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Kurzfassung

Ausgehend von dem katalytischen Prinzip, das heiit dem beschleunigten Einfluss eines
Stoffes auf die Geschwindigkeit einer chemischen Reaktion, werden zwei Sensorsysteme
namens PHLUX und (P)HLUX entwickelt. Das Messprinzip beruht auf der Kenntnis, dass
ein Katalysator durch die Beschleunigung einer exothermen Reaktion einen Warmeeintrag
erfahrt, aus dem auf die chemische Reaktionsrate am Ort des Katalysators geschlossen werden
kann. Kennt man den genauen Einfluss des Katalysators auf die Reaktion, kann aus der
Reaktionsgeschwindigkeit die lokale Spezieskonzentration ermittelt werden.

Der Schwerpunkt der Arbeit liegt auf dem ersten Sensorsystem PHLUX und dissoziier-
ten Sauerstoffstromungen, wobei der Sensor durch die Wahl anderer Katalysatoren auch
fiir andere Fluide als Sauerstoffstromungen eingesetzt werden konnte. PHLUX eignet sich
fiir Hochtemperaturanwendungen mit hohen Stromungsdichten, wie sie zum Beispiel bei
atmosphérischen Eintritten von Raumflugkérpern herrschen. Fiir die Charakterisierung der
Katalysatoren wird der induktive Plasmagenerator IPG3 verwendet, der hochenthalpe, dis-
soziierte Stromungen erzeugen kann. Damit konnen Bedingungen ahnlich eines wirklichen
Eintritts in eine Atmosphére hergestellt werden. Die Eigenschaften der Stromung werden
mittels verschiedener Messverfahren bestimmt.

Als hochtemperaturbestédndige Katalysatoren werden PM1000, Wolfram, Siliziumkarbid
sowie Siliziumdioxid untersucht. Diese werden zur besseren Bestandigkeit im Sauerstoffplasma
in einem Hochtemperaturofen voroxidiert, wobei besonderer Wert auf eine moglichst stabile
Oxidschicht gelegt wird. Des Weiteren werden die Emissionsgrade der untersuchten Werkstoffe
je nach materialspezifischem Schmelzpunkt bis zu Temperaturen von 2000°C bestimmt.
Mittels thermisch gut isolierter Materialsonde werden die Katalysatoren dem Plasma an
charakterisierten Positionen im Freistrahl ausgesetzt und deren Temperatur erfasst. Durch die
unterschiedlichen Warmeeintrage, je nach Grofle der katalytischen Wechselwirkung, weichen
die gemessenen Oberflichentemperaturen deutlich voneinander ab.

Die Auswertung der katalytischen Effizienz erfolgt mit einem numerischen Programm,
das die eindimensionalen, reaktiven, viskosen Stoflschicht-Stromungsgleichungen mit der
katalytischen Eigenschaft als Randbedingung iterativ 16st. Die Ergebnisse lassen sich an-
schlieend auf ein detailliertes Katalysemodell tibertragen, aus dem die Temperatur- und
Druckabhéngigkeit des Katalysators hervorgeht. Diese Vorgehensweise erhoht die Genauigkeit
der Katalysatorcharakterisierung im Vergleich zu fritheren Verfahren deutlich.

Darauf aufbauend wird der Sensor PHLUX, der ein Teil des Hitzeschutzschilds einer
experimentellen Kapsel der ESA namens EXPERT bildet, fiir die Wiedereintrittsmission

qualifiziert sowie der Aufbau der Sensorkopfe und Elektroniken erldutert. Erste numerische
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Untersuchungen der Wiedereintrittskapsel mit dem Sensorsystem PHLUX werden mittels
zweidimensionalem Nichtgleichgewichtsverfahren namens URANUS2D durchgefiihrt. Mit
dem selbem Messprinzip, jedoch ausgelegt fiir stark verdiinnte Stromungen und niedrige
Temperaturen, wird ein weiteres Sensorsystem namens (P)HLUX entwickelt. Im Gegensatz
zu PHLUX verwendet es eine andere Art der Bestimmung des Wérmestroms auf den Kataly-
sator. Auf Grund des nun deutlich geringeren Wéarmeeintrags in den Katalysator, wird das
Sensordesign stark an die neuen Anforderungen angepasst. Dadurch wird aber auch der grofie

Einsatzbereich des Messprinzips zur Bestimmung von Teilchenkonzentrationen deutlich.



Abstract

Originating from the catalytic principle, which means the influence on the chemical reaction
rate caused by an additional substance, the catalyst, two different sensor systems named
PHLUX and (P)HLUX are developed. The measuring principle is based on the knowledge
that a catalyst obtains a heat input caused by the acceleration of the reaction. If the detailed
effects of the catalyst on the reaction are known, the local species concentration can be
determined from the added and measured amount of heat.

The present thesis focuses mainly on the sensor system PHLUX and dissociated high
enthalpy oxygen flows. However, PHLUX can also be utilized via different catalysts for other
media than oxygen. The sensor system PHLUX is suitable for high temperature applications
and high densities as found for example during atmospheric entries of spacecrafts. For
the characterizations of the catalysts the inductive plasma generator IPG3 was used. The
generator is capable of generating high enthalpy flows in order to simulate conditions similar
to real atmospheric re-entries. The characteristics of the flow are determined using various
measurement methods.

Suitable for high temperature regimes the catalysts PM1000, tungsten, silicon carbide
and silica are examined. In order to improve the resistance against the oxygen plasma, the
catalysts were pre-oxidized in a high temperature furnace, with special emphasis on the
creation of stable oxide layers. Furthermore, the emissivity of the investigated materials
are determined for temperatures up to 2000 °C, depending on the material-specific melting
points. By means of a thermally well-insulated material probe, the catalysts are exposed
to the plasma at characterized positions in the free jet while their surface temperature is
measured. Because of the different heat fluxes onto these materials, depending on the catalytic
interaction, the measured surface temperatures vary significantly from one to another catalyst
under the same flow conditions.

The evaluation of the catalytic efficiency was performed with a newly written and highly
automatical program which solves the one-dimensional reactive and viscous shock layer
equations. The solution is obtained iteratively based on the catalytic efficiency as one of the
boundary conditions. The obtained results can then be transferred to a detailed catalysis
model which reveals the temperature and pressure dependence of the catalyst. The newly
developed methodology significantly increases the accuracy of the material characterization
compared to previous methods.

Based on this, the re-entry sensor system PHLUX which is a part of the heat shield of the
experimental re-entry capsule called EXPERT, is qualified for the ESA mission. The detailed

design and setup of the sensor heads as well as the electronics are presented in detail. First
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numerical investigations of the re-entry capsule together with the sensor system PHLUX
were performed by means of the two-dimensional non-equilibrium Navier-Stokes solver called
URANUS2D. With the same measurement principle but designed for very dilute gases and low
temperatures another sensor system called (P) HLUX is developed. In contrast to PHLUX,
it uses another method of determining the heat flow onto a catalyst. Due to the significantly
lower heat input to the catalyst in comparison to an atmospheric re-entry, the sensor design
is highly adapted to meet the new requirements. This underlines the large application range

of the catalytic measurement principle for determining species concentrations.
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Kapitel 1.

Einleitung

1.1. Motivation

Trotz der Erfahrung aus iiber 50 Jahren bemannter Weltraumfliige bleibt die Entwicklung von
wiedereintrittsfihigen Raumfahrzeugen auch heute noch eine grofie Herausforderung. Zwar
sind die prinzipiellen Phanomene der Hyperschallumstromung von Korpern und dem dabei
entstehenden Verdichtungsstofl verstanden, jedoch ist die Berechnung der physikalischen
Stromungsgrofen und deren gegenseitige Wechselwirkung sowie der Wechselwirkung mit der
Fahrzeugoberfliche noch erheblichen Unsicherheiten unterlegen. Das liegt zum einen an der
Komplexitéat der zugrunde liegenden mathematischen Gleichungen und zum anderen an der
komplexen Verkniipfung verschiedener einzelner Phdnomene. Am Beispiel des Wiedereintritts
eines Space Shuttle Orbiters werden die Anforderungen eines modernen Hitzeschutzsystems
deutlich. So entspricht die Bewegungsenergie, die das Space Shuttle bei der Riickkehr be-
waltigen muss, dem 600 000-fachen der Energie, die ein moderner Sportwagen mit einer
Geschwindigkeit von 300 km/h oder dem 2000-fachen der Energie, die ein ICE 3 aus 300 km/h
beim Bremsen in Hitze umwandelt.

Mikroskopisch, aus Sicht der ruhenden Luftmolekiile betrachtet, werden diese durch den
schnellen Wiedereintrittskorper mit einer typischen Geschwindigkeit von 7-14 km/s spontan
mit der Kapsel mitgerissen. Die Molekiile der Atmosphére erfahren dadurch eine Zunahme
der Bewegungsgeschwindigkeit, zunachst der translatorischen Bewegung im Raum. Da im
gaskinetischen Sinne die Geschwindigkeit von Teilchen mit der Temperatur, einem Maf fir die
Energie der Teilchen, zusammenhéangt, bedeutet dies ebenso eine Zunahme der Temperaturen.
So kann durch im Stofl die Translationstemperatur auf mehrere 10000 K ansteigen. Molekiile
konnen jedoch Energie auch in Form von Vibration und Rotation speichern. Diese Energien
sind jedoch nicht kontinuierlich verteilt, sondern diskret. Rotatorische Energieniveaus liegen
nahe beieinander und beno6tigen nur geringe Energiebeitrage, um auf ein nachsthoheres Niveau
gebracht zu werden. Dadurch folgt die Rotationstemperatur der Molekiile der Translations-
temperatur sehr schnell, welche dadurch wiederum leicht abnimmt. Im Gegensatz dazu sind
vibratorische Energieniveaus weit voneinander entfernt und benétigen hochenergetischere
Teilchenstéfe, um auf ein hoheres Niveau gebracht zu werden. Mit zunehmender Anzahl
an Teilchenkollisionen finden jedoch gentiigend hochenergetische Kollisionen statt, so dass
sich schliellich ein Gleichgewicht zwischen allen drei Energien einstellt. Die charakteristische
Zeit, in der sich diese Vorgange abspielen, kann aber im Vergleich zur charakteristischen

Zeit der Stromung lang sein, wodurch sich der grofite Teil des Stromungsgebiets um ein



1. Einleitung

Wiedereintrittsfahrzeug im thermischen Nichtgleichgewicht befinden kann.

Eng an die eben beschriebenen Vorgénge gekoppelt, konnen bei hohen Energien auch
chemische Reaktionen stattfinden. Die diatomaren Molekiile der Atmosphéire Ny und Og
konnen durch Stofle soweit vibratorisch angeregt werden, dass die Vibrationsenergie des
Molekiils die Bindungsenergie iibersteigt. Das Molekiil zerfillt dabei in seine atomaren
Bestandteile N und O. Diese Art der chemischen Reaktion wird Dissoziation genannt. Ein
hoher Anteil der Energie im Gas wird so durch das Aufbrechen chemischer Bindungen
yaufgebraucht® und die Temperaturen sinken. Thermische und chemische Vorgange sind somit
stark miteinander gekoppelte Prozesse.

Die entstandenen Atome, wie im Falle der Erdatmosphéire N und O, sind hochreaktiv
und verbinden sich in der Stromung teilweise wieder zu Molekiilen wie Ny, Oy und NOy.
Sie reagieren jedoch auch mit dem Oberflachenmaterial des Hitzeschutzschilds und kénnen
dort zu einem zusétzlichen Energieeintrag fithren. Unterschiedliche Materialien konnen dabei
erhebliche Auswirkungen haben. Sie kénnen mit der Stromung direkt reagieren oder wie
Katalysatoren die ablaufenden Reaktionen beschleunigen. Der Warmestrom auf hochka-
talytische Werkstoffe kann z.B. um den Faktor 2-3 grofler sein als auf niederkatalytische
Materialien. Es ware deswegen von Vorteil Hitzeschutzmaterialien mit niederkatalytischen
Eigenschaften zu verwenden. Dadurch verbleibt die in der Chemie gespeicherte Energie in
der Stromung und wird nicht an den Wiedereintrittskorper abgegeben.

Diese Materialerwarmung chemischen Ursprungs, die von der katalytischen Wirkung des
Materials abhangt, kann jedoch auch dazu verwendet werden, die Gaszusammensetzung
in Oberflichenndhe zu bestimmen, indem man versucht, den darauf zuriickzufiihrenden
Warmestromeintrag zu bestimmen. Aufbauend auf diesem Messprinzip wird das Sensorsystem
PHLUX auf EXPERT, einer Wiedereintrittsmission der européaischen Raumfahrtbehorde
ESA, entwickelt.

Im Gegensatz zu optischen Messverfahren, wie z.B. der Spektroskopie, bei denen stets
eine Integration des Messsignals entlang des Sichtfelds durchgefithrt wird, kann bei diesem
Messverfahren die Konzentration lokal in Oberflaichennahe gemessen werden. Die Kenntnis
der lokalen Speziesverteilung kann anschlielend zur Validierung und Verifizierung numerischer
Stromungssimulationen herangezogen werden, die bei der Auslegung von Hitzeschutzsystemen
eine entscheidende Rolle spielen.

Sehr schnelle Wiedereintritte aus hyperbolischen Flugbahnen fiihren neben den bisher
beschriebenen Phénomenen zusétzlich zu elektronischer Anregung und Ionisation der Atome
und Molekiile. Der Grund dafiir liegt in Teilchenkollisionen, deren Energien im Bereich der
Ionisierungsenergie der Atome und Molekiile liegen. Die Ionisierungsenergie von Molekiilen
liegt deutlich oberhalb ihrer Dissoziationsenergie. So beginnt molekularer Sauerstoff ab ca.
2500K zu dissoziieren und ab ca. 9000K zu ionisieren. Zum Vergleich: Die vibratorische
Anregung von Oy beginnt bei ungefihr 800K.

Bei einer ionisierten Stromung spricht man von einem Plasma. Damit wird der elektrisch

leitfahige Aggregatzustand von gasférmigen Stoffen bezeichnet. In Folge der Anregung und



1.2. Stand der Forschung

Ionisierung der Teilchen tritt zudem Gasstrahlung auf, die Energie durch den Ubergang von
hoher energetischen Niveaus auf niedrigere in Form von Strahlung emittiert. Die Strahlung
kann zu einem erheblichen Anteil des Gesamtwéirmestroms auf das Wiedereintrittsfahrzeug
beitragen. Typischerweise ist dieser Anteil bei Wiedereintrittsgeschwindigkeiten tiber 10km/s
nicht mehr zu vernachléssigen. Dieser Aggregatzustand tritt jedoch nicht nur bei Wieder-
eintritten mit hoher Geschwindigkeit auf, sondern kann auch in bodengebundenen Anlagen
erzeugt werden. In ihnen werden Plasmen durch elektromagnetische Felder oder Elektronen
mit grofler kinetischer Energie erzeugt. Mit Hilfe dieser Anlagen kénnen Effekte des hochener-
getischen Wiedereintritts simuliert werden. Des Weiteren ermoglicht die Teilchenstrahlung,
die thermophysikalischen Eigenschaften des Plasmas zu bestimmen.

Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt auf der Untersuchung und Nutzung der katalytischen
Wechselwirkung von Werkstoffen auf dissoziierten Sauerstoffstromungen. Dazu werden in
Kapitel 2 die theoretischen Grundlagen der Gas-Oberflachenwechselwirkung und der hyperso-
nischen Stromung erlédutert sowie die dazugehorigen Gleichungen dargelegt. Weiterhin wird ein
numerisches Programm beschrieben, das im Rahmen dieser Arbeit entstanden ist und mit dem
diese Gleichungen gelost werden konnen. Das Programm ermoglicht damit die Bestimmung
der katalytischen Eigenschaften eines Materials. In Kapitel 3 werden die verwendeten Testan-
lagen und Messtechniken beschrieben. Anschliefend erfolgt in Kapitel 4 die Auswertung und
Diskussion der gewonnen Messergebnisse. Darauf aufbauend wird im nachfolgenden Kapitel 5
die Entwicklung des Sensorsystems PHLUX fiir Wiedereintrittsmissionen dargestellt. Dariiber
hinaus stellte sich im Zuge dieser Entwicklung die Atmosphéarenforschung als ein mégliches
neues Einsatzgebiet fiir dieses Messprinzip heraus. Das ebenfalls entwickelte Sensorsystem
(P)HLUX, das in leichter Abgrenzung zu dem ersten Sensorsystem das erste P eingeklammert
hat, wird im Rahmen des WADIS (WellenAusbreitung und DISsipation in der Mittleren
Atmosphare) Projekts auf zwei Hohenforschungsraketen eingesetzt und ebenfalls in diesem

Kapitel beschrieben

1.2. Stand der Forschung

Die gezielte Verwendung von Katalysatoren zur Beschleunigung chemischer Vorgénge ist
bereits seit itber 8000 Jahren dokumentiert [101]. Die genauen Ablaufe waren zu dieser Zeit
jedoch noch unbekannt. Erst 1894 erfolgte durch Wilhelm Ostwald [93] eine erste Definition:
"Katalyse ist die Beschleunigung eines langsam verlaufenden chemischen Vorgangs durch die
Gegenwart eines fremden Stoffes”. Der detaillierten Wirkungsweise katalytischer Stoffe kam
man jedoch erst viele Jahre spéter Schritt fiir Schritt ndher. So reicht die Katalyseforschung
auch noch bis in die heutige Zeit und ist immer noch ein aktives wissenschaftliches Betéti-
gungsfeld, wie die Nobelpreise fiir Chemie 2005 an Chauvin, Schrock und Grubbs sowie 2007
an Ertl zeigen.

Erste Versuche, die entdeckten Vorgéinge quantitativ zu erfassen, begannen erst in der

ersten Halfte des letzten Jahrhunderts. Eine der ersten Apparaturen, die diesem Zwecke
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dienten, waren die sogenannten Seitenarmreaktoren von Smith [110] 1943, die in den 50er und
60er Jahren breite Anwendung fanden [24, 37, 38] und auch heute noch eine wichtige Rolle
spielen [58, 82, 83, 113, 94]. In diesen Reaktoren wird auf verschiedenen Wegen, z.B. durch
induktive Entladungen, ein Plasma oder ein dissoziiertes Gas erzeugt. Von der entstehenden
Kernstromung im Haupttank wird ein seitliches, meist rechtwinklig angeordnetes Gefafl
angebracht, welches dem Reaktor auch seinen Namen Seitenarm verleiht und in dem sich
der zu untersuchende Katalysator befindet. Der Seitenarmreaktor besitzt ein hohes Lange-
zu-Durchmesser-Verhéaltnis, wodurch eine direkte Durchstromung des Behélters verhindert
werden soll. Ein Gasteilchenaustausch der Stromung mit diesem Behélter findet dann nur
noch iiber Diffusion statt. Der Katalysator verdndert die Zusammensetzung des Gasgemischs
und sorgt so fiir den nétigen Konzentrationsgradienten. Uber den Diffusionskoeffizienten und
die gemessene Konzentration an zwei Stellen innerhalb des Seitenarms kann der Anteil der in
den Behalter diffundierenden Teilchen bestimmt werden. Aus Massenerhaltungsgriinden muss
diese Teilchenmenge auch der Anzahl der reagierenden Teilchen am Katalysator entsprechen,
solange keine Reaktionen im Gas an sich erfolgen. Dafiir muss der Druck im Seitenarm
moglichst klein sein, was diese Methode auf gewisse Einsatzbereiche beschriankt. Auch die
Oberfliche des Gefafles darf keinen katalytischen Einfluss auf den Reaktionsablauf haben.

Mit der Effusionsmethode nach May und Linnett [52, 87] wurde die Abhingigkeit vom
Diffusionskoeffizienten umgangen. Bei dieser Methode muss die Kernstromung erst eine
Blende passieren, um zum Katalysator zu gelangen. Mit Hilfe der Effusionsgleichung kann der
Teilchenstrom durch die Blende auf das zu untersuchende Material berechnet werden. Uber
die Messung der Temperaturerhohung kann indirekt die Reaktionsrate ermittelt werden und
so die Effektivitit des Katalysators bestimmt werden. Auch dieses Verfahren ist auf niedrige
Driicke limitiert und konnte sich gegeniiber der Seitenarm-Methode nicht durchsetzen.

1991 wurde von Wickramanayaka et al. [127] ein Verfahren getestet, in dem der Katalysator
direkt in der Hauptstromung einer dissoziierten Sauerstoffstrémung installiert wird. Uber eine
differentielle Konzentrationsmessung entlang der Materialprobe kann so auf den Einfluss des
katalytischen Materials auf die Stromung geschlossen werden. Zur Teilchendichtenbestimmung
wurde die Methode der Chemoluminiszenz verwendet. Das in geringen Mengen eingeblasene
Stickstoffmonoxid reagiert mit atomarem Sauerstoff zu angeregtem Stickstoffdioxid, welches in
Folge durch Abstrahlung wieder in den Grundzustand zurtickféllt. Die gemessene Strahlung ist
proportional zur Menge des atomaren Sauerstoffs, woraus sich die Effektivitat des Katalysators
auf die Rekombination von Sauerstoff ableiten ldsst. Nachteilig wirkt sich die Kontamination
der Stromung mit Stickstoffmonoxid und -dioxid und der damit mdéglichen Beeinflussung des
Katalysators aus.

Eine vielbeachtete Apparatur, genannt MESOX, wurde 1997 von Balat et al. [19] vor-
gestellt. Sie kombiniert einen Plasmagenerator zur Erzeugung der reaktiven Stromung mit
einem solar beheizten Ofen, der der Erwarmung des Katalysators dient. Der Vorteil dieses
Aufbaus ist, dass unterschiedliche Materialien und Oberflichentemperaturen bei denselben

Stromungszustanden untersucht werden konnen. So kann die Temperaturabhangigkeit der
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Wechselwirkung getrennt von anderen Einfliilssen untersucht werden. Die Anlage deckt einen
Druckbereich von 100 Pa bis 10000 Pa und Temperaturen bis 2500 K ab. Die katalytischen
Eigenschaften der untersuchten Materialproben kénnen qualitativ iiber eine Gesamtenergie-
bilanz aller Warmestrome bestimmt werden. Quantitative Aussagen lassen sich tiber eine
zusatzliche Messung des Konzentrationsgradienten hin zur Katalysatoroberflache treffen.
Fiir die Bestimmung der Konzentrationen kommt in diesem Aufbau die Aktinometrie zur
Anwendung [5, 6, 7, 8, 14].

Im Gegensatz zu den bisher beschriebenen statischen und diffusionsbasierten Systemen
existieren auch dynamische Anlagen mit hohen Stromungsgeschwindigkeiten, die ebenfalls
fiir Materialtests verwendet werden. Dazu gehdren unter anderem Stoflkanéle, wie die LENS
StoB- und Expansionskandle des CUBRCI[81]. Mit Stromungsgeschwindigkeiten von bis zu
12km/s wird das Plasma um eine Sonde durch den entstehenden Verdichtungsstof§ erzeugt,
vergleichbar mit einem realen Wiedereintritt. Der groffe Nachteil dabei ist die kurze Messdauer,
die typischerweise im Millisekundenbereich liegt, so dass die Wandtemperatur kaum eine
Anderung erfihrt. Die nur raumtemperaturwarme Oberfliche ist jedoch nicht vergleichbar
mit einem heiflen Hitzeschutzsystem bei einem realen Wiedereintritt. Die Instationaritat stellt
auch hohe Anforderungen an die eingesetzte Messtechnik. Gemessen wird in dieser Anlage
der Warmestrom auf die Wand, der anschlieBend numerisch mittels Parameterstudie unter
Variation der Oberfléchenreaktionsrate nachgebildet wird, um so den Einfluss des Katalysa-
tors auf die Reaktionsgeschwindigkeit zu reproduzieren [107]. Eine haufiger durchgefiihrte
Methode mit hohen Stromungsgeschwindigkeiten ist die Untersuchung von Materialien in
Plasmawindkanélen, wie sie am VKI in Belgien [15, 16], am IPM in Moskau [61, 105]und auch
am IRS der Universitat Stuttgart eingesetzt wird [3]. Die durch Lichtbogen- oder induktive
Plasmageneratoren aufgeheizte Stromung umstromt eine zentral im Strahl befindliche Sonde
(Staupunktskonfiguration), die als Halterung des eigentlichen Katalysators dient. Damit eine
Analyse des Materials moglich wird, muss zuvor der Plasmastrahl beziiglich Zusammensetzung,
Enthalpie, Geschwindigkeit, Druck und Temperatur charakterisiert werden. Nach der Messung
des Warmestroms auf die Sonde im Plasmastrahl werden die katalytischen Eigenschaften
des Materials entweder numerisch reproduziert [15, 16] oder analytisch nach der Theorie von
Goulard [36] berechnet. Bei letzterem wird unter Annahme einer eingefrorenen Grenzschicht
der Warmestrom auf ein katalytisches Material mit dem Warmestrom auf ein hypothetisches
Material, auf dem die Reaktionsrate unendlich schnell ablauft, ins Verhaltnis gesetzt. Als
Ersatz fiir diese hypothetische Substanz wird ndherungsweise, wegen seines hochkatalytischen
Verhaltens, Kupfer bzw. Kupferoxid herangezogen. Das Verhéltnis beider Wirmestrome
lasst sich dann nach der werkstoffabhangigen Oberflaichenreaktionsrate auflosen. Pidan et al.
[96, 97, 98, 99] zeigen, dass dieser Vergleich, der mit Kupfer eine zusétzliche Unsicherheit
mit sich bringt, unnotig ist und wendete die analytischen Gleichungen nach Goulard zur
Berechnung des Staupunktwarmestroms fiir das zu untersuchende Material direkt an, da sie
bereits den katalytischen Faktor enthalten. Die Verhaltnisbildung zweier Warmestrome ist

somit nicht notwendig.
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Abbildung 1.2.1.: Vergleich der Rekombinationskoeffizienten fur SiOy [46]

In den letzten 60 Jahren wurden somit viele Anstrengung unternommen, um mit den
verschiedenen Verfahren die Wirkung der Katalysatoren quantitativ zu beschreiben. Die
Unsicherheiten in den Ergebnissen sind jedoch grof. In Abbildung 1.2.1 ist als Beispiel
der temperaturabhéngige Rekombinationskoeffizient fiir SiO,, der ein Maf fiir die Hohe der
katalytischen Effektivitéit eines Materials darstellt, zu sehen. Die darin sichtbaren Unterschiede
reichen tiber mehrere Groflenordnungen bei gleichen Temperaturen. Sie sind auch bei anderen
Werkstoffen dhnlich stark ausgepragt. Weiterfiihrende Analysen, die die mittlerweile bekannte
Druckabhéngigkeit von Katalysatoren einschlieflen, sind fiir den Strémungsbereich eines

Wiedereintrittfahrzeugs so gut wie nicht in der Literatur zu finden.

1.3. Zielsetzung der Arbeit

Ziel dieser Arbeit ist die Charakterisierung katalytischer Materialien sowie die Untersuchung
ihrer Tauglichkeit zur Detektion atomaren Sauerstoffs in dissoziierten Stromungen. Dabei
soll aufbauend auf vorangegangene Arbeiten die Methodik der Materialcharakterisierung
im Hinblick auf ihre katalytischen Eigenschaften weiter verbessert werden. So ist bekannt,
dass durch den Einsatz zweier unterschiedlich katalytischer Materialien der relative Verlauf
von Konzentrationen in dissoziierten Stromungen bestimmt werden kann. Die Bestimmung

absoluter Konzentrationen ist jedoch wesentlich komplizierter und groflen Unsicherheiten
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unterworfen. Hintergrund ist die hohe Streubreite katalytischer Materialdaten in Literaturan-
gaben sowie die bekannte aber in der Regel vernachlassigte Druckabhéngigkeit katalytischer
Materialien auf chemische Reaktionen, insbesondere bei experimentell ermittelten Werten.
Daraus entspringt eine hohe Unsicherheit in Bezug auf absolute Messungen. Zur Erzeugung
der fir die Untersuchung benétigten dissoziierten Stréomung soll der induktive Plasmagenera-
tor IPG3 verwendet werden, der ein breites Spektrum an verschiedenen Stromungszusténden
ermoglicht. Die zur Charakterisierung der Stromung und der Materialien zum Einsatz kom-
menden Sonden, wie Enthalpie-, Pitotdruck-, Warmestromdichte- und Materialsonde sollen
weiter optimiert und mogliche Fehlerquellen reduziert werden. Zudem soll allgemein die
Methodik zur Stromungscharakterisierung verbessert werden sowie bislang getroffene Annah-
men soweit wie moglich vermieden werden. So gehen bisherige katalytische Auswertungen
meist von einem chemischen Gleichgewicht der Stromungen aus, was im Falle von Nicht-
gleichgewichtsplasmen zu unbekannten Fehlern fithrt. Mittels ermittelter genauerer Kenntnis
der katalytischen Gas-Oberflaichenwechselwirkung sollen anschliefend zwei Sensorsysteme
entwickelt werden, mit denen atomarer Sauerstoff in Oberflichennahe quantitativ detektiert
werden kann. Eins der Sensorsysteme soll dabei zur Messung von atomarem Sauerstoff wéh-
rend eines atmosphéarischen Wiedereintritts verwendet werden, das zweite System zur Messung
natiirlich vorkommendem atomaren Sauerstoffs in der oberen Erdatmosphére wahrend einer

Hohenforschungsmission.






Kapitel 2.

Theoretische Grundlagen

Im Folgenden sollen nach dem Uberblick iiber den aktuellen Stand zur Katalyseforschung fiir
Raumfahrtanwendungen zunéchst die theoretische, physikalische Basis und deren mathemati-

sche Formulierung zur Bestimmung der katalytischen Eigenschaften dargelegt werden.

2.1. Heterogene Katalyse

Stoffe, die chemische Reaktionen initiieren oder beschleunigen, ohne dabei selbst verbraucht
zu werden, werden Katalysatoren genannt. Im klassischen Sinne werden beide Effekte durch
die Absenkung der fiir die chemische Reaktion notwendigen Aktivierungsenergie erklart.
Rekombinationsreaktionen von Sauerstoff- oder Stickstoffatomen zu deren Molekiilen be-
notigen jedoch keine Aktivierungsenergie. Man geht davon aus, dass die Erhéhung der
Reaktionswahrscheinlichkeit, durch die Zunahme an Teilchenkollisionen, bei diesen Prozes-
sen die Reaktionsgeschwindigkeit ansteigen ldsst. Im Allgemeinen wird die Geschwindigkeit

chemischer Reaktionen durch die erweiterte Arrheniusgleichung beschrieben

£y
k= cT%e ®1 (2.1.1)

die mit zunehmender Temperatur exponentiell schneller verlduft. Der Vorfaktor ¢ kann dabei
selbst von der Temperatur abhéngen, wobei die Temperaturabhéngigkeit auch mit einem
konstanten Vorfaktor ¢ multipliziert mit der Temperatur und einem Exponenten s, wie in
Gleichung (2.1.1), beschrieben werden kann.

Weiter unterscheidet man zwischen homogener und heterogener Katalyse. Erstere liegt vor,
wenn sich sowohl die Edukte als auch der katalytisch wirkende Stoff im gleichen Aggregat-
zustand befinden. Diese kdnnen sowohl in der Gas- wie auch in der Fliissigphase vorliegen.
Von heterogener Katalyse spricht man bei unterschiedlichen Aggregatzustdnden, wobei der
Katalysator hier hauptséchlich als Festkorper vorliegt. Reprasentanten dieser Form sind
Abgaskatalysatoren, aber auch von einem dissoziierten Plasma umstromte Hitzeschutzma-
terialien. Ein wichtiger Teil der katalytisch ablaufenden Reaktionen bei letzterem sind die
bereits genannten Rekombinationsreaktionen.

Zur Beschreibung katalytischer Vorgéinge in CFD-Programmen zur Simulation der Umstro-
mung eines Wiedereintrittsfahrzeugs verwendet man verschiedene katalytische Modelle, die
sich in threm Grad an Detaillierung deutlich unterscheiden. Die Art der Modellierung ist fiir
die spitere Messdatenauswertung entscheidend. Die verschiedenen Ansétze werden in den

folgenden Abschnitten beschrieben.
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2.1.1. Globale Katalysemodelle

Zuerst soll hier auf das meistverwendete Modell, das globale Katalysemodell, eingegangen
werden. Dabei werden die einzelnen mikroskopischen Vorgange nicht naher betrachtet, sondern
nur das Endresultat der Reaktionsbeschleunigung des verwendeten Katalysators. Dazu
verwendet man den Rekombinationskoeffizienten v, der durch den Quotienten aus reagierenden
Teilchen zur Gesamtanzahl der auf die Oberflache treffenden Teilchen definiert ist:

y = ek (2.1.2)

n;

Fir v = 0 ist die Festkorperoberflache nichtkatalytisch, wahrend v = 1, bei dem alle
auftreffenden Atome zu Molekiilen rekombinieren, als vollkatalytisch bezeichnet wird. Neben
den beiden theoretischen Extremfillen, gilt fiir reale Katalysatoren 0 < v < 1. Der Bereich
lasst sich fiir v < 0,01 weiter in niederkatalytisch und fiir v > 0,1 in hochkatalytisch
einordnen.

Die bei der Reaktion freigesetzte Energie ist jedoch nicht zwingend gleich der auf die
Oberflache tibertragenen Energie. Die Energie kann teilweise auch in der Gasphase verbleiben
und zu einem Aufheizen der Grenzschicht fithren. So wird ein chemischer Energieakkommo-
dationsfaktor

g =t (2.1.3)
Qchem

aus dem Verhéltnis des auf die Wand iibergehenden Wérmestroms zum gesamten Warmestrom,
der durch die chemische Reaktion freigesetzt wird, definiert. Da beide Grofien schwer separat
voneinander zu messen sind, werden sie haufig zum effektiven Rekombinationskoeffizienten ~/

zusammengefasst, der mit

v =By (2.1.4)

berechnet wird [13]. In der Regel ist der Energieakkommodationsfaktor unbekannt und der
in der Literatur angegebene Rekombinationskoeffizient steht oftmals stellvertretend fiir den
effektiven Rekombinationskoeffizienten.

Die Daten fiir Rekombinationskoeffizienten werden aus experimentellen Messungen gewon-
nen, die stets eine Temperaturabhéngigkeit zeigen. Aus den vorhandenen Daten werden dann
entweder mathematische Funktionen abgeleitet oder die Rekombinationskoeffizienten mit
einem Arrhenius-Ansatz

v = ce~ 7 (2.1.5)
modelliert, bei dem der priaexponentielle Faktor A und die Aktivierungsenergie F4 aus den
Messdaten bestimmt werden.

Betrachtet man die Grenzschicht einer Kontinuumsstromung, bei der fiir gewohnlich eine

Haftbedingung an der Wand angenommen wird, d. h. die Stromungsgeschwindigkeit ist an der

Wand gleich Null, folgt daraus, dass der Massenstrom der reaktiven Spezies zur Wand hin nur
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durch Diffusion stattfinden kann. Aus dem 1. Fick’schen Gesetz ldsst sich der Teilchenstrom
einer Spezies ¢ zur Wand aus

m; = —pDing (2.1.6)
berechnen, wobei y die wandnormale Koordinate bezeichnet. Der Diffusionskoeffizient D, gibt
dabei den effektiven Diffusionskoeffizient einer Spezies ¢ in einem Gasgemisch an. Diffusion
kann auch auf Grund von Temperaturgradienten oder Druckgradienten entstehen, welche in
Gleichung (2.1.6) vernachlassigt werden. Auf diese Mechanismen wird in Abschnitt 2.4 ndher
eingegangen. Im stationdren Fall und unter Beriicksichtigung der Massenerhaltung ist der
Teilchenstrom an die Wand gleich dem Anteil der an der Wand reagierenden Teilchen. Mit

k., der Reaktionsgeschwindigkeit an der Wand und dem Massenanteil ¢; gilt somit:

80,-
Jdy
Der Exponent 1 < m < 2 bezeichnet dabei die Reaktionsordnung, die 1. oder 2. Ordnung

- pDzm = kuy (Ci,Wandeand>m . (217)

sein kann bzw. ein Wert dazwischen besitzen kann, falls Reaktionen beider Ordnungen parallel
ablaufen [36].

Nun muss noch ein Zusammenhang zwischen dem bekannten bzw. angenommenen Reakti-
onskoeffizienten v und der Reaktionsgeschwindigkeitskonstante k,,, die fiir die Bestimmung
der Reaktionsrate auf der Oberflache benotigt wird, gefunden werden. Geht man von einem
Prozess 1. Ordnung aus, erhilt man nach [36] fir die Anzahl der rekombinierenden Teilchen

mit der Masse m;

_kwcip
= - .

(2.1.8)

oy

Aus dem Partialdruck p; an der Oberfliche und der Annahme einer Maxwell’schen Ge-

schwindigkeitsverteilung der Teilchen treffen

Di

T L — 2.1.9
N armkT (2.1.9)
Teilchen auf die Wand. Mit dem idealen Gasgesetz

ist der Partialdruck mit der Teilchendichte verkniipft. Setzt man nun die Gleichungen (2.1.8)-
(2.1.10) in Gleichung (2.1.2) ein, folgt [36]

RT
. 2.1.11

In vielen Publikationen [17][96][105][115] findet man eine Korrektur der obigen Gleichung
(2.1.11)

kw ="y

11
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2v | RT
ky = ——{| ———, 2.1.12
2—v\ 2rM; ( )

die mit Hinweis auf eine gestorte Maxwell’sche Geschwindigkeitsverteilung hergeleitet wird.
Leider erfolgte die Angabe dieser Gleichung stets ohne Herleitung. Da die Diffusion durch
ihren Geschwindigkeitsbeitrag einen Einfluss auf die Verteilung hat, erscheint es merkwiirdig,
dass die Korrektur in Gleichung (2.1.12) nur von der Reaktionsrate k,, abhéngt, jedoch nicht
vom Diffusionskoeffizienten im Gas. In [28] wird ein Zusammenhang zwischen k, und 7
hergeleitet, der den Einfluss der Diffusionsgeschwindigkeit auf die ungestorte Maxwell’sche
Geschwindigkeitsverteilung beriicksichtigt. Demnach berechnen sich die molaren Teilchenfliisse

auf eine undurchlassige Oberfliche im Staupunkt mit der Diffusionsgeschwindigkeit vp tiber

§RT 7TMZ‘
ky =" Sl (1 — 4/ 28%T’UD) . (2.1.13)

Der Vorteil des globalen Modells unter Annahme von heterogenen Reaktionen 1. Ordnung

die folgende Gleichung;:

ist die leichte Implementierung in vorhandene Programme und die leichte Anpassbarkeit an
unterschiedliche Materialien. Als Nachteil steht dem gegentiber, dass wichtige mikroskopische
Vorgénge, die stark von der Menge der reaktiven Spezies, d. h. dem Druck, oder dem Vor-
handensein einer anderen Spezies abhangen, nicht berticksichtigt werden kénnen. Dadurch
kann der globale, temperaturabhingige Rekombinationskoeffizient, der eine Summierung
aller Vorgénge reprasentiert, je nach Anwendungsfall stark fehlerbehaftet sein. So kénnen
experimentell ermittelte Werte stark vom katalytischen Verhalten des Materials bei einem
realen Wiedereintritt abweichen. Mit dem globalen Katalysemodell bestimmte Warmestrome
sind deswegen nur Néherungen, konnen durch konservative Abschatzungen des Rekombina-
tionskoeffizienten jedoch fiir erste Hitzeschutzschildauslegungen herangezogen werden. Die
hierbei vernachlissigten elementaren Vorgénge werden im Abschnitt 2.1.2 erldutert.
Komplizierter wird es, eine Umrechnung des Rekombinationskoeffizienten und der Reaktions-
rate zu finden, wenn man nicht nur Reaktionen 1. Ordnung annimmt. Betrachtet man am

Beispiel von Sauerstoft die Rekombinationsreaktion

O+0+M— Oy + M, (2.1.14)

wird ersichtlich, dass die Vorwértsreaktion quadratisch von der atomaren Sauerstoffkon-
zentration abhangt, somit einer Reaktion 2. Ordnung entspricht. Eigentlich miissen beide

Ordnungen gleichzeitig betrachtet werden, wodurch der lineare Zusammenhang 1. Ordnung

in
kwaCi + kol = i (2.1.16)
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iibergeht. Die Konsequenz daraus ist, dass aus dem Rekombinationskoeffizienten v keine Reak-
tionsgeschwindigkeitskonstante k,, an der Wand bestimmt werden kann, da Gleichung (2.1.16)
nun zwei Unbekannte enthéalt. Eine allgemeingiiltige Umrechnung zwischen beiden Grofien
existiert somit nicht. Wird das Reaktionsschema auf Reaktionen 1. Ordnung eingeschrankt,

entsteht eine nicht geringfiigige Fehlerquelle.

2.1.2. Detaillierte Katalysemodelle

Um die Nachteile des globalen Modells zu umgehen, ist es erforderlich, die elementaren
Prozesse der Gas-Oberflichenwechselwirkung einzeln zu beschreiben. Derartige Modelle
werden detaillierte Katalysemodelle genannt. Aus ihnen ergibt sich die Reaktionsordnung,
da jedem elementaren Schritt eine eindeutige Reaktionsordnung zugewiesen werden kann.
Auch die Proportionalitdt der Reaktionsraten zum Druck erhélt man durch viele detaillierte
Modelle mittels direkter Beschreibung einzelner Vorgénge auf Teilchenebene. Die elemen-
taren Oberflichenprozesse sollen im folgenden am Beispiel des Modells von Fertig [28, 31|
beschrieben werden, welches eines der ausfiihrlichsten verfiigharen Modelle ist. Die fiir dieses
Modell benotigten physikalischen Grofien, werden anhand der Ratengleichungen des Modells
erlautert.

Nach heutigem Stand sind bei der heterogenen Katalyse sieben elementare Vorgange zu

beschreiben:
1. Diffusion der Gasteilchen zur Wand
2. Adsorption
3. Eley-Rideal-Mechanismus
4. Langmuir-Hinshelwood-Mechanismus
5. Mars-van-Krevelen-Mechanismus
6. Desorption
7. Abtransport/Diffusion in die Stromung

Fiir eine katalytisch beschleunigte chemische Reaktion miissen die Ausgangsstoffe (Edukte)
zunéchst zur Oberflache transportiert werden, was auf Diffusionsvorgénge in der Grenzschicht
hin zur Wand zuriickzufiihren ist. Danach muss das Teilchen auf der Oberfliche anhaften
bzw. adsorbiert werden. Es kann zum einen durch Van-der-Waals-Kréfte gebunden werden,
man spricht dann von Physisorption, oder zum anderen iiber Chemisorption eine chemische
Bindung mit der Oberflache eingehen. Wahrend die physisorbierten Teilchen mit Energien
zwischen 0 - 40 kJ/mol relativ schwach gebunden sind, sind chemisorbierte Partikel mit
Bindungsenergien von 40-400 kJ/mol [18, 28] etwa zehnmal stiarker gebunden. Daraus folgt,
dass die Physisorption nur bei niedrigen Temperaturen eine Rolle spielt, da in einer heiflen

Stromung die kinetische Energie der Teilchen zu grof§ ist, um auf der Oberfliche gebunden zu
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werden. Somit herrscht bei atmosphérischen Wiedereintritten hauptsédchlich die Chemisorption
vor. Nach [28] ist die Rekombination unter 500K durch Physisorption determiniert. Zudem
treten niedrige Temperaturen bei einem Wiedereintritt nur zu Beginn der Trajektorie in grofien
Hohen auf. Da Teilchendichten und der Dissoziationsgrad dort sehr gering sind, fiihrt der
Teilchenfluss und damit die Reaktionsrate an der Oberfliche zu kaum relevanten chemischen
Wiarmestromen. Allerdings fithrt die Chemisorption wegen der chemischen Bindung des
adsorbierten Teilchens mit dem Adsorbanten zu einer Materialdnderung des Katalysators an
der Oberfliache.
Nach Fertig kann die Adsorptionsrate tiber

. ~ 2 . _m _AAd,maz
Wad = Moo 3,070 | € RT —e” — &7 (2.1.17)

berechnet werden [31]. 7y beschreibt die Gesamtanzahl der méglichen Positionen, auf denen
ein Teilchen adsorbiert werden kann. Diese auch aktive Zentren genannten Stellen kann man
sich als Oberflichendefekte einer Gitterstruktur vorstellen. Die Flache eines aktiven Zentrums
mo?, multipliziert mit der Anzahl der aktiven Zentren, ergibt die Gesamtfliche der aktiven
Oberflichenzentren. © kennzeichnet den Bedeckungsgrad an freien aktiven Zentren. Der
Teilchenfluss n wird iiber die gestorte Maxwell’sche Geschwindigkeitsverteilung, analog zur
Gleichung (2.1.13), bestimmt mit

Der exponentielle Teil der Gleichung (2.1.17) ergibt sich unter der Annahme, das die

kinetischen Teilchen mindestens die Adsorptionsenergie A4, aufbringen miissen, um das
Oberflichenpotential zu itberwinden. Nach oben hin ist diese Energie durch A g mq, limitiert
[53], da die Teilchen bei noch hoheren kinetischen Energien elastisch wieder zurtick gestreut
werden.

Den umgekehrten Mechanismus der Adsorption bezeichnet man als Desorption. Die Desorp-
tionsrate wird auf Basis des chemischen Potentials iiber die Gleichgewichtskonstante und der
Adsorptionsrate bestimmt [28]. Unter Verwendung der Langmuirschen Adsorptionsisotherme

erhalt man

. 1 kT ZA flg _Dpes
es = PSter Des \/ —e RT | 2.1.19
wD Ster,D SAdl—@A ZWmZAdNAe ( )

mit ©4 = 1 — Oz, dem sterischen Korrekturfaktor Pge, pes, dem Haftkoeffizienten s44 und
der Aktivierungsenergie Dp.,. Z4 bezeichnet die Zustandssumme der Gasteilchen und Z 44
die Zustandssumme der Adsorbate. Das Verhéltnis der Zustandssummen beschreibt den
Austausch eines Translationsfreiheitsgrads in der Gasphase an der Wand mit einem Vibrati-
onsfreiheitsgrad der Partikel auf der Oberfliche. Anders ausgedriickt, geht die Bewegung der

Gasteilchen senkrecht zur Wand im Falle einer Adsorption in einen Vibrationszustand auf der
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2.1. Heterogene Katalyse

Abbildung 2.1.1.: Eley-Rideal Mechanismus - Gasférmige Spezies rekombiniert mit adsorbier-
tem Teilchen

Abbildung 2.1.2.: Langmuir-Hinshelwood-Mechanismus

Oberflache tiber. Da die Desorptionsrate oft auch iiber einen allgemeinen Arrheniusansatz

mit der Hiipfirequenz vz

e

Wpes = Veg€ (2120)

angegeben wird, erkennt man durch einen Vergleich beider Gleichungen, dass die Grofien vor
der Exponentialfunktion in Gleichung (2.1.19) die Hipffrequenz v, darstellen.

Liegen die Edukte adsorbiert am Katalysator vor, kann die eigentliche Reaktion beginnen.
Dabei unterscheidet man zwischen drei verschiedenen Mechanismen. Beim FEley-Rideal-
Mechanismus (ER), sieche Abbildung (2.1.1), liegt ein Teilchen gebunden auf der Oberflache
vor, wahrend sich das zweite Teilchen noch in der Gasphase befindet und dann auf das
Adsorbierte trifft. Dafiir muss jedoch die kinetische Energie des Partikels hoch genug sein,
um die Potentialbarriere des oberflachlich gebundenen Teilchens zu tiberwinden und dann

mit diesem reagieren zu koénnen

(2.1.21)

Wpr = foTo%,0 AT 4 (e_A%LTB —e” AE%HM)
Die ER-Ratengleichung ist der Adsorptionsratengleichung sehr dhnlich. Sie hdngt jedoch
nicht vom Bedeckungsgrad freier aktiver Zentren ab, sondern vom Bedeckungsgrad bereits
adsorbierter Teilchen © 4. Geht man davon aus, dass die Adsorption von Teilchen keinen
Einfluss auf noch freie aktive Zentren hat, héngen beide Gréflen linear voneinander ab. Fiir
den ER-Mechanismus muss die kinetische Energie der Partikel iiber der Aktivierungsenergie
Aggr aber unter Agp pq, liegen.
Einen weiteren katalytischen Rekombinationsmechanismus bezeichnet man als Langmuir-

Hinshelwood-Mechanismus (LH), der ebenfalls nach seinen Entdeckern benannt ist. In der
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2. Theoretische Grundlagen

Abbildung 2.1.3.: Mars-van-Krevelen-Mechanismus

Modellvorstellung geht man davon aus, dass zwei Teilchen auf der Oberfléche adsorbieren und
dann von einem zum anderen freien aktiven Zentrum wandern. Man spricht dann von nicht
lokaler Adsorption bzw. Oberflichendiffusion der Adsorbate. Verfiigen zwei sich ndhernde
Atome tiber ausreichend Energie, um die Aktivierungsenergie zu iiberwinden, kommt es, wie
in Abbildung (2.1.2) dargestellt, zu einer Rekombination mit anschliefender Desorption des
entstandenen Molekiils von der Oberflache.

Setzt man das Zustandssummenverhéltnis aus Gleichung (2.1.19) in die Hiipffrequenz ein,
multipliziert diese mit der Wahrscheinlichkeit, dass ein Teilchen A auf ein Teilchen B trifft
und setzt fir die Aktivierungsenergie der Reaktion Apy ein, lautet die Ratengleichung fiir

den Langmuir Hinshelwood-Mechanismus

S KT 1
w = er T " Dnrirr AT
LH Ster,LH h Zé)lef NA

e H 0,05, (2.1.22)

Als dritter Rekombinationsmechanismus ist der Mars-van-Krevelen (MvK) Mechanismus,
siche Abbildung 2.1.3, zu nennen. Im Unterschied zu den vorangegangenen zwei Modellen,
werden bei diesem nicht zwei Teilchen urspriinglich aus der Gasphase kommend zur Rekombi-
nation gebracht, sondern ein adsorbiertes Partikel der Gasphase reagiert mit einem Teilchen
des Oberflichengitters. Nach der Desorption des rekombinierten Molekiils entsteht auf der
Oberflache eine Leerstelle, die von einem freien Atom aus dem Gas wieder aufgefiillt wird.

Dieser Mechanismus wird jedoch nicht weiter betrachtet, da im hypersonischen Fall nur
Chemisorption berticksichtigt wird. Chemisorbierte Atome gehen mit der Oberfliche Atom-
bindungen ein, die dadurch von Teilchen des Oberflichengitters nicht mehr unterschieden
werden konnen. Anders wére das im Fall von zusétzlicher Physisorption, bei der die Adsorbate
nur iiber Van-der-Waals-Krifte an der Oberfliche haften. Da keine Unterscheidung mehr
getroffen werden kann, findet die Rekombination beim MvK-Mechanismus tiber die Kollision
mit einem Gasteilchen oder mit einem auf der Oberfliche diffundierenden Teilchen statt.
Diese Vorgénge werden jedoch von den vorangegangen ER- und LH-Mechanismen beschrieben.
Somit kann der MvK-Mechanismus durch diese beiden ersetzt werden.

Um die Raten der Gleichungen (2.1.17) - (2.1.22) bestimmen zu konnen, bendtigt man
die einzelnen Bedeckungsgrade der adsorbierten Teilchen. Diese erhédlt man, in dem man
die Bilanzsumme einer Spezies erstellt, die auf Grund der Spezieserhaltung im stationéren

Zustand gleich Null sein muss
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2.2. Hyperschallstrémung

g — Cpes — Gpn — 2 = 0. (2.1.23)

Fasst man in den Ratengleichungen (2.1.17) - (2.1.22) alle Gréflen bis auf den Bedeckungs-
grad zu je einer Variablen v zusammen, geht Gleichung (2.1.23) tiber in

’UAd(l—@A) _UDes@A_UER@A_2ULH@,24:O- (2.1.24)

Geht man im einfachen Fall von einer Stromung mit nur einer Spezies A aus und 16st dann

nach dem Bedeckungsgrad © 4 auf, ergibt sich

(Vad + Vpes + VER) — \/(UAd + Upes + VER)? + 4 (VLVAq)

O, = — 2.1.25
A 4u LH ( )

Ist der Bedeckungsgrad bekannt, kann der Rekombinationskoeffizient iiber
ya = o¥ER T WL (2.1.26)

na

mit dem Teilchenfluss n4 der Spezies A auf die Wand berechnet werden.

2.2. Hyperschallstromung

Mafgeblich fiir den Zustand der Stromung um einen Korper beim Wiedereintritt ist dessen
Geschwindigkeit und Form. Die Stromung wird dabei in drei Bereiche eingeteilt: Unterschall,
Uberschall und Hyperschall. Wihrend die ersten beiden Felder sehr leicht durch die Grenze
Ma = 1 eingeteilt werden kénnen, beginnt eine Hyperschallstromung bei Geschwindigkeiten
von etwa Ma > 5. Die Definition wird jedoch nicht vollkommen willkiirlich festgesetzt. Viel-
mehr ist das ungefahr der Bereich, ab dem vibratorische Anregungen der Molekiile beginnen
und die aerodynamischen Stréomungsbeiwerte unabhéngig von der Machzahl werden [1], d.h.
eine Hyperschallstromung wird in der Regel mit Hochtemperatureffekten wie dem Einsetzen
von Schwingungsanregungen molekularer Spezies in Verbindung gebracht. Das alleinige Erho-
hen der Machzahl auf Werte tiber 5 durch ein starkes Absenken der Gastemperatur reicht
nicht aus um eine Hyperschallstromung zu erhalten. Durch die vibratorische Anregung werden
die spezifischen Warmekapazitaten ¢, und ¢, sowie der Isentropenkoeffizient x Funktionen
der Temperatur. Diese Vorgange sind jedoch auch von der jeweiligen Gaszusammensetzung
und der Dichte des Fluids abhangig, weshalb die Hyperschallgrenze keine exakte Barriere
darstellt, an der unterschiedliche Phdnomene voneinander getrennt werden kénnen [1].
Ebenso ist die Geometrie des Fahrzeugs wesentlich fiir die Form des Verdichtungsstofles
verantwortlich. Bei stumpfen Korpern, siehe Abbildung 2.2.1, bildet sich eine abgehobene,
hyperbelférmige StofSwelle aus. Der Stoflabstand A ist neben den bereits erwihnten Grofien
Geschwindigkeit und Gasart auch vom Nasenradius des Fahrzeugs abhangig. Mit zunehmender
Entfernung des Stofles von der Oberfldche reduziert sich in der Regel der Warmestrom, da

g \/%—N ist [64]. Im Staupunktbereich wird die Stromung auf Unterschall abgebremst und
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2. Theoretische Grundlagen

abgehobene StoBwelle VerdichtungsstoB

Machlinie

VerdichtungsstoB/-gebie

Abbildung 2.2.1.: Schematische Darstellung der Hyperschallstromung um stumpfe und spitze
Fahrzeuge

beschleunigt anschlieBend erneut in den Uberschall. In Abbildung 2.2.1 ist der Ubergang durch
die Machlinie gekennzeichnet, die beide Bereiche voneinander trennt. In Oberflichennahe
bildet sich eine Grenzschicht aus, die sich durch eine starke Anderung der physikalischen
Stromungsgrofien kennzeichnet, siehe dazu Kapitel 2.3.

Bei einem spitzen Korper mit einem Nasenradius Ry — 0 liegt die Kopfwelle eng am
Koérper an. Dadurch liegt der Ort der dichten, heiflen Stromung nahe der Fahrzeugoberflache.
Resultierend ergibt sich eine sehr hohe Warmelast auf den Korper.

Fiir die Beschreibung einer viskosen, kompressiblen Stromung im Kontinuumsbereich werden
die Navier-Stokes Gleichungen herangezogen. Traditionell gesehen ist nur die Impulserhaltung-
gleichung die Navier-Stokes Gleichung, der Begriff wird aber auf alle Erhaltungsgleichungen,
wie Energie-, Massen- und Teilchenerhaltung, erweitert. Zur Beschreibung einer hypersoni-
schen, chemisch reaktiven Stromung miissen die Gleichungen noch um Massenquellterme und
diffusive Terme erweitert werden [1]:

Massenerhaltung

5tV (V) =0 (2.2.1)

Spezieserhaltung

DCZ'
PDi

Impulserhaltungen (x-, y-, z-Richtung)

Du_ O Oar | Oy, OTss
PDr = "or " oz dy 0z

(2.2.3)
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2.2. Hyperschallstrémung

Dv Op Oty 01y 0Ty
—_— = —— 224
"Dt 8y+ ox + dy + 0z ( )

Dw _@ aTyz + aTyz + aTZZ

Dt ~ 0z on y dz (22:5)
Energieerhaltung
Dhoy  Op 0 (utyy)  O(utyy) 0(utey) O (vTyy)
Por Tar V4T o T ey T e T o 226
n 0 (vTyy) N 0 (VTyy) N 0 (wTy,) N 0 (wry,) N 0 (wt,,) o
dy 0z ox dy 0z
mit dem Warmestromdichtevektor

¢=—kVT +> piUh; + ¢r. (2.2.7)

Die erwihnten Anderungen ergeben sich in den Gleichungen (2.2.2), (2.2.6) und (2.2.7).
Zur vollstandigen Beschreibung der Stromung unter Anwendung der globalen Massener-
haltungsgleichung reicht es die Spezieserhaltungsgleichungen nur bis n — 1 auszufiihren,
da das Gleichungssystem sonst tiberbestimmt ware. Die Stofischicht einer hypersonischen
Anstromung induziert chemische Reaktionen, die durch die teilchenspezifische Reaktionsrate
w; ausgedriickt werden. Resultierend aus dem fortschreitenden Reaktionsverlauf ergeben sich
Konzentrationsanderungen in der Stromung, die zu Diffusionseffekten fiihren, die bestrebt
sind, Unterschiede in der Gaszusammensetzung auszugleichen. Der diffusive Teilchenstrom auf
Grund von Konzentrationsgradienten ist zwar der wichtigste Diffusionseffekt, jedoch nicht der
einzige. Durch den starken Verdichtungsstof und der damit einhergehenden starken Druck-
und Temperaturanderung, entstehen auch hohe Druck- und Temperaturgradienten. Tempera-
turgradienten fithren zur Thermodiffusion, auch Soret-Effekt genannt, und Druckgradienten
zur Druckdiffusion. Diese Phanomene treten zusatzlich zu der durch Konzentrationsgradienten
herbeigefithrten Diffusion auf, werden in der Regel jedoch bei Strémungssimulationen verein-
fachend vernachlassigt. Auf Grund der hohen Temperaturgradienten, die bei Wiedereintritten
auftreten konnen, werden in dieser Arbeit die Effekte der Thermodiffusion berticksichtigt.

Weiterhin wird angenommen, dass die Stromung einer Mischung aus idealen Gasen ent-

spricht, so dass mit dem Gesetz von Dalton fiir den Gesamtdruck

p=> pRT (2.2.8)

gilt.
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2. Theoretische Grundlagen

2.3. Viskose StoBschichtgleichungen

Legt man den Navier-Stokes Gleichungen die Haftbedingung an der Wand zugrunde und
fithrt zusatzlich eine Dimensionsanalyse der Einflussgrofien durch, lassen sich die Gleichun-
gen deutlich vereinfachen; man erhalt durch Weglassen der kleinsten Einflussfaktoren die
sogenannten Grenzschichtgleichungen [106]. Urspriinglich gehen diese Annahmen auf Prandtl
zuriick [106]. Durch eine anschlieBende Koordinatentransformation und die Annahme der
Selbstdhnlichkeit der Grenzschicht, vereinfachen sich die partiellen Differentialgleichungen
weiter zu gewohnlichen Differentialgleichungen, da Ableitungen nach der Koérperkoordinate
wegen der Ahnlichkeit wegfallen. Fiir den Staupunkt ist diese Vorgehensweise ohne Ein-
schrankung exakt, denn die Staupunktsstromung ist stets selbstahnlich. Darauf aufbauend
wird die Erweiterung der Grenzschichtgleichungen zu den viskosen Stofischichtgleichungen
erldutert, die die Interaktionen der Grenzschicht mit der viskosen Stofischicht beschreiben
und naherungsweise die gesamte Stoflschicht erfassen konnen.

Anhand der eben geschilderten Vorgehensweise werden in diesem Abschnitt die dazugehori-
gen Gleichungen beschrieben. Man erhalt so die Herleitung der in dieser Arbeit verwendeten

selbstahnlichen, viskosen Stofschichtgleichungen.

2.3.1. Allgemein

Mit den bereits erwéhnten Vereinfachungen lauten die Grenzschichtgleichungen, mit x der
Korperkoordinate und y der Koordinate in Richtung der Wandnormalen, wie folgt [26, 106]:

Kontinuitéatsgleichung

d (pur?) N d (pvr?)

= 2.3.1
ox oy 0 (2:3.1)
Teilchenerhaltung
de; dc; 0 dc; DL, or
- L= | pDyp—— 4+ p—Fei—— 2.3.2
Poe TP T oy ('0 29y T T08y>+w (232)
Impulserhaltung (x-, y-Richtung)
ou ou dop 0 ou
i D S 2.3.
Pz * pv@y ox * dy <M0y> (23:3)
dp
— = 2.3.4
=0 (234

Energieerhaltung
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2.3. Viskose StoBschichtgleichungen

Der Index j in Gleichung (2.3.1) ist 0 fiir zweidimensionale und 1 fiir achsensymmetrische
Stromungen. Die Verwendung des bindren Diffusionskoeffizienten in den Gleichungen (2.3.2)
und (2.3.5) gilt streng genommen nur fir bindre Gasgemische, stellt fiir Plasmen wie reine
Stickstoff- bzw. Sauerstoffplasmen jedoch keine Einschrankung dar, da es sich dabei um Mole-
kiile und Atome eines chemischen Elements handelt. Zur Charakterisierung der katalytischen
Eigenschaften von Materialien beziiglich der Sauerstoffrekombination werden in dieser Arbeit
nur reine Sauerstoffplasmen erzeugt. Fiir Gasgemische wie Luft wéire die Anwendung des
Multikomponentendiffusionskoeffizienten genauer, welcher aber eine deutliche Zunahme der
Komplexitéit obiger Gleichungen darstellen wiirde.

Die Enthalpie in Gleichung (2.3.5) ldsst sich auch durch die eingefrorene, spezifische
Wiarmekapazitéit ¢,y und die Temperatur 7" ausdriicken. Mit Hilfe der Gleichung

oh
o Cpfa Zh ax (2.3.6)
bzw.

und der Spezieserhaltungsgleichung (2.2.2) erhélt man schlieflich [1]

oT oT . 0 dc;
s gy + vy + S i+ 3 (0 )|

o ( oT\ 0 de; ou\® | p
= 2 (k== )+ = (pD : DT, = :
ay (k ay) + ay (p 122icp2 o TP Z Cpl > <6y> +u ax

Diese Darstellung hat einige Vorteile, da man die Temperatur direkt zur Berechnung der

(2.3.8)

chemischen Reaktionsraten verwenden kann und diese nicht erst indirekt iiber die Enthalpie

bestimmen muss.

2.3.2. Ortlich selbstidhnliche Grenzschichtgleichungen

Als eleganter Trick in der Berechnung der Grenzschichtstromungen hat sich die Lees-
Dorodnitsyn [1, 26, 64, 84, 85, 100] oder auch Howarth-Mangler [132] genannte Koordi-

natentransformation herausgestellt. Die Transformationsgleichungen lauten

e
— \/Z{pdy (2.3.9)

£= / Pt Uerd . (2.3.10)
0

Die Indizes e bzw. w bezeichnen dabei den Grenzschichtrand bzw. die Wand. Zu beachten ist
hierbei Gleichung (2.3.10). Die Dichte p,, und die Viskositét i, beziehen sich in diesem Fall auf
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die Wand, wahrend in anderen Literaturangaben die Werte héufig auf den Grenzschichtrand

be
Ni

zogen werden. Dies fiithrt zu kleinen Unterschieden in den folgenden Gleichungen und bei
chtbeachtung der Ausgangstransformation zu Fehlern in der Berechnung.

Zusatzlich zur Koordinatentransformation werden die physikalischen Groflen dimensionslos

gemacht

of wu h T
U — . S 2.3.11
9= a 9= S} T (2.3.11)

wobei sich der Index e wieder auf den Grenzschichtrand bezieht, wahrend der Index s den

Wert im Staupunkt meint. Die so transformierten Grenzschichtgleichungen lauten dann [26]:
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Kontinuitéatsgleichung

_ af . f \ 9% df dn
p“__rK\/iagjLﬁ)aﬁ\/ia = ] (2.3.12)

Teilchenerhaltung

— 2| Le LelZt”~ -l
Pron < € an e on On ) +f817 + [puecie <dx>]

C_(0fde 0fdc\ | Of [[dnc.)
‘25<ana§ agan)”@nc’l(d(mé))]

(2.3.13)

Impulserhaltung

0 82f f d (Inu,) Pe of of 9*f Of 82 f
on ( on? >+f [d(lnf)] Kp) on 1 28 (87787786 —(%8772> (2.3.14)

Energieerhaltung

9 (c,l 0?0 00 26w d€ hi\ | |u?, (9*f)°
an<manz>+%fan Z(,me wt.) |7 e
CpiCiel % LeTc; 00\ 00 92.3.15
+22.: Pr <L618n+ © an) oy ( )

_of {20 ed(lnTe) N QUE& ld(lnue)]}+26 ¢ <3f(9@ 3f(9@)

o d (Ing) d(In¢) on oE 9 an

Pr bzw. Le stehen fur die dimensionslosen Kennzahlen Prandtl- bzw. Lewiszahl

Pr=— Le = 2.3.1
r= e Do, (2.3.16)
[ ist durch Gleichung
1= LE (2.3.17)
Pelle
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physikalische Ebene transformierte Ebene

y A yh ue n4 n4

Y
Y

Y
Y

Y
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Iy

X4 u X, u &, £ <,

Abbildung 2.3.1.: Veranschaulichung des Selbstédhnlichkeitsprinzips

definiert.

Die Gleichungen (2.3.12) bis (2.3.15) stellen eine rein mathematische Koordinatentransfor-
mation dar und sind genauso universell giiltig, wie die Grenzschichtgleichungen in Kapitel
2.3.1.

Die nun folgenden lokal selbstdhnlichen Grenzschichtgleichungen setzen eine zu sich selbst
dhnliche Grenzschichtstromung entlang der Korperoberfliche voraus. Dies bedeutet, dass
sie unabhéngig von der Koordinate & sind und Terme mit partiellen Ableitungen nach &
vernachlassigt werden kénnen. In Abbildung 2.3.1 ist anhand des Geschwindigkeitsprofils einer
Grenzschicht dargestellt, wie durch die Koordinatentransformation das Geschwindigkeitsprofil
konstant bleibt. Die verdnderlichen Stromungsgrofien sind Teil der Koordinaten geworden.
Dies gilt jedoch nicht uneingeschrénkt fiir alle Grenzschichten. Vielmehr stellt die Annahme
der Selbstahnlichkeit fiir Stromungen im chemischen und thermischen Nichtgleichgewicht, mit
Ausnahme der Staupunktsstromung, eine Vereinfachung dar. Fir alle anderen Stromungen
ist diese Annahme nur fiir Gleichgewichtsstromungen oder eingefrorene Strémungen ohne
Oberflachenreaktionen giiltig, da durch die sich stetig d&ndernde Gaszusammensetzung der

Stromung die Unabhéngigkeit zu & zerstort wird.

Teilchenerhaltung
[ 0 dc; dc; 00 ac; 1w
— — | Le;— + Lej —— . —1=0 2.3.18
Pr@n( 68n+ € on 8?7>+f877+<2‘3:pci> ( )
Impulserhaltung
o (,0*f 0*f pe\  Of?
(1L Z L 2l -== 1= 2.3.1
n <l8n2>+f8772+6 p an 0 (2.3.19)
Energieerhaltung
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8 (¢l 920 00 w2 | (0*F\®  Bp.Of
w(mw)“pfwn[l(anz RN

_'_
h l 0 Te; 00 00 (2:3.20)
1 w; R CoiCi ¢; Le:c
+ UZ 1 Z+Z pr-ie <L6/L Z+ 7 Z):
2% — pT. —~ Pr an © 0Jn) on
mit

= L (2.3.21)
E 3.

Die Kontinuitétsgleichung wird im weiteren Verlauf nicht mehr beno6tigt und deswegen
nicht weiter aufgefiihrt.

Vorteile der Gleichungen (2.3.18) - (2.3.20) gegeniiber den untransformierten Gleichungen
sind, dass es sich nun einerseits um gewohnliche Differentialgleichungen handelt und anderer-
seits die Grenzschichtprofile einen glatteren Verlauf haben, was groflere Schrittweiten bei der
numerischen Berechnung erlaubt [106].

Obwohl diese Koordinatentransformation bereits in den 50er und 60er Jahren entstanden
ist, wird sie auch heute noch haufig fiir die Untersuchung von Grenzschichtstréomungen
herangezogen, jedoch selten in ihrer vollstandigen Ausfithrung wie in den Gleichungen (2.3.18)
- (2.3.20) angegeben [61, 105]. In der Regel werden jedoch Thermaldiffusionseffekte und Terme
hoherer Ordnung, siehe letzter Term in Gleichung (2.3.19), vernachléssigt oder Prandtl- und

Schmidtzahlen sowie das Viskositédtsverhéltnis [ vereinfachend gleich 1 gesetzt.

2.3.3. Erweiterung auf viskose StoBschichtgleichungen

Fir die Auswertung einer Grenzschichtstromung wéren die Gleichungen im vorherigen Kapitel
vollig ausreichend. Es bleibt jedoch schwierig, die Bedingungen am Grenzschichtrand zu
ermitteln, die man als Randbedingung benétigt, um anschliefend den Verlauf der Grenz-
schichtgroBen bis zur Wand zu berechnen. Bekannt sind in der Regel die Anstrombedingungen,
wobei auch diese in Plasmawindkanalanlagen nicht leicht zu bestimmen sind. Sind diese
jedoch vermessen, konnen aus den Stofbeziechungen die Zustdnde hinter dem Verdichtungsstofl
bestimmt werden. Zum Schlieen der Liicke zwischen der Bedingung hinter dem Stofl und
dem Grenzschichtrand eignen sich die viskosen Stofischichtgleichungen (Viscous Shock Layer),
die eine Erweiterung der Grenzschichtgleichungen darstellen. Erstmals vorgestellt von Ho und
Probstein [50] und Cheng [17] ergénzen sie die Grenzschichtgleichungen um eine zusétzliche
Impulserhaltungsgleichung in Normalenrichtung
dp

dy + rkpu® =0, (2.3.22)

wobei k den lokalen Krimmungsradius bezeichnet. Mit Gleichung (2.3.22) einhergehend,
ergibt sich nun ein Druckgradient senkrecht zur Wand, der in den sonstigen Grenzschichtbe-
trachtungen nicht vorkommt. Im Vergleich zu den vollstandigen Navier-Stokes Gleichungen

geht dieser Gleichung die Annahme einer diinnen StoBschicht (Thin Shock Layer Theory)
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2.3. Viskose StoBschichtgleichungen

voraus, d. h. die Winkelanderung der Stromung um einen stumpfen Korper erfolgt nach dem
Stofl sehr schnell. Im Bereich der Nase erfahrt sie dann eine Zentrifugalkraft, die den Druck
mit zunehmendem Abstand zur Koérperoberflache reduziert. Dadurch wéchst der Druck vom
StoBl bis zur Wand leicht an.

Die im vorangegangen Abschnitt angegebenen Erhaltungsgleichungen in der transformierten

Schreibweise lauten nun:

Teilchenerhaltung
G Jc; Jdc; 00 Jc; 1 w;
— — [ Le;=—= + LeT == — —1=0 2.3.23
Pr877< 6677+ “on oy >+f877+<2‘§;€,oc¢> ( )

Impulserhaltung in tangentialer Richtung

9 82f f Pe 8f
— — 2.3.24
an (aﬁ> T l <P on | =" 2324
Impulserhaltung in normalen Richtung

o mity%E

on UeT

—0 (2.3.25)

Energieerhaltung

0 (¢l 520 00  u? f Bpe 8f
e I e |y

8n<Pr8n>+cpf8n+Te[<8n ep 87)

1 ’LUZhZ Cpiciel ('3cl- Le- C; 00\ 00

Le, i G091 09 _

+2%Z oT. +Z Pr < 6Z877 + C) 077) on

3 K3

_|_

(2.3.26)

Neben der zusatzlichen Erhaltungsgleichung zur Berechnung des Druckgradienten in Norma-
lenrichtung, ergeben sich zwei Anderungen. In der Impulserhaltung in tangentialer Richtung
sowie in der Energieerhaltung taucht eine weitere Variable e auf, die sich aus Gleichung
(2.3.25) nach [9] bestimmen lésst. Fiir den in der Arbeit relevanten Staupunktbereich gilt
nach [9]

0o ()
oL 4 n . (2.3.27)
2\ = (1= T (0D Recb -0+
mit RN A
— <1+RN> (2.3.28)

Die Gleichungen (2.3.23) - (2.3.26) lassen sich wieder in die Grenzschichtgleichungen
iiberfithren, indem man e = —1 setzt. Ry und R, bezeichnen den Nasenradius bzw. den
Stofiradius und A den Stoflabstand, der sich aus der Differenz der beiden Radien ergibt. Fiir

den Fall einer senkrechten, konzentrischen Anstromung wird s = 1.
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Abbildung 2.3.2.: Vergleich der verschiedenen Stoffabstandsmodellen fiir Kugeln [92]

Mit der beschriebenen Vorgehensweise lassen sich die Grenzschichtgleichungen tiber einen
einzigen Faktor auf die viskosen Stoflschichtgleichungen erweitern, mit denen nun die Stromung
iiber den Stof3 bis hin zur Wand tiber ein System von gewo6hnlichen Differentialgleichungen
berechnet werden kann.

Die aus verschiedenen Theorien hergeleiteten Formeln zur Berechnung des Stolabstands,
welcher fiir Gleichung (2.3.28) benétigt wird, wurden von [92] verglichen, siehe Abbildung
2.3.2, wobei die Gleichung nach Billig
L 0, 143>/ (2.3.29)

Ry
fir reale Gase und fiir den Bereich kleiner Dichteunterschiede vor und nach dem Stof3 die
beste Ubereinstimmung mit den Testergebnissen lieferte. Die Stromungen in PWKs weisen
in der Regel nur geringe Machzahlen auf, weshalb von einem schwachen Verdichtungsstof3

ausgegangen werden kann.

2.4. TransportgroBBen

Zur Losung der Differentialgleichungen ist noch die Berechnung der Transportkoeffizienten der
Stromung wie Warmeleitung- und Diffusionskoeffizienten und der Viskositit des Gasgemischs
notwendig, die in den dimensionslosen Kenngroflen Pr, Le und [ zusammengefasst sind. Neben
den einfacheren Modellen nach Gupta und Yos [41, 42], verwenden moderne numerische Codes
wie URANUS [30, 55, 116] die Chapman-Enskog Methode, um aus der Boltzmann-Gleichung
die Transportgrofien zu bestimmen [49]. Zur Losung der Boltzmann-Gleichung verwendete
Enskog ein Naherungsverfahren, das die Geschwindigkeitsverteilungsfunktion der Teilchen
durch eine Storfunktionenreihenentwicklung lost. Als Losung des ersten Reihenglieds, auch

nullte Naherung bezeichnet, erhdlt man die Maxwell-Verteilung
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3
2 mv?

~ £(0) _ ”l> ~p
f=f n<27rkT e 2T (2.4.1)

Aus der Maxwell-Verteilung und der Boltzmann-Gleichung gehen die Euler-Gleichungen
hervor. Sie beschreiben reibungsfreie Stromungen im thermodynamischen Gleichgewicht. Mit

der Storfunktion @, lautet die zweite Approximation oder Naherung 1. Ordnung

f=fO0+ao). (2.4.2)

Die Terme der Stérfunktion @, werden nun in Sonine-Polynome entwickelt [49], mit denen
die Storfunktion gelost werden kann. Aus der Verteilungsfunktion lassen sich dann die
Transportkoeffizienten bestimmen. Zudem lassen sich aus der Boltzmann-Gleichung die
Navier-Stokes-Gleichungen ableiten. Die Genauigkeit der Transportgrofien wird durch die
Anzahl der Terme der Sonine-Polynomexpansion angegeben. Der Vorteil der Sonine-Polynome
ist ihr gutes Konvergenzverhalten, da nur wenige Reihenglieder fiir eine gute Néherung
notwendig sind. Bereits der 1. Term reicht in der Regel fiir eine gute Néaherung der Viskositét,
Diffusion und Wéarmeleitfahigkeit. Hohere Reihenglieder tragen nur wenige Prozent zu den
Koeffizienten bei. Fiir den Thermodiffusionskoeffizienten werden jedoch mindestens zwei
Terme benotigt. Man spricht dann von Transportkoeffizienten 2. Ordnung. Losungen n-ter
Ordnung binédrer Gemische wurden in [80, 120, 121, 122, 123] angegeben und werden in dieser
Arbeit fir die Bestimmung der Koeffizienten 2. Ordnung verwendet.

Fiir die Bestimmung der Koeffizienten werden noch Stoffimodelle der miteinander inter-
agierenden Teilchen in einem Gas benotigt. Das einfachste Modell ist das Starrkugelmodell.
Gangiger sind heute jedoch Modelle mit Interaktionspotentialen, wie z.B. den Lennard-Jones-
Potenzialen, aus denen die Stofiintegrale der intermolekularen Wechselwirkung berechnet
werden. Eine Ubersicht und Empfehlung fiir die Stofiintegrale fiir Oy und O sind in [129, 130]

zu finden und werden von dort iibernommen.

2.4.1. Viskositat

Fiir ein bindres Gasgemisch berechnet sich die Viskositédt p in 2. Ordnung nach [120] iiber

p=p (P1b1 + ab_1) (2.4.3)

mit den Molbriichen ¢, und 5 und dem Druck p. Fiir die GroBen b; und b_; muss folgendes

Gleichungssystem gelost werden:
boi1 b by _ B (2.4.4)
bi-1 bn b1 B
-1
by _ boi1 b B (2.4.5)
b1 bi-1 bn B
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by =2 [493 (2)} + P11 {?MlMng (1) + 8M7 QI (2)} (2.4.6)
80 ) )
b1y = byt {—SMIMQQ12 (1) + 8M1ap, 2, (2)} (2.4.7)
80 1 2
bioy = byt {—SMlMggzu (1) + 8M12p, 2, (2)} (2.4.8)
by = 02 [402 (2)] + s [?Mﬂ\@% (1) + 8M202, (2)] (2.4.9)
und
N 5n2
p1= on? (2.4.10)
on
br=5; (2.4.11)

mit n als Stoffmenge der Teilchen und QF(m) den jeweiligen Stointegralen. Da die Matrix

symmetrisch ist, sind die diagonalen Matrixelemente b_1; und b;_; identisch.

2.4.2. Warmeleitung

Die Gleichung fiir den Wérmeleitungskoeffizienten Ay qpsm in 2. Ordnung nach [121] lautet

5) 2T 1 _1
Atrans,m - _kn\/i <¢1M1 2&1 + w2M2 20,1) (2412)
4 mi + Mo

mit dem zu lésenden Gleichungssystem

a-1-1 Aa-11 a_1 _ a_1 (2413)
aj—1  an ay aq

und den Matrixelementen

a—1-1= ¢§ (493 (2)) +
ithy [(50M7 + 60My M3) Ql, (1) — 40MPQ], (2) + 8MPQ, (3) + 16MPM>Q%, (2)]  (24.14)

3 3 3 3 3 3 3 3
a1y = s (—110MF M5O, (1) + 400, M 0, (2) — 8MF M7 0L, (3) + 16M, M5 0%, (2))
(2.4.15)
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3 3 3 3 3 3 3 3
G1_1 = i (—110M12 MFQL (1) + 40M7 M7 QL (2) — SM7 MFQL, (3) + 16M7 M 2, (2))
(2.4.16)

a1 = 1?% (49% (2)>
+ iy [ (60M7 My + 50M3) Q1 (1) — 40MFQL, (2) + 8MZQ, (3) + 16M, MEO, (2)] -

(2.4.17)
Die rechte Seite der Gleichung (2.4.13) ergibt sich aus
15ny [2KT

=y — 2.4.18

-1 4 n2\ me ( )

=———4/—. 2.4.19

“ 4 n2\ my ( )

Auch in diesem Fall gilt, dass die diagonalen Elemente in der Matrix identisch sind.
Der Warmeleitungskoeffizient aus Gleichung (2.4.12) beriicksichtigt jedoch nur einen Ener-
gietransport auf Grund von TeilchenstoBen, die sich aus translativen Bewegung ergeben. Der

Transport innerer Energie wird durch eine Naherungsformel nach Brokaw [12] berechnet.

Cy,int,i 5 .
( R; ) Q2,(2) bi

VI— 215() 2.4.20
J

mit dem reduzierten Stoflintegral

mim;

8 m;+m;
Al = S\ g (D) (2.4.21)

Der gesamte Warmeleitungskoeffizient ergibt sich aus der Addition des translativen Anteils

und dem Anteil resultierend aus der Energieiibertragung innerer Freiheitsgrade.
)\ges = )\trans,m + Aint,m (2422)

2.4.3. Diffusion

Die beiden Diffusionskoeffizienten lassen sich nach [121] aus

1 2kT
Dyp = §¢1¢2 ———dy (2.4.23)

my1 + Mo

und
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5 2T _1 _1
Dr = —Z%%\/ T (¢1M1 2dy + P My 2d—1> (2.4.24)
my + Mo

durch das Losen des Gleichungssystems

G_1-1 A-10 Aa-11 d_y 0
ao—1 Qoo Qo1 dy | =1 0o (2.4.25)
ai-1 @0 411 dy 0
berechnen. M; gibt nach
M= (2.4.26)
mi + mg

das Teilchenmasseverhaltnis des binaren Gemischs an. Die auflersten Matrixelemente a,,

entsprechen den Gleichungen (2.4.14) - (2.4.17). Die zusétzlichen Elemente werden iiber die

Gleichungen
a_10 = Y1ty (-20M§M§Q}2 (1) + 8M2ME QL (2)) (2.4.27)
ago = Y1ty (8My Mo, (1)) (2.4.28)
ao1 = Y1ty (QOME MZQL, (1) — 8M7 M2QL, (2)) (2.4.29)

bestimmt. Die diagonalen Elemente ag_; bzw. a9 entsprechen wieder den Werten fir a_1q
bzw. ag;. Die rechte Seite der Gleichung (2.4.25) ist durch

3 2kT

0g= —| ———
07 9p mi + Mo

(2.4.30)

gegeben.

2.5. VSL1D - Numerische Berechnung der
VSL-Gleichungen

Um die Erhaltungsgleichungen aus Abschnitt 2.3.3 mit den Transportkoeffizienten aus 2.4 zu
l6sen, miissen noch Randbedingungen fiir die Grenzen des zu berechnenden Strémungsgebiets
aufgestellt werden. Zu den insgesamt acht Unbekannten werden ebenso viele Randbedingungen
bendtigt, die im folgenden Abschnitt beschrieben werden. Anschliefend erfolgt eine kurze
Skizzierung des Programms VSL1D, dass mit Matlab dieses Differentialgleichungssystem
fiir eine Staupunktstromung 16st. VSL steht dabei fiir Viscous Shock Layer. Im letzten
Abschnitt wird zur Verifikation des Programms ein Vergleich mit URANUS gemacht, dessen
Entwicklung vor iiber 20 Jahren begonnen und bereits in zahlreichen Verdffentlichungen

beschrieben wurde [20, 29, 33].
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2.5.1. Berechnung der gewohnlichen Differentialgleichungen

Das Differentialgleichungssystem (2.3.23) - (2.3.26) wird mit dem in Matlab integrierten Rand-
wertproblemloser ,,bvpbc” berechnet, der mit einem impliziten Runge-Kutta Verfahren arbeitet
und iiber eine Genauigkeit 5. Ordnung verfiigt. Die gewohnlichen Differentialgleichungen
(2.3.23) - (2.3.26) werden dazu als Randwertproblem in ein System von Differentialgleichungen
1. Ordnung tiberfiihrt.

Die Randbedingungen auf der einen Seite, dem Stof}, konnen aus den Eigenschaften des
ungestorten Freistrahls bestimmt werden. Uber die Rankine-Hugoniot-Bezichungen werden
daraus die totale Enthalpie, die Geschwindigkeit sowie die Temperatur nach dem Stof

berechnet. Die Gleichungen lauten [9]

Ps = Poc + Poct2 (1 — 1;) (2.5.1)
he = hao + ;v; ll — (;’00)21 (2.5.2)
T, = f(hsc5) (2.5.3)

ps = }f}s (2.5.4)

o =022 (25.5)

v, = ’;O:voo. (2.5.6)

Die Berechnung erfolgt iterativ mit einem geschétzten Anfangswert v,, bis die Anderung Av,
den Wert 10~ unterschreitet. In Kapitel 3 wird die verwendete experimentelle Vorgehensweise
der Stromungscharakterisierung erlautert, mit der die Werte vor dem Stofl ermittelt werden.

Somit ergeben sich fiir den Einstréomrand, unmittelbar nach dem Stof, folgende 3 Randbe-

dingungen:

fns)=1 (2.5.7)
0 (ns) = 0s (2.5.8)
c(ns) = cs = oo (2.5.9)

und auf der anderen Seite die gemessene Temperatur der Materialprobe. An der Wand kann

sowohl die Haftbedingung
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u(0) =0 (2.5.10)

T(0) =T,, (2.5.11)

d. h. die Geschwindigkeit der Stromung kommt an der Wand vollsténdig zum Erliegen und
die Temperatur des Gases an der Wand befindet sich im Gleichgewicht mit der Wand, als
auch ein Gleitrand nach Maxwell [68]

o 2—0 S

ou

o (2.5.12)

2 — 2 oT
TO - Tw = T i . ’w
or (v+1)Pr 9y

angenommen werden. og und or bezeichnen dabei den Impuls- bzw. Thermalakkomodati-

(2.5.13)

onsfaktor, die Werte zwischen 0 und 1 annehmen kénnen. Die drei weiteren transformierten

Randbedingungen an der Wand fiir n = 0 ergeben

£(0)=0 (2.5.14)
ﬂ@z%ﬂ (2.5.15)
o0) = . (2.5.16)

Aus Griinden der Massenerhaltung muss der atomare Teilchenfluss zur Wand, bestehend
aus den diffusiven Massenfliissen auf Grund von Konzentrationsgradienten j. und Tem-
peraturgradienten jr gleich der Anzahl der rekombinierenden Teilchen w, an der Wand

sein.

Wy = jo + Jr (2.5.17)

Formuliert in den transformierten Koordinaten nach Lees-Dorodnitsyn erhélt man aus der

Oberflachenreaktionsratengleichung

. 2ﬁpw dc 2ﬁpw DT 00
= pwDi24/ — + Ty w T C 2.5.18
Wh = Pwl/12 1 01 + i p T, c an ( )

die 7. Randbedingung ¢’

‘ 26 w D 00
/:%:wb_TS }LZ pwﬁC% (2519)
on PuwD12 7255;”

Cc

Fiir die letzte Randbedingung muss ein Teil aus dem spéateren Kapitel 3, in dem die
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experimentelle Vorgehensweise zur Bestimmung der katalytischen Eigenschaften beschrieben
wird, vorweggenommen werden. Zur Charakterisierung der in dieser Arbeit verwendeten
Materialien wird die Warmestromdichte auf die Oberflache bestimmt. Die mit VSL1D errech-
nete Warmestromdichte auf die Wand muss genau dieser entsprechen, d. h. der Unterschied

zwischen beiden Groflen muss verschwindend gering sein. Die Randbedingung lautet somit

q.Mess - q.calc =0. (2520)

Geale €rgibt sich aus einem Warmeleitungs- und Diffusionsanteil

oT e D;-fcl- oT iy
[ ] [th ( y T ay)]w = {calc (2521)

und lautet in der transformierten Schreibweise

: 208p,, 00 2ﬁpw 801 2Bpw 00
Gealc = kTs = + wD h Pw h; ClD i 2.5.22
! Vo an tP —> T o P 2 ieiDr (25.22)

Somit kénnen die acht Unbekannten f, f', f”, 0, ¢, ¢, ¢ und ¢.q. mit den acht Rand-
bedingungen (2.5.18), (2.5.20) und (2.5.9) - (2.5.14) gelost werden. Als Iterationsparameter

dient die Oberflachenreaktionsrate wy, die solange angepasst wird, bis jede Komponente des

Residuenvektors, bestehend aus den 8 Randbedingungen, einen absoluten Fehler kleiner 10~
aufweist.

Im Gegensatz zu den gewohnlichen transformierten Grenzschichtgleichungen (2.3.18) -
(2.3.20) nach [26] werden die VSL-Gleichungen nicht bis co integriert. Blottner [9] gibt als

Integrationsgrenze die zu erfiillende Bedingung

1

f (1) = {i‘e s(1—¢) +e]}2 (2.5.23)
an. Ausgehend von einem niedrigen Wert fiir 7, wird die Integrationsgrenze deshalb iterativ
angepasst, bis die Bedingung hinreichend genau erfiillt wird. Dafiir wird eine Fehlertoleranz
von 0,05 % gewahlt. Zusatzliche Iterationen erhohen zwar die Rechendauer, fithren jedoch
kaum zu einer Anderung der Losung.

Um auch chemische Reaktionen in der Gasphase zu beriicksichtigen, wird das Reaktionsmo-
dell fir Luft von Park [95] gewéhlt und implementiert. In reinen Sauerstoffstromungen werden
alle Reaktionsgleichungen mit Stickstoff vernachléssigt und nur die drei Reaktionsschemas mit
Sauerstoff berticksichtigt. Zwar findet man in der Literatur verschiedene Reaktionsmodelle fiir
Luft, jedoch ist das Modell von Park fiir Hyperschallanwendungen gut etabliert sowie typische
Stromungen in dem in dieser Arbeit verwendeten Plasmawindkanal in der Regel ausreichend
diinn. Dadurch ist die chemische Reaktionsrate in der Gasphase vergleichsweise gering ist
und es sind keine grofleren Abweichungen auf Grund von alternativen Reaktionsmodellen zu

erwarten.
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Testfall hyy / MI/kg | u /m/s | T /K| T, /K ps/Pa
T1 10,1 2767,0 | 1860,9 700 40
T2 10,1 1080,2 | 920,3 300 40

Tabelle 2.1.: Fiir URANUS 2D und VSL1D gewéhlte Anstrombedingung

Uber einen Schalter im Programm kann das VSL-Modell deaktiviert werden, was dazu
fihrt, dass dann nur die selbstahnlichen Grenzschichtgleichungen (2.3.18) - (2.3.20) berechnet
werden.

Des Weiteren wird eine Randbedingung implementiert, mit der man optional einen Mas-
senadditionsterm an der Wand hinzufiigen kann. Fiir diesen Fall muss die Randbedingung
(2.5.14) durch

m

£(0) = T (2.5.24)

gedndert werden. Damit lassen sich auch Effekte von effusionsgekiihlten oder ablativen
Hitzeschutzmaterialien simulieren.

VSL1D iteriert nun die Reaktionsrate an der Oberflidche, bis die berechnete Wéarmestrom-
dichte der gemessenen Wirmestromdichte entspricht. Die Anderung der Konzentration in
Wandnéhe hat jedoch auch einen Einfluss auf die restliche Stromung, weshalb viele Iterati-
onsschritte bis zur Konvergenz der Losung notwendig sind. Die typische Dauer der Losung
einer 1D-Stromung auf einem normalen Desktop-Rechner liegt jedoch im Bereich von wenigen
Minuten und ist damit im Vergleich zu 2D oder 3D Verfahren vergleichsweise schnell.

Einen Sonderfall stellen die voll- und nichtkatalytische Simulationen mit VSL1D dar. Hierbei
wird die Wéarmestromdichte an der Wand gesucht, wihrend die katalytische Eigenschaft an
der Wand vorgegeben ist. Die Anzahl an Gleichungen, Randbedingungen und Unbekannten
bleibt jedoch konstant und kann analog durchgefiihrt werden.

2.5.2. Verifikation

Leider sind in der Literatur keine Testfélle fiir reine Sauerstoffstromungen zu finden, um
einen Vergleich zu VSL1D ziehen zu konnen. Zur Verifikation der numerischen Implementie-
rung obiger Gleichungen, Randbedingungen und Modelle werden Vergleichsrechnungen mit
URANUS 2D durchgefithrt und die Losung anschlieBend mit den Ergebnissen aus VSL1D
verglichen.

Fiir die Simulationen werden auf Basis fritherer Messungen jeweils zwei typische Enthalpien,
Temperaturen, Geschwindigkeiten und Driicke als Testfdlle ausgewéhlt, die in Tabelle 2.1
angegeben sind. Die Zusammensetzung der Anstromung wird ebenfalls aus diesen Werten
bestimmt.

Bei URANUS 2D wird fiir jeden Fall ein Rekombinationskoeffizient v = 0, 1 vorgewéhlt
und dann der Warmestrom auf die Oberfliche berechnet. Mit VSL1D, das zur Bestimmung

der katalytischen Eigenschaften dient, wird anschliefend ein Rekombinationskoeffizient so
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J18 .
0.05 :
x (m) X

Abbildung 2.5.1.: Mit URANUS 2D errechnete Geschwindigkeit in x-Richtung fiir Testfélle
T1 und T2 (links) und simulierter Verlauf der Stromungsgréfien mit VSL1D
im transformierten Koordinatensystem fiir T1 (rechts)

bestimmt, dass sich ein zu URANUS 2D, bei gleicher Oberflichentemperatur, analoger
Warmestrom ergibt.

Die aus beiden Testféillen ermittelten Werte betragen vy = 0, 15699 und ~7o = 0,09543.
Das dabei mit URANUS 2D simulierte Stromungsfeld um die Sonde fir beide Testfille
ist in Abbildung 2.5.1 dargestellt. Zum Vergleich dazu ist in Abbildung 2.5.1 ein typisches
Ergebnis des eindimensionalen Verlaufs der Stromugsgrofien aufgetragen, das VSL1D ermittelt.
Wihrend das Ergebnis im 2. Testfall eine gute Ubereinstimmung liefert, ist die Abweichung
in T1 deutlicher. Da URANUS 2D nur tber Transportgrofien 1. Ordnung verfiigt, d. h.
Thermodiffusionsprozesse nicht berticksichtigt, werden diese in VSL1D ebenfalls abgeschaltet.
Eine Uberpriifung der Analyse mit deaktivierter Thermodiffusion (D; = 0) ergab mit VSL1D
Rekombinationskoeffizienten von vr; = 0, 11008 und 79 = 0, 08503. Insofern zeigt sich, dass
fir beide Testfalle die Werte der Referenzsimulation mit Abweichungen von unter 15 %, trotz
der Unterschiede in den Programmen, erreicht werden. Die groite Ursache befindet sich in
den zu Grunde liegenden numerischen Verfahren. Wahrend VSL1D nur die Staupunktlinie
im thermischen Gleichgewicht berechnet, verfiigt URANUS {iber ein rotationssymmetrisches
2D-Nichtgleichgewichtsverfahren. Zudem wird URANUS zur Simulation von Luftstromungen
entwickelt und benétigt aus Stabilitatsgriinden stets einen minimalen Anteil an Stickstoff. Aus
diesem Grund wird in dieser Simulation 4 % Stickstoff hinzugefiigt, welches zur Bildung von
dissoziiertem Stickstoff und Stickstoffoxid NO fithrt und bei gleicher Enthalpie einen kleineren
Anteil atomaren Sauerstoffs bedingt. Zusétzlich verwendet VSL1D ein Rechennetz von ca.
500-1000 Gitterzellen zwischen Wand und Stof, auf dem die Erhaltungsgleichungen mit dem
Matlab internen Loser bvp5c mittels Runge-Kutta-Verfahren 5. Ordnung gelést werden. Im
Vergleich dazu verwendet URANUS auf Grund des wesentlich grofleren 2D-Rechengebiets
deutlich weniger Zellen entlang der Symmetrielinie. Standardmafig wird fiir eine derartige

Simulation eine Auflésung von ca. 80 Zellen verwendet. Die Genauigkeit des numerischen
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2. Theoretische Grundlagen

Verfahrens 2. Ordnung fiihrt, im Vergleich zu VSL1D, zu einem grofieren numerischen Fehler,
selbst bei gleicher Zellenanzahl.

Bei der Betrachtung der VSL1D Losungen zeigt sich, dass ohne Thermodiffusion ein
kleinerer Rekombinationskoeffizient als mit Thermodiffusion ermittelt wird. Griinde hierfiir
sind einerseits, dass durch die Thermodiffusion schwere Teilchen wie Molekiile zur kalten
Wand und leichte Teilchen wie Atome zur heiflen Seite diffundieren. Dadurch gelangen
weniger Atome zur Oberfliche. Da leichte Teilchen zudem Warme besser leiten, sinkt der
Wiérmeleitungskoeffizient A ebenfalls, wodurch auch der Anteil des konvektiven Warmestroms
reduziert wird. Um denselben Warmestrom zu erreichen, miissen demnach mehr Atome auf
der Oberfléche rekombinieren, als ohne Thermodiffusion. Im Testfall T1 ist die Abweichung
durch den hoheren Temperaturgradienten wesentlich starker als im Testfall T2 ausgeprigt,
da die schnellere und heiflere Anstromung im Stof eine deutlich starkere Aufheizung erfahrt.

Im direkten Vergleich zeigt sich somit eine sehr gute Ubereinstimmung des sehr schnellen
eindimensionalen Losungsverfahren VSL1D mit dem komplexeren aber auch wesentlich
langsameren zweidimensionalen Stromungsloser URANUS2D, so dass fiir die zahlreichen

Plasmawindkanalversuche ersteres fiir die Auswertung der Stromungen eingesetzt wird.
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Kapitel 3.

Experimentelle Messtechnik und

Materialvorbereitung

In diesem Kapitel wird die experimentelle Vorgehensweise zur Messung der katalytischen Gas-
Wand-Wechselwirkung erlautert. Diese beinhaltet die Beschreibung des Plasmawindkanals
PWK 3, in dem die Versuche durchgefiihrt werden und dem Emissionsgradmesstand, mit dem
die Emissionsgrade von Materialien bei hohen Temperaturen bestimmt werden konnen. Diese
werden fiir die Bestimmung des Warmestroms auf die untersuchten Materialien benotigt.
Des Weiteren wird die eingesetzte Messtechnik zur Charakterisierung der Stréomung und der

untersuchten Materialien sowie die Methodik der Auswertung beschrieben.

3.1. PWK3

Am IRS stehen mehrere Anlagen zur Erzeugung hochenthalper Stromungen zur Verfiigung [2].
Fir die Erzeugung von verunreinigungsfreien Plasmen und Sauerstoffplasmen eignet sich die
induktive Plasmaquelle IPG3 des PWK3, die im Gegensatz zu den magnetoplasmadynami-
schen oder thermischen Lichtbogengeneratoren ohne metallische Elektroden auskommt. Fiir
Sauerstoffplasmen sind diese Art von Generatoren ungeeignet, da der bei der Plasmaerzeugung
entstehende atomare Sauerstoff direkt mit der metallischen Elektrode reagieren und zu ihrer
schnellen Zerstorung fithren wiirde.

Neben den reinen Sauerstoffplasmen lésst sich die induktive Anlage auch mit Kohlendioxid,
Stickstoff, Luft, Argon und Wasserstoff betreiben, wobei dies lediglich die Auflistung der
bislang verwendeten Betriebsgase angibt. Prinzipiell kann aus jedem Gas mit diesem Generator
ein Plasma erzeugt werden. Nach Sauerstoff ist jedoch Kohlenstoffdioxid das zweitwichtigste
Betriebsgas, da es durch den hohen Anteil an Sauerstoff chemisch vergleichbar aggressiv wie
reiner Sauerstoff ist. Durch die international steigende Anzahl an Marsmissionen steigt zudem
die Notwendigkeit von Tests in marsdhnlichen Atmosphéren in denen der planetare Eintritt
untersucht werden kann.

Der IPG3, der in Abbildung 3.1.1 im Betrieb dargestellt ist, besteht aus einem Injektorkopf
mit tangential angeordneten Bohrungen, durch die das eingeblasene Gas einen Drall erfahrt,
einem Quarzglas, welches den elektrischen Entladungsraum bildet und einer umliegenden
Kupferspule. Die Spule wird mit Wechselstrom betrieben. Mit ihren 5,5 Spulenwindungen,
einer Gesamtinduktivitidt von 2,55 uH und den angeschlossenen vier Kondensatoren mit je

6 nF+20 % ergibt sich eine elektrische Schwingkreisfrequenz f ~ 640 kHz. Die maximale
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Plasmaaustritt

Gaszufuhr Quarzrohr

Abbildung 3.1.1.: Plasmawindkanal PWK3 im Betrieb und Schnittbild des IPG3 Generators
[69]

Anschlussleistung betragt 375 kW [45]. Das Glasrohr (Dpgep, = 88 mm) wird radial mit Wasser
gekiihlt, welches auch gleichzeitig die telonumantelte Spule kiihlt. Zuséatzlich wird die hohl
ausgefithrte Kupferspule auch innen mit Wasser gekiihlt. Der Aufbau des IPG3 ist auf der
rechten Seite in Abbildung 3.1.1 im Querschnitt dargestellt.

Im Zuge der im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Tests wurden auch einige Ver-
besserungen am bisherigen Design des Generators durchgefithrt. So hat sich bei langeren
Testsphasen der ungekiihlte Injektorkopf aus Messing stark aufgeheizt. Durch zusatzliche
Kiihlwasserkanéle im Injektor kann die Temperatur des Injektors nun annédhernd konstant
bei Raumtemperatur gehalten werden. Dadurch wird auch die Warmebelastung des Ple-
xiglasgehduses reduziert, das an der Kontaktstelle zum Injektorkopf zu Aufschmelzungen
neigte.

Der IPG3 ist an einem Vakuumtank mit einem Durchmesser von 1,6 m und einer Lange
von 2m angebracht. Der hintere Bereich des Edelstahltanks ist wassergekiihlt. Des Weiteren
befindet sich in ihm ein computergesteuerter Tisch, auf dem die Messsonden installiert
werden. Wahrend der Versuche konnen diese axial und radial durch den Plasmastrahl bewegt
werden. Die variabel einstellbaren Vakuumpumpen haben eine Saugleistung von 6000 m?*/h
bei Umgebungsdruck und 250000 m3/h bei 10 Pa. Der damit erreichbare minimale Tankdruck
betrdgt ca. 20 Pa [45, 69]. Je nach Tankdruck und elektrischer Leistung lassen sich sowohl
Uber- als auch Unterschallstromungen erzeugen.

Die Plasmaerzeugung erfolgt durch das Anlegen eines hochfrequenten Wechselstroms an
der Spule, welche daraufthin ein elektromagnetisches Feld erzeugt. Das wechselnde Feld
verursacht eine Beschleunigung freier Elektronen des eingeblasenen Gases. Die beschleunigten
Elektronen erzeugen durch Stofiprozesse mit Neutralteilchen weitere freie Elektronen und
Ionen. Man spricht dann von Stoflionisation, welche sich im optimalen Fall lawinenartig
verstarken kann. Der Ort bzw. die Art der Entladung ist jedoch bei diesem Generatortyp sehr
unterschiedlich; in den unteren Leistungsbereichen iiberwiegt die kapazitive Entladung der
Spule, die durch die Potentialdifferenz der Spulenenden hervorgerufen wird, in den oberen

Bereichen die induktive Entladung, die sich aus dem umfangsgerichteten, elektrischen Feld
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3.1. PWK3

Bed. Gas Ua / Py / PTank m /

v KW | /Pa | g/s Bemerkung

hochenthalpe Sauerstoffreferenz-
bedingung des IPG3
neu-charakterisierte Bedingung
niedrige Enthalpie, hoher Druck
Unterschallbedingung mit hohen
Totaldriicken

3g Oq 5850 | 120 30 3

6g Oq 5850 | 120 60 6

U3g O, 5880 | 120 | 2000 3

Tabelle 3.1.: Ubersicht der Plasmabedingungen

ergibt [45]. Obwohl stets beide Entladungsarten vorliegen, erfolgt der Umschlag von dem
hauptséachlich kapazitiven zum induktiven Betriebszustand sprungartig. Gekennzeichnet ist
der Ubergang durch die schlagartig verbesserte Einkopplung der Energie in das Plasma. Dies
zeigt sich zum einen durch die Reduktion der durch das Kiihlwasser abgefithrten Wérme
und zum anderen durch die stark erhohte Strahlungsintensitit des Plasmas. Der Punkt des
Umschlags ist jedoch von verschiedenen Parametern wie dem Gasmassenstrom, der Gasart,
der Schwingkreisfrequenz und dem Tankdruck abhingig. Diese Groflen sowie die angelegte
elektrische Leistung beschreiben die jeweilige Plasmabedingung. Fir die in dieser Arbeit
dargestellten Versuche im PWK3 werden drei Bedingungen ausgewahlt, die in Tabelle 3.1
angegeben sind.

Die 3g-Bedingung ist die Sauerstoffreferenzbedingung des PWK3 und aus diesem Grund
die am besten charakterisierte Stromung. Um eine grofitmogliche Variation im Druck- bzw.
Enthalpieprofil im Plasmastrahl zu erhalten, wird eine zweite Uberschallbedingung (6g)
charakterisiert, die durch einen héheren Tankdruck und Massenstrom bei gleicher elektrischer
Anschlussleistung gekennzeichnet ist. Dadurch sollte die Enthalpie bei ungefahr gleichem
Druck reduziert werden. Die Variation der Strahleigenschaft ist wichtig, um eine moglichst
breite Datenbasis, im Bezug auf Druck- und Temperaturvarianz, fiir die Kalibrierung des im
Kapitel 2.1 beschriebenen Katalysemodells zu erhalten.

Obwohl der TPG3 iiber keine geometrische Diise verfiigt, rufen sowohl die 3g- als auch
die 6g-Bedingung, wie bereits erwihnt, eine Uberschallstromung hervor. Dies wird durch
die Entstehung einer magnetischen Diise erklart. Die geladenen Ionen werden durch das
sich bildende elektrische Feld zur Rohrmitte hin gedriickt. Dies bewirkt eine Stromungsein-
schniirung und bildet in Folge einen Bereich des engsten Querschnitts aus. Anschlieend
beschleunigt die Stromung in den Uberschallbereich.

Zu den beiden Uberschallbedingungen wird noch eine 3. Bedingung gewihlt, die einen
deutlich hoheren Tankdruck aufweist. Der hohere Gegendruck bremst die Stromung auf
Geschwindigkeiten von Ma < 1 ab. Der Vorteil der Unterschallbedingung ist, dass sich das
axiale Druckprofil mit zunehmender Entfernung zum Generator nur wenig andert, da die
dynamischen Druckanteile in der Stromung klein sind. Die mittlere Enthalpie der Stréomung
hingegen verringert sich durch Strahlung und mit zunehmender turbulenter Beimischung von

zuvor ruhenden, kalten Teilchen am Rand der Stréomung in die Kernzone des Strahls mit
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3. Experimentelle Messtechnik und Materialvorbereitung

zunehmendem Abstand zum Generator.

Praktisch wird die Druckerhéhung im Tank durch die Offnung eines Bypassventils vor
den Vakuumpumpen erreicht. Diese saugen in Folge Luft aus der Umgebung an. Dadurch
reduziert sich die effektive Saugleistung der Pumpen und der Druck im Tank steigt an. Bei ca.
600 - 700 Pa schligt die anfingliche Uberschallstrémung in den Unterschall um. Sowohl die 6g,
als auch die U3g-Bedingung werden erst angefahren, nachdem das Plasma geziindet und alle
Parameter der 3g-Bedingung eingestellt werden. Eine direkte Ziindung des Plasmas bei den
anderen Bedingungen ist nicht moglich. Nachteilig wirkt sich die ,,Bypass”-Methode jedoch
auf den Stickstoffanteil im Tank aus, der sich durch die geringere Saugleistung der Pumpen
und die vorhandene Leckrate des PWK3 erhoht. Die leichte Stickstoffverunreinigung fiihrt bei
Untersuchungen der Sauerstoff-Hitzeschutzmaterialwechselwirkung zu einer gewissen Unsi-
cherheit. Zur Verringerung dieser Unsicherheit sollten Hochdruckbedingungen deswegen einen
moglichst geringen Tankdruck und einen méoglichst groflen Sauerstoffmassenstrom besitzen.
Ausgewéahlt wird ein Tankdruck von 2000 Pa, da bei diesem Druck der Staupunktwarmestrom
in etwa auf Hohe der beiden Uberschallbedingungen liegt [96]. Bei geringeren Tankdriicken
ist fiir die meisten Materialien der Warmestom durch die Einschniirung der Stromung zu
hoch. Erst ab einem Tankdruck von 1000 Pa reduziert sich der Staupunktwéirmestrom wieder.
Die elektrische Leistung von 120 kW sowie der Massenstrom von 3 g/s werden im Vergleich

zur 3g-Referenzbedingung bei der Unterschallbedingung beibehalten.

3.2. Emissionsgradmessstand

Der Emissionsgradmessstand wird zum Messen des Emissionsgrades von metallischen und
keramischen Werkstoffen bei hohen Temperaturen entwickelt [108]. Dieser besteht aus einem
zylindrischem Tank, der wahlweise in Vakuum oder einer inerten Argon Uberdruckatmo-
sphére betrieben werden kann. Im Tank befindet sich ein tiber Kupferelektroden elektrisch
beheizter Graphitstab, der einen Hohlraumstrahler bildet und in sehr guter Naherung als
schwarzer Strahler mit ¢ = 1 angenommen werden kann. Graphit bietet sich wegen der elek-
trischen Leitfahigkeit, des hohen thermischen Schmelzpunkts und des hohen Emissionsgrads
Ecraphit = 0,9 an. Mittig innerhalb des Graphitstabs befindet sich ein Probenhalter, der
ebenfalls aus Graphit besteht und die Installation von Materialproben mit Standardgeometrie
[40, 73] ermoglicht. Die Materialprobe wird indirekt iiber die Strahlung im Hohlraum geheizt.
Damit sich im gesamten Hohlraum eine homogene Strahlungstemperatur ausbildet, muss
die Probenhalterung thermisch gut isolieren. Dies erfolgt zum einen iiber drei Zirkoniumdi-
oxidstifte, mit denen die Probe in die Halterung gedriickt wird und zum anderen iiber den
dahinterliegenden Federmechanismus, der den Anpressdruck auf die Zirkoniumdioxidstifte
iiber einen 0,5 m langen Zirkoniumdioxidstab aufbringt. Die geringe Warmeleitfahigkeit von
ZrOs (Azro0, = 2 2 und der grofie Abstand zur gekiihlten Struktur der Anlage erméglichen
die Annahme einer adiabaten Wandtemperatur. Der Messstand eignet sich, Emissionsgrade

von Materialien zwischen 500 °C und 2000 °C zu vermessen.
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3.2. Emissionsgradmessstand
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Abbildung 3.2.1.: Foto (links) und Schnittbild mit Bezeichnung der EMS-Anlage (rechts)

Auf der einen Seite des Tanks befindet sich ein optisches Fenster und eine Halterung,
an der verschiedene Pyrometer angebracht werden konnen. Standardméfig werden Gesamt-
strahlungsthermometer (PB-Messtechnik, GIRL IRM-5 / CaF3) verwendet. Auf der anderen
Tankseite befindet sich ein beweglicher pneumatischer Mechanismus, der in ca. 150 ms die
Probe aus dem Bereich des Hohlraumstrahlers (Pos. 1), siche Abbildung 3.2.1, bis kurz vor
das Fenster (Pos. 2) schieft. Das Pyrometer erfasst dabei zwei Temperaturen, wobei 77 > T5.

Auf Position 1 misst das Pyrometer die Hohlraumstrahlung, die sich durch

M, = e,oT! = oT} (3.2.1)

mit o der Stefan-Boltzmann-Konstante, berechnen lasst, da ¢ = 1 ist. Auf Position 2 dndert

sich die gemessene Strahlungsintensitat geméafl

My = 50Ty . (3.2.2)

Durch die schnelle Vorwartsbewegung kann die Oberflichentemperatur mit guter Naherung
als isotherm angenommen werden. Das bedeutet, dass die beiden unterschiedlich gemessenen
Temperaturen keine Anderung erfahren. Nur die Verringerung des Emissionsgrades von &; = 1
auf den materialabhidngigen Emissionsgrad €5 < 1 verursacht die Reduktion der Strahlung,
die mittels Pyrometer erfasst und durch die Temperatur als Mafl angegeben wird. Durch

Gleichsetzen der Temperaturen erhédlt man somit

(A (2 523

(2 E90
Fir Gesamtstrahlungspyrometer mit linearer Sensitivitéit, wie im Falle der verwendeten
Pyrometer gilt M ~ T*. Eingesetzt in Gleichung (3.2.3) und nach e, aufgelost, lisst sich nun

der hemispharische Gesamtemissionsgrad aus

ey — (%)4 (3.2.4)
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berechnen.

3.3. Messtechnik

In diesem Abschnitt werden die einzelnen Sonden beschrieben, die einerseits zur Charakteri-
sierung der Anstromung und andererseits zur Messung der Temperatur und Warmestrome
auf die verschiedenen Materialproben eingesetzt werden. Die experimentellen Daten werden

fiir die Randbedingung der Stromungssimulation, die mit VSL1D durchgefiihrt werden, zur

Berechnung der katalytischen Materialeigenschaften benétigt.

3.3.1. Waiarmestrom-Pitotdruck-Doppelsonde
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Abbildung 3.3.1.: Schnitt durch Warmestrom-Pitotdruck-Doppelsonde [63]

Die Standardsonde mit der Plasmastromungen charakterisiert werden ist die Warmestrom-
Pitotdruck-Doppelsonde [63], die in Abbildung 3.3.1 dargestellt ist. Auf der linken Seite
befindet sich ein Kalorimeter, das iiber zwei Pt100 Widerstandsthermometer die Wasserein-
und -ausgangstemperatur misst. Uber den zusétzlich gemessenen Wassermassenstrom 7 g wird
der Warmestrom Q auf die sensitive Messfliche A mit einem Durchmesser von D = 26,5 mm

bestimmt. Die géngigere Grofle, die flachenspezifische Warmestromdichte ¢, erhdlt man durch

Division des Warmestroms durch diese Flache
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. mgc Taus_Tein
Gouo = — 4 1 ) (3.3.1)

Der Index CuO steht fiir Kupferoxid, das sich in Sauerstoffplasmen sehr schnell auf der
Oberflache der kupferner Sonden ausbildet.

Um den Fehler bei der kalorimetrischen Messmethode so klein wie moglich zu halten, wird
bei den verwendeten Pt100 Thermometer eine Vierleiterschaltung zum Messen der Widerstan-
de verwendet. Dabei wird der Widerstand von einer Konstantstromquelle gespeist, wiahrend
der Potentialunterschied an selbigem tiber zwei zusétzliche Leitungen durch ein hochohmiges
Spannungsmessgerit abgegriffen wird. Da der Messstrom in diesen Leitungen sehr gering
ist, konnen Leitungs- und Kontaktverluste vernachlassigt werden. Bei niederohmigen Wider-
stdnden, sehr langen Leitungsldngen oder hochprazisen Messungen ist die Vierleitermessung
gegeniiber der einfachen Zweileitermessung zu bevorzugen. Fehlerrechnungen haben auflerdem
gezeigt [63], dass im optimalen Fall Temperaturdifferenzen AT > 5K erreicht werden miissen,
um den Gesamtfehler der Messung moglichst klein zu halten. Die dazugehorige Kiithlwasser-
menge der Sonde wird dementsprechend angepasst, wobei auch darauf geachtet wird, dass
der Massenstrommesser nicht unter 10 % des maximalen Massendurchsatzes operiert. Unter
diesem Wert steigt die prozentuale Messunsicherheit erheblich an.

Die Position der Sonde im Plasmawindkanal, die auf dieser einen Wéarmestrom liefert,
der mittels vollkatalytischer Auslegungsrechnung ermittelt wird, wird fiir die Qualifikation
des Hitzeschutzmaterials in der Plasmastromung herangezogen. Da der vollkatalytische
Warmestrom eigentlich groer als der Warmestrom auf Kupferoxid ist, stellt das Gleichsetzen
beider Warmestrome eine konservative Abschatzung des Warmestroms dar. Problematisch
ist dabei jedoch, dass je nach Literaturangabe der Rekombinationskoeffizient fiir oxidiertes
Kupfer you0 zwischen 0,05 und 0,15 variiert [96, 115]. Somit ist der Sicherheitsfaktor, der
durch diese Herangehensweise implementiert wird, nicht genau bekannt und kann je nach
Missionsprofil zu konservativ sein. Dies wiederum fithrt zu einem unnétigem Zusatzgewicht
des Wiedereintrittfahrzeugs. Genauer ware eine Berechnung des eigentlich auftretenden
Wiérmestroms durch Beriicksichtigung des verwendeten Materials. Dafiir ist jedoch die
Kenntnis der Anstromung inklusive der Stromungszusammensetztung notwendig. Zudem muss
das Programm, mit dem die Auslegungsrechnung, unter Beriicksichtigung eines detaillierten
Katalysemodells, durchgefithrt wird, hinreichend validiert sein.

Auf der anderen Seite der Sonde befindet sich eine Pitotdrucksonde. In der 26,5 mm groflen
Offnung wird die ankommende Stromung aufgestaut. Der sich einstellende Pitotdruck wird
iiber eine Tankdurchfithrung nach auffen an die dort installierten Druckmessdosen gefiihrt.
Der Pitotdruck wird im nachfolgenden auch Totaldruck genannt, wobei dies lediglich den
Totaldruck der Stromung nach dem Stofl beschreibt, da der Verdichtungsstofl vor Sonden
mit einem Totaldruckverlust verbunden ist und der Totaldruck der ungestorten Anstréomung
somit groBer ist. Auf Grund der GroSe der Offnung erhélt man einen mittleren Druck, der

auch auf die zu untersuchenden, gleich grolen Materialproben aufgepragt wird.
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3.3.2. Enthalpiesonde

Die lokale spezifische Enthalpie einer Stromung ist eine der wichtigsten Kenngréflen eines
Plasmas. Sie ist ein Maf fiir den massenspezifischen Energieinhalt in einem kleinen Kontroll-
volumen innerhalb der Stréomung. Sie kann durch die Summe des kinetischen, thermischen

und chemischen Energieanteils ausgedriickt werden:

1 1 1
htot: 7U2+hoo = *U2+U+pV: 5@2+U+R965T

2 2

1 3 hv (3.3.2)
= —’U2 —I— Zfl *RlT + RZT —|— thT RZT + hﬁo + RgesT .

2 F 2 exT — 1

Die Totalenthalpie /. setzt sich aus dem kinetischen Anteil **/2 und dem statischen Anteil
hsoder ungestorten Anstromung zusammen. Der statische Anteil h,, wiederum setzt sich
aus der inneren Energie u und der Volumenarbeit pV zusammen, die sich fiir ein ideales
Gas durch RT ausdriicken lasst. Die innere Energie in einem Molekiil wird in der Anregung
translatorischer, rotatorischer und vibratorischer Freiheitsgrade gespeichert. Die jeweiligen
Anteile lassen sich aus 3/2RT fir die Translationenergie, RT fur die Rotationsenergie und
BT/t —1 fiir die Vibrationsenergie bestimmen. Letztere GréBe wird iiber die Herleitung der
Schwingungsenergie eines harmonischen Oszillators gewonnen. Die chemischen Energieanteile
teilen sich in die jeweiligen Bildungsenergien. Fiir volldissoziierte Stréomungen mit lediglich
atomaren Spezies entfallen die rotatorischen und vibratorischen Terme und es bleiben nur
Translations- und Bildungsenergie tibrig.

Neben den optischen Verfahren, wie der laserinduzierten Fluoreszenz (LIF) oder der
Laserabsorptionsspektroskopie (LAS), mit denen die Bestimmung der spezifischen Enthalpie
indirekt moglich ist, steht eine Sonde zur Verfiigung, die mittels Ausblasung eines Kiihlgases
eine Bestimmung der lokalen Enthalpie erméglicht. Die sogenannte Enthalpiesonde [25, 39, 69,
75, 79] wird in dieser Arbeit zu diesem Zwecke eingesetzt. Die zu Grunde liegende Methodik
wird ebenfalls weiter untersucht. Sie basiert auf dem Ansatz, dass die Kiihleffizienz, d. h. die
Hohe der Wandtemperaturreduktion durch das Ausblasen eines Kiihlgases an der Wand, ein

Ma$ fiur die Enthalpie in der Stromung darstellt. Hierfiir wird ein Massenadditionsfaktor B

OwVyw
= oSt (3.3.3)
eingefiihrt, der aus dem Verhaltnis des ankommenden zum ausgeblasenen, flichenspezifischen
Massenstrom und einem dimensionslosen Warmeiibergangskoeffizienten, der Stantonzahl St
besteht, die durch
q

(htot - hw) PooUoo
definiert wird. Sty in Gleichung (3.3.3) bezeichnet dabei den Zustand ohne Ausblasen. Setzt
man Gleichung (3.3.4) in Gleichung (3.3.3) ein, erhélt man

St = (3.3.4)
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-
B = 1y, (“) . (3.3.5)
do

Der Zusammenhang zwischen der Warmestromreduktion durch Ausblasen und dem Mas-
senadditionsfaktor B ist jedoch nicht eindeutig. In der Literatur sind mehrere Korrelati-
onsfunktionen zu finden. Eine weit verbreitete Gleichung geht auf Swann [117, 118, 119]
zuriick und wurde auch von Marvin [84, 85] und in neuerer Zeit auch von Yakushin [131]
verwendet. Sie wird aus numerischen Berechnungen des konvektiven Wéarmestroms unter

Berticksichtigung der Ausblasung ermittelt.

qq —0,13B%—0,724B + 1 (3.3.6)
0

Zur Berticksichtigung unterschiedlicher Kiihlgase wird eine zusétzliche Korrektur eingefiihrt,
die sich iiber den Quotienten der Molmassen der Anstromung M, zur Ausblasung an der
Wand M, und einem Exponenten n bestimmen lésst. n kann dabei Werte zwischen 0,25 und
0,4 annehmen [84]:

. 2n n
qqo =0,13 (%j) B2 —0,724 (A]é;") B+1. (3.3.7)

Fiir eine Luftausblasung in einem Luftplasma wird n = 0,25 ermittelt. Fiir andere Gas-
kombinationen wie reine Sauerstoff- oder Stickstoffplasmen koénnen sich jedoch auch andere
Werte ergeben.

FEine andere Funktion wird allgemein durch Integration der Energiegleichung analytisch
hergeleitet [79]. Dabei werden ebenfalls diffusive Einfliisse und Oberflichenchemie vernachlas-
sigt. Der Zusammenhang zwischen dem Wéarmestrom mit und ohne Ausblasen ergibt sich

hierbei aus der Gleichung

L | (3.3.8)

Auch diese Gleichung wird haufig fiir die Ausblaseffizienz, z.B. fiir Transpirationskiihlungen
in Raketenbrennkammern [57, 103, 124] aber ebenfalls fiir Sondenkiihlungen in Plasmastro-
mungen [44] verwendet. In [56, 57] wird auch eine Anpassung fiir unterschiedliche Kiihlgase

mit abweichenden Warmekapazititen im Vergleich zur ankommenden Strémung angegeben:

T N3 ‘
q Cp,t
o a(zm)”
Sowohl der Korrekturfaktor in Gleichung (3.3.7) als auch der in Gleichung (3.3.9) bertick-

sichtigen die Erhohung der Warmeleitfahigkeit durch Teilchen mit geringen Molmassen und

: ot )
0 BGE) (3.3.9)

umgekehrt.
Zur besseren Vergleichbarkeit kann man Gleichung (3.3.9) durch eine Taylor-Reihe um den
Nullpunkt entwickeln und erhalt

45



3. Experimentelle Messtechnik und Materialvorbereitung

Sondenkopfkiihlung
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Abbildung 3.3.2.: Schnittansicht des Enthalpiesondenkopfs[59] und Versuchsaufbau im PWK3

4~ 0,0838% — 0,58 +1. (3.3.10)
do

Interessanterweise wird von Yakushin fir B in Gleichung (3.3.6) ein zusatzlicher Korrek-

turfaktor von 0,75 gewahlt, so dass die gemessenen Daten besser dem theoretischen Verlauf

folgen. Multipliziert man diesen in Gleichung (3.3.6) hinein, ergibt sich

9 —0,073B% — 0,543 + 1, (3.3.11)
q0

was deutlich ndher an Gleichung (3.3.10) liegt. Auf Grund der physikalischen Basis der
Herleitung und der guten Ubereinstimmung mit anderen Korrelationsfunktionen, wird in
dieser Arbeit Gleichung (3.3.8) zur Bestimmung der Enthalpie verwendet.

Die in Abbildung 3.3.2 dargestellte Sonde besteht aus einem Kugelkopf mit 25 mm Radius
und zentral liegender Bohrung zum Ausblasen des Kiihlgases. Umliegend um diese Borhung
befindet sich ein kalorimetrischer Einsatz mit einem Auflendurchmesser von 10 mm. Der
Einsatz ist durch einen Spalt von der restlichen Kugeloberfliche getrennt. Im hinteren Bereich
ist er thermisch isoliert durch eine Hiilse aus PEEK zentriert. Die Sonde lasst sich an Stelle
der Warmestromsonde auf die im Abschnitt 3.3.1 beschriebene Doppelsonde montieren.

Gemessen wird der Kiihlwasserdurchsatz sowie die Einlass- und Auslasstemperatur des
Kiihlwassers. Der Kiihlgasmassenstrom wird iiber einen Tylan Massenflussmesser fiir geringe
Massenstrome im Milligrammbereich gemessen. Zunéchst werden an jeder Position im Strahl
zuerst die Warmestromdichte ohne Ausblasung ¢y gemessen und anschlieflend verschiedene
Kiihlgasmassenstrome eingestellt und die jeweils dazugehorigen flichenspezifischen Wérme-
stromdichten ¢; aufgezeichnet. Als letzter Schritt wird eine der Gleichungen (3.3.6) - (3.3.9)
gewdhlt und tiber ein Fehlerminimierungsverfahren, z.B. der Methode der kleinsten Fehler-
quadrate, an den gemessenen Verlauf di/4, angepasst. Dadurch erhélt man ein B, aus dem
sich die lokale spezifische Totalenthalpie hy,; aus Gleichung (3.3.5) berechnen lisst. Da h,,

im Vergleich zu hy sehr klein ist, wird diese Grofle in der Regel vernachléssigt.
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3.3.3. Fabry-Pérot-Interferometrie

Zur Charakterisierung von Plasmafreistrahlen sind optische Messverfahren ideal, da sie die
Stromung nicht stoérend beeinflussen. Fiir eine Untersuchung eignen sich angeregte Atome
besonders, da diese Strahlung auf sehr schmalen und bekannten Wellenléngen emittieren.
Veranderungen der bekannten Wellenldngenprofile, wie zum Bespiel Linienverbreiterungen
oder -verschiebungen, geben Aufschliisse tiber die Eigenschaften des Atoms. Da zu der
Bestimmung dieser schmalen Emissionsbanden eine sehr hohe Auflésung erreicht werden
muss, wird im Rahmen dieser Arbeit, ein Fabry-Pérot-Interferometer (FPI, Burleigh RC110)
verwendet. Das bereits vor iiber 100 Jahren entwickelte Prinzip ist auch heute noch eines
der géngigsten Verfahren der hochauflésenden optischen Spektroskopie, das den Effekt der

konstruktiven und destruktiven Interferenz von Lichtwellen nutzt.

f Fabry-Pérot-Platten f

B 1234

Flachen- L1 d L2 E
quelle

f—— T

|

\
W

Abbildung 3.3.3.: (a) Abbildung einer Flachenquelle durch ein FPI auf Ebene E. (b) Ring-
system in Ebene E [22]

Dazu werden beim FPI zwei planparallele, auf der Innenseite verspiegelte Quarzplatten
verwendet, die in einem Abstand d voneinander angeordnet sind. Durch die erste Linse L;
werden die ankommenden Lichtstrahlen zu einem parallelen Lichtbiindel gesammelt. Nach
dem Passieren der Spiegel des FPI wird das Lichtbtiindel auf die Bildebene E projiziert,
worauthin sich das in Abbildung 3.3.3(b) gezeigte Ringmuster ergibt. Daraus ergibt sich
folgende Interferenzbedingung [22]

mA =2ndcos f5; (i =0,1,2,...) (3.3.12)

mit n dem Brechungsindex des Mediums zwischen den Platten und m der Interferenzordnung.
Durch die Verwendung einer kleinen Lochblende gelangt nur paralleles Licht durch die Spiegel,

wodurch nur der innerste Ring Dy sichtbar bleibt. Die Bedingung vereinfacht sich zu

mA = 2nd. (3.3.13)

Ein definierter Wellenléngenbereich kann abgetastet werden, in dem entweder der Brech-
nungsindex n oder der Plattenabstand d variiert wird. Bei dem fiir diese Arbeit verwen-
deten Aufbau wird letztere Variante gewéhlt. Der Brechungsindex ergibt sich fiir Luft zu

Nrupe = 1,000276 und ist ungefahr gleich dem Brechungsindex im Vakuum 7,4 = 1. Landolt-
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Bérnstein [62] geben einen wellenldngenabhangigen Brechungsindex von Luft an

0,05791817 L 0,00167909
[238,0185 — (1000A0)?]  [57,362 — (1000o)*|

ny=1 (3.3.14)
wobei die Wellenlédnge Ay in Meter eingesetzt werden muss. Die Unterschiede zu dem konstan-
ten Wert np,p = 1,000276 sind jedoch marginal und vernachléssigbar, solange man nicht die
atomare Hyperfeinstruktur der Spezies untersuchen mochte. Durch die Bewegung des Spiegels
wird ein kleiner Wellenldngenbereich durchfahren, der sich durch die Anderung der Intensitit
des mittleren Rings Dy kennzeichnet und sich durch das Linienprofil der emittierenden Spezies
ergibt. Je nach Plattenabstand lassen sich auch groliere Wellenldngenbereiche erfassen, so
dass auch Duplets oder Triplets erfasst werden kénnen.

Da jedoch nicht nur eine konstruktiv interferierende Wellenlange die FPI-Platten passieren
kann, sondern alle Wellenldngen, deren ganzzahliges Vielfaches zwischen den Plattenabstand
passen, werden héufig schmalbandige Interferenzfilter verwendet, die nur den zu untersuchen-
den Wellenléngenbereich durchlassen. Eine kiirzlich vorgenommene Erweiterung des Aufbaus
(72, 76, 77, 78] nutzt an Stelle des Interferenzfilters ein Spektrometer, das iiber ein optisches
Gitter das Lichtbiindel aufspaltet und anschlieBend die in unterschiedliche Wellenlangen
aufgeteilte Strahlung auf verschiedene Bereiche eines lichtempfindlichen CCD-Chips lenkt. So
konnen gleichzeitig bei einem Messvorgang mehrere spektrale Bereiche untersucht werden.

Eine wichtige Kenngrofle eines FPI ist die instrumentelle Finesse und bezeichnet die Giite
des Interferometers. Sie errechnet sich aus den einzelnen Finessen des Reflektionsgrades Fr
der beiden Spiegel und der Ebenheit FF iiber

1 1 1
i F—I% + FT% . (3.3.15)
Zusatzlich missen noch die Finessen der verwendeten Lochblenden berticksichtigt werden.
Auch diese setzen sich aus zwei Anteilen zusammen: Die Lochblendenfinesse Fp, die den
Anteil der durchgelassenen jedoch nicht parallelen Strahlung durch das FPI erfasst und die
Brechungsfinesse Fpp. Daraus ergibt sich die sogenannte nutzbare Finesse Fiy [22]
1 1 1 1
Fij%:ﬁ—i—FT%—i—Fij%' (3.3.16)
Mit der nutzbaren Finesse lasst sich die mit dem Aufbau erreichbare Auflésung angeben.
Dazu dividiert man den freien Spektralbereich Ap, der durch

Ao
Ap = ﬁ)\o (3.3.17)
definiert ist. Die erreichbare Auflosung A\, kann somit iiber
Ap A
== = 3.3.18
FN 2ndFN ( )

berechnet werden. Héufig geht man jedoch den umgekehrten Weg und bestimmt zwei

Ay
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aufeinanderfolgende Ordnungen einer Emissionslinie. Aus dem daraus folgenden freien Spek-
tralbereich kann die Finesse Iy berechnet werden.

Aus Gleichung (3.3.17) ist auch ersichtlich, dass nicht der Verfahrweg der Spiegel, sondern
der absolute Plattenabstand entscheidend fiir den auflésbaren Spektralbereich ist. Je grofler der
Abstand, desto kleiner ist der freie Spektralbereich. So lasst sich auch durch eine hinreichend
grofle Entfernung der Platten eine Auflosung im Subpikometerbereich erzielen.

Um aus den hochaufgelosten Messungen der Emissionslinien atomarer Spezies auf die
Eigenschaften im Plasma zu schliefen, miissen die absoluten Positionen der Emissionslinien
sowie die Verbreiterungsmechanismen der Linien bekannt sein. Die absolute Position wird
benotigt, um die Emissionslinien den Literaturangaben richtig zuordnen zu kénnen. Aus der
Verbreiterung lasst sich die Schwerteilchentemperatur des Plasmas bestimmen. Eine nicht der
Atomstrahlung zuordenbare Linienverbreiterung ist die instrumentelle Apparateverbreiterung
Aa. Die daraus resultierende Halbwertsbreite entspricht einem Lorentzprofil [34]. Die weiteren

Verbreiterungsmechanismen lassen sich der Plasmastrahlung direkt zuordnen. Dazu gehoren:
1. Natiirliche Linienbreite
2. Doppler-Verbreiterung
3. StoBverbreiterung

Die natiirliche Linienbreite ist die minimale Linienbreite, die eine Emissionslinie haben kann.
Sie ist durch die Heisenbergsche Unschérferelation des energetischen Ubergangs und durch die
Lebensdauer des angeregten Zustands gegeben. Die Form der Linienverbreiterung entspricht,
wie die Apparateverbreiterung, einem Lorentzprofil. Da die natiirliche Linienbreite sehr klein
ist, kann sie experimentell nur sehr aufwendig quantifiziert werden und wird von den tibrigen
Verbreiterungsmechanismen in der Regel vollstdndig tiberdeckt.

Ein dominanter Verbreiterungsmechanismus in heiflen Gasen und Plasmen ist die Doppler-
Verbreiterung. Betrachtet man ein kleines Kontrollvolumen in einem heiflen Medium, sieht
man wegen der thermischen, d. h. ungerichteten Bewegung der Teilchen, dass sich einige
Partikel auf den Beobachter zu und andere von ihm fort bewegen. Die auf den Betrachter
zufliegenden Teilchen verursachen eine Stauchung der Frequenz, wéhrend die sich entfernenden
Teilchen eine Frequenzvergroferung bewirken. Der Doppler-Effekt auf die Frequenz ist nach

[22] gegeben durch

=1 (1 + D : (3.3.19)

Berticksichtigt man den Doppler-Effekt unter Annahme einer maxwellschen Geschwin-

digkeitsverteilung im Gas oder Plasma, ergibt sich eine Gaufi’sche Intensitéitsverteilung

125]
I(f)= \/?Aicgfoexp{— r (In Q)A(j:g_ fO)QH , (3.3.20)
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mit I, der Gesamtintensitét des betrachteten Ubergangs und der dazugehérigen Halbwerts-

Afe = 2@,/ﬂ In2. (3.3.21)
C m

Rechnet man die Frequenz in eine Wellenlénge um, erhalt man

breite

8kT \o

mc?

Adg = In2. (3.3.22)

Die Stofverbreiterung oder Druckverbreiterung wird als Uberbegriff fiir eine Vielzahl
an Phanomenen herangezogen. Zum einen wird sie durch elastische und inelastische Stofle
zwischen Teilchen hervorgerufen, die eine Reduktion der Lebensdauer angeregter Zustande
bewirken. Dabei fithren erstere nach [21] sowohl zu einer Linienverbreiterung als auch zu
einer Linienverschiebung, inelastische Stofle nur zu einer Verbreiterung. Stoflen gleichartige
Teilchen zusammen nennt man das Eigendruck- oder Resonanzverbreiterung. Die Druck-
verbreiterung ist in Stréomungen mit niedrigem Druck und hohen Temperaturen, wie sie
typischerweise in den Anlagen des IRS erzeugt werden, um Groflenordnungen kleiner als die
Doppler-Verbreiterung [60] und kann somit vernachlassigt werden. In Plasmen mit hohen
Ionisationsgraden kommt es auf Grund der elektrischen Ladung zusétzlich zu fernwirkenden
AbstofSungs- und Anziehungskréften, bzw. zu einer Aufspaltung der Emissionslinien durch
den Einfluss eines elektrischen Feldes, was ebenfalls zu einer Verbreiterung fiihrt. Diese
unter dem Begriff Stark-Effekt bekannten Phidnomene kénnen linear oder auch quadratisch
proportionale Verschiebungen der Energieniveaus zur elektrischen Feldstarke verursachen. Die
in dieser Arbeit verwendeten Plasmabedingungen, deren mittlere spezifische Enthalpien um
den Faktor 5 kleiner als die Enthalpien sind, die man benotigt, um ein Gleichgewichtsplasma
zu ionisieren, erlauben diesen Effekt zu vernachléssigen.

Somit resultiert die gesamte Linienverbreiterung aus einer mathematischen Faltung eines
durch die Doppler-Verbreiterung hervorgerufenen Gauf3-Profil mit einem Lorentz-Profil, das
sich auf Grund der instrumentellen Apparateverbreiterung einstellt. Man erhéalt damit ein

nach Liu [67] angendhertes Voigt-Profil der Form

A 1 —1 — £)?
Iy (f = fo, Ao, Ofe) = CLi(f — fo)f‘ii- Afa—l—cc\/\;z_;v exp ( DQA({;‘% fo) ) (3.3.23)

mit den Koeffizienten

cp = 0,68188(17) + 0,61293(31)d — 0, 18384(39)d> — 0, 11568(44)d°, (3.3.24)

ce = 0,32460(17) — 0, 61825(31d) + 0, 17681(39)d? + 0, 12109(44) d? (3.3.25)

und dem dimensionslosen Parameter d definiert durch
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_ M- Dfe
ANfp+ Afe’

Avy, Avp und Avg bezeichnen darin die halben Halbwertsbreiten des Voigt-, Lorentz-

d (3.3.26)

bzw. Gauf-Profils. Sie miissen iterativ so angepasst werden, dass das Voigt-Profil dem mit

dem FPI gemessenen Profil entspricht. Nach [91] kann Ay ndherungsweise iiber

-1
Avy ~ (o, 53467, +1/0,2166 (vg)* + (Vg)2> (3.3.27)

mit einer maximalen Abweichung von 0,02 % berechnet werden. Somit reduziert sich das
Problem auf die beiden Variablen Av; und Avg.

Uber den Doppler-Effekt ldsst sich neben der Doppler-Verbreiterung auch die Doppler-
Verschiebung nutzen, um die Schwerteilchengeschwindigkeit in der Stromung zu bestimmen.
Fiihrt man eine Messung senkrecht und unter einem gewissen Winkel zur Stromungsrichtung
durch, erhalt man einen Versatz der Intensitatsverteilung um AAp. Die Verschiebung ergibt

sich aus

2
)\ i
_ VT (3.3.28)

Ao 1—Ycosa

Umformuliert ergibt Gleichung (3.3.28) eingesetzt in eine gemessene Wellenldngendifferenz
A)p

11— ¥
AAp =X — X = Ao (2 - 1) . (3.3.29)
1-— S cosa

Bei bekanntem Winkel ov und gemessener Doppler-Verschiebung kann die Stromungsge-

schwindigkeit v iterativ gelost oder iiber folgende Naherungsformel ermittelt werden

A/\DC
v

Aocosar

(3.3.30)

Der durch die Naherungsformel gemachte Fehler liegt fiir typische Stromungsgeschwindig-
keiten in den PWKs von unter 10000 m/s und einem Winkel von 45° liegt deutlich unter
0,01 %.

3.3.4. Materialsonde

Zur Untersuchung von metallischen und keramischen Werkstoffen fiir Hochtemperaturanwen-
dungen steht am IRS eine Materialsonde zur Verfiigung [63]. In Abbildung 3.3.4 ist sie im
Schnitt in der Variante mit innerem pyrometrischen Sensorkopf dargestellt. Sie ermoglicht
eine thermisch isolierte Installation von Materialproben. Nach der Montage der Materialsonde
auf dem Sondentisch, konnen die Materialien unter verschiedenen Stromungsbedingungen
untersucht werden.

Die Materialsonde ist bis auf den wassergekiihlten Messingadapter nicht aktiv gekiihlt.
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Procelit-Isolierung  Aluminium-Halterung

Messingadapter

__SiC-Réhrchen

Kollimator-Flansch

Y Linse

\ Feder

- SiC-Kappe | \\-\ KVS-Isolierung ™ ZrO2-Stift

Abbildung 3.3.4.: Aufbau der Materialsonde mit neuem ZrO,-Ring

Direkt an den Adapter ist eine faserige, ringférmige Hochtemperaturisolierung aus Procelit™
angebracht. Sie trennt die vordere Siliziumkarbid-Kappe vom gekiihlten Sondenkern, um
Probleme durch Temperaturausdehnungen zu vermeiden. Uber drei radial angebrachte Pins
aus Zirkoniumdioxid wird die Kappe befestigt. In Abbildung 3.3.4 ist nur einer der drei
ZrOs-Pins in der Schnittebene zu sehen. Sie werden durch Aussparungen in der Kappe, der
Procelit-Isolierung und dem Messingadapter gesteckt. Der Hohlraum, der durch die SiC-
Kappe gebildet wird, wird durch ein Vakuumformteil aus Aluminiumoxid (Markenname KVS)
gefiillt. Dieses verhindert die Entstehung einer Stromung im inneren Bereich der Sonde. Da
das Formteil zudem eine geringe Warmeleitung und -kapazitat besitzt, heizt es sich rasch an
der Oberflache auf. Dadurch kommt die Materialprobe schnell in ein Strahlungsgleichgewicht
mit dem Vakuumformteil im Inneren der Sonde. Dadurch kann die Riickseite der Probe als
adiabat angenommen werden.

Fiir eine einfache Bestimmung der im Versuch auftretenden Warmestrome sollten auch
radiale Warmestrome in die Materialsonde so klein wie moglich sein. Dies ist mit dem alten
Sondendesign nicht gegeben, da die Materialprobe im gesamten Umfang mit der SiC-Kappe
Kontakt hat. Bereits anhand der fotografischen Aufnahmen mit dem alten Sondendesign, siehe
linke Seite in Abbildung 3.3.5, kann man deutliche Helligkeitsunterschiede entlang der Kontur
der SiC-Kappe erkennen. Da Oberflichen mit hoherer Temperatur stirker strahlen, kann man
aus den Helligkeitsunterschieden direkt die Existenz von Temperaturgradienten auf der SiC-
Kappe ableiten. Mit einem Warmeleitungskoeffizienten von Ag;c = 130 r%( ist Siliziumkarbid
ein hervorragender Wérmeleiter und fiithrt deshalb einen Grofiteil des Wéarmestroms entlang
der Gradienten ab und emittiert sie auch dort, wenn auch in geringerem Mafle, in Form von
Wiérmestrahlung. Somit fiithrt die SiC-Kappe zu einer gewissen Kiithlung der Materialprobe.

Aus diesem Grund wird ein Zwischenring aus ZrQO,, dessen Warmeleitungskoeffizient mit
AZrOy = 2 % nur ein Bruchteil von dem von SiC betragt, zwischen Materialprobe und Kappe

eingesetzt. Dafiir wird das Design der SiC-Kappe leicht gedndert, so dass die Standardgeo-
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Abbildung 3.3.5.: Foto der Materialsonde wéihrend eines Tests (links) und Materialsonde mit
neuem ZrOs-Ring (rechts)

Temperatur

Temperatur
/°C o

1213

L
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) )
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Abbildung 3.3.6.: Vergleich des Temperaturverlaufs bei gleicher Warmestromverteilung auf
alter Materialsonde (links) und neuer Materialsonde mit ZrO2-Ring (rechts)

metrie der Materialproben nicht angepasst werden muss. Wie in der Detailvergroflerung in
Abbildung 3.3.4 zu sehen ist, liegt der Ring zudem nicht flachig auf der Kappe auf. Beide
Bauteile weisen einen leicht unterschiedlichen Winkel auf und haben nur an der Spitze eine
minimale Kontaktstelle. Damit dennoch eine definierte Befestigung der Probe gewéhrleistet
werden kann, sind auf dem unteren Absatz des Rings drei Erhebungen vorgesehen, die auf
der hinteren angeschragten Flache der SiC-Kappe aufliegen. Durch diese Bauweise wird die
Gesamtkontaktfliche zur SiC-Kappe um mehrere Groflenordnungen verringert.

Um das neue Sondenlayout zu untersuchen, wird eine Sondenumstromung mit URANUS
2D unter Annahme einer homogenen Anstromung simuliert. In Abbildung 3.3.7 sieht man
den berechneten Warmestrom- und Temperaturverlauf, der sich auf der Materialprobensonde
ergibt. Der Bereich des hochsten Warmestroms liegt nicht im Staupunkt bei s = 0, sondern bei
ca. s = 0,2. An dieser Koérperkoordinate beginnt der abgerundete Bereich, der anschliefend in
den hinteren, zylindrischen Teil der Sonde iibergeht. Um diese sogenannte Schulter beschleunigt

die vor der Stirnfliche aufgestaute Stromung wieder, was dazu fithrt, dass sich die heifle
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Abbildung 3.3.7.: Mit URANUS 2D berechneter Wérmestrom- und strahlungsadiabater Tem-
peraturverlauf entlang der Oberfliche vom Staupunkt ausgehend.

Stromung wieder ndher an den Korper anlegt und zu einer Erhéhung des Warmestroms fiihrt.
Der ermittelte Temperaturverlauf ergibt sich aus der Annahme einer strahlungsadiabaten
Oberflache mit konstantem Emissionsgrad (eg;c = 0, 87).

Im Zuge einer detaillierten Modellierung der Materialsonde wird der numerisch bestimm-
te Warmestrom mit einem FEM-Simulationstool (ANSYS™) auf beide Sondengeometrien
aufgepragt, wobei der innere Bereich der Sonde, auf Grund der Isolation, als adiabat an-
genommen wird. Beim alten Sondendesign ergeben sich in der Mitte der Materialprobe
maximale Temperaturen von 1213 °C, wie in Abbildung 3.3.6 dargestellt ist, wihrend sich die
Temperaturen der Materialprobe im neuen Design durchgéingig oberhalb von 1294 °C befinden.
Die Hochsttemperatur von 1315,9 °C befindet sich jedoch nicht in der Mitte sondern auf der
Oberflache des ZrO,-Rings, was hauptséchlich auf den geringeren Emissionsgrad 2,0, = 0,6
und den Anstieg des Warmestroms zur Schulter hin zuriickzufiihren ist. Geht man von einem
durchschnittlichem Wérmestrom auf der Materialprobe von 300kW /m? aus, miisste sich eine
Temperatur von 1297 °C ergeben. Im Vergleich zu den anderen beiden ermittelten Werten
ergibt sich eine sehr gute Ubereinstimmung mit der Oberflichentemperatur beim neuen
Sondendesign, wihrend die alte Sonde eine deutliche Abweichung aufweist. Wiirde man den
Wiérmestrom auf die Materialprobe aus der Temperatur von 1213 °C ermitteln, kime man auf
einen Wert von 240,6 kW /m?2. Dies entspréiche einem Fehler von ca. 20 % bei der Bestimmung
der Warmestromdichte auf die Werkstoffprobe.

Um den Fehler auch bei anderen Temperaturregionen bestimmen zu kénnen, wird der
Warmestromverlauf aus Abbildung 2.5.1 um den Faktor 3 bzw. 1/3 vergroert bzw. verkleinert.
Mit diesen Verldufen ergaben sich bei der alten Sonde Abweichungen im Wérmestrom von
7% bei hoherem Wéarmestrom und 41,1 % bei verkleinertem Warmestrom. Dass der Fehler

bei zunehmendem Warmestrom und Temperaturniveau kleiner wird, liegt an dem Anteil
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3.3. Messtechnik

der abgestrahlten Warme, der signifikant grofier, als der radiale Warmeleitungsanteil der
Materialprobe in die SiC-Kappe, wird. Der Anteil des Verlustwéirmestroms wird deswegen
zunehmend kleiner. Die Variante mit ZrO,-Ring ist im Vergleich mit Abweichungen von 2,2 %
bzw. 1,2 % wesentlich naher an der idealen, strahlungsadiabaten Warmestromdichte.

In fritheren Untersuchungen [108]
wurden fir die Materialsonde Kor- Toemp‘el"a-fu'r
/ c127

rekturfunktionen mit Ansys berech-

net, um die radialen Verluste riick- | e

wirkend wieder in der Warmestrom- = égg?é

bilanz berticksichtigen zu konnen. = ggn:

Jedoch ist dieser Beitrag auch zu 0 T

einem erheblichen Anteil von der E 3232]“

Wiérmeleitfahigkeit und der Emissi- gégm

vitdt der verwendeten Materialpro-

be abhéngig. Daher ist die Vorge-

hensweise, die Proben besser vom 0.000 0.030 (m) >2-—I

restlichen Sondenkérper zu isolie- it

ren, zu bevorzugen. Abbildung 3.3.8.: Mit ANSYS berechnete Temperatur-

verteilung mit adaptierter Material-
sonde und ZrO2-Ring (rechts)

Anhand des neuen Sondendesigns
wird ein detailliertes Thermalmo-
dell mit ANSYS erstellt, das auch
alle inneren Komponenten und die
Hohlraumstrahlung innerhalb der Sonde beriicksichtigt. Hier wird nun wieder eine deutliche
Verringerung der Materialprobentemperatur im Vergleich zu den idealen 1297 °C erkennbar.
Bei der bisherigen Betrachtung wird davon ausgegangen, dass das gesamte Innere der Sonde
vollstandig isoliert und adiabat ist. Diese Annahme gilt jedoch nicht fir den Bereich, in
dem sich das SiC-Roéhrchen befindet, welches Teil des inneren Strahlungsthermometers ist.
Die sehr guten Warmeleitungseigenschaften des Siliziumkarbids in Kombination mit der
Befestigung des SiC-Rohrchens im gekiihlten Bereich der Sonde fithren zu einer Reduktion
der Temperatur des Rohrchens. In dieser Region ist dann die Abstrahlung der Materialprobe
groBer als der Anteil der Strahlung im Hohlraum des Rohrchens. Der Bereich hinter der Probe
kann daher als kalte Wand angesehen werden. Die geometrische Berechnung der Sichtfaktoren

ergibt flir zwei gegeniiberliegende Kreisflichen mit gleicher Mittellinie folgende Beziehung:

2 27\ 2
. [1+ (%) } [1+ (%) } 2
F12 = — ]_ + s ]. + - 7 - 4 () ) (3331)
2 a a n
wobei r; und ro den Radius beider Fliachen und ~A den Abstand dazwischen bezeichnen. Setzt
man fiir die Materialprobe rp,op = 13,25 mm und fiir das SiC-Roéhrchen rg;c = 4 mm sowie

fiir den Abstand h = 2,3 mm ein, erhalt man einen Sichtfaktor Fio = 0,0882. Das bedeutet,
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dass ca. 9% der Strahlung im Rohrchen verloren geht. Diese Verluste konnen jedoch leicht
wieder korrigiert werden und sind fiir alle Temperaturen und Probenwerkstoffe identisch, da
es sich bei Sichtfaktoren lediglich um eine geometrische Betrachtung der Strahlungsverluste
handelt. Korrigiert man in diesem erwéhnten Beispiel die aus 1251,3 °C, siehe Abbildung 3.3.8,
errechnete Warmestromdichte um diesen Wert, erhélt man einen Staupunktswarmestrom von
292,76 kW /m?2. Das bedeutet fiir die Warmestrombestimmung einen Gesamtfehler von nur
noch 2,4 %.

Kalibrierung

Bei fritheren Kalibrierungen wurde der schwarze Strahler des IRS fiir das sich in der Materi-
alsonde befindende Pyrometer verwendet. Dabei wird der gesamte Temperaturmessbereich
des Pyrometers in 50 K Schritten durchlaufen und jeweils ein Messpunkt erfasst. Die Anlage
braucht jedoch eine gewisse Zeit, um ein stationires, homogenes Temperaturprofil entlang
der Wand des Hohlraumstrahlers zu erreichen. Nur dann erhalt man einen hinreichend guten
schwarzen Strahler mit € &~ 1 und kann anschlieSlend der Strahlung eine Plancktemperatur
zuweisen. Da der Messbereich des Pyrometers je nach verwendeter Photodiode und optischer
Auslegung der Filter zwischen 600 K und 2500 K betragt und fiir die komplette Temperatur-
spanne des schwarzen Strahlers verschiedene Graphitrohren verwendet werden, ergibt sich ein
sehr hoher Aufwand. Diese hohe Anzahl an Datenpunkten ist jedoch erforderlich, damit die
aus den Messdaten und mathematischem Fit ermittelte Kalibrierfunktion iiber den gesamten
Bereich eine hohe Ubereinstimmung mit den Messpunkten besitzt. Dies fithrt zu teilweisen
sehr komplexen Interpolationsgleichungen, da einfache Polynomfunktionen héherer Ordnung
oft zu starken Schwingungen fithren.

Durch einen Vergleich der Kalibrierung am schwarzen Strahler des IRS und einer parallel
durchgefithrten Kalibrierung bei der Physikalisch Technischen Bundesanstalt (PTB) wird
zudem ersichtlich, dass der Offnungswinkel der Pyrometer deutlich groer ist, als die Offnung
des schwarzen Strahlers. So ist die gemessene Strahlungsintensitat am IRS bei derselben
Strahlungstemperatur ca. 50 % kleiner als bei der Vergleichsmessung bei der PTB. Dies ldsst
den Schluss zu, dass bei dem schwarzen Strahler des IRS durch den zu grofen Offnungswinkel
auch kalte Auflenbereiche mit erfasst werden, trotz einer Positionierung des Pyrometers
direkt am Fenster des schwarzen Strahlers. Somit wird diese Kalibrierquelle nicht mehr weiter
verwendet.

Eine alternative Moglichkeit ist jedoch wie folgt moglich. Kennt man den Emissionsgrad
der Materialprobe in der Sonde, kann man die Probe direkt fiir die Kalibrierung verwenden.
Da die Querschnittsfliche der Probe auch deutlich groler als die Eingangsoffnung des SiC-
Rohrchens ist, wird zudem der Fehler, der am schwarzen Strahler des IRS durch den geringen
Offnungswinkel entsteht, vermieden. Die Probe strahlt somit die selbe Strahlungsintensitét
nach auflen in den Halbraum ab, wie ins Innere der Sonde. Dadurch lésst sich das Pyrometer der
Materialsonde mit einem Pyrometer von auflen wiahrend eines PWK-Tests in-situ kalibrieren.

Als Referenzpyrometer wird das Linearpyrometer LP3 verwendet, welches vom IKE (Insitut

26



3.3. Messtechnik

fiir Kernenergetik, Universitit Stuttgart) und der PTB entwickelt wurde. Es zeichnet sich
durch eine hohe Genauigkeit und einem linearen Zusammenhang zwischen einfallender
Strahlung und Photostrom aus. Dadurch ist es auch moglich, nachtréaglich Korrekturen wie
Transmissions- und Emissionsgrade in die Auswertung der Temperatur einzubeziehen [112].

Auch die Vorgehensweise der Suche nach der Kalibrierfunktion des Pyrometers wird ange-
passt. Diese optimierte Methode nutzt die Kenntnis der einzelnen optischen Komponenten des
Systems aus, um den Signalweg physikalisch nachzubilden. Der durch die Photodiode erzeugte
Photostrom ist abhangig von der ankommenden Planckstrahlung L), der Transmissivitat 7
aller optischen Filter und Linsen, der Sensitivitiat s der Photodiode, der im Strahlengang
befindlichen Apertur bzw. Offnungsblende A;, der Sehfeldblende A, und dem Abstand D
dazwischen. Ein weiterer Faktor c,p betrifft den Konversionsfaktor von analogen zu digitalen
Signalen, der jeweils nur fiir einen Messbereich giiltig ist. Somit erhédlt man als Signal ¢, das

einem Photostrom oder dem dazugehorigen digitalem Signal entsprechen kann

A1 Ay
D2

I = CaAD

7LA \LT)s(\)7 (M) dX. (3.3.32)

Beim Wechsel von einem zum anderen Messbereich muss noch der jeweilige Faktor der
Signalverstarkung beriicksichtigt werden.
Die Planckstrahlung ist durch

2hc? 1
D e)fllceT —1

Ly = (3.3.33)

gegeben. Die Gesamttransmission 7 ergibt sich aus den einzelnen 7; gemafl

TN =]][n() . (3.3.34)

Die Faktoren vor dem Integral in Gleichung (3.3.32) konnen zu einem Vorfaktor ¢ zusam-
mengefasst werden und direkt tiber eine einzige Kalibriermessung bestimmt werden, da er
nun die einzige Unbekannte und selbst nicht wellenlangen- oder temperaturabhéngig ist.
Wiirde die Photodiode zudem {iber ein gutes lineares Ansprechverhalten im Hinblick auf die
ankommende Strahlung verfiigen, wiirde bereits ein einziger Messpunkt zur Kalibrierung des
gesamten Temperaturmessbereichs geniigen. Zur Uberpriifung der Linearitiat der Diode und
des gefundenen Vorfaktors ¢ empfiehlt es sich jedoch, die Kalibrierung an mindestens zwei
bis drei Temperaturen durchzufiihren. Diese sollten moglichst weit auseinander liegen. Im
Vergleich zur ersten Kalibriermethode, bei der im Abstand von je 50 K ein Messpunkt aufge-
nommen wird, bedeutet dies immer noch eine signifikante Reduktion des Kalibrieraufwands.

Gleichzeitig erhoht sich die Genauigkeit der Kalibrierfunktion.
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3.4. Materialauswahl und Probenvorbereitung

Fiir die Untersuchung katalytischer Materialeigenschaften wird eine Vorauswahl an Materiali-
en getroffen, die entweder bei Hitzeschutzsystemen von Relevanz sind oder {iber besondere
katalytische Eigenschaften beziiglich verschiedener Gasarten verfligen und sich somit fiir ein
Sensorsystem zur Detektion unterschiedlicher Gase auf katalytischer Basis eignen. Darun-
ter fielen Siliziumkarbid, eine moderne Hochtemperaturkeramik, die als Beschichtung und
Matrixwerkstoff fur kohlenstofffaserverstérkte Keramiken (C/C-SiC) fir aktuelle Wieder-
eintrittsmissionen oder Studien wie EXPERT, SHEFEX II, SHEFEX III, REX-FreeFlyer
oder IXV verwendet wird bzw. dafiir geplant ist. Da fiir SiC und dessen Oxidationsprodukt
Siliziumdioxid (SiOy,Quarz), ein Referenzmaterial fiir niederkatalytische Materialien, bereits
viele Untersuchungen durchgefiihrt wurden [19, 28, 63, 107, 114, 115], eignen sich diese
beiden Materialien zudem auch zum Vergleich der experimentellen Ergebnisse mit denen
fritherer Autoren. Ein weiteres Material, siehe auch Kapitel 5.1, ist PM1000, eine metallische
Superlegierung auf Nickel-Chrom-Basis, die auch im hinteren konischen Teil der EXPERT
Kapsel verwendet wird. In vorangegangen Arbeiten [7, 96] hat sich gezeigt, dass PM1000®
besonders auf die Sauerstoffrekombination hochkatalytisch wirkt. Als vierter und letzter
Werkstoff wird Wolfram ausgewéhlt, da es einen sehr hohen Schmelzpunkt hat, und vermutet
wurde, dass sich Wolfram stark auf die Rekombination von atomarem Stickstoff auswirkt [43].

In den folgenden Unterabschnitten wird neben einer kurzen Beschreibung der Materialien
deren Vorbehandlung beschrieben, die die Auswertung der katalytischen Eigenschaften
der Werkstoffe so einfach wie moglich gestalten sollte. Dazu sollten die Substanzen iiber
moglichst konstante Merkmale verfiigen, wie z.B. iiber eine sich nicht &ndernde chemische
Zusammensetzung der Oberflaiche. Wiirden die Materialien auch chemisch mit dem Plasma
reagieren, wiirden die reinen Effekte der katalytischen Oberflichenreaktionen der gasformigen
Teilchen sich nicht mehr von den Redoxreaktionen unterscheiden lassen. Auch wiirde eine
andere Oberflachenbeschaffenheit zu einem veranderten Emissionsgrad wéhrend der Tests
fithren, was ein grofles Problem fiir die Bestimmung der Oberflaichenwarmestromdichten
darstellen wiirde. Das groite Problem stellt dabei die Oberflachenoxidation der Werkstoffe
dar. Ziel ist es deswegen, bereits im Vorfeld eine stabile Oxidschicht herzustellen, die sich
wahrend der kurzen Tests in Plasmastromungen so wenig wie moglich dndert.

Man unterscheidet dabei zwischen zwei verschiedenen Arten der Oxidation: aktive und
passive Oxidation. Bei der passiven Oxidation bildet sich eine stabile Oxidschicht aus, die als
Oxidationsbarriere bzw. als Oxidationsschutz fiir den darunter liegenden Werkstoft dient. Bei
der aktiven Oxidation geht die passivierende Schicht verloren und es bilden sich vermehrt
gasformige oder fliissige Oxide aus, die von der Oberfliche abgetragen werden oder feste
Oxide, die von der Oberfldche abplatzen und zu einem verstarkten Massenverlust fithren. Ein
wichtiger Vorgang bei der Oxidation ist der Umschlag von passiver zu aktiver Oxidation. Dieser
ist von den Stromungseigenschaften des Fluids, wie Zusammensetzung, Druck, Temperatur
und Stromungsgeschwindigkeit abhangig sowie von Werkstoff zu Werkstoff unterschiedlich
[48, 63].
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Der oxidative Schichtdickenaufbau kann durch drei Oxidationsgesetze beschrieben werden.
Das logarithmische Oxidationsgesetz ist eher bei moderaten Temperaturen von Bedeutung
und beschreibt dabei die Bildung einer sehr diinnen Oxidschicht, deren Wachstum nach
dem Ausbilden der Oxidschicht rasch zum Erliegen kommt. Beispielsweise kann hierbei die
Oxidation von Aluminium bei Raumtemperatur aufgefithrt werden. Bei hohen Temperaturen
kommen vor allem das lineare und das parabolische Oxidationsgesetz zum Tragen. Wahrend
beim linearen Verhalten des Schichtdickenwachstums die Geschwindigkeit lediglich vom Sau-
erstoffpartialdruck und dem Absorptionsvermégen des Grundmaterials abhéngt, bildet im
parabolischen Bereich die Oxidschicht eine geschwindigkeitsreduzierende Diffusionsbarriere,
die die Oxidationsgeschwindigkeit verlangsamt. Es kommt dabei jedoch nicht zu einem Still-
stand des Schichtdickenwachstums. Formulieren kann man das parabolische Oxidationsgesetz
durch

(ﬁ”)Q — &, (T) -t (3.4.1)

mit der flichenspezifischen Massenzunahme Am/A, der parabolischen Wachstumsrate k, und
der Zeit t. Die Konstante k, ist stark temperaturabhingig und kann durch einen Arrhenius-

Ansatz

Ea
kp (T) = kpo - e~ % (3.4.2)

mit dem Vorfaktor k,, der Aktivierungsenergie /4, der allgemeinen Gaskonstante it und
der Temperatur 1" beschrieben werden.

Fiir Hochtemperaturanwendungen wie atmospharische Wiedereintritte und Tests in Plas-
mawindkanalanlagen sind Materialien mit parabolischen Wachstumsgesetzen zu bevorzugen.
Hat sich bei ihnen eine ausreichend dicke Oxidschicht gebildet und sich die Oxidationsrate
somit stark verlangsamt, werden katalytische Oberflichenreaktionen zum dominanten Anteil
des chemisch freigesetzten Wérmeeintrags. Auch wegen der relativ kurzen Wiedereintritt-
szeit, die im Bereich von wenigen Minuten liegt, kann so der Anteil der Redox-Reaktionen
vernachléssigt werden.

Eine weitere Schwierigkeit tritt mit der temperaturabhéngigen Entstehung von Oxida-
tionsprodukten mit unterschiedlichen Oxidationszahlen, wie z.B. SiO bzw. SiOy oder WO,
bzw. WO3, auf. Es wird deswegen versucht, die Proben bei moglichst hohen Temperaturen
zu behandeln, so dass sich eine passivierende, stabile Oxidschicht nach dem parabolischen
Oxidationsgesetz bildet. Dadurch sollte keine thermische Umbildung der Oxide bei noch
hoheren Temperaturen stattfinden und es wird davon ausgegangen, dass die bei hohen
Temperaturen erzeugten Oxide bei niedrigeren Temperaturen ebenfalls stabil sind.

Des Weiteren wird angenommen, dass eine Oxidschichtdicke von 0,5 um einen ausreichenden
Schutz bilden sollte, da nach [54] fiir Elemente mit hoher Sauerstoffaffinitét wie Fe, Cr, Al, Ti,
Ni bereits Schichtdicken von 2-50 nm eine gute Passivierung erzeugen. Aus Sicherheitsgriinden

und der Vermeidung von Thermalspannungen, werden die Proben im kalten Zustand in den
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Hochtemperaturofen gelegt und anschliefend die Endtemperatur eingestellt. Zum Abkiihlen
wird die Ofentiir geschlossen gehalten. Die Stoppuhr wird beim Erreichen der gewiinschten
Endtemperatur gestartet. Die Dauer der Voroxidation und die verwendeten Temperaturen
sind bei den jeweiligen Werkstoffen angegeben. Auf Grund der geringen Schichtdickenzunahme

von 0,5um wird keine direkte Messung der Schichtdicke durchgefiihrt.

3.4.1. Siliziumkarbid

Die diamantdhnliche Keramik besitzt eine grofie technische Bedeutung. Sie schmilzt erst
bei 2300 °C, verfiigt iiber einen sehr guten Oxidationsschutz, eine hohe Warmeleitung bei
niedriger Wéarmeausdehnung und gute mechanische Eigenschaften, wie eine hohe Festigkeit
und sehr hohe Hérte. Je nach Herstellungsprozess werden mehrere SiC-Typen unterschieden.
Fir Materialuntersuchungen sind jedoch nur die besonders reinen SiC-Varianten interessant.
Silikatisch gebundenes SiSiC, fliissigphasengesintertes LPSiC oder nitridgebundenes NSiC
konnen mehr oder weniger Spuren von Eisen, Aluminium oder Stickstoff enthalten. Rekristalli-
siertes RSiC ist wegen der groflen offenporigen Struktur auch nur bedingt geeignet. Sehr reine
technische Siliziumkarbide sind das drucklos gesinterte SSiC und das heifl gepresste HPSiC.
Zwar besitzt HPSiC noch leicht hohere mechanische Eigenschaften als SSiC und ist zudem
nahezu porenfrei, jedoch ist die Herstellung deutlich aufwendiger und kostenintensiver. Somit
werden fir die Materialtests SSiC verwendet, welches im weiteren Verlauf stellvertretend
auch einfach SiC genannt wird.

Neben den SiC-Proben werden zudem voroxidierte Exemplare verwendet, die eine SiOs-
Oberflache besitzen. Dazu werden SiC Proben in einem Hochtemperaturofen (Nabertherm
HT1600) fir drei Stunden mit 1300 °C unter Atmosphérendruck vorbehandelt. Unter sta-

tischen Bedingungen laufen folgende passive Oxidationsreaktionen an der Oberfliche ab:

Si(s) + 3095 = SiO(y) (3.4.3)
SiO(g) + 204y = SiOyy) (3.4.4)
Si(f) + Oa(g) = SiOyp) (3.4.5)
Cp) + 5093y = COy (3.4.6)
CO(y) + 2055 = COyy) (3.4.7)
C(g) + Oag) = COqy) . (3.4.8)

Das Silizium reagiert zunédchst mit Sauerstoff und bildet entweder direkt Siliziumdioxid
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oder Siliziummonoxid, welches mit Sauerstoff weiter zu Siliziumdioxid reagiert. Bei kurzer
Oxidationsdauer unter Atmosphérendruck kénnte jedoch auch SiO entstehen, da es unter
diesen Bedingungen bis 1702 °C einen Feststoff bildet. SiO ist jedoch sehr sauerstoffaffin
und oxidiert auch bei niedrigen Temperaturen weiter zu SiO,. Ein weiterer SiO5 bildender
Prozess ist der Zerfall von SiO in Si und SiO,, wobei das metallische Silizium wiederum
rasch eine Oxidschicht aufbaut. Es wird davon ausgegangen, dass die Bildung von SiO keiner
Aktivierungsenergie bedarf. Tests in Plasmawindkanalanlagen unter 10 mbar zeigten bislang
jedoch stets einen Massenabtrag von SiC unter Sauerstoff- oder Luftplasma. Die Erklarung
ist, dass SiO unter Vakuumbedingungen schon bei deutlich geringeren Temperaturen in den
gasformigen Aggregatzustand tibergeht und durch die dynamische Umstromung der Sonde
standig abtransportiert wird. Das SiO steht dann nicht mehr fiir eine weitere Oxidation
zur Verfiigung. Durch den hohen Anteil atomaren Sauerstoffs O und dem damit fehlenden
molekularen Sauerstoff Oy in typischen PWK Stromungen, findet auch die direkte Reaktion
von Si zu SiOy kaum statt [28, 32, 104].

Gleichzeitig reagiert der Kohlenstoff im Werkstoff zu Kohlenmonoxid CO und Kohlendioxid
COg, die beide gasférmig und somit fliichtig sind. Zuriick bleibt die stabile SiO9-Schicht, die
nun als Oxidationsbarriere fiir das darunterliegende SiC und SiO fungiert.

Man kann also davon ausgehen, dass die unter Atmospéahrendruck im Hochtemperaturofen
vorbehandelte Materialprobe eine sehr reine SiOy-Oberfliache besitzt. Die gezeigten Oxidati-
onsvorgange stellen hier nur eine stark vereinfachte Beschreibung dar. Zu dem komplexen
Schichtaufbau und -abbau, der Diffusion von atomarem, molekularem Sauerstoff und Koh-
lenmonoxid durch die SiOs -Schutzschicht, dem in Abhéngigkeit der Partialdriicke und der
Temperatur stattfindenden Phasenwechsel von SiO und SiO, sowie des von Hilfer aufgestellten
Reaktionsmechanismus von SiC an Luft mit 170 Redoxreaktionen, verdeutlichen die Komple-
xitat der mikroskopischen Vorgange. Detailliertere Untersuchungen der Oxidationsvorgange
von SiC sind bei Laux, Hilfer und Fertig [28, 47, 63] zu finden.

Um die gewiinschte Oxidschichtdicke von ca. 0,5um zu erzeugen, werden die SiC-Proben
schliefflich 1,4 h bei 1300 °C oxidiert.

Zusatzlich werden die Proben mit einem hochauflésenden REM-EDX-Verfahren untersucht.
Die durch den Elektronenstrahl erzeugte charakteristische Rontgenstrahlung kann den einzel-
nen Elementen des Periodensystems zugeordnet werden und erlaubt eine qualitative Aussage
iiber die chemischen Elemente an der Oberfliche. Wie in Abbildung 3.4.1 zu sehen ist, kann
damit nachgewiesen werden, dass sich nur Si und O, jedoch kein Kohlenstoff mehr auf der
Oberflache befinden. Es muss sich deshalb eine flachendeckende SiOy Schicht gebildet haben.

3.4.2. PM1000®

PM1000® ist eine Superlegierung auf Nickel-Chrom-Basis mit ca. 75% Nickel und 20 %
Chrom, die durch 0,6 % Yttriumoxid Y503 dispersionsverfestigt wird. Das an den Korngrenzen
dispers ausgeschiedene Oxid dient vor allem der Erhohung der Festigkeit, insbesondere der

Warmfestigkeit. Weitere Legierungselemente sind 0,3 % Aluminium, 0,5 % Titan und 3,0 %
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Spektrum 1

Skalenbereich 2170 cts Cursor: 0.000 keV

Abbildung 3.4.1.: Voroxidierte SiC-Materialprobe mit 1000facher Vergroferung und EDX-
Spektrum der Oberflédche

Eisen. Auflerdem verfiigt PM1000® bis 1100 °C iiber eine hervorragende Heifigasbestindigkeit.
Dafiir verantwortlich ist Yttriumoxid, das die Diffusion der Kationen aus dem Materialinneren
unterbindet. So wird die Oxidation ausschliefSlich durch die Diffusion von Sauerstoff ins
Material vorangetrieben.

Bei Nickel-Chromlegierungen bilden sich vor allem die Oxidationsprodukte NiO, NiCr,O4
und Cry03. Bei einem Chromgehalt von iiber 10 %, wie es bei PM1000® der Fall ist, bildet
sich hauptséachlich CroO3 [11, 126]. Das bis 1000 °C stabile Oxid bildet eine gut haftende,
dunkelgraue bis schwarze Oberflidche, die das darunterliegende Material durch den Aufbau
ciner Oxidationsbarriere vor weiterer Oxidation schiitzt. Uber 1000 °C bildet sich nach

folgender Reaktion

C7’203($) + %Og(g) = 2Cr03y) (3.4.9)

vermehrt gasformiges CrOs, wodurch die Massenabnahme ab 1000 °C begriindet ist [126].
Zudem wird bei diesen Temperaturen die Oxidationsbestandigkeit durch die beginnende
Diffusion von Yttrium an die Werkstoffoberfliche herabgesetzt, womit die Diffusion von
Kationen in Richtung Oberflache nicht mehr l&nger unterbunden wird. Bei Temperaturen
unter 1000 °C ist Yttrium in PM1000® immobil und homogen im Material verteilt. Dariiber
steigt die Mobilitéit stetig an. Dieser Effekt wird jedoch erst bei mehreren Stunden iiber
1000 °C erkennbar. Zu beachten ist somit die Erzeugung einer passivierenden Oxidschicht
unter 1000 °C, so dass der positive Effekt des Yttriums nicht verloren geht.

Fir die Praparation der Materialproben wird somit eine Oxidationszeit im Hochtempera-
turofen von 9h bei 900 °C gewéhlt.

Bei der fiir die REM-EDX Untersuchung verwendeten PM1000® Probe wurden zwei
unterschiedliche Bereiche entdeckt, die getrennt untersucht werden. Dabei zeigt sich, dass die

rauhe Seite, siche Abbildung 3.4.2, bei Ni einen groBeren Ausschlag zeigt, als bei der glatten
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Abbildung 3.4.2.: Voroxidierte PM1000®-Materialprobe mit 1000facher Vergrofierung und
EDX-Spektrum der Oberfliche (linke rauhe Seite des Bildausschnitts)
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Abbildung 3.4.3.: Voroxidierte PM1000®-Materialprobe mit 1000facher VergréBerung und
EDX-Spektrum der Oberfléche (rechte glatte Seite des Bildausschnitts)

Seite in Abbildung 3.4.3, wihrend sich der Chromausschlag genau umgekehrt verhélt. Die
Unterschiede sind jedoch geringer, als man durch die reine 1000-fache optische Vergréferung
vermuten wiirde. Griinde hierfiir konnen jedoch nicht eindeutig angegeben werden. Der
Temperaturunterschied in der 2 mm dinnen Materialprobe sollte wahrend des Oxidierens
vernachldssigbar klein sein. Zu vermuten sind Unregelmafligkeiten im Material und die
zufillige Auswahl der Werkstoffprobe.

3.4.3. Wolfram

Auch das hochtemperaturbesténdige Element Wolfram (Schmelzpunkt 3422 °C) hat ein sehr

komplexes Oxidationsverhalten. Bereits bei Raumtemperatur kann Wolfram geringe Mengen
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an Sauerstoff O, adsorbieren und oxidahnliche Strukturen bilden. Bis 327 °C entsteht eine sehr
diinne, kaum sichtbare Oxidschicht. Zwischen 327 °C und 577 °C bildet sich eine blauschwarze,
gut haftende und stabile Oxidschicht, die als WO, 75 identifiziert wird. Uber 577 °C beginnt
sich langsam eine gelbe, porése Oberfliche aus WO3 auf der blauschwarzen Oxidschicht zu
entwickeln. Letztere wird mit steigender Temperatur zunehmend briichig und beginnt ab
750 °C abzuplatzen. Uber 1000 °C bildet sich hauptséchlich eine Oxidschicht aus WOs3, die
stark druckabhéangig ist. Unter 1 mbar bildet sich keine Oxidschicht mehr. Ab 1277 °C bildet
sich keine Oxidschicht mehr, da WO3 im selben Mafle verdampft, wie es sich neu bilden kann

35).

Spektrum 1
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Abbildung 3.4.4.: Voroxidierte Wolfram-Materialprobe mit 1000facher Vergréflerung und
EDX-Spektrum der Oberflédche

Fir die Oxidationstemperatur der Wolframproben werden relativ moderate 550 °C gewéhlt,
da bei hoheren Temperaturen die Gefahr des stdndigen Wegbrechens der blauschwarzen
Oxidschicht besteht. Da sich bei dieser Temperatur aber bereits das gelbliche WO;3; auf
der Oberflache bildet, das sonst erst bei Temperaturen > 1000 °C entsteht, reicht diese
Oxidationstemperatur aus. Die bei dieser Temperatur nur sehr diinn gebildete WO3-Schicht
ist auch deutlich fester als eine dicke WO3-Oxidschicht, da WO3 an sich sehr sprode ist
und einen beinahe pulverartigen Charakter besitzt. Durch die im Vergleich zu typischen
Oxidationszeiten kurzen Tests in hochenthalpen Plasmastromungen und den relativ niedrigen
Sauerstoffpartialdriicken, wodurch weitere Oxidationsreaktionen verlangsamt werden, bietet
die so gebildete Oxidschicht einen guten Schutz. Bei Temperaturen iiber 1250 °C, die im PWK
oder beim atmosphérischen Wiedereintritt auftreten kénnen, muss das Verhalten der Materi-
alprobe genau beobachtet werden und nach dem Test untersucht werden. Abdampfungen der
Oxidschicht, Oxidschichtumbildungen oder Bildungen unterschiedlicher Wolframoxide auf der
Oberfliche wiirden ansonsten die Auswertung der katalytischen Effektivitidt des Materials
verfalschen. Fiir die Oxidation von Wolfram wird eine Zeit von 2,55h gewéhlt. Diese Zeit

sollte nach [35] eine Schichtdicke von ca. 0,5 ym erzielen.
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Die REM-EDX Analyse, deren Ergebnis in Abbildung 3.4.4 dargestellt ist, zeigt eine reine
Oberfliche mit nur Anteilen an Wolfram und Sauerstoff. Verunreinigungen kénnen somit

ausgeschlossen werden.
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Kapitel 4.

Messergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden die Messergebnisse aus den Untersuchungen der 3g und 6g
Uberschall- sowie U3g-Unterschallsauerstoffbedingungen im PWK3 mit einer elektrischen
Leistung von 120 kW dargestellt. Im Zuge der Vergleichbarkeit der gewahlten Methode zur
Charakterisierung der Plasmastromung werden die Ergebnisse der 3g- und U3g-Bedingung,
den fritheren Messdaten der Referenzbedingung sowie der Unterschallbedingung bei 2000 Pa
Tankdruck gegeniibergestellt. Diese wurde zuletzt von Pidan [96] charakterisiert. Durch einen
notwendigen Umbau der elektrischen Leistungsversorgung, bei der der Thyristor erneuert
wird, muss die elektrische Leistung leicht von 110 kW auf 120 kW erhoht werden. Es zeigen
sich jedoch deutliche Unterschiede im Vergleich zu vorherigen Messungen, obwohl die leicht
erhohte elektrische Leistung die gesamte ins Plasma eingekoppelte Energie, wie Messungen

zeigen, kaum verandert. Die Ursachen dafiir werden im Folgenden beschrieben und diskutiert.

4.1. Freistrahlcharakterisierung am IPG3

Die beiden wichtigsten Messgrofien sind der Totaldruck der Stromung und die Wérmestrom-
dichte auf die gekiihlte Kupfersonde, da sie ohne weitere Annahmen auskommen und einen

direkten Vergleich der Werte erlauben.

4.1.1. Totaldriicke

Uberschallbedingungen - 3g, 6g

In Abbildung 4.1.1 sind die Pitotdruckverldufe bzw. die sich nach dem Stof§ ergebenden
Totaldriicke der 3g-, 6g- und der Referenzbedingung, die zuletzt von Pidan [96] vermessen
wurden, im Abstand von 50 mm bis 500 mm zum Plasmagenerator dargestellt. Die ermittelten
Totaldruckwerte der 3g-Bedingung unterscheiden sich merklich von dem frither gemessenen
Verlauf. Wahrend beim Abstand zum Generator bei x = 250 mm der Totaldruck praktisch
identisch ist, ergibt sich direkt vor dem Generator eine Abweichung von 166 Pa bzw. ein um
15,5 % erhohter Totaldruck. Auf der hintersten Position bei x = 350 mm, die von Pidan noch
untersucht wurde, liegen jedoch die neuen Werte um 45 Pa bzw. 27,7 % darunter.

Grinde hierfiir konnte in den Gasmassenflussreglern liegen, die frither vertikal montiert
wurden, wihrend sie laut Herstellerangaben horizontal aufgestellt werden miissen. Die vertikale
Lagerung fithrt zu einem konvektiven Massenstrom, der von dem im Regler eingebauten Sensor

nicht erfasst wird. Somit ist der tatsichliche Massenfluss hoher als der eingestellte. Bei einem
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Abbildung 4.1.1.: Totaldruckverlauf am IPG3 nach durch Sonde hervorgerufenem Verdich-
tungsstofl im Vergleich zu Pidan [96]

Vergleich zu einem Coriolis-Durchflussmesser (Typ SITRANS) mit einer Messgenauigkeit von
0,1 % ergibt sich im vertikalen Zustand bei eingestellten 3 g/s ein Massenstrom von 3,55 g/s
Sauerstoff. Nachdem die Massenflussregler horizontal positioniert wurden, entsprach der
Massenfluss im Rahmen der Messgenauigkeit des Kontrollgerits den eingestellten 3 g/s. Da
der Fehler frith entdeckt wurde, werden alle neuen Messungen mit der horizontalen Anbringung
durchgefithrt. Die um 18,3 % erhohten Massenfliisse in fritheren Tests haben jedoch einen
Einfluss auf alle Plasmaeigenschaften, nicht nur auf die hier gegentibergestellten Totaldriicke.
So sind bei allen im weiteren Verlauf aufgefithrten Messwerten nur noch vergleichende,
qualitative Diskussionen mit fritheren Messungen moglich.

Die Druckmessungen werden nach dem Einstellen des Druckdosennullpunkts durchgefiihrt.
Der Nullpunkt hat einen Einfluss auf die lineare Proportionalitit des Messsignals zum Druck.
Da sich der Nullpunkt nach einigen Tagen bis Wochen leicht verschiebt, wird die Justierung
vor jeder Messung durchgefiihrt. Da die Messgenauigkeit vom Hersteller der Druckmessdosen
mit 0,5 % des Messwerts angegeben ist, sind die angegebenen Fehlerbalken sehr klein und in
Abbildung 4.1.1 nicht zu erkennen.

Beim Vergleich der 3g- und 6g-Bedingung ergibt sich bei doppeltem Massenstrom ein
Totaldruckniveau, das stets hoher liegt. Der Grund fiir den niedrigeren Totaldruck bei der
Referenzbedingung bis =250 mm, trotz leicht erhohten Massenstroms, konnte an einer
ungiuinstigeren Energieeinkopplung liegen, die den Totaldruck reduziert. Auch kénnte eine
Veranderung des Stromungsprofils dazu fithren, dass der Totaldruck zwischen 3 und 4 g/s ein
Minimum durchlauft und erst anschliefend wieder ansteigt.

Der Knick bei der 6g- edingung bei einem Abstand von 70 mm kénnte an der Stofistruktur
innerhalb des Freistrahls liegen. Auch im hinteren Bereich der Stromung lassen Druckminima

mit anschlieBendem Anstieg Riickschliisse auf eine Stoflstruktur zu.
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Abbildung 4.1.2.: Totaldruckverlauf bei 2000 Pa Tankdruck (U3g) im Vergleich zu Pidan [96]

Unterschallbedingung - U3g Bei 2000 Pa Tankdruck zeigt sich ein quasi-linearer Anstieg
des Totaldrucks zum Generator hin. Der Druck im Injektor steigt bei der Erhohung des
Tankdrucks von 40 Pa auf 2000 Pa von 1700 Pa auf 2500 Pa. Die Druckzunahme im Strahl ist
insgesamt gesehen jedoch gering. Die Stromungsgeschwindigkeit ist im Unterschallbereich,
was man am geringen dynamischen Druckanteil erkennt. Der Vergleich zu Pidan [96] in
Abbildung 4.1.2 zeigt eine gute Ubereinstimmung der Messdaten, da selbst die zunehmende
Spanne beider Messreihen fiir Abstdnde x < 300 mm weniger als 2 % betrdgt, wobei hier im
Gegensatz zu der Uberschallbedingung die Referenzdriicke iiber den neuen Werten liegen.

Somit egalisieren sich die leicht unterschiedlichen Gasmassenfliisse bei hohen Tankdriicken.

4.1.2. Warmestromdichten

Uberschallbedingungen - 3g, 6g Die Wirmestromdichte auf gekiihlte Kupferoberflichen
wird sowohl mit der flachen Warmestromsonde als auch mit dem runden Kopf der Enthal-
piesonde gemessen. Wie man erwarten wiirde, ist die Warmestromdichte auf den runden
Sondenkopf auf jeder Position hoher, da die Abflachung des Kopfes zu einer Vergroflerung des
effektiven Nasenradius fithrt, der den StoBabstand vergréfiert und den Temperaturgradienten
zur Wand hin reduziert. Qualitativ verhalten sich die Warmestromprofile, siehe Abbildung
4.1.3, zu den Verlaufen der Totaldruckprofile gleich. Der doppelte Gasmassenstrom fiithrt zu
einer annahernden Verdopplung des Warmestroms.

Der Vergleich zur Referenzbedingung, die ebenfalls mit der flachen Kupfersonde vermessen
wird, zeigt jedoch erhebliche Unterschiede. Bei x = 50 mm ergibt sich ein um 53,3 % erhohter
Wiérmestrom, der nach hinten sogar noch weiter auf einen Unterschied von 63,4 % ansteigt.
Das kann nicht nur durch den zu hohen Sauerstoffmassenstrom oder die um 9,1 % erhohte
elektrische Leistung erklart werden.

Eine Untersuchung der Sonde zeigt einen konstruktiven Fehler auf. Im Bereich des Sonden-

kerns ist keine vollstandige Trennung zwischen Wasserzu- und Wasserablauf gegeben. Das
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Abbildung 4.1.3.: Warmestromdichtenverlauf am IPG3 und Vergleich zu Pidan [96]

Wasser kann nicht nur im Sondenfufl nach oben, dann im zylindrinschen Sondenkern nach
vorne durch den Messeinsatz und iiber den Ablauf im Fufl aus der Sonde flielen, siehe dazu
Abbildung , sondern direkt im Sondenkern eine Abkiirzung zum Ablauf nehmen. Der Grund
ist, dass der fiir die Montage notwendige Spalt in der Sonde nicht durch eine entsprechende
Dichtung versiegelt wurde. Dadurch ging ein gewisser Anteil des Kithlwassermassenstroms
in die kalorimetrische Warmestrombestimmung ein, der den Warmestromeinsatz der Son-
de jedoch nicht durchflieit. Die gemessenen Temperaturdifferenz passt somit nicht zum
eingestellten Kiihlwassermassenstrom. Demnach ergeben sich fiir frithere, mit dieser Sonde
durchgefiithrte Messungen iiberhéhte Warmestromdichten.

Der Anstieg der Differenz mit zunehmendem Abstand zum Generator zwischen der neuen
Messung und der hier bezeichneten Referenzmessung, d.h. die zunehmende Abweichung von
x = 50mm bis x = 350 mm, liegt einerseits an der unterschiedlichen Anstrémbedingung durch
den vormals zu hohen Gasmassenstrom und andererseits an der stiarkeren Erwarmung des
Wassers im Kiihleinsatz an den vorderen Positionen, der eine Verringerung der Viskositéat und
damit eine Reduzierung des Stromungswiderstandes zur Folge hat. Dadurch flieft mehr Wasser
durch den Einsatz und der Bypassmassentrom geht minimal zuriick. So verringert sich z.B. die

Viskositédt von Wassers bei 10 bar Druck und einer Erwarmung um 30 °C bereits um die Hélfte.

Unterschallbedingung - U3g

Auch der Verlauf der Wéarmestromdichte bei dieser Bedingung zeigt in Abbildung 4.1.4
das selbe Verhalten und erklart die niedrigeren Warmestromdichten im Vergleich zu Pidan
[96]. Das Warmestromdichtenniveau liegt in etwa auf Hohe der 6g-Bedingung, wobei das
Minimum nicht bei x = 300 mm erreicht wird, sondern weiter exponentiell mit zunehmendem

Abstand zum Generator abklingt.
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Abbildung 4.1.4.: Verlauf der Warmestromdichte bei 2000 Pa Tankdruck (U3g) im Vergleich
zu Pidan [96]

4.1.3. Enthalpie

Uberschallbedingungen - 3g, bg

In Abbildung 4.1.5 sind die Auswertungen der lokalen spezifischen Enthalpie der Ent-
halpiesonde nach Gleichung (3.3.6) und (3.3.8) aufgetragen. Letztere wird in Abbildung
4.1.5 mit 3g bezeichnet, da sie den Verlauf der in dieser Arbeit verwendeten Enthalpie fiir
diese Bedingung beschreibt. Auflerdem werden Vergleichswerte aus fritheren Messungen bei
r = 140 mm mit LIF (27,4 MJ/kg) [74] und DLAS (33,7 MJ/kg) [86] sowie eine ndherungs-
weise Berechnung der Enthalpie aus radialen Pitot- und Warmestromprofilen [45, 96] mit
aufgefiihrt.

Bei der LIF Methode werden Sauerstoffatome durch einen Laser aus dem Grundzustand
angeregt. Die zeitlich sehr kurze Lebensdauer des angeregten Zustands fithrt zur Emission
eines Photons bei einer fiir das Teilchen charakteristischen Wellenldnge. Aus der Messung
der abgegebenen Strahlung konnen Teilchendichten, Temperaturen und Geschwindigkeiten
ermittelt werden. Uber diese drei bestimmten Werte wird anschlieBend eine lokale Enthalpie
berechnet [74].

DLAS basiert auf einer spezies- und wellenlangenabhéngigen Absorption eines Laserstrahls
durch Teilchen, die den Strahl durchqueren. Aus der Messung des Absorptionsprofils lassen
sich wie bei LIF Teilchendichten, Temperaturen und Geschwindigkeiten messen, jedoch mit
dem Nachteil, dass das Signal stets eine Integration iiber den gesamten Strahlquerschnitt
darstellt. Bei der LIF-Methode wird der Laser auf einen kleinen Punkt in der Mitte des
Plasmastrahls fokussiert und die gemessene Fluoreszenzstrahlung wird somit nur aus diesem
Messvolumen emittiert. Dadurch sind die LIF-Werte stets lokale Messgrofien.

Wéhrend die Auswertung der Messungen mit der Enthalpiesonde nach Gleichung (3.3.6)
(hg=140mm = 18,2MJ/kg) stets zu niedrige Werte liefert, zeigt das Ergebnis aus Gleichung
(3.3.8) hy—140mm = 27,6 MJ/kg eine gute Ubereinstimmung mit der LIF-Messung. Beriicksich-
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Abbildung 4.1.5.: Vergleich der Totalenthalpie bei der 3g-Bedingung mit anderen Methoden
(links) und Verlauf der Totalenthalpie bei 3g- und 6g-Bedingungen (rechts)

tigt man die jeweiligen Fehlerbalken bzw. die Durchschnittswerte aus der Enthalpiemessung
mit verschiedenen Ausblasraten, liefern sowohl LIF-, DLAS- als auch die Enthalpiesonde mit
Gleichung (3.3.8) an dieser Position iibereinstimmende Werte. Aus diesem Grund wird bei
den weiteren Auswertungen, wie bereits erwahnt, diese Funktion fiir die Bestimmung der
massenspezifischen Totalenthalpie verwendet. Durch Berticksichtigung des Korrekturfaktors
aus Gleichung (3.3.9) konnten sich mit dieser Methode noch 10-15 % hohere Enthalpiewerte
ergeben, da die Atome der Anstromung eine niedrigere Warmekapazitat als die ausgeblasenen
kalten Sauerstoffmolekiile haben. Jedoch ist dafiir zuséatzlich noch die genaue Kenntnis tiber
die Plasmazusammensetzung notwendig, die nicht ohne Weiteres bestimmt werden kann.
Auf der rechten Seite in Abbildung 4.1.5 sind die Verldufe der Enthalpien fiir beide Uber-
schallbedingungen mit der Auswertung der Enthalpiesonde nach Gleichung (3.3.8) dargestellt.
Die Verdopplung des Sauerstoffmassenstroms fithrt zu einer Erhohung der Totalenthalpie
im Strahlmittelpunkt um durchschnittlich 30 %, obwohl die mittlere Enthalpie des Plasmas
im Vergleich zur 3g-Bedingung nur halb so hoch ist. Aus diesem Grund muss das radiale
Enthalpieprofil bei hoherem Massenstrom deutlich steiler nach auflen hin abfallen, was be-
deutet, dass der Strahl stirker zusammengeschniirt wird. Betrachtet man den statischen
Druck im Tank, erkennt man einen Anstieg von 33 Pa auf 75 Pa, der eine Komprimierung des

Strahldurchmessers zur Folge haben konnte.

Unterschallbedingung - U3g

Erwartungsgemaf ist die massenspezifische Enthalpie, verglichen mit der 3g-Bedingung,
kleiner, da die selbe elektrische Leistung bei gleichzeitig dichterer Stromung angelegt wird.
Die ermittelten Werte, siche Abbildung 4.1.6, weisen einen relativ flachen Verlauf auf, der
jedoch sehr deutlich von fritheren Messungen abweicht. Diese Vergleichsdaten erscheinen
jedoch auch im Hinblick auf die hohen Dichten unrealistisch, da hohe massenspezifische
Enthalpien bei gleichzeitig hohen Dichten zu sehr groflen Staupunktwarmestréomen fithren
miissten, welche nicht beobachtet werden.

Unsicherheiten bei der Anwendung der Enthalpiesonde, die hier erstmals in einer Un-
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Abbildung 4.1.6.: Verlauf der Totalenthalpie bei 2000 Pa Tankdruck (U3g) im Vergleich zu
Pidan in

terschallstromung eingesetzt wird, kénnten in der Anderung der effektiven Austrittsfliche
zwischen Uber- und Unterschall liegen, die fiir die Bestimmung des flichenspezifischen Aus-
blasmassenstroms bendtigt wird. Leider fehlen notwendige Vergleichswerte, um dariiber eine

konkrete Aussage treffen zu konnen.

4.1.4. Plasmatemperatur und -geschwindigkeit

Uberschallbedingungen - 3g, 6g
Zur Bestimmung dieser beiden physikalischen Groflen wird die Plasmastrahlung zwischen
x = 140mm und x = 500 mm mittels Fabry-Perot-Interferometer untersucht. Messungen fiir
Abstiande zum Generator fiir x < 140 mm, sind auf Grund der Grofie der FPI-Sonde und den
angebrachten Wasserkiihlschlauchen am Tankdeckel im Inneren des PWK3 nicht méglich.
Die Auswertungen der Messdaten ergeben jedoch unerwartete Temperaturverlaufe. Wahrend
das Niveau der Translationstemperatur atomaren Sauerstoffs bereits nahe des Generators
bei x = 140 mm, siehe Abbildung 4.1.7, im Vergleich zur fritheren Messung mittels LIF
[69, 74], sehr hoch liegt, steigen die Temperaturen ab dem Minimum bei z = 250 — 300 mm
weiter an und iibersteigen auch die Werte im vorderen Bereich. So wird bei der 3g-Bedingung
mit LIF bei z = 140 mm eine Temperatur von 3500 K ermittelt, wahrend die Auswertung
der FPI Messungen Werte von 6304 K beim ersten bzw. 6351 K beim zweiten Durchlauf
ergibt. Die Temperaturen der 6g-Bedingung, fiir die es keine Vergleichswerte gibt, liegen im
vorderen Bereich ca. 1000 K hoher als bei der 3g-Bedingung und steigen ab = 250 mm an
und erreichen zwischenzeitlich Temperaturen von 18500 K. Auch die Temperaturen der 3g
Bedingung steigen ab x = 300 mm an und iibertreffen ebenfalls die Plasmatemperaturen in
der Nahe des Generators. Da allein aus der Betrachtung der effektiven Enthalpie im Strahl
solche hohen Temperaturen nicht moglich sind, zumal die massenspezifische Enthalpie mit

zunehmender Entfernung zum Generator zuriickgeht, lasst dies eigentlich nur den Schluss zu,
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Abbildung 4.1.7.: Temperaturverlauf mittels FPI-Messung und mit VSL1D ermittelte Tem-
peratur

dass neben der Doppler-Verbreiterung weitere Verbreiterungsmechanismen vorliegen miissen.
Da die Linienbreite bei der in dieser Arbeit verwendeten Auswertungsmethode jedoch alleine
der Doppler-Verschiebung zugeschrieben wird, konnte dies zu iiberhéhten Temperaturen
fithren.

Beim Verfahren der Spiegelplatten des FPI wird zum jeweiligen Plattenabstand diejenige
Wellenlange verstarkt, deren Vielfaches genau dem Abstand der Platten entspricht. Optisch
erfasst wird bei dem hier verwendeten FPI-Aufbau die Strahlungsintensitéat des mittleren
Punkts des ringférmigen FPI-Interferenzmusters, welcher mittels CCD-Kamera (Princeton
Instruments PI-MAX) aufgenommen wird. Andere Wellenlédngen, die in hoheren Ordnungen
ebenfalls auf dieser Wellenlange durchgelassen werden, werden durch das nachgeschaltete
Spektrometer wieder herausgefiltert. Dadurch kann ein gewisser, schmaler Wellenldngenbereich
durch das Verfahren der Spiegel erfasst werden. In Abbildung 4.1.8 ist die Intensitat der
Strahlung tiber die Bildfolge der an das Spektrometer angeschlossenen Kamera aufgetragen.
Bei der Messung des Sauerstofftriplets bei 777 nm muss darauf geachtet werden, dass der
Verfahrweg der Spiegel so eingestellt wird, dass der damit erzielte freie Spektralbereich ca.
doppelt so grof§ wie der zu untersuchende Wellenldngenabschnitt ist. Da die Kamera mit dem
FPI nicht direkt synchronisiert ist, kann tiber die Wiederholung des Spektrums das Triplet
leicht erkannt werden.

Um die Griinde der relativ hohen gemessenen Temperaturen naher zu ergriinden, wird
eine Variation der Parameter durchgefithrt. Die Signalstirke im reinen Sauerstoffplasma
ist sehr gut, weshalb eine Reduktion der Belichtungszeit der Kamera von 20 ms auf 10 ms
moglich ist. Dadurch halbiert sich zwar einerseits die Signalstarke, andererseits verdoppelt sich
dadurch die Anzahl der Messpunkte so, dass die Auflésung des Sauerstoff-Triplets bei 777 nm
deutlich verbessert wird. Die Messdaten mit beiden Belichtungszeiten bei der 3g-Bedingung
bei x = 140 mm sind in Abbildung 4.1.8 dargestellt. Bei der Auswertung der Temperatur
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4.1. Freistrahlcharakterisierung am IPG3

mit beiden Einstellungen ergeben sich beinahe identische Temperaturen, die Abweichungen
von unter 100 K ergeben, siehe Abbildung 4.1.7. Somit sind die Temperaturen auch mit
unterschiedlichen Einstellungen des FPIs reproduzierbar.

Da auch die Qualitit des Voigt-Profil-Fits als sehr gut bezeichnet werden kann, scheint
eine Dejustierung des optischen Aufbaus unwahrscheinlich zu sein. Da weitere Verbreite-
rungsmechanismen wie Druck- oder Starkverbreiterung, wie in Abschnitt 3.3.3 beschrieben,
vernachlassigt werden konnen, miissen andere Mechanismen, wie unberticksichtigte trans-
lative Schwerteilchenbewegungen, zu einer Linienaufweitung fithren bzw. den Unterschied
verursachen, der zwischen der Temperaturauswertung der FPI- und LIF-Messungen auftritt.

Eine Erklarung dafiir konnten radiale Geschwindigkeiten im Plasma sein, die auf der einen
Seite des Plasmastrahls in Richtung der FPI-Sonde und auf der anderen Seite entgegengesetzt
dazu gerichtet sind. So konnte eine leichte Unterexpansion des Strahls zu einer internen
Stofistruktur fithren, die lokale Expansionen und Verdichtungen zur Folge hat. Dies ist
in Abbildung 4.1.9 illustriert. Der optische Aufbau des FPIs besteht aus Linsen, die so
ausgerichtet sind, dass deren Fokus in der Mitte des Strahls liegt. Der optische Pfad, der sich
daraus ergibt, entspricht einem Doppelkonus und die Messung somit einer Integration der
Strahlung entlang des gesamten optischen Pfads.

Wiéhrend es in der Strahlmitte keine radialen Geschwindigkeitsanteile gibt, konnen diese
am Strahlrand, je nach Winkel, im Bereich der axialen Stromungsgeschwindigkeit liegen.
An Stellen maximaler Strahlaufweitung oder - kompression existieren kurzzeitig keine loka-
len radialen Geschwindigkeiten und die Unsicherheiten, die durch Vernachlédssigung dieser
Komponenten entstehen, verschwinden. Da hohe radiale Geschwindigkeiten zu einer starken
Verzerrung der gemessenen Strahlung des Sauerstofftriplets fiihren wiirden, kénnen diese im
vorderen Bereich der Stromung nur gering sein. Im hinteren Bereich der Strémung, in der die
Temperaturen sehr hohe Werte erreichen, miissten also deutliche Deformationen zu sehen
sein, falls radiale Geschwindigkeiten zu zusétzlichen Linienverbreiterungen fiithren.

In Abbildung 4.1.12 sind die FPI-Daten an den Positionen mit den hochsten Temperaturen
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Abbildung 4.1.8.: FPI-Messung des Sauerstoff-Triplets mit Voigt-Profil bei z = 140 mit 20 ms
Belichtungszeit (links) und 10 ms Belichtungszeit (rechts) bei 3g-Bedingung
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Optische FPI-Achsen

Abbildung 4.1.9.: Foto des Freistrahls der 3g-Bedingung mit beispielhafter Darstellung der
optischen Achsen des FPIs und der Strahldivergenz auf einer der Messposi-
tionen

Expansionswellen Kompressionswellen

N N

\ ‘//
bty e

el

o0
%

y
\

[ - — ac— i —
N

it
Py< P

0

~
W
)

psd

%

' ()
)

€

Abbildung 4.1.10.: Expansions- und Kompressionswellen in einer unterexpandierten
Uberschall-Stromung [111]

dargestellt. Bei der 3g-Bedingung auf der linken Seite erkennt man nur geringe Unterschiede
im Verlauf des Spektrums. Es féllt auf, dass die einzelnen Messpunkte nicht mehr ganz so
symmetrisch verlaufen wie in Abbildung 4.1.8. Die Minima sind schwéacher ausgepragt, da
die Linien breiter sind und starker uberlappen. Auch héufen sich die Punkte im Bereich der
Maxima, woraus man schlieen kann, dass die Spitze abgeflacht ist. Eine Veranschaulichung
des Einflusses verschiedener Radialgeschwindigkeiten auf die Form einer Linie wurde von
Winter [128] untersucht und ist in Abbildung 4.1.11 zu sehen. Darin sieht man, dass mit
zunehmender Radialgeschwindigkeit sich die Hohe des Maximums bis 3km/s trotz Zunahme
der Gesamtbreite der Linie verringert. Beide Faktoren zusammen haben einen deutlichen
Einfluss auf die Halbwertsbreite des Linienprofils, da sich das Niveau der halben Hohe dadurch
einerseits tiefer befindet, andererseits die Linie sogar breiter ist, als sie ohne Radialkomponente
ware. Ab 4 km /s kommt es sogar zu einer Ausbeulung des Linienprofils, bei dem die Flanken die
Intensitdt des Mittelpunktes sogar tibertreffen. Betrachtet man die rechte Seite in Abbildung

4.1.12, erkennt man am hochsten Peak des Triplets eine dhnliche Form. Die Einfliisse der
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Abbildung 4.1.11.:

4.1. Freistrahlcharakterisierung am IPG3
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Abbildung 4.1.12.: FPI-Messung des Sauerstoff-Triplets bei = 500 (3g) und = = 400 (6g)

Radialgeschwindigkeit in Abbildung 4.1.11 auf eine Dopplerverbreiterung ist am Beispiel einer
6000 K heiflen Sauerstoffstromung aufgetragen. Bei niedrigeren Temperaturen, die vermutlich
im hinteren Teil der Stromung herrschen, nimmt dieser Effekt einen dominanteren Anteil ein.

Leider lasst sich aus den FPI-Messungen kein radialer Geschwindigkeitsanteil bestimmen,
da zum einen die Temperatur noch unbekannt ist und sich, auf Grund der tiber den gesamten
Strahl integrierenden Messung, verschiedene radiale Geschwindigkeiten tiberlagern. In der
Arbeit von Feigl [27] wurde eine radiale Geschwindigkeit ermittelt und diese quadratisch
von der Gesamtlinienbreite abgezogen. Das setzt jedoch erstens voraus, dass es nur eine
einzige radiale Geschwindigkeit gibt und zweitens, dass die radiale Geschwindigkeit zu einer
gauBformigen Verbreiterung fithrt, was nach [128] nicht der Fall ist.

Des Weiteren kann auch das Temperaturprofil iber den Strahl stark variieren. Da gleiche
Abstéande entlang des doppelkonischen Sichtfeldes mit gleichen Anteilen in die Strahlungs-
messung eingehen, konnten hohe Temperaturen am Strahlrand trotz kleiner werdender

Strahlungsintensitit zu einer Verfialschung der Temperaturmessung beitragen.
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Abbildung 4.1.13.: 45° FPI-Geschwindigkeitsmessung bei z = 140mm und x = 500 mm
(3g-Bedingung)
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Abbildung 4.1.14.: 45° FPI-Geschwindigkeitsmessung bei z = 140mm und x = 400 mm
(6g-Bedingung)

Eine weitere Ursache konnte an der Funktionsweise des induktiven Plasmagenerators liegen.
Neben der Schwingkreisfrequenz des Generators von 640 kHz werden mit einer Photodiode
auch Intensitatsschwankungen der Plasmastrahlung mit einer Frequenz von 300 Hz gemessen,
die aus der Gleichrichtung der dreiphasigen 50 Hz-Stromversorgung herriihren. Dabei liegt
das Maximum der detektierten Intensitdt mehr als doppelt so hoch wie das Minimum.
Daraus lasst sich unmittelbar ableiten, dass auch die Plasmatemperatur wahrend der 3,3 ms
dauernden Phase deutlich variiert. Um Variationen in diesem zeitlichen Rahmen auflésen zu
konnen, miisste die Verfahrzeit des Spiegels deutlich unter diesem Wert liegen. Fiir eine gute
Anpassung des Voigt-Profil an die Messwerte, sollten wihrend dieser Verfahrdauer mindestens
100 Bilder aufgenommen werden. Geht man davon aus, dass man mindestens 10 Mal den
Spiegel vollstandig verfahren mochte, um wenigstens 10 Messpunkte auf einer Schwingung
zu erhalten, misste die Belichtungszeit eines einzelnen Bildes bei ca. 3 us liegen. Das wiirde
eine Reduktion der Signalstiarke im Vergleich zu den gezeigten Messungen, die mit 10 ms und
20 ms Belichtungszeit durchgefiihrt werden, um mehr als das 3000-fache bedeuten, womit

sich das Signal nicht mehr aus dem Rauschen herausheben wiirde.
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4.1. Freistrahlcharakterisierung am IPG3

Fiir die Bestimmung der Geschwindigkeit miissen neben den senkrechten Messungen des
Strahls auch Messungen unter einem Winkel von 45° durchgefiihrt werden. Dabei sollten
die Probleme, die durch nicht quantifizierbare Linienverbreiterungen entstehen, keine Rolle
spielen, da lediglich die Verschiebung der Linien, im Vergleich zu ihrem nominalen Wert
betrachtet wird. Theoretisch sollte das Linienprofil identisch zur senkrechten Messung sein,
lediglich um einen Betrag A\ verschoben. Es zeigt sich jedoch, dass das Profil auf der
linken Seite in Abbildung 4.1.13 bei x = 140 mm im Bereich der Maxima zu einer Seite
hin verzerrt ist. Weiter hinten in der Stromung, zu sehen auf der rechten Seite, kann
selbiges jedoch nicht beobachtet werden. Ein dhnliches Bild zeigt sich bei Betrachtung der
Messung mit 6 g/s Massenstrom in Abbildung 4.1.14. So verschlechtert sich die mittlere
Abweichung zu einem iiber die Messpunkte gelegten Voigt-Profils. Die Liniendeformation
weist wieder auf unterschiedliche Geschwindigkeitsanteile hin, die zu einer mehr oder weniger
starken Verschiebung fithren. Neben der bereits erwahnten zeitlich schnellen Oszillation des
Plasmastrahls scheint auch in diesem Fall die Integration der Messwerte iiber den ganzen
Strahlquerschnitt die Ursache dafiir zu sein. In Abbildung 4.1.9 ist das optische Sichtfeld der
45°-Messung in der Fotografie eines Sauerstofffreistrahls skizziert. Entlang der Sichtlinien
werden vom FPI sowohl Bereiche stromaufwérts des Messpunktes als auch stromabwiérts
erfasst. Wenn die Strahlgeschwindigkeit starke Gradienten aufweist, wie man zu Beginn
des Freistrahls erwartet, konnen die Anteile vor dem Ort des Fokusses zu einer grofieren,
nach diesem Punkt zu einer geringeren Verschiebung fithren. Dadurch kommt es zu seitlich
verschobenen Profilen.

Zusammenfassend kann man sagen, dass die Interpretation der FPI-Daten am IPG3 schwie-
rig ist und viele Unsicherheiten beinhaltet. Die sich ergebenden Werte sind zudem physikalisch
nicht plausibel. Die fiir die Nutzung von VSL1D nétige Temperatur und Geschwindigkeit der
ungestorten Anstromung wird deshalb aus einer alternativen Methode bestimmt.

Aus der Messung des Totaldrucks und des statischen Drucks kann iiber die Rayleigh-Pitot-
Gleichungen [1]

P (k+1)> Ma? T (1 — K+ 26 Ma? (41.1)
Poo  |4KMa? —2(k —1) k+1 o
im Uberschallfall und
-1 i
Pz _ (1 + = Ma2) 1 (4.1.2)
Poo 2

im Unterschall iterativ eine Machzahl ermittelt werden. Uber die Machzahl hingen nun beide
GroBen, Geschwindigkeit und Temperatur, voneinander ab und das Problem reduziert sich auf
eine Variable. Die so ermittelten Machzahlen kénnen Abbildung 4.1.15 entnommen werden.

Waiéren die katalytischen Eigenschaften eines Werkstoffs genau bekannt, kénnte durch
[teration der Temperatur solange der Wéarmestrom mit VSL1D berechnet werden, bis er
mit dem gemessenen Verlauf iibereinstimmt. Da dies leider nicht der Fall ist, werden die

mit der Enthalpiesonde gemessenen Warmestrome zu den jeweiligen Kiihlgasmassenstromen
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Abbildung 4.1.15.: Verlauf der Machzahl (links) und Geschwindigkeitsverlauf mittels FPI-
Messung und Rayleigh-Pitot-Gleichung (rechts)

verwendet, um mit VSL1D die Plasmatemperatur zu ermitteln, in dem die gemessene
Abkiihlkurve der Enthalpiesonde numerisch nachgestellt wird. Unter der Annahme, dass
die Ausblasung der gekiihlten Sonde die katalytischen Eigenschaften der Oberfldche nicht
verdndert, kann unter konstanter Oberflachenreaktionsrate die Plasmatemperatur solange
variiert werden, bis die gemessene Abkiihlkurve, beim jeweiligen Kiihlgasmassenstrom, dem
berechneten Warmestromriickgang entspricht. Eine steigende Temperatur fiihrt zu einer
schnelleren Stromung, die wiederum zu einer starkeren Autheizung des Plasmas tiber den Stof3
fithrt. Dadurch steigen die Temperaturgradienten und konvektiven Wéarmestromanteile stark
an und fiihren so zu einer besseren Kiihlungseffizenz des Kiihlgases. Die daraus bestimmten
Temperaturen sind in Abbildung 4.1.7 im Vergleich zu den FPI-Messungen dargestellt.

Eine Gegeniiberstellung der Geschwindigkeiten kann Abbildung 4.1.15 entnommen werden.
Die Abweichungen beider Methoden sind bei mittlerem Abstand zum Generator am grofiten.
Zu Beginn sind die Abweichungen klein, werden dann gréffer und gleichen sich weiter hinten
im Strahl wieder an. Dies konnte an abnehmenden axialen Geschwindigkeitsgradienten im
Freistrahl liegen.

Auf Grund der Problematik, die sich bei der Analyse der FPI-Daten gezeigt hat, werden
zur Auswertung der Rekombinationskoeffizienten die mit VSL1D ermittelten Temperaturen

und die mit Hilfe der Rayleigh-Pitot-Gleichung bestimmten Geschwindigkeiten verwendet.

Unterschallbedingung - U3g

Bei der Unterschallbedingung wird auf einen Versuch mittels FPI verzichtet und die
Temperaturen ausschliefllich mit Hilfe von VSL1D bestimmt. Durch die zusétzliche Un-
sicherheit bei der effektiven Flache der Enthalpiesonde im Unterschallfall wird noch der
thermochemische Gleichgewichtsfall untersucht. Das bedeutet, dass die Enthalpie und damit
auch die Temperatur und die chemische Zusammensetzung in VSL1D solange iteriert werden,
bis die berechnete Abkiihlkurve dem gemessenen Verlauf entspricht. Durch den hohen Druck
und die niedrige Stromungsgeschwindigkeit sollte die Gleichgewichtsannahme einen kleineren

Fehler als in den beiden Uberschallbedingungen verursachen. Der Vergleich beider Methoden
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ist in Abbildung 4.1.16 dargestellt. Die Werte fiir die Messpositionen fiir z = 250 mm, 350 mm
und 450 mm werden linear aus den Messdaten der Enthalpiesonde interpoliert.

Da die Warmereduktion selbst bei geringen Ausblasraten sehr deutlich ausféllt, muss in
dem Fall mit Temperaturanpassung die Temperatur sehr hoch gesetzt werden, um bei den
verwendeten Ausblasraten im Experiment eine gleichstarke Verringerung des Wandwérme-
stroms in der Simulation zu erreichen. Im Falle der Enthalpieanpassung erhéht sich die
Temperatur anfangs jedoch nur sehr langsam, da in diesem Temperaturbereich bei Sauerstoft
sehr viel Energie in die Dissoziation der Sauerstoffmolekiile flieft. So fithrt eine deutliche
Erhohung der Enthalpie nur zu geringen Temperaturdnderungen. Erst im vorderen Bereich der
Stromung, wenn die Stromung bereits fast vollstdndig dissoziiert wird, steigt die Temperatur

im thermochemischen Gleichgewicht ebenfalls stark an.
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Abbildung 4.1.16.: Temperatur- (links) und Geschwindigkeitsverlauf (rechts) bei 2000 Pa
Tankdruck

Daraus ergeben sich auch leichte Unterschiede in den Geschwindigkeiten, die in Abbildung
4.1.16 zu sehen sind. In beiden Féllen ergibt sich ein linearer Anstieg der Geschwindigkeit

zum Generator hin, wobei unter der Gleichgewichtsannahme dieser Anstieg flacher erfolgt.

4.1.5. Plasmazusammensetzung

Uberschallbedingungen - 3g, 6g

Aus der gemessenen massenspezifischen Totalenthalpie und der bestimmten Temperatur
und Geschwindigkeit ergibt sich nach Gleichung (3.3.2) eindeutig die Zusammensetzung in
einer bindren Plasmastromung. Der Verlauf des daraus bestimmten Dissoziationsgrads A mit
dem Vergleich zu fritheren Messungen ist in Abbildung 4.1.17 zu sehen. Der Dissoziationsgrad
ist hier definiert als die Anzahl der dissoziierten Teilchen zur gesamten Anzahl an Teilchen in

der Stromung. Da VSL1D mit Massenbriichen ¢; rechnet, werden diese tiber

QCZ‘
1+ C;

in Molbriiche ¢; umgerechnet. Die angegebene Formel gilt nur fiir binare Mischungen, bei

A= = (4.1.3)
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Abbildung 4.1.17.: Vergleich der Dissoziationsgradverlaufe

denen die dissoziierten Spezies die Hélfte ihrer Ausgangsmolekiile wiegen, wie es bei reinen
Sauerstoff- und Stickstoffplasmen der Fall ist.

Im vorderen Bereich liefern alle Verfahren in etwa gleiche Dissoziationsgrade. Zwischen
r = 100 — 150 mm ist die Stréomung voll dissoziiert. Bei x = 50 mm fallt bei Pidan [96]
der Dissoziationsgrad ab, da es auf Grund der hohen lokalen Enthalpien zuséatzlich zur
Ionisation kommt, die an dieser Position ca. 40 % OT-Teilchen beinhaltet. Dies kann jedoch
nur dadurch erklart werden, dass bei der Enthalpie am Stromungsrand nicht zwischen totaler
und statischer Enthalpie unterschieden und der kinetische Anteil der Strémung nicht abgezogen
wird. Wiirde man den Term %*/2 von der eigentlich gemessenen Enthalpie abziehen, ergibe sich
ein Tonisationsgrad von unter 1 %. Insofern miissten fiir einen Vergleich des Dissoziationsgrads
der neuen Messungen mit fritheren Ergebnissen die Enthalpien erst korrigiert werden, was auf
Grund der bereits geschilderten Probleme beim Vergleich der ermittelten Plasmaeigenschaften
nicht mehr durchgefithrt wird.

Bei der 6g-Bedingung liegt der Dissoziationsgrad stets iiber der 3g-Bedingung und pendelt
sich nach einem Abfall ab x = 300 mm bei knapp tiber 50 % ein. Bei der 3g-Bedingung liegt
dieser im hinteren Teil des Strahls bei ca. 40 %.

Unterschallbedingung - U3g

Bei der U3g-Bedingung ergeben sich mit beiden beschriebenen Methoden der Tempera-
turbestimmung Dissoziationsgrade, wie sie in Abbildung 4.1.18 zu sehen sind. Im Gleichge-
wichtsfall wird ein grofer Anteil der Enthalpie fiir das Losen der Molekiilbindungen benotigt,
das bereits durch den langsamen Anstieg der Temperatur in Richtung Generator in Abbildung
4.1.16 ersichtlich wird. Beide Varianten zeigen jedoch, dass bei Entfernungen unter 200 mm

zum Generator praktisch vollstandige Dissoziation vorliegt.
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4.1. Freistrahlcharakterisierung am IPG3
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Abbildung 4.1.18.: Verlauf des Dissoziationsgrads bei 2000 Pa Tankdruck (U3g)

4.1.6. Effektiver Nasenradius

Fiir die Bestimmung des Stoflabstandes und der tangentialen Geschwindigkeitsgradienten
im Staupunkt wird der effektive Nasenradius des angestromten Korpers benotigt. Fiir eine
kugelformige Sonde ist der effektive Nasenradius gleich dem Sondenradius. Fiir abgeflachte
Korper, wie im Falle der Materialsonden, vergrofiert sich der effektive Nasenradius, da sich
die Verdrangungswirkung der Sonde erhoht. Fiir die hier verwendete Sondengeometrie finden
sich in der Literatur unterschiedliche Angaben. So geben Marvin et al. [84] bei flachen Sonden
einen Wert firR.;; = 2,3 £ 0,3Ry an. Nach Boison und Curtiss [10] ergibt sich diese Grofie
aus Rerr = 2,9RN.

Pidan untersuchte mittels URANUS2D verschiedene Umstrémungen der flachen Sonde mit

unterschiedlichen Machzahlen und stellte dabei den folgenden Zusammenhang fest [96]:

Repy = (0,0149Ma® — 0,0394Ma® + 0,1177Ma + 2, 2825) Ry . (4.1.4)

In der Machzahl stecken bereits weitere Stromungsgrofien, wie die Stromungsgeschwin-
digkeit, Temperatur und iiber den Isentropenexponenten die Plasmazusammensetzung, so
dass iiber diese Gleichung weitere Effekte berticksichtigt werden konnen, statt nur iiber einen
konstanten Vorfaktor. Jedoch ist nicht auszuschliefen, dass weitere Plasmaeigenschaften
einen Einfluss auf den Nasenradius haben konnten. Deswegen wird in dieser Arbeit versucht,
den effektiven Nasenradius experimentell zu bestimmen.

Nach Lees [64] hangt die Warmestromdichte auf einen Korper folgendermaflen mit dem

Nasenradius zusammen:

i~ = (4.1.5)

Bestimmt man die Warmestromdichte auf eine kugelférmige Geometrie und auf die Geo-

metrie, deren effektiver Nasenradius gesucht ist, kann aus
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Abbildung 4.1.19.: Verlauf des Faktors zur Bestimmung des eff. Nasenradius fiir beide Bedin-
gungen

. 2
Reff = (quugel> RKugel = FthOT’ * RKugel (416)
flach

der Faktor bestimmt werden, mit dem man den Kugelradius R4 multiplizieren muss.
In Abbildung 4.1.19 ist der Verlauf des Multiplikators in Abhéngigkeit der Position im
Plasmastrahl dargestellt. Der schwankende Verlauf lasst darauf schlielen, dass der Faktor
von weiteren Groflen, als nur von der Machzahl abhdngen muss, da diese mit zunehmender
Entfernung zum Generator tendenziell zuriick geht. Im Hinblick auf die bereits erwédhnte
vermutete StoBstruktur in der Stromung, konnte der Anstieg des Nasenradius nach dem
Minimum bei x = 250 mm ebenfalls darauf zuriickzufithren sein. So kénnte eine zunechmende

Dichte ebenfalls den Nasenradius erhohen.

4.2. Auswertung der katalytischen Materialeigenschaften

Nach der Freistrahlcharakterisierung erfolgt in diesem Kapitel die Darstellung der Messer-
gebnisse der durchgefiihrten Materialuntersuchungen. Dies beinhaltet neben der Messung
der Emissionsgrade, der wie im Abschnitt 3.2 beschriebenen vorbehandelten Proben und der
Temperaturmessung, die daraus abgeleiteten Warmestromdichten auf die unterschiedlichen
Materialien. Aus den Warmestromen werden anschlieBend mit VSL1D die dazugehorigen
Oberflachenreaktionsraten bestimmt. Zum Schluss werden die Rekombinationskoeffizienten
ohne Annahme eines linearen Zusammenhangs beziiglich der Reaktionsgeschwindigkeit ge-
wonnen, in dem das Modell nach Fertig [28] an diese Messwerte iiber einen mathematischen

Fit angepasst wird.
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Abbildung 4.2.1.: Emissionsgrade fiir die ausgewahlten Materialproben im Vergleich zu Schiiss-
ler [108] links: Keramiken rechts: Metalle

4.2.1. Materialtests

Die mit der EMF-Anlage gemessenen Gesamtemissionsgrade €¢os 5, 11q¢ in Richtung der Flé-
chennormale, d. h. der senkrecht zur Oberflache iiber alle Wellenlangen abgestrahlten Energie
im Verhéltnis zur senkrecht abgestrahlten Energie eines schwarzen Strahlers fiir die unter-
suchten Materialien SiC sowie voroxidiertes PM1000®, Inconel 718 und Wolfram sind in
Abbildung 4.2.1 im Vergleich zu fritheren Messungen von Schiissler [108] dargestellt. Auf
der linken Seite der Abbildung sind die Gesamtemissionsgrade der keramischen Werkstoffe
dargestellt, wihrend die rechte Seite die Gesamtemissionsgrade der untersuchten Metalle
zeigt. Bei letzteren sind jedoch nur die Ausgangs- bzw. Grundmaterialien Metalle, die gebil-
deten Oxidschichten auf den Oberflachen sind jedoch ebenfalls den keramischen Werkstoffen
zuzuordnen. Es zeigt sich, dass bis auf das voroxidierte Wolfram alle Werkstoffe einen hohen
Emissionsgrad e¢ot,, = 0,7 — 0,9 aufweisen. Bei Wolfram dagegen steigt dieser erst langsam,
ab 1500 K aber deutlich steiler, an und fallt dann nach dem Maximum bei T' = 1974 K wieder
auf das vorherige Niveau ab. Diese Verlaufe konnen durch das Schmelzen des W(VI)-oxid
(WO3) und den teilweisen Umbau des selbigen zu Wolfram(IV)-oxid (WO;) gegeben sein,
welches dann wiederum bei ca. 2000 K ebenfalls zu schmelzen beginnt. Oberflichendnderungen
haben stets eine Auswirkung auf den Emissionsgrad, auch wenn eine Phasendnderung nur
eine Anderung der Oberflichenrauhigkeit bewirkt. Bei einer Anderung der Art des Oxids ist
der Einfluss auf die Emissivitat selbstverstandlich.

Inconel 718 und PM1000® unterscheiden sich im Emissionsgrad kaum voneinander, da sie
ahnliche Chrom- und Nickeloxide auf der Oberflache bilden.

Die durch Oxidation einer SiC Probe erzeugte Quarzoberfliche SiOy weist bei hohen
Temperaturen eine leicht geringere Emissivitat als die reine SiC-Probe auf, liegt aber mit
einem tber den gesamten Temperaturbereich durchschnittlichen et 5i0,,a09 = 0,84 nur
leicht unter €;ot.n,5ic,avg = 0,87. Die leichten Schwankungen im Emissionsgrad konnten aus
Anderungen im kristallinen Aufbau der Quarzschicht herriihren.

Vor den eigentlichen Versuchen mit den Materialproben wird eine Vergleichsmessung mit
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4. Messergebnisse und Diskussion

der alten und der neuen Materialsonde durchgefiihrt. Dazu werden bei der 3g-Bedingung bei
einem Abstand von x = 300 mm zum Generator beide Sonden mit einer SiC-Probe in der
Mitte des Plasmastrahls positioniert und mit einer 2D-Thermografiekamera (Typ: Lumasense
MCS640), siehe Abbildung 4.2.2, fotografiert. Die Temperatur im Staupunkt der Probe
erreicht in der alten Sonde eine Temperatur von 1280 K wéhrend die SiC-Probe in der neuen
Probenhalterung auf 1328K steigt. Dieser Temperaturunterschied von 3,75 % ergibt eine Diffe-
renz der Warmestromdichte von 15,9 %. Die thermale Isolation der Materialproben kann somit
durch den zuséatzlichen Zirkoniumdioxidring weiter verbessert werden. Das Temperaturprofil
durch das jeweilige Fadenkreuz ist jeweils rechts und unter den beiden Bildern dargestellt.
Wahrend es im oberen Bild entlang der Materialprobe zu den Réandern hin leicht abféllt, ist
das Temperaturprofil im unteren Bild praktisch konstant tiber die Probenoberfliche. Der
radiale Warmestrom kann auf Grund der geringen Temperaturdifferenz vernachléssigt werden.
Auch die Oberflichentemperatur ist deutlich hoher als beim Test mit der alten Materialsonde,

was eine Bestétigung der numerischen FEM-Simulation und der besseren Thermalisolation

ist. Aus diesem Grund werden alle Materialtests nur noch mit dem neuen Sondendesign
durchgefiihrt.

Parallel zur &ufleren Temperaturmes-
[ BB sung mittels Thermografiekamera wird
-13233K - das innere PYREX-Pyrometer der Son-

[ 1307.9K = de, wie in Abschnitt 5.1.2 erlidutert, kali-
- 1291.9K -

- 12759K -
| 12600k - Peraturen auf den vorderen Messpositio-

briert und fiir die Bestimmung der Tem-

12440k 4 nen verwendet. Auf Grund der Positio-

-12280K 5 pen der Tankfenster ist die Sondenvor-
- 12120K -

- 11961 K -

80.1K -
_ 11641k RO auBlen beobachtbar.

derseite auf Positionen, die sich noch néa-

her zum Generator befinden, nicht mehr

-11481K

BIEEISE  Uberschallbedingung - 3g, 6g

-111682K
ITEra® Die daraus resultierenden Oberflachen-

BETRIEE temperaturen in beiden Plasmabedin-
LSl cungen auf die untersuchten Material-
F 12222? proben sind in Abbildung 4.2.3 darge-

stellt. Zur Vermeidung moglicher Pro-
benschmelzungen wird PM1000® (Tsp =

1681 K) nur bis zu einem Abstand von

Abbildung 4.2.2.: Vergleich alter mit neuer Materi-

alsonde

x = 300mm verfahren. Bei Wolfram
zeigt sich verstiarktes Abdampfen der
Oxidschicht, welches mit einem starken

weifl-blaulichen Leuchten um die Probe
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Abbildung 4.2.3.: Oberflachentemperaturen bei der 3g (links) und 6g (rechts) Bedingung

herum einhergeht, weshalb auch diese Tests auf die hinteren Positionen limitiert werden.
Bei der 6g Bedingung springt die Oberflaichentemperatur bei Wolfram stark nach oben und
tibertrifft auch die PM1000® Probe. Ein Grund hierfiir kénnte die hohe Fliichtigkeit des WO4
in diesem Druck- und Temperaturbereich zu sein, was ein stetes Abdampfen der Oxidschicht
mit anschlieBender Oxidiation des darunter liegenden Materials bedeutet. In den Fotos der
Materialprobentests, sieche Anhang, kann man erkennen, dass der gesamte Plasmastrahl um
die Sonde herum und stromabwérts gelb-weifl verfarbt ist. Eine Aufnahme der Materialsonde
nach dem Test zeigt die vollstandig gelb verfarbte SiC-Kappe. Die Reaktion der Wolframprobe
mit dem Plasma verdandert anscheinend die gesamte Umstromung und Grenzschicht der Sonde;
von einer reinen Sauerstoffantromung kann hierbei nicht mehr ausgegangen werden. Aus
diesem Grund werden fiir Wolfram nur die Messdaten aus der 3g Bedingung weiter betrachtet.

Tendenziell weisen die metallischen Proben deutlich hohere Temperaturen als die kerami-
schen Exemplare auf. Dies liegt bei PM1000® an der hoheren katalytischen Wirkung, bei
Wolfram eher an der geringeren Emissivitdt und der damit kleineren Strahlungskiihlung.
Die auf SiC basierenden Proben weisen annahernd gleiche Temperaturen auf. Da auch die
Emissionsgrade sehr d&hnlich sind, muss auch die Wechselwirkung des Gases mit der Wand
ahnlich stark bzw. schwach sein. Dies lasst den Schluss zu, dass die Oberflichen der nicht
voroxidierten SiC und C/C-SiC Proben in einer reinen Sauerstoffstromung mit hohem Dis-
soziationsgrad rasch oxidiert werden und sich im Test nicht mehr von der zuvor erzeugten
SiOy-Oberflache unterscheiden.

In der Abbildung 4.2.4 sind die sich aus den Oberflichentemperaturen ergebenden War-
mestromdichten auf die Proben zu sehen. Zufalligerweise ist der Warmestrom auf Wolfram
bei der 3g-Bedingung auf dem gleichen Niveau wie die Warmestrome auf die SiC-Proben.
Der Temperaturunterschied ist somit hauptséichlich durch den kleineren Emissionsgrad
Etotm,Wolfram ~= 0,9 < Etorn,5ic = 0,85 bestimmt.

Bei der 6g-Bedingung liegen wieder alle SiC-basierten Werkstoffe gleich auf, die Wérme-
stromdichte auf Wolfram ist hier jedoch deutlich héher und liegt nur leicht unter der auf

PM1000°®. Da jedoch das Wolfram stark mit dem Sauerstoff der Stréomung reagiert hat,
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Abbildung 4.2.4.: Wéarmestromdichten bei der 3g (links) und 6g (rechts) Bedingung

kann auch die stindige Abtragung der Oxidschicht zu einer Anderung der Oberfliche und
damit zu einem veranderten Emissionsgrad fithren. Dies konnte auch den leichten Abfall
bei der 3g-Bedingung bei x = 250 mm erklédren. Die angegebene Warmestromdichte wird
aus dem gemessenen Emissionsgrad mit voroxidierter Oberfliche bestimmt und ist deshalb
méglicherweise fehlerbehaftet, wenn die Oxidschicht modifiziert wird. PM1000® weist im
Vergleich zu den anderen Materialien in beiden Uberschallbedingungen einen deutlich hoheren
Warmestrom auf und hat damit die hochste katalytische Effektivitat.

Unterschallbedingung - U3g

Die langsam steigenden Temperaturen und Warmestromdichten in Abbildung 4.2.5
zeigen, dass sich die Hochdruckbedingung prinzipiell gut zur Untersuchung katalytischer
Eigenschaften wiederverwendbarer Materialien eignet. Bei den Uberschallbedingungen steigen
dagegen die Warmestromdichten sehr schnell an und wiirden rasch die Einsatztemperatur
vieler Materialien iiberschreiten. Die U3g-Bedingung erlaubt es, selbst beim hochkatalytischen
PM1000® mehrere Messwerte aufzunehmen, die nicht nahe am Schmelzpunkt liegen. Durch den
beinahe konstanten Druck an der Oberflache scheinen die Messwerte pradestiniert zur Analyse
der Temperaturabhangigkeit der Katalyse bei konstantem Druck zu sein. In Kombination
mit den niedrigen Driicken der Uberschallbedingung wiirde man eine gute Grundlage fiir die
Modellierung der Vorgénge an der Oberflache gewinnen. Bei der spateren Evaluierung der
Oberflachenreaktionsraten, siehe nachfolgenden Abschnitt 4.2.2, zeigt sich jedoch, dass die

gemessenen Temperaturen keine verniinftige Auswertung zulassen.

4.2.2. Katalytische Oberflachenreaktionsraten

Alle Plasmastrahleigenschaften und die gemessenen Oberflichentemperaturen werden in die
Datenbank geschrieben und automatisiert mit VSL1D analysiert. In Abbildung 4.2.6 sind
die Rekombinationskoeffizienten yo = wo/N, auf SiOy dargestellt; die Ausgangsmaterialien
sind, wie bereits beschrieben, C/C-SiC, SSiC und voroxidiertes SSiC. Die Ahnlichkeiten

der Oberflichentemperaturen legen jedoch den Verdacht nahe, dass alle Materialien im
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Abbildung 4.2.5.: Oberflichentemperatur- (links) und Warmestromdichteverlauf (rechts) bei
2000 Pa Tankdruck

Sauerstoffplasma schnell eine SiO5-Schicht bilden und eine Unterscheidung nicht mehr zu-
lassen. Mit VSL1D koénnen nur die Daten der 3g- und 6g-Bedingung ausgewertet werden.
Die U3g-Bedingung liefert stets negative Rekombinationskoeffizienten, da die gemessenen
Warmestrome auf die Materialproben zu gering sind, bzw. die Enthalpien und Temperaturen
bei der Freistrahlcharakterisierung zu hoch, um eine positive Oberflichenreaktionsrate zu
erreichen. So miissten auf der SiO,-Oberflache die Sauerstoffmolekiile nicht rekombinieren,
sondern weiter dissoziieren, um den Wérmestrom auf die Wand zu erklaren, was jedoch nicht
plausibel erscheint. Grund ist, dass bereits der konvektive Warmestrom den gemessenen
deutlich tiibersteigt. Dies lasst die Vermutung zu, dass beide Methoden zur Bestimmung der
Anstromdaten im Unterschallfall nicht geeignet sind. Die Annahme eines Gleichgewichts
ist deshalb auch bei hoheren Tankdriicken um 2000 Pa nicht gegeben. Ebenso konnte die
Enthalpiesonde falsche Werte liefern, da sich die effektive Austrittsfliche, die fiir die massen-
spezifische Ausblasung benotigt wird, von Uberschall auf Unterschall dndert. Leider fehlen
im letzteren Fall geeignete Vergleichsgroflen, um eine Kalibrierung der Sonde vornehmen zu
koénnen.

Auf der linken Seite in Abbildung 4.2.6 ist der Rekombinationskoeffizient 7o iiber der
Temperatur aufgetragen. Neben den allgemein relativ hohen Rekombinationskoeffizienten
~vo fir das allgemein als niederkatalytisch angesehene Material SiOs, fallen auch die vom
restlichen Trend abweichenden Werte zwischen T = 1320 — 1360 K auf. Betrachtet man die
rechte Seite der Abbildung 4.2.6, in der der Rekombinationskoeffizient in Abhéngigkeit des
atomaren Sauerstoffpartialdrucks angegeben ist, zeigt sich, dass die hochsten Koeffizienten
bei den niedrigsten Driicken erzielt werden und die Ausreifler 7o < 0,1 bei relativ hohen
Driicken liegen. Eine Ursache konnte in der héheren Sensitivitat der Auswertung bei kleinen
Driicken liegen. Da auf den hinteren Positionen der Dissoziationsgrad der Anstrémung klein
ist und sich durch die hohen Oberflachenreaktionsraten weiter verkleinert, konnen geringe
Messunsicherheiten bei den Totaldruckmessungen, die im Bereich von ein paar Pa liegen, den

atomaren Sauerstoffpartialdruck an der Wand, der haufig unter 10 Pa liegt, stark beeinflussen.
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Abbildung 4.2.6.: Temperatur- (links) und Druckabhéngigkeit (rechts) der Sauerstoffrekom-
binationskoeffizienten fiir die 3 SiOy-Oberflichen der Ausgangsmaterialien
C/C-SiC, SSiC & vorox. SSiC

Im Umkehrschluss sind die Messungen mit hoheren Driicken davon weniger betroffen, da ein
kleines Ap, den Teilchenfluss nur gering beeinflusst. Auf Grund von haufiger stattfindenden
Teilchenkollisionen, bildet die Stromung mit zunehmenden Druck eher ein chemisches Gleich-
gewicht aus, wodurch der katalytische Einfluss auf die Rekombinationsreaktionen zunehmend
zuriick geht.

Die anderen beiden Materialien PM1000® und Wolfram ergeben fiir keine der insgesamt
3 Bedingungen physikalisch sinnvolle Werte. Bei den 3g- und 6g-Bedingungen liegen die
Rekombinationskoeffizienten o fiir PM1000® iiber 1, was theoretisch jedoch nicht mdglich ist.
Dies wird auch schnell ersichtlich, wenn man die Wérmestromdichten auf SiOs und PM1000®
vergleicht. Liegen fiir SiO, die Werte bereits in der Nihe von 1, miissen sie bei PM1000®
sogar 1 iibersteigen, da der Warmestrom auf PM1000® ca. 2-3 mal grofer ist. Einschrinkend
ist die zusétzliche Oxidiation der PM1000®-Oberfliche bei den Uberschallbedingungen zu
nennen, die ebenfalls einen Wéarmeeintrag in das Material bewirkt, jedoch durch VSL1D nicht
berticksichtigt wird.

Gleiches gilt auch fiir Wolfram: Zwar ist der gesamte Wéarmestrom nur so grof3, wie der
auf die SiOo-Oberflachen, jedoch ist die Oberflichentemperatur bei Wolfram hoher. Dies hat
zur Folge, dass die Warmeleitung in der Stromung geringer ist und der chemische Anteil
dementsprechend hoher ausfallen muss. So ergab auch die Auswertung der Wolframtests nur
wenige Werte 7o < 1, die ebenfalls in Abbildung 4.2.6 dargestellt sind. Fir eine Kalibrierung
des Katalysemodells nach Fertig reichen diese fiinf Punkte jedoch nicht aus.

Diverse Griinde fir die hohen vo-Werte sind denkbar. Es kénnte an zu niedrigen gemessenen
Enthalpien liegen, aus denen ein zu kleiner konvektiver Warmestrom auf die Wand errechnet
wird. Der restliche Warmestrom muss demzufolge durch einen hohen Anteil an rekombinativen
Oberflachenreaktionen an der Wand erklart werden. Auch kénnte der Unterschied in den
molaren Massen oder den Warmekapazitaten des ankommenden und ausgeblasenen Gases, wie
sie in manchen Korrelationsfunktionen verwendet werden, eine Anderung der Kiihleffizienz

bewirken. Die Abnahme des Dissoziationsgrads in der Stromung koénnte ebenso Ursache
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sein, da durch Rekombinationen in der Gasphase vibratorisch angeregte Molekiile entstehen
konnten, die in der Messung einen gewissen Beitrag zum Gesamtwarmestrom liefern, welcher
jedoch durch die Annahme eines thermischen Gleichgewichts nicht berticksichtigt wird. Auf
Grund der vollstdndigen Dissoziation der Stromung am Austritt des Generators konnen
thermische Nichtgleichgewichtseffekte des Generators dort jedoch vernachléssigt werden.
Auch der Einfluss elektronisch angeregter Teilchen auf die Transportgréfien ist nicht bekannt.
Des Weiteren wird in der Simulation kein Strahlungswérmestrom des Gases zur Wand
beriicksichtigt. Im PWK hingegen befindet sich die Materialprobe genau in der Achse des
Plasmagenerators und konnte durch die Strahlung des dortigen Plasmas, soweit sie nicht
wieder vom Strahl absorbiert wird, zusatzlich aufgeheizt werden. Die grofite Fehlerquelle
konnte jedoch im Plasmagenerator an sich liegen. Wie bereits in Kapitel 4.1.4 beschrieben,
variiert die Strahlungsintensitat um ein Vielfaches mit einer relativ niedrigen Frequenz von
300 Hz. Fir chemische oder thermische Vorgange, hervorgerufen durch Teilchenkollisionen,
ist dies sehr lange. So betragt die Stofifrequenz fiir typische Plasmen im PWK3 zwischen
0,1 und 10 GHz. Dies bedeutet, dass sich das Plasma wahrend der Nulldurchgéinge der
sinusformigen Anregungsfrequenz der Spule wieder deutlich abregen kann. Das Resultat
wére eine pulsierende Stromung mit teils hochenthalpen dissoziierten Atomen, teils kaum
angeregten Molekiilen. Die mit den Sonden gewonnenen Messungen sind demnach nur
Durchschnittswerte, die unterschiedlichen Zeitskalen unterliegen. Die Anzahl der auf die
Oberflache der Materialproben treffenden Atome wiirde wéhrend der Temperaturmessung
standig variieren mit unklaren Folgen. Diese spekulative Fehleranalyse bedarf jedoch weiterer

eingehender Untersuchungen, die im Rahmen dieser Arbeit nicht durchgefithrt werden kann.

4.2.3. Rekombinationsmodell und -koeffizienten

Zur Kalibrierung des katalytischen Modells wird ein Programm in Matlab geschrieben, das
auf Basis einer nichtlinearen Minimierung der kleinsten Fehlerquadrate die in dem Modell
vorkommenden 15 Variablen anpasst. Als Eingabedaten sind nur die Oberflachenreaktions-
raten und der Teilchenstrom auf die Oberflaiche notwendig. Um unphysikalische Grofien zu
vermeiden, konnen den 15 Groflen duflere Grenzen gesetzt werden.

In Tabelle 4.1 sind die Modellparameter, mit denen die in dieser Arbeit gemessenen
Rekombinationskoeffizienten fiir SiO5 gut reproduziert werden kénnen, angegeben. Hierfiir sind
nicht viele Anderungen im Vergleich zu den Werten nach Fertig notig. Die Anzahl der aktiven
Zentren no wird leicht erhoht und liegt jetzt ndher an den Werten von Nasuti und Bruno, die
no = 4,5-10'® verwenden. Der Reaktionsradius o Ad,0 betragt in etwa das doppelte im Vergleich
zu Fertig, liegt aber noch unter den Angaben von Nasuti und Bruno (o440 = 4,5-1071%m?).
Neben der leichten Anpassung der Aktivierungsenergie fiir die Sauerstoffdesorption Epes0
von der Oberflache, die auch mit der Obergrenze der Aktivierungsenergie des Eley-Rideal-
Mechanismus Fgpg maz,00 gleichgesetzt wird, wird noch die Diffusionsenergie Ep, s o halbiert,
Nasuti und Bruno nehmen fiir die Diffusionenergie Ep;rro = 159, 1kJ/mol an sowie die

charakteristische Vibrationsenergie um zwei Groflenordnungen gesenkt, wobei angemerkt
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4. Messergebnisse und Diskussion

werden muss, dass dies einen sehr kleinen Wert darstellt.

Der Rekombinationskoeffizient vo sio,

Neu Fertig[32] | Einheit | in Abhdngigkeit der Temperatur und des
no 5.108 2.10!8 m-—2 | Drucks, der sich aus der neuen Kalibrie-
Paao 0,64 0,64 _ rung des Modells ergibt, ist in Abbil-
T AdO 3,4-10710 | 1,78.10°%0 m dung 4.2.7 angegeben. Die Unterschiede,
Fago 0 0 IcJ /mol die sich durch Anpassung von sechs der
E Ad.maz,0 24,0 24,0 kJ /mol 15 Variablen dndern, sind im Vergleich
Ppeso 1 1 _ zum Ausgangsmodell nach Fertig ersicht-
Epes.0 268,8 240 kJ /mol lich. Die unterschiedlichen Druckberei-
Evib.Des.0 14,3 14.3 ] /mol che féchern sich bereits ab 500 K auf
Prroo 0,64 0,64 _ und die Niveaus liegen deutlich iiber den
7 T =T Ursprungswerten. Die Maxima reichen
OER,00 1,78-10 1,78-10 m . . )
Erroo 17.0 17.0 kJ /mol knapp an eins heran und weisen breitere
Epp maz 00 268 3 210.0 k) /mol Plateaus auf. Doch je hoher der Druck
— ist, desto geringer sind die Unterschiede
ZLH?OO 591 1 1 22 0 o /_mol zwischen den Modellen. Da die Messgro-
Diff,0 ; ,

Ben im PWKS3 vor allem bei niedrigen

E; 4,0-1076 4,0-107* | k 1
bLE,O ,0-10 ,0-10 J/mo Driicken gewonnen werden und sich ge-

Tabelle 4.1.: Modellparameter des Katalysemodells rade da die Unterschiede ergeben haben,

mit den Daten aus dieser Arbeit und st es nur logisch, dass die Parameter
Vergleich mit Fertig so angepasst werden miissen, dass die
neuen Werte moglichst gut wiedergege-
ben werden kénnen. Hauptséchlich ist dabei die Erhéhung der Adsorptionsrate, die eine
Anhebung des gesamten Niveaus zur Folge hat sowie die Anderung der Ratengleichung des
Langmuir-Hinshelwood-Mechanismus, siche Abbildung 4.2.8, augenscheinlich. Dieser ist fiir
das gegebene Modell bei kleinen Driicken bis pp = 1000 Pa der dominante Mechanismus, wie
man in Abbildung 4.2.8 sehen kann. Die Rekombination, basierend auf dem Eley-Rideal-
Mechanismus, erreicht selbst im Maximum bei Atmosphéirendruck und 2000 K nur einen
Rekombinationskoeffizienten vo < 0,001. Bei po > 1000 Pa im unteren Temperaturbereich
ist der ER-Mechanismus mafigeblich fiir die Rekombination.

Dies lasst sich dadurch erklaren, dass bei geringem Druck die Wahrscheinlichkeit, dass
ein Atom aus der Gasphase ein adsorbiertes Teilchen trifft, gering ist. Dort spielen dann
hauptséchlich Diffusionsvorgénge der Atome auf der Oberfliche eine Rolle. Bei héheren
Driicken kann, auf Grund der hiufigen Kollisionen mit der Wand, der Bedeckungsgrad des
Katalysators sehr hoch sein bzw. die Oberfliche ginzlich gesattigt sein. Dadurch ist der
LH-Mechanismus durch den Druck nach oben hin begrenzt, wahrend beim ER-Mechanismus
mit zunehmendem Druck auch eine hohere Reaktionsrate moglich ist, da das gebundene
Teilchen an der Wand nach kurzer Adsorptionsphase schnell einen Reaktionspartner im Gas

finden kann.
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Abbildung 4.2.7.: Katalytisches Modell fir SiOy mit neuem Fit (links) und nach Fertig
(rechts)

Bei einem Wiedereintritt in die Erdatmosphére sind jedoch nur die Bereiche bis pp <
1000 Pa interessant, da der statische Atmospharendruck in Hohen zwischen 30km und
100 km im Bereich von 0,037 Pa bis 859 Pa variiert. Da Sauerstoff nur ca. ein fiinftel des
Gesamtdrucks ausmacht und die Stromung in Bereichen maximaler Dichte meist nicht
vollstandig dissoziiert ist, ergeben sich selbst durch die Erhchung des Drucks durch die
Geschwindigkeit des Wiedereintrittsfahrzeugs keine Sauerstoffpartialdriicke po > 1000 Pa.
Das fithrt dazu, dass die Sauerstoffrekombination iiberwiegend die Reaktionsordnung 2
besitzt, statt der in Literaturangaben stets verwendeten Reaktionsordnung 1. Ordnung und

die Reaktionsgeschwindigkeit somit

kuwo i) = v (4.2.1)

lauten miisste. Die Reaktionsgeschwindigkeit k, wiirde sich dementsprechend aus dem

Zusammenhang

y RT

ergeben.

Die Flexibilitat des detaillierten Katalysemodells zeigt, dass es sich bereits durch Variation
weniger Groflen gut an vorhandene Messdaten anpassen ldsst und sich auch die aktuellen Daten
fiir Si05 gut wiedergeben lassen. Einschriankend gilt jedoch, dass die Modellierung nicht besser
als die Kalibrierdaten sein kann und diese fiir SiOy deutlich von bisherigen Literaturangaben
abweichen. Fiir Wolfram sind nicht gentigend Messpunkte fiir eine Kalibrierung vorhanden.

Fiir PM1000® fehlen druck- und temperaturabhingige Daten noch vollsténdig.
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Mechanismus
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Kapitel 5.

Nutzlastentwicklung

Im folgenden Kapitel wird ausgehend vom Phénomen der Katalyse auf die Entwicklung,
Auslegung und Flugqualifizierung des auf dem Prinzip der Katalyse aufbauenden Sensorsys-
tems PHLUX fiir die Wiedereintrittsmission EXPERT der ESA eingegangen sowie dessen
Design und die Anforderungen an dieses ausfiihrlich beschrieben. Aufgrund von Problemen
mit der Startrakete existiert fiir die Wiedereintrittskapsel im Moment kein Starttermin. Ein
Sensorsystem namens (P)HLUX, mit einem dhnlichen Messprinzip wie PHLUX, wird fir das
Hoéhenforschungsprojekt WADIS entworfen und konnte bereits den ersten von zwei geplanten
Fliigen erfolgreich absolvieren. Die Herausforderung hierbei besteht in der Bestimmung
der atomaren Sauerstoffkonzentration in der sehr diinnen Erdatmosphére zwischen 80 und
130 km Hohe. Die Ergebnisse dieses Flugs werden im Anschluss an die Beschreibung des
(P)HLUX-Aufbaus diskutiert.

5.1. Messung von atomarem Sauerstoff in hypersonischen

Stromungen am Beispiel von EXPERT

EXPERT (European eXPErimental Re-entry Testbed), ein Projekt der europaischen Welt-
raumorganisation ESA, an der zahlreiche européische Institute und Industriepartner beteiligt
sind, ist eine 1,6 m x 1,2m grofle ballistische Wiedereintrittskapsel mit einer Gesamtmasse
von 436 kg und einem Nasenradius von 0,55 m. Sie besitzt zu Beginn des geplanten Wieder-
eintritts bei einer Héhe von 100 km, eine Anfangsgeschwindigkeit von 5km/s und soll unter
einem Winkel von -5,5° wieder in die Erdatmosphére eintreten [90, 112]. Als Tragerrakete
wurde urspriinglich die russische U-Boot gestiitzte, ballistische Rakete Volna eingeplant, die
iiberraschend im Jahr 2013 von Russland fiir zivile Projekte gestrichen wurde. Die Kapsel
sollte in der Beringsee gestartet werden und ca. 12 min spéter auf der russischen Halbinsel
Kamtschatka landen. Da EXPERT {iber keine Telemetrie verfiigt, ist eine Landung auf festem
Boden Pflicht. Das schrankt die Auswahl an alternativen Trégerraketen stark ein.

Das Ziel der EXPERT-Mission ist die Validierung der Auslegungstools fiir Wiedereintritts-
missionen, Bodentestanlagen und numerischer Werkzeuge und soll damit der Reduzierung
von Unsicherheiten dienen. Geringere Sicherheitsfaktoren sind gleichbedeutend mit Gewichts-
einsparungen, was zu kostengtinstigeren Raumfahrzeugen fithren wiirde.

Als ballistischer Wiedereintrittskorper konzipiert, ist die EXPERT-Kapsel ein Kegel mit
stumpfer Nase, eine typische Konfiguration fiir Korper, die Stromungsgeschwindigkeiten im

Hyperschallbereich widerstehen sollen. Die durch die Kapsel abrupt verdichtete Luft wird
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Ceramic nose

A
\

Metallic TPS

Ceramic flap

Abbildung 5.1.1.: EXPERT Kapsel beim Wiedereintritt (links) und Modell der EXPERT
Kapsel (rechts) [102]

auf mehrere tausend Grad aufgeheizt und dadurch, je nach Flugphase, teilweise vollstandig
dissoziiert und nennenswert ionisiert. Durch die stumpfe Nasenkappe vollzieht sich die
Komprimierung jedoch nicht direkt an der Fahrzeugoberfliche, sondern in einiger Entfernung
zu ihr, in der sogenannten abgehobenen bogenférmigen Stofwelle, was die Warmelast auf das
Fahrzeug stark reduziert. Auf Grund des dennoch hohen Wérmestroms im Staupunkt von bis
zu 1,86 MW /m? besteht die Nasenkappe aus kohlenstofffaserverstéirkter Siliziumkarbidkeramik
(C/C-SiC). Die keramische Nasenkappe wird beim DLR (Deutsches Zentrum fiir Luft- und
Raumfahrt) entwickelt und gefertigt. Der hintere, konische Teil der Kapsel besteht aus
PM1000®. Die Systemverantwortung fiir EXPERT obliegt der Firma Thales Alenia Space
Italy (TAS-I).

Der Ubergang von keramischer Nase auf das metallische Hitzeschutzschild stellt eine groe
Herausforderung an das Design der Kapsel dar. Erstens haben beide Materialien einen
stark unterschiedlichen Temperaturausdehnungskoeffizienten und zweitens ist die katalytische
Effektivitit von SiC deutlich kleiner als die von PM1000®. Die unterschiedliche thermale
Ausdehnung fithrt wihrend des Wiedereintritts zu einer stiarkeren Ausdehnung der metallischen
AuBenhaut im Vergleich zur keramischen Nasenkappe. Um ein Uberstehen des metallischen
Teils zur Nase hin wahrend des Flugs zu verhindern, wird die metallische Aulenhaut so
konstruiert, dass sie im Vergleich zur Nase zu Beginn eine negative Stufe von mehreren mm
aufweist, die sich im Verlauf des Wiedereintritts stetig verkleinert und sich bis auf einen
ebenen Ubergang ausdehnt. Eine positive Stufe kénnte ansonsten die Wahrscheinlichkeit eines
turbulenten Umschlags der Stromung stark erhéhen. Am Ort des Umschlags kann dadurch
lokal ein bis zu drei Mal hoherer Warmestrom hervorgerufen werden.

Zudem fiihren die katalytisch unterschiedlichen Eigenschaften der Nase und des metallischen
Hitzeschutzes zu einer Erhohung des Wéarmestroms. Da die Nasenkappe niederkatalytisch ist,
trifft eine sehr hoch dissoziierte Stromung auf den hochkatalytischen, metallischen Teil. Neben

den Konzentrationsgradienten normal zur Oberflache, entsteht hierbei auch ein diffusiver
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Massenstrom entlang der Grenzflichen, wodurch der atomare Teilchenstrom vergrofert wird
und zuséatzlich Teilchen an der hoherkatalytischen Oberflache rekombinieren léasst. Dies fithrt
zu einer deutlich héheren Warmelast, weshalb dieser Ubergang den extremst beanspruchten
Teil des metallischen Hitzeschutzes darstellt.

Das Hohen- sowie Geschwindigkeitsprofil der Trajektorie mit der abgeschétzen Staupunkts-
warmestromdichte, die mit der einfachen Ingenieursgleichung nach Detra-Kemp-Ridell [23]
berechnet wird, sind in Abbildung 5.1.2 dargestellt.

Ziel der Mission ist es, existieren-

de physikalische Modelle und nume- 15000

rische CFD-Codes, die entwickelt * | m§

werden, um Vorgidnge bei hyper- E 80 4000 Ex

schallschnellen Wiedereintritten zu '§ 60 3000 E’%

beschreiben, zu iiberpriifen und wei- = =] 'E
. . .. é 40 2000 = o

terzuentwickeln. Grund hierfir ist, = "} | E =

dass die Vergleiche mit existieren- % 20, 11000 § g

den Messungen aus Bodentestan- T ‘DS

. O-o-e=C 0
1 len Fl hiufi 0
agen oder realen Flugtests haufig Zeit /s

Unterschiede zeigen. Diese resultie-

ren aus vereinfachenden Annahmen, - Aphildung 5.1.2.: EXPERT Trajektoriendaten und Wir-
die zwar einerseits die Komplexitat

mestromdichte im Staupunkt

und den Rechenaufwand von Simu-

lationen reduzieren, andererseits konnen die getroffenen Annahmen, je nach Bedingung, falsch
oder unzureichend sein, so dass stets eine Unsicherheit in den numerischen Berechnungen
besteht. Es gilt deshalb herauszufinden, an welchen Punkten welches Modell scheitert bzw.
die Annahmen nicht mehr ausreichend den Realfall beschreiben. Solange man dies nicht
genau sagen kann, stellen diese Modelle Unsicherheiten dar. Insbesondere fiir die Auslegung
von Thermalschutzsystemen fiir Wiedereintrittskorper stellen sie jedoch die Basis fiir deren
Konzeptionierung dar. Daraus ergibt sich wiederum die Notwendigkeit, die entsprechenden
Messungen im Rahmen von Bodentests und Flugexperimenten durchzufithren. Die damit
verbundenen Anstrengungen und Kosten rechtfertigen sich durch eine verbesserte Validierung
der numerischen Werkzeuge und die Verringerung von Sicherheitsfaktoren im Auslegungspro-
zess von Thermalschutzsystemen. Dies fithrt letzten Endes zu einer Reduktion der Masse
und der Kosten des Wiedereintrittfahrzeugs.

Fir EXPERT sind insgesamt 14 Nutzlasten vom IRS, DLR, HTG, RUAG, VKI, INASMET,
CIRA und ALTA entwickelt worden [102]. Im folgenden Abschnitt wird auf das im Rah-
men dieser Arbeit entwickelte Sensorsystem PHLUX eingegangen. Auf dem Testprogramm
stehen mechanische Vibrations- und Schocktests, die Uberpriifung der elektromagnetischen
Vertraglichkeit sowie Thermal-Vakuumkammertests. Zusatzlich werden die Sensorkdpfe ther-
mal in Plasmawindkanalanlagen getestet, die der beim Wiedereintritt der EXPERT-Kapsel

erwarteten Warmelast entsprechen.
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5. Nutzlastentwicklung

5.1.1. PHLUX

Das Sensorsystem PHLUX besteht aus zwei Sensorkopfen und einer 6-Kanal-Elektronik.
Jeder der beiden Sensorkopfe besteht wiederum aus drei Messkopfen. Zu sehen ist der Sen-
sorkopf und dessen Anordnung in Abbildung 5.1.3. Das primére Ziel von PHLUX ist es die
Temperaturdifferenz auf zwei unterschiedlich katalytischen Materialien zu bestimmen. Zum
Einsatz kommen dabei die in Kapitel 4 untersuchten Materialien PM1000®, SiC, voroxidiertes
SiC und Wolfram. Dabei werden auf dem ersten Sensorkopf SiO, und PM1000® und auf
dem Zweiten SiC und Wolfram paarweise kombiniert. Da die Stromungsbedingungen auf
Hohe der Materialproben auf jedem Sensorkopf in erster Néaherung gleich ist, kann durch die
Kombination eines bekannten hoch- und niederkatalytischen Materials {iber unterschiedliche
Temperaturen auf den Proben und damit Wéarmestromen auf die Reaktionsrate in Oberfla-
chennahe geschlossen werden. Fiir nur eine dissoziierte Spezies in der Stromung und unter
Vernachléssigung des ER-Mechanismus kann tiber Gleichungen (4.2.1) und (2.1.9) direkt
der Partialdruck dieser Spezies an der Wand bestimmt werden. Uber den Gesamtdruck, der
einfach aus Stromungssimulationen gewonnen werden kann, erhédlt man anschlieend den
Anteil der dissoziierten Spezies direkt an der Oberfliche der Proben.

Beim Ubergang von einem Werkstoff auf
y ne Referenz- einen anderen tritt jedoch der bereits beim
laterialproben messung Ubergang von keramischer Nase und metal-
! lischem Hitzeschutz beschriebene Effekt auf.
Bei unterschiedlich katalytischen Werkstoffen
treten an den Réndern dieser Materialien Dif-
fusionseffekte auf, die zu einer weiteren Erho-
hung des Warmestroms an den Grenzflachen

fihren. Der sich daraufhin einstellende Tem-

rémungs- peratursprung an den Grenzflachen der Ma-

richtung terialproben fiihrt zu einer nicht vernachlis-

sigbaren Erhohung der Temperatur. Solche

Abbildung 5.1.3.: CAD-Modell und Anord- Phéinomene lassen sich jedoch nur durch den

nung eines PHLUX Sensor- Einsatz von 2D- oder 3D CFD-Simulationen

kopfs erfassen. Deren ermittelte Anteile konnen an-

schlieBend wieder in die eben beschriebene

Auswertung flieflen, in dem der gemessene Warmestrom auf die Proben um diese Anteile
korrigiert wird.

Ein Vergleich der Stromungsverhéaltnisse zwischen beiden Sensorkopfen wird durch die
dritte Referenzmessung moglich, mit der die Temperatur der zentralen C/C-SiC Scheibe auf
jedem der beiden PHLUX Sensorkopfe miteinander verglichen werden kann. So konnen nicht
nur die Materialproben eines Sensorkopfs ins Verhéltnis gesetzt, sondern dariiber hinaus
auch mit den Materialien des anderen Sensorkopfs verglichen werden. Dies ist besonders

im Hinblick auf die Kombination von voroxidiertem und reinem Siliziumkarbid interessant,
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PHLUX
Sensorkdpfe

[T~

Abbildung 5.1.4.: 90° Anordnung der beiden PHLUX Sensorkopfe auf EXPERT

wodurch der Einfluss der Oxidation auf den Warmestrom wahrend des Wiedereintritts besser
untersucht werden kann.

Die Position der Sensorkopfe und ein Foto der EXPERT Kapsel sind in Abbildung 5.1.4
dargestellt.

Zudem beinhaltet der PHLUX Sensorkopf auch den Sensorkopf einer weiteren EXPERT-
Nutzlast namens RESPECT [65, 66|, die spektroskopische Aufnahmen der Plasmastrahlung

wahrend des Wiedereintritts ermoglicht.

Aufbau des Sensorsystems

Die Blockkonfiguration des PHLUX Sensorsystems ist in Abbildung 5.1.5 zu sehen. Die
in das SiC-Rohrchen eingekoppelte Warmestrahlung wird mit dem Kollimator auf den
Eingang eines im Brennpunkt befindlichen Lichtwellenleiters fokussiert. Der Sensorkopf
»sieht“ somit hauptsachlich parallel einfallende Strahlung. Der Lichtwellenleiter leitet die
ankommende Strahlung anschliefend an den optischen Eingang der Elektronikeinheit weiter.
Dort werden die Wellenlangenbereiche mit Hilfe von optischen Filtern abgeschnitten. Strahlung
auf Wellenlangen aulerhalb des Sensitivitdtsbereichs der Photodioden wiirden lediglich zu
einer Erwarmung der Photodioden fithren. Wegen ihrer guten Langzeitstabilitat werden
Farbglaser als Filter verwendet. Anschlieend wird die Strahlung von einer weiteren Linse im
optischen Teil der Elektronikeinheit auf die Photodioden gebiindelt. Hierdurch wird ein von
der Strahlungsintensitiat abhangiger Photostrom erzeugt. Die Elektronik wird tiber eine RS424-
Datenverbindung an die EXPERT-Datenerfassung OBDH (OnBoard Data Handling Unit)
angeschlossen. Uber die 28V-Stromversorgung der Kapsel wird die Elektronik betrieben. Uber

6 Lichtwellenleiter werden beide Sensorkdpfe mit der Elektronik verbunden. Die Gesamtmasse
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Abbildung 5.1.5.: Konfiguration des PHLUX Sensorsystems

des Sensorsystems betrigt 4,5 kg.

Sensorkopf

Der PHLUX Sensorkopf basiert auf einer integralen Bauweise, die die Befestigung von
bis zu vier Messkopfen ermoglicht, wobei fir das Messsystem PHLUX drei pyrometrische
Temperaturmesskopfe vorgesehen sind.

Kernpunkt der beiden Materialprobenmesskopfe ist die konische Fassung, in die die sich
konisch verjiingenden Materialproben (SiC, vorox. SiC, Wolfram und PM1000®) eingesetzt
werden. Uber eine Zirkoniumdioxidhiilse, die iiber eine Wellenfeder gegen die Proben gedriickt
wird, werden diese an der C/C-SiC-Disc fixiert. Zur Minimierung der Kontaktflache verfiigen
die Zirkoniumdioxidhiilsen an der Oberseite liber je drei Spitzen, tiber die sie mit den
Materialproben im Kontakt stehen. Die sehr geringe Wérmeleitfahigkeit von Zirkoniumdioxid
ermoglicht eine gute thermische Isolierung der Materialproben gegen das Sensorkopfgehéuse.
Zugleich erlaubt der Federmechanismus mit konischer Passung eine thermale Ausdehnung
der Materialproben.

Die C/C-SiC-Disc selbst liegt auf acht runden Zirkoniumdioxid-Pins auf, die gleichma-
Big radial verteilt sind. Der Zwischenraum um die Messkopfe zwischen C/C-SiC-Disc und
Gehiuseunterseite wird von einer Isolierung aus KVR®, einem Vakuumformteil aus Aluminiu-
moxid, gefiillt. Durch die pordse Struktur besitzt KVR® eine sehr geringe Warmeleitfihigkeit
(Axvr = 0,2W/mK). Durch die geringe Warmeabfuhr stellt sich zwischen der C/C-SiC-Disc
und der KVR®-Isolierung schnell ein Strahlungsgleichgewicht ein. Mit Hilfe dieser Mafinahmen
kann die Disc zum Inneren des Sensorkopfs als adiabat betrachtet werden. Zusétzlich fithrt die
Blockung der Warmestrahlung und die Minimierung der Warmeleitung zu einer Reduktion
der Temperatur im Bereich der Optiken auf der Unterseite des Sensorkopfes. Da KVR® sehr
sprode ist, wird eine Lage Fiberfrax®-Papier zwischen dem Gehiuse und KVR® gelegt. Das
weiche Keramikpapier sorgt fiir einen spaltlosen Sitz der keramischen Isolierung und wirkt

zudem ddmpfend gegen Stofe.
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Abbildung 5.1.6.: Schnittbild des PHLUX Sensorkopfs

Der eigentliche Messkopf besteht aus einem SiC-Rohrchen, dass bis auf wenige Millimeter
Abstand an die Materialproben heranreicht. Der Flansch mit innenliegendem Kollimator mit
SMA-Lichtwellenleiteranschluss wird mit 4 M4-Schrauben mit dem Gehéause verschraubt, die
mit Nord-Lock® Scheiben gesichert werden. Der Flansch fixiert zudem das SiC-Réhrchen. Der
Kollimator wird mit einer Messing-Uberwurfmutter mit dem Gehéduse verpresst. Die Mutter
selbst wird mit Loctite® 243 gegen Losdrehen gesichert.

Die runde C/C-SiC-Scheibe wird von vier M8 Schrauben, die ebenfalls aus C/C-SiC
bestehen, befestigt. Die Schrauben besitzen einen planen Senkkopf, um die Auffenstromung so
wenig wie moglich zu storen. Zudem muss die Anforderung erfiillt werden, auf der Auflenseite
keine grofleren Stufen als 0,1 mm zu generieren, was nur mit ebenen Oberflachen erreicht
werden kann. Dies dient in erster Linie der Vermeidung laminar-turbulenter Umschlage der
Stromung. Zum Festziehen der Schraube wurde deshalb zum Gegenhalten ein Schlitz am
Schraubenende vorgesehen. Zur Vermeidung thermaler Spannungen sind die M8 Schrauben
nicht fest, sondern federnd gegen den Gehéduseboden verspannt. Die Federkraft muss einerseits
grofl genug sein, dass die Vibrationen wahrend des Flugs die Vorspannung der Schrauben nicht
aufhebt und andererseits die zuléssigen Spannungen der Schrauben nicht iiberschritten werden.
Um diese Randbedingungen zu erfiillen, werden je Schraube sechs Tellerfedern angebracht, die
auf eine nominelle Federkraft von ca. 600 N vorgespannt werden. Zum Einstellen der Federkraft

wird eine vierkantige Edelstahl-Kronenmutter, die jeweils 6 Nuten aufweist, verwendet. Durch
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Bohrungen in den Keramikschrauben, werden die Muttern mit Splints gegen Verdrehen und
damit Verlust der Vorspannung gesichert.

Da die starren, konischen Passungen der Materialproben zur C/C-SiC-Disc den Sensorkopf
nicht gasdicht abschlieBen und die C/C-SiC-Disc zudem eine Offnung fiir den RESPECT
Sensor besitzt, wird der PHLUX Sensorkopf auf der Unterseite abgedichtet. So befinden
sich um die keramischen M8 Schrauben radial dichtende O-Ringe aus Viton sowie flache
Ringdichtungen aus Sigraflex® APX, die iiber den Optikflansch und den SiC-Réhrchen mit
dem Gehauseboden verpresst werden.

Uber insgesamt 8 Schrauben aus Inconel 718, wird der gesamte Flansch des PHLUX
Sensorkopfs an die Auflenhaut der EXPERT Kapsel geschraubt. Die Schrauben besitzen
ebenfalls einen planen Senkkopf und zum Gegenhalten einen Schlitz auf der Unterseite.
Gesichert werden die Schrauben iiber eine keramische Hochtemperatur-Schraubensicherung
(Cotronics® 907TS, Ty = 1150 °C), bei der sich wihrend des Aushértens kleine keramische
Kristalle bilden, die sich zwischen den Gewindegidngen verkeilen.

Zwischen dem PM1000® AuBlenpaneel und dem eigentlichen PHLUX Sensorgehiuse befindet
sich ein Distanzring aus Inconel 718, der in verschiedenen Dicken angefertigt wird. So kénnen
beim Einbau der Sensorkopfe in die Kapsel die Ringe ausgewéhlt werden, die keine Stufe
zwischen C/C-SiC-Scheibe und metallischen TPS hervorrufen. Das PHLUX-Interface wird
iiber zwei Sigraflex®-Ringe zwischen PM1000® Paneel und Abstandsring sowie zwischen
Abstandsring und Sensorgehéduse abgedichtet. Diese haben bei einem Durchmesser von
116 mm eine Breite von lediglich 2 mm, wobei sich diese im Bereich der Durchgangslocher
aufspaltet, um die Locher nach allen Seiten hin zu umschliefen. Da Sigraflex® sehr weich
ist und leicht reifit, wird die filigrane Struktur beim DLR mittels Wasserstrahlschneiden
hergestellt. Die schmale Kontur erhoht die Flachenpressung der Dichtung und somit deren
Dichtigkeit.

Aus Griinden der thermalen Ausdehnung wird der gesamte PHLUX Sensorkopf inklusive
der Schrauben und Abstandsringe anfangs ebenfalls, wie das AuBlenpaneel, aus PM1000®
konstruiert. Da die Produktion von PM1000® in der Designphase des EXPERT Projekts
eingestellt wurde, wird auf Inconel® 718 umgeschwenkt. Inconel® 718 besitzt im Vergleich
zu PM1000® einen praktisch identischen, thermalen Ausdehnungskoeffizienten. Trotzdem
stellte die genaue Auslegung des Interfaces eine grofle Herausforderung dar, da zwar der
Ausdehnungskoeffizient gleich ist, nicht jedoch die Temperaturen. Diese konnen der insta-
tiondrer Thermalsimulation des Sensorkopfs zur Folge, siehe Abbildung 5.1.7, wiahrend des
Wiedereintritts auf der Auflenseite um iiber 200 K tiber den Temperaturen des Sensorgehéuses
liegen. Aus diesem Grund werden im Anschluss an die thermale Simulation mehrere nicht-
lineare FEM-Mehrkorpersimulationen des Interfaces durchgefithrt. Aus Symmetriegriinden
wird nur eine Schraubenverbindung analysiert. Da alleine die thermischen Spannungen bei
normalen M5 Durchgangsléchern iiber der Festigkeit der Schraube liegen, sind Anderungen
am detaillierten Design notwendig. Die Komplexitat darin besteht in den zwei Anforderungen,

ein radiales Gleiten des auleren TPS zu ermoglichen und gleichzeitig am Interface gentigend
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Abbildung 5.1.7.: FEM Thermal- und thermomechanische Simulation des PHLUX Sensor-
kopfs

Reibung aufzubauen, damit die Sensorkopfe wihrend den auftretenden Beschleunigungen
beim Start der Rakete oder beim Wiedereintritt nicht verrutschen koénnen. Ein seitliches
Verschieben wiirde iiber die C/C-SiC-Scheibe Scherkréfte in die C/C-SiC-Schrauben einleiten.
Zudem muss stets ein Anpressdruck auf die Sigraflex®-Dichtungen vorhanden sein. Nach
mehreren iterativen Durchldufen wurde eine Losung gefunden, in der die M5 Durchgangs-
bohrung in den Sensorkopfgehdusen und Abstandsringen um 0,5 mm in radialer Richtung
zu Langlochern hin verlangert und die Schrauben mit einer Kraft von 5238 N vorgespannt
werden. Dadurch bleiben die Spannungen wéhrend der thermalen Ausdehnung im akzeptablen
Bereich und parallel kann eine positive Vorspannung der Schrauben zu jeder Phase der
Mission gewéhrleistet werden.

Die in Abbildung 5.1.6 zu sehende Offnung in der C/C-SiC Scheibe stellt, wie bereits
beschrieben, einer der beiden RESPECT Messkopfe dar. Eingebettet im PHLUX Sensorkopf

komplettiert er den vierten moglichen Messkopf.

Sensorunit

Die Elektronik besteht aus einem Controller mit internem Speicher, einem 16 bit-A /D Wandler,
einer RS422 Schnittstelle zum Ubertragen der Daten an die EXPERT OBDH und einer
Stromversorgungsplatine. Der interne Speicher dient dabei lediglich als Backup, da die primére
Datenspeicherung in der EXPERT OBDH erfolgt.

Die Elektronik dient der Wandlung der aufgefangenen Strahlung in ein verwertbares, digi-
tales Signal, der Speicherung der Daten sowie der Weitergabe der Daten an die EXPERT
OBDH. Sie basiert auf der PYREX Elektronik [4]. Frithere Versionen verwendeten jedoch Sili-
ziumphotodioden zum Umwandeln der Strahlung in elektrische Energie. Der sensitive Bereich
dieser Dioden liegt im sichtbaren und nahen Infrarotbereich (VIS, NIR), zwischen 350 nm
und 1100 nm. Die urspriingliche Elektronik ist damit fiir Messungen von hohen Temperaturen

ausgelegt und kann einen Temperaturbereich zwischen 800 °C und 3000 °C abdecken. Fiir
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PHLUX muss dieser Temperaturbereich nach unten verschoben werden, da die erwartete
Hoéchsttemperatur bei ca. 1400 K auf der hochkatalytischen PM1000 Materialprobe liegt. Um
zudem einen moglichst groffen Teil des Wiedereintritts mittels Temperaturmessung zu erfas-
sen, wird auch die untere Temperaturschranke herabgesenkt. So kann der Temperaturanstieg
frither zu Beginn des Wiedereintritts und die Abkiihlphase linger erfasst werden.

Dazu werden Anpassung an der elektrischen Signalverstirkung vorgenommen, die Sili-
ziumdioden durch Indiumgalliumarsenid (InGaAs) Photodioden ersetzt und die optischen
Eingangsfilter durch VG14 und RG850 Farbfilter der Firma Schott® mit 1 mm bzw. 3mm
Dicke ausgetauscht. Die InGaAs-Dioden reagieren im Vergleich zu den Siliziumdioden auf
langwelligeres Licht im infraroten Bereich zwischen 1200 nm und 1900 nm. Durch diese An-
passungen ist die Elektronik nun in der Lage, Temperaturen von 420 °C-1270 °C zu erfassen.

Eine weitere Anderung im Design betrifft die mechanische Halterung der Lichtwellenleiter,
die durch die gitterféormige Konstruktion, siehe 5.1.9, oberhalb der optischen Einginge
realisiert wird. Diese Halterung war urspriinglich im Design der fritheren Flugmissionen nicht
vorgesehen, wird aber notwendig, da wegen der kurzen Distanz zwischen erstem PHLUX
Sensorkopf und der Elektronik keine andere Fixierungsmoglichkeit der Lichtwellenleiter
besteht. Um eine moglichst hohe Steifigkeit bei gleichzeitig niedrigem Gewicht zu erzielen,
wird die Halterung integral aus einem Aluminiumblock gefrést.

Weitere Anforderungen, die das Sensorsystem erfiillt, sind eine Messungenauigkeit von unter
2% und eine Temperaturauflésung von mindestens 46 K. Die Uberpriifung der optischen und
elektrischen Auslegung der Kanidle erfolgt durch die Kalibrierung des Sensorsystems, siehe
Kapitel 5.1.2.

18x M3x8 Schraube (Innensechskant)

Optikflansch
6x Photodioden (InGaAs)

Optikhalter

2x Peltierelemente 6x M3x8 Schraube (Senkkopf)

Datenschnittstelle

Messbereichsumschaltung + Sub D9 female

Messverstrarkung

Stromversorgung

Sub D9 male
16 bit AID-Wandler
SU Deckel
Controler + Speicher
CompactFlash
M4 Erdungspin + Mutter
Interne

Stromversorgungsplatine

30x M3x8 Schrauben

8x M5x20 Interfaceschrauben

SU Bodenplatte

Abbildung 5.1.8.: Bauteilbezeichnungen der PYREX Sensorunit

104



5.1. Messung von atomarem Sauerstoff in hypersonischen Stromungen - EXPERT

Abbildung 5.1.9.: Flugmodell der PHLUX Sensor Unit

Der Stromverbrauch der Elektronik betragt unmittelbar nach dem Einschalten 28 W und
reduziert sich dann bei Raumtemperatur auf den nominalen Wert von 5 - 6 W. Den grof-
ten Bedarf an elektrischer Leistung benotigen die Peltierelemente, die eine Auftheizung der
Photodioden, durch ein sich erwarmendes Gehduse und durch die von den Sensorkopfen
an die Elektronik geleitete Strahlung, abfangen sollen. Die Peltierelemente temperieren die
Photodioden auf Temperaturen von ca. 30 °C, selbst wenn die Gehdusetemperatur auf tiber
60 °C steigt. Die Kiihlung fiihrt zu einer Minimierung des thermischen Rauschens der Dioden,
das mit hoheren Temperaturen verstiarkt auftreten wiirde. Des Weiteren sorgt die Tempera-
turkontrolle fiir kleinere Temperaturgradienten in den Dioden, die zusétzliche Photostrome
erzeugen wiirden, durch die sich die Messunsicherheit vergrofiern wiirde. Geregelt werden die
Peltierelemente tiber einen P-Regler und zwei Temperatursensoren. Der eine Sensor bestimmt
die Temperatur auf der Photodiodenplatine, der andere die Temperatur des Elektronikgehau-
ses. Liegt die Gehdusetemperatur unter dem Sollwert der Photodiodentemperatur von 25 °C
heizen die Peltierelemente, dariiber beginnen sie zu kiihlen. Der hohe Stromverbrauch kurz
nach dem FEinschalten liegt am verwendeten P-Regler, der nach dem Einschalten stark zu
regeln beginnt und sich erst allmahlich auf den festgelegten Sollwert von 25 °C einschwingt.

Abbildung 5.1.9 zeigt die 2,3 kg schwere Elektronik. Das gelbbraune Kapton-Tape, das
beidseitig angebracht ist, dient zum Verschluss der insgesamt 8 Beliiftungslocher, die jeweils
einen Durchmesser von 1 mm haben. Diese sorgen beim Aufstieg der Rakete fiir einen Druck-
ausgleich der Elektronik mit der EXPERT-Kapsel. Im Hinblick auf die elektromagnetische
Abschirmung der Elektronik nach auflen und die elektromagnetische Umgebung innerhalb
der EXPERT Kapsel sind 1 mm die oberste Grenze fiir eine einzelne Offnung. Damit die
Druckanpassung schnell genug erfolgen kann, werden deswegen 8 Locher verwendet. Die
Anzahl ergibt sich aus einer Berechnung der Blendenstromung der Locher.

Der Hauptteil des Elektronikgehéduses ist Luftfahrtaluminium (3.4364), welches im Vergleich
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Schnittstelle RS422 Beschreibung | Wert | Grofie [Byte]
Datenrate 115200 bps
Datenwort n, 8, 1 (1 Startbit, Ausgang
8 Datenbits, 1 Stopbit) Startblock 02 hex 1
Datenblock 1 | variabel 22
Beschreibung Wert GroBe [Byte| || Datenblock 2 | variabel 22
Datenblock 3 | variabel 22
Eingang Datenblock 4 | variabel 22
Datenabfrage 52 hex 1 Endblock 03 hex 1
Summe 90

Tabelle 5.1.: Elektronik-Datenprotokoll

zu unlegiertem Aluminium eine deutlich hohere Festigkeit aufweist. Da sich auf Aluminium
bereits an Luft eine diinne, elektrisch isolierende Oxidschicht bildet, werden alle Bauteile aus
Aluminium durch eine Chrom(IIT)-Oxid-Schicht (SurTec® 650) passiviert. Diese Beschichtung
ist im Gegensatz zu der friher eingesetzten gelblichen Chrom(VI)-Oxid-Schicht farblos
bis weifllich schimmernd und ungiftig. Zur Vermeidung elektrostatischer Aufladung ist die
elektrische Leitfihigkeit aller metallischen Teile der Elektronik wichtig. Fiir die Erdung wird
auf der Stirnseite ein Erdungspin mit M4-Gewinde vorgesehen, auf dem ein Erdungskabel
mit Lasche verschraubt wird.

Zur Befestigung wird die Elektronik mit 8 Schrauben der Gréfle M5 mit der Kaltstruktur
der Kapsel, einem Aluminiumsandwichpaneel, verschraubt. Wegen der Verwendung der Sand-
wichstruktur mit weichem inneren Kern sind an den Befestigungspositionen selbstsichernde
Gewindeeinsatze vorgesehen.

Die Messrate der Elektronik betragt 100 Hz. Da die EXPERT OBDH nur mit einer Abfra-
gefrequenz von 25 Hz arbeitet, werden je 4 Messungen zu einem Datenwort zusammengefasst
und mit 25 Hz weiter an die EXPERT Elektronik gesendet. Das Aussenden der Daten erfolgt
nicht automatisch, sondern wird mit 25 Hz von der EXPERT OBDH abgefragt. Der Aufbau
des Datenworts ist in Tabelle 5.1 aufgeschliisselt.

Die Elektronik unterstiitzt nur zwei Befehlseingaben. Erstens die Abfrage eines Datenblocks
(,Request on data“) tiber ein ,,52” im Hex-Format, woraufhin der letzte Datenblock gesendet
wird und zweitens das LMA-Kommando (Last Memory Access) zum Freigeben der Loschung
aller bisherigen Daten. Dabei werden alle bisherigen auf dem internen Flash-Speicher ab-
gespeicherten Daten als tiberschreibbar markiert. Dieses Kommando wird nach den letzten

Systemtests und vor dem Start der Rakete an die Elektronik gesendet.

Lichtwellenleiter

Die Ubertragung der Strahlung von den Sensorkopfen zur Elektronik erfolgt durch Lichtwel-
lenleiter. Die insgesamt sechs Lichtwellenleiter bestehen aus synthetischen Quarzfasern mit
einem Kerndurchmesser von 200 ym und einem Fluor-dotierten optischen Quarzmantel mit

einem Durchmesser von 220 um. Die Quarzfasern sind fiir den sichtbaren bis infraroten Bereich
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zwischen 450 nm und 2200 nm optimiert und liefern in diesem Bereich ein nahezu konstantes
Transmissionsspektrum. Der Mantel ist mit Polyimid beschichtet, welches die Lichtwellenleiter
bis 385 °C temperaturfest macht. Die minimale Einsatztemperatur der Fasern ist mit -190 °C
spezifiziert. Als duflerer Schutzmantel wird ein gewickelter Metallschlauch aus Edelstahl
(1.4301) gewahlt. Dieser sorgt fiir eine Eigenstabilitdt des Lichtwellenleiters und reduziert die
Wahrscheinlichkeit eines Knickbruchs einzelner Fasern oder des gesamten Biindels deutlich.
Auch ein unabsichtliches Unterschreiten des minimalen Biegeradius von 5cm, welcher bereits
zur Beschadigung einzelner Fasern fithren kann, wird dadurch abgefangen.

Auf Seiten der Elektronik besitzen die Lichtwellenleiter einen Standard SMA-Stecker.
Auf der gegeniiber liegenden Seite zum Sensorkopf hin befindet sich ein Anschlussstiick
mit M5 Auflengewinde, an dem der Kollimator angebracht wird. Der Kollimator mit einem
Auflendurchmesser von 10 mm und einer Lange von 20 mm besitzt eine Saphirlinse vom
Typ 01LSX001 (Melles Griot®). Die Saphirlinse besitzt trotz des hoheren Preises auch
Vorteile gegentiber Quarzlinsen: eine bessere Temperaturbestandigkeit und einen hoheren
Brechungsindex. Durch die starkere Lichtbrechung betragt die nétige Lange der Kollimatoren
10 mm weniger als ein vergleichbarer Kollimator mit Quarzlinse. Zusammen mit den dann
ebenso kiirzeren optischen Flanschen an den Sensorkopfen und der Gesamtanzahl von 6
Kollimatoren bei PHLUX bedeutet das eine signifikante Massenreduktion.

Die Lichtwellenleiter zwischen Elektronik und erstem Sensorkopf sind 17,8 cm bis 21,5 cm
lang, die zwischen Elektronik und dem zweiten Sensorkopf, der sich auf der um 90° versetzten
Auflenseite befindet, sind 112,8 cm bis 118,2 cm lang.

5.1.2. Kalibrierung

Die PHLUX Messkopfe werden an hochwertigen Warmerohr-Hohlraumstrahlern der PTB
[51], wie in Kapitel 3.3.4 beschrieben, kalibriert. Die Hohlraumstrahler (Gero-GmbH) tempe-
rieren jeweils ein Césium- bzw. ein Natrium- Wéarmerohr, gefertigt vom IKE Stuttgart. Die
baugleichen Warmerohre besitzen einen Hohlraum (Cavity) von 40,8 mm Durchmesser mit
einer Lange von 368 mm mit einem nachfolgenden Konus von 120°. Die Hohlraumstrahlerwan-
dung besteht aus Inconel und weist einen Emissionsgrad von ca. 0,75 auf. Die Warmerohre
befinden sich jeweils 90 mm hinter der Strahleréffnung. An dieser sind vergoldete wechselbare
Blenden unterschiedlicher Durchmesser befestigt. Diese werden iiber den wassergekiihlten
Edelstahlmantel der Warmerohr-Hohlraumstrahler temperiert. Der Gesamtemissionsgrad der
Hohlraumstrahler bei Verwendung einer 40 mm Blende betrégt fiir die Anwendung tiblicher
Strahlungsthermometer etwa 0,996. Diese Strahlungsthermometer projizieren ihr Messfeld auf
den Boden der Warmerohre. Der Aufbau der zwei PHLUX-Sensorképfe und der Elektronik
ist in Abbildung 5.1.10 dargestellt.

Der Gesamtemissionsgrad der Wérmerohrstrahler wird mit Hilfe des Blackbody Emissivity
Modelling Program STEEP3 in Abhéangigkeit des Verlaufs der spektralen Emissivitat des
oxidierten Inconel berechnet. Dieses Programm nutzt Algorithmen einer Monte Carlo Simula-

tion. Fir den Messstrahlenverlauf erfolgten zugeordnete Berechnungen mit dem STEEP3
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Programm. Es ergibt sich fiir den Messkopf PHLUX bei einem Winkel des Messstrahls von
18,9° und bei einem Messabstand von 102 mm zum Warmerohr ein Gesamtemissionsgrad
des Strahlers von 0,984 bei 1,6 pm Wellenlédnge. Der Winkel des Messstrahls des Messkopfes
PHLUX ist relativ grof3, so dass dieser Messkopf bereits im vorderen Bereich des Hohlraums
die Strahlung der Wande erfasst. Daraus resultiert der relativ niedrig berechnete Gesamtemis-
sionsgrad des Strahlers. Diese jeweils berechneten Werte des Gesamtemissionsgrades werden
fiir die Korrektur der von den Messkopfen erfassten Strahlungstemperaturen verwendet.
Die Sensoren werden in einem Tempera-
t i . g turbereich von 420 °C bis 940 °C kalibriert.
¢ L\Ii b [ : y Mit Hilfe der Kalibrierwerte wird dann die
| R\ R ) ;&i‘“‘*‘f X ' jeweilige Interpolationsgleichung fiir die Tem-
‘ = i peraturkalibrierung ermittelt. Die verbleiben-
de Abweichung der Kalibrierwerte von der
Interpolationsgleichung liegt im Mittel unter
0,5 K und stellt mit Hinblick auf Genauigkeit,

im Vergleich zu den frither eingesetzten Kali-

N

brierverfahren, eine wesentliche Verbesserung

dar.
Abbildung 5.1.10.: Kalibrierung der Sensor-

kopfe an den Warmerohr-
strahlern der PTB
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5.1.3. Flugqualifizierung

Nach der Konstruktion und der analytischen und numerischen Nachweisfithrung der Taug-
lichkeit des Designs werden die Qualifikationsmodelle gefertigt. Fiir die Qualifizierung des
Sensorsystems wird ein umfangreiches Testprogramm bestehend aus mechanischen Tests,
Untersuchungen der Elektronik in einer Thermalvakuumkammer, Thermaltests im Plasma-
windkanal sowie Funktions- und EMV-Tests durchlaufen. Dazu wird ein PHLUX Sensorkopf
und eine Elektronik gefertigt. Nach erfolgreichem Durchlaufen der Tests werden die Flug-
modelle (FM) produziert. Die zwei PHLUX FM-Sensorkopfe, die FM-Elektronik und die
6 FM-Lichtwellenleiter werden anschlieSend in einem Testprogramm mit, im Vergleich zu
den Qualifikationstests, reduzierten Sicherheitsfaktoren fiir den Flug qualifiziert. Zudem sind
Schocktests sowie Tests im Plasmawindkanal bei den Flugmodellen nicht mehr notwendig,

um die Gefahr einer Vorschiadigung zu vermeiden.

Mechanische Tests

Die mechanischen Tests umfassen Schwingungstests mit Sinus- und Rauschanregung sowie
Schocktests. Allgemein kann man sagen, dass die vorgegebenen Lastniveaus relativ hoch
sind. Da die geplante Tragerrakete Volna urspriinglich nicht fiir wissenschaftliche Nutz-
lasten konzipiert wurde, treten beim Start der Rakete und den Stufentrennungen hohe
Beschleunigungskrafte auf. Eine weitere Ursache fiir die hohen Belastungen ist die sehr steife
Aluminiumsandwichkonstruktion der EXPERT-Struktur, die die Vibrationen der Rakete
ungedampft an die Nutzlasten weitergibt. Besonders die Nasenkappe und das metallische
TPS weisen extrem hohe Lasten auf.

Da die Lasten auch der Elektronik deutlich iiber dem Niveau fritherer Missionen lie-
gen, miissen mehrere Mafinahmen ergriffen werden, um die Elektronikplatinen mechanisch
belastbarer zu machen. Eine der Vorkehrungen ist, die Abstandsbolzen der Platinen mit
Silikonunterlegscheiben zu versehen. Dadurch werden hochfrequente Vibrationen gedampft
und Vorverspannungen der Platinen durch die Flexibitét der Scheiben vermieden. Alle Plati-
nen inkl. aller darauf befindlicher Komponenten werden zudem mit Nusil® CV-1152 flichig
beschichtet. Die Vorteile der Beschichtung liegen in der Erhohung der Biegesteifigkeit der
Platine durch VergroBerung der Platinendicke und in der Reduzierung der Kréfte auf Plati-
nenbauteile durch eine gleichméfigere Kraftverteilung. Weiter verbessert die Beschichtung
die Robustheit der elektronischen Komponenten gegen Luftfeuchtigkeit. Der Nachteil besteht
darin, dass man nach der Lackierung keinen direkten Zugang zu den Platinen und deren
Komponenten mehr hat und im Falle einer notwendigen Uberpriifung die Beschichtung erst
aufwendig entfernt werden muss.

Der Controller mit integriertem Speicher ist die kritischste Komponente. Zum einen ist die
Halterung der relativ groen und schweren CompactFlash®Karte (CF-Karte) standardméafig
nicht fiir so hohe Belastungen ausgelegt, zum anderen ist die dazugehorige Platine nicht stabil
genug. Als Losung wird der Platinenaufbau mit einer zuséitzlichen Aluminiumplatte erweitert,

die unter der Controllerkarte eingesetzt wird. Zur Stabilisierung wird die Controllerkarte
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Abbildung 5.1.11.: Montiertes PHLUX QM der Elektronik auf der Riittelplatte (links) und
Aufbau des PHLUX Sensorkopfs QM bei den Schocktests (rechts)

grofflichig mit der Aluminiumplatte mit Epoxidharz (Scotchweld® 2216 B/A) verklebt. Da
auch die Speicherplatine innerhalb der CF-Karte nur mangelhaft mit dem eigenen Gehéuse
verklebt ist, wird das Gehéuse vollstandig entfernt. Die freiliegende Platine mit Flashspeicher
wird anschliefend ebenfalls im Epoxydharz eingelassen.

Die Vibrationstests werden auf einer Riittelplatte durchgefiithrt. Vor den eigentlichen Tests
mit Elektronik oder den Sensorképfen werden Tests mit Massendummies, mit gleichen Massen
und Schwerpunkten, wie die der Flugmodelle durchgefiihrt. So kann die korrekte Einstellung
und Funktionsweise der Riittelplatte bzw. Schockanlage vorab gepriift werden.

Die Schocktests werden mittels Druckluftkanone, die einen Stahlzylinder gegen eine frei-
schwingend aufgehidngte Aluminiumplatte schieBt, beim TUV Siid in Italien ausgefiihrt.
Das Geschoss hat ein Gewicht von ca. 30kg. Um das geforderte Schockantwortspektrum
(Shock Response Spectrum) zu erhalten, wird zwischen Metallgeschoss und Aluminiumplatte
ein Gummipuffer montiert. Der Gummipuffer sorgt dafiir, dass die hochfrequenten Lasten
iiber 2000 Hz annahernd konstant bleiben und nicht weiter ansteigen. Wegen der hohen
Aufschlagsenergie des Stahlbolzens schmilzt der Puffer bereits nach wenigen Schiissen und

muss deshalb regelméflig ausgetauscht werden.

Thermalvakuum Tests

Bei diesen Tests wird gezeigt, dass die Elektronik unter Vakuum den fiir EXPERT erwarteten
Temperaturzyklus beim realen Flug tibersteht, ohne dabei Fehler oder grofiere Abweichungen
von der Kalibrierung hervorzurufen. Der Zyklus wird anhand des Flugprofils von EXPERT
von Seiten TAS-I ermittelt. Er betrdgt im Minimum -5 °C, was der Gipfelhche der ballisti-
schen Flugbahn entspricht und 460 °C, die wahrend der heilen Phase des Wiedereintritts
auftreten. Nach der Landung steigen die Temperaturen jedoch weiter, da das stark erhitzte
Hitzeschutzschild weiterhin Wérme nach innen leitet. Dabei wird die Temperatur auf +65°C
steigen, wobei in dieser Phase die Elektroniken bereits abgeschaltet sein werden. Diese Qualifi-

kationstemperaturen enthalten eine Sicherheit von 5 K nach oben und unten zum berechneten
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Temperaturbereich beim Flug.

Zusitzlich wird untersucht, ob Uberdriicke in Bauteilen der Elektronik, wie z.B. in Kon-
densatoren, im Vakuum zu deren Versagen fithren. Der Differenzdruck zum Vakuum wird
durch die Erh6éhung der Temperatur weiter gesteigert, da sich die Elektronik, durch nicht
mehr abgefithrte Eigenwérme, iiber das eingestellte Temperaturniveau des Elektronikgehauses
erwirmt. Bei Umgebungsdriicken von 10 mbar, wie sie in der verwendeten Kammer erreicht
werden, kann Wérme praktisch nur noch tiber Strahlung abgefithrt werden, was die abfithrbare
Wiérme stark reduziert.

Der Versuchsautbau sieht folgendermaflen aus: Die Elektronik wird auf eine temperatur-
gesteuerte Heizplatte aus Kupfer montiert. Zur Uberpriifung des Temperaturverlaufs der
Elektronikeinheit werden mehrere Pt100 Temperatursensoren mit Warmeleitpaste auf den
Gehausen angebracht. Nach der Erzeugung des Hochvakuums wird das vorgegebene Tempe-
raturprofil schnell durchfahren, da die Versuchsanordnung im Vergleich zum Wiedereintritt
wesentlich trdager ist und die Versuchszeit somit ein Vielfaches des Fluges betréagt. Geheizt
beziehungsweise gekiihlt wird solange, bis die Temperatur -5 °C bzw. +65 °C auf der Gehau-
seoberseite erreicht. Dadurch kann sichergestellt werden, dass das komplette Gehéduse die
eingestellte Temperatur erreicht hat. Da ein ausreichend groles AT zwischen Kufperplatte
und Sensorunit notig ist, um den Testdurchlauf in einer angemessenen Zeit zu durchlaufen,
wird die Temperatur der Kupferplatte zwischen 3 K und 5 K unter bzw. tiber diese Extremwer-
te gesetzt. Dies soll zudem die Elektronik vor Bedingungen, die weit iiber den Anforderungen
liegen, schiitzen. Ein kompletter Testzyklus beginnend bei Raumtemperatur mit Kiithlung auf
-5°C, Autheizung auf +65 °C und anschlieBender Kiihlung auf Raumtemperatur dauert so ca.
6 Stunden. Im Vergleich dazu betragt die komplette Flugphase von EXPERT inklusive Start
und Landung nur ungefdhr 15 Minuten.

Zur Uberpriifung der Funktionalitit bei maximalen und minimalen Temperaturen werden
die optischen Eingénge iiber eine konstante Lichtquelle angeregt. Die angeschaltete Elektronik
zeigt bei diesem Testzyklus keinen Ausfall und im Rahmen der Messgenauigkeit gleichméflige
Werte.

PWK-Tests

Der PHLUX QM Sensorkopf wird aerothermochemisch im PWK1 des IRS qualifiziert. Durch
die GroBe des Sensorkopfs wird der PWK1 mit dem magnetoplasmadynamischen Triebwerk
RD7 verwendet, da dies der Plasmagenerator mit der grofiten Diisenaustrittsfliche ist. Als
Versuchsbedingung wird die RD7-Plasmabedingung ausgewéahlt, die den kleinsten Tankdruck
besitzt. Dadurch weitet sich der Freistrahl maximal auf. Erst dadurch kann ein Plasmastrahl
mit einem groferen Durchmesser, als der des PHLUX Sensorkopfs mit dazugehériger Sonden-
halterung, erzeugt werden. Die Betriebsparameter der gewéhlten Bedingung sind in Tabelle

5.2 angegeben.
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Abbildung 5.1.12.: Thermalvakuumkammer (links) und Elektronik mit Temperatursensorbe-
stiickung vor dem Test (rechts)

Massenstrom Umgebungs- EIZ}EEEEG? Lichtbogen- | Pitotdruck | Plasma-
/ g/s druck / Pa P v & strom / A / Pa generator
Mges Na  Og Ar Poo U I Dtot _
5 4 1 - 45 94 1800 130 RD7

Tabelle 5.2.: Plasmabedingung im PWK1 mit RD7

Die Warmestromdichte, welcher der

400 —
L 350 E EXPERT- PHLUX Sensorkopf wihrend des Wie-
= ] Trajektorie . ) .
£300 | 2 PWKI-RD7 dereintritts ausgesetzt ist, wird aus
£ 250 = CFD-Rechnungen von TAS-T anhand der
'—é 200 = Wiedereintrittstrajektorie und der Stau-
£150 2 punktswirmestromdichte bestimmt. Da-
O - 7
g 100 — 7 zu wird aus den numerischen Simula-
= 50 E tionen verschiedener Trajektorienpunkte
0 T P das kleinste Verhéaltnis aus Staupunkts-
0 20 40 60 80 100 120 140 . . .
Zeit /s warmestrom- und Warmestromdichte

auf der Position des PHLUX Sensor-

Abbildung 5.1.13.: Warmestromdichteprofile des kopfs ermittelt. Dieses Verhéltnis, auch

PHLUX SH beim Wiedereintritt Skalierungsfaktor genannt, betragt fiir

und das im PWK1 gefahrene PHLUX den Wert 0,21. Mit diesem Wert

Profil wird die Staupunktswarmestromdichte,

die mit der Formel von Detra, Kemp

und Riddell bestimmt wird, auf die Position des PHLUX SH, wie in Abbildung 5.1.13 zu
sehen ist, skaliert. Im Maximum wird eine Warmestromdichte von 391 kW /m? ermittelt.

Idealerweise wiirde man versuchen, das erwartete Warmestromprofil im PWK nachzustellen.

Da Wirmestromdichten unter 200 kW /m? im PWKI1 jedoch nicht erreicht werden konnen,

wird eine andere Vorgehensweise gewahlt. Die maximale Wéarmestromdichte wird so lange
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e

Abbildung 5.1.14.: 180mm Warmestromdichte- und Pitotdrucksonde

aufgebracht bis der integrale Warmestrom auf dem Sensorkopf dem integralen Wert der
EXPERT-Trajektorie entspricht. Dazu wird eine Zeit von 38,5s, sieche 5.1.13, benotigt.
Dieser Ansatz ist zudem sehr konservativ, da so ein groflerer Temperaturgradient zwischen
Vorder- und Riickseite des Sensorkopfs erzielt wird und die grofiten Spannungen am mecha-
nischen Interface aus unterschiedlichen thermalen Ausdehnungen resultieren, die bei grofleren
Temperaturgradienten maximal werden.

Fir die korrekte Positionierung der Sonde im PWK wird die Position im Strahl zu Beginn
mit einer neu konstruierten Warmestrom- und Pitotdrucksonde mit einem Auflendurch-
messer von 180 mm vermessen. Da bei dieser Grofle selbst mit dem RD7 Triebwerk der
Wiérmestrom tiber den Querschnitt nicht mehr als konstant angenommen werden kann,
werden in dem wassergekiihlten Sondeneinsatz aus Kupfer, von der Mitte radial nach auflen
gehend, 3 Gardon-Gages Warmestromdichtesensoren installiert. Gegenitiberliegend werden
vier Druckmessbohrungen implementiert. So kénnen simultan das radiale Druck- und War-
mestromdichteprofil iiber den Querschnitt bestimmt werden. Als Vergleichswert wird der
integrale Warmestrom zusatzlich iiber die Wasserein- und Ausgangstemperatur sowie den
Kiihlwassermassenstrom gemessen.

Da erwartungsgeméf die Warmestromdichtemessung fiir alle 3 Messpunkte (Innen, Mitte,
AuBlen) leicht unterschiedliche Werte zeigt, wird fur den Qualifikationstest von PHLUX
ein Abstand x = 838 mm zum Plasmagenerator gewahlt, da an dieser Stelle jeder der 3
Messwerte mindestens die erforderliche Warmesstromdichte von 391 kW /m? aufweist. Der
mittlere Messwert liegt hier mit 420 kW /m? um 5% iiber den gemessenen 400 kW /m? der
anderen beiden Sensoren.

Zu den bisher erwahnten konservativen Annahmen muss einschriankend erwéhnt werden,
dass die katalytischen Eigenschaften der verschiedenen Werkstoffe nicht beriicksichtigt wer-
den. Auf Grund der hohen Anzahl an Werkstoffen ist es praktisch unméglich, den jeweiligen
Warmestrom an jeder Stelle des PHLUX Sensorkopfs im PWK exakt nachzubilden. Auflerdem
wurde von Stockle [115] gezeigt, dass der Wéarmestrom auf die Konstantanfolie der Gardon

Gage Sensoren im Luftplasma bis auf wenige Prozent dem Warmestrom auf eine Kupfer-
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Abbildung 5.1.16.: Befestigung des PHLUX SH in 180mm Sonde

warmestromsonde entspricht. Somit entspricht diese Vorgehensweise dem Standardverfahren
zur Qualifizierung von Hitzeschutzmaterialien durch Plasmastrahlcharakterisierung mittels
Kupferwérmestromsonde.

Da der Sensorkopf eine kritische Kompo-

500 ——— nente des EXPERT Hitzeschutzes darstellt,

§ By werden zuséatzliche Tests durchgefiihrt, die
§ 4301 | iber die Anforderungen hinausgehen. So wird
E 400l = 010 | der PWK-Test nicht nur einmal sondern ins-
é | gesamt dreimal durchgefithrt. Beim letzten
«%350* 1 Versuch wird die Versuchsdauer zusatzlich
§ 300; e giﬁﬁﬁﬁ gZ§Z§ um 33 % auf 51's erhoht.

Der Sondenaufbau mit dem PHLUX Sen-

250

w00 w0 900 950 1000 sorkopf ist in Abbildung 5.1.16 zu sehen.
x-Position / mm Der schwarze Ring représentiert einen Teil
des metallischen TPS aus PM1000® und

Abbildung 5.1.15.: Warmestromdichteprofil ) ] o o
wird nach hinten, dhnlich wie in der Kap-

auf 180 mm Sonde im RD7
sel, mit Hochtemperaturwolle aus Aluminiu-

moxid isoliert. Um den Sensorkopf moglichst
gut von der wassergekiihlten Sonde thermal zu entkoppeln, wird der Sensorkopf radial iiber
Hiilsen aus Macor, eine Glaskeramik, und Madenschrauben, wie auf der linken Seite in
Abbildung 5.1.16 gezeigt, fixiert. Macor ist wegen des geringen Warmeleitungskoeffizienten
(Atacor = 1,46 W/mK) ein guter thermaler Isolator. Die Kopfseite der Macorhiilsen wird
zusétzlich schachbrettformig ausgefrast, um die Kontaktfliche zwischen Hiilse und Sensor-
kopf zu reduzieren und dennoch eine ausreichend grofle Auflagefliche fiir das Fassen des
Sensorkopfs zu bieten.
Zur Protokollierung des thermischen Verhaltens des Sensorkopfs wird die Vorderseite mit
zwei Pyrometern vom Typ LP3 und Maurer® vermessen und die Gehdusetemperaturen auf

der Riickseite mit zusétzlichen fiinf Thermoelementen tiberwacht. Dabei zeigt sich, dass kein
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Abbildung 5.1.17.: PHLUX SH wéhrend und nach den PWK-Tests

Bereich des Sensorkopfs eine kritische Temperatur erreicht. Die maximale erreichte Temperatur
der Auflenseite betrigt 1057,6 °C. In Abbildung 5.1.17 ist einer der drei Testdurchlaufe sowie
der PHLUX Sensorkopf am Ende der drei Tests zu sehen. Bis auf leichte Verfarbungen am
Ausschnitt des PM1000®-Paneels sieht der Sensorkopf weitestgehend unveriandert aus. Der
Sensorkopf verfiigt demnach iiber eine ausreichende Sicherheit, da auch die nachtragliche

Inspektion der zerlegten Bauteile keine Auffélligkeiten oder Schiadigungen zeigt.

Test der elektromagnetischen Vertraglichkeit (EMV)

In diesen Tests wird die elektromagnetische Kompatibilitat der PHLUX Elektronik mit der
Umgebung innerhalb der EXPERT Kapsel untersucht. Einerseits konnen Stérungen in den
Strom- oder Datenleitungen oder elektromagnetische Strahlungen die PHLUX Elektronik
storen, anderseits konnen auch Storungen des Experiments die EXPERT OBDH beeintréch-
tigen. Da die Beschreibung aller durchgefiihrter Tests hier zu umfangreich ware, wird im
weiteren Verlauf nur der prinzipielle Aufbau und Testablauf skizziert.

Zuerst werden die Widerstidnde zwischen den dufleren metallischen Gehéauseteilen und
dem Erdungskabel gemessen. Diese miissen iiber eine gute elektrische Verbindung verfiigen,
so dass elektrostatische Aufladungen wéahrend des Fluges vermieden werden. Gerade das
elektrisch geladene Plasma wéihrend des Wiedereintritts kann zu diesen Aufladungen fiithren.
Die Widerstiande aller metallischen Gehéauseteile bis zum Erdungskabelanschluss miissen
deshalb unter 2,5 m{2-Bereich liegen. Die Leitungen der Stromversorgung hingegen miissen
gut gegeniiber den geerdeten Bauteilen isoliert sein und einen Widerstand tiber 5 G2 haben.
Alle Widerstandsanforderungen kénnen problemlos erfiillt werden.

Fiir alle weiteren Tests wird die Elektronik {iber die Nachbildung des EXPERT Stromnetzes
(Line Impedance Stabilisation Network, LISN) betrieben. Uber eine Spule werden die Stérun-
gen gemessen, die von der Elektronik auf die Strom- und Datenkabel gegeben werden. Dazu
werden sowohl die Gleichtakt- als auch die Differenztaktmethode verwendet. AnschlieSend wer-
den Kurz (10 ps)- und Langimpulse (15ms) in die Kabel eingekoppelt, um die Empfindlichkeit

der Elektronik auf kabelgebundene Stérungen zu untersuchen. Anschlieend werden erst das
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Abbildung 5.1.18.: Test-Setup in der EMV-Halle mit Elektronik und Kalibrierlampe

von PHLUX emitierte elektrische Feld mit, je nach Frequenzbereich, verschiedenen Antennen
und dann das abgestrahlte magnetische Feld in allen drei Raumrichtungen vermessen. Der
letzte Testzyklus bestand dann darin, die Antennen nun als elektromagnetische Sender zu
verwenden, um die Elektronik mit elektrischen und magnetischen Feldern zu beaufschlagen.

Parallel zu diesen Tests werden die Messkanéle der Elektronik tiber Lichtwellenleiter
mit einer kalibrierten Konstantlichtquelle stimuliert, um wahrend der Storungen tiber ein
konstantes Referenzsignal zu verfiigen. Abweichungen kénnen so leicht erkannt werden, wobei
in diesem Falle noch die Empfindlichkeit der Lichtquelle auf die elektromagnetischen Felder
untersucht werden miisste. Um diese Gefahr zu minimieren, wird die Lichtquelle soweit wie
moglich von den Elektroniken als auch von den Antennen entfernt positioniert. Bei den Emis-
sionsmessungen wird anfangs zudem eine Messung nur mit der Lichtquelle durchgefiihrt, um
deren Emissionsspektrum zu charakterisieren. Die geregelte Stromversorgung der Lichtquelle
erweist sich jedoch als emissionsarm.

Alle Tests werden mit leichten Einschrankungen bestanden. Bei den Emissionsmessungen der
Elektroniken zeigen sich bei 3 Frequenzen (300 kHz, 600 kHz und 900 kHz) Strahlungsspitzen,
die leicht tiber der Spezifikation lagen. Die Ursache dafiir liegt im verwendeten A/D-Wandler,
der mit 300 kHz getaktet ist. Die anderen beiden Frequenzen stellen hohere Ordnungen dieser
Frequenz dar. Da die abgestrahlte, integrale Energie in einem schmalen Peak jedoch sehr
gering ist, ist die Beeinflussung anderer Elektroniken duflerst unwahrscheinlich, so dass die
kleinen Abweichungen akzeptiert werden. In zukiinftigen Versionen sollte die Schirmung des
A /D-Wandlers jedoch verbessert werden.

5.1.4. Numerische Simulation der Umstromung der EXPERT Kapsel

Die Vorgehensweise bei der Auswertung der Flugdaten wurde bereits in Abschnitt 5.1.1
skizziert. Zur Untersuchung der erwarteten Wéarmestrome und Dissoziationsgrade werden
fir drei verschiedene Hohen (80km, 50km, 35km) die Umstromung der Kapsel und des
PHLUX Sensorkopfs mit URANUS 2D simuliert. Dazu wird die C/C-SiC Nasenkappe der
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Abbildung 5.1.19.: Molanteil des atomaren Sauerstoffs in 80 km Hohe mit SiOs und vppr1000 =
0,002 (links) und SiC und “yppr1000 = 0,2 (rechts)

Kapsel sowie die C-SiC Scheibe des PHLUX Sensorkopfs mit dem detaillierten Katalysemodell
jeweils fiir SiC und SiOy nach Fertig [28] simuliert. Fiir das metallische Hitzeschutzschild
sowie die PM1000° Materialproben eines PHLUX Sensorkopfs werden verschiedene konstante
Rekombinationskoeffizienten angenommen. Fiir eine moglichst breite Variation der katalyti-
schen Eigenschaften des PM1000® werden vier verschiedene Koeffizienten angenommen, die
einem nieder- (Ypas1000 = 0,002), mittel- (vpar1000 = 0,01 und 0,04) und hochkatalytischen

(vpPamr1000 = 0,2) Verhalten entsprechen.

80 km

In dieser Hohe liegt die Dichte der Atmosphére fiinf Gréflenordnungen unter der Dichte
auf Meereshohe. Der Verdichtungsstof ist dementsprechend schwach ausgeprégt. Fiir den
quasi-nichtkatalytischen Fall mit SiO,-Oberflache und niederkatalytischem PM1000, der auf
der linken Seite in Abbildung 5.1.19 dargestellt ist, ergibt sich im Staupunkt ein atomarer
Molanteil von ca. 20 %, der auf der Position der PHLUX Sensorkopfe auf 10 % zurtickgeht.
Zu Beginn des Wiedereintritts ist jedoch eine vollstidndige Oxidation unwahrscheinlich und
das SiC-Katalysemodell sollte die realen Oberflachenvorgénge beim Flug fiir die auf SiC
basierenden Oberflichen besser beschreiben.

Auf der rechten Seite in Abbildung 5.1.19 ist dem niederkatalytischen Fall das SiC-Modell
mit hochkatalytischem PM1000® (vpas1000 = 0, 2) gegeniibergestellt. Man erkennt deutlich die
Reduktion der Sauerstoffatome im Staupunkt und den Konzentrationsgradienten zur Wand
hin. Dadurch reduziert sich auch der Dissoziationsgrad im Bereich der PHLUX-Sensorkopfe,
da ein GroBteil der Atome bereits im Bereich der Nase rekombinieren. Zusétzlich wird der
atomare Anteil durch das nun hochkatalytische EXPERT Hitzeschild reduziert, weshalb
der Sauerstoff-Molanteil an den PHLUX Materialproben nur noch im niedrigen einstelligen
Prozentbereich liegt. Im Bereich der Materialproben betridgt der Molanteil des atomaren
Sauerstoffs nur noch 4%.

In Abbildung 5.1.20 ist der Verlauf der Warmestromdichte entlang der EXPERT Kontur

117



5. Nutzlastentwicklung

60
I - Si0,3 Ypyr000 = 0,002 E — Si0,; Yppr1000 = 0,002
i PO Si0,3 Vpyrio00 = 0,01 \ — Si0,; Yppr1000 = 0,01
Si0,3 Yppione = 0,04 50 — Si0,5 Yprri00 = 0,04
Si0,; Yemon = 0,2 I Si0y; Yemion = 052
~ 150} ke |EEEEEE SiC; Ypypig00 = 0,002 S N - [EEeEs SiC; Ypnrron = 0,002
E _____ SiC3 Ypppig00 = 0,01 E _____ SiC; Yomgn = 0,01
B _____ SiC3 Vpypyon = 0,04 B Al T R =t SiC; Ypyrion = 0,04
e SiC; Vpnioo0 = 052 < SiCs Yppioo0 = 052
\S 100 - \;
S S

~—

30 PHLUX
| D PHLUX PM1000
50 ; I s
sic/ Sio, S L i sic / Sio, ;

el 20 g
0 1 L 1 1 ] o | * L 1 L L 1 J
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 0.4 0.6 0.8 1
s/m s/m

Abbildung 5.1.20.: Wéarmestromverlauf entlang der EXPERT Oberfléche in 80 km Héhe (links)
und mit VergroBerung des Bereichs um den PHLUX Sensorkopf (rechts)

dargestellt. Die Delle bei s = 0 m ergibt sich aus der stark abgeflachten Nase, die eine grofie
lokale Krimmung aufweist.

Die Wérmestromdichte auf SiC liegt stets tiber der auf SiO9-Oberflichen. Die Abweichung ist
im Staupunkt maximal, iibertrifft diese aber nur um 10%. Nach der Schulter der Nasenkappe
fallt der Warmestrom stark ab, bis man fiir den SiC und ~vpps1000 = 0,2 Fall einen kleinen
Sprung im Verlauf erkennt, da dort der hoher katalytische, konische Hinterteil aus PM1000®
beginnt. Der Sprung ist umso gréfler, je weniger Atome stromaufwérts bereits rekombiniert
sind. Ab s = 0,67m, d. h. noch vor PHLUX knickt der Warmestrom leicht nach unten
ab. Dies liegt an den planen Seitenpaneelen der EXPERT Kapsel, an denen die PHLUX
Sensorkopfe montiert sind. Seitlich betrachtet, bewirken diese Paneele einen kleinen Knick in
der ansonsten kegelformigen Kontur. Die dadurch entstehende Expansion der kérpernahen
Stromung bewirkt eine Reduktion der Gradienten in der Stréomung. Zwischen s = 0,8 m
und s = 0,9 m befindet sich der PHLUX Sensorkopf, der am Beginn des Warmestromabfalls
den Beginn der C/C-SiC Scheibe markiert. AnschlieBend springt die Warmestromdichte
iiber der PM1000® Materialprobe nach oben, um dann wieder iiber der keramischen Scheibe
abzusinken. Den Schluss bildet wieder das PM1000® Paneel der Kapsel.

Der maximale Unterschied des Warmestroms auf eine nieder- und eine hochkatalytische
Materialprobe von ca. 2 kW /m? lasst vermuten, dass die Einsatzgrenze des PHLUX Experi-
ments unterhalb dieser Hohe liegt, zumal der Sauerstoffanteil durch Oxidationsreaktionen

auf der SiC-beschichteten Nase weiter reduziert wird.

50 km

In 50 km Hohe betragt der Partialdruck po am Grenzschichtrand im Staupunkt 2000 Pa und
auf Position des PHLUX Sensorkopfs 150-200 Pa. Der Molanteil, siche Abbildung 5.1.21,
betragt dabei ca. 33 % und bleibt im quasi-nichtkatalytischen Fall entlang der Oberflache
nahezu konstant.

Im anderen Fall mit SiC-Oberflache und vpas1000 = 0, 2 édndert sich dieser am Grenzschicht-
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Abbildung 5.1.21.: Prozentuale Verteilung des atomaren Sauerstoffs in 50 km Hohe mit SiO,
und ypar1000 = 0,002 (links) und SiC und vppr1000 = 0,2 (rechts)

rand entlang der ganzen Kontur ebenfalls kaum, liegt aber mit ungefahr 30% etwas niedriger.
Auflerdem bildet sich ein stark abnehmender Konzentrationsgradient zur Wand aus. Uber
der SiC-Kappe reduziert sich der Molanteil 1o auf ca. 15 % und andert sich entlang der Nase
kaum. Uber der PM1000®-Materialprobe betrigt der Molanteil nur ca. 7-8 %. Stromabwérts
sinkt der Molanteil ¢p an der Wand stetig. Dies liegt an der Verdickung der Konzentra-
tionsgrenzschicht in Folge der Rekombination an der Wand und der damit verbundenen
Abnahme des Konzentrationsgradienten normal zur Wand hin, was den Teilchenstrom verrin-
gert. Laterale Konzentrationsgradienten sind sehr gering und spielen kaum eine Rolle. Nur
direkt am Schnittpunkt zweier Materialien mit unterschiedlichem katalytischen Verhalten
konnen diese Konzentrationsunterschiede zu lokal begrenzten Uberhéhungen in der Wirme-
stromdichte fithren, wie in Abbildung 5.1.22 zu erkennen ist. Nach dem Sprung relaxiert die
Warmestromdichte innerhalb von ca. 5 cm wieder auf einen ungestorten Wert. Aus diesem
Grund haben die C/C-SiC Scheiben der PHLUX Sensorképfe auch einen AuBendurchmesser
von 10 cm. Die Relaxation der Stromung nach dem PM1000®-Hitzeschutzschild erhoht den
Dissoziationsgrad der Stromung wieder. Die anschlieBenden Wérmestromiiberh6hungen an
den Grenzflichen zwischen nieder- und hochkatalytischen Materialien, wie zum Beispiel beim
Ubergang auf die hochkatalischen Materialproben, verstirken die Temperaturunterschiede
auf hoch- und niederkatalytischer Materialprobe. Dies wiirde die spatere Auswertung der
Flugmessungen verbessern. Die maximale Warmestromdifferenz zwischen nieder- und hoch-
katalytischer Materialprobe, wie in Abbildung 5.1.22 zu sehen ist, kann in dieser Hohe den
Faktor 2 betragen.

35 km

In dieser Hohe hat sich die anféngliche Geschwindigkeit bereits mehr als halbiert und die
Machzahl betréigt statt der anfanglichen 22 nur noch ca. 12. Der maximale molare Anteil
Yo = 0.3 befindet sich im Bereich des Staupunkts und geht im weiteren Stromungsverlauf

signifikant zurtick. Die zunehmende Dichte der Stromung wirkt sich auf die Anzahl der
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Abbildung 5.1.22.: Warmestromverlauf entlang der EXPERT Oberfliche in 50 km Hohe
(links) und mit VergroBerung des Bereichs um den PHLUX Sensorkopf
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Abbildung 5.1.23.: Prozentuale Verteilung des atomaren Sauerstoffs in 35 km Hohe mit SiOq
und YPM1000 = 0, 002 (hIlkS) und SiC und YPM1000 — O, 2 (rechts)

Teilchenstofe im Gas aus und bewirkt eine Rekombination der Atome in der Gasphase.
Vergleicht man wieder die beiden Extremfélle in Abbildung 5.1.23, ist bis auf den Konzen-
trationsgradienten zur Oberfliche, kaum ein Unterschied zu erkennen. Selbst im hinteren
Bereich am Grenzschichtrand betragt die Differenz im molaren Anteil 1o zwischen beiden
Féllen weniger als 1 %.

Die Wérmestromdichte ¢, erreicht in 35km Hohe mit ca. 1,2 MW /m? ein Maximum.
Hier sollte jedoch die oxidierte SiO,-Oberflache iiberwiegen und die maximale Warmestrom-
dichte knapp darunter bei 1,1 MW /m? liegen. Die katalytischen Spriinge zwischen stark
unterschiedlichen katalytischen Materialien sind hier am deutlichsten ausgepragt.

Bei angenommener nichtoxidierter SiC-Oberfldche in Kombination mit hochkatalytischem
PM1000® (vpariooo = 0,2) sind die katalytischen Spriinge jedoch sehr gering. Das zeigt,
das auch SiC in diesem Bereich hochkatalytisch wirkt und nur geringe Unterschiede im
katalytischen Verhalten vorhanden sind. Alle anderen Flle mit PM1000® und SiC-Oberfliche

ergeben sogar negative Warmestromspriinge. Eine vollstandig oxidierte Nasenkappe kommt
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Abbildung 5.1.24.: Warmestromverlauf entlang der EXPERT Oberfliche in 35 km Hohe
(links) und mit VergroBerung des Bereichs um den PHLUX Sensorkopf

dem PHLUX Sensor deshalb in diesem Hoéhenbereich sehr zu Gute. Die sich in dieser Hohe
einstellenden Warmestromdichteverldufe fiir alle 8 Félle sind in Abbildung 5.1.24 dargestellt.

Fiir alle Félle mit SiOy und mindestens mittelkatalytischer Materialprobe ergeben sich noch
gute Temperaturdifferenzen fiir das PHLUX-Experiment, so dass auch noch niedrigere Hohen
messbare Werte liefern sollten. Da sich der Stromungszustand aber zunehmend in Richtung
Gleichgewichtsstromung bewegt und die Bedeutung der Katalyse dabei verschwindet, wird
die Messuntergrenze im Bereich zwischen 25 km bis 30 km vermutet.

Diese Simulationen der Hohen 80 km, 50 km und 35 km geben die erwartete Bandbreite an
Messdaten wieder und zeigen die Einsatzgrenzen des Experiments auf. Des Weiteren kann
auf Basis dieser Daten eine erste Aussage tiber die katalytische Effizienz der Materialien
getroffen werden, die sich anhand der Temperaturspriinge zeigt. Auflerdem lésst sich eine
erste Abschétzung des Molanteils atomaren Sauerstoffs in Oberflichennéhe machen. Genauere
Auswertungen setzen jedoch die detaillierte Kenntnis der elementaren katalytischen Vorgéinge

voraus.
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2x (P)HLUX
Sensorkopfe

Abbildung 5.2.1.: Oberes und unteres Deck der WADIS Nutzlast

5.2. Messung von atomaren Sauerstoff in hochverdiinnten

Stromungen am Beispiel von WADIS

Das katalytische Sensorprinzip lasst sich nicht nur fiir die Bestimmung atomarer Spezies,
die sich in Folge von Verdichtungsstoflen um hypersonische Wiedereintrittsfahrzeuge bilden,
sondern auch fiir natiirlich vorkommende dissoziierte Teilchen nutzen. In Bodennédhe kom-
men jedoch die wichtigsten Bestandteile der Atmosphére, Sauerstoff und Stickstoff nur in
molekularer Form vor. Ab einer Hohe von 80 km nimmt der Anteil atomaren Sauerstoffs co
aber bestandig zu und erreicht zwischen 125km und 130 km eine Konzentration von ca. 30 %.
Dieser Bereich der Atmosphéare wird MLT (obere Mesosphére und untere Thermosphére)
genannt [109)].

In der MLT ist atomarer Sauerstoff an verschiedenen Phénomenen beteiligt, deren genaue
Kenntnis fiir die globale Warmebilanzierung von entscheidender Bedeutung ist [89]. Dazu
gehort die Produktion des atomaren Sauerstoffs durch Photodissoziation von Oy und O3 durch
solare UV-Strahlung, der kithlende Effekt durch Stoflanregung zwischen Oy und COs, welches
in Folge Infrarotstrahlung abgibt und zuletzt die Wellenausbreitung und die Dissipation
kinetischer und potentieller Energie, an der auch atomarer Sauerstoff beteiligt ist. Da der
genaue Verlauf lokal und jahreszeitlich schwanken kann, sind ortlich aufgeloste Messungen
von grofler Bedeutung.

Um die atmospharischen Vorgénge zu untersuchen, wird unter Federfiihrung des Leibniz-
Instituts fiir Atmospéhrenphysik (IAP) das Projekt WADIS (WellenAusbreitung und DIssi-
pation in der oberen Atmosphére und Spurenelemente) initiiert. Zu diesem Zweck werden
die Nutzung und Instrumentierung zweier Héhenforschungsraketen vorgesehen. Die geplante
Trajektorie ist in Abbildung 5.2.2 gezeigt. Die Nutzlast besitzt auf Ober- und Unterseite je ein
Deck. Auf dem aufsteigenden Ast der Trajektorie ist die Oberseite der Stréomung zugewandt,
beim absteigenden Ast befindet sich diese im Windschatten. Fiir die Unterseite gilt genau das
umgekehrte. Zur Messung des atomaren Sauerstoffs wird fiir WADIS ein Sensor vorgeschlagen,

der entsprechend dem Prinzip des Wiedereintrittssensors - Temperaturdifferenzmessung auf
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einem hoch- und einem niederkatalytischen Material - diese Aufgabe {ibernehmen soll. Trotz
der geringen Teilchendichte atomaren Sauerstoffs, die in etwa 5 Gréenordnungen unter der
des Wiedereintritts liegt, wird ein Versuch unternommen, einen PHLUX-ahnlichen Sensor fiir
diese Mission zu entwerfen.

Neben dem Experiment CONE zur Mes-

sung der Neutralteilchen und Elektronen, 200[7 — ™ 77T 1500
Langmuir-Sonden, einem Photometer zur i ggi?wmdigkeit 11250
NO- und O-Detektion, einem Faraday-Kéfig 150r 11000 (C;%)
zur Gesamtteilchendichtebestimmung, befin- £ g
den sich auch zwei Nutzlasten des IRS, -?é 10or 170 ‘%
(P)HLUX und FIPEX auf den Raketen. | 1500 ;
(P)HLUX wird auf Grund des gleichen Mess- 0T E250 )
prinzips wie sein Vorgénger PHLUX auf der I ]
Wiedereintrittskapsel EXPERT bezeichnet. 050 100 150 200 250 300 350 400

Zur Unterscheidung beider katalytischer Sen- Zeit/s

sorsysteme wird dieser Sensor aber mit einge- i , .
i ] ) Abbildung 5.2.2.: WADIS-Trajektorie
klammerten P bezeichnet. Da dieser jedoch
trotz der Namensgleichheit anders aufgebaut
ist, wird der Sensor im Nachfolgenden beschrieben und erlédutert.

Landen wird die WADIS Nutzlast im Wasser, weswegen die Datenerfassung im mittleren
Bereich der Rakete in einem wasserdichten Gehause untergebracht ist. Da eine Kabelverlegung
durch das wasserdichte Modul unpraktikabel ist, befindet sich je eine (P)HLUX Elektronik
oberhalb und unterhalb des Moduls, d. h. jede der beiden Elektronikeinheiten dient zum

Ansteuern und Erfassen von je zwei (P)HLUX Sensorképfen.

5.2.1. Abschatzung des Messsignals

Der Grofiteil der WADIS-Trajektorie befindet sich oberhalb von 90 km, dem sogenannten
Ubergangsgebiet zwischen Kontinuums- und freier Molekularstromung. Letztere ist dadurch
gekennzeichnet, dass die mittlere freie Weglange sehr grof ist und Stéfe zwischen Teilchen
sehr selten sind. Dadurch bildet sich kein Verdichtungssto3 um die Nutzlast mehr aus,
sondern die atomaren Spezies der ungestorten Anstromung treffen direkt auf die Oberfliche.
Zur Auslegung der (P)HLUX Sensoren werden deswegen ausgehend von der kinetischen
Gastheorie, dem lokalen Atmosphéarendruck und der Umgebungstemperatur die Anzahl der

auf die Oberflache treffenden Atome aus

no po
— == 2.1
Vo kT (52.1)
bestimmt. Die mittlere Geschwindigkeit der Teilchen betragt
8kT
Co = |—, (5.2.2)
™mo
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woraus sich der pro Flache auftreffende Teilchenstrom bestimmen lésst

no Po
— = . 2.
A 25077’1,0 (5 3>

Zur mittleren Geschwindigkeit der Teilchen wird noch der Geschwindigkeitsbetrag der
Rakete addiert, welcher den Teilchenstrom auf den Sensor erhoht. Der chemisch hervorgerufene
Warmestrom kann anschliefend aus

. no

Qchem = ’yﬁqh%O (524)
mit dem Rekombinationskoeffizient v, dem Energieakkommodationsfaktor § und der Bin-
dungsenthalpie A% , berechnet werden.

Als geeignete Materialpaarung wird

fiir die niederkatalytische Seite wieder 50p 9107
. . . MY i

auf SiOy gesetzt und fir die hochkata- EEE 40i —= AT ex10
o B . 18X

lytische Seite Platin und Silber ausge- 2L I T gche'" £
h= et Ll —™ Po @

wahlt. Platin, ein héufig eingesetzter Ka- % ‘g 30f Jex10™ %

talysator, hat als Edelmetall den Vorteil Z&% 1 §

in normalen Bedingungen weitgehend in- = g 201 14x107 g

[ [ ~

ert gegeniiber Sauerstoff zu sein. Silber 3 ok Toxio+ 3

bildet bereits bei Raumtemperatur ei- § : ]

ne diinne Silberoxidschicht, welche aber 0= % 90 100 110 120 139

bei moderaten Temperaturen stabil ist. Hohe /km
Melin und Madix [88] geben fiir Silber

Abbildung 5.2.3.: Erwartetes Messsignal unter An-
Y0,49 = 0,24 und Bo a4 = 0,95 an, was

) _ o ] nahme eines stationaren Zu-
einem effektiven Rekombinationskoeffizi-
] i stands
enten v, 4, = 0,228 entspricht und fiir
Platin vo p+ = 0,014 und Bo p+ = 0, 10,
also 75 py = 0,0014. Zwar wird bei Silber nicht explizit eine Oxidschicht erwéihnt, jedoch
liefle sich diese unter dem Einfluss atomaren Sauerstoffs nicht vermeiden.

Fiir die Abschétzung des Messsignals wird fiir den Rekombinationskoeffizient ein hochkata-
lytischer Wert v = 0, 2 angenommen. Die Warmestromdifferenz ergibt sich unter Annahme
eines stationdren Zustands der Oberfliche mit der Stromungstemperatur, wobei der zusitzli-
che chemische Warmestrom zu einer geringen Temperaturerh6hung fithrt. Wie in Abbildung
5.2.3 zu sehen ist, betrigt der maximale Temperaturunterschied nur 20 K, weshalb eine gute

thermale Isolation der Sensoren essentiell ist.

5.2.2. (P)HLUX

Die geringen Temperaturen in der oberen Atmosphére und die relativ geringe Geschwindigkeit
fithren kaum zu einer aerodynamischen Aufheizung der Rakete. Aus fritheren Fliigen kann von

maximalen Temperaturen unter 100 °C ausgegangen werden. Ebenso muss die Empfindlichkeit
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der differenziellen Temperaturmessung beider Materialien soweit wie moglich verbessert
werden, da die geringe Partialdichte po nur zu einer geringen Temperaturerhéhung fithrt. Fiir
diese Zwecke eignen sich eher bertihrende als pyrometrische Temperaturmessmethoden. Da
das P in PHLUX auch fiir pyrometrisch steht, verdeutlicht der Name (P)HLUX deswegen auch
die Abkehr dieses Messverfahrens. Wegen ihrer Robustheit und geringen Grofie werden Pt100
Dunnfilm-Widerstandsthermometer (Typ: Heraeus 1.220P) gewéahlt. Die geringe Gréfe mit
Abmessungen von 2,2x2x2 mm verringert die thermische Tragheit der Temperatursensoren.
Fiir eine gute Isolierung dieser sorgt ein Aerogel dhnliches Material, welches jedoch nicht
aus SiOy sondern aus einem auf Eisen basierendem Ausgangsmaterial hergestellt wird und
fiir eine deutlich hohere mechanische Stabilitdt mit gummiartigem Charakter sorgt. Die
Airloy (A irioy = 0,03 W/m K) genannten pinkfarbenen Isolierungen werden im Auftrag
speziell fir dieses Projekt von Aerogel Technologies aus Milwaukee (USA) entwickelt und
hergestellt. Das vierteilige Gehéduse des Sensorkopfs besteht aus leichtem, gut mechanisch
bearbeitbarem PEEK. Das Oberteil umschliefit die Airloy Isolierung mit den beiden Pt100,
wahrend das Unterteil einerseits die Buchse der 9-poligen Lemo-Steckverbindung aus PEEK
aufnimmt und gleichzeitig ein AuBengewinde (M18) zur Befestigung der Sensorképfe auf der
Nutzlast besitzt. Die beiden mittleren Halbschalen werden zum Schluss zur Vervollstandigung
des Sensorkopfgehduses montiert. Dieser Aufbau ermoglicht eine gute Erreichbarkeit der
Thermometerverdrahtung, die mit der Buchse verlotet werden muss. Nach der Verlotung
werden die Dréhte zusatzlich mit Epoxidharz (Scotchweld 2216 A/B) gesichert, welches auch
zur Befestigung aller vier PEEK-Teile sowie zur Verklebung des Airloys mit dem Oberteil
verwendet wird. Der gesamte Sensorkopf mit Stecker wiegt in dieser Ausfithrung nur 30 g.
Die Widerstandsmessung der beiden

Pt100 erfolgt tiber je eine Vier-Leiter- 21
Messung, bei der die Kabel- und Uber-

gangswiderstande vernachlassigt werden

konnen. Eine weitere Fehlerquelle der

Temperaturmessung konnte durch die

Warmeleitung der Anschlussdrihte an

den Widerstanden sein. Aus diesem

42.75

Grund wird der noch freie Pin des 9-

poligen Steckers mit einem Thermoele-

ment (Typ K) versehen. Da die Steckver-

bindung iiber vergoldete, gut wérmelei-
tende Anschlisse erfolgt, kann man da-
von ausgehen, dass die Temperatur aller Abbildung 5.2.4.: Foto des (P)HLUX Sensorkops
Pins gleich ist. Uber die Temperaturmes- (links) und Schnittbild (rechts)
sung an der Oberseite und bekannten

Temperatur der Buchse, konnen die iiber die Drahte abgegebenen Verlustwarmestrome be-

stimmt und der auf die Sensoren anfangs bestimmte Warmestrom korrigiert werden. Eine
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weitere Verbesserung der Warmestrommessung lasst sich tiber eine Analyse der Gradienten
der gemessenen Temperaturkurve erreichen, bei der jeweils der zu dieser Temperatursteigung
zugehérende Warmestrom bestimmt wird. Hierfiir muss jedoch die thermische Ansprechzeit
der Pt100 bekannt bzw. vorab kalibriert werden. Anschliefend kann dann mit einer inversen,
eindimensionalen Losung der Warmeleitungsgleichung, der Wéarmestrom auf der Oberfléche
bestimmt werden.

Eine weitere Moglichkeit der Kalibrierung wiirde sich mit Hilfe der NISI-Methode [70,
71] anbieten, bei der die aus der Regelungstechnik bekannte Ubertragungsfunktion durch
bekannte Warmestrome bestimmt wird. Daraus wird ein Zusammenhang zwischen gemessener
Temperatur und auftreffendem Warmestrom gewonnen.

Die unteren beiden Sensorkopfe werden zur Unterscheidung im weiteren Verlauf W1 und
W2 genannt, die beiden Sensorkopfe auf der Oberseite W3 und W4.

Die (P)HLUX-Elektronik wiegt ungefiahr 490 ¢ und hat die Abmessungen 80x80x60 mm.
Mit einer Messrate von 1kHz werden die vier Widerstidnde der Pt100 und die Spannungen
von zwei Thermoelementen ausgelesen, resultierend aus den zwei Sensorkopfen pro Seite, und
an die WADIS Datenerfassung gesendet. Die Digitalisierung der Daten erfolgt mittels 16 bit
A/D-Wandler. Zur Verbesserung der Auflésung wird ein Pt100 absolut und der zweite
Widerstand differentiell dazu gemessen. Dadurch stehen fiir den Spannungsunterschied

zwischen dem beschichteten und unbeschichteten Sensor die vollen 16 bit Auflésung zur

Verfligung. Dementsprechend ergibt sich eine digitale Auflésung der Temperaturdifferenz im
mK-Bereich.

An die WADIS-Datenerfassung wird
(P)HLUX tiber zwei SubD9-Verbindungen an-
geschlossen. Die eine Buchse (male) dient zur
Stromversorgung wahrend die andere Buchse
(female) fiir die Datentibertragung zustiandig
ist. Die nominale Spannung betrigt 28 V, die
maximale 36V und die minimal benétigte
Spannung 23 V. Dies ist den anfangs auf ca.
35V geladenen Batterien der WADIS Nutz-

last geschuldet, die sich im Laufe der Mission

auf knapp unter 28V entladen.
Zur Vermeidung elektromagnetischer Wech-
Abbildung 5.2.5.: Foto der (P)HLUX-

selwirkungen mit anderen Komponenten auf

Elektronik mit gedffnetem WADIS verfiigt (P)HLUX auBerdem iiber ei-
Bodendeckel ne Uberstromsicherung, einen gut isolierten

DC-Konverter und geschirmte Kabel.
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5.2.3. Auswertung der Flugdaten

Der Flug der ersten der beiden geplanten WADIS Missionen fand im Juni 2013 statt. Der Flug
wich leicht von der geplanten Trajektorie ab. In Abbildung 5.2.6 sieht man die Unterschiede
in den Flugbahnen. Neben der reduzierten Geschwindigkeit ist auch konsequenterweise die
Flughohe niedriger. So kann nicht der gesamte Bereich der oberen Atmosphére erfasst werden.
Der Flug fand tagsiiber statt, weswegen die beiden (P)HLUX Sensoren (W3 und W4) auf
der Oberseite der Kapsel zusétzlich durch Sonnenstrahlung beeinflusst wurden. Aus diesem
Grund wurde W4 mit einem Quarzglas verdeckt, welches mit dem Sensorgehéuse verklebt
wurde. Der auf diese Weise von der Anstromung geschiitzte Sensor ermoglicht somit den
Energieeintrag auf die Pt- und SiO, -beschichteten Sensoren durch die Warmestrahlung der
Sonne zu erfassen. Zur Auswertung des freien Sensors kann dieser Energiebeitrag anschliefSend
von dem Warmestrom auf den ungeschiitzten Sensor W3 subtrahiert werden.

Die gemessenen Temperaturen wahrend

des Flugs sind in Abbildung 5.2.7 dargestellt. 200;‘ [RE L ——— :2000

Bei einer Hohe von 0km beginnend, sind i e 2:%1g;?ﬁl‘z$;§;? ]

alle Widerstandsthermometer mit 22-24 °C 150:— . f ﬁzﬁlggﬁfﬁlfrfg 71500 g

quasi gleich warm. Bei ca. 58 km Hohe wird £ \ g

die Nutzlast von der Rakete getrennt und % 100:; 710000%

die Verkleidung, die die Messgerate auf der - : ] g
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geflogenen Trajektorie

die unbedeckten Sensoren jedoch starker er-
warmen, ist ein Teil der Erwarmung auf ae-
rodynamische Effekte zuriickzufiihren. Die
Machzahl, die in dieser Hohe ca. 3-4 betréigt, fithrt zu einem Verdichtungsstofl vor der WADIS
Nutzlast. Fiir eine Dissoziation der Stromung ist die Fluggeschwindigkeit zu niedrig, die
Komprimierung der Stromung fiihrt jedoch zu einem Anstieg der Temperatur. Die Sensorképfe
W1 und W2, welche sich auf der Unterseite, d. h. wahrend des Aufstiegs im Windschatten
befinden, erwérmen sich ab diesem Zeitpunkt nicht, sondern kiihlen sogar ab. Die Umgebungs-
temperatur betrigt in dieser Hohe ca. 0°C. Die Ursache der Temperaturschwankungen bei
W1- und W2 bis zu dieser Hohe ist unklar, konnen aber teilweise durch die Expansionskiih-
lung der anfanglich mit 1bar bedriickten Verkleidung und teilweise auf die aerodynamische
Erwarmung der Rakete im Flug zuriickzufithren sein.

Ab ca. 70km kiihlt W3 deutlich ab, da der Flugkorper rasch an Geschwindigkeit verliert
und sich der Temperatursprung iiber den Stofl abschwécht. Ebenso geht der Verdichtungsstof3

in der diinner werdenden Stréomung in einen schwachen Stof} tiber und verschwindet mit
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Abbildung 5.2.7.: Verlauf der Temperaturen auf dem Ober- (links) und Unterdeck (rechts)
wahrend des Flugs

zunehmender Hohe vollstandig. W4 hingegen erwéarmt sich noch bis 80 km Hohe und kiihlt erst
dartiber langsam ab. Dies kann bedeuten, dass das Gehéuse mit Glasabdeckung nicht vollig
dicht ist und eine Wechselwirkung mit der kalten AuBlenluft stattfindet. Die Warmestrahlung
der Sonne miisste die beiden Thermometer ansonsten weiterhin erwarmen, da sich die Fluglage
der Nutzlast, im Verhéltnis zur einfallenden Strahlung, wahrend dieser Flugphase nicht dndert.

Beim Abstieg kiihlt sich W4 bis hinab auf 65 km Hoéhe weiter ab, wiahrend der ungeschiitzte
Sensorkopf W3 bis unter 60 km Hohe nahezu seine Temperatur beibehélt. Die Sensoren W1
und W2, die nun direkt der Anstromung ausgesetzt sind, werden kontinuierlich wérmer,
wobei ab ca. 80 km der Temperaturgradient stark zunimmt. Dies deutet auf einen erneuten
Verdichtungsstof3 hin.

Die noch nicht erwiahnten Temperaturmessungen, gekennzeichnet mit Wx-TC in Abbildung
5.2.7, zeigen den Verlauf der Temperaturen im Sockel der Sensorkopfe. Mit Hilfe dieser
Temperaturen konnen die Warmeverluste entlang der Anschlussdrahte berechnet werden.
Sie erwdrmen sich im Laufe des Flugs nur um wenige Grad. Ausnahme bilden W1-TC
und W2-TC, die sich beim Abstieg unter 45 km Ho6he stark aufwidrmen. Eventuell sind die
aerodynamischen Lasten fiir die Sensoren zu hoch, wobei diese Hohe fiir die Messung natiirlich
vorkommenden atomaren Sauerstoffs nicht mehr relevant ist. Da die mittels Thermoelementen
gemessenen Temperaturen ein deutliches Rauschen aufweisen, werden die Temperaturen mit
einem Savitzky-Golay-Filter 3. Grades tiber je 8s gegldttet. Somit sind die in Abbildung 5.2.7
dargestellten Temperaturen bereits die geglatteten Werte.

Betrachtet man nun die Messungen eines jeden (P)HLUX Sensors fiir sich, erkennt man,
dass die hochkatalytisch beschichteten Temperatursensoren bei allen Sensorkopfen hohere
Werte als die mit SiOo-Oberflache aufweisen. Das gilt auch fiir den mit Glas bedeckten Sensor
W3. Auch sind die Temperaturdifferenzen niedriger als in Kapitel 5.2.1 abgeschétzt wurde.

Bei der Auslegung wird vereinfachend ein Gleichgewichtszustand zwischen den konvektiven
und chemischen Wérmestromen auf die Sensoren und der wieder abgestrahlten Energie
angenommen. Dies ist nattirlich fiir den realen Fall eines schnellen Flugkorpers, der eine sich

stdndig veranderte Anstrombedingung erfahrt, eine starke Vereinfachung. Aus diesem Grund
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wird bei der Auswertung der Temperaturdaten anders als bei der Abschétzung des Messsignals
vorgegangen. Dazu wird fiir jeden Temperatursensor eine Energiebilanz aufgestellt.

Zunéchst wird auf die Bilanz der beiden Sensorkopfe, die sich auf der Oberseite befanden,
eingegangen. Jeder Temperatursensor verfiigt iiber eine gewisse Wéarmekapazitat C'. Da die
Keramik in der der Platinwiderstand eingebettet ist, nicht bekannt ist, wird die Warme-
kapazitdt mit C' = 0,014 W/K abgeschétzt. Die Masse eines Temperatursensors betragt
0.0138g.

Damit eine Temperaturdanderung AT pro Zeiteinheit At eintritt, muss ein Nettowdrmestrom

: CAT
Qr =1,

den Sensor erreichen. Verluste konnen wie bereits erwahnt iiber die Anschlussdrahte aus einer

(5.2.5)

unbekannten Silber-Palladiumlegierung der Miniaturwiderstandsthermometer auftreten. Die
lassen sich mit einem angenommenen A 4,pq = 50 W/mK iiber

- A

Qprant = )\E (Tpioo — Tre) (5.2.6)
mit dem Drahtquerschnitt A = 4,9087 - 1072 mm? und einem Abstand von d = 10mm
bestimmen. Der konvektive Warmestrom auf die Sensoren mit SiOs-Beschichtung lasst
sich bestimmen, in dem man die Anteile von dem mit Glas bedeckten Sensor W4 vom
unbedeckten Sensor W3 subtrahiert und chemische Reaktionen auf dem niederkatalytischen

Material vernachléssigt

Qronv,Si0; = (QK,Si02,3 + QDraht,Si02,3) — (QK,SiOzA + QDraht,SiOgA) . (5.2.7)

Bei den Pt-beschichteten Thermometern geht man genauso vor, nur dass hier zusétzlich

ein chemischer Warmestrom auftreten kann

Qiot.pt = Qehem.pt + Qronv.pt = (QK,Pt,3 + QDraht,Pt,?)) — (QK,PtA + QDmht,Pt,4) (5.2.8)

Da die konvektiven Warmestrome auf beide Oberflichen, SiO, und Platin, auf Grund
der dhnlichen Oberflachentemperaturen in guter Naherung identisch sind, lasst sich nun der

chemische Warmestrom

Qchem,Pt = Qtot,Pt - Qkonv,SiOg (529)

bestimmen. Der reagierende Teilchenstrom auf der Pt-Oberfliche kann anschliefend mit 5.2.4
und der Sensorfliche A berechnet werden.

Da auch die Messungen mit den Platin-Widerstandsthermometern ein leichtes Rauschen
aufweisen, das durch die Bildung des Gradienten, siehe Gleichung 5.2.5, zusatzlich verstarkt
wird, ergeben sich auch fiir die ermittelten Teilchendichten starke Schwankungen. Aus diesem

Grund werden auch die Teilchendichten mit einem Savitzky-Golay-Filter 3. Grades tiber je
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Abbildung 5.2.8.: Verlauf der Teilchendichte beim Aufstieg (links) und Abstieg (rechts)

eine Zeitspanne von 4s geglattet.

Ausgewertet werden nur die Werte auf der Oberseite wihrend des Aufstiegs und auf der
Unterseite wihrend des Abstiegs der WADIS-Nutzlast. Da die Teilchendichte an atomarem
Sauerstoff in der oberen Atmosphére sehr gering ist, ist im Windschatten des Flugkorpers kein
verwertbares Signal zu erwarten. Zudem wiirde vorhandener Sauerstoff an den metallischen
Teilen der Nutzlast bereits rekombinieren, bevor er die Sensoren auf der Riickseite erreichen
wiirde.

Die so auf der WADIS-Oberseite ermittelte Teilchendichte beim Aufstieg ist in Abbildung
5.2.8 dargestellt. Idealerweise hétte das Signal bis ca. 75 km null betragen miissen, da in diesen
Hohen kein atomarer Sauerstoff vorhanden sein sollte. Nach der Raketenabtrennung entstehen
jedoch deutliche Ausschlige in der O-Teilchendichte, erst ins Positive und anschliefend
ins Negative. Dies bedeutet jedoch nicht, dass sich an dieser Stelle atomarer Sauerstoff
befindet oder der zuvor erwahnte Verdichtungsstofl dissoziierte Teilchen erzeugt. Vielmehr
verursacht das Auftreffen der turbulenten Strémung, hervorgerufen durch das Entfernen der
Verkleidung, ein kurzzeitiges Ungleichgewicht unter den einzelnen Temperatursensoren. Schon
Temperaturunterschiede von unter 1°C kénnen Ausschlige in dieser Hohe verursachen. Nach
dem doppelten Ausschlag steigt die Teilchendichte ab 77 km Hohe stark an, verbleibt aber
groftenteils im negativen Bereich. Eventuell tragen noch unberiicksichtigte thermodynamische
Effekte einen Teil dazu bei. Oder die tatsdchlichen thermophysikalischen Grofien des Sensors
und die Drahte, die hier nur abgeschéatzt werden, sind leicht verschieden. Das wiirde dazu
fithren, dass manche Warmestromanteile iiber- bzw. untergewichtet werden wiirden.

Zum Vergleich werden die Teilchendichten aus dem MSISE-90 Atmosphéarenmodell ebenfalls
mit aufgetragen. Zur besseren Darstellung des Verlaufs sind diese mit einem Faktor von 10
vergroflert angegeben. So zeigt sich, dass der erwartete Verlauf 1 - 2 GroBenordnungen unter
der Schwankungsbandbreite der hier bestimmten Teilchendichten liegt.

Da auf der Unterseite kein Sensor mit Glas abgedeckt ist, kann jeder der beiden Sensorképfe
W1 und W2 getrennt analysiert werden. Somit liegen aber auch keine Informationen tiber den
effektiven Strahlungswarmestrom auf dem Thermometer vor. Zwar sind die Oberflichen in

Richtung Erde gewandt, jedoch strahlen auch sie Warme ab bzw. empfangen Wérmestrahlung
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von der Erde. Diese besteht teilweise aus der Warmestrahlung der warmen Erdoberfliche und
teilweise aus der Reflexion der Sonnenstrahlung, der sogenannten Erdalbedo. Die effektiven
Strahlungswarmestrome auf die Temperatursensoren abzuschétzen, ist recht schwer, da sich je
nach Fluglage die geometrischen Sichtfaktoren zwischen den Sensoren und der Erdoberfliche
andern. Beim zweiten, niachtlichen WADIS-Flug wird der Einfluss der Erdalbedo, der den
grofiten Beitrag hat, keine Rolle mehr spielen.

Unter Vernachlédssigung der Warmestrahlung ergibt sich fiir W1 und W2 ein chemischer

Warmestrom geméfl

Qchem,Pt = Qtot,Pt — Qkonv,SiOQ = (QK,Pt + QDmht,Pt) — (QK,SiOQ + QDraht,SiOg) . (5.2.10)

Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.2.8 dargestellt. Absolut gesehen sind die Werte mehr
als 2 Groflenordnungen iiber der erwarteten Teilchendichte. Leider ergibt sich auch fir die
Verlaufe kein einheitliches Bild. Beginnend bei 115 km steigen die Teilchendichten bei W2 an,
befinden sich jedoch deutlich im negativen Bereich. Bei W1 féllt die Teilchendichte erst ab,
bevor sie unterhalb von 80 km wieder zu steigen beginnt. Der Verlauf zwischen 100 und 80 km
bei W1 dhnelt dem MSISE-90 Verlauf, jedoch ist dieser 100fach vergrofiert dargestellt. Unter
ca. 60 km taumelt die Kapsel beim Abstieg stark, wodurch sich die starken Schwankungen im
Endergebnis erklaren lassen.

Zusammengefasst kann gesagt werden, dass eine instationidre Messung in stark verdiinn-
ten Gasen zwischen Kontinuum und molekularer Stromung mittels katalytischem Prinzip
extrem schwierig ist. Es gilt ein kleines Signal aus einer Vielzahl unterschiedlicher Einfliisse
zu bestimmen. Trotzdem ist der Versuch noch nicht gescheitert, da erstens noch einige
Verbesserungen durchgefiihrt werden konnen und zweitens der Flug bei Sonnenschein sehr
ungiinstig ist. Der Sonneneinfluss kann auf der Oberseite iiber den abgedeckten Sensor nur
ungefahr ermittelt werden, da das Glas nicht die komplette Strahlung durchlédsst. Dadurch
kann es zu Unterschieden im Vergleich zu dem ungeschiitzten Sensor kommen. Der Einfluss
der Strahlung auf die Sensorkopfe auf der Unterseite kann gar nicht ermittelt werden.

Verbesserungen am (P)HLUX Sensorsystem sind durch silberbeschichtete Temperatursenso-
ren moglich, die laut Literaturangaben bis zu viermal stérker katalytisch auf die Sauerstoftre-
kombination wirken. Fiir den ersten WADIS Flug wird noch auf die sichere Variante mit dem
edleren Metall Platin zuriickgegriffen. Zum anderen missen die thermophysikalischen Eigen-
schaften der eingesetzten Widerstandsthermometer und des gesamten Sensorkopfs bestimmt
werden. Dazu konnte eine Warmestromkalibrierung der Sensoren mit Hilfe der NISI-Methode
durchgefithrt werden, die sich gut fiir anschlieBende instationare Messungen eignet. Des
Weiteren sollte vor dem zweiten Flug eine Kalibrierung des Sensors bzw. die Bestimmung der
katalytischen Eigenschaften der Oberflichen durchgefiihrt werden. Hierzu konnte die sich
in der Entwicklung und Charakterisierung befindende Mikrowellen-Plasmaquelle verwendet
werden, die sich durch die Erzeugung von reinen Sauerstoff-Niederdruckplasmen auszeichnet.

Dadurch kénnten die Literaturangaben hinsichtlich der Rekombinationskoeffizienten iiberpriift
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und erweiternd fiir unterschiedliche Teilchenstrome und Temperaturen bestimmt werden. Au-
Berdem konnte eine Simulation des Stromungsfelds um die Nutzlast an mehreren Punkten der
Trajektorie die Genauigkeit der auf die Sensoren treffenden Teilchenstrome verbessern. Somit
koénnte der Kontinuums-, Ubergangs- sowie der freie Molekularstromungsbereich erfasst werden.
Die hier getroffenen Annahmen decken nur den letzteren Bereich ab. Als weitere Alternative
konnte der Einsatz von Temperatursensoren mit groferem Oberflache-zu-Volumen-Verhéltnis
oder die Verwendung von offenen Platin-Diinnfilm-Widerstandsthermometern untersucht
werden. Dies wiirde die Masse des Sensors reduzieren und der Platin-Film kénnte direkt mit
dem atomaren Sauerstoff interagieren. Fiir die nichtkatalytische Seite konnte der Platin-Film

mit einer wenige Mikrometer dicken Glasschicht geschiitzt werden.
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Kapitel 6.

Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wird eine Methode vorgestellt, die es ermoglicht, die druck- und temperatu-
rabhangigen, katalytischen Eigenschaften beliebiger Materialien in einer charakterisierten
Uber- und Unterschallanstrémung im chemischen Nichtgleichgewicht zu bestimmen. Relevante
Einsatzgebiete sind zum Beispiel Hitzeschutzmaterialien fiir hypersonische Wiedereintritts-
korper.

Eine zentrale Rolle bei der Auswertung spielt die Messung der sich einstellenden Oberfla-
chentemperatur. Aus dieser kann die Wérmestromdichte bestimmt werden, die sich zum Teil
aus der katalytisch hervorgerufenen chemischen Wirmestromdichte zusammensetzt. Uber
diese lasst sich die Reaktionsrate in Oberflachenndhe ermitteln. Die hier verwendete Methode
zur Bestimmung der Warmestromdichte setzt die Kenntnis des Emissionsgrads des Werk-
stoffs voraus. Die Emissionsgrade werden in dieser Arbeit mittels EMF-Teststand ermittelt.
Prinzipiell kann aber auch jedes andere Warmestrommessprinzip angewendet werden.

Um die Genauigkeit der Messung der Oberflaichentemperaturen zu erhéhen, erfolgt eine
Modifikation der bestehenden Materialsonde. Die Probengeometrie kann trotz der Anpassung
beibehalten werden. Im Plasmastrahl werden alte und neue Materialsonden eingesetzt und
mittels thermografischer 2D-Bilder verglichen. Die Aufnahmen zeigen eine deutlich bessere
thermische Isolation der Materialproben in der Sonde und somit hoherer Werkstofftempera-
turen bei gleicher Anstromung. Aus diesem Grund kénnen Warmestromverluste in kiihlere
Bereiche der Sonde vernachlassigt werden und der Gesamtfehler, der je nach Temperatur bis
zu 30% betragen kann, wird bei der Bestimmung der Wéarmestromdichte auf < 1% reduziert.

Die Stromungscharakterisierung wird fiir das vorgestellte Verfahren hinsichtlich Enthalpie,
Druck, Geschwindigkeit und Temperatur durchgefiihrt. Zur Bestimmung der katalytischen
Effizienz eines Werkstoffs muss dieser in einer Staupunktskonfiguration der bekannten che-
misch reaktiven Anstromung ausgesetzt werden. Als Vereinfachung muss fiir den Freistrahl
lediglich lokales thermisches Gleichgewicht angenommen werden. Alle weiteren Stromungs-
groBen der Grenzschicht werden numerisch mit dem neuentwickeltem Programm VSL1D
errechnet. VSL1D berechnet Transportgrofien 2. Ordnung. Die charakterisierte Anstromung,
die Oberflichentemperatur, die Warmestromdichte sowie die Oberflichenreaktionsrate gehen
dabei als Randbedingung in die Berechnung ein, wobei Letztere die einzige gesuchte Grofie
ist. Mit VSL1D lassen sich automatisiert ganze Datenbanken an Messwerten berechnen und
Werkstoffe in bekannten Stréomungen hinsichtlich ihrer katalytischen Eigenschaften auswer-
ten. Die Berechnung der Datenbank erfolgt tiber die Eingabe des Indizes der Anstréomung,
dem verwendeten Werkstoff, dessen Emissionsgrad vorher hinterlegt werden muss und die

gemessene Oberflichentemperatur als Parameter eingegeben werden. Der Emissionsgrad ist in
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VSL1D bereits hinter den Werkstoffen hinterlegt, es kann jedoch auch die fiir die Auswertung
zu verwendende Oberflaichendichte manuell eingegeben werden. Die Verifikation VSL1D’s
wird durch den Vergleich mit URANUS2D und zweier Testfélle durchgefithrt. Zudem wird im
Rahmen dieser Arbeit erstmalig der Einfluss der Thermodiffusion auf katalytische Vorgénge
und somit den Rekombinationskoeffizienten beriicksichtigt und untersucht.

Im Rahmen dieser Arbeit werden hochenthalpe, dissoziierte Sauerstoffstromungen ver-
wendet, die mittels induktivem Plasmagenerator erzeugt werden. Um weitere Gas-Ober-
flachenwechselwirkungen zu reduzieren, die die zu untersuchenden katalytischen Vorgange
iiberlagern wiirden, erfolgen die Untersuchungen mit voroxidierten Materialien. Dabei zeigt
sich die temperatur- und druckabhéngige Umwandlungsfihigkeit der Oxidschichten, die
besonders bei metallischen Werkstoffen zu zahlreichen Phasenanderungen und Variation
der Oxidationsstufen fithren. Bei der Materialvorbereitung wird deshalb besonders auf die
Bildung temperaturstabiler Oxidschichten geachtet. Die Oxidschichten werden jeweils bei
Temperaturen erzeugt, die die erwarteten, hochsten Temperaturen des Werkstoffs im Plasma-
strahl darstellen. Im Falle von Wolfram konnen sie jedoch in Sauerstoffplasmen, wie gezeigt
wird, nicht vollig unterbunden werden.

Leider zeigen sich Unstimmigkeiten bei der Betrachtung der Messergebnisse der durchge-
fithrten Strahlcharakterisierung. Einerseits stellen sich unplausible Verlaufe wichtiger Stro-
mungseigenschaften ein, andererseits fallt es schwer, die Daten miteinander zu korrelieren.
Trotz Untersuchungen der eingesetzten Sonden und Variation der Messparameter kénnen
jedoch keine Fehler der hier beschriebenen Messungen gefunden werden. Vielmehr sprechen die
Hinweise dafiir, dass die induktive Plasmaquelle ungeeignet ist, stationére Strahlbedingungen
herzustellen, die zur prazisen Untersuchung von Gas-Oberflichenwechselwirkungen notwendig
sind. Es wird vermutet, dass der Hauptgrund dafiir in hochfrequenten Anderungen der
Stromungsfeldgrofien, hervorgerufen durch Oszillationen des Plasmagenerators liegen. Leider
existieren weltweit nur wenige alternative Anlagen, um verunreinigungsfreie und hochent-
halpe Sauerstoffstromungen zu erzeugen, weswegen fiir diese Arbeit keine andere Testanlage
herangezogen werden kann. Die grundsétzliche Methodik der katalytischen Auswertung kann
trotz dieser Schwierigkeiten gezeigt werden.

Darauf aufbauend wird fiir das Wiedereintrittsexperiment EXPERT, ein Projekt der ESA,
ein Sensorsystem namens PHLUX auf Basis katalytischer Oberflachenreaktionen erst kon-
struiert, dann qualifiziert und schlieBlich in die Wiedereintrittskapsel integriert. Uber die
im Vorfeld untersuchte hochkatalytische PM1000® und die niederkatalytische SiO,-Proben
konnen Reaktionsraten des Sauerstoffs ermittelt und der Anteil atomaren Sauerstoffs bzw. des
Dissoziationsgrads lokal in Oberflichenndhe bestimmt werden. Wolfram, das zur Detektion
atomaren Stickstoffs verwendet wird, zeigt im Sauerstoffplasma bei hohen Temperaturen
starke oberflachliche Reaktionen. Nach ersten Analysen sollten die Temperaturen im Flug
jedoch niedrig genug bleiben, um starke Oxidationsreaktionen, wie sie bei den PWK Tests
auftreten, zu vermeiden. Durch den in Simulationen ermittelten sehr niedrigen Stickstoffdisso-

ziationsgrad wahrend des Wiedereintritts, wird die katalytische Effektivitdt von Wolfram im
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Rahmen dieser Arbeit nicht weiter untersucht. Das Vierte fiir PHLUX ausgewéahlte Material
SiC kann zudem wichtige Riickschliisse auf das Oxidationsverhalten der keramischen Probe
wahrend des Wiedereintritts erlauben, da sich der Warmestrom auf die im Flug oxidierende
SiC-Probe der voroxidierten Probe mit SiOy-Oberfliche annahern miisste. Die Kalibrierung
der pyrometrischen Sensorkopfe erfolgt tiber eine Kalibriermethode, mit der anhand von nur
3 Messpunkten das Signal physikalisch nachgebildet werden kann. So werden spétere Messun-
gen mit hoher Genauigkeit inter- und extrapolierbar. Gleichzeitig bleibt der Aufwand der
Pyrometer-Kalibrierung niedrig. Die vorgestellte Pyrometer-Kalibrierungsmethode ermoglicht
es zudem, bei bekanntem Emissionsgrad die Kalibrierung der Sensoren in den Materialsonden
erst wihrend der Materialtests im PWK durchzufiihren, weswegen langwierige Kalibrierungen
an schwarzen Strahlern entfallen.

Auf Grund der Projektverzogerungen und dem in unbestimmte Zeit verschobenen Startter-
min, kann im Rahmen dieser Arbeit jedoch keine Auswertung der Flugdaten mehr durchgefiihrt
werden. Obwohl die ESA zu diesem Zeitpunkt noch auf der Suche nach geeigneten Trégerra-
keten ist, ist die Einstellung des EXPERT Projekts auf Grund der langen Verschiebung und
den damit verbundenen Mehrkosten sehr wahrscheinlich.

Des Weiteren wird fiir die Hohenforschungsmission WADIS ein Sensorsystem namens
(P)HLUX entwickelt, welches in der Lage sein sollte, atomaren Sauerstoff in sehr geringen
Konzentrationen nachzuweisen. Die Auswertung der ersten vorliegenden Flugdaten hinsicht-
lich der Teilchendichte atomaren Sauerstoffs zeigt das Potenzial des Messprinzips auf. Die
Auswertung der Flugdaten des zweiten WADIS Flugs wird weitere wichtige Erkenntnisse
liefern, zumal auf Grund des geplanten Nachtflugs die Ausgangslage hierbei wesentlich besser
ist.

Zukiinftige Entwicklungen zur Verbesserung der Bestimmung katalytischer Materialeigen-
schaften miissen an der Verbesserung der induktiven Plasmaquelle ansetzen. Die Anlage ist
zwar in der Lage reine Plasmen zu erzeugen, die sich besonders fiir Materialuntersuchungen
eignen, durch die Instationaritidt der Stromung sind diese jedoch so gut wie unmoglich. Eine
stationdre Anstromung setzen jedoch fast alle gegenwértig Anwendungen in Plasmawindka-
nalanlagen voraus. Dieses Ziel konnte dadurch gelingen, dass das erzeugte Plasma erst durch
einen Diisenhals mit anschlieBender Expansionsdiise geleitet wird. Die Querschnittsverengung
in Kombination mit einem zusétzlich erhéhten Gasmassenstrom wiirde eine Erhéhung des
Drucks im Entladungsrohr bedeuten. Die daraus entstehende Zunahme an Teilchenkollisionen
konnte zu einer Homogenisierung des Plasmas fithren. Erste Versuche dahingehend zeigen
allerdings, dass sich eine Diise nicht ohne zuséatzliche Anpassungen an der Plasmaquelle
einsetzen lésst. Der hohe Druck im Generator verhindert die Ziindung des Plasmas, so dass
die Kiihlleistung des Generators, durch die Erhéhung der angelegten elektrischen Leistung,
nicht mehr ausreicht. Als weitere Mafinahme konnte die Schwingfrequenz des Generators
soweit angehoben werden, dass sich die Zeitskala, in der sich die Schwerteilchentemperatur

andert, unterhalb der Zeitskala einer typischen Schwingkreisfrequenz des Generators liegt.
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Anhang A.

Bilder der Materialprobentests

Abbildung A.0.1.: Plasmawindkanaltest mit SiC

Abbildung A.0.2.: Plasmawindkanaltest mit vorox. SiC
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A. Bilder der Materialprobentests

Abbildung A.0.3.: Plasmawindkanaltest mit Wolfram

Abbildung A.0.4.: Plasmawindkanaltest mit PM1000

Abbildung A.0.5.: Plasmawindkanaltest mit C/C-SiC
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