 260 ja (ZrO2) 1.100 [197]

Steinwolle (P) Platte aus
gepressten Fasern 145 nein 700 [167]

Erdalkalisilikat-
wolle (M) Fasermatte 160 nein 1.200 [204]

Pyrogene
Kieselsäure (G, T) Granulat 200 ja (SiC) 950 [137]

Pyrogene
Kieselsäure (P, T)

Platte aus
gepresstem Pulver 200 – 250 ja (SiC) 1.000 [138]
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2.5.3 Vakuumisolation

Zur Realisierung einer Vakuumisolation (VI) [59, S. 448–467] werden doppelwandige Behälter verwen-
det, bei denen der Spalt zwischen den Wänden so weit evakuiert ist, dass Konvektion und Gaswärme-
leitung vollständig unterdrückt werden. Bei typischen Spaltdicken im Millimeter-Bereich ist hierzu ein
Hochvakuum(𝑝 ≤ 10−4 hPa [68]) nötig (vgl. Abb. 2.3). DerWärmetransport findet dann (neben der Fest-
körperwärmeleitung über konstruktiv bedingte Wärmebrücken) ausschließlich durch Strahlung statt.
Hierbei handelt es sich um einen ungehinderten Strahlungsaustausch zwischen den Wänden, der für
hinreichend große Krümmungsradien näherungsweise durch Gl. 2.21 beschrieben wird.41 Zur Verrin-
gerung der durch Strahlung übertragenen Wärmeleistung werden die Wände üblicherweise verspiegelt,
sodass sie einen niedrigen Emissionsgrad von 𝜀 ≈ 0,05 [68] aufweisen. Durch Vergleich von Gl. 2.21 mit
Gl. 2.18 lässt sich eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit (s. Abschn. 2.3.4) für die VI definieren.

Anwendungen der Vakuumisolation finden sich bei Isolierkannen und -flaschen sowie in der Kryotech-
nik, wo die Verwendung sogenannter Dewar-Gefäße üblich ist. Im HT-Bereich ist die VI nicht von prak-
tischer Bedeutung, da die übertragene Strahlungsleistung mit 𝑇4

1 − 𝑇4
2 skaliert (Gl. 2.20) und bei hohen

Anwendungstemperaturen 𝑇1 selbst mit verspiegelten Oberflächen stark ansteigt (vgl. Abschn. 2.5.5).
Somit lohnt sich der technische Aufwand zur Erzeugung des Hochvakuums in der Regel nicht.

2.5.4 Vakuumsuperisolation

REISS bezeichnet eineWärmeisolation als Superisolation, wenn sie eine niedrigereWärmeleitfähigkeit als
ruhende Luft aufweist42. Dabei unterscheidet er diskontinuierliche sowie kontinuierliche Superisolatio-
nen [206, S. 1153 f.]. In beiden Varianten erfolgt eine Evakuierung zur Unterdrückung von Gaswärme-
leitung und Konvektion. Alternativ wird daher auch die Bezeichnung Vakuumsuperisolation (VSI) ver-
wendet. Sowohl diskontinuierliche als auch kontinuierliche Superisolationen unterbinden bzw. verrin-
gern jedoch zusätzlich auch die Festkörperwärmeleitung und den Strahlungstransport. Bei der diskon-
tinuierlichen Superisolation, welche auch Mehrschicht-Isolation (engl. ‚multilayer insulation‘, MLI) ge-
nanntwird, erfolgt die Strahlungsunterdrückung durch parallel angeordnete, verspiegelte Folien,welche
als Strahlungsschilde wirken. Festkörperwärmeleitung kann nur über stabförmige Abstandshalter (Spa-
cer) erfolgen, welche zwischen die Folien eingebracht werden. MLIs erreichen hervorragende Dämm-
werte, sind jedoch technisch sehr aufwendig und dementsprechend kostenintensiv. Sie werden hier
nicht ausführlicher beschrieben, da sie für diese Arbeit nicht relevant sind. Eine vertiefte Betrachtung
findet sich in der Literatur bei verschiedenen Autoren [59, S. 483–510; 96, S. 104–123; 199, S. 381–399; 206,
S. 1155–1173].

Bei der kontinuierlichen Superisolation wird ein Pulver- oder Faserdämmstoff in einen vakuumdichten
Hohlraum eingebracht und evakuiert. Das zur Unterdrückung der Gaswärmeleitung notwendige Va-
kuum hängt dabei von der effektiven Porengröße des Dämmstoffs ab (vgl. Abb. 2.3). Für mikroporöse
Materialien mit 𝑑𝑐 zwischen 10 und 100 nm ist 𝑝 ≈ 1 hPa bereits ausreichend, während konventionelle
Dämmstoffe mit typischen Porengrößen im Bereich von 10µm bis 1mm niedrigere, aber technisch im-
mer noch gut zu realisierende Gasdrücke (𝑝 ≈ 10−3 hPa) erfordern. Aufgrund der hohen Kontaktwider-

41Für eine exakte Beschreibung des Strahlungsaustauschs zwischen den üblicherweise zylindrischen oder sphärischen Ober-
flächen, siehe [59, S. 449 ff.].

42Genau genommen bezieht sich REISS nicht auf die Wärmeleitfähigkeit, sondern auf den Wärmestrom und definiert eine Su-
perisolation so, dass „unter gleichen Versuchsbedingungen die Verlustwärmeströme durch die thermische Isolierung hindurch
deutlich kleiner sind als durch ruhende Luft.“ [206, S. 1153]. Dies ist notwendig, da diese Definition auch die diskontinuierlichen
Folienisolationen umfasst, für die sich nur eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit definieren lässt. Die in dieser Arbeit untersuchten
kontinuierlichen Pulverisolationen haben jedoch eine echte Wärmeleitfähigkeit, weshalb hier die Definition nicht über den Wär-
mestrom, sondern über die Wärmeleitfähigkeit erfolgen kann.
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stände zwischen den Pulverteilchen bzw. Fasern weisen kontinuierliche Superisolationen nur geringe
Festkörperwärmeleitfähigkeiten auf (s. Abschn. 2.4.4). Die Wärmeübertragung durch Strahlung wird
durch Absorption und Streuung des eingebrachten Materials wirksam reduziert. Hierbei gilt üblicher-
weise das Strahlungsdiffusionsmodell und die Strahlungsleitfähigkeit hängt somit imWesentlichen vom
Extinktionskoeffizienten sowie von der Temperatur ab (Gl. 2.33).

Die Verwendung pulverförmiger Dämmstoffe zur Realisierung einer VSI – man kann dann von einer
Vakuumpulverisolation (VPI) sprechen – geht zurück auf experimentelle Untersuchungen, die erstmals
vonDEWAR [44] und später von SMOLUCHOWSKI [181] durchgeführt wurden. Es folgten Beiträge vonABER-
DEEN & LABY [1] sowie KANNULUIK & MARTIN [97].43 In den 1950er und 1960er Jahren wurde die VPI ins-
besondere mit exp. Perlit für Anwendungen in der Kryotechnik intensiv erforscht [70; 96; 108]. Haupt-
anwendungsbereich ist hier die Wärmeisolation großer Vorratsbehälter für Flüssiggase, vor allem N2
(Siedetemperatur −196 ∘C) und O2 (−183 ∘C), aber auch H2 (−259 ∘C). Hierzu werden doppelwandige,
meist zylindrische Speicherbehälter benutzt, wobei das Perlit-Pulver in den vakuumdichten Hohlraum
zwischen Innen- und Außenbehälter (Ringspalt) gefüllt wird. Die bei Tieftemperatur-Anwendungen er-
reichten eff. Wärmeleitfähigkeiten liegen zwischen 1mW/mK und 4mW/mK [70; 163]. In den 1980er
Jahren wurde eine VPI mit exp. Perlit zur Dämmung von Fernwärmerohren bis 180 ∘C untersucht [40;
157]. Schließlich wurde die Perlit-VPI vor einigen Jahren erfolgreich auf Langzeit-Warmwasserspeicher
mit Speichertemperaturen bis 150 ∘C übertragen [12; 13; 73]. In diesem Temperaturbereich beträgt die
eff. Wärmeleitfähigkeit aufgrund des höheren Strahlungsanteils ca. 5 – 8mW/mK [13; 40].

Eine zur VPI verwandte Isolationsmethode sind sogenannte Vakuumisolationspaneele (VIP) [66; 68].
Hier wird das Pulver – in der Regel unter Zugabe eines Bindemittels – zu ebenen Paneelen gepresst, mit
einer vakuumdichten, dünnen Folie umhüllt und evakuiert. Als Pulvermaterial wird vorwiegend pyr.
Kieselsäure verwendet, wobei zum Teil auch Trübungsmittel zur Verringerung des Strahlungstransports
hinzugefügt werden. So können bei Raumtemperatur eff. Wärmeleitfähigkeiten von 4mW/mK erreicht
werden [29; 180]. In der jüngeren Vergangenheit wurden auch alternativeMaterialien sowieMaterialmi-
schungen untersucht [3; 140; 142]. VIPs werden u. a. zur Gebäudedämmung, im Transportbereich, sowie
in Kühl- und Gefrierschränken eingesetzt.

Mit der temperaturabhängigenKontinuumswärmeleitfähigkeit der Luft (Abb. 2.2) lässt sich die eingangs
vorgestellte Definition von REISS für eine Superisolation auch auf den HT-Bereich übertragen. Sowohl
diskontinuierliche als auch kontinuierliche Superisolationen werden auch bei hohen Temperaturen ein-
gesetzt: So wurden MLIs von SPINNLER für die Anwendung in HT-Brennstoffzellen untersucht, wobei
aus Kostengründen jedoch auf eine Evakuierung verzichtet wurde [184; 185]. Evakuierte Faserisolatio-
nen finden sich z. B. in der Luft- und Raumfahrttechnik [38; 152]. Eine HT-VPI wurde insbesondere zu
Beginn der 1980er Jahre alsWärmeisolation einer Natrium-Schwefel-Batterie für Elektrofahrzeuge bis ca.
380 ∘C untersucht; hierbei wurde getrübte pyr. Kieselsäure als Basismaterial verwendet [28; 160].

2.5.5 Gesamtübersicht: Wärmeisolation bei hohen Temperaturen

Als Zusammenfassung der in den vorangehenden Abschnitten vorgestellten Isolationstechniken zeigt
Abb. 2.6 deren Wärmeleitfähigkeit für unterschiedliche Anwendungstemperaturen. Hierfür wird die
Temperatur 𝑇1 der heißen Seite auf der Abszisse variiert; die Temperatur der kalten Seite beträgt konstant
𝑇2 = 20 ∘C. Die Berechnung der gezeigten Datenpunkte wurde wie folgt durchgeführt:

– Als konventioneller HT-Dämmstoff wurde Erdalkalisilikatwolle gewählt und die in Abb. 2.5 (ro-
te Datenpunkte) gezeigte temperaturabhängige eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑇) durch ein Polynom

43Eine ausführliche Historie der VPI findet sich bei FULK [70, S. 66 ff.].
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zweiten Grades angenähert. Anschließend wurde hieraus die mittlere Wärmeleitfähigkeit �̄�𝐸 ge-
mäß Gl. 2.40 (erstes Gleichheitszeichen) für die Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 berechnet.

– Als mikroporöser HT-Dämmstoff wurde getrübte pyr.-Kieselsäure gewählt (grüne Quadrate in
Abb. 2.5) und exakt gleich verfahren wie für Erdalkalisilikatwolle.

– Für die Vakuumisolation, welche ergänzend ebenfalls gezeigt ist, wurde die Geometrie ebener, par-
alleler Platten angenommen und zunächst der flächenspezifischeWärmestrom �̇�/𝐴 gemäßGl. 2.21
berechnet. Hierfür wurde 𝜀1 = 𝜀2 = 0,05 gesetzt, was einer typischen reflektierendenMetalloberflä-
che entspricht. Unter Verwendung der Fourier-Gleichung (Gl. 2.18) wurde �̇�/𝐴 in eine scheinbare
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐴 umgerechnet, wobei für die Isolationsdicke (Plattenabstand) 𝑑 ein typischer
Wert von 5 cm angenommen wurde. Aufgrund von 𝜆𝐴∼ 𝑑 schneidet die VI bei kleineren bzw. grö-
ßeren Dämmstärken entsprechend besser bzw. schlechter ab als in Abb. 2.6 gezeigt.

– Für die HT-VPI wurde �̄�𝐸 gemäß Gl. 2.40 für die Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 berechnet. Hierbei wur-
de 𝜆𝐿 = 5mW/mK (als temperaturunabhängig angenommene, reine Festkörperwärmeleitfähig-
keit im evakuierten Zustand), sowie ̂𝑛2

𝐸 = 1 und �̂� ∗
𝑅 = 10.000m−1 gesetzt. Diese Werte sollten für

ein optimiertes und getrübtes Isolationspulver mit hoher Wahrscheinlichkeit erreicht werden (vgl.
Kap. 3).

Abbildung 2.6 zeigt allgemein, dass das Evakuieren des Dämmvolumens als Isolationstechnik vor allem
bei niedrigeren Temperaturen effektiv ist, während mit steigender Temperatur stattdessen eine Reduzie-
rung des Strahlungstransports durch Absorption und Streuung unumgänglich wird. Die Kombination
beider Ansätze, die ausschließlich bei der HT-VPI stattfindet, führt stets zur besten Isolationswirkung.
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Abbildung 2.6: Wärmeleitfähigkeit verschiedener Isolationstechniken als Funktion der Temperatur 𝑇1 auf der hei-
ßen Seite (auf der Abszisse variiert) bei konstanter Temperatur 𝑇2 = 20 ∘C auf der kalten Seite. Bei der VI ist die
scheinbare Wärmeleitfähigkeit für die Geometrie ebener, paralleler Platten mit einem Plattenabstand von 5 cm ge-
zeigt.
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Die VI schneidet zwar bei 200 ∘C noch besser ab als die beiden Dämmstoffe, wird jedoch mit steigender
Temperatur im Vergleich zunehmend schlechter. Der konventionelle Dämmstoff ist bei den niedrigeren
Temperaturen aufgrund voll ausgeprägter Gaswärmeleitung die schlechteste Variante, überholt jedoch
bei höheren Temperaturen die VI wegen seiner – wenn auch nur mäßigen – Extinktionseigenschaften.
Der getrübtemikroporöseDämmstoff istwegen seiner reduziertenGaswärmeleitfähigkeit stets besser als
der konventionelle und nähert sich aufgrund seiner hohen Strahlungsextinktion bei hohen Temperatu-
ren sogar der HT-VPI an. Hierzumuss jedoch bemerkt werden, dass die Extinktion der HT-VPI durchaus
noch höher liegen kann als für diese Beispielrechnung angenommen, was zu einem größeren Abstand
zwischen mikroporösem Dämmstoff und HT-VPI führt.

2.6 Wärmeleitfähigkeits-Messverfahren

Die experimentelle Ermittlung der durchGl. 2.74 gegebenen eff.Wärmeleitfähigkeit einesMaterials wird
durch eine Reihe verschiedenerMessverfahren ermöglicht. Diese lassen sich prinzipiell in stationäre und
dynamische Verfahren unterteilen, je nachdem, ob die zeitliche Ableitung des Temperaturfelds innerhalb
der Probe verschwindet oder nicht. Bei stationären Methoden erfolgt die Bestimmung der Wärmeleit-
fähigkeit der Probe über das Fourier’sche Gesetz (Gl. 2.17), während bei dynamischen Methoden die
zeitabhängige Wärmeleitungsgleichung44 herangezogen wird. Im Folgenden werden bei den stationä-
ren Verfahren (Abschn. 2.6.1) insbesondere das Plattenverfahren, sowie bei den dynamischen Verfahren
(Abschn. 2.6.2) insbesondere das Hitzdrahtverfahren vorgestellt, da diese beiden Messmethoden im ex-
perimentellen Teil der Arbeit zum Einsatz kommen. Dabei werden jeweils nur der prinzipielle Messauf-
bau sowie diemathematische Beschreibung behandelt. Auf Besonderheiten, die sich aus derAnwendung
der Messverfahren auf poröse Medien ergeben, wird in Abschn. 3.4 näher eingegangen.

2.6.1 Stationäre Verfahren

Plattenverfahren

Beim Plattenverfahren (Abkürzung GHP von engl. ‚guarded hot plate‘) wird das Probenmaterial zwi-
schen ebene, parallele Platten eingebracht, welche (üblicherweise elektrisch) beheizt und dadurch auf
unterschiedlichen Temperaturen gehalten werden.45 Abbildung 2.7 zeigt den prinzipiellen Messaufbau,
bei dem sich zwei Varianten unterscheiden lassen: Beim Zweiplattenverfahren (Abb. 2.7a) erfolgt ein
Sandwich-artiger Aufbau, bestehend aus einer unteren kalten Platte (3a), einer Probe (2a), einer zentra-
len heißen Platte (1), einer identischen zweiten Probe (2b) sowie einer oberen kalten Platte (3b). Aus-
gehend von der heißen Platte der Temperatur 𝑇1 fließt ein Wärmestrom �̇� durch beide Proben zu den
kalten Platten, welche jeweils auf der Temperatur 𝑇2 < 𝑇1 gehalten werden. Zur Unterdrückung lateraler
Wärmeverluste wird ein Schutzring (4) verwendet, der die heiße Platte vollständig umgibt und sich auf
gleicher Temperatur 𝑇1 befindet. Auf diese Weise wird sichergestellt, dass ein eindimensionaler Wärme-
strom vorliegt. Im stationären Fall, also wenn sowohl die Heizleistungen als auch die Temperaturen der
einzelnen Platten zeitlich konstant sind, teilt sich die Heizleistung 𝑃𝐻𝑃 der heißen Platte symmetrisch
auf die beiden Wärmeströme �̇� auf, welche von der heißen Platte jeweils nach oben und unten fließen.

44DieWärmeleitungsgleichungwird auch als Fourier’sche Differentialgleichung bezeichnet. Diese Bezeichnungwird hier nicht
verwendet, um Verwechslungen mit dem Fourier’schen Gesetz (Gl. 2.17, in dieser Arbeit auch als Fourier-Gleichung bezeichnet)
auszuschließen.

45Je nachdem, in welchem Temperaturbereich das Plattenverfahren angewandt wird, kann auch eine Kühlung der Platten er-
forderlich sein, welche üblicherweise über externe Kühlkreisläufe erfolgt. Im Folgenden wird jedoch angenommen, dass die Mes-
sungen deutlich oberhalb der Raumtemperatur erfolgen, sodass es genügt, die Platten zu beheizen.
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Abbildung 2.7: Schematischer Messaufbau (vertikaler Querschnitt) beim Plattenverfahren. Abb. (a): Zweiplatten-
verfahren, Abb. (b): Einplattenverfahren.

Aufgrund der ebenen Geometrie lässt sich �̇� aus Gl. 2.18 berechnen und für die Wärmeleitfähigkeit 𝜆
des Probenmaterials ergibt sich:

𝑃𝐻𝑃 = 2 �̇� = 2 𝜆 𝐴
𝑑 (𝑇1 − 𝑇2) ⇒ 𝜆 = 𝑃𝐻𝑃 𝑑

2 𝐴 (𝑇1 − 𝑇2) (2.76)

Hierbei bezeichnet 𝐴 die Oberfläche der heißen Platte und 𝑑 die Probendicke. Beim Einplattenverfahren
(Abb. 2.7b) wird nur eine kalte Platte und entsprechend auch nur eine Probe verwendet. Um den Wär-
mestrom von der heißen Platte in Richtung der von der Probe abgewandten Seite zu unterdrücken, wird
eine zusätzliche Schutzheizung (5), welche auf Temperatur 𝑇1 der heißen Platte gehalten wird, sowie
eine Dämmschicht (6) verwendet. In diesem Fall gilt 𝑃𝐻𝑃 = �̇� und die Wärmeleitfähigkeit kann direkt
aus Gl. 2.18 berechnet werden. Die Temperaturdifferenz Δ𝑇 = 𝑇1 − 𝑇2 beträgt beim Plattenverfahren ty-
pischerweise 5K bis 20K. Die gemessene Wärmeleitfähigkeit wird üblicherweise der Mitteltemperatur
(𝑇1 + 𝑇2)/2 zugeordnet.

Wie auch von WULF festgestellt, liegt der Vorteil des stationären Plattenverfahrens im Vergleich zu dy-
namischen Verfahren vor allem in der einfachen mathematischen Bestimmungsgleichung. Nachteilig ist
der hohe konstruktive Aufwand, der betrieben werden muss, um die Eindimensionalität des Wärme-
stroms sicher zu stellen. Außerdem ist die Wartezeit bis zum Erreichen des stationären Zustands sehr
lange (mehrere Stunden), insbesondere bei Proben mit niedrigen Wärmeleitfähigkeiten. Weiterhin ist
keine Messung bei exakt definierter Temperatur möglich; vielmehr liegt stets eine Temperaturdifferenz
Δ𝑇 an der Probe an, was streng genommen dazu führt, dass eine mittlere Wärmeleitfähigkeit �̄� gemäß
Gl. 2.40 (erstes Gleichheitszeichen) gemessen wird [220, S. 15].

Weitere stationäre Messverfahren

BeimPlattenverfahrenwird ausgenutzt, dass die allgemeine Fourier-Gleichung (Gl. 2.17) bei ebenerGeo-
metrie einen eindimensionalen Wärmestrom in kartesischen Koordinaten liefert. Die Eindimensionali-
tät ist jedoch auch in zylinder- bzw. kugelsymmetrischen Messaufbauten gegeben, wenn entsprechend
Zylinder- bzw. Kugelkoordinaten verwendet werden. Analog zum Plattenverfahren existieren deshalb
auch das Rohrverfahren in zylindrischer sowie das Kugelverfahren in sphärischer Geometrie. Eine Über-
sicht findet sich in der Arbeit von WULF [220, S. 14 f.].



2.6. Wärmeleitfähigkeits-Messverfahren 47

Weiterhin handelt es sich beim Plattenverfahren um ein Absolutverfahren, welches die Wärmeleitfähig-
keit der Probe direkt aus den Messgrößen 𝑃𝐻𝑃, 𝑇1, 𝑇2, 𝐴 und 𝑑 liefert (Gl. 2.76). Ferner existieren auch
Relativverfahren, die auf dem Vergleich mit einer Referenzprobe bekannter Wärmeleitfähigkeit basieren
und ebenfalls von WULF [220, S. 15] beschrieben werden.

2.6.2 Dynamische Verfahren

Hitzdrahtverfahren

Beim Hitzdrahtverfahren (auch: Heißdrahtverfahren, Abkürzung THW von engl. ‚transient hot-wire‘)
wird der zeitliche Temperaturanstieg eines elektrisch beheizten Drahts zur Bestimmung der Wärmeleit-
fähigkeit des umgebenden Probenmaterials herangezogen. Bezüglich der räumlichen Anordnung des
Drahts sowie eines ggf. zusätzlich verwendeten Temperatursensors können drei Varianten unterschie-
den werden [202, S. 16]:

– Das Kreuzdrahtverfahren, bei dem die Temperaturmessung über ein Thermoelement erfolgt, wel-
ches in der Mitte des Drahts befestigt ist.

– Das Paralleldrahtverfahren, wo das Thermoelement in einiger Entfernung parallel zum Draht in
der Probe angebracht ist.

– Die Heizdraht-Widerstandstechnik, bei der die Temperatur des Drahts direkt über seinen elektri-
schen Widerstand gemessen wird.

In dieser Arbeit wird ausschließlich die Heizdraht-Widerstandstechnik verwendet und als Hitzdrahtver-
fahren bezeichnet. Der schematischeAufbau ist in Abb. 2.8 gezeigt: Der Drahtwird durch die Probe (gelb
eingezeichnet) geführt46 und mit zeitlich konstanter Leistung elektrisch beheizt. Die Spannung 𝑈 zwi-
schen zwei innerhalb der Probe liegendenAnschlusskontakten sowie die Stromstärke 𝐼 als Spannungsab-
fall 𝑈𝑆 über einen Shuntwiderstand 𝑅𝑆 bekannter Größewerden simultan gemessen. Über das Verhältnis

𝑅𝑆

𝑈

𝑈𝑆

𝑅

Abbildung 2.8: Schematischer Messaufbau beim Hitzdrahtverfahren.

46Zur Vermessung von Festkörpern wird der Draht üblicherweise zwischen zwei quaderförmige, aneinander gepresste Hälften
gelegt, wobei zusätzlich eine Nut in das Festkörpermaterial gefräst werden kann.
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𝑈/𝐼 erhält man den elektrischenWiderstand 𝑅 des Drahtabschnitts zwischen den beiden Anschlusskon-
takten, aus dem bei bekannter Temperaturabhängigkeit 𝑅(𝑇) des Drahtmaterials die Drahttemperatur
𝑇𝐷 berechnet werden kann. Gleichzeitig ergibt das Produkt 𝑈 𝐼 die elektrische Heizleistung 𝑃. Gegen-
über den beiden anderen Varianten des Hitzdrahtverfahrens hat die Heizdraht-Widerstandstechnik des-
halb den Vorteil, dass der Draht gleichzeitig Heizelement und Temperatursensor ist. Außerdem wird
nicht nur die lokale Temperatur an der Position des Thermoelements gemessen, sondern die mittlere
Temperatur des Hitzdrahts auf der gesamten Strecke zwischen den Anschlusskontakten.

Zur mathematischen Beschreibung des Hitzdrahtexperiments betrachtet man den Draht als ideale, un-
endlich ausgedehnte Linienquelle in einem homogenen, quellenfreien Medium unendlicher Ausdeh-
nung, welches die Wärmeleitfähigkeit 𝜆, die Dichte 𝜌 und die spezifische Wärmekapazität 𝑐 aufweist,
und löst die zugehörige zeitabhängige Wärmeleitungsgleichung [220, S. 16]

d𝑇
d𝑡 − 𝜆

𝜌 𝑐 ∇2𝑇 = 0 (2.77)

mit den gegebenen Anfangs- und Randbedingungen [202, S. 17]. Hieraus ergibt sich für die Übertempe-
ratur Δ𝑇𝐷 des Hitzdrahts (d. h. die Differenz aus zeitabhängiger Drahttemperatur 𝑇𝐷 und Anfangstem-
peratur 𝑇0) [48, S. 9]:

Δ𝑇𝐷 = − ̂𝑝𝑙
4𝜋 𝜆 Ei⎛⎜

⎝
−

𝑟2
𝐷

4 ̂𝑎 𝑡
⎞⎟
⎠

(2.78)

Dabei bezeichnet
Ei(𝑥) = −

∞
∫

−𝑥

exp(−𝑢)
𝑢 d𝑢 = 𝛾 + ln |𝑥| +

∞
∑
𝑘=1

𝑥𝑘

𝑘! 𝑘 (2.79)

die Integralexponentialfunktion, ̂𝑎 = 𝜆/𝜌 𝑐 die Temperaturleitfähigkeit und ̂𝑝𝑙 die längenspezifischeHeiz-
leistung, welche sich aus dem Verhältnis der Heizleistung 𝑃 = 𝑈 𝐼 und der Drahtlänge 𝑙 zwischen den
beiden Anschlusskontakten ergibt. Für sehr kleine positive Argumente 𝑥, d. h. kleine Drahtradien 𝑟𝐷
und große Zeiten 𝑡 gilt die Näherung Ei(−𝑥) ≈ 𝛾 + ln 𝑥 (vgl. Gl. 2.79) [220, S. 17] mit der Euler’schen
Konstante 𝛾. Angewandt auf Gl. 2.78 erhält man für die Drahtübertemperatur Δ𝑇𝐷 die sogenannte Lang-
zeitnäherung [48, S. 9]:

Δ𝑇𝐷(𝑟𝐷, 𝑡) = ̂𝑝𝑙
4𝜋 𝜆 ln⎛⎜

⎝
4 ̂𝑎 𝑡

𝑟2
𝐷 exp𝛾

⎞⎟
⎠

(2.80)

Wird nun Δ𝑇𝐷 gegen ln 𝑡 aufgetragen, so ergibt sich bei hinreichend langen Zeiten eine Gerade und aus
der Steigung ̂𝑝𝑙/4𝜋 𝜆 lässt sich die Wärmeleitfähigkeit 𝜆 der Probe bestimmen.

Derwesentliche Vorteil des Hitzdrahtverfahrens ist die kurzeMessdauer, welche für eine Einzelmessung
typischerweise zwischen 20 s und 600 s liegt. WULF nennt zudem den simpleren Messaufbau sowie die
Tatsache, dass die ermittelte Wärmeleitfähigkeit – anders als beim Plattenverfahren – auf eine definierte
Temperatur bezogen werden kann, da Δ𝑇𝐷 in der Regel nur wenige K beträgt. Diese Vorteile werden mit
einer wesentlich komplexeren mathematischen Beschreibung erkauft [220, S. 15].

Weitere dynamische Messverfahren

Varianten des Hitzdrahtverfahrens, bei denen anstelle des beheizten Drahts dünne Metallfolien in Form
von Streifen, Scheiben oder Platten verwendet werden, sind bei WULF beschrieben. Ihre mathematische
Behandlung ist prinzipiell ähnlich, jedoch führt die abgewandelte Geometrie zu komplexeren Randbe-
dingungen, die sich darin widerspiegeln, dass die Bestimmungsgleichungen für die Wärmeleitfähigkeit
nur numerisch gelöst werden können [220, S. 19 ff.].
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Schließlich kann noch das dynamische Laser-Flash-Verfahren genannt werden, welches die Temperatur-
leitfähigkeit ̂𝑎 = 𝜆/𝜌 𝑐 liefert und somit bei Kenntnis von 𝜌 und 𝑐 auch die Bestimmung von 𝜆 ermöglicht.
Zur Untersuchung poröser Dämmstoffe ist dieses jedoch Verfahren ungeeignet, da sehr kleine Proben-
körper benötigt werden [220, S. 12], und somit die statistische Verteilung von Gas- und Festkörperphase
innerhalb eines zufällig ausgewählten Probenkörpers das Ergebnis der Messung beeinflusst.

2.7 Separation der Beiträge zur effektiven Wärmeleitfähigkeit

Eine Messung der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 mittels der in Abschn. 2.6 beschriebenen Verfahren liefert
zunächst keine Aussage darüber, in welcher Höhe die Beiträge 𝜆𝑆, 𝜆𝐹 und 𝜆𝑃 (s. Abschn. 2.4.6) in den
Messwert für 𝜆𝐸 eingehen. Für ein analytisches Verständnis des Wärmetransports in einem zu unter-
suchenden Material ist diese Information jedoch erforderlich. Deshalb werden nachfolgend Methoden
beschrieben, die eine Trennung der verschiedenen Beiträge ermöglichen.

Trivialerweise lässt sich der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 experimentell separieren, indem das Material
evakuiert wird. Misst man also die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑝) als Funktion des Gasdrucks und zu-
sätzlich auch die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 im vollständig evakuierten Zustand, so erhält man 𝜆𝑃(𝑝) direkt
aus der Differenz 𝜆𝐸(𝑝) − 𝜆𝑉 (s. Gln. 2.74 u. 2.75). Die folgenden Ausführungenwidmen sich deshalb im
Speziellen der Separation des Strahlungsanteils 𝜆𝑆. Nachdem zur Berechnung von 𝜆𝑆 gemäß Gl. 2.42 im
Wesentlichen nur der Rosseland-gemittelte, eff. Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅 erforderlich ist, werden ver-
schiedene Möglichkeiten zur Bestimmung von �̂� ∗

𝑅 vorgestellt. Diesbezüglich existiert zum einen eine
kalorimetrische Methode (Abschn. 2.7.1), welche neben �̂� ∗

𝑅 auch die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹
liefert. Zusätzlich kann �̂� ∗

𝑅 über Infrarot-spektroskopischeMessungen bestimmtwerden (Abschn. 2.7.2).
Prinzipiell ist auch eine rein theoretische Berechnung von �̂� ∗

𝑅 aufGrundlage der Lorenz-Mie-Streutheorie
möglich [25, S. 33–39; 33]. Hierzu müssen jedoch massive, sphärische oder zylindrische Partikel vorlie-
gen. Für exp. Perlit scheidet diese Methode aufgrund der inneren Porosität aus.

2.7.1 KalorimetrischeMethode zur Bestimmung der Festkörperwärmeleitfähigkeit
und des Extinktionskoeffizienten

Mit dem auf anisotrope Streuung erweiterten Extinktionskoeffizienten �̂� ∗
𝑅 erhält man aus Gl. 2.35 für die

Temperaturabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑇):

𝜆𝐸(𝑇) = 𝜆𝐿(𝑇) + 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂� ∗
𝑅(𝑇)

𝑝 → 0== 𝜆𝐹 + 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂� ∗
𝑅

= 𝜆𝐹 + 𝐵 𝑇3 (2.81)

Das zweite Gleichheitszeichen gilt nur, wenn angenommenwird, dass sowohl 𝜆𝐿 als auch �̂� ∗
𝑅 (zumindest

näherungsweise) nicht von 𝑇 abhängen. Aufgrund der relativ ausgeprägten Temperaturabhängigkeit
des in 𝜆𝐿(𝑇) eingehenden gasdruckabhängigen Anteils (vgl. Abb. 2.2) gilt dies üblicherweise nur, wenn
die Gaswärmeleitung durch Evakuieren vollständig unterdrückt ist. Die im Vergleich wesentlich schwä-
chere Temperaturabhängigkeit der Festkörperwärmeleitung (vgl. Abb. 2.4) spielt gegenüber der stark
temperaturabhängigen Strahlungsleitfähigkeit hingegen nur eine untergeordnete Rolle. Bei hinreichend
niedrigen Gasdrücken gilt 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 (Gl. 2.71) und 𝜆𝐸 = 𝜆𝑉 (Abschn. 2.4.6). Trägt man nun bei verschie-
denen Temperaturen gewonnene Messdaten für 𝜆𝑉(𝑇) gegen 𝑇3 auf, so erhält man eine Gerade (drittes
Gleichheitszeichen in Gl. 2.81). Der Achsenabschnitt entspricht dabei der Festkörperwärmeleitfähigkeit
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𝜆𝐹 und aus der Geradensteigung

𝐵 = 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
3 �̂� ∗

𝑅
(2.82)

lässt sich der Extinktionskoeffizient �̂� ∗
𝑅 bestimmen [161, S. 90]. Da in eine kalorimetrische Messung

sowohl anisotrope Streuung als auch die Strahlungsbeiträge aller Wellenlängen eingehen, liefert die
𝑇3-Auftragung den gewünschten Rosseland-gemittelten, eff. Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅 [206, S. 1183].
Wird 𝜆𝐸(𝑇) über ein Messverfahren bestimmt, bei dem die Probe einer Temperaturdifferenz ausge-
setzt ist (z. B. GHP-Verfahren), so ist 𝑇3 prinzipiell durch 𝑇3

𝑆 (Gl. 2.41) zu ersetzen. Bei Temperatu-
ren zwischen 20 ∘C und 800 ∘C gilt jedoch allgemein, dass 𝑇𝑆 in sehr guter Näherung der Mitteltem-
peratur �̄� = (𝑇1 + 𝑇2)/2 gleichgesetzt werden kann, solange die Temperaturdifferenz Δ𝑇 = 𝑇1 − 𝑇2 klein
(Δ𝑇 ≲ 20K) ist.

Für mikroporöse Materialien ist die Gaswärmeleitung auch im nicht-evakuierten Zustand bereits redu-
ziert (s. Abschn. 2.5.1). Deshalb lässt sich die hier beschriebene Methode auch auf belüftete Messungen
mit 𝜆𝐸(𝑇) = 𝜆𝐿 + 𝐵 𝑇3 vergleichsweise gut anwenden [206, S. 1183 u. 1185]. Treten allgemein bei der 𝑇3-
Auftragung Abweichungen von einem linearen Zusammenhang auf, deutet dies darauf hin, dass min-
destens eine der Größen 𝜆𝐿 (bzw. 𝜆𝐹) und �̂� ∗

𝑅 temperaturabhängig sind, oder dass dasMedium in einem
oder mehreren Wellenlängenbereichen eine zu geringe optische Dicke aufweist [161, S. 90].

2.7.2 Infrarot-spektroskopische Bestimmung des Extinktionskoeffizienten

Spektroskopische Messungen im Infrarot (IR) bieten eine zusätzliche, unabhängige Möglichkeit zur Be-
stimmung des Extinktionskoeffizienten poröser Medien. Das grundlegende Vorgehen ist beispielsweise
bei CAPS ET AL. [26], FRICKE ET AL. [65] und KUHN ET AL. [112] beschrieben.

Bei rein absorbierenden bzw. isotrop streuenden Materialien genügt es gemäß CAPS ET AL. [26], einen
mittels einer IR-Quelle erzeugten Strahl (senkrecht) auf eine Probe zu richten und den spektralen Trans-
missionsgrad �̂�Λ hinter der Probe in Strahlungsrichtung mit einem IR-Detektor zu messen. Aus dem
Lambert-Beer’schen Gesetz

�̂�Λ = exp (−𝜏0,Λ) (2.83)

lässt sich die optische Dicke 𝜏0,Λ der Probe bestimmen. Weiterhin erhält man bei bekanntem Flächenge-
wicht47 𝑚𝐴 der Probe den spektralen, massenspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒Λ [26]:

̂𝑒Λ = �̂�Λ
𝜌 = �̂�Λ 𝑑

𝑚
𝐴

=
𝜏0,Λ
𝑚𝐴

(2.84)

NachAnwendungdes Rosseland-Mittels (Gl. 2.31) ergibt sich ̂𝑒𝑅 undnachMultiplikationmit der separat
bestimmten Dichte 𝜌 schließlich �̂�𝑅 (Gl. 2.43).

Für Materialien mit anisotroper Streuung ist zur Berechnung der Strahlungsleitfähigkeit anstelle von
̂𝑒Λ der effektive Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗

Λ erforderlich. Gemäß CAPS ET AL. kann das Lambert-Beer’sche
Gesetz in diesem Fall jedoch nicht zur Bestimmung von ̂𝑒 ∗

Λ verwendet werden [26]. Stattdessenwird eine
auf KAGANER [95] zurückgehende Drei-Fluss-Näherung zur Lösung der Strahlungstransportgleichung
für ein kaltes, d. h. nicht-emittierendes Medium48 verwendet, welche den folgenden Zusammenhang

47Die flächenspezifische Masse (Flächengewicht) 𝑚𝐴 der Probe lässt sich wesentlich genauer ermitteln als die Probendicke 𝑑
(vgl. [83, S. 33]), da spektroskopische Messungen an dünnen Proben (typische Dicke zwischen 30µm und 2mm [112]) durchge-
führt werden.

48Üblicherweise werden spektroskopische Messungen bei Raumtemperatur durchgeführt. Hier kann die von der Probe emit-
tierte, thermische Strahlungsintensität gegenüber der Intensität der einfallenden Strahlung vernachlässigt werden.
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liefert [65]:

�̂�Λ,𝐻 =
5
9 𝑗2 − 5

4
1 − 𝑗2

⎛⎜⎜⎜
⎝
exp(−𝜏 ∗

0,Λ) − exp(−𝑗 𝜏 ∗
0,Λ) −

− 2
5 𝐾 sinh(𝑗 𝜏 ∗

0,Λ)
exp(−𝜏 ∗

0,Λ(1 − 𝑗)) − 5 𝐾
exp(2 𝑗 𝜏 ∗

0,Λ) − 𝐾2
⎞⎟⎟⎟
⎠

+ exp(−𝜏 ∗
0,Λ)

(2.85)

Hierbei ist �̂�Λ,𝐻 der spektrale, hemisphärische Transmissionsgrad; die Definitionen der Parameter 𝑗 und
𝐾 lauten:49

𝑗 = 3
2

√
√√
⎷

1 − 𝜔 ∗
0,Λ

1 − 𝜔 ∗
0,Λ
4

𝐾 =
1 − 2

3 𝑗
1 + 2

3 𝑗
(2.86)

Weiterhin bezeichnen 𝜏 ∗
0,Λ die effektive optische Dicke (vgl. Gl. 2.36) und 𝜔 ∗

0,Λ eine ebenfalls auf aniso-
trope Streuung erweiterte Albedo50[112]:

𝜏 ∗
0,Λ = 𝜏0,Λ (1 − 𝜔0,Λ �̄�) = �̂� ∗

Λ 𝑑 (2.87)

𝜔 ∗
0,Λ =

𝜔0,Λ (1 − �̄�)
1 − 𝜔0,Λ �̄� (2.88)

Über Gl. 2.85 kann nun 𝜏 ∗
0,Λ aus einer Messung von �̂�Λ,𝐻 bestimmt werden; dafür muss jedoch 𝜔 ∗

0,Λ
bekannt sein. Dies erfordert die Messung des spektralen, hemisphärischen Reflexionsgrads �̂�Λ,𝐻,∞ einer
zusätzlich zu präparierenden, optisch dicken Probe. Aus dieserMessung ergibt sich 𝜔 ∗

0,Λ gemäß [26; 65]:

�̂�Λ,𝐻,∞ =
1 − 2

3 𝑗
1 + 𝑗 ⇔ 𝜔 ∗

0,Λ =
5 �̂�Λ,𝐻,∞ (�̂�Λ,𝐻,∞ + 4)

(2 �̂�Λ,𝐻,∞ + 3) (4 �̂�Λ,𝐻,∞ + 1)
(2.89)

Aus der mittels Kombination von Gl. 2.85 mit Gl. 2.89 gewonnenen, effektiven optischen Dicke 𝜏 ∗
0,Λ lässt

sich wiederum zunächst der spektrale, massenspezifische, effektive Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
Λ = 𝜏 ∗

0,Λ/𝑚𝐴
(Gl. 2.84), anschließenddas Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 (Gl. 2.31) und schließlich �̂� ∗
𝑅 = ̂𝑒 ∗

𝑅 𝜌 (Gl. 2.43) berechnen.

Speziell für pulverförmige anisotrop streuende Medien wird von KUHN ET AL. eine verfeinerte Methode
zur Bestimmung von ̂𝑒 ∗

Λ beschrieben: Hierzu werden die Pulverproben auf dünnen Folien als Probenträ-
ger präpariert. Anschließend werden die spektralen, hemisphärischen Transmissions- und Reflexions-
grade �̂�Λ,𝐻 und �̂�Λ,𝐻 gemessen. Als Vorteil gegenüber Gl. 2.85 und Gl. 2.89 können beideMessungen an
derselben Probe, die eine optische Dicke von typischerweise 2 bis 3 aufweisen sollte, durchgeführt wer-
den. Die Auswertemethode berücksichtigt die IR-optischen Eigenschaften des Probenträgers. Aufgrund
der Komplexität der Lösungwird eine Fit-Routine angewandt, welche aus den gemessenen Größen �̂�Λ,𝐻
und �̂�Λ,𝐻 die effektive optische Dicke 𝜏 ∗

0,Λ und die effektive Albedo 𝜔 ∗
0,Λ liefert. DurchMessung des Flä-

chengewichts 𝑚𝐴 erhält man ̂𝑒 ∗
Λ (vgl. Gl. 2.84). [112]

Ein Vorteil der spektroskopischen Bestimmung von �̂� ∗
𝑅 ist der geringere Zeitaufwand im Vergleich zu

temperaturabhängigen, kalorimetrischenMessungen. Zudem liefert die spektroskopischeMessung stets
einen spektral aufgelösten Extinktionskoeffizienten, sodass nach Anwendung des Rosseland-Mittels die
Temperaturabhängigkeit �̂� ∗

𝑅(𝑇) bekannt ist. Hingegen ist die kalorimetrischeMethode streng genommen
nur bei grauenMedien (mit d�̂� ∗

𝑅(𝑇)/d𝑇 = 0) überhaupt anwendbar; bei schwach temperaturabhängigem
�̂� ∗

𝑅(𝑇) ergibt sich näherungsweise ein Mittelwert über den gesamten Temperaturverlauf [206, S. 1183].

49Anstelle von Gl. 2.85 in Verbindung mit Gl. 2.86 wird bei CAPS ET AL. [26] ein geringfügig abweichender Zusammenhang an-
gegeben. Dieser wird hier jedoch nicht zitiert, denn er liefert im Grenzfall 𝜔 ∗

0,Λ→ 1 das physikalisch unsinnige Ergebnis �̂�Λ,𝐻 > 1.
50Wird die in Fußnote 25 beschriebene, alternative Normierung der Streuphasenfunktion verwendet, so berechnet sich 𝜔 ∗

0,Λ
abweichend von Gl. 2.88 gemäß 𝜔 ∗

0,Λ = (𝜔0,Λ − �̄�)/(1 − �̄�) [26; 65].
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Kapitel 3

Literaturübersicht und Stand des
Wissens

Dieses Kapitel widmet sich dem für die Arbeit relevanten Stand des Wissens und behandelt im Rahmen
einer Literaturübersicht die folgendenThemen: Zunächstwerden inAbschn. 3.1wissenschaftlicheUnter-
suchungen vorgestellt, bei denen exp. Perlit bereits als VPI-Material verwendet wurde, unabhängig vom
Temperaturbereich der zugehörigen Anwendung, und unabhängig davon, ob hierbei ein Trübungsmit-
tel eingesetzt wurde. Anschließend werden in Abschn. 3.2 Untersuchungen gezeigt, bei denen alterna-
tive VSI-Basismaterialien mit Trübungsmitteln versehen wurden, um hierdurch eine Vakuumsuperiso-
lation speziell für den Hochtemperatur-Bereich zu realisieren. Im darauffolgenden Abschn. 3.3 werden
verschiedene Modellgleichungen aus der Literatur zur Berechnung der Gasdruckabhängigkeit der eff.
Wärmeleitfähigkeit (s. Abschn. 2.4.5) vorgestellt. Im Anschluss daran werden in Abschn. 3.4 nochmals
die beiden Wärmeleitfähigkeits-Messverfahren (GHP- und THW-Verfahren) behandelt. Nachdem die
allgemeinen Prinzipien beider Verfahren bereits in Abschn. 2.6 beschrieben wurden, werden nun Be-
sonderheiten dargestellt, die sich aus der Anwendung der Verfahren auf hochporöse Probenmaterialien
ergeben. Ausgehend vom Stand des Wissens werden in Abschn. 3.5 schließlich die Problemstellung und
Zielsetzung der Arbeit abgeleitet und die verwendete Methodik beschrieben.

3.1 Vakuumpulverisolation mit expandiertem Perlit

Nach umfangreicher Recherche ist zum jetzigen Zeitpunkt keine wissenschaftliche Arbeit bekannt, bei
der eine VPI mit exp. Perlit oberhalb einer Mitteltemperatur von 300 ∘C untersucht wurde. Stattdessen
decken die bisherigen Untersuchungen vor allem den Tieftemperatur-Bereich (Abschn. 3.1.1) und den
Niedertemperatur-Bereich zwischen Raumtemperatur und ca. 200 ∘C (Abschn. 3.1.2) ab.

3.1.1 Untersuchungen im Tieftemperatur-Bereich

Für Anwendungen in der Kryotechnik, vorwiegend zur Kälteisolation von verflüssigtem Stickstoff, wur-
de evakuiertes exp. Perlit bereits in den 1950er und 1960er Jahren intensiv erforscht. Exemplarisch hierfür
können die zum Teil in Abschn. 2.5.4 bereits zitierten Arbeiten von FULK ET AL. [71], FULK [70], GLASER
[74], KROPSCHOT & BURGESS [108] und HOFMANN [87] genannt werden. Typischerweise ist die Perlit-VPI
hier einer warmen Seite, die sich auf Raumtemperatur befindet, sowie einer kalten Seite, welche die
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Siedetemperatur von Stickstoff (−196 ∘C) annimmt, ausgesetzt. FULK ET AL. präsentieren hierzu im Jahr
1956 die Ergebnisse entsprechenderWärmeleitfähigkeitsmessungen. ImOptimalfall, d. h. bei einer Dich-
te von etwa 150 kg/m3, werden für reines Perlit Werte um 1mW/mK erreicht; es handelt sich hierbei
jedoch um scheinbare Wärmeleitfähigkeiten, deren Absolutwerte nur eine begrenzte Aussagekraft ha-
ben.51 Weiterhin zeigen FULK ET AL.Messdaten fürMischungen aus exp. Perlit undAluminium-Pulver als
Trübungsmittel. Bei einem Mischungsanteil des Trübungsmittels52 von ca. 𝑤 = 45% ergibt sich ein Mi-
nimum der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit von ebenfalls 1mW/mK. Nachdem für die Mischungen ein
Perlit-Material verwendet wurde, welches eine niedrigere Dichte und somit eine höhere Strahlungsleit-
fähigkeit aufweist als das reine Perlit mit 𝜌 = 150 kg/m3, wird mit der getrübten Pulvermischung keine
Verbesserung gegenüber demoptimalen, ungetrübtenMaterial erreicht. [71] In einer nachfolgendenVer-
öffentlichung aus dem Jahr 1959 präsentiert FULK nochmals ausführlich die Messdaten ohne Trübungs-
mittel und beschreibt auch die verwendete Messapparatur. Zudem begründet FULK, warum es sich bei
den Messwerten in der Regel nur um scheinbare Wärmeleitfähigkeiten handelt. [70]

Auch GLASER untersucht sowohl reines exp. Perlit als auch eine Mischung mit Kohlenstoff-Pulver als
Trübungsmittel. Für die Isolationsanwendung mit Raumtemperatur auf der warmen und −196 ∘C auf
der kalten Seite gibt er für das reine Perlit eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit von 1,6mW/mK an.
Die getrübte Mischung weist einen Trübungsmittelanteil von 𝑤 = 40% und eine Wärmeleitfähigkeit von
0,4mW/mK auf. [74]

Im Jahr 1963 berichten auch KROPSCHOT & BURGESS über Messungen an ungetrübtem und getrübtem
Perlit-Pulver. Für das ungetrübte Material werden im Optimalfall erneut scheinbare Wärmeleitfähigkei-
ten um 1mW/mK im evakuierten Zustand angegeben. Zur Herstellung getrübter Mischungen werden
Aluminium- und Kupfer-Pulver verwendet. Bessere Ergebnisse werden mit Aluminium erreicht. Zum
ersten Mal wird auch der Einfluss des Mischverfahrens beschrieben: Allgemein hat exp. Perlit die Ei-
genschaft, dass die einzelnen Körner durch mechanische Krafteinwirkung auseinanderbrechen können.
Verwendet man ein Mischverfaren mit hoher mechanischer Beanspruchung, stellen KROPSCHOT & BUR-
GESS fest, dass sich durch das Zerbrechen der Partikel die Dichte der Mischung erhöht. Das Minimum
der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit wird dann bereits bei einem Trübungsmittelanteil von ca. 10% bis
15% erreicht. Unter Verwendung eines schonenderen Mischverfahrens hingegen liegt das Optimum bei
etwa 𝑤 = 45%, wie bereits von FULK ET AL. [71] berichtet. Die scheinbare Wärmeleitfähigkeit der getrüb-
ten Pulvermischungen bei optimalem Mischungsverhältnis liegt allgemein zwischen etwa 0,7mW/mK
und 1,4mW/mK. Die Unterschiede ergeben sich aus der Dichte und Körnung des verwendeten Perlit-
Materials. Weiterhin merken KROPSCHOT & BURGESS an, dass Aluminium-Pulver, wenn es mit exp. Perlit
gemischt wird, ab einem bestimmten Mischungsanteil (𝑤 ≳ 20%) in einer Sauerstoff-Atmosphäre zur
Selbstentzündung neigt. [108]

Zwei Jahre später beschreibt HOFMANN ebenfalls Messungen an reinem und getrübtem Perlit-Pulver. Als
Trübungsmittel verwendet er ebenfalls Aluminium-Pulver bei einemMischungsanteil von 𝑤 = 20%. An-
ders als bei den bisherigen Autoren handelt es sich bei den Messwerten von HOFMANN nicht um schein-
bare, sondern um effektive Wärmeleitfähigkeiten. Für das ungetrübte, evakuierte Perlit-Material misst
HOFMANN einen Wert von ca. 1,5mW/mK bei einer Dichte von 50 kg/m3. Durch Beimischung des Trü-
bungsmittels erhöht sich die Dichte auf 58 kg/m3; die gemessene Wärmeleitfähigkeit verringert sich auf
etwa 0,9mW/mK. [87]

51Konkret zeigt die gemessene Wärmeleitfähigkeit bei niedrigen Dichten (zwischen 50 kg/m3 und ca. 140 kg/m3) eine Abhän-
gigkeit vomEmissionsgrad der Berandungen. Bei der höchstenDichte von 150 kg/m3 ist der Unterschied nur sehr gering. Dies lässt
sich dahingehend interpretieren, dass bei dieser Dichte der Extinktionskoeffizient ausreichend hoch für eine optisch dicke Probe
ist (vgl. Gl. 2.43). Der zugehörige Messwert von ca. 1mW/mK wäre dann eine echte Wärmeleitfähigkeit (vgl. Abschn. 3.4.2).

52Mischungsanteile für Pulvermischungen werden in dieser Arbeit prinzipiell als Massenanteile angegeben. Die Einheit % ist
demzufolge als Gewichts-% zu verstehen. Der Mischungsanteil des Trübungsmittels wird mit 𝑤 bezeichnet.
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Der Wissensstand zur Wärmeisolierung in der Kryotechnik gegen Ende der 1960er Jahre wird von KA-
GANER im Rahmen einer Monografie dargestellt. Dabei beschreibt KAGANER unterschiedliche Isolations-
techniken, insbesondere VPI und MLI (s. Abschn. 2.5.4), theoretische Ansätze zur Berechnung des je-
weiligen Wärmetransports, verschiedene evakuierbare Dämmstoffe (insbesondere auch exp. Perlit), ex-
perimentell bestimmte Wärmeleitfähigkeiten unterschiedlicher Materialien, sowie praktische Aspekte,
wie beispielsweise Wärmebrücken, die Erzeugung und Aufrechterhaltung des Vakuums und verschie-
dene Ausführungen kryotechnischer Isolationssysteme. [96] Für ungetrübtes, evakuiertes Perlit-Pulver
werden erneut Wärmeleitfähigkeiten um 1mW/mK angegeben [96, S. 87].

Spätere Arbeiten anderer Autoren (z. B. [195]) liefern gegenüber dem bereits beschriebenen Wissens-
stand keine fundamental neuen Erkenntnisse, sodass innerhalb dieses Abschnitts nachfolgend nur noch
zwei Arbeiten präsentiert werden, welche in besonderem Maße relevant sind. Zunächst ist die Arbeit
von KLIMESCH zu erwähnen, in der verschiedene Mischverfahren für Pulverdämmstoffe und Trübungs-
mittel beschrieben werden, wobei die einzelnen Verfahren sich bezüglich der mechanischen Beanspru-
chung der Materialien während des Mischvorgangs unterscheiden. Als besonders schonend stellt sich
ein Mischverfahren heraus, bei dem die Komponenten in ein verschließbares Behältnis eingebracht wer-
den, welches anschließend von Hand geschüttelt wird. Hierbei ist keine signifikante Erhöhung der Pro-
bendichte feststellbar. [102, S. 18–21] Zudem weist KLIMESCH die Gültigkeit von Gl. 2.68 für exp. Perlit
bei Raumtemperatur nach [102, S. 43], was als Bestätigung für die Anwendbarkeit des Strukturfaktor-
Modells gesehen werden kann (vgl. Abschn. 2.4.4).

Weiterhin ist die Arbeit von RETTELBACH zu nennen, in der die eff. Wärmeleitfähigkeit verschiedener
evakuierter Pulverdämmstoffe im Tieftemperatur-Bereich zwischen −263 ∘C und 2 ∘C untersucht wird.
Neben Aerogelen und gef. Kieselsäure verwendet RETTELBACH auch ein Perlit-Granulat, welches einen
Korndurchmesser zwischen 1mm und 2mm sowie eine Schüttdichte von 40 kg/m3 aufweist. Er misst
die temperaturabhängige eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑇) dieses Materials zwischen −263 ∘C und −23 ∘C,
wobei Werte zwischen ca. 0,4mW/mK und 4,6mW/mK erreicht werden. Anschließend ermittelt RET-
TELBACH die reine Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹(𝑇), indem er den gemäß Gl. 2.42 berechneten Strah-
lungsanteil 𝜆𝑆(𝑇) subtrahiert. Hierbei greift er auf IR-spektroskopisch bestimmte Extinktionskoeffizien-
ten zurück. Durch Vergleich von 𝜆𝐹(𝑇) mit der temperaturabhängigen Wärmeleitfähigkeit von a-SiO2
(Kieselglas) beweist RETTELBACH die Gültigkeit von Gl. 2.64 für exp. Perlit. Somit liegt ein weiterer Be-
weis für die Anwendbarkeit des Strukturfaktor-Modells vor. Verglichen mit den übrigen, in diesem Ab-
schnitt vorgestellten Untersuchungen fallen die Absolutwerte der eff.Wärmeleitfähigkeit (ca. 2mW/mK
bereits bei −173 ∘C Mitteltemperatur) bei RETTELBACH vergleichsweise hoch aus. Dies lässt sich damit er-
klären, dass die Messungen grundsätzlich unter mechanischer Druckbelastung mit 𝑝𝑀𝐵 = 15 kPa bzw.
𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa durchgeführtwerden,was zu einer Erhöhungder Festkörperwärmeleitfähigkeit führt (Gl.
2.63). [163; 164]

3.1.2 Untersuchungen im Niedertemperatur-Bereich

Für Dämmanwendungen im Niedertemperatur-Bereich wurde die Perlit-VPI erst ab Beginn der 1980er
Jahre untersucht, also zu einem Zeitpunkt, als sie in der Kryotechnik bereits seit über 20 Jahren zum
Stand der Technik gehörte. Zur Vakuumsuperisolation doppelwandiger Fernwärmeleitungen untersucht
DEIMLING erstmals den Wärmetransport durch Faserdämmstoffe und verschiedene Perlit-Pulver. Dazu
misst er die eff. Wärmeleitfähigkeit bei Mitteltemperaturen im Bereich 30 ∘C≤ �̄� ≤ 110 ∘C und Gasdrü-
cken im Bereich 0,1 hPa≤ 𝑝 ≤ 1.000 hPa. Bei 𝑝 = 0,1 hPaweisen die untersuchten Perlit-Pulver eff.Wärme-
leitfähigkeiten zwischen ca. 5mW/mK und 15mW/mK auf, wobei diese Werte mit hoher Wahrschein-
lichkeit noch einen gewissen Anteil an Wärmeleitung über das Restgas enthalten. [40; 41] Einige Jahre
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später berichtet RATH über weitere Untersuchungen an Faserdämmstoffen und Perlit-Pulvern zur Vaku-
umsuperisolation von Fernwärmeleitungen. Dabei betrachtet er denselben Temperatur- und Gasdruck-
Bereich wie DEIMLING und misst für ungetrübte Perlit-Pulver auch ähnliche eff. Wärmeleitfähigkeiten.
Wie in der Kryotechnik verwendet RATH zusätzlich Aluminium-Pulver als Trübungsmittel. Hierdurch
erreicht er bei grobkörnigen Perlit-Pulvern eine Reduzierung der eff. Wärmeleitfähigkeit, die allerdings
vergleichsweise gering ausfällt (maximal 16%). Bei einem feinkörnigen Perlit-Pulver, für das die Zuga-
be von Aluminium-Pulver aus Sicherheitsgründen (Explosionsgefahr) nicht untersucht werden kann,
werden jedoch insgesamt noch niedrigere Wärmeleitfähigkeiten als bei den grobkörnigeren, getrübten
Perlit-Pulvern gemessen. [157]

ImRahmender Entwicklung hochdämmender Fassadenelemente in Formvon evakuiertenGlaspaneelen
untersuchen CAPS ET AL. zwischen 1994 und 1997 verschiedene evakuierbare Pulverdämmstoffe sowie
Mischungenmit Trübungsmitteln. Dabei messen sie dieWärmeleitfähigkeit der Pulver undMischungen
bei Mitteltemperaturen im Bereich 20 ∘C≤ �̄� ≤ 300 ∘C. ImHinblick auf die Anwendung, wo die evakuier-
tenDämmpaneele dematmosphärischenLuftdruck (𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa) ausgesetzt sind, erfolgendieseMes-
sungen prinzipiell unter mechanischer Druckbelastung. Die Festkörperwärmeleitfähigkeit der a-SiO2-
Pulver wird über das Strukturfaktor-Modell (Gl. 2.64) beschrieben. In Bezug auf die eingesetzten Pul-
vermischverfahren stellen auch CAPS ET AL. fest, dass Mischverfahren mit hoher mechanischer Beanspru-
chung (z. B. Stiftmühle) zwar eine homogene Durchmischung bewirken, jedoch einige der Pulverkör-
ner dabei zerbrechen. Bei Anwendung des schonenden Handmischverfahrens mit einer Kelle verbleiben
hingegen Inhomogenitäten der Mischung. Zunächst untersuchen CAPS ET AL. reines, evakuiertes Perlit-
Pulver und messen bei Raumtemperatur und dem niedrigsten Belastungsdruck von 𝑝𝑀𝐵 = 10 kPa eine
eff.Wärmeleitfähigkeit von 4mW/mK. Im unbelasteten Zustand beträgt die Schüttdichte des exp. Perlits
100 kg/m3. Weiterhin bestimmen CAPS ET AL. IR-spektroskopisch denmassenspezifischen Extinktionsko-
effizienten53 ̂𝑒Λ zwischen 2µm und 20µm. Hieraus berechnen sie das Rosseland-Mittel und erhalten für
Raumtemperatur den Wert ̂𝑒𝑅 = 40m2/kg. Anschließend untersuchen CAPS ET AL. verschiedene Pulver-
mischungen, wobei neben einem Trübungsmittel stets auch pyr. bzw. gef. Kieselsäure beigemischt wird.
Bei Raumtemperatur und 𝑝𝑀𝐵 = 10 kPa wird die niedrigste eff. Wärmeleitfähigkeit (𝜆𝐸 = 2,2mW/mK)
von einer Mischung aus 70% exp. Perlit, 20% pyr. Kieselsäure und 10% Ruß erreicht. Ein ähnlich niedri-
gerWert (𝜆𝐸 = 2,5mW/mK)wird auch für eineMischung aus 40% exp. Perlit, 40% gef. Kieselsäure und
20% Fe3O4 gemessen. Bei �̄� = 150 ∘C weist diese Mischung einen Wert von 𝜆𝐸 = 4mW/mK auf. Die üb-
rigen Messungen oberhalb von Raumtemperatur werden mit höherer Druckbelastung (𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa)
durchgeführt und sind somit nicht direkt vergleichbar. Zusätzlich geben CAPS ET AL. auch die aus tempe-
raturabhängigenMessungen (vgl. Abschn. 2.7.1) bestimmtenmassenspezifischen Extinktionskoeffizien-
ten der getrübten Pulvermischungen an.Hierbei werden sowohlmit 20% Fe3O4 als auchmit 10%Ruß als
Trübungsmittel Werte um 50m2/kg erreicht. Aufgrund unterschiedlicher Dichten der Pulvermischun-
gen ergibt sich für die Mischung mit 20% Fe3O4 ein höherer Extinktionskoeffizient (�̂�𝑅 = 15.400m−1)
als für die Mischung mit 10% Ruß (�̂�𝑅 = 11.300m−1). [31; 32]

Zur Wärmeisolation doppelwandiger, zylindrischer Warmwasserspeicher untersuchen BEIKIRCHER ET AL.
zwischen 2010 und 2012 eine VPI mit reinem exp. Perlit. Dabei betrachten sie den Temperaturbereich
20 ∘C≤ �̄� ≤ 180 ∘C. Die Dichte des exp. Perlits liegt zwischen 55 kg/m3 und 92,4 kg/m3. Zunächst bestim-
men BEIKIRCHER ET AL. über IR-spektroskopische Messungen den massenspezifischen, eff. Extinktions-
koeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ zwischen 1,4µm und 18µm und berechnen anschließend das Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗
𝑅. Im

betrachteten Temperaturbereich liegt ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) bei ca. 40m2/kg. Sowohl das Extinktionsspektrum als auch

die Absolutwerte von ̂𝑒 ∗
𝑅 sind in sehr guter Übereinstimmung mit der Messung von CAPS ET AL. [31].

53Es kanndavon ausgegangenwerden, dass CAPS ET AL. inWahrheit denmassenspezifischen, effektiven Extinktionskoeffizienten
̂𝑒 ∗
Λ bestimmen (vgl. Fußnote 58). Hierzu lassen sich in [31] jedoch keine genauen Informationen finden.
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Weiterhin führen BEIKIRCHER ET AL. Wärmeleitfähigkeitsmessungen durch, aus denen sie ein Rechenmo-
dell für die eff. Wärmeleitfähigkeit des untersuchten Perlit-Materials in Abhängigkeit von Temperatur,
Gasdruck und Dichte entwickeln. Im evakuierten Zustand sowie bei �̄� = 50 ∘C (gewöhnlicherWarmwas-
serspeicher) lässt sich 𝜆𝐸 durch Verwendung einer Dichte von ca. 𝜌 = 60 kg/m3 minimieren; der entspre-
chende Wert beträgt 7mW/mK. Hiervon entfallen knapp 3mW/mK auf Festkörperwärmeleitung und
etwas mehr als 4mW/mK auf den Strahlungsanteil. [12; 13]

Im Jahr 2014 berichten ALAM ET AL. über Untersuchungen an Pulvermischungen, die aus exp. Perlit, pyr.
Kieselsäure und SiC als Trübungsmittel bestehen. Hintergrund ist die Kostenreduzierung von Vakuum-
isolationspaneelen (VIPs, s. Abschn. 2.5.4). Dabei erhöht sich die gemessene eff. Wärmeleitfähigkeit der
Pulvermischungen mit zunehmendem Perlit-Anteil. Unter Kostengesichtspunkten empfehlen ALAM ET
AL. als Optimum eine Mischung, die 30% exp. Perlit und 10 – 15% SiC enthält. Diese erreicht bei Raum-
temperatur und 𝑝 ≤ 0,5 hPa eine eff. Wärmeleitfähigkeit von 7,6mW/mK. [3]

Einige Jahre nach BEIKIRCHER ET AL. untersuchen auch GERSCHITZKA ET AL. eine VPI mit exp. Perlit zur Iso-
lation von Warmwasserspeichern bei der Mitteltemperatur �̄� = 50 ∘C. Sie verwenden dabei sowohl ein
grobkörniges (𝜌 = 73 kg/m3) als auch ein feinkörniges (𝜌 = 183 kg/m3) Perlit-Pulver. Die gemessenen
eff. Wärmeleitfähigkeiten im evakuierten Zustand (𝑝 = 0,02 hPa) betragen 11,5mW/mK für das grob-
körnige, sowie 8,3mW/mK für das feinkörnige exp. Perlit. Die Messwerte sind somit etwas höher als bei
BEIKIRCHER ET AL. Zudem untersuchen GERSCHITZKA ET AL. Mischungen aus dem grobkörnigen exp. Perlit
und pyr. Kieselsäure mit dem Ziel, durch die Mikroporosität der pyr. Kieselsäure niedrigere Wärmeleit-
fähigkeiten bei höheren Gasdrücken (1 hPa≤ 𝑝 ≤ 10 hPa) zu erreichen. Als Optimum identifizieren sie
hierbei eine Mischung, die aus 70% exp. Perlit und 30% pyr. Kieselsäure besteht. [73; 115]

3.2 Hochtemperatur-Vakuumsuperisolation mit alternativen Basis-
materialien

Alternative Materialien, mit denen sich eine HT-VSI realisieren lässt, sind insbesondere pyr. und gef.
Kieselsäure (als Pulver) sowie Aerogele (als Monolith, Granulat oder Pulver). Da diese beiden Materi-
altypen eine vergleichsweise niedrige Extinktion aufweisen, werden nicht nur im HT-Bereich, sondern
zumTeil auch fürAnwendungen bei Raumtemperatur üblicherweise Trübungsmittel beigemischt. Allge-
mein lassen sich auch Fasermaterialien für eine HT-VSI verwenden; bei ihnen erfolgt eine Erhöhung der
Extinktion jedoch außer durch Beimischung von Trübungsmitteln [227] vor allem durch Beschichtung
mit reflektierenden Metallen [26; 161, S. 175–184]. Nachfolgend werden wissenschaftliche Arbeiten be-
schrieben, bei denen die eff.Wärmeleitfähigkeit der eingangs genannten alternativen VSI-Materialien im
HT-Bereich, d. h. mindestens bei einer Mitteltemperatur von �̄� = 200 ∘C gemessen wird. Außerdem wer-
den Untersuchungen zu den Extinktionskoeffizienten verschiedener Trübungsmittel unabhängig von
der Temperatur vorgestellt, da die hieraus abgeleiteten Ergebnisse sich direkt auf den HT-Bereich über-
tragen lassen.

Im Jahr 1974 beschreibt DICKSON gasdruckabhängige Messungen an verschiedenen HT-Dämmstoffen.
Dabei untersucht er auch eine Isolation auf Basis von pyr. Kieselsäure; es werden jedoch keine Anga-
ben zum verwendeten Trübungsmittel und zum Mischungsverhältnis gemacht. Bei Temperaturen von
𝑇 = 675 ∘C auf der heißen und 𝑇 = 30 ∘C auf der kalten Seite der Isolation misst DICKSON im evakuierten
Zustand (𝑝 = 1,33 hPa) eine eff. Wärmeleitfähigkeit von ca. 13mW/mK. [45]

Zu Beginn der 1980er Jahre finden in Deutschland umfangreiche Untersuchungen einer HT-VSI mit ge-
trübter pyr. Kieselsäure statt. Die beabsichtigte Anwendung ist eine Natrium-Schwefel-Batterie für Elek-
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trofahrzeuge54, die eine Arbeitstemperatur von mindestens 𝑇 = 290 ∘C benötigt. Um die Einsatzfähig-
keit der Fahrzeuge auch nach längeren Standzeiten (max. 48 Stunden) zu gewährleisten, ist eine hoch-
effiziente HT-Wärmedämmung erforderlich. Aufgrund der rechteckigen Form der Batterien muss das
Isolationsmaterial zudem druckbelastbar (atmosphärischer Luftdruck, 𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa) sein, sodass ent-
sprechende Wärmeleitfähigkeitsmessungen stets unter diesem Belastungsdruck durchgeführt werden.
In diesem Zusammenhang sind die Arbeiten von BÜTTNER ET AL. [24], CAPS ET AL. [28], REISS [160], CAPS
ET AL. [33] und REISS [161, S. 101–148] zu nennen. Diese Auflistung umfasst die wichtigsten, jedoch nicht
alle Arbeiten, da z. B. alternativ auch Faserisolationen untersucht werden [227]. Im Einzelnen lassen sich
die Untersuchungen wie folgt zusammenfassen:

– BÜTTNER ET AL. beschreiben eine stationäre Plattenapparatur für Wärmeleitfähigkeitsmessungen
und führen Messungen an zu Platten verpressten Pulvermischungen durch, die aus pyr. Kiesel-
säure, Fe3O4 und TiO2 als Trübungsmittel, sowie Glasfasern (zur Erhöhung der mechanischen
Stabilität der Pressplatten) bestehen. Der Trübungsmittelanteil beträgt hierbei 𝑤 = 17%. Bei einer
maximalen (Strahlungs-)Mitteltemperatur von 𝑇𝑆 = 230 ∘C werden eff. Wärmeleitfähigkeiten zwi-
schen 8mW/mK und 9mW/mK gemessen. [24]

– CAPS ET AL. führen IR-spektroskopische Messungen an pyr. Kieselsäure und verschiedenen Trü-
bungsmitteln zur Bestimmung des massenspezifischen Extinktionskoeffizienten durch. Um das
Strahlungsfenster von pyr. Kieselsäure unterhalb von 8µm effektiv zu schließen, stellen sich Fe3O4,
FeTiO3 und SnO als geeignet heraus. [28]

– REISS führt ebenfalls Experimente an pyr. Kieselsäure und verschiedenen Trübungsmitteln (Fe3O4,
SiC, TiO2, ZrO2) durch. Als Bewertungskriterium zieht er jedoch nicht den Extinktionskoeffizien-
ten, sondern den Transmissionsgrad heran, wobei die niedrigste Transmission mit Fe3O4 erreicht
wird. Anschließend stellt REISS Pulvermischungen unter Verwendung eines Rhönradmischers so-
wie eines Fluidmischers her. Dabei stellt er eine unvollständige Dispergierung des Trübungsmittels
Fe3O4 fest. Die Größe der verbleibenden Agglomerate stellt sich jedoch als vorteilhaft in Bezug auf
Mie-Streuung heraus. Schließlich verpresst REISS verschiedene Pulvermischungen, die aus pyr. Kie-
selsäure, Fe3O4, TiO2 und Glasfasern bestehen und einen Trübungsmittelanteil von 𝑤 = 17% auf-
weisen, zu Platten und führt Wärmeleitfähigkeitsmessungen durch. Ebenso wie bereits BÜTTNER ET
AL. [24] erhält er dabei Wärmeleitfähigkeiten zwischen 8mW/mK und 9mW/mK bei 𝑇𝑆 = 230 ∘C.
[160]

– CAPS ET AL. führen wiederum IR-spektroskopische Messungen an Trübungsmitteln durch. Erneut
stellen sich insbesondere Fe3O4, sowie in geringerem Maße auch MoTe2 als geeignet heraus. [33]

– Ein Gesamtüberblick der durchgeführten Untersuchungen findet sich schließlich bei REISS [161,
S. 101–148].

Zwischen 1989 und 1992 untersuchen FRICKE ET AL. verschiedene VSI-Materialien und Trübungsmittel.
Zunächst stellen sie monolithische Aerogele her, die mit Kohlenstoff-Ruß getrübt sind. Aufgrund der
hervorragenden Absorptionseigenschaften des Rußes werden gute Ergebnisse bereits bei einem Trü-
bungsmittelanteil von 𝑤 = 5% bzw. 𝑤 = 10% erreicht. Bei einer maximalen Strahlungsmitteltemperatur
von 𝑇𝑆 ≈ 280 ∘C beträgt die eff. Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand ca. 15mW/mK. Weiterhin
zermahlen FRICKE ET AL. ein kommerzielles Aerogel-Granulat zu feinen Pulvern und mischen ebenfalls

54Nachdem das Problem der Selbstentzündung der Batterien nicht vollständig abgestellt werden konnte, wurde die Entwick-
lung der Natrium-Schwefel-Batterie für die Anwendung in Fahrzeugen schließlich eingestellt (vgl. [89]).
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5% bzw. 10% Ruß hinzu. Die eff. Wärmeleitfähigkeit dieser Pulvermischungen wird bei einem Belas-
tungsdruck von 𝑝𝑀𝐵 = 10 kPa gemessen. Für die Mischung mit 𝑤 = 5% wird ein Wert von 10mW/mK
bei 𝑇𝑆 ≈ 300 ∘C ermittelt.55 Außerdem untersuchen FRICKE ET AL. auch eine kommerzielle, zu Formteilen
verpresste Pulvermischung, die aus pyr. Kieselsäure, FeTiO3 als Trübungsmittel (𝑤 ≈ 33%), sowie Glas-
fasern besteht. Bei einer Strahlungsmitteltemperatur von 𝑇𝑆 ≈ 250 ∘C und einem Belastungsdruck von
𝑝𝑀𝐵 = 10 kPa wird eine eff. Wärmeleitfähigkeit von 6mW/mK bestimmt. Schließlich führen FRICKE ET
AL. auch IR-spektroskopische Messungen an TiO2 und verschiedenen Ruß-Sorten durch und bestimmen
jeweils den spektralen, massenspezifischen, eff. Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ. [64]

Im Jahr 1993 veröffentlichen KUHN ET AL. die Ergebnisse aus theoretischen Betrachtungen und Expe-
rimenten zum massenspezifischen Extinktionskoeffizienten von a-SiO2-Pulvern und Trübungsmitteln.
Dabei stellen sie insbesondere eine theoretische Beschreibung des Effekts der abhängigen Streuung vor.
Bei hohen Packungsdichten der Streuzentren können diese nicht mehr als unabhängig voneinander be-
trachtet werden, da die Streuung an einem Teilchen durch die Anwesenheit benachbarter Streuzentren
beeinflusst wird. Dies führt dazu, dass der Streukoeffizient ̂𝑆 (s. Abschn. 2.4.2) abhängig vom Abstand
der Streuzentren und somit vom Festkörpervolumenanteil 1 − Φ des Mediums wird. Aus entsprechen-
den Berechnungen für ein streuendes Trübungsmittel (TiO2) ergibt sich bei einer Porosität von Φ = 0,9
bereits eine Reduktion des Streukoeffizienten ̂𝑆 um ca. 50%. Weiterhin beschreiben KUHN ET AL. mithilfe
der Lorenz-Mie-Streutheorie den Einfluss der TiO2-Partikelgröße auf die Extinktion. InAbhängigkeit der
Wellenlänge der einfallenden Strahlung lässt sich ein optimaler Teilchendurchmesser der Streuzentren
bestimmen; für IR-Strahlung liegt dieses Optimum je nach Temperatur zwischen 2µmund 3µm. Zudem
berechnenKUHN ET AL. den spektralen,massenspezifischen, eff. Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ fürMischun-
gen aus pyr. Kieselsäure und TiO2 bei verschiedenenMischungsverhältnissen. In sehr guterÜbereinstim-
mung mit IR-spektroskopischen Messungen zeigt sich hier folgendes Bild: Bis zu einem Trübungsmit-
telanteil von 𝑤 = 70% steigt ̂𝑒 ∗

Λ nahezu linear an, durchläuft dann ein Maximum bei 𝑤 = 85%, und fällt
bei noch höheren Trübungsmittelanteilen aufgrund von abhängiger Streuung wieder ab.56 Schließlich
führen KUHN ET AL. auch Untersuchungen zu absorbierenden Trübungsmitteln durch. Hierzu bestim-
men sie die Extinktionsspektren verschiedener Kohlenstoff-Ruße und rußgetrübter Aerogele, wobei der
Trübungsmittelanteil zwischen 5% und 15% variiert. [111]

Zwei Jahre später beschreibt EBERTWärmeleitfähigkeitsmessungen an evakuierten, rußgetrübten, mono-
lithischen Aerogelen zwischen 𝑇 = 27 ∘C und 𝑇 = 612 ∘C (Probentemperatur). Der Trübungsmittelanteil
beträgt 𝑤 = 2,8%. Bei 𝑇 = 287 ∘Cwird eine eff. Wärmeleitfähigkeit von 14mW/mK angegeben, die in gu-
ter Übereinstimmungmit denWerten von FRICKE ET AL. [64, S. 28] ist. Bei der maximalen Temperatur von
𝑇 = 612 ∘C beträgt die eff. Wärmeleitfähigkeit 38mW/mK. [48, S. 69–73]

Ebenfalls im Jahr 1995 präsentieren KUHN ET AL. IR-spektroskopische Messungen an getrübten Aeroge-
len. Als Trübungsmittel werden B4C, Fe3O4, FeTiO3, SiC und TiO2 verwendet. Dabei messen KUHN ET AL.
den spektralen, massenspezifischen, eff. Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ der getrübten Aerogele bei 𝑤 = 20%
(bzw. 𝑤 = 30% für TiO2) und berechnen anschließend das Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 für 𝑇 = 500 ∘C. Die höchs-
ten ̂𝑒 ∗

𝑅-Werte werden unter Verwendung von FeTiO3, TiO2 sowie Fe3O4 erreicht. Auch das absorbierende
Trübungsmittel B4C liefert gute Ergebnisse,während SiCdemgegenüber deutlich schlechter abschneidet.
[110] Dies könnte dadurch bedingt sein, dass der verwendete Partikeldurchmesser (1,5µm) wesentlich
von denen der übrigen Trübungsmittel (zwischen 3,5µm und 5µm) abweicht. Gemäß NAPP ET AL. [141]
liegt der optimale Partikeldurchmesser für SiC zwischen 2,5µm und 4µm (s. u.).

55Die Ergebnisse für die getrübten Aerogel-Pulver werden auch von HÜMMER ET AL. veröffentlicht [90].
56Anders ausgedrückt erhöht sich oberhalb von 𝑤 = 70% bei Zumischung weiterer Streuzentren zwar die Dichte der Pulver-

mischung, jedoch der Extinktionskoeffizient �̂� ∗
Λ wegen abhängiger Streuung nicht mehr im selben Maße. Dies führt zu einem

Maximum und schließlich zu einer Abnahme von ̂𝑒 ∗
Λ in Abhängigkeit von 𝑤.



3.2. Hochtemperatur-Vakuumsuperisolation mit alternativen Basismaterialien 59

Im Rahmen der in Abschn. 3.1.2 bereits vorgestellten Untersuchung messen CAPS ET AL. auch die eff.
Wärmeleitfähigkeit von Pulvermischungen, die aus gef. Kieselsäure in Kombination mit verschiedenen
Trübungsmitteln bestehen. Nachfolgend werden die Messwerte, die jeweils bei der höchsten Mitteltem-
peratur (�̄� = 250 ∘C) und einermechanischen Druckbelastung von 𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa bestimmtwurden, ver-
glichen: Unter Verwendung von FeTiO3 als Trübungsmittel wird die niedrigste eff. Wärmeleitfähigkeit
𝜆𝐸 bei einem Mischungsanteil von 𝑤 = 30% gemessen; sie beträgt ca. 9mW/mK. Ein besseres Ergeb-
nis wird mit Ruß erreicht, wo bereits 𝑤 = 10% genügt, um 𝜆𝐸 ≈ 6mW/mK zu erhalten. Die insgesamt
niedrigste eff. Wärmeleitfähigkeit der gesamten Untersuchung wird mit Fe3O4 als Trübungsmittel bei
𝑤 = 30% ermittelt; als Messwert ergibt sich 4,5mW/mK. Auch SiC liefert gute Ergebnisse; bei 𝑤 = 20%
beträgt 𝜆𝐸 knapp 6mW/mK.57 Eine weitere Probe, die 20% SiC enthält, allerdings nur bei 𝑝𝑀𝐵 = 10 kPa
und maximal �̄� = 230 ∘C vermessen wird, erreicht unter diesen Bedingungen eine eff. Wärmeleitfähig-
keit von 4mW/mK [31, S. 64]. Für SiC als Trübungsmittel führen CAPS ET AL. auch verschiedene IR-
spektroskopische Untersuchungen des Extinktionskoeffizienten und Berechnungen gemäß der Lorenz-
Mie-Streutheorie durch; diese Ergebnisse sind jedoch auch in einer späteren Veröffentlichung von NAPP
ET AL. [141] enthalten und werden deshalb dort behandelt (s. nächster Absatz). Die Extinktionskoeffizi-
enten der von CAPS ET AL. untersuchten Pulvermischungen auf Basis von gef. Kieselsäure liegen zwischen
5.600m−1 für 30%FeTiO3 und 26.000m−1 für 30%Fe3O4.WeiterhinmessenCAPS ET AL. auch die eff.Wär-
meleitfähigkeit einer Pressplatte, die aus pyr. Kieselsäure und ca. 30% TiO2 als Trübungsmittel besteht.
Diese erreicht einen Wert von 7mW/mK bei �̄� = 250 ∘C und 𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa. [31; 32]

Im Jahr 1999 untersuchen NAPP ET AL. Mischungen aus gef. Kieselsäure mit SiC als Trübungsmittel. Zu-
nächst berechnen sie den Brechungsindex von SiC unter Verwendung eines Oszillator-Modells für Wel-
lenlängen zwischen 0,5µm und 100µm. Weiterhin wenden NAPP ET AL. die Lorenz-Mie-Streutheorie an,
um denmassenspezifischen Extinktionskoeffizienten58 ̂𝑒Λ für reines SiC zwischen 2µmund 20µm theo-
retisch zu berechnen. Beim Vergleich mit IR-spektroskopischenMessungen zeigt sich eine gute Überein-
stimmung. Zudem berechnen sie ̂𝑒Λ für eine Mischung aus 80% gef. Kieselsäure und 20% SiC. Hierfür
gewichten sie die spektralen Beiträge beider Komponenten entsprechend dem Massenanteil in der Mi-
schung. Erneut ergibt sich eine gute Übereinstimmung mit IR-spektroskopischen Messungen. Aus den
spektralen, massenspezifischen Extinktionskoeffizienten bilden NAPP ET AL. außerdem das Rosseland-
Mittel ̂𝑒𝑅. Auf Grundlage der theoretischen Berechnungen erhalten sie einen Wert von ̂𝑒𝑅 = 70m2/kg;
aus den IR-spektroskopischen Messungen ergibt sich ̂𝑒𝑅 = 72m2/kg. Die von CAPS ET AL. [31] durch-
geführten kalorimetrischen Messungen für dieselbe Mischung führen weiterhin zu ̂𝑒𝑅 = 67m2/kg, so-
dass alle drei unabhängigen Möglichkeiten zur Bestimmung von ̂𝑒𝑅 gut übereinstimmende Ergebnis-
se liefern. Schließlich untersuchen NAPP ET AL. mithilfe theoretischer Berechnungen den Einfluss des
SiC-Partikeldurchmessers auf den Extinktionskoeffizienten. Hierbei stellen sich Partikelgrößen zwischen
2,5µm und 4µm als optimal heraus. [141]

Zwei Jahre später berichten CAPS ET AL. über Wärmeleitfähigkeitsmessungen an gepressten Platten aus
pyr. Kieselsäure, die als Trübungsmittel SiC enthalten. DasMischungsverhältnis wird jedoch nicht ange-
geben. DieMessungenwerden erneut bei einermechanischenDruckbelastung von 𝑝𝑀𝐵 = 100 kPa durch-
geführt. Bei der maximalen Mitteltemperatur von �̄� = 300 ∘C wird im evakuierten Zustand eine eff. Wär-
meleitfähigkeit von 9,2mW/mK bestimmt. Das Verhältnis �̂�/ ̂𝑛2 der SiC-getrübten Pressplatten wirdmit
10.000m−1 angegeben. [29]

57Die Ergebnisse der Wärmeleitfähigkeitsmessungen für die Mischung aus gef. Kieselsäure und 20% SiC sind auch in einer
späteren Veröffentlichung von CAPS ET AL. enthalten [27].

58Nachdem NAPP ET AL. den Einfluss anisotroper Streuung berücksichtigen und somit in Wahrheit den massenspezifischen, ef-
fektiven Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ betrachten, kann davon ausgegangen werden, dass die vorgestellten Ergebnisse für ̂𝑒 ∗
Λ gelten.
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Zur Entwicklung einer belüfteten HT-Wärmedämmung präsentieren FENG ET AL. im Jahr 2010 Extinkti-
onsspektren verschiedener Mischungen, welche aus pyr. Kieselsäure, Trübungsmitteln und Glasfasern
bestehen. Dabei bestimmen sie ̂𝑒Λ über das Lambert-Beer’sche Gesetz aus Transmissionsmessungen, so-
dass anisotrope Streuungnicht berücksichtigtwird (s. Abschn. 2.7.2). Unter dieser Einschränkung stellen
FENG ET AL. fest, dass die besten Ergebnisse mit SiC als Trübungsmittel bei einem Partikeldurchmesser
von ca. 3µm und einem Mischungsanteil von 𝑤 = 25% erreicht werden. [56]

Im Jahr 2015 berichten SINGH ET AL. über Mischungen aus pyr. Kieselsäure und verschiedenen Trübungs-
mitteln, um dieWärmeleitfähigkeit von Vakuumisolationspaneelen bei Umgebungstemperatur zu redu-
zieren. Als Trübungsmittel werden Kohlenstoff-Ruße, SiC und TiO2 untersucht. Dabei ermitteln SINGH
ET AL. – wie auch FENG ET AL. [56] – den massenspezifischen Extinktionskoeffizienten über das Lambert-
Beer’sche Gesetz, sodass anisotrope Streuung erneut nicht enthalten ist. Die höchste Extinktion ergibt
sich unter Verwendung eines Rußes bei einem Mischungsanteil von 𝑤 = 40%. [180]

Als Gesamtübersicht dieses Abschnitts werden in Tab. 3.1 sämtliche soeben beschriebenen Vorarbeiten,
in denen die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 eines alternativen HT-VSI-Materials im evakuierten Zustand ge-
messen wurde, gegenübergestellt. Dabei werden insbesondere auch die jeweils verwendeten Trübungs-
mittel und der Trübungsmittelanteil angegeben.

3.3 Modellgleichungen für dieGasdruckabhängigkeit der effektiven
Wärmeleitfähigkeit

Wie in Abschn. 2.4.5 beschrieben, ist der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit eines
porösen Mediums im Allgemeinen nicht direkt durch die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 der Gasphase gege-
ben. Stattdessen muss der Effekt der Festkörper-Gas-Kopplung berücksichtigt werden. Ausgehend von
physikalischen Modellvorstellungen lassen sich hierfür verschiedene Bestimmungsgleichungen aufstel-
len, die üblicherweise den Leitungsanteil 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 liefern. In diesemAbschnitt erfolgt eine Übersicht
dieser Modelle sowie weiterhin die Identifizierung eines für exp. Perlit geeigneten Modells.

Modelle für Zweiphasensysteme und Kugelschüttungen

Zunächst existiert in der Literatur eine Vielzahl von Modellen zur Berechnung der eff. Wärmeleitfähig-
keit vonZweiphasensystemen bzw.Kugelschüttungen. Viele dieserModelle vernachlässigen dieWärme-
übertragung durch Strahlung und liefern somit direkt den reinen Leitungsanteil 𝜆𝐿 (Gl. 2.35). EinigeMo-
delle behandeln den Strahlungstransport als Austauschprozess zwischen den Partikeloberflächen (vgl.
Abschn. 2.4.2) und können zur Berechnung von 𝜆𝐿 herangezogen werden, wenn die entsprechenden
Strahlungsterme ignoriert werden. Eine ausführliche Übersicht findet sich beispielsweise in den Arbei-
ten vonKHADER ET AL. [100], TSOTSAS&MARTIN [203] undPARZINGER [148, S. 47–70]. Die dort vorgestellten
Modelle lassen sich wie folgt in drei Typen unterteilen:

– DieHerangehensweise desModelltyps I besteht in der Lösung der Laplace-Gleichung für das Tem-
peraturfeld, aus der der Wärmestrom sowie die Wärmeleitfähigkeit abgeleitet werden kann. Die
Lösung kann dabei entweder analytisch (z. B. [133; 158]) oder numerisch (z. B. [42; 214]) erfol-
gen. In der Regel wird jedoch eine idealisierte Materialstruktur beschrieben, sodass die erhaltenen
Lösungen für reale Materialien nur bedingt aussagekräftig sind (vgl. [100, S. 113]). Eine analy-
tische Lösung ist für exp. Perlit aufgrund der komplexen und unregelmäßigen Materialstruktur
nicht möglich, ohne dass starke Vereinfachungen vorgenommen werden. Eine numerische Lösung
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Tabelle 3.1: Gesamtübersicht der in Abschn. 3.2 vorgestellten Untersuchungen zur HT-VSI mit alternativen Basis-
materialien. Gezeigt sind die in den Vorarbeiten verschiedener Autoren verwendeten VSI-Basismaterialien und Trü-
bungsmittel, sowie der Trübungsmittelanteil 𝑤 und die Dichte 𝜌 der jeweiligenMaterialkombinationen bzw. Pulver-
mischungen.Weiterhin ist der mechanische Belastungsdruck 𝑝𝑀𝐵 und die maximale Strahlungsmitteltemperatur 𝑇𝑆
angegeben, bei denen die entsprechendenWärmeleitfähigkeitsmessungen durchgeführt wurden; ein Sternmarkiert,
dass es sich abweichend um die arithmetische Mitteltemperatur �̄� handelt. Schließlich enthält die rechte Spalte die
eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 , die im evakuierten Zustand, d. h. bei vernachlässigbar kleiner Gaswärmeleitung gemes-
sen wurde.

Referenz Basis-
material

Trübungs-
mittel

𝑤
[%]

𝜌
[kg/m3]

𝑝𝑀𝐵
[kPa]

𝑇𝑆
[∘C]

𝜆𝑉
[mW/mK]

DICKSON
1974 [45]

pyr.
Kieselsäure n. a. n. a. 240 0 404 ca. 13

BÜTTNER ET AL.
1983 [24]

pyr.
Kieselsäure

TiO2,
Fe3O4

17 270 100 230 8 – 9

pyr.
Kieselsäure Fe3O4 17 270 100 230 8 – 9

REISS
1983 [160]

pyr.
Kieselsäure

TiO2,
Fe3O4

17 260 650 230 8 – 9

pyr.
Kieselsäure Fe3O4 17 260 650 230 8 – 9

FRICKE ET AL.
1993 [64]

monol.
Aerogel Ruß 5 120 0 290 ca. 15

monol.
Aerogel Ruß 10 150 0 270 13 – 14

Aerogel-
Pulver Ruß 5 135 10 300 10

pyr.
Kieselsäure FeTiO3 33 200 10 250 6

EBERT
1995 [48]

monol.
Aerogel Ruß 2,8 153 0 612 38

CAPS ET AL.
1997 [31; 32]

gef.
Kieselsäure FeTiO3 30 225 100 250* 9

gef.
Kieselsäure Ruß 10 182 100 250* 6

gef.
Kieselsäure Fe3O4 30 253 100 250* 4,5

gef.
Kieselsäure SiC 20 232 100 250* ca. 6

gef.
Kieselsäure SiC 20 171 10 230* 4

pyr.
Kieselsäure TiO2 30 240 100 250* 7

Caps et al.
2001 [29]

pyr.
Kieselsäure SiC n. a. 163 100 300* 9,2
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scheidet im Rahmen dieser Arbeit ebenfalls aus, da nach Möglichkeit ein analytisches Rechenmo-
dell der eff. Wärmeleitfähigkeit für praktische Anwendungen entwickelt werden soll.

– In Modellen des Typs II werden verschiedenen Volumenanteilen des porösen Mediums thermi-
sche Widerstände zugeordnet und diese anschließend in Anlehnung an die Materialstruktur zu
einem Widerstands-Ersatzschaltbild kombiniert (z. B. [107; 132; 222]). Dies erfolgt unter Ausnut-
zung der Berechnungsformeln für Parallel- bzw. Reihenschaltungen in Analogie zur Verschaltung
elektrischer Widerstände. Der Erfolg dieser Modelle hängt stark davon ab, ob das entwickelte Er-
satzschaltbild, welches stets eine Vereinfachung darstellt, den tatsächlichen Wärmestrom durch
das Material adäquat beschreibt. Einige Modelle erlauben jedoch eine Anpassung an Messdaten
über empirische Parameter.

– Modelle des Typs III betrachten schließlich einen sich zumindest schematischwiederholendenAus-
schnitt des porösenMediums, die sogenannte Einheitszelle, und berechnen dieWärmeleitfähigkeit
dieser Einheitszelle ebenfalls über dieVerschaltung thermischerWiderstände (z. B. [122; 171; 182]).
Die Modelle beruhen dabei auf der vereinfachenden Annahme, dass entweder die Wärmestromli-
nien oder die Isothermen streng parallel verlaufen [203]. Gekrümmte Oberflächen innerhalb der
Einheitszelle, beispielsweise vonKörnern oder Poren, könnenüber dieVerschaltung infinitesimaler
Widerstände und anschließende Integration berücksichtigt werden (z. B. [85; 215; 223]). Ähnlich
wie bei den Modellen des Typs II hängt der Erfolg der Einheitszellenmodelle stark davon ab, ob
die gewählte Einheitszelle tatsächlich repräsentativ für das Material ist.

Eine scharfe Trennung zwischen Modellen der Typen II und III ist nicht immer möglich, da in beiden
Varianten thermische Widerstände verschaltet werden. Manche Modelle werden deshalb von verschie-
denen Autoren unterschiedlich eingeordnet. Einige der zitierten Modelle wurden außerdem nicht zur
Berechnung der Wärmeleitfähigkeit, sondern zur Berechnung des elektrischen Widerstands hergeleitet,
können aufgrund der Analogie zwischen Wärmetransport und elektrischem Ladungstransport jedoch
direkt übertragen werden.

Bei der Anwendung der soeben beschriebenen Modelltypen auf exp. Perlit treten zusätzlich zu den be-
reits genannten Schwierigkeiten noch die folgenden Probleme auf: Die Modelle für Zweiphasensysteme
(in der Regel Typ I) sind nicht korrekt anwendbar, denn sie basieren für gewöhnlich auf der Annahme,
dass eine der Phasen diskontinuierlich ist, also kein zusammenhängendes Volumen bildet. Hingegen
sind bei exp. Perlit sowohl Gas- als auch Festkörperphase kontinuierlich: Das Gasvolumen zwischen den
einzelnen Partikeln bildet eine durchgängige Phase und die Partikel berühren sich an Kontaktflächen, so-
dass auch der Festkörperanteil zusammenhängend ist. Die Modelle für Kugelschüttungen (in der Regel
Typ II oder III) sind ebenfalls nicht direkt anwendbar, denn sie behandeln üblicherweise Schüttungen
aus massiven Partikeln und berücksichtigen keine Körner mit innerer Porosität.

Bereits DEIMLING unternimmt in seiner Arbeit (s. Abschn. 3.1.2) denVersuch, die von ihmgemessene gas-
druckabhängige eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit mit verschiedenen Modellen des Typs I bis III zu
beschreiben. Dabei stellt er fest, dass sich die Modellgleichungen nicht für eine quantitative Vorhersage
der eff. Wärmeleitfähigkeit der Perlit-Pulverschüttung eignen [40, S. 117; 41]. Ähnliche Beobachtungen
werden auch von RATH gemacht [157, S. 92 f.]. Es ist anzunehmen, dass dies auf die soeben beschriebenen
Limitierungen der Modelle zurückzuführen ist.

Modelle für Pulverschüttungen mit innerer Porosität

Aufgrund der Ergebnisse von DEIMLING und RATH kann davon ausgegangen werden, dass zur Beschrei-
bung der eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit und insbesondere des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃
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ein Modell gefunden werden muss, welches mindestens die folgenden Kriterien erfüllt:

1. Das Modell muss eine Schüttung aus sich berührenden Teilchen beschreiben, sodass sowohl Gas-
als auch Festkörperphase kontinuierlich sind.

2. Zudem muss berücksichtigt werden, dass die Teilchen eine innere Porosität besitzen.

3. Neben dem gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 muss sich aus der Bestimmungsgleichung auch eine
reine Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (s. Abschn. 2.4.4) ergeben, die auch bei vollständig unter-
drückter Gaswärmeleitung im Vakuum einen Beitrag zu 𝜆𝐸 liefert.

Diesbezüglich wird nachfolgend die vorhandene Literatur analysiert, um entsprechende Modelle zu
identifizieren. Zunächst finden sich verschiedene Modelle zur Berechnung der eff. Wärmeleitfähigkeit
von Aerogelen. Diese wurden beispielsweise von SWIMM ET AL. [192; 193], WEI ET AL. [217], ZHAO ET AL.
[225] oder XIE ET AL. [221] vorgestellt und sind nicht direkt den oben bereits beschriebenen Typen I bis
III zuzuordnen. Sie scheiden aufgrund des Kriteriums 2 jedoch aus, da Aerogele im Wesentlichen eine
gewundene Kette aus massiven Primärpartikeln (d. h. ohne innere Porosität) darstellen.

Weiterhin beschreibt KAGANER [96, S. 9–18] ein Modell zur Berechnung der eff. Wärmeleitfähigkeit einer
Pulverschüttung mit innerer Porosität. Ausgehend von einer Einheitszellenbetrachtung, die in ähnlicher
Art und Weise bereits von HENGST [85] durchgeführt wurde, leitet KAGANER eine Berechnungsformel für
𝜆𝐿 einer Kugelschüttung her. Zunächst gilt diese nur für massive Teilchen mit der Partikelleitfähigkeit
𝜆∗

𝐹; jedoch nimmt KAGANER selbst eine Erweiterung auf Körner mit innerer Porosität vor, indem er 𝜆∗
𝐹

ersetzt durch die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐾 eines porösen Korns. Dabei wird 𝜆𝐾 über eine von RUSSEL [171]
hergeleitete Formel für poröse Medien mit zellenartiger Struktur berechnet. Folglich sind die Kriterien 1
und 2 erfüllt. Der von KAGANER angegebene Ausdruck lautet [96, S. 16]:

𝜆𝐿 = 𝜆𝐺
⎛⎜⎜⎜
⎝

5,8 (1 − Φ𝑍)2

1 − 𝜆𝐺
𝜆𝐾

⎛⎜⎜⎜
⎝

1
1 − 𝜆𝐺

𝜆𝐾

ln(𝜆𝐾
𝜆𝐺

) − 1 −
1 − 𝜆𝐺

𝜆𝐾

2
⎞⎟⎟⎟
⎠

+ 1⎞⎟⎟⎟
⎠

(3.1)

Hierbei berechnet sich 𝜆𝐾 nach RUSSELL mit der Kornporosität Φ𝐾 (Gl. 2.13) wie folgt [171]:59

𝜆𝐾 = 𝜆∗
𝐹

Φ2/3
𝐾 + 𝜆∗

𝐹
𝜆𝐺

(1 − Φ2/3
𝐾 )

Φ2/3
𝐾 − Φ𝐾 + 𝜆∗

𝐹
𝜆𝐺

(1 − Φ2/3
𝐾 + Φ𝐾)

(3.2)

Für den evakuierten Zustand mit 𝜆𝐺 → 0 ergibt sich 𝜆𝐿 → 0 aus Gl. 3.1. Das Modell von KAGANER erfüllt
deshalb das Kriterium 3 nicht. Zudem stellt auch DEIMLING fest, dass das Modell für exp. Perlit keine
zuverlässigen Ergebnisse liefert [40, S. 117].

In derselben Arbeit stellt KAGANER noch eine weitere Bestimmungsgleichung vor [96, S. 70–77]. Anders
als die Modelle des Typs I bis III basiert diese Gleichung nicht streng auf physikalischen Gesetzen (wie
beispielsweise der Laplace-Gleichung bzw. den Rechenregeln zur Verschaltung thermischer Widerstän-
de), sondern weist eher einen phänomenologischen Charakter auf. Sie wird von KAGANER speziell für
ein Pulver, bei dem das Innenraumvolumen 𝑉𝐼 und das Zwischenraumvolumen 𝑉𝑍 (vgl. Abschn. 2.1.1)
mit jeweils verschiedenen effektiven Porendurchmessern 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 (vgl. Abschn. 2.4.3) unterschieden
werden können, hergeleitet und erfüllt deshalb die Kriterien 1 und 2. Gemäß KAGANER lässt sich 𝜆𝐸 wie
folgt ausdrücken [96, S. 72]:

𝜆𝐸 = 𝜆𝑉 + 𝜆𝐼

1 + 2𝛽 𝐿
𝑑𝑐,𝐼

+ 𝜆𝑍

1 + 2𝛽 𝐿
𝑑𝑐,𝑍

(3.3)

59Gl. 3.2 wird in der Literatur üblicherweise RUSSELL zugeschrieben; eine mathematisch äquivalente Gleichung wurde jedoch
schon von LICHTENECKER [122, S. 228] hergeleitet.
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Hierbei ist 𝜆𝑉 die durch Gl. 2.75 gegebene Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand. Nachdem 𝜆𝑉
auch die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 enthält, erfüllt Gl 3.3 zudem auch das Kriterium 3. Die Kon-
stanten 𝜆𝐼 und 𝜆𝑍 repräsentieren die bei hohen Gasdrücken maximal ausgeprägte Gaswärmeleitung im
Innen- bzw. Zwischenraumvolumen.

Zudem präsentieren TAKEGOSHI ET AL. [194] im Jahr 1984 ein Modell, das sie speziell zur Berechnung der
eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit entwickeln. Hierbei modifizieren sie ein Modell von YAGI & KUNII
[222] für Pulverschüttungen und erweitern es gleichzeitig auf Teilchenmit innerer Porosität, indem sie –
wie bereits KAGANER [96, S. 9–18] – eineWärmeleitfähigkeit 𝜆𝐾 der porösen Körner einführen. Somit sind
erneut die Kriterien 1 und 2 erfüllt. Der Strahlungstransport wird von TAKEGOSHI ET AL. als Austausch-
prozess zwischen den Partikeloberflächen beschrieben. Betrachtet man stattdessen – wie in dieser Arbeit
– die Strahlungsausbreitung in einem Kontinuum (s. Abschn. 2.4.2), so kann das Modell trotzdem zur
Berechnung von 𝜆𝐿 verwendet werden, wenn die Strahlungsterme ignoriert werden. Hiermit ergibt sich
folgende Bestimmungsgleichung für 𝜆𝐿 [194]:

𝜆𝐸 = ̂𝜀 𝜆𝐺 + 1 − ̂𝜀 − ̂𝛿
�̂�

𝜆𝐺
+ 1−�̂�

𝜆𝐾

+ ̂𝛿 𝜆𝐾 (3.4)

Dabei ist ̂𝛿 ein Parameter, der mit den Berührungsflächen der Partikel assoziiert werden kann. Ferner
sind die Parameter ̂𝜀 und ̂𝜑 wie folgt definiert:

̂𝜀 = Φ𝑍 − ̂𝜑
1 − ̂𝜑 ̂𝜑 = 0,3 Φ1,6

𝑍 (𝜆𝐾
𝜆0

)
−0,044

(3.5)

Für die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐾 eines Korns leiten TAKEGOSHI ET AL. folgenden Ausdruck her [194]:60

𝜆𝐾 = 𝜁 𝜆∗
𝐹 + 1 − 𝜁

𝜉
𝜆∗

𝐹
+ 1−𝜉

𝜆𝐺

(3.6)

Die Parameter 𝜁 und 𝜉 berechnen sich wie folgt aus der Kornporosität Φ𝐾 :61

𝜁 = 2 (1 − Φ1/3
𝐾 ) ⎛⎜

⎝
1 −

1 − Φ1/3
𝐾

2
⎞⎟
⎠

= 1 − Φ2/3
𝐾 𝜉 = 1 − Φ1/3

𝐾 (3.7)

Im evakuierten Zustand mit 𝜆𝐺 → 0 erhält man aus den Gln. 3.4 u. 3.6 folgenden Ausdruck:

𝜆𝐿(𝑝 → 0) = ̂𝛿 𝜆𝐾 = ̂𝛿 𝜁 𝜆∗
𝐹 (3.8)

Dieser kann durch Vergleich mit Gl. 2.71 mit der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 in Verbindung ge-
bracht werden. Hieraus ergibt sich für den Strukturfaktor 𝐺 = ̂𝛿 𝜁 . Somit erfüllt das durch die Gln. 3.4 bis
3.7 gegebene Modell von TAKEGOSHI ET AL. [194] das Kriterium 3.

Modellauswahl für expandiertes Perlit

Sowohl Gl. 3.3 von KAGANER [96, S. 70–77], als auch das Modell von TAKEGOSHI ET AL. [194] (Gln. 3.4 bis
3.7) erfüllen alle drei der vorangehend definierten Kriterien. Beide erscheinen deshalb prinzipiell dazu

60Setzt man die Parameter 𝜁 und 𝜉 aus Gl. 3.7 in Gl. 3.6 ein, so ergibt sich ein Ausdruck für 𝜆𝐾 , der mathematisch äquivalent
mit einer ebenfalls bereits von LICHTENECKER [122, S. 228] hergeleiteten Gleichung ist.

61Die von TAKEGOSHI ET AL. [194] ursprünglich angegebenen Gleichungen wurden hierzu umgeformt.
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geeignet, die eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit und insbesondere den gasdruckabhängigen Anteil
𝜆𝑃 zu beschreiben. Im Vergleich beider Modelle lässt sich folgendes festhalten:

– Gleichung 3.3 ist mathematisch deutlich einfacher als das Modell von TAKEGOSHI ET AL., bei dem
die Gln. 3.4 bis 3.7 kombiniert werden müssen.

– Beide Modelle enthalten nicht weiter definierte Parameter, die an Messdaten angepasst werden
müssen. Im Fall von Gl. 3.3 sind dies 𝜆𝐼 und 𝜆𝑍 sowie die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und
𝑑𝑐,𝑍. Im Modell von TAKEGOSHI ET AL. treten die freien Parameter ̂𝛿 und Φ𝑍 sowie zusätzlich ein in
𝜆𝐺 eingehender effektiver Porendurchmesser 𝑑𝑐 (vgl. Gl. 2.60) auf. Idealerweise sollten empirische
Modelle mit möglichst wenig freien Parametern auskommen, sodass das Modell von TAKEGOSHI ET
AL. diesbezüglich zu bevorzugen ist. Andererseits hat Gl. 3.3 jedoch den Vorteil, dass ein Material
wie exp. Perlit vermutlich besser abgebildet werden kann, wenn – entsprechend der realen Mate-
rialstruktur – unterschiedliche effektive Porendurchmesser für das Innen- und Zwischenraumvo-
lumen angesetzt werden.

– Bezüglich des Kriteriums, wie oft beide Modelle bereits erfolgreich verwendet wurden, um die
Gasdruckabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit einer Pulverschüttung mit innerer Porosität zu
beschreiben, zeigt sich folgendes Bild: TAKEGOSHI ET AL. sind in der Lage, die von ihnen gemesse-
nen eff. Wärmeleitfähigkeiten von exp. Perlit gut mit ihrem eigenenModell zu beschreiben; hierbei
setzen sie ̂𝛿 = 0 [194]. Hingegen stellt RATH fest, dass das Modell seine Messwerte für exp. Perlit
nur unzureichend wiedergibt [157, S. 92 f.]. HÜMMER ET AL. wenden Gl. 3.3 auf Aerogel-Pulver an
und erhalten eine gute Übereinstimmung mit ihren Messdaten [90].62 Zudem verwenden BEIKIR-
CHER & DEMHARTER eine Variante von Gl. 3.3 und können hiermit ihre Messwerte für exp. Perlit
erfolgreich beschreiben. Dabei setzen sie 𝜆𝐼 = 𝜆0 und durch Anpassung an die Messdaten ergibt
sich 𝜆𝑍 = 0,54 𝜆0 [13].

Nachdem eine einfache mathematische Beschreibung höher gewichtet wird als ein zusätzlicher empiri-
scher Parameter, und nachdem RATH keine zufriedenstellende Übereinstimmung des Modells von TA-
KEGOSHI ET AL. mit seinen Messdaten für exp. Perlit feststellt, wird Gl. 3.3 ausgewählt, um die Gasdruck-
abhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit im Rahmen dieser Arbeit zu beschreiben. Dabei ergibt sich der
gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 (vgl. Gl. 2.74 u. 2.75) direkt aus Gl. 3.3:

𝜆𝑃 = 𝜆𝐼

1 + 2𝛽 𝐿
𝑑𝑐,𝐼

+ 𝜆𝑍

1 + 2𝛽 𝐿
𝑑𝑐,𝑍

(3.9)

Nachfolgend wird Gl. 3.9 noch geringfügig modifiziert: Wie der Vergleich mit Gl 2.60 zeigt, müssen 𝜆𝐼
und 𝜆𝑍 offensichtlich proportional zur Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 sein. Zudem lassen sich die
beiden Terme der Form 2𝛽 𝐿/𝑑𝑐 jeweils durch durch die Einführung von Halbwertsdrücken ersetzen.
Hieraus ergibt sich:

𝜆𝑃 = Ψ𝐼 𝜆0

1 + 𝑝𝐻,𝐼
𝑝

+ Ψ𝑍 𝜆0

1 + 𝑝𝐻,𝑍
𝑝

= Ψ𝐼 𝜆𝐺,𝐼 + Ψ𝑍 𝜆𝐺,𝑍 (3.10)

Dabei bezeichnen 𝜆𝐺,𝐼 und 𝜆𝐺,𝑍 die durch die zugehörigen Halbwertsdrücke 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 charakteri-
sierte Gaswärmeleitfähigkeit in den inneren bzw. äußeren Poren. Weiterhin sind Ψ𝐼 und Ψ𝑍 empirische
Parameter, welche – ebenso wie die in 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 eingehenden effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und
𝑑𝑐,𝑍 (s. Gl. 2.61) – an Messdaten angepasst werden müssen.

62Bei Aerogel-Pulvern unterscheiden sich 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 aufgrund der Mikroporosität der Partikel um mehrere Größenordnun-
gen voneinander. Es existiert deshalb ein Bereich mittlerer Gasdrücke, wo 𝜆𝑍 bereits voll ausgeprägt, aber 𝜆𝐼 noch unterdrückt ist
(vgl. Abb. 2.3). Dies führt zu einem Zwischenplateau der eff. Wärmeleitfähigkeit, was in den Messdaten von HÜMMER ET AL. [90]
gut zu beobachten ist.
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Die in Abschn. 2.4.5 beschriebene Festkörper-Gas-Kopplung lässt sich in Gl. 3.10 dadurch berücksichti-
gen, dass die Summe Ψ𝐼 + Ψ𝑍 Werte größer als eins annehmen kann. In diesem Zusammenhang lässt
sich nochmals eine Verbindung zu der Arbeit von BEIKIRCHER & DEMHARTER [13] (s. o.) herstellen: Dort
wurde gezeigt, dass die Festkörper-Gas-Kopplung allgemein dadurch berücksichtigt werden kann, dass
die Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 mit einem Vorfaktor multipliziert wird. Jedoch interpretieren BEIKIRCHER
& DEMHARTER den Kopplungseffekt ausschließlich als Kurzschließen der intergranularen Kontaktwider-
stände über das Gas im Zwischenraumvolumen. Die von ihnen benutzte Version von Gl. 3.10 enthält
somit den FaktorΨ𝐼 nicht (dies entsprichtΨ𝐼 = 1) [13]. IhreGleichungweist deshalb insofern einenMan-
gel auf, als dass das Innenraumvolumen nicht mit einem Vorfaktor versehen ist und somit im Hinblick
auf die Festkörper-Gas-Kopplung anders behandelt wird als das Zwischenraumvolumen. Nachdem bei
exp. Perlit jedoch auch innerhalb der Partikel strukturelle thermische Widerstände63 existieren, welche
in Anwesenheit eines Gases kurzgeschlossen werden können, sind beide Hohlraumvolumen prinzipiell
analog zu behandeln. Gleichung 3.10 kann somit auch als Erweiterung der Gleichung von BEIKIRCHER &
DEMHARTER [13] angesehen werden, da sie für die Gaswärmeleitung in den inneren Poren ebenso einen
Vorfaktor enthält, und somit die Festkörper-Gas-Kopplung in den inneren und äußeren Poren gleichför-
mig beschreibt.

3.4 Anwendung der Wärmeleitfähigkeits-Messverfahren auf poröse
Medien

Von den in Abschn. 2.6 beschriebenen Wärmeleitfähigkeits-Messverfahren ist das Plattenverfahren das
gängigste stationäre und das Hitzdrahtverfahren das gängigste instationäre Verfahren. Beide Messver-
fahren wurden in der Literatur bereits vielfach auf verschiedene Arten von porösen Medien (z. B. VSI-
Materialien, feuerfeste Dämmstoffe) und unter verschiedenen experimentellen Bedingungen (z. B. Tem-
peratur, Gasdruck) angewandt. Dabei treten je nach Kombination aus Materialeigenschaften und Mess-
bedingungen jedoch unterschiedliche Effekte auf, die jeweils systematische Fehler bei der Bestimmung
der eff. Wärmeleitfähigkeit, bzw. Abweichungen zwischen beiden Messverfahren hervorrufen können.
Anhand von relevanten Arbeiten aus der Literatur werden diese Effekte nachfolgend im Einzelnen be-
schrieben. Gleichzeitig wird beurteilt, inwiefern die Effekte für den experimentellen Teil dieser Arbeit,
wo die eff. Wärmeleitfähigkeit von ggf. evakuiertem exp. Perlit bei hohen Temperaturen gemessen wird,
bedeutsam sind. Hierzu wird in Abschn. 3.4.1 zunächst auf allgemeine Effekte, wie beispielsweise Kon-
taktwiderstände und parasitäre Wärmeverluste eingegangen. Anschließend befasst sich Abschn. 3.4.2
mit den Auswirkungen eines nicht-diffusiven Strahlungstransports, der bei unzureichender Extinktion
in beiden Messverfahren zu scheinbaren Wärmeleitfähigkeiten (s. Abschn. 2.3.4) führen kann. Schließ-
lich werden in Abschn. 3.4.3 Unterschiede der Messergebnisse aus Platten- und Hitzdrahtverfahren bei
Umgebungsdruck behandelt.

3.4.1 Allgemeine Effekte

Bedingt durch die niedrige Wärmeleitfähigkeit von porösen Medien und insbesondere VSI-Materialien
ist der Wärmestrom durch eine zu vermessende Probe – vor allem im evakuierten Zustand – vergleichs-
weise gering. Durch parasitäre Wärmeverluste können sich somit nicht vernachlässigbare Messfehler

63Wie zu Beginn von Abschn. 2.4.4 genannt, sind dies beispielsweise Verengungen, tote Enden oder auch Poren, welche den
Wärmefluss auf Umwege zwingen.
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ergeben. Zudem sind auch thermische Kontaktwiderstände an den Probenrändern, welche das Mess-
ergebnis verfälschen können, gegebenenfalls zu berücksichtigen. Diese beiden Effekte sind sowohl für
das GHP- als für das THW-Verfahren von Bedeutung.

Plattenverfahren

Laterale, parasitäre Wärmeverluste können im GHP-Verfahren trotz der Verwendung von Schutzringen
auftreten, da heiße Platte und Schutzring aufgrund von Fehlertoleranzen bei der Temperaturmessung
nicht exakt auf derselben Temperatur gehalten werden können. Diesbezüglich beschreiben HEINEMANN
ET AL. ein entsprechendes Korrekturverfahren. Dabei wird die Wärmeleitfähigkeit der Probe zweimal
bei jeweils unterschiedlichen Temperaturdifferenzen (Δ𝑇)1 und (Δ𝑇)2 gemessen; hieraus erhält man die
Messwerte 𝜆1 und 𝜆2. Die korrigierte Wärmeleitfähigkeit berechnet sich dann wie folgt:

𝜆𝑘𝑜𝑟 = 𝜆1 (Δ𝑇)1 − 𝜆2 (Δ𝑇)2
(Δ𝑇)1 − (Δ𝑇)2

(3.11)

Das Korrekturverfahren entspricht mathematisch einer Extrapolation auf Δ𝑇 → ∞, wo der Wärmestrom
durch die Probe groß gegenüber den lateralen Wärmeverlusten ist. Neben diesen werden dadurch auch
weitere von Δ𝑇 unabhängige Messfehler – wie beispielsweise Fehler der Temperaturmessung – elimi-
niert. [84]

Für den Kontaktwiderstand64𝑊𝐾 , der bei GHP-Messungen zwischen dem Probenkörper und beiden
Messplatten auftritt, kann gemäß TLEOUBAEV & BRZEZINSKI [200] ein Richtwert von 3 – 4⋅10−3 m2 K/W bei
Raumtemperatur undUmgebungsdruck verwendetwerden. Für den Flächenwärmewiderstand 𝑊 = 𝑑/𝜆
der Probe ergibt sich mit typischen Werten für Dicke (3 cm) und Wärmeleitfähigkeit des porösen Me-
diums (50mW/mK, vgl. Abschn. 2.5.1) hingegen 𝑊 = 0,6m2 K/W. Der Kontaktwiderstand kann dem-
entsprechend in guter Näherung vernachlässigt werden. Bei Messungen im Vakuum steigt 𝑊𝐾 zwar an,
da die Gaswärmeleitung zwischen denMessplatten und dem Probenkörper verringert bzw. unterdrückt
wird. In vergleichbarem Maße reduziert sich jedoch auch die Wärmeleitfähigkeit der Probe und damit
erhöht sich ihr Wärmewiderstand. Die beiden Effekte kompensieren sich somit näherungsweise gegen-
seitig. Eine analoge Überlegung gilt für Messungen bei hohen Temperaturen: Hier steigt die Wärmeleit-
fähigkeit der Probe und damit sinkt ihrWärmewiderstand. Gleichzeitig kann jedoch davon ausgegangen
werden, dass sich der Kontaktwiderstand aufgrund des zunehmenden Strahlungsaustauschs zwischen
Messplatten und Probenoberfläche ebenso verringert, sodass er erneut vernachlässigt werden kann. Für
Temperaturen bis 800 ∘C geben HEINEMANN ET AL. an, dass die Fehlerquellen Leistungsmessung, laterale
Wärmeverluste, Dickenmessung und Kontaktwiderstände zusammen eineMessunsicherheit von ca. 5%
verursachen. Nachdem die ersten drei Fehlerquellen jeweils ca. 1% bis 2% ausmachen, ergibt sich für
den Kontaktwiderstand auch bei hohen Temperaturen ein maximaler Fehler von etwa 1%. [84]

Hitzdrahtverfahren

Nach seiner erstmaligen Beschreibung durch STÅLHANE & PYK [187] im Jahr 1931 wurde das Hitzdraht-
verfahren lange Zeit vorwiegend zur Messung der Wärmeleitfähigkeit von Flüssigkeiten und Gasen
sowie massiven Festkörpern verwendet. Erstmalig im Jahr 1993 beschreiben EBERT ET AL. [49] die An-
wendung des THW-Verfahrens auf poröse VSI-Materialien (evakuierte Aerogele), die aufgrund ihrer
strukturellen thermischen Widerstände durch eine sehr niedrige (Festkörper-)Wärmeleitfähigkeit (nur

64Hierzu wird der Wärmedurchgangswiderstand 𝑊 betrachtet, der sich über das Verhältnis Δ𝑇/ ̇𝑞 = 𝑑/𝜆 (Gl. 2.18) berechnet,
und auch R-Wert genannt wird. 𝑊 hat die Einheit m2 K/W und ist der Kehrwert des Wärmedurchgangskoeffizienten (U-Wert).
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wenige mW/mK) charakterisiert sind. Aufgrund dieser Materialeigenschaft ergeben sich Abweichun-
gen zum in Abschn. 2.6.2 beschriebenen Modell der idealen Linienquelle. Diese Abweichungen sind bei
Messungen an evakuierten Proben am stärksten ausgeprägt undweder vernachlässigbar noch durch ent-
sprechende Gestaltung des Experiments vermeidbar. Die hierfür relevanten Effekte sind gemäß EBERT im
Einzelnen [48, S. 12 f.]:

– axiale, parasitäre Wärmeverluste, die durch die endliche Länge des Hitzdrahts bedingt sind und
aufgrund des geringen radialen Wärmestroms verstärkt auftreten,

– der thermische Kontaktwiderstand zwischen dem Hitzdraht und dem umgebenden Probenmate-
rial, der insbesondere bei evakuierten Proben stark ansteigt, sowie

– der nicht-verschwindendeDurchmesser desHitzdrahts65 (bei derVermessungvonVSI-Materialien
werden üblicherweise zehnmal dickere Drähte verwendet als bei Flüssigkeiten).

Ausgehendhiervon entwickeln EBERT ET AL. eine erweiterte analytische Lösung, die das THW-Experiment
unter Berücksichtigung dieser Effekte beschreibt. Diese Lösung ist mathematisch deutlich komplexer als
die sonst üblicherweise verwendete Langzeitnäherung (Gl. 2.80) und muss über eine Fit-Prozedur an
Messdaten für Δ𝑇𝐷 als Funktion von ln 𝑡 angepasst werden. [48; 49]

Fazit für expandiertes Perlit

Zusammenfassend lässt sich festhalten, dass die in diesem Abschnitt beschriebenen Effekte für keines
der beiden Messverfahren ein Hindernis bezüglich der Anwendung auf exp. Perlit darstellen. Für das
GHP-Verfahren existiert ein einfaches Korrekturverfahren (Gl. 3.11) zur Eliminierung lateraler Wärme-
verluste. Zudem können Kontaktwiderstände gegenüber dem hohen thermischenWiderstand der Probe
in guter Näherung vernachlässigt werden. Im THW-Verfahren können die auftretenden Abweichungen
von der idealen Linienquelle (axiale Wärmeverluste, Kontaktwiderstand, Drahtdurchmesser), die im
evakuierten Zustand maximal und mit zunehmendem Gasdruck geringer ausgeprägt sind, durch Ver-
wendung der erweiterten Lösung von EBERT ET AL. [48; 49] berücksichtigt werden.

3.4.2 Nicht-diffusiver Strahlungstransport

Die niedrigeDichte poröserMedien hat grundsätzlich auchniedrige Extinktionskoeffizienten (s.Gl. 2.43)
und somit große freie Weglängen der Photonen (s. Gl. 2.22) zur Folge. Dies bedeutet gegebenenfalls,
dass der Strahlungstransport im Experiment nicht streng diffusiv erfolgt, und dass eine scheinbare Wär-
meleitfähigkeit (Abschn. 2.3.4), welche von den experimentellen Randbedingungen abhängt, gemessen
wird.

Plattenverfahren

Zur Beurteilung, ob ein diffusiver Strahlungstransport vorliegt oder nicht, ist im GHP-Verfahren die
optische Dicke 𝜏0 der zu vermessenden Probe maßgeblich. Diese ergibt sich gemäß 𝜏0 = �̂� 𝑑 aus dem
Extinktionskoeffizienten �̂� und der Probendicke 𝑑. Im Folgenden wird die Probe als optisch dünnes Me-
dium bezeichnet, wenn 𝜏0 zumindest in bestimmten Wellenlängenbereichen nicht ausreichend hoch ist,

65Während parasitäre Wärmeverluste und Kontaktwiderstände in beiden Messverfahren auftreten, ist dieser Effekt ausschließ-
lich im THW-Verfahren zu berücksichtigen und besitzt keine Entsprechung im GHP-Verfahren.
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um das Strahlungsdiffusionsmodell aus Abschn. 2.4.2 anwenden zu können. Dadurch kann thermische
Strahlung amOrt 𝑥0 ihrenUrsprung auch anweiter entferntenOrten innerhalb desMediums bzw. an den
Berandungen haben, sodass die Strahlungswärmestromdichte ̇𝑞𝑆 vom Emissionsgrad der Begrenzungs-
flächen abhängt. Zunächst wird der hypothetische Fall eines optisch dünnen Mediums ohne Wärmelei-
tung betrachtet; zudem soll das Medium einen wellenlängenunabhängigen Extinktionskoeffizienten �̂�
aufweisen (graues Medium). Hierfür gilt gemäß HOWELL ET AL. [88, S. 583 i.V.m. S. 30]:

̇𝑞𝑆 =
̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 (𝑇4

1 − 𝑇4
2)

3
4 �̂� 𝑑 + 1

𝜀1
+ 1

𝜀2
− 1

(3.12)

Durch Vergleichmit dem Fourier’schen Gesetz (Gl. 2.18) lässt sich damit unter Verwendung von Gl. 2.41
folgende Strahlungsleitfähigkeit ableiten:

𝜆𝑆,𝐴 =
4 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

𝑆
3
4 �̂� 𝑑 + 1

𝜀1
+ 1

𝜀2
− 1

𝑑 (3.13)

Nachdem indiesenAusdruckdie Emissionsgrade 𝜀1 und 𝜀2 sowie der Plattenabstand 𝑑 eingehen, handelt
es sich um eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit [206, S. 1182]. Nur für optisch dicke Medien (𝜏0,Λ ≥ 15
[206, S. 1177 u. S. 1212]) undmöglichst nicht-reflektierende (schwarze) Berandungen (𝜀1 = 𝜀2 ≈ 1) kann
der Nenner in Gl. 3.13 durch 3 �̂� 𝑑/4 angenähert werden, sodass sich die Strahlungsleitfähigkeit aus dem
Diffusionsmodell (Gl. 2.42) ergibt.66

Reale Materialien, in denen zusätzlich auch Wärmeleitung auftritt, werden von FRICKE & CAPS [63], FRI-
CKE ET AL. [65] und HEINEMANN [83] beschrieben. Dabei zeigt sich, dass die obigen Prinzipien erhalten
bleiben, auch wenn die mathematische Beschreibung aufgrund der Kombination von Strahlungs- und
Leitungswärmetransport deutlich komplexer wird: Für optisch dünneMedienwird imGHP-Experiment
eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit gemessen, die von 𝜀1, 𝜀2 und 𝑑 abhängt. Zudem ist die additive Nä-
herung nicht mehr gültig; vielmehr kommt es zu einer Kopplung zwischen Strahlungs- und Leitungs-
transport. Als Folge kann der Gesamtwärmestrom ̇𝑞 durch ein optisch dünnes Material deutlich höher
sein als die Summe aus Strahlungs-Wärmestrom ̇𝑞𝑆 nach Gl. 3.12 und Leitungs-Wärmestrom ̇𝑞𝐿, der sich
mit Gl. 2.18 aus der kombinierten Gas- und Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐿 ergibt [83, S. 82 ff.]. Das Er-
gebnis der GHP-Messung hängt somit vom verwendeten Messaufbau ab; nur für optisch dicke Medien
sowie schwarze Berandungen ergibt sich wieder die rein materialspezifische, eff. Wärmeleitfähigkeit der
Probe. [63; 65; 83]

Die Bedingung 𝜀1 = 𝜀2 ≈ 1 für die Messplatten lässt sich relativ einfach erfüllen, indem geeignete Ma-
terialien bzw. Oberflächenbeschichtungen verwendet werden. Um scheinbare Wärmeleitfähigkeiten im
GHP-Verfahren zu vermeiden, ist deshalb nur einemöglichst hohe optische Dicke der Probe (mindestens
𝜏0,Λ ≥ 15) erforderlich. Bei typischen geometrischen Probendicken von 𝑑 = 3 cm ist diese Bedingung er-
füllt, wenn der Extinktionskoeffizient �̂� ≥ 500m−1 ist. Bei nicht-grauen Medien gilt diese Forderung für
den Spektralbereich mit der niedrigsten Extinktion (vgl. [206, S. 1177]). Für �̂� < 500m−1 ist innerhalb
gewisser Grenzen eine Kompensation durch Erhöhung der Probendicke möglich.

Hitzdrahtverfahren

Neben den Abweichungen von der idealen Linienquelle analysiert EBERT auch den Einfluss thermischer
Strahlung auf das Ergebnis des THW-Experiments, da die von ihm untersuchten Aerogele eine nied-

66Es sei darauf hingewiesen, dass die Gln. 3.12 bzw. 3.13 neben dem Grenzfall „optisch dickes Medium“ auch den Grenzfall
„völlig transparentes Medium“ umfasst: Mit �̂� = 0 führt Gl. 3.12 direkt zu Gl. 2.21.
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rige Dichte und ohne die Zugabe von Trübungsmitteln auch eine niedrige massenspezifische Extinkti-
on (0,1m2/kg≤ ̂𝑒Λ ≤ 10m2/kg imWellenlängenbereich 3µm≤ Λ ≤ 7µm) aufweisen. Hierzu führt EBERT
numerische Berechnungen durch, um den gekoppelten Wärmetransport durch Strahlung und Leitung
im zeitlichen Verlauf der Messung zu beschreiben. Aus den Berechnungen ergibt sich, dass das THW-
Verfahren bei moderater Extinktion aufgrund von Strahlungseffekten eine scheinbare Wärmeleitfähig-
keit liefert. Diese hängt vomEmissionsgrad der Drahtoberfläche 𝜀𝐷 ab und entspricht einer Unterbestim-
mung der eff.Wärmeleitfähigkeit. Bei Raumtemperatur und einer angenommenen Festkörperwärmeleit-
fähigkeit von 𝜆𝐹 = 5mW/mK im evakuierten Zustand muss �̂� ≥ 15.000m−1 sein, um in guter Näherung
die wahre, eff. Wärmeleitfähigkeit der Probe messen zu können. [48; 50]

Im Jahr 2002 beschreibt TRAN ebenfalls Strahlungseffekte im THW-Verfahren für poröse Medien. Die
Ergebnisse dieser Arbeit werden 2004 auch durch GROSS & TRAN veröffentlicht. Ebenso wie EBERT führt
TRAN numerische Berechnungen des gekoppeltenWärmetransports durch Strahlung und Leitung durch.
Jedoch betrachtet er belüftete Proben mit einem deutlich höheren Leitungsanteil der eff. Wärmeleitfä-
higkeit (𝜆𝐿 = 34,6mW/mK). Auf Grundlage seiner numerischen Ergebnisse gibt TRAN einen minimalen
Extinktionskoeffizienten �̂�𝑚𝑖𝑛 an, den das Material aufweisen muss, um die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸
mittels des THW-Verfahrens bestimmen zu können. Für �̂� < �̂�𝑚𝑖𝑛 führen Strahlungseffekte wiederum
zu einer von 𝜀𝐷 abhängigen, scheinbaren Wärmeleitfähigkeit und zu einer Unterbestimmung von 𝜆𝐸.
Dabei ist �̂�𝑚𝑖𝑛 temperaturabhängig und TRAN gibt die Werte �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 bei Raumtemperatur,
�̂�𝑚𝑖𝑛 = 50.000m−1 bei 𝑇 = 500 ∘C und �̂�𝑚𝑖𝑛 = 100.000m−1 bei 𝑇 = 1.000 ∘C an. [80; 202]

Zur Beantwortung der Frage, ob eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit gemessen wird oder nicht, ist im
THW-Verfahren gemäß den numerischen Berechnungen von EBERT und TRAN nur der Extinktionskoef-
fizient �̂� des Probenmaterials entscheidend. Dies stellt einen Unterschied zum GHP-Verfahren dar, wo
die optische Dicke 𝜏0 = �̂� 𝑑 ausschlaggebend ist. Dementsprechend kann das Problem der scheinbaren
Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren nicht dadurch umgangen werden, dass die geometrischen Ab-
messungen der Probe erhöht werden.67

Fazit für expandiertes Perlit

Wie in diesem Abschnitt ausgeführt wurde, sind Abweichungen vom Strahlungsdiffusionsmodell im
GHP-Verfahren nur für �̂� < 500m−1 von Bedeutung. Im ungünstigsten Fall weist exp. Perlit eine Schütt-
dichte von 𝜌 ≈ 50 kg/m3 auf (s. Abschn. 3.1) und imWellenlängenbereich mit der niedrigsten Extinktion
(zwischen 7µm und 8µm) beträgt ̂𝑒Λ ≈ 10m2/kg [13]. Die Bedingung �̂�Λ ≥ 500m−1 ist folglich stets
erfüllt. Zur zuverlässigen experimentellen Bestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit im
HT-Bereich ist das GHP-Verfahren somit gut geeignet.

Anders stellt es sich beim THW-Verfahren dar: Selbst bei der höchsten Schüttdichte (𝜌 ≈ 150 kg/m3, s.
Abschn. 3.1) erhält man mit dem massenspezifischen Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 ≈ 40m2/kg (s. ebenfalls Ab-
schn. 3.1) einen Extinktionskoeffizienten von �̂� ∗

𝑅 ≈ 6.000m−1 für exp. Perlit. Dieser ist kleiner als die von
TRAN [202] angegebenen Minimalwerte (�̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 bereits bei Raumtemperatur) und auch klei-
ner als der Minimalwert, der sich aus der Untersuchung von EBERT [48] ableiten lässt (�̂�𝑚𝑖𝑛 = 15.000m−1

67Diese Feststellung ergibt sich zunächst nur aus den numerischen Berechnungen von EBERT und TRAN, welche sich auf �̂� be-
ziehen. Es lässt sich jedoch durch Übertragung von Gl. 3.13 auf zylindrische Geometrie auch hier ein analytisches Kriterium für
diffusiven Strahlungstransport angeben. Problematisch dabei ist, dass die Abhängigkeit von den Emissionsgraden, insbesondere
vom Emissionsgrad des Innenzylinders, in diesem Fall genau entgegensetzt zu den Ergebnissen von EBERT und TRAN ist (vgl. Ab-
schn. 7.1), denn für reflektierende Oberflächenwird ein höherer Extinktionskoeffizient benötigt, um das Kriterium zu erfüllen. Die
Fragestellung, wann im Hitzdrahtexperiment eine wahre Wärmeleitfähigkeit gemessen werden kann, lässt sich nach derzeitigem
Wissensstand deshalb nur auf Grundlage der numerischen Berechnungen beantworten, aus welchen sich Mindestextinktionsko-
effizienten �̂�𝑚𝑖𝑛 ableiten lassen.
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bei Raumtemperatur). Folglich ist das THW-Verfahren nach derzeitigem Wissensstand nicht auf exp.
Perlit anwendbar.

3.4.3 Unterschied der gemessenen Wärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck

Die Wärmeleitfähigkeit feuerfester, poröser HT-Dämmstoffe (z. B. Calciumsilikat, Feuerleichtstein, Sili-
katfasern) bei Umgebungsdruck wurde in verschiedenen Untersuchungen in der Literatur sowohl mit
dem Plattenverfahren als auch mit dem Hitzdrahtverfahren bis ca. 1.500 ∘C gemessen. Eine Übersicht
hierzu findet sich in der Arbeit von WULF [220, S. 23–29]. Dazu ist anzumerken, dass je nach Unter-
suchung auch andere Varianten des Plattenverfahrens als das GHP-Verfahren und andere Varianten des
Hitzdrahtverfahrens als dieHeizdraht-Widerstandstechnik (vgl. Abschn. 2.6) zumEinsatz kommen. Bei-
spielsweise findenMessungenmit Varianten des Plattenverfahrens zum Teil auchmit sehr hoher Tempe-
raturdifferenz zwischendenMessplatten statt, da eine der beiden Platten (z. B.mit einerWasserkühlung)
auf näherungsweise Raumtemperatur gehalten wird. [220]

In der Literaturübersicht vonWULF zeigt sich, dass das Hitzdrahtverfahren bei Umgebungsdruck auffäl-
lig oft systematisch höhere Messergebnisse liefert als das Plattenverfahren. Je nach Untersuchung ergibt
sich eine Erhöhung der mit dem Hitzdrahtverfahren gemessenen Wärmeleitfähigkeit um bis zu 30%.
Dies ist insofern bemerkenswert, da bereits einige der von WULF zitierten Autoren verschiedene Erklä-
rungsversuche für dieseAbweichungen anführen undhierbei in der Regel feststellen, dassman aufgrund
der diskutierten Effekte sogar eine Unterbestimmung der Wärmeleitfähigkeit im Hitzdrahtverfahren er-
warten würde. Die angeführten Gründe sind in der Regel Strahlungseffekte, der Einfluss der Tempe-
raturdifferenz im Plattenverfahren gegenüber einer quasi konstanten Probentemperatur im Hitzdraht-
verfahren, sowie eine Anisotropie der untersuchten Materialien (insbesondere bei Faserdämmstoffen,
aber auch bei Feuerleichtstein). [220, S. 23–29] Dabei scheiden Strahlungseffekte (d. h. nicht-diffusiver
Strahlungstransport) auch gemäß den numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] als
Erklärung aus, da sie wie beschrieben ausschließlich zu einer Unterbestimmung der Wärmeleitfähigkeit
imHitzdrahtverfahren führen (s. Abschn. 3.4.2). Für den Einfluss der Temperaturdifferenz konnteWULF
durch theoretische Überlegungen zeigen, dass die Messergebnisse der Plattenverfahren nicht nach oben,
sondern nach unten korrigiert werdenmüssen, sodass der Unterschied zwischen Platten- undHitzdraht-
verfahren dadurch sogar größer wird [220, S. 39 ff.].

Es verbleibt die Anisotropie der Materialien, die tatsächlich zu einer Erhöhung der im Hitzdrahtverfah-
ren gemessenen Wärmeleitfähigkeit führt [220, S. 18 f.]. Bei der Anwendung des THW-Verfahrens auf
exp. Perlit ist eine Anisotropie jedoch auszuschließen, denn die Annahme einer Richtungsabhängigkeit
der Wärmeleitfähigkeit in einer statistisch angeordneten Pulverschüttung ist nicht plausibel. Allerdings
werden Unterschiede zwischen Platten- und Hitzdrahtverfahren auch für isotrope Materialien wie bei-
spielsweise Calciumsilikat beobachtet [220, S. 29 f.]. Es scheint demnach ein bisher unbekannter Effekt
zu existieren, der die Erhöhung der im Hitzdrahtverfahren bei Umgebungsdruck gemessenen Wärme-
leitfähigkeit bewirkt. Nachdem für exp. Perlit bisher keine entsprechenden THW-Messungen vorliegen,
ist offen, inwiefern dieser Effekt auch hier auftritt.

3.5 Problemstellung, Zielsetzung und Methodik der Arbeit

Wie die Literaturübersicht in Abschn. 3.1 zeigt, wurde eine Pulvermischung mit exp. Perlit und Trü-
bungsmittel bisher nur bis zu einerMitteltemperatur vonmaximal 300 ∘C untersucht, ohne die gleichzei-
tige Beimischung von pyr. Kieselsäure sogar nur bis 110 ∘C.Die bislang imZusammenhangmit exp. Perlit
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verwendeten Trübungsmittel sind zudem nicht HT-tauglich. Das vor allem im Tieftemperatur-Bereich
sowie von RATH [157] bis 110 ∘C eingesetzte Aluminium weist einen Schmelzpunkt von ca. 660 ∘C auf
und ist somit für die maximale Anwendungstemperatur der Perlit-VPI (800 ∘C) nicht geeignet. Zudem
berichten KROPSCHOT & BURGESS [108] sowie RATH [157, S. 79] über Sicherheitsgefährdungen (Selbstent-
zündung, Explosionsgefahr) durch Aluminium-Pulver. Die von CAPS ET AL. [31] verwendeten Trübungs-
mittel Ruß und Fe3O4 können aufgrund von Oxidation imHT-Bereich ebenfalls nicht benutzt werden (s.
Abschn. 2.5.2). Primäres Ziel dieser Arbeit ist es deshalb, erstmals eine bis 800 ∘C verwendbare, getrübte
VPI-Pulvermischung auf Perlit-Basis herzustellen und zu untersuchen. Hierzu muss sowohl ein geeig-
netes kommerzielles Perlit-Pulver als auch ein Trübungsmittel mit hoher massenspezifischer Extinktion
identifiziert werden. Nachdem unter Verwendung eines geeigneten Mischverfahrens Pulvermischun-
gen aus den beiden Komponenten hergestellt werden, ist das optimale Mischungsverhältnis, welches
zu einer Minimierung der eff. Wärmeleitfähigkeit führt, zu ermitteln. Anschließend muss die tempera-
turabhängige eff. Wärmeleitfähigkeit der optimierten Mischung im evakuierten Zustand bestimmt wer-
den. Dabei werden die folgenden experimentellen Methoden und Verfahren eingesetzt: Die Messung
der eff. Wärmeleitfähigkeit kann zunächst nur über das GHP-Verfahren erfolgen, nachdem das THW-
Verfahren gemäß den numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] für exp. Perlit aller
Voraussicht nach nur scheinbare Wärmeleitfähigkeiten liefern wird (s. Abschn. 3.4.2). Ergänzend wer-
den auch IR-spektroskopische Untersuchungen durchgeführt, auf deren Grundlage einerseits ein geeig-
netes Trübungsmittel identifiziert werden soll. Andererseits sollen die zu bestimmenden Extinktions-
spektren der Perlit-Pulver bzw. Pulvermischungen herangezogen werden, um die Temperaturabhängig-
keit des Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅(𝑇) zu ermitteln. Nachdem der Extinktionskoeffizient von exp. Per-
lit eine schwache Wellenlängenabhängigkeit aufweist [13], ist dies mit der kalorimetrischen Methode
(Abschn. 2.7.1) nicht möglich (vgl. Abschn. 2.7.2). Bezüglich �̂� ∗

𝑅 wird für die optimierte, getrübte Pul-
vermischung ein (mittlerer) Absolutwert von mindestens 10.000m−1 angestrebt, um den Anstieg der
eff. Wärmeleitfähigkeit mit der Temperatur wirksam zu reduzieren. Dieser Wert ergibt sich konkret aus
der Forderung, dass die Strahlungsleitfähigkeit gemäß Gl. 2.42 (mit ̂𝑛2 = 1) bei einer anwendungsty-
pischen Strahlungsmitteltemperatur von 𝑇𝑆 = 400 ∘C die Bedingung 𝜆𝑆 < 10mW/mK erfüllen soll. Die
Ergebnisse der in Abschn. 3.2 vorgestellten Arbeiten zeigen, dass ein solcher Extinktionskoeffizient un-
ter Verwendung der dort behandelten Trübungsmittel realistisch ist. Auf Grundlage der experimentellen
Untersuchungen soll auch ein analytisches Rechenmodell entwickelt werden, welches die temperaturab-
hängige eff. Wärmeleitfähigkeit der Perlit-HT-VPI im Hinblick auf praktische Anwendungen mathema-
tisch beschreibt. Sämtliche Ergebnisse der in diesem Absatz beschriebenen Arbeiten werden in Kap. 6
präsentiert.

Aufgrund der in Abschn. 2.6.2 genannten Vorteile des THW-Verfahrens – insbesondere der Zeiterspar-
nis gegenüber GHP-Messungen – wäre es attraktiv, wenn sich das Verfahren auch auf poröse Medi-
en, die wie exp. Perlit nur eine moderate Extinktion im Bereich 1.000m−1 ≤ �̂� ≤ 10.000m−1 aufweisen,
verlässlich anwenden ließe. Dies ist vornehmlich dadurch begründet, dass derartige Materialien eine
wichtige Klasse von HT-Dämmstoffen darstellen. Wie oben bereits erwähnt, sind hierbei gemäß den Ar-
beiten von EBERT [48] und TRAN [202] prinzipiell scheinbare Wärmeleitfähigkeiten zu erwarten. Der für
eine sichere Anwendung des THW-Verfahrens mindestens erforderliche Extinktionskoeffizient ist be-
reits bei Raumtemperatur mit �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 angegeben [202, S. 112]. Allerdings wurden die rein
numerischen Ergebnisse beider Arbeiten bislang noch nicht ausreichend experimentell verifiziert. Auch
wenn experimentelle Hinweise auf die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit durch das THW-
Verfahren sowie vereinzelte Vergleichsmessungen bereits existieren [48, S. 48], ist bis heute keine sys-
tematische und quantitative Überprüfung der numerischen Berechnungen erfolgt. Die Ergebnisse einer
derartigen Überprüfung wären jedoch eine für das THW-Verfahren wichtige Erkenntnis von wissen-
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schaftlichem Interesse. Nachdem sich aufgrund der Materialeigenschaften von (ggf. getrübtem) exp.
Perlit hierzu die Möglichkeit bietet (näheres s. Abschn. 7.2), soll eine experimentelle Verifizierung der
numerischen Ergebnisse nun erstmals im Rahmen dieser Arbeit stattfinden. Dabei soll versucht werden,
das THW-Verfahren so weiterzuentwickeln, dass es durch eine entsprechende Korrektur der scheinba-
renWärmeleitfähigkeit auch auf poröseMedienmitmoderater Extinktion angewendetwerden kann. Für
diese Untersuchung werden die in Kap. 6 mit dem GHP-Verfahren an verschiedenen Probenmaterialien
durchgeführten Messungen der temperaturabhängigen eff. Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand
mit dem THW-Verfahren wiederholt und anschließend verglichen. Die hieraus abgeleiteten Ergebnisse
sind in Kap. 7 beschrieben; dort werden auch die numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN
[202] nochmals im Detail erläutert sowie zum Teil re-evaluiert.

Für die praktische Anwendung der Perlit-HT-VPI ist auch die Gasdruckabhängigkeit der eff. Wärme-
leitfähigkeit relevant. Diese bestimmt den maximal zulässigen Gasdruck im Isolationsvolumen und die
erforderliche Vakuumdichtigkeit der äußeren Einhüllung. Ein weiteres Ziel der Arbeit ist deshalb die
experimentelle Bestimmung des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃 (s. Abschn. 2.4.5), sodass das in Kap. 6
erstellte Rechenmodell um den Beitrag 𝜆𝑃 erweitert werden kann. Ausgangspunkt zur theoretischen Be-
schreibung von 𝜆𝑃 ist die in Abschn. 3.3 vorgestellte Bestimmungsgleichung von KAGANER [96, S. 70–77]
(Gl. 3.10). Von wissenschaftlichem Interesse ist in diesem Zusammenhang die experimentelle und theo-
retische Untersuchung der Festkörper-Gas-Kopplung in exp. Perlit bei hohen Temperaturen. Schließlich
soll die temperaturabhängige eff. Wärmeleitfähigkeit der Perlit-Pulver bzw. Pulvermischungen auch bei
Umgebungsdruck gemessen werden. Auf Grundlage dieser Ergebnisse soll beurteilt werden, ob eine
nicht-evakuierte, ggf. getrübte HT-Dämmung mit exp. Perlit unter Berücksichtigung von eff. Wärmeleit-
fähigkeit und Kosten konkurrenzfähig zu bereits erhältlichen HT-Dämmstoffen ist. Dabei werden – wie
bereits in Kap. 7 – sowohl das GHP- als auch das THW-Verfahren eingesetzt, sodass festgestellt werden
kann, ob die in Abschn. 3.4.3 beschriebenen Abweichungen der Messergebnisse beider Verfahren auch
bei exp. Perlit auftreten. Nach Möglichkeit soll die Korrektur der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit des
THW-Verfahrens aus Kap. 7 hierbei bereits berücksichtigt werden. Sämtliche Ergebnisse, die sich auf die
eff. Wärmeleitfähigkeit in Abhängigkeit des Gasdrucks oder bei Umgebungsdruck beziehen, werden in
Kap. 8 vorgestellt.

Bevor die experimentellen Ergebnisse dieser Arbeit in den Kapiteln 6 – 8 präsentiert und diskutiert wer-
den, werden nachfolgend zunächst die untersuchten Perlit-Pulver (Kap. 4) sowie die eingesetzten expe-
rimentellen Verfahren (Kap. 5) beschrieben.
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Kapitel 4

Beschreibung der untersuchten
Probenmaterialien

In diesem Kapitel werden die experimentell untersuchten Perlit-Pulver (Abschn. 4.1) und Trübungs-
mittel (Abschn. 4.2), sowie zusätzlich das verwendete Verfahren zur Herstellung von Mischungen der
beiden Komponenten (Abschn. 4.3) beschrieben.

4.1 Perlit-Pulver

ImRahmen dieser Arbeit werden zwei verschiedene Perlit-Pulver unterschiedlicher Dichte undKörnung
untersucht, derenwichtigste Eigenschaften in Tab. 4.1 aufgelistet sind. Als erstesMaterial wurde das exp.
Perlit „Technoperl® - C1,5” des österreichischen Herstellers „Stauss-Perlite GmbH” ausgewählt. Dieses
wird im Folgenden als „P-1,5” bezeichnet. P-1,5 wird vom Hersteller speziell für VPI-Anwendungen in
der Kryotechnik vertrieben. Weiterhin wurde es bereits von BEIKIRCHER ET AL. [11; 12; 13] zur Wärmeiso-
lation von Warmwasserspeichern und Solarkollektoren bis maximal �̄� = 180 ∘C untersucht, sodass auf
die dort erarbeiteten Ergebnisse aufgebaut werden kann.

Da aufgrund der niedrigen Schüttdichte von P-1,5 nach Gl. 2.43 auch mit niedrigen Extinktionskoeffi-
zienten zu rechnen ist, wurde außerdem ein Perlit-Pulver mit möglichst hoher Schüttdichte untersucht.
Diesbezüglich wurde das Material „Eurocell® - 140” desselben Herstellers ausgewählt, welches nachfol-
gend als „P-0,14” bezeichnet wird. Gegenüber P-1,5weist P-0,14 eine deutlich feinere Körnung sowie eine
mehr als dreimal so hohe Schüttdichte auf. Anders als für P-1,5 liegt für P-0,14 keine Herstellerangabe
der Sintertemperatur vor. Nachdem die Schmelztemperaturen beider Materialien jedoch gut überein-
stimmen, kann davon ausgegangen werden, dass die in Tab. 4.1 angegebenen Temperaturen allgemein
für exp. Perlit gelten. Somit dürfte die Sintertemperatur von P-0,14 ähnlich wie die von P-1,5 sein.

Tabelle 4.1: Eigenschaften (Herstellerangaben) der in dieser Arbeit untersuchten Perlit-Pulver.

Bezeich-
nung

Schüttdichte
[kg/m3]

Maximale Korn-
größe [mm]

Schmelz-
temperatur [∘C]

Sinter-
temperatur [∘C]

P-1,5 53 1,5 1200 – 1400 850 – 900

P-0,14 180 0,14 1260 ca. 850 – 900
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Die durchschnittliche Partikelgröße und die innere Struktur der beiden Probenmaterialien werden nach-
folgend anhand verschiedener Mikroskop-Aufnahmen näher analysiert. Bereits im Zusammenhang mit
der Arbeit von BEIKIRCHER ET AL. wurden REM-Aufnahmen des Perlits P-1,5 angefertigt; diese wurden be-
reits in Abb. 2.1 gezeigt [11, S. 95 ff.; 13].Weiterhin wurde von BEIKIRCHER &DEMHARTER bereits eine licht-
mikroskopische Übersichtsaufnahme mehrerer Partikel veröffentlicht [13]. Ergänzend wurden nun im
Rahmen dieser Arbeit zusätzliche Lichtmikroskop-Bilder von P-1,5 aufgenommen. Diese sind in Abb. 4.1
zu sehen. Wie aus dem Vergleich der Abbildungen ersichtlich ist, sind die auf den REM-Aufnahmen
zu sehenden Partikel im Hinblick auf die Korngröße von P-1,5 nicht unbedingt repräsentativ: Aus den
Abbn. 2.1a u. 2.1b ergibt sich ein typischer Partikeldurchmesser von ca. 200 – 300µm. Demgegenüber
sind die in Abb. 4.1a gezeigten Körner deutlich größer und weisen Durchmesser von ca. 500 – 1.000µm
auf. Diese Beobachtung wird durch das Lichtmikroskop-Bild von BEIKIRCHER & DEMHARTER bestätigt, wo
mehrere Partikel ebenfalls größer als 500µm sind [13]. Als typische Korngröße von P-1,5 lässt sich somit
der Bereich zwischen 200µm und 1.000µm festhalten. Abgesehen davon sind jedoch auch wesentlich
kleinere Bruchstücke in der Pulverschüttung enthalten (s. Abb. 2.1a).

Bezüglich der inneren Strukturgröße der P-1,5-Partikel besteht eine bessere Übereinstimmung zwischen
den REM-Aufnahmen und Lichtmikroskop-Bildern: Das aufgebrochene Korn in Abb. 2.1a offenbart ei-
nen Porendurchmesser von etwa 20 – 30µm. Vergleichbare, wenn auch nicht exakt identische Struktur-
größen (ca. 20 – 50µm) sind auch in Abb. 4.1b, welche eine Lichtmikroskop-Nahaufnahme der Partikel-
struktur darstellt, zu erkennen. Es ist anzumerken, dass die Struktur von P-1,5 inAbb. 4.1 eher schwamm-
artig und offenporig, in den Abbn. 2.1a u. 2.1b jedoch eher zellenartig und geschlossenporig erscheint.
Auf diesenUnterschied, der für exp. Perlit allgemein besteht, wurde bereits inAbschn. 2.2.4 hingewiesen.

Für das Probenmaterial P-0,14 wurden im Rahmen dieser Arbeit REM-Aufnahmen angefertigt, die in
Abb. 4.2 gezeigt sind. Zur Bestimmung eines möglichst repräsentativen Korndurchmessers wurde zu-
nächst eine Übersicht möglichst vieler Körner (Abb. 4.2a) aufgenommen. Hieraus ergeben sich typische
Partikelgrößen im Bereich 20 – 100µm. Somit unterscheidet sich nicht nur der maximale Korndurchmes-
ser beider Materialien in etwa um den Faktor 10 (vgl. Tab. 4.1), sondern auch die typische Partikelgröße.

(a) (b)

Abbildung 4.1: Lichtmikroskop-Bilder von P-1,5. Abb. (a): Übersicht mehrerer Körner. Abb. (b): Nahaufnahme der
von außen sichtbaren Struktur eines Korns. Da das Mikroskop bei Objekten mit vertikaler Ausdehnung (Körner)
nur innerhalb einer Ebene fokussieren kann, sind bestimmte Bereiche des Bilds leicht verschwommen.
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(a) (b)

(c) (d)

Abbildung 4.2: REM-Aufnahmen von P-0,14. Abb. (a): Übersichtsaufnahme mit mehreren Körnern. Abb. (b): Nah-
aufnahme eines rundlichen Korns. Abb. (c): Nahaufnahme eines Korns mit unregelmäßiger Form. Abb. (d): Aus-
schnitt mit zerbrochenen Körnern.

Der innere Porendurchmesser von P-0,14 ist in Abb. 4.2b erkennbar: Dort zeichnen sich die Porenwände
im Inneren des Korns als leichte Vertiefungen an der äußeren Schale ab. Dies deutet auf Poren in der Grö-
ßenordnung 10 – 20µm hin. Partikel mit schwammartiger Struktur sind in Abb. 4.2 nicht zu erkennen;
ein großer Teil der Körner erscheint geschlossenporig. Jedoch sind sowohl Löcher in den Porenwän-
den (Abb. 4.2b) als auch vollständig zerbrochene Partikel und Fragmente als Bestandteil des Pulvers
(Abb. 4.2d) zu beobachten. Dies war auch bereits für P-1,5 festgestellt worden (vgl. Abbn. 2.1a u. 2.1b).

Im Vergleich der Partikelform beider Materialien fällt auf, dass P-0,14 einige nahezu kugelförmige sowie
im Allgemeinen eher rundliche Körner (s. Abb. 4.2b) enthält. Unregelmäßig geformte Körner, wie z. B.
in Abb. 4.2c zu sehen, sind seltener. Dies stellt einen Unterschied zu P-1,5 dar, dessen Partikel tendenziell
unförmiger sind (vgl. Abbn. 2.1a u. 4.1a).
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4.2 Trübungsmittel

Zur Auswahl der zu untersuchenden Trübungsmittel wurden die folgenden Kriterien angelegt: Erstens
sollten die Materialien bereits in einer der Arbeiten, welche im Rahmen der Literaturübersicht in Ab-
schn. 3.2 vorgestellt wurden, erfolgreich eingesetzt worden sein. Zweitens sollten die Trübungsmittel
in Pulverform mit einer mittleren Korngröße von ca. 2 – 4µm verfügbar sein. Dieser Bereich der mittle-
ren Korngröße wurde basierend auf den Ergebnissen der in Abschn. 3.2 behandelten Arbeiten gewählt,
wo sich in Berechnungen gemäß der Lorenz-Mie-Streutheorie gezeigt hatte, dass Partikeldurchmesser
zwischen 2µm und 3µm [111] bzw. zwischen 2,5µm und 4µm [141] ein Optimum in Bezug auf die
Extinktion von Wärmestrahlung im HT-Bereich darstellen.

Wie in Abschn. 3.5 bereits erläutert, scheiden die Trübungsmittel Aluminium, Ruß und Fe3O4 für den
HT-Bereich aus. Von den verbleibenden Materialien wurden mit Siliziumcarbid (SiC) und Borcarbid
(B4C) zwei von REISS [161, S. 102] als vorwiegend absorbierend klassifizierte, sowie mit Rutil (TiO2)
und Ilmenit (FeTiO3) zwei als vorwiegend streuend klassifizierte Trübungsmittel ausgewählt. Bei den
absorbierenden Materialien waren mehrere Körnungen mit jeweils geeigneten mittleren Partikelgrößen
verfügbar; diese wurden allesamt mit in die Untersuchung aufgenommen. Die einzelnen Körnungen
unterscheiden sich nicht nur in der mittleren Korngröße sondern auch in der Breite der Korngrößenver-
teilung.

Tabelle 4.2 zeigt eine Übersicht der in dieser Arbeit untersuchten Trübungsmittel. Die angegebenenmitt-
leren Korngrößen beruhen auf Herstellerinformationen und sind lediglich als Richtwerte zu verstehen.
Die Schüttdichten wurden mit einem Messzylinder und einer Laborwaage bestimmt. Bedingt durch die
schlanke Form des Messzylinders entstanden beim Einfüllen der Trübungsmittel Bereiche, in denen die
Pulverschüttung auffällig weniger dicht als üblich war. Deshalb wurde der Messzylinder vor Ablesen
des Füllvolumens einige Male leicht gegen eine flache Unterlage gestoßen; hierdurch setzte sich das Pul-
ver in den Bereichen inhomogener Dichte.

Tabelle 4.2: Übersicht der untersuchten Trübungsmittel.

Bezeichnung Material Mittlere Korn-
größe [µm]

Schüttdichte
[kg/m3]

SIC-1 SiC 3 – 5 830

SIC-2 SiC 1 – 3 870

SIC-3 SiC 3,5 – 4,8 1100

SIC-4 SiC 2,2 – 3,0 870

SIC-5 SiC 1,2 – 1,8 840

B4C-1 B4C 3 880

B4C-2 B4C 2 870

RUT TiO2 2,2 1700

ILM FeTiO3 2,7 1800
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4.3 Herstellung von Pulvermischungen

Ummöglichst homogene Pulvermischungen aus exp. Perlit und Trübungsmittel herzustellen, wurde ein
Rhönradmischer verwendet. Hierzuwerden die zumischendenKomponenten in ein zylindrischesGefäß
(Fass) eingefüllt, welches mit einem Deckel verschlossenen wird. Anschließend wird das Fass diagonal
in ein Rhönrad68 eingespannt. Nun wird das Rhönrad mit horizontal ausgerichteter Rotationsachse auf
eine Mischstation gestellt und über elektrisch angetriebene Rollen zum Rotieren gebracht. Aufgrund
der diagonalen Aufhängung des Fasses im Rhönrad wird die Pulvermasse sowohl durch die Rotation
als auch durch ein Hin- und Herschwenken in Längsrichtung durchmischt. Es handelt sich hierbei um
ein schonendes Mischverfahren, bei dem die Partikel keiner großen mechanischen Belastung ausgesetzt
sind.

Die Dauer des Mischvorgangs konnte an der Mischstation eingestellt werden und betrug 2 – 3 h. Inho-
mogenitäten der fertigen Pulvermischungen waren mit bloßen Auge nicht erkennbar. Verklumpungen
des Trübungsmittels, die beim Einfüllen in das Fass teilweise noch zu beobachten waren, wurden durch
die während des Mischvorgangs auftretende Reibung der Klumpen aneinander aufgelöst.

68Als Rhönrad wird allgemein ein Rad bezeichnet, bei dem zwei Reife über Querstreben miteinander verbunden sind.
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Kapitel 5

Versuchsaufbau und
Versuchsdurchführung

In diesemKapitelwerdenVersuchsaufbau und -durchführung der verwendeten experimentellenVerfah-
ren beschrieben.69 Hierzu gehören IR-spektroskopische Messungen (Abschn. 5.1), sowie Wärmeleitfä-
higkeitsmessungen mit dem GHP-Verfahren (Abschn. 5.2) und mit dem THW-Verfahren (Abschn. 5.3).
Die Ausführungen umfassen jeweils auch die Themen Probenpräparation und Messunsicherheit. Für
das THW-Verfahren wird zudem eine Best-Practice-Methode zur Auswertung der Messkurven mit der
erweiterten Lösung von EBERT ET AL. [48; 49] (s. Abschn. 3.4.1) angegeben.

5.1 Infrarot-Spektroskopie

Das Prinzip der nachfolgend beschriebenen IR-spektroskopischen Untersuchungenwurde bereits in Ab-
schn. 2.7.2 vorgestellt. Die Messungen erfolgten im Wesentlichen nach der Methode von KUHN ET AL.
[112]. Sie wurden von der Arbeitsgruppe „Angewandte IR-Metrologie” am ZAE Bayern durchgeführt.

Probenpräparation

Zur Präparation dünner Pulverproben mit der benötigten optischen Dicke von idealerweise 2 bis 3 wer-
den Polyethylen-Folien als Probenträger verwendet (vgl. Abschn. 2.7.2). Auf diese werden die Pulver
mittels des von KUHN ET AL. beschriebenen Verfahrens des Vakuumdispergierens aufgebracht. Dabei be-
findet sich der Probenträger am Boden einer Vakuumkammer, die über ein Ventil plötzlich belüftet wird.
Das an der Ventilöffnung platzierte Pulver wird beim Öffnen des Ventils vom Luftstrom mit in die Kam-
mer gesogen, in deren Volumen es sich durch turbulente Strömung zunächst gleichmäßig verteilt. Nach
einiger Zeit sinken die Partikel durch die Schwerkraft nach unten auf den Probenträger und bilden dort
eine dünne Schicht, deren Dicke von der Menge des eingebrachten Pulvers abhängt. [112]

Versuchsaufbau und -durchführung

Um die Wellenlängenabhängigkeit der hemisphärischen Transmissions- und Reflexionsgrade �̂�Λ,𝐻 und
�̂�Λ,𝐻 zu ermitteln, wird ein Fourier-Spektrometer verwendet, dessen Funktionsweise von HEINEMANN

69Teile dieses Kapitels wurden bereits in einer wissenschaftlichen Publikation vorveröffentlicht, siehe hierzu S. 234.
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beschrieben wird: Die von einer IR-Quelle in einem breiten Spektralband (1,4 – 18µm) erzeugte kon-
tinuierliche Strahlung wird in einem Michelson-Interferometer zunächst in zwei Teilstrahlen aufgeteilt.
Anschließendwird im Interferometer über einen beweglichen Spiegel ein Laufzeitunterschied 𝑥 der Teil-
strahlen hergestellt. Schließlich werden die Teilstrahlen wieder überlagert, wodurch sich aufgrund des
Laufzeitunterschieds eine Phasenverschiebung ergibt. Der Detektor des Spektrometers misst nun die
Strahlungsintensität ̂𝐼 in Abhängigkeit von 𝑥; dabei ist ̂𝐼(𝑥) proportional zur Fourier-Transformation der
spektralen Intensität ̂𝐼(Λ). Man erhält ̂𝐼(Λ) somit durch inverse Fourier-Transformation; diese wird nu-
merisch auf einemMessrechner durchgeführt. [83, S. 32 f.] Das gesamte Verfahrenwird auch als Fourier-
Transformations-Infrarot-Spektroskopie (Abkürzung: FTIR-Spektroskopie) bezeichnet.

Zur Bestimmung von �̂�Λ,𝐻 und �̂�Λ,𝐻 ist es weiterhin erforderlich, die von der Probe in den gesamten
Halbraum transmittierte bzw. reflektierte Strahlungsintensität zu erfassen. Dies erfolgt im Experiment
über den Einsatz einer Ulbricht-Kugel [26]. Abbildung 5.1 zeigt hierzu drei verschiedene Anordnungen
von einfallendem Strahl (1) aus dem Michelson-Interferometer, Probe (2), Ulbricht-Kugel (3) und De-
tektor (4). Die erste Anordnung (Abb. 5.1a) beschreibt eine Referenzmessung ohne Probe; diese dient
der Bestimmung der Intensität ̂𝐼0(Λ) des einfallenden Strahls. Transmissions- und Reflexionsmessung
erfolgen in der zweiten (Abb. 5.1b) bzw. dritten Anordnung (Abb. 5.1c); hieraus ergeben sich die Inten-
sitäten ̂𝐼𝑇,𝐻(Λ) und ̂𝐼𝑅,𝐻(Λ). Schließlich erhält man �̂�Λ,𝐻 und �̂�Λ,𝐻 , indem man ̂𝐼𝑇,𝐻(Λ) und ̂𝐼𝑅,𝐻(Λ)
jeweils auf die Referenzintensität ̂𝐼0(Λ) bezieht:

�̂�Λ,𝐻(Λ) =
̂𝐼𝑇,𝐻(Λ)
̂𝐼0(Λ)

�̂�Λ,𝐻(Λ) =
̂𝐼𝑅,𝐻(Λ)
̂𝐼0(Λ)

(5.1)

Auswertung und Messunsicherheit

Aus den gemäß Gl. 5.1 bestimmten Messgrößen �̂�Λ,𝐻 und �̂�Λ,𝐻 werden die effektive optische Dicke
𝜏 ∗

0,Λ und die effektive Albedo 𝜔 ∗
0,Λ über eine Fit-Routine bestimmt; aus 𝜏 ∗

0,Λ erhält man bei bekanntem
Flächengewicht 𝑚𝐴 der Probe den spektralen, massenspezifischen, effektiven Extinktionskoeffizienten
̂𝑒 ∗
Λ (vgl. Abschn. 2.7.2). Für die auf diese Weise bestimmten Größen ̂𝑒 ∗

Λ und 𝜔 ∗
0,Λ geben KUHN ET AL. eine

Messunsicherheit von maximal 12% an. [112]
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Abbildung 5.1: Schematischer Messaufbau zur Bestimmung der hemisphärischen Transmissions- und Reflexions-
grade �̂�Λ,𝐻 und �̂�Λ,𝐻 mittels FTIR-Spektroskopie. Abb. (a): Referenzmessung. Abb. (b): Transmissionsmessung.
Abb. (c): Reflexionsmessung.
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5.2 Stationäres Plattenverfahren

Versuchsaufbau

Wärmeleitfähigkeitsmessungenmit dem Plattenverfahren (GHP)wurdenmit der kommerziellen Appa-
ratur „GHP 456 Titan®” der Firma „Netzsch-GerätebauGmbH” durchgeführt. Diesewird von SCHINDLER
ET AL. [176] imDetail beschrieben. Der prinzipielleMessaufbau – es handelt sich hierbei imWesentlichen
umden inAbb. 2.7a bereits gezeigtenAufbau – ist in Abb. 5.2a dargestellt. Die Apparatur besteht aus ins-
gesamt fünf elektrischenHeizelementen, darunter die zentrale heiße Platte (1), der Schutzring (4), sowie
die untere (3a) und obere (3b) kalte Platte. Zudem ist eine weitere elektrische Heizung (5) vorhanden,
welche die Anordnung der Platten umgibt und als Ofen (engl. ‚furnace‘) bezeichnet wird. Die Ofentem-
peratur wird auf oder geringfügig unterhalb der mittleren Probentemperatur gehalten; hierdurch wer-
den insbesondere Wärmeverluste in lateraler Richtung und Zuleitungsverluste reduziert. Der gesamte
Messaufbau befindet sich in einer Vakuumkammer (6), die zum Einbau der Proben mit einer Hubvor-
richtung geöffnetwerden kann (s. Abb. 5.2b). Die heiße Platte hat eine Fläche von 𝐴 = 148× 148mm2 und
die äußeren Abmessungen des Schutzrings sowie die der beiden kalten Platten betragen 300× 300mm2.
Hieraus ergibt sich auch die erforderliche Fläche der beiden identischen Probenkörper (2a, 2b), welche
symmetrisch zwischen die heiße und die beiden kalten Platten gelegt werden. [176]

Zur Temperaturmessung sind an jeder der beheizten Platten (1, 3a, 3b, 4) zwischen fünf und zehn Ther-
moelemente angebracht, deren Temperaturen jeweils gemittelt werden. Ein weiteres Thermoelement
dient derMessung der Ofentemperatur. Die fünf Heizelemente (1, 3a, 3b, 4, 5) sind jeweils mit einer elek-
trischen Leistungsquelle verbunden. Die Heizleistung 𝑃𝐻𝑃 der heißen Platte wird über das Produkt 𝑈 𝐼
berechnet; hierbei ist 𝑈 die von der Leistungsquelle ausgegebene Spannung und 𝐼 die als Spannungsab-
fall über einen Shuntwiderstand 𝑅𝑆 gemessene Stromstärke. Ein Mehrkanal-Digitalmultimeter ermittelt
die Spannungen der Thermoelemente, der Leistungsquelle für die heiße Platte, sowie des Shuntwider-
stands. Es überträgt die Daten an einMessprogramm, welches auf einem Laborrechner ausgeführt wird.
Das Messprogramm wertet die Messdaten des Multimeters aus und regelt außerdem die Heizleistung
der fünf Leistungsquellen. [176]

Umdie GHP-Apparatur zu evakuieren, kann eine Drehschieberpumpe bzw. eine Turbomolekularpumpe
angeschlossen werden. Der Gasdruck in der Vakuumkammer wird hierbei durch kapazitive Membran-
Vakuummeter gemessen. VerschiedeneVentile ermöglichen eine Regelung der durch die Vakuumpumpe
bereitgestellten Saugleistung und eine Belüftung der Vakuumkammer. Sofern die Apparatur nicht voll-
ständig evakuiert ist, müssen die Messungen in einer Stickstoff-Atmosphäre erfolgen, da das Material
der Messplatten (Wolfram) bei hohen Temperaturen und Kontakt mit Sauerstoff nicht ausreichend kor-
rosionsbeständig ist. Hierzu wird die Vakuumkammer zunächst bei Raumtemperatur auf unter 0,1 hPa
evakuiert und anschließend über ein Ventil mit Stickstoff geflutet. Aufgrund der Temperaturbeständig-
keit der eingesetztenMaterialien und Bauteile sindmit der Apparatur allgemeinMessungen bis zu einer
maximalen Temperatur von ca. 650 ∘C möglich. Gleichzeitig sind Messungen bei Raumtemperatur nicht
möglich, da keine aktive Kühlung für die kalten Platten vorhanden ist.

Versuchsdurchführung

Zu Beginn einer Messung werden die Probenkörper zwischen die Messplatten gelegt und die Vakuum-
kammer geschlossen. Über eine Aufhängevorrichtung werden dadurch auch die zentrale Einheit, be-
stehend aus heißer Platte und Schutzring, sowie die obere kalte Platte abgesenkt, sodass die Messplatten
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Abbildung 5.2: Messaufbau und Probenpräparation für GHP-Messungen. Abb. (a): Schematischer Aufbau der ver-
wendeten Plattenapparatur. Abb. (b): Apparatur im geöffneten Zustand; auf der unteren kalten Platte ist der mit
einer Phlogopit-Platte abgedeckte Probenhalter zu sehen. Abb. (c): Mit P-0,14 befüllter Probenhalter aus Calciumsi-
likat (Abmessung: 300× 300mm2).

und die Probenkörper in direkten Kontakt miteinander kommen. Anschließend werden im Messpro-
grammdie gewünschteMitteltemperatur �̄� = (𝑇1 + 𝑇2)/2 und die Temperaturdifferenz Δ𝑇 = 𝑇1 − 𝑇2 der
Messung, sowie zusätzlich die Probendicke 𝑑 eingestellt. Nach Start der Messung werden die heiße Plat-
te und der Schutzring vom Messprogramm auf die Temperatur 𝑇1, sowie die obere und die untere kalte
Platte auf die Temperatur 𝑇2 geregelt. Innerhalb eines Zyklus von einer Minute werden sämtliche Tem-
peraturen und die Heizleistung 𝑃𝐻𝑃 der heißen Platte über das Multimeter gemessen. Daraufhin wer-
den die elektrischen Leistungen der Heizelemente entsprechend angepasst. Weiterhin wird der aktuelle
Messwert der Wärmeleitfähigkeit über Gl. 2.76 berechnet.

Der Messzyklus wird solange wiederholt, bis das Kriterium der Stationarität erreicht ist, d. h. bis sämt-
liche Temperaturen und Heizleistungen zeitlich konstant sind. Hierzu berechnet das Messprogramm
verschiedene Größen als Stationaritätsparameter und vergleicht diese mit Grenzwerten, die im Mess-
programm eingestellt werden können. Die Stationaritätsparameter sind im Einzelnen: Differenz Δ𝑇 zwi-
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schen Solltemperatur und gemessener Isttemperatur für jedes der fünf Heizelemente; Standardabwei-
chung �̂�𝑇 der Temperatur für jedes der fünf Heizelemente; Standardabweichung �̂�𝑃 der Heizleistung für
jedes der fünf Heizelemente; Standardabweichung �̂�𝜆 der Wärmeleitfähigkeit. Dabei geht in Δ𝑇 jeweils
nur der aktuelle Messwert ein, während zur Berechnung von �̂�𝑇 , �̂�𝑃 und �̂�𝜆 die jeweiligen Messdaten
über einen Zeitraum von 90 Minuten herangezogen werden. Wenn in einem Messzyklus alle 16 Statio-
naritätsparameter gleichzeitig kleiner als der eingestellte Grenzwert sind, wird die Messung beendet
und der Mittelwert der Wärmeleitfähigkeit aus den vergangenen 90 Minuten als Messergebnis ausgege-
ben. Die für diese Arbeit verwendeten Grenzwerte sind in Tab. 5.1 gezeigt. Von diesen Werten wurde in
Einzelfällen um maximal einen Faktor von ca. 2 nach oben abgewichen, wenn der zugehörige Stationa-
ritätsparameter auch nach längerer Zeit den sonst üblichen Grenzwert aus Tab. 5.1 nicht unterschritt.

Typischerweise dauert es ca. 3 – 4 h bis alle Heizelemente ungefähr auf die gewünschte Temperatur auf-
geheizt sind, sowie zusätzlich ca. 3 h bis die Stationaritätskriterien erfüllt sind.Wird dann bei der gleichen
Mitteltemperatur eine Folgemessung – z. B. mit anderer Temperaturdifferenz – durchgeführt, so entfällt
der Aufheizvorgang und das Ergebnis der Folgemessung liegt nach weiteren ca. 3 h vor.

Angewandte Korrekturverfahren

Um Messfehler durch laterale Wärmeverluste zu eliminieren, wurde für sämtliche GHP-Messungen das
inAbschn. 3.4.1 beschriebeneKorrekturverfahren vonHEINEMANN ET AL. [84] angewendet.Hierfürwurde
jeweils bei zwei verschiedenen Temperaturdifferenzen(Δ𝑇)1 = 10K und (Δ𝑇)2 = 20K gemessen und die
korrigierte Wärmeleitfähigkeit nach Gl. 3.11 berechnet.

Da die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 insbesondere aufgrund des Strahlungsanteils 𝜆𝑆 eine nicht-lineare
Temperaturabhängigkeit aufweist, wird im GHP-Verfahren nicht exakt die eff. Wärmeleitfähigkeit bei
der Mitteltemperatur �̄� = (𝑇1 + 𝑇2)/2 der Messplatten bestimmt. Stattdessen liefert die Messung eine
mittlere eff. Wärmeleitfähigkeit �̄�𝐸, die von den Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 abhängt (vgl. Gl. 2.40). Der
Temperaturverlauf innerhalb der Probe ist dabei ebenfalls nicht-linear. Mit zunehmender Temperatur-
differenz Δ𝑇 wird der Unterschied zwischen 𝜆𝐸(�̄�) und �̄�𝐸(𝑇1, 𝑇2) größer. Diesbezüglich hat WULF ein
Korrekturverfahren entwickelt [220, S. 39–45]. Wendet man dieses Verfahren auf die im Rahmen dieser
Arbeit durchführten GHP-Messungen an, so stellt sich jedoch heraus, dass die Korrektur vernachlässig-
bar klein (≤ 0,1%) ist. Der Grund hierfür sind die geringen Temperaturdifferenzen von maximal 20K.

Tabelle 5.1: Grenzwerte der Stationaritätsparameter für die Beendigung einer GHP-Messung. Aufgelistet sind die
Differenz Δ𝑇 zwischen Soll- und Isttemperatur, die Standardabweichung �̂�𝑇 der Temperatur, die Standardabwei-
chung �̂�𝑃 der Heizleistung und die Standardabweichung �̂�𝜆 derWärmeleitfähigkeit. Die Grenzwerte für Δ𝑇, �̂�𝑇 und
�̂�𝑃 werden jeweils individuell für jedes der fünf Heizelemente festgelegt; letztere umfassen die heiße Platte (HP),
den Schutzring (GR), die untere (LCP) und obere (UCP) kalte Platte, sowie den Ofen (FUR). Hingegen ist �̂�𝜆 ein
globaler Wert, der keinem Heizelement zugeordnet werden kann.

Heizelement Δ𝑇 [K] �̂�𝑇 [K] �̂�𝑃 [W] �̂�𝜆 [W/mK]

HP 0,01 0,01 0,05

0,001

GR 0,05 0,05 0,25

LCP 0,1 0,1 0,5

UCP 0,1 0,1 0,5

FUR 0,2 0,2 1
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Probenpräparation

Für GHP-Messungen an exp. Perlit ist eine Vorrichtung notwendig, die das lose Pulver in der Apparatur
an Ort und Stelle hält. Um die Pulverproben in horizontaler Richtung einzuschließen, wurden rahmen-
förmige Probenhalter aus Calciumsilikat (s. Abb. 5.2c) hergestellt. Diese haben eine äußere Abmessung
von 300× 300mm2 und eine Rahmenbreite von ca. 45mm. Das Pulver nimmt somit eine Fläche von etwa
210× 210mm2 innerhalb der Rahmen ein. Nachdem diese Fläche noch deutlich größer als die Fläche der
heißen Platte (148× 148mm2) ist, kann davon ausgegangen werden, dass der streng vertikale Wärme-
fluss zwischen der heißen Platte und den kalten Platten, und somit auch dasMessergebnis durch die Pro-
benrahmen nicht verfälscht wird. Die Rahmendicke (vertikale Ausdehnung), die gleich der Dicke 𝑑𝑃𝑢𝑙
der Pulverschicht ist, beträgt ca. 30mm. Um die Probenpräparation auch außerhalb der GHP-Apparatur
durchführen zu können, und aufgrund des Spalts zwischen heißer Platte und Schutzring, ist zudem ei-
ne vertikale Eingrenzung des Pulvers notwendig. Aus diesem Grund wurden die Probenrahmen oben
und unten jeweils mit dünnen Platten aus Phlogopit70 bedeckt. Diese Platten der Dicke 𝑑𝑃ℎ𝑙 = 0,5mm
wurden auf die Abmessungen 300× 300mm2 zugeschnitten. Die unteren beiden Platten wurden mit ei-
nemHT-beständigen Kleber an den Probenrahmen fixiert und die oberen beiden Platten wurden auf die
Probenhalter gelegt, nachdem das Pulver eingefüllt wurde (vgl. Abb. 5.2b).

Anders als die Probenrahmen aus Calciumsilikat führen die Phlogopit-Platten zu zusätzlichen thermi-
schenWiderständen zwischen der heißen Platte und den kalten Platten. Somit beeinflussen sie denWär-
mefluss und die gemessene Wärmeleitfähigkeit. Da ihre Dicke 𝑑𝑃ℎ𝑙 jedoch klein gegenüber der Dicke
𝑑𝑃𝑢𝑙 der Pulverschicht ist, und nachdem die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑃𝑢𝑙 der Perlit-Probe in der selben
Größenordnungwie dieWärmeleitfähigkeit des Phlogopits (Herstellerangabe: 𝜆𝑃ℎ𝑙 = 70mW/mK) liegt,
dominiert der thermischeWiderstand der Probe. Da ein eindimensionalerWärmefluss vorliegt, kann die
Sandwich-artige Anordnung, bestehend aus der Pulverschicht und zwei Phlogopit-Platten, als einfache
Reihenschaltung thermischerWiderstände aufgefasst werden. Dies führt zu folgendemZusammenhang:

𝑑𝐺𝑒𝑠
𝜆𝐺𝑒𝑠

= 𝑑𝑃𝑢𝑙
𝜆𝑃𝑢𝑙

+ 2 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 = 𝑑𝑃𝑢𝑙
𝜆𝑃𝑢𝑙

+ 2 ( 𝑑𝑃ℎ𝑙
𝜆𝑃ℎ𝑙

+ 𝑊𝐾) (5.2)

Der gesamte Wärmedurchgangswiderstand 𝑑𝐺𝑒𝑠/𝜆𝐺𝑒𝑠 der Anordnung setzt sich zusammen aus dem
Wärmedurchgangswiderstand 𝑑𝑃𝑢𝑙/𝜆𝑃𝑢𝑙 der Pulverschicht sowie zwei identischen Beiträgen 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 , die
durch das Einführen der Phlogopit-Platten bedingt sind. Bezüglich 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 muss nicht nur der Wärme-
durchgangswiderstand 𝑑𝑃ℎ𝑙/𝜆𝑃ℎ𝑙 der Platten an sich berücksichtigt werden, sondern auch der zusätzli-
che Kontaktwiderstand 𝑊𝐾 zwischen den Platten und der Pulverschicht.

Nach Anwendung des Korrekturverfahrens (Gl. 3.11) liefert die GHP-Messung die eff. Wärmeleitfähig-
keit 𝜆𝐺𝑒𝑠 der gesamten Anordnung aus Pulverschicht und Phlogopit-Platten. Daraus lässt sich die ge-
wünschte eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑃𝑢𝑙 des Pulvers berechnen, indem Gl. 5.2 nach 𝜆𝑃𝑢𝑙 aufgelöst wird.
Zudemmuss 𝑑𝐺𝑒𝑠 = 𝑑𝑃𝑢𝑙 + 2 𝑑𝑃ℎ𝑙 mit 𝑑𝑃ℎ𝑙 = 0,5mm eingesetzt, und die Dicke 𝑑𝑃𝑢𝑙 der Probenrahmenmit
einer Schieblehre gemessen werden:

𝜆𝑃𝑢𝑙 = 𝑑𝑃𝑢𝑙 (𝑑𝑃𝑢𝑙 + 2 𝑑𝑃ℎ𝑙
𝜆𝐺𝑒𝑠

− 2 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾)
−1

(5.3)

Um diese Gleichung verwenden zu können, muss jedoch auch der Term 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 , der im Allgemeinen
gasdruck- und temperaturabhängig ist, bekannt sein. Eine Bestimmungvon𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 = 𝑑𝑃ℎ𝑙/𝜆𝑃ℎ𝑙 + 𝑊𝐾 auf
Grundlage theoretischer Betrachtungen zur Temperaturabhängigkeit der Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑃ℎ𝑙 und

70Hierbei handelt es sich um ein glimmerartiges, d. h. schichtartig aufgebautes, silikatisches Mineral (Phyllosilikat).
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zur Temperatur- und Gasdruckabhängigkeit des Kontaktwiderstands 𝑊𝐾 erscheint mit der erforderli-
chen Genauigkeit nicht möglich. Deshalb wurde 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 über Kalibrationsmessungen bestimmt. Zu die-
sem Zweck wurden zwei Calciumsilikat-Platten, die bereits von EBERT & HEMBERGER [51] für einen Ring-
vergleich verschiedener Plattenapparaturen benutzt wurden, als Referenzproben verwendet. Mit die-
sen Referenzproben wurden in der GHP-Apparatur zwei Kalibrationsmessungen durchgeführt: Erstens
wurde die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑅𝑒𝑓 der reinen Calciumsilikat-Platten (Dicke: 𝑑𝑅𝑒𝑓 ) bestimmt. Zwei-
tens wurde die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠 einer Sandwich-artigen Anordnung (Dicke: 𝑑𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠), bei
der die Calciumsilikat-Platten oben und unten mit den Phlogopit-Platten bedeckt waren, gemessen. Bei
beidenMessungenwurdewiederumdas Korrekturverfahren (Gl. 3.11) angewandt. Die Sandwich-artige
Anordnung ausReferenzprobe und zwei Phlogopit-Platten lässt sich ebenfalls über eineReihenschaltung
thermischer Widerstände beschreiben, sodass analog zu Gl. 5.2gilt:

𝑑𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠
𝜆𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠

=
𝑑𝑅𝑒𝑓
𝜆𝑅𝑒𝑓

+ 2 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 (5.4)

Bestimmt man nun die Dicke 𝑑𝑅𝑒𝑓 der Calciumsilikat-Platten mit einer Schieblehre, so ergibt sich aus
Gl. 5.4 mit 𝑑𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠 = 𝑑𝑅𝑒𝑓 + 2 𝑑𝑃ℎ𝑙 und 𝑑𝑃ℎ𝑙 = 0,5mm eine Bestimmungsgleichung für 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 :

𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 = 1
2

⎛⎜
⎝

𝑑𝑅𝑒𝑓 + 2 𝑑𝑃ℎ𝑙
𝜆𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠

−
𝑑𝑅𝑒𝑓
𝜆𝑅𝑒𝑓

⎞⎟
⎠

(5.5)

Aufgrund der Temperatur- und Gasdruckabhängigkeit von 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 wurde die Kalibration für sämtliche
Mitteltemperaturen und Gasdrücke durchgeführt, bei denen später auch Messungen mit exp. Perlit als
Probenmaterial stattfanden. Demnach erfolgten die Kalibrationsmessungen sowohl in einer Stickstoffat-
mosphäre bei Umgebungsdruck als auch im evakuierten Zustand (10−3 hPa≲ 𝑝 ≲ 10−2 hPa) jeweils bei
den Temperaturen 100 ∘C, 200 ∘C, 400 ∘C und 600 ∘C. Die hieraus gemäß Gl. 5.5 bestimmten experimen-
tellen Daten für 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 sind in Abb. 5.3 gezeigt und lassen sich wie folgt physikalisch interpretieren: Bei
Umgebungsdruck ist der Kontaktwiderstand 𝑊𝐾 offensichtlich vernachlässigbar und es gilt:

𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 = 𝑑𝑃ℎ𝑙
𝜆𝑃ℎ𝑙

= 0,5mm
70mW/mK = 7,14m2 K/W (5.6)

Die horizontale, blau gestrichelte Linie in Abb. 5.3 wurde mit diesem Wert für 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 gezeichnet und
zeigt eine gute Übereinstimmung mit den Messdaten. Eine Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑃ℎ𝑙 ist nicht
zu beobachten, auch wenn man für die phononische Wärmeleitfähigkeit in einem kristallinen Festkör-
per prinzipiell einen reziproken Zusammenhang der Form 𝜆𝑃ℎ𝑙 ∼ 𝑇−1 erwarten würde [79, S. 262]. Die
experimentellen Werte für den evakuierten Zustand lassen sich gut über die orange gestrichelte Kurve
in Abb. 5.3 beschreiben, für die folgende Bestimmungsgleichung gewählt wurde:

𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 = 𝑑𝑃ℎ𝑙
𝜆𝑃ℎ𝑙

+ 𝑊𝐾 = 𝐶1 + 𝐶2
𝑇3 (5.7)

Dabei ist 𝐶1 = 𝑑𝑃ℎ𝑙/𝜆𝑃ℎ𝑙 = 7,14m2 K/W(s. o.) der als fester Parameter gesetzteWärmedurchgangswider-
stand der Phlogopit-Platte und 𝐶2 eine an die Messdaten angepasste Konstante.71 Offensichtlich nimmt
der im evakuierten Zustand nicht zu vernachlässigende Kontaktwiderstand mit 𝑇3 ab. Dieses Ergebnis
ist physikalisch sinnvoll, denn allgemein lässt sich der Kontaktwiderstand als Quotient einer effektiven
Dicke und einer Wärmeleitfähigkeit des Kontaktübergangs beschreiben. Für den Strahlungsanteil der
Wärmeleitfähigkeit erwartet man auch theoretisch eine Proportionalität zu 𝑇3 (vgl. Gl. 2.33).

71Für sämtliche in dieser Arbeit durchgeführten Anpassungen von mathematischen Gleichungen an experimentelle, numeri-
sche oder tabellierte Daten (s. bereits Kap. 2 sowie Kap. 6 bis 8 und Anh. B) wurde die Software „OriginPro 8G” verwendet.
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Abbildung 5.3: Wärmedurchgangswiderstand 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾, bedingt durch Einführen einer Phlogopit-Platte zwischen
Probenkörper undMessplatte in der GHP-Apparatur, in Abhängigkeit der Temperatur (Mitteltemperatur der Mess-
platten). Das Diagramm zeigt 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 sowohl für eine Stickstoffatmosphäre bei Umgebungsdruck als auch im eva-
kuierten Zustand.

Die in Abb. 5.3 gezeigten Werte für 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 können nun in Gl. 5.3 eingesetzt werden, um aus der ge-
messenen Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺𝑒𝑠 die gewünschte eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑃𝑢𝑙 der Pulverprobe bei ver-
schiedenen Temperaturen (100 ∘C, 200 ∘C, 400 ∘C und 600 ∘C) und Gasatmosphären (Stickstoff bei Um-
gebungsdruck und Vakuum) zu berechnen. Durch dieses Vorgehen wird implizit angenommen, dass
der Kontaktwiderstand zwischen Phlogopit-Platte und Pulverprobe gleich demKontaktwiderstand zwi-
schen Phlogopit-Platte und Referenzprobe ist. Nachdem die Pulverprobe und die Referenzprobe eine
ähnlicheOberflächenrauheit aufweisen, erscheint dieseAnnahmegerechtfertigt. Ohnehin spielt derKon-
taktwiderstand nur im evakuierten Zustand eine Rolle. Verwendet man nun Gl. 5.3, um 𝜆𝑃𝑢𝑙 aus 𝜆𝐺𝑒𝑠 zu
berechnen, so liegt die relative Differenz 𝛿𝜆𝑃𝑢𝑙 = (𝜆𝑃𝑢𝑙 − 𝜆𝐺𝑒𝑠)/𝜆𝐺𝑒𝑠 zwischen 0,5% und 3% für das Pro-
benmaterial P-0,14 sowie zwischen 0,5% und 17% für P-1,5. Dies bestätigt die anfängliche Feststellung,
dass der thermischeWiderstand der Pulverschicht groß gegenüber dem zusätzlichen, durch Einführung
der Phlogopit-Platten bedingten thermischen Widerstand ist.

UmProben für die GHP-Apparatur zu präparieren, wurden die zu untersuchenden Pulver(mischungen)
in die Probenhalter gefüllt. Überschüssiges Pulver wurde mit einem Vierkantstab abgezogen. Allgemein
muss für Pulver berücksichtigtwerden, dass beispielsweise durchKlopfen, Schütteln odermechanischen
Druck unterschiedliche Verdichtungsgrade mit unterschiedlichen Schüttdichten (bzw. Stampfdichten)
entstehen (vgl. Abschn. 2.1.2). So wurden für das Probenmaterial P-1,5 Dichten zwischen 52 kg/m3 und
76 kg/m3 nur dadurch erreicht, dass das Pulver auf unterschiedliche Art undWeise unter leichtemKlop-
fen in ein Gefäß eingefüllt wurde. Während der Probenpräparation für die GHP-Apparatur wurde des-
halb darauf geachtet, dass erstens eine reproduzierbare Dichte und zweitens ein Wert möglichst nahe
an der Herstellerangabe (s. Tab. 4.1) erreicht wurde. Die Schüttdichten der hergestellten Pulverproben
betrugen 𝜌𝐵 = (56,0± 0,6)kg/m3 für P-1,5 und 𝜌𝐵 = (180,4± 1,9)kg/m3 für P-0,14.
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Subtraktion der Wärmeleitung über das Restgas bei evakuierten Messungen

Der niedrigste Gasdruck, der in der GHP-Apparatur erreicht werden konnte, betrug zwischen 1⋅10−3 hPa
und 5⋅10−2 hPa bei Temperaturen bis 400 ∘C und zwischen 1⋅10−2 hPa und 2⋅10−1 hPa bei 600 ∘C. Der Ein-
fluss der Gaswärmeleitung ist bei diesen Gasdrücken noch nicht so weit unterdrückt, dass er komplett
vernachlässigt werden kann. Folglich sind die gemessenen eff. Wärmeleitfähigkeiten 𝜆𝐸 nicht mit der
eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 im vollständig evakuierten Zustand gleichzusetzen, sondern sie enthalten ei-
nen geringen gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃. Dieser muss gemäß Gln. 2.74 u. 2.75 subtrahiert werden.
Zur Berechnung von 𝜆𝑃 wurde dabei das in Abschn. 3.3 vorgestellte Modell von KAGANER [96, S. 70–77]
(Gl. 3.9) verwendet. Dieses wurde an gasdruckabhängige Wärmeleitfähigkeitsmessungen bei verschie-
denen Temperaturen angepasst; für dazwischenliegende Temperaturen wurde eine Interpolation vorge-
nommen. Es stellte sich heraus, dass das Verhältnis 𝜆𝑃/𝜆𝐸 für P-1,5 zwischen 1% und 4%, sowie für
P-0,14 zwischen 0,5% und 1,8% lag. Die Subtraktion von 𝜆𝑃 stellt deshalb nur eine kleine Korrektur dar.

Messunsicherheit

Wie im Rahmen der Versuchsdurchführung beschrieben wurde, berechnet das Messprogramm minüt-
lich die Standardabweichung �̂�𝜆 der gemessenenWärmeleitfähigkeit. Am Ende einer Messung lässt sich
hieraus die statistische Messunsicherheit Δ𝜆 = �̂�𝜆/√𝑁 ermitteln, wobei 𝑁 = 90 die Anzahl der Daten-
punkte ist, die zur Berechnung desMessergebnisses bei stationären Bedingungen herangezogenwerden.
Die resultierende relative Messunsicherheit Δ𝜆/𝜆 liegt für eine Einzelmessung typischerweise zwischen
0,05% und 1%. Durch Anwendung des Korrekturverfahrens (Gl. 3.11) vergrößert sich Δ𝜆/𝜆, da die sta-
tistische Unsicherheit zweier Einzelmessungen kombiniert werden muss. Gemäß den Regeln zur Feh-
lerfortpflanzung ergeben sich Werte zwischen 0,1% und 3%. Die Korrektur des Wärmewiderstands der
Phlogopit-Platten (Gl. 5.3) führt aufgrund von statistischenUnsicherheiten in 𝑑𝑃𝑢𝑙 (< 0,5%) und 𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾
(3 – 5% für evakuierte Messungen, 7 – 13% für Messungen bei Umgebungsdruck) zu einer weiteren Er-
höhung von Δ𝜆/𝜆. Durch Fehlerfortpflanzung ergibt sich schließlich eine statistische Unsicherheit der
GHP-Messungen zwischen 2,5% und 5,5%.

5.3 Dynamisches Hitzdrahtverfahren

Versuchsaufbau

Das Prinzip des für Hitzdraht-Messungen verwendeten Versuchsaufbaus wurde bereits in Abschn. 2.6.2
beschrieben und ist in Abb. 2.8 gezeigt. Zur Vermessung von Pulverproben werden quaderförmige Pro-
benbehälter verwendet. Ein solcher Behälter ist in Abb. 5.4a zu sehen. Der Hitzdraht (1) ist dabei zwi-
schen den seitlichen Deckflächen (2a, 2b) des Probenbehälters mittig aufgehängt und wird durch klei-
ne Löcher nach außen geführt. Beide Enden werden an eine elektrische Leistungsquelle (vgl. Abb. 2.8)
angeschlossen, die eine zeitlich konstante (< 0,1% Abweichung) Heizleistung ausgibt. Zudem werden
die beiden Potentialdrähte (3a, 3b), die am Hitzdraht (1) angeschweißt sind, durch zusätzliche Löcher
seitlich aus dem Probenbehälter geführt. Zur Messung der Heizleistung 𝑃 = 𝑈 𝐼 = 𝑈 𝑈𝑆/𝑅𝑆 werden der
Spannungsabfall 𝑈𝑆 über einen Shuntwiderstand 𝑅𝑆, sowie die Potentialdifferenz 𝑈 zwischen den bei-
den Schweißpunkten simultan gemessen (vgl. Abschn. 2.6.2 u. Abb. 2.8); hierzu wird ein Mehrkanal-
Multimeter verwendet. Die Leistungsquelle und das Multimeter sind an einen Messrechner angeschlos-
sen und werden von einem Messprogramm gesteuert und ausgelesen.
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(a)

(b)

(c)

Abbildung 5.4: Messaufbau und Probenpräparation für THW-Messungen. Abb. (a): Keramik-Probenbehälter mit
Hitzdraht und Anschlussleitungen. Der Durchmesser des Drahts beträgt 200µm, die Länge des Abschnitts zwi-
schen den Schweißpunkten ca. 8 cm. Abb. (b): Mit Pulvermischung gefüllter Plastik-Probenbehälter für Messungen
bei Raumtemperatur. Der Durchmesser des Drahts beträgt hier abweichend 100µm. Abb. (c): Mit Pulvermischung
gefüllter Keramik-Probenbehälter für Messungen bei hohen Temperaturen. Vor Durchführung der Messungen wur-
den jeweils noch passende Deckel auf die Probenbehälter gelegt.

Zur Auswertung der THW-Messungen wird die längenspezifische Heizleistung ̂𝑝𝑙 des Hitzdrahts be-
nötigt (vgl. Gl. 2.80). Hierfür wird die Länge 𝑙 des Drahtabschnitts zwischen den Schweißpunkten mit
einem Lichtmikroskop, welches über eine Funktion zur Längenmessung verfügt, sowie als zusätzliche
Kontrolle mit einer Schieblehre gemessen und im Messprogramm eingegeben. Die Temperatur 𝑇𝐷 des
Hitzdrahts wird über seinen elektrischen Widerstand 𝑅 = 𝑈/𝐼 = 𝑈 𝑅𝑆/𝑈𝑆 ermittelt. Dazu ist die Um-
kehrfunktion 𝑇(𝑅) des temperaturabhängigenWiderstands 𝑅(𝑇) des Drahtmaterials erforderlich. Dieser
wird über eine quadratische Gleichung beschrieben:

𝑅(𝑇) = 𝑅0 (1 + 𝐶1 𝑇 [∘C] + 𝐶2 (𝑇 [∘C])2) (5.8)

Hierbei ist 𝑅0 derWiderstand bei 𝑇 = 0 ∘C. Zur Bestimmung von 𝑅0 wird vor Beginn einer jedenMessrei-
he eine Kalibrationsmessung durchgeführt. Die Temperaturkoeffizienten 𝐶1 und 𝐶2 sind für verschiede-
ne Drahtmateralien im Messprogramm hinterlegt (vgl. [48, S. 61]). Die zeitabhängige Übertemperatur
Δ𝑇𝐷 des Hitzdrahts wird vomMessprogramm aus der Differenz zwischen Drahttemperatur 𝑇𝐷 undAn-
fangstemperatur 𝑇0 berechnet und ausgegeben. Für detailliertere Informationen über den Messaufbau
wird auf die Arbeit von EBERT [48] verwiesen.

Probenpräparation

Für THW-Messungen bei Raumtemperatur wird die Pulverprobe in einen Probenbehälter aus Plastik
(s. Abb. 5.4b) mit den Abmessungen 110× 31× 30mm3 eingefüllt. Der Hitzdraht hat einen Durchmesser
von 𝐷 = 100µm und eine Länge von 𝑙 ≈ 8 cm; als Drahtmaterial wird reines Platin verwendet. Gasdruck-
abhängige und evakuierte Messungen finden in einer Vakuumkammer statt, die auf 10−4 hPa evakuiert
werden kann.



5.3. Dynamisches Hitzdrahtverfahren 89

Bei hohen Temperaturen (200 – 800 ∘C) wird anstelle des Plastik-Probenbehälters ein Gefäß aus Silikat-
keramik (s. Abb. 5.4c) mit den Abmessungen 115× 36× 38mm3 verwendet. Nachdem reines Platin für
Temperaturen über 525 ∘C kein geeignetes Drahtmaterial ist [48, S. 60], wird stattdessen eine Legie-
rung aus 90% Platin und 10% Rhodium benutzt. Der Platin-Rhodium-Draht hat einen Durchmesser
von 𝐷 = 200µm und ebenfalls eine Länge von 𝑙 ≈ 8 cm. Messungen bei hohen Temperaturen und Um-
gebungsdruck erfolgen in einem Laborofen. Um gasdruckabhängige und evakuierte Messungen zu er-
möglichen, kann eine vakuumdichte Keramik-Röhre von knapp 90 cm Länge so in dem Ofen positio-
niert werden, dass beide Enden der Röhre aus der Ofenkammer herausragen. Der Probenbehälter wird
dann in die Mitte der Röhre geschoben und dort beheizt. An den äußeren Enden der Röhre sind Vaku-
umflansche angebracht, sodass eine Vakuumpumpe und Vakuumdrucksensoren angeschlossen sowie
die elektrischen Zuleitungen herausgeführt werden können. Als Vakuumpumpe kann wahlweise eine
Drehschieberpumpe oder eine Turbomolekularpumpe verwendet werden. Die Messung des Gasdrucks
erfolgt durch kapazitive Membran-Vakuummeter. Der niedrigste Gasdruck, der in der Keramik-Röhre
erreicht werden kann, ist selbst bei 𝑇 = 800 ∘C kleiner als 10−3 hPa.

Auch bei der Probenpräparation für die THW-Messungen wurde auf eine reproduzierbare Dichte mit
möglichst geringer Abweichung zur Herstellerangabe (s. Tab. 4.1) geachtet. Dabei wurden Schüttdich-
ten von 𝜌𝐵 = (56,7± 1,5)kg/m3 für P-1,5 und 𝜌𝐵 = (180,7± 2,2)kg/m3 für P-0,14 erreicht. Diese Werte
sind somit auch in sehr guter Übereinstimmung mit den Schüttdichten der mittels GHP-Verfahren un-
tersuchten Pulverproben (s. Abschn. 5.2).

Versuchsdurchführung

Sobald die gewünschte Kombination aus Temperatur und Gasdruck im Versuchsraum (Vakuumkam-
mer, Ofen oder Keramik-Rohr) erreicht ist, wird zunächst eine Testmessung durchgeführt, die dem An-
passen der Heizleistung dient. Dabei wird die Heizleistung so eingestellt, dass die Übertemperatur Δ𝑇𝐷
des Hitzdrahts am Ende der Messung ca. 5 – 8K beträgt. Als Messdauer 𝑡𝑀 wird je nach Messung ein
Wert zwischen 30 s und 300 s gewählt. Dieser richtet sich unter anderem nach der Wärmeleitfähigkeit
und Wärmekapazität des Probenmaterials, sowie dem Kontaktwiderstand zwischen Probe und Draht.

Zur Verringerung der statistischen Unsicherheit des THW-Verfahrens werden typischerweise 5 – 10 Ein-
zelmessungen unter gleichen Bedingungen durchgeführt. Anschließend werden die Messkurven der
zeitabhängigen Übertemperatur Δ𝑇𝐷 gemittelt. Nach jeder einzelnen Messung ist die Drahttempera-
tur gegenüber dem thermischen Gleichgewicht um 5 – 8K erhöht; gleichzeitig hat sich in der Probe ein
Temperaturgradient aufgebaut. Diese beiden Effekte würden zu großen Messfehlern führen, falls direkt
im Anschluss eine weitere Messkurve aufgenommenwürde. Stattdessen muss zwischen den Einzelmes-
sungen eine Wartezeit 𝑡𝑊 verstreichen, in der Draht und Probe zurück in das thermische Gleichgewicht
relaxieren. GemäßMCLAUGHLIN & PITTMAN ist die sich relaxierende Übertemperatur Δ𝑇𝐷 bei gegebenem
Drahtradius 𝑟𝐷 wie folgt mit der Messzeit 𝑡𝑀 und der Wartezeit 𝑡𝑊 verknüpft [134]:

Δ𝑇𝐷(𝑡𝑀+𝑡𝑊)
Δ𝑇𝐷(𝑡𝑀) ≈

ln ( 𝑡𝑀+𝑡𝑊
𝑡𝑊

)

ln( 4 ̂𝑎 𝑡𝑀
𝑟2

𝐷 exp𝛾 )
(5.9)

Zur Berechnung der Temperaturleitfähigkeit ̂𝑎 = 𝜆/𝜌 𝑐 wird die spezifischeWärmekapazität von exp. Per-
lit benötigt. Hierfür wurde der Wert 𝑐 = 837 J/kgK aus [149] eingesetzt. Unter Verwendung von Gl. 5.9
wurde 𝑡𝑊 so gewählt, dass Δ𝑇𝐷(𝑡𝑀+𝑡𝑊) nicht mehr als ca. 0,2K über der Anfangstemperatur 𝑇0 des
thermischen Gleichgewichts liegt. Je nach Messdauer und Probenmaterial ergeben sich hiermit Warte-
zeiten zwischen 2min und 20min.
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Versuchsauswertung

Zur Auswertung der gemittelten Messkurven für die zeitabhängige Übertemperatur Δ𝑇𝐷 wird die in
Abschn. 3.4.1 beschriebene erweiterte Lösung von EBERT ET AL. [48; 49] verwendet und an die jeweiligen
Messdaten angepasst. Hierzuwird auf demMessrechner ein Auswerteprogramm ausgeführt, sodass die
gemessenen Daten direkt evaluiert werden können. Als Ergebnis der Fit-Prozedur gibt das Programm
dieWärmeleitfähigkeit der Probe, den Kontaktwiderstand72 zwischenDraht und Probe, sowie einen ver-
tikalen Temperaturversatz aus [48, S. 53]. Für die Auswertung wurde nicht die gesamte Messkurve bis
zurMessdauer 𝑡𝑀 herangezogen, sondern nur das Zeitintervall zwischen einer Anfangszeit 𝑡𝐴 und einer
Endzeit 𝑡𝐸. Nachfolgendwird beschrieben,wie 𝑡𝐴 und 𝑡𝐸 imEinzelfall ermitteltwurden. ZurVeranschau-
lichung zeigen die Abbn. 5.5 u. 5.6 exemplarische Messkurven, in denen Δ𝑇𝐷 gegen ln 𝑡 aufgetragen ist.
Allgemein lässt sich festhalten, dass die Messpunkte sehr gut durch die erweiterte Lösung (Fit-Kurve)
beschrieben werden.

Für die ersten Sekunden einer jeden Messung wurden Abweichungen zwischen der angepassten Lö-
sung und den experimentellen Daten festgestellt. Dies kann mit einem Zeitversatz zwischen Strom- und
Spannungsmessung erklärt werden, der vor allem dann zu einer Abweichung führt, wenn die Drahttem-
peratur schnell ansteigt [48, S. 64 u. S. 70]. Aufgrund der hohen Kontaktwiderstände, die bei pulverför-
migen Proben insbesondere im Vakuum auftreten, ist dieser Effekt in den Abbn. 5.5b u. 5.6b besonders
stark ausgeprägt. Würde man dort die Fit-Kurve für Zeiten 𝑡 < 𝑡𝐴 verlängern, würde sie zum Teil deut-
lich unterhalb der Messdaten liegen. Allgemein enthalten die Δ𝑇𝐷-Daten zu Beginn der Messung jedoch
noch keine Information über die Wärmeleitfähigkeit der Probe, da die vom Draht ausgehende Tempe-
raturwelle zunächst den Kontaktwiderstand überwinden muss. In den Δ𝑇𝐷(ln 𝑡)-Messkurven zeigt sich
dies dadurch, dass Δ𝑇𝐷 zunächst nicht-linear ansteigt. Erst nach einer gewissen Zeit 𝑡𝐾 (typischerweise
3 – 50 s) kann ein Übergang in den linearen Bereich beobachtet werden (vgl. Abbn. 5.5 u. 5.6)73. Um die
Messdaten für 𝑡 < 𝑡𝐾 nicht übermäßig stark zu gewichten, wurde die Anfangszeit 𝑡𝐴 der Auswertung
so gewählt, dass die Abweichung zwischen angepasster Lösung und Messdaten nicht größer als ca. 3%
wurde. Die 𝑡𝐴-Werte, die sich hierdurch ergeben, sind stets mehrere Sekunden vor dem Zeitpunkt 𝑡𝐾 ,
der den Übergang in den linearen Bereichmarkiert. Bei belüftetenMessungen (Abbn. 5.5a u. 5.6a) liegen
sie zudem nur kurz hinter dem Startzeitpunkt der Messung.

Wie auch dasModell der idealen Linienquelle (Abschn. 2.6.2) geht die erweiterte Lösung (Abschn. 3.4.1)
von einem unendlich ausgedehnten Probenmedium aus. Sobald die Temperaturwelle die äußere Beran-
dung der Probe erreicht, treten deshalb Abweichungen der Drahttemperatur von der jeweiligen Lösung
auf. Hieraus ergibt sich eine maximal zulässige Auswertezeit 𝑡𝐸 in Abhängigkeit des äußeren Probenra-
dius 𝑟𝑃 [48, S. 11 f.]:

𝑡𝐸 =
𝑟2
𝑃
̂𝐶 ̂𝑎

=
𝑟2
𝑃 𝜌 𝑐

̂𝐶 𝜆
(5.10)

Für die Konstante ̂𝐶 gibt MANI [129] den Wert ̂𝐶 = 28 an; zur Herleitung setzt er voraus, dass die Erhö-
hung der Temperatur 𝑇(𝑟𝑃) an der Probenberandung vernachlässigbar klein sein soll. Gemäß HEALY ET
AL. hat ̂𝐶 hingegen denWert ̂𝐶 = 5,783 [82]; hierbei wird gefordert, dass ein Korrekturterm für die Draht-
temperatur 𝑇𝐷 in guter Näherung ignoriert werden kann. Das Kriterium von HEALY ET AL. erscheint phy-
sikalisch sinnvoller, denn eine geringfügige Erhöhung von 𝑇(𝑟𝑃) führt noch nicht zwangsläufig zu einer

72Dieser wird nicht direkt ausgegeben, sondern das Auswerteprogramm ermittelt eine Größe, die proportional zum Kontakt-
widerstand ist [48, S. 53].

73Der Übergang derMesskurven in den linearen Bereich erfolgt über einen längeren Zeitraum und nicht zu einem klar definier-
ten Zeitpunkt. Es ist deshalb nicht möglich, einen exakten Wert für 𝑡𝐾 anzugeben. Die in den Abbn. 5.5b u. 5.6b durch horizontal
eingezeichnete Linien angegebenen Werte sind deshalb nur als Richtwerte, die ungefähr in der Mitte des Übergangsintervalls
liegen, zu verstehen.
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Abbildung 5.5: Exemplarische THW-Messkurven für P-1,5 bei 𝑇 = 200 ∘C. Abb. (a), oben: Belüftete Messung
(𝑝 ≈ 980 hPa). Abb. (b), unten: Messung im evakuierten Zustand (𝑝 ≤ 10−3 hPa).
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Abbildung 5.6: Exemplarische THW-Messkurven für P-0,14 bei 𝑇 = 200 ∘C. Abb. (a), oben: Belüftete Messung
(𝑝 ≈ 980 hPa). Abb. (b), unten: Messung im evakuierten Zustand (𝑝 ≤ 10−3 hPa).
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bedeutsamen Abweichung des Anstiegs von 𝑇𝐷. Nachdem aber nur 𝑇𝐷 für das THW-Messergebnis ent-
scheidend ist, wird für diese Arbeit ̂𝐶 = 5,783 gesetzt. Verglichen mit P-1,5 ergeben sich für P-0,14 durch
die höhere Dichte und die im Allgemeinen niedrigere Wärmeleitfähigkeit aus Gl. 5.10 deutlich größere
Werte für die Endzeit 𝑡𝐸 der Auswertung. In der Regel sind diese sogar größer als die jeweils gewählte
Messdauer 𝑡𝑀 (vgl. Abbn. 5.6a u. 5.6b). Eine längere Messdauer hätte jedoch für P-0,14 kein genaueres
Ergebnis im Sinne der Auswertung geliefert, da der lineare Bereich der Messkurve, der Informationen
über die Wärmeleitfähigkeit enthält, bereits ausreichend lang ist. Für P-1,5 hingegen ist die maximale
Auswertezeit nach Gl. 5.10 in der Regel kleiner als die gewählte Messzeit 𝑡𝑀 (vgl. Abbn. 5.5a u. 5.5b).

Messunsicherheit

Für dieMessunsicherheit des THW-Verfahrens in der hier angewandten Formmüssen zwei unterschied-
liche Beiträge in Betracht gezogen werden: Erstens ist eine relative Unsicherheit von Δ𝜆/𝜆 = 2% zu be-
rücksichtigen, die sich aus der verwendeten Apparatur ergibt. Dieser Wert wurde durch Vergleich der
gemessenen Wärmeleitfähigkeiten für die Flüssigkeiten Glycerin und Toluol mit Literaturwerten ermit-
telt [48, S. 64]. Er enthält auch sämtliche Messtoleranzen der Gerätschaften, wie beispielsweise der Mul-
timeter. Zweitens führt die Anwendung des THW-Verfahrens auf Materialien mit niedriger Wärmeleit-
fähigkeit und hohen Kontaktwiderständen unter Benutzung der erweiterten Lösung von EBERT ET AL.
[48; 49] zu einer zusätzlichen Unsicherheit. Diese wird von EBERT ET AL. [49] mit ca. 10% und von EBERT
[48, S. 54] mit typischerweise 5 – 10%, je nach Eigenschaften der Probe auch weniger als 5% angegeben.
Um diese Unsicherheit präziser zu quantifizieren, wurde die Fit-Prozedur für exemplarische Messkur-
ven mehrere Male durchgeführt, wobei jeweils verschiedene Werte für 𝑡𝐴 und 𝑡𝐸 verwendet wurden.
Dabei ergaben sich je nach Wahl des Auswertezeitraums unterschiedliche Fit-Ergebnisse. Die statisti-
sche Unsicherheit, die aus den Abweichungen dieser Ergebnisse zueinander resultierte, betrug in der
Regel ca. 5%, für Messungen am Probenmaterial P-0,14 bei hohen Gasdrücken sogar weniger (ca. 2%).
Die gesamte Messunsicherheit Δ𝜆/𝜆 des THW-Verfahrens, die sich aus der Kombination beider Beiträge
ergibt, liegt demnach im Normalfall bei ca. 5,5%, und für P-0,14 je nach Gasdruck bei nur ca. 3%. Die
einzige Ausnahme hiervon, die lediglich für P-1,5 und 𝑇 = 800 ∘C zu beachten ist, wird nachfolgend noch
beschrieben.

Experimentelle Schwierigkeiten für das Probenmaterial P-1,5 und deren Bewältigung

Für P-1,5 war eine Auswertung der Messungen im evakuierten Zustand zunächst nicht möglich, da der
Kontaktwiderstand sehr hohe Werte annahm. Diese konnten von der Fit-Prozedur nicht bewältigt wer-
den, sodass Programmabstürze auftraten. Das Problem konnte dadurch behoben werden, dass der Hitz-
draht mit einer dünnen Schicht Vakuumfett (bei Raumtemperatur) bzw. einer HT-stabilen Wärmeleit-
paste (bei 200 – 800 ∘C) überzogen wurde. Durch Testmessungen bei Gasdrücken zwischen 0,03 hPa und
1.000 hPa konnte gezeigt werden, dass die gemesseneWärmeleitfähigkeit hierdurch innerhalb der Mess-
genauigkeit nicht beeinflusst, der Kontaktwiderstand jedoch um etwa den Faktor 2 reduziert wurde.
Folglich wurde das Vakuumfett bzw. die Wärmeleitpaste für sämtliche Messungen mit P-1,5 verwendet,
wodurch auch die Messungen im evakuierten Zustand ausgewertet werden konnten.

Eine weitere Schwierigkeit im Zusammenhang mit P-1,5 trat während der Auswertung der gasdruck-
abhängigen Messungen bei 800 ∘C sowie der evakuierten Messungen bei 200 – 800 ∘C auf: Bedingt durch
den trotzWärmeleitpaste immer noch hohenKontaktwiderstandwar der Zeitpunkt 𝑡𝐾 , der dasÜberwin-
den des Kontaktwiderstands und den Übergang in den linearen Bereich der Messkurve markiert, relativ
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spät im Verlauf der Messung erreicht. Gleichzeitig ergaben sich aus Gl. 5.10 vergleichsweise kleine Wer-
te für 𝑡𝐸. Dies führte zu einer höheren Messunsicherheit, da der lineare Bereich der Messkurve, der die
entscheidende Information über die Wärmeleitfähigkeit enthält, gemäß Gl. 5.10 abgeschnitten werden
musste. Konkret wurde beobachtet, dass das Ergebnis der Fit-Prozedur stärker als üblich von der Wahl
der Anfangs- und Endzeitpunkte 𝑡𝐴 und 𝑡𝐸 abhängig war. Aus diesem Grund wurden die Werte für
𝑡𝐸 bei den entsprechenden Messungen um 15 – 25% erhöht, sodass ein längerer Ausschnitt des linearen
Bereichs für die Auswertung herangezogen werden konnte. Obwohl die verwendeten 𝑡𝐸-Werte somit
größer sind als die maximal zulässigen Werte gemäß Gl. 5.10, kann davon ausgegangen werden, dass
der hierdurch verursachte Fehler vernachlässigbar klein ist: Erstens war die Verlängerung des Auswer-
tezeitraums nie größer als 𝑡𝐾 . Es darf jedoch angenommen werden, dass eine Verlängerung ummaximal
den Betrag von 𝑡𝐾 zulässig ist, denn in Gl. 5.10 ist der Kontaktwiderstand nicht berücksichtigt und die
Temperaturwelle breitet sich erst dann durch die Probe aus, wenn sie den Kontaktwiderstand überwun-
den hat. Zweitens wäre das Auftreffen der Temperaturwelle auf die äußere Probenberandung dadurch
bemerkbar geworden, dass sich die Δ𝑇𝐷(ln 𝑡)-Messkurve bei großen Zeiten einer Horizontalen annä-
hert. Ein derartiger Kurvenverlauf wurde jedoch bei keiner der entsprechenden Messungen beobachtet.
Mit dem verlängerten Auswertezeitraum als Bezugsgrundlage ergaben sich für die evakuiertenMessun-
gen bei 𝑇 ≤ 600 ∘C durch Variation von 𝑡𝐴 und 𝑡𝐸 Unsicherheiten Δ𝜆/𝜆, die innerhalb des sonst üblichen
Bereichs von ca. 5% lagen (vgl. hierzu die obigen Ausführungen zur Messunsicherheit). Bei 𝑇 = 800 ∘C
(unabhängig vom Gasdruck) musste jedoch immer noch eine erhöhte Unsicherheit von ca. 8% akzep-
tiert werden. Dies ist im Wesentlichen der Tatsache geschuldet, dass sich aufgrund der niedrigen Dichte
und gleichzeitig hohenWärmeleitfähigkeit der Probe aus Gl. 5.10 sehr niedrige 𝑡𝐸-Werte (12 – 16 s) erga-
ben, sodass selbst nach Verlängerung von 𝑡𝐸 um 𝑡𝐾 (ca. 3 s) der lineare Bereich der Messkurve zwischen
𝑡𝐴 und 𝑡𝐸 immer noch sehr kurz war.
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Kapitel 6

Experimentelle Ergebnisse für
evakuierte Probenmaterialien

In diesem Kapitel werden die experimentellen Ergebnisse zur eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 im evakuier-
ten Zustand (d. h. bei vernachlässigbarer Gaswärmeleitung) präsentiert und diskutiert.74 Aufgrund des
kleinen Festkörperanteils 𝜆𝐹 wird 𝜆𝑉 maßgeblich durch den Strahlungsanteil 𝜆𝑆 und somit den Extink-
tionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅 = 𝜌 ̂𝑒 ∗
𝑅 festgelegt (s. Gln. 2.42 u. 2.43). Dabei wird ̂𝑒 ∗

𝑅 durch FTIR-Spektroskopie
und 𝜆𝑉 mit dem GHP-Verfahren gemessen; die Ergebnisse werden in Abschn. 6.1 zunächst für die rei-
nen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 vorgestellt. Zur Erhöhung von �̂� ∗

𝑅 wird in Abschn. 6.2 ein geeigne-
tes Trübungsmittel identifiziert und ausgewählt, wobei die Wahl – auch unter Kostenaspekten – auf ein
Siliziumcarbid-Pulver fällt.Weiterhinwird inAbschn. 6.3 der optimaleMischungsanteil 𝑤 des Trübungs-
mittels ermittelt, für den sich experimentell 𝑤 = 40% ergibt. Schließlich werden ̂𝑒 ∗

𝑅 und 𝜆𝑉 in Abschn. 6.4
auch für die optimierte, getrübte Pulvermischung untersucht. Abschließend wird in Abschn. 6.5 ein Re-
chenmodell präsentiert, mit dem sich 𝜆𝑉 für die untersuchten Probenmaterialien wiedergeben lässt.

6.1 Untersuchung reiner, ungetrübter Perlit-Pulver

Für die beiden ungetrübten Probenmaterialien P-1,5 und P-0,14werden nachfolgend die experimentellen
Ergebnisse zum massenspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅 (Abschn. 6.1.1) und zur Temperaturab-
hängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 (Abschn. 6.1.2) beschrieben. Auf Grundlage der durchgeführ-
tenMessungen erfolgt mittels zweier verschiedener Auswerteverfahren die Bestimmung der Festkörper-
wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 und des Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅. Diese beiden Größen definieren gemeinsam
den Absolutwert von 𝜆𝑉 in Abhängigkeit der Temperatur. Abschließend wird ein Fazit hinsichtlich der
Eignung beider Probenmaterialien für HT-VPI-Anwendungen gezogen (Abschn. 6.1.3).

6.1.1 Infrarot-spektroskopisch ermittelter Extinktionskoeffizient

Darstellung der Messergebnisse

Der spektrale, massenspezifische, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
Λ wurde durch FTIR-Spektroskopie – wie

in Abschn. 5.1 beschrieben – bestimmt. Abbildung 6.1 zeigt die Messergebnisse für P-1,5 und P-0,14 im

74Teile dieses Kapitels wurden bereits in wissenschaftlichen Publikationen vorveröffentlicht, siehe hierzu S. 234.
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Wellenlängenbereich 1,4µm≤ Λ ≤ 18µm. Außerhalb dieses Bereichs war eine Untersuchung mit dem
verwendeten Spektrometer nicht möglich. Ergänzend ist auch die effektive Albedo 𝜔 ∗

0,Λ (Gl. 2.88) in
Abb. 6.1 enthalten. Das aus den spektralen ̂𝑒 ∗

Λ-Werten gemäß Gl. 2.32 berechnete Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗
𝑅

ist in Abb. 6.2 dargestellt; hierbei wurde nur über das experimentell zugängliche Wellenlängenintervall
zwischen 1,4µmund 18µm integriert. Nachdemdie durch das Planck’sche Gesetz gegebene Strahlungs-
stromdichte für 20 ∘C≤ 𝑇 ≤ 800 ∘C überwiegend in diesen Spektralbereich fällt, ist es im Wesentlichen
ausreichend, nur diesen Bereich zu betrachten. Mögliche Abweichungen, die sich daraus ergeben, dass
Wellenlängen außerhalb des Intervalls nicht berücksichtigt wurden, werden später in diesem Abschnitt
diskutiert. Die spektroskopische Untersuchung des Probenmaterials P-0,14 erfolgte vollständig im Rah-
men dieser Arbeit. Die Daten für P-1,5 wurden hingegen bereits im Zusammenhang mit der Arbeit von
BEIKIRCHER & DEMHARTER [13] ermittelt; sie sind zum Vergleich ebenfalls in den Abbildungen enthalten.

Diskussion des spektralen und Rosseland-gemittelten, massenspezifischen Extinktionskoeffizienten

In Abb. 6.1 zeigt sich qualitativ ein ähnlicher Verlauf des spektralen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗
Λ für beide

Materialien. Zudem ist auch eine guteÜbereinstimmungmit demvonCAPS ET AL. [31, S. 33] für exp. Perlit
gezeigten Extinktionsspektrum festzustellen. Die Wellenlängenbereiche hoher Extinktion bei 8 – 11µm
und ca. 12,5 µm stellen Absorptionsbanden dar, die charakteristisch für a-SiO2-Materialien sind, und
mit Streck- bzw. Biegeschwingungen assoziiert werden können [83, S. 40]. Zwischen 10µm und 12µm
findet auch vermehrt Streuung statt, wie anhand der Albedo zu erkennen ist. Ausgehend von der ersten
Absorptionsbande nimmt ̂𝑒 ∗

Λ hin zu kleinerenWellenlängen drastisch ab. Zwischen 6µmund 8µmweist
exp. Perlit ein Strahlungsfenster auf; dort fällt ̂𝑒 ∗

Λ bis auf 10m2/kg. Bei noch kleinerenWellenlängen steigt
̂𝑒 ∗
Λ wieder an, was durch die nun vorwiegend stattfindende Streuung zu begründen ist. Dennoch ist die
Extinktion auch im Bereich zwischen 3,5µm und 6µm nur unterdurchschnittlich ausgeprägt.

Der Verlauf des Rosseland-Mittels ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) mit der Temperatur in Abb. 6.2 lässt sich anhand des spektralen

Extinktionskoeffizienten (Abb. 6.1) und der Wellenlängenverteilung des Planck-Spektrums (Abb. 6.3)
gut nachvollziehen: Bei Raumtemperatur liegt das Maximum der Strahlungsintensität bei ca. 10µm
(Wien’sches Verschiebungsgesetz) und somit in einem Bereich, in dem exp. Perlit aufgrund der Absorp-
tionsbande eine sehr hohe Extinktion aufweist. Bei höheren Temperaturen verschiebt sich dasMaximum
zu kürzeren Wellenlängen und folglich zunächst in den Bereich des Strahlungsfensters zwischen 6µm
und 8µm. Dementsprechend nimmt auch ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) ab. Bei ca. 200 ∘C wird der niedrigste Wert für ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)

erreicht; dort liegt das Wien’sche Maximum bei ca. 6 µm. Bei weiter steigenden Temperaturen verschiebt
sich das Maximum bis auf knapp 3µm bei 800 ∘C. Nachdem der spektrale Extinktionskoeffizient dort
wieder ansteigt, nimmt auch ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) zu.

Wie aus den Abbn. 6.1 u. 6.2 ersichtlich ist, weist das Probenmaterial P-0,14 gegenüber P-1,5 eine höhe-
re massenspezifische Extinktion auf, auch wenn sich der Unterschied durch die Messunsicherheit von
maximal 12% (s. Abschn. 5.1) relativiert. Als Erklärung hierfür kann der kleinere Korndurchmesser her-
angezogen werden, der sich sowohl auf Absorption als auch auf Streuung vorteilhaft auswirkt: Im Fall
der Absorption ist aufgrund des Lambert-Beer’schen Gesetzes (Gl. 2.83) vorwiegend der oberflächenna-
he Volumenanteil des absorbierendenMaterials relevant. Weiter innen liegende Anteile tragen hingegen
weniger zur Absorption, jedoch im selben Maße zur Dichte bei. Nachdem die Partikeloberfläche mit
kleinerer Partikelgröße im Allgemeinen zunimmt, erwartet man somit für P-0,14 eine höhere massen-
spezifische Absorption. In Bezug auf Streuung sind Partikelgrößen günstig, die dieselbe Größenordnung
aufweisen wie die Wellenlänge der zu streuenden Strahlung. Nachdem thermische Strahlung zwischen
Raumtemperatur und 800 ∘C nahezu vollständig im Wellenlängenbereich 1µm≤ Λ ≤ 50µm liegt (vgl.
Abb. 6.3), ist P-0,14 (typische Korngröße: 10 – 100µm) erneut bevorzugt gegenüber P-1,5 (> 100µm).
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Abbildung 6.1: Spektraler, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗

Λ und effektive Albedo 𝜔 ∗
0,Λ der unge-

trübten Perlit-Pulver P-1,5 undP-0,14 fürWellenlängen zwischen 1,4µmund 18µm.Die experimentelleUnsicherheit
beträgt maximal 12%.
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Abbildung 6.2: Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅 der ungetrübten Perlit-

Pulver P-1,5 und P-0,14 für Temperaturen zwischen 27 ∘C und 827 ∘C. Die experimentelle Unsicherheit beträgt ma-
ximal 12%.
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Ausgleichsfunktion zur Berechnung des massenspezifischen Rosseland-Mittels

Zur Berechnung der eff. Wärmeleitfähigkeit ist der Zahlenwert des in Abb. 6.2 gezeigten Rosseland-
gemittelten,massenspezifischen, eff. Extinktionskoeffizienten als Funktionder Temperatur entscheidend.
UmdenWert von ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) möglichst exakt angeben zu können, wurde der Kurvenverlauf von ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) jeweils

durch ein Polynom fünften Grades angenähert:

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) = 𝐶0 + 𝐶1 𝑇 + 𝐶2 𝑇2 + 𝐶3 𝑇3 + 𝐶4 𝑇4 + 𝐶5 𝑇5 (6.1)

Hierbei ist 𝑇 in ∘C einzusetzen; das Ergebnis für ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) ist dann in der Einheit m2/kg. Die Werte der

gefitteten Koeffizienten 𝐶0 bis 𝐶5 sind in Tab. 6.4 auf S. 115 angegeben.

Einfluss des verwendeten Spektrometers auf die Genauigkeit des Rosseland-Mittels

Für eine vollständige Analyse des experimentell bestimmten Rosseland-Mittels ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) muss berücksich-

tigt werden, dass für die betrachteten Temperaturen (zwischen Raumtemperatur und 800 ∘C) Teile des
Planck-Spektrums außerhalb des Wellenlängenintervalls 1,4µm≤ Λ ≤ 18µm liegen, das mit dem ver-
wendeten Spektrometer untersuchtwerden konnte. Dies soll nachfolgend anhand vonAbb. 6.3 diskutiert
werden. Dort ist das normierte Planck-Spektrum als Funktion der Wellenlänge für verschiedene Tempe-
raturen, sowie die Grenzen des Spektrometers (schwarz gestrichelte Linien) gezeigt. Streng genommen
stellen die experimentell bestimmten ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)-Werte, die in Abb. 6.2 dargestellt sind und durch Gl. 6.1 wie-
dergegeben werden, nur ein Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅,ΔΛ für den Wellenlängenbereich ΔΛ zwischen 1,4µm
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Abbildung 6.3:Wellenlängenverteilung des Planck-Spektrums bei fünf verschiedenen Temperaturen zwischen 20 ∘C
und 800 ∘C.Gezeigt ist die spektrale spezifischeAusstrahlung gemäß des Planck’schen Strahlungsgesetzes, die für je-
de der fünf Kurven auf das jeweiligeMaximumnormiert wurde. Die vertikalen, schwarz gestrichelten Linien deuten
den Spektralbereich 1,4µm≤ Λ ≤ 18µm an, innerhalb dem die Messung des massenspezifischen, eff. Extinktions-
koeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ mit dem verwendeten Spektrometer möglich war.
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und 18µm dar. Abweichungen dieser ̂𝑒 ∗
𝑅,ΔΛ-Werte zu den korrekten ̂𝑒 ∗

𝑅-Werten, die sich auf das gesamte
Spektrum beziehen, sind insbesondere dann zu erwarten, wenn diejenigen Wellenlängen, die bei einer
gegebenen Temperatur nicht innerhalb des Intervalls ΔΛ liegen, eine spektrale Extinktion ̂𝑒 ∗

Λ aufweisen,
die sich stark von ̂𝑒 ∗

𝑅,ΔΛ unterscheidet (vgl. Gln. 2.31 u. 2.32). Diesbezüglich ist anzumerken, dass ̂𝑒 ∗
Λ für

kleine Wellenlängen aufgrund von Streuung – beispielsweise an Partikel-Bruchstücken im µm-Bereich
– deutlich ansteigt (s. Abb. 6.1), und dass sich dieser Anstieg auch für Λ ≤ 1,4µm möglicherweise noch
weiter fortsetzt. In Bezug auf die obere Grenze des Spektrometers (Λ = 18µm) muss beachtet werden,
dass a-SiO2 bei Λ ≈ 21µm eine weitere Absorptionsbande aufweist, bevor ̂𝑒 ∗

Λ dann für höhere Wellen-
längen zunächst auf ca. 20m2/kg (bei ca. 50µm) und schließlich auf weniger als 10m2/kg (bei 100µm)
abfällt [83, S. 38].

Zudem ist in Bezug auf die Unsicherheit der ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)-Werte zu berücksichtigen, dass bereits unterhalb von

ca. 3µm die Intensität der verwendeten IR-Strahlungsquelle relativ niedrig ist, was zu einer verringerten
statistischen Genauigkeit führt. In Abb. 6.1 drückt sich dies in einem ungleichmäßigen („gezackten”)
Verlauf der Messkurven aus, wobei die beobachteten Schwankungen nicht durch die experimentelle Un-
sicherheit von 12% (s. Abschn. 5.1) abgedeckt sind. Dieser Effekt ist in besonderem Maße für 𝑇 = 800 ∘C
relevant, wo bereits ein signifikanter Anteil an Wellenlängen des Planck-Spektrums kleiner als 3µm ist
(vgl. Abb. 6.3). In abgeschwächter Form gilt dies auch für 𝑇 = 600 ∘C sowie 𝑇 = 400 ∘C. Zusammen mit
den oben beschrieben Abweichungen zwischen ̂𝑒 ∗

𝑅,ΔΛ und ̂𝑒 ∗
𝑅 lässt sich somit festhalten:

– Für Temperaturen im Bereich 600 ∘C< 𝑇 ≤ 800 ∘C führt die verringerte statistische Genauigkeit, die
sich aus der geringen Intensität der IR-Strahlungsquelle ergibt, zu einer erhöhten Unsicherheit der
̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)-Werte in Abb. 6.2. Zudem werden insbesondere Wellenlängen unter 1,4 µm durch das Spek-
trometer nicht berücksichtigt, was wegen des Anstiegs von ̂𝑒 ∗

Λ bei kleinen Wellenlängen zu einer
systematischen Unterbestimmung von ̂𝑒 ∗

𝑅 führen dürfte. Diese Unterbestimmung dürfte durch die
nicht enthaltene Absorptionsbande bei Λ ≈ 21µm noch geringfügig verstärkt werden.

– ImBereich 200 ∘C≤ 𝑇 ≤ 600 ∘Cwird die verringerte statistischeGenauigkeitmit abnehmender Tem-
peratur weniger relevant, da der Anteil an Wellenlängen, die kleiner als 3µm sind, rapide zu-
rückgeht. Die Kurve für 𝑇 = 600 ∘C liegt fast vollständig im Spektralbereich des Spektrometers (s.
Abb. 6.3). Für niedrigere Temperaturen spielt die untere Grenze (Λ = 1,4µm) zudem keine Rolle
mehr. Stattdessen nimmt der Anteil des Spektrums mit Λ ≥ 18µm zu. Vermutlich wird sich jedoch
die Absorptionsbande bei Λ ≈ 21µm mit der geringen Extinktion bei noch größeren Wellenlängen
kompensieren. Insgesamt dürften die ̂𝑒 ∗

𝑅,ΔΛ-Werte in diesem Temperaturbereich somit die gerings-
te Abweichung zum korrekten Wert ̂𝑒 ∗

𝑅 aufweisen.

– Für 20 ∘C≤ 𝑇 < 200 ∘C ist nur entscheidend, dass der weiter anwachsende Anteil des Spektrums
mit Λ ≥ 18µm nicht berücksichtigt wird. Nachdem bei diesen Temperaturen auch Wellenlängen
bis zu ca. 50µm noch einen nicht zu vernachlässigenden Anteil des Spektrums ausmachen, und
nachdem die Extinktion von a-SiO2 oberhalb von ca. 25µm schnell abfällt [83, S. 38], wird eine
systematische Unterbestimmung von ̂𝑒 ∗

𝑅 erwartet. Der absolute Fehler inmW/mK, der sich hieraus
für die Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 und somit für 𝜆𝑉 ergibt, wird aber – verglichen mit 𝑇 = 800 ∘C –
aufgrund der 𝑇3-Abhängigkeit von 𝜆𝑆 wesentlich kleiner sein.

Zusammengefasst ist also insbesondere oberhalb von 600 ∘C damit zu rechnen, dass die ̂𝑒 ∗
𝑅-Werte in

Abb. 6.2 geringfügig fehlerbehaftet sind. Nachdem die in diesem Kapitel behandelten GHP-Messungen
nur bis maximal 𝑇 = 600 ∘C durchgeführt wurden, sind die soeben beschriebenen Effekte hier nicht von
besonderer Relevanz.Die Thematikwird jedoch inAbschn. 7.3.2 erneut aufgegriffen,woTHW-Messungen
bis 𝑇 = 800 ∘C behandelt werden.
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6.1.2 Temperaturabhängigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit

Darstellung der Messergebnisse

Die eff.Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der evakuierten Probenmaterialien P-1,5 und P-0,14 wurdemit demGHP-
Verfahren zwischen 𝑇 = 100 ∘C und 𝑇 = 600 ∘C gemessen. Versuchsaufbau und -durchführung, sowie die
Subtraktion der Wärmeleitung über das Restgas in der GHP-Apparatur (1⋅10−3 hPa≤ 𝑝 ≤ 2⋅10−1 hPa)
sind in Abschn. 5.2 beschrieben. Die Messergebnisse für 𝜆𝑉 sind in Abb. 6.4 in Abhängigkeit von 𝑇 (Mit-
teltemperatur der heißen und kaltenMessplatten), und inAbb. 6.5 als Funktion von 𝑇3 gezeigt. Da 𝜆𝑉 bei
hohen Temperaturen imWesentlichen durch die Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 gegeben ist, erwartet man im
Vergleich der beidenMaterialien theoretisch, dass die höhereDichte von P-0,14 zu einemhöheren Extink-
tionskoeffizienten und einer entsprechend niedrigeren eff. Wärmeleitfähigkeit führt. Diese Erwartung
wird durch die experimentellen Ergebnisse bestätigt; insbesondere bei den hohen Temperaturen (400 ∘C
und 600 ∘C) schlägt sich der Dichteunterschied (ca. Faktor 3) direkt in den 𝜆𝑉-Messwerten nieder.

Analyse der Messergebnisse mittels kalorimetrischer Methode

Eine detailliertere Analyse der 𝜆𝑉-Messdaten kann auf zweierlei Art und Weise erfolgen: In einer ers-
ten Variante lassen sich aus der 𝑇3-Auftragung (Abb. 6.5) die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 und der
Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅 über die in Abschn. 2.7.1 beschriebene kalorimetrische Methode (Gln. 2.81
u. 2.82) bestimmen. Dabei erhält man 𝜆𝐹 aus demAchsenabschnitt und �̂� ∗

𝑅 über Gl. 2.82 aus der Steigung
der Ausgleichsgeraden (durchgezogene Linien in Abb. 6.5). Die Ergebnisse dieser Auswertung sind in
Tab. 6.1 für beide Probenmaterialien gezeigt. Zudem enthält die Tabelle auch die zur Bestimmung von �̂� ∗

𝑅
erforderlichen Parameter, d. h. die Geradensteigung 𝐵 und den mittels Gl. 2.39 berechneten quadrierten
effektiven Brechungsindex ̂𝑛2

𝐸. Zur Berechnung von ̂𝑛2
𝐸 wurden die Schüttdichten 𝜌𝐵 der Probenmate-

rialien (𝜌𝐵 = (56,0± 0,6)kg/m3 für P-1,5 und 𝜌𝐵 = (180,4± 1,9)kg/m3 für P-0,14, s. Abschn. 5.2), sowie
̂𝑛𝐹 = 1,4 [63] und 𝜌𝑇 = 2.550 kg/m3 (vgl. Abschn. 2.2.3) eingesetzt.

Das Verhältnis der Extinktionskoeffizienten �̂� ∗
𝑅 von P-0,14 und P-1,5 (s. Tab. 6.1) beträgt ca. 3,5. Wäh-

renddessen unterscheiden sich die Schüttdichten 𝜌𝐵 (s. o.) nur um den Faktor 3,2. Hieraus lässt sich fol-
gern, dass P-0,14 einen um etwa 10% höheren massenspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅 aufweist.
Dieses Ergebnis wurde bereits im Rahmen der FTIR-spektroskopischen Untersuchungen offenbart (vgl.
Abb. 6.2), war dort jedoch aufgrund der hohen Messunsicherheit (12%) noch nicht ausreichend abgesi-
chert. Es wird nun durch die GHP-Messungen bestätigt.

Eine Erhöhung der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 aufgrund der höheren Dichte von P-0,14, die sich
gemäß Gl. 2.69 vermuten ließe, ist nicht zu beobachten. Stattdessen ist der 𝜆𝐹-Wert für P-1,5 in Tab. 6.1
sogar höher als für P-0,14. Eine ausführlichere Diskussion der Festkörperwärmeleitfähigkeit beider Pro-
benmaterialien erfolgt später in diesem Abschnitt.

Tabelle 6.1: Extinktionskoeffizient �̂� ∗
𝑅 und Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (jeweils als temperaturunabhängig an-

genommen) der ungetrübten Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14, bestimmt durch Anwendung der kalorimetrischen Me-
thode (Gl. 2.81) auf die 𝜆𝑉(𝑇)-Messdaten in Abb. 6.5. Zusätzlich sind die für Gl. 2.82 erforderlichen Werte der
Geradensteigung 𝐵 und des quadrierten effektiven Brechungsindex ̂𝑛2

𝐸 (s. Gl. 2.39) angegeben.

Probenmaterial 𝐵 [W/mK4] ̂𝑛2
𝐸 [1] �̂� ∗

𝑅 [m−1] 𝜆𝐹 [mW/mK]

P-1,5 (1,920± 0,039)⋅10−10 1,016 1.600± 37 6,4± 1,5

P-0,14 (5,604± 0,335)⋅10−11 1,052 5.677± 345 3,1± 1,3
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Abbildung 6.4: Effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der evakuierten, ungetrübten Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 als
Funktion der Temperatur. Es sind jeweils GHP-Messwerte sowie zwei Fit-Kurven, die nach Gl. 2.81 (kalorimetri-
sche Methode) bzw. Gl. 6.2 (spektroskopische Methode) bestimmt wurden, gezeigt.
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Abbildung 6.5: Effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der evakuierten, ungetrübten Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 als
Funktion von 𝑇3. Es sind jeweils GHP-Messwerte sowie zwei Fit-Kurven, die nach Gl. 2.81 (kalorimetrische Me-
thode) bzw. Gl. 6.2 (spektroskopische Methode) bestimmt wurden, gezeigt.
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Analyse der Messergebnisse mittels spektroskopischer Methode

Wie inAbschn. 2.7.1 bereits erwähnt, werden bei der kalorimetrischenMethode die (schwachen) Tempe-
raturabhängigkeiten von �̂� ∗

𝑅 und 𝜆𝐹 vernachlässigt. InAbb. 6.5 deutet sich jedoch selbst unter Berücksich-
tigung derMessunsicherheit an, dass die 𝜆𝑉-Messdaten als Funktion von 𝑇3 für beide Probenmaterialien
nicht exakt linear, sondernmit einer leichten konkaven Krümmung verlaufen. Dieses Verhalten kannmit
der Temperaturabhängigkeit des Extinktionskoeffizienten (vgl. Abb. 6.2) erklärt werden. Um beide Tem-
peraturabhängigkeiten zu berücksichtigen, kann als zweite Variante zur Beschreibung derMesswerte für
𝜆𝑉 das folgende Skalierungsmodell verwendet werden [48, S. 71]:

𝜆𝑉(𝑇) = 1
𝐹

16 ̂𝑛2
𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 𝜌𝐵 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) + 𝐺 𝜆∗

𝐹(𝑇) (6.2)

Hierbei ist der erste Summand die mit einem Skalierungsfaktor 𝐹 versehene Strahlungsleitfähigkeit (s.
Gl. 2.42), wobei 𝐹 Abweichungen im Extinktionskoeffizienten zwischen FTIR-Spektroskopie und kalo-
rimetrischer Messung berücksichtigt [48, S. 71 f.]. Der zweite Summand ist die durch Gl. 2.64 gegebene
Festkörperwärmeleitfähigkeit, welche mit 𝐺 einen weiteren, durch Dichte und Materialstruktur gegebe-
nen Skalierungsfaktor enthält (vgl. Abschn. 2.4.4). Im Strahlungsterm von Gl. 6.2 ist für die Temperatur
𝑇 streng genommen die Strahlungsmitteltemperatur 𝑇𝑆 einzusetzen; aufgrund der kleinen Temperatur-
differenz der GHP-Messung gilt jedoch die Näherung 𝑇𝑆 = �̄� mit der arithmetischen Mitteltemperatur
�̄� der heißen und kalten Messplatten.

Die Auswertung der 𝜆𝑉-Messdaten über Gl. 6.2 wird im weiteren Verlauf als spektroskopische Methode
bezeichnet, nachdem für ihre Anwendung in jedem Fall der temperaturabhängige Extinktionskoeffizi-
ent ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) benötigt wird, der über spektroskopischeMessungen bestimmt werdenmuss. Zwar ist zusätz-
lich auch die Kenntnis der Temperaturabhängigkeit der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹(𝑇) erforder-
lich; diese kann jedoch in der Regel der Literatur (z. B. [201]) entnommen werden. Zudem ist bei hohen
Temperaturen der Strahlungsanteil in Gl. 6.2 betragsmäßig deutlich größer als der Festkörperanteil, so-
dass ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) mit höherer Gewichtung in das Ergebnis für 𝜆𝑉(𝑇) eingeht als 𝜆∗
𝐹(𝑇).

Zur Anwendung der spektroskopischen Methode wurden die Parameter 𝐹 und 𝐺 in Gl. 6.2 an die in
Abb. 6.4 gezeigten Messdaten für 𝜆𝑉(𝑇) angepasst. Hierzu wurde der durch Gl. 6.1 zusammen mit den
Koeffizienten aus Tab. 6.4 gegebene Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) sowie die Festkörperwärmeleitfähigkeit
𝜆∗

𝐹(𝑇) aus Gl. 2.70 eingesetzt. Die resultierenden Werte für 𝐹 und 𝐺 sind in Tab. 6.2 für beide Proben-
materialien gezeigt. Sie lassen sich wie folgt interpretieren: Aus den Werten für 𝐹 ergibt sich für beide
Probenmaterialien, dass der im kalorimetrischen Experiment wirksame Extinktionskoeffizient um etwa
35% niedriger ist als der (unter optimalen Bedingungen bezüglich Strahlungsextinktion) ermittelteWert
̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) der FTIR-spektroskopischenUntersuchungen. Zwarmuss zusätzlich die relativeMessunsicherheit
der FTIR-Spektroskopie in Höhe von 12% (s. Abschn. 5.1) berücksichtigt werden; sie alleine ist als Er-

Tabelle 6.2: Parameter 𝐹 und 𝐺 für die ungetrübten Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14, bestimmt durch Anwendung der
spektroskopischen Methode (Gl. 6.2) auf die 𝜆𝑉(𝑇)-Messdaten in Abb. 6.4. Zusätzlich sind der Extinktionskoeffizi-
ent �̂� ∗

𝑅 und die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (jeweils als Mittelwert gemäß Gl. 6.3 bzw. 6.4 für den Temperatur-
bereich zwischen 𝑇1 = 100 ∘C und 𝑇2 = 600 ∘C) angegeben.

Probenmaterial 𝐹 [1] 𝐺 [1] ⟨�̂� ∗
𝑅⟩

𝑇2

𝑇1
[m−1] ⟨𝜆𝐹⟩𝑇2

𝑇1
[mW/mK]

P-1,5 0,6671± 0,0208 (1,16± 1,39)⋅10−3 1.598± 53 2,0± 2,4

P-0,14 0,6522± 0,0113 (1,05± 0,23)⋅10−3 5.681± 116 1,8± 0,4
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klärung für die Abweichung zur kalorimetrischen Messung jedoch nicht ausreichend. Ein zusätzlicher
Erklärungsansatz ist die unterschiedliche Probenpräparation in beiden Experimenten in Verbindungmit
abhängiger Streuung: Bei den FTIR-spektroskopischen Messungen kann aufgrund des Vakuumdisper-
gierens zur Probenpräparation (s. Abschn. 5.1) davon ausgegangen werden, dass die Pulverschüttung
auf dem Probenträger sehr lose war, und dass ihre Dichte vermutlich sogar kleiner war als die sonst
übliche Schüttdichte. Hingegen wurden die Pulverproben für die GHP-Messungen unter leichtem Klop-
fen in die Probenhalter gefüllt (vgl. Abschn. 5.2), sodass zumindest eine geringe Verdichtung stattfand.
Nachdemdie Extinktion in exp. Perlit zu einem großenAnteil durch Streuung verursacht wird (vgl. hier-
zu die Albedo in Abb. 6.1), kann eine gegenseitige Beeinflussung der dichter angeordneten Streuzentren
(abhängige Streuung) im GHP-Experiment möglicherweise die Verringerung des Extinktionskoeffizien-
ten gegenüber den FTIR-spektroskopischen Messungen bewirkt haben. Gemäß den Berechnungen von
KUHN ET AL. kann eine erhöhte Packungsdichte der Streuzentren prinzipiell zu einer Reduzierung von ̂𝑒 ∗

𝑅
führen [111].

Bezüglich des Proportionalitätsfaktors 𝐺 für die Festkörperwärmeleitung zeigt sich, dass beide Proben-
materialien einen ähnlichenWert aufweisen, der einer Reduzierung von 𝜆∗

𝐹(𝑇) um etwa den Faktor 1.000
entspricht. Während sich aus Tab. 6.1 eine höhere Festkörperwärmeleitfähigkeit für P-1,5 ergibt, ist in
Tab. 6.2 aufgrund der hohen Unsicherheit in 𝐺 keine eindeutige Aussage möglich. Nachdem die Un-
sicherheit für P-1,5 sogar größer ist als der eigentliche Wert, ist diesbezüglich auch zu beachten, dass
negative Werte für 𝐺 physikalisch nicht sinnvoll sind. Zusammen mit den Porositäten beider Probenma-
terialien (Φ = 0,978 für P-1,5 und Φ = 0,929 für P-0,14, s. Gl. 2.8) lässt sich aus den 𝐺-Werten über Gl. 2.65
auch der dichtebereinigte Strukturfaktor 𝐺′ berechnen. Hierbei ergibt sich 𝐺′ = (5,27± 6,33) ⋅10−2 für
P-1,5 und 𝐺′ = (1,49± 0,32)⋅10−2 für P-0,14. Der Unterschied beider Materialien lässt sich damit begrün-
den, dass P-0,14 aufgrund seiner kleineren Partikelgröße allgemein eine feinere Struktur aufweist (vgl.
Tab. 4.1 bzw. Abbn. 2.1 u. 4.2), die zu höheren strukturbedingten thermischen Widerständen führt und
in einem niedrigeren Wert für 𝐺′ resultiert.

Vergleich zwischen kalorimetrischer und spektroskopischer Methode

Sowohl für die kalorimetrische Methode (Gl. 2.81) als auch für die spektroskopische Methode (Gl. 6.2)
sinddie Fit-Kurven, die sich aus der jeweiligenAuswertung ergeben, in denAbbn. 6.4 u. 6.5 enthalten. Für
beide Probenmaterialien zeigt sich ein ähnlicher Verlauf: Die beidenKurven schneiden sich jeweils bei ca.
1⋅108 K3 (200 ∘C) und bei 6⋅108 K3 (570 ∘C); im dazwischenliegenden Bereich liegt die gestrichelte Kurve
der spektroskopischen Methode leicht oberhalb der durchgezogenen Kurve (bzw. Geraden) der kalori-
metrischenMethode. Für P-1,5 kann nicht eindeutig festgestellt werden, welche Methode die Messdaten
besser beschreibt, da die Abstände derDatenpunkte zu beiden Fit-Kurven vergleichbar groß sind. Hinge-
gen werden die Messdaten für P-0,14 besser durch Gl. 6.2 wiedergegeben: Während die durchgezogene
Linie der kalorimetrischen Methode zum Teil Abweichungen zu den Messdaten aufweist, die größer als
die Messunsicherheit sind, durchläuft die gestrichelte Fit-Kurve der spektroskopischenMethode für alle
vier Messwerte nahezu exakt die Mitte der Datenpunkte. Dies zeigt, dass es für eine möglichst exakte
Beschreibung der Messdaten prinzipiell notwendig ist, die bestehenden Temperaturabhängigkeiten von
𝜆𝐹(𝑇) und �̂� ∗

𝑅(𝑇) zu berücksichtigen, wozu die kalorimetrische Methode nicht geeignet ist.

Vergleich der mittels beider Methoden bestimmten Extinktionskoeffizienten

Bei temperaturabhängigem �̂� ∗
𝑅(𝑇) liefert die kalorimetrische Methode – wie am Ende von Abschn. 2.7.1

bereits erwähnt – einen Extinktionskoeffizienten �̂� ∗
𝑅, der als Mittelwert des betrachteten Temperaturin-

tervalls zu verstehen ist [206, S. 1183]. Dies gilt somit auch für die in Tab. 6.1 gezeigten �̂� ∗
𝑅-Werte; diese
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sind faktisch Mittelwerte für das Temperaturintervall zwischen 100 ∘C und 600 ∘C. Bei der spektrosko-
pischen Methode ergibt sich der temperaturaufgelöste Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅(𝑇) aus dem Produkt
𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇), wobei ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) aus Abb. 6.2 zu entnehmen bzw. über Gl. 6.1 zu berechnen ist. Hiermit lassen sich

ebenfalls Mittelwerte für das Temperaturintervall zwischen 100 ∘C und 600 ∘C bestimmen. Zieht man das
arithmetische Mittel heran, und multipliziert man den durchschnittlichen massenspezifischen Extinkti-
onskoeffizienten zwischen 100 ∘Cund 600 ∘C ( ̂𝑒 ∗

𝑅 = 37,03m2/kg für P-1,5 und ̂𝑒 ∗
𝑅 = 41,24m2/kg für P-0,14)

mit den jeweiligen Werten von 𝐹 und 𝜌, so ergeben sich hieraus die mittleren Extinktionskoeffizienten
�̂� ∗

𝑅 = (1.380± 50)m−1 für P-1,5 und �̂� ∗
𝑅 = (4.850± 100)m−1 für P-0,14.75 Diese fallen, verglichen mit den

�̂� ∗
𝑅-Werten aus der kalorimetrischen Methode (Tab. 6.1), deutlich zu niedrig aus und sind zur Beschrei-

bung der zugehörigen Messdaten nur bedingt brauchbar (s. Anh. C). Ein besser geeigneter Mittelwert
für das Temperaturintervall zwischen 𝑇1 = 100 ∘C und 𝑇2 = 600 ∘C, der mit dem mittleren Anstieg des
Strahlungsanteils in Gl. 6.2 als Funktion von 𝑇3 assoziiert werden kann, lässt sich wie folgt berechnen
(Herleitung s. Anh. C):

⟨�̂� ∗
𝑅⟩

𝑇2

𝑇1
= 𝐹 𝜌 (𝑇3

2 − 𝑇3
1) ⎛⎜

⎝
𝑇3

2
̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇2) −

𝑇3
1

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇1)

⎞⎟
⎠

−1

(6.3)

In Tab. 6.2 sind die nachGl. 6.3 berechneten ⟨�̂� ∗
𝑅⟩-Werte für die Probenmaterialien P-1,5 und P-0,14 aufge-

listet. Nachdem der Mittelwert ⟨�̂� ∗
𝑅⟩ eine direkte Entsprechung zum mittleren Extinktionskoeffizienten

aus der kalorimetrischen Methode ist (s. Anh. C), ergibt sich eine sehr gute Übereinstimmung mit den
�̂� ∗

𝑅-Werten aus Tab. 6.1.

Vergleich der mittels beider Methoden bestimmten Festkörperwärmeleitfähigkeiten

Nachdem 𝜆𝐹 in der kalorimetrischenMethode als temperaturunabhängig angenommenwird, erhältman
hier einen konstanten Wert für den gesamten Temperaturbereich zwischen 𝑇1 = 100 ∘C und 𝑇2 = 600 ∘C.
Die spektroskopische Methode hingegen liefert über das Produkt 𝐺 𝜆∗

𝐹(𝑇) erneut temperaturaufgelöste
𝜆𝐹(𝑇)-Werte. Nachdem der Festkörperanteil in Gl. 6.2 linear in 𝜆𝑉 eingeht, ist es – anders als im vorange-
gangenen Fall des Extinktionskoeffizienten – plausibel, eine mittlere Festkörperwärmeleitfähigkeit ⟨𝜆𝐹⟩
durch einfache integrale Mittelung zu berechnen [220, S. 39]:

⟨𝜆𝐹⟩𝑇2
𝑇1

= 𝐺
𝑇2 − 𝑇1

𝑇2

∫
𝑇1

𝜆∗
𝐹(𝑇)d𝑇 (6.4)

Die nachGl. 6.4 berechnetenMittelwerte ⟨𝜆𝐹⟩ sind ebenfalls in Tab. 6.2 enthalten. Sie liegen unter den 𝜆𝐹-
Werten, die sich aus der kalorimetrischen Methode ergeben (vgl. Tab. 6.1). Während für P-0,14 im Rah-
mender angegebenenUnsicherheiten noch eineÜbereinstimmung vorliegt, unterscheiden sich dieWerte
für P-1,5 deutlicher. In einer früheren Untersuchung von BEIKIRCHER & DEMHARTER wurde für P-1,5 der
Wert 𝜆𝐹 = (2,5± 1,5)mW/mK ermittelt [13], der ebenfalls auch unter Berücksichtigung der Unsicher-
heiten kleiner ist als der Wert in Tab. 6.1. Als Erklärung für die Abweichung kann der leicht gekrümm-
te (konkave) Verlauf der 𝜆𝑉-Messdaten in Abb. 6.5 herangezogen werden: Ausgehend von 𝑇 = 200 ∘C
(𝑇3 ≈ 1⋅108 K3) fallen die Messdaten sowohl für P-1,5 als auch für P-0,14 hin zu kleineren Temperaturen
schneller ab als die Ausgleichsgerade, sodass sich ein etwas zu hoher Achsenabschnitt ergibt. Die abso-
lute Krümmung (d. h. der maximale Unterschied der beiden Fit-Kurven in mW/mK) ist dabei für P-1,5
stärker ausgeprägt als für P-0,14, sodass insbesondere für P-1,5 die mittels kalorimetrischer Methode
bestimmte Festkörperwärmeleitfähigkeit zu hoch liegt.

75Bei der Berechnung der angegebenen Unsicherheiten wurde die jeweilige Unsicherheit in ̂𝑒 ∗
𝑅 aus der spektroskopischen Mes-

sung ignoriert, da diese bereits durch den Faktor 𝐹 berücksichtigt wird.
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Während also beide Methoden identische Ergebnisse für den mittleren Extinktionskoeffizienten liefern
(vorausgesetzt, bei der spektroskopischenMethodewird Gl. 6.3 verwendet), ist eine exakte Bestimmung
der (mittleren) Festkörperwärmeleitfähigkeit nur mit der spektroskopischen Methode möglich. Ein ab-
schließender Vergleich der Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 beider Probenmaterialien erfolgt deshalb
anhand der ⟨𝜆𝐹⟩-Werte in Tab. 6.2: Diesbezüglich lässt sich trotz der hohen Unsicherheit für P-1,5 festhal-
ten, dass die höhere Dichte von P-0,14 keine wesentliche Erhöhung von 𝜆𝐹 zur Folge hat. Als Erklärung
hierfür kann –wie bereits beimVergleich der Strukturfaktoren𝐺′ (s. S. 103) – die feinereMaterialstruktur
von P-0,14 herangezogen werden, die zu höheren strukturellen Wärmewiderständen führt.

6.1.3 Zwischenfazit: Eignung der Perlit-Pulver für praktische Anwendungen

Aufgrund der vorangehenden experimentellen Ergebnisse kann das Zwischenfazit gezogen werden,
dass P-0,14 als Basismaterial einer HT-VPI deutlich besser geeignet ist als P-1,5: Im gesamten Tempe-
raturbereich zwischen 100 ∘C und 600 ∘C weist P-0,14 im evakuierten Zustand eine wesentlich geringere
eff. Wärmeleitfähigkeit auf (s. Abb. 6.4). Als Erklärung hierfür ist vorwiegend die signifikant höhere
Schüttdichte, sowie in geringerem Ausmaß auch der höhere massenspezifische Extinktionskoeffizient
(vgl. Abb. 6.2) zu nennen. Beide Faktoren gemeinsam führen zu einem um den Faktor 3,5 höheren
Extinktionskoeffizienten und somit einer entsprechend niedrigeren Strahlungsleitfähigkeit, die insbe-
sondere bei hohen Temperaturen entscheidend ist. Gleichzeitig führt die deutlich höhere Schüttdichte
von P-0,14 nicht zu einem entsprechenden Anstieg der Festkörperwärmeleitfähigkeit. Während P-1,5
zwar erfolgreich für VPI-Anwendungen in der Kryotechnik eingesetzt wird, ist es für HT-Anwendungen
jedoch ungeeignet: Berücksichtigt man, dass das Material evakuiert ist, ist die eff. Wärmeleitfähigkeit
von 𝜆𝑉 = (67± 2)mW/mKbereits bei 𝑇 = 400 ∘C imVergleichmit gängigenHT-Dämmstoffen (Abb. 2.5)
nicht konkurrenzfähig. Im Gegensatz liegt 𝜆𝑉 für P-0,14 bei einer (Strahlungs-)Mitteltemperatur von
200 ∘C noch bei ca. 9mW/mK (s. Abb. 6.4). Im Hinblick auf praktische Anwendungen, wo die kalte
Seite der Isolation ungefähr Raumtemperatur annimmt, entspricht dies bereits einer Temperatur von
ca. 350 ∘C auf der heißen Seite (vgl. Gl. 2.41). In einem mittleren Temperaturbereich kann deshalb eine
akzeptable Dämmwirkung bereits mit ungetrübtem, evakuiertem P-0,14 erreicht werden.

Gemäß diesen Erkenntnissenwird imweiterenVerlauf derArbeit für praktischeAnwendungen nur noch
das Probenmaterial P-0,14 in Betracht gezogen. Die Experimente mit Trübungsmittel (Abschn. 6.3) fin-
den deshalb ausschließlich mit P-0,14 statt. Jedoch wird P-1,5 in den Kapiteln 7 u. 8 im Hinblick auf die
wissenschaftlichen Fragestellungen dieser Arbeit (vgl. Abschn. 3.5) weiterhin untersucht.

6.2 Identifizierung und Auswahl eines geeigneten Trübungsmittels

Darstellung der Messergebnisse

Zur Identifizierung eines geeigneten Trübungsmittels wurden sämtliche der in Tab. 4.2 aufgeführtenMa-
terialienmittels FTIR-Spektroskopie untersucht. DerMessaufbau und dieMessprozedur (s. Abschn. 5.1)
waren dabei identisch zu den Messungen an den Perlit-Pulvern P-1,5 und P-0,14. Für alle untersuch-
ten Trübungsmittel wurde der spektrale, massenspezifische, eff. Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

Λ gemessen;
die entsprechenden Daten sind in den Abbn. 6.6 u. 6.8 gezeigt. Anschließend wurde hieraus jeweils das
Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) berechnet; die Ergebnisse sind in den Abbn. 6.7 u. 6.9 grafisch dargestellt. Dabei
sind die Siliziumcarbid-Pulver SIC-1 bis SIC-5 in den Abbn. 6.6 u. 6.7 und die übrigen Trübungsmittel
Borcarbid (B4C-1 u. B4C-2), Rutil (RUT) und Ilmenit (ILM) in den Abbn. 6.8 u. 6.9 enthalten. Ergänzend
ist in Abb. 6.6 die effektive spektrale Albedo 𝜔 ∗

0,Λ von SIC-2 gezeigt.
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Analyse der untersuchten Siliziumcarbid-Pulver und Vorauswahl

Zunächst werden die Siliziumcarbid-Pulver SIC-1 bis SIC-5 betrachtet und diskutiert: Die gemessenen
̂𝑒 ∗
Λ-Werte (s. Abb. 6.6) zeigen qualitativ eine gute Übereinstimmungmit den Ergebnissen von CAPS ET AL.
[31, S. 62] sowie NAPP ET AL. [141]. Charakteristisch ist das Extinktionsmaximum bei ca. 12µm, das sich
einer Absorptionsbande zuordnen lässt [31, S. 62; 141]. Ausgehend von einemMinimumbei 10µm steigt
die Extinktion in Richtung kleinererWellenlängen an, wobei der Verlauf des Anstiegs vommittleren Teil-
chendurchmesser abhängt. So erfolgt der Anstieg für das Material SIC-3, welches den größten mittleren
Teilchendurchmesser aufweist (s. Tab. 4.2), bereits etwas früher, und für das Material SIC-5, welches
den kleinsten mittleren Teilchendurchmesser besitzt, erst etwas später als für die übrigen SiC-Pulver.
Dieser Zusammenhang ist plausibel, daMie-Streuung dann vermehrt stattfindet und zu einer Erhöhung
des Extinktionskoeffizienten führt, wenn der Durchmesser des Streuzentrums und die Wellenlänge der
Strahlung eine ähnliche Größe aufweisen [141]. Dieses Verhalten spiegelt sich auch im jeweils berech-
neten Rosseland-Mittel wider (s. Abb. 6.7): Allgemein steigt ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) mit zunehmender Temperatur an, da
sich ein größerer Anteil des Planck-Spektrums hin zu kleineren Wellenlängen mit höherer Extinktion
verschiebt (vgl. Abb. 6.3). Für SIC-3 verläuft der Anstieg flacher, da ab ca. 4µm der spektrale Extinkti-
onskoeffizient ̂𝑒 ∗

Λ aufgrund der Korngröße nicht mehr nennenswert zunimmt. Hingegen ist der Anstieg
von ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) für SIC-5 im Temperaturbereich zwischen 700 ∘C und 800 ∘C verglichen mit den übrigen SiC-
Pulvern besonders steil, da ̂𝑒 ∗

Λ selbst bei Λ = 2µm immer noch weiter anwächst. Die in Abschn. 6.1.1
bereits diskutierten Einflüsse des verwendeten Spektrometers müssen jedoch auch hier berücksichtigt
werden, sodass die ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)-Werte in Abb. 6.7 oberhalb von 600 ∘C vermutlich mit einer erhöhten statisti-
schen Unsicherheit sowie mit einem geringen systematischen Fehler behaftet sind.

Anhand des Rosseland-Mittels (Abb. 6.7) kann bereits eine Vorauswahl der SiC-Pulver getroffenwerden.
Maßgeblich ist dabei insbesondere der Temperaturbereich zwischen 235 ∘C und 475 ∘C; dieser entspricht
HT-VPI-Anwendungen mit 400 ∘C bis maximal 800 ∘C auf der heißen Seite. Es zeigt sich, dass in die-
sem Temperaturbereich die höchsten ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)-Werte von SIC-4 erreicht werden; diese liegen zwischen ca.
260m2/kg und 310m2/kg. Auch die Materialien SIC-1 bis SIC-3 liefern gute Ergebnisse im Bereich von
ca. 230m2/kg bis 290m2/kg. Lediglich SIC-5 ist im Vergleich deutlich schlechter, da aufgrund der klei-
nen Korngröße das Rosseland-Mittel erst ab ca. 600 ∘C auf Werte über 250m2/kg ansteigt. Diesbezüglich
lässt sich eine gute Übereinstimmungmit den Arbeiten von KUHN ET AL. sowie NAPP ET AL. feststellen, die
als optimalen Partikeldurchmesser Werte zwischen 2µm und 3µm [111] bzw. zwischen 3µm und 5µm
[141] angeben. Lediglich SIC-5 liegt mit seiner mittleren Korngröße von 1,5µm (vgl. Tab. 4.2) außer-
halb dieses Bereichs. Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass bis auf SIC-5 alle untersuchten
SiC-Pulver ähnlich gute Ergebnisse bezüglich des Extinktionskoeffizienten liefern. Für die Vorauswahl
werden deshalb auch die Materialkosten miteinbezogen. Dabei sind die Preise für SIC-1 und SIC-2 iden-
tisch; die Materialien SIC-3 und SIC-4 (wie auch SIC-5) sind im Vergleich dazu um mehr als den Faktor
10 teurer. Die Vorauswahl fällt deshalb auf das Trübungsmittel SIC-2, denn es ist bei nur geringfügig
schlechterer Extinktion deutlich günstiger als SIC-4, bei deutlich niedrigerem Preis besser als SIC-3, so-
wie bei gleichem Preis geringfügig besser als SIC-1 (vgl. hierzu den Temperaturbereich zwischen 235 ∘C
und 475 ∘C in Abb. 6.7).

Analyse der weiteren untersuchten Trübungsmittel und Endauswahl

Bei Betrachtung der übrigen Trübungsmittel (Abbn. 6.8 u. 6.9) zeigt sich, dass die Materialien Rutil
(RUT) und Ilmenit (ILM) im Wesentlichen denselben Verlauf von ̂𝑒 ∗

Λ und somit auch von ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) aufwei-

sen. Anders als bei den bisher untersuchten Perlit- und SiC-Pulvern tritt bei RUT und ILM im Wellen-
längenbereich zwischen 8µm und 12µm keine Absorptionsbande auf, jedoch steigt ̂𝑒 ∗

Λ hin zu kleineren
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Abbildung 6.6: Spektraler, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗

Λ der Trübungsmittel SIC-1 bis SIC-5
(Siliziumcarbid) und effektive Albedo 𝜔 ∗

0,Λ von SIC-2 für Wellenlängen zwischen 1,4µm und 18µm. Die experi-
mentelle Unsicherheit beträgt maximal 12%.
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Abbildung 6.7: Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅 der Trübungsmittel SIC-1

bis SIC-5 (Siliziumcarbid) für Temperaturen zwischen 20 ∘C und 827 ∘C. Die experimentelle Unsicherheit beträgt
maximal 12%.
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Abbildung 6.8: Spektraler, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
Λ der Trübungsmittel B4C-1, B4C-2, RUT

und ILM (Borcarbid, Rutil, Ilmenit) für Wellenlängen zwischen 1,4µm und 18µm. Die experimentelle Unsicherheit
beträgt maximal 12%.
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Abbildung 6.9: Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅 der Trübungsmittel B4C-1,

B4C-2, RUT und ILM (Borcarbid, Rutil, Ilmenit) für Temperaturen zwischen 20 ∘C und 827 ∘C. Die experimentelle
Unsicherheit beträgt maximal 12%.
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Wellenlängen ebenfalls an. Im Vergleich mit den oben beschriebenen SiC-Pulvern ist die massenspe-
zifische Extinktion insgesamt deutlich niedriger; im maßgeblichen Temperaturbereich zwischen 235 ∘C
und 475 ∘C ist ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) ungefähr um den Faktor 2,5 kleiner als für SIC-2. Diesbezüglich muss zwar berück-
sichtigt werden, dass letztendlich der Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅(𝑇) = 𝜌 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) entscheidend ist, und dass

RUT und ILM eine etwa doppelt so hohe Schüttdichte aufweisen wie die übrigen Trübungsmittel (vgl.
Tab. 4.2). Letztere ist jedoch nicht ausreichend, um den niedrigen massenspezifischen Extinktionskoef-
fizienten ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) zu kompensieren.

Hinsichtlich der beiden untersuchten Borcarbid-Pulver ist festzuhalten, dass beide Materialien im All-
gemeinen eine sehr hohe massenspezifische Extinktion aufweisen. Dabei besitzt B4C-1 als einziges der
bisher untersuchten Materialien eine relativ gleichmäßige Extinktion im gesamten Spektralbereich. Dies
spiegelt sich auch im Rosseland-Mittel wider, welches im Temperaturbereich zwischen 20 ∘C und 827 ∘C
nahezu konstant 290m2/kg beträgt. Für B4C-2 hingegen steigt ̂𝑒 ∗

Λ hin zu kleinen Wellenlängen mit Aus-
nahme kleiner Maxima (bei Λ = 6,5µm und Λ = 9µm) stetig an; entsprechend wird auch ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) mit zu-
nehmender Temperatur größer. Oberhalb von ca. 180 ∘C sind die ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)-Werte von B4C-2 höher als die
von B4C-1. Von allen untersuchten Trübungsmitteln ist B4C-2 das mit der höchsten Extinktion; für Tem-
peraturen über 600 ∘C steigt ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) auf mehr als 400m2/kg.

Zur endgültigen Auswahl eines auch unter Kostenaspekten geeigneten Trübungsmittels wird nun das
bereits vorausgewählte SIC-2 mit den übrigen Trübungsmitteln RUT, ILM, B4C-1 und B4C-2 verglichen.
Dabei wird erneut der Temperaturbereich zwischen 235 ∘C und 475 ∘C des Rosseland-Mittels ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (s.
Abb. 6.9) betrachtet. Die Materialien RUT und ILM sind gegenüber SIC-2 nicht konkurrenzfähig, denn
sie sind um etwa 50% teurer und weisen zudem einen niedrigeren Extinktionskoeffizienten auf (s. o.).
Von den beiden Borcarbid-Pulvern ist B4C-2 aufgrund der um ca. 20% höheren ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)-Werte bei ver-
gleichbaren Kosten zu bevorzugen. Verglichen mit SIC-2 ist die massenspezifische Extinktion von B4C-2
um 30 – 50% höher (bei gleicher Dichte, s. Tab. 4.2). Wäre dies das einzige Kriterium, so müsste die
Wahl des Trübungsmittels eindeutig auf B4C-2 fallen. Für die praktische Anwendung der HT-VPI sind
jedoch auch die Materialkosten zu beachten. Diese sind für die beiden Borcarbid-Pulver um etwa den
Faktor 100 höher als für SIC-2. Aufgrund dieser immensen Kosten würde B4C-2 als Trübungsmittel den
Materialpreis pro Kubikmeter einer Perlit-basierten HT-VPI um mehr als den Faktor 20 erhöhen. Eine
wirtschaftliche Anwendung wäre somit ausgeschlossen. Aus diesem Grund wird SIC-2 als Trübungs-
mittel ausgewählt76, da es unter Berücksichtigung der Wirtschaftlichkeit das beste Verhältnis aus hoher
Extinktion und niedrigen Materialkosten aufweist.

Albedo des ausgewählten Siliziumcarbid-Pulvers

Abschließend wird die in Abb. 6.6 dargestellte Albedo 𝜔 ∗
0,Λ von SIC-2 diskutiert. Während REISS Silizi-

umcarbid beimittlerenKorngrößen zwischen 0,5µmund 5µmals vorwiegend absorbierend klassifiziert
[161, S. 102], offenbart die Abbildung, dass im größeren Teil des Spektralbereichs überwiegend Streuung
stattfindet. Nur für 9µm≤ Λ ≤ 13µm sinkt 𝜔 ∗

0,Λ unter 50%; dies kann unmittelbar mit der Absorptions-
bande, die sich bei Λ = 11µm befindet [31, S. 62], begründet werden. Im übrigen Spektralbereich nimmt
die AlbedoWerte von bis zu 90% an. Sie ist somit für 3µm≤ Λ ≤ 9µm auch zum Teil deutlich größer als
die des von KUHN ET AL. [110] untersuchten SiC-Pulvers. Eine bessere Übereinstimmung liegt hingegen
mit dem von CAPS ET AL. verwendeten SiC-Pulver vor, welches unterhalb von 8µm ebenfalls als vorwie-
gend streuend bezeichnet wird [31, S. 62]. Anders als bei exp. Perlit (s. Abb. 6.1) steigt 𝜔 ∗

0,Λ bei SIC-2 für
kleine Wellenlängen allerdings nicht bis auf 100% an. Dies bedeutet, dass bei allen Wellenlängen stets
auch Absorption stattfindet, wenn auch zum Teil nur in geringem Maße.

76Das Material „SIC-2” wird vom Hersteller „ESK-SIC GmbH” unter dem Namen „Silcar P8” vertrieben.
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6.3 Optimierung des Trübungsmittelanteils

Beschreibung der hergestellten Proben

Nachdem in Abschn. 6.1 das Perlit-Pulver P-0,14 und in Abschn. 6.2 das Trübungsmittel SIC-2 jeweils als
die am besten geeignetenMaterialien für eine ökonomischeHT-VPI auf Perlit-Basis identifiziert wurden,
wurden im Anschluss daran Pulvermischungen mit verschiedenen Mischungsverhältnissen gemäß des
in Abschn. 4.3 ausgeführten Verfahrens hergestellt. Anschließend wurden die eff. Wärmeleitfähigkei-
ten im evakuierten Zustand 𝜆𝑉 der Pulvermischungen mit dem GHP-Verfahren gemessen, um den Trü-
bungsmittelanteil 𝑤 für die praktischeAnwendung derHT-VPI zu optimieren. Insgesamtwurden hierzu
fünf Proben mit unterschiedlichen Mischungsverhältnissen untersucht, deren Eigenschaften in Tab. 6.3
aufgelistet sind. Ausgangspunkt ist das reine Perlit-Pulver P-0,14, welches zum Vergleich herangezogen
und in diesem Abschnitt als M-0 bezeichnet wird. Die fünf Proben M-20 bis M-60 enthalten zwischen
20 und 60% (Gewichtsprozent) Trübungsmittel in Abstufungen von jeweils 10%. Um zu überprüfen,
ob durch Vibrationen eine Entmischung der Pulver auftritt, die zu einer Erhöhung von 𝜆𝑉 führt, wurde
zusätzlich die Probe M-40-R angefertigt. Hierzu wurde eine wie üblich hergestellte Pulvermischung mit
𝑤 = 40% im Fass des Rhönradmischers für zwei Stunden auf einen Laborrüttler gestellt. Anschließend
wurde der Inhalt des Fasses in die GHP-Probenhalter gefüllt (die obere Hälfte des Inhalts in den ersten
Probenhalter und die untere Hälfte in den zweiten) und wie üblich vermessen. Schließlich wird auch
die in Abschn. 6.4 untersuchte Probe, die ebenfalls einen Trübungsmittelanteil von 40% aufweist, zum
Vergleich herangezogen und als M-40-A bezeichnet.

Neben dem Trübungsmittelanteil enthält Tab. 6.3 auch die Schüttdichte der fünf vermessenen Proben
M-20 bisM-60 sowie der drei zusätzlichen ProbenM-0,M-40-RundM-40-A.Diesbezüglich zeigte sich bei
der Herstellung der Proben für das GHP-Verfahren, dass die gemessenen Schüttdichten derMischungen
in den Probenhaltern gut über folgende Gleichung beschrieben werden können:

𝜌𝐵,𝑀 = (1 − 𝑤
𝜌𝐵,𝑃

+ 𝑤
𝜌𝐵,𝑇

)
−1

(6.5)

Tabelle 6.3: Eigenschaften der zur Optimierung des Trübungsmittelanteils untersuchten Pulvermischungen aus
P-0,14 und SIC-2. Hierbei bezeichnen 𝑤 den Trübungsmittelanteil in Gewichtsprozent, 𝜌𝐵,𝑀 die gemessene Schütt-
dichte und 𝛿𝜌 die prozentuale Abweichung zur gemäß Gl. 6.5 berechneten Schüttdichte.

Bezeichnung 𝑤 [%] 𝜌𝐵,𝑀 [kg/m3] 𝛿𝜌 [%]

M-0 0,0 180,4± 1,9 0,2

M-20 20,0 219,7± 2,2 2,7

M-30 30,0 235,6± 2,4 −0,3

M-40 40,0 274,7± 2,8 4,2

M-40-A 40,0 263,2± 2,7 −0,2

M-40-R 40,0 274,9± 2,8 4,3

M-50 50,0 306,9± 3,1 2,9

M-60 60,0 357,0± 3,6 4,0
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Hierbei ist 𝜌𝐵,𝑀 die Schüttdichte der Mischung, deren Kehrwert sich als gewichteter Mittelwert aus den
Kehrwerten der Schüttdichte 𝜌𝐵,𝑃 des Perlit-Pulvers P-0,14 (180 kg/m3, s. Tab. 4.1) und der Schüttdichte
𝜌𝐵,𝑇 des Trübungsmittels SIC-2 (870 kg/m3, s. Tab. 4.2) berechnet. Gewichtungsfaktor ist der Trübungs-
mittelanteil77 𝑤. Die gemäß Gl. 6.5 berechnete Schüttdichte stellte sich mit weniger als 5% Abweichung
nahezu von selbst ein, beziehungsweise konnte durch leichtes Klopfen an die Probenhalter während ih-
rer Befüllung eingestellt werden (s. Tab. 6.3, letzte Spalte). Dies ist ein Hinweis darauf, dass die Partikel
des SiC-Pulvers nicht in den bereits vorhandenen Zwischenräumen des Perlit-Pulvers Platz finden, und
dass stattdessen die Perlit-Körner durch das Trübungsmittel auseinander gedrängt werden. Dabei ist das
Gesamtvolumen 𝑉𝐺 der entstehenden Pulvermischung gleich der Summe der jeweiligen Gesamtvolu-
mina der ursprünglichen Perlit- und SiC-Pulverschüttungen.

Effektive Wärmeleitfähigkeit in Abhängigkeit des Trübungsmittelanteils

Die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der Proben aus Tab. 6.3 wurde mit den GHP-Verfahren jeweils bei einer Mit-
teltemperatur von 400 ∘C und ansonsten identisch zu Abschn. 6.1.2 bestimmt. Für den praktischen Ein-
satz der HT-VPI entspricht dies 20 ∘C auf der kalten und ca. 675 ∘C auf der heißen Seite der Isolation und
somit einer typischen Anwendungstemperatur. In Abb. 6.10 sind die gemessenen 𝜆𝑉-Werte als Funktion
des Trübungsmittelanteils 𝑤 dargestellt. Es zeigt sich, dass dieMessdaten erstaunlich gut über eine Para-
bel beschrieben werden können, die an die Daten angepasst wurde und in der Abbildung als gestrichelte
Kurve eingezeichnet ist. Aufgrund theoretischer Überlegungen erwartet man, dass die Zumischung des
Trübungsmittels ausgehend von der ProbeM-0 zunächst zu einer Reduktion von 𝜆𝑉 führenmuss, da sich
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Abbildung 6.10:EffektiveWärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 verschiedener evakuierter Pulvermischungen aus P-0,14 und SIC-2
als Funktion des Trübungsmittelanteils 𝑤 in Gewichtsprozent bei einer Mitteltemperatur von 400 ∘C. Ergänzende
Angaben zu den Pulvermischungen finden sich in Tab. 6.3.

77Es ist zu beachten, dass 𝑤 in Gl. 6.5 nicht als Prozentzahl (𝑤 = 40%), sondern als Dezimalzahl (𝑤 = 0,4) einzusetzen ist.
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die Extinktion der Pulvermischung erhöht. Da jedoch durch das Auftreten von abhängiger Streuung die
Zunahme des Extinktionskoeffizienten ab einem gewissen Punkt nicht mehr proportional erfolgen wird,
und da gleichzeitig die sehr hohe Wärmeleitfähigkeit von Siliziumcarbid (Größenordnung: 30W/mK
[52]) einen Anstieg der Festkörperwärmeleitfähigkeit der Pulvermischung verursachen wird, muss er-
wartungsgemäß ein Optimum des Trübungsmittelanteils existieren, ab dem eine weitere Zumischung
des Trübungsmittels zu einem Anstieg von 𝜆𝑉 führt. Dieses Verhalten ist auch in Abb. 6.10 ersichtlich;
das Minimum der Parabel liegt bei ca. 𝑤 = 40%. Dieser Trübungsmittelanteil stellt somit für typische
HT-VPI-Anwendungen mit einer Mitteltemperatur von ca. 400 ∘C den optimalen Wert dar.

Einfluss der Probenpräparation auf das Messergebnis

Vergleicht man die 𝜆𝑉-Werte der Proben M-40 und M-40-A, die beide einen Trübungsmittelanteil von
40% aufweisen und ohne Einsatz des Rüttlers hergestellt wurden, so zeigt sich eine Abweichung, die
größer als die statistische Unsicherheit der Messwerte ist. Eine Erklärung hierfür ist die etwas höhere
Schüttdichte der Probe M-40 (vgl. Tab. 6.3), die erwartungsgemäß zu einer höheren Extinktion und so-
mit zu einem niedrigeren 𝜆𝑉-Wert führt. Bei Vernachlässigung des geringen Festkörperanteils von 𝜆𝑉
reicht dieser Unterschied in der Schüttdichte (ca. 4%) bereits aus, um die nach Berücksichtigung der
statistischen Unsicherheit verbleibende Abweichung (ebenfalls ca. 4%) zu erklären. Denkbar ist auch,
dass während des gesamten experimentellen Prozesses, der sich aus Herstellung der Pulvermischung,
Probenpräparation und GHP-Messung zusammensetzt, Unsicherheiten auftreten, die größer als die rei-
ne Unsicherheit der GHP-Messung sind, und die zu einer etwas schlechteren Reproduzierbarkeit des
Messergebnisses führen.

Zieht man die Probe M-40-R, bei der zusätzlich der Rüttler verwendet wurde, mit in die Betrachtung
ein, so ist zunächst festzustellen, dass der mittlere 𝜆𝑉-Wert der Proben M-40 und M-40-A im Rahmen
der Messunsicherheit reproduziert wird. Offensichtlich führt das Rütteln – zumindest während des hier
betrachteten Zeitraums von 2h – nicht zu einer Entmischung der Pulver, die sich in einer Erhöhung von
𝜆𝑉 niedergeschlagen hätte. Dieses Ergebnis ist wichtig für praktische Anwendungen wie beispielsweise
die in Abschn. 1.3 beschriebenen Flüssigaluminium-Transporttiegel, bei denen die HT-VPI Erschütterun-
gen ausgesetzt ist. In Ergänzung zu der im letzten Absatz diskutierten Abweichung der Messdaten bei
𝑤 = 40% ist festzuhalten, dass die ProbeM-40-R eine zur ProbeM-40 vergleichbare Schüttdichte aufweist
(s. Tab. 6.3). Trotzdem passt der gemessene 𝜆𝑉-Wert eher zur Probe M-40-A mit geringfügig niedrige-
rer Schüttdichte. Dies spricht dafür, dass der Einfluss der Unsicherheiten, die sich aus Herstellung der
Pulvermischung, Probenpräparation und GHP-Messung ergeben, auf die beobachteten Abweichungen
größer ist als der Einfluss der Schüttdichte. Die Abweichung des 𝜆𝑉-Werts zwischen den Proben M-40
und M-40-R ist unter Berücksichtigung der Messunsicherheit jedoch minimal, sodass die Reproduzier-
barkeit insgesamt immer noch als ausreichend gut zu beurteilen ist. Aufgrund dieser Erkenntnis erfolg-
te die Berechnung der Fit-Parabel in Abb. 6.10 unter Einbezug der 𝜆𝑉-Werte aller drei Proben (M-40,
M-40-A und M-40-R).

Fazit

Zusammenfassend lässt sich festhalten, dass eine Pulvermischung, die aus 60%P-0,14 und 40%SIC-2 be-
steht, das Optimum für praktischeHT-VPI-Anwendungen darstellt. Nachdemdie 𝜆𝑉-Werte für 𝑤 = 30%
und 𝑤 = 50% demgegenüber nur um weniger als 1mW/mK ansteigen (vgl. Abb. 6.10), handelt es sich
hierbei um ein relativ breites Optimum; geringfügige Abweichungen in 𝑤 führen noch nicht zu einem
problematischen Anstieg der eff. Wärmeleitfähigkeit. Zudem erscheint die hergestellte Pulvermischung
stabil gegenüber Vibrationen und Erschütterungen.
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6.4 Untersuchung der optimierten, getrübten Pulvermischung

Die optimierte Pulvermischung bestehend aus 60% P-0,14 und 40% SIC-2 (s. Abschn. 6.3) wird im wei-
teren Verlauf der Arbeit als Probenmaterial „P-0,14-T” bezeichnet. Nachfolgend werden für P-0,14-T –
wie bereits in Abschn. 6.1 für die reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 – der mittels FTIR-Spektroskopie
bestimmte massenspezifische Extinktionskoeffizient (Abschn. 6.4.1) sowie die Temperaturabhängigkeit
der mit dem GHP-Verfahren gemessenen eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 (Abschn. 6.4.2) behandelt. Auch
für die optimierte Pulvermischung P-0,14-T wird anschließend auf Grundlage der Ergebnisse ein Fazit
hinsichtlich der Eignung für HT-VPI-Anwendungen gezogen (Abschn. 6.4.3).

6.4.1 Infrarot-spektroskopisch ermittelter Extinktionskoeffizient

In Abb. 6.11 ist der massenspezifische, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
Λ für P-0,14-T als Funktion der Wel-

lenlänge dargestellt. Neben den FTIR-spektroskopischen Messdaten zeigt die Abbildung auch eine be-
rechnete Kurve (gelb gestrichelt), bei der ̂𝑒 ∗

Λ über einen gewichtetenMittelwert aus den spektralen Daten
der Komponenten P-0,14 (s. Abb. 6.1) und SIC-2 (s. Abb. 6.6) bestimmt wurde [31, S. 62; 141]:

̂𝑒 ∗
Λ,𝑀 = (1 − 𝑤) ̂𝑒 ∗

Λ,𝑃 + 𝑤 ̂𝑒 ∗
Λ,𝑇 (6.6)

Die Indizes 𝑀, 𝑃 und 𝑇 beziehen sich dabei auf die Pulvermischung, das reine Perlit-Pulver, sowie das
Trübungsmittel. Weiterhin zeigt Abb. 6.12 das aus den spektralen Daten berechnete Rosseland-Mittel
̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇). Nachdem ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) eine nicht-lineare Funktion ist (s. Gl. 2.31), ist die direkte Bildung eines gewich-
teten Mittelwerts aus den Komponenten analog zu Gl. 6.6 nicht möglich. Jedoch kann aus den gemäß
Gl. 6.6 berechneten spektralen Daten ein Rosseland-Mittel berechnet werden [31, S. 62; 141]; die hieraus
resultierenden Werte für ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) sind in Abb. 6.12 ebenfalls enthalten (gelb gestrichelte Kurve).

Für den spektralen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗
Λ von P-0,14-T (Abb. 6.11) zeigt sich eine hinreichend gute

Übereinstimmung der berechneten und gemessenen Daten. Lediglich in den Bereichen hoher Absorpti-
on, d. h. bei 8,5µm≤ Λ ≤ 10,5µm (Absorptionsmaximum von exp. Perlit) und 11µm≤ Λ ≤ 13µm (Ab-
sorptionsmaximum von Siliziumcarbid) treten größere Abweichungen zwischen beiden Kurven auf, die
nicht durch die Messunsicherheit von 12% abgedeckt sind. Ähnliche Abweichungen zwischen der ge-
messenen und der berechneten spektralen Extinktion im Bereich starker Absorption sind auch bei NAPP
ET AL. für eine Mischung aus gef. Kieselsäure und SiC festzustellen [141]. Für die ̂𝑒 ∗

Λ-Absolutwerte von
P-0,14-T ist es von Vorteil, dass sich das Extinktionsminimum von SIC-2 bei ca. 10µm mit dem Extink-
tionsmaximum von P-0,14 überlagert. Aus diesem Grund sinkt ̂𝑒 ∗

Λ im gesamten Spektrum nicht unter
50m2/kg, während dies für die beiden Komponenten noch der Fall war (vgl. Abbn. 6.1 u. 6.6).

Obwohl für ̂𝑒 ∗
Λ in Teilen des Spektrums noch größere Unterschiede zwischen der berechneten und der

gemessenen Kurve auftreten, sind die Abweichungen der entsprechenden Kurven für die Rosseland-
Mittelwerte (Abb. 6.12) stets kleiner als dieMessunsicherheit von 12%. Dies ist dadurch begründet, dass
bei hohen Temperaturen vorwiegend der Spektralbereich unterhalb von 10µm für ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) relevant ist (vgl.
Abb. 6.3). Hier kompensieren sich die Abweichungen der spektralen Werte für 8µm≤ Λ ≤ 10,5µm ei-
nerseits (berechnete Werte sind größer als Messdaten) und 1,4µm≤ Λ ≤ 7µm andererseits (berechnete
Werte sind kleiner als Messdaten) teilweise gegenseitig. Analog zu Abschn. 6.1.1 wird auch für P-0,14-T
der experimentell bestimmte Zahlenwert von ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) durch ein Polynom fünften Grades angenähert, um
ihn im Hinblick auf praktische Anwendungen möglichst genau angeben zu können. Die aus einer ent-
sprechenden Anpassung resultierenden Koeffizienten für Gl. 6.1 sind in Tab. 6.4 zusammen mit den
Koeffizienten für die reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 gezeigt.
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Abbildung 6.11: Spektraler, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
Λ der getrübten Pulvermischung

P-0,14-T für Wellenlängen zwischen 1,4µm und 18µm. Die experimentelle Unsicherheit beträgt maximal 12%.
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Abbildung 6.12: Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅 der getrübten Pulvermi-

schung P-0,14-T für Temperaturen zwischen 20 ∘C und 827 ∘C. Die experimentelle Unsicherheit beträgt maximal
12%.
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Tabelle 6.4: Koeffizienten zur Berechnung des FTIR-spektroskopisch bestimmten Rosseland-Mittels ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) gemäß

Gl. 6.1 für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T. Die experimentelle Unsicherheit der zugrundeliegenden
Messungen beträgt maximal 12%.

Probenmaterial 𝐶0 𝐶1 𝐶2 𝐶3 𝐶4 𝐶5

P-1,5 45,59 −0,1365 5,703⋅10−4 −1,018⋅10−6 9,183⋅10−10 −3,345⋅10−13

P-0,14 50,75 −0,1633 7,105⋅10−4 −1,313⋅10−6 1,216⋅10−9 −4,508⋅10−13

P-0,14-T 139,11 −0,1315 9,905⋅10−4 −1,635⋅10−6 1,294⋅10−9 −4,267⋅10−13

6.4.2 Temperaturabhängigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit

Darstellung der Messergebnisse

Wie bereits für die reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 wurde die temperaturabhängige eff. Wärmeleit-
fähigkeit 𝜆𝑉 des evakuierten Probenmaterials auch für die optimierte Pulvermischung P-0,14-T mit dem
GHP-Verfahren zwischen 𝑇 = 100 ∘C und 𝑇 = 600 ∘C gemessen. Die temperaturabhängigen Messungen
wurden an der ProbeM-40-A aus Abschn. 6.3 durchgeführt, deren Schüttdichte 𝜌𝐵 = (263,2± 2,7)kg/m3

betrug. Die experimentellen Ergebnisse sind in Abb. 6.13 als Funktion der Temperatur 𝑇 und in Abb. 6.14
als Funktion von 𝑇3 dargestellt. Zusätzlich sind bei 𝑇 = 400 ∘Cdie 𝜆𝑉-Werte der ProbenM-40 undM-40-R
aus Abschn. 6.3, die eine geringfügig verschiedene Schüttdichte aufwiesen (vgl. Tab. 6.3), in beiden Ab-
bildungen gezeigt. Weiterhin enthalten die Abbildungen auch nochmals das ungetrübte Probenmaterial
P-0,14 zum Vergleich. Erwartungsgemäß führt das zugemischte Trübungsmittel qualitativ zu einer Er-
höhung des Extinktionskoeffizienten, die sich dadurch bemerkbar macht, dass der Anstieg der 𝜆𝑉(𝑇)-
Werte kleiner ausfällt.

Analyse der Messergebnisse mittels kalorimetrischer und spektroskopischer Methode

Erneut wurden –wie nachfolgend beschrieben – sowohl die kalorimetrischeMethode (Abschn. 2.7.1) als
auch die spektroskopischeMethode (Gl. 6.2) angewandt, um die 𝜆𝑉(𝑇)-Messdaten für P-0,14-T genauer
zu analysieren. Die insgesamt drei experimentellen Datenpunkte, die bei 𝑇 = 400 ∘C aufgrund der Mes-
sungen an mehreren vergleichbaren Proben vorliegen, wurden gemeinsam in die jeweilige Auswertung
miteinbezogen. Hierzu wurde der arithmetische Mittelwert der gemessenen Wärmeleitfähigkeit gebil-
det. Dies ist dadurch begründet, dass die Parameter �̂� ∗

𝑅 und 𝜆𝐹 (bei der kalorimetrischen Methode),
beziehungsweise 𝐹 und 𝐺 (bei der spektroskopischen Methode) den gesamten Temperaturbereich zwi-
schen 𝑇 = 100 ∘C und 𝑇 = 600 ∘C gleichmäßig gut wiedergeben sollen. Durch die Bildung desMittelwerts
aus den drei Messwerten bei 𝑇 = 400 ∘Cwird somit sichergestellt, dass diese Temperatur nicht stärker ge-
wichtetwird. Die aus beidenAuswertemethoden analog zuAbschn. 6.1.2 abgeleiteten Ergebnisse für den
Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅 und die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹, beziehungsweise die Parameter 𝐹
und 𝐺, sind in den Tabn. 6.5 u. 6.6 enthalten. Die Abbn. 6.13 u. 6.14 zeigen neben den GHP-Messdaten
wiederum auch die jeweiligen Fit-Kurven, die sich aus beiden Methoden ergeben.

Um bei der kalorimetrischenMethode aus der Geradensteigung 𝐵 mittels Gl. 2.82 den Extinktionskoeffi-
zienten zu berechnen, wird der quadrierte effektive Brechungsindex ̂𝑛2

𝐸 der optimierten Pulvermischung
benötigt. Nachdem die Gln. 2.38 u. 2.39 jeweils nur für ein aus einer Festkörperkomponente bestehendes
poröses Medium, nicht aber für eine Mischung gelten, wurde Gl. 2.38 auf eine Pulvermischung erwei-
tert. Die hierzu notwendigen Schritte sind in Anh. D ausgeführt. Anschließend wurde ̂𝑛2

𝐸 über Gl. D.5
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Abbildung 6.13: Effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der evakuierten, getrübten Pulvermischung P-0,14-T als Funktion
der Temperatur, sowie Vergleich mit dem ungetrübten Perlit-Pulver P-0,14. Es sind jeweils GHP-Messwerte sowie
zwei Fit-Kurven, die nach Gl. 2.81 (kalorimetrische Methode) bzw. Gl. 6.2 (spektroskopische Methode) bestimmt
wurden, gezeigt.
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Abbildung 6.14: Effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der evakuierten, getrübten Pulvermischung P-0,14-T als Funktion
von 𝑇3, sowie Vergleich mit dem ungetrübten Perlit-Pulver P-0,14. Es sind jeweils GHP-Messwerte sowie zwei Fit-
Kurven, die nach Gl. 2.81 (kalorimetrische Methode) bzw. Gl. 6.2 (spektroskopische Methode) bestimmt wurden,
gezeigt.
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aus den Brechungsindizes der jeweiligen Festkörperanteile von exp. Perlit ( ̂𝑛𝐹,𝑃 = 1,4 [63]) und Silizium-
carbid ( ̂𝑛𝐹,𝑇 = 2,6 [52]), sowie den dazugehörigen Reindichten 𝜌𝑇,𝑃 = 2.550 kg/m3 (vgl. Abschn. 2.2.3)
und 𝜌𝑇,𝑇 = 3.210 kg/m3 [52] berechnet.

Bei der Anpassung der Parameter 𝐹 und 𝐺 in Gl. 6.2 an die 𝜆𝑉-Messdaten wurde die Temperaturab-
hängigkeit des massenspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) für P-0,14-T über Gl. 6.1 zusammen
mit den Koeffizienten aus Tab. 6.4 abgebildet. Weiterhin wurde 𝜆∗

𝐹(𝑇) über die temperaturabhängige
Wärmeleitfähigkeit von a-SiO2 (Gl. 2.70) angenähert und somit der Siliziumcarbid-Anteil in der Pul-
vermischung nicht berücksichtigt. Nachdem das Trübungsmittel jedoch selbst bei 𝑤 = 40% aufgrund
des Dichteverhältnisses (vgl. Tab. 6.3) nur einen geringen Volumenanteil (ca. 8%) in der Mischung ein-
nimmt, dürfte der Fehler, der sich hieraus für 𝜆∗

𝐹(𝑇) ergibt, nur eine untergeordnete Rolle spielen.

Vergleich zwischen kalorimetrischer und spektroskopischer Methode

Wie bereits bei P-1,5 und P-0,14 ist auch bei P-0,14-T der Verlauf der 𝜆𝑉-Werte in der 𝑇3-Auftragung
(Abb. 6.14) nicht exakt linear, sondern aufgrund der Temperaturabhängigkeit von ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (s. Abb. 6.12)
leicht konkav gekrümmt. Insgesamt werden die Messdaten besser durch die spektroskopische Metho-
de (orange gestrichelte Kurve) wiedergegeben, was damit zu begründen ist, dass die im Vergleich zu
P-0,14 noch stärker ausgeprägte Temperaturabhängigkeit von ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (vgl. Abbn. 6.2 u. 6.14) in der kalori-
metrischen Methode (orange durchgezogene Kurve) nicht berücksichtigt wird. Die beiden oberen, sich
überlappenden Datenpunkte bei 𝑇 = 400 ∘C in den Abbn. 6.13 u. 6.14 weisen jedoch auch zur Fit-Kurve
der spektroskopischen Methode eine vergleichsweise hohe Abweichung auf. Bereits in Abschn. 6.3 wur-
de festgestellt, dass diese beidenMesswerte, die zu den ProbenM-40-A undM-40-R gehören, verglichen
mit dem Messwert der Probe M-40 bei gleicher Temperatur und gleichem Trübungsmittelanteil relativ
hoch liegen (vgl. Abb. 6.10). Als Erklärung wurden zusätzliche Unsicherheiten, die sich aus der Herstel-
lung der Pulvermischung und der Probenpräparation ergeben, herangezogen. Diese Unsicherheiten, die

Tabelle 6.5: Extinktionskoeffizient �̂� ∗
𝑅 und Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (jeweils als temperaturunabhängig an-

genommen) der getrübten Pulvermischung P-0,14-T, bestimmt durch Anwendung der kalorimetrischen Methode
(Gl. 2.81) auf die 𝜆𝑉(𝑇)-Messdaten in Abb. 6.14, sowie Vergleich mit dem ungetrübten Perlit-Pulver P-0,14. Zusätz-
lich sind die für Gl. 2.82 erforderlichenWerte der Geradensteigung 𝐵 und des quadrierten effektiven Brechungsindex

̂𝑛2
𝐸 (s. Gl. D.5) angegeben.

Probenmaterial 𝐵 [W/mK4] ̂𝑛2
𝐸 [1] �̂� ∗

𝑅 [m−1] 𝜆𝐹 [mW/mK]

P-0,14 (5,604± 0,335)⋅10−11 1,052 5.677± 345 3,1± 1,3

P-0,14-T (2,373± 0,338)⋅10−11 1,160 14.780± 2.110 4,4± 1,3

Tabelle 6.6: Parameter 𝐹 und 𝐺 für die getrübte Pulvermischung P-0,14-T, bestimmt durch Anwendung der spektro-
skopischen Methode (Gl. 6.2) auf die 𝜆𝑉(𝑇)-Messdaten in Abb. 6.13, sowie Vergleich mit dem ungetrübten Perlit-
Pulver P-0,14. Zusätzlich sind der Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅 und die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (jeweils als
Mittelwert gemäß Gl. 6.3 bzw. 6.4 für den Temperaturbereich zwischen 𝑇1 = 100 ∘C und 𝑇2 = 600 ∘C) angegeben.

Probenmaterial 𝐹 [1] 𝐺 [1] ⟨�̂� ∗
𝑅⟩

𝑇2

𝑇1
[m−1] ⟨𝜆𝐹⟩𝑇2

𝑇1
[mW/mK]

P-0,14 0,6522± 0,0113 (1,05± 0,23)⋅10−3 5.681± 116 1,8± 0,4

P-0,14-T 0,2823± 0,0297 (2,22± 0,58)⋅10−3 15.350± 1.630 3,7± 1,0
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im Fehlerbalken der GHP-Messdaten in den Abbn. 6.13 u. 6.14 nicht berücksichtigt sind, führen offen-
sichtlich auch hier zu der erhöhten Abweichung zur Fit-Kurve der spektroskopischen Methode.

Diskussion und Vergleich der mittels beider Methoden bestimmten Extinktionskoeffizienten

Innerhalb der angegebenen Unsicherheiten liefern die kalorimetrische Methode und die spektroskopi-
sche Methode für P-0,14-T deckungsgleiche Werte des (mittleren) Extinktionskoeffizienten (s. Tabn. 6.5
u. 6.6). Jedoch ist die Übereinstimmung geringfügig schlechter als im Fall der reinen Perlit-Pulver (vgl.
Tabn. 6.1 u. 6.2). Aus der kalorimetrischen Methode ergibt sich für das Verhältnis der Extinktionskoef-
fizienten von P-0,14-T und P-0,14 ein Wert von ca. 2,6 (s. Tab. 6.5). Eliminiert man das Verhältnis der
Schüttdichten (Faktor 1,5), so ergibt sich aus Gl. 2.43, dass der massenspezifische Extinktionskoeffizi-
ent durch Zugabe des Trübungsmittels in etwa um den Faktor 1,8 angestiegen ist. Diese Zunahme ist
vergleichsweise gering, denn aus den FTIR-spektroskopisch bestimmten Absolutwerten (vgl. Abbn. 6.12
u. 6.2) würde man einen deutlich größeren Anstieg erwarten. Dies zeigt sich auch im Wert des Para-
meters 𝐹 (s. Tab. 6.6), der lediglich 𝐹 = 0,2823± 0,0297 beträgt. Der im kalorimetrischen Experiment
wirksame Extinktionskoeffizient ist somit um mehr als den Faktor 3 niedriger als der aus den FTIR-
spektroskopischen Untersuchungen zu erwartende Wert. Offensichtlich ist die abhängige Streuung, die
bereits für P-1,5 und P-0,14 eine Reduktion von 𝐹 verursachte (s. Abschn. 6.1.2), für P-0,14-T bereits der-
art stark ausgeprägt, dass diese hohe Abweichung resultiert. Im Allgemeinen ist es nicht unüblich, dass
sich die kalorimetrisch bzw. spektroskopisch bestimmten Extinktionskoeffizienten voneinander unter-
scheiden. Beispielsweise wurde von CAPS ET AL. für eine Mischung aus pyr. Kieselsäure mit Fe3O4 als
Trübungsmittel eine Abweichung in �̂� ∗

𝑅 um den Faktor 1,5 festgestellt [28]. Dabei handelte es sich um
ein vorwiegend absorbierendes Trübungsmittel (vgl. [161, S. 102]), während die FTIR-spektroskopisch
bestimmte Albedo für SIC-2 offenbart hat, dass hier vorwiegend Streuung stattfindet (s. Abb. 6.6). In-
sofern ist es plausibel, dass der Effekt der abhängigen Streuung gegenüber Fe3O4 nochmals verstärkt
auftritt, und dass die Abweichung deshalb größer ist (vgl. hierzu auch [25, S. 112]). Außerdem zeigen
die Berechnungen von KUHN ET AL., dass eine Reduktion des Extinktionskoeffizienten durch abhängige
Streuung auch in der hier beobachteten Größenordnung durchaus realistisch ist [111] (vgl. Abschn. 3.2).

Diskussion undVergleich dermittels beiderMethoden bestimmten Festkörperwärmeleitfähigkeiten

Auchdie Festkörperwärmeleitfähigkeiten, die sich einerseits aus der kalorimetrischeMethode und ande-
rerseits aus der spektroskopischenMethode ergeben, stimmen für P-0,14-T im Rahmen der Unsicherhei-
ten überein (s. Tabn. 6.5 u. 6.6). Zwar liegt der reine Zahlenwert aus der kalorimetrischen Methode auf-
grund der konkaven Krümmung der 𝜆𝑉-Messdaten immer noch geringfügig höher; der Unterschied ist
jedoch deutlich kleiner als bei P-1,5, wo die absolute Krümmung auch entsprechend stärker ausgeprägt
war (vgl. Abschn. 6.1.2). Im Vergleich derMaterialien P-0,14 und P-0,14-T liefert die kalorimetrischeMe-
thode das Ergebnis, dass sich die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 durch die Zumischung des Trübungs-
mittels um den Faktor 1,4± 0,7 erhöht hat (s. Tab. 6.5). Aus der spektroskopischen Methode erhält man
diesbezüglich eine Zunahme um den Faktor 2,1± 0,72 (s. Tab. 6.6). ImMittel beider Auswertemethoden
ist 𝜆𝐹 somit um den Faktor 1,8± 0,6 angestiegen, was einer prozentualen Zunahme um (80± 60)% ent-
spricht. Obwohl die Wärmeleitfähigkeit von Siliziumcarbid in der Größenordnung 30W/mK liegt [52],
fällt diese Erhöhung vergleichsweise klein aus. Dies lässt sich damit begründen, dass auch an den Kon-
taktpunkten der SiC-Partikel hohe strukturbedingte thermischeWiderstände auftreten.Weiterhin ist der
Volumenanteil des Trübungsmittels in der Pulvermischung aufgrund des Verhältnisses der Schüttdich-
ten (vgl. Tabn. 4.1 u. 4.2) selbst bei 𝑤 = 40% relativ gering (ca. 8%).
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Analog zu Abschn. 6.1.2 lässt sich nach Anwendung der spektroskopischen Methode auch für P-0,14-T
der dichtebereinigte Strukturfaktor 𝐺′ (Gl. 2.65) über die PorositätΦ berechnen. GemäßGl. 2.8 ist hierfür
die Reindichte 𝜌𝑇,𝑀 der Pulvermischung erforderlich, die über Gl. D.4 aus den Reindichten 𝜌𝑇,𝑃 und 𝜌𝑇,𝑇
(s. o.) bestimmt werden kann. Mit 𝜌𝑇,𝑀 = 2.780 kg/m3 erhält man zunächst Φ = 0,905 und anschließend
𝐺′ = (2,34± 0,61)⋅10−2. Der Anstieg im Vergleich zu P-0,14 (𝐺′ = (1,49± 0,32)⋅10−2) ist offensichtlich auf
die höhere Festkörperwärmeleitfähigkeit des zugemischten Trübungsmittels SiC zurückzuführen.

6.4.3 Zwischenfazit: Eignung der Pulvermischung für praktische Anwendungen

Wie inAbschn. 6.4.2 gezeigt, kann durch die Zumischung des Trübungsmittels SIC-2 zumProbenmateri-
al P-0,14 bei einem Trübungsmittelanteil von 𝑤 = 40% der Extinktionskoeffizient um etwa den Faktor 2,6
erhöhtwerden. Gleichzeitig erhöht sich die Festkörperwärmeleitfähigkeit um etwaden Faktor 1,8. Bereits
oberhalb einer Mitteltemperatur von �̄� = 100 ∘C ist das Verhältnis zwischen Strahlungs- und Festkörper-
anteil von 𝜆𝑉 jedoch so, dass sich diese beiden Effekte gegenseitig ausgleichen. Dies lässt sich daran
erkennen, dass sich die beiden zur spektroskopischen Methode gehörigen Fit-Kurven der Probenmate-
rialien P-0,14 und P-0,14-T in Abb. 6.13 bei �̄� = 100 ∘C schneiden. Für kleinere Temperaturen wäre die
Zumischung des Trübungsmittels somit nachteilig, denn sie würde zu höheren 𝜆𝑉-Werten führen. Für
den gesamten HT-Bereich oberhalb von �̄� = 100 ∘C führt die Zumischung des Trübungsmittels jedoch
zu einer Verringerung von 𝜆𝑉 , was sich auch direkt in den Messdaten von Abb. 6.13 erkennen lässt. Bei
�̄� = 200 ∘C wird 𝜆𝑉 um 14%, bei �̄� = 300 ∘C bereits um 35%, und bei �̄� = 400 ∘C um 42% reduziert.78

Während in Abschn. 6.1.3 resümiert wurde, dass für mittlere Anwendungstemperaturen bis ca. 350 ∘C
auf der heißen Seite auch das ungetrübte Perlit-Pulver P-0,14 eine akzeptable Dämmwirkung erreicht, so
lässt sich nun festhalten, dass die Verwendung der optimierten Mischung im HT-Bereich stets zu einer
Verbesserung der Isolation führt, und insbesondere für hohe Temperaturen (d. h. oberhalb von 350 ∘C
auf der heißen Seite) unverzichtbar wird. Bei der maximalen untersuchten Temperatur von �̄� = 600 ∘C
wird 𝜆𝑉 sogar um 49% reduziert; diese Mitteltemperatur kann jedoch aufgrund der Sintertemperatur
von exp. Perlit (s. Tab. 4.1) in praktischen Anwendungen nur dann erreicht werden, wenn die kalte Seite
der Isolation wärmer als Raumtemperatur ist.

Berechnet man mittels Gl. 6.2 und den in Tab. 6.6 gezeigten Werten für 𝐹 und 𝐺 die eff. Wärmeleitfä-
higkeit 𝜆𝑉 der optimierten Pulvermischung P-0,14-T als Funktion der Anwendungstemperatur (Tem-
peratur auf der heißen Seite) bei angenommener Raumtemperatur auf der kalten Seite, und vergleicht
man diese Werte mit den zu Beginn der Arbeit abgeschätzten Werten der zu entwickelnden HT-VPI in
Abb. 2.6, so ergibt sich, dass 𝜆𝑉 für P-0,14-T stets um ca. 10 – 20% niedriger ist als für das exemplarische
HT-VPI-Material in Abb. 2.6. Dies ist damit begründet, dass für P-0,14-T sowohl eine geringfügig niedri-
gere Festkörperwärmeleitfähigkeit als auch ein höherer Extinktionskoeffizient erreicht wurde als für die
Beispielrechnung in Abb. 2.6 angenommen.

Anhand von Abb. 6.15 kann die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 von P-0,14-T auch mit den in der Litera-
turübersicht (Abschn. 3.2) vorgestellten HT-VSI-Materialien verglichen werden. In der Abbildung sind
für P-0,14-T die Fit-Kurve der spektroskopischen Methode aus Abb. 6.13 und für die übrigen HT-VSI-
Materialien die 𝜆𝑉(𝑇)-Daten aus Tab. 3.1 dargestellt. Bei moderaten Temperaturen (200 ∘C≤ �̄� ≤ 300 ∘C)
liegt die Kurve für P-0,14-T in etwa im Mittelfeld der breit gestreuten Literaturdaten. Für �̄� ≤ 250 ∘C
schneiden einige der HT-VSI-Materialien aus Tab. 3.1 jedoch noch deutlich besser ab. Im Bereich hoher
Temperaturen (300 ∘C≤ �̄� ≤ 600 ∘C) ist festzuhalten, dass dort (und insbesondere für �̄� ≥ 400 ∘C) bislang
überhaupt nur sehr wenige Daten vorliegen. Verglichen mit diesen Literaturdaten erreicht P-0,14-T sehr

78Diese prozentualenWerte wurden durch Vergleich der Fit-Kurven der spektroskopischenMethode für die Probenmaterialien
P-0,14 und P-0,14-T ermittelt.
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Abbildung 6.15: Vergleich der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 zwischen der evakuierten, getrübten Pulvermischung
P-0,14-T und den in Tab. 3.1 aufgeführten HT-VSI-Materialien. Für das von EBERT untersuchte, ruß-getrübte Ae-
rogel sind neben der eff. Wärmeleitfähigkeit bei der höchsten gemessenen Temperatur auch zusätzliche Messwerte
bei niedrigeren Temperaturen gezeigt [48, S. 72].

gute 𝜆𝑉-Werte. Diese liegen deutlich niedriger als die des von EBERT [48] untersuchten, ruß-getrübten
Aerogels, und ungefähr gleichauf mit den übrigen Datenpunkten.

Zusammenfassend lässt sich festhalten, dass die optimierte Pulvermischung P-0,14-T im gesamten HT-
Bereich eine hervorragende Dämmwirkung erzielt. Auch wenn der Extinktionskoeffizient, der aufgrund
der FTIR-spektroskopischenUntersuchungen zu erwarten gewesenwäre, aufgrundvon abhängiger Streu-
ung nicht erreicht wird (vgl. Abschn. 6.4.2), erfüllt der tatsächliche (d. h. kalorimetrisch ermittelte)
Extinktionskoeffizient die in Abschn. 3.5 vorgegebene Zielsetzung �̂� ∗

𝑅 ≥ 10.000m−1 deutlich. Die Abso-
lutwerte von 𝜆𝑉 sind im betrachteten Temperaturbereich 200 ∘C≤ �̄� ≤ 600 ∘C je nach Temperatur um et-
wa den Faktor 5,5 – 12 kleiner als die eff. Wärmeleitfähigkeiten der in Abb. 2.5 gezeigten konventionellen
HT-Dämmstoffe bei Umgebungsdruck, und um etwa den Faktor 1,5 – 3 kleiner als die eff. Wärmeleitfä-
higkeit der mikroporösen, getrübten pyr. Kieselsäure bei Umgebungsdruck. Die Eignung von P-0,14-T
imHinblick auf die in Abschn. 1.3 beschriebenen HT-VPI-Anwendungen ist somit insgesamt als sehr gut
zu bewerten.

6.5 Rechenmodell der effektivenWärmeleitfähigkeit im evakuierten
Zustand

Für praktische Anwendungen ist es erforderlich, die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der HT-VPI als Funktion
der Anwendungstemperatur möglichst exakt berechnen zu können. Als Grundlage für diese Berech-
nung wird deshalb nicht die Ausgleichsgerade der kalorimetrischen Methode, sondern die zur spektro-
skopischen Methode gehörige Gl. 6.2 gewählt. Nur so kann die Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑉 mit der
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notwendigen Genauigkeit berücksichtigt werden (vgl. Abbn. 6.4 u. 6.13). Für praktische Anwendungen,
bei denen eine große Temperaturdifferenz zwischen der Temperatur 𝑇1 auf der heißen Seite der Isolation
und der Temperatur 𝑇2 auf der kalten Seite auftreten kann, muss Gl. 6.2 wie folgt geringfügigmodifiziert
werden:

𝜆𝑉(𝑇1, 𝑇2) = 1
𝐹

16 ̂𝑛2
𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

𝑆
3 𝜌𝐵 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇𝑆) + 𝐺 𝜆∗
𝐹(�̄�) (6.7)

Im Strahlungsterm muss zwingend die Strahlungsmitteltemperatur 𝑇𝑆, die sich gemäß Gl. 2.41 aus den
Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2 ergibt, verwendet werden. Hingegen kann im Festkörperterm in guter Nähe-
rung die arithmetische Mitteltemperatur �̄� = (𝑇1 + 𝑇2)/2 eingesetzt werden.79

Auch wenn für praktische Anwendungen vorwiegend das Probenmaterial P-0,14-T, bzw. in geringerem
Maße auch noch P-0,14 relevant ist, so kann Gl. 6.7 ebenfalls verwendet werden, um 𝜆𝑉 für P-1,5 zu
berechnen. Je nach Material sind hierfür die folgenden Größen einzusetzen:

– Die Parameter 𝐹 und 𝐺 sind für P-0,14 und P-0,14-T aus Tab. 6.6, und für P-1,5 aus Tab. 6.2 zu
entnehmen. Die quadrierten effektiven Brechungsindizes ̂𝑛2

𝐸 finden sich für P-0,14 und P-0,14-T in
Tab. 6.5, und für P-1,5 in Tab. 6.1.

– Der Rosseland-gemittelte, massenspezifische, eff. Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇𝑆) ist nach Gl. 6.1 zu

berechnen,wobei die hierfür benötigtenKoeffizienten𝐶0 bis𝐶5 für alle Probenmaterialien in Tab. 6.4
enthalten sind.

– Die Wärmeleitfähigkeit der Festkörperphase 𝜆∗
𝐹(�̄�) ist über Gl. 2.70 mit den dort angegebenen Ko-

effizienten 𝐶0 bis 𝐶4 zu berechnen.

Dabei ist zu beachten, dass sich die Werte für 𝐹, 𝐺 und ̂𝑛2
𝐸 auf die Schüttdichten 𝜌𝐵 = 56,0 kg/m3 für

P-1,5, 𝜌𝐵 = 180,4 kg/m3 für P-0,14 und 𝜌𝐵 = 263,2 kg/m3 für P-0,14-T beziehen. Es muss deshalb darauf
hingewiesenwerden, dass bei größeren Abweichungen in 𝜌𝐵, die beispielsweise aufgrund einer Verdich-
tung durch mechanischen Belastungsdruck auftreten können, das durch Gl. 6.7 gegebene Rechenmodell
nicht anwendbar ist. Zumindest der Parameter 𝐹 wird aufgrund einer Zu- bzw. Abnahme der abhängi-
gen Streuung einen anderen Wert annehmen. Auch 𝐺 wird sich unter mechanischem Belastungsdruck
erhöhen, da die Kontaktfläche der Pulverkörner vergrößert wird. Sollten die in praktischen Anwendun-
gen auftretenden Abweichungen in 𝜌𝐵 jedoch gering (d. h. maximal ± 10%) und die Probenmaterialien
zudem unbelastet sein, so kann das Rechenmodell wie folgt modifiziert werden: Zunächst dürfte sich
eine geringfügige Änderung der Schüttdichte nicht wesentlich auf 𝐹 auswirken, sodass die entsprechen-
den Werte unverändert übernommen werden können. Weiterhin kann ̂𝑛2

𝐸 für P-0,14-T über Gl. D.5, und
für P-1,5 und P-0,14 über Gl. 2.39 neu berechnet werden. Schließlich lässt sich der Proportionalitätsfak-
tor 𝐺 der Festkörperwärmeleitung mit der Beziehung 𝐺2 = (𝜌𝐵,2/𝜌𝐵,1) 𝐺1 konvertieren. Hierbei bezieht
sich der Index 1 auf die Schüttdichte und den Proportionalitätsfaktor, die in diesem Kapitel für jedes
Probenmaterial angegeben sind, und der Index 2 auf eine andere Schüttdichte des jeweils selben Materi-
als. Dieser Beziehung liegt zugrunde, dass der dichtebereinigte Strukturfaktor 𝐺′ für jedes Material eine
Konstante darstellt (s. Gln. 2.64 u. 2.65).

Das durch Gl. 6.7 gegebene Rechenmodell ist im Temperaturbereich 100 ∘C≤ �̄� ≤ 600 ∘C durch GHP-
Messungen abgesichert. Mit Ausnahme der Messwerte für P-0,14-T bei �̄� = 400 ∘C werden die gemes-
senen eff. Wärmeleitfähigkeiten 𝜆𝑉 für alle drei Probenmaterialien mit einer Unsicherheit von maximal
ca. 6% durch das Rechenmodell wiedergegeben.

79Für eine exakte Berechnung der mittleren Festkörperwärmeleitfähigkeit ist das Integral 𝐺
𝑇2−𝑇1

∫𝑇2
𝑇1

𝜆∗
𝐹(𝑇)d𝑇 (s. Gl. 6.4) mit

𝜆∗
𝐹(𝑇) aus Gl. 2.70 (z. B. numerisch) zu bestimmen [220, S. 39].
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Kapitel 7

Weiterentwicklung des Hitzdraht-
verfahrens für poröse Medien mit
moderater Extinktion

Wie in Abschn. 3.4.2 beschrieben, ist das Hitzdrahtverfahren gemäß derzeitigem Wissensstand nicht zur
Bestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit (und ähnlicher, nicht vollständig opaker po-
röser Medien) geeignet: Nach den numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] wird
bei Materialien mit moderater Extinktion (1.000m−1≤ �̂� ≤ 10.000m−1) aufgrund von nicht-diffusivem
Strahlungstransport eine scheinbare, d. h. von den Randbedingungen des Experiments abhängige Wär-
meleitfähigkeit gemessen und hierdurch die wahre, eff.Wärmeleitfähigkeit unterbestimmt. Gemäß TRAN
muss der Extinktionskoeffizient bereits bei Raumtemperaturmindestens �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 betragen, um
diese Strahlungseffekte im THW-Verfahren zu unterdrücken [80; 202]. Die Extinktion von exp. Perlit
(1.500m−1≤ �̂� ∗

𝑅 ≤ 6.000m−1, vgl. Tab. 6.1) ist hierfür also nicht ausreichend. Nachdem die experimen-
telle Überprüfung der numerischen Berechnungen jedoch bis heute aussteht (s. Abschn. 3.5), wurden
die in Kap. 6 vorgestellten GHP-Messungen zur Bestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 der drei
evakuierten Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T unter Verwendung des THW-Verfahrens wie-
derholt. Ziel dieser Experimente war zunächst nur, die numerischen Berechnungen von EBERT [48] und
TRAN [202] zu verifizieren. Beim Vergleich der THW-Messergebnisse mit den GHP-Messungen und den
numerischenBerechnungenwurde jedoch eine Systematik festgestellt, aus der sich ergibt, dass das THW-
Verfahren auf poröseMedienmit moderater Extinktion erweitert werden kann. Hierzuwurde eine einfa-
che Korrektur entwickelt, mit der sich die scheinbareWärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 des Hitzdrahtverfahrens
in die wahre, eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 (bzw. 𝜆𝑉 bei evakuierten Materialien) umrechnen lässt.

In diesem Kapitel werden die theoretischen Erkenntnisse und experimentellen Ergebnisse, die zu die-
ser Weiterentwicklung des THW-Verfahrens führen, vorgestellt.80 Zunächst erfolgt in Abschn. 7.1 ein
Resümee und eine Re-Evaluierung des bisher rein theoretischen, d. h. auf numerischen Berechnungen
beruhenden Wissensstands. Im darauffolgenden Abschn. 7.2 wird ein Zwischenfazit gezogen und das
Ziel der durchzuführenden THW-Messungen definiert. Anschließend werden in Abschn. 7.3 erstmals
rein experimentelle Ergebnisse zur Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit vorgestellt und disku-
tiert. Die Folgerungen aus diesen Ergebnissen – insbesondere Folgerungen für die Anwendbarkeit des
Hitzdrahtverfahrens auf poröse Medien – werden schließlich in Abschn. 7.4 beschrieben.

80Teile dieses Kapitels wurden bereits in einer wissenschaftlichen Publikation vorveröffentlicht, siehe hierzu S. 234.
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7.1 Resümee und Re-Evaluierung des Wissensstands

Nachfolgend werden die in Abschn. 3.4.2 bereits kurz vorgestellten Ergebnisse der numerischen Berech-
nungen von EBERT [48] und TRAN [202] ausführlich erläutert. In diesem Zusammenhang werden einige
der Ergebnisse von TRAN [202] auch neu evaluiert, um eine zusammenhängende Theorie der scheinbaren
Wärmeleitfähigkeit im Hitzdrahtexperiment zu entwickeln.

Unterbestimmung der effektivenWärmeleitfähigkeit im Hitzdrahtverfahren in der Nähe des Gültig-
keitsbereichs des Strahlungsdiffusionsmodells

In Zusammenhang mit der Untersuchung evakuierter Aerogele führte EBERT [48] erstmals numerische
Berechnungen durch, um den Einfluss von nicht-diffusivem Strahlungstransport auf die im Hitzdraht-
experiment gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 eines porösen Mediums zu analysieren.
Die entsprechenden Ergebnisse wurden auch von EBERT & FRICKE [50] veröffentlicht. EBERT transfor-
miert die gekoppelten, nicht-linearen Integro-Differentialgleichungen, die den kombinierten Wärme-
transport durch Strahlung und Leitung während des Hitzdrahtexperiments beschreiben, unter Verwen-
dung der Green’schen Funktionen in Integralgleichungen. Anschließend löst er die gekoppelten Inte-
gralgleichungen mittels sukzessiver Approximationsmethode (SAM). Hierbei wird angenommen, dass
das Probenmaterial evakuiert ist und eine Festkörperwärmeleitfähigkeit von 𝜆𝐹 = 5mW/mK sowie eine
wellenlängen- und temperaturunabhängige Extinktion (grauesMedium) aufweist. Der Extinktionskoef-
fizient wird im Intervall 10m−1≤ �̂� ≤ 30.000m−1 variiert; zudem werden sowohl eine schwarze (𝜀𝐷 = 1)
als auch eine reflektierende (𝜀𝐷 = 0,1)Oberfläche desHitzdrahts untersucht. Aus jeder SAM-Berechnung
ergibt sich zunächst die zeitabhängige Übertemperatur Δ𝑇𝐷 des Hitzdrahts, aus der über Gl. 2.80 die
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 bestimmt wird. Die Anwendung der erweiterten Lösung (s. Abschn. 3.4.1) ist
bei dieser Auswertung nicht nötig, da für die numerischen Berechnungen sowohl ein unendlich ausge-
dehnter Hitzdraht als auch ein verschwindender Kontaktwiderstand angenommen werden. [48; 50]

Zunächst betrachtet EBERT THW-Messungen bei Raumtemperatur. Gemäß seinen Ergebnissen lassen sich
je nach Extinktionskoeffizient �̂� des Probenmaterials drei Bereiche unterscheiden [48, S. 48 f.; 50]:81

1. Für �̂� ≤ 50m−1 (semitransparente Medien) liefert das Hitzdrahtexperiment eine scheinbare Wär-
meleitfähigkeit, die unabhängig von der Drahtemissivität 𝜀𝐷 ist. Der Strahlungsbeitrag der schein-
baren Wärmeleitfähigkeit ist proportional zu ̂𝑛2 �̂� 𝑇3.

2. Im Bereich 50m−1< �̂� < 1.000m−1 ist der berechnete Temperaturanstieg Δ𝑇𝐷 stark gekrümmt, so-
dass 𝜆𝑇𝐻𝑊 nicht nach Gl. 2.80 bestimmt werden kann.

3. Für �̂� ≥ 1.000m−1, d. h. in der Nähe des Gültigkeitsbereichs des Strahlungsdiffusionsmodells, ist
die Auswertung wieder möglich, jedoch wird die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 des Probenmaterials
durch das THW-Verfahren systematisch unterbestimmt. Die Unterbestimmung

Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 = 𝜆𝐸 − 𝜆𝑇𝐻𝑊 (7.1)

hängt dabei von der Drahtemissivität 𝜀𝐷 ab und ist im Allgemeinen größer für höhere Werte von
𝜀𝐷. Dies zeigt, dass es sich erneut um eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit handelt. Beispielsweise

81Die Grenze zwischen dem 2. und dem 3. Bereich wird in [48] abweichendmit 𝐸 = 1.500m−1 angegeben. Der hier präsentierte
Wert 𝐸 = 1.000m−1 stammt aus [50].



124 Kapitel 7. Weiterentwicklung d. Hitzdrahtverfahrens f. poröse Medien mit moderater Extinktion

nimmt die relative Unterbestimmung

𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 = Δ𝜆𝑇𝐻𝑊
𝜆𝐸

= 𝜆𝐸 − 𝜆𝑇𝐻𝑊
𝜆𝐸

(7.2)

bei �̂� = 1.500m−1 einen Wert von 12% für 𝜀𝐷 = 0,1 und einen Wert von ca. 23% für 𝜀𝐷 = 1 an.
Mit steigender Extinktion verringert sich die Unterbestimmung und 𝜆𝑇𝐻𝑊 nähert sich 𝜆𝐸 an. Für
�̂� ≥ 15.000m−1 wird 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 vernachlässigbar klein (≤ 3%), sodass das Hitzdrahtexperiment hier
die Bestimmung des wahren Werts von 𝜆𝐸 ermöglicht. [48; 50]

Nachdem für exp. Perlit nur der dritte Bereich relevant ist, soll er im Folgenden noch näher diskutiert
werden. Die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit lässt sich mit dem zeitlichen Verlauf einer
Hitzdrahtmessung wie folgt erklären: Direkt zu Beginn der Messung wird thermische Strahlung vom
Draht emittiert, sobald dieser sich aufheizt. Die emittierte Strahlung breitet sich mit Lichtgeschwindig-
keit (d. h. quasi instantan) in der noch kalten Probe aus und wird in Bereichen, die mindestens eine
freie Weglänge 𝐿 = 1/�̂� vom Draht entfernt sind, vom Probenmaterial absorbiert. Hierdurch findet eine
Aufheizung des Probenmaterials statt. Wenn die Temperaturwelle der Wärmeleitung, die sich ausge-
hend vom Draht radial nach außen ausbreitet, zu einem späteren Zeitpunkt auf die bereits erwärmten
Regionen trifft, erfährt sie einen verringerten Temperaturgradienten. Dies reduziert den Wärmestrom
vom Draht in die Probe und sorgt – bei gleicher Heizleistung – für einen stärkeren Temperaturanstieg
Δ𝑇𝐷. Die höhere Steigung von Δ𝑇𝐷 wiederum resultiert bei der Auswertung in einer niedrigeren Wär-
meleitfähigkeit (vgl. Gl. 2.80) [48, S. 45]. Im Grenzfall �̂� → ∞, wo der Strahlungstransport streng diffusiv
ist (𝐿 → 0), wird der soeben beschriebene Strahlungseffekt unterdrückt. Somit erwartet man auch theo-
retisch, dass das THW-Verfahren hier die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 liefert. Mit kleiner werdendem �̂�
dringt die vomDraht emittierte Strahlung jedoch tiefer in die Probe ein und verursacht eine zunehmend
größere Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 . Nachdem die emittierte Strahlungsleistung zudem proportional zur
Drahtemissivität 𝜀𝐷 ist, erwartet man für eine schwarze Drahtoberfläche (𝜀𝐷 = 1) die maximale Unter-
bestimmung, während für niedrigere Werte von 𝜀𝐷 auch Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 abnehmen muss. Aus diesem Grund
sind möglichst stark reflektierende Drahtoberflächen zu bevorzugen [48, S. 48]. Schließlich nimmt die
emittierte Strahlungsleistung aufgrund des Stefan-Boltzmann-Gesetzes auch mit steigender Temperatur
zu. Qualitativ erwartet man deshalb höhere Werte für Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 , was durch weitere Berechnungen von
EBERT bei 𝑇 = 400K und 𝑇 = 500K bestätigt wird [48, S. 46]. Auf die Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑇𝐻𝑊
wird im weiteren Verlauf noch näher eingegangen.

Weitere numerische Berechnungen zur Untersuchung von Strahlungseffekten im Hitzdrahtexperiment
wurden von TRAN [202] durchgeführt. Die Resultate wurden auch von GROSS & TRAN [80] veröffentlicht.
Anders als EBERT [48] löst TRAN die Integro-Differentialgleichungen für den kombinierten Wärmetrans-
port aus Strahlung und Leitung, indem er die Methode der diskreten Ordinaten auf die Strahlungs-
transportgleichung anwendet. Zur anschließenden Lösung der sich hieraus ergebenden partiellen Diffe-
rentialgleichungen benutzt TRAN die Methode der finiten Differenzen. Wie auch EBERT [48] führt er die
Berechnungen für ein graues Medium und sowohl für einen schwarzen (𝜀𝐷 = 1) als auch einen reflek-
tierenden (𝜀𝐷 = 0,1) Draht durch. Jedoch betrachtet TRAN kein evakuiertes Medium; stattdessen nimmt
er für den reinen Leitungsanteil 𝜆𝐿 der eff. Wärmeleitfähigkeit einen Wert von 34,6mW/mK an. Dieser
ist somit um ein Vielfaches höher als der entsprechende Wert 𝜆𝐹 = 5mW/mK, auf den sich die Berech-
nungen von EBERT [48] beziehen.82 Insgesamt untersucht TRAN drei verschiedene Temperaturen (25 ∘C,

82Die scheinbare Wärmeleitfähigkeit im Hitzdrahtverfahren resultiert aus einem Strahlungseffekt und es ist hierfür nicht rele-
vant, ob die reine Wärmeleitung nur über die Festkörper- oder auch über die Gasphase des porösen Mediums stattfindet. Somit
spielt es für den Vergleich der Ergebnisse von EBERT [48] und TRAN [202] keine Rolle, dass das Probenmaterial bei EBERT als eva-
kuiert (d. h. 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹), und bei TRAN als nicht-evakuiert (d. h. 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃) angenommen wird. Allgemein können 𝜆𝐿 und 𝜆𝐹 im
Rahmen dieses Kapitels als äquivalent behandelt werden.
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500 ∘C und 1.000 ∘C) und variiert den Extinktionskoeffizienten für 𝑇 = 25 ∘C zwischen 1.000m−1 und
10.000m−1, für 𝑇 = 500 ∘C zwischen 5.000m−1 und 50.000m−1, und für 𝑇 = 1.000 ∘C zwischen 10.000m−1

und 100.000m−1. Im Allgemeinen sind seine Ergebnisse zu denen von EBERT [48] sehr ähnlich: Außer
für sehr hohe Extinktionskoeffizienten liefert das THW-Verfahren eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit
𝜆𝑇𝐻𝑊 < 𝜆𝐸. Die relative Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 nimmt mit zunehmender Extinktion ab, mit steigen-
der Temperatur zu, und mit höherer Drahtemissivität ebenfalls zu. Aufgrund seiner Ergebnisse prä-
sentiert TRAN einen Minimalwert �̂�𝑚𝑖𝑛 für den Extinktionskoeffizienten, ab dem nicht nur die resultie-
renden 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte unabhängig von 𝜀𝐷 werden, sondern auch die relative Unterbestimmung in guter
Näherung verschwindet (d. h. 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 ≤ 0,2%). Aus beidem lässt sich folgern, dass für �̂� ≥ �̂�𝑚𝑖𝑛 die echte
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 des Probenmaterials mit dem Hitzdrahtverfahren gemessen werden kann. Dabei
ist �̂�𝑚𝑖𝑛 temperaturabhängig; für 𝑇 = 25 ∘Cgibt TRAN denWert �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1, für 𝑇 = 500 ∘CdenWert
�̂�𝑚𝑖𝑛 = 50.000m−1, und für 𝑇 = 1.000 ∘C den Wert �̂�𝑚𝑖𝑛 = 100.000m−1 an. [80; 202]

Temperaturabhängigkeit der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit und daraus abgeleiteter scheinbarer
Extinktionskoeffizient

Bis hierher wurden einzelne THW-Messungen für eine Kombination aus Extinktionskoeffizient �̂�, Draht-
emissivität 𝜀𝐷, Temperatur 𝑇 und Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆𝐹 (allgemeiner: Leitungsanteil 𝜆𝐿 der
eff.Wärmeleitfähigkeit), sowie die sichmit diesen Parametern gemäß numerischer Berechnung ergeben-
de absolute (Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 , Gl. 7.1) bzw. relative (𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 , Gl. 7.2) Unterbestimmung betrachtet. Im Gegensatz
dazu wird im Folgenden eine Serie mehrerer Messungen behandelt, die unter Variation der Temperatur
bei ansonsten gleichen Parametern durchgeführt wird. Diesbezüglich hat EBERT aus seiner numerischen
Untersuchung mit 𝜆𝐹 = 5mW/mK bereits die folgenden Erkenntnisse gewonnen [48, S. 45 f.; 50]:

1. Die scheinbarenWärmeleitfähigkeiten 𝜆𝑇𝐻𝑊 , die für dieselbeDrahtemissivität (𝜀𝐷 = 0,1) und den-
selbenExtinktionskoeffizienten (�̂� = 1.500m−1), aber unterschiedliche Temperaturen (300K, 400K,
und 500K) numerisch berechnet werden, liegen auf einer Geraden, wenn man sie gegen 𝑇3 auf-
trägt. Dies erlaubt die Anwendung der kalorimetrischen Methode (s. Abschn. 2.7.1) zur Bestim-
mung des Extinktionskoeffizienten und der Festkörperwärmeleitfähigkeit (Gl. 2.81).

2. Der Achsenabschnitt der Geraden reproduziert mit weniger als 1% Abweichung den korrekten
Wert 𝜆𝐹 = 5mW/mK der Festkörperwärmeleitfähigkeit, welcher für die numerischen Berechnun-
gen als konstant (d. h. temperaturunabhängig) angenommen wurde.

3. Bestimmt man hingegen aus der Geradensteigung 𝐵 über Gl. 2.82 den Extinktionskoeffizienten, so
erhält man den Wert �̂� =(1.938± 87)m−1, der gegenüber dem korrekten Wert �̂� = 1.500m−1 deut-
lich erhöht ist. Dies entspricht einer Überbestimmung von (29,2± 5,8) %. [48; 50]

Die erste Beobachtung (Linearität in 𝑇3) mag zunächst überraschen, sie ist jedoch physikalisch insofern
plausibel, da eine Strahlungsleitfähigkeit – egal ob sie echt (diffusiv) oder scheinbar ist – stets proportio-
nal zu 𝑇3

𝑆 ist. Dies gilt sowohl für die beidenGrenzfälle des optisch dickenMediums (s. Gl. 2.42) bzw. des
völlig transparenten Mediums (s. Gln. 2.21 u. 2.18)83, als auch für den Bereich zwischen den Grenzfäl-
len, der durch Gl. 3.13 beschrieben wird.84 Aufgrund des kleinen Temperaturhubs im THW-Experiment
gilt zudem in guter Näherung 𝑇3

𝑆 = 𝑇3. Zusammen mit dem konstanten Wert für 𝜆𝐹 erwartet man somit
auch theoretisch, dass 𝜆𝑇𝐻𝑊 linear in 𝑇3 ist. Weiterhin ist die zweite Beobachtung (Reproduktion von

83Leitet man aus dem durch Gl. 2.21 gegebenen Strahlungswärmestrom über das Fourier’sche Gesetz (Gl. 2.18) eine scheinbare
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐴 ab, so zeigt der Vergleich mit Gl. 2.41, dass 𝜆𝐴 proportional zu 𝑇3

𝑆 ist.
84Die Proportionalität zu 𝑇3

𝑆 gilt im Falle der Gln. 2.21 u. 2.18 sowie Gl. 3.13 zunächst für parallele Platten, lässt sich jedoch auf
beliebige Geometrien verallgemeinern.
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𝜆𝐹) ebenfalls leicht ersichtlich, denn im Grenzfall 𝑇 → 0 wird keine Strahlung vom Hitzdraht emittiert.
Da jedoch die Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 einem reinen Strahlungseffekt geschuldet ist, muss das THW-
Verfahren für 𝑇 → 0 den reinen Leitungsanteil 𝜆𝐿 der eff.Wärmeleitfähigkeit des Probenmaterials liefern,
der im evakuierten Zustand nur aus dem Festkörperanteil 𝜆𝐹 besteht. Schließlich ergibt sich die dritte
Beobachtung (Überbestimmung von �̂�) theoretisch aus der Kombination der ersten beiden Beobachtun-
gen wie folgt: Nachdem die 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte linear in 𝑇3 sind und ihre Verbindungsgerade den korrekten
Achsenabschnitt 𝜆𝐿 aufweist, kann die Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 sich nur in einer verringerten Steigung
ausdrücken, die gemäß Gl. 2.82 zu einem höheren Extinktionskoeffizienten führt.

Die Erkenntnisse von EBERT motivieren die Einführung eines scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴
[48, S. 46; 50], der in folgender Relation zur scheinbaren Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 steht:

𝜆𝑇𝐻𝑊 = 𝜆𝐿 + 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝐴
(7.3)

Dabei ist zu beachten, dass im Fall der numerischen Berechnungen von EBERT [48] ein evakuiertes Me-
dium angenommen wurde, für das 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 gilt. Nachdem Gl. 7.3 formal identisch zum Ausdruck der
eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 ist (vgl. Gl. 2.35), muss die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit im
THW-Experiment vollständig in �̂�𝐴 enthalten sein. Nach Einsetzen von Gl. 7.3 in die Definition der ab-
soluten Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 (Gl. 7.1) ergibt sich, dass Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 proportional zu 𝑇3 ist:

Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 = 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�
⎛⎜
⎝

1 − �̂�
�̂�𝐴

⎞⎟
⎠

= 𝜆𝑆 (1 − 1
𝛿�̂� + 1

) (7.4)

Beim zweiten Gleichheitszeichen wurde Gl. 2.33 verwendet85 und die relative Überbestimmung 𝛿�̂� des
Extinktionskoeffizienten eingeführt. Letztere wird im Folgenden für den Vergleich zwischen �̂� und �̂�𝐴
herangezogen, kann als Prozentzahl ausgedrückt werden, und ist wie folgt definiert:

𝛿�̂� = �̂�𝐴 − �̂�
�̂�

= �̂�𝐴
�̂�

− 1 (7.5)

Die Korrelation zwischen der Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 und dem scheinbaren Extinktionskoeffizienten
�̂�𝐴 (Gl. 7.4) zeigt, dass beideGrößen nur unterschiedlicheMöglichkeiten zumAusdruck desselben Sach-
verhalts sind. Da Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 von �̂�, 𝜀𝐷, 𝑇 und möglicherweise 𝜆𝐿 abhängt, lässt sich folgern, dass �̂�𝐴 mit
Ausnahme der Temperatur von denselben Parametern abhängen muss. Es stellt deshalb eine Vereinfa-
chung des Problems dar, wenn zur Diskussion der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren
�̂�𝐴 anstatt Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 benutzt wird, da hierdurch die Temperaturabhängigkeit eliminiert werden kann.

Während �̂�𝐴 (und somit auch 𝛿�̂�) sicher von �̂� und 𝜀𝐷 abhängen, ist die Frage noch ungeklärt, ob auch
eine Abhängigkeit von 𝜆𝐿 als noch verbleibendem Parameter besteht. Auf diese Thematik wird später
im Laufe dieses Abschnitts noch näher eingegangen.

Re-Evaluierung der numerischen Ergebnisse von TRAN [202]

Bislang wurde die Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑇𝐻𝑊 nur anhand der numerischen Berechnungen von
EBERT [48] diskutiert. Es kann jedoch mit hoher Wahrscheinlichkeit angenommen werden, dass Gl. 7.3
allgemeingültig ist. Um dies zu verifizieren, werden im Folgenden einige der Ergebnisse von TRAN [202]
re-evaluiert und die so abgeleiteten Werte für 𝜆𝑇𝐻𝑊 erstmalig gegen 𝑇3 aufgetragen. Eine derartige 𝑇3-
Auftragung für 𝜆𝑇𝐻𝑊 bei konstantem �̂� und 𝜀𝐷 wurde von TRAN selbst nicht gezeigt. Jedoch wurden

85Nachdem für die numerischen Berechnungen stets ein graues Medium angenommen wurde, gilt �̂�𝑅 = �̂�.
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bei drei verschiedenen Temperaturen (25 ∘C, 500 ∘C und 1.000 ∘C) Berechnungen für �̂� = 10.000m−1 und
𝜀𝐷 = 0,1 durchgeführt und die Ergebnisse in Form der relativen Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 präsentiert
[202, S. 86 ff.; 80]. Dazu hat TRAN 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 in Abhängigkeit der längenspezifischen Heizleistung ̂𝑝𝑙 (s.
Gl. 2.80) für Werte im Bereich 0,25W/m≤ ̂𝑝𝑙 ≤ 4W/m berechnet. Hierbei ergibt sich ein linearer Zusam-
menhang und man erhält den wahren Wert für 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 , indem man die Geraden auf ̂𝑝𝑙 = 0 extrapoliert
[80]. Nachdem neben 𝑇 und �̂� auch die angenommenen Werte der Parameter ̂𝑛 = 1 [202, S. 23] und
𝜆𝐿 = 34,6mW/mK bekannt sind, lässt sich für jede der drei Temperaturen zunächst die eff. Wärmeleitfä-
higkeit 𝜆𝐸 des fiktiven Probenmaterials, auf das sich die numerischen Berechnungen von TRAN beziehen,
angeben (vgl. Gl. 2.35). Anschließend können die für ̂𝑝𝑙 = 0 bestimmten 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte benutzt werden,
um 𝜆𝑇𝐻𝑊 ausGl. 7.2 zu berechnen. InAbb. 7.1 sind die so resultierendenDaten für 𝜆𝐸 und 𝜆𝑇𝐻𝑊 (orange
Quadrate und Kreise) zusammen mit ihren Verbindungs- bzw. Ausgleichsgeraden als Funktion von 𝑇3

gezeigt. Die Ergebnisse bestätigen eindeutig die von EBERT [48, S. 45 f.; 50] bereits abgeleiteten Erkennt-
nisse zur Temperaturabhängigkeit der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 : Erstens ist die Linearität
von 𝜆𝑇𝐻𝑊 in 𝑇3 aus Abb. 7.1 offensichtlich. Zweitens liefert der Achsenabschnitt der orange gestrichelt
eingezeichneten Ausgleichsgeraden einen Wert von 𝜆𝐿 = (34,85± 0,16)mW/mK, der nur um 0,7% vom
korrekten Wert abweicht. Drittens ergibt sich für den scheinbaren Extinktionskoeffizienten, der über
Gl. 2.82 aus der Geradensteigung berechnetwurde, einWert von �̂�𝐴 = (11.340± 60)m−1. Gegenüber dem
korrekten Wert �̂� = 10.000m−1 entspricht dies einer relativen Überbestimmung von 𝛿�̂� = (13,4± 0,6) %.
Die angegebenen Unsicherheiten resultieren aus der grafischen Extrapolation von 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 auf ̂𝑝𝑙 = 0.

Zusätzlich hat TRAN bei zwei verschiedenen Temperaturen (25 ∘C und 500 ∘C) jeweils eine Berechnung
für �̂� = 5.000m−1 und 𝜀𝐷 = 0,1 durchgeführt [202, S. 86 ff.; 80]. Auch die hieraus resultierenden Ergeb-
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Abbildung 7.1: Vergleich zwischen effektiver Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 und numerisch berechneter scheinbarer Wär-
meleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 des THW-Verfahrens für 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK und �̂� = 10.000m−1 bzw. �̂� = 5.000m−1 als Funk-
tion von 𝑇3. Die Berechnung von 𝜆𝐸 (Quadratsymbole mit Verbindungsgeraden) erfolgte über Gl. 2.35 für die Tem-
peraturen 25 ∘C, 500 ∘C und ggf. 1.000 ∘C. Die Berechnung von 𝜆𝑇𝐻𝑊 (Kreissymbolemit Ausgleichsgeraden) erfolgte
über Gl. 7.2 mit den von TRAN [202, S. 86 ff.; 80] für 𝜀𝐷 = 0,1 numerisch ermittelten, relativen Abweichungen 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 .
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nisse für 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 können auf ̂𝑝𝑙 = 0 extrapoliert werden. Anschließend können sowohl 𝜆𝐸 als auch 𝜆𝑇𝐻𝑊
analogwie oben berechnet werden; die sich ergebendenWerte sind ebenfalls in Abb. 7.1 enthalten (blaue
Quadrate und Kreise). Aus dem Achsenabschnitt der blau gestrichelt eingezeichneten Ausgleichsge-
raden erhält man 𝜆𝐿 = (34,68± 0,06)mW/mK. Somit zeigt sich auch hier, dass der korrekte Wert mit
nur minimaler Abweichung (0,3%) reproduziert wird. Schließlich ergibt sich aus der Geradensteigung
�̂�𝐴 = (5.825± 20)m−1, entsprechend einer relativen Überbestimmung von 𝛿�̂� = (16,5± 0,4) %.

Mögliche Abhängigkeit des scheinbaren Extinktionskoeffizienten vom Leitungsanteil der effektiven
Wärmeleitfähigkeit

Die zweite und dritte der auf S. 125 beschriebenen Erkenntnisse, die von EBERT [48, S. 45 f.; 50] für die
Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑇𝐻𝑊 gewonnen wurden (d. h. die Reproduktion von 𝜆𝐿 und die Überbe-
stimmung von �̂�), lassen den Schluss zu, dass das THW-Verfahren nur den Strahlungsanteil 𝜆𝑆 der eff.
Wärmeleitfähigkeit, aber nicht den Leitungsanteil 𝜆𝐿 unterbestimmt. Dies wäre ein überraschendes Re-
sultat, denn der auf S. 124 dargestellte Versuch einer physikalischen Erklärung führt eher zu der Annah-
me, dass der Leitungsanteil zumindest im selbenMaße, wenn nicht sogar vorrangig unterbestimmtwird.
Für jede reale Temperatur 𝑇 > 0 sind jedoch weder numerisch noch experimentell bestimmte 𝜆𝑇𝐻𝑊-
Werte dazu geeignet, diese Schlussfolgerung zu bestätigen bzw. zuwiderlegen. Dies ist dadurch begrün-
det, dass ein 𝜆𝑇𝐻𝑊-Wert keine Aussage über die Aufteilung zwischen Strahlungs- und Leitungsbeitrag
liefert, sondern nur über die Summe beider Beiträge. Deshalb können die numerischen Berechnungen
von EBERT [48] und TRAN [202] nicht zur Klärung herangezogen werden. Selbst wenn sich aus der 𝑇3-
Auftragung der korrekte 𝜆𝐿-Wert und ein erhöhter Extinktionskoeffizient ergeben, so könnte dies auch
dadurch begründet sein, dass für 𝑇 > 0 faktisch 𝜆𝐿 unterbestimmt wird, und diese Unterbestimmung
proportional zu 𝑇3 ist.

Umdiese offene Frage zu beantworten,müsste untersuchtwerden, ob eineÄnderung in 𝜆𝐿 den scheinba-
ren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 bzw. die über Gl. 7.4 korrelierte Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 beeinflusst.86

Falls sich herausstellen sollte, dass �̂�𝐴 und Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 indifferent gegenüber einer Variation von 𝜆𝐿 sind, so
würde dies darauf hindeuten, dass das THW-Verfahren tatsächlich nur den Strahlungsanteil 𝜆𝑆 unterbe-
stimmt. Dieses Resultat würdeweiter implizieren, dass �̂�𝐴 nur von zwei Parametern (�̂� und 𝜀𝐷) abhängt,
und somit die Beschreibung der scheinbarenWärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 weiter vereinfachen. Erneut kön-
nen die numerischen Berechnungen nicht für diese Fragestellung herangezogen werden, da weder EBERT
[48] noch TRAN [202] den jeweils verwendeten Wert für 𝜆𝐿 variiert haben. Da sich die beiden, den Be-
rechnungen zugrunde liegenden 𝜆𝐿-Werte zudem stark voneinander unterscheiden (𝜆𝐿 = 34,6mW/mK
bei TRAN [202, S. 54], 𝜆𝐿 = 5mW/mK bei EBERT [48, S. 38]), sind die Ergebnisse beider Autoren in Bezug
auf Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 bzw. �̂�𝐴 auch nicht vergleichbar, solange der Einfluss von 𝜆𝐿 auf Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 nicht bekannt ist.

Obwohl an dieser Stelle also nicht geklärt werden kann, ob die absolute Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 von
𝜆𝐿 abhängt oder nicht, so kann abschließend dennoch festgehalten werden, dass die relative Unterbe-
stimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 zweifellos von einer Änderung in 𝜆𝐿 beeinflusst wird. Dies ist schlicht dadurch be-
gründet, dass 𝜆𝐸 sich zusammen mit 𝜆𝐿 ändert und im Nenner von Gl. 7.2 steht. Nachdem TRAN [202]
einen deutlich höheren 𝜆𝐿-Wert benutzt als EBERT [48], kann dies als wesentlicher Grund dafür angese-
hen werden, dass die von TRAN berechneten 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte im Allgemeinen deutlich niedriger sind als
die Werte, die sich bei EBERT ergeben. Somit ist die relative Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 , die sich für einen
bestimmten Extinktionskoeffizienten aus den numerischen Berechnungen beider Autoren ergibt, sogar
noch weniger miteinander vergleichbar als die absolute Unterbestimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 .

86In Gl. 7.4 wird 𝜆𝐿 zwar aufgrund der Bildung der Differenz 𝜆𝐸 − 𝜆𝑇𝐻𝑊 eliminiert und kommt deshalb nicht explizit vor;
allerdings kann Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 trotzdem von 𝜆𝐿 abhängen, wenn diese Abhängigkeit in �̂�𝐴 enthalten ist.
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7.2 Zwischenfazit, ProblemstellungundZiel der experimentellenUn-
tersuchung

Der Inhalt von Abschn. 7.1 kann wie folgt zusammengefasst werden: In der Nähe des Gültigkeitsbe-
reichs des Strahlungsdiffusionsmodells (d. h. für �̂� ≥ 1.000m−1) tritt im THW-Verfahren eine Unterbe-
stimmungΔ𝜆𝑇𝐻𝑊 der eff.Wärmeleitfähigkeit auf. AufgrunddieserUnterbestimmung ergibt sich bei An-
wendung der kalorimetrischenMethode auf 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten eine verringerte Steigung der Ausgleichs-
geraden und ein scheinbarer Extinktionskoeffizient �̂�𝐴, der gegenüber dem wahren Wert �̂� erhöht ist.
Hingegen kann der reine Leitungsanteil 𝜆𝐿 der eff. Wärmeleitfähigkeit korrekt aus demAchsenabschnitt
bestimmtwerden. Diese bereits von EBERT [48, S. 45 f.; 50] beschriebenen Erkenntnisse werdenmathema-
tisch durch Gl. 7.3 ausgedrückt. Mit steigendem �̂� wird die Unterbestimmung reduziert und �̂�𝐴 nähert
sich �̂� an. Gemäß den numerischen Berechnungen von EBERT [48; 50] erwartet man für die relative Über-
bestimmung 𝛿�̂� des Extinktionskoeffizienten (Gl. 7.5) für �̂� = 1.500m−1 und 𝜆𝐿 = 5mW/mK einen Wert
von 𝛿�̂� = (29,2± 5,8) %. Weiterhin ergibt sich aus Abb. 7.1 und der damit verbundenen Re-Evaluierung
der Ergebnisse von TRAN [80; 202] mit 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK, dass 𝛿�̂� = (16,5± 0,4) % für �̂� = 5.000m−1 und
𝛿�̂� = (13,4± 0,6) % für �̂� = 10.000m−1 betragen sollte. Sämtliche der angegebenen 𝛿�̂�-Werte beziehen sich
auf blankeHitzdrähtemit einerOberflächenemissivität von 𝜀𝐷 = 0,1. DieserWert ist typisch für die in der
Praxis verwendeten Drahtmaterialien (z. B. Platin und Platin-Legierungen). Für weniger stark reflektie-
rende, insbesondere schwarze (𝜀𝐷 = 1) Drahtoberflächen ist allgemein mit höheren Werten von Δ𝜆𝑇𝐻𝑊
und 𝛿�̂� zu rechnen. Dieser Fall dürfte für die übliche praktische Anwendung des THW-Verfahrens je-
doch weniger relevant sein. Gemäß des derzeitigen theoretischen Wissensstands ist nicht zu klären, ob
eine Variation des Leitungsanteils 𝜆𝐿 die zu erwartenden Werte von �̂�𝐴 und Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 beeinflusst oder
nicht. Deshalb sind die numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] bislang auch nicht
vergleichbar, denn sie beziehen sich auf jeweils stark unterschiedliche Werte von 𝜆𝐿.

Um das THW-Verfahren sicher anwenden zu können, fordert TRAN, dass der Extinktionskoeffizient des
Probenmaterials einen Minimalwert �̂�𝑚𝑖𝑛 übersteigen muss, und gibt �̂�𝑚𝑖𝑛 gemäß den numerischen Er-
gebnissen für verschiedene Temperaturen an (vgl. Abschn. 3.4.2) [80; 202, S. 112]. Solange der Strah-
lungstransport jedoch zumindest näherungsweise diffusiv ist (d. h. �̂� ≥ 1.000m−1) und die Unterbe-
stimmung Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 (bzw. der scheinbare Extinktionskoeffizient �̂�𝐴) durch numerische Berechnungen
bekannt ist, stellt sich jedoch die Frage, ob es nicht möglich ist, das THW-Verfahren auf Materialien mit
�̂� < �̂�𝑚𝑖𝑛 anzuwenden und die gemessene scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 entsprechend zu korri-
gieren. Allerdings müssen die numerischen Berechnungen zunächst (auch quantitativ) experimentell
verifiziert werden. Hierzu müssen sowohl GHP- als auch THW-Messungen an Probenmaterialien mit
Extinktionskoeffizienten im Bereich 1.000m−1≤ �̂� ≲ 10.000m−1 in Abhängigkeit der Temperatur durch-
geführt werden. Bei Verwendung optisch dicker Proben (𝜏0,Λ ≥ 15) liefert das GHP-Verfahren die wah-
re, eff. Wärmeleitfähigkeit und über die kalorimetrische Methode den wahren Extinktionskoeffizienten.
Aufgrund der typischen Probendicke von 𝑑 = 3 cm erfüllt dabei bereits ein Material mit �̂� ≥ 500m−1 die
Voraussetzung für 𝜏0,Λ (vgl. Abschn. 3.4.2). Weiterhin liefert die Anwendung der kalorimetrischen Me-
thode auf THW-Messdaten den scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴. Der Vergleich zwischen GHP-
und THW-Messungen ermöglicht folglich die rein experimentelle Bestimmung von 𝛿�̂� (s. Gl. 7.5) bzw.
Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 (s. Gln. 7.1 u. 7.4) und dadurch die Verifizierung der numerischen Ergebnisse. Gegenwärtig ist
eine derartige experimentelle Untersuchung nicht bekannt. Während TRAN nur numerische Berechnun-
gen und keine Experimente durchgeführt hat [80; 202], hat EBERT zwar numerische Berechnungen und
THW-Messungen durchgeführt, aber keine GHP-Messungen [48; 50].

Die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T sind aufgrund ihres jeweiligen Extinktionskoeffizien-
ten (vgl. Tabn. 6.1 u. 6.5) sehr gut für diese experimentelle Verifizierung der numerischen Berechnungen
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geeignet. Zudem wurden die notwendigen GHP-Messungen bereits durchgeführt und in Kap. 6 präsen-
tiert. Es ist deshalb Ziel der im nachfolgenden Abschn. 7.3 vorgestellten experimentellen Untersuchung,
durch zusätzliche THW-Messungen �̂�𝐴 rein experimentell zu bestimmen, und hierdurch die Ergebnisse
der numerischen Berechnungen erstmals quantitativ zu überprüfen.

Weiterhin weisen die drei Probenmaterialien im evakuierten Zustand eine Festkörperwärmeleitfähig-
keit im Bereich 3 – 6mW/mK auf (vgl. Tabn. 6.1 u. 6.5). Diese stimmt gut mit dem in den numerischen
Berechnungen von EBERT [48] verwendeten Wert (𝜆𝐹 = 5mW/mK) überein, ist jedoch deutlich kleiner
als der von TRAN [202] verwendete Wert (𝜆𝐿 = 34,6mW/mK). Hierdurch ist auch eine experimentelle
Untersuchung der bisher offenen Fragestellung, inwiefern Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 und �̂�𝐴 von 𝜆𝐿 (bzw. 𝜆𝐹) abhängen,
möglich: Für die Probenmaterialien mit �̂� ≈ 5.000m−1 (P-0,14) bzw. �̂� ≈ 10.000m−1 (P-0,14-T) können
die experimentell bestimmten Werte für �̂�𝐴 (bzw. 𝛿�̂�) mit den Werten, die sich aus den numerischen
Berechnungen von TRAN [202] ergeben, verglichen werden. Der Grad der Übereinstimmung zwischen
gemessenemund berechnetem 𝛿�̂� lässt anschließend Rückschlüsse darauf zu, ob �̂�𝐴 durch 𝜆𝐿 beeinflusst
wird oder nicht.

7.3 Präsentation und Diskussion der experimentellen Ergebnisse

Nachfolgend werden die Ergebnisse der im vorangehenden Abschnitt beschriebenen THW-Messungen
vorgestellt und diskutiert. Dabei werden in Abschn. 7.3.1 zunächst die gemessenen scheinbarenWärme-
leitfähigkeiten 𝜆𝑇𝐻𝑊 der evakuierten Probenmaterialien beschrieben. Im anschließenden Abschn. 7.3.2
werden die 𝜆𝑇𝐻𝑊-Daten sowohl mit der kalorimetrischen Methode als auch mit der spektroskopischen
Methode (s. Kap. 6) ausgewertet, um die Festkörperwärmeleitfähigkeit und den scheinbaren Extinkti-
onskoeffizienten der Probenmaterialien zu bestimmen. In diesem Zusammenhang erfolgt auch ein Ver-
gleich mit den GHP-Messergebnissen aus Kap. 6 sowie den numerischen Berechnungen von EBERT [48]
und TRAN [202].

7.3.1 Scheinbare Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand

Probenpräparation, Versuchsaufbau und Versuchsdurchführung

Zur experimentellen Bestimmung der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 wurden der Versuchsauf-
bau und die Versuchsdurchführung, die in Abschn. 5.3 beschrieben sind, verwendet. Die Messungen
wurden im evakuierten Zustand (d. h. 𝑝 ≤ 10−3 hPa) durchgeführt. Die hergestelltenMaterialproben der
optimierten, getrübten Pulvermischung P-0,14-T sind in den Abbn. 5.4b u. 5.4c beispielhaft zu sehen. Ih-
re Schüttdichte, welche in Abschn. 5.3 noch nicht erwähnt wurde, betrug 𝜌𝐵 = (263,2± 2,8)kg/m3, so-
dass eine direkte Vergleichbarkeit mit den GHP-Messungen besteht (vgl. Abschn. 6.4.2). Experimentelle
Schwierigkeiten, wie z. B. ein zu hoher Kontaktwiderstand, traten bei P-0,14-T nicht auf.

Darstellung der Messergebnisse

In Abb. 7.2 (P-1,5), Abb. 7.3 (P-0,14) und Abb. 7.4 (P-0,14-T) sind die gemessenen 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte der drei
Probenmaterialien als Funktion von 𝑇3 aufgetragen. Außerdem zeigen die Abbildungen auch die jewei-
ligen GHP-Messdaten aus Kap. 6, sowie für beide Messverfahren die dazugehörigen Ausgleichsgeraden
der kalorimetrischen Methode. Für P-0,14-T ist bei 𝑇 = 400 ∘C der Mittelwert aus den drei Messpunkten
in Abb. 6.10 mit der Standardabweichung als Fehlerbalken dargestellt. Qualitativ lässt sich bereits an



7.3. Präsentation und Diskussion der experimentellen Ergebnisse 131

dieser Stelle festhalten, dass die mit dem THW-Verfahren ermittelten Werte systematisch unter denen
des GHP-Verfahrens liegen, was auch theoretisch zu erwarten ist.

Die evakuierten THW-Messungen wurden oberhalb von Raumtemperatur mehrmals durchgeführt, wo-
bei die Temperatur sowohl in aufsteigender als auch in absteigender Reihenfolge variiert wurde [220].
Insgesamt wurden für P-1,5 und P-0,14-T jeweils zwei Messreihen (davon eine mit steigender und ei-
ne mit fallender Temperatur), sowie für P-0,14 vier Messreihen (davon zwei mit steigender und zwei
mit fallender Temperatur) durchgeführt. In den Abbn. 7.2 bis 7.4 beziehen sich die nach oben zeigen-
den Dreiecke auf Messungen bei den Temperaturen 200 ∘C, 400 ∘C, 600 ∘C und 800 ∘C in aufsteigender
Reihenfolge und die nach unten zeigenden Dreiecke entsprechend auf Messungen bei denselben Tem-
peraturen in absteigender Reihenfolge. Für jede Messreihe wurde jeweils eine eigene Pulverprobe prä-
pariert. Zusätzlich wurden weitere Messpunkte außerhalb der Messreihen aufgenommen; diese sind in
den Abbildungen mit Rautensymbolen dargestellt. Es handelt sich hierbei zum einen um die Messun-
gen bei Raumtemperatur, die mit dem abweichenden Messaufbau (unbeheizte Vakuumkammer, reines
Platin als Drahtmaterial, Probenbehälter aus Plastik, s. Abschn. 5.3) und wiederum neuen Pulverproben
durchgeführt wurden. Zum anderen wurden für P-1,5 eine zusätzliche Messung (bei 400 ∘C), und für
P-0,14 zwei zusätzliche Messungen (bei 400 ∘C und 600 ∘C) mit dem regulären Aufbau für evakuierte
Hochtemperatur-Messungen (Keramik-Röhre im Laborofen, Platin-Rhodium-Legierung als Drahtmate-
rial, Probenbehälter aus Keramik, s. Abschn. 5.3) durchgeführt.

Streuung der experimentellen Daten

Im Fall der Probenmaterialien P-0,14 und P-0,14-T weisen die 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte der verschiedenen THW-
Messreihen zwischen 200 ∘C und 800 ∘C eine Streuung um ihren jeweiligen Mittelwert auf, die zum Teil
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Abbildung 7.2: Mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 des evakuierten, unge-
trübten Perlit-Pulvers P-1,5 als Funktion von 𝑇3, sowie Vergleich mit den 𝜆𝐸-Messdaten des GHP-Verfahrens aus
Abb. 6.5. Für beide Verfahren sind auch die Ausgleichsgeraden der kalorimetrischen Methode (Gl. 2.81) gezeigt.
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Abbildung 7.3: Mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 des evakuierten, unge-
trübten Perlit-Pulvers P-0,14 als Funktion von 𝑇3, sowie Vergleich mit den 𝜆𝐸-Messdaten des GHP-Verfahrens aus
Abb. 6.5. Für beide Verfahren sind auch die Ausgleichsgeraden der kalorimetrischen Methode (Gl. 2.81) gezeigt.
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Abbildung 7.4:Mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 der evakuierten, getrüb-
ten Pulvermischung P-0,14-T als Funktion von 𝑇3, sowie Vergleich mit den 𝜆𝐸-Messdaten des GHP-Verfahrens aus
Abb. 6.14. Für beide Verfahren sind auch die Ausgleichsgeraden der kalorimetrischen Methode (Gl. 2.81) gezeigt.
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deutlich größer ist als die inAbschn. 5.3 beschriebeneMessunsicherheit. Für P-0,14 nimmtdiese Streuung
mit steigender Temperatur zu und zeigt folgende Systematik: Ein vergleichsweise hoher (bzw. niedri-
ger) Messwert bei 𝑇 = 400 ∘C korreliert innerhalb der gleichen Messreihe auch mit einem hohen (bzw.
niedrigen) Wert bei den höheren Temperaturen 𝑇 = 600 ∘C und 𝑇 = 800 ∘C. Bei 𝑇 = 200 ∘C hingegen ist
dieses Verhalten invertiert und die vormalig hohen (bzw. niedrigen) Messwerte bei den hohen Tempe-
raturen korrelieren nun mit einem vergleichsweise niedrigen (bzw. hohen) Wert87. Für das Probenma-
terial P-0,14-T ist ein anderes Verhalten festzustellen: Hier tritt bei 𝑇 = 200 ∘C eine große Abweichung
der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte aus beiden Messreihen auf (ca. 25% zum gemeinsamen Mittelwert), die sich mit zu-
nehmender Temperatur verringert. In beiden Fällen sindmehrere Erklärungsansätze für die beobachtete
Streuung bzw. Abweichung denkbar, welche nachfolgend diskutiert werden:

– Erstens können Einflüsse der Probenpräparation als Begründung herangezogen werden: Im Fall
von P-0,14 lässt sich die Streuung der Messdaten mit einer statistischen Variation der Schüttdich-
te in der direkten Umgebung des Hitzdrahts erklären. Diese Variation kann beim Einfüllen des
Probenmaterials in die Probenbehälter entstehen. Nachdem die Temperaturwelle, die sich radial
vomHitzdraht nach außen ausbreitet, je nach gewählter Messdauer 𝑡𝑀 die weiter außen liegenden
Bereiche der Probe gar nicht erreicht, tritt beim THW-Verfahren eine intrinsische Übergewichtung
des Materialanteils in der Nähe des Drahts auf. Eine höhere Schüttdichte im Bereich des Drahts
führt allgemein zu einer höheren Festkörperwärmeleitfähigkeit (s. Gl. 2.69), die eher bei niedrigen
Temperaturen entscheidend ist, jedoch zu einer niedrigeren Strahlungsleitfähigkeit (s. Gl. 2.43), die
bei hohen Temperaturen zunehmend relevant wird. Die Kombination dieser beiden Effekte kann
somit auch das beobachtete invertierte Verhalten (s. o.) begründen. Im Fall des Probenmaterials
P-0,14-T lassen sich die Abweichungen der Messdaten durch eine lokale Variation nicht nur der
Dichte, sondern insbesondere des Trübungsmittelanteils erklären. Allgemein dringt die Tempera-
turwelle aufgrund der niedrigerenWärmeleitfähigkeit von P-0,14-T nochweniger weit in die Probe
ein als für P-0,14. Nimmtman nun an, dass das Trübungsmittel nicht optimal dispergiert war, kann
eine durch die Probenpräparation bedingte statistische Variation des Trübungsmittelanteils im Be-
reich des Hitzdrahts zu größeren Schwankungen der Festkörperwärmeleitfähigkeit geführt haben.
Diese ist besonders bei den niedrigeren Temperaturen 𝑇 = 200 ∘C entscheidend, wo die größten
Abweichungen zwischen den beiden Messreihen beobachtet werden. Zwar müsste gemäß dieser
Erklärung bei den höheren Temperaturen – wie auch bei P-0,14 – idealtypischerweise ein inver-
ses Temperaturverhalten der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte beider Messreihen beobachtet werden. Es wird jedoch
vermutet, dass dieses aufgrund abhängiger Streuung bei P-0,14-T nicht im erwarteten Ausmaß
auftritt: Bereits in Abschn. 6.4.2 wurde ein großer Einfluss der abhängigen Streuung für P-0,14-T
festgestellt, sodass der Extinktionskoeffizient nicht so stark mit der Dichte bzw. dem Trübungs-
mittelanteil variiert wie theoretisch zu erwarten wäre. Somit führen die lokalen Variationen des
Trübungsmittelanteils zwar zu einer Änderung der Festkörperwärmeleitfähigkeit, jedoch nicht zu
einer nennenswerten Änderung des Extinktionskoeffizienten.

– Eine zweite Erklärungsmöglichkeit sind herstellungsbedingte Schwankungen der Materialeigen-
schaften der untersuchten Proben. Diese können gemäß WULF bei feuerfesten Dämmstoffen wie
z. B. Calciumsilikat oder Aluminiumsilikatwolle zu Abweichungen in der gemessenen Wärmeleit-
fähigkeit bis zu einer Höhe von ±15% führen [220, S. 85 u. 95]. Solche Schwankungen der Mate-
rialeigenschaften können allgemein zwar die hier beobachtete Streuung der Messdaten von P-0,14
und P-0,14-T erklären, jedoch nicht das inverse Temperaturverhalten für P-0,14 (s. o.). Dies ist da-
durch begründet, dass die Dichte die einzige Materialeigenschaft ist, die gemäß der Theorie des

87Dies ist in Abb. 7.3 nur schwer zu erkennen, da sich die einzelnen Datensymbole bei 𝑇 = 200 ∘C überlappen, ergibt sich aber
aus den Zahlenwerten der gemessenen Wärmeleitfähigkeiten.
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Wärmetransports in porösen Medien ein derartiges Verhalten verursachen kann. Nachdem die
Schüttdichte der hergestellten Pulverproben (d. h. der durchschnittliche Wert für den gesamten
Probenbehälter) jedoch nahezu identisch war, kann eine Variation hier ausgeschlossen werden.
Nichtsdestotrotz können statistische Variationen der lokalen Schüttdichte um den Hitzdraht her-
um aufgetreten sein, was die Annahme des ersten Erklärungsansatzes ist.

– Als dritter Erklärungsansatz können Umwandlungsprozesse, die in den Probenmaterialien bei hö-
heren Temperaturen auftreten, genannt werden. Hierbei handelt es sich insbesondere um die Ab-
gabe von (physikalisch oder chemisch gebundenem) Wasser sowie um Phasenumwandlungen,
wie ebenfalls von WULF beschrieben [220, S. 75 u. 79 f.]. Allgemein führen diese Effekte zu sys-
tematischen Abweichungen zwischen Messreihen, die mit steigender bzw. fallender Temperatur
durchgeführt werden (vgl. [220, S. 96]). Sie sind als Erklärung für die Streuung der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte
unwahrscheinlich, denn derartige systematische Abweichungen sind in den Messdaten der reinen
Perlit-Materialien P-1,5 und P-0,14 nicht erkennbar. Zusätzlich wurde für P-0,14 eine Testmessung
durchgeführt, bei der nach Beendigung einer Messreihe mit aufsteigender Temperatur (von 200 ∘C
bis 800 ∘C) ein zweites Mal bei 𝑇 = 600 ∘C gemessen wurde. Die Wärmeleitfähigkeit dieser Test-
messung reproduzierte exakt den Wert, der vorher bereits innerhalb der Messreihe für 𝑇 = 600 ∘C
gemessen wurde. Dies zeigt, dass die Reihenfolge der Temperatur praktisch keinen Einfluss auf
das Messergebnis hat, und dass Umwandlungsprozesse – zumindest für reines exp. Perlit – aus-
geschlossen werden können. Für P-0,14-T wäre es zwar prinzipiell denkbar, dass die dort auftre-
tenden Abweichungen mit Umwandlungsprozessen des Trübungsmittels SiC zu tun haben. Aus
dem Temperaturverlauf der spezifischen Wärmekapazität von Siliziumcarbid [15, S. 14] ergeben
sich jedoch keine Hinweise auf Phasenumwandlungen.

Insgesamt betrachtet scheint die Erklärung am plausibelsten, dass die beobachtete Streuung der Mess-
daten für P-0,14 sowie die Abweichung zwischen den Messreihen für P-0,14-T jeweils durch Einflüsse
der Probenpräparation verursacht werden. Eine statistische Variation der lokalen Schüttdichte im Be-
reich des Hitzdrahts für P-0,14, bzw. eine unvollständigen Dispergierung des Trübungsmittels in Zu-
sammenhang mit einer Variation des Trübungsmittelanteils für P-0,14-T, kann als Begründung für die
beobachteten Effekte herangezogen werden. Diese lokalen Variationen führen überhaupt nur deshalb
zu einer erhöhten Unsicherheit des THW-Verfahrens, weil dieses verfahrensbedingt den Volumenanteil
der Probe, der sich in der Nähe des Hitzdrahts befindet, übergewichtet. Hierzu passt auch, dass für das
Probenmaterial P-1,5 keine Streuung beobachtet wird, und dass hier beide Messreihen innerhalb der
experimentellen Unsicherheit übereinstimmen: Nachdem die Endzeit 𝑡𝐸 der Auswertung hier deutlich
näher an der maximal erlaubtenMesszeit nach Gl. 5.10 bzw. sogar geringfügig größer als diese war (vgl.
Abschn. 5.3), hat die Temperaturwelle im Fall von P-1,5 auch die weiter außen liegenden Bereiche des
Probenmaterials durchdrungen. Hierdurch wurden eventuelle statistische Variationen der Schüttdichte
ausgeglichen. Der zweite Erklärungsansatz – d. h. herstellungsbedingte Schwankungen der Materialei-
genschaften – ist prinzipiell auch denkbar, kann jedoch das beobachtete inverse Temperaturverhalten
nicht beschreiben. Hingegen ist die dritte Erklärungsmöglichkeit – d. h. Umwandlungsprozesse bei ho-
hen Temperaturen – aufgrund der Messdaten für P-1,5 und P-0,14, der durchgeführten Testmessung,
und der Temperaturabhängigkeit der spezifischen Wärmekapazität von SiC sehr unwahrscheinlich.

Im Gegensatz zum THW-Verfahren werden im GHP-Verfahren deutlich größere Probenvolumina ver-
wendet. Der Volumenunterschied macht mit den in dieser Arbeit verwendeten Probenbehältern in etwa
einen Faktor 10 aus. Zudem geht das gesamte Probenvolumen gleichmäßig in dasMessergebnis ein; eine
intrinsischeÜbergewichtung bestimmter Bereiche findet nicht statt. Aus diesenGründenwurdemit dem
GHP-Verfahren jeweils nur eine Messreihe aufgenommen, denn statistische oder auch herstellungsbe-
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dingte Schwankungen der Materialeigenschaften sollten folglich wesentlich schwächer ausgeprägt sein
und Umwandlungsprozesse bei hohen Temperaturen können praktisch ausgeschlossen werden.

7.3.2 Festkörperwärmeleitfähigkeit und scheinbarer Extinktionskoeffizient

Auswertung der Messergebnisse mittels kalorimetrischer Methode

Für die Auswertung der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten in den Abbn. 7.2 bis 7.4 wird –wie bereits in Kap. 6 – zunächst
die kalorimetrische Methode (Gl. 2.81) verwendet, sodass ein direkter Vergleich mit den numerischen
Berechnungen aus Abschn. 7.1 möglich ist. Hierbei werden die schwachen Temperaturabhängigkeiten
von 𝜆𝐹 und �̂� vernachlässigt und man erhält stattdessen für �̂� einen Mittelwert, der sich auf das gesamte
zur Berechnung der Ausgleichsgeraden herangezogene Temperaturintervall bezieht [206, S. 1183] (vgl.
Abschn. 2.7.1). Bezüglich 𝜆𝐹 führt der gekrümmte (konkave) Temperaturverlauf der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte zu ei-
nem geringfügig erhöhten Achsenabschnitt (vgl. Abschn. 6.1.2). Wie die Abbildungen zeigen, sind die
Messdaten – zumindest näherungsweise – linear in 𝑇3, sodass die erste der drei theoretischen Erkennt-
nisse von EBERT [48, S. 45 f.; 50] (s. S. 125) bestätigt wird88. Abweichungen von der Linearität können
mit dem temperaturabhängigen Extinktionskoeffizienten (vgl. Abbn. 6.2 u. 6.12) begründet werden. Ei-
ne alternative Auswertung mit der spektroskopischen Methode, welche die Temperaturabhängigkeiten
von 𝜆𝐹 und �̂� berücksichtigt, erfolgt später in diesem Abschnitt.

Die Regressionsgeraden der THW-Messdaten sind in den Abbn. 7.2 bis 7.4 als gestrichelte Linien einge-
zeichnet. Für ihre Berechnung wurden die (bis zu fünf) einzelnen Datenpunkte, die jeweils bei gleicher
Temperatur gemessen wurden, zunächst gemittelt und die Ausgleichsgerade anschließend durch die
temperaturabhängigen Mittelwerte gelegt. Hierdurch wird sichergestellt, dass Temperaturen, bei denen
eine höhere Anzahl an Messungen durchgeführt wurde, gegenüber den anderen Temperaturen (z. B.
Raumtemperatur) nicht übergewichtet werden. Aufgrund des leicht temperaturabhängigen Extinkti-
onskoeffizienten ist dies insbesondere für die korrekte Bestimmung der Geradensteigung wichtig.

Nachdem die Steigungen der Ausgleichsgeraden später mit denen des GHP-Verfahrens, wo nur bis ma-
ximal 𝑇 = 600 ∘C gemessenwerden konnte, verglichenwerden sollen, wurden die THW-Datenpunkte für
𝑇 = 800 ∘C nicht zur Berechnung der Regressionsgeraden berücksichtigt. Aufgrund der Krümmung des
Temperaturverlaufs der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten verläuft ihr Anstieg bei höheren Temperaturen flacher. Der
Mittelwert des Extinktionskoeffizienten über das gesamte Temperaturintervall wäre deshalb verfälscht
worden, wenn die Messdaten für 𝑇 = 800 ∘C miteinbezogen worden wären.

Durch kalorimetrische Methode bestimmte Festkörperwärmeleitfähigkeit

Aus den Achsenabschnitten der Ausgleichsgeraden durch die THW-Messdaten in den Abbn. 7.2 bis 7.4
ergeben sichWerte für 𝜆𝐹, die in Tab. 7.1 gezeigt sind. Innerhalb der Messunsicherheit stimmen diese für
alle Probenmaterialien mit denWerten überein, die sich in Kap. 6 aus den GHP-Messdaten ergaben, und
die zum Vergleich ebenfalls in Tab. 7.1 enthalten sind. Aufgrund dieser Reproduktion von 𝜆𝐹 durch das
THW-Verfahren kann die zweite der drei theoretischen Erkenntnisse von EBERT [48, S. 45 f.; 50] (S. 125)
mit dieser Arbeit erstmals rein experimentell bestätigt werden. Nachdem folglich das THW-Verfahren –
ebenso wie das GHP-Verfahren – unter Verwendung der kalorimetrischen Methode keinen scheinbaren,
sondern den wahren Wert von 𝜆𝐹 liefert, ist es gerechtfertigt, einen Mittelwert aus beiden Verfahren zur

88Die Erkenntnis, dass mit dem THW-Verfahren gemessene scheinbare Wärmeleitfähigkeiten linear in 𝑇3 sind, konnte für un-
getrübte Aerogele bereits von EBERT erstmals auch experimentell nachgewiesen werden [48, S. 80 u. 82].
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Tabelle 7.1:Vergleich der Festkörperwärmeleitfähigkeiten 𝜆𝐹, die durch Anwendung der kalorimetrischenMethode
(Gl. 2.81) sowohl auf GHP- als auch THW-Messdaten für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bestimmt
wurden. Zudem zeigt die rechte Spalte die Mittelwerte beider Messverfahren.

Probenmaterial 𝜆𝐹 [mW/mK] (THW) 𝜆𝐹 [mW/mK] (GHP) 𝜆𝐹 [mW/mK] (Mittelwert)

P-1,5 4,1± 2,9 6,4± 1,5 5,2± 1,7

P-0,14 2,2± 1,4 3,1± 1,3 2,7± 1,0

P-0,14-T 3,4± 1,0 4,4± 1,3 3,9± 0,8

exakteren Bestimmung von 𝜆𝐹 zu verwenden. Diese Mittelwerte finden sich für die drei Probenmate-
rialien ebenfalls in Tab. 7.1. Für P-1,5 zeigt sich jetzt, dass der Mittelwert aus beiden Messverfahren mit
dem von BEIKIRCHER & DEMHARTER bestimmten Wert von 𝜆𝐹 = (2,5± 1,5)mW/mK [13] innerhalb der
experimentellen Unsicherheit übereinstimmt. Dies war für den 𝜆𝐹-Wert, der sich alleinig aus den GHP-
Messungen ergab, noch nicht der Fall gewesen (vgl. Abschn. 6.1.2). Jedoch dürfte auch der Mittelwert
immer noch zu hoch liegen, denn die konkave Krümmung der temperaturabhängigenMessdaten für 𝜆𝑉
tritt in beiden Messverfahren auf. Hingegen wurde die Festkörperwärmeleitfähigkeit in [13] nicht über
eine Ausgleichsgerade durch temperaturabhängige 𝜆𝑉-Werte bestimmt, sondern indem 𝜆𝑆 mit einem
spektroskopisch bestimmten Extinktionskoeffizienten berechnet und anschließend von 𝜆𝑉-Messdaten
subtrahiert wurde.

Durch kalorimetrische Methode bestimmter scheinbarer Extinktionskoeffizient

Die scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 der Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T wurden
über Gl. 2.82 aus den Steigungen 𝐵𝐴 der Ausgleichsgeraden durch die THW-Messdaten (s. Abbn. 7.2
bis 7.4) bestimmt. Die entsprechenden Ergebnisse sind in Tab. 7.2 gezeigt. Hierbei wurde der quadrier-
te Brechungsindex ̂𝑛2 – ebenso wie in Kap. 6 – über Gl. 2.39 (P-1,5 u.-P-0,14) bzw. Gl. D.5 (P-0,14-T)
berechnet. Da die Schüttdichten der Pulverproben während der THW-Messungen praktisch identisch
zu denen der GHP-Messungen waren (vgl. Abschn. 5.2 u. 5.3), ergaben sich hierdurch dieselben Wer-
te wie in den Tabn. 6.1 u. 6.5. Zum Vergleich sind die aus den GHP-Messdaten abgeleiteten, wahren
Extinktionskoeffizienten �̂� ebenfalls in Tab. 7.2 enthalten. Wie zu erwarten, sind die scheinbaren Extink-
tionskoeffizienten �̂�𝐴 gegenüber den wahren Werten �̂� erhöht. Die letzte Spalte von Tab. 7.2 enthält die
relative Überbestimmung 𝛿�̂�, die gemäß Gl. 7.5 für jedes Probenmaterial aus den experimentellen Daten
berechnet wurde.

In Abb. 7.5 (Rautensymbole) sind die aus Tab. 7.2 resultierenden 𝛿�̂�-Werte als Funktion von �̂� auf einer
logarithmischen Skala aufgetragen. Zudem sind die theoretischen Werte, die sich aus den numerischen

Tabelle 7.2:Vergleich der Extinktionskoeffizienten �̂� bzw. �̂�𝐴, die durch Anwendung der kalorimetrischenMethode
(Gl. 2.81) sowohl auf GHP- als auch THW-Messdaten für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bestimmt
wurden. Zudemzeigt die rechte Spalte die nachGl. 7.5 berechneteÜberbestimmung 𝛿�̂�des Extinktionskoeffizienten.

Probenmaterial 𝐵𝐴 [W/mK4] (THW) �̂�𝐴 [m−1] (THW) �̂� [m−1] (GHP) 𝛿�̂� [%]

P-1,5 (1,421± 0,078)⋅10−10 2.162± 119 1.600± 37 35,1± 8,1

P-0,14 (4,746± 0,360)⋅10−11 6.704± 508 5.677± 345 18,1± 11,5

P-0,14-T (2,048± 0,265)⋅10−11 17.130± 2.220 14.780± 2.110 15,9± 22,4
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Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] ergeben (vgl. Abschn. 7.1), enthalten. Sämtliche Daten-
punkte beziehen sich auf die Drahtemissivität 𝜀𝐷 = 0,1. Die zum Teil hohe Unsicherheit der experimen-
tellen Daten ist damit begründet, dass die Unsicherheiten aus beiden Messverfahren, die insbesondere
für P-0,14-T relativ hoch sind, miteinander kombiniert werden müssen. Qualitativ bestätigt sich auch in
den experimentellen Daten, dass 𝛿�̂� mit steigendem �̂� abnimmt. Nachdem die wahren Extinktionsko-
effizienten der drei Probenmaterialien (s. Tab. 7.2) im Wesentlichem in den Extinktionsbereich fallen,
wo 𝛿�̂�-Werte aus den numerischen Berechnungen vorliegen (�̂� = 1.500m−1 bei EBERT [48], �̂� = 5.000m−1

und �̂� = 10.000m−1 bei TRAN [202]), ist auch ein quantitativer Vergleich möglich. In allen drei Fällen
zeigt sich hierbei, dass die aus den numerischen Berechnungen abgeleiteten 𝛿�̂�-Werte innerhalb der je-
weiligen Unsicherheiten mit den experimentellen Daten übereinstimmen. Für P-0,14-T ist das Ergebnis
aufgrund der hohen Unsicherheit zwar nur von geringerer Aussagekraft, jedoch ist der reine Zahlenwert
von 𝛿�̂�, der sich aus dem Experiment ergibt, in guter Übereinstimmung mit den numerischen Berech-
nungen, wennman die angedeutete Ausgleichsfunktion (schwarz gestrichelte Linie in Abb. 7.5) grafisch
auf �̂� > 10.000m−1 extrapoliert. Somit sind die in Abschn. 7.1 erläuterten numerischen Ergebnisse von
EBERT [48] und TRAN [202] in Bezug auf 𝛿�̂� durch diese Arbeit erstmalig experimentell bestätigt.

Für �̂� ≈ 1.500m−1 beziehen sich der numerische Datenpunkt aus der Berechnung von EBERT [48] und der
experimentelle Datenpunkt für P-1,5 auf einen ähnlichenWert des reinen Leitungsanteils 𝜆𝐿 der eff.Wär-
meleitfähigkeit (𝜆𝐿 ≈ 5mW/mK). Für �̂� ≈ 5.000m−1 und �̂� ≈ 10.000m−1 hingegen ist der in den nume-
rischen Berechnungen von TRAN [202] angenommene 𝜆𝐿-Wert (𝜆𝐿 = 34,6mW/mK) deutlich höher als

����� ������
���

�

��

��

��

��

�%��"�#������"����%����
����"$
��"��
�
%#������#�%��$� �

�&!�"����$�
��� "����#!��$"���$� ��

�����	
�������
���������

�

���

�

���


��

��

�
��

��
�	


�
��

��
��

��
���


��
�


��

���

��

�&$���$� �#� ����'���$������
Abbildung 7.5: Relative Überbestimmung 𝛿�̂� des Extinktionskoeffizienten im THW-Verfahren als Funktion von �̂�
für 𝜀𝐷 = 0,1. Das Diagramm vergleicht die aus den numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] ab-
geleiteten 𝛿�̂�-Werte mit den rein experimentellen Daten der Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T. Bei den
experimentellen 𝛿�̂�-Werten sind sowohl die Daten aus Tab. 7.2 (Rautensymbole), die mittels der kalorimetrischen
Methode (Gl. 2.81) bestimmt wurden, als auch die Daten aus Tab. 7.5 (Kreissymbole), die mittels der spektrosko-
pische Methode (Gl. 6.2) bestimmt wurden, enthalten. Die schwarz gestrichelte Kurve ist eine Ausgleichsfunktion
durch die numerischen 𝛿�̂�-Werte, deren Bestimmungsgleichung durch Gl. 7.7 gegeben ist.
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bei den Probenmaterialien P-0,14 und P-0,14-T (𝜆𝐿 ≈ 3 – 4mW/mK, vgl. Tab. 7.1). Trotzdem ergibt sich
für alle drei Probenmaterialien eine gute Übereinstimmung der jeweiligen relativen Überbestimmung
𝛿�̂�. Dies stützt eindeutig die Hypothese aus Abschn. 7.1, dass eine Variation von 𝜆𝐿 keinen Einfluss auf
�̂�𝐴 hat, und dass �̂�𝐴 deshalb nur von �̂� und 𝜀𝐷 abhängt. Zumindest für 𝜆𝐿 ≤ 34,6mW/mK gibt es keinen
Hinweis darauf, dass �̂�𝐴 eine Funktion von 𝜆𝐿 wäre.

Auswertung der Messergebnisse mittels spektroskopischer Methode

Die in Abschn. 6.1.2 vorgestellte spektroskopischeMethode (Gl. 6.2), welche imGegensatz zur kalorime-
trischenMethode die Temperaturabhängigkeiten der Festkörperwärmeleitfähigkeit und des Extinktions-
koeffizienten berücksichtigt, kann auch zur Beschreibung der temperaturabhängigen 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten
in den Abbn. 7.2 bis 7.4 verwendet werden. Bei der Anpassung der Parameter 𝐹 und 𝐺 an die schein-
bare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 erwartet man aufgrund der theoretischen Erkenntnisse von EBERT [48,
S. 45 f.; 50] (s. S. 125), dass man nicht den zur eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 bzw. zum wahren Extinkti-
onskoeffizienten �̂� gehörigen wahren Faktor 𝐹 erhält, sondern nur einen scheinbaren Faktor 𝐹𝐴, der mit
dem scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 über die Beziehung �̂�𝐴 = 𝐹𝐴 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (vgl. Abschn. 6.1.2)
zusammenhängt. Nachdem sich sowohl 𝐹 als auch 𝐹𝐴 auf denselben, IR-spektroskopisch ermittelten,
massenspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) beziehen, müsste 𝐹𝐴 bei gleicher Schüttdichte der
Probenmaterialien gegenüber 𝐹 erhöht sein. Analog zu Gl. 7.5 erhält man somit die relative Überbestim-
mung 𝛿�̂� des Extinktionskoeffizienten aus der spektroskopischen Methode, indem man die Faktoren 𝐹
(aus GHP-Messdaten) und 𝐹𝐴 (aus THW-Messdaten) miteinander vergleicht:

𝛿�̂� = 𝐹𝐴 − 𝐹
𝐹 = 𝐹𝐴

𝐹 − 1 (7.6)

Hingegen wird durch die Ergebnisse der kalorimetrischen Methode (Abb. 7.5) nahegelegt, dass der Lei-
tungsanteil 𝜆𝐿 der eff. Wärmeleitfähigkeit (d. h. die Festkörperwärmeleitfähigkeit der evakuierten Pro-
benmaterialien) nicht unterbestimmt wird. Folglich sollten die Proportionalitätsfaktoren 𝐺, die sich ei-
nerseits aus GHP- und andererseits aus THW-Messdaten ergeben, übereinstimmen.

Für die Bestimmung der Parameter 𝐹𝐴 und 𝐺 wurde Gl. 6.2 an die Mittelwerte, die bereits zur Anwen-
dung der kalorimetrischen Methode auf die 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten (s. Abbn. 7.2 bis 7.4) für jede Temperatur
berechnet wurden, angepasst. Nachdem die Temperaturabhängigkeit auch für die scheinbare Wärme-
leitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 korrekt durch Gl. 6.2 erfasst werden sollte, wurden zunächst alle fünf Temperatu-
ren (zwischen Raumtemperatur und 800 ∘C) für die Auswertung herangezogen. Die aus dieser ersten
Anpassung resultierenden Fit-Kurven sind in Abb. 7.6 als gestrichelte Linien zusammen mit den THW-
Messdaten dargestellt. Weiterhin lieferte die AnpassungWerte für 𝐹𝐴, die in Tab. 7.3 zusammenmit den
GHP-Daten für den wahren Wert von 𝐹 (s. Tabn. 6.2 u. 6.6) gezeigt sind. Außerdem wurde die Über-
bestimmung 𝛿�̂� gemäß Gl. 7.6 aus 𝐹𝐴 und 𝐹 berechnet. Verglichen mit den Ergebnissen, die sich aus
der kalorimetrischen Methode ergaben (s. Tab. 7.2), ist 𝛿�̂� in Tab. 7.3 für P-1,5 minimal und für P-0,14
sowie P-0,14-T deutlich erhöht. Als Grund für diese Abweichung konnte der folgende Zusammenhang
identifiziert werden: Wie in Abschn. 6.1.1 bereits ausgeführt, sind die spektroskopisch bestimmten mas-
senspezifischen Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅 insbesondere für 𝑇 > 600 ∘C einerseits mit einem systema-
tischen Fehler (d. h. die Werte fallen systematisch zu klein aus) und andererseits mit einer erhöhten
Unsicherheit behaftet. Die Gründe hierfür liegen darin, dass die spektralen ̂𝑒 ∗

Λ-Werte nur im Bereich
1,4µm≤ Λ ≤ 18µm gemessen werden konnten, und dass unterhalb von ca. 3µm die statistische Ge-
nauigkeit aufgrund der niedrigen Intensität der IR-Strahlungsquelle verringert ist (vgl. Abschn. 6.1.1).
Dabei lassen sich die in Abschn. 6.1.1 für die reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 getroffenen Aussa-
gen direkt auf die getrübte Pulvermischung P-0,14-T, die in Abschn. 6.4.1 spektroskopisch untersucht
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wurde, übertragen. Für P-0,14-T dürften die Abweichungen für 𝑇 > 600 ∘C sogar verstärkt auftreten, da
die spektrale Extinktion bei kleinen Wellenlängen aufgrund von Streuung an Partikeln im µm-Bereich
nochmals deutlicher ansteigt als bei P-1,5 und P-0,14 (vgl. Abbn. 6.1 u. 6.11). Nachdem die Wärmeleitfä-
higkeitsmessungen in Kap. 6 mit der GHP-Apparatur nur bis maximal 𝑇 = 600 ∘C durchgeführt werden
konnten, waren die Einflüsse des Spektrometers auf die Genauigkeit von ̂𝑒 ∗

𝑅 dort nicht relevant. Für die
nun behandelten THW-Messungen bis 𝑇 = 800 ∘C müssen sie jedoch in Betracht gezogen werden.
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Abbildung 7.6:Mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 der evakuierten Proben-
materialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T als Funktion der Temperatur. Als Messdaten (Kreissymbole) sind für jede
Temperatur die Mittelwerte der jeweiligen Daten aus den Abbn. 7.2 bis 7.4 gezeigt. Die Fit-Kurven wurden mit der
spektroskopischen Methode durch Anpassung der Parameter 𝐹 (bzw. 𝐹𝐴) und 𝐺 in Gl. 6.2 an die Messdaten be-
stimmt. Bei den gestrichelten Kurven (erste Anpassung) wurden jeweils die Datenpunkte aller fünf Temperaturen
herangezogen; bei den durchgezogenen Kurven (zweite Anpassung) wurden die Datenpunkte für 𝑇 = 800 ∘C igno-
riert und anschließend jeweils eine Extrapolation auf 𝑇 > 600 ∘C durchgeführt.

Tabelle 7.3: Vergleich der Faktoren 𝐹 bzw. 𝐹𝐴, die durch Anwendung der spektroskopischen Methode (Gl. 6.2)
sowohl auf GHP- als auch THW-Messdaten für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bestimmt wurden.
Dabei bezieht sich 𝐹𝐴 auf die erste Anpassung (gestrichelte Kurven in Abb. 7.6), bei denen der Datenpunkt bei
𝑇 = 800 ∘C miteinbezogen wurde. Zudem zeigt die rechte Spalte die nach Gl. 7.6 berechnete Überbestimmung 𝛿�̂�
des Extinktionskoeffizienten.

Probenmaterial 𝐹𝐴 [1] (THW, 1. Anpassung) 𝐹 [1] (GHP) 𝛿�̂� [%]

P-1,5 0,9030± 0,0031 0,6671± 0,0208 35,4± 4,3

P-0,14 0,8386± 0,0279 0,6522± 0,0113 28,6± 4,9

P-0,14-T 0,4005± 0,0346 0,2823± 0,0297 41,9± 19,4
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In einem Versuch, die soeben beschriebenen Abweichungen zu quantifizieren, wurden für die fünf Tem-
peraturen, bei denen inAbb. 7.6 THW-Messdaten vorliegen, exemplarische BerechnungendesRosseland-
Mittels ̂𝑒 ∗

𝑅 mit modifizierten bzw. erweiterten Extinktionsspektren der Probenmaterialien durchgeführt.
Hierzu wurde einerseits der gemessene Verlauf von ̂𝑒 ∗

Λ (Abbn. 6.1 u. 6.11) bei kurzen Wellenlängen bis
zu Λ = 1µm linear extrapoliert, um die Wellenlängen-Limitierung und die verringerte statistische Ge-
nauigkeit des Spektrometers unterhalb von Λ = 3µm zu eliminieren. Andererseits wurde für Wellen-
längen oberhalb von Λ = 18µm eine Erweiterung der Extinktionsspektren anhand von Literaturdaten
vorgenommen. Dabei wurde für die beiden Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 die spektrale Extinktion von
a-SiO2, die von HEINEMANN [83, S. 38] an einem Aerogel gemessen wurde, verwendet. Für die getrübte
Pulvermischung P-0,14-T wurden Daten von NAPP ET AL. [141] für reines Siliziumcarbid bzw. eine Mi-
schungmit gef. Kieselsäure zugrundegelegt. Die Erweiterung der jeweiligen Extinktionsspektren wurde
bis Λ = 50µm vorgenommen, da oberhalb davon weder von a-SiO2 noch von SiC nennenswerte Beiträge
zur Extinktion zu erwarten sind [83, S. 38; 141], und da das Planck-Spektrum selbst bei Raumtemperatur
nahezu vollständig in den Wellenlängenbereich unter 50µm fällt (vgl. Abb. 6.3).

Mit diesen Berechnungen konnten die Überlegungen aus Abschn. 6.1.1 (S. 99) imWesentlichen bestätigt
werden. Konkret zeigte sich, dass die Abweichungen zwischen dem Rosseland-Mittel des gemessenen
Spektrums und dem des modifizierten bzw. erweiterten Spektrums für 200 ∘C≤ 𝑇 ≤ 600 ∘C stets kleiner
als 3% und in der Regel sogar kleiner als 1,5% waren. Die ̂𝑒 ∗

𝑅-Werte in den Abbn. 6.2 u. 6.12 in die-
sem Temperaturbereich können somit als verlässlich eingestuft werden. Hingegen ergab sich aus den
Berechnungen für 𝑇 = 800 ∘C, dass das Rosseland-Mittel des gemessenen Spektrums systematisch um
3– 5% zu klein ausfällt. Da die Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand bei hohen Temperaturen im
Wesentlichen durch den Strahlungsanteil gegeben ist, wirkt sich dieser Fehler direkt auf die über Gl. 6.2
berechneteWärmeleitfähigkeit aus und sorgt dort für einen Fehler in derselben Größenordnung (3 – 5%,
entspricht absolut 1 – 5mW/mK). Für Raumtemperatur treten insgesamt die größten prozentualen Ab-
weichungen in ̂𝑒 ∗

𝑅 auf. Hier ist das Rosseland-Mittel des gemessenen Spektrums systematisch um ca. 10%
zu niedrig. Dies ist hauptsächlich damit zu erklären, dass der Wellenlängenbereich 18µm< Λ ≤ 50µm,
der eine Absorptionsbande von a-SiO2 enthält, vom Spektrometer nicht erfasst wird (vgl. S. 99). Auf-
grund des Verhältnisses zwischen Festkörper- und Strahlungsanteil in Gl. 6.2 ist der absolute Fehler in
mW/mK, der sich hieraus ergibt, jedoch wesentlich kleiner (0,1 – 0,3mW/mK) als bei 𝑇 = 800 ∘C.

Um den fehlerhaften Einfluss des verwendeten Spektrometers auf das experimentelle Rosseland-Mittel
zu eliminieren, wurde die Anpassung der Parameter 𝐹𝐴 und 𝐺 in Gl. 6.2 an die THW-Messdaten in
Abb. 7.6 noch ein zweites Mal durchgeführt. Nachdem soeben gezeigt wurde, dass relevante Abwei-
chungen im Wesentlichen nur bei den Messdaten für 𝑇 = 800 ∘C auftreten, wurden die 𝜆𝑇𝐻𝑊-Werte für
diese Temperatur bei der Anpassung nicht berücksichtigt. Die resultierenden Fit-Kurven sind in Abb. 7.6
als durchgezogene Linien dargestellt; sie wurden trotzdem bis 𝑇 = 800 ∘C extrapoliert und eingezeich-
net. ImVergleich der Kurven beider Anpassungen fällt auf, dass die Unterschiede für das Probenmaterial
P-1,5 nurminimal, für P-0,14 und P-0,14-T jedoch stärker ausgeprägt sind. Umdie jeweilige Übereinstim-
mung der Kurven der ersten bzw. zweiten Anpassung mit den THW-Messdaten beurteilen zu können,
sind die Unsicherheiten der Mittelwerte in Abb. 7.6 innerhalb der Datenpunkte schwarz eingezeichnet.
Für 𝑇 ≤ 600 ∘C ist festzuhalten, dass die Fit-Kurven der zweiten Anpassung (durchgezogene Kurven)
die Messdaten insgesamt besser beschreiben. Sie weichen lediglich bei 𝑇 = 800 ∘C nach oben ab. Dieses
Verhalten deckt sich mit der Tatsache, dass das berechnete Rosseland-Mittel für 𝑇 > 600 ∘C um bis zu 5%
zu klein ist (s. o.). Im Gegensatz dazu stimmen die Fit-Kurven der ersten Anpassung (gestrichelte Kur-
ven) zwar gut mit den THW-Messdaten bei 𝑇 = 800 ∘C überein. Sie weichen jedoch zwischen 𝑇 = 400 ∘C
und 𝑇 = 600 ∘C nach unten ab und verlaufen dort knapp außerhalb des Intervalls der Unsicherheit. Bei
Raumtemperatur liegen sie außerdem zu hoch.
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Für eine möglichst genaue Bestimmung der Parameter 𝐹𝐴 und 𝐺 aus den 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten sind die Fit-
Kurven der zweiten Anpassung (durchgezogene Kurven in Abb. 7.6) zu verwenden, da hier dieMessun-
gen bei 𝑇 = 800 ∘C nicht berücksichtigt wurden. Folglich sind die fehlerhaften Effekte des Spektrometers
in der Regel kleiner als 1,5% (s. o.) und können in guter Näherung vernachlässigt werden. Die Abwei-
chung der Kurven zu den THW-Messdaten bei 𝑇 = 800 ∘C ist faktisch auf das um bis zu 5% zu niedrige
Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 für 𝑇 > 600 ∘C zurückzuführen. Somit werden im Folgenden die Parameter 𝐹𝐴 und
𝐺 der zweiten Anpassung diskutiert; diese sind in den Tabn. 7.4 u. 7.5 gezeigt.

Durch spektroskopische Methode bestimmte Festkörperwärmeleitfähigkeit

In Bezug auf 𝐺 zeigt sich im Rahmen der experimentellen Unsicherheiten eine Übereinstimmung mit
den Werten, die aus den GHP-Messdaten bestimmt wurden (s. Tab. 7.4). Für die Auswertung mittels
spektroskopischer Methode (Gl. 6.2) entspricht dieses Ergebnis der theoretischen Erkenntnis von EBERT,
dass die Festkörperwärmeleitfähigkeit durch das THW-Verfahren korrekt ermittelt werden kann [48,
S. 45 f.; 50] (s. S. 125). Dies wurde auch bereits im Rahmen der Auswertung mit der kalorimetrischen
Methode bestätigt. Es ist deshalb erneut gerechtfertigt, die Mittelwerte von 𝐺 aus beiden Messverfahren
zu verwenden; diese Werte sind ebenfalls in Tab. 7.4 enthalten.

Durch spektroskopische Methode bestimmter scheinbarer Extinktionskoeffizient

Bezüglich 𝐹𝐴 bestätigt sich die theoretische Erwartung, dass dieWerte, die sich aus denTHW-Messungen
ergeben, gegenüber den wahren Werten 𝐹 aus den GHP-Messungen erhöht sind (s. Tab. 7.5). Die rech-
te Spalte der Tabelle enthält hierzu auch die relative Überbestimmung 𝛿�̂�, die gemäß Gl. 7.6 berechnet

Tabelle 7.4: Vergleich der Faktoren 𝐺, die durch Anwendung der spektroskopischen Methode (Gl. 6.2) sowohl auf
GHP- als auch THW-Messdaten für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bestimmtwurden. Zudem zeigt
die rechte Spalte die Mittelwerte beider Messverfahren.

Probenmaterial 𝐺 [1] (THW) 𝐺 [1] (GHP) 𝐺 [1] (Mittelwert)

P-1,5 (9,10± 2,03)⋅10−4 (1,16± 1,39)⋅10−3 (1,03± 0,71)⋅10−3

P-0,14 (8,05± 2,67)⋅10−4 (1,05± 0,23)⋅10−3 (9,29± 1,75)⋅10−4

P-0,14-T (1,85± 0,34)⋅10−3 (2,22± 0,58)⋅10−3 (2,03± 0,34)⋅10−3

Tabelle 7.5: Vergleich der Faktoren 𝐹 bzw. 𝐹𝐴, die durch Anwendung der spektroskopischen Methode (Gl. 6.2)
sowohl auf GHP- als auch THW-Messdaten für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bestimmt wurden.
Dabei bezieht sich 𝐹𝐴 auf die zweite Anpassung (durchgezogene Kurven in Abb. 7.6), bei denen der Datenpunkt
bei 𝑇 = 800 ∘C ignoriert wurde. Zudem zeigt die rechte Spalte die nach Gl. 7.6 berechnete Überbestimmung 𝛿�̂� des
Extinktionskoeffizienten.

Probenmaterial 𝐹𝐴 [1] (THW, 2. Anpassung) 𝐹 [1] (GHP) 𝛿�̂� [%]

P-1,5 0,8990± 0,0055 0,6671± 0,0208 34,8± 4,3

P-0,14 0,7786± 0,0189 0,6522± 0,0113 19,4± 3,6

P-0,14-T 0,3353± 0,0242 0,2823± 0,0297 18,8± 15,2
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wurde. Für P-1,5 ist der 𝛿�̂�-Wert noch in guter Übereinstimmung mit dem ursprünglich berechneten
Wert der ersten Anpassung (vgl. Tab. 7.3), da die zugehörigen Fit-Kurven praktisch übereinander lie-
gen (vgl. Abb. 7.6). Für P-0,14 und P-0,14-T weichen die 𝛿�̂�-Werte in Tab. 7.5 jedoch deutlich von den
Werten der ersten Anpassung ab, obwohl die jeweiligen Fit-Kurven in Abb. 7.6 sich nur geringfügig von-
einander unterscheiden. Dies zeigt die hohe Sensitivität der Größe 𝛿�̂� bereits auf kleine Änderungen der
Eingangsparameter 𝐹𝐴 und 𝐹.

Die 𝛿�̂�-Werte der zweiten Anpassung aus Tab. 7.5 sind in Abb. 7.5 auch grafisch dargestellt und können
anhand dieser Abbildung sowohl mit der relativen Überbestimmung, die sich aus der kalorimetrischen
Methode ergab, als auch mit den 𝛿�̂�-Werten, die aufgrund der numerischen Berechnungen theoretisch
zu erwarten sind, verglichen werden. Dabei ist innerhalb der jeweiligen Unsicherheiten eine Überein-
stimmung festzustellen. Somit führen beide Verfahren, die für die Auswertung der 𝜆𝑇𝐻𝑊-Messdaten
verwendet wurden, d. h. die kalorimetrische und die spektroskopische Methode, unabhängig voneinan-
der zumselbenErgebnis in Bezug auf 𝛿�̂�. Da dieUnsicherheiten in 𝛿�̂� bei der spektroskopischenMethode
(Kreissymbole in Abb. 7.5) jedoch kleiner ausfallen als bei der kalorimetrischen Methode (Rautensym-
bole), kann die Verlässlichkeit der aus Abb. 7.5 abgeleiteten Ergebnisse sogar erhöht werden.

7.4 Schlussfolgerungen aus den experimentellen Ergebnissen

Folgerungen für die Anwendbarkeit des Hitzdrahtverfahrens auf poröse Medien

Wie Abb. 7.5 zeigt, konnten die Ergebnisse der numerischen Berechnungen von Ebert [48] und TRAN
[202] in Bezug auf die relative Überbestimmung 𝛿�̂� des Extinktionskoeffizienten erstmalig rein experi-
mentell bestätigt werden. Weiterhin ergeben sich aus den durchgeführten Experimenten keine Hinweise
darauf, dass 𝛿�̂� von 𝜆𝐹 (bzw. allgemeiner: 𝜆𝐿) abhängen würde (s. Abschn. 7.3). Hieraus folgt, dass
Abb. 7.5 eine für das Hitzdrahtverfahren weitreichende Gültigkeit besitzt, denn sie bezieht sich auf eine
typische Drahtemissivität von 𝜀𝐷 = 0,1 (reflektierende Drahtoberfläche) sowie einen großen Bereich des
Leitungsanteils 𝜆𝐿 (zwischen ca. 2mW/mK für P-0,14 und 34,6mW/mK in der Berechnung von TRAN
[202]). Die durch die Abbildung dargestellte Beziehung zwischen �̂� und 𝛿�̂� kann deshalb verwendet
werden, um die für eine THW-Messung erwarteten Werte von �̂�𝐴 und Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 im Voraus abzuschät-
zen, beziehungsweise das Ergebnis einer bereits durchgeführten Messung nachträglich zu korrigieren.
Hierzu muss wie folgt vorgegangen werden:

– Falls der wahre Extinktionskoeffizient �̂� der Probe bekannt ist89, kann die Überbestimmung 𝛿�̂�
aus Abb. 7.5 abgelesen und anschließend 𝐸𝐴 mit Gl. 7.5 berechnet werden. Weiterhin lässt sich der
Korrekturterm Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 , der die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren
beschreibt, direkt über Gl. 7.4 bestimmen. Nachdem 𝛿�̂� bisher nur für die drei Extinktionskoeffizi-
enten, bei denen die numerischen Berechnungen durchgeführt wurden, exakt bekannt ist, wurde
in Abb. 7.5 eine Ausgleichsfunktion (schwarz gestrichelte Kurve) durch die numerisch ermittel-
ten Datenpunkte eingezeichnet. Diese kann als Anhaltspunkt für hiervon abweichende �̂�-Werte
benutzt werden und hat folgende Bestimmungsgleichung:

𝛿�̂� [%] = 1

(�̂� [m−1])𝐶1 − 𝐶2

⇔ �̂�𝐴 [m−1] = �̂� [m−1] ⎛⎜⎜⎜
⎝

0,01

(�̂� [m−1])𝐶1 − 𝐶2

+ 1⎞⎟⎟⎟
⎠

(7.7)

89Dieser Fall wird in der Praxis nur selten auftreten, da hierzu in der Regel vorherige GHP-Messungen erforderlich sind. Ein
Beispiel wäre jedoch ein Material, bei dem abhängige Streuung ausgeschlossen werden kann (d. h. 𝐹 ≈ 1), und für das spektrosko-
pisch bestimmte ̂𝑒 ∗

𝑅-Werte vorliegen, sodass über Gl. 6.3 ein Mittelwert für �̂� ∗
𝑅 berechnet werden kann.
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Die angepassten Werte der Parameter 𝐶1 und 𝐶2 betragen 𝐶1 = 1,856⋅10−2 und 𝐶2 = 1,111. Mit der
angegebenen Umformung kann wahlweise auch direkt der scheinbare Extinktionskoeffizient �̂�𝐴
aus �̂� berechnet werden. Der Faktor 0,01 resultiert daraus, dass 𝛿�̂� in der linken Version von Gl. 7.7
als Prozentzahl ausgegeben wird. Die algebraische Form von Gl. 7.7 gibt den physikalischen Zu-
sammenhang zwischen 𝛿�̂� und �̂� wahrscheinlich nicht korrekt wieder, ist aber gut in der Lage, die
numerischen Datenpunkte in Abb. 7.5 im Bereich 1.500m−1≤ �̂� ≤ 10.000m−1 zu beschreiben. Zu-
dem ist das Ergebnis 𝛿�̂� = 0 im Grenzfall �̂� → ∞ physikalisch plausibel. Deshalb sollte es möglich
sein, Gl. 7.7 auf den gesamten Extinktionsbereich von 1.000m−1≤ �̂� < ∞ zu extrapolieren90, ohne
dass hierbei wesentliche Abweichungen zu erwarten sind.

– Falls nicht �̂�, sondern nur der scheinbare Wert �̂�𝐴 bekannt ist (z. B. aus temperaturabhängigen
THW-Messungen), so ist eine näherungsweise Bestimmung von �̂� trotzdem durch iterative Be-
rechnung möglich91: Ausgehend von einer ersten Schätzung für �̂� kann Gl. 7.7 zur Berechnung
des zugehörigen �̂�𝐴-Werts verwendet werden. Wiederholt man dies mit verändertem – und an das
Ergebnis der letzten Berechnung angepasstem – �̂� so lange bis der berechnete �̂�𝐴-Wert mit dem
aus denMessungen abgeleitetenWert übereinstimmt, so entspricht der zuletzt verwendete �̂�-Wert
dem gesuchten Wert. Die erzielbare Genauigkeit hängt dabei lediglich von der Anzahl der Iterati-
onsschritte ab. Sobald die Abweichung zwischen dem berechneten und dem gemessenen �̂�𝐴-Wert
jedoch kleiner als ca. 1% wird, ist es unnötig, weitere Iterationen durchzuführen. Dies ist damit
begründet, dass die experimentelle Genauigkeit in der Regel nicht besser sein wird. Nach erfolgter
Iteration kann auch der Korrekturterm Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 gemäß Gl. 7.4 berechnet werden.

– Nachdem numerische Berechnungen – wie von EBERT [48] und TRAN [202] durchgeführt – eine
weitere Zugriffsmöglichkeit auf die scheinbare Wärmeleitfähigkeit Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 bieten, ist es alternativ
auch möglich, Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 für das zu untersuchende Probenmaterial direkt numerisch zu ermitteln.

Addiert man den durch eine der drei Varianten bestimmten Korrekturterm Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 anschließend zur
gemessenen scheinbarenWärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊 , so ergibt sich hieraus die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉
(bei evakuierten Proben) bzw. 𝜆𝐸 (s. Gl 7.1).

Nachdem die durch Gl. 7.7 in Verbindung mit den Gln. 7.5 u. 7.4 gegebene Korrektur aller Voraussicht
nach im gesamten Extinktionsbereich 1.000m−1≤ �̂� < ∞ gültig ist (s. o.), lässt sie sich nicht nur auf die
ursprünglich betrachteten porösen Medien mit moderater Extinktion (1.000m−1≤ �̂� ≤ 10.000m−1) an-
wenden, sondern auf den kompletten Bereich nahe der Gültigkeit des Strahlungsdiffusionsmodells mit
�̂� ≥ 1.000m−1. In Bezug auf den Leitungsanteil 𝜆𝐿 ist die Korrektur für 2mW/mK≲ 𝜆𝐿 ≤ 34,6mW/mK
durch die Ergebnisse von Abb. 7.5 abgesichert. Sie dürfte auch hier in einem erweiterten Bereich von
ca. 1mW/mK≤ 𝜆𝐿 ≤ 100mW/mK ohne signifikante Abweichungen gültig bleiben. Ein experimenteller
Hinweis, der diese Vermutung für 𝜆𝐿 ≥ 34,6mW/mK bestätigt, wird in Abschn. 8.2.1 beschrieben.

Mit den bisherigen Ergebnissen soll abschließend noch beurteilt werden, wann das THW-Verfahren tat-
sächlich sicher angewendet werden kann, ohne dass die eff. Wärmeleitfähigkeit unterbestimmt wird.
Maßgeblich hierfür ist alleinig die relative Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 aus Gl. 7.2. Diese hängt sowohl von
𝜆𝐸 – und somit von 𝜆𝐿, �̂� und 𝑇 (s. Gl. 2.35) – als auch von Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 – und somit erneut von �̂� und 𝑇,
sowie zusätzlich von 𝛿�̂� (s. Gl. 7.4) – ab, wobei 𝛿�̂� über Gl. 7.7 wiederum direkt mit �̂� zusammenhängt.
In der Arbeit von TRAN [202] wurde die Abhängigkeit der relativen Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 vom Lei-
tungsanteil 𝜆𝐿 nicht berücksichtigt, denn 𝜆𝐿 wurde als fester Wert gesetzt. Folglich beziehen sich die

90Die untere Grenze ergibt sich dabei aus den Ergebnissen von EBERT [48, S. 48 f.; 50], da für �̂� ≤ 1.000m−1 eine Auswertung der
THW-Messung zunächst nicht möglich ist und anschließend der Bereich semitransparenter Medien beginnt (vgl. Abschn. 7.1).

91Allein durch algebraische Umformung von Gl. 7.7 ist es nicht möglich, eine explizite Gleichung für �̂� als Funktion von �̂�𝐴
anzugeben.
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von TRAN [80; 202] angegebenen Mindestwerte �̂�𝑚𝑖𝑛 auch nur auf ein Medium mit 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK.
Eine detailliertere Betrachtung erfolgt nun anhand vom Abb. 7.7. Dort ist 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 mit den soeben be-
schriebenen Abhängigkeiten als Funktion von �̂� mit verschiedenen Werten von 𝑇 und 𝜆𝐿 als Parameter
aufgetragen. Man kann nun davon ausgehen, dass die relative Unterbestimmung in der üblichen ex-
perimentellen Unsicherheit des THW-Verfahrens untergehen wird, wenn 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 ≤ 1% ist. Dabei zeigt
Abb. 7.7, dass beispielsweise für 𝑇 = 1.000 ∘C und 𝜆𝐿 = 5mW/mK einMindestextinktionskoeffizient von
�̂�𝑚𝑖𝑛 ≈ 600.000m−1 erforderlich ist, um 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 aufweniger als 1% zu reduzieren. DieserWert ist deutlich
größer als der vonTRAN angegebenenMindestextinktionskoeffizient bei𝑇 = 1.000 ∘C(�̂�𝑚𝑖𝑛 = 100.000m−1

[202]). Im Gegensatz liegt �̂�𝑚𝑖𝑛 gemäß Abb. 7.7 für 𝑇 = 25 ∘C und 𝜆𝐿 = 100mW/mK bei weniger als
�̂�𝑚𝑖𝑛 = 2.000m−1, während TRAN für Raumtemperatur den Wert �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 angibt [202].

Nachdem Gl. 7.7 mit steigendem �̂� nur sehr langsam abfällt, ergeben sich selbst bei sehr hohen Extink-
tionskoeffizienten immer noch vergleichsweise hohe 𝛿�̂�-Werte. Beispielsweise nimmt die Überbestim-
mung bei einer Extrapolation von Gl. 7.7 auf �̂� = 1.000.000m−1 einen Wert von 𝛿�̂� = 5,5% an. Demnach
sind Strahlungseffekte imHitzdrahtverfahren prinzipiell auch für opakeMedien zu erwarten. Die daraus
resultierende Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 wird in der Praxis jedoch keine Rolle spielen. Wie aus Abb. 7.7
zu entnehmen ist, ist 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 für �̂� ≥ 100.000m−1 bereits mit 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK kleiner als 1%. Nachdem
opakeMedien noch (zum Teil deutlich) höhere Festkörperwärmeleitfähigkeiten aufweisen, wird 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊
in der Regel noch wesentlich niedriger sein.

Folgerungen für die Abhängigkeit des scheinbaren Extinktionskoeffizienten vom Leitungsanteil der
effektiven Wärmeleitfähigkeit

Die experimentellen Ergebnisse aus Abschn. 7.3 und der Vergleich mit den numerischen Berechnungen
in Abb. 7.5 implizieren, dass 𝛿�̂� und somit �̂�𝐴 – zumindest innerhalb der bislang untersuchten Bereiche
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Abbildung 7.7: Relative Unterbestimmung 𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 der eff. Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren, die auf Grund-
lage der Ergebnisse dieser Arbeit zu erwarten ist, als Funktion des Extinktionskoeffizienten �̂� bei verschiedenen
Temperaturen 𝑇 und Leitungsanteilen 𝜆𝐿.
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1.500m−1≤ �̂� ≲ 15.000m−1 und 2mW/mK≲ 𝜆𝐿 ≤ 34,6mW/mK – nicht von 𝜆𝐿 abhängen. Dies deutet
darauf hin, dass das THW-Verfahren lediglich den Strahlungsanteil der eff. Wärmeleitfähigkeit unterbe-
stimmt, nicht aber den Leitungsanteil. In Bezug auf das theoretische Verständnis der Strahlungseffekte
im Hitzdrahtexperiment ist dies eine wichtige Feststellung. Es ist hierdurch auch möglich, die Ergebnis-
se der numerischen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202] zu vereinheitlichen. Bisher war dies
nichtmöglich, da sich die Berechnungen jeweils auf deutlich verschiedeneWerte von 𝜆𝐿 bezogen und der
Einfluss von 𝜆𝐿 nicht bekannt war. Die Vereinheitlichung ist durch Abb. 7.5 bereits erfolgt, wo sämtliche
𝛿�̂�-Werte unabhängig vom zugehörigen Leitungsanteil 𝜆𝐿 enthalten sind und durch eine gemeinsame
Ausgleichsfunktion (Gl. 7.7) beschrieben werden.

Einschränkend muss noch angemerkt werden, dass die experimentelle Unsicherheit in Abb. 7.5 – ins-
besondere für P-0,14 und P-0,14-T – relativ hoch ist. Eine Abhängigkeit der Überbestimmung 𝛿�̂� vom
Leitungsanteil 𝜆𝐿, deren Variation im Bereich der Unsicherheiten ist, kann deshalb nicht ausgeschlossen
werden. Um diesbezüglich Klarheit zu schaffen, sollten weitere numerische Berechnungen durchgeführt
werden, bei denen 𝜆𝐿 für konstante Werte von �̂� und 𝜀𝐷 variiert wird (s. Kap. 10).

Folgerungen für das Rechenmodell zur effektiven Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand

Aufgrund der Ergebnisse dieses Kapitels kann auch das in Abschn. 6.5 entwickelte Rechenmodell für
𝜆𝑉 geringfügig verfeinert bzw. erweitert werden. Zunächst sollten für den Faktor 𝐺 anstelle der Werte
aus Kap. 6 die Mittelwerte beider Messverfahren, die in Tab. 7.4 enthalten sind, eingesetzt werden. Diese
weisen eine höhereGenauigkeit auf, da sie auf den unabhängigen Ergebnissen beider Verfahren beruhen.
Hierdurch reduziert sich auch die bislang sehr hohe Unsicherheit für das Probenmaterial P-1,5.

Weiterhin kann das Rechenmodell auch bis zu einer Temperatur von 𝑇 = 800 ∘C (dies ist die maximale
Anwendungstemperatur der HT-VPI mit exp. Perlit) verwendet werden. Hierbei sind keine Anpassun-
gen der Berechnungsgleichungen nötig. Oberhalb von 𝑇 = 600 ∘C muss jedoch berücksichtigt werden,
dass die 𝜆𝑉-Werte, die sich für P-0,14 und P-0,14-T aus dem Rechenmodell ergeben, aufgrund der syste-
matischen Unterbestimmung des spektroskopisch ermittelten Extinktionskoeffizienten ̂𝑒 ∗

𝑅 um ca. 3 – 5%
zu hoch ausfallen (s. Abschn. 7.3).

Schließlich kann das Rechenmodell auch auf die scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0), die mit
dem THW-Verfahren im evakuierten Zustand gemessen wird, angewandt werden. Hierzu sind lediglich
die wahren Werte des Faktors 𝐹 durch die in Tab. 7.5 angegebenen scheinbaren Werte 𝐹𝐴 zu ersetzen.
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Kapitel 8

Experimentelle Ergebnisse für
nicht-evakuierte Probenmaterialien

Dieses Kapitel befasst sich mit den Ergebnissen von Wärmeleitfähigkeitsmessungen an den Probenma-
terialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T im nicht-evakuierten Zustand (d. h. bei nicht vernachlässigbarer Gas-
wärmeleitung). Es wird somit der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 untersucht, der zum Anteil 𝜆𝑉 aus
Kap. 6 addiert werden muss, um die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 zu erhalten (s. Gln. 2.74 u. 2.75). In
Abschn. 8.1 werden zunächst Wärmeleitfähigkeitsmessungen mit dem THW-Verfahren präsentiert, bei
denen der Gasdruck 𝑝 variiert und die Temperatur 𝑇 bei drei verschiedenen Werten (25 ∘C, 400 ∘C und
800 ∘C) jeweils konstant gehaltenwurde. Die hieraus abgeleiteten experimentellenDaten für 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) las-
sen sich über eine einfache Modellgleichung wiedergeben, welche einen neuartigen, an die Messdaten
anzupassenden Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) umfasst. Anschließend werden in Abschn. 8.2 Messungen
bei Umgebungsdruck behandelt, bei denen die Temperatur zwischen 25 ∘C und maximal 800 ∘C variiert
wurde. Hierbei wurde sowohl das GHP- als auch das THW-Verfahren eingesetzt, um die in Abschn. 3.4.3
beschriebenenUnterschiede derMessergebnisse beider Verfahren für exp. Perlit zu überprüfen. Die auch
hier beobachtete Erhöhung der THW-Messdaten, die zwischen 4% und 22% liegt, lässt sich durch An-
gleichung des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇) berücksichtigen. Auf Grundlage sämtlicher Ergebnisse (auch
aus denKapiteln 6 u. 7)wird inAbschn. 8.3 schließlich ein Rechenmodell vorgestellt, mit dem sich die eff.
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) als Funktion von Gasdruck und Temperatur bestimmen lässt. Abschließend
wird in Abschn. 8.4 die Eignung von exp. Perlit als HT-Wärmedämmung bei Umgebungsdruck beurteilt.

8.1 Gasdruckabhängigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit bei
25 ∘C, 400 ∘C und 800 ∘C

Zur Untersuchung der Gasdruckabhängigkeit von 𝜆𝐸 bei verschiedenen Temperaturen werden in die-
sem Abschnitt die Ergebnisse von Wärmeleitfähigkeitsmessungen präsentiert und diskutiert, bei denen
der Gasdruck 𝑝 bei ansonsten gleichen Versuchsbedingungen zwischen ca. 10−4 hPa und Umgebungs-
druck variiert wurde. Für jedes der drei Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T wurden hierfür
insgesamt drei Messreihen durchgeführt, wobei die erste Messreihe bei Raumtemperatur und die bei-
den weiteren Messreihen bei 400 ∘C bzw. 800 ∘C erfolgten. Aus Zeitgründen wurden diese Messreihen
mit dem schnelleren THW-Verfahren durchgeführt. Zwar liegen die Extinktionskoeffizienten aller drei
Probenmaterialien in einem Bereich, wo man aufgrund der numerischen Berechnungen von EBERT [48]
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und TRAN [202] prinzipiell eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit erwartet (s. Abschn. 3.4.2). In Kap. 7
konnte jedoch gezeigt werden, dass sich die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit im THW-
Verfahren nur auf den Strahlungsanteil 𝜆𝑆 auswirkt, woraus sich ein scheinbarer Extinktionskoeffizient
�̂�𝐴 ergibt. Hingegen kann der Leitungsanteil 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 korrekt bestimmt werden. Dies ist zumin-
dest bis 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK bereits experimentell abgesichert und wird als gültig angenommen, solange
𝜆𝐿 nicht größer als ca. 100mW/mK ist (vgl. Abschn. 7.4). Dabei entspricht 𝜆𝐿 = 100mW/mK in etwa
dem maximalen Wert, der für exp. Perlit bei 800 ∘C und in einer Luftatmosphäre bei Umgebungsdruck
erwartet wird. Betrachtet man nur den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃, so erhält man mit dieser Annah-
me auch unter Verwendung des THW-Verfahrens Werte, die von der Unterbestimmung unbeeinflusst
sein sollten. Vielmehr ist bei hohen Gasdrücken aufgrund der bisherigen Untersuchungen für feuerfeste
HT-Dämmstoffe eher von einer Überbestimmung auszugehen (vgl. Abschn. 3.4.3). Diese Thematik wird
jedoch erst in Abschn. 8.2 behandelt, wo auch ein Abgleich mit GHP-Messungen erfolgt.

Im Verlauf dieses Abschnitts werden die THW-Messdaten jeder Messreihe zunächst so aufbereitet, dass
𝜆𝑃 als Funktion von 𝑝 dargestellt werden kann (Abschn. 8.1.1). Im Anschluss wird die in Abschn. 3.3
identifizierte und ausgewählte Modellgleichung für 𝜆𝑃 auf die aufbereiteten Messdaten angewandt. Da-
bei erfolgt eine Weiterentwicklung dieser Gleichung, sodass die beobachtete Temperaturabhängigkeit
von 𝜆𝑃 mit möglichst wenig freien Parametern korrekt wiedergegeben wird (Abschn. 8.1.2). Nach An-
wendung der weiterentwickelten Modellgleichung auf die Messdaten werden die Ergebnisse, die sich
hieraus ableiten lassen, diskutiert (Abschn. 8.1.3).

8.1.1 Darstellung und Beschreibung der Messdaten

Die Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝), die in jeder Messreihe bestimmt wurde, ist zunächst eine scheinbare
Wärmeleitfähigkeit, denn sie enthält gemäß den Erkenntnissen aus Kap. 7 einen unterbestimmten Strah-
lungsanteil 𝜆𝑆. Um den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃(𝑝) zu extrahieren, wurde eine Anpassung der
nachfolgenden Gleichung auf die 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-Daten aus jeder Messreihe vorgenommen:

𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝) = 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) + Ψ𝐼 𝜆0

1 + 𝑝𝐻,𝐼
𝑝

+ Ψ𝑍 𝜆0

1 + 𝑝𝐻,𝑍
𝑝

(8.1)

Diese Gleichung ergibt sich, indem man den gasdruckabhängigen Anteil in Gl. 3.3 durch Gl. 3.10 ersetzt
und zusätzlich berücksichtigt, dassmit dem THW-Verfahren im evakuierten Zustand anstelle von 𝜆𝑉 die
scheinbare Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) gemessen wird. Fit-Parameter in Gl. 8.1 sind 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0),
die Vorfaktoren Ψ𝐼 und Ψ𝑍 sowie die Halbwertsdrücke 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍. Die temperaturabhängige Kon-
tinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 der Luft ist durch Abb. 2.2 bzw. Gl. 2.54 festgelegt. Nach erfolgter An-
passung wurde der jeweilige 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0)-Wert, der sich für jede Messreihe ergab, von den 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-
Messdaten subtrahiert, um 𝜆𝑃(𝑝) zu erhalten. Hierdurch wird auch der durch das THW-Verfahren un-
terbestimmte Strahlungsanteil, der ausschließlich in 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) eingeht, eliminiert. Die gefittetenWer-
te für 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) waren stets in guter Übereinstimmung mit den beim jeweils niedrigsten Gasdruck
einer Messreihe tatsächlich gemessenen 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-Werten, welche bereits in Kap. 7 verwendet wurden
und in den Abbn. 7.2 bis 7.4 enthalten sind. Die entsprechenden Abweichungen waren in der Regel klei-
ner als 3%. Ein sehr ähnliches Ergebnis für 𝜆𝑃(𝑝) hätte man deshalb auch erhalten, wenn man die rein
experimentelle Differenz zwischen den gasdruckabhängigen Messwerten 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝) und dem jeweiligen
Messwert beim niedrigsten Gasdruck einer Messreihe gebildet hätte.

Die experimentellen Werte für 𝜆𝑃(𝑝), die auf die soeben beschriebene Weise bestimmt wurden, sind in
den Abbn. 8.1 (für Raumtemperatur), 8.2 (für 400 ∘C) und 8.3 (für 800 ∘C) gezeigt. Wie in Abschn. 2.4.3
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beschrieben, erwartet man bei der Auftragung über einer logarithmischen Druckachse einen S-förmigen
Kurvenverlauf (vgl. Abb. 2.3), der auch in allen drei Abbildungen zu sehen ist. Insbesondere für die Pro-
benmaterialien P-0,14 und P-0,14-T sowie bei den beiden höheren Temperaturen sind die Kurven jedoch
zum Teil so weit auf der Druckachse nach rechts verschoben, dass das Plateau der Gaswärmeleitung im
Kontinuum selbst bei Umgebungsdruck noch nicht erreicht wird. Die mit zunehmender Temperatur hö-
here Unsicherheit der indirekt bestimmten 𝜆𝑃(𝑝)-Messdaten resultiert vorwiegend daher, dass die direkt
gemessenen 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-Absolutwerte ansteigen. Dabei entspricht die Subtraktion von 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) nur
einer Verschiebung der Messdaten auf der 𝜆-Achse, sodass sich in den Abbn. 8.2 u. 8.3 auch für 𝜆𝑃 ≈ 0
Unsicherheiten größer null ergeben. Für P-1,5 ist zudem die erhöhte Messunsicherheit bei 𝑇 = 800 ∘C zu
berücksichtigen (vgl. Abschn. 5.3). Die Berechnung der Fit-Kurven, die in den Abbildungen ebenfalls
enthalten sind, erfolgte nicht über Gl. 8.1, sondern wird in Abschn. 8.1.3 beschrieben.

Für das Probenmaterial P-1,5 wurde die Gasdruckabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit bereits von
BEIKIRCHER &DEMHARTER [13] bei derMitteltemperatur 𝑇 = 64 ∘C untersucht. Nachdem sich die Kontinu-
umswärmeleitfähigkeit der Luft bei dieser Temperatur gegenüber Raumtemperatur umweniger als 10%
unterscheidet (vgl. Abb. 2.2), ist näherungsweise einVergleichmit den THW-Messdaten inAbb. 8.1mög-
lich:Während die jeweiligen experimentellen Ergebnisse bei hohen Gasdrücken (10 hPa≤ 𝑝 ≤ 1.000 hPa)
gut übereinstimmen, liegen die Messdaten aus Abb. 8.1 bei niedrigen Gasdrücken (0,01 hPa≤ 𝑝 ≤ 1 hPa)
imMittel um ca. 50% höher. Als Grund für diese Abweichung kann die höhere Dichte des Perlit-Pulvers
(𝜌 = 68,2 kg/m3 [13]) bei BEIKIRCHER & DEMHARTER angeführt werden: Diese entspricht einer dichteren
Packung der Körner, welche zu einem kleineren effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐 und somit zu einem
größeren Halbwertsdruck führt (vgl. Gl. 2.61). Für einen höheren Halbwertsdruck (bzw. kleineres 𝑑𝑐)
erwartet man bei niedrigen Gasdrücken genau die beobachtete Reduzierung der Gaswärmeleitung (vgl.
Abb. 2.3).
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Abbildung 8.1: Gasdruckabhängiger Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T als Funktion des Gasdrucks bei Raumtemperatur. Konkret betrug die Labortemperatur während der
Messreihe für P-1,5 ca. 22 ∘C, für P-0,14 ca. 24 ∘C und für P-0,14-T ca. 27 ∘C.
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Abbildung 8.2: Gasdruckabhängiger Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T als Funktion des Gasdrucks bei 𝑇 = 400 ∘C.
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Abbildung 8.3: Gasdruckabhängiger Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T als Funktion des Gasdrucks bei 𝑇 = 800 ∘C.
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Der qualitative Vergleich der reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 zeigt, dass die S-Kurve des feiner struk-
turiertenMaterials (P-0,14) unabhängig von der Temperatur stets weiter rechts auf der Druckachse liegt.
Somit ergeben sich bei kleinen und mittleren Gasdrücken (0,01 hPa≤ 𝑝 ≤ 30 hPa) niedrigere 𝜆𝑃-Werte.
Gleichzeitig sind jedoch bei hohen Gasdrücken für P-0,14 (100 hPa≤ 𝑝 ≤ 1.000 hPa) größere 𝜆𝑃-Werte als
für P-1,5 festzustellen. Ein derartiges Verhalten stellte sich auch bei den Messungen von DEIMLING her-
aus, der mit einer stationären Rohrapparatur ebenfalls Perlit-Sorten mit unterschiedlichen Körnungen
und Dichten untersuchte [40, S. 113]. Die Erklärung für die Verschiebung der S-Kurve nach rechts ist
sowohl bei DEIMLING als auch in den Abbn. 8.1 bis 8.3, dass die kleineren effektiven Porendurchmesser
𝑑𝑐 des jeweils feineren Materials zu höheren Halbwertsdrücken führen (s. Gl. 2.61). Unabhängig davon
sind die größeren 𝜆𝑃-Werte bei hohen Gasdrücken in beiden Fällen dadurch bedingt, dass das feinere
Material eine höhere Dichte und somit einen höheren Festkörperanteil aufweist, was zu einer stärkeren
Ausprägung der Festkörper-Gas-Kopplung führt.

Die 𝜆𝑃-Werte des reinen, ungetrübten Perlit-Pulvers P-0,14 und der optimierten, getrübten Pulvermi-
schung P-0,14-T unterscheiden sich unabhängig von der Temperatur nur sehr gering (vgl. Abbn. 8.1 bis
8.3). Dies kann damit begründet werden, dass das Trübungsmittel selbst bei einem Massenanteil von
40% aufgrund des Dichteverhältnisses nur einen geringen Volumenanteil (ca. 8%) in der Mischung
einnimmt. Somit wirkt es sich jeweils nur geringfügig auf den Halbwertsdruck und auf die Festkörper-
Gas-Kopplung aus. Eine detailliertere und quantitative Betrachtung erfolgt in Abschn. 8.1.3.

8.1.2 Weiterentwicklung der bestehenden Modellgleichung zur Gasdruck- und
Temperaturabhängigkeit

Bei der im vorangehenden Abschnitt erfolgten Anpassung von Gl. 8.1 an die 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-Messdaten wur-
den die Fit-Parameter 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0), Ψ𝐼 , Ψ𝑍, 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 für jede der insgesamt neun Messreihen neu
bestimmt. Dies ist dadurch begründet, dass das Ziel dieser Anpassung lediglich darin bestand, die je-
weiligen 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0)-Werte aus sämtlichen 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝)-Daten jederMessreihemöglichst exakt zu bestim-
men. Aufgrund der Theorie der Gaswärmeleitung (Gl. 2.61) erwartet man jedoch, dass die Halbwerts-
drücke 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 eine definierte Temperaturabhängigkeit haben, die durch den in Anh. B behandel-
ten Faktor 𝑍(𝑇) gegeben ist. Nachfolgend soll der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähig-
keit, der in den Abbn. 8.1 bis 8.3 für die drei Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bei drei unter-
schiedlichen Temperaturen gezeigt ist, unter Verwendung der Modellgleichung von KAGANER (Gl. 3.10)
aus Abschn. 3.3 beschrieben werden. Aus der Kombination der Gln. 3.10 u. 2.61 erhält man für diese
Modellgleichung den folgenden Ausdruck:

𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) = Ψ𝐼 𝜆0(𝑇)
1 + 𝑍(𝑇)

𝑑𝑐,𝐼 𝑝
+ Ψ𝑍 𝜆0(𝑇)

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

(8.2)

Dabei sind 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 die effektiven Porendurchmesser des Innen- bzw. Zwischenraumvolumens (vgl.
Gl. 2.61 u. Abschn. 3.3). Sie sind als temperaturunabhängige Strukturparameter eines gegebenen Pro-
benmaterials zu verstehen, sodass sie – anders als 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 in Abschn. 8.1.1 – nicht für jede unter-
schiedliche Temperatur von neuem an die Messdaten anzupassen sind.

Die durch Gl. 8.2 gegebene, ursprüngliche Version der Modellgleichung von KAGANER [96, S. 70–77]
wurde nun an die 𝜆𝑃-Messdaten in den Abbn. 8.1 bis 8.3 angefittet. Dabei wurden die Parameter 𝜆0(𝑇)
und 𝑍(𝑇), die durchGl. 2.54 bzw. Gl. B.5 gegeben sind, bei jeder der drei Temperaturen als festerWert für
die Fit-Routine gesetzt. Die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 wurden aus einer Anpassung an
die𝜆𝑃-Messdaten bei Raumtemperatur bestimmtundbei den höherenTemperaturen (400 ∘Cund 800 ∘C)
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ebenfalls fixiert.92 Lediglich die Vorfaktoren Ψ𝐼 und Ψ𝑍, welche mit der in Abschn. 2.4.5 beschriebenen
Festkörper-Gas-Kopplung in Verbindung gebracht werden können (s. Abschn. 3.3), wurden bei jeder
Temperatur als freie Parameter der Fit-Routine definiert und angepasst.

In den Resultaten der Anpassung zeigte sich, dass die 𝜆𝑃-Messdaten für alle drei Probenmaterialien und
alle drei Temperaturen gut über Gl. 8.2 wiedergegeben werden können. Jedoch nahmen die Parameter
Ψ𝐼 und Ψ𝑍 für jede der neun Messreihen andere Werte an, wobei insbesondere in Bezug auf das Tempe-
raturverhalten keine eindeutige Systematik erkennbar war. Beispielsweise wurde für P-0,14 beobachtet,
dass Ψ𝐼 von Raumtemperatur hin zu 400 ∘C abnahm und anschließend von 400 ∘C hin zu 800 ∘C wieder
zunahm, während Ψ𝑍 ein genau entgegengesetztes Verhalten zeigte. Physikalisch sinnvoll wäre es je-
doch, wenn die Vorfaktoren Ψ𝐼 und Ψ𝑍 entweder komplett temperaturunabhängig wären (dies würde
darauf hindeuten, dass die Festkörper-Gas-Kopplung nur von der Materialstruktur abhängt), oder eine
streng monotone Temperaturabhängigkeit aufweisen. Der einzige Ansatz einer Systematik, der in den
angepassten Werten von Ψ𝐼 und Ψ𝑍 festgestellt werden konnte, bestand darin, dass die Summe Ψ𝐼 + Ψ𝑍
für jedes der drei Probenmaterialien mit steigender Temperatur stets kleiner wurde.

Die vorangehenden Beobachtungen deuten darauf hin, dass zwischen den Vorfaktoren Ψ𝐼 und Ψ𝑍 eine
hohe Abhängigkeit besteht. Lässt man beide Parameter für jede Temperatur frei, so führt dies zu dem
soeben beschrieben nicht-systematischen Verhalten. Folglich wurde versucht, Gl. 8.2 dahingehend zu
modifizieren, dass die Freiheitsgrade der Gleichung reduziert werden. Hierzu wurden die Parameter
𝐻1 = Ψ𝐼 und 𝐻2 = Ψ𝑍/Ψ𝐼 eingeführt, mit denen sich folgende Abwandlung von Gl. 8.2 ergibt:

𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) = 𝐻1(𝑇) 𝜆0(𝑇) ⎛⎜⎜⎜
⎝

1
1 + 𝑍(𝑇)

𝑑𝑐,𝐼 𝑝
+ 𝐻2

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

(8.3)

Die Idee dieser Weiterentwicklung der ursprünglichen Modellgleichung von KAGANER [96, S. 70–77]
(Gl. 8.2) besteht darin, dass eine Temperaturabhängigkeit nur für den Parameter 𝐻1(𝑇) zugelassenwird,
während 𝐻2 für ein bestimmtes Probenmaterial als konstant angesetzt wird. Letzteres lässt sich damit
begründen, dass der Parameter 𝐻2 lediglich das Gewichtungsverhältnis zwischen der Gaswärmeleitung
im Innen- und Zwischenraumvolumen ausdrückt. Dieses Verhältnis sollte ausschließlich von der Mate-
rialstruktur abhängen und somit temperaturunabhängig sein.

Wie bereits Gl. 8.2 wurde auch die weiterentwickelte Version (Gl. 8.3) an die 𝜆𝑃-Messdaten in den
Abbn. 8.1 bis 8.3 angepasst. Das hierbei angewandte Verfahren war im Wesentlichen identisch wie be-
reits imZusammenhangmit Gl. 8.2 beschrieben. Der einzigeUnterschied bestand darin, dass 𝐻2 über die
Anpassung an die 𝜆𝑃-Messdaten bei Raumtemperatur bestimmt wurde und imAnschluss bei den höhe-
ren Temperaturen (400 ∘C und 800 ∘C) als fester Parameter definiert wurde. Hingegen wurde 𝐻1 – wie
vormals Ψ𝐼 und Ψ𝑍 – für jede Temperatur als freier Parameter der Fit-Routine definiert und angepasst.

Auch mit Gl. 8.3 war nach Anpassung der Parameter 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und 𝐻2 (bei Raumtemperatur) sowie 𝐻1
(bei Raumtemperatur, 400 ∘C und 800 ∘C) für jedes Probenmaterial eine gute Beschreibung der Mess-
daten möglich. Der jeweilige Verlauf der Fit-Kurven, die einerseits über Gl. 8.2 und andererseits über
Gl. 8.3 bestimmt wurden, war für jede der neunMessreihen praktisch identisch. Auch die üblichenMaß-
größen zur Beurteilung der Anpassungsgüte (Summe der Fehlerquadrate, Bestimmtheitsmaß) blieben
nahezu unverändert. Aus den Resultaten der Anpassung ergab sich nun jedoch ein systematisches Tem-
peraturverhalten für den Parameter 𝐻1: Für jedes der drei Probenmaterialien konnte beobachtet werden,
dass 𝐻1(𝑇) zunächst von Raumtemperatur hin zu 400 ∘C um jeweils einen bestimmten Betrag, und an-
schließend von 400 ∘C hin zu 800 ∘C nochmals um ungefähr denselben Betrag abnahm. Dies zeigt, dass

92Die Begründung, warum zur Bestimmung von 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 die Messreihen bei Raumtemperatur gegenüber denen bei hö-
heren Temperaturen besser geeignet sind, findet sich in Abschn. 8.1.3.
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die ursprünglich bestehende Abhängigkeit zwischen den Vorfaktoren Ψ𝐼 und Ψ𝑍 durch die Einführung
der Parameter 𝐻1(𝑇) und 𝐻2 (als temperaturunabhängige Konstante für ein gegebenes Probenmaterial)
eliminiert werden konnte.

Es liegt nun nahe, den Parameter𝐻2, der als strukturbedingterGewichtungsfaktor zwischen derGaswär-
meleitung in den inneren bzw. äußeren Poren aufgefasst werden kann (s. o.), aus Gl. 8.3 zu eliminieren,
und die Gewichtung stattdessen über die zugehörigen Porositäten Φ𝐼 = Φ − Φ𝑍 und Φ𝑍 vorzunehmen.
Dies führt zu folgender Gleichung:

𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) = 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) ⎛⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

(8.4)

Die Parameter𝐻1(𝑇)und𝐻2 ausGl. 8.3 hängenüber die Beziehungen𝐻1(𝑇) = Φ𝐼 𝐻(𝑇)und𝐻2 = Φ𝑍/Φ𝐼
mit dem neuen Parameter 𝐻(𝑇) und den beiden Porositäten Φ𝐼 und Φ𝑍 zusammen. Ähnlichwie die Vor-
faktorenΨ𝐼 undΨ𝑍 inGl. 8.2 kann𝐻(𝑇) inGl. 8.4mit der ErhöhungderGaswärmeleitung, und somitmit
der Festkörper-Gas-Kopplung in Verbindung gebracht werden. Dies kann auch daran veranschaulicht
werden, dass sich bei hohen Gasdrücken (𝑝 → ∞) der Zusammenhang 𝜆𝑃(𝑇) = Φ 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) aus Gl. 8.4
ergibt. Deshalb wird 𝐻(𝑇) im Folgenden als Kopplungsparameter bezeichnet. Gleichung 8.4 kann als
Weiterentwicklung der ursprünglichenModellgleichung von KAGANER [96, S. 70–77] (Gl. 8.2) aufgefasst
werden,welche umdie Temperaturabhängigkeit der Festkörper-Gas-Kopplung – ausgedrückt durch den
Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) – in Pulvern mit innerer Porosität (wie exp. Perlit) erweitert wurde.

Ebensowie Gl. 8.2 undGl. 8.3 wurde auch Gl. 8.4 an die 𝜆𝑃-Messdaten in denAbbn. 8.1 bis 8.3 angepasst.
Diese Anpassung sowie die daraus abgeleiteten Ergebnisse werden im nächsten Abschnitt behandelt.

8.1.3 Anwendung der weiterentwickelten Modellgleichung und Diskussion der
Ergebnisse

Die Fit-Kurven in den Abbn. 8.1 bis 8.3 wurden bestimmt, indem die weiterentwickelte Modellgleichung
(Gl. 8.4) an die experimentellen 𝜆𝑃-Daten angepasst wurde. Hierbei wurden die einzelnen Parameter
der Gleichung bei den verschiedenen Temperaturen wie folgt ermittelt:

– Die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 der Luft wurde bei gegebener Temperatur der jeweiligen
Messreihe über Gl. 2.54 mit den dort angegebenen Koeffizienten berechnet und für die Fit-Routine
als fester Wert gesetzt.

– Der Parameter 𝑍, der die Temperaturabhängigkeit des Halbwertsdrucks enthält, und aufgrund der
theoretischen Überlegungen in Anh. B ebenfalls bei gegebener Temperatur festgelegt ist, wurde
nach Gl. B.5 mit den Koeffizienten für Luft aus Tab. B.1 bestimmt.

– Die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 wurden für jedes Probenmaterial an die Messreihen
bei Raumtemperatur (Abb. 8.1) angepasst. Nachdem 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 gemäß Gl. 2.61 mit den jeweili-
genHalbwertsdrücken 𝑝𝐻,𝐼 und 𝑝𝐻,𝑍 zusammenhängen, sind dieMessreihen bei Raumtemperatur
hierfür am besten geeignet. Dies ist dadurch begründet, dass sie die S-Kurve der Gasdruckabhän-
gigkeit vollständiger abbilden als die Messreihen bei 400 ∘C und 800 ∘C (vgl. Abbn. 8.2 u. 8.3) und
somit mehr Information über die Halbwertsdrücke enthalten. Nachdem 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 durch die
Anpassung bei Raumtemperatur bestimmt waren, wurden sie bei 400 ∘C und 800 ∘C als feste Werte
für die Fit-Routine gesetzt.
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– Die (Gesamt-)Porosität Φ wurde über Gl. 2.8 aus der Schüttdichte 𝜌𝐵 und der Reindichte 𝜌𝑇 des
jeweiligen Probenmaterials berechnet und für die Anpassung fixiert. Die Schüttdichte der Pulver-
probenwar bei den gasdruckabhängigen THW-Messungen identischwie bei den evakuiertenMes-
sungen in Kap. 7, d. h. 𝜌𝐵 = (56,7± 1,5)kg/m3 für P-1,5, 𝜌𝐵 = (180,7± 2,2)kg/m3 für P-0,14 und
𝜌𝐵 = (263,2± 2,8)kg/m3 für P-0,14-T. Die Reindichte wurde bei den ungetrübten Perlit-Pulvern
P-1,5 und P-0,14 auf den Wert 𝜌𝑇 = 2.550 kg/m3 gesetzt (vgl. Abschn. 2.2.3). Für die Pulvermi-
schung P-0,14-T wurde 𝜌𝑇,𝑀 = 2.780 kg/m3 über Gl. D.4 aus den Reindichten 𝜌𝑇,𝑃 = 2.550 kg/m3

für exp. Perlit und 𝜌𝑇,𝑇 = 3.210 kg/m3 [52] für SiC berechnet.

– Die äußere Porosität Φ𝑍 wurde bei der ersten Anpassung an die Messreihen bei Raumtemperatur
(s. o.) zunächst als freier Fit-Parameter gesetzt. Hierbei ergaben sich die Werte Φ𝑍 = 0,52 für P-1,5,
Φ𝑍 = 0,26 für P-0,14 und Φ𝑍 = 0,323 für P-0,14-T. Die Werte der beiden reinen Perlit-Pulver liegen
demnach außerhalb des Intervalls 0,30≤ Φ𝑍 ≤ 0,45, welches sich in Abschn. 2.2.3 als realistisch für
exp. Perlit herausgestellt hatte.93 Entsprechend der am nächsten gelegenen Intervallgrenze wurde
deshalb Φ𝑍 = 0,45 für P-1,5 und Φ𝑍 = 0,3 für P-0,14 als fester Wert – sowohl für die Anpassung
bei Raumtemperatur als auch später bei 400 ∘C und 800 ∘C – gesetzt. Die Übereinstimmung der Fit-
Kurven mit den Messdaten wurde hierdurch nur unwesentlich beeinflusst. Für P-0,14-T erscheint
hingegen bereits der Wert Φ𝑍 = 0,323, der sich aus der freien Anpassung ergab, realistisch, sodass
dieser Wert verwendet und ebenfalls fixiert wurde.

– Der Kopplungsparameter 𝐻 ist der einzige stets freie Fit-Parameter, der sowohl bei Raumtempera-
tur als auch bei den beiden höheren Temperaturen jeweils an die Messdaten angepasst wurde.

Wie aus den Abbn. 8.1 bis 8.3 ersichtlich ist, können die auf diese Weise bestimmten Fit-Kurven die
𝜆𝑃-Messdaten aller drei Probenmaterialien sehr gut wiedergeben. Abweichungen, die nicht vollständig
durch die experimentelle Unsicherheit abgedeckt sind, ergeben sich lediglich für P-0,14 bei 𝑇 = 400 ∘C im
Druckbereich 1 hPa≤ 𝑝 ≤ 30 hPa sowie für P-0,14-T bei 𝑇 = 800 ∘C im Druckbereich 3 hPa≤ 𝑝 ≤ 100 hPa.
Dies zeigt, dass die weiterentwickelte Modellgleichung (Gl. 8.4) offensichtlich gut zur Beschreibung der
Gasdruckabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit geeignet ist. Weiterhin ist dies auch
eine experimentelle Bestätigung für die rein theoretische Beschreibung der Temperaturabhängigkeit des
Halbwertsdrucks in Anh. B, welche im Faktor 𝑍(𝑇) resultiert (s. Abb. B.3 u. Gl. B.5). Die Werte der
Parameter 𝐻, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍, die sich aus der oben beschriebenen Anpassung ergaben, werden im
Folgenden noch näher betrachtet und diskutiert.

Strukturparameter der Probenmaterialien

Die Parameter Φ, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 in Gl. 8.4 können mit der Struktur des jeweiligen Probenmaterials
assoziiert werden und sind somit temperaturunabhängig. Dabei ist die (Gesamt-)Porosität Φ gemäß
Gl. 2.8 über die Schütt- und Reindichte des jeweiligen Materials festgelegt (s. o.). Die äußere Porosität
Φ𝑍 (innerhalb derGrenzen 0,30≤ Φ𝑍 ≤ 0,45) sowie die beiden effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍
wurden – wie soeben beschrieben – durch Anpassung an die Messdaten bei Raumtemperatur (Abb. 8.1)
bestimmt. Tabelle 8.1 enthält die auf diese Weise ermittelten Werte sämtlicher Strukturparameter der
drei Probenmaterialien.

Zunächst wird auf den effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 des Innenraumvolumens eingegangen. Für
die reinen Perlit-Pulver P-1,5 und P-0,14 lässt sich eine hinreichend gute Übereinstimmung mit den

93Zwar kann die äußere Porosität bei ellipsoid-förmigen Partikeln auch kleinere Werte (Φ𝑍 = 0,26) annehmen (s. Ab-
schn. 2.2.3), jedoch besteht P-0,14 vorwiegend aus runden Körnern (vgl. Abschn. 4.1), sodass Φ𝑍 = 0,3 als untere Grenze rea-
listischer erscheint.
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Tabelle 8.1: Strukturparameter in Gl. 8.4 zur Beschreibung des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleit-
fähigkeit für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T. Die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 sowie
die äußere Porosität Φ𝑍 wurden durch Anpassung an Messdaten bei Raumtemperatur (Abb. 8.1) ermittelt. Die
Gesamtporosität Φ wurde über Gl. 2.8 berechnet.

Probenmaterial Φ [1] Φ𝑍 [1] 𝑑𝑐,𝐼 [µm] 𝑑𝑐,𝑍 [µm]

P-1,5 0,978 0,450 43,5± 3,2 907± 58

P-0,14 0,929 0,300 8,98± 0,52 130± 11

P-0,14-T 0,905 0,323 5,12± 0,34 109± 8

in Abschn. 2.2.4 bzw. Abschn. 4.1 gezeigten REM-Aufnahmen (Abbn. 2.1a u. 2.1b bzw. Abb. 4.2) und
Lichtmikroskop-Bildern (Abb. 4.1) feststellen: Gemäß den Ausführungen in Abschn. 4.1 liegt der visu-
elle Porendurchmesser, der jedoch nur einen Richtwert darstellen kann, für P-1,5 im Bereich 20 – 50µm
und für P-0,14 im Bereich 10 – 20µm. Die 𝑑𝑐,𝐼-Werte aus Tab. 8.1 liefern für diese Größenordnungen der
Porendurchmesser jeweils eine gute Bestätigung: Für P-1,5 liegt 𝑑𝑐,𝐼 = (43,5± 3,2)µm innerhalb des visu-
ellen Bereichs, wenn auch nahe an der oberen Grenze. Für P-0,14 ist 𝑑𝑐,𝐼 = (8,98± 0,52)µm nur minimal
kleiner als die untere Grenze des visuellen Bereichs.

Die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝑍 des Zwischenraumvolumens in Tab. 8.1 lassen sich mit den Wer-
ten vergleichen, die man gemäß Gl. 2.62 aufgrund der Korndurchmesser 𝐷𝐾 erwartet. Hierbei ist Φ in
Gl. 2.62 durch Φ𝑍 zu ersetzen. In Abschn. 4.1 wurde der Bereich 200µm≤ 𝐷𝐾 ≤ 1.000µm als typisch
für P-1,5 und der Bereich 20µm≤ 𝐷𝐾 ≤ 100µm als typisch für P-0,14 identifiziert. Hiermit ergibt sich
240µm≤ 𝑑𝑐,𝑍 ≤ 1.200µm für P-1,5 bzw. 19µm≤ 𝑑𝑐,𝑍 ≤ 95µm für P-0,14 als jeweiliger Bereich, innerhalb
dessen 𝑑𝑐,𝑍 erwartungsgemäß (nach Gl. 2.62) liegen sollte. Erneut sind die 𝑑𝑐,𝑍-Werte aus Tab. 8.1 dies-
bezüglich in der richtigen Größenordnung. Für P-1,5 liegt 𝑑𝑐,𝑍 = (907± 58)µm wiederum innerhalb des
erwarteten Bereichs und näher an der oberen Grenze. Für P-0,14 ist die Übereinstimmung schlechter und
𝑑𝑐,𝑍 = (130± 11)µm ist geringfügig höher als die obere Grenze des erwarteten Bereichs.

Für die getrübte Pulvermischung P-0,14-T ergeben sich aus Tab. 8.1 kleinere effektive Porendurchmesser
𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 als für das ungetrübte Material P-0,14. Dies ist insofern plausibel, da das Trübungsmittel
SIC-2 das Hohlraumvolumen des Perlit-Pulvers besetzt und hierdurch den effektiven Porendurchmes-
ser verringert. Die Verringerung des 𝑑𝑐,𝐼-Werts liegt dabei in der Größenordnung des mittleren Partikel-
durchmessers von SIC-2 (vgl. Tab. 4.2). Die Verringerung des 𝑑𝑐,𝑍-Werts fällt demgegenüber größer aus,
jedoch können sich in den deutlich größeren Poren des Zwischenraumvolumens auch mehrere einzelne
SiC-Partikel bzw. zusammenhängende Partikelgruppen anlagern.

Die äußere Porosität Φ𝑍 in Tab. 8.1 ist für P-1,5 höher als für P-0,14. Dabei ist zu berücksichtigen, dass
beide Werte bereits innerhalb des Intervalls 0,30≤ Φ𝑍 ≤ 0,45 fixiert wurden. Bei freier Anpassung durch
die Fit-Prozedur hätten sich die Werte Φ𝑍 = 0,52 für P-1,5 und Φ𝑍 = 0,26 für P-0,14 ergeben, jedoch oh-
ne dass sich hierdurch die Übereinstimmung der Fit-Kurven mit den experimentellen Daten signifikant
verbessert hätte (s. o.). Eine mögliche Erklärung dafür, dass P-1,5 einen größeren Φ𝑍-Wert aufweist als
P-0,14, ist die unregelmäßigere Partikelform, die in Abschn. 4.1 festgestellt wurde: Während sich rundli-
che Partikel (P-0,14) im Allgemeinen gleichmäßiger anordnen und somit dichter packen lassen, können
bei unförmigen Partikeln (P-1,5) Verkantungen auftreten, die zu einem größeren Zwischenraumvolu-
men führen.



8.1. Gasdruckabhängigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit bei 25 ∘C, 400 ∘C und 800 ∘C 155

Temperaturabhängigkeit des Kopplungsparameters

Wie zu Beginn dieses Abschnitts ausgeführt, wurde der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) in Gl. 8.4 als einziger
stets freier Parameter für jede Temperatur und jedes Probenmaterial an die experimentellen Daten in den
Abbn. 8.1 bis 8.3 angepasst. Die Werte, die sich aus der Fit-Prozedur ergaben, sind in Tab. 8.2 aufgelistet
und in Abb. 8.4 grafisch dargestellt. Wie die Abbildung zeigt, nimmt der Kopplungsparameter allgemein
mit höherer Temperatur ab. Dabei lässt sich die Temperaturabhängigkeit 𝐻(𝑇) gut über einen linearen
Zusammenhang beschreiben:

𝐻(𝑇) = 𝐶0 + 𝐶1 𝑇 [∘C] (8.5)

Die entsprechenden Ausgleichsgeraden sind für jedes Probenmaterial ebenfalls in der Abbildung einge-
zeichnet (durchgezogene Linien); die angepassten Koeffizienten 𝐶0 und 𝐶1 sind in Tab. 8.3 enthalten.
Weiterhin ist aus Abb. 8.4 ersichtlich, dass 𝐻(𝑇) für P-1,5 bei 𝑇 ≈ 700 ∘C kleiner als eins wird. Dieses
Verhalten ist deshalb auffällig, weil es bedeuten würde, dass die Festkörper-Gas-Kopplung nicht nur
verschwinden, sondern in eine Art negative Kopplung übergehen würde. Im Folgenden wird der für
𝐻(𝑇) beobachtete Temperaturverlauf noch näher diskutiert.

Die Abnahme des Kopplungsparameters mit steigender Temperatur hatte sich bereits in Abschn. 8.1.2
angedeutet, denn auch hier wurde beobachtet, dass die Summe Ψ𝐼 + Ψ𝑍 in Gl. 8.2, bzw. der Parame-
ter 𝐻1(𝑇) in Gl. 8.3 bei der Anpassung an die Messdaten mit höherer Temperatur schrittweise kleiner
wurde. Diese Verringerung, die für alle drei Probenmaterialien beobachtet wird, führt zu der Folgerung,
dass die Festkörper-Gas-Kopplung in exp. Perlit nicht alleine von der Materialstruktur abhängt, da 𝐻
sonst temperaturunabhängig sein müsste. Dies ist auch physikalisch plausibel, was wie folgt begründet
ist: Allgemein drückt das Phänomen der Kopplung aus, dass der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 im Kon-
tinuum (d. h. bei voll ausgeprägter Gaswärmeleitung) aufgrund des Kurzschließens von thermischen
Widerständen der Festkörperstruktur größer ist als die Wärmeleitfähigkeit 𝜆0, welche die ohnehin (d. h.
auch ohne Kopplung) stattfindende Gaswärmeleitung beschreibt (vgl. Abschn. 2.4.5). Die Kopplung
wird umso größer ausfallen, je höher die Wärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹 des massiven Festkörpervolumens in
Bezug auf 𝜆0 ist, denn als Folge der kurzgeschlossenen thermischen Widerstände kann die Wärmelei-
tung in größeren Teilen desMediumsmit einer höherenWärmeleitfähigkeit (𝜆∗

𝐹) erfolgen. Dies bedeutet
auch, dass im (hypothetischen) Fall 𝜆∗

𝐹 = 𝜆0 keine Kopplung zu erwarten ist, da die Wärmeleitung über
die Festkörperphase auch bei kurzgeschlossenen Widerständen mit derselben Wärmeleitfähigkeit statt-
findet wie in der Gasphase. Das Verhältnis 𝜆∗

𝐹/𝜆0 ist somit (zumindest qualitativ) ein Maß für die zu
erwartende Ausprägung der Festkörper-Gas-Kopplung. Zieht man die Abbn. 2.2 u. 2.4 heran, so ist er-
sichtlich, dass 𝜆0 zwischen Raumtemperatur und 800 ∘C im Verhältnis stärker ansteigt als 𝜆∗

𝐹, sodass der
Quotient 𝜆∗

𝐹/𝜆0 mit steigender Temperatur kleiner wird. Dies resultiert wie soeben beschrieben in einer
Reduktion der Festkörper-Gas-Kopplung, sodass sich die beobachtete Abnahme von 𝐻(𝑇) hierdurch
erklären lässt.

Tabelle 8.2: Kopplungsparameter 𝐻 für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bei drei verschiedenen
Temperaturen, bestimmt durch Anpassung von Gl. 8.4 an die THW-Messdaten für 𝜆𝑃 in den Abbn. 8.1 bis 8.3.

Probenmaterial 𝐻 [1] (𝑇 = 25 ∘C) 𝐻 [1] (𝑇 = 400 ∘C) 𝐻 [1] (𝑇 = 800 ∘C)

P-1,5 1,628± 0,101 1,340± 0,130 0,785± 0,258

P-0,14 2,327± 0,073 2,027± 0,067 1,809± 0,067

P-0,14-T 2,408± 0,075 2,232± 0,064 2,033± 0,056
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Wie in Abb. 8.4 erkennbar ist, unterschreitet die Ausgleichsgerade des Kopplungsparameters für P-1,5
bei 𝑇 ≈ 700 ∘C den Wert eins. Dies würde zum Ausdruck bringen, dass die Festkörper-Gas-Kopplung
nicht nur komplett verschwindet, sondern dass 𝜆𝑃 im Kontinuum (mit Φ ≈ 1) sogar kleiner wird als 𝜆0.
Physikalisch ist ein solches Ergebnis, welches einer negativen Kopplung entspräche, nicht plausibel zu
begründen. Für eine genauere Betrachtung können die sogenannten Wiener’schen Grenzformeln heran-
gezogen werden: Auf Grundlage physikalischer Prinzipien konnte WIENER zeigen, dass die Wärmeleit-
fähigkeit eines Zwei-Phasen-Mediums einerseits stets kleiner ist als das mit den Volumenanteilen der
Bestandteile gewichtete arithmetische Mittel der Wärmeleitfähigkeiten der einzelnen Phasen, und ande-
rerseits stets größer als das gewichtete harmonische Mittel [218]. Dabei korrespondiert das gewichtete
arithmetische Mittel mit einer Parallelschaltung der zugehörigen thermischen Widerstände und das ge-
wichtete harmonische Mittel mit einer Reihenschaltung. Übertragen auf ein poröses Medium entspricht
die Wärmeleitfähigkeit des Zwei-Phasen-Mediums dem Leitungsanteil 𝜆𝐿 des porösen Mediums, die
beiden Wärmeleitfähigkeiten der einzelnen Phasen entsprechen 𝜆∗

𝐹 und 𝜆0 (im Kontinuum), und die
Volumenanteile entsprechen 1 − Φ bzw. Φ. Hiermit ergeben sich die Wiener’schen Grenzen für 𝜆𝐿 wie
folgt:

(1 − Φ
𝜆∗

𝐹
+ Φ

𝜆0
)

−1
≤ 𝜆𝐿 ≤ (1 − Φ) 𝜆∗

𝐹 + Φ𝜆0 (8.6)

Mit 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 und 𝜆𝐹 aus Gl. 2.64 sowie 𝜆𝑃 = Φ 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) (entspricht Gl. 8.4 mit 𝑝 → ∞ im Kontinu-
um) erhält man nach algebraischer Umformung den folgenden Zusammenhang für 𝐻(𝑇):

1
Φ (

𝜆∗
𝐹(𝑇)

(1 − Φ) 𝜆0(𝑇) + Φ 𝜆∗
𝐹(𝑇) − 𝐺

𝜆∗
𝐹(𝑇)

𝜆0(𝑇) ) ≤ 𝐻(𝑇) ≤ 1 − Φ − 𝐺
Φ

𝜆∗
𝐹(𝑇)

𝜆0(𝑇) + 1 (8.7)
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Abbildung 8.4:Durch THW-Messungen bestimmter Kopplungsparameter 𝐻 für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T als Funktion der Temperatur. Gezeigt sind die experimentellen Daten aus Tab. 8.2 mit den zugehörigen
Ausgleichsgeraden (durchgezogene Linien), die oberen und unteren Grenzen für 𝐻(𝑇) gemäß Gl. 8.7 (punktierte
und gestrichelte Kurven), sowie eine korrigierte Ausgleichsgerade für P-1,5 (strichpunktierte Linie).
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Tabelle 8.3: Koeffizienten zur Berechnung des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇) gemäß Gl. 8.5 für die Probenmaterialien
P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T auf Grundlage von THW-Messungen.

Probenmaterial 𝐶0 𝐶1

P-1,5 1,667 −9,636⋅10−4

P-1,5 (Korrektur) 1,646 −7,709⋅10−4

P-0,14 2,323 −6,620⋅10−4

P-0,14-T 2,423 −4,849⋅10−4

Der Temperaturverlauf der nach Gl. 8.7 berechneten unteren und oberen Grenzen für 𝐻(𝑇) ist für al-
le drei Probenmaterialien in Abb. 8.4 als gestrichelte bzw. punktierte Kurve eingezeichnet. Dabei fällt
die obere Grenze mit steigender Temperatur ab und die untere Grenze wächst minimal an. Für P-0,14
und P-0,14-T verläuft die Ausgleichsgerade des Kopplungsparameters (durchgezogene Linie) stets mit
einigem Abstand zu beiden Grenzen, während sie für P-1,5 bei etwa 𝑇 = 680 ∘C die untere Grenze un-
terschreitet. Sie liefert somit oberhalb dieser Temperatur physikalisch unsinnige Werte für 𝐻(𝑇). Jedoch
ist auch festzustellen, dass sich für 𝐻(𝑇 = 800 ∘C) als untere Grenze der Wert 1,015 aus Gl. 8.7 ergibt,
der noch innerhalb des Intervalls der Messunsicherheit liegt (vgl. Tab. 8.2). Aus diesem Grund wurde
eine korrigierte Ausgleichsgerade berechnet, bei der 𝐻(𝑇 = 800 ∘C) = 1,029± 0,014 gesetzt wurde. Somit
entspricht die untere Grenze der Unsicherheit dieses korrigierten Werts der unteren Grenze für 𝐻 aus
der Wiener’schen Grenzformel. Zudem entspricht die obere Grenze der Unsicherheit des korrigierten
Werts der oberen Grenze der Unsicherheit des ursprünglichen Datenpunkts (vgl. Tab. 8.2). Die Aus-
gleichsgerade für P-1,5, die sich mit diesem korrigierten Wert für 𝐻(𝑇 = 800 ∘C) ergibt, ist in Abb. 8.4
als strichpunktierte Linie eingezeichnet; die entsprechenden Koeffizienten 𝐶0 und 𝐶1 für Gl. 8.5 sind
ebenfalls in Tab. 8.3 enthalten.

Prinzipiell wäre in Bezug auf die Unterschreitung der unteren Wiener’schen Grenze auch die Erklä-
rung denkbar, dass die in Abb. 2.2 gezeigten, tabellierten Kontinuumswärmeleitfähigkeiten 𝜆0 aus [206,
S. 197–220] zu hoch ausfallen, was bei der Anpassung von 𝐻(𝑇) in Gl. 8.4 im Umkehrschluss zu niedrige
Werte mit sich bringen würde. Dies würde dann für alle drei Probenmaterialien gelten. Diese Erklärung
ist jedoch unwahrscheinlich, da die 𝜆0-Werte aus [206, S. 197–220] laut dortigen Angaben gemäß der
Arbeit von LEMMON & JACOBSEN [121] berechnet wurden, welche auf den experimentellen Daten von 25
Einzeluntersuchungen beruht. Die Kontinuumswärmeleitfähigkeiten können deshalb als ausreichend
gesichert angenommen werden. Nachdem 𝐻(𝑇) in Abschn. 8.2.2 auch aus GHP-Messdaten bestimmt
wird und die Unterschreitung der unteren Wiener’schen Grenze dort nicht auftritt, ist der hohe Mess-
fehler des THW-Verfahrens für P-1,5 und 𝑇 = 800 ∘C (vgl. Abschn. 5.3) als Erklärung überzeugender. Bis
zu diesem Abgleich mit GHP-Daten kann die korrigierte Ausgleichsgerade in Abb. 8.4 (strichpunktierte
Linie) zur Bestimmung von 𝐻(𝑇) verwendet werden.

Nachdem die Temperaturabhängigkeit des Kopplungsparameters nun hinreichend diskutiert wurde,
soll abschließend noch kurz auf die Absolutwerte von 𝐻(𝑇) im Vergleich der Probenmaterialien un-
tereinander eingegangen werden. Diesbezüglich fällt zunächst auf, dass die 𝐻(𝑇)-Werte für P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T in dieser Reihenfolge – d. h. mit abnehmender Porosität – ansteigen. Ein analoges Ergeb-
nis lässt sich auch aus den Messungen von DEIMLING [40, S. 113] ableiten (vgl. Abschn. 8.1.1). Dies ist
insofern plausibel, weil ein höherer Volumenanteil 1 − Φ der Festkörperphase – insbesondere bei kurz-
geschlossenen strukturellenWärmewiderständen – dazu führt, dass derWärmestrom vermehrt über die
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Festkörperphase fließt. NachdemdieWärmeleitfähigkeit 𝜆∗
𝐹 des Festkörperanteils in der Regel (deutlich)

größer ist als die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0 des Gases, erwartet man somit eine Erhöhung der
Festkörper-Gas-Kopplung, die sich direkt in einem größeren 𝐻(𝑇)-Absolutwert ausdrückt. Es lässt sich
folglich festhalten, dass neben dem Verhältnis 𝜆∗

𝐹/𝜆0 (wie bereits beschrieben) auch der Festkörperan-
teil 1 − Φ ein Einflussfaktor der Festkörper-Gas-Kopplung ist. Schließlich lässt sich auch eine Verbindung
zwischen dem Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) und dem Strukturfaktor 𝐺′ aus Gl. 2.65 herstellen. Letzterer
ist ein inverses Maß für die strukturbedingten thermischen Widerstände (vgl. Abschn. 2.4.4): Je klei-
ner 𝐺′ ist, umso größer fällt die Reduktion der Wärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹 des Festkörperanteils aus, und
umso höher sind demnach die strukturellenWärmewiderstände. Erwartungsgemäßmuss der Effekt der
Festkörper-Gas-Kopplung umso stärker auftreten, je mehr thermischeWiderstände in derMaterialstruk-
tur vorhanden sind, da das Kurzschließen dieser Widerstände dann eine höhere Auswirkung hat. Dem-
zufolge erwartet man (zumindest qualitativ) einen inversen Zusammenhang zwischen 𝐺′ und 𝐻(𝑇).
Dieserwird durch die entsprechendenWerte der Probenmaterialien P-1,5 undP-0,14 bestätigt: Der inAb-
schn. 6.1.2 bestimmte Strukturfaktor war für P-1,5 (𝐺′ = 5,27⋅10−2) größer als für P-0,14 (𝐺′ = 1,49⋅10−2),
während nun die Absolutwerte des Kopplungsparameters in Tab. 8.2 für P-1,5 stets kleiner ausfallen
als für P-0,14. Der Vergleich zwischen P-0,14 und P-0,14-T ist in diesem Zusammenhang nicht aussage-
kräftig, da die Festkörperwärmeleitfähigkeit des SiC-Anteils in der Pulvermischung nicht berücksichtigt
wurde und 𝐺′ hierdurch verfälscht wird (vgl. Abschn. 6.4.2).

Fazit

Wie in diesemAbschnitt gezeigt werden konnte, lässt sich der gasdruckabhängige Anteil 𝜆𝑃 der eff.Wär-
meleitfähigkeit als Funktion von 𝑝 und 𝑇 für alle drei Probenmaterialien gut über die weiterentwickelte
Modellgleichung (Gl. 8.4) abbilden. Die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 , die sich aus der
Anpassung von Gl. 8.4 an die Messdaten bei Raumtemperatur (Abb. 8.1) ergeben, stimmen im Wesent-
lichen mit den (elektronen-)mikroskopischen Aufnahmen (Abbn. 2.1, 4.1 u. 4.2) überein. Die als äußere
Porosität Φ𝑍 verwendeten Werte wurden mit einem realistischen Wertebereich, wie in Abschn. 2.2.3 be-
schrieben, abgeglichen. Auch die beobachtete Temperaturabhängigkeit des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇)
konnte erklärt werden. Die physikalisch nicht begründbaren Unterschreitung der unteren Wiener’schen
Grenze für P-1,5 bei 𝑇 = 800 ∘C konnte der hohen Unsicherheit der THW-Messwerte zugeschrieben und
korrigiert werden. Nachfolgend wird Gl. 8.4 mit den in diesem Abschnitt bestimmten Parametern auch
zur Beschreibung der Temperaturabhängigkeit von 𝜆𝑃 bei Umgebungsdruck verwendet.

8.2 Temperaturabhängigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit bei
Umgebungsdruck

Nachdem im vorangegangenen Abschnitt der Gasdruck 𝑝 bei verschiedenen, jeweils konstanten Tempe-
raturen 𝑇 variiert wurde, werden nun die Ergebnisse vonWärmeleitfähigkeitsmessungen präsentiert, die
bei konstantem Gasdruck (Umgebungsdruck, ca. 980 hPa) unter Variation der Temperatur stattfanden.
Entsprechende Messungen wurden sowohl mit dem THW- als auch mit dem GHP-Verfahren durchge-
führt. Hiermit wurden zwei Ziele verfolgt: Nachdem die Temperaturen der gasdruckabhängigen Mess-
reihen aus Abschn. 8.1 (25 ∘C, 400 ∘C und 800 ∘C) einen sehr großen Abstand zueinander aufweisen,
sollte erstens die weiterentwickelte Modellgleichung (Gl. 8.4) validiert werden, indem bei Umgebungs-
druck nochmals zusätzliche Messungen bei dazwischenliegenden Temperaturen durchgeführt wurden.
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Zweitens sollte durch Vergleich der Ergebnisse beider Messverfahren überprüft werden, ob die für feu-
erfeste Dämmstoffe bekannte Erhöhung der Messergebnisse des THW-Verfahrens bei Umgebungsdruck
(s. Abschn. 3.4.3) auch für exp. Perlit festzustellen ist.

Abbildung 8.5 zeigt eine Übersicht sämtlicher THW- und GHP-Messdaten bei Umgebungsdruck. Mit
dem THW-Verfahren wurde für jedes der drei Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T eine tem-
peraturabhängige Messreihe im Laborofen ohne Keramik-Rohr durchgeführt (vgl. Abschn. 5.3). Hierfür
wurden nicht die für Kap. 7 bzw. Abschn. 8.1 verwendeten Proben hergenommen, sondern jeweils neue
Proben hergestellt. DieWärmeleitfähigkeit wurde zunächst bei Raumtemperatur und anschließend zwi-
schen 𝑇 = 100 ∘C und 𝑇 = 800 ∘C in Schritten von 100 ∘C gemessen. Die Messwerte bei Umgebungsdruck
aus den neun gasdruckabhängigen THW-Messreihen (Abbn. 8.1 bis 8.3) sind ebenfalls inAbb. 8.5 enthal-
ten. Im Rahmen der experimentellen Unsicherheit ist stets eine Übereinstimmung mit den Ergebnissen
der temperaturabhängigen Messreihe festzustellen. Dies ist insofern beachtlich, da im evakuierten Zu-
stand eine zum Teil große Streuung der Ergebnisse unterschiedlicher Messreihen auftrat (vgl. Abbn. 7.3
u. 7.4). Eine plausible Erklärung für die bessere Übereinstimmung bei Umgebungsdruck ist, dass die
vomHitzdraht ausgehende Temperaturwelle aufgrund der deutlich höheren Gesamtwärmeleitfähigkeit
bereits bei einer geringen Messdauer ein größeres Probenvolumen erfasst, sodass statistische Schwan-
kungen der Dichte bzw. des Trübungsmittelanteils ausgeglichen werden (vgl. Abschn. 7.3.1). Mit dem
GHP-Verfahren wurde für jedes Probenmaterial eine Messreihe mit vier verschiedenen Temperaturen
(100 ∘C, 200 ∘C, 400 ∘C und 600 ∘C) durchgeführt. Hierzu wurden dieselben Proben verwendet wie für
die evakuierten Messungen in Kap. 6. Da die GHP-Apparatur für Messungen bei hohen Temperaturen
und Umgebungsdruck mit Stickstoff geflutet werden musste (vgl. Abschn. 5.2), beziehen sich die GHP-
Messdaten – anders als die THW-Daten – nicht auf eine Luft- sondern auf eine Stickstoffatmosphäre.
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Abbildung 8.5: Gesamtübersicht temperaturabhängiger Wärmeleitfähigkeitsmessungen an den Probenmaterialien
P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T bei Umgebungsdruck. Mit dem THW-Verfahren wurde die scheinbare Wärmeleitfähig-
keit 𝜆𝑇𝐻𝑊 in einer Luftatmosphäre, mit dem GHP-Verfahren hingegen die effektive Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 in einer
Stickstoffatmosphäre bestimmt.
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Ein direkter Vergleich der GHP- und THW-Messergebnisse in Abb. 8.5 ist aus mehreren Gründen nicht
möglich: Zunächst sind die unterschiedlichen Gasatmosphären zu nennen. Da sich die Kontinuumswär-
meleitfähigkeiten von Luft und Stickstoff sehr ähnlich sind (s. Abb. 2.2), sollte dieser Einfluss jedoch
gering sein. Als schwerwiegender zu beurteilen ist hingegen die Tatsache, dass es sich bei den THW-
Messdaten prinzipiell um scheinbareWärmeleitfähigkeiten 𝜆𝑇𝐻𝑊 handelt, wie in Kap. 7 ausgeführt. Um
dennoch eine Vergleichbarkeit zu den GHP-Messdaten herzustellen, müssen die THW-Messdaten des-
halb rechnerisch um beide Effekte bereinigt werden. Hierzu werden sie zunächst separat betrachtet und
über eine Modellgleichung wiedergegeben (Abschn. 8.2.1). Anschließend wird diese Modellgleichung
somodifiziert, dass sie nicht die scheinbareWärmeleitfähigkeit in einer Luftatmosphäre, sondern die eff.
Wärmeleitfähigkeit in einer Stickstoffatmosphäre beschreibt. Die aus der Modellgleichung berechneten
Werte werden dann mit den GHP-Messdaten verglichen (Abschn. 8.2.2).

8.2.1 Messergebnisse des Hitzdrahtverfahrens und Validierung der weiterent-
wickelten Modellgleichung

Die bereits in Abb. 8.5 enthaltenen THW-Messdaten bei Umgebungsdruck sind in Abb. 8.6 nochmals
separat dargestellt. Die Temperaturabhängigkeit der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇) bei
𝑝 = 980 hPa kann mit einer Modellgleichung wiedergegeben werden, welche im Folgenden beschrieben
wird. Hierzu wird – wie bereits in Abschn. 8.1.1 – angesetzt, dass 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇) grundsätzlich aus der
Summe der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) im evakuierten Zustand und dem gasdruck-
abhängigen Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit besteht:

𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇) = 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0, 𝑇) + 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) =

= 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0, 𝑇) + 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) ⎛⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

(8.8)

Dieser Ansatz ist gerechtfertigt, da das Hitzdrahtverfahren offensichtlich nur den Strahlungsanteil der
eff.Wärmeleitfähigkeit unterbestimmt, nicht aber den Leitungsanteil (vgl. Abschn. 7.4). Nach dem zwei-
ten Gleichheitszeichen in Gl. 8.8 wurde Gl. 8.4 für 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) eingesetzt.

Die in die Modellgleichung eingehenden Parameter lassen sich wie folgt bestimmen: Für 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0)
kann eineModifikation desRechenmodells für 𝜆𝑉 , welches inAbschn. 6.5 ausgeführt ist, benutztwerden.
Dabei ist lediglich zu beachten, dass anstelle des Faktors 𝐹 der scheinbare Wert 𝐹𝐴 zu verwenden ist,
und dass für den Faktor 𝐺 die Mittelwerte aus Tab. 7.4 einzusetzen sind (siehe bereits Abschn. 7.4). Im
gasdruckabhängigen Anteil der Modellgleichung kann der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) über Gl. 8.5 mit
den Koeffizienten aus Tab. 8.3 berechnet werden. Zudem sind die Strukturparameter Φ, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍
aus Tab. 8.1 zu entnehmen. Die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0(𝑇) und der Faktor 𝑍(𝑇) (jeweils für
Luft) sind über Gl. 2.54 bzw. Gl. B.5 zu ermitteln.

Die auf dieseWeise für den Gasdruck 𝑝 = 980 hPa berechnete scheinbareWärmeleitfähigkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇)
ist inAbb. 8.6 für alle drei Probenmaterialien als durchgezogeneKurve gezeigt. Imgesamten Temperatur-
bereich 20 ∘C≤ 𝑇 ≤ 800 ∘C ist eine sehr gute Übereinstimmungmit den experimentellen Daten festzustel-
len. Für P-1,5 liegt die berechnete Kurve stets innerhalb der experimentellen Unsicherheit. Für P-0,14 und
P-0,14-T ist ab 𝑇 = 600 ∘C eine geringe Abweichung der Kurve nach oben zu beobachten. Diese lässt sich
damit erklären, dass die Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 des IR-spektroskopisch bestimmten massenspezifischen
Extinktionskoeffizienten etwas zu klein ausfallen (vgl. Abschn. 6.1.1). Wie in Abschn. 7.3.2 quantifiziert,
ergeben sich hierdurch Korrekturen um ca. 1 – 5mW/mKnach unten, was in etwa auch der Abweichung
zwischen den berechneten Kurven und den experimentellen Daten in Abb. 8.6 entspricht.
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Abbildung 8.6: Mit dem THW-Verfahren an Luft bei Umgebungsdruck gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit
𝜆𝑇𝐻𝑊 der Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T als Funktion der Temperatur, sowie Vergleich mit der zuge-
hörigen Modellgleichung (Gl. 8.8).

Die Tatsache, dass sich die THW-Messdaten in Abb. 8.6 gut über Gl. 8.8 wiedergeben lassen, kann mit
den Ergebnissen aus Abschn. 7.4 in Verbindung gebracht werden. Dort wurde die Behauptung aufge-
stellt, dass die bis dahin im Bereich 2mW/mK≲ 𝜆𝐿 ≤ 34,6mW/mK bereits bestätigte Unabhängigkeit
des scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 vomLeitungsanteil 𝜆𝐿 auch für 𝜆𝐿 ≤ 100mW/mKbestehen
bleibt. Berechnet man 𝜆𝐿 = 𝜆𝐹 + 𝜆𝑃 für die Messdaten in Abb. 8.6 über die Modellgleichung (Gl. 8.8),
so ergeben sich Werte zwischen 𝜆𝐿 = 43mW/mK (P-1,5 bei Raumtemperatur) und 𝜆𝐿 = 107mW/mK
(P-0,14-T bei 800 ∘C). Trotz dieses hohen Leitungsanteils lassen sich die gemessenen 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇)-Werte
mit einem Wert des in die Modellgleichung eingehenden Parameters 𝐹𝐴 beschreiben, welcher im eva-
kuierten Zustand mit 𝜆𝐿 ≈ 2mW/mK bestimmt wurde. Dies deutet darauf hin, dass 𝐹𝐴 (und somit �̂�𝐴)
zwischen 𝜆𝐿 = 2mW/mK und 𝜆𝐿 = 100mW/mK konstant bleibt. Diese Erkenntnis stellt demzufolge ei-
ne nachträgliche experimentelle Bestätigung der Vermutung aus Abschn. 7.4 dar.

8.2.2 Messergebnisse des Plattenverfahrens und Ergebnisvergleich beider Mess-
verfahren

Modifizierung der Modellgleichung für GHP-Messungen in einer Stickstoffatmosphäre

DieGHP-Messdaten ausAbb. 8.5, bei denen es sich umeff.Wärmeleitfähigkeiten handelt, sind inAbb. 8.7
nochmals isoliert von den THW-Messdaten gezeigt. Analog zu Gl. 8.8 für die scheinbare Wärmeleitfä-
higkeit 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇) kann auch einemodifizierteModellgleichung für die eff.Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)
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angegeben werden (vgl. Gln. 2.74 u. 2.75):

𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) = 𝜆𝑉(𝑇) + 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) = 𝜆𝑉(𝑇) + 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) ⎛⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

(8.9)

Dabei sind lediglich zwei Unterschiede zur Modellgleichung für 𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝, 𝑇) aus Abschn. 8.2.1 zu be-
achten: Erstens ist zur Bestimmung von 𝜆𝑉 über das Rechenmodell aus Abschn. 6.5 nicht der scheinbare
Faktor 𝐹𝐴, sondern der wahre Faktor 𝐹 aus Tab. 6.2 bzw. Tab. 6.6 zu verwenden. Die Mittelwerte für
den Faktor 𝐺 aus Tab. 7.4 können weiterhin benutzt werden (s. Abschn. 7.4). Zweitens sind für 𝜆0(𝑇)
(Gl. 2.54) und 𝑍(𝑇) (Gl. B.5) jeweils die Koeffizienten für Stickstoff einzusetzen. Mit diesen beiden Mo-
difikationen beschreibt die Modellgleichung anstelle der scheinbaren Wärmeleitfähigkeit in einer Luft-
atmosphäre die effektive Wärmeleitfähigkeit in einer Stickstoffatmosphäre und lässt sich somit auf die
GHP-Messdaten anwenden.

Vergleich der modifizierten Modellgleichung mit GHP-Messdaten

Die über die angepasste Modellgleichung (Gl. 8.9) für 𝑝 = 980 hPa berechneten 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)-Werte sind in
Abb. 8.7 als gestrichelte Linien dargestellt. Wie aus der Abbildung ersichtlich ist, wird der Anstieg der
experimentellen Daten mit zunehmender Temperatur richtig wiedergegeben. Es treten jedoch insofern
Abweichungen auf, als dass die berechneten Werte um 4% (bei 𝑇 = 600 ∘C) bis 22% (bei 𝑇 = 100 ∘C) zu
hoch liegen. In absoluten Zahlen beträgt die Differenz konstant ca. 10 – 15mW/mK. Mögliche Gründe
für diese Abweichung werden nachfolgend diskutiert: Zunächst wäre es denkbar, dass für die Modell-
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Abbildung 8.7: Mit dem GHP-Verfahren in einer Stickstoffatmosphäre bei Umgebungsdruck gemessene, eff. Wär-
meleitfähigkeit 𝜆𝐸 der Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T als Funktion der Temperatur, sowie Vergleich
mit der zugehörigenModellgleichung (Gl. 8.9), wobei die Parameter Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und 𝐻(𝑇) über THW-Messungen
bestimmt wurden.
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gleichung (Gl. 8.9) ein physikalisch falscher Ansatz gewählt wurde. Dies ist jedoch auszuschließen, da
der Ansatz 𝜆𝐸 = 𝜆𝑉 + 𝜆𝑃 zusammen mit Gl. 2.73 und Gl. 2.75 direkt auf die additive Näherung (Gl. 2.34
bzw. Gl. 2.35) zurückzuführen ist, die aufgrund der optischen Dicke der GHP-Proben (48≤ 𝜏0 ≤ 450) in
jedemFall gerechtfertigt ist. Folglichwerden anschließenddie einzelnen, in dieModellgleichung (Gl. 8.9)
eingehenden Terme betrachtet. Hierzu ist festzuhalten, dass 𝜆𝑉(𝑇) und somit auch die im Rechenmo-
dell aus Abschn. 6.5 enthaltenen Parameter 𝐹 und 𝐺 bereits über GHP-Messungen abgesichert sind. In
guter Näherung identische Werte für 𝜆𝑉(𝑇) würde man auch erhalten, wenn man direkt die Messdaten
aus Abschn. 6.1.2 u. Abschn. 6.4.2 verwenden würde. Die ungenaue Bestimmung des massenspezifi-
schen Rosseland-Mittels ̂𝑒 ∗

𝑅 (vgl. Abschn. 6.1.1) scheidet als Erklärung ebenfalls aus, da die Temperatur
in Abb. 8.7 maximal 𝑇 = 600 ∘C beträgt (s. auch Abschn. 7.3.2). Diese beiden Feststellungen lassen den
Schluss zu, dass 𝜆𝑉(𝑇) in Gl. 8.9 als Ursache für die beobachtetenAbweichungen ausgeschlossenwerden
kann, und die Ursache vielmehr im gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 gesucht werdenmuss. Dabei wurden
die in 𝜆𝑃 eingehenden Parameter der Modellgleichung (d. h. Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und 𝐻(𝑇) in Gl. 8.9) bisher
ausschließlich auf Grundlage von THW-Messungen bestimmt. Der Abgleich mit den GHP-Messungen
in Abb. 8.7 offenbart nun die oben genannte Differenz von 4% bis 22% bezogen auf die gesamte, eff.
Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸. Die Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit im Hitzdrahtverfahren (vgl.
Abschn. 7.1) kann hierbei ebenfalls nicht als Erklärung herangezogen werden, da sie sich gemäß den
bisherigen Erkenntnissen nur auf den Strahlungsanteil 𝜆𝑆 bezieht und demnach bereits dadurch berück-
sichtigt wurde, dass der wahre Faktor 𝐹 anstelle von 𝐹𝐴 in die Modellgleichung (Gl. 8.9) eingeht (s. o.).
Zudem sind die Werte des Rechenmodells faktisch nicht unterbestimmt; sie liegen vielmehr über den
GHP-Messdaten (vgl. Abb. 8.7).

Nachdemandere Erklärungsversuche also scheitern, ist die beobachteteAbweichung zwischendenGHP-
Messdaten und den über Gl. 8.9 berechneten Kurven in Abb. 8.7 offensichtlich darauf zurückzuführen,
dass das THW-Verfahren bei Umgebungsdruck systematisch zu hohe Werte liefert. Dieser Effekt ist für
feuerfeste, ebenfalls poröse Dämmstoffe bereits bekannt, wie die in Abschn. 3.4.3 vorgestellte Litera-
turübersicht von WULF [220, S. 23–29] zeigt, und tritt nun offensichtlich auch in den Messergebnissen
für exp. Perlit auf. Da die Erhöhung der Messdaten des Hitzdrahtverfahrens gemäß WULF bis zu 30%
betragen kann, ist die hier festgestellte Abweichung von 4% bis 22% auch quantitativ in guter Über-
einstimmung mit den bisherigen Beobachtungen aus der Literatur. Neu erscheint der im letzten Absatz
ausgeführte Aspekt, dass die Ursache der Abweichungen offensichtlich im gasdruckabhängigen Anteil
𝜆𝑃 liegen muss. Konkret muss die Erhöhung der über Gl. 8.9 berechneten Kurven in den Parametern
Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und 𝐻(𝑇) enthalten sein, welche allesamt in 𝜆𝑃 eingehen (vgl. Gl. 8.4) und lediglich durch
Anpassung an THW-Messdaten ermittelt wurden. Die Porosität Φ ist hingegen durch Gl. 2.8 festgelegt
und wurde nicht angepasst.

Nachfolgend wird analysiert, auf welchen der Parameter Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und 𝐻(𝑇) die beobachtete Erhö-
hung der im THW-Verfahren gemessenen Wärmeleitfähigkeit zurückzuführen ist: Dabei erscheint die
Annahme, dass einer der Strukturparameter Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 durch die THW-Messungen falsch be-
stimmtwurde, nicht plausibel. Erstenswar die Schüttdichte (und somit zunächst dieGesamtporositätΦ)
der Probenmaterialien in beidenMessverfahren praktisch identisch. Da die innere PorositätΦ𝐼 nur durch
die Kornstruktur definiert ist und Φ𝐼 somit in einem ausreichend großen Probenvolumen stets konstant
seinmuss, gilt dies bei gleicher Schüttdichte auch für die äußere PorositätΦ𝑍 = Φ − Φ𝐼 . Zweitensmüssen
auch die effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍, die näherungsweise mit den visuellen Porendurch-
messern übereinstimmen (vgl. Abschn. 8.1.3), für beide Messverfahren in gleicher Weise gelten, da sie
Materialkonstanten darstellen. Der einzige Parameter, dem die Abweichung zwischen den GHP- und
THW-Messergebnissen demzufolge zuzurechnen ist, ist der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇). Prinzipiell er-
wartet man ohnehin, dass der bisher über THW-Messungen bestimmte Wert von 𝐻(𝑇) nicht exakt mit
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den GHP-Messungen übereinstimmt, was den unterschiedlichen Gasatmosphären (Luft vs. Stickstoff)
geschuldet ist. In Abschn. 8.1.3 wurde nämlich argumentiert, dass 𝐻(𝑇) vom Verhältnis 𝜆∗

𝐹/𝜆0 abhängt,
und somit muss in einer anderen Gasatmosphäre mit einer anderen Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0
auch 𝐻(𝑇) einen anderen Wert annehmen. Die Korrektur, die sich hieraus ergibt, kann alleine jedoch
nicht als Erklärung für die beobachteten Abweichungen in Abb. 8.7 herangezogen werden, was wie folgt
begründet ist: Im Fall von Luft ändert sich das Verhältnis 𝜆∗

𝐹/𝜆0 von ca. 47 (bei 𝑇 = 100 ∘C) auf ca. 30
(bei 𝑇 = 600 ∘C), es fällt also um ca. 40% ab. Diese Änderung in 𝜆∗

𝐹/𝜆0 bewirkt im selben Temperatur-
bereich eine Abnahme von 𝐻(𝑇) um ca. 10 – 24% (vgl. Abb. 8.4). Ersetzt man nun Luft durch Stickstoff,
so erhält man für 𝜆∗

𝐹/𝜆0 Werte zwischen ca. 48 (bei 𝑇 = 100 ∘C) und ca. 31 (bei 𝑇 = 600 ∘C), welche sich
gegenüber Luft nur um 2 – 3% unterscheiden. Die Abhängigkeit des Verhältnisses 𝜆∗

𝐹/𝜆0 von der Gasart
ist also deutlich geringer ausgeprägt als die Abhängigkeit von der Temperatur. Somit muss der Kopp-
lungsparameter für Stickstoff in guter Näherung denselben Wert annehmen wie für Luft.

Zwischenfazit

Bis hierhin lässt sich zusammenfassend festhalten, dass für exp. Perlit eine Erhöhung der im THW-
Verfahren gemessenen Wärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck ermittelt wurde. Diese stimmt sowohl
qualitativ als auch quantitativ mit bisherigen Messergebnissen für feuerfeste Dämmstoffe aus der Li-
teratur überein [220, S. 23–29]. Aufgrund der in diesem Abschnitt erfolgten Diskussion und den in Ab-
schn. 3.4.3 bereits beschriebenen Erkenntnissen vonWULF [220] können die folgenden Effekte als Gründe
für die Erhöhung ausgeschlossen werden:

– die Unterbestimmung des Strahlungsanteils im THW-Verfahren, bedingt durch nicht-diffusiven
Strahlungstransport (s. Kap. 7),

– sonstige Effekte, die zu fehlerhaften Werten für 𝜆𝑉 in Gl. 8.9 führen (z. B. Fehler im Rosseland-
Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅 oder in den Parametern 𝐹 und 𝐺 ),

– die Tatsache, dass die GHP- und THW-Messungen in dieser Arbeit in unterschiedlichen Gasatmo-
sphären durchgeführt wurden,

– eine fehlerhafte Bestimmungder StrukturparameterΦ,Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 durchdas THW-Verfahren,

– die Tatsache, dass bei Messungen mit stationären Plattenverfahren prinzipiell eine Temperaturdif-
ferenz an der Probe anliegt [220, S. 39 ff.] (s. Abschn. 3.4.3),

– eine Anisotropie der statistisch angeordneten Pulverschüttung aus exp. Perlit (s. Abschn. 3.4.3).

Als weitere mögliche Erklärung ist noch die Übergewichtung des Probenvolumens in direkter Umge-
bung des Drahts im THW-Verfahren anzuführen. In Kombination mit statistisch variierenden lokalen
Eigenschaften (Dichte, Trübungsmittelanteil) des Probenmaterials kann diese eine Streuung der THW-
Messergebnisse hervorrufen (s. Abschn. 7.3.1). Dieser Erklärungsansatz ist jedoch aus zwei Gründen
ebenfalls auszuschließen: Erstens durchdringt die vom Hitzdraht ausgehende Temperaturwelle bei Um-
gebungsdruck ein größeres Probenvolumen als bei evakuierten Messungen – wie bereits zu Beginn von
Abschn. 8.2 erwähnt. Zweitens ist die auftretende Streuung von statistischer Natur (vgl. Abb. 7.3); eine
systematische Abweichung der THW-Messergebnisse nach oben lässt sich damit nicht erklären.

Die Abweichungen zwischen den GHP- und THW-Messergebnissen bei Umgebungsdruck lassen sich
auf den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit, und dort in der Darstellung dieser
Arbeit (Gl. 8.4) konkret auf den Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) zurückführen. Es stellt sich nun die Frage,
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ob die 𝐻(𝑇)-Werte, die bisher über das THW-Verfahren bestimmtwurden (s. Abb. 8.4), als korrekte bzw.
wahreWerte anzusehen sind, oder ob eine Angleichung dieser 𝐻(𝑇)-Werte an die GHP-Messdaten erfol-
gen muss. Diesbezüglich werden die GHP-Messdaten in Abb. 8.7 in jedem Fall als belastbarer angesehen
als die bisherigen THW-Ergebnisse, was wie folgt begründet ist: Erstens werden die in praktischen An-
wendungen vorherrschenden Bedingungen für den Wärmetransport durch das GHP-Verfahren (statio-
närer Zustand, ebene Geometrie) deutlich besser abgebildet als durch das THW-Verfahren (instationäre
Wärmeleitung, Zylindergeometrie mit extrem kleiner radialer Ausdehnung der Linienquelle). Zweitens
kann einewie auch immer geartete Kopplung zwischen Strahlungs- undLeitungstransport für das THW-
Verfahren auch mit den Erkenntnissen aus Kap. 7 nicht vollständig ausgeschlossen werden. Aus diesen
Gründen wird im Folgenden der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) so angeglichen, dass die GHP-Messdaten
in Abb. 8.7 korrekt wiedergegeben werden.

Angleichung des Kopplungsparameters

Die Angleichung des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇) an die GHP-Messdaten in Abb. 8.7 erfolgt nun, indem
Gl. 8.9 zunächst nach 𝐻(𝑇) aufgelöst wird:

𝐻(𝑇) = 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) − 𝜆𝑉(𝑇)
𝜆0(𝑇)

⎛⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

−1

(8.10)

Anschließend werden für 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) die GHP-Messdaten aus Abb. 8.7 eingesetzt. Die übrigen Terme und
Parameter werden exakt so berechnet wie im Zusammenhang mit Gl. 8.9 beschrieben. Somit liefert
Gl. 8.10 für jedes Probenmaterial bei vier verschiedenen Temperaturen experimentelle Daten für 𝐻(𝑇)
auf Grundlage der GHP-Messergebnisse. Diese 𝐻(𝑇)-Werte sind in Abb. 8.8 grafisch dargestellt. Wie
aus der Abbildung ersichtlich ist, kann der Kopplungsparameter erneut über einen linearen Zusammen-
hang (Gl. 8.5) beschrieben werden. Die Koeffizienten 𝐶0 und 𝐶1 der zugehörigen Ausgleichsgeraden
(durchgezogene Linien) sind in Tab. 8.4 aufgelistet. Zudem sind die Ausgleichsgeraden, die sich aus
den THW-Messungen ergaben (Koeffizienten aus Tab. 8.3), als Vergleich ebenfalls in Abb. 8.8 gezeigt
(gestrichelte Linien). Während sich dabei für P-0,14 und P-0,14-T nur ein in etwa konstanter Versatz der
Ausgleichsgeraden ergibt, ändern sich im Fall von P-1,5 sowohl der Achsenabschnitt als auch die Stei-
gung der Geraden deutlicher. Anders als in Abb. 8.4 verläuft die Ausgleichsgerade für P-1,5 jedoch so
flach, dass die untere Grenze für 𝐻(𝑇), die sich aus denWiener’schen Grenzformeln ergibt (vgl. Gl. 8.7),
und die bei 𝑇 = 800 ∘C für Stickstoff den Wert 1,014 annimmt, nicht unterschritten wird. Eine entspre-
chende Korrektur ist deshalb nicht erforderlich.

Die mit den GHP-Messergebnissen abgeglichenen Werte des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇), welche über
Gl. 8.5 mit den Koeffizienten aus Tab. 8.4 wiedergegeben werden, können nun erneut in die Modellglei-
chung für 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) (Gl. 8.9) eingesetzt werden. Die somit berechneten eff. Wärmeleitfähigkeiten können
anschließend mit den GHP-Messdaten für 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) aus Abb. 8.7 verglichen werden. Dieser Vergleich ist
in Abb. 8.9 gezeigt. Wie aufgrund der erfolgten Angleichung von 𝐻(𝑇) zu erwarten, ist nun eine we-
sentlich bessere Übereinstimmung zwischen Modellgleichung und experimentellen Daten festzustellen
als in Abb. 8.7. Die berechnete Kurve verläuft nun für alle Datenpunkte innerhalb des Intervalls der
Messunsicherheit. Berechnet man also 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) über Gl. 8.4, so sind zur Bestimmung von 𝐻(𝑇) nach
Gl. 8.5 korrekterweise die Koeffizienten aus Tab. 8.4 zu verwenden. Hingegen können für die Struktur-
parameter Φ, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 weiterhin die in Tab. 8.1 enthaltenen Werte benutzt werden, welche über
THW-Messungen bestimmt wurden.
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Abbildung 8.8:Durch GHP-Messungen bestimmter Kopplungsparameter 𝐻 für die Probenmaterialien P-1,5, P-0,14
und P-0,14-T als Funktion der Temperatur. Gezeigt sind die über Gl. 8.10 ermittelten experimentellen Daten, sowie
die zugehörigen Ausgleichsgeraden als durchgezogene Linien. Zudem sind als Vergleich die Ausgleichsgeraden der
THW-Messdaten aus Abb. 8.4 als gestrichelte Linien enthalten.
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Abbildung 8.9:Mit demGHP-Verfahren in einer Stickstoffatmosphäre bei Umgebungsdruck gemessene, eff.Wärme-
leitfähigkeit 𝜆𝐸 der Probenmaterialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T als Funktion der Temperatur, sowie Vergleich mit
der zugehörigen Modellgleichung (Gl. 8.9), wobei die Parameter Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 über THW-Messungen bestimmt
wurden und der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) über Gl. 8.10 an die GHP-Messdaten angepasst wurde.
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Tabelle 8.4: Koeffizienten zur Berechnung des Kopplungsparameters 𝐻(𝑇) gemäß Gl. 8.5 für die Probenmaterialien
P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T auf Grundlage von GHP-Messungen.

Probenmaterial 𝐶0 𝐶1

P-1,5 1,220 −2,105⋅10−4

P-0,14 1,982 −5,843⋅10−4

P-0,14-T 2,084 −4,842⋅10−4

Relative Abweichung des über GHP- und THW-Messungen bestimmten Kopplungsparameters

Die Erhöhung der mit dem THW-Verfahren bei Umgebungsdruck gemessenen Wärmeleitfähigkeit, die
in der Literatur für feuerfeste Dämmstoffe bereits bekannt ist (vgl. [220, S. 23–29]) und für exp. Perlit
nun ebenfalls festgestellt wurde, lässt sich imRahmen der in dieser Arbeit entwickeltenModellgleichung
für 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) (Gl. 8.4) vollständig dem Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) zuordnen. Eine physikalische Erklä-
rung für diese Erhöhung ist nach derzeitigemWissensstand nicht bekannt; es können aber immerhin die
auf S. 164 aufgeführten möglichen Begründungen ausgeschlossen werden. Auch in der Arbeit vonWULF
wird keine Erklärung für eine systematische Erhöhung von THW-Messergebnissen genannt, die für exp.
Perlit anwendbar wäre. Jedoch wurde eine derartige Erhöhung in entsprechenden Vergleichsmessungen
an Calciumsilikat und Feuerleichtstein auch nicht von WULF beobachtet. Lediglich für Hochtemperatur-
wolle ergab sich eine Erhöhung der Ergebnisse des Hitzdrahtverfahrens, die jedoch mit der Anisotropie
des Materials erklärt werden kann (vgl. Abschn. 3.4.3). [220] Es scheint also einen weiterhin unbekann-
ten Effekt zu geben, der unter gewissen Voraussetzungen für eine Erhöhung der Wärmeleitfähigkeit –
bzw. genauer des Kopplungsparameters – im Hitzdrahtverfahren sorgt.

Solange keine theoretische Erklärung für diesen Effekt existiert, kann seine Beschreibung nur anhand
von experimentellen Daten erfolgen. Als geeignete Art der Darstellung in diesem Zusammenhang wird
– analog zu 𝛿�̂� aus Kap. 7 – die Definition einer relativen Überbestimmung 𝛿𝐻 vorgeschlagen:

𝛿𝐻 = 𝐻𝑇𝐻𝑊 − 𝐻
𝐻 (8.11)

Dabei ist 𝐻𝑇𝐻𝑊 der erhöhte Kopplungsparameter, der im THW-Verfahren gemessen wird, und 𝐻 der
aus GHP-Messergebnissen abgeleitete Kopplungsparameter.

Abschließend wird die relative Überbestimmung 𝛿𝐻, die sich aus den in diesem Abschnitt behandelten
GHP- und THW-Messdaten für exp. Perlit ergibt, präsentiert; diese experimentellen 𝛿𝐻-Werte können in
nachfolgenden Untersuchungen als Grundlage für eine noch zu entwickelnde Theorie verwendet wer-
den. Hierzuwurden 𝐻𝑇𝐻𝑊 und 𝐻 in Gl. 8.11 für alle drei Probenmaterialien jeweils temperaturabhängig
über Gl. 8.5 berechnet, wobei für 𝐻𝑇𝐻𝑊 die Koeffizienten 𝐶0 und 𝐶1 aus Tab. 8.3 und für 𝐻 die Koeffizi-
enten aus Tab. 8.4 eingesetzt wurden. Das Ergebnis dieser Berechnung ist in Abb. 8.10 als Funktion der
Temperatur in Form der durchgezogenen Kurven gezeigt. Zudem sind die experimentellen Unsicherhei-
ten, die sich für 𝛿𝐻 ergeben, als gestrichelte Kurven dargestellt. Wie aus der Abbildung ersichtlich ist,
nimmt die relative Überbestimmung des Kopplungsparameters für P-0,14 und P-0,14-T einen vergleichs-
weise konstantenWert zwischen etwa 16%und 20% an.Hingegen fällt 𝛿𝐻 für P-1,5 vonmehr als 30%bei
Raumtemperatur auf praktisch 0% bei 𝑇 = 800 ∘C ab, was auch bereits in Abb. 8.8 zu erkennen ist. Eine
mögliche Erklärung hierfür sind die extrem kurzen Auswertezeiten für P-1,5 bei hohen Temperaturen,
welche zu weniger verlässlichenMessergebnissen des THW-Verfahrens führen (vgl. Abschn. 5.3). Allge-
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Abbildung 8.10: Relative Überbestimmung 𝛿𝐻 des Kopplungsparameters im THW-Verfahren für die Probenma-
terialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T als Funktion der Temperatur. Die gestrichelten Kurven geben den Bereich der
experimentellen Unsicherheit an.

mein muss noch angemerkt werden, dass oberhalb von 𝑇 = 600 ∘C keine GHP-Messungen durchgeführt
wurden, sodass die in Abb. 8.10 gezeigten 𝛿𝐻-Werte hier lediglich auf Extrapolationen beruhen.

8.3 Rechenmodell der gasdruck- und temperaturabhängigen effekti-
ven Wärmeleitfähigkeit

Mit den bisherigen Ergebnissen dieses Kapitels lässt sich das Rechenmodell für die eff. Wärmeleitfähig-
keit 𝜆𝑉 der evakuierten Probenmaterialien, welches in Abschn. 6.5 vorgestellt und in Abschn. 7.4 ge-
ringfügig angepasst wurde, nun um den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 erweitern. Damit ist es möglich,
die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 der Materialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T im gesamten Temperatur- und
Druckbereich 20 ∘C≤ 𝑇 ≤ 800 ∘C und 10−4 hPa≤ 𝑝 ≤ 1.000 hPa zu beschreiben. Aus Gründen der besse-
renÜbersicht werden in diesemAbschnitt nochmals alle Ergebnisse zusammengetragen und dieModell-
gleichung in vollständiger Form präsentiert. Das Rechenmodell kann dann beispielsweise dazu benutzt
werden, um die eff. Wärmeleitfähigkeit einer HT-VPI mit exp. Perlit (entweder als reines Pulver oder als
Pulvermischung mit SIC-2 als Trübungsmittel und 𝑤 = 40%) bei gegebenen Anwendungstemperaturen
und Gasdrücken zu berechnen.

Aus der Summe 𝜆𝐸 = 𝜆𝑉 + 𝜆𝑃 (Gln. 2.74 u. 2.75) erhält man mit 𝜆𝑉 aus Gl. 6.2 und 𝜆𝑃 aus Gl. 8.4 für die
vollständige Modellgleichung:

𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) = 1
𝐹

16 ̂𝑛2
𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 𝜌𝐵 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) + 𝐺 𝜆∗

𝐹(𝑇) + 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) ⎛⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(𝑇)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟
⎠

(8.12)
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Nachfolgend wird zunächst beschrieben, welche Werte jeweils für die einzelnen Parameter in Gl. 8.12
eingesetzt werden müssen:

– Im Strahlungsterm (erster Summand) ist 𝐹 je nach Probenmaterial aus Tab. 6.2 bzw. Tab. 6.6 und
̂𝑛2
𝐸 aus Tab. 6.1 bzw. Tab. 6.5 zu entnehmen. Das Rosseland-Mittel ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) ist über Gl. 6.1 mit den
Koeffizienten aus Tab. 6.4 zu berechnen.

– Im Festkörperterm (zweiter Summand) ist 𝐺 aus Tab. 7.4 (Mittelwert beider Messverfahren) zu
entnehmen und 𝜆∗

𝐹(𝑇) über Gl. 2.70 zu berechnen.

– Im gasdruckabhängigen Term (dritter Summand) sind die Strukturparameter Φ, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍
aus Tab. 8.1 zu entnehmen. Die Eingangsgrößen 𝜆0(𝑇), 𝑍(𝑇) und 𝐻(𝑇) sind neben der Temperatur
prinzipiell auch von der Gasart abhängig. Dabei ist 𝜆0(𝑇) über Gl. 2.54 mit den dort angegebenen
Koeffizienten (wahlweise für Luft oder Stickstoff) und 𝑍(𝑇) über Gl. B.5 mit den Koeffizienten aus
Tab. B.1 (ebenfalls für Luft oder Stickstoff) zu berechnen. Der Parameter 𝐻(𝑇) muss über Gl. 8.5
mit den Koeffizienten aus Tab. 8.4 berechnet werden; letztere wurden für Stickstoff experimentell
bestimmt und gelten in guter Näherung auch für Luft. Für andere Gasarten sind 𝜆0(𝑇) (z. B. aus
Literaturdaten), 𝑍(𝑇) (analog zu Anh. B) und 𝐻(𝑇) (über GHP-Messungen bei Umgebungsdruck,
vgl. Gl. 8.10) neu zu ermitteln.

Gleichung 8.12 beschreibt die eff. Wärmeleitfähigkeit als Funktion von Gasdruck 𝑝 und Temperatur 𝑇,
wobei 𝑇 zunächst als lokale Temperatur an einem beliebigen Ort 𝑥 innerhalb des Isolationsmaterials zu
verstehen ist. Während der Gasdruck innerhalb des Isolationsvolumens in der Regel konstant sein wird,
variiert 𝑇(𝑥) in praktischen Dämmanwendungen zwischen der Temperatur 𝑇1 der heißen Seite und der
Temperatur 𝑇2 der kalten Seite. Um für diese Randbedingungen einen geeigneten Mittelwert zu bilden,
ist die Berechnung des integralen Mittels erforderlich [220, S. 39]:

⟨𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)⟩𝑇2
𝑇1

= 1
𝑇2 − 𝑇1

𝑇2

∫
𝑇1

𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)d𝑇 (8.13)

Aufgrund der Vielzahl an Temperaturabhängigkeiten der Parameter in Gl. 8.12 ist es nicht ohne wei-
teres möglich, einen analytischen Ausdruck für ⟨𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)⟩ anzugeben. Jedoch lässt sich das integrale
Mittel (Gl. 8.13) bereits mit gängigen Tabellenkalkulationsprogrammen numerisch bestimmen, indem
𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) temperaturaufgelöst (z. B. in Schritten von 1 ∘C) berechnet und anschließend der (arithmeti-
sche) Durchschnittswert für das Temperaturintervall [𝑇1, 𝑇2] gebildet wird. Für den Fall, dass in prak-
tischen Anwendungen auch eine verringerte Genauigkeit akzeptiert werden kann, lässt sich außerdem
die folgende Näherung für ⟨𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)⟩ angeben:

⟨𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)⟩𝑇2
𝑇1

= 1
𝐹

16 ̂𝑛2
𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

𝑆
3 𝜌𝐵 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇𝑆) + 𝐺 𝜆∗
𝐹(�̄�) + 𝐻(�̄�) 𝜆0(�̄�)

⎛⎜⎜⎜⎜
⎝

Φ − Φ𝑍

1 + 𝑍(�̄�)
𝑑𝑐,𝐼 𝑝

+ Φ𝑍

1 + 𝑍(�̄�)
𝑑𝑐,𝑍 𝑝

⎞⎟⎟⎟⎟
⎠

(8.14)

Dabei ist 𝑇𝑆 die über Gl. 2.41 definierte Strahlungsmitteltemperatur und �̄� das arithmetische Mittel
der Temperaturen 𝑇1 und 𝑇2. Mithilfe von Vergleichsrechnungen kann gezeigt werden, dass die durch
Gl. 8.14 gegebene Näherung für kleine Temperaturdifferenzen (Δ𝑇 ≤ 200 ∘C) um weniger als 2%, für
mittlere Temperaturdifferenzen (Δ𝑇 ≤ 500 ∘C) um weniger als 5%, und bei der maximalen Tempera-
turdifferenz (mit 𝑇1 = 800 ∘C und 𝑇2 = 20 ∘C) um weniger als 7% vom exakten Wert für ⟨𝜆𝐸(𝑝, 𝑇)⟩ aus
Gl. 8.13 abweicht.

Analog zu Abschn. 6.5 ist zu beachten, dass sich dieWerte für 𝐹, ̂𝑛2
𝐸, 𝐺, 𝐻(𝑇), Φ, Φ𝑍, 𝑑𝑐,𝐼 und 𝑑𝑐,𝑍 auf die

Schüttdichten 𝜌𝐵 = 56,0 kg/m3 für P-1,5, 𝜌𝐵 = 180,4 kg/m3 für P-0,14 und 𝜌𝐵 = 263,2 kg/m3 für P-0,14-T
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beziehen. Für geringe Abweichungen in 𝜌𝐵 (maximal ± 10%) kann – wie bereits in Abschn. 6.5 beschrie-
ben – eine Anpassung der Parameter ̂𝑛2

𝐸 und 𝐺 erfolgen. Weiterhin kann Φ über Gl. 2.8 neu berechnet
werden. Die übrigen Parameter können in erster Näherung unverändert übernommen werden. Bei grö-
ßeren Abweichungen in 𝜌𝐵 ist davon auszugehen, dass das Rechenmodell keine verlässlichen Ergebnisse
mehr liefert.

Das durch die Gln. 8.12 u. 8.13 gegebene (temperaturaufgelöste) Rechenmodell ist im Temperatur- und
Druckbereich 20 ∘C≤ 𝑇 ≤ 800 ∘C und 10−4 hPa≤ 𝑝 ≤ 1.000 hPa experimentell (d. h. durch GHP-, THW-
und FTIR-Messungen) abgesichert und stimmt innerhalb einer Unsicherheit von ca. 5% mit den jeweili-
gen Messdaten überein.

8.4 Eignung von expandiertem Perlit als Hochtemperatur-Dämmung
bei Umgebungsdruck

Auf Grundlage der vorangehenden Untersuchung der eff. Wärmeleitfähigkeit von exp. Perlit bei Umge-
bungsdruck erfolgt abschließend anhand von Abb. 8.11 ein Vergleich mit gängigen, nicht-evakuierten
HT-Dämmstoffen. Hierzu enthält das Diagramm die in Abb. 2.5 bereits gezeigten 𝜆𝐸-Werte von Cal-
ciumsilikat, Erdalkalisilikatwolle und pyr. Kieselsäure zwischen 200 ∘C und 800 ∘C (Mitteltemperatur,
wobei von den Herstellern keine Angaben zur Temperaturdifferenz gemacht werden). Auf die erneute
Darstellung von Steinwolle wurde aufgrund der gegenüber Erdalkalisilikatwolle schlechteren Dämm-
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Abbildung 8.11: Vergleich der temperaturabhängigen eff. Wärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck zwischen exp.
Perlit und den HT-Dämmstoffen aus Abb. 2.5. Die Buchstaben in Klammern geben an, ob das Material als starre
Platte (P), flexible Matte (M) oder schüttfähiges Granulat bzw. Pulver (G) vorliegt, und ob ein Trübungsmittel (T)
zugemischt ist. Die beiden Kurven für exp. Perlit (blaue Kurve: ungetrübt, P-0,14; orange Kurve: getrübt, P-0,14-T)
wurden jeweils über Gl. 8.12 für 𝑝 = 980 hPa berechnet. Ergänzende Informationen und Datenquellen zu den HT-
Dämmstoffen sind Tab. 2.1 zu entnehmen.
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wirkung verzichtet. Zudem ist die eff. Wärmeleitfähigkeit von reinem, ungetrübten exp. Perlit (Proben-
material P-0,14) und der optimierten, getrübten Pulvermischung (P-0,14-T) gezeigt. Diese wurde jeweils
über Gl. 8.12 für 𝑝 = 980 hPa berechnet und bezieht sich dementsprechend auf die Mitteltemperatur bei
kleinen Temperaturdifferenzen. Das Probenmaterial P-1,5 ist aufgrund der gegenüber P-0,14 wesentlich
höheren eff. Wärmeleitfähigkeit (vgl. Abb. 8.9) ebenfalls nicht in der Abbildung enthalten.

Wie Abb. 8.11 zeigt, schneidet exp. Perlit als HT-Dämmung bei Umgebungsdruck geringfügig besser ab
als Calciumsilikat. Dies trifft sowohl auf den Vergleich der jeweils ungetrübten, als auch auf den der je-
weils getrübten Materialien zu. Allgemein besitzt die Perlit-Pulverschüttung gegenüber Calciumsilikat-
Platten den Vorteil der Anpassung an komplizierte Anwendungsgeometrien, allerdings den Nachteil
der benötigten Einfassung, wie bereits in Abschn. 1.3 erwähnt. Gegenüber Erdalkalisilikatwolle ist un-
getrübtes exp. Perlit bei keiner Temperatur konkurrenzfähig, das getrübte Material erst ab 𝑇 ≈ 500 ∘C
(Mitteltemperatur). Diese Temperatur wird in praktischen Anwendungen nur dann erreicht, wenn die
Temperatur der kalten Seite deutlich höher als Raumtemperatur liegt. Die eff. Wärmeleitfähigkeit von
pyr. Kieselsäure liegt aufgrund der Mikroporosität und der somit deutlich verringerten Gaswärmelei-
tung wesentlich niedriger als die von exp. Perlit. Demgegenüber stehen jedoch auch Materialkosten, die
um ein Vielfaches höher sind (vgl. Abschn. 1.3). Zusammenfassend lässt sich somit festhalten, dass (ge-
trübtes) exp. Perlit als HT-Dämmstoff bei Umgebungsdruck aufgrund seiner eff.Wärmeleitfähigkeit und
auch unter Berücksichtigung der Materialkosten94 durchaus attraktiv ist. Jedoch wird es wegen der feh-
lenden Formstabilität und der deshalb benötigten Einfassung in der Regel nur dann einen echten Vorteil
bieten, wenn in praktischen Anwendungen komplizierte Geometrien vorliegen.

94Wie inAbschn. 1.3 bereits erwähnt, liegendieMaterialkosten fürCalciumsilikat-Platten bei ca. 1.000 €/m3 und für Pressplatten
aus getrübter pyr. Kieselsäure bei ca. 4.000 €/m3 (pro Kubikmeter Dämmvolumen). Für eine getrübte Pulvermischung auf Basis
von exp. Perlit ist in etwa mit Kosten von 600 €/m3 zu rechnen.
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Kapitel 9

Praktischer Leitfaden zur
Wärmeleitfähigkeitsmessung an
porösen Medien

Durch die in dieser Arbeit ausgeführten Wärmeleitfähigkeitsmessungen an exp. Perlit unter Verwen-
dung des GHP- bzw. THW-Verfahrens wurden einige Erkenntnisse in Bezug auf die experimentelle
Durchführung gewonnen, die sich prinzipiell auf andere poröse Medien übertragen lassen. Diese Er-
kenntnisse werden in diesem Kapitel in Form eines praktischen Leitfadens präsentiert. Dabei werden
einerseits Inhalte, die in den Kapiteln 3 sowie 5 – 8 bereits beschrieben wurden, nochmals zusammen-
gefasst. Andererseits werden auch bisher noch nicht behandelte Themen ausgeführt. Dieses Kapitel ist
dazu wie folgt aufgebaut: In Abschn. 9.1 werden zunächst mögliche Fehlerquellen des THW-Verfahrens
beschrieben, die bei der Anwendung auf poröse Medien zu berücksichtigen sind. Im darauffolgenden
Abschn. 9.2 wird ein abschließender Vergleich zwischen GHP- und THW-Verfahren hinsichtlich der Eig-
nung für poröse Medien gezogen. Schließlich wird in Abschn. 9.3 eine Methode vorgestellt, mit der sich
die gesamteGasdruck- und Temperaturabhängigkeit der eff.Wärmeleitfähigkeit eines porösenMediums
mit möglichst geringem experimentellemAufwand bestimmen lässt, wobei verschiedeneMessverfahren
kombiniert werden.

9.1 Mögliche Fehlerquellen des Hitzdrahtverfahrens

In diesem Abschnitt werden zwei Effekte beschrieben, die das Ergebnis einer THW-Messung systema-
tisch verfälschen können, und spezifisch nur beim THW-Verfahren auftreten. Hingegen werden Effekte,
die eine Entsprechung imGHP-Verfahren haben, erst in Abschn. 9.2 imRahmen des dortigen Verfahrens-
vergleichs behandelt. Derartige nicht THW-spezifische Effekte sind insbesondere das Auftreten schein-
barer Wärmeleitfähigkeiten aufgrund von nicht-diffusivem Strahlungstransport (vgl. Abschn. 3.4.2 u.
Kap. 7) sowie die beobachteten Abweichungen des Kopplungsparameters aus beiden Messverfahren
(vgl. Abschn. 3.4.3 u. 8.2.2).

Außerdem wird der bereits in Abschn. 5.3 beschriebene Einfluss des Auswertezeitraums (d. h. die Wahl
der Anfangszeit 𝑡𝐴 und der Endzeit 𝑡𝐸 der Auswertung) auf das THW-Messergebnis hier nicht mehr
näher ausgeführt. Es handelt sich hierbei nämlich um eine statistische Unsicherheit und nicht um einen
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systematischen Fehler, da das THW-Messergebnis bei zufälliger Wahl des Auswertezeitraums um einen
Mittelwert variiert, wobei Ergebnisse umso unwahrscheinlicher werden, je weiter sie vom Mittelwert
entfernt sind. Die statistische Unsicherheit liegt je nach Messung zwischen 2% und 8% (s. Abschn. 5.3)
und ist in den jeweils angegebenen Unsicherheiten sämtlicher THW-Messdaten der vorangegangenen
Kapitel 7 und 8 enthalten. Es kann prinzipiell davon ausgegangen werden, dass dieser Effekt auch bei
anderen porösen Medien auftritt, da er im Wesentlichen den charakteristischen Eigenschaften (hoher
Kontaktwiderstand, geringe Dichte, geringe Wärmekapazität) dieser Materialien geschuldet ist.

Verfälschung des Messergebnisses durch zu kurze Wartezeit zwischen Einzelmessungen

Ein erster Effekt, der zu einer systematischen Verfälschung von THW-Messergebnissen führen kann,
ist die Wahl einer zu kurzen Wartezeit 𝑡𝑊 (vgl. Gl. 5.9) zwischen mehreren Einzelmessungen, welche
bei gleichen Versuchsbedingungen stattfinden und anschließend gemittelt werden (vgl. Abschn. 5.3).
Diese Verfälschung ist wie folgt begründet: Nach jeder Einzelmessung ist erstens die Drahttemperatur
gegenüber dem thermischen Gleichgewicht erhöht und zweitens ein Temperaturgradient in der Probe
vorhanden. Für nachfolgende Einzelmessungen, die ohne ausreichendeWartezeit durchgeführt werden,
ergibt sich hieraus ein erhöhter Wärmeverlust des Drahts, sodass der Temperaturanstieg Δ𝑇𝐷 als Funkti-
on von ln 𝑡 flacher verläuft. Dies resultiert wiederum in einer systematischen Erhöhung der gemessenen
Wärmeleitfähigkeit (vgl. Gl. 2.80).

Zur experimentellen Quantifizierung dieses Effekts wurde eine exemplarische Testmessung des evaku-
ierten Probenmaterials P-0,14 bei einer Temperatur von 400 ∘C mit stark verkürzter Wartezeit durchge-
führt. Die reguläre Wartezeit für diese Messung, die wie im Zusammenhang mit Gl. 5.9 beschrieben
bestimmt wurde, betrug 14min. Mit dieser regulären Wartezeit wurde als Messergebnis ein Wert von
(19,1± 1,1)mW/mK ermittelt. Für die Testmessung wurden nun insgesamt drei Einzelmessungen mit
einer Wartezeit von nur 30 s durchgeführt. Dabei ergab sich für die separat ausgewerteten (d. h. nicht
gemittelten) Einzelmessungen eine Erhöhung der gemessenen Wärmeleitfähigkeit um bis zu 52%. Dies
zeigt, dass prinzipiell eine hohe Sensitivität des THW-Messergebnisses in Bezug auf eine zu kurze Wahl
der Wartezeit besteht.

Die hieraus abzuleitende Folgerung, dass ein verlässliches THW-Messergebnis vergleichsweise lange
Wartezeiten erfordert, relativiert den Zeitvorteil, den das THW-Verfahren im Allgemeinen gegenüber
dem GHP-Verfahren hat. Beispielsweise betrug die reguläre Wartezeit der in dieser Arbeit durchgeführ-
ten THW-Messungen im evakuierten Zustand bis zu 20min (vgl. Abschn. 5.3). Die typische Messdauer
𝑡𝑀 derartiger Messungen lag zudem bei 5min. Führt man nun z. B. acht Einzelmessungen durch, die an-
schließend für die Auswertung gemittelt werden, so beträgt die gesamte Zeit, die für eine THW-Messung
(d. h. für einen Messpunkt bei einer bestimmten Kombination aus Temperatur und Gasdruck) benötigt
wird, bereits mehr als 3 h. Demgegenüber beträgt die typische Dauer einer GHP-Messung ca. 9 – 10 h (s.
Abschn. 5.2).

Verfälschung des Messergebnisses durch instationäre Ofentemperatur

Bei THW-Messungen, die im HT-Bereich üblicherweise in einem Ofen stattfinden (vgl. Abschn. 5.3),
kann eine systematische Verfälschung desMessergebnisses auch durch eine Instationarität der Ofentem-
peratur verursacht werden. Dieser Effekt kann wie folgt veranschaulicht werden:Während der Dauer ei-
ner THW-Messung (ca. 30 – 300 s) ändert sich die Drahttemperatur 𝑇𝐷 nur um wenige K (vgl. Abbn. 5.5
u. 5.6). Eine während der Messung noch vorhandene Instationarität der Ofentemperatur, die sich mit
dem gemessenen Temperaturanstieg Δ𝑇𝐷 des Drahts überlagert, verändert deshalb die Messkurve für
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Δ𝑇𝐷 als Funktion von ln 𝑡 und somit die resultierende Wärmeleitfähigkeit. Wie aus Gl. 2.80 ersichtlich
ist, besteht dabei ein inverser Zusammenhang: Eine Zunahme der Ofentemperatur führt zu einer nied-
rigeren Wärmeleitfähigkeit und umgekehrt. Der Effekt der Verfälschung ist umso höher, je kleiner die
Geradensteigung im linearen Bereich der Δ𝑇𝐷(ln 𝑡)-Messkurve (d. h. nach Überwinden des Kontaktwi-
derstands zwischen Hitzdraht und Probenmaterial) ist. Aus diesem Grund ist der Effekt insbesondere
bei evakuierten Messungen relevant, denn einerseits erfordern die dort auftretenden hohen Kontaktwi-
derstände imAllgemeinen längereMesszeiten (vgl. Abbn 5.5 u. 5.6) und andererseits ist ein Großteil des
gesamten Temperaturhubs der Messung dem Überwinden des Kontaktwiderstands zuzuordnen, wäh-
rend der eigentliche Temperaturhub des linearen Bereichs nur ca. 1K beträgt (vgl. Abbn. 5.5b u. 5.6b).

Um den Effekt der instationären Ofentemperatur experimentell zu quantifizieren, wurde auch hier ei-
ne exemplarische Testmessung durchgeführt. Diese erfolgte am evakuierten Probenmaterial P-0,14 bei
einer Temperatur von 800 ∘C. Unter stationären Bedingungen, d. h. zu einem Zeitpunkt, als die Ände-
rung der Ofentemperatur kleiner als 1,2⋅10−3 K/min war, wurde hierbei ein reguläres Messergebnis von
(55,5± 3,1)mW/mK ermittelt. Für die Testmessung unter instationären Bedingungen wurden bereits
zu einem früheren Zeitpunkt, als die Ofentemperatur noch nicht gleich der Solltemperatur war und um
ca. 0,063K/min abnahm, insgesamt vier Einzelmessungen durchgeführt. Dabei ergab sich für die erneut
separat ausgewerteten (d. h. nicht gemittelten) Einzelmessungen eine Erhöhung der gemessenen Wär-
meleitfähigkeit um bis zu 19%. Es resultiert somit, dass eine hohe Sensitivität des THW-Messergebnisses
im Allgemeinen auch bezüglich einer Instationarität der Ofentemperatur besteht.

Um ein belastbares THW-Messergebnis zu erhalten, ist also nicht nur die Einhaltung langer Wartezei-
ten zwischen den Einzelmessungen (s. o.) erforderlich, sondern auch das Abwarten einer hinreichend
stationären Ofentemperatur vor Beginn der ersten Einzelmessung. Speziell bei evakuierten Messungen
relativiert sich hierdurch der Zeitvorteil des THW-Verfahrens gegenüber dem GHP-Verfahren weiter.
Beispielsweise musste mit dem verwendeten Laborofen nach dem Einstellen der Solltemperatur eine
Zeit von typischerweise ca. 3 h abgewartet werden, bis ausreichend stationäre Bedingungen vorlagen.
Addiert man die zusätzlichen 3 h, die sich aus der Einhaltung der Wartezeit zwischen den Einzelmes-
sungen ergeben, beträgt der gesamte Zeitaufwand einer THW-Messung ca. 6 h und somit bereits mehr
als die Hälfte des typischen Zeitaufwands einer GHP-Messung (s. o.).

9.2 Abschließender Vergleich zwischen Platten- und Hitzdrahtver-
fahren für poröse Medien

Zusammen mit den Erkenntnissen des vorangehenden Abschnitts soll nachfolgend ein abschließender
Vergleich der beidenMessverfahrenGHPundTHWhinsichtlich derAnwendung auf poröseMedien und
insbesondere evakuierbare Pulverdämmstoffe erfolgen. Dabei werden verschiedene Aspekte, die in den
Kapiteln 3 sowie 5 – 8 bereits ausgeführt wurden, jeweils im Rahmen einer kurzen Zusammenfassung
behandelt und schließlich ein endgültiges Fazit gezogen.

Allgemeine Effekte bei porösen Medien

Wie bereits in Abschn. 3.4.1 beschrieben wurde, gehören parasitäre Wärmeverluste, Kontaktwiderstän-
de, und – im Fall des THW-Verfahrens zusätzlich – die endliche Ausdehnung des Hitzdrahts zu den
allgemeinen Effekten, die bei porösen Medien berücksichtigt werden müssen. Sämtliche dieser Effekte
stellen für keines der beidenVerfahren eine Einschränkungdar, denn sie können entweder vernachlässigt
oder experimentell korrigiert oder durch eine entsprechende Auswertemethode berücksichtigt werden.



9.2. Abschließender Vergleich zwischen Platten- und Hitzdrahtverfahren für poröse Medien 175

Nicht-diffusiver Strahlungstransport

Bereits in Abschn. 3.4.2 wurde ausgeführt, dass Abweichungen vom diffusiven Strahlungstransport für
das GHP-Verfahren üblicherweise (d. h. für �̂� ≥ 500m−1) unkritisch sind, während sie für das THW-
Verfahren auch bei moderater Extinktion zu scheinbaren Wärmeleitfähigkeiten und einer systemati-
schen Unterbestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit führen. Aufgrund der in Kap. 7 vorgestellten Kor-
rekturmethode, die auf nun erstmals experimentell verifizierten, numerischen Berechnungen beruht,
lässt sich die scheinbare Wärmeleitfähigkeit des THW-Verfahrens jedoch berichtigen. Die bisher be-
stehende Limitierung des THW-Verfahrens, die darin bestand, dass das Probenmaterial je nach Tem-
peratur einen Mindestextinktionskoeffizienten zwischen �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 (bei Raumtemperatur) und
�̂�𝑚𝑖𝑛 = 100.000m−1 (bei 𝑇 = 1.000 ∘C) aufweisenmusste, wird dadurch aufgehoben. Stattdessen lässt sich
das THW-Verfahren nunmehr bereits verlässlich anwenden, wenn �̂� ≥ 1.000m−1 (unabhängig von der
Temperatur) ist. Mithin unterscheiden sich die Extinktionskoeffizienten, die mit beiden Messverfahren
erforderlich sind, umdiewahre, eff.Wärmeleitfähigkeit eines porösenMediums zu bestimmen, nur noch
unwesentlich voneinander.

Messunsicherheit

Wie in den Abschnitten 5.2 und 5.3 ausgeführt, liegt die typische (statistische) Messunsicherheit des
GHP-Verfahrens zwischen 2,5% und 5,5%, und die des THW-Verfahrens zwischen 3% und 5,5%, in
Ausnahmefällen (P-1,5) beimaximal 8%. Somit sind beide Verfahren diesbezüglich in etwa vergleichbar.

Probenpräparation

Während die Probenpräparation z. B. bei plattenförmigen Medien vergleichsweise einfach ist, kann sie
speziell bei pulverförmigenMedien eine gewisseHerausforderung darstellen. Jedoch ergaben sich im ex-
perimentellen Teil dieser Arbeit durch Verwendung entsprechender Probenhalter (s. Abbn. 5.2c u. 5.4)
in keinem der beiden Messverfahren größere Probleme. Für das GHP-Verfahren sind allerdings Kalibra-
tionsmessungen erforderlich, um denWärmewiderstand der Probenhalter-Abdeckungen zu eliminieren
(s. Abschn. 5.2). Beim THW-Verfahren ist als Nachteil bezüglich der Probenpräparation zu nennen, dass
der Hitzdraht im Fall des Probenmaterials P-1,5 zur Reduktion des Kontaktwiderstands mit Wärmeleit-
paste bestrichen werden musste, was ebenfalls einen zusätzlichen Aufwand darstellt (s. Abschn. 5.3).

Reproduzierbarkeit des Messergebnisses

Misstman bei gleichen Versuchsbedingungen dieWärmeleitfähigkeit verschiedener Proben, die auf glei-
che Weise präpariert wurden, so sollten die Messergebnisse idealerweise unter Berücksichtigung der
statistischen Unsicherheit übereinstimmen. In der Praxis ist diese Reproduzierbarkeit aufgrund von Ef-
fekten der Probenpräparation jedoch nicht immer gegeben und imRahmen dieser Arbeit wurden diesbe-
züglich große Unterschiede zwischen beidenMessverfahren festgestellt. Für das GHP-Verfahren können
hierfür die Messergebnisse aus Abschn. 6.3 bzw. Abschn. 6.4 herangezogen werden, wo die eff. Wär-
meleitfähigkeit verschiedener Proben der optimierten Pulvermischung P-0,14-T insgesamt dreimal bei
𝑇 = 400 ∘C im evakuierten Zustand gemessenwurde. Dabei sind die Abweichungen zwischen den einzel-
nenMessergebnissen zumTeil größer als die statistischeUnsicherheit (s. Abb. 6.10); die nach Berücksich-
tigung dieser Unsicherheit verbleibende prozentuale Abweichung ist mit 4% jedoch relativ gering. Im
Fall des THW-Verfahrens hingegen wurde in Abschn. 7.3.1 bereits ausgeführt, dass eine deutlich größere
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Streuung der Messdaten verschiedener Proben bei gleichen Versuchsbedingungen auftrat. Dabei ist die
Abweichung für P-0,14-T am größten, sie beträgt nach Berücksichtigung der statistischen Unsicherheit
immer noch bis zu ca. 50% (vgl. Abb. 7.4). Als Begründung hierfür ist insbesondere anzuführen, dass
das THW-Verfahren den Volumenanteil der Probe, der sich in der Nähe des Hitzdrahts befindet, über-
gewichtet, da die vom Draht ausgehende Temperaturwelle weiter außen liegende Bereiche während der
Messdauer gegebenenfalls gar nicht erreicht. Das THW-Verfahren ist somit anfällig für statistische, durch
die Probenpräparation bedingte Schwankungen derMaterialeigenschaften (Dichte, ggf. Trübungsmittel-
anteil) in der Nähe des Hitzdrahts (vgl. Abschn. 7.3.1). Auchwenn in dieser Arbeit keine systematischen
Untersuchungen zur Reproduzierbarkeit des Messergebnisses beider Verfahren durchgeführt wurden,
so lässt sich dennoch festhalten, dass die Reproduzierbarkeit beim GHP-Verfahren wesentlich besser ist
als beim THW-Verfahren. Bei letzterem ist insbesondere für evakuierte Messungen eine schlechte Repro-
duzierbarkeit gegeben, da sich die Temperaturwelle aufgrund der niedrigeren Wärmeleitfähigkeit nur
langsam ausbreitet. Jedoch wurden auch bei Raumtemperatur und Umgebungsdruck Abweichungen
von bis zu 12% nach Berücksichtigung der statistischen Unsicherheit festgestellt.

Zeitaufwand

Wie in Abschn. 9.1 bereits ausgeführt, macht der Zeitvorteil des THW-Verfahrens bei evakuierten Mes-
sungen nur noch in etwa einen Faktor 2 aus, wenn die Fehlerquellen der zu kurzen Wartezeit einerseits
und der nicht-stationären Ofentemperatur andererseits eliminiert werden sollen. Für eine beispielhafte
Messreihe, die aus vier Datenpunkten bei unterschiedlichen Temperaturen besteht, ist ein Zeitaufwand
von etwa 40 h mit dem GHP-Verfahren und etwa 24 h mit dem THW-Verfahren anzusetzen.

Anders verhält es sich bei gasdruckabhängigen Messungen, die bei gleicher Temperatur durchgeführt
werden: Hier ist beim THW-Verfahren dieWartezeit zwischen den Einzelmessungen aufgrund der höhe-
ren Wärmeleitfähigkeit des Probenmaterials bei höheren Gasdrücken geringer (vgl. Gl. 5.9); sie beträgt
je nach Wärmeleitfähigkeit etwa 2 – 12min. Zudem entfällt die Zeit, die bis zur Stationarität der Ofen-
temperatur abzuwarten ist, zwischen zwei Messungen bei gleicher Temperatur und unterschiedlichem
Gasdruck. Eine exemplarische Messreihe der gasdruckabhängigen Wärmeleitfähigkeit bei konstanter
Temperatur, bestehend aus elf Datenpunkten, konnte im Rahmen dieser Arbeit mit einem Zeitaufwand
von etwa 24 h durchgeführt werden. Unter Verwendung des GHP-Verfahrens wären hierfür etwa 100 h,
also der vierfache Zeitaufwand notwendig gewesen.

Unterschied der gemessenen Wärmeleitfähigkeit im nicht-evakuierten Zustand

Ein Effekt, der beim Vergleich der beiden Messverfahren weiterhin berücksichtigt werden muss, ist die
Erhöhung der mit dem THW-Verfahren gemessenen Wärmeleitfähigkeit bei nicht vernachlässigbarer
Gaswärmeleitung. Diese Erhöhung ist in der Literatur für feuerfeste Dämmstoffe bei Umgebungsdruck
bereits bekannt (vgl. [220, S. 23–29]) und wurde in dieser Arbeit für exp. Perlit ebenfalls festgestellt
(s. Abschn. 8.2.2). Sie lässt sich bei Anwendung der Modellgleichung für 𝜆𝑃(𝑝, 𝑇) (Gl. 8.4) auf den
Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) zurückführen und muss demnach bei sämtlichen Gasdrücken des nicht-
evakuierten Zustands auftreten. Experimentelle Daten liegen jedoch bisher nur für Umgebungsdruck
vor. Anders als beim Effekt des nicht-diffusiven Strahlungstransports handelt es sich hierbei um eine
weiterhin offene Fragestellung, zu der nach derzeitigem Wissensstand keine Theorie und auch kein Kor-
rekturverfahren existiert, und die demnach nur phänomenologisch (vgl. Abb. 8.10) beschrieben wer-
den kann. Für praktische Dämmanwendungen kann jedoch davon ausgegangen werden, dass ein über
GHP-Messungen bestimmter Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) verlässlicher ist als ein über THW-Messungen
bestimmter 𝐻(𝑇)-Wert (vgl. Abschn. 8.2.2).
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Fazit

Wie die vorangehende Übersicht zeigt, liegen die Unterschiede zwischen dem GHP- und dem THW-
Verfahren bei der Anwendung auf poröse Medien und insbesondere poröse Pulver im Wesentlichen in
der Reproduzierbarkeit des Messergebnisses, im Zeitaufwand und in der gemessenen Wärmeleitfähig-
keit im nicht-evakuierten Zustand. Als Zusammenfassung lässt sich folgendes festhalten: Auch wenn
es mit dem in Kap. 7 entwickelten Korrekturverfahren für die scheinbare Wärmeleitfähigkeit möglich
ist, das THW-Verfahren auf poröse Medien mit moderater Extinktion anzuwenden, so ist es dennoch zu
empfehlen, temperaturabhängige, evakuierte Messungen mit dem GHP-Verfahren durchzuführen. Dies
ist dadurch begründet, dass die Reproduzierbarkeit des THW-Verfahrens deutlich schlechter ist, wäh-
rend der Zeitvorteil nur mäßig (maximal Faktor 2) ist. Zwar könnte eine bessere Reproduzierbarkeit
des THW-Messergebnisses durch längere Messzeiten erreicht werden, da die Temperaturwelle dann ei-
nen größeren Teil des Probenvolumens erfasst und somit der Bereich um den Hitzdraht nicht so stark
übergewichtet wird. LängereMesszeiten und damit ebenfalls verbundene längereWartezeiten zwischen
den Einzelmessungen (vgl. Gl. 5.9) führen jedoch auch dazu, dass der Zeitvorteil des THW-Verfahrens
endgültig verloren geht. Für temperaturabhängige Messungen bei Umgebungsdruck wird ebenfalls das
GHP-Verfahren empfohlen, da die Erhöhung des THW-Messergebnisses bei derzeitigem Wissensstand
(noch) nicht korrigiertwerden kann (s. o.). Anders verhält es sich für gasdruckabhängigeMessungen bei
gleicher Temperatur. Mit steigendem Gasdruck ist die Reproduzierbarkeit des THW-Verfahrens zuneh-
mend besser, da die Temperaturwelle aufgrund der höherenWärmeleitfähigkeit auch bei geringerMess-
dauer einen vergleichsweise großen Teil des Probenvolumens erfasst. Somit kann das THW-Verfahren
verlässlicher angewendet und sein Zeitvorteil (s. o.) genutzt werden. Aus der gemessenen gasdruckab-
hängigen Wärmeleitfähigkeit lassen sich die Strukturparameter eines porösen Mediums korrekt bestim-
men (vgl. Abschn. 8.2.2). Für den Kopplungsparameter ist zwar ein Abgleich mit dem GHP-Verfahren
erforderlich (s. o.); hierfür genügt jedoch eine einzelne GHP-Messung, z. B. bei Umgebungsdruck.

9.3 Vollständige Bestimmung der Gasdruck- und Temperaturabhän-
gigkeit der effektiven Wärmeleitfähigkeit

Aufbauend auf das Fazit des vorangehenden Abschnitts soll abschließend noch eineMethode vorgestellt
werden, welche es ermöglicht, die Gasdruck- und Temperaturabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit
𝜆𝐸 eines porösenMediumsmit möglichst wenig experimentellem (Zeit-)Aufwand bei gleichzeitig hoher
Genauigkeit in einem gegebenen Temperaturbereich vollständig zu bestimmen. Dabei wird angenom-
men, dass sich 𝜆𝐸 über die in dieser Arbeit entwickelte Modellgleichung 8.12 für ein Pulver mit innerer
und äußerer Porosität (z. B. exp. Perlit, pyr. oder gef. Kieselsäure, granulares Aerogel, Kieselgur, sowie
Mischungen dieser Materialien mit Trübungsmitteln) beschreiben lässt. Für andere poröse Medien, bei
denen sich das Strahlungsdiffusionsmodell ebenfalls anwenden lässt, und die jedoch nur eine Art von
Porosität Φ sowie entsprechend nur einen effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐 aufweisen (z. B. Schäume,
Fasermaterialien, monolithische Aerogele, sowie Mischungen dieser Materialien mit Trübungsmitteln),
kann die folgende Modifikation von Gl. 8.12 angegeben werden:

𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) = 1
𝐹

16 ̂𝑛2
𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 𝜌𝐵 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) + 𝐺 𝜆∗

𝐹(𝑇) + 𝐻(𝑇) 𝜆0(𝑇) Φ
1 + 𝑍(𝑇)

𝑑𝑐 𝑝
(9.1)

In Gl. 8.12 bzw. Gl. 9.1 sind die Größen 𝜌𝐵, ̂𝑛𝐸 (gemäß den Gln. 2.38, 2.39 bzw. D.5) und Φ (gemäß
Gl. 2.8, ggf. i. V.m. Gl. D.4) für ein gegebenes Material durch die Materialeigenschaften festgelegt. Des
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weiteren können 𝜆∗
𝐹(𝑇) (s. Abb. 2.4 u. Gl. 2.70 fürMaterialien auf Basis von a-SiO2) und 𝜆0(𝑇) (s. Abb. 2.2

u. Gl. 2.54 für Luft und Stickstoff) der Literatur95 entnommen werden. Der Faktor 𝑍(𝑇) kann für exp.
Perlit in einer Luft- oder Stickstoffatmosphäre gemäß Gl. B.5 u. Tab. B.1 berechnet werden; dabei ist zu
berücksichtigen, dass sich die angegebenen Werte und Koeffizienten aufgrund der Abhängigkeit vom
Akkommodationskoeffizienten nur auf exp. Perlit beziehen. Für andere Materialien kann 𝑍(𝑇) jedoch
analog zu den Ausführungen in Anh. B neu berechnet werden; hierzu ist lediglich die Molmasse 𝑀𝐹
des Festkörpermaterials, aus dem die Porenwände bestehen, in Gl. B.3 anzupassen. Die verbleibenden
Größen 𝐹, ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇), 𝐺, 𝐻(𝑇), sowie die Strukturparameter 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und Φ𝑍 (im Fall von Gl. 8.12) bzw. 𝑑𝑐
(im Fall von Gl. 9.1) sind für ein zu untersuchendes Material experimentell zu bestimmen. Hierfür sind
die folgenden Messungen erforderlich:

– Der massenspezifische Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) ist FTIR-spektroskopisch zu ermitteln. Dabei

sollte der Wellenlängenbereich des verwendeten Spektrometers möglichst gut auf den zu untersu-
chenden Temperaturbereich abgestimmt werden (vgl. Abb. 6.3).

– Die Skalierungsfaktoren 𝐹 und 𝐺 können durch Anpassung an die Messdaten einer evakuierten
Messreihe der temperaturabhängigenWärmeleitfähigkeit (spektroskopische Methode, Gl. 6.2) be-
stimmtwerden. Dabei sollte dieMessreihemindestens drei Datenpunkte bei verschiedenen Tempe-
raturen umfassen und für ein verlässliches Ergebnis mit demGHP-Verfahren durchgeführt werden
(s. Abschn. 9.2).

– Die Strukturparameter 𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 und Φ𝑍 (bzw. 𝑑𝑐) können durch Anpassung an die Messdaten
einer Messreihe der gasdruckabhängigen Wärmeleitfähigkeit ermittelt werden. Hierbei kann das
THW-Verfahren eingesetzt werden (s. Abschn. 9.2). Der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) ist zunächst
ebenfalls mit anzupassen, auch wenn er anschließend über GHP-Messungen neu bestimmt wird
(s. u.). Die gasdruckabhängige Messreihe kann bei beliebiger Temperatur erfolgen, da die Tempe-
raturabhängigkeit des Halbwertsdrucks über den Faktor 𝑍(𝑇) berücksichtigt wird. Somit kann der
Einfachheit halber Raumtemperatur gewählt werden. Im Druckbereich, in dem sich die Wärme-
leitfähigkeit stark mit demGasdruck ändert (vgl. Abb. 2.3), sollte die Messreihe mindestens einen,
für eine höhere Genauigkeit besser zwei Datenpunkte pro Dekade des Gasdrucks umfassen. Eine
typische Messreihe wird somit aus etwa sieben bis zwölf Datenpunkten bestehen.

– Der Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) kann aus den Messdaten einer Messreihe der temperaturabhängi-
genWärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck gemäß Gl. 8.10 für einzelne Temperaturen berechnet
und anschließend durch eine Ausgleichsfunktion beschrieben werden. Voraussetzung hierfür ist,
dass die Strukturparameter und die eff. Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand bereits be-
kannt sind (s. Gl. 8.10). Dabei sollte die Messreihe erneut mindestens drei Datenpunkte bei ver-
schiedenen Temperaturen umfassen und ebenfalls mit dem GHP-Verfahren durchgeführt werden
(s. Abschn. 9.2).

Es werden also neben der FTIR-spektroskopischen Messung lediglich zwei temperaturabhängige GHP-
Messreihen (eine im evakuierten Zustand und eine bei Umgebungsdruck) sowie eine gasdruckabhängi-
ge THW-Messreihe bei Raumtemperatur benötigt, um sämtliche Parameter derModellgleichung (Gl. 8.12
bzw. Gl. 9.1) zu ermitteln. Über die Modellgleichung lässt sich dann die gesamte Temperatur- und Gas-
druckabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit des porösen Mediums im gewählten Temperaturbereich
(z. B. zwischen Raumtemperatur und 800 ∘C) beschreiben.

95Für die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆∗
𝐹(𝑇) sei hierbei insbesondere auf [201], für die Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0(𝑇)

von Gasen insbesondere auf [206] verwiesen.
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Kapitel 10

Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der vorliegenden Dissertation wurde expandiertes Perlit, ein preisgünstiges (75 – 500 €/m3),
nicht-toxisches, wärmeisolierendes Alumosilikat-Pulver mit niedriger Dichte (35 – 180 kg/m3) und ho-
her Porosität (93 – 99%), welches in einem technischen Expansionsprozess aus einem natürlichen, vul-
kanischen Gesteinsprodukt (Rohperlit) hergestellt wird, erstmals hinsichtlich seiner Eignung als eva-
kuierbarer, superisolierender Hochtemperatur-Dämmstoff bis 800 ∘C wissenschaftlich untersucht. Da-
bei wurden die beiden kommerziellen Perlit-Pulver P-1,5 (Handelsname: „Technoperl® - C1,5”, Korn-
durchmesser 𝐷𝐾 ≤ 1,5mm, Schüttdichte 𝜌𝐵 = 56 kg/m3) und P-0,14 („Eurocell® - 140”, 𝐷𝐾 ≤ 140µm,
𝜌𝐵 = 180 kg/m3) als Probenmaterialien verwendet. Diese wurden sowohl durch Wärmeleitfähigkeits-
messungen unter Verwendung der beiden etablierten Messverfahren GHP (engl. ‚guarded hot plate‘)
und THW (engl. ‚transient hot-wire‘) als auch durch FTIR-Spektroskopie der wellenlängenabhängigen
Strahlungsextinktion zwischen 1,4µmund 18µmuntersucht. Ergänzendwurden REM-Aufnahmen und
Lichtmikroskopie-Bilder zur Analyse der Materialstruktur angefertigt. Die stets ohne äußeren mechani-
schen Belastungsdruck durchgeführten Wärmeleitfähigkeitsmessungen fanden im Temperaturbereich
zwischen Raumtemperatur und 800 ∘C sowie bei Gasdrücken zwischen 10−4 hPa und 1.000 hPa statt.

Für die insbesondere bei hohen Temperaturen anspruchsvolle Messung der effektiven Wärmeleitfähig-
keit von evakuierbaren, hochporösen Pulverdämmstoffen wurden sowohl das zeitaufwändigere, aber
insgesamt verlässlichere GHP-Verfahren als auch das schnellere, aber fehleranfälligere THW-Verfahren
angepasst und erfolgreich angewendet. Für das GHP-Verfahren wurden rahmenförmige Probenhalter
aus Calciumsilikat mit speziellen Abdeckungen aus Phlogopit konstruiert und eine Kalibrationsmetho-
de zur Eliminierung des zusätzlichen Wärmewiderstands der Abdeckungen angegeben.

In einem ersten Teil der Arbeit wurden die Probenmaterialien im evakuierten Zustand, d. h. bei ver-
nachlässigbarer Gaswärmeleitung und somit bestmöglicher Isolationswirkung untersucht. Bei der FTIR-
spektroskopischen Bestimmung des Extinktionskoeffizienten wurde der Einfluss des begrenzten Spek-
tralbereichs des verwendeten Spektrometers auf die Genauigkeit des Messergebnisses analysiert und
diskutiert. Aus GHP-Messungen ergab sich bei einer für praktische Anwendungen typischen Mitteltem-
peratur von �̄� = 400 ∘C, welche in etwa der Dämmung eines 675 ∘C heißen Körpers gegen die Umgebung
entspricht, eine eff. Wärmeleitfähigkeit von ca. 69mW/mK für das reine Perlit-Pulver P-1,5, und von ca.
22mW/mK für das reine Perlit-Pulver P-0,14. Die eff. Wärmeleitfähigkeit beider Materialien wurde zu-
sätzlich auch beiMitteltemperaturen von 100 ∘C, 200 ∘Cund 600 ∘Cgemessen, während sich der bisherige
experimentelle Wissensstand nur bis maximal 110 ∘C erstreckte.

Zur Beschreibung der Temperaturabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 im evakuierten Zustand
wurden zwei verschiedene Modelle erfolgreich auf die Messdaten angewandt. Zum einen wurde ein
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in der Literatur weit verbreitetes Modell („kalorimetrische Methode”) verwendet, welches die schwa-
chen Temperaturabhängigkeiten des Extinktionskoeffizienten �̂� und der Festkörperwärmeleitfähigkeit
𝜆𝐹 vernachlässigt, und welches �̂� aus der Geradensteigung sowie 𝜆𝐹 aus dem Achsenabschnitt einer
Auftragung von 𝜆𝑉 gegen 𝑇3 bestimmt. Zum anderen wurde ein bisher nur selten angewandtes Ska-
lierungsmodell („spektroskopische Methode”) benutzt, welches die Temperaturabhängigkeiten von �̂�
(aus zusätzlichen FTIR-spektroskopischen Messungen) und 𝜆𝐹 (entsprechend der z. B. aus Literaturda-
ten bekannten, temperaturabhängigen Wärmeleitfähigkeit des massiven Festkörperanteils) zusätzlich
berücksichtigt. Das Skalierungsmodell gewichtet den Strahlungs- und Festkörperanteil von 𝜆𝑉 mit den
Skalierungsfaktoren 𝐹 und 𝐺, wobei der Faktor 𝐹 mit abhängiger Streuung derWärmestrahlung und der
Faktor 𝐺 mit der Dichte und Festkörperstruktur des jeweiligen Materials in Verbindung gebracht wer-
den konnte. Währendman aus der kalorimetrischenMethode nurMittelwerte für �̂� und 𝜆𝐹 erhält, liefert
die spektroskopische Methode temperaturaufgelöste Werte und ist aufgrunddessen besser in der Lage,
die temperaturabhängigen 𝜆𝑉-Datenwiederzugeben. Bei der theoretischen Beschreibung derMessdaten
wurde auch auf die korrekteMittelung der temperaturabhängigenGrößen �̂� und 𝜆𝐹 sowohl in herkömm-
lichen als auch in verbesserten, neuen Ansätzen eingegangen. Diese Mittelung ist für die Praxis bedeu-
tend, wo üblicherweise zwei Begrenzungsflächenmit deutlich verschiedenen Temperaturen gegeneinan-
der isoliert werden sollen. In diesem Zusammenhang wurde ein geeigneter Temperatur-Mittelwert für
den Extinktionskoeffizienten hergeleitet, der sich lediglich aus den �̂�-Werten der oberen und unteren
Grenze des betrachteten Temperaturintervalls berechnet.

Die reinen Perlit-Pulver eignen sich nur bedingt zur hocheffizienten Wärmedämmung im HT-Bereich,
wo der Wärmetransport durch Strahlung nach dem Stefan-Boltzmann-Gesetz dominiert. Insbesonde-
re scheidet das bisher erfolgreich zur Vakuumwärmedämmung im Tief- und Niedertemperatur-Bereich
verwendete P-1,5 aus, da es aufgrund seiner niedrigen Dichte eine zu geringe Strahlungsextinktion auf-
weist. Verglichenmit der eff.Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸 üblicherHT-Dämmstoffe bei Umgebungsdruck (z. B.
Calciumsilikat: 𝜆𝐸 ≈ 100mW/mK bei �̄� = 400 ∘C) ist die resultierende eff. Wärmeleitfähigkeit von eva-
kuiertem P-1,5 mit 𝜆𝑉 = 69mW/mK zwar niedriger, unter Berücksichtigung des hierzu erforderlichen
Aufwands aber wirtschaftlich unattraktiv. Hingegen ist P-0,14 wegen seiner deutlich höheren Dichte bes-
ser für HT-Dämmanwendungen geeignet; bei mittleren Temperaturen (�̄� = 200 ∘C) ist im evakuierten
Zustand bereits ohne weitere Maßnahmen eine gute Dämmwirkung (𝜆𝑉 = 9mW/mK) gegeben. Jedoch
kann eine deutliche Erhöhung der Extinktion, und somit eine Reduzierung der eff. Wärmeleitfähigkeit
gerade bei hohen Temperaturen, durch die Zugabe sogenannter Infrarot-Trübungsmittel erreicht wer-
den. Zur Entwicklung einer möglichst effizienten Hochtemperatur-Vakuumpulverisolation wurde daher
ein geeignetes Trübungsmittel identifiziert und das optimale Mischungsverhältnis ermittelt, in welchem
dieses dem Basismaterial P-0,14 zugemischt werden muss. Der diesbezügliche Stand der Technik war,
dass sämtliche der bisher in Kombination mit exp. Perlit eingesetzten Trübungsmittel nicht hochtempe-
raturtauglich sind und ebenfalls nur bis maximal 110 ∘C untersucht wurden.

Folglich wurden verschiedene Trübungsmittel, deren Wirksamkeit im Zusammenhang mit anderen su-
perisolierenden Basismaterialien aus der Literatur bekannt war, untersucht. Dabei wurden kommerziell
erhältliche Pulver verwendet und darauf geachtet, dass deren Korndurchmesser hinsichtlich der Streu-
ung von Wärmestrahlung (Mie-Streuung) nahe an einem Optimum von ca. 2 – 4µm liegt, welches sich
aus theoretischen Berechnungen in der Literatur ergeben hatte. Insgesamt wurden fünf Siliziumcarbid-
(SiC), zwei Borcarbid- (B4C), ein Rutil- (TiO2) und ein Ilmenit-Pulver (FeTiO3) analysiert und hier-
für jeweils der spektrale Extinktionskoeffizient mittels FTIR-Spektroskopie zwischen 1,4µm und 18µm
gemessen. Die Auswahl des Trübungsmittels erfolgte einerseits anhand des Extinktionskoeffizienten,
wobei der Mittelwert über das gesamte Spektrum (Rosseland-Mittel) bei anwendungstypischen Tem-
peraturen herangezogen wurde; andererseits wurden aus Wirtschaftlichkeitsgründen auch möglichst
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niedrige Materialkosten als Entscheidungskriterium berücksichtigt. Unter diesen Maßgaben wurde ein
SiC-Pulver (Handelsname: „Silcar P8”) mit einer Schüttdichte von 870 kg/m3 und einer mittleren Korn-
größe von 1 – 3µm bei einer vergleichsweise breiten Korngrößenverteilung als Trübungsmittel ausge-
wählt. Die Extinktionsspektren des Basismaterials P-0,14 und des gewählten SiC-Pulvers ergänzen sich
insofern, als dass die vergleichsweise niedrige Extinktion von SiC bei Wellenlängen um 10µm durch ein
Absorptionsmaximum von exp. Perlit kompensiert wird.

Anschließend wurden unter Verwendung eines Rhönradmischers Pulvermischungen aus P-0,14 und
dem ausgewählten SiC-Pulver hergestellt, wobei derMassenanteil 𝑤 des Trübungsmittels zwischen 20%
und 60% variiert wurde. Die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 dieser Mischungen wurde im evakuierten Zu-
stand bei �̄� = 400 ∘C in der GHP-Apparatur bestimmt. Dabei ergab sich für eine Mischung mit 𝑤 = 40%
und einer zugehörigen Schüttdichte von 263 kg/m3 ein relativ breites Minimum von 𝜆𝑉 mit einem her-
vorragenden Wert von ca. 13mW/mK. An dieser optimalen Pulvermischung (Bezeichnung: P-0,14-T)
wurden zunächst Entmischungs- und Rüttelversuche durchgeführt, wobei die gemessene eff. Wärme-
leitfähigkeit jedoch unverändert blieb und auch optisch keine Entmischung festgestellt werden konnte.
Danach wurde die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 von P-0,14-T auch bei 100 ∘C, 200 ∘C und 600 ∘C Mittel-
temperatur mit dem GHP-Verfahren gemessen. Im gesamten HT-Bereich wurden sehr niedrige eff. Wär-
meleitfähigkeiten erreicht, die – bei niedrigeren Materialkosten – zum Teil deutlich besser sind als die
Literaturwerte bisheriger evakuierter und getrübter, superisolierender Materialien.

Auch die optimierte, getrübte Pulvermischung P-0,14-T wurde einerseits mit der Auftragung von 𝜆𝑉
gegen 𝑇3 (kalorimetrische Methode) und andererseits mit dem Skalierungsmodell (spektroskopische
Methode) auf Grundlage zusätzlicher FTIR-spektroskopischer Messungen analysiert. Hierbei wurden
in Zusammenhang mit dem Skalierungsmodell Berechnungsformeln für die Reindichte und den Bre-
chungsindex einer getrübten Pulvermischung, welche aus den drei Phasen Basismaterial, Trübungsmit-
tel und Hohlräume besteht, hergeleitet. Mit der spektroskopischen Methode, welche die temperatur-
abhängigen 𝜆𝑉-Messdaten erneut genauer wiedergeben konnte als die kalorimetrische Methode, wurde
für P-0,14-T ein Extinktionskoeffizient von �̂� = 15.350± 1.630m−1 und eine Festkörperwärmeleitfähigkeit
von 𝜆𝐹 = 3,7± 1,0mW/mK bestimmt. Diese Werte stellen jeweils geeignete Mittelwerte für den experi-
mentell untersuchten Temperaturbereich zwischen 100 ∘C und 600 ∘C dar. Für das reine Perlit-Pulver
P-0,14 liegen die entsprechenden Werte bei �̂� = 5.681± 116m−1 und 𝜆𝐹 = 1,8± 0,4mW/mK. Folglich
konnte �̂� durch Zugabe des Trübungsmittels deutlich vergrößert und damit die bei hohen Temperaturen
dominierende Strahlungsleitfähigkeit um ca. 57% auf weniger als 9mW/mK bei 𝑇 = 400 ∘C verringert
werden. Hingegen hat sich 𝜆𝐹 durch das eingebrachte Trübungsmittel zwar in etwa verdoppelt, trägt
aber absolut gesehen nur in untergeordnetem Maße zur eff. Wärmeleitfähigkeit bei.

Aufgrund der Ergebnisse der FTIR-Spektroskopie wäre zu erwarten gewesen, dass der Extinktionskoef-
fizient von P-0,14-T sogar noch höher ausfällt als der tatsächliche, durchWärmeleitfähigkeitsmessungen
bestimmte Wert (s. o.). Als Grund für diese Abweichung konnte die abhängige Streuung der Wärme-
strahlung identifiziert werden, die in der FTIR- bzw. GHP-Messung jeweils unterschiedlich stark auftritt.
Da insbesondere das Trübungsmittel einen vorwiegend streuenden Charakter aufweist, wie anhand der
FTIR-spektroskopisch bestimmten Albedo festgestellt werden konnte, ist die abhängige Streuung bei der
getrübten Pulvermischung stärker ausgeprägt als bei den reinen Perlit-Pulvern. Dies ließ sich auch an-
hand des Skalierungsfaktors 𝐹 beobachten, welcher für P-0,14-T nur etwa 0,28 betrug (gegenüber 0,65 für
ungetrübtes P-0,14). Die Verringerung des Extinktionskoeffizienten durch abhängige Streuung konnte
durch Vergleich mit theoretischen Berechnungen aus der Literatur auch quantitativ bestätigt werden.

Zusammenfassend kann bis hierhin festgehalten werden, dass sich mit der neu entwickelten, getrüb-
ten und evakuierten Pulvermischung im gesamten HT-Bereich eine hervorragende Dämmwirkung er-
zielen lässt. Obwohl der Extinktionskoeffizient durch abhängige Streuung reduziert wird (s. o.), ist die
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Zielvorgabe �̂� ≥ 10.000m−1 durch den tatsächlich kalorimetrisch gemessenen Wert klar erfüllt. Die ge-
messene eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 ist im Bereich 200 ∘C≤ �̄� ≤ 600 ∘C je nach Temperatur um etwa den
Faktor 1,5 – 12 kleiner als die von konkurrierenden, zum Teil wesentlich teureren HT-Dämmstoffen bei
Umgebungsdruck. Die Eignung der neuartigen, Perlit-basierten Pulvermischung als HT-VPI-Material ist
demnach insgesamt als sehr gut zu bewerten, sodass das zu Beginn der Arbeit definierte praktische Ziel
vollumfänglich erreicht werden konnte.

Zukünftige wissenschaftliche Arbeiten könnten sich der Entwicklung und Untersuchung von evakuier-
ten Pulvermischungen widmen, bei denen andere Trübungsmittel als das hier verwendete SiC einge-
setzt werden. Insbesondere das in dieser Arbeit nur FTIR-spektroskopisch untersuchte B4C ist in dieser
Hinsicht interessant, da es einen höheren Extinktionskoeffizienten als SiC aufweist, der sich zudem als
Funktion der Wellenlänge nur geringfügig ändert. Weiterhin handelt es sich bei B4C gemäß Literatur-
angaben um ein vorwiegend absorbierendes Trübungsmittel, bei dem abhängige Streuung nur in we-
sentlich verringertem Maße auftreten sollte. Es kann deshalb davon ausgegangen werden, dass mit B4C
nochmals deutlich höhere Extinktionskoeffizienten erreicht werden können als mit SiC. Zudem ist die
Wärmeleitfähigkeit von massivem B4C niedriger als von SiC, sodass die Festkörperwärmeleitfähigkeit
der Pulvermischung geringer ausfallen sollte. In dieser Arbeit wurde B4C lediglich aus wirtschaftlichen
Gründen wegen seiner immens hohen Materialkosten nicht als Trübungsmittel ausgewählt.

Ein zweiter Teil der Arbeit widmete sich der Anwendung des THW-Verfahrens auf evakuierbare, po-
röse Medien mit niedriger Dichte und moderater Extinktion (1.000m−1≤ �̂� ≤ 10.000m−1). Nachdem bei
der Vermessung derartiger Materialien (v. a. bei hohen Temperaturen und im Vakuum) aufgrund ho-
her Kontaktwiderstände und niedriger Wärmeleitfähigkeiten einige Besonderheiten gegenüber der ge-
wöhnlichen Vorgehensweise zu berücksichtigen sind, wurde zunächst eine Best-Practice-Methode für
die zuverlässige Messung (Probenpräparation und Versuchsdurchführung) und Auswertung der Mess-
kurven angegeben. Außerdem konnte erstmals ein Korrekturverfahren entwickelt werden, das der be-
kannten Tatsache Rechnung trägt, dass das THW-Verfahren bei Probenmaterialienmitmoderater Extink-
tion aufgrund von nicht-diffusivem Strahlungstransport nur eine scheinbare Wärmeleitfähigkeit misst,
welche die wahre, eff. Wärmeleitfähigkeit unterbestimmt. Das Korrekturverfahren basiert auf numeri-
schen Berechnungen von EBERT [48] und TRAN [202], welche in dieser Arbeit zum Teil re-evaluiert, in
geeigneter Form neu dargestellt und anschließend durch systematischen Vergleich zwischen THW- und
GHP-Messungen an reinem bzw. getrübtem exp. Perlit erstmalig experimentell verifiziert wurden. So-
wohl die numerischen Berechnungen als auch die Experimente lassen den Schluss zu, dass das THW-
Verfahren den Leitungsanteil der eff.Wärmeleitfähigkeit korrekt bestimmt und nur den Strahlungsanteil
unterbestimmt. Dies lässt sich formal durch einen scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 ausdrücken,
der gegenüber dem wahren Wert �̂� erhöht ist. Das Korrekturverfahren ermöglicht es nun erstmals, ei-
nen durch THW-Messungen ermittelten, scheinbaren Extinktionskoeffizienten in den wahren Wert um-
zurechnen und gleichzeitig einen Korrekturterm für die zugehörige scheinbare Wärmeleitfähigkeit an-
zugeben. Der zur Bestimmung der eff. Wärmeleitfähigkeit erforderliche Mindestextinktionskoeffizient
konnte damit von Werten zwischen �̂�𝑚𝑖𝑛 = 10.000m−1 und �̂�𝑚𝑖𝑛 = 100.000m−1 (je nach Temperatur) auf
�̂�𝑚𝑖𝑛 = 1.000m−1 (unabhängig von der Temperatur) verringert werden. Hierdurch ist es nun insbesonde-
re möglich, die eff. Wärmeleitfähigkeit von Materialien mit moderater Extinktion, welche eine wichtige
Klasse hocheffizienter Dämmstoffe darstellen, auchmit demTHW-Verfahren zu bestimmen. Gemäß dem
bisherigen Wissensstand war das THW-Verfahren auf derartige Materialien nicht anwendbar.

Eine in diesem Zusammenhang noch nicht abschließend geklärte Fragestellung ist, inwiefern der Lei-
tungsanteil 𝜆𝐿 der eff.Wärmeleitfähigkeit die Überbestimmung des Extinktionskoeffizienten beeinflusst.
Diesbezüglich sind weitere numerische Berechnungenwünschenswert, da diese eine entsprechende Un-
tersuchung mit höherer Genauigkeit und insgesamt weniger Zeitaufwand ermöglichen als weitere Ex-
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perimente. Zu diesem Zweck wäre es zunächst ausreichend, die numerischen Berechnungen von TRAN
[202] mit 𝜀𝐷 = 0,1 und �̂� = 5.000m−1 bzw. �̂� = 10.000m−1 zu wiederholen, dabei einen Wert für 𝜆𝐿 zu
verwenden, der deutlich vom bisher verwendetenWert 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK abweicht, und zu überprüfen
welches Ergebnis sich hiermit für die Überbestimmung des Extinktionskoeffizienten ergibt. Insbesonde-
re wird 𝜆𝐿 = 5mW/mK vorgeschlagen, um einen direkten Vergleich mit den Berechnungen von EBERT
[48] zu ermöglichen. Alternativ wäre es gleichermaßen ausreichend, die numerischen Berechnungen
von EBERT [48] mit 𝜀𝐷 = 0,1 und �̂� = 1.500m−1 für einen 𝜆𝐿-Wert, der deutlich vom bisher verwendeten
Wert 𝜆𝐿 = 5mW/mK abweicht, zu verifizieren. In diesem Fall wird 𝜆𝐿 = 34,6mW/mK aus Gründen der
Vergleichbarkeit mit den Berechnungen von TRAN [202] vorgeschlagen. Für eine möglichst vollständige
Untersuchung der genannten Fragestellung sind temperaturabhängige numerische Berechnungen mit
systematischer Variation von 𝜆𝐿 und �̂� wünschenswert.

In einemdritten Teil derArbeit wurde dieGasdruckabhängigkeit der eff.Wärmeleitfähigkeit der Proben-
materialien P-1,5, P-0,14 und P-0,14-T zwischen 10−4 hPa und 1.000 hPa untersucht. Dabei sollte erstens
die für exp. Perlit bei Raumtemperatur bekanntermaßen ausgeprägte Festkörper-Gas-Kopplung erstmals
auch bei hohen Temperaturen experimentell bestimmt und theoretischmodelliert werden. Zweitens soll-
te im Hinblick auf praktische Anwendungen überprüft werden, welche Isolationseigenschaften eine nur
teilweise evakuierte bzw. belüftete HT-Dämmung auf Perlit-Basis aufweist, da eine vollständige Unter-
drückung der Gaswärmeleitung durch Evakuieren auf unter 0,01 hPa aus Kostengründen nicht immer
realisierbar sein wird. Die gasdruckabhängigen Wärmeleitfähigkeitsmessungen wurden mit dem THW-
Verfahren durchgeführt und die Messungen bei Umgebungsdruck zusätzlich durch das GHP-Verfahren
verifiziert. Damitwurde drittens noch das Ziel verfolgt, einen aus der Literatur für andere poröseDämm-
stoffe bekannten und bisher unerklärten Unterschied der mit GHP- bzw. THW-Verfahren gemessenen
Wärmeleitfähigkeit bei Umgebungsdruck anhand von exp. Perlit zu untersuchen.

Umdie bei 25 ∘C, 400 ∘Cund 800 ∘CgemesseneGasdruckabhängigkeit theoretisch zu beschreiben, wurde
eine neue, phänomenologische Modellgleichung entwickelt, die auf einer aus der Literatur bekannten
Gleichung basiert. Sie berücksichtigt durch eine exakte gaskinetische Modellierung erstmals die Tem-
peraturabhängigkeit des Halbwertsdrucks, die sich aus den Temperaturabhängigkeiten der Parameter
𝑓 (Anzahl der Freiheitsgrade), 𝛼 (Akkommodationskoeffizient) und 𝜎 (Stoßquerschnitt) zusammen-
setzt und im Faktor 𝑍(𝑇) resultiert. Weiterhin wurde die ursprüngliche Gleichung durch Einführung
eines neuen Kopplungsparameters 𝐻(𝑇) modifiziert, wodurch es gelang, den komplexen Effekt der
Festkörper-Gas-Kopplung und dessen Temperaturabhängigkeit mit einem einzigen Modellparameter
zu erfassen. Mit der neu entwickelten Modellgleichung war es nicht nur möglich, die gasdruckabhän-
gigen Messdaten bei den verschiedenen Temperaturen im Rahmen der experimentellen Unsicherheit
mit hervorragender Genauigkeit abzubilden, sondern es konnte auch eine gute Übereinstimmung zwi-
schen verschiedenen, an die Messdaten angepassten Strukturparametern der Modellgleichung (z. B. eff.
Porendurchmesser) und den aus REM-Aufnahmen und Lichtmikroskopie-Bildern visuell abgeleiteten
Strukturgrößen festgestellt werden. Die Zumischung des Trübungsmittels SiC hatte dabei nur geringe
Auswirkungen auf den gemessenen gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 der eff. Wärmeleitfähigkeit.

Wie sich anhand des Kopplungsparameters 𝐻 direkt ablesen lässt, ist 𝜆𝑃 je nach Probenmaterial und
Temperatur um den Faktor 1,05 bis 2,07 gegenüber der reinen Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 erhöht. Hier-
aus ergibt sich eine zum Teil massive Kopplung zwischen Gas- und Festkörperwärmeleitung, die durch
das Kurzschließen von strukturellen thermischen Widerständen verursacht wird. Trotzdem können mit
belüfteten HT-Dämmungen auf Perlit-Basis (Probenmaterialien P-0,14 und P-0,14-T) – bei gleichzeitig
niedrigeren Materialkosten – etwas niedrigere eff. Wärmeleitfähigkeiten 𝜆𝐸 erreicht werden als mit dem
weit verbreiteten, kommerziellen HT-Dämmstoff Calciumsilikat. Bei �̄� = 400 ∘C beispielsweise beträgt
𝜆𝐸 = 96mW/mK für P-0,14 und 𝜆𝐸 = 87mW/mK für P-0,14-T, verglichen mit 𝜆𝐸 ≈ 100mW/mK für
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Calciumsilikat-Platten. DemVorteil der Perlit-Pulverschüttung, dass sie sich einer beliebig komplizierten
Form anpassen kann, steht dabei der Nachteil gegenüber, dass sie eine begrenzende Einfassung benötigt.
Als derzeit bester verfügbarer HT-Dämmstoffweist getrübte pyrogene Kieselsäure bei Umgebungsdruck
nochmals wesentlich niedrigereWärmeleitfähigkeiten (𝜆𝐸 = 27mW/mKbei �̄� = 400 ∘C) auf als P-0,14-T,
dies jedoch auch bei vielfach höheren Materialkosten. Es lässt sich somit festhalten, dass das in dieser
Arbeit verwendete Perlit-Pulver hoher Dichte sowohl mit als auch ohne Trübungsmittel ebenfalls als
HT-Dämmstoff bei Umgebungsdruck attraktiv ist.

Auch für exp. Perlit wurden in dieser Arbeit Unterschiede der bei Umgebungsdruck mit demGHP- bzw.
THW-Verfahren gemessenen Wärmeleitfähigkeit festgestellt. Dabei kann davon ausgegangen werden,
dass das GHP-Verfahren für praktische Dämmanwendungen wahre Werte liefert; demgegenüber sind
die THW-Messergebnisse je nach Probenmaterial und Temperatur um 4%bis 22% erhöht. In der Darstel-
lung dieser Arbeit konnte die Überbestimmung mit der hier entwickelten Modellgleichung (s. o.) durch
den Kopplungsparameter 𝐻(𝑇) ausgedrückt werden, wodurch die Beschreibung des Effekts deutlich
vereinfacht wird. Sowohl die in der Literatur angegebenen Begründungen als auch neue Erklärungs-
ansätze wurden diskutiert und verworfen, ohne das Problem vollständig lösen zu können. Es konnte
jedoch nachgewiesen werden, dass die Abweichung nur durch den gasdruckabhängigen Anteil 𝜆𝑃 der
eff. Wärmeleitfähigkeit verursacht wird. Daher wurden die Messdaten in geeigneter Form als relative
Überbestimmung des Kopplungsparameters 𝐻 in Abhängigkeit der Temperatur dargestellt. Somit ste-
hen aufbereitete, experimentelle Daten als Grundlage für zukünftige wissenschaftliche Untersuchungen
zur Verfügung. Weitere Arbeiten, die sich mit der Analyse des Phänomens und insbesondere der Ent-
wicklung einer theoretischen Erklärung befassen, werden hiermit angeregt.

Um die eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝐸(𝑝, 𝑇) aller drei untersuchten Probenmaterialien – beispielsweise für
praktische Anwendungen – berechnen zu können, wurde abschließend ein analytisches Rechenmodell
entwickelt, welches größtenteils auf physikalischen A-priori-Modellen beruht, und bei dem nur einige,
voneinander weitgehend unabhängige Parameter an die Messdaten angepasst wurden. Das Rechenmo-
dell beschreibt sämtliche experimentelle Daten im Temperaturbereich zwischen 25 ∘C und 800 ∘C sowie
bei Gasdrücken zwischen 10−4 hPa und 1.000 hPa erfolgreich im Rahmen der experimentellen Unsicher-
heit (ca. 5%). Folglich konnte auch das Ziel der Arbeit, ein theoretisches Verständnis der temperatur-
und gasdruckabhängigen eff. Wärmeleitfähigkeit von (ggf. getrübtem) exp. Perlit zu entwickeln, voll-
ständig erreicht werden.

Einige Erkenntnisse, die in dieser Arbeit in Bezug auf dieWärmeleitfähigkeitsmessungmittels GHP- und
THW-Verfahren gewonnen wurden, lassen sich von exp. Perlit auf andere poröse Medien übertragen.
Aus diesem Grund wurde erstmals ein praktischer Leitfaden erstellt, der insbesondere der Vermeidung
potentieller Fehlerquellen des THW-Verfahrens bei der Anwendung auf poröse Medien dient. In diesem
Zusammenhang wurde auch eine neue Methode vorgestellt, mit der sich die gesamte Gasdruck- und
Temperaturabhängigkeit der eff. Wärmeleitfähigkeit eines beliebigen porösenMediums unter Kombina-
tion der Messverfahren GHP, THW und FTIR-Spektroskopie mit möglichst geringem experimentellem
Aufwand bestimmen lässt. Ein abschließender Vergleich zwischen GHP- und THW-Verfahren ergab im
Wesentlichen, dass der Zeitvorteil des letzteren mit einer schlechteren Reproduzierbarkeit des Mess-
ergebnisses erkauft wird. Dabei zeigte sich, dass THW-Messungen, die an gleichwertigen, identisch prä-
parierten Perlit-Proben durchgeführt wurden, je nachMaterial eine Streuung derMessergebnisse von bis
zu 50% (im Fall von P-0,14-T) aufweisen können. Die Begründung hierfür ist, dass das THW-Verfahren
den Bereich des Probenmaterials in direkter Umgebung des Hitzdrahts übergewichtet und somit anfäl-
lig für statistische Schwankungen der Dichte oder des Trübungsmittelanteils einer pulverförmigen Probe
ist. Weitere systematische Untersuchungen zur Reproduzierbarkeit des THW-Verfahrens und deren Ver-
besserung sind wünschenswert.
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Anhang A

Alternative Herleitung der Strahlungs-
leitfähigkeit im Diffusionsmodell

In Abschn. 2.4.2 wurde ausgeführt, wie die Formel zur Berechnung der Strahlungsleitfähigkeit (Gl. 2.33)
in optisch dicken, absorbierenden und isotrop streuenden Medien ausgehend von der lokalen Intensität
̂𝐼Λ durch eine Reihenentwicklung hergeleitet werden kann. Der ausführliche Rechenweg ist bei HOWELL

ET AL. gezeigt [88, S. 576 ff.]. Dabei ergibt sich folgender Ausdruck für die lokale Strahlungsintensität (in
ebener Geometrie mit Ortskoordinate 𝑥):

̂𝐼Λ = ̂𝐼Λ,𝑆𝐾 − 𝜇
�̂�

d ̂𝐼Λ,𝑆𝐾
d𝑥 (A.1)

Aus dieser spektralen Intensität lässt sich die Strahlungswärmestromdichte ̇𝑞𝑆 gemäßGl. 2.24 durchMul-
tiplikation mit 𝜇 (zur Berücksichtigung aller Raumrichtungen) sowie Integration über den gesamten
Raumwinkel und alle Wellenlängen berechnen [88, S. 578]. Durch Vergleich mit der Fourier-Gleichung
kann anschließend die Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 abgeleitet werden (s. Abschn. 2.4.2). Im Folgenden
soll eine alternative Herleitung des Ausdrucks für 𝜆𝑆 präsentiert werden. Dabei wird Gl. 2.46, welche
ursprünglich aus der kinetischen Gastheorie kommt und die Wärmeleitfähigkeit eines Gases im Konti-
nuum beschreibt, auf Photonen angewandt. Der Kontinuums-Ansatz (Kn= 𝐿/𝑑𝑐≪ 1) entspricht hierbei
einer hohen optischen Dicke (𝜏0,Λ= 𝑑 �̂�Λ= 𝑑/𝐿Λ≫ 1), also derselben Voraussetzung wie im Strahlungs-
diffusionsmodell. Anders als bei einem Gas wird die mittlere freie Weglänge jedoch nicht durch Stöße
der Photonen untereinander begrenzt, sondern durch Absorption und Streuung im Medium.

Zunächst werden nur Photonen einer bestimmten Wellenlänge Λ betrachtet. Hierfür lassen sich 𝐿 in
Gl. 2.46 durch 𝐿Λ = 1/�̂�Λ und ̄𝑣 durch ̂𝑐/ ̂𝑛 (Ausbreitungsgeschwindigkeit der Photonen im Medium)
ersetzen. Zudem lässt sich der Term 𝑛 ∂𝐸/∂𝑇 (d. h. das Produkt aus Teilchendichte und partieller Ablei-
tung der Energie eines Teilchens nach der Temperatur) allgemein interpretieren als partielle Ableitung
der Energiedichte der Teilchen nach der Temperatur. Bei der Betrachtung von Photonen der Wellenlän-
ge Λ kann 𝑛 ∂𝐸/∂𝑇 also ersetzt werden durch ∂�̂�Λ/∂𝑇, wobei �̂�Λ die lokale spektrale Energiedichte der
Photonen bezeichnet. Man erhält somit:

𝜆𝑆,Λ = 1
3

̂𝑐
̂𝑛

1
�̂�Λ

∂�̂�Λ
∂𝑇 (A.2)

Die spektrale Energiedichte �̂�Λ an einembeliebigenOrt kann aus der lokalen gerichteten Intensität durch
Integration über alle Raumwinkel undMultiplikation mit demKehrwert der Ausbreitungsgeschwindig-
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keit berechnet werden (vgl. [88, S. 39]):

�̂�Λ = ̂𝑛
̂𝑐 ∫

Ω=4𝜋
̂𝐼Λ dΩ (A.3)

Dabei können die spektralen Größen ̂𝐼Λ und �̂�Λ entweder als Funktion der Wellenlänge (wie hier) oder
als Funktion der Frequenz ̂𝜈 = ̂𝑐 /Λ (wie in der angegebenen Quelle) betrachtet werden, was jedoch für
die Gültigkeit von Gl. A.3 keinen Unterschied macht. Weiterhin hängen in homogenen Medien beide
Größen nicht explizit, sondern nur über die lokale Temperatur 𝑇 vom Ort ab. Setzt man nun Gl. A.1 in
Gl. A.3 ein, so ergibt sich:

�̂�Λ = ̂𝑛
̂𝑐

2𝜋
∫
0

𝜋
∫
0

⎛⎜
⎝

̂𝐼Λ,𝑆𝐾 − cos 𝜗
�̂�

d ̂𝐼Λ,𝑆𝐾
d𝑥

⎞⎟
⎠
sin 𝜗 d𝜗 d𝜑 = 4𝜋 ̂𝑛

̂𝑐
̂𝐼Λ,𝑆𝐾 = 4 ̂𝑛

̂𝑐 𝑒Λ,𝑆𝐾 (A.4)

Beim letzten Gleichheitszeichen wurde der Zusammenhang 𝜋 ̂𝐼Λ,𝑆𝐾 = 𝑒Λ,𝑆𝐾 [88, S. 18] verwendet. Ein-
gesetzt in Gl. A.2 erhält man:

𝜆𝑆,Λ = 4
3

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑇 (A.5)

Zur Berechnung der gesamten Strahlungsleitfähigkeit 𝜆𝑆 muss nun über alle Wellenlängen integriert
werden:

𝜆𝑆 =
∞
∫
0

𝜆𝑆,Λ dΛ = 4
3

∞
∫
0

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑇 dΛ = 4

3
∂𝑒𝑆𝐾
∂𝑇

∞
∫
0

1
�̂�Λ

∂𝑒Λ,𝑆𝐾
∂𝑒𝑆𝐾

dΛ (A.6)

Hierbeiwurde ausgenutzt, dass∂𝑒𝑆𝐾/∂𝑇 nicht vonderWellenlänge abhängt unddeshalb vor das Integral
gezogen werden kann. Nun lässt sich die Definition des Rosseland-Mittels (Gl. 2.31) anwenden und es
ergibt sich schließlich mit 𝑒𝑆𝐾 = ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇4 (s. Fußnote 21):

𝜆𝑆 = 4
3

∂𝑒𝑆𝐾
∂𝑇

1
�̂�𝑅

= 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂�𝑅
(A.7)
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Anhang B

Temperaturabhängigkeit verschiedener
Parameter der Gaswärmeleitung

In diesem Anhang wird erstmals die Temperaturabhängigkeit jener Parameter der Gaswärmeleitung,
die in den Halbwertsdruck 𝑝𝐻(𝑇) eingehen, berücksichtigt und über geeignete, theoretisch fundierte
Gleichungen abgebildet. Dies ist erforderlich, um die Temperaturabhängigkeit der Gaswärmeleitfähig-
keit 𝜆𝐺(𝑇) korrekt beschreiben zu können. In der Literatur wurden diese Parameter bisher üblicherweise
nur für Raumtemperatur angegeben, jedoch trotzdem auch für Berechnungen bei abweichenden Tem-
peraturen verwendet, wodurch eine exakte Wiedergabe von 𝜆𝐺(𝑇) nicht möglich ist. Insbesondere wur-
de zur Berechnung von 𝑝𝐻(𝑇) bisher oft eine vollständige Akkommodation (𝛼 = 1) angenommen; auch
diesbezüglich wird nachfolgend eine detailliertere Betrachtung vorgenommen.

Wie in Abschn. 2.4.3 beschrieben, ist die Temperaturabhängigkeit der Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺(𝑇) ge-
mäß Gl. 2.60 durch 𝜆0(𝑇) und 𝑝𝐻(𝑇) gegeben. Dabei wird 𝜆𝐺(𝑇) im Rahmen dieser Arbeit für die Ga-
se Luft und Stickstoff im Temperaturbereich zwischen ca. 20 ∘C und 800 ∘C benötigt. Bezüglich 𝜆0(𝑇)
können die in Abb. 2.2 gezeigten und durch eine Ausgleichsfunktion (Gl. 2.54) beschriebenen experi-
mentellen Daten aus [206, S. 197–220] verwendet werden. Die der Abbildung zugrundeliegenden Daten
sind in Tab. B.2 auf S. 194 (für Luft) und Tab. B.3 auf S. 195 (für Stickstoff) jeweils in der zweiten Spalte
nochmals als Zahlenwerte aufgelistet. Dabei wurde der soeben angegebene Temperaturbereich in bei-
de Richtungen geringfügig ausgedehnt und der Bereich zwischen −50 ∘C und 900 ∘C zur Berechnung
der Ausgleichsfunktion herangezogen. Sofern möglich sind die Werte jeweils im Abstand von 50K und
zudem für Raumtemperatur (20 ∘C) angegeben.

Zur Berechnung von 𝑝𝐻(𝑇) ist gemäß Gl. 2.61 die Kenntnis der Anzahl der Freiheitsgrade 𝑓 (𝑇), des Ak-
kommodationskoeffizienten 𝛼(𝑇) und des Stoßquerschnitts 𝜎(𝑇) nötig. Nachfolgendwerden die Tempe-
raturabhängigkeiten dieser Parameter für Luft und Stickstoff entsprechend verschiedener theoretischer
Zusammenhänge quantitativ beschrieben, sodass der temperaturabhängige Faktor 𝑍(𝑇) in Gl. 2.61 be-
stimmt werden kann. Hierbei wird wiederum der Temperaturbereich zwischen −50 ∘C und 900 ∘C be-
trachtet. Zusammen mit dem einmal (z. B. aus dem Halbwertsdruck bei Raumtemperatur) bestimmten
effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐 ist es bei Kenntnis von 𝑍(𝑇) möglich, 𝑝𝐻(𝑇) bei einer beliebigen Tempe-
ratur zu berechnen. Zudem können experimentell in einer bestimmten Gasatmosphäre bestimmte Halb-
wertsdrücke für das jeweils andere Gas umgerechnet werden.
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Temperaturabhängigkeit der Anzahl der Freiheitsgrade

Nachdem die Anzahl der Freiheitsgrade 𝑓 gemäß Gl. 2.51 direkt mit der spezifischen Wärmekapazität
𝑐𝑉 zusammenhängt, lassen sich die temperaturabhängigen Werte für 𝑐𝑉(𝑇), die aus [206, S. 197–229]
vorliegen, direkt zur Berechnung von 𝑓 (𝑇) heranziehen. Die Tabn B.2 und B.3 enthalten 𝑐𝑉(𝑇) jeweils in
der dritten Spalte96 und die daraus resultierenden Werte für 𝑓 (𝑇) in der jeweils vierten Spalte. Für die
Berechnung wurden die Molmassen 𝑀 = 28,96 g/mol [206, S. 196] für Luft und 𝑀 = 28,01 g/mol [206,
S. 218] für Stickstoff verwendet. Es zeigt sich, dass der Wert 𝑓 = 5 bei Raumtemperatur [93, S. 56] sehr
gut reproduziert wird (vgl. Abschn. 2.4.3). Bei höheren Temperaturen ist der Vibrationsfreiheitsgrad
zunehmend anregbar. Da dieser sowohl kinetische als auch potentielle Energie besitzt und somit doppelt
gezählt werden muss, werden auch Werte 𝑓 > 6 erreicht.

Temperaturabhängigkeit des Akkommodationskoeffizienten

Wie am Ende von Abschn. 2.4.3 beschrieben, wird für diese Arbeit der Akkommodationskoeffizient 𝛼𝑃𝑊
der Gase Luft und Stickstoff am Material der Porenwände (exp. Perlit) sowie dessen Temperaturabhän-
gigkeit 𝛼𝑃𝑊(𝑇) benötigt. Hierfür existieren mehrere Ansätze, welche nachfolgend vorgestellt und disku-
tiert werden.

Einen ersten generellen Beitrag zur Temperaturabhängigkeit 𝛼(𝑇) liefern EUCKEN & BERTRAM [54]: Für
mehratomige Gase nehmen sie eine Unterteilung des Akkommodationskoeffizienten vor. Der erste An-
teil 𝛼′ bezieht sich dabei auf die Translationsenergie und der zweite Anteil 𝛼″ auf die Rotations- und
Schwingungsenergie der Gasteilchen. Im von EUCKEN & BERTRAM untersuchten Tieftemperatur-Bereich
zwischen 113K und 279K setzen sie 𝛼′ = 1 und leiten für 𝛼″ folgende Temperaturabhängigkeit her :

ln( 1
𝛼″ − 1) = −𝐶1

𝑇 + 𝐶2 (B.1)

Hierbei sind 𝐶1 und 𝐶2 Konstanten, wobei 𝐶1 vorwiegend von der Gasart (genauer: dessen Adsorpti-
onswärme) und 𝐶2 zusätzlich auch vom Oberflächenmaterial abhängt. Gemäß EUCKEN & BERTRAM gilt
für Stickstoff 𝐶1 = 93 [54]. Jedoch werden weder 𝐶1 für Luft noch 𝐶2 für eines der beiden Gase an einem
bestimmten Oberflächenmaterial angegeben.

Ein ähnlicher Zusammenhang wie Gl. B.1 für 𝛼(𝑇) wird auch von MARTIN [131] angegeben:

lg(1
𝛼 − 1) = 𝐶3 −

1000
𝑇 + 𝐶4

𝐶5
(B.2)

Zur Herleitung dieses Ausdrucks wurden die bei verschiedenen Temperaturen gemessenen Akkommo-
dationskoeffizienten von Edelgasen an einer Platin-Oberfläche empirisch über eine Ausgleichsfunktion
beschrieben. Aus der Anpassung der Koeffizienten in Gl. B.2 ergibt sich für alle Edelgase 𝐶3 = 0,6 und
𝐶4 = 1. Unter der Annahme, dass 𝐶3 und 𝐶4 auch für Luft dieselben Werte annehmen, bestimmt MARTIN
den Parameter 𝐶5 = 2,8 durch Vergleich mit einem 𝛼-Wert für Luft bei Raumtemperatur. Für Stickstoff
gibt er allerdings keinen Wert für 𝐶5 an. Die Ausgleichsfunktion (Gl. B.2) lässt sich durch einfache al-
gebraische Umformung auf Gl. B.1 zurückführen. Jedoch bezieht sich Gl. B.2 auf den gesamten Akkom-
modationskoeffizienten 𝛼 und nicht nur auf den Rotations- und Vibrationsanteil 𝛼″ (s. o.). Während die
zugrundegelegten 𝛼-Messdaten im Temperaturbereich zwischen ca. 250K und 500K liegen, kann Gl. B.2
gemäß MARTIN explizit zur Extrapolation auf höhere Temperaturen verwendet werden [131].

96Dabei liegen für Stickstoff die meisten Werte mit vier und einige nur mit drei gültigen Ziffern vor.
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Bei der bisherigen Behandlung des Akkommodationskoeffizienten wurde nicht explizit berücksichtigt,
dass technische Oberflächen zumindest bei niedrigen und mittleren Temperaturen üblicherweise mit ei-
ner oder mehreren Lagen adsorbierter Gasmoleküle überzogen sind. Der Energieaustausch des Gases
mit der Oberfläche erfolgt deshalb nicht ausschließlich durch Stöße mit dem Wandmaterial, sondern
auch durch Stöße mit den adsorbierten Gasmolekülen.97 Unter Berücksichtigung dieses Effekts leiten
SONG & YOVANOVICH eine ausführlichere Gleichung her, die zur Berechnung von 𝛼(𝑇) verwendet werden
kann. Dabei gehen sie davon aus, dass im Grenzfall hoher Temperaturen sämtliche Gasmoleküle desor-
biert sind und eine saubere Oberfläche vorliegt. In diesem Fall stoßen die Gasmoleküle ausschließlich
mit den Atomen des Oberflächenmaterials. Der Akkommodationskoeffizient kann dann über eine von
GOODMAN [77] für Mehrfachstöße modifizierte Version98 der Gleichung von BAULE [9] berechnet wer-
den. Dabei hängt 𝛼 nur von der Molmasse der beteiligten Stoßpartner (hier: Gas, Oberflächenmaterial)
ab. Im Grenzfall tiefer Temperaturen hingegen ist die Oberfläche mit mindestes einer Lage adsorbierter
Gasmoleküle vollständig bedeckt, sodass die Stöße ausschließlich zwischen gasförmigen und adsorbier-
ten Gasmolekülen stattfinden. Durch Bildung eines gewichteten Mittelwerts der beiden Grenzfälle mit
einem temperaturabhängigen Gewichtungsfaktor und unter Berücksichtigung mehratomiger Gase ge-
ben SONG & YOVANOVICH schließlich folgenden Ausdruck an [183]:

𝛼(𝑇) = (
𝑀 ∗

𝐺
𝐶6 + 𝑀 ∗

𝐺
) exp(𝐶7

𝑇 − 𝑇0
𝑇0

) +
⎛⎜⎜⎜⎜⎜
⎝

2,4 𝑀𝐺
𝑀𝐹

(1 + 𝑀𝐺
𝑀𝐹

)
2

⎞⎟⎟⎟⎟⎟
⎠

(1 − exp(𝐶7
𝑇 − 𝑇0

𝑇0
)) (B.3)

Hierbei sind 𝑀𝐺 und 𝑀𝐹 die Molmassen des Gases bzw. des Oberflächenmaterials. Bezüglich 𝑀 ∗
𝐺 gilt

𝑀 ∗
𝐺 = 𝑀𝐺 für einatomige und 𝑀 ∗

𝐺 = 1,4𝑀𝐺 für mehratomige Gase. Die Referenztemperatur 𝑇0 beträgt
𝑇0 = 273K und die Konstanten 𝐶6 und 𝐶7 haben die Werte 𝐶6 = 6,8 g/mol und 𝐶7 = −0,57. [183]

Schließlich können auch experimentelle Daten für 𝛼 herangezogen werden. Diesbezüglich findet sich bei
SAXENA & YOSHI [172] eine umfassende Zusammenstellung, jedoch beziehen sich die meisten der dort
angegebenenWerte aufmetallische Oberflächen. Für diese Arbeit können näherungsweise nur die Daten
für Glas verwendet werden, was sich dadurch begründen lässt, dass exp. Perlit zum Großteil aus a-SiO2
besteht. Für eine Glasoberfläche finden sich bei SAXENA & YOSHI Akkommodationskoeffizienten der Gase
Stickstoff und Sauerstoff, allerdings – abgesehen vom hier nicht relevanten Tieftemperatur-Bereich – nur
zwischen 0 ∘C und 111 ∘C [172, S. 178 f.].

In Abb. B.1 sind die gemäß Gl. B.2 und Gl. B.3 berechneten Akkommodationskoeffizienten für Luft zwi-
schen −50 ∘C und 900 ∘C grafisch dargestellt. Zudem sind auch die von SAXENA & YOSHI [172, S. 178 f.]
angegebenen experimentellen Daten für Stickstoff und Sauerstoff an einer a-SiO2-Oberfläche in der Ab-
bildung enthalten. Für Gl. B.3 wurde 𝑀𝐹 = 68,10 g/mol sowie 𝑀𝐺 = 28,96 g/mol [206, S. 196] gesetzt. Der
Wert für 𝑀𝐹 entspricht hierbei einem Mittelwert für exp. Perlit – im Speziellen für die beiden Proben-
materialien P-1,5 und P-0,14 – als Oberflächenmaterial und wurde wie folgt errechnet: Aus [86] sind die
Massenanteile der chemischen Bestandteile mehrerer Rohperlit-Sorten mit unterschiedlicher geographi-
scher Herkunft, insbesondere aus Griechenland (Milos) und aus New Mexico (Sorroco), bekannt. Ge-
mäß Herstellerinformationen stammt das Rohperlit für P-1,5 aus Griechenland sowie das für P-0,14 aus
Mexiko, sodass diese Daten zumindest in guter Näherung für P-1,5 und P-0,14 verwendet werden kön-
nen. Bei den Massenanteilen wurde chemisch gebundenes sowie adsorbiertes Wasser vernachlässigt, da
dieses bei der Expansion des Rohperlits verdampft bzw. desorbiert, und den übrigen Bestandteilen an-
teilig zugerechnet. Mit denMolmassen der Bestandteile SiO2, Al2O3, TiO2, Fe2O3, MgO, CaO, Na2O und
K2Ound den jeweiligenMassenanteilen ergab sich 𝑀𝐹 = 68,19 g/mol für P-1,5 und 𝑀𝐹 = 68,01 g/mol für

97Aus diesemGrundwird beispielsweise bei JOUSTEN zwischen sauberen und technischenOberflächen unterschieden [93, S. 59].
98Zum besseren Verständnis der modifizierten Version sollte auch [78] konsultiert werden.



190 Anhang B. Temperaturabhängigkeit verschiedener Parameter der Gaswärmeleitung

- 1 0 0 0 1 0 0 2 0 0 3 0 0 4 0 0 5 0 0 6 0 0 7 0 0 8 0 0 9 0 0
0 , 5

0 , 6

0 , 7

0 , 8

0 , 9

1 , 0
Ak

ko
mm

od
ati

on
sko

eff
izie

nt 
[1]

���������	��


�������
������������������
��������������������������
�������������������������

Abbildung B.1:Vergleich berechneter und experimentellerWerte des Akkommodationskoeffizienten 𝛼 als Funktion
der Temperatur. Grüne Kurve: Berechnung nach MARTIN [131] (Gl. B.2) für Luft an einer Platin-Oberfläche. Rote
Kurve: Berechnung nach SONG & YOVANOVICH [183] (Gl. B.3) für Luft an einer technischen Oberfläche aus exp. Perlit.
Quadratsymbole: Experimentelle Daten von SAXENA & YOSHI [172, S. 178 f.] für Stickstoff und Sauerstoff an einer
a-SiO2-Oberfläche.

P-0,14. Hieraus wurde der Mittelwert 𝑀𝐹 = 68,10 g/mol gebildet, der in guter Näherung für alle Sorten
von exp. Perlit verwendet werden kann.

Wie Abb. B.1 zeigt, ergibt sich aus den Gln. B.2 und B.3 qualitativ ein ähnlicher Temperaturverlauf des
Akkommodationskoeffizienten, obwohl nur Gl. B.2 algebraisch äquivalent zu Gl. B.1 ist. Bei niedrigen
Temperaturen werden die Daten aus SAXENA & YOSHI [172, S. 178 f.] besser durch Gl. B.3 wiedergegeben
als durchGl. B.2. ImGrenzfall hoher Temperaturen ist davon auszugehen, dass Gl. B.3 ebenfalls belastba-
rere Werte liefert, da 𝛼 sich hier aus den Atomgewichten der Stoßpartner berechnet, während die Daten
aus Gl. B.2 auf einer Extrapolation beruhen. Zudem ist Gl. B.3 als einzige in der Lage, eine Porenwand
aus exp. Perlit mit 𝑀𝐹 = 68,10 g/mol explizit zu berücksichtigen. Sie ist außerdem die einzige Gleichung,
die sowohl für Luft (mit 𝑀𝐺 = 28,96 g/mol [206, S. 196]) als auch für Stickstoff (mit 𝑀𝐺 = 28,01 g/mol
[206, S. 218]) direkt anwendbar ist, wohingegen die Konstante 𝐶5 in Gl. B.2 für Stickstoff nicht bekannt
ist. Da Gl. B.3 somit aus mehreren Gründen besser geeignet scheint als Gl. B.2, wurde erstere gewählt,
um die in Tab. B.2 (für Luft) und Tab. B.3 (für Stickstoff) jeweils in der fünften Spalte gezeigten Werte
für 𝛼𝑃𝑊(𝑇) zu berechnen.

Temperaturabhängigkeit des Stoßquerschnitts

Nach SUTHERLAND gilt für die Temperaturabhängigkeit des Stoßquerschnitts 𝜎(𝑇) [191]:

𝜎(𝑇) = 𝜎∞ (1 + 𝑇𝑆𝐾
𝑇 ) (B.4)
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Hierbei ist𝜎∞ der Stoßquerschnitt imGrenzfall hoher Temperaturen und𝑇𝑆𝐾 die sogenannte Sutherland-
Konstante. Für 𝑇 = 𝑇𝑆𝐾 ist 𝜎(𝑇) = 2 𝜎∞. Sowohl 𝜎∞ als auch 𝑇𝑆𝐾 sind für ein gegebenes Gas konstant.

Zur Bestimmung der Konstanten 𝜎∞ und 𝑇𝑆𝐾 für Luft und Stickstoff wurde 𝜎(𝑇) aus den tempera-
turabhängigen Daten der Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0(𝑇) (s. Abb. 2.2 sowie Tabn. B.2 u. B.3, je-
weils zweite Spalte [206, S. 197–220]) gemäß den Gln. 2.53 u. 2.45 berechnet. Hierfür wurde wiederum
𝑀 = 28,96 g/mol [206, S. 196] für Luft sowie 𝑀 = 28,01 g/mol [206, S. 218] für Stickstoff eingesetzt. Zu-
dem wurden die bereits berechneten Werte für 𝑓 (𝑇) (Tabn. B.2 und B.3, jeweils vierte Spalte) verwen-
det. Die so erhaltenen Daten für 𝜎(𝑇) sind in Tab. B.2 (für Luft) und Tab. B.3 (für Stickstoff) in der
jeweils sechsten Spalte aufgelistet sowie in Abb. B.2 grafisch dargestellt. Verwendet man Gl. B.4 als Aus-
gleichsfunktion und lässt die Parameter 𝜎∞ und 𝑇𝑆𝐾 anpassen, so erhält man 𝜎∞ = 0,277⋅10−18 m2 und
𝑇𝑆𝐾 = 137K für Luft bzw. 𝜎∞ = 0,289⋅10−18 m2 und 𝑇𝑆𝐾 = 133K für Stickstoff. Bei beiden Gasen ergibt
sich eine hinreichend gute Übereinstimmung zwischen den berechneten Datenpunkten und der jeweili-
gen Ausgleichsfunktion.

Kombination der einzelnen Temperaturabhängigkeiten

Mit den vorangehend beschriebenen Temperaturabhängigkeiten für 𝑓 (𝑇) und 𝛼(𝑇) lässt sich gemäß
Gl. 2.59 zunächst der Parameter 𝛽(𝑇) berechnen. Die resultierendenWerte sind in Tab. B.2 (für Luft) und
Tab. B.3 (für Stickstoff) in der jeweils siebten Spalte aufgelistet. Für Luft bei Raumtemperatur (20 ∘C)wer-
den bei vollständiger Akkommodation (𝛼 = 1) in der LiteraturWerte zwischen 𝛽 = 1,5 [159] und 𝛽 = 1,63
[206, S. 1174] angegeben. Abweichend von diesen Werten ergibt sich bei genauer Betrachtung 𝛽 = 2,14
(s. Tab. B.2), was im Wesentlichen der unvollständigen Akkommodation (𝛼 ≈ 0,84) geschuldet ist.
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Abbildung B.2: Stoßquerschnitt 𝜎 von Luft und Stickstoff für Temperaturen zwischen −50 ∘C und 900 ∘C. Gezeigt
sind Datenpunkte, die aus der Kontinuumswärmeleitfähigkeit 𝜆0(𝑇) gemäß Gln. 2.53 und 2.45 berechnet wurden,
sowie Ausgleichsfunktionen gemäß Gl. B.4.
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Zieht man zusätzlich die Temperaturabhängigkeit für 𝜎(𝑇) hinzu, so lässt sich gemäß Gl. 2.61 der Faktor
𝑍(𝑇) berechnen, der die gesamte Temperaturabhängigkeit des Halbwertsdrucks 𝑝𝐻(𝑇) enthält. Die ent-
sprechenden Daten finden sich in Tab. B.2 (für Luft) sowie Tab. B.3 (für Stickstoff) in der jeweils achten
Spalte. Zusätzlich sind sie in Abb. B.3 grafisch dargestellt. Auch hier zeigt sich der Einfluss der unvoll-
ständigen Akkommodation deutlich: Für Luft bei Raumtemperatur (20 ∘C) wurde in Abschn. 2.4.3 mit
𝛼 = 1 und 𝜎 = 4,3⋅10−19 m2 derWert 𝑍 = 206⋅10−4 N/mberechnet. Der von FRICKE ET AL. angegebeneWert
𝑍 = 230⋅10−4 N/m für 𝑇 = 300K bezieht sich ebenfalls auf 𝛼 = 1 [68]. Bei exakter Rechnung mit unvoll-
ständiger Akkommodation (𝛼 ≈ 0,84) sowie einem geringfügig niedrigerenWert für den Stoßquerschnitt
(𝜎 ≈ 4,1⋅10−19 m2, s. Tab. B.2) erhält man stattdessen 𝑍 = 301⋅10−4 N/m. Für höhere Temperaturen zeigt
Abb. B.3, dass 𝑍(𝑇) stark ansteigt und schließlich bei 𝑇 = 800 ∘C Werte knapp unter 2.500⋅10−4 N/m an-
nimmt.

Zur Berechnung von 𝑝𝐻(𝑇) ist neben dem effektiven Porendurchmesser 𝑑𝑐 des porösenMediums nur der
Faktor 𝑍(𝑇) notwendig (s. Gl. 2.61). Um 𝑍(𝑇) und 𝑝𝐻(𝑇) auch bei Temperaturen berechnen zu können,
die zwischen den in Tabn. B.2 und B.3 angegebenen Temperaturen liegen, wurden die Werte für 𝑍(𝑇) in
Abb. B.3 durch ein Polynom vierten Grades angenähert:

𝑍(𝑇) = 𝐶0 + 𝐶1 𝑇 + 𝐶2 𝑇2 + 𝐶3 𝑇3 + 𝐶4 𝑇4 (B.5)

Hierbei ist 𝑇 in ∘C einzusetzen, um 𝑍(𝑇) in der Einheit 10−4 N/m zu erhalten. Die Werte der gefitteten
Koeffizienten sind für Luft und Stickstoff in Tab. B.1 enthalten.
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Abbildung B.3: Faktor 𝑍 zur Beschreibung der Temperaturabhängigkeit des Halbwertsdrucks 𝑝𝐻 gemäß Gl. 2.61
für Luft und Stickstoff bei Temperaturen zwischen −50 ∘C und 900 ∘C. Die Interpolations-Kurven wurden durch
Anpassung von Gl. B.5 bestimmt.
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Tabelle B.1: Koeffizienten zur Berechnung des Faktors 𝑍(𝑇) gemäß Gl. B.5 für Luft und Stickstoff.

Gas 𝐶0 𝐶1 𝐶2 𝐶3 𝐶4

Luft 265,5 1,724 2,305⋅10−3 −1,777⋅10−6 6,326⋅10−10

Stickstoff 258,8 1,680 2,414⋅10−3 −2,061⋅10−6 7,638⋅10−10

Abschließend ist noch festzuhalten, dass sich die Werte des Akkommodationskoeffizienten 𝛼𝑃𝑊 in den
Tabn. B.2 u. B.3 auf eine Porenwand aus exp. Perlit mit einer Molmasse von 𝑀𝐹 = 68,10 g/mol (s. o.) be-
ziehen. Nachdem 𝛼𝑃𝑊 auch zur Berechnung von 𝛽 und 𝑍 verwendet wird, können die Werte dieser bei-
den Parameter streng genommen nur für exp. Perlit in einer Luft- bzw. Stickstoffatmosphäre verwendet
werden; dasselbe gilt entsprechend auch für Abb. B.3 sowie die Koeffizienten in Tab. B.1. Zur Beschrei-
bung der temperaturabhängigen Gaswärmeleitung in anderen porösen Medien, die beispielsweise aus
reinem a-SiO2 bestehen (pyr. Kieselsäure, Aerogele, etc.), muss zunächst 𝛼𝑃𝑊 über Gl. B.3 und anschlie-
ßend 𝛽 über Gl. 2.59 sowie 𝑍 über Gl. 2.61 neu berechnet werden. Nachdem die Molmasse von a-SiO2
(𝑀𝐹 = 60,08 g/mol) jedoch ähnlich wie die von exp. Perlit ist, können die in den Tabn. B.2 u. B.3 enthal-
tenen Werte bzw. die Koeffizienten aus Tab. B.1 in diesem Fall zumindest in erster Näherung verwendet
werden. Die übrigen Parameter (𝜆0, 𝑓 , 𝜎) sind ausschließlich gasartabhängig und gelten uneingeschränkt
auch für andere poröse Medien.



194 Anhang B. Temperaturabhängigkeit verschiedener Parameter der Gaswärmeleitung

Tabelle B.2: Parameter zur Berechnung der Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 von Luft gemäß Gl. 2.60 und Gl. 2.61 für
Temperaturen zwischen −50 ∘C und 900 ∘C.

𝑇 [∘C] 𝜆0 [mW/mK] 𝑐𝑉 [J/kgK] 𝑓 [1] 𝛼𝑃𝑊 [1] 𝜎 [10−18 m2] 𝛽 [1] 𝑍 [10−4 N/m]

-50 20,42 716,3 4,990 0,8952 0,4498 1,92 186

0 24,36 717,1 4,995 0,8563 0,4174 2,08 265

20 25,87 717,8 5,000 0,8418 0,4074 2,14 301

50 28,08 719,4 5,011 0,8212 0,3945 2,23 357

100 31,62 723,5 5,040 0,7896 0,3776 2,38 459

150 35,00 729,7 5,083 0,7611 0,3649 2,52 570

200 38,25 737,6 5,138 0,7355 0,3551 2,65 690

250 41,38 747,2 5,205 0,7124 0,3475 2,78 816

300 44,42 758,0 5,280 0,6916 0,3415 2,89 948

350 47,37 769,5 5,360 0,6728 0,3366 3,00 1085

400 50,24 781,5 5,444 0,6559 0,3327 3,10 1226

450 53,05 793,5 5,527 0,6407 0,3293 3,20 1372

500 55,80 805,4 5,610 0,6270 0,3264 3,29 1521

550 58,49 817,0 5,691 0,6147 0,3239 3,37 1672

600 61,14 828,2 5,769 0,6035 0,3216 3,45 1827

650 63,74 838,8 5,843 0,5935 0,3194 3,52 1984

700 66,31 848,9 5,913 0,5845 0,3174 3,58 2144

750 68,85 858,4 5,979 0,5763 0,3154 3,64 2306

800 71,35 867,3 6,041 0,5690 0,3136 3,70 2470

850 73,82 875,6 6,099 0,5624 0,3118 3,75 2635

900 76,27 883,4 6,154 0,5565 0,3100 3,79 2803
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Tabelle B.3: Parameter zur Berechnung der Gaswärmeleitfähigkeit 𝜆𝐺 von Stickstoff gemäß Gl. 2.60 und Gl. 2.61 für
Temperaturen zwischen −50 ∘C und 900 ∘C.

𝑇 [∘C] 𝜆0 [mW/mK] 𝑐𝑉 [J/kgK] 𝑓 [1] 𝛼𝑃𝑊 [1] 𝜎 [10−18 m2] 𝛽 [1] 𝑍 [10−4 N/m]

-50 20,15 742,9 5,01 0,8913 0,4642 1,93 181

0 24,00 742,9 5,01 0,8521 0,4312 2,09 259

20 25,47 743 5,01 0,8375 0,4210 2,16 293

50 27,62 743,6 5,01 0,8168 0,4078 2,25 348

100 31,04 745,7 5,02 0,7849 0,3905 2,40 448

150 34,30 749,5 5,05 0,7562 0,3773 2,55 558

200 37,42 755,3 5,09 0,7304 0,3672 2,69 676

250 40,42 763 5,14 0,7071 0,3594 2,82 801

300 43,32 772,5 5,20 0,6862 0,3533 2,94 931

350 46,13 783 5,28 0,6673 0,3485 3,05 1066

400 48,87 794,7 5,35 0,6503 0,3447 3,16 1205

450 51,53 807 5,44 0,6349 0,3416 3,26 1347

500 54,14 818,9 5,52 0,6211 0,3389 3,35 1492

550 56,69 831 5,60 0,6087 0,3367 3,43 1639

600 59,19 842,7 5,68 0,5975 0,3347 3,51 1789

700 64,08 864,9 5,83 0,5783 0,3312 3,65 2095

800 68,82 885,0 5,96 0,5627 0,3281 3,77 2407

900 73,45 902,8 6,08 0,5501 0,3251 3,87 2724
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Anhang C

Mittlerer Extinktionskoeffizient für ein
Temperaturintervall

In Abschn. 6.1.2 wird die Auswertung temperaturabhängiger 𝜆𝑉-Messdaten mit der spektroskopischen
Methode (Gl. 6.2) beschrieben. Dabei werden die Parameter 𝐹 und 𝐺 an die experimentellen 𝜆𝑉(𝑇)-
Werte angepasst. Voraussetzung ist, dass der massenspezifische Extinktionskoeffizient ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (aus IR-
spektroskopischenMessungen) sowie die Festkörperwärmeleitfähigkeit 𝜆∗

𝐹(𝑇) (z. B. aus Literaturdaten)
bekannt sind. Nach Anwendung der spektroskopischenMethode undAnpassung des Parameters 𝐹 lässt
sich der Extinktionskoeffizient �̂� ∗

𝑅(𝑇) für jede Temperatur wie folgt berechnen:

�̂� ∗
𝑅(𝑇) = 𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) (C.1)

Bestimmt man nun einen mittleren Extinktionskoeffizienten für ein Temperaturintervall [𝑇1, 𝑇2], indem
man das arithmetische Mittel

⟨�̂� ∗
𝑅⟩

𝑇2

𝑇1
= 𝐹 𝜌

𝑇2 − 𝑇1

𝑇2

∫
𝑇1

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)d𝑇 (C.2)

bildet, so erhält man einen Wert, der deutlich kleiner ist als der mittlere Extinktionskoeffizient, den die
kalorimetrische Methode (Gl. 2.81) liefert (vgl. Abschn. 6.1.2). In Abb. C.1 ist dies exemplarisch für das
Probenmaterial P-1,5 gezeigt. Hier sind die nach Gl. C.1 bzw. Gl. C.2 berechneten �̂� ∗

𝑅-Werte als grün
durchgezogene Kurve bzw. grün gestrichelte Linie, und der mittlere Extinktionskoeffizient aus der kalo-
rimetrischenMethode als rot durchgezogene Linie dargestellt. Nachfolgend wird ein alternativer Mittel-
wert für das Temperaturintervall [𝑇1, 𝑇2] hergeleitet, der mit dem mittleren Anstieg der Strahlungsleit-
fähigkeit als Funktion von 𝑇3 in Verbindung gebracht werden kann. Anschließend wird am Beispiel des
Probenmaterials P-1,5 untersucht, welcher Mittelwert am besten zur Beschreibung temperaturabhängi-
ger Messdaten geeignet ist.

Zunächst wird der einfache Fall eines grauenMediumsmit temperaturunabhängiger Extinktion betrach-
tet. Zudem sei die Festkörperwärmeleitfähigkeit ebenfalls konstant. Unter diesen Annahmen ergibt sich
�̂� ∗

𝑅 bei Anwendung der kalorimetrischen Methode gemäß Gl. 2.82 aus der Geradensteigung 𝐵:

1
�̂� ∗

𝑅
= 3

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
𝐵 (C.3)

Dabei lässt sich der konstante Wert von 𝐵 grafisch bestimmen, indem 𝜆𝑉(𝑇) als Funktion von 𝑇3 aufge-
tragen und der Differenzenquotient Δ𝜆𝑉/Δ(𝑇3) gebildet wird. Letzterer ist aufgrund der als konstant
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Abbildung C.1:Vergleich verschiedener Varianten undMittelwerte des Extinktionskoeffizienten �̂� ∗
𝑅 am Beispiel des

Probenmaterials P-1,5. Die �̂� ∗
𝑅- bzw. �̂� ∗

𝑅(𝑇)-Werte der einzelnen Kurven wurden wie folgt bestimmt: Grüne, durch-
gezogene Kurve: Berechnung nach Gl. C.1. Grüne, gestrichelte Linie: Mittelwert nach Gl. C.2. Gelbe, durchgezogene
Kurve: Berechnung nach Gl. C.7. Gelbe, gestrichelte Linie: Mittelwert nach Gl. C.9 bzw. Gl. 6.3. Rote, durchgezogene
Linie: Mittlerer Extinktionskoeffizient aus der kalorimetrischen Methode nach Gl. 2.82 (vgl. Tab. 6.1).

angenommenen Festkörperwärmeleitfähigkeit gleich dem Differenzenquotienten Δ𝜆𝑆/Δ(𝑇3):

𝐵 = Δ𝜆𝑉
Δ(𝑇3)

= Δ𝜆𝑆
Δ(𝑇3)

= const. (C.4)

Aus der Kombination der Gln. C.3 u. C.4 erhält man für den Extinktionskoeffizienten:

1
�̂� ∗

𝑅
= 3

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵

Δ𝜆𝑆
Δ(𝑇3)

(C.5)

Betrachtet man nun ein nicht-graues Medium, so ergibt sich die Steigung 𝐵(𝑇3) an jedem Punkt des
𝜆𝑉-vs.-𝑇3-Diagramms aus der Tangente an die 𝜆𝑉(𝑇3)-Kurve. Dabei lässt sich 𝐵(𝑇3) berechnen, indem
man den Differenzenquotienten Δ𝜆𝑆/Δ(𝑇3) in Gl. C.4 ersetzt durch die Ableitung d𝜆𝑆/d(𝑇3). Unter
Ausnutzung des Zusammenhangs d(𝑇3) = 3 𝑇2 d𝑇 ergibt sich:

𝐵(𝑇3) = d𝜆𝑆
d(𝑇3)

= 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
3 𝐹 𝜌

1
3 𝑇2

d
d𝑇

𝑇3

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) = 16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵

3 (𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇))2 (𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) − 1
3 𝑇 𝐹 𝜌

d ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)
d𝑇 ) (C.6)

Hierbei wurde für 𝜆𝑆 der Strahlungsanteil aus Gl. 6.2 verwendet. Eingesetzt in Gl. C.3 kann die Tangen-
tensteigung zur Definition eines temperaturabhängigen Pseudo-Extinktionskoeffizienten herangezogen
werden. Dieser lässt sich mit der Steigung der Tangente an jedem Punkt des 𝜆𝑉-vs.-𝑇3-Diagramms as-
soziieren und hat folgende Bestimmungsgleichung:

1
�̂� ∗

𝑅(𝑇)
= 3

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
𝐵(𝑇3) = 1

(𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇))2 (𝐹 𝜌 ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇) − 1
3 𝑇 𝐹 𝜌

d ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇)
d𝑇 ) (C.7)
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Wie Gl. C.7 zeigt, ist der über die Tangentensteigung definierte Pseudo-Extinktionskoeffizient im All-
gemeinen verschieden vom Extinktionskoeffizienten aus Gl. C.1. Nur im trivialen Fall d ̂𝑒 ∗

𝑅(𝑇)/d𝑇 = 0
(graues Medium) führt Gl. C.7 direkt zu Gl. C.1. Der Unterschied für ein nicht-graues Medium ist auch
in Abb. C.1 zu sehen, wo der Pseudo-Extinktionskoeffizient als gelb durchgezogene Kurve dargestellt ist.

Ein geeigneter Mittelwert ⟨�̂� ∗
𝑅⟩ des über Gl. C.7 definierten Pseudo-Extinktionskoeffizienten ergibt sich

aus der mittleren Tangentensteigung im 𝜆𝑉-vs.-𝑇3-Diagramm. Letztere berechnet sich über das Integral:

⟨𝐵⟩𝑇2
𝑇1

= 1
𝑇3

2 − 𝑇3
1

𝑇3
2

∫
𝑇3

1

𝐵(𝑇3)d(𝑇3) = 1
𝑇3

2 − 𝑇3
1

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
3 𝐹 𝜌

𝑇3
2

∫
𝑇3

1

d
d(𝑇3)

𝑇3

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) d(𝑇3) =

= 1
𝑇3

2 − 𝑇3
1

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
3 𝐹 𝜌

𝑢2

∫
𝑢1

d𝑢 = 1
𝑇3

2 − 𝑇3
1

16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵
3 𝐹 𝜌

⎛⎜
⎝

𝑇3
2

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇2) −

𝑇3
1

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇1)

⎞⎟
⎠

(C.8)

Hierbei wurde die Substitution 𝑢 = 𝑇3/ ̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇) verwendet. Den Mittelwert ⟨�̂� ∗

𝑅⟩ erhält man nun, indem
man die mittlere Tangentensteigung ⟨𝐵⟩ in Gl. C.3 einsetzt:

1

⟨�̂� ∗
𝑅⟩

𝑇2

𝑇1

= 3
16 ̂𝑛2 𝜎𝑆𝐵

⟨𝐵⟩𝑇2
𝑇1

= 1
𝐹 𝜌 (𝑇3

2 − 𝑇3
1)

⎛⎜
⎝

𝑇3
2

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇2) −

𝑇3
1

̂𝑒 ∗
𝑅(𝑇1)

⎞⎟
⎠

(C.9)

Der Kehrwert von Gl. C.9 führt schließlich zu Gl. 6.3, die in Abschn. 6.1.2 zur Berechnung von ⟨�̂� ∗
𝑅⟩

verwendet wurde. Der nach Gl. 6.3 berechnete Mittelwert ist in Abb. C.1 als gelb gestrichelte Linie ein-
gezeichnet. Er stimmt praktisch exakt mit dem mittleren Extinktionskoeffizienten, der aus der kalorime-
trischen Methode stammt (rot durchgezogene Linie), überein.

Es stellt sich nun die Frage, welche Variante des temperaturabhängigen Extinktionskoeffizienten (Gl. C.1
bzw. Gl. C.7) als wahrer Wert zu verwenden ist, und welche Variante des Mittelwerts (Gl. C.2 bzw.
Gl. C.9) zu bevorzugen ist. Maßgeblich hierfür ist, wie gut die jeweiligen Alternativen dazu in der Lage
sind, die zugrundeliegenden experimentellen Daten wiederzugeben. Hierfür wurden die fünf verschie-
denen, in Abb. C.1 gezeigten Varianten zur Bestimmung von �̂� ∗

𝑅 jeweils dazu benutzt, um 𝜆𝑉(𝑇) für das
Probenmaterial P-1,5 zu berechnen. Dabei wurde als Berechnungsgleichung folgender Zusammenhang
verwendet:

𝜆𝑉(𝑇) =
16 ̂𝑛2

𝐸 𝜎𝑆𝐵 𝑇3

3 �̂� ∗
𝑅(𝑇)

+ 𝐺 𝜆∗
𝐹(𝑇) (C.10)

Der Festkörperanteil dieser Gleichung wurde ermittelt, indem 𝐺 aus Tab. 6.2 entnommen und 𝜆∗
𝐹(𝑇)

über Gl. 2.70 bestimmt wurde. Abbildung C.2 zeigt die auf diese Weise berechneten 𝜆𝑉(𝑇)-Kurven zu-
sammen mit den GHP-Messdaten aus Abb. 6.4. Weiterhin wurde für jede der berechneten Kurven die
Standardabweichung

�̂� = +
√
√√
⎷

1
4

4
∑
𝑖=1

(𝜆𝑉(𝑇𝑖) − 𝜆𝐺𝐻𝑃(𝑇𝑖))2 (C.11)

zu den vier experimentellen Datenpunkten bestimmt. Hierbei ist 𝜆𝑉(𝑇𝑖) der nach Gl. C.10 berechnete
Wert und 𝜆𝐺𝐻𝑃(𝑇𝑖) derMesswert bei der Temperatur 𝑇𝑖 mit 𝑇𝑖 ∈ {100 ∘C, 200 ∘C, 400 ∘C, 600 ∘C}. Die nach
Gl. C.11 berechneten Standardabweichungen sind in Tab. C.1 enthalten.

Wie aus Abb. C.2 (qualitativ) und Tab. C.1 (quantitativ) ersichtlich ist, werden die Messdaten erwar-
tungsgemäß am besten über den (wahren) Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅(𝑇), der sich über Gl. C.1 aus den
spektroskopischen Daten berechnet, wiedergegeben. Der Pseudo-Extinktionskoeffizient nach Gl. C.7 lie-
fert hingegen keine gute Übereinstimmung. Jedoch ist der Mittelwert nach Gl. C.9, der ein Mittel des
Pseudo-Extinktionskoeffizienten darstellt, deutlich besser zur Beschreibung der Messdaten geeignet als
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der arithmetischeMittelwert der spektroskopischenDaten gemäßGl. C.2. Zudem ist derMittelwert nach
Gl. C.9 auch praktisch identisch mit dem Wert für �̂� ∗

𝑅, der sich aus der kalorimetrischen Methode ergibt.

Zusammenfassend lässt sich festhalten, das die Temperaturabhängigkeit 𝜆𝑉(𝑇) stets am besten über den
temperaturaufgelösten Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅(𝑇) aus Gl. C.1 wiedergegeben wird. Möchte man
hingegen zur Vereinfachung einen Mittelwert für ein Temperaturintervall [𝑇1, 𝑇2] angeben, so ist der
Mittelwert nach Gl. C.9 hierfür am besten geeignet.

1 0 0 2 0 0 3 0 0 4 0 0 5 0 0 6 0 0
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Abbildung C.2: Vergleich der mit verschiedenen Varianten und Mittelwerten des Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅 be-
rechneten eff. Wärmeleitfähigkeit 𝜆𝑉 des evakuierten Probenmaterials P-1,5 als Funktion der Temperatur, sowie
Abgleich mit den GHP-Messwerten aus Abb. 6.4. Die fünf gezeigten Kurven wurden jeweils über Gl. C.10 berech-
net, wobei für �̂� ∗

𝑅 die unterschiedlichen Extinktionskoeffizienten bzw. Mittelwerte aus Abb. C.1 eingesetzt wurden.

Tabelle C.1: Standardabweichung �̂� der mit verschiedenen Varianten und Mittelwerten des Extinktionskoeffizien-
ten �̂� ∗

𝑅 berechneten 𝜆𝑉(𝑇)-Kurven in Abb. C.2 zu den vier experimentellen Datenpunkten. Die Berechnung von �̂�
erfolgte über Gl. C.11.

Variante der Berechnung �̂� [mW/mK]

�̂� ∗
𝑅(𝑇) aus IR-Spektroskopie (Gl. C.1) 1,87

�̂� ∗
𝑅 als Mittel der IR-Spektroskopie (Gl. C.2) 8,54

�̂� ∗
𝑅(𝑇) aus Tangentensteigung (Gl. C.7) 12,53

�̂� ∗
𝑅 als Mittel der Tangentensteigung (Gl. C.9 bzw. Gl. 6.3) 4,61

�̂� ∗
𝑅 aus kalorimetrischer Methode (Gl. 2.82) 4,67
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Anhang D

Reindichte und effektiver
Brechungsindex einer Pulvermischung

Wird die kalorimetrische Methode (Abschn. 2.7.1) angewandt, um aus temperaturabhängigen Messda-
ten für 𝜆𝑉 den Extinktionskoeffizienten �̂� ∗

𝑅 über die Geradensteigung 𝐵 (Gl. 2.82) für eine Pulvermi-
schung zu bestimmen, so ist hierfür der effektive Brechungsindex ̂𝑛𝐸 der Pulvermischung erforderlich.
Dabei stellt die Pulvermischung ein Dreiphasensystem dar, das aus den beiden Festkörperphasen exp.
Perlit (allgemeiner: VSI-Basismaterial) und Trübungsmittel sowie den Hohlräumen (Gasphase) besteht.
Die in Abschn. 2.4.2 angegebenen Formeln für ̂𝑛𝐸 (Gln. 2.38 u. 2.39) gelten jedoch nur für zweiphasige
poröse Medien, die aus einer Festkörperphase und Hohlräumen bestehen. Deshalb wird im Folgenden
Gl. 2.38 auf eine Pulvermischung erweitert; diese Erweiterung lässt sich allgemein auch auf beliebige
Dreiphasensysteme anwenden. In diesem Zuge wird auch eine Formel zur Berechnung der Reindichte
der Pulvermischung abgeleitet.

Streng genommen müsste die Erweiterung auf Dreiphasensysteme auf Basis der exakten Gl. 2.39 erfol-
gen. Hierfür sind jedoch umfangreichere Berechnungen unter Beachtung theoretischer Gesetzmäßigkei-
ten der Elektrodynamik erforderlich, die den Umfang dieser Arbeit sprengen würden. Für Materialien
mit hoher Porosität (Φ ≥ 0,9) sind die Abweichungen zwischen den Gln. 2.38 u. 2.39 jedoch ohnehin ge-
ring. Beispielsweise beträgt die Abweichung in ̂𝑛2

𝐸 für das Probenmaterial P-1,5 (Φ = 0,978) nur ca. 0,2%
und für P-0,14 (Φ = 0,929) nur ca. 0,5%. In guter Näherung kann deshalb auch Gl. 2.38 für die Erweite-
rung auf Dreiphasensysteme verwendet werden.

DurchUmformungwird leicht ersichtlich, dassGl. 2.38 einemvolumengewichtetenMittelwert entspricht:

̂𝑛𝐸 = Φ + (1 − Φ) ̂𝑛𝐹 = 𝑉𝑃
𝑉𝐺

̂𝑛𝑃 + 𝑉𝐹
𝑉𝐺

̂𝑛𝐹 (D.1)

Hierbei ist ̂𝑛𝑃 der Brechungsindex desHohlraumanteils (Poren),wobei ̂𝑛𝑃 = 1 für evakuierte Poren exakt,
und für gasgefüllte Poren in sehr guter Näherung gilt. Um Gl. D.1 nun auf eine Pulvermischung, die
aus Perlit-Pulver und Trübungsmittel besteht, zu erweitern, muss lediglich ein zusätzlicher Summand
eingeführt werden:

̂𝑛𝐸 = 𝑉𝑃
𝑉𝐺

̂𝑛𝑃 +
𝑉𝐹,𝑃
𝑉𝐺

̂𝑛𝐹,𝑃 +
𝑉𝐹,𝑇
𝑉𝐺

̂𝑛𝐹,𝑇 (D.2)

Dazu wird das Festkörpervolumen 𝑉𝐹 unterteilt in die Anteile 𝑉𝐹,𝑃 und 𝑉𝐹,𝑇 , die jeweils von exp. Per-
lit bzw. Trübungsmittel eingenommen werden und die Brechungsindizes ̂𝑛𝐹,𝑃 und ̂𝑛𝐹,𝑇 aufweisen. Mit
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𝑉𝐹,𝑃 = 𝑚𝐹,𝑃/𝜌𝑇,𝑃 und 𝑉𝐹,𝑇 = 𝑚𝐹,𝑇/𝜌𝑇,𝑇 sowie 𝑚𝐹,𝑃 = (1 − 𝑤)𝑚 und 𝑚𝐹,𝑇 = 𝑤 𝑚 mit der Gesamtmasse99

𝑚 ergibt sich:

̂𝑛𝐸 = Φ ̂𝑛𝑃 + (1 − 𝑤) 𝑚
𝜌𝑇,𝑃 𝑉𝐺

̂𝑛𝐹,𝑃 + 𝑤 𝑚
𝜌𝑇,𝑇 𝑉𝐺

̂𝑛𝐹,𝑇 = (1 −
𝜌𝐵,𝑀
𝜌𝑇,𝑀

) ̂𝑛𝑃 + (1 − 𝑤)
𝜌𝐵,𝑀
𝜌𝑇,𝑃

̂𝑛𝐹,𝑃 + 𝑤
𝜌𝐵,𝑀
𝜌𝑇,𝑇

̂𝑛𝐹,𝑇 (D.3)

Hierbei bezeichnen 𝑚𝐹,𝑃 und 𝑚𝐹,𝑇 die jeweiligenMassen des Perlit- bzw. Trübungsmittelanteils der Fest-
körperphase der Pulvermischung sowie 𝜌𝑇,𝑃 und 𝜌𝑇,𝑇 die dazugehörigen Reindichten. Weiterhin wurde
die Porosität Φ der Pulvermischung durch die Schüttdichte 𝜌𝐵,𝑀 und die Reindichte 𝜌𝑇,𝑀 ausgedrückt
(vgl. Gl. 2.8). Um Gl. D.3 weiter umzuformen, wird zunächst ein Zusammenhang für 𝜌𝑇,𝑀 benötigt.
Hierfür lässt sich ansetzen:

𝜌𝑇,𝑀 =
𝑚𝐹,𝑃 + 𝑚𝐹,𝑇
𝑉𝐹,𝑃 + 𝑉𝐹,𝑇

=
𝑚𝐹,𝑃 + 𝑚𝐹,𝑇
𝑚𝐹,𝑃
𝜌𝑇,𝑃

+ 𝑚𝐹,𝑇
𝜌𝑇,𝑇

= 𝑚
1−𝑤
𝜌𝑇,𝑃

𝑚 + 𝑤
𝜌𝑇,𝑇

𝑚
= (1 − 𝑤

𝜌𝑇,𝑃
+ 𝑤

𝜌𝑇,𝑇
)

−1
(D.4)

Nach Einsetzen von Gl. D.4 in Gl. D.3 und algebraischer Umformung erhält man mit ̂𝑛𝑃 = 1 schließlich:

̂𝑛𝐸 = 1 +
𝜌𝐵,𝑀
𝜌𝑇,𝑃

(1 − 𝑤) ( ̂𝑛𝐹,𝑃 − 1) +
𝜌𝐵,𝑀
𝜌𝑇,𝑇

𝑤 ( ̂𝑛𝐹,𝑇 − 1) (D.5)

99Wie in Gl. 2.3 ist die Masse 𝑚𝑃 des Fluids in den Poren hierbei vernachlässigbar.
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Abkürzungs- und Symbolverzeichnis

Abkürzungen

a-SiO2 amorphes Siliziumdioxid

eff. effektiv

exp. expandiert

FT Fourier-Transformation

gef. gefällt

GHP engl. ‚guarded hot plate‘

HT Hochtemperatur

IR Infrarot

KW Kontaktwiderstand

MLI engl. ‚multilayer insulation‘

monol. monolithisch

pyr. pyrogen

REM Rasterelektronenmikroskop

SAM sukzessive Approximationsmethode

SF Strukturfaktor

THW engl. ‚transient hot-wire‘

VI Vakuumisolation

VIP Vakuumisolationspaneel

VPI Vakuumpulverisolation

VSI Vakuumsuperisolation

Lateinische Buchstaben

𝐴 Fläche

̂𝐴 Absorptionskoeffizient
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̂𝐴Λ spektraler Absorptionskoeffizient

𝑎 Konstante oder Fit-Parameter (Exponent in Gl. 2.69)

̂𝑎 Temperaturleitfähigkeit

𝐵 Geradensteigung bei Anwendung der kalorimetrischen Methode (Gl. 2.81)

𝐵𝐴 zum scheinbaren Extinktionskoeffizienten �̂�𝐴 gehörige Geradensteigung bei
Anwendung der kalorimetrischen Methode (Gl. 2.81) auf THW-Messdaten

𝑏 Konstante oder Fit-Parameter (Exponent)

𝐶0 bis 𝐶7 Konstante oder Fit-Parameter

̂𝐶 Konstante in Gl. 5.10

𝑐 spezifische Wärmekapazität

𝑐𝑉 spezifische Wärmekapazität eines Gases bei konstantem Volumen

̂𝑐 Lichtgeschwindigkeit im Vakuum, ̂𝑐 = 2,9979⋅108 m/s

𝐷 Durchmesser

𝐷𝐾 Korndurchmesser

𝐷𝑃 Porendurchmesser

𝑑 Abstand oder Dicke

𝑑𝑐 charakteristische Dimension, effektiver Porendurchmesser

𝑑𝑐,𝐼 , 𝑑𝑐,𝑍 effektiver Porendurchmesser des Innen-, bzw. Zwischenraumvolumens (innere,
bzw. äußere Poren)

𝑑𝐺𝑒𝑠 Dicke der gesamten Anordnung aus Pulverschicht und Phlogopit-Platten bei
GHP-Messungen mit Probenhalter

𝑑𝑃ℎ𝑙 Dicke einer Phlogopit-Platte bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝑑𝑃𝑢𝑙 Dicke der Pulverschicht bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝑑𝑅𝑒𝑓 Dicke der Referenzprobe zur Kalibrierung der GHP-Messungen mit Probenhalter

𝑑𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠 Dicke der gesamten Anordnung aus Referenzprobe und Phlogopit-Platten zur
Kalibrierung der GHP-Messungen mit Probenhalter

𝐸 Energie

�̂� Extinktionskoeffizient

�̂�𝐴 scheinbarer Extinktionskoeffizient (von engl. ‚apparent‘)

�̂�𝑚𝑖𝑛 mindestens erforderlicher Extinktionskoeffizient, um im THW-Verfahren eine echte
Wärmeleitfähigkeit zu messen

�̂�𝑅 Rosseland-gemittelter Extinktionskoeffizient

�̂�𝑅,ΔΛ Rosseland-gemittelter Extinktionskoeffizient für das Wellenlängenintervall ΔΛ

�̂�Λ spektraler Extinktionskoeffizient
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�̂� ∗
𝑅 Rosseland-gemittelter, effektiver (d.h. anisotrope Streuung berücksichtigender)

Extinktionskoeffizient

�̂� ∗
Λ spektraler, effektiver (d.h. anisotrope Streuung berücksichtigender)

Extinktionskoeffizient

𝑒𝑆𝐾 integrale hemisphärische Strahlungsstromdichte (auch „spezifische Ausstrahlung”)
des schwarzen Körpers

𝑒Λ,𝑆𝐾 spektrale hemisphärische Strahlungsstromdichte (auch „spektrale spezifische
Ausstrahlung”) des schwarzen Körpers

̂𝑒𝑅 Rosseland-gemittelter, massenspezifischer Extinktionskoeffizient

̂𝑒Λ spektraler, massenspezifischer Extinktionskoeffizient

̂𝑒 ∗
𝑅 Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, effektiver (d.h. anisotrope Streuung

berücksichtigender) Extinktionskoeffizient

̂𝑒 ∗
𝑅,ΔΛ Rosseland-gemittelter, massenspezifischer, effektiver Extinktionskoeffizient für das

Wellenlängenintervall ΔΛ

̂𝑒 ∗
Λ spektraler, massenspezifischer, effektiver (d.h. anisotrope Streuung

berücksichtigender) Extinktionskoeffizient

̂𝑒 ∗
Λ,𝑃, ̂𝑒 ∗

Λ,𝑇 ,
̂𝑒 ∗
Λ,𝑀

spektraler, massenspezifischer, effektiver Extinktionskoeffizient des Perlit-Pulvers,
des Trübungsmittels und der Mischung aus Perlit-Pulver und Trübungsmittel

𝐹 Faktor in Gl. 6.2 zum Ausgleich von Abweichungen zwischen spektroskopischer
und kalorimetrischer Extinktion

𝐹𝐴 scheinbarer Faktor 𝐹 für THW-Messdaten (von engl. ‚apparent‘)

̂𝐹 Sichtfaktor

𝑓 Anzahl der Freiheitsgrade

𝐺 Proportionalitätsfaktor zur Beschreibung der Festkörperwärmeleitfähigkeit eines
porösen Mediums (Gl. 2.64)

𝐺′ Dichtebereinigter Proportionalitätsfaktor zur Beschreibung der Festkörper-
wärmeleitfähigkeit eines porösen Mediums, Strukturfaktor (Gl. 2.65)

𝐻 Kopplungsparameter zur Beschreibung des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃 der
effektiven Wärmeleitfähigkeit (Gl. 8.4)

𝐻𝑇𝐻𝑊 mit dem THW-Verfahren bestimmter, erhöhter Kopplungsparameter

𝐻1, 𝐻2 Fit-Parameter zur Beschreibung des gasdruckabhängigen Anteils 𝜆𝑃 der
effektiven Wärmeleitfähigkeit (Gl. 8.3)

ℎ Planck’sches Wirkungsquantum, ℎ = 6,6261⋅10−34 J s

𝐼 elektrische Stromstärke

̂𝐼 Strahlungsintensität

̂𝐼𝑅,𝐻 hemisphärische Intensität der Reflexionsmessung

̂𝐼𝑇,𝐻 hemisphärische Intensität der Transmissionsmessung



205

̂𝐼0 Referenzintensität

̂𝐼Λ gerichtete spektrale Intensität

̂𝐼Λ,𝑆𝐾 gerichtete spektrale Intensität der Schwarzkörperstrahlung

𝑗 Parameter in Gl. 2.85, definiert durch Gl. 2.86

𝐾 Parameter in Gl. 2.85, definiert durch Gl. 2.86

𝑘 Summationsindex

𝑘𝐵 Boltzmann-Konstante, 𝑘𝐵 = 1,3806⋅10−23 J/K

Kn Knudsen-Zahl (Gl. 2.44)

𝐿 mittlere freie Weglänge (z. B. eines Gasteilchens oder Phonons)

𝐿Λ mittlere freie Weglänge für Strahlung der Wellenlänge Λ

𝑙 Länge

𝑀 molare Masse

𝑀𝐹 molare Masse des Festkörpermaterials einer Oberfläche

𝑀𝐺 molare Masse eines Gases

𝑀 ∗
𝐺 äquivalente molare Masse eine mehratomigen Gases (Gl. B.3)

𝑚 Masse

𝑚𝐴 flächenspezifische Masse (Flächengewicht)

𝑚𝐹 Masse des Festkörperanteils eines porösen Mediums

𝑚𝐹,𝑃, 𝑚𝐹,𝑇 Masse des Perlit-Anteils, bzw. des Trübungsmittelanteils der Festkörperphase
einer Pulvermischung

𝑚𝑃 Masse des Gases in den Hohlräumen (Poren) eines porösen Mediums

𝑁 Anzahl

𝑁𝐴 Avogadro-Konstante, 𝑁𝐴 = 6,0221⋅1023 mol−1

𝑛 Teilchendichte (Teilchenanzahl pro Volumen)

̂𝑛 Brechungsindex, genauer: Realteil des komplexen Brechungsindex

̂𝑛𝐸 effektiver Brechungsindex eines porösen Mediums

̂𝑛𝐹 Brechungsindex der Festkörperphase eines porösen Mediums

̂𝑛𝐹,𝑃, ̂𝑛𝐹,𝑇 Brechungsindex des Perlit-Anteils, bzw. des Trübungsmittelanteils der
Festkörperphase einer Pulvermischung

̂𝑛𝑃 Brechungsindex des Gases in den Hohlräumen (Poren) eines porösen Mediums

̂𝑛Λ Brechungsindex für Strahlung der Wellenlänge Λ

𝑃 (elektrische) Leistung

�̂�(𝜗, 𝜑) Streuphasenfunktion
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𝑝 Druck (Gasdruck)

𝑝𝐻 Halbwertsdruck

𝑝𝐻,𝐼 , 𝑝𝐻,𝑍 Halbwertsdruck für das Innen-, bzw. Zwischenraumvolumen (innere, bzw. äußere
Poren)

𝑝𝑀𝐵 Druck (mechanischer Belastungsdruck)

̂𝑝𝑙 längenspezifische Heizleistung im THW-Verfahren

�̇� Wärmestrom bzw. übertragene Wärmeleistung

̇𝑞 flächenspezifischer Wärmestrom, Betrag der Wärmestromdichte

⃗̇𝑞 Wärmestromdichte

⃗̇𝑞𝐿 Leitungs-Wärmestromdichte

⃗̇𝑞𝑆 Strahlungs-Wärmestromdichte

⃗̇𝑞𝑆,Λ Wärmestromdichte für Strahlung der Wellenlänge Λ

𝑅 elektrischer Widerstand

𝑅𝑚 universelle Gaskonstante, 𝑅𝑚 = 8,3145 J/molK

𝑅𝑆 Shuntwiderstand

𝑅0 Widerstand bei 𝑇 = 0 ∘C

�̂�Λ,𝐻 spektraler, hemisphärischer Reflexionsgrad

�̂�Λ,𝐻,∞ spektraler, hemisphärischer Reflexionsgrad eines optisch dicken Mediums

⃗𝑟 Ortsvektor

𝑟𝐷 Drahtradius im THW-Verfahren

𝑟𝑃 Probenradius im THW-Verfahren

𝑆 spezifische Oberfläche (Gl. 2.16)

̂𝑆 Streukoeffizient

̂𝑆Λ spektraler Streukoeffizient

𝑇 Temperatur

𝑇𝐷 Drahttemperatur im THW-Verfahren

𝑇𝑆 Strahlungsmitteltemperatur (Gl. 2.41)

𝑇𝑆𝐾 Sutherland-Konstante

𝑇0 Referenztemperatur

�̄� Mitteltemperatur (arithmetisches Mittel)

𝑡 Zeit

𝑡𝐴 Anfangszeit für die Auswertung einer THW-Messung

𝑡𝐸 Endzeit für die Auswertung einer THW-Messung
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𝑡𝐾 Zeit während einer THW-Messung, bei der die Temperaturwelle den
Kontaktwiderstand überwunden hat

𝑡𝑀 Dauer einer THW-Messung

𝑡𝑊 Wartezeit zwischen THW-Messungen

�̂�Λ spektraler Transmissionsgrad (in Strahlungsrichtung)

�̂�Λ,𝐻 spektraler, hemisphärischer Transmissionsgrad

𝑈 elektrische Spannung

𝑈𝑆 Spannungsabfall über einen Shuntwiderstand

�̂�Λ spektrale Energiedichte eines Photonengases

𝑢 Integrationsvariable

𝑉 Volumen

𝑉𝐹 Volumen des Festkörperanteils eines porösen Mediums

𝑉𝐹,𝑃, 𝑉𝐹,𝑇 Volumen des Perlit-Anteils, bzw. des Trübungsmittelanteils der Festkörperphase
einer Pulvermischung

𝑉𝐺 Gesamtvolumen

𝑉𝐼 Innenraumvolumen, Volumen der inneren Poren

𝑉𝑃 Porenvolumen, Volumen des Hohlraumanteils eines porösen Mediums

𝑉𝑍 Zwischenraumvolumen, Volumen der äußeren Poren

𝑣 Geschwindigkeit

𝑊 Wärmedurchgangswiderstand (auch „R-Wert”)

𝑊𝐾 Wärmedurchgangswiderstand des Kontaktübergangs

𝑊𝑃ℎ𝑙+𝐾 Zusätzlicher Wärmedurchgangswiderstand aufgrund der Phlogopit-Platten
bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝑤 Trübungsmittelanteil, d. h. Massenanteil des Trübungsmittels

𝑥 Ortskoordinate, allgemeine Variable

𝑌 Young’scher Elastizitätsmodul

𝑍 Faktor zur Beschreibung der Temperaturabhängigkeit des Halbwertsdrucks (Gl. 2.61)

Griechische Buchstaben

𝛼 Akkommodationskoeffizient

𝛼𝑃𝑊 Akkommodationskoeffizient eines Gases an einer Porenwand

𝛼′ Akkommodationskoeffizient der Translationsenergie

𝛼″ Akkommodationskoeffizient der Rotations- und Vibrationsenergie

𝛽 Parameter zur Beschreibung der Gaswärmeleitfähigkeit (Gl. 2.59)
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𝛾 Euler’sche Konstante, 𝛾 = 0, 577216

̂𝛿 Parameter in Gl. 3.4

𝜀 Emissionsgrad (Emissivität) einer Oberfläche

𝜀𝐷 Emissionsgrad der Drahtoberfläche im THW-Verfahren

̂𝜀 Parameter in Gl. 3.4, definiert durch Gl 3.5

𝜁 Parameter in Gl. 3.6, definiert durch Gl 3.7

𝜂 dynamische Viskosität

Θ dimensionslose Temperatur (Gl. 2.28)

𝜗 Winkel zwischen einer beliebigen Raumrichtung und der Richtung der
Strahlungsausbreitung (Polarwinkel), bzw. Streuwinkel

𝜅 Adiabatenexponent

Λ Wellenlänge

𝜆 Wärmeleitfähigkeit

𝜆𝐴 scheinbare Wärmeleitfähigkeit (von engl. ‚apparent‘)

𝜆𝐸 effektive Wärmeleitfähigkeit

𝜆𝐹 Festkörperwärmeleitfähigkeit eines porösen Mediums

𝜆∗
𝐹 Wärmeleitfähigkeit des massiven Festkörperanteils eines porösen Mediums

𝜆𝐺 Gaswärmeleitfähigkeit

𝜆𝐺,𝐼 , 𝜆𝐺,𝑍 Gaswärmeleitfähigkeit im Innen-, bzw. Zwischenraumvolumen (innere,
bzw. äußere Poren)

𝜆𝐺𝑒𝑠 Wärmeleitfähigkeit der gesamten Anordnung aus Pulverschicht und
Phlogopit-Platten bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝜆𝐼 Konstante in Gl. 3.3

𝜆𝐾 Wärmeleitfähigkeit eines Korns

𝜆𝑘𝑜𝑟 GHP-Messergebnis nach Korrekturverfahren von HEINEMANN ET AL. [84] (Gl. 3.11)

𝜆𝐿 Leitungsanteil der effektiven Wärmeleitfähigkeit, kombinierte Wärmeleitfähigkeit
durch Festkörper- und Gaswärmeleitung

𝜆𝑃 gasdruckabhängiger Anteil der effektiven Wärmeleitfähigkeit

𝜆𝑃ℎ𝑙 Wärmeleitfähigkeit der Phlogopit-Platten bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝜆𝑃𝑢𝑙 Wärmeleitfähigkeit des Pulvers bei GHP-Messungen mit Probenhalter

𝜆𝑅𝑒𝑓 Wärmeleitfähigkeit der Referenzprobe zur Kalibrierung der GHP-Messungen mit
Probenhalter

𝜆𝑅𝑒𝑓 ,𝐺𝑒𝑠 Wärmeleitfähigkeit der gesamten Anordnung aus Referenzprobe und
Phlogopit-Platten zur Kalibrierung der GHP-Messungen mit Probenhalter

𝜆𝑆 Strahlungsleitfähigkeit aus dem Diffusionsmodell
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𝜆𝑆,𝐴 scheinbare Strahlungsleitfähigkeit (von engl. ‚apparent‘)

𝜆𝑆,Λ Strahlungsleitfähigkeit für Strahlung der Wellenlänge Λ

𝜆𝑇𝐻𝑊 mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit

𝜆𝑇𝐻𝑊(𝑝 → 0) mit dem THW-Verfahren gemessene, scheinbare Wärmeleitfähigkeit im evakuierten
Zustand, d. h. bei unterdrückter Gaswärmeleitung

𝜆𝑉 effektive Wärmeleitfähigkeit im evakuierten Zustand, d. h. bei unterdrückter
Gaswärmeleitung

𝜆𝑍 Konstante in Gl. 3.3

𝜆0 Gaswärmeleitfähigkeit im Kontinuum

𝜆∞ (scheinbare) Gaswärmeleitfähigkeit im Bereich freier Molekülbewegung

𝜇 Kosinus des Winkels 𝜗

�̄� Anisotropiefaktor der Streuung (Gl. 2.37)

𝜈 Poisson’sche Querkontraktionszahl

̂𝜈 Frequenz

𝜉 Parameter in Gl. 3.6, definiert durch Gl 3.7

𝜋 Kreiszahl, 𝜋 = 3,14159

𝜌 Dichte

𝜌𝐵 Schüttdichte (von engl. ‚bulk density‘)

𝜌𝐵,𝑃, 𝜌𝐵,𝑇 ,
𝜌𝐵,𝑀

Schüttdichte des Perlit-Pulvers, des Trübungsmittels, und der Mischung aus
Perlit-Pulver und Trübungsmittel

𝜌𝐾 Korn-Rohdichte

𝜌𝑅 Rohdichte

𝜌𝑆 Stampfdichte

𝜌𝑇 Reindichte (von engl. ‚true density‘)

𝜌𝑇,𝑃, 𝜌𝑇,𝑇 ,
𝜌𝑇,𝑀

Reindichte des Perlit-Pulvers, des Trübungsmittels, und der Mischung aus
Perlit-Pulver und Trübungsmittel

𝜎 Stoßquerschnitt

𝜎𝑆𝐵 Stefan-Boltzmann-Konstante, 𝜎𝑆𝐵 = 5,6704⋅10−8 W/m2 K4

𝜎∞ Stoßquerschnitt im Grenzfall hoher Temperaturen

�̂� Standardabweichung

�̂�𝑃 Standardabweichung der Heizleistung

�̂�𝑇 Standardabweichung der Temperatur

�̂�𝜆 Standardabweichung der Wärmeleitfähigkeit

𝜏(𝑥) optische Tiefe am Ort 𝑥
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𝜏Λ(𝑥) optische Tiefe für Strahlung der Wellenlänge Λ am Ort 𝑥

𝜏0 optische Dicke eines Mediums

𝜏0,Λ optische Dicke für Strahlung der Wellenlänge Λ

𝜏 ∗
0,Λ effektive (d.h. anisotrope Streuung berücksichtigende), optische Dicke für Strahlung

der Wellenlänge Λ

Φ (Gesamt-)Porosität

Φ𝐼 innere Porosität, Volumenanteil der Innenräume (Gl. 2.9)

Φ𝐾 Kornporosität (Gl. 2.12)

Φ𝑍 äußere Porosität, Volumenanteil der Zwischenräume (Gl. 2.10)

𝜑 Azimutwinkel

̂𝜑 Parameter in Gl. 3.4, definiert durch Gl 3.5

𝜒 dimensionslose Gesamtstrahlungsdichte (Gl. 2.28)

Ψ𝐼 , Ψ𝑍 Faktor in (Gl. 3.10) zur Beschreibung der Festkörper-Gas-Kopplung im Innen-,
bzw. Zwischenraumvolumen (innere, bzw. äußere Poren)

Ω Raumwinkel

𝜔0 Albedo der Einzelstreuung

𝜔0,Λ spektrale Albedo

𝜔 ∗
0,Λ effektive (d.h. anisotrope Streuung berücksichtigende), spektrale Albedo

Sonstige Symbole

Δ absolute Differenz der nachfolgenden Größe, Δ𝑥 = 𝑥1 − 𝑥2

Δ𝑇 Temperaturdifferenz

Δ𝑇𝐷 Übertemperatur des Hitzdrahts im THW-Verfahren, Δ𝑇𝐷(𝑡) = 𝑇𝐷(𝑡) − 𝑇𝐷(𝑡 = 0)

ΔΛ Spektralbereich, Wellenlängenintervall

Δ𝜆𝑇𝐻𝑊 Unterbestimmung der effektiven Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren (Gl. 7.1)

𝛿 relative Differenz der nachfolgen Größe, 𝛿𝑥 = (𝑥1 − 𝑥2)/ 𝑥2

𝛿�̂� relative Überbestimmung des Extinktionskoeffizienten im THW-Verfahren (Gl. 7.5)

𝛿𝐻 relative Überbestimmung des Kopplungsparameters im THW-Verfahren (Gl. 8.11)

𝛿𝜆𝑇𝐻𝑊 relative Unterbestimmung der effektiven Wärmeleitfähigkeit im THW-Verfahren
(Gl. 7.2)

∇⃗ Nabla-Operator

∇2 Laplace-Operator
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