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Kurzfassung

Kurzfassung

Das Ziel dieser Arbeit ist es, hinsichtlich Dammwirkung und Kosten geeignete schiittfahige
Warmedammstoffe fiir doppelwandige Warmwasserspeicher mit Vakuumwarmeddammung zu
identifizieren und eine Vorhersage Uber die effektive Warmeleitfahigkeit in Abhdngigkeit von
Luftdruck und Temperatur treffen zu kdnnen. Zu diesem Zweck werden expandierte Perlite unter-
schiedlicher mittlerer KorngréfRen und Mischungen aus expandierten Perliten und pyrogener
Kieselsdure untersucht. Schwerpunkt der Untersuchungen ist die Ermittlung der effektiven
Warmeleitfahigkeit bei unterschiedlichen Luftdriicken und Temperaturen. Die effektive Warme-
leitfahigkeit wird in einer eigens entwickelten Versuchsanlage, nach einem stationdaren Mess-
prinzip, bei Luftdriicken zwischen 0,001 mbar und Atmosphirendruck von (960 + 20) mbar
sowie bei Probenmitteltemperaturen zwischen -5 °C und 90 °C bestimmt. Die maximale relative
Messunsicherheit der Versuchsanlage betrdagt <8 % bei den geringsten und <3 % bei den
hochsten gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeiten. Reine feinkdrnige expandierte Perlite mit
Dichten der Schiittungen >182kg/m?> erreichen bei Luftdriicken <0,1 mbar und allen ge-
messenen Probenmitteltemperaturen die geringsten effektiven Warmeleitfahigkeiten. Bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C liegen diese bei < 4,84 mW/(m-K). Mischungen aus einem
vergleichsweise grobkoérnigen expandierten Perlit mit einer sehr feinkérnigen und feinporigen
pyrogenen Kieselsdaure konnen hingegen, bei technisch einfacher zu handhabenden Luftdriicken
von > 1 mbar, z.T. geringere effektive Warmeleitfahigkeiten erreichen als reine expandierte
Perlite. Mischungen dieser Komponenten werden in dieser Arbeit erstmals in Form einer losen
Schiittung bzgl. ihrer effektiven Warmeleitfahigkeit untersucht. Bei einer Probenmittel-
temperatur von 48 °C werden in diesem Luftdruckbereich effektive Warmeleitfahigkeiten dieser
Mischungen von > 12,17 mW/(m-K) gemessen. Anhand der gemessenen effektiven Warmeleit-
fahigkeiten sowie weiterer Stoffeigenschaften, werden vollstandig pradiktive analytische Modelle
der effektiven Warmeleitfahigkeit entwickelt. Das Modell fiir Mischungen gilt flir ein ausgewdhltes
Stoffpaar, wahrend das Modell fiir expandierte Perlite fiir beliebige ungemahlene expandierte
Perlite verwendbar ist. Es handelt sich nach Kenntnis des Autors um das erste vollstindig
pradiktive analytische Modell der effektiven Warmeleitfahigkeit fiir expandierte Perlite, welches
auch die Kopplung von Gas- und Festkorperwarmeleitung beriicksichtigt und fiir welches
lediglich drei einfach und kostengiinstig zu messende Grofien bestimmt werden miissen. Diese
Groflen sind der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser, die mittlere Korndichte sowie
die Dichte der Schiittung des expandierten Perlits. Aus den Messwerten der effektiven Warmeleit-
fahigkeit wird ein Zusammenhang von volumengewichtet gemitteltem Korndurchmesser zur
Kopplung von Gas- und Festkorperwdrmeleitung deutlich, der fiir das Modell fiir expandierte
Perlite verwendet wird. Mit den Modellen ist es nun méglich, ohne entsprechende Messungen, die
effektive Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus einem expandierten Perlit und einer pyrogenen
Kieselsaure sowie fiir beliebige ungemahlene expandierte Perlite, mit zufriedenstellender bis

hoher Genauigkeit vorherzusagen.
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Abstract

Abstract

The objective of this work is identifying suitable thermal insulation materials for double-walled
hot water stores with vacuum thermal insulation regarding effectiveness and costs and predicting
their effective thermal conductivities dependent on air pressure and temperature. Therefore,
perlites of different grain sizes and mixtures of expanded perlites and fumed silica are
investigated. The main focus of these investigations is laid on measurements of the effective
thermal conductivity at different air pressures and temperatures. These measurements are
carried out in a self-made apparatus with a steady-state measuring principle at air pressures
between 0.001 mbar and an atmospheric pressure of (960 + 20) mbar as well as for mean sample
temperatures between -5 °C and 90 °C. The maximum measuring uncertainty of the measuring
apparatus is <89% at the lowest and <3 % at the highest measured effective thermal
conductivities. Pure fine-grained expanded perlites with bulk densities > 182 kg/m? have the
lowest thermal conductivities for air pressures < 0.1 mbar for all measured mean sample
temperatures. At a mean sample temperature of 48 °C, these thermal conductivities are
< 4.84 mW/(m-K). Mixtures of a comparably coarse-grained expanded perlite with very fine-
grained and fine-pored fumed silica reach partially lower thermal conductivities than pure
expanded perlites at air pressures > 1 mbar. In this work, effective thermal conductivities of these
components in form of a loose filling are measured for the first time. At a mean sample
temperature of 48 °C and at air pressures > 1 mbar, these mixtures have thermal conductivities of
>12.17 mW/(m-K). Furthermore, completely predictive analytical models of the thermal
conductivity are developed using measuring data of thermal conductivity and other material
properties. Whereas the mixtures’ model is only valid for one particular set of materials, the
expanded perlites’ model is valid for any kind of unground expanded perlites. To the best of the
author’s knowledge, it is the first analytical model suitable for expanded perlites, which can also
predict the coupling of solid and gas thermal conductivity, with the knowledge of only three
material properties, that can easily be measured. These material properties are the volume-
weighted mean grain size, the mean grain density and the bulk density. The measuring data of the
thermal conductivity show a correlation between the coupling of solid and gas thermal
conductivity and the volume-weighted mean grain diameter of expanded perlites. This correlation
is used for the predictive model. With the models developed within this work, effective thermal
conductivities of mixtures from an expanded perlite and fumed silica and of pure unground
expanded perlites can be calculated in satisfactory and partially high precision and accuracy,

without respective measurements.
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1 Einleitung und Motivation

Mit dem Ziel den Klimawandel zu verlangsamen, wurden global, EU-weit und deutschlandweit
Abkommen, Gesetze und Verordnungen zur Reduktion von Treibhausgasemissionen auf den Weg
gebracht, verabschiedet und werden laufend aktualisiert [1], [2], [3], [4], [5]- Thermische Energie
flir Warmwasser, Raum- und Prozesswarme hatte in Deutschland, mit 53,2 % im Jahr 2018, den
grofdten Anteil am gesamten Endenergieverbrauch [6]. Daraus ergibt sich eine libergeordnete
Bedeutung der Bereitstellung von Warme aus erneuerbaren Quellen, wie es beispielsweise die
Solarthermie erméglicht. Fiir die meisten Anwendungsfille der Solarthermie werden thermische
Energiespeicher benotigt. Dafiir werden zumeist Warmwasserspeicher verwendet. Diese dienen
in jedem Fall der Kurzzeitspeicherung, konnen aber bei entsprechender Dimensionierung auch
zur Langzeitspeicherung von thermischer Energie bis zu mehreren Monaten verwendet werden
[71,18],[9], [10], [11], [12], [13], [14]. Neben der Solarthermie werden Warmwasserspeicher u. a.
auch fiir die Kraft-Warme-Kopplung, beispielsweise zur Flexibilisierung des Betriebs von Heiz-
kraftwerken, eingesetzt [15], [16]. Zudem konnen sie, insbesondere nach verstarkter Integration
von fluktuierenden Energiequellen in Stromnetze, auch zur Speicherung von iiberschiissiger
elektrischer Energie in Form von thermischer Energie genutzt werden (,Power2Heat"). Die
gespeicherte thermische Energie kann direkt genutzt, oder wieder in elektrische Energie umge-
wandelt werden [17], [18]. Um fiir alle genannten Anwendungsfalle thermische Energie in Form
von fithlbarer Warme effizient speichern zu kénnen, bedarf es einer effektiven Warmedammung,.
Um einen Beitrag dazu zu leisten, wurde vom Institut fiir Thermodynamik und Warmetechnik
(ITW)! der Universitat Stuttgart gemeinsam mit der Firma Sirch Tankbau-Tankservice Speicher-
bau von Anfang 2013 bis Ende 2015 ein Projekt mit dem Titel und Ziel der ,Entwicklung
grofdvolumiger, preiswerter Warmwasserspeicher mit hocheffizienter Dimmung zur Aufdenauf-
stellung” (Kurztitel: ,StoEx“) durchgefiihrt [14]. Teile der vorliegenden Arbeit wurden im Rahmen
dieses Projekts durchgefiihrt. Die Vorteile der Aufdenaufstellung grofivolumiger Warmwasser-
speicher liegen zum einen in dem dadurch eingesparten, wertvolleren Innenraum. Zum anderen
konnen diese Speicher durch eine Auféenaufstellung einfacher fiir Bestandsgebdude nachgeriistet
werden. Zudem fiihren Warmeverluste des Speichers bei Aufienaufstellung nicht zu einer
Uberhitzung und damit einem héheren Kiihlbedarf von Innenridumen im Sommer. Diesen Vor-
teilen steht eine im Jahresmittel tiblicherweise geringere Umgebungstemperatur des Speichers
gegeniiber, welche zu hoheren Warmeverlusten fithren kann. Ein Ziel des Projekts StoEx war
daher die Entwicklung einer effektiven und kostengilinstigen Warmedammung. Eine alleinige
Erh6hung der Dammdicke zur Steigerung der Dammwirkung fiihrt bei zylindrischen Kérpern wie
Warmwasserspeichern in Tankbauweise zu einer quadratisch dazu ansteigenden Erhéhung der

wiarmelbertragenden Oberflache zur Umgebung. Diese Oberflache ist direkt proportional zum

1Das ITW wurde im Juli 2018 mit dem Institut fiir Gebdudeenergetik (IGE) sowie dem Institut
fir Energiespeicherung (IES) zum Institut fiir Gebdudeenergetik, Thermotechnik und Energie-
speicherung (IGTE) zusammengefiihrt.
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Verlustwidrmestrom. Dadurch sinkt die Effizienz der Wirmeddmmung mit steigender
Dammdicke. Die Erhohung der Dammwirkung durch Verringerung der effektiven Warmeleit-
fahigkeit der Warmedammung stellt eine bzgl. des Dammvolumens effizientere Option dar, die im
Projekt StoEx verfolgt wurde. Hauptaugenmerk wurde dabei auf die Weiterentwicklung der
Technologie einer Vakuumwarmedimmung mit Warmedammstoffen im Zwischenraum eines
doppelwandigen Stahltanks gelegt (siehe Kapitel 3.1). Ziel hierbei, sowie der vorliegenden Arbeit,
war u. a. die Identifikation von moglichst kostengiinstigen Warmeddmmstoffen, die eine sehr
geringe effektive Warmeleitfahigkeit bereits bei hoheren, und damit technisch einfacher
herzustellenden und aufrechtzuerhaltenden, Vakuumdriicken erzielen als bisher fiir die gleiche
Technologie verwendete Warmeddmmstoffe. Gegentliber gingigen, beliifteten und trockenen
Wairmedammstoffen kénnen durch die gewahlte Dammtechnologie um den Faktor 5 bis 10
geringere effektive Warmeleitfahigkeiten erzielt werden [14], [19]. Ein weiterer Vorteil der
Vakuumwiarmedammung fiir AufRenanwendungen ist die Unabhangigkeit der Warmedammstoffe
von der Witterung, bedingt durch den hermetischen Einschluss. In der Realitit kommt es,
insbesondere bei Aufdenanwendungen, haufig zu einer Durchfeuchtung beliifteter Warmedamm-

stoffe, wodurch deren effektive Warmeleitfahigkeiten signifikant ansteigen konnen [20].

In der vorliegenden Arbeit werden zunachst Grundlagen der Warmetransportmechanismen in
Dammstoffschiittungen erlautert. Im Anschluss wird in einer Literaturiibersicht auf die bis-
herigen Entwicklungen bzgl. Vakuumwarmeddmmungen, auf bisher verwendete Vakuumwarme-
dammstoffe und auf grundlegende Ansitze zur analytischen Modellierung der effektiven Warme-
leitfahigkeit von Schiittungen eingegangen, bevor die daraus folgende Aufgabenstellung der vor-
liegenden Arbeit formuliert wird. Nachfolgend werden die untersuchten Wirmedammstoffe
sowie Methoden und Ergebnisse der Bestimmung ihrer Stoffeigenschaften gezeigt, die fiir die
analytische Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit, sowie fiir eine qualifizierte Analyse
der Messergebnisse notwendig sind. Darauf folgend wird die im Rahmen dieser Arbeit ent-
wickelte und aufgebaute Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit be-
schrieben, bevor die damit erzeugten Messergebnisse gezeigt und diskutiert werden. Neben den
thermischen Eigenschaften werden daraufthin auch Kosten und Handhabung der untersuchten
Wairmedammstoffe verglichen und diskutiert. Danach werden die entwickelten analytischen
Modelle zur Vorhersage der effektiven Warmeleitfahigkeit gezeigt, validiert und bzgl. ihrer
Sensitivitit bewertet. Zum Schluss wird die Arbeit zusammengefasst und in einem Ausblick

werden mogliche, daran anschliefdende Forschungstatigkeiten vorgeschlagen.
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2 Grundlagen der Warmetransportmechanismen in
Dammstoffschiittungen

Der Warmetransport durch Warmeleitung in einem Medium kann mit dem FOURIER'schen Gesetz

nach Gleichung (2-1) beschrieben werden.

qg= —A-grad(T) (2-1)
Mit:
q: Wirmestromdichte [W/m?]
A Warmeleitfahigkeit [W/(m-K)]
T: Temperatur [K]

Porose Korper wie Warmedammstoffe enthalten unterschiedliche Phasen, in welchen mehrere
Warmetransportmechanismen stattfinden. In diesem Fall wird anstatt der Warmeleitfahigkeit als
reine Stoffgrofie eine effektive Warmeleitfahigkeit A.¢r [W/(m-K)] verwendet, in welcher die auf-

tretenden Warmetransportmechanismen zusammengefasst sind.

Wairmedammstoffe haben die Aufgabe, den Warmetransport zwischen einem Koérper und seiner
Umgebung zu verringern. In konventionellen Warmedammungen wird dazu die vergleichsweise
geringe Warmeleitfahigkeit eines Gases, zumeist Luft, genutzt. Die Warmedammstoffe schliefden
diese Gase in ihren Poren ein, um Konvektion zu unterbinden. Handelt es sich um offenporige
Wairmedammstoffe, kann der Gasdruck durch Evakuieren verringert werden, um somit auch die
Wairmeleitung iiber die Gasphase zu unterbinden Zudem reduziert der Feststoffanteil der
Wairmedammstoffe den Warmestrom tiber Strahlung. Um die Warmeleitung iiber die Feststoff-
phase moglichst gering zu halten, besitzen diese eine hohe Porositit und eine geringe Warmeleit-
fahigkeit des Feststoffanteils. Bei den in dieser Arbeit untersuchten Warmedammstoffen handelt
es sich um Schiittungen, da diese vergleichsweise einfach in den Zwischenspalt eines
doppelwandigen Behalters eingebracht werden koénnen. In Abbildung 2-1 sind die Warme-
transportmechanismen in einer Schiittung anhand zweier kugelférmiger Schaumkérner

dargestellt.

Der gesamte Warmestrom Qges [W] durch eine Dammstoffschiittung setzt sich demnach

zusammen aus den Warmestromen durch
e den Gasanteil Qg4 [W],
e den Festkorperanteil Qrx [W],
e die Kopplung von Gas- und Festkorperwarmeleitung QKp, [W],
e die Strahlung Qs [W].

Die einzelnen Wirmetransportmechanismen werden in den nachfolgenden Unterkapiteln

beschrieben.
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Gemafs HAURLER und SCHLEGEL [21] kann Konvektion in Poren mit Durchmessern kleiner als 5 mm
vernachldssigt werden, da in diesem Fall der Stromungswiderstand zu hoch wird. Dies trifft fiir
alle in dieser Arbeit untersuchten Warmeddammstoffe zu. Die Kopplung von Strahlung und
Warmeleitung wird in dieser Arbeit vernachlassigt, was gemafd REISS [22] u. a. fiir sehr grofie
optische Dicken (siehe Kapitel 3.4.4, Gleichung (3-16)) zuldssig ist. Diese Voraussetzung wird in

der vorliegenden Arbeit und fiir die vorgesehene Anwendung weitgehend erfiillt.

Festkorperwirmeleitung Gaswirmeleitung | Kopplungseffekt |

[
‘ —

Abbildung 2-1: Wirmetransportmechanismen in einer Schiittung aus kugelférmigen
Schaumkérnern

2.1 Gaswirmeleitung

Nach der kinetischen Gastheorie wird Warme in Gasen iiber StofRe von Molekiilen hoherer
kinetischer Energie zu Molekiilen geringerer kinetischer Energie tibertragen. In Abbildung 2-1
sind die Gasmolekiile als griine Punkte dargestellt und die Bewegungsrichtungen, die zu St6f3en
mit den nichsten Gasmolekiilen fithren, mit grauen Pfeilen. In einer Schiittung aus pordsen
Kornern, wie Schaumkornern, findet Gaswarmeleitung bei hinreichendem Gasdruck sowohl
innerhalb der Kornporen als auch zwischen den Koérnern statt. Die mittlere freie Weglange
ln Gas [m], die ein Molekiil zurticklegt, bevor es mit einem weiteren Molekiil zusammenstoft,
kann gemaf? der kinetischen Gastheorie mit Gleichung (2-2) berechnet werden [23].
k-T

l = =" 2-2
m,Gas \/E ] AM D ( )

Mit:

k: BoOLTZMANN-Konstante [] /K]

Ay:  StoRquerschnitt der Gasmolekiile [m?]
p: Gasdruck [Pa]
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Eine einfache Berechnung der Warmeleitfahigkeit ruhender Gase im Bereich der Kontinuums-
stromung (Kontinuums-Warmeleitfahigkeit) A 45 kone [W/(m-K)] ergibt sich nach der kinetischen
Gastheorie mit Gleichung (2-3) [23]:

2:k-T

AGas,Kont = § *PGas lm,Gas *Cy (2'3)

my:  mittlere Masse der Gasmolekiile [kg]
Pcas: Dichte des Gases [kg/m?]

cy: spezifische Warmekapazitiat des Gases bei konstantem Volumen [J/(kg-K)]

Die Giiltigkeit von Gleichung (2-3) ist allerdings nur gegeben, wenn der Abstand der das Gas
begrenzenden Wiande sehr viel grofier ist als die mittlere freie Weglidnge der Gasmolekiile. In
diesem Fall existieren sehr viel mehr Stofie der Gasmolekiile untereinander als mit den
begrenzenden Wanden. Das Gas befindet sich damit im Bereich der Kontinuumsstrémung [24].
Auflerdem muss der Gasmolekiildurchmesser sehr viel kleiner sein als die mittlere freie
Weglange. In dieser Arbeit wird ausschliefilich Luft bis maximal 1 bar Absolutdruck als Fiillgas
der Warmedammstoffe eingesetzt, fiir welche die letztgenannte Bedingung gegeben ist. Wenn
wiederum sehr viel mehr Stofe der Gasmolekiile mit den Wanden als untereinander stattfinden,
spricht man von freier Molekularstromung. Freie Molekularstromung findet statt, wenn die
mittlere freie Weglinge der Gasmolekiile sehr viel grofier ist als der Abstand der das Gas
begrenzenden Wande. Dies kann sowohl durch Verringerung des Gasdrucks als auch durch den
Einschluss des Gases in sehr kleine Spalte oder Poren erreicht werden. Im Bereich der freien
Molekularstromung ist die Gas-Warmeleitfahigkeit sehr gering. Eine Gasdruckabhangigkeit der
Gas-Wirmeleitfahigkeit existiert nur im Bereich freier Molekularstromung sowie im Ubergangs-
bereich zwischen Kontinuumsstromung und freier Molekularstromung. Im Bereich der

Kontinuumsstromung ist die Gas-Warmeleitfihigkeit unabhingig vom Gasdruck.

SMOLUCHOVSKI wies 1911 die Theorie eines Temperatursprungs zwischen Gas und Wand als
Ursache fiir die Abhdngigkeit der Gas-Warmeleitfahigkeit vom Abstand der begrenzenden Wande
und vom Gasdruck experimentell nach [25]. Im gleichen Jahr veroéffentlichte auch KNUDSEN
experimentelle Ergebnisse zur Gaswarmeleitung zwischen Oberflichen unterschiedlicher Ab-
stdnde [26]. Nach ihm wurde die KNUDSEN-Zahl Kn [-] (siehe Gleichung (2-4)) benannt, die haufig

zur Charakterisierung der oben beschriebenen Stréomungsbereiche verwendet wird:

!
Kn = 5% (2-4)
dm

Mit:

dy,:  mittlerer Abstand der das Gas einschliefienden Wande [m]
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Nach FROHN [27] gilt fiir Kontinuumsstromung ca. Kn < 0,01 und fiir freie Molekularstrémung ca.
Kn > 10. Den Bereich 0,01 < Kn < 10 unterteilt FROHN in einen Ubergangs- und einen Gleit-

strémungsbereich. In der vorliegenden Arbeit wird er als Ubergangsbereich zusammengefasst.

Abbildung 2-2 zeigt den charakteristischen S-Kurven-Verlauf der Gas-Warmeleitfahigkeit iiber
dem logarithmisch aufgetragenen Gasdruck. Zudem sind darin die Stromungsbereiche gekenn-
zeichnet. In Abbildung 2-3 ist beispielhaft die Abhdngigkeit der auf deren Kontinuums-Warme-
leitfahigkeit bezogenen Luft-Warmeleitfahigkeit vom Luftdruck und dem Abstand der be-
grenzenden Wande (Spaltweiten) dargestellt. Die Gas-Warmeleitfahigkeiten wurden mit den
Gleichungen (3-2) und (3-4) berechnet, die Kontinuums-Warmeleitfahigkeit von Luft mit
Gleichung (8-1). Diese und weitere analytische Modelle der Gas-Warmeleitfahigkeit sind in
Kapitel 3.4.1 beschrieben.

Ubergangsbereich

Gas-Warmeleitfihigkeit

Freie Molekularstromung

Kontinuumsstromung

Gasdruck

Abbildung 2-2: Stromungsbereiche, gezeigt an der Gas-Wdrmeleitfdhigkeit iiber dem logarithmisch
aufgetragenen Gasdruck
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Abbildung 2-3: Auf die Kontinuums-Wdrmeleitfihigkeit bezogene Luft-Widrmeleitfdhigkeit in
Abhdngigkeit vom Luftdruck fiir unterschiedliche Spaltweiten von 100 nm bis 10 mm
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Die Warmeleitfahigkeit eines eingeschlossenen Gases gleichbleibender Zusammensetzung erhoht
sich mit steigender Temperatur und bis zum Erreichen der Kontinuumsstromung mit steigendem
Gasdruck sowie mit steigender Spaltweite, die fiir porose Stoffe gleichbedeutend mit einer
mittleren Porengrofie ist. Somit handelt es sich in diesem Bereich um keine rein material-
spezifische Grofie, weshalb sie als ,Pseudo-Warmeleitfahigkeit” bezeichnet werden kann, vgl.
[28]. Zudem existiert eine Abhdngigkeit von der stofflichen Zusammensetzung und der Rauigkeit
der Porenwand, die mit dem von KNUDSEN eingefiihrten Akkommodationskoeffizienten a [0...1]
quantifiziert werden kann [26]. Danach kann es zu einem unvollstindigen Energieaustausch
zwischen Gasmolekiilen und der Wand kommen. Nach [28], [29], [30] kann fiir den Akkom-
modationskoeffizient von Stickstoff und Luft zu technischen Oberflichen jedoch in guter
Nédherung der Wert 1, und damit vollstindiger Energieaustausch, angenommen werden. Diese

Annahme wird in dieser Arbeit iibernommen.

2.2 Festkorperwarmeleitung

In Festkorpern findet Warmeleitung iiber Gitterschwingungen der Atome statt. In Metallen wird
Wirme zudem iiber frei bewegliche Elektronen iibertragen. Diese sind bei den in dieser Arbeit
betrachteten dielektrischen Feststoffen jedoch an ihre Atomkerne gebunden. Im Beispiel einer
Schiittung aus Schaumkoérnern, siehe Abbildung 2-1, wird Warme innerhalb des Korns iiber die
diinnen Porenwande iibertragen. Die Warmeiibertragung zu angrenzenden Kérnern findet iiber
die Kontaktstellen statt. Festkorper haben in der Regel eine grofiere Warmeleitfahigkeit als
ruhende Gase. Dennoch ist der Anteil der Festkorperwarmeleitung am Gesamtwarmetransport
durch eine Dammstoffschiittung bei Atmospharendruck meist deutlich geringer als der Anteil der
Gaswarmeleitung. Dies ldsst sich durch den geringen Festkorperanteil der pordsen Korner, die
langen Wege tiber die Schaumstruktur und Kontaktwiderstdnde an den kleinen Kontaktflachen
mit angrenzenden Kornern begriinden. Diese Kontaktwiderstinde werden bei hinreichend
hohem Gasdruck allerdings durch einen Kopplungseffekt iiberbriickt, der im nachfolgenden

Kapitel 2.3 beschrieben wird.

Die Festkorperwarmeleitung innerhalb einer hochporésen Dammstoffschiittung steigt mit
steigender Warmeleitfahigkeit des massiven Feststoffs und mit sinkender Porositit. Solange die
maximale Packungsdichte einer Schiittung nicht erreicht ist, lasst sich die Porositit durch
Verdichtung erhohen, beispielsweise durch Riitteln, wodurch auch die Dichte der Schiittung
ansteigt. Je nach Stoffzusammensetzung und Temperaturbereich, kann die Warmeleitfahigkeit
eines massiven Festkorpers mit der Temperatur steigen oder sinken. Fiir expandierten Perlit
konnte nach [19] keine Temperaturabhingigkeit nachgewiesen werden. Daher wird diese auch in

der vorliegenden Arbeit vernachlassigt.

Analytische Modelle fiir die Festkorperwarmeleitung in pordsen Schiittungen sind in Kapitel 3.4.2
aufgefiihrt. Flir ausfiihrlichere Grundlagen zur Warmeleitung in Festkorpern sei beispielhaft auf

[31], [32] verwiesen.
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2.3 Kopplung von Gas- und Festkorperwirmeleitung
(Kopplungseffekt)

Nahe den Beriihrstellen der Koérner einer Schiittung oder auch von Fasern einer Faserwdrme-
ddmmung findet eine Kopplung der Warmeleitung liber den Festkorper mit der Warmeleitung
iiber das Gas statt, die im weiteren Verlauf als Kopplungseffekt bezeichnet wird. Das bedeutet,
dass die einzelnen Warmetransportmechanismen in Schiittungen nicht unabhingig voneinander
sind. In Modellen der effektiven Warmeleitfahigkeit, bei welchen der Warmedammstoff als eine
Verschaltung paralleler Warmewiderstande entsprechend der unterschiedlichen Warme-
transportmechanismen betrachtet wird, muss demnach ein Kopplungsterm hinzuaddiert werden,
siehe Kapitel 3.4.1. SWIMM beschreibt den Kopplungseffekt als thermischen Kurzschluss eines
Festkorperpfades tliber die Gasphase, der dann relevant wird, ,wenn der thermische Widerstand
zwischen zwei Punkten auf dem Festkorpergeriist auf direktem Weg durch das Gas geringer wird
als auf dem gewundenen Festkorperpfad” [30] (Seite 16). Nach dem gleichen Prinzip beschrieben
bereits SCHWAB, FRICKE et al. und WIENER den Kopplungseffekt [33], [34], [35]. Nach REICHENAUER
bedingt eine lokale Anderung des Temperaturgradienten rings um die Beriihrstellen von Kérnern
den Kopplungseffekt [36]. ZHAO et al. beschreiben den Kopplungseffekt damit, dass die Gas-
molekile um die Beriihrstelle zwischen zwei Kornern Quasi-Gitterschwingungen durchfiihren,
sich also dhnlich wie ein Feststoff verhalten [37]. Der Kopplungseffekt ist in Abbildung 2-1 ent-
sprechend dargestellt als eine Ansammlung von Gasmolekiilen nahe der Kontaktstelle. Die rote
Umrandung der in der Abbildung jeweils griin dargestellten Gasmolekiile symbolisiert den Zu-

sammenhang zur Festkorperwarmeleitung, die in der Abbildung jeweils rot dargestellt ist.

Der Kopplungseffekt im Bereich der Kontinuumsstromung ldsst sich fiir einen Warmedammstoff
messtechnisch und rechnerisch geméafd Gleichung (2-5) als eine anteilige Kopplungseffekt-
Warmeleitfahigkeit Axp,; kont [W/(m-K)] gemafl dem Superpositionsprinzip (siehe Gleichung
(3-1) und Kapitel 3.4.1) quantifizieren.

AKpl,Kont = Aeff,Kont - Aeff,p—>0 - AGas,Kont (2'5)
Mit:
AeffKont: effektive Warmeleitfihigkeit des Warmedammstoffs mit Fiillgas im Bereich der
Kontinuumsstromung [W/(m-K)]
Aeffp—0 effektive Warmeleitfahigkeit des Warmedammstoffs mit Fiillgas bei sehr

geringem Gasdruck [W/(m-K)]

Dafiir muss die effektive Warmeleitfahigkeit des Stoffes im Bereich der Kontinuumsstromung des
Fillgases und bei einem Gasdruck im Vakuum, bei welchem der Warmetransport liber das Gas
vernachldssigbar ist, gemessen werden. Bei diesem Gasdruck setzt sich die gemessene effektive

Warmeleitfahigkeit lediglich aus Festkorperwarmeleitung und Warmestrahlung zusammen. Die
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Kontinuums-Warmeleitfahigkeit des Gases Agg5kone kann meist Literaturwerten entnommen

werden.

Die Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit kann bis zu einem mehrfachen der Kontinuums-
Warmeleitfahigkeit des Gases betragen. REICHENAUER et al. haben fiir eine Schiittung aus massiven

Glaskugeln mit einem Durchmesser von 2 mm den ca. siebenfachen Wert bestimmt [36].

Der Kopplungseffekt innerhalb einer Schiittung steigt mit steigender Warmeleitfahigkeit der
Korner und des Gases, welches die Kérner umgibt. Da die Festkorperwarmeleitung unabhangig
vom Gasdruck ist und deren Temperaturabhangigkeit vernachlassigt wird, sind die Temperatur-
und Gasdruckabhdngigkeit des Kopplungseffekts und der Gaswarmeleitung direkt proportional
zueinander. Ist der Gasdruck hinreichend gering fiir eine Vernachldssigung der Gas-Warme-
leitfahigkeit, ist auch der Kopplungseffekt vernachlassigbar. Gemafl ZEHNER, BAUER und SCHLUNDER
hangt der Kopplungseffekt in Schiittungen aufderdem mit der Form der Kérner zusammen [38],
[39], [40]. Begiinstigt die Form der Kdorner grofiere Bereiche sehr geringen Abstands um die
Beriihrstellen der Korner, erhoht sich demnach der Kopplungseffekt. Bzgl. Aerogelen, die aus
dreidimensional vernetzten fadenféormigen Kornern bestehen, ebenso wie die in dieser Arbeit
untersuchte pyrogene Kieselsiure, steigt der Kopplungseffekt mit sinkender Beriihrfliche der
Korner, steigender Anzahl an Enden und der Stirke der Windung der Kornfiden [30]. Die
Abhiangigkeit des Kopplungseffekts von der mittleren Korngréfde von expandiertem Perlit ist

Gegenstand der Untersuchungen der vorliegenden Arbeit.

Analytische Modelle fiir den Kopplungseffekt, die der Literatur entnommen werden kénnen, sind

in Kapitel 3.4.3 aufgefiihrt.

2.4 Wiarmestrahlung

Jeder Korper, der eine Temperatur grofier 0 K besitzt, emittiert elektromagnetische Strahlung.
Gegeniiber einem Korper geringerer Temperatur kommt es zum Warmetransport tiber Strahlung.
Flir den Warmetransport ist kein Transportmedium notwendig. Das bedeutet, Warme wird iiber
Strahlung auch durch ein absolutes Vakuum transportiert. Fiir die in dieser Arbeit betrachteten
Temperaturen, befinden sich die Wellenldngen der Strahlung im Infrarot-Bereich. Beim
Durchgang durch ein feinpordses Medium, wie die in dieser Arbeit behandelten Dadmmstoff-
schiittungen, kann Warmestrahlung liber Absorption, Reflexion und Streuung abgeschwécht
werden. Diese Abschwachung der Strahlung wird als Extinktion bezeichnet und kann tiber den
Extinktionskoeffizient E [1/m] quantifiziert werden. Neben Emissions-, Transmissions- und
Reflexionsgrad des Festkorpers ist der Extinktionskoeffizient zudem abhangig von der Struktur
des porosen Warmedammstoffs und steigt bei nichttransparenten Medien mit sinkender
Porositit. Der Warmetransport tiber Strahlung steigt mit der vierten Potenz der Temperatur und

mit sinkendem Extinktionskoeffizient und damit mit steigender Porositat. Da die Extinktion von
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Luft fiir die Anwendungsbereiche dieser Arbeit vernachlassigt werden kann, ist die Warme-

strahlung gasdruckunabhangig.

Flir optisch dicke Warmedammstoffe mit Durchmessern der Feststoffstrukturen (Durchmesser
massiver Korner oder Dicke von Stegen und Wanden in Schdumen) kleiner als die Wellenldnge
der Strahlung, kann die Warmestrahlung als Diffusionsprozess von Photonen betrachtet werden.

Demnach kann eine anteilige Warmeleitfdhigkeit der Strahlung gebildet werden, vgl. Kapitel 3.4.4.

In Abbildung 2-1 ist die Warmestrahlung iiber gelbe, wellenformige Pfeile dargestellt.
Detailliertere Beschreibungen des Warmetransports tiber Strahlung finden sich beispielsweise in
[22] und [41].

2.5 Zusammenfassung der Auswirkungen der wichtigsten
EinflussgrofRen auf die Warmetransportmechanismen

In Tabelle 2-1 ist zusammenfassend aufgefiihrt, welche Grofden sich verstarkend und welche sich
abschwachend auf die unterschiedlichen Warmetransportmechanismen auswirken. Die Angaben
beziehen sich auf die in dieser Arbeit verwendeten hochporésen Dammstoffschiittungen und auch
auf z. T. getroffene vereinfachende Annahmen, die in den jeweiligen Unterkapiteln aufgefiihrt
sind. Nach oben gerichtete Pfeile bedeuten eine Steigerung, nach unten gerichtete Pfeile eine
Abschwachung der jeweiligen Grofde. Ein waagerechter Strich bedeutet, dass keine Abhangigkeit
besteht.

Tabelle 2-1: Auswirkung der Steigerung der wichtigsten Einflussgréfsen auf die Wdrmetransport-

mechanismen
Einflussgrofie Qcas Qrk Qxpi Qser
Temperatur T T - T T
Gasdruck T ™ - ™ -
Porositat der Schiittung T T l ?72) T
Mittlere Porengrofie T ™ - ™ -
Warmeleitfahigkeit des massiven Feststoffs T - T T -
Extinktionskoeffizient T - - - \)

1 Gilt nicht im Bereich der Kontinuumsstromung
2) Nicht eindeutig zu beantworten
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3 Literaturiibersicht

In diesem Kapitel werden die wichtigsten aus der Literatur bekannten Entwicklungen und Vor-
arbeiten zu denjenigen Themen vorgestellt, die fiir die vorliegende Arbeit am relevantesten sind.
Neben dem Stand der Entwicklung von Vakuumwiarmedammungen und bisher verwendeten
Vakuumwarmedammstoffen sind dies die aus der Literatur bekannten Untersuchungen der
effektiven Warmeleitfahigkeit von Perliten und pyrogener Kieselsdaure, sowie analytische

Modellierungen der effektiven Warmeleitfahigkeit von Dammstoffschiittungen.

3.1 Vakuumwirmedammungen

Ca. 1892 erfand JAMES DEWAR einen doppelwandigen Glasbehélter mit evakuiertem Zwischen-
raum [42]. Im Jahr 1907 wurde dieses Prinzip mit verspiegelten Innenwédnden von REINHOLD
BURGER in Form einer Thermoskanne zum Patent angemeldet [43]. Durch die Evakuierung kann
im Wandzwischenraum die Warmeiibertragung durch Konvektion und bei hinreichend geringem
Luftdruck und Wandabstand auch die Warmeiibertragung durch Gaswarmeleitung verringert bis
eliminiert werden. Durch eine infrarotreflektierende Schicht, oft aus Silber, kann zudem der
Warmetransport iiber Strahlung verringert werden. Auch Wénde aus Edelstahl werden oft einge-
setzt, deren Oberflichen im Wandzwischenraum zur hoheren Infrarotreflexion poliert sind. Zur
Aufrechterhaltung des Vakuums bedarf es einer gasdichten Verbindung von Innen- zu Aufden-
wand, iiber welche Festkorperwarmeleitung stattfindet. In Abbildung 3-1 sind unterschiedliche

Entwicklungsstufen von DEWAR-Gefdfden und Thermoskannen abgebildet.

Abbildung 3-1: Links: Ein von JAMES DEWAR entwickeltes mehrwandiges Glasgefdfs mit evakuiertem
Wandzwischenraum [42]; Mitte: Funktionsskizze einer Thermoskanne aus dem ersten Patent von
REINHOLD BURGER [43]; rechts: DEWAR-Gefifse (oben) und Thermoskannen (unten) heute.

Um den Warmetransport iiber Strahlung weiter zu verringern, kénnen mehrere Schichten infra-

rotreflektierender Folie orthogonal zur Warmestromrichtung installiert werden, die in Abstand

11
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gehalten werden miissen, um Warmeleitung tiber die Folien zu verhindern. Diese Technologie der

Multifolien-Ddmmung wurde u. a. in doppelwandigen Tieftemperatur-Tanks verwendet.

Anfang der 1970er Jahre wurden verstirkt Vakuumwarmeddmmungen mit porésen Warme-
dammstoffen entwickelt. Ein Beispiel dafiir sind Vakuumdammpaneele (meist bezeichnet als
Vakuumisolationspaneele, VIP), bei welchen druckfeste, hochpordse und feinporige Platten als
Wairmedammstoffe zum Einsatz kommen, die von einer gasdichten Folie eingeschlossen werden.
Die Funktionen der Wiarmedidmmstoffe sind die Verringerung der Warmestrahlung durch
Streuung und Absorption, sowie die Verringerung der Gaswarmeleitung bei moglichst hohen
Vakuumdriicken durch die moglichst feinen Poren. Im Fall der Vakuumdammpaneele haben die
Wirmedammstoffe zudem die Aufgabe den mechanischen Druck, resultierend aus dem Gas-

Differenzdruck zur Umgebung, aufzunehmen.

Ein weiteres Beispiel fiir Vakuumwirmeddmmungen mit porésen Warmeddmmstoffen sind
doppelwandige Behilter. In diesem Fall, so wie im Fall der Thermoskanne, nehmen die aus Stahl
gefertigten Wande den mechanischen Druck auf. Daher kénnen Warmeddmmstoffe geringerer
mechanischer Stabilitit eingesetzt werden. Zunachst wurden diese doppelwandigen Behalter mit
Vakuumwiarmedammung fiir Tieftemperaturanwendungen, wie zur Speicherung von Fliissig-
gasen, eingesetzt. Zu Beginn der 2010er Jahre wurde diese Technologie auch fiir Warmwasser-

speicher adaptiert und auf den Markt gebracht [14], [19], siehe Abbildung 3-2.

Dammraum

fiir porose, \‘

schiittfahige
Wirmedamm-
stoffe

Speichermedium —

Abbildung 3-2: Doppelwandige Warmwasserspeicher mit Vakuumwdrmeddmmung [14], [44]

Die Warmeverlustraten von Warmwasserspeichern mit Vakuumwarmedammungen lassen sich
gegeniiber Warmwasserspeichern gleicher Gréfse mit beliifteter Warmedammung um den Faktor
5 bis 10 reduzieren [19]. In der vorliegenden Arbeit werden lose Dammstoffschiittungen fiir die

letztgenannte Vakuumwarmedammtechnologie untersucht.
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3.2 Vakuumwiarmediammstoffe

Im Allgemeinen werden Vakuumwarmedammstoffe nach folgenden Hauptkriterien ausgewdhlt:

e hohe Porositit,

e Offenporigkeit,

e moglichst geringe mittlere Porengrofie,

e ausgasungsarm im Vakuum,

e hohe Infrarot-Extinktion im Anwendungstemperaturbereich,
e mdoglichst hohe Verfiigbarkeit,

e moglichst geringer Preis.

Die haufigste Art der technischen Vakuumwiarmeddmmung ist das Vakuumdammpaneel. Als
Vakuumwarmedammstoff kommt in den meisten Fallen eine Mischung aus pyrogener Kieselsdaure
(siehe Kapitel 5.2), Kunststoff- oder Glasfasern und Strahlungshemmern, meist Siliziumkarbid
(SiC), zum Einsatz. Dariiber hinaus wurden in Vakuumddmmpaneelen u. a. bereits Glasfasern,
Fallungskieselsdure, offenporige Hartschaume, z. B. aus Polyurethan und Polystyrol, Silika-Aero-
gele, Perlite (siehe Kapitel 5.1) und Mischungen aus Perliten, pyrogener Kieselsdure und ggf.
Strahlungshemmern verwendet [45], [46], [47], [48], [49], [50].

Flir Vakuumdammpaneele muss ein druckfester, formstabiler Kérper als Vakuumwarmedamm-
stoff vorliegen, weshalb schiittfahige Stoffe wie pyrogene Kieselsdure zunachst zu Platten
gepresst werden miissen. In Vakuumwidrmeddmmungen im Zwischenraum eines doppel-
wandigen Stahltanks konnen hingegen nichtformstabile Warmedammstoffe wie lose Schiittungen
verwendet werden. Hier kommen zumeist Schiittungen aus expandierten Perliten zum Einsatz.
Als Alternativen dazu gelten im Bereich von Tieftemperaturtanks vor allem Glasfasern, Mikro-
Hohlglaskugeln und Silika-Aerogel-Granulat [51], [52], [53], [54]. Allerdings gibt es noch keine
weite Verbreitung dieser alternativen Materialien in doppelwandigen Tanks, aufgrund der im
Vergleich zu Perlit deutlich hoheren Materialkosten. Nach Kenntnis des Autors kam in den
kommerziell vermarkteten vakuumwirmegedimmten Warmwasserspeichern bisher aus-

schliefllich expandierter Perlit als Warmedammstoff zum Einsatz.

3.3 Experimentelle Untersuchungen der effektiven
Wiarmeleitfahigkeit von Perliten, pyrogener Kieselsaure und
deren Mischungen in Vakuumwiarmedammungen

In der vorliegenden Arbeit werden Perlite, pyrogene Kieselsdure und Mischungen dieser Stoffe
fiir den Einsatz in Vakuumwarmeddmmungen untersucht. In diesem Kapitel werden daher zu-

nachst bereits durchgefiihrte Untersuchungen zu diesen Stoffen aufgefiihrt.
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Die meisten Untersuchungen der effektiven Warmeleitfahigkeit von Perliten als lose Schiittung
beschrdnken sich auf den Bereich zwischen Tief- und Umgebungstemperatur und bilden meist
nur die Gasdruckabhangigkeit ab: [53], [55], [56], [57], [58], [59]. KAGANER untersuchte auch die
Temperaturabhangigkeit von Perliten zwischen Tief- und Umgebungstemperatur, sowohl bei
Atmosphdrendruck, als auch im Vakuum, allerdings nicht fiir die jeweils gleichen Perlite [54].
Anfang der 1980er Jahre hat DEIMLING die effektive Warmeleitfahigkeit von Perliten als lose
Schiittung oberhalb der Umgebungstemperatur fiir den Gebrauch einer Vakuumwéarmeddammung
an Fernwirmerohren gemessen [60], [61]. Dabei wurden Perlite mit drei unterschiedlicher
mittleren Korngrofien bei Variation des Gasdrucks und der Temperatur untersucht. Der Perlit
Technoperl C1,5 der Firma Staufd Perlite wurde in [19], [62], [63], [64] fiir den Einsatz in einer
Vakuumwarmedammung fiir Warmwasserspeicher untersucht. Bei den Messungen der effektiven
Warmeleitfahigkeit wurden sowohl Gasdruck als auch Temperatur variiert. Perlite, verpresst zu

Platten fiir Vakuumdammpaneele, wurden in [34], [47], [48] untersucht.

Zur effektiven Warmeleitfahigkeit von pyrogener Kieselsidure, gemischt mit dem Strahlungs-
hemmer SiC und Fasern und verpresst zu formstabilen Platten, existieren zahlreiche Unter-
suchungen, da dies das am haufigsten verwendete Kernmaterial von Vakuumdidmmpaneelen ist
[33], [65], [66], [67]. Hingegen sind nur sehr wenige Untersuchungen zu losen Schiittungen dieser
Mischung [65] oder reiner pyrogener Kieselsdure [68] verdffentlicht. Haufig fehlen zudem

Temperaturangaben fiir die gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeiten.

Zu Mischungen aus Perliten und pyrogener Kieselsdure existieren sowohl ein Patent, als auch
Untersuchungen der effektiven Warmeleitfahigkeit [69], [70], [71]. Allerdings ausschlief3lich in

Bezug auf ein Kernmaterial fiir Vakuumdammpaneele und nicht als lose Schiittung.

3.4 Analytische Modellierungen der effektiven Warmeleitfahigkeit
von Dammstoffschiittungen

3.4.1 Gesamtmodelle der effektiven Warmeleitfihigkeit

Nach TSOTSAS und MARTIN [72] lassen sich die Grundstrukturen der Gesamtmodelle der effektiven
Warmeleitfahigkeit von Schiittungen in drei Modelltypen aufteilen, siehe Abbildung 3-3. Terme
fiir den Warmetransport tiber Strahlung und ggf. Konvektion konnen auf verschiedene Arten den

jeweiligen Grundstrukturen hinzugefiigt werden.

Fiir Modelltyp [ muss das exakte Temperaturfeld in der Schiittung tiber die L6sung der Laplace-
Gleichung fiir die Warmetibertragung modelliert werden. Aufgrund der hohen Komplexitit des
Problems, gelingt dies nur fiir bestimmte Grenzfille analytisch. Um die in der vorliegenden Arbeit
behandelten Dammstoffschiittungen hinreichend genau zu modellieren, wiaren numerische

Losungen erforderlich.
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Abbildung 3-3: Grundstrukturen der Gesamtmodelle der effektiven Wirmeleitfihigkeit von
Schiittungen. Links: Lésung der Laplace-Gleichung fiir das exakte Temperaturfeld innerhalb der
Schiittung (Modelltyp I); Mitte: Modellierung der Schiittung als Verschaltung von seriellen und
parallelen Widerstdnden (Modelltyp I1); rechts: Einheitszelle fiir die vereinfachende Annahme
paralleler Wirmestromlinien (Modelltyp I11). Apg o: Widrmeleitfdhigkeit des massiven Festkorpers;
Agas: Gas-Wirmeleitfdhigkeit

In Modelltyp IlII wird eine Einheitszelle aus zwei sich beriihrenden Halbkugeln und dem
dazugehorigen Zwischenraum betrachtet, welche die gesamte Schiittung reprasentiert. Dabei
wird vereinfachend von parallelen Warmestromlinien oder parallelen Isothermen ausgegangen.
Das heute gangigste Modell der Einheitszelle, welches sehr haufig fiir Schiittungen niedriger und
mittlerer Porositdt aus massiven Kérnern verwendet wird, stammt von ZEHNER, BAUER und
SCHLUNDER [38], [39], [40]. Dieses Modell verwendet parallele Warmestromlinien und korrigiert
diese Vereinfachung durch einen von der Porositdt der Einheitszelle abhdngigen Verformungs-
parameter. Damit werden beispielsweise kugelférmige Korner als von der Kugelform ab-
weichende Kérner berechnet. Uber einen zusitzlichen, empirisch zu bestimmenden, Formfaktor
koénnen Schiittungen aus Koérnern, die tatsachlich von der Kugelform abweichen, abgebildet
werden. Zudem ist ein sogenannter Abflachungskoeffizient vorhanden, mit dem die lokale
Abflachung der Korner an der Beriihrstelle, aufgrund der Hertzschen Pressung, berticksichtigt
werden kann. Damit kann letztlich auch die Abhiangigkeit des Kopplungseffekts von der Form des
Korns berticksichtigt werden. Auch dieser Parameter muss fiir die jeweilige Schiittung empirisch
ermittelt werden. Das Modell besitzt demnach keine vollstindige Pradiktivitat bzgl. beliebiger

Schiittungen.

Flir Modelltyp II wird die Schiittung als eine Verschaltung aus Warmewiderstanden, entsprechend
der auftretenden Warmetransportmechanismen, betrachtet. Die Verschaltung kann entweder

seriell, parallel oder als eine Kombination dieser Verschaltungsarten modelliert werden.

Gangige Modelle des Modelltyp Il stammen u. a. von KRISCHER, KAST und KROLL [73], [74]. Das
gangigste Modell fiir hochporose Dammstoffschiittungen wie Vakuumwarmedammungen ist das
Superpositionsprinzip, was einer rein parallelen Verschaltung der Warmwiderstdnde entspricht.
Dahinter steht die Annahme, dass samtliche Warmetransportmechanismen unabhdngig von-
einander ablaufen. Wenn in der Realitit jedoch signifikante Kopplungen der einzelnen

Waérmetransportmechanismen auftreten, kann ein entsprechender Kopplungsterm als weiterer
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paralleler Warmewiderstand hinzugefligt werden. Dies ist in der vorliegenden Arbeit fiir die
Kopplung aus Gas- und Festkorperwarmeleitung der Fall. Nach dem Superpositionsprinzip
konnen die Kehrwerte der einzelnen Warmewiderstdnde als anteilige Warmeleitfahigkeiten zu

einer effektiven Warmeleitfahigkeit A.¢r [W/(m-K)] aufsummiert werden, siehe Gleichung (3-1).

Aerr = Agas + Ak + Agpr + Aser 3-1)
Mit:
Agas: Gas-Warmeleitfahigkeit [W/(m-K)]
Arg: Festkorper-Warmeleitfahigkeit [W/(m-K)]
Akpl: Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit [W/(m-K)]
Agirs Strahlungs-Warmeleitfahigkeit [W/(m-K)]

Unterschiedliche Einzelmodelle der anteiligen Warmeleitfahigkeiten, die in das Gesamtmodell
nach dem Superpositionsprinzip eingesetzt werden kénnen, sind in den nachfolgenden Kapiteln
aufgefiihrt. Detailliertere Literaturiibersichten der unterschiedlichen Gesamtmodelle finden sich
neben [72] auch in [28] und [75].

3.4.1 Modelle der Gaswirmeleitung

Fiir die Modellierung der Gaswarmeleitung in Vakuumwiarmedammungen werden Modelle
benotigt, welche neben der Temperaturabhangigkeit auch die Abhédngigkeit von Gasdruck und
Porengrofde abbilden. In [76] sind die wichtigsten analytischen Modelle der Gaswarmeleitung
aufgefiihrt, kategorisiert und miteinander verglichen. Ein weit verbreitetes und fiir zahlreiche
unterschiedliche porése Medien gut erprobtes Modell wurde von KAGANER [54] entwickelt und ist
in Gleichung (3-2) dargestellt. Dieses Modell basiert auf der von SMOLUCHOWSKI experimentell

nachgewiesenen Temperatursprung-Theorie [25].

A — AGas,Kont — AGas,Kont (3_2)
Gas 1+2 '.BGas "Kn 1+2 '.BGas ' lm,Gas/dp
Mit:
dp: mittlerer Porendurchmesser [m]

Die gasabhdngige Konstante S, [-] wird von KAGANER gemaf3 Gleichung 3-3 berechnet:

_9'k=5 2-a 3.3
'BGaS_Z'(K-i-l) a (-)
Mit:
K: Isentropenexponent [-]
a: Akkommodationskoeffizient [-]

Flir ;45 konnen unterschiedliche Berechnungen oder Tabellenwerte eingesetzt werden. SCHWAB

verwendet beispielsweise die Berechnung gemaf3 Gleichung (3-4) [33]:
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5'm 9 k-5 2—«

3-4
32 k+1 a -4

Beas =

Gleichung (3-2) wird auch oft gemafs Gleichung (3-5) umgestellt, wobei sich der Halbwertsdruck
Po,s [Pa], bei welchem gilt: A5, = 0,5 * Agg5 kone, aus Gleichung (2-2) und (3-2) zu Gleichung (3-6)

berechnet.
/lGas Kont
1 = _Tesromt -
Gas T 14 Pos/P (3-5)
8 kT
= f— 3_6
Po,s Gas J2- A, dp (3-6)

In den Gleichungen (3-2) und (3-5) wird die Porengrofienverteilung des Warmedammstoffs,
zusammengefasst in einem mittleren Porendurchmesser, abgebildet. Fiir pordse Medien mit einer
weiten Porengrofienverteilung kann die Vereinfachung eines gemittelten Porendurchmessers
allerdings unzureichend sein. Fiir diesen Fall kann das Modell von KAGANER beispielsweise nach
dem Ansatz von REICHENAUER gemaf3 Gleichung (3-7) erweitert werden, um in einer Schiittung aus
pordosen Kérnern sowohl einen mittleren Durchmesser der Kornporen d, x [m] als auch einen

mittleren Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren d,, 7x [m] abzubilden [36]:

AGas,kont Aas Kont
AGas = feask ' + feas.zx , 7
as st 142- Beas - lm,Gas/dp,K s 1+2-Beas lm,Gas/dprZK ( )
Mit:
foask: Gasvolumenanteil innerhalb der Kornporen bezogen auf das Gesamtvolumen des
Warmedammstoffs [-]
feas.zk: Gasvolumenanteil im Kornzwischenraum bezogen auf das Gesamtvolumen des

Warmedammstoffs [-]

Hierbei konnen beliebig viele Terme aufaddiert werden, um eine weitere Porengrof3enverteilung

abzubilden.

Zudem wurden empirische Modelle der Gaswirmeleitung entwickelt. Eines davon, das sich
besonders fiir weite Porengrofdenverteilungen eignet, ist das Modell von ZENG geméaf$ Zahlenwert-
Gleichung (3-8) [77]:

_ AGaS,K ont
= —C
1+ CGas,Zeng,l/(dp p Gas’zeng’z)

(3-8)

AGas

Darin sind Cgagzeng1 Und Cggs zeng,2 Konstanten, die sich verwenden lassen, um das Modell an

Messwerte anzunidhern.

3.4.2 Modelle der Festkéorperwarmeleitung

Aufgrund der hohen Komplexitat der Festkorperpfade durch reale polydisperse Schiittungen aus

porosen Kornern und der schwer zu ermittelnden Kontaktwiderstdnde zwischen den Kérnern,
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gelingt die Vorhersage der zu erwartenden Festkorperwdrmeleitung in solchen Medien meistens
nicht exakt und zuverlassig. Existierende Modelle der Festkorperwarmeleitung von Schiittungen,
beruhen entweder auf dem Prinzip der HERTZ'schen Pressung [78], durch welche die Kontakt-
flache zwischen kugelférmigen Kérnern anhand der mechanischen Eigenschaften des Feststoffs
ermittelt werden soll, oder es handelt sich um empirische Modelle in Abhdngigkeit von der
Porositit oder Dichte der Schiittung und Anpassungsparametern. Die fiir beide Ansatze meist
benétigte Warmeleitfahigkeit des massiven Festkorpers Apg o [W/(m-K)] kann beispielsweise
Literaturwerten entnommen werden. Ein haufig verwendetes Modell der Festkorper-Warmeleit-
fahigkeit nach der HERTZschen Pressung wurde von KAGANER formuliert, siehe Gleichung (3-9)
[54].

1—n3
Arg = Apgo - 3,44 - (1 - fGas,ZI«()M3 . ( Y ) 'pext1/3 (3-9)
Mit:
V: Querkontraktionszahl der Kérner [-]
Y: E-Modul der Kérner [Pa]
Dext: externer mechanischer Druck [Pa]

Die meisten empirischen Modelle bilden die Proportionalitit der Festkérper-Warmeleitfahigkeit
zur Dichte der Dammstoffschiittung p [kg/m?] gemaR Formel (3-10) mit dem Dichteexponent b
als Anpassungsparameter ab [34], [79].

Ap ~ p° (3-10)

Flir Schiume gestaltet sich die Vorhersage der Festkorperwiarmeleitung einfacher als fiir
Schiittungen und es existieren dazu zahlreiche Modelle. Haufig wird das Modell von RUSSEL
verwendet [80], das auch die Warmeleitung iiber die Gasphase mit einschliefst, siehe Gleichung
(3-11). Darin ist ¥ [-] die Porositit des Schaums. Da in Schaumen keine signifikante Kopplung von
Gas- und Festkorperwarmeleitung auftritt, kann die anteilige Festkorper-Warmeleitfahigkeit
nach dem Superpositionsprinzip gemifd Gleichung (3-12) durch Abzug der Gas-Warmeleit-
fahigkeit 1,5 berechnet werden.
A A W23 + (Apk0/Agas) - (1 = ¥2/3)
hricroes TR0 W2 — Wt (Reko/Agas) - (1= WP+ W)

(3-11)

/1FK = ASch,FK+Gas - AGas (3'12)
Mit:

Aschrk+Gas:  Festkorper- und Gas-Warmeleitfahigkeit durch einen Schaum [W/(m-K)]

3.4.3 Modelle des Kopplungseffekts
In den meisten Modellen der Einheitszelle ist die Kopplung aus Gas- und Festkérperwarmeleitung
implizit enthalten. Beim Superpositionsprinzip hingegen muss sie als separater Term des
Kopplungseffekts definiert und hinzuaddiert werden.
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Nach DEMHARTER und BEIKIRCHER lasst sich der Kopplungseffekt fiir expandierten Perlit aus der
Serienschaltung der Warmewiderstinde des Festkorpers und des Gases gemaf$ Gleichung (3-13)
modellieren [19], [62], [64]. Dabei ist spx [-] die anteilige Wegstrecke des Warmestroms durch die
beteiligte Festkdrperphase bezogen auf die Gesamtstrecke und s;, [-] die anteilige Wegstrecke
des Warmestroms durch die beteiligte Gasphase bezogen auf die Gesamtstrecke, womit gilt:
Sgas = 1 —spg. Die  Gas-Warmeleitfahigkeit im  Zwischenraum der  Perlitkorner
Agas,zxk [W/(m-K)] wird nach Gleichung (3-2) unter Verwendung des mittleren Durchmessers der

Kornzwischenraum-Poren d,, i als mittlerer Porendurchmesser berechnet.

-1
SFK Sg
Akpt = feas,zk * [_AFKO + AGa:l;K] (3-13)

Fiir expandierte Perlite gilt Apg o >> Agqs zx- Auflerdem lassen sich die Gréfden s, und spg nicht
geeignet messtechnisch erfassen. Daher verwenden DEMHARTER und BEICKIRCHER letztlich das
vereinfachte Modell nach Gleichung (3-14), welches sich dementsprechend aus Gleichung (3-13)
ergibt. Der darin enthaltene Skalierungsfaktor F [-] wird zur Anpassung an Messwerte variiert.

Das gleiche Modell wird auch von SwWiMM fiir Aerogele verwendet [30].

fGaS,ZK

/1Kpl = Agaszk * ( ) = Agaszk * F (3-14)

SGas

SWIMM verwendet zusatzlich, so wie auch PARZINGER und ZHAO, Einheitszellenmodelle zur
Beschreibung des Kopplungseffekts, welche dann nach dem Superpositionsprinzip zu den iibrigen
Waiarmetransportmechanismen hinzuaddiert werden [30], [37], [75], [81]. Auch das Modell von
ZHAO muss durch einen freien Parameter an Messwerte angepasst werden, ebenso wie das Modell
von SWIMM auf Basis einer kubischen Einheitszelle. Das von SWIMM entwickelte Modell auf Basis
der Einheitszelle von ZEHNER, BAUER, SCHLUNDER benotigt fiir kugelférmige, massive Kérner keinen
Anpassungsparameter. Fiir Aerogele bildet es experimentelle Daten allerdings nicht treffend ab.
Fiir Kugelschiittungen zeigt es nach PARZINGER wiederum gute Ubereinstimmungen mit Mess-
werten. Fiir das Modell wird die zylindrische Einheitszelle von SWIMM in 1000 Hohlzylinder
aufgeteilt. Fiir jeden dieser Hohlzylinder muss die Gas-Festkorper-Kopplung aus seriellen Warme-
widerstanden nach dem Prinzip von Gleichung (3-13) berechnet werden. Die Ergebnisse aus den
einzelnen Hohlzylindern werden schliefdlich aufsummiert. Um dies mit mdglichst geringem

Aufwand zu bewerkstelligen, sind letztlich numerische Methoden notwendig.

3.4.4 Modelle der Warmestrahlung

Die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Warmedammstoffe sind weitestgehend optisch dick
und die Festkdrperstrukturen besitzen zu einem tiberwiegenden Anteil Durchmesser, die kleiner
sind als die Wellenldnge der Strahlung. Somit kann Warmestrahlung in diesen Stoffen als

Diffusionsprozess von Photonen betrachtet werden. Nach ROSSELAND kann fiir den
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Strahlungsanteil des gesamten Warmestroms durch ein pordses Medium demnach auch eine

anteilige Warmeleitfahigkeit geméaf$ Gleichung (3-15) definiert werden [22], [82].

160 Ngpr?
ff
Aser = BEYT en _ep Tser (3-15)
Mit:
g: STEFAN-BOLTZMANN-Konstante [W/(m?*K*)]

nesp:  effektiver Brechungsindex [-]
Tstr:  Strahlungsmitteltemperatur [K]

eg: ROSSELAND-Mittel des dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten [m?/kg]

Die ROSSELAND-Mittelung resultiert aus einer Integration des dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten iiber der Wellenldnge. Im Folgenden wird ey fiir eine bessere Lesbarkeit nur als
dichtespezifischer Extinktionskoeffizient bezeichnet. Das Produkt aus eg und p ist das ROSSELAND-
Mittel des Extinktionskoeffizienten E, [1/m], das im Folgenden als Extinktionskoeffizient be-
zeichnet wird. Fiir die Giiltigkeit von Gleichung (3-15) wird die Temperaturunabhéngigkeit von
er und eine optische Dicke 1, > 15 vorausgesetzt. Die optische Dicke 7, [-] ist mit der Dicke des
Mediums d [m] gemaf3 Gleichung (3-16) definiert.

‘L'0=d'eR'p=d'ER (3'16)
Der effektive Brechungsindex n.sr kann bei sehr hoher Porositat des Mediums in guter Naherung
gleich 1 gesetzt werden [28]. Die kubische Strahlungsmitteltemperatur Tg;,-> berechnet sich fiir
den Strahlungsaustausch zwischen zwei planparallelen Wanden mit den Wandtemperaturen
T; [K] und T, [K] gemaf3 Gleichung (3-17).
T,* —T,*

Tser® = ———r
ST 4 (T - Ty)

(3-17)

Das ROSSELAND'sche Diffusionsmodell nach Gleichung (3-15) wird in den meisten Veroffent-
lichungen fiir die Modellierung der Warmestrahlung in hochporésen Warmedammstoffen mit

geringen Porengrofien verwendet und ist gut validiert.
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Wie in Kapitel 3.1 beschrieben, wurden doppelwandige Warmwasserspeicher mit Vakuum-
warmedammung erst in den frithen 2010er Jahren, und damit kurz vor dem Beginn der Arbeiten
zur vorliegenden Dissertation, entwickelt. Basis flir diese Technologie waren die nahezu
baugleichen Behilter fiir Tieftemperaturanwendungen. Wie auch in den meisten Fallen der
Behilter fiir Tieftemperaturen, wurde fiir die kommerziell vermarkteten doppelwandigen Warm-
wasserspeicher bis dahin nach Kenntnis des Autors ausschliefdlich expandierter Perlit in Form

einer losen Schiittung als Warmedammstoff eingesetzt, siehe Kapitel 3.2.

Das Hauptziel der vorliegenden Arbeit ist die Identifikation von moglichst kostenglinstigen
Wiarmedammstoffen, die sehr geringe effektive Warmeleitfahigkeiten bereits bei hoheren, und
damit technisch einfacher herzustellenden, Vakuumdriicken erzielen als die bisher fiir die gleiche
Technologie verwendeten Warmedadmmstoffe. Mit diesen Warmedammstoffen ware damit auch
eine langere Bestdndigkeit der Dammwirkung bei ansteigendem Gasdruck, aufgrund von unver-

meidlichen Leckagen, zu erwarten.

Aufgrund der geringen Materialkosten und der giinstigen thermischen Eigenschaften im Vergleich
zu Wiarmedammstoffen mit dhnlichen Kosten, bleibt expandierter Perlit die Basis der Unter-
suchungen der vorliegenden Arbeit. Es sollen zunéchst Perlite unterschiedlicher Hersteller und
mittlerer Korngrdfien untersucht werden. Bereits DEIMLING untersuchte die effektive
Warmeleitfahigkeit von Perliten mit drei unterschiedlichen mittleren Korngréfen experimentell
bei Variation des Vakuumdrucks und der Temperatur, allerdings lediglich bis zu einem minimalen
Luftdruck von ca. 0,1 mbar [60]. Bei diesem Druck liegt noch ein signifikanter Anteil an
Gaswarmeleitung und Kopplungseffekt vor, so das sich aus diesen Untersuchungen Kkeine
hinreichend genauen Erkenntnisse zum Kopplungseffekt ableiten lassen. In der vorliegenden
Arbeit sollen Messungen bis < 0,02 mbar durchgefiihrt werden, um u. a. den Kopplungseffekt in
Abhangigkeit von der mittleren Korngréfie zu bestimmen. Zudem wird eine hohere
Messgenauigkeit und Prazision im Vergleich zu den Untersuchungen von DEIMLING angestrebt. Zu
diesem Zweck soll eine Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit entwickelt

und aufgebaut werden.

Auflerdem untersucht werden sollen Mischungen aus expandiertem Perlit und pyrogener
Kieselsdure, die auf der einen Seite einen hoheren Preis und eine geringere Infrarot-Extinktion
besitzt, aber auf der anderen Seite den Warmetransport iiber das Gas bereits bei hoheren
Vakuumdriicken unterbinden kann. Dabei soll das optimal Mischungsverhaltnis hinsichtlich
thermischer Eigenschaften und Kosten identifiziert werden. Diese Materialmischungen sollen im

Rahmen der vorliegenden Arbeit erstmals in Form von losen Schiittungen untersucht werden.

Die Literaturrecherche hat ergeben, dass letztlich alle Gesamtmodelle der effektiven Warmeleit-

fahigkeit, die fir die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Warmedammstoffe geeignet waren,
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iiber Anpassungsparameter an Messwerte angeglichen werden miissen und damit nicht voll-
stdndig pradiktiv sind. Fiir pradiktive Teilmodelle werden wiederum haufig Stoffgroéfden bendétigt,
die nur mit grofem Messaufwand zu bestimmen sind. Ein weiteres Hauptziel der vorliegenden
Arbeit ist daher die Entwicklung von einfachen und moglichst vollstindig pradiktiven
analytischen Modellen der effektiven Warmeleitfahigkeit sowie der einzelnen Warmetransport-
mechanismen von expandierten Perliten und deren Mischungen mit pyrogener Kieselsdure. Es
soll damit fiir einen Hersteller von Vakuumwarmedammungen moglich sein, den idealen Warme-
dammstoff fiir seine Anwendung zu identifizieren, ohne Messungen der effektiven Warmeleit-
fahigkeit durchfiihren zu miissen. Dafiir sollten so wenige und so einfach zu messende Damm-
stoffgrofden wie moglich benotigt werden. Systematische Messungen der effektiven Warmeleit-
fahigkeit sowie Dammstoffuntersuchungen in der vorliegenden Arbeit sollen dazu dienen, An-
passungsparameter durch empirisch ermittelte Funktionen zu ersetzen, um eine vollstindige

Pradiktivitat der analytischen Modelle zu erreichen.
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In diesem Kapitel werden jeweils zunadchst Herstellung und Eigenschaften von expandiertem
Perlit und pyrogener Kieselsdure gezeigt, bevor die Herstellerangaben der konkret untersuchten
Produkte und die grundlegenden Eigenschaften der daraus generierten Proben fiir die Messung
der effektiven Warmeleitfahigkeit genannt werden. Zudem werden die aus den expandierten
Perliten hergestellten Siebungen sowie die Mischungen aus expandiertem Perlit und pyrogener

Kieselsaure aufgefiihrt.

5.1 Expandierter Perlit

Rohperlit, der Ausgangsstoff fiir expandierten Perlit, ist verwitterter Obsidian vulkanischen
Ursprungs. Bei der Verwitterung wird ca. 2 - 5 % Kristallwasser eingeschlossen. Zur Herstellung
von expandiertem Perlit, wird der Rohperlit gemahlen und innerhalb kurzer Zeit auf tiber 900 °C
erhitzt. Dabei erweicht das Gestein und das eingeschlossene Kristallwasser verdampft, wodurch
kleine Poren entstehen und sich das Volumen der Kérner um ca. den Faktor 20 erhoéht. Der
expandierte Perlit besteht danach aus weif3en oder grauen Schaumkoérnern (siehe Abbildung 5-1
und Abbildung 5-2) mit einer chemischen Zusammensetzung von:

o 71-75%Si0,,

e 12,5-18 % Al20;3,

e 4-5%K:0,

e 1 -4 9% Natrium- und Kalziumoxide,

e geringe Spuren von anderen Metalloxiden und Metallen.

Die Reindichte des massiven Feststoffs betrigt ca. 2200 - 2400 kg/m? und die effektive Warme-
leitfahigkeit des massiven Feststoffs wird in unterschiedlichen Veréffentlichungen mit Werten
zwischen 0,7 und 1,3 W/(m-K) angegeben. Expandierter Perlit wird, neben dem Einsatz als
Wairmedammstoff, beispielsweise auch als Leichtzuschlag fiir Putze und Mortel, in der Agrikultur
zur Auflockerung von Boden, zur Filterung von Fliissigkeiten, wie u.a. auch Bier, oder als
abrasiver Stoff in Zahncremes verwendet. [20], [54], [60], [83], [84], [85], [86]

5.1.1 Grobkorniger expandierter Perlit

Der expandierte Perlit Technoperl C1,5 der Firma Stauf3 Perlite wird in der vorliegenden Arbeit
als grobkorniger expandierter Perlit (GEP) bezeichnet. Dieses Material wird speziell fir die
Vakuumwarmedammung, vorwiegend fiir Tieftemperaturanwendungen, hergestellt. Es wurde
bereits in [19], [62], [64] untersucht und sowohl von der Firma Hummelsberger, als auch
zeitweise von der Firma Sirch in vakuumwarmegedimmten Warmwasserspeichern eingesetzt. Es
wurde in der vorliegenden Arbeit aufgrund der damit vorliegenden Vergleichswerte und

aufgrund der geringen volumenbezogenen Materialkosten zur Untersuchung ausgewadhlt. Die
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Herstellerangaben zu GEP sind in Tabelle 5-1 aufgefiihrt. Als Schiittdichte wird die Dichte einer

losen, unverdichteten Schiittung bezeichnet.

Tabelle 5-1: Herstellerangaben zu grobkérnigem expandiertem Perlit (GEP) [87].

Herstellerbezeichnung Technoperl C1,5
Korndurchmesser ca.0-2mm
Schiittdichte ca. 53 kg/m?
Preis ca. 1 €/kgl

1) Berechnet aus dem vom Hersteller angebotenen Preis von 70 €/m? und der Dichte im Auslieferungs-
zustand in 2,6 m® BigBags von ca. 70 kg/m?. Alle in der vorliegenden Arbeit genannten Preise enthalten
keine Umsatzsteuer

In Abbildung 5-1 sind eine Fotografie und eine Lichtmikroskop-Aufnahme von GEP dargestellt.

Abbildung 5-1: Grobkérniger expandierter Perlit (GEP). Links: Fotografie; rechts: Lichtmikroskop-
Aufnahme (Durchlicht) eines Korns

In der Fotografie ist die breite Korngréfdenverteilung und in der Lichtmikroskop-Aufnahme die

Schaumstruktur der Kérner zu erkennen.

Fiir die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit in der vorliegenden Arbeit wurde durch

Riitteln der Messapparatur, welche die Probe enthilt, eine Dichte des GEP von 73 kg/m? erreicht.

5.1.2 Expandierter Perlit mittlerer Kornung

Der expandierte Perlit Volite 500 der Firma Knauf Performance Materials wird in der vor-
liegenden Arbeit als mittelgrobkoérniger expandierter Perlit (MEP) bezeichnet. Die Hersteller-

angaben zu MEP sind in Tabelle 5-2 aufgefiihrt.

Tabelle 5-2: Herstellerangaben zu mittelgrobkérnigem expandiertem Perlit (MEP) [88]

Herstellerbezeichnung Volite 500
Korndurchmesser ca.0-0,5mm
Schiittdichte ca. 150 kg/m?
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MEP wurde nur zur Herstellung der Siebung mit dem Korngroéfienbereich 0,2 - 0,5 mm ver-
wendet, siehe Kapitel 5.1.5, da GEP in diesem Korngréfienbereich einen hohen Anteil massiver
Korner besitzt. Fiir die Untersuchungen wurde von Knauf Performance Materials ein kostenfreies
Muster bereitgestellt. Eine Preisauskunft wurde nicht gegeben und es sind keine Preislisten fiir

dieses Material veroffentlicht.

5.1.3 Feinkorniger expandierter Perlit

Der expandierte Perlit Volite 200 der Firma Knauf Performance Materials wird in der vor-
liegenden Arbeit als feinkorniger expandierter Perlit (FEP) bezeichnet. Dieses Material wird
vorwiegend als Leichtzuschlag in Leichtbeton, Mortel und Putz eingesetzt. Es wurde allerdings
auch zeitweise von der Firma Sirch in vakuumwarmegedammten Warmwasserspeichern ver-
wendet. FEP wurde aufgrund der durch die kleinen Koérner zu erwartenden geringen mittleren
Kornzwischenraum-Porengréfle zur Untersuchung ausgewdhlt. Die Herstellerangaben zu FEP

sind in Tabelle 5-3 aufgefiihrt.

Tabelle 5-3: Herstellerangaben zu feinkérnigem expandiertem Perlit (FEP) [89]

Herstellerbezeichnung Volite 200
Korndurchmesser ca.0-0,2 mm
Schiittdichte (140 + 20) kg/m?
Preis 0,9 €/kgV

1) Berechnet aus dem vom Hersteller angebotenen Preis von 126 €/m? und einer Dichte im Auslieferungs-
zustand von 140 kg/m?

In Abbildung 5-2 sind eine Fotografie und eine Lichtmikroskop-Aufnahme von FEP dargestellt. In

der Lichtmikroskop-Aufnahme ist gut die Schaumstruktur der Kérner zu erkennen.

. { ™ 100 im
2N Mg

4 N -
Abbildung 5-2: Feinkérniger expandierter Perlit (FEP). Links: Fotografie; rechts: Lichtmikroskop-
Aufnahme (Durchlicht)

Fiir die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit in der vorliegenden Arbeit wurde durch

Riitteln der Messapparatur, welche die Probe enthilt, eine Dichte des FEP von 182 kg/m? erreicht.
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5.1.4 Gemahlener expandierter Perlit

Der expandierte Perlit Filterperlit D12 der Firma Knauf Performance Materials wird in der vor-
liegenden Arbeit als gemahlener expandierter Perlit (GemEP) bezeichnet. Er wird nach der
Expansion gemahlen und vorwiegend als Filterhilfsmittel eingesetzt. Gemahlener Perlit eignet
sich auch fiir den Einsatz in Vakuumdadmmpaneelen, in welchen er komprimiert wird. Gegen den
Einsatz in Vakuumwarmedammungen als lose Schiittung spricht, dass er sich im Laufe der Zeit
und durch Erschiitterungen leichter nachverdichtet als ungemahlener Perlit, wodurch Hohlraume
entstehen konnen, die als Warmebriicken wirken. Die Herstellerangaben zu GemEP sind in
Tabelle 5-4 aufgefiihrt.

Tabelle 5-4: Herstellerangaben zu gemahlenem expandiertem Perlit (GemEP) [90]

Herstellerbezeichnung Filterperlit D12
Korndurchmesser ca.0-45pum
Schiittdichte ca. (82 + 16) kg/m?

In Abbildung 5-3 sind eine Fotografie und eine Lichtmikroskop-Aufnahme von GEP dargestellt.

Abbildung 5-3: Gemahlener expandierter Perlit (GemEP). Links: Fotografie; rechts: Lichtmikroskop-
Aufnahme

In der Lichtmikroskop-Aufnahme ist gut zu erkennen, dass durch das Mahlen nach der Expansion

nur noch Schaumsplitter vorliegen und keine geschlossenen Zellen mehr.

GemEP wurde nur zur Messung der Reindichte von Perlit verwendet, siehe Kapitel 6.2. Fir die
Untersuchungen wurde von Knauf Performance Materials ebenfalls ein kostenfreies Muster
bereitgestellt. Eine Preisauskunft wurde nicht gegeben und es sind keine Preislisten fiir dieses

Material veroffentlicht.

26



5 Untersuchte Warmedammstoffe

5.1.5 Siebungen expandierter Perlite

Um den Effekt der mittleren Korngrofde auf die effektive Warmeleitfahigkeit, insbesondere auf
den Kopplungseffekt, genauer bestimmen zu kénnen, wurden aus den Materialien GEP, MEP und

FEP die in Tabelle 5-5 dargestellten Siebungen hergestellt.

Tabelle 5-5: Untersuchte Siebungen expandierter Perlite

Korndurchmesser =~ Ausgangsmaterial Bezeichnung Dichte der Probe
1-2mm GEP GEP(1-2) 52 kg/m?
0,5-1mm GEP GEP(0,5-1) 48 kg/m?
0,2-0,5mm MEP MEP(0,2-0,5) 90 kg/m?
0,1-0,2 mm FEP FEP(0,1-0,2) 79 kg/m?
0-0,1 mm FEP FEP(0-0,1) 258 kg/m?

Zur Herstellung der Mischungen wurden Edelstahl-Analysesiebe mit quadratischen Maschen und
Maschenweiten entsprechend der in Tabelle 5-5 aufgefiihrten Grenzkorndurchmesser ver-

wendet. Die Herstellung der Siebungen erfolgte hiandisch.

5.2 Pyrogene Kieselsdure

Pyrogene Kieselsdure wird aus Chlorsilan (SiCls) durch Flammhydrolyse in einer Wasserstoff-
Sauerstoff-Flamme hergestellt. Dabei entstehen, neben HCl als Nebenprodukt, kugelférmige
Primarpartikel aus hochreinem amorphem SiO; mit Korndurchmessern von 5 - 50 nm, die in der
Flamme zu fadenférmigen, dreidimensional vernetzten Aggregaten (Sekundarpartikeln) ver-
schmelzen, die einen Korndurchmesser von 0,1 - 1 um besitzen. Diese Aggregate verbinden sich
durch Verschrankungen der Kettenarme zu Agglomeraten (Tertidarpartikeln) mit einer Korngrofde
von ca. 1 — 250 pm. Durch externen mechanischen Druck lassen sich dariiber hinaus beliebig
grofde Agglomerate bilden. In seiner unbehandelten Form ist pyrogene Kieselsaure hydrophil,
ebenso wie expandierte Perlite. Durch Anbindung von Organo-Siliziumverbindungen an der

Oberflache, lasst sich die pyrogene Kieselsaure hydrophobieren. [91]

In Abbildung 5-4 links ist die Struktur eines Aggregats der pyrogenen Kieselsdure schematisch
dargestellt. Rechts sind Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen zu sehen. In Abbildung 5-5 und
Abbildung 5-6 sind Fotografien und Lichtmikroskop-Aufnahmen von pyrogener Kieselsdaure
abgebildet. Pyrogene Kieselsaure wird, neben der Verwendung als Kernmaterial von Vakuum-
ddmmpaneelen, eingesetzt als Verdickungsmittel, u. a. fiir Farben, Lacke und Kunststoffe, als
Rieselhilfsmittel fiir Pulver und Granulate, wie z.B. auch Speisesalz, und zur Erhéhung der
Festigkeit von Lacken und Elastomeren, beispielsweise auch von Schuhsohlen oder Autoreifen
[91], [92].
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Abbildung 5-4: Struktur von pyrogener Kieselsdure. Links: schematische Darstellung der Struktur
eines Aggregats. Rechts: Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme eines Agglomerats (oben) und
eines Aggregats (unten) [92] in gleicher Vergréfserung

5.2.1 Unbehandelte pyrogene Kieselsaure

In der vorliegenden Arbeit wurde die unbehandelte pyrogene Kieselsdure (UPKS) HDK T30 der
Firma Wacker Chemie untersucht. In Tabelle 5-6 sind die wichtigsten Herstellerangaben auf-

gefiihrt.

Tabelle 5-6: Herstellerangaben zur unbehandelten pyrogenen Kieselsdure (UPKS) [93], [94]

Herstellerbezeichnung HDK T30
Korndurchmesser Primédrpartikel 10-15nm
Korndurchmesser Sekundirpartikel (Aggregat) 100 - 150 nm
Korndurchmesser Tertidrpartikel (Agglomerat) > 10 um
Spezifische Oberfliche nach BETD 270 - 330 m?/g
Schiittdichte ca. 40 kg/m?
Preis 4,5 €/kg

1) Modell zur Bestimmung von massenspezifischen Oberflichen poréser Substanzen aus Messwerten der
Gassorption; erstmals publiziert von BRUNAUER, EMMETT und TELLER [95]

In Abbildung 5-5 sind eine Fotografie und eine Lichtmikroskop-Aufnahme von UPKS dargestellt.
In der Fotografie sind vergleichsweise grofse Agglomerate zu erkennen, die sich bei UPKS bereits
bei geringem externen Druck bilden. In der Lichtmikroskop-Aufnahme ist lediglich die dufdere

Form der Agglomerate zu erkennen. Die feine Struktur der UPKS (vgl. Abbildung 5-4) lasst sich

mit der Auflosung eines Lichtmikroskops jedoch nicht darstellen.

Fiir die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit in der vorliegenden Arbeit wurde durch

Riitteln der Messapparatur eine Dichte der UPKS von 42 kg/m? erreicht.
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.~ et &
Abbildung 5-5: Unbehandelte pyrogene Kieselsdure (UPKS). Lin
Lichtmikroskop-Aufnahme (Durchlicht)

ks: Fotografie; rechts:

5.2.2 Hydrophobierte pyrogene Kieselsaure
Zusatzlich zur unbehandelten pyrogenen Kieselsdure (UPKS) wurde die hydrophobierte Variante
(HPKS) des gleichen Materials untersucht. In Tabelle 5-7 sind die wichtigsten Herstellerangaben
aufgefiihrt. Bis auf den Preis sind die aufgefiihrten Herstellerangaben von HPKS gleich wie fiir
UPKS. HPKS wurde verwendet, da sie weniger dazu neigt grofde Agglomerate zu bilden als UPKS.
Daraus resultiert eine kleinere und reproduzierbarere Koérnung der Tertidrpartikel. Dies ist
insbesondere fiir die Mischungen mit GEP wichtig, bei welchen sich die feineren Kérner der HPKS
zwischen die groberen Perlitkdrner einlagern sollen. Ein weiterer Vorteil von HPKS gegeniiber
UPKS ist die geringere Evakuierungsdauer, da sich aufgrund der Hydrophobierung weniger
Feuchtigkeit in der Struktur einlagert, die durch die Druckabsenkung sukzessive in die Gasphase

iibergeht. Demgegeniiber steht der um den Faktor 1,8 hohere Preis gegentiiber UPKS.

Tabelle 5-7: Herstellerangaben zur hydrophobierten pyrogenen Kieselsdure (HPKS) [93], [96]

Herstellerbezeichnung HDK H30
Korndurchmesser Primédrpartikel 10-15nm
Korndurchmesser Sekundirpartikel (Aggregat) 100 - 150 nm
Korndurchmesser Tertidrpartikel (Agglomerat) > 10 um
Spezifische Oberfliche nach BET 270 - 330 m?/g
Schiittdichte ca. 40 kg/m?
Preis 8 €/kg

In Abbildung 5-6 sind eine Fotografie und eine Lichtmikroskop-Aufnahme von HPKS dargestellt.
In beiden Aufnahmen ist die deutlich geringere Grofie der Agglomerate der HPKS im Vergleich zu
UPKS zu erkennen. Fiir die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit in der vorliegenden

Arbeit wurde durch Riitteln der Messapparatur eine Dichte der HPKS von 44 kg/m? erreicht.
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’ L C i 5 - LN s N
Abbildung 5-6: Hydrophobierte pyrogene Kieselsdure (HPKS). Links: Fotografie; rechts:
Lichtmikroskop-Aufnahme (Durchlicht)

5.3 Mischungen

In der vorliegenden Arbeit wurden Mischungen aus GEP und HPKS untersucht. Mit diesem Ansatz
sollen die Vorteile beider Warmedammstoffe kombiniert und die jeweiligen Nachteile ausge-
glichen werden. Mit HPKS gelingt bereits bei hoheren, und damit einfacher herzustellenden und
aufrechtzuerhaltenden, Vakuumdriicken die Eliminierung der Gaswarmeleitung und des
Kopplungseffekts. Zudem ist die anteilige Festkorperwarmeleitung geringer. GEP hat hingegen
eine grofdere Infrarot-Extinktion und hemmt damit Warmestrahlung effektiver. Zudem hat es
einen deutlich geringeren Preis. Wenn die feinkornigere HPKS die Zwischenraume der GEP-
Korner und ggf. auch hinreichend weit geoffnete Poren der GEP-Korner ideal ausfiillt, ist zu
erwarten, dass die effektive Warmeleitfahigkeit bei einfach zu handhabenden Vakuumdriicken
zwischen 1 mbar und 10 mbar geringer ist als die der jeweiligen einzelnen Warmedammstoffe.
Ein Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, das optimale Mischungsverhéltnis hinsichtlich thermischer

Eigenschaften und Kosten zu identifizieren.

In Abbildung 5-7 ist die erwartete Struktur der Mischung schematisch, zweidimensional darge-

stellt.

Abbildung 5-7: Schematische Struktur einer Mischung aus GEP und HPKS
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In Tabelle 5-8 sind die untersuchten Mischungen mit ihren Anteilen in Massenprozent (Mass.-%)

und die in der Messapparatur erreichten Dichten aufgefiihrt.

Tabelle 5-8: Untersuchte Mischungen aus GEP und HPKS

Bezeichnung Anteil GEP Anteil HPKS Dichte der Probe
GEP-HPKS-90:10 90 Mass.-% 10 Mass.-% 104 kg/m3
GEP-HPKS-80:20 80 Mass.-% 20 Mass.-% 87 kg/m?
GEP-HPKS-70:30 70 Mass.-% 30 Mass.-% 83 kg/m?
GEP-HPKS-60:40 60 Mass.-% 40 Mass.-% 74 kg/m?

31



6 Charakterisierung der untersuchten Warmedammstoffe

6 Charakterisierung der untersuchten Wirmedammstoffe

In diesem Kapitel werden Methoden und Ergebnisse der Ermittlung aller Stoffgrofien gezeigt, die
fiir die vorliegende Arbeit relevant sind. Die Dammstoffcharakterisierung dient u.a. der
Einordnung der Messwerte, vor allem aber der Gewinnung von Stoffparametern fiir die ana-

lytische Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit, die in Kapitel 10 beschrieben wird.

6.1 Mittlerer Korndurchmesser expandierter Perlite

Die Kenntnis des mittleren Korndurchmessers dient zum einen der vereinfachten Bestimmung
eines mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren gemaf3 Kapitel 6.4. Zum anderen hat
sich gezeigt, dass der Kopplungseffekt expandierter Perlite vom mittleren Korndurchmesser
abhingt. Diese Grofde geht daher in die Modellierung des Kopplungseffekts mit ein, siehe
Kapitel 10.1.3. In bestimmten Korngrofienbereichen kann der mittlere Korndurchmesser auch
Auswirkungen auf die Extinktion von Warmestrahlung haben, was fiir die in der vorliegenden
Arbeit behandelten Warmeddmmstoffe jedoch nicht von Relevanz ist. Fiir die Modellierung der
effektiven Warmeleitfahigkeit der pyrogenen Kieselsduren ist der mittlere Korndurchmesser
hingegen in der vorliegenden Arbeit nicht relevant, da ein anderer Modellansatz gewahlt wurde.

Daher wurde dieser fir UPKS und HPKS nicht untersucht.

In den meisten Fillen wird als Korndurchmesser oder Korngrofde der Durchmesser einer
volumengleichen Kugel definiert. Auch in der vorliegenden Arbeit wird diese Definition ver-
wendet, da die Perlitkérner einer Kugelform dhnlich sind. Ein mittlerer Korndurchmesser kann
anhand unterschiedlicher Gewichtungen definiert sein. Fiir die in der vorliegenden Arbeit
betrachteten Phanomene hat ein volumengewichtet gemittelter Korndurchmesser dy ,,,, [m] die
grofdte Aussagekraft. Fiir Schiittungen, bei welchen fiir einen stark {berwiegenden
volumetrischen Anteil der Kérner Durchmesser > 100 pum erwartbar sind und bei welchen
Korndurchmesser > 2 mm auftreten kénnen, wird der volumengewichtet gemittelte Korndurch-
messer meist iiber eine Siebanalyse des Materials bestimmt. Die Grenzkdrner? jeder Siebfraktion
werden durch die Maschenweiten der Siebe definiert. Als mittlere Korndurchmesser der N Sieb-
fraktionen gelten die arithmetischen Mittelwerte der Grenzkorner dp,,,; [m]. Jeder Wert
dprm,; wird gemifR Gleichung (6-1) mit dem Volumen der entsprechenden Siebfraktion Vg, ; [m®]
multipliziert, durch die Summe aller N Siebfraktion-Volumina geteilt und zum volumengewichtet
gemittelten Korndurchmesser dg ,,;, siep [m] aufsummiert. Grundlagen und Vorschriften zur
Durchfithrung der Siebanalyse sind u. a. in DIN 66165 definiert.

N .
d _ Li=1 VFr,i dFr,m,i
K,vm,Sieb — N v
Zi=1 Fr,i

(6-1)

Fir Schiittungen, bei welchen fiir einen stark iiberwiegenden volumetrischen Anteil der Kérner

Durchmesser < 100 um erwartbar sind und bei welchen keine Korndurchmesser > 2 mm

2 Kérner mit dem grofdten und kleinsten Durchmesser einer Schiittung
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auftreten, wird meist eine Laserdiffraktometrie zur Bestimmung der Korngréfdenverteilung und
mittlerer Korndurchmesser durchgefiihrt. Die Korndurchmesser dy; werden bei dieser
Messmethode iiber die Beugung eines Laserstrahls an den N Kérnern bestimmt. Das Messprinzip
wird u. a. in [97], [98] genauer beschrieben. Als volumengewichtet gemittelter Korndurchmesser
kann aus dieser Messmethode der DE BROUCKERE-Durchmesser dy ., pp [m] gemafd Gleichung
(6-2) bestimmt werden, worin Vg ; [m*] die einzelnen Kornvolumina sind .

N N 4
d =1 Vkitdii  Xi=1dk,i
K,ym,DB = N = SN 3
i=1 Vki Yi=1dk,

(6-2)

Bei dg ,m pp Wird lediglich das Volumen der Kérner berticksichtigt, wahrend bei der Bestimmung
von dg ,m siep das gesamte Volumen der Schiittungen, mitsamt des Kornzwischenraums mitein-
bezogen wird. Daraus ergibt sich eine unbekannte systematische Abweichung der Grofien
dk vm,pp UNd dg ,m siep- Zudem resultiert eine unbekannte Abweichung aus den unterschiedlichen
Bestimmungen der einzelnen Korndurchmesser. Allerdings lasst sich das Messverfahren nicht fiir
alle Schiittungen beliebig auswahlen. Die Laserdiffraktometrie ist nach [99] nur bis zu einem
maximalen Korndurchmesser von 2 mm moglich, wobei der optimale Messbereich zwischen
40 nm und 100 pm liegt. Trocken-Siebanalysen liefern wiederum nur fiir Korndurchmesser
> 40 um zuverldssige Ergebnisse [100]. Ein Ziel der Modellierung der effektiven Warmeleit-
fahigkeit in der vorliegenden Arbeit ist zudem, lediglich Stoffgrofien zu benétigen, die moglichst
einfach und kostengiinstig zu bestimmen sind. Ideal ist es daher, auf Herstellerdaten zurtick-
greifen zu kdnnen, womit sich fiir den Anwender der Warmedammstoffe kein zusatzlicher Mess-
aufwand ergibt. Die Herstellerdaten konnen jedoch nach unterschiedlichen Messmethoden er-

mittelt worden sein.

In Tabelle 6-1 sind die volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser fiir alle Stoffe aufgefiihrt,

fiir welche diese Grofde in der vorliegenden Arbeit relevant ist.

Tabelle 6-1: Volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser ungemahlener expandierter Perlite

Probe dg vmsieb Quelle dg ympB Quelle
GEP 0,47 mm Hersteller [101] - -

FEP - - 0,091 mm Eigenmessung
GEP(1-2) 1,5 mm Eigenmessung - -
GEP(0,5-1) 0,75 mm Eigenmessung - -
MEP(0,2-0,5) 0,35 mm Eigenmessung 0,361 mm Eigenmessung
FEP(0,1-0,2) 0,15 mm Eigenmessung 0,139 mm Eigenmessung
FEP(0-0,1) 0,05 mm Eigenmessung 0,051 mm Eigenmessung

Fiir alle expandierten Perlite mit Korndurchmessern < 0,5 mm wurde eine Laserdiffraktometrie
am Institut fiir Feuerungs- und Kraftwerkstechnik der Universitit Stuttgart durchgefiihrt und

gemafd Gleichung (6-2) ausgewertet. Dabei kam das Messgerat Mastersizer 3000 der Firma

33



6 Charakterisierung der untersuchten Warmedammstoffe

Malvern Panalyitical zum Einsatz. Fiir alle expandierten Perlite mit Korndurchmessern > 0,5 mm,
sowie der vom Autor erstellten Siebungen, wurden Siebanalysen ausgewertet. Fiir GEP wurde die
vom Hersteller Staufd Perlite durchgefiihrte Siebanalyse gemaf3 Gleichung (6-1) ausgewertet. Bei
den Siebungen GEP(1-2), GEP(0,5-1), MEP(0,2-0,5), FEP(0,1-0,2) und FEP(0-0,1) handelt es sich
um einzelne Siebfraktionen, weshalb dg ,,, siep aus dem arithmetische Mittel der Grenzkorner

gebildet wird.

Fir diejenigen Stoffe, fiir welche der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser sowohl
mittels Siebanalyse als auch mittels Laserdiffraktometrie bestimmt wurde, resultieren nur
geringe Abweichungen der Ergebnisse beider Methoden von < 8 %. Welche Methode zu hoheren
Werten fithrt hdangt von der Korngrofienverteilung der Schiittungen ab und ist anhand dieser

Stichprobe nicht eindeutig zu beantworten.

In Herstellerdatenbldttern von expandierten Perliten ist es tiblich, fiir Stoffe mit Korndurch-
messern < 0,5 mm Ergebnisse einer Laserdiffraktometrie anzugeben und fiir Stoffe mit Korn-
durchmessern > 0,5 mm Ergebnisse einer Siebanalyse. Da fiir die in der vorliegenden Arbeit
entwickelten analytischen Modelle der effektiven Warmeleitfahigkeit soweit mdoglich auf
Herstellerdaten zuriickgegriffen werden soll, werden im Weiteren die dementsprechenden

mittleren Korndurchmesser verwendet.

6.2 Reindichte und mittlere Korndichte expandierter Perlite

Als Reindichte wird die Dichte des massiven Festkorpers bezeichnet. Die mittlere Korndichte
expandierter Perlite wird, in Kombination mit der Reindichte, zum einen zur Berechnung der
effektiven Korn-Warmeleitfahigkeit bendtigt, die zur Modellierung des Kopplungseffekts
verwendet wird, siehe Kapitel 10.1.3. Zum anderen wird damit der Kornzwischenraum-Volumen-
anteil berechnet, welcher sowohl fiir die Modellierung des Kopplungseffekts als auch zur
Modellierung der Luft-Warmeleitfahigkeit benotigt wird, siehe Kapitel 10.1.1. Des Weiteren lasst
sich der Volumenanteil der Kornporen am Gesamtvolumen des expandierten Perlits bestimmen,

welcher ebenfalls fiir die Modellierung der Luft-Warmeleitfahigkeit bendtigt wird.

Fiir die Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit von pyrogenen Kieselsauren ist die
mittlere Korndichte der Aggregate und Agglomerate hingegen in der vorliegenden Arbeit nicht
relevant, da ein anderer Modellansatz gewahlt wurde. Die Reindichte kann Literaturwerten

entnommen werden. Daher beschrankt sich dieses Kapitel auf expandierte Perlite.

Die Reindichte expandierter Perlite kann anhand des Prinzips der Flissigkeitsverdrangung mit
dem gemahlenen Perlit GemEP (siehe Kapitel 5.1.4) in der Messfliissigkeit Wasser bestimmt
werden. GemEP besteht aus Schaumsplittern, deren Zwischenraume vollstandig mit Wasser ge-
filllt werden konnen. Dadurch eignet sich dieses Material zur Bestimmung der Reindichte von
expandiertem Perlit. Bei den ungemahlenen Perliten wird zunadchst davon ausgegangen, dass die

Kornporen, aufgrund der kleinen Offnungen und der grofien Oberflichenspannung des Wassers,
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innerhalb der Messdauer nicht von Wasser gefiillt werden. Unter dieser Voraussetzung kann nach

dem gleichen Prinzip die mittlere Dichte poréser, ungemahlener Perlitkorner bestimmt werden.

In der vorliegenden Arbeit wurde zur Bestimmung der Reindichte sowie der mittleren Korn-
dichten nach dem Prinzip der Fliissigkeitsverdrangung das in Abbildung 6-1 gezeigte Mess-

equipment verwendet.

Feinwaage

Spritze mit

Kaniile

AB2ET T METRER TOLED™

Abbildung 6-1: Messequipment fiir die Messung von mittlerer Korndichte und Reindichte von
expandierten Perliten

Zunichst wird das Fillvolumen Vg, s [m®] und die Masse des Schraubglases bestimmt.
Daraufhin wird die Probe des expandierten Perlits in das Glas gefiillt und die Probenmasse
Mprope [Kg] mittels der Feinwaage AG285 der Firma Mettler Toledo gemessen. Im Anschluss wird
der Deckel aufgeklebt und das Schraubglas mit Probe und Deckel erneut gewogen um die Masse
von Deckel und Klebstoff zu ermitteln. Durch das Textil des Deckels kann das Wasser durch die
Kaniile der Spritze eingebracht werden, wahrend die verdrdngte Luft entweichen kann und die
Probe wiederum im Schraubglas verbleibt. Nachdem das Wasser samtliche Zwischenrdaume der
Perlitkorner gefiillt hat und das Schraubglas bis zum oberen Rand ausfiillt, wird die Anordnung
erneut gewogen. Da die Dichte des Wassers in Abhangigkeit von der Wassertemperatur bekannt
ist, kann aus den Wagungen das Volumen des Wassers V;;, [m®] bestimmt werden und damit auch
gemadfd Gleichung (6-3) die mittlere Korndichte des gemahlenen oder ungemahlenen Perlits
pk [kg/m®).
Mprobe

Pk =

= 6-3
Vease — Vw (6-3)

Es wurden jeweils mindestens drei Messungen fiir jeden Perlittyp durchgefiihrt, mindestens
jedoch so viele wie bendtigt wurden, um eine relative Standardabweichung < 15 % zu erreichen.
Das Messverfahren lasst sich auch mit handelstiblichen Fliissigkeitspyknometern durchfiihren,

die bereits fiir niedrige zweistellige Euro-Betrige erworben werden kénnen.

Die Reindichte von GemEP wurde im arithmetischen Mittel zu 2391 kg/m? bestimmt. Dieser Wert
zeigt eine hohe Ubereinstimmung mit Literaturwerten. In [54] wird eine Reindichte von

2400 kg/m? angegeben und in [102] wird fiir Obsidian, das Ausgangsmaterial von Perlit, eine
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Reindichte von 2394 kg/m? aufgefiihrt. Zudem wurde die Reindichte an GemEP von der Firma
Micromeritics per Quecksilberintrusion bestimmt. Der hierbei ermittelte Wert von 2435 kg/m?
liegt ebenfalls sehr nah am Wert, der sich aus der Messung mittels Fliissigkeitsverdrangung mit
Wasser ergibt. Das Verfahren der Quecksilberintrusion wird beispielsweise in [103] beschrieben

und ist u. a. nach ISO 15901-1 genormt.

Die mittleren Korndichten der ungemahlenen expandierten Perlite sind in Tabelle 6-2 aufgefiihrt.

Tabelle 6-2: Mittlere Korndichten ungemahlener expandierter Perlite

Probe Mittlere Korndichte
GEP 206 kg/m?
FEP 296 kg/m?
GEP(1-2) 125 kg/m3
GEP(0,5-1) 137 kg/m?
MEP(0,2-0,5) 190 kg/m?
FEP(0,1-0,2) 140 kg/m3
FEP(0-0,1) 327 kg/m?

Die Unterschiede in den gemessenen mittleren Korndichten lassen sich auf verschiedene Ur-
sachen zurtickfithren. Zum einen kann durch unterschiedliche Parameter im Herstellverfahren die
Wandstarke der Perlit-Schaumkérner beeinflusst werden. Zum anderen existieren in den
ausgelieferten Perliten unterschiedliche Anteile an massiven Kornern, die sich wihrend des
Herstellprozesses nicht aufbldhen liefden. Das kann u. a. an einem unzureichenden Gehalt an
Kristallwasser im Rohperlit liegen, aber auch daran, dass es sich um ein Fremdgestein ohne
gebundenes Kristallwasser handelt, welches mitgeférdert und verarbeitet wurde. Da sich die
Schaumkoérner gegeniiber den ungebldhten, massiven Kérnern um ca. den Faktor 20 im Volumen
vergrofiern, liegen die massiven Kdrner im unteren Bereich der Korngréfienverteilung. Das zeigt
sich bei FEP, welches vollstiandig in die zwei Siebfraktionen FEP(0,1-0,2) und FEP(0-0,1) geteilt
wurde. Die Siebung mit den kleineren Korndurchmessern FEP(0-0,1) weist mit 327 kg/m?> eine
deutlich hohere mittlere Korndichte auf als die Siebung mit den grofieren Korndurchmessern
FEP(0,1-0,2) mit 140 kg/m>. Bei den Ausgangsmaterialien GEP und MEP wurden die Siebungen,
die sich im Bereich der massiven Koérner befinden nicht verwendet, weshalb die librigen
Siebungen geringere mittlere Korndichten besitzen als ihre Ausgangsmaterialien. Auch kleine
Schaumsplitter, die keine geschlossenen Zellen besitzen, und die sowohl im Herstellprozess, als
auch durch einwirkende Kréfte bei Transport, Verarbeitung und durch Eigengewicht entstehen
konnen, werden im Messverfahren als massive Korner erkannt. Auch diese befinden sich im
unteren Bereich der Korngréfienverteilung und tragen zu den dort gemessenen hoheren
mittleren Korndichten bei. Zudem kommen systematische Messunsicherheiten unbekannter
Grofle durch moglicherweise eindringendes Wasser in hinreichend weit gedffnete Kornporen

hinzu. Die deutlich geringere gemessene mittlere Dichte der Kérner gegeniiber der Reindichte
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zeigt allerdings, dass der weit liberwiegende Anteil der Kornporen innerhalb der Messdauer nicht

mit Wasser gefiillt wird.

6.3 Anteil geschlossener Kornporen expandierter Perlite

Nach der Herstellung expandierter Perlite (siehe Kapitel 5.1) kénnen geschlossene Kornporen
verbleiben, die auch durch die Evakuierung nicht aufplatzen. Diese weisen eine im Detail un-
bekannte Gaszusammensetzung und einen unbekannten Gasdruck auf. Es ist jedoch anhand des
Mechanismus der Expansion davon auszugehen, dass diese zu einem grofden Teil mit Wasser-
dampf gefiillt sind. Eine Evakuierung des expandierten Perlits hat keinen Einfluss auf die Warme-
leitfahigkeit des Gases in geschlossen bleibenden Kornporen. Aus diesem Grund ist es fiir die
Vorhersage der effektiven Warmeleitfahigkeit von expandierten Perliten im Vakuum interessant,
den Anteil geschlossen bleibender Poren nach einer Evakuierung zu ermitteln. Dieser Anteil

konnte einen Einfluss auf die Gaswarmeleitung und den Kopplungseffekt haben.

Zur Bestimmung des Anteils geschlossener Kornporen von GEP und FEP wurden Gaspyknometer-
Messungen mit dem Priifgas Helium ausgewertet. Diese Messungen wurden von der Firma
Quantachrome Instruments durchgefiihrt. Das Verfahren der Gaspyknometrie wird u. a. in [104],
[105], sowie in DIN 66137-2 beschrieben.

Es konnte ein Volumenanteil an geschlossenen Kornporen von 6 % fiir GEP und von 21 % fiir FEP
nachgewiesen werden. Es kann davon ausgegangen werden, dass die geschlossenen Kornporen
anndhernd gleichverteilt im Warmedammstoff vorliegen. Vor diesem Hintergrund und in
Anbetracht der sehr geringen effektiven Warmeleitfahigkeiten von FEP im Vakuum (siehe

Kapitel 8.1), kann der Anteil an geschlossenen Kornporen offensichtlich vernachlassigt werden.

6.4 Mittlere Kornporengrofde expandierter Perlite

Die mittlere Kornporengrofle wird zur analytischen Modellierung der Luftwarmeleitung inner-
halb der Kornporen expandierter Perlite benoétigt. Sie geht sowohl in die Modellierung der ge-

samten Luftwarmeleitung als auch des Kopplungseffektes mit ein, siehe Kapitel 10.1.1 und 10.1.3.

Die mittlere Kornporengrofie wurde anhand von Lichtmikroskop-Aufnahmen von GEP und FEP
bestimmt. Die Lichtmikroskop-Aufnahmen wurden mit Hilfe des Bildbearbeitungsprogramms
Gimp 2.10.12 in Schwarz-Weif3-Bilder umgewandelt. Beispielhafte Ergebnisse davon sind in
Abbildung 6-2 an einer Aufnahme von FEP gezeigt. Mit Hilfe des Bildbearbeitungsprogramms
Image] 1.52p konnten die Fldcheninhalte der Poren in zweidimensionaler Darstellung bestimmt
werden. Als Porendurchmesser wurde jeweils der Durchmesser eines flachengleichen Kreises
definiert. Auf diese Weise wurden 154 Kornporen von GEP und 196 Poren von FEP ausgewertet,
woraus jeweils ein volumengewichtet gemittelter Kornporendurchmesser gebildet wurde. Dazu
wurden die einzelnen ermittelten Porendurchmesser als Durchmesser von spharischen Poren-

volumina angenommen.
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Original-Aufnahme Schwarz-Weif3-Aufnahme

Abbildung 6-2: Lichtmikroskop-Aufnahme von FEP zur Auswertung der mittleren Kornporengréfse

Daraus ergab sich ein volumengewichtet gemittelter Kornporendurchmesser von 44 um fiir GEP
und von 34 pm fir FEP. Fiir die pradiktive analytische Modellierung der effektiven Warmeleit-
fahigkeit wird fiir simtliche expandierte Perlite der arithmetische Mittelwert dieser beiden Werte

von dp, x = 39 um verwendet.

6.5 Mittlere Kornzwischenraum-Porengrof3e

Die mittlere Kornzwischenraum-Porengrofée wird zur Modellierung der Luftwiarmeleitung und
des Kopplungseffekts bendtigt. In der Literatur [28], [54] ist folgende Beziehung zwischen dem
berechneten mittleren Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren d,, 7k ger [m], dem mittleren
Korndurchmesser di [m] und dem Kornzwischenraum-Volumenanteil f;,, zx gegeben, die zur
groben Abschitzung verwendet werden kann:

dy
(1 = feaszx)

Fir dx wurden die volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser dg ., aus Tabelle 6-1

(6-4)

p _ 2
p.ZK Ber = 3

eingesetzt. f;, zx berechnet sich gemaf? Gleichung (6-5) aus der mittleren Korndichte py und der

Dichte der Ddmmstoffschiittung p:

p
feaszk =1 — ?K (6-5)

Es zeigte sich jedoch, dass bei Verwendung der in Gleichung (6-4) gegebenen Berechnung des
mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren grofie Abweichungen der analytischen
Modelle der effektiven Warmeleitfihigkeit zu den Messwerten resultieren. Diese Abweichungen
konnen u. a. auf eine bei den expandierten Perliten auftretende breitere Korngrofdenverteilung
zurlickzufiihren sein, als fiir die grobe Abschiatzung nach Gleichung (6-4) angenommen. Eine
breitere Korngrofienverteilung fithrt zu geringeren mittleren Durchmessern der Kornzwischen-
raum-Poren, da sich kleinere Kérner in den Zwischenraumen von grofieren Kérnern einlagern

konnen.
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In einem zweiten Schritt wurden daher die mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-
Poren fiir alle in Tabelle 6-1 aufgefiihrten expandierten Perlite durch Anpassung der in den
Kapiteln 10.1.1 und 10.1.3 aufgefiihrten analytischen Modelle der Luftwarmeleitung und des
Kopplungseffekts an Messwerte ermittelt. Es wurden jeweils die Messwerte der effektiven
Warmeleitfahigkeit bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C in Abhdngigkeit vom Luftdruck
verwendet. Von diesen Messwerten wurde jeweils der Messwert beim niedrigsten Luftdruck
abgezogen. Unter der Annahme, dass die Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Warme-
leitfahigkeit bei diesem Luftdruck zu vernachlassigen ist, setzt sich der Warmestrom durch die
expandierten Perlite bei diesem Messwert lediglich aus Strahlungs- und Festkorper-
Warmeleitfahigkeit zusammen, siehe Gleichung (3-1), welche beide unabhiangig vom Luftdruck
sind. Durch die Subtraktion dieses Messwertes von allen Messwerten verbleibt gemaf Gleichung
(3-1) lediglich die Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit. Der mittlere
Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren wurde dann in 1 pm-Schritten an denjenigen Wert
angepasst, bei welchem das Bestimmtheitsmafl R? [-] der Summe der Modelle der Luft- und
Kopplungseffekts-Warmeleitfahigkeit zu den Messwerten maximal ist. Gleichzeitig wird bei
dieser Anpassung auch der empirische Korrekturfaktor fiir die Modellierung des
Kopplungseffekts Gk, gp [M] angepasst, so dass der Messwert der Summe aus Luft- und
Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck erreicht wird, siehe Kapitel 10.1.3.
Die Anpassung an Messwerte ist beispielhaft fiir FEP in Abbildung 6-3 dargestellt.

X Messwerte X Messwerte ~—— Modell, angepasst
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Abbildung 6-3: Bestimmung des mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren durch
Modellanpassung an Messwerte von FEP. Links: Messwerte der effektiven Wirmeleitfihigkeit;
rechts: Modellanpassung an Messwerte der Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-
Wirmeleitfihigkeit

In Tabelle 6-3 sind die mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren d, 7k ger aus
Gleichung (6-4) und aus der Modellanpassung an Messwerte d,, 7 r;; [m] aufgefiihrt. Zudem ist

der jeweilige Quotient d, 7k per/dp zk Fir angegeben.
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Tabelle 6-3: Mittlere Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren aus Gleichung (6-4) dy, 7k per und
aus Modellanpassungen an Messwerte dy, 7k Fit

Probe dp,ZK,Ber dp,ZK,Fit dp,ZK,Ber/ dp,ZK,Fit
GEP 884 um 70 pm 12,63

FEP 99 um 10 pm 9,9
GEP(1-2) 2404 pm 204 pm 11,78
GEP(0,5-1) 1427 pm 130 pm 10,98
MEP(0,2-0,5) 508 pm 63 pm 8,06
FEP(0,1-0,2) 164 pm 16 pm 10,26
FEP(0-0,1) 47 ym 5pum 9,41

Es zeigt sich, dass die mittleren Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren aus Gleichung (6-4)
im arithmetischen Mittel um den Faktor 10,43 hoher liegen als die durch die Modellanpassung
ermittelten Werte. Die relative Standardabweichung dieses Mittelwerts liegt bei 13,5 %. Um eine
einfache und vollstindig pradiktive Modellierung zu ermoglichen, welche die Messwerte der
effektiven Warmeleitfahigkeit besser annahert, wird Gleichung (6-4) um die empirisch ermittelte

Konstante Cp, 7x = 10,43 erginzt zu Gleichung (6-6):
2 dK,vm

d =—-
pEK T 3 Cozx * (L = foas,zk)

(6-6)

Die damit ermittelten Werte d,, zx sind in Tabelle 6-4 aufgefiihrt und den Werten aus der Modell-
anpassung gegeniiber gestellt. Es resultieren relative Abweichungen von maximal * 23 %, be-
zogen auf die Werte aus der Modellanpassung. Wie in der Sensitivitdtsanalyse des analytischen
Modells der effektiven Warmeleitfahigkeit in Kapitel 10.1.7 deutlich wird, haben diese Ab-

weichungen nur geringe Auswirkungen auf die modellierten effektiven Warmeleitfahigkeiten.

Tabelle 6-4: Mittlere Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren aus Gleichung (6-6) d,, 7 und aus
Modellanpassungen an Messwerte dy, 7k it

Probe dp,ZK dp,ZK,Fit (dp,ZK - dp,ZK,Fit)/ dp,ZK,Fit
GEP 84,8 um 70 um 21%

FEP 9,5 um 10 um -5%

GEP(1-2) 230,4 um 204 pm 13 %
GEP(0,5-1) 136,8 um 130 um 5%
MEP(0,2-0,5) 48,7 um 63 pm -23%
FEP(0,1-0,2) 15,7 um 16 um 2%
FEP(0-0,1) 4,5 pm 5 um -10 %

40



6 Charakterisierung der untersuchten Warmedammstoffe

6.6 Dichtespezifischer Extinktionskoeffizient und Festkorper-
Wiarmeleitfahigkeit

Zur Vorhersage des Anteils der Warmestrahlung durch die in der vorliegenden Arbeit
betrachteten Warmedammstoffe muss der dichtespezifische Extinktionskoeffizient e bekannt
sein. Dieser wird hier anhand von Messwerten der effektiven Warmeleitfahigkeit im Vakuum
bestimmt. Dabei kann auch die Festkorper-Warmeleitfahigkeit des Warmedammstoffs ermittelt
werden. Wenn der Luftdruck hinreichend niedrig ist, um die Gas- und Kopplungseffekt-Warme-
leitfahigkeit zu vernachldssigen, setzt sich die effektive Warmeleitfiahigkeit nach dem Super-
positionsprinzip gemaf$ Gleichung (6-7) aus der Festkorper- und Strahlungs-Warmeleitfahigkeit

zusammen.
Aefrp—0 = Ark + Aser (6-7)

Wird zur Beschreibung der Strahlungs-Warmeleitfahigkeit der ROSSELAND‘sche Diffusionsansatz
aus Gleichung (3-15) verwendet und sowohl die Festkorper-Warmeleitfahigkeit als auch der
dichtespezifische Extinktionskoeffizient als temperaturunabhingig angenommen, so ergibt sich
eine Geradengleichung der effektiven Warmeleitfahigkeit als Funktion von der kubischen

Strahlungsmitteltemperatur Ts;,.>, siehe Gleichung (6-8).

16 -0 neffz
Aefrp—o = Arx + W Torr” = Apg + bty * Tser® (6-8)

Aufgrund der hohlzylindrischen Geometrie der Proben, wird fiir die Strahlungsmitteltemperatur

die Probenmitteltemperatur aus Gleichung (7-6) in Kelvin, Tp;-ope, eingesetzt. Fiir den effektiven

Brechungsindex n,rr wird, wie in Kapitel 3.4.4 beschrieben, der Wert 1 eingesetzt.

Werden Messwerte der effektiven Warmeleitfihigkeit bei sehr geringen Luftdriicken iiber der
kubischen Probenmitteltemperatur aufgetragen, konnen diese, bei hinreichend hoher optischer
Dicke von 7, 215 und temperaturunabhidngigem dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten,
durch die Methode der kleinsten Fehlerquadrate als Gerade angendhert werden. Da am absoluten
Temperaturnullpunkt von 0 K keine Warmestrahlung existiert, kann dort der Wert der Fest-
korper-Warmeleitfihigkeit abgelesen werden. Der dichtespezifische Extinktionskoeffizient kann
aus der Steigung der Geraden by, [W/(m-K*)] mittels Gleichung (6-9) berechnet werden. Dies ist
beispielhaft fiir FEP in Abbildung 6-4 dargestellt und fiir die anderen Warmeddmmstoffe in
Anhang A1. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6-6 aufgefiihrt.
160 ngps?

ep = (6'9)
R 3 bserp

Die beschriebene Methode ist die gangigste zur Bestimmung der Extinktionskoeffizienten von

Vakuumwarmedammstoffen und wird u. a. in [22], [28], [33], [47] beschrieben und angewendet.

In Abbildung 6-4 sind Messwerte von FEP bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar darge-

stellt, von welchen, durch Berechnungen mittels der in Kapitel 10 aufgefiihrten Modelle, der
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Restanteil von Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit abgezogen wurde. Diese Restanteile
wurden mit Hilfe der aus der Modellanpassung bestimmten Werte der mittleren Durchmesser der
Kornzwischenraum-Poren und der Skalierungs- bzw. Korrekturfaktoren fiir den Kopplungseffekt

sowie der gemessenen Luftdriicke bestimmt.

X Messwerte, korrigiert
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Abbildung 6-4: Ermittlung des dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten und der Festkorper-
Wirmeleitféhigkeit von FEP

Filir pyrogene Kieselsdure folgen die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit im Vakuum
iiber der kubischen Probenmitteltemperatur allerdings keiner Geraden, sondern lassen sich
besser durch ein Polynom zweiten Grades anndhern, siehe Abbildung 6-6. Die Anndherung einer
Geradengleichung hatte eine negative Festkorper-Warmeleitfahigkeit ergeben, was physikalisch
unmoglich ist. Dieses Verhalten kann sowohl bei einer optischen Dicke < 15 auftreten, als auch bei
stark temperaturabhangigen Extinktionskoeffizienten. Beides wird fiir pyrogene Kieselsdure als
moglich eingeschatzt. Die geringe optische Dicke macht sich bemerkbar durch die einerseits
vergleichsweise hohen effektiven Warmeleitfahigkeiten bei hohen Temperaturen im Vakuum und
der gleichzeitig hohen Steigung der effektiven Warmeleitfahigkeit {iber der Probenmittel-
temperatur, die selbst bei Atmospharendruck besser durch ein Polynom zweiten oder dritten
Grades, als durch eine Gerade angendhert werden kann, siehe Kapitel 8.2. Ein stark temperatur-
abhéngiger ROSSELAND-gemittelter Extinktionskoeffizient scheint realistisch aufgrund der starken
Wellenldngenabhangigkeit des nicht ROSSELAND-gemittelten Extinktionskoeffizienten von reinem

Si0;, die beispielsweise in [106] gezeigt wird.

Flr pyrogene Kieselsdure wurden daher die Werte der Festkorper-Warmeleitfahigkeit mit Hilfe
von Daten aus [65] hergeleitet. Darin sind Festkorper-Warmeleitfahigkeiten von pyrogener
Kieselsdure in Mischung mit SiC als Strahlungshemmer bei unterschiedlichen Dichten aufgefiihrt.
Entsprechende Daten fiir reine pyrogene Kieselsaure sind nicht verfiigbar. Massives SiC hat eine

deutlich héhere Warmeleitfahigkeit als massives SiO2, weshalb fiir reine pyrogene Kieselsaure
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6 Charakterisierung der untersuchten Warmedammstoffe

noch geringere Werte erwartbar sind. Allerdings sind die Festkorper-Warmeleitfahigkeiten der
Mischung mit SiC bereits so gering, dass jegliche Abweichungen in Richtung niedrigerer Werte,
die bei reiner pyrogener Kieselsdure zu erwarten sind, fiir die in der vorliegenden Arbeit
betrachteten Temperaturen vernachlassigt werden konnen gegeniiber dem deutlich hoheren
Anteil der Warmestrahlung. Die Werte der Festkorper-Warmeleitfahigkeit aus [65] sind in
Abbildung 6-5 liber der Dichte aufgetragen. Es wurde ein Polynom zweiten Grades an die Werte
angenihert, welches die Bedingung erfiillt, dass bei einer Dichte von 0 kg/m? die Festkorper-
Warmeleitfahigkeit 0 mW/(m-K) betragt. Dieses Polynom ist in Gleichung (6-10) definiert und
wird zur Berechnung der Festkorper-Warmeleitfahigkeit von pyrogener Kieselsdaure

Ark prs [W/(m-K)] verwendet.
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Abbildung 6-5: Festkérper-Wdrmeleitfidhigkeiten fiir pyrogene Kieselsdure, vermischt mit SiC,

aufgetragen liber der Dichte. Werte entnommen aus [65]. Polynom zweiten Grades durch den
Ursprung an Werte angendhert durch den Autor, siehe Gleichung (6-10).

Ark,pxs = Cri,pxsi ™ P2+ Crxpksz " P (6-10)
Mit:
Crk,pKs1 = 5,4856:10~° (mW/(m-K))-(m®/kg?)
Cri pksz2 = 1,2613:1072 (mW/(m-K))-(m*/kg)

Bei der Dichte von HPKS mit 44 kg/m? ergibt sich aus Gleichung (6-10) eine Festkorper-
Warmeleitfahigkeit von 0,66 mW/(m-K). Zur Ermittlung des dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten wird ein Polynom zweiten Grades an die gemessenen Werte der effektiven Warme-
leitfihigkeit iiber der kubischen Probenmitteltemperatur angenéhert, welches bei 0 K* den oben

genannten Wert der Festkorper-Warmeleitfahigkeit annimmt, siehe Abbildung 6-6.

Aus der ersten Ableitung dieses Polynoms ergibt sich eine Geradengleichung bStT’HPKS(TPmbf)
als Steigung. Eingesetzt in Gleichung (6-9), ergibt sich der in Abbildung 6-7 dargestellte
temperaturabhingige dichtespezifische Extinktionskoeffizient fiir HPKS eg ;pxs [m?/kg], der sich
fir HPKS und UPKS als eg pxs [m?/kg] gemif Gleichung (6-11) und Tabelle 6-5 berechnen lasst.
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Abbildung 6-6: Ermittlung des dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten von HPKS. Neben den
Messwerten der effektiven Wirmeleitfdhigkeit bei einem Luftdruck von (0,02 # 0,005) mbar ist bei
Tprove- = 0 K° der aus Gleichung (6-10) ermittelte Wert der Festkérper-Wirmeleitfihigkeit

aufgetragen
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Abbildung 6-7: Dichtespezifischer Extinktionskoeffizient von HPKS

Ce,PKS,l

er pis = (6-11)

3
Ceprs2 * Tprove” T Cepks;3

Tabelle 6-5: Konstanten in Gleichung (6-11)

Konstanten HPKS UPKS

Cepks1 [W-m/(kg-K*)] 6,8727-107° 7,2000-107°
Cepks2 [W/(m-K7)] 7,7513-10718 8,6470-10718
Cepis3 [W/(m-K*)] 3,5450-10710 3,7338:10710

Die Ergebnisse der in der vorliegenden Arbeit ermittelten dichtespezifischen Extinktions-

koeffizienten und Festkérper-Warmeleitfahigkeiten sind in Tabelle 6-6 aufgefiihrt.
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Tabelle 6-6: Dichtespezifische Extinktionskoeffizienten und Festkérper-Wdrmeleitfdhigkeiten

Probe eg [m?/kg] Apg [mW/(m-K)]
GEP 20,3 2,14
FEP 32,8 2,78
GEP(0,5-1) 23,5 2,22
MEP(0,2-0,5) 21,3 2,13
FEP(0,1-0,2) 36,1 2,16
HPKS Siehe Gleichung (6-11) 0,66
UPKS Siehe Gleichung (6-11) 0,63
GEP-HPKS-90:10 18,8 2,36
GEP-HPKS-80:20 21,5 2,32
GEP-HPKS-70:30 15,6 1,63
GEP-HPKS-60:40 14,0 0,7

Die dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten der expandierten Perlite liegen zwischen
20,3 m?/kg und 36,1 m?/kg. Fir GEP wurde in [64] durch Fourier-Transformations-Infrarot-
Spektroskopie ein Wert von ca. 38 m?/kg bestimmt. In [47] wurde fiir einen gemahlenen
expandierten Perlit durch analoges Vorgehen wie in der vorliegenden Arbeit ein Wert von ca.
22 m?/kg bestimmt.

Rohperlitist ein Naturprodukt, dass je nach Fordergebiet unterschiedliche chemische Zusammen-
setzungen hat. Dies macht sich auch in der unterschiedlichen Farbe verschiedener expandierter
Perlite bemerkbar, die zwischen Weifd und hellem Grau liegen kann. Aufierdem liegen unter-
schiedliche Anteile an massiven Kérnern und Fremdmaterial vor, insbesondere im Vergleich der
Siebungen zu den Ausgangsmaterialien. Dadurch lassen sich die stark abweichenden dichte-
spezifischen Extinktionskoeffizienten der expandierten Perlite in Tabelle 6-6 erkldren. Der
Unterschied der Werte von GEP aus der vorliegenden Arbeit und [64] konnte auf unterschiedliche
Abbaugebiete des Rohperlits und auf die Messunsicherheiten der unterschiedlichen Mess-

verfahren zuriickgefiihrt werden.

Fir eine pradiktive Modellierung wird aus den Werten fiir die expandierten Perlite der
arithmetische Mittelwert von 26,8 m?/kg verwendet. Dieser besitzt eine relative Standard-

abweichung von 24 %.

Bei den Mischungen aus GEP und HPKS zeigt sich die Tendenz eines steigenden dichtespezifischen
Extinktionskoeffizienten mit steigenden Anteilen an GEP, was durch die Werte der Reinstoffe zu
erkldren ist. Eine Ausnahme bildet der geringere Wert der Mischung GEP-HPKS-90:10 im
Vergleich zu GEP-HPKS-80:20, was vermutlich auf die Messunsicherheit bei der Messung der

effektiven Warmeleitfahigkeit zurtickgefiihrt werden kann.

Die Festkorper-Warmeleitfahigkeiten der Mischungen sinken mit steigendem Anteil an HPKS, was

durch die geringeren Werte reiner HPKS gegeniiber reinem GEP zu erklaren ist. Die Festkorper-
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Warmeleitfahigkeit der Mischung GEP-HPKS-60:40 ist bereits nahe am Wert von reiner HPKS, was
darauf hindeutet, dass die Kdrner des GEP nahezu vollstiandig in die HPKS eingebettet sind und
direkte Kontakte iiber die GEP-Kdérner von dazwischenliegender HPKS zu grofien Teilen
unterbunden werden. Die Festkorper-Warmeleitfihigkeiten der Mischungen GEP-HPKS-90:10
und GEP-HPKS-80:20 liegen wiederum leicht oberhalb jener von reinem GEP. Dies deutet darauf
hin, dass der Festkorperpfad iiber die Kérner des GEP nicht in signifikantem Mafe unterbrochen
ist und die HPKS in den Zwischenrdumen der GEP-Kornern somit zu einer Erhéhung der

Festkorper-Warmeleitfahigkeit beitragt.

Die Festkorper-Warmeleitfahigkeiten expandierter Perlite werden zur Modellbildung in

Kapitel 10.1.2 verwendet und dort diskutiert.
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7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven
Wirmeleitfahigkeit

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde eine Versuchsanlage zur Messung der effektiven
Warmeleitfahigkeit von Dammstoffschiittungen in Abhingigkeit von Temperatur und Luftdruck
entwickelt und aufgebaut. Dieses Kapitel zeigt den Gesamtaufbau, die Einzelkomponenten, das
Messprinzip, den Messablauf, eine Messunsicherheitsbetrachtung und Ergebnisse von Vergleichs-

messungen mit anderen, kommerziell verfiigharen Messapparaturen.

7.1 Gesamtaufbau der Versuchsanlage

In Abbildung 7-1 ist der Gesamtaufbau der Versuchsanlage dargestellt. Die Probe befindet sich in
der Messapparatur, die aufgrund des geometrischen Aufbaus Zylinderapparatur genannt wird.
Diese wird in Kapitel 7.2 beschrieben. Die Zylinderapparatur befindet sich in einem Tiefkiihl-
schrank, um Mess-Temperaturen unterhalb der Umgebungstemperatur einstellen zu kénnen. Sie
ist iiber Vakuumverbindungen und Ventile mit einer Vakuumpumpe verbunden, um den Luft-
druck innerhalb der Probe einstellen zu kénnen, siehe Kapitel 7.4. Die Elektro-, Mess-, Steuer- und

Regelungstechnik (EMSR-Technik) der Versuchsanlage ist in Kapitel 7.3 beschrieben.

Tiefkiihl-
schrank

Zylinder-
apparatur

Messdaten-
Erfassung

Vakuum-
pumpe

Abbildung 7-1: Versuchsanlage zur Messung der effektiven Wérmeleitfdhigkeit
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7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

7.2 Zylinderapparatur und Messprinzip

In Abbildung 7-2 und Abbildung 7-3 ist die Zylinderapparatur dargestellt. Sie ist aufgebaut aus
einem Edelstahlhohlzylinder mit einer Liange von 420 mm und einem Innendurchmesser von
100 mm. Die Wandstirke des zylindrischen Teils betrdgt 2 mm. Fir den vakuumdichten
Verschluss des Edelstahlhohlzylinders werden DN100 ISO-CF Flanschdeckel verwendet. Diese
Flanschdeckel verfiigen iliber jeweils einen DN16 ISO-KF-Anschluss, um ein Vakuum anzulegen
und zu messen, sowie liber jeweils zwei 37-Pin-Sub-D-Durchfithrungen zum Anschluss von Mess-
und Stromleitungen. Zudem sind als Filter an den Vakuumanschliissen die Schallddmpfer M/S der
Firma Norgren aus Polyethylen-Sintermaterial (Polyethylen-Sinter-Filter) angeschraubt, um den
Austrag der Probe beim Evakuieren zu verhindern. Zur méglichst gleichmafdigen Temperierung
des Edelstahlhohlzylinders ist dieser von einem Heizkabel und einer Warmedammung aus

Elastomerschaum umschlossen.

Evakuierungs-

anschluss
(DN16 ISO-KF)

Heizkabel
Elastomer- Sub-]?—
schaum- Anschliisse
Dammung
Polyethylen-

Anschluss zur Sinter-Filter

Druckmessung
(DN16 ISO-KF)

Abbildung 7-2: Zylinderapparatur. Links: in Elastomerschaum-Ddmmung; Mitte: von Heizkabel
umschlossen; rechts oben: ohne Heizkabel; rechts unten: DN100 ISO-CF Flanschdeckel

Platzierungs- Sub-D-
elemente /' Stecker
PTFE- 7
Abstandhalter\‘ N
5 Probe

Abbildung 7-3: Zylinderapparatur. Links: Blick in geleerte Apparatur; rechts: mit Probe gefiillt

Im Edelstahlholzylinder ist der Heizzylinder durch zwei Abstandhalter aus Polytetrafluorethylen

(PTFE) sowie selbstklebende Platzierungselemente innen am Edelstahlhohlzylinder radial und
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axial mittig installiert, siehe Abbildung 7-3 und Abbildung 7-4. Der Heizzylinder ist aufgebaut aus
drei Kupferhohlzylindern mit einem Auflendurchmesser von jeweils 10 mm und einer
Wandstidrke von jeweils 1 mm. Kupfer wurde aufgrund seiner hohen Warmeleitfahigkeit ver-
wendet, die eine homogene Temperaturverteilung an der Oberfliche des Heizzylinders er-
moglicht. Die Kupferhohlzylinder sind iiber Abstandhalter aus glasfaserverstarktem Polyamid
(GFPA), die als Warmewiderstande fungieren, mittels Epoxidharz miteinander zu einem Zylinder
verbunden. Durch die Warmewiderstidnde befindet sich zwischen dem mittleren und den duf3eren
Kupferhohlzylindern ein Abstand von jeweils 4 mm. In jedem Kupferhohlzylinder befindet sich
jeweils eine Heizpatrone in Presspassung. Die Kabel der dufieren Heizpatronen werden jeweils
am Ende aus dem Kupferhohlzylinder gefiihrt. Zum Schutz der Kabel sind an den Enden Ringe aus
GFPA angeklebt. Die Kabel der mittleren Heizpatrone werden durch einen der Warmewider-
stdnde und an einem der dufleren Kupferhohlzylinder nach aufden gefiihrt. Um Beeinflussungen
der Stromleitungen auf die Messleitungen zu vermeiden, werden alle Stromleitungen durch einen
eigenen Sub-D-Anschluss gefiihrt. Das machte es notwendig die Stromleitungen einer der dufderen
Heizpatronen durch den Messbereich zu fiihren, wie in Abbildung 7-4 zu erkennen ist. Die
Gesamtlange des Heizzylinders betragt 302 mm. Der Heizzylinder ohne Sensorik ist in
Abbildung 7-4 Mitte, dargestellt. Die Hauptabmessungen sind in Abbildung 7-5 dargestellt und
weitere Abmessungen der Zylinderapparatur sind Anhang A2 zu entnehmen. In Abbildung 7-4
rechts ist der vollstindige Heizzylinder mit Temperatursensoren und Temperatursicherungen
(siehe Kapitel 7.3.3) dargestellt. Vor der Anbringung der Temperatursensoren wurde der Heiz-
zylinder zur elektrischen Isolierung auflen mit einem schwarzen und einem transparenten
Silikonharz-Lack beschichtet, um zu gewahrleisten, dass es zu keinen Kurzschliissen iiber die

Sensorkabel kommen kann.

Die mittlere Heizpatrone des Heizzylinders wird Messheizung genannt, die duf3eren Heizpatronen
dienen als Schutzheizungen. Die Linge des Messbereichs wird von den jeweiligen Mitten der
Wairmewiderstinde eingeschlossen, die an den mittleren Kupferhohlzylinder angrenzen. Der
Messbereich erstreckt sich radial von der Auenoberflache des Heizzylinders bis zur Innenwand
des Edelstahlhohlzylinders und wird in Abbildung 7-4 links violett dargestellt. Die seitlich
angrenzenden Bereiche werden Schutzheizungsbereiche genannt und in Abbildung 7-4 links griin

dargestellt.

Die Probe wird in die Zylinderapparatur gegeben und muss den Raum zwischen Heizzylinder und
Edelstahlhohlzylinder vollstindig ausfiillen. Die Messung erfolgt in Anlehnung an EN ISO
8497:1996-09. Das stationdre Messprinzip ist in Abbildung 7-6 dargestellt. Grundlage der
Messung ist das eindimensionale FOURIER'sche Gesetz der Warmeleitung gemafd Gleichung (7-1)
mit dem Warmestrom durch den Messbereich Qp.ss [W], dem Formkoeffizienten der Probe

Sprobe [M] und der Temperaturdifferenz zwischen heifder und kalter Seite der Probe ATp,op. [K]-
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Schutz- PTFE-
. Abstandhalter
heizungs- —
bereich 1
Warme- Sub-D-
widerstand Stecker
Messbereich —
Strom-
versorgungs-
Schutz- kabel der I
heizungs- Schutzheizung 2
bereich 2 ‘

[E i\

Abbildung 7-4: Heizzylinder. Links: in halbtransparenter 3D-Darstellung der Zylinderapparatur
(unmafSstdblich); Mitte: ohne Sensorik; rechts: mit Sensorik

Edelstahl-
hohlzylinder
7 / ¥ /
A - T - - |
: < Lange Warmewiderstand zwischen | Temperatursensor
/| Kupferhohlzylindern: 4 mm [ } )
Heizzylinder . . . I Warmewiderstand
~ |'l , Gesamtlange Warmewiderstand: 12 mm i (durchbohrt)
§ / - I,: - - - E
5 .
g | N =
I
' Lange Messbereich: 172 mm o Bohrung zur
I >
I ,
P : Gesamtlange Heizzylinder: 302 mm | Kabeldurchfuhrung;
A A ' - - 0 g

s S S S S S S S s S i / /

Abbildung 7-5: Hauptabmessungen des Heizzylinders

Um einen stationiren Warmestrom Qu.ss zu erzeugen, wird durch Leistungsregelung der
Messheizung und des Heizkabels eine konstante Temperaturdifferenz zwischen Heizzylinder und
Edelstahlhohlzylinder im Messbereich erzeugt, siehe Kapitel 7.3.3. Zur Sicherstellung eines rein
eindimensionalen radialen Warmestroms im Messbereich, miissen die Schutzheizungsbereiche
auf die gleiche Temperatur wie die des Messbereichs geregelt werden. Der Formkoeffizient Sp,,pe
berechnet sich aus der Geometrie der hohlzylindrischen Probe gemafd Gleichung (7-2). Der
Warmestrom entspricht der elektrischen Leistungsaufnahme der Messheizung und ATp,.op ist die
Temperaturdifferenz zwischen Heiz- und Edelstahlhohlzylinder im Messbereich. Die Bestimmung
der elektrischen Leistungsaufnahme und der ortlich gemittelten Temperaturen im Messbereich

auf dem Heiz- und Edelstahlhohlzylinder wird im nachfolgenden Kapitel 7.3 beschrieben.
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. Qu
Qmess = Aeff *Sprove " ATprope — Aeff = 3 ) Zs; (7-1)
Probe Probe
S _ 2 V[ lMB
Probe — W (7_2)
THZ,a
Mit:
lyg: Lange des Messbereichs und der Probe = 172 mm
TEHZ,i: Innenradius des Edelstahlhohlzylinders = Auf3enradius der Probe = 50 mm
THZa' Auf3enradius des Heizzylinders = Innenradius der Probe = 5 mm
lmp

~_Edelstahl-

= Hohlzylinder
Heizzylindel/

Abbildung 7-6: Messprinzip der Zylinderapparatur

THZ,a

7.3 EMSR-Technik

7.3.1 Messwertaufnehmer

Zur Bestimmung der effektiven Warmeleitfahigkeit werden u.a. elektrische Widerstidnde,
elektrische Spannung und elektrischer Strom gemessen. Diese analogen Signale werden vom
Digitalmultimeter 34972A der Firma Keysight aufgenommen und in digitale Signale
umgewandelt. Diese digitalen Signale werden an den Mess-PC weitergeleitet, wo sie von einem
am IGTE, auf Basis der Software Labview, entwickelten Programm zur Messung, Steuerung und
Regelung weiterverarbeitet werden. Das Programm stellt die Messwerte grafisch dar, speichert

sie in Textdateien und verwendet sie zur Regelung der Heizleistungen der Heizelemente.

7.3.2 Temperaturmessung

Zur Temperaturmessung werden Pt100-Widerstands-Temperatursensoren verwendet (siehe
Abbildung 7-7), die in 4-Leiter-Technik gemessen werden, um Einfliisse der Leitungswiderstande
zu eliminieren. Das Funktions- und Messprinzip von Pt100-Temperatursensoren und der 4-
Leiter-Messtechnik werden ausfiihrlich u. a. in [107], [108] beschrieben. Der Platindraht, dessen
Widerstand gemessen wird, ist in ein Keramikplattchen mit den Abmessungen 2 mm - 1,8 mm -

1 mm eingebettet. Die Messgenauigkeit der Pt100 wird in Kapitel 7.6 beschrieben.

Die blanken Leitungen der Pt100 fiir den Heizzylinder wurden mit einem transparenten und

einem schwarzen Silikonharz elektrisch isoliert. Das schwarze Silikonharz wurde zusatzlich
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verwendet um den Erfolg der Isolierung sichtbar zu machen. Allerdings ist das schwarze
Silikonharz, im Gegensatz zur transparenten Variante, nach dem Aushirten sehr spréde und
platzte nach den zur Installation notwendigen Bewegungen der Anschlussleitungen an viele
Stellen ab. Daher wurde auch der gesamte Heizzylinder mit beiden Silikonharzen beschichtet um
Kurzschliisse der Leitungen iiber das Kupfer des Heizzylinders zu vermeiden. Die Pt100 fiir den
Edelstahlhohlzylinder wurden mit einem Epoxidharz isoliert. Dieses muss in grofierer
Schichtdicke aufgetragen werden, wodurch es sich fiir den Einsatz am Heizzylinder mit seinen
kleineren Abmessungen weniger eignet. Aufgrund des festen und sichtbaren Halts des

Epoxidharzes musste der Edelstahlhohlzylinder nicht beschichtet werden.

Abbildung 7-7: Pt100-Temperatursensoren. Links: Draufsicht; Mitte: Seitenansicht; rechts: verlitet
fiir 4-Leiter-Schaltung und mit Silikonharz elektrisch isoliert

Um einen vollflichigen Kontakt der Pt100 mit dem Heizzylinder zu gewahrleisten, wurden die
entsprechenden Bereiche auf dem Heizzylinder durch Feilen abgeflacht, siehe Abbildung 7-8
links. Die Pt100 wurden sowohl am Edelstahlhohlzylinder als auch am Heizzylinder durch Poly-
imid-Klebeband befestigt, siehe Abbildung 7-8 rechts.

Warme- Abflachungen Polyimid-Klebeband Pt100
widerstand fir Pt100

# 7/
o AN
Abbildung 7-8: Detailaufnahmen des Heizzylinders. Links: Abflachungen fiir Pt100; rechts: Pt100
an beschichtetem Heizzylinder

An der Zylinderapparatur sind insgesamt 23 Pt100 installiert. Davon 14 am Heizzylinder, sechs
am Edelstahlhohlzylinder, zwei an den Sub-D-Steckern im Inneren der Zylinderapparatur um

axiale Warmestrome abschatzen zu kénnen und einer zur Messung der Umgebungstemperatur
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der Zylinderapparatur. In Abbildung 7-9 ist die Positionierung der Pt100 an Heizzylinder und
Edelstahlhohlzylinder abgebildet. Die Pt100 am Edelstahlhohlzylinder befinden sich jeweils
gegeniiber eines Pt100 auf dem Heizzylinder. An beiden Seiten der Ridnder des Messbereichs
befinden sich auf dem Heizzylinder jeweils 4 Pt100 in einem Abstand von 12 mm, die zur
moglichst genauen Regelung der Temperaturdifferenz zwischen Messbereich und Schutz-

heizungsbereich, dem sogenannten Schutzheizungsversatz, verwendet werden.

Y1z mB 2 Uenz,MB 4
\ 1\
T
| X X,= X3= X4= Xs= |
9 21 mm 116 mm 41 mm 42 mm 41 mm 20 mm' 26 mm Oz s1p,31
HEMEL > 1 > > >« «—> ' — 7 5
I HZ,SHB,3,2
9 \ | /
HZ,SHB,2,1 ~ | |
: \ Z = =
w
Oy il !
19HZ,MB,Z 19HZ,MB,3 HZ,MB,5 > | < 12 mm
I
.
Xo= | \‘9HZ,MB,1,2 Oz MBa Onz,mB 61 | Xe=
6 mm I 6 mm
—>— Onz,mB 6,2 —>
Z Y 7 ,
/ /
Ognz,mp A Yenz mB 3

Abbildung 7-9: Positionen der Pt100-Temperatursensoren an Heizzylinder und
Edelstahlhohlzylinder

Zur Bestimmung der effektiven Warmeleitfahigkeit sowie der Probenmitteltemperatur miissen
die flichengewichteten Mitteltemperaturen des Heizzylinders 9y yp und des Edelstahlhohl-
zylinders Ygy; »p im Messbereich gemafd Gleichungen (7-3) und (7-4) bestimmt werden. Auf-
grund des konstanten Umfangs beider Elemente, kiirzt sich dieser jeweils heraus und die Flachen-
gewichtung entspricht einer Langengewichtung. Die Formelzeichen aus den Gleichungen (7-3)

und (7-4) sowie auch aus den Gleichungen (7-8) und (7-9) sind in Abbildung 7-9 definiert.

1 X1\ Yuzmp11t Onzmpiz | X1+ X2
YyzmB = T (xo + 7) > > *UyzmB,2

X, + X3 X3 + X4 X4 + Xg
> Ypzmp3 + — yzmpa t — YnzMB,s (7-3)

X5 Ynzmee1r + Onzmpe,2
+(F+ %) 2 ]

Xy Xy + X3
Ypnzmp = . [(xo + X + 7) “Jguzmpa t — IgHzmB,2
MB
(7-4)
X3+ X4

9 + (E +x5 +x ) Y ]
5 EHZ,MB,3 5 TX5 T X6 ) VEHZMB 4
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Die zur Bestimmung der effektiven Warmeleitfahigkeit notwendige Temperaturdifferenz
ATp,ope ist in Gleichung (7-5) definiert und die Berechnung der Probenmitteltemperatur fiir die
dickwandige, hohlzylindrische Probe 9p,op. [°C] in Gleichung (7-6). In den Gleichung (7-7) - (7-9)
wird die Berechnung des gesamten Schutzheizungsversatzes ATgy [K] aus den einzelnen Schutz-

heizungsversatzen ATsyy 1 [K] und ATsyy , [K] gezeigt.

ATprobe = Ouzme — YEHZMB (7-5)
1 rHZ,az

Iprove = Ygnzmp + Ouzmp — 9enzms) - 2 -In(renzi/Tuza) Tenzi® — Thza? (7-6)
ATsyy = ATSHV,1 + ATSHV,Z 7-7)

v +9 9 +9
ATspy 1 = HZ,SHB,2,1 i HZ,SHB22 _VHzMBA1 i HZ,MB,1,2 7-8)

v +9 9 +9
ATspy o = Hz,sHB31 * YnzsuB32 Vnzmse1 t Unzmsez2 (7-9)

2 2

7.3.3  Steuerung, Regelung und Messung der elektrischen Leistung
Die drei Heizpatronen und das Heizkabel werden elektrisch betrieben. Um eine hohe Regel-
genauigkeit zu erreichen, wird die elektrische Leistungsversorgung iiber eine durch Filterung
geglittete Pulsweitenmodulation mit einer maximalen elektrischen Gleichspannung von 24 V
umgesetzt. Das Prinzip der Pulsweitenmodulation wird u. a. in [109] ausfiihrlich beschrieben. Die
Regelungen der elektrischen Ausgangsleistungen fiir die vier Heizelemente werden von
softwareimplementierten PID-Reglern des Messprogramms durchgefiihrt. Das Prinzip der PID-
Regelung wird u.a. in [110], [111] ausfiihrlich beschrieben. Die Regelgrofien fiir die vier
Heizelemente, welche durch die Regelung an die Sollwerte angepasst werden sollen, sind in
Tabelle 7-1 aufgefiihrt. Der Sollwert fiir den Schutzheizungsversatz ist fiir die Messungen der
effektiven Warmeleitfahigkeit 0 K. Die Sollwerte fiir die Temperaturen im Messbereich sind
abhéngig von der gewlinschten Probenmitteltemperatur 9p,;.,p, und Temperaturdifferenz ATp,pe

und konnen nach entsprechender Umformung mittels Gleichung (7-6) berechnet werden.

Tabelle 7-1: RegelgréfSen der Heizelemente der Zylinderapparatur

Heizelement Regelgrofde
Messheizung YyzmB
Schutzheizung 1 ATsuv 1
Schutzheizung 2 ATshy 2
Heizkabel YenzmB

Zur Bestimmung der effektiven Warmeleitfahigkeit gemaf? Gleichung (7-1) wird die Kenntnis der

elektrischen Leistungsaufnahme der Messheizung benotigt. Vom Digitalmultimeter 34972A der
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Firma Keysight wird der elektrische Strom und die elektrische Spannung gemessen, mit welchen
die Messheizung im stationdren Zustand betrieben wird. Die Multiplikation dieser Gréfien mit-
einander ergibt die elektrische Leistungsaufnahme der Messheizung. Die elektrische Leistung
wird von der Messheizung, und in geringem Mafd von den Leitungen, vollstindig in einen Warme-

strom umgewandelt.

Zur Sicherung gegen Ubertemperaturen sind an den dufleren Rindern des Heizzylinders Bimetall-
Temperaturschalter angebracht, die den Stromkreis bei einer Temperatur > 135 °C solange
offnen, bis diese Temperatur wieder unterschritten wurde. Zusatzlich sind dort Schmelz-
sicherungen angebracht, die bei einer Temperatur > 145 °C den Stromkreis dauerhaft unter-
brechen. Ein weiterer Temperaturschalter, der den Stromkreis bei ca. 70 °C 6ffnet, ist in der
Wairmedammung angebracht, welche die Zylinderapparatur umgibt. Alle Temperatursicherungen
sind in Reihe geschaltet und nicht in den Messkreis der elektrischen Leistung eingebunden. Diese
Messung wird somit nicht durch den elektrischen Widerstand der Sicherungen und deren

Leitungen beeinflusst.

7.3.4 Luftdruckmessung

Der Luftdruck in der Zylinderapparatur wird von zwei Drucksensoren nach dem kapazitiven
Messprinzip gemessen. Das kapazitive Messprinzip wird u. a. in [24], [112] beschrieben. Der
Drucksensor CMR 361 des Herstellers Pfeiffer Vacuum besitzt einen Messbereich von 0,1 mbar -
1100 mbar und der Drucksensor CMR 363 des gleichen Herstellers besitzt einen Messbereich von
0,001 mbar - 11 mbar. Die Messunsicherheiten der Drucksensoren sind in Kapitel 7.6 aufgefiihrt.
Zur Kontrolle wurde zeitweise zusdtzlich der kapazitive Drucksensor Ceravac CTR 100 N der
Firma Leybold mit dem Messbereich 0,0133 - 133 mbar eingesetzt. Dessen Messungen wurden

jedoch nicht fiir die in der vorliegenden Arbeit dokumentierten Druckwerte verwendet.

7.4 Vakuumtechnik

In Abbildung 7-10 ist ein vereinfachtes Flief3bild der Verschaltung der Vakuumkomponenten der

Versuchsanlage dargestellt. Die wesentlichen Komponenten sind in Tabelle 7-2 aufgefiihrt.

(6)
(1) 4)

O " 20 o0 Ko o

Abbildung 7-10: Vereinfachtes Flief3bild der Vakuumkomponenten der Versuchsanlage zur
Messung der effektiven Wdrmeleitfdhigkeit. Beschreibung der Komponenten siehe Tabelle 7-2
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Zur Verbindung der Vakuumkomponenten werden Edelstahlwellschlduche, Zwischenstiicke, T-
Stiicke, 90 °-Rohrboégen und Reduzierstiicke verwendet, die liber ISO-KF-Verbindungen mit-
einander verbunden sind. Letztere sind gemaf3 ISO 2861und DIN 28403 genormt. Die Funktions-

weisen der in Tabelle 7-2 benannten Komponenten sind u. a. in [24], [113] beschrieben.

Tabelle 7-2: Wesentliche Vakuumkomponenten der Versuchsanlage zur Messung der effektiven
Wirmeleitfdhigkeit. Nummerierung bezieht sich auf Abbildung 7-10

Nr. Komponente Herstellerbezeichnung Hersteller Spezifikationen

(1) Drucksensor CMR 363 Pfeiffer Vacuum 0,001 - 11 mbar

(2) Zylinderapparatur Zylinderapparatur Autor siehe Kapitel 7.2

() Staubfitr or canridge iy A Eers

(4) Drucksensor CMR 361 Pfeiffer Vacuum 0,1 -1100 mbar

(5) Membranventil Membranventil Pfeiffer Vacuum DN16

(6) Nadelventil LV10K Edwards DN10

(7) Kugelhahn Kugelhahn Pfeiffer Vacuum DN25
Drehschieber- Enddruckb:

(8) Vakuumpumpe GLD-040 Ulvac 5-10~* mbar

1) Als Enddruck wird der minimal erreichbare Druck bezeichnet

7.5 Messablauf

Zundchst muss die schittfahige Probe in die Zylinderapparatur eingebracht werden. Dies
geschieht liber eine schwerkraftbetriebene Befiillung in die senkrecht aufgestellte Zylinder-
apparatur mittels einer kleinen Schaufel. Wahrend und nach der Befiillung werden mittels eines
Gummihammers regelmafdig Stofde iiber den oberen Flanschring eingebracht, die iiber das
resultierende Riitteln zu einer Verdichtung der Probenschiittung fiihren. Dies hat u. a. den Zweck,
grofde Hohlrdume innerhalb der Probe zu verhindern. Dariiber hinaus soll eine Dichte der
Schiittung eingestellt werden, die auch fiir die Anwendung innerhalb eines grofivolumigen,
doppelwandigen Warmwasserspeichers realistisch ist. Die St6f3e werden solange eingebracht, bis
eine Fortsetzung zu keiner weiteren signifikanten Setzung der Schiittung mehr fiihrt. Die
resultierende Dichte der Probe wird bestimmt aus der Probenmasse mp,., [kg] geteilt durch das
Probenvolumen, welches Vp,ope = 3,0137 dm? betriagt. Um Hohlraumbildungen innerhalb des
Messbereichs durch Setzungen der Schiittung auszuschliefRen, befindet sich die Zylinder-

apparatur wihrend der Messung ebenfalls in senkrechter Position.

Nach dem Befiillen wird die Zylinderapparatur mit dem oberen DN100 ISO-CF-Flanschdeckel ver-
schlossen und das Heizkabel sowie die Warmedammung werden angebracht. Daraufhin wird sie
im Tiefkiihlschrank befestigt, iiber die dufderen Sub-D-Stecker an die EMSR-Technik und iiber die

[SO-KF-Verbindungen an die Vakuumtechnik angeschlossen.
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Die Proben wurden jeweils gemafd der Messmatrix in Tabelle 7-3 vermessen. Fiir manche Proben
wurden dariiber hinaus einige Messpunkte hinzugefiigt oder, wenn nétig, leicht abgedndert. Die
Proben GEP(1-2) und FEP(0-0,1) (siehe Tabelle 5-5) wurden wiederum, abweichend von der
Messmatrix in Tabelle 7-3, lediglich bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C gemessen, da
hiermit ausschliefilich der Einfluss der Korngroéfie auf den Kopplungseffekt untersucht werden

sollte.

Tabelle 7-3: Messmatrix fiir eine Probe

Mess- Probenmittel- Temperatur- Temp.am Temp. am
punkt- Luftdruck temperatur differenz Heizzylinder Edelstahlhohlzyl.
Nr. Pruse [mbar] 9, .. [°C] ATprope [KI ~ 9uzms [°Cl Ignzmel°Cl
1 960 * 201 48 50 87,65 37,65

2 02) 70 50 109,65 59,65

3 0,02 £ 0,005 70 50 109,65 59,65

4 02 -5 50 34,65 -15,35

5 0,02 £ 0,005 -5 50 34,65 -15,35

6 0,02 £ 0,005 20 50 59,65 9,65

7 02) 48 50 87,65 37,65

8 0,02 £ 0,005 48 50 87,65 37,65

9 0,1 +£0,005 48 50 87,65 37,65
10 1 48 50 87,65 37,65
11 10 48 50 87,65 37,65
12 1001 48 50 87,65 37,65
13 800 * 2 48 50 87,65 37,65
14 960 * 201 48 50 87,65 37,65
15 960 + 201 0 50 39,65 -10,35
16 960 * 201 20 50 59,65 9,65

17 960 + 201 70 50 109,65 59,65
18 960 * 201 90 50 129,65 79,65

1 Atmospharendruck

2) Der minimal mégliche Luftdruck wird angestrebt

Die Wahl der Temperaturdifferenz ATp,,p hat Einfluss auf die Messgenauigkeit und den mess-
baren Temperaturbereich. Je hoher ATp,.,p., desto hoher der Warmestrom in radialer Richtung
und desto hoher damit auch die minimale elektrische Leistung. Hohere elektrische Leistungen
konnen mit geringerer Messunsicherheit gemessen werden als solche, die nahe am unteren Rand
des Messbereichs des jeweiligen Messgerats liegen. Zudem muss ein moglichst vollstandig ein-
dimensionaler, radialer Warmestrom im Messbereich angestrebt werden, um anhand von
Gleichung (7-1) exakte Ergebnisse zu errechnen. Geringe Temperaturdifferenzen zwischen Mess-

und Schutzheizungsbereich, die zu axialen Warmestromen im Messbereich fiihren, lassen sich
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jedoch trotz Schutzheizungen nicht vollstindig verhindern. Je grofier aber der Warmestrom in
radialer Richtung ist, verursacht durch eine grofiere Temperaturdifferenz ATp,.,p., desto geringer
ist die Auswirkung dieser axialen Warmestrome auf die gemessene effektive Warmeleitfahigkeit,
da die Schutzheizungsversitze, und damit die axialen Warmestrome, bei steigender Temperatur-
differenz ATp,op. nahezu gleich bleiben. Diese Griinde sprechen fiir eine moglichst grofie
Temperaturdifferenz ATp,,p.. Fiir eine Begrenzung spricht allerdings, dass eine hohe
Temperaturdifferenz  ATp,,p. den Bereich der messbaren Probenmitteltemperaturen
einschrankt. Der Bereich der Randtemperaturen an der Zylinderapparatur wird nach unten durch
die im Tiefkiihlschrank minimal einstellbare Temperatur von (-26 + 1) °C3 und nach oben durch
die maximale Langzeit-Temperaturbestindigkeit der Materialien am und um den Heizzylinder
von ca. 130 °C begrenzt. Bei ATp,op. = 10 K ldge mit dieser Beschriankung beispielsweise die
maximale Probenmitteltemperatur 9p,,p, nach Gleichung (7-6) bei 122 °C, wahrend bei ATp,ope

=100 K nur maximal 51 °C méglich waren.

In Probemessungen stellte sich auf Basis der oben genannten Einschrankungen eine Temperatur-
differenz der Probe von ATp,,,. = 50 K als ein guter Kompromiss fiir simtliche Proben und
Messpunkte dar, weshalb dieser Wert fiir samtliche Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit

mit der Zylinderapparatur gewahlt wurde.

Flir die Messungen mit Probenmitteltemperaturen 9p,op. = 48 °C blieb der Tiefkiihlschrank
geoffnet und aufder Betrieb und die Zylinderapparatur war einer Umgebungstemperatur von
(23 £ 4) °C ausgesetzt. Fiir die Messung bei 9p,,pe = 20 °C wurde iiber den Tiefkiihlschrank eine
Umgebungstemperatur der Zylinderapparatur von (-16+1)°C und bei 9p;ppe = 0°C und
Iprope = -5 °Cvon (-26 £ 1) °C eingestellt.

Die Probe wird zunachst bei Atmospharendruck und einer Mitteltemperatur von 48 °C gemessen
(Messpunkt 1). Die gleichen Messbedingungen werden bei Messpunkt 14 eingestellt. Vor Mess-
punkt 1 wurde die Probe fiir mehrere Wochen im Labor, bei witterungsbedingter relativer Luft-
feuchtigkeit zwischen 20 % und 60 % und bei einer Umgebungstemperatur von (23 * 4) °C ge-
lagert. Vor Messpunkt 14 wurde die Probe zwischenzeitlich bei h6heren Temperaturen evakuiert
bis auf < 0,02 mbar. Durch den Vergleich der Messwerte der Messpunkte 1 und 14 kénnen somit
Riickschliisse auf den Einfluss der Feuchtebeladung der Probe auf die effektive Warmeleit-
fahigkeit gezogen werden, siehe Anhang A5. Mit Ausnahme von Anhang A5 wurden alle in der
vorliegenden Arbeit dargestellten Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit bei

Atmospharendruck nach der Evakuierung gemessen.

Bei Messpunkt 2 wird ein moglichst geringer Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von

70 °C angestrebt. Um Luftdriicke von < 0,02 mbar bei dieser Probenmitteltemperatur erreichen

3 Durch den Warmestrom vom Heizzylinder und die Warmedammung um die Zylinder-
apparatur, ist der Minimalwert der Edelstahlhohlzylindertemperatur stets um einige Kelvin
hoher als die Umgebungstemperatur. Je hoher die effektive Warmeleitfahigkeit der Probe,
desto hoher die notwendige Temperaturdifferenz zur Umgebung.
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zu konnen, wird die Probe zuvor bei moglichst hohen Temperaturen von 129,65°C am
Heizzylinder und 89,65 °C am Edelstahlhohlzylinder bei laufender Vakuumpumpe und ge-
schlossenem Nadelventil (siehe Abbildung 7-10) bis zu einem Luftdruck von ca. 0,1 mbar ausge-
heizt. Dabei wird die an der Probe adsorbierte Feuchtigkeit zu méglichst grofden Teilen entfernt.
Feuchtigkeit gast bei sinkendem Vakuumdruck und steigender Temperatur stiarker aus und fiihrt
damit zu einer Erhéhung des Luftdrucks. Beim Absenken der Temperatur sinkt der Luftdruck
entsprechend stirker ab, als es eine Berechnung mit der Zustandsgleichungidealer Gase erwarten
lasst. An Oberflachen gebundene Feuchtigkeit sowie ein hoher Stromungswiderstand wirken
einer hohen Evakuierungsgeschwindigkeit und einem geringen erreichbaren Enddruck entgegen.
Je nach mittlerer Korngrofde und Feuchtigkeitsbeladung der Probe, dauert das Ausheizen in der

fiir diese Arbeit verwendeten Versuchsanlage von einem Tag bis zu einer Woche.

Bei allen Luftdriicken < 0,1 mbar muss die Vakuumpumpe in Betrieb sein, um den durch Leckage
und Ausgasungen bedingten Druckanstieg in der Zylinderapparaturt* von < 0,058 mbar/h
auszugleichen und den gewtinschten Luftdruck in der Zylinderapparatur hinreichend konstant zu
halten. Um im Bereich < 0,1 mbar hohere Luftdriicke als den aktuell erreichbaren Enddruck
einzustellen, wird das Nadelventil zur Umgebung so weit gedffnet, bis der gewiinschte Luftdruck
anndhernd konstant erreicht werden kann. Der in Tabelle 7-3 angegebene Schwankungsbereich
fiir den Zieldruck resultiert fiir Luftdriicke < 0,1 mbar aus Ungenauigkeiten und Schwankungen
bei der hochsensiblen Einstellung durch das Nadelventil. Bei Zieldriicken zwischen 1 und
800 mbar wird die Zylinderapparatur zur Umgebung und zur Vakuumpumpe hin verschlossen.
Bei Luftdriicken von 1 mbar und 10 mbar kommt es durch Leckage zu einem linearen Anstieg des
Luftdrucks. Hierbei wird zur Ermittlung der effektiven Warmeleitfahigkeit ein Zeitbereich
ausgewertet, in welchem der arithmetisch gemittelte Luftdruck dem exakten Zielwert entspricht.
Bei den Zieldriicken 100 mbar und 800 mbar wird die Leckage vom Einfluss der Schwankungen
der Umgebungstemperatur auf den Luftdruck iiberlagert. Die resultierenden maximalen
Schwankungen des Luftdrucks sind in Tabelle 7-3 angegeben. Bei Messungen bei Atmosphéaren-
druck, wird die Zylinderapparatur iiber das vollstindig ge6ffnete Nadelventil zur Umgebung hin
geoffnet. Der entsprechende in Tabelle 7-3 angegebene Schwankungsbereich entspricht den

Schwankungen des Atmospharendrucks am Standort der Versuchsanlage.

Fiir die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit bei Variation des Luftdrucks wurde eine
Probenmitteltemperatur von 48 °C gewdhlt. Die gleiche mittlere Dammstofftemperatur wiirde
sich bei einem grofdvolumigen Warmwasserspeicher mit geringer DAmmdicke im Vergleich zum
Gesamtdurchmessers beispielsweise bei einer Aufdentemperatur von 10 °C und einer mittleren
Wassertemperatur von 86 °C einstellen. Urspriinglich wurde die Probenmitteltemperatur von

48 °C gewahlt, da sich dieser Wert an der IGTE-eigenen Zweiplattenapparatur ergab als ein Wert

4 Bilanzbereich der Druckanstiegsmessung zwischen den Komponenten (1) und (5) in
Abbildung 7-10

5 Fiir diesen Fall kann die mittlere Dammstofftemperatur in guter Naherung aus dem
arithmetischen Mittel der Grenztemperaturen bestimmt werden
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von 50 °C eingestellt wurde. Diese Messapparatur wurde u. a. zur Erzeugung von Referenzwerten
verwendet, siehe Kapitel 7.7. Die Probenmitteltemperatur von 48 °C wurde also gewahlt, um
einen direkten Vergleich ohne Interpolationen zu erméglichen. Zudem wurde eine Probenmittel-
temperatur angestrebt, die bei einer Temperaturdifferenz von ATp,.,p. = 50 K einstellbar ist, ohne
dass es einer Kiihlung der Zylinderapparatur durch den Tiefkiihlschrank bedarf. Fiir geringere

Probenmitteltemperaturen ware dies nicht fiir alle Proben der Fall gewesen.

Die Messungen wurden in Anlehnung an EN ISO 8497:1996-09 durchgefiihrt. Danach gilt ein
Zustand dann als hinreichend stationdr, wenn sich mindestens drei aufeinanderfolgende
Zwischenwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit in einem gleichméfiigen zeitlichen Abstand von
mindestens 30 Minuten um maximal 1 % vom arithmetischen Mittelwert der drei Zwischenwerte
unterscheiden und diese Zwischenwerte keinen mit der Zeit einseitig an- oder absteigenden
Trend aufweisen. Ein Zwischenwert wird aus dem arithmetischen Mittelwert der Einzelmess-
werte innerhalb der vorangegangen mindestens 30 Minuten gebildet. In der vorliegenden Arbeit
wurde die Beobachtung gemacht, dass diese in EN ISO 8497:1996-09 beschriebenen Mindest-
anforderungen nicht fiir alle Messbedingungen ausreichend sind und sich nach Erreichen der
Mindestanforderungen bei dariiberhinausgehender Messdauer Abweichungen der Zwischen-
werte von > 1 % ergeben konnen. Daher wurde zusatzlich zur Bedingung gemacht, dass sich bei
Messungen im Vakuum keine der gemessenen Einzeltemperaturen in der Zylinderapparatur noch
um mehr als 0,1 K/h verandern darf. Dies betrifft letztlich die Temperaturen in den Sub-D-
Steckern an den Flanschdeckeln, die diese Bedingungen jeweils als Letztes erreichen. Die
Mitteltemperaturen im Messbereich hingegen diirfen keinen mit der Zeit einseitig an- oder
absteigenden Trend aufweisen. Aufderdem wurde festgelegt, dass sich die Zwischenwerte der
effektiven Warmeleitfahigkeit auch untereinander um nicht mehr als 1 % unterscheiden diirfen,
jeweils bezogen auf den geringeren Wert. Ein Zwischenwert wurde jeweils aus 100 Einzelmess-
werten gemittelt, was einem Messzeitraum von (45 * 5) Minuten entsprach. Der Messwert der
effektiven Warmeleitfahigkeit wurde jeweils aus dem arithmetischen Mittelwert der Zwischen-

werte gebildet.

Eine Ausnahme von den oben genannten Vorgaben wurde bei den Messungen bei 1 und 10 mbar
gemacht, bei welchen ein einseitiger Trend einer ansteigenden effektiven Warmeleitfahigkeit,
bedingt durch die Leckage der Zylinderapparatur, und Abweichungen > 1 % der Zwischenwerte
zueinander toleriert wurde. Da bei diesen Messungen allerdings samtliche Temperaturen in der
Zylinderapparatur jeweils bereits seit mehreren Tagen stationdr waren, ist davon auszugehen,
dass der Trend tatsichlich alleine auf den Druckanstieg zurtlickzufiihren ist. Bei diesen Mess-
punkten wurden fiir die Bildung des Messwerts der effektiven Warmeleitfahigkeit mindestens
300 Einzelmesswerte in dem Zeitraum gemittelt, in welchem der Luftdruck exakt den

gewiinschten arithmetischen Mittelwert von 1 oder 10 mbar ergab.

60



7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

7.6 Messunsicherheitsbetrachtung

Jeder Messwert y einer physikalischen Grofde ist mit einer Messunsicherheit u,, behaftet. Zur
Verringerung der Messunsicherheit wird der Messwert, wenn moglich, aus dem arithmetischen
Mittelwert ¥ einer Messreihe aus Einzelmesswerten y; mit der Anzahl N gebildet. Die Gesamt-
Messunsicherheit kann in einen statistischen und einen systematischen Anteil eingeteilt werden.
Statistische Messunsicherheiten ujy o4, sind zuféllige positive oder negative Abweichungen
mehrerer Messwerte zueinander bei anndhernd gleichen Messbedingungen. Sie konnen durch
eine Standardabweichung des Mittelwerts y einer Messreihe geméf$ Gleichung (7-10) ermittelt
werden und entsprechend als Standardunsicherheit bezeichnet werden. Systematische Messun-
sicherheiten uy g, sind beispielsweise auf systematische Fehler im Messsystem zurtickzufiihren.
Wenn die Grofde der systematischen Messunsicherheit bekannt ist, hat die Messunsicherheit ein
bestimmtes Vorzeichen und der Messwert kann entsprechend korrigiert werden. Bei
unbekannten systematischen Messunsicherheiten, konnen diese abgeschatzt und, wie auch die

statistischen Messunsicherheiten, durch einen Unsicherheitsbereich tuj; angegeben werden.

Wenn eine Messgrofde y nicht direkt messbar ist, sondern aus mehreren physikalischen Mess-
grofien z; mit ihren jeweiligen Messunsicherheiten u,; errechnet werden muss, wie beispiels-
weise auch die effektive Warmeleitfahigkeit, dann kann das GAUR‘sche quadratische Fort-
pflanzungsgesetz gemafd Gleichung (7-11) zur Berechnung der kombinierten Messunsicherheit
uyx verwendet werden. Dafir wird die Berechnungsgleichung g(z;) fir y eingesetzt. Aus
statistischer und systematischer Messunsicherheit kann durch Addition der Betrige der Messun-
sicherheiten, oder ebenfalls durch Fortpflanzung gemafd Gleichung (7-11), eine Gesamt-Mess-
unsicherheit gebildet werden. Eine relative Messunsicherheit wird gebildet, indem die Messun-
sicherheit durch den Messwert geteilt wird. [114], [115], [116]

1 N
I E _5)2 7-10

N /dg 2
R <) ., .2 7-11
Uy k Zi=1 (aZi) Yzi ( )

Die Messgrofse, die von der Versuchsanlage primar bestimmt wird, ist die effektive Warmeleit-

fahigkeit. Diese wird vor allem in Zusammenhang mit der Probenmitteltemperatur und dem
Luftdruck innerhalb der Probe gebracht, die ebenfalls von der Versuchsanlage bestimmt werden.
Die Messunsicherheit dieser drei Messgrofien wird im Folgenden betrachtet. Da zur Messung aller
elektrischer Messsignale ein Digitalmultimeter verwendet wird, miissen zundchst dessen

Messunsicherheiten betrachtet werden.
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7.6.1 Digitalmultimeter

Die Messunsicherheiten des Digitalmultimeters 34972A gemiafi dem Hersteller Keysight
Technologies sind in Gleichung (7-12) fiir die Gleichspannungsmessung zwischen 0 und 10V, in
Gleichung (7-13) fiir die Gleichstrommessung zwischen und 0 und 0,1 A und in Gleichung (7-14)

fiir die Gleichstrommessung zwischen und 0 und 1 A angegeben [117].

g1y =35-107°-U+4-107°V (7-12)
U014 =5-10"*-1+5-107%A (7-13)
U10=1-103-1+1-10"*A (7-14)

Mit der Messunsicherheit der Spannungsmessung uy 1oy [V] und der Strommessung u; g 14 [A]

und u; ;4 [A] sowie der Messspannung U [V] und dem Messstrom I [A].

7.6.2  Luftdruckmessung

Fir alle Luftdriicke 2 100 mbar wurden die Messwerte des Drucksensors CMR 361 verwendet.
Dieser weist laut Hersteller Pfeiffer Vacuum bei gleichbleibender Temperatur eine maximale
relative Messunsicherheit von +0,2 % bezogen auf den Messwert auf. Hinzu kommen maximal
+0,01 %/K und £0,05 mbar/K bei Anderungen der Umgebungstemperatur des Drucksensors. Die
maximale Anderung der Umgebungstemperatur des CMR 361 betrug 8 K, womit sich 0,08 % und
+0,4 mbar ergeben. Je ndher sich der Messwert am unteren Rand des Messbereichs befindet, desto
hoher wird die relative Messunsicherheit. Bezogen auf den niedrigsten verwerteten Messwert des
CMR 361 von 100 mbar bedeutet dies insgesamt eine maximale absolute Messunsicherheit von
+0,68 mbar und damit eine maximale relative Messunsicherheit von +0,68 % des Drucksensors.
Filir die Druckmessung wird ein Ausgangssignal des Sensors von 1 bis 10 V ausgewertet. Durch
den Spannungsabfall iiber die Messleitung ergibt sich ein zusatzlicher systematischer Messfehler
von ca. -0,4 %. Dieser wird der Messunsicherheit mit +0,4 % zugeschlagen. Auf eine Korrektur
wird verzichtet. Fiir das Digitalmultimeter muss gemafd Kapitel 7.6.1 eine auf die minimale
Messspannung von 1,8V bei 100 mbar bezogene relative Messunsicherheit von *0,006 %
hinzugefiligt werden. Die maximale relative Gesamt-Messunsicherheit der Druckmessung mit dem
CMR 361 betragt somit bei 100 mbar +1,086 %, gerundet auf 1,1 %. [118], [119]

Alle Luftdriicke <11 mbar wurden vom Drucksensor CMR 363 gemessen. Dieser weist laut
Hersteller Pfeiffer Vacuum ebenfalls eine Messunsicherheit von 0,2 % auf den Messwert auf.
Hier kommen Messunsicherheiten bei einer Temperaturdnderung von 8 K von #0,08 % und
+0,004 mbar hinzu. Mit dem CMR 363 wurden teilweise bis an den unteren Rand des Mess-
bereichs von 0,001 mbar Messwerte aufgenommen und verwertet, wo sich besonders hohe
relative Messunsicherheiten einstellen. So ergibt sich bei 0,001 mbar eine maximale absolute
Messunsicherheit des Drucksensors von +0,0040028 mbar, was einer maximalen relativen
Messunsicherheit von +400,28 % entspricht. Bei 0,02 mbar betragen die maximalen Messun-
sicherheiten +0,004056 mbar, bzw. +20,28 % und bei 10 mbar +0,032 mbar, bzw. +0,32 %.

62



7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

Bezogen auf eine minimale Messspannung von 1,0008 V bei 0,001 mbar muss jeweils eine
maximale relative Messunsicherheit durch das Digitalmultimeter von +0,0085 % gemaf$ Kapitel

7.6.1 hinzugefligt werden, sowie +0,4 % fiir den Spannungsabfall iber die Messleitung.

Statistische Messunsicherheiten, die an Stichproben von jeweils 300 Einzelmesswerten gemaf3
Gleichung (7-10) ausgewertet wurden, betrugen lediglich < 0,5 % der iibrigen Messunsicher-
heiten und werden daher vernachlassigt. Die Gesamt-Messunsicherheiten der Druckmessung an

allen relevanten Messdriicken sind in Tabelle 13-2 im Anhang A3 aufgefiihrt.

7.6.3 Probenmitteltemperatur

Die Probenmitteltemperatur wird gemafd Gleichung (7-6) iiber die Pt100 an Heizzylinder und
Edelstahlhohlzylinder im Messbereich bestimmt. Die Pt100 auf dem Heizzylinder und Edelstahl-
hohlzylinder wurden mit der gesamten Messkette kalibriert. Somit sind die Messunsicherheiten
des Digitalmultimeters in den verbleibenden Abweichungen bereits enthalten. Der arithmetische
Mittelwert der Standardabweichungen der einzelnen Pt100 bzgl. des Kalibriernormals betragt
nach der Kalibrierung #0,051 K fiir den Heizzylinder und +0,3 K fiir den Edelstahlhohlzylinder.
Als Messunsicherheit bei der Langenmessung mit dem Messschieber werden in Anlehnung an

[116] £0,05 mm angenommen. Diese Werte gelten als systematische Messunsicherheiten.

Zur Bestimmung statistischer Messunsicherheiten wurden Messungen des Probenmaterials
FEP(0-0,1) (vgl. Tabelle 5-5) ausgewertet. Dieses Material weist bei Atmosphérendruck die
hochsten und im Vakuum die niedrigsten gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeiten aller
untersuchten Proben auf. Somit kann damit der gesamte Bereich der gemessenen effektiven
Warmeleitfahigkeiten abgedeckt werden. Ausgewertet wurden die jeweils 300 Einzelmesswerte
der Messwerte bei einem Luftdruck von 0,012 mbar und bei Atmospharendruck. Als Proben-
mitteltemperatur wurde jeweils der meistgemessene Wert von 48 °C gewahlt. Die gemessenen
Werte der effektiven Warmeleitfahigkeit betragen 74,84 mW/(m-K) bei Atmospharendruck und
3,55 mW/(m-K) bei 0,012 mbar.

Die anhand der Gleichungen (7-10) und (7-11) mit den Gleichungen (7-3), (7-4) und (7-6)
bestimmten kombinierten statistischen Messunsicherheiten der Probenmitteltemperatur
betragen 4,5-107° K bei 74,84 mW/(m-K) und 3,6-107° K bei 3,55 mW/(m-K). Diese geringen
Werte sind auf die hohe Anzahl an Messwerten und die hervorragende Regelgenauigkeit der

Versuchsanlage zuriickzufiihren.

Mit den oben genannten einzelnen systematischen Messunsicherheiten und den Gleichungen
(7-3), (7-4), (7-6) und (7-11) wurde eine kombinierte systematische Messunsicherheit der
Probenmitteltemperatur von #0,12 K bestimmt. Gegengentiber diesem bereits aufgerundeten
Wert, kénnen die statistischen Messunsicherheiten vernachldssigt werden und er wird als

Gesamt-Messunsicherheit der Probenmitteltemperatur angenommen.
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7.6.4 Effektive Wiarmeleitfiahigkeit

Die statistischen Messunsicherheiten der effektiven Warmeleitfahigkeit wurden anhand der in
Kapitel 7.6.3 spezifizierten Messungen des Probenmaterials FEP(0-0,1) (vgl. Tabelle 5-5)
bestimmt. Da der in der Berechnungsgleichung (7-1) enthaltene Formkoeffizient Sp,,p. nicht aus
einem Mittelwert von Wiederholungsmessungen stammt und somit dessen Messunsicherheit
nicht statistischer Natur ist, wurde hierbei keine Fortpflanzung der Messunsicherheiten vorge-
nommen. Stattdessen wurden die im Messprogramm berechneten effektiven Warmeleit-

fahigkeiten direkt anhand von Gleichung (7-10) ausgewertet.

Es ergab sich daraus eine statistische Messunsicherheit von 0,03 mW/(m-K) bzw. 0,04 % bei einer
gemessen effektiven Warmeleitfahigkeit von 74,84 mW/(m-K) und von 0,008 mW/(m-K) bzw.
0,2 % bei einer gemessen effektiven Warmeleitfahigkeit von 3,55 mW/(m-K).

Fiir die Bestimmung der systematischen Messunsicherheiten wurde eine Fortpflanzung anhand
Gleichung (7-11) mit der Berechnungsgleichung der effektiven Warmeleitfahigkeit (7-1) durch-
gefiihrt.

Der Wirmestrom im Messbereich Q.5 ergibt sich aus der Multiplikation der gemessenen
Spannung und Stromstirke der Messheizung. Fiir Qy.ss wurde bei einer gemessen effektiven
Warmeleitfahigkeit von 74,84 mW/(m-K) eine kombinierte systematische Messunsicherheit von
*2,7 mW bzw. 0,16 % unter Verwendung der Gleichungen (7-11), (7-12) und (7-14) ermittelt.
Bei einer gemessen effektiven Warmeleitfahigkeit von 3,55 mW/(m:K) wurde aus den
Gleichungen (7-11), (7-12) und (7-13) eine kombinierte systematische Messunsicherheit von
+0,05 mW bzw. £0,06 % bestimmt.

Fiir den Formkoeffizienten Sp,.,, wurde anhand der in Kapitel 7.6.3 angegebenen systematischen
Messunsicherheit der Lingenmessung von *0,05 mm und anhand der Gleichungen (7-2) und
(7-11) eine kombinierte systematische Messunsicherheit von +2,05 mm bzw. £0,44 % errechnet.

Diese Werte gelten unabhingig vom Messpunkt der effektiven Warmeleitfahigkeit.

Fiir die Temperaturdifferenz der Probe ATp, 5. wurde anhand der in Kapitel 7.6.3 angegebenen
systematischen Messunsicherheit der Pt100 und anhand der Gleichungen (7-5) und (7-11) eine
kombinierte systematische Messunsicherheit von 0,15 K bzw. £0,3 % errechnet. Da in allen
Messungen die gleiche Temperaturdifferenz der Probe eingestellt war, kdnnen auch diese Mess-
unsicherheiten als unabhingig vom Messpunkt der effektiven Warmeleitfahigkeit angenommen

werden.

Die kombinierte systematische Messunsicherheit der effektiven Warmeleitfahigkeit 4. wurde
anhand der Gleichungen (7-1) und (7-11), sowie der oben angegebenen systematischen
Messunsicherheiten, bei einer gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeit von 74,84 mW/(m-K)
zu 0,45 mW/(m-K) bzw. £0,6 % und bei einer gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeit von
3,55 mW/(m-K) zu 0,02 mW/(m-K) bzw. +0,5 % bestimmt.
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Zusatzliche systematische Messunsicherheiten resultieren aus dem Leitungswiderstand bei der
Messung der elektrischen Leistung der Messheizung, Instationaritdten, dem Schutzheizungs-
versatz und axialen Warmestromen iiber die Kabel innerhalb der Zylinderapparatur. Die
resultierenden Werte sind in Tabelle 7-4 angegeben und deren Bestimmungsmethoden werden
in Anhang A3 beschrieben. Wenn die absoluten Werte samtlicher Messunsicherheiten der
effektiven Warmeleitfihigkeiten addiert werden, ergibt sich bei einer gemessenen effektiven
Warmeleitfahigkeit von 74,84 mW/(m-K) eine maximale Gesamt-Messunsicherheit von
+1,68 mW/(m-K), bzw. *2,3%. Bei einer gemessenen effektiven Wairmeleitfahigkeit von
3,55 mW/(m-K) ergibt sich eine maximale Gesamt-Messunsicherheit von +0,27 mW/(m-K), bzw.
+7,6 %. Als vereinfachte und sehr konservative Schitzung, kann eine maximale relative Messun-
sicherheit der Versuchsanlage von 8 % fiir alle Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit

angenommen werden.

Tabelle 7-4: Messunsicherheiten der effektiven Wéirmeleitfihigkeit

Ursache und Art der

Bei A4 =74,84 mW ‘K Bei A =3,55mW ‘K
Messunsicherheit ClLeff mW/(m'K) €l Aesf mW/(m'K)
Statistische

+ W ‘K +0,04 9 + w ‘K +0,2 9
Messunsicherheiten 0,03 mW/(m-K) 0,04 % 0,008 mW/(m-K) 0,2%

Fortpflanzung der sys.
Messunsicherheiten der 10,45 mW/(m-K) +0,6 % +0,02 mW/(m-K) 0,5 %
einzelnen Messgrofien

Lei : .
eitungswiderstand bei der £0,75 mW/(m-K) +1% +£0,04 mW/(m-K) +1 %

Leistungsmessung
Instationaritdten 0,37 mW/(m-K) 0,5 % 0,07 mW/(m-K) 2%
Schutzheizungsversatz 0,04 mW/(m-K) +0,1 % 0,02 mW/(m-K) 0,5 %

Axiale Warmestrome iiber
Kabel in Zylinderapparatur

Summe +1,68 mW/(m'K) #2,3%  #0,27 mW/(m'K) +7,6 %

0,04 mW/(m-K) +0,1% 0,11 mW/(m-K) *3,2%

Um die Auswirkungen eventueller Anderungen der Versuchsanlage mit der Zeit, beispielsweise
durch Alterung oder durch das Riitteln der Zylinderapparatur zur Verdichtung der Proben, ab-
schitzen zu konnen, wurde die effektive Warmeleitfahigkeit von GEP sieben Monate nach der
ersten Messung anhand der gleichen Probe mit der gleichen Dichte und annahernd gleichen Um-
gebungsbedingungen erneut gemessen. Zwischen der ersten Messung und der Wiederholungs-
messung von GEP wurden fiinf unterschiedliche Proben in die Zylinderapparatur gefiillt und ver-
messen. Bei beide Messungen von GEP wurden jeweils samtliche Messpunkte aus Tabelle 7-3 auf-
genommen. Die betragsmafdig grofdite absolute Abweichung zwischen den beiden Messungen
betrdgt hierbei 0,19 mW/(m-‘K) bei einem Luftdruck von 1 mbar und einer Probenmittel-

temperatur von 48 °C. Die betragsmafiig grofdte relative Messabweichung zwischen den beiden

65



7 Versuchsanlage zur Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

Messungen betrigt 1,4 % bei einem Luftdruck von (0,02 +0,005) mbar und einer Probenmittel-
temperatur von -5 °C, bezogen auf die erste Messung. Die betragsméaf3ige mittlere Abweichung
zwischen den beiden Messungen betrdgt absolut 0,07 mW/(m-K) und relativ 0,5 %, bezogen auf
die erste Messung. Die Reproduzierbarkeit der Messwerte aus dieser Versuchsanlage kann bzgl.
dieser Stichprobe als sehr gut bewertet werden. Die Messwerte der beiden Messungen sind in
Anhang A3 in Abbildung 13-6 dargestellt. Mit Ausnahme von Anhang A3 werden in der vor-

liegenden Arbeit ausschlieRlich die Messwerte von GEP aus der ersten Messung gezeigt.

7.7 Vergleich von Messergebnissen mit anderen Messgeraten

Um die Plausibilitit der Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit aus der Zylinder-
apparatur einschitzen zu konnen, wurden Vergleichsmessungen mit kommerziell verfiigbaren
Messapparaturen durchgefiihrt. Als Proben wurden FEP und UPKS ausgewahlt. Diese wiesen bei

samtlichen Messungen die jeweils gleichen Probendichten auf.

Als Messapparatur fiir Vergleichswerte bei unterschiedlichen Temperaturen bei Atmospharen-
druck stand die Zweiplattenapparatur TLP 900 H der Firma Taurus Instruments am IGTE der
Universitat Stuttgart zur Verfligung. Diese besitzt in ihrer liberarbeiteten Form eine maximale
Messunsicherheit von 3 %. Die Messungen wurden in Anlehnung an DIN EN 12664:2001 durch-
gefiihrt.

Flir Messungen bei unterschiedlichen Luftdriicken und Temperaturen wurden von der Firma
Netzsch Messungen der oben genannten Proben mit der evakuierbaren Zweiplattenapparatur
GHP 456 Titan durchgefiihrt. Fiir die GHP 456 Titan wird eine maximale Messunsicherheit von
+5 9% angegeben [120], [121].

In Abbildung 7-11 sind Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit von FEP und UPKS bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C abgebildet, die mit der Zylinderapparatur und der
GHP 456 Titan ermittelt wurden. Fiir die Zylinderapparatur wird konservativ eine maximale
Messunsicherheit von +8 % angenommen. Die Messunsicherheiten aller Messapparaturen sind in
dieser und den nachfolgenden Abbildungen dieses Kapitels anhand von Fehlerbalken gekenn-
zeichnet. Es zeigt sich eine auRerordentlich hohe Ubereinstimmung der Messwerte beider Mess-
apparaturen. Die maximale absolute Messabweichung der Messwerte betragt 0,97 mW/(m-K)
und die maximale relative Messabweichungist 4,9 %. Damitliegen sdmtliche Messpunkte deutlich

innerhalb der addierten Messunsicherheiten.

In Abbildung 7-12 sind Messergebnisse von FEP bei Atmosphdrendruck und unterschiedlichen
Probenmitteltemperaturen aller drei Messapparaturen aufgefiihrt. Zur besseren Vergleichbarkeit
ist eine Ausgleichgerade der Zylinderapparatur-Werte aufgefiihrt. Auch hier sind aufderordentlich
hohe Ubereinstimmungen aller Messwerte zu erkennen, die ebenfalls allesamt innerhalb der
addierten Messunsicherheiten liegen. Die Steigung der Werte aus der TLP 900 H ist hier leicht

erhoht im Vergleich zu den Messwerten der iibrigen Messapparaturen.
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Abbildung 7-11: Vergleich von Messergebnissen der Zylinderapparatur und der evakuierbaren
Zweiplattenapparatur GHP 456 Titan der Firma Netzsch. Aufgenommen jeweils bei der gleichen
Probendichte (siehe Legende) und Probenmitteltemperatur von 48 °C. Verbindungslinien zwischen
den Messpunkten dienen der besseren Ubersichtlichkeit und der Veranschaulichung des Verlaufs

Zylinderapparatur X TLP 900 H
o GHP456 e Linear (Zylinderapparatur)

75

70

1 L h ........ :

1
—
.-.
—_t—

Effektive Warmeleitfihigkeit
[mW/(m-K)]

50 T T T T T T T T T T
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Probenmitteltemperatur [°C]

Abbildung 7-12: Vergleich der Messergebnisse von FEP mit einer Dichte von 182 kg/m? aus der
Zylinderapparatur, der Zweiplattenapparatur des IGTE TLP 900 H und der evakuierbaren
Zweiplattenapparatur GHP 456 Titan der Firma Netzsch bei Atmosphdrendruck

In Abbildung 7-13 sind Messergebnisse von UPKS bei Atmospharendruck und unterschiedlichen
Probenmitteltemperaturen aller drei Messapparaturen aufgefiihrt. Hier wurde, zur besseren

Vergleichbarkeit, eine polynomische Ausgleichskurve zweiten Grades an die Messwerte der
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Zylinderapparatur angendhert. Wahrend die Messwerte der Zylinderapparatur und der GHP 456
Titan im Bereich der addierten Messunsicherheit liegen, weisen die Messwerte der TLP 900 H
ebenfalls eine hohere Steigung aus als die der iibrigen Werte, woraus z. T. Abweichungen

resultieren, die leicht aufderhalb der addierten Messunsicherheiten liegen.

A Zylinderapparatur + TLPO900H
A GHP456 e Poly. (Zylinderapparatur)
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Abbildung 7-13: Vergleich der Messergebnisse von UPKS mit einer Dichte von 42 kg/m? aus der
Zylinderapparatur, der Zweiplattenapparatur des IGTE TLP 900 H und der evakuierbaren
Zweiplattenapparatur GHP 456 Titan der Firma Netzsch bei Atmosphdrendruck

Effektive Wiarmeleitfihigkeit
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In Abbildung 7-14 sind Messergebnisse von FEP bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar und
unterschiedlichen Probenmitteltemperaturen aus der Zylinderapparatur und der GHP 456 Titan
von Netzsch aufgefiihrt. Hier wurde, zur besseren Vergleichbarkeit, ebenfalls eine polynomische
Ausgleichskurve zweiten Grades an die Messwerte der Zylinderapparatur angendhert. Hierbei
existiert eine Abweichung der Messwerte bei einer Probenmitteltemperatur von 10 °C von 16 %
bezogen auf den Messwert der Zylinderapparatur. Diese Abweichung liegt aufderhalb der
addierten Messunsicherheiten. Wiirde aus den Messwerten der GHP 456 Titan gemafd der
Methodik aus Kapitel 6.6 der dichtespezifische Extinktionskoeffizient und die anteilige Fest-
korper-Warmeleitfahigkeit bestimmt werden, ergdbe sich eine negative Festkorper-Warme-
leitfahigkeit und ein deutlich geringerer dichtespezifischer Extinktionskoeffizient, als bisher in
der Literatur flir expandierten Perlit angegeben wurde. Da sich aus den Messwerten der Zylinder-
apparatur gemafd Kapitel 6.6 plausiblere Werte des dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten
und der anteiligen Festkorper-Warmeleitfahigkeit ergeben, wird der Messwert der GHP 456 Titan

bei einer Probenmitteltemperatur von 10 °C als zu gering eingeschatzt.

Analog kann die Messabweichung der Messwerte von UPKS bei einem Luftdruck von
(0,02 £0,01) mbar und einer Probenmitteltemperatur von 10 °C in Abbildung 7-15 bewertet
werden. Auch hier ergibt sich eine Abweichung auf3erhalb der addierten Messunsicherheiten, die

hier 20 % betragt, bezogen auf den Messwert der Zylinderapparatur.
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Abbildung 7-14: Vergleich der Messergebnisse von FEP mit einer Dichte von 182 kg/m? aus der
Zylinderapparatur und der evakuierbaren Zweiplattenapparatur GHP 456 Titan der Firma Netzsch
bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar
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Abbildung 7-15: Vergleich der Messergebnisse von UPKS mit einer Dichte von 42 kg/m? aus der
Zylinderapparatur und der evakuierbaren Zweiplattenapparatur GHP 456 Titan der Firma Netzsch
bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,01) mbar

Nach einer Auswertung von PARZINGER zu Ringversuchen bei der Messung der effektiven Warme-
leitfahigkeit mit den jeweils gleichen Materialien an unterschiedlichen Priifinstituten und Mess-
apparaturen, ergeben sich Standardabweichung der Messergebnisse zueinander von bis zu +20 %
[75]. Somit kénnen die Abweichungen samtlicher Vergleichsmesswerte der vorliegenden Arbeit
als marktiiblich eingestuft werden. Die Abweichungen bei einer Probenmitteltemperatur von

48 °C sind im Vergleich dazu aufderordentlich gering.
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8 Messergebnisse der effektiven Wiarmeleitfahigkeit

In diesem Kapitel werden die Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit expandierter
Perlite, pyrogener Kieselsauren und Mischungen von GEP und HPKS gezeigt und diskutiert. Der
Einfluss von Feuchtigkeit auf die effektive Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck anhand von

Messungen vor und nach der Evakuierung der jeweiligen Probe wird in Anhang A5 gezeigt.

8.1 Expandierte Perlite

In Abbildung 8-1 ist die effektive Warmeleitfahigkeit der expandierten Perlite (siehe Kapitel 5.1)
bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C liber dem logarithmisch skalierten Luftdruck
aufgetragen. Fiir eine bessere Ubersicht und Vergleichbarkeit sind hier und in den folgenden
Diagrammen in Kapitel 8 keine Fehlerbalken dargestellt und die Messpunkte einer Messreihe

iiber Geraden verbunden. In der Legende ist neben der Bezeichnung die jeweilige Dichte der

Probe aufgefiihrt.
—=— GEP; 73 kg/m? FEP; 182 kg/m? — 8- GEP(1-2); 52 kg/m?
----- GEP(0,5-1); 48kg/m?®  —-#—- MEP(0,2-0,5); 90 kg/m? FEP(0,1-0,2); 79 kg/m?

FEP(0-0,1); 258 kg/m?

Effektive Wiarmeleitfihigkeit [mW/(m-K)]

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Luftdruck [mbar]

Abbildung 8-1: Effektive Wirmeleitfihigkeit expandierter Perlite iiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C
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Fir alle im Folgenden dargestellten Messpunkte, die bei 0,001 mbar aufgetragen sind, wurden
Luftdriicke < 0,001 mbar gemessen. Da bei 0,001 mbar allerdings die untere Grenze des Mess-
bereichs des Drucksensors liegt und die Messunsicherheit bei diesem Druck bei > 400 % liegt, vgl.

Kapitel 7.6.2, wurde vereinfachend ein Luftdruck von 0,001 mbar angenommen.

Zwischen den Messpunkten beim geringsten und denjenigen mit dem nachsthéheren Luftdruck
lasst sich ein anndhernd waagerechter Verlauf der Verbindungsgeraden erkennen. Dies zeigt, dass
an diesen Messpunkten die beiden luftdruckabhdngigen Warmetransportmechanismen Luft-
wiarmeleitung und Kopplungseffekt vernachlassigbar klein sind. Es tritt dort also lediglich
Strahlung und Festkorperwarmeleitung in signifikantem Maf} auf. Die expandierten Perlite mit
den hdchsten Dichten weisen in diesem Bereich deutlich geringere effektive Warmeleitfahig-
keiten auf als diejenigen mit den geringsten Dichten. Dies zeigt, dass die Dichte bei einer Proben-
mitteltemperatur von 48 °C bis zu einem Wert von 258 kg/m> hohere Auswirkungen auf die
Warmestrahlung als auf die Festkdrperwarmeleitung hat. Bei gleicher Reindichte, die hier
angenommen werden kann, bedeutet eine niedrigere Dichte eine héhere Porositiat. Und wie in
Tabelle 2-1 gezeigt, sinkt mit steigender Porositat der Anteil der Festkérperwiarmeleitung am
gesamten Wirmestrom durch eine Dammstoffschiittung, wahrend der Anteil der Warme-
strahlung ansteigt. Dass MEP(0,2-0,5), trotz einer mit 90 kg/m?® hoheren Dichte, eine hohere
effektive Wiarmeleitfahigkeit besitzt als FEP(0,1-0,2) mit einer Dichte von 79 kg/m?, kann mit
dem deutlich geringeren dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten ez des MEP(0,2-0,5) von
21,3 m?/kg gegeniiber FEP(0,1-0,2) mit 36,1 m?/kg begriindet werden. Damit ergibt sich ein
geringerer Extinktionskoeffizient Ey. Die gleiche Ursache kann vermutet werden fiir die héhere
effektive Warmeleitfahigkeit von GEP(1-2) gegeniiber GEP(0,5-1), trotz der leicht hdheren Dichte
von GEP(1-2). Fiir GEP(1-2) wurde allerdings der dichtespezifische Extinktionskoeffizient nicht
bestimmt. GEP(1-2) stammt aus einer anderen Charge als GEP und die iibrigen Siebungen,
wodurch sich ein vermutlich geringerer dichtespezifischer Extinktionskoeffizient erklaren liefRe.
Die hohere Dichte gegeniiber GEP(0,5-1), trotz grofierem mittleren Korndurchmesser und
geringerer mittlerer Korndichte (vgl. Tabelle 6-2), konnte auf eine geringere Rauigkeit der Kérner
zuriickzufiihren sein, wodurch sich diese kompakter anordnen kénnen. Mdoglich ist auch, dass die
Korndichte von GEP(0,5-1) durch einen hohen Anteil hinreichend weit gedffneter Kornporen
iiberbestimmt wurde, durch welche wihrend der entsprechenden Messung Wasser eindringen
konnte, vgl. Kapitel 6.2. Die Extinktionskoeffizienten derjenigen expandierten Perlite, fiir welche
diese bestimmt wurden, sind in Tabelle 8-1 aufgefiihrt. Die Werte entsprechen dem Produkt der
dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten aus Tabelle 6-6 multipliziert mit den in der Legende

von Abbildung 8-1 angegebenen Dichten.

Ein steilerer Anstieg der effektiven Warmeleitfahigkeit vom minimal gemessenen Luftdruck bis
1 mbar ist auf eine hohere mittlere Porengréfie zurtickzufiihren, siehe Kapitel 2.1 und Tabelle 2-1.

Da sich die mittleren Kornporengrofien expandierter Perlite gemafd Kapitel 6.4 nicht stark
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unterscheiden, ist vorrangig die mittlere Kornzwischenraum-Porengréfie relevant, die ent-
sprechend Kapitel 6.5 anhand der hier gezeigten Messwerte bestimmt wurde und die im All-

gemeinen mit zunehmendem mittleren Korndurchmesser ansteigt.

Tabelle 8-1: Extinktionskoeffizienten expandierter Perlite

Probe Eg [1/m]
GEP 1483
FEP 5970
GEP(0,5-1) 1129
MEP(0,2-0,5) 1918
FEP(0,1-0,2) 2851

Zwischen 1 mbar und 100 mbar ist wiederum fiir die expandierten Perlite mit geringerem
mittleren Korndurchmesser (siehe Tabelle 6-1) ein steilerer Anstieg der effektiven Warmeleit-
fahigkeit mit dem Luftdruck zu verzeichnen. Auch die Differenzen der gemessenen effektiven
Wairmeleitfahigkeiten zwischen Atmospharendruck von (960 + 20) mbar und dem niedrigsten
gemessenen Luftdruck steigen mit sinkendem mittleren Korndurchmesser, siehe Abbildung 8-2.

Diese Differenzen sind die jeweilige Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit.

Anhand von Gleichung (10-2) kann die Luft-Warmeleitfahigkeit jedes expandierten Perlits
berechnet werden. Fiir GEP und die daraus gewonnenen Siebungen wurde als mittlerer Korn-
porendurchmesser der in Kapitel 6.4 ermittelte Wert von 44 pum eingesetzt und fiir FEP und die
daraus gewonnen Siebungen entsprechend 34 pm. Der arithmetische Mittelwert aus diesen
Werten von 39 um wurde als mittlerer Kornporendurchmesser von MEP(0,2-0,5) eingesetzt. Als
mittlerer Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren wurden die Werte d,, 7k r;; aus Tabelle 6-4
in Kapitel 6.5 verwendet. Werden die somit berechneten Luft-Warmeleitfihigkeiten von den
Werten aus Abbildung 8-2 bei Atmosphirendruck abgezogen, ergeben sich die jeweiligen
Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeiten bei Atmospharendruck. Diese sind in Abbildung 8-3 iiber
dem volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser (siehe Kapitel 6.1) aufgetragen. Es zeigt
sich darin deutlich der Anstieg des Kopplungseffekts expandierter Perlite mit sinkendem
mittleren Korndurchmesser. Der Kopplungseffekt tritt an den Beriihrstellen der Kérner auf. Je
kleiner der mittlere Korndurchmesser, desto mehr Koérner finden auf der gleichen Lange in
Warmestromrichtung Platz und desto mehr Beriihrstellen kénnen auftreten. Dadurch lasst sich
dieser Zusammenhang erkldren. Die anndhernd gleichen Werte des Kopplungseffekts fiir
GEP(0,5-1) und GEP(1-2) lassen sich mit der oben beschriebenen Vermutung einer kompakteren
Anordnung der Korner des GEP(1-2) im Vergleich zu GEP(0,5-1) erkldaren. Dadurch kdme es zu
einer groferen Anzahl an Kontaktstellen je Korn und somit ware auch eine anndhrend gleiche

absolute Anzahl an Kontaktstellen in Warmestromrichtung méglich.
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—=— GEP; 73 kg/m® FEP; 182 kg/m? — £-- GEP(1-2); 52 kg/m®
---+--- GEP(0,5-1); 48 kg/m® —4— MEP(0,2-0,5); 90 kg/m? FEP(0,1-0,2); 79 kg/m?
FEP(0-0,1); 258 kg/m?

Luft- + Kopplungseffekt-Wirmeleitfihigkeit [mW/(m-K)]
S
()

Luftdruck [mbar]

Abbildung 8-2: Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Wdirmeleitfihigkeit expandierter Perlite
tiber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C

Je grofler die mittlere Porengrofie ist, bei desto geringeren Luftdriicken kann wiederum
Kontinuums-Warmeleitfahigkeit der Luft erreicht werden, vgl. Abbildung 2-2 und Abbildung 2-3.
Der vergleichsweise steile Anstieg der Messwerte der expandierten Perlite mit den kleineren
Kornzwischenraum-Poren zwischen (800 * 2) mbar und Atmosphdrendruck in Abbildung 8-1
und Abbildung 8-2 zeigt, dass bei Atmospharendruck noch keine Kontinuumsstromung erreicht
ist. Bei den expandierten Perliten mit den grofiten Kornzwischenraum-Poren scheint bei

Atmospharendruck hingegen anndhernd Kontinuumsstromung vorzuherrschen.

In Abbildung 8-4 sind die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit expandierter Perlite bei
Luftdriicken < 0,025 mbar tber der Probenmitteltemperatur aufgetragen. Fiir diejenigen
expandierten Perlite, fiir welche Luftdriicke < 0,01 mbar bei einer Probenmitteltemperatur von
70 °C erreicht werden konnten, wurde die effektive Warmeleitfahigkeit zwischen 0,001 und
0,01 mbar ausgewertet. Dies war fiir die Stoffe GEP und GEP(0,5-1) der Fall. Fiir die iibrigen
expandierten Perlite wurde die effektive Warmeleitfahigkeit bei (0,02 + 0,005) mbar
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ausgewertet. GEP(1-2) und FEP(0-0,1) wurden im Vakuum ausschliefilich bei einer Proben-
mitteltemperatur von 48 °C vermessen, da diese Stoffe lediglich zur Untersuchung der Abhangig-

keit des Kopplungseffekts von der mittleren Korngrofde verwendet wurden.
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Abbildung 8-3: Kopplungseffekt-Wirmeleitfihigkeiten expandierter Perlite bei Atmosphdrendruck
und einer Probenmitteltemperatur von 48 °C iiber dem volumengewichtet gemittelten

Korndurchmesser
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Abbildung 8-4: Effektive Wirmeleitfihigkeit expandierter Perlite tiber der Probenmittel-
temperatur bei einem Luftdruck < 0,025 mbar

Die Messpunkte in Abbildung 8-4 sind tliber Geraden verbunden, um den Verlauf iiber der
Temperatur deutlicher sichtbar zu machen. Dadurch zeigt sich, dass die Steigung mit

zunehmender Probenmitteltemperatur zunimmt. Die Steigung ist zum liberwiegenden Anteil auf
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die Strahlungs-Warmeleitfahigkeit zuriickzufithren, in welche, gemafd dem ROSSELAND’schen
Diffusionsansatz in Gleichung (3-15), die Temperatur mit der dritten Potenz eingeht. Dies erklart
die zunehmende Steigung. Eine hohere Steigung bei gleicher Temperatur bedeutet eine geringere
Extinktion, vgl. Tabelle 8-1, und damit einen grofieren Anteil an Warmestrahlung. Die in
Abbildung 8-4 aufgefiihrten expandierten Perlite mit den h6heren Steigungen besitzen im Bereich
der gemessenen Probenmitteltemperaturen auch die absolut hoheren effektiven Warmeleit-
fahigkeiten. Dies bestitigt, dass die Unterschiede in der effektiven Warmeleitfahigkeit vor-

wiegend aus dem Warmetransport liber Warmestrahlung resultieren.

Die in Abbildung 8-4 dargestellten Messwerte der effektiven Warmeleitfihigkeit sind, mit
Ausnahme von FEP(0-0,1) und GEP(1-2), in Abbildung 13-1 in Anhang A1 {iber der kubischen
Probenmitteltemperatur aufgetragen. Die Methodik zur Auswertung und Ergebnisse der dichte-
spezifischen Extinktionskoeffizienten und der Festkorper-Warmeleitfahigkeiten aus diesen Mess-

werten ist in Kapitel 6.6 beschrieben.

Abbildung 8-5 zeigt die effektiven Warmeleitfahigkeiten der expandierten Perlite bei
Atmospharendruck von (960 + 20) mbar {iber der Probenmitteltemperatur. Auch hier sind die
Messpunkte einer Probe iiber Geraden verbunden, um den Verlauf iiber der Temperatur

deutlicher sichtbar zu machen.

—=8— GEP; 73 kg/m® FEP; 182 kg/m? —B- GEP(1-2); 52 kg/m?
---+-- GEP(0,5-1); 48kg/m®* —+¢— MEP(0,2-0,5); 90 kg/m? FEP(0,1-0,2); 79 kg/m?
FEP(0-0,1); 258 kg/m?
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Abbildung 8-5: Effektive Wirmeleitfihigkeit expandierter Perlite tiber der Probenmittel-
temperatur bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar

75



8 Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit

Fiur FEP(0-0,1) konnte, aufgrund der hohen effektiven Warmeleitfahigkeit bei Atmospharen-
druck, eine Probenmitteltemperatur von 0 °C nicht erreicht werden, da die Temperatur am Edel-
stahlhohlzylinder, trotz der Kiihlung durch den Tiefkiihlschrank, die notwendige Temperatur
von -15,35 °C tiberschritt. Daher wurde anstatt dessen eine Probenmitteltemperatur von 10 °C

gewahlt.

Im Gegensatz zu Abbildung 8-4 steigen die effektiven Warmeleitfahigkeiten annahernd linear mit
der Temperatur. Dies ist damit zu begriinden, dass fiir die expandierten Perlite bei Atmosphéaren-
druck der Anteil der Luftwirmeleitung und des Kopplungseffektes gegeniiber der Warme-
strahlung dominieren, wohingegen in Abbildung 8-4 bei einem Luftdruck < 0,025 mbar die Luft-
warmeleitung und der Kopplungseffekt zu vernachladssigen sind. Die Luft-Warmeleitfahigkeit im
Bereich der Kontinuumsstréomung, die auch in den Kopplungseffekt mit eingeht, steigt im
Temperaturbereich der Warmeleitfahigkeits-Messungen anndhernd linear mit der Temperatur,
wie in Abbildung 8-6 zu sehen ist. Genau genommen besitzt sie, entgegengesetzt zur Warme-
strahlung, eine leicht abnehmende Steigung. Die Werte der Luft-Warmeleitfahigkeit bei
Kontinuumsstromung A, ¢¢ kont [W/(m-K)] sind [28] entnommen und kénnen iiber das Polynom

zweiten Grades in Gleichung (8-1) angendhert werden.

Im Allgemeinen steigt die effektive Warmeleitfahigkeit mit steigendem Luftdruck starker mit der
Temperatur, was auf die steigende Luft- und Kopplungseffekt-Wiarmeleitfahigkeit mit der
Temperatur und dem Luftdruck zurtickzufiihren ist. Dies ist beim Vergleich von Abbildung 8-4
mit Abbildung 8-5 zu erkennen. Die Steigungen der effektiven Warmeleitfahigkeiten der unter-
schiedlichen expandierten Perlite mit der Temperatur bei Atmospharendruck unterscheiden sich
wiederum nur geringfiigig. Zwar steigt der Anteil der Warmestrahlung bei den grobkdrnigeren
Perliten stirker, dafiir ist der Kopplungseffekt bei den feinkoérnigeren Perliten hoher und damit
auch dessen Steigung mit der Temperatur. Diese entgegenlaufenden Effekte fithren zu den

geringen Unterschieden der Steigungen.
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Abbildung 8-6: Wdrmeleitfdhigkeit ruhender Luft im Bereich der Kontinuumsstrémung tiber der
Temperatur, angendhert tiber das Polynom zweiten Grades in Gleichung (8-1). Daten entnommen
aus [28]
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Apusekont = Crufeont1 " 9%+ Crusekont,z 9 + CrLuftkont3 (8-1)
Mit:
Cruftkont1 = -3,4786-107° [mW/(m-K?)]
Cruftkont2 = 7,6348:1072 [mW/(m-K?)]

Cruftxont,s = 24,3454 [mW/(m-K)]

8.2 Pyrogene Kieselsauren

Die effektiven Warmeleitfahigkeiten von UPKS und HPKS (siehe Kapitel 5.2) sind in Abbildung 8-7
bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C iiber dem Luftdruck aufgetragen. Die Verbindungs-
geraden zwischen den Messpunkten dienen der deutlicheren Sichtbarkeit der Verlaufe {iber dem
Luftdruck. In der Legende sind neben den Probenbezeichnungen die jeweiligen Dichten aufge-
fiihrt. Fiir HPKS stellt sich eine geringfiligig hohere Dichte ein als fiir UPKS. Dies kann zum einen
damit begriindet werden, dass sich zwischen den grofderen Agglomeraten der UPKS grofiere
Hohlrdume bilden. Zum anderen besitzt HPKS eine grofiere Flief3fahigkeit, die ein Fiillen der

Hohlrdume zwischen den kleineren Agglomeraten in starkerem Mafde ermoglicht.
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Abbildung 8-7: Effektive Wirmeleitfdhigkeit pyrogener Kieselsduren tiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C

Die effektiven Warmeleitfahigkeiten der pyrogenen Kieselsauren bei den jeweils geringsten
gemessenen Luftdriicken sind hoch im Vergleich zu den expandierten Perliten. Dies ist auf die
geringen dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten (siehe Kapitel 6.6) und auf die geringen

Dichten zuriickzufiihren, woraus ein hoher Anteil an Warmestrahlung resultiert. Die geringere
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Dichte von UPKS im Vergleich zu HPKS fiihrt dadurch zu den hoheren effektiven Warmeleit-
fahigkeiten bei niedrigen Luftdriicken. Aufgrund des geringen dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten von pyrogener Kieselsdure wird diese in Vakuumddammpaneelen meist mit einem
Strahlungshemmer wie SiC vermischt. Als Reinstoff ist pyrogene Kieselsdure aufgrund der hohen
effektiven Warmeleitfahigkeit im Vakuum nicht geeignet fiir die Vakuumwarmedammung eines

Warmwasserspeichers.

Wahrend bei UPKS die effektive Warmeleitfahigkeit bei Luftdriicken < 0,1 mbar noch leicht sinkt,
ist dies fiir HPKS nicht zu erkennen. Dies konnte auf die oben angenommenen Hohlrdume
zwischen den grofderen Agglomeraten der UPKS zuriickzufiihren sein. Bei hoheren Luftdriicken
gleichen sich die effektiven Warmeleitfahigkeiten an, da hierbei die Luftwarmeleitung den
grofieren Einfluss gegentiber der Strahlung gewinnt und diese bei diesen Luftdriicken in beiden
Stoffen als anndhernd gleich angenommen werden kann. Zudem fiihrt méglicherweise die h6here
Dichte von HPKS zu einem grofieren Kopplungseffekt aufgrund der damit einhergehenden

hoheren Anzahl an Kontaktstellen zwischen den Kornern.

Aufgrund der sehr kleinen mittleren Porengréfien der pyrogenen Kieselsduren ist bis zum
Atmosphdrendruck noch keine deutliche Abflachung der Kurven in Richtung der Kontinuums-
stromung zu erkennen, vgl. Abbildung 2-2 und Abbildung 2-3. Kontinuumsstrémung wird in den
pyrogenen Kieselsduren demnach erst bei Luftdriicken deutlich oberhalb des Atmosphéiren-

drucks erreicht.

In Abbildung 8-8 ist die effektive Warmeleitfihigkeit der pyrogenen Kieselsduren UPKS und HPKS
iiber der Temperatur aufgetragen; sowohl bei (0,02 +0,005) mbar (links) also auch bei

Atmospharendruck (rechts).
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Abbildung 8-8: Effektive Wirmeleitfihigkeit pyrogener Kieselsduren iiber der Probenmittel-
temperatur. Links: bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar; rechts bei Atmosphdrendruck von
(960 + 20) mbar
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Der steile Anstieg der effektiven Warmeleitfahigkeit mit der Temperatur im Vakuum bestétigt die
geringe Extinktion und den hohen Anteil an Warmestrahlung. Im Gegensatz zu den expandierten
Perliten, ist selbst bei Atmosphédrendruck eine zunehmende Steigung der effektiven Warme-
leitfahigkeit mit der Temperatur zu erkennen. Dies ist neben dem hohen Anteil der Warme-
strahlung auch mit dem vergleichsweise geringen Anteil der Luftwidrmeleitung und des
Kopplungseffekts zu erklaren. Wie bereits in Kapitel 8.1 gezeigt, wirkt die leicht abnehmende
Steigung der Luft-Warmeleitfahigkeit der zunehmenden Steigung der Warmestrahlung mit
steigender Temperatur entgegen. Die hoheren Werte der UPKS bei hoheren Temperaturen im
Vergleich zu HPKS, insbesondere im Vakuum, bestitigen die geringere Extinktion durch die
geringere Dichte. Ein Einfluss der Hydrophobierung auf die effektive Warmeleitfahigkeit ist nicht

erkennbar.

8.3 Mischungen aus expandiertem Perlit und pyrogener Kieselsaure

In Abbildung 8-9 ist die effektive Warmeleitfahigkeit von GEP, HPKS, sowie von aus diesen Stoffen
erzeugten Mischungen, bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C iiber dem Luftdruck aufge-
tragen. Fiir eine bessere Ubersicht und Vergleichbarkeit sind die Messpunkte einer Messreihe
iiber Geraden verbunden. In der Legende ist neben der Bezeichnung die jeweilige Dichte der

Probe aufgefiihrt. Die Mischungen sind in Kapitel 5.3 beschrieben.

Die Dichte jeder Mischung ist grofier als die des reinen GEP. Dies ist u. a. dadurch zu begriinden,
dass sich HPKS in die Zwischenrdume der GEP-Kdrner setzt und auch ein Eindringen der HPKS in
offene Poren der GEP-Korner moglich ist. AufRerdem konnte HPKS als Rieselhilfe fiir GEP dienen,
indem es die Reibung zwischen den GEP-Kornern verringert, wodurch sich diese kompakter

anordnen konnen.

Wie in den vorangegangen Kapiteln 8.1 und 8.2 erlautert, ist die hohere effektive Warmeleit-
fahigkeit von HPKS gegeniiber GEP bei den geringsten gemessenen Luftdriicken auf die deutlich
hohere Extinktion der Warmestrahlung von GEP zuriickzufiihren, siehe Tabelle 8-2, wohingegen
die Festkorper-Warmeleitfahigkeiten bei diesen Stoffen und bei einer Probenmitteltemperatur
von 48 °C einen untergeordneten Einfluss haben, vgl. Tabelle 6-6. Luft- und Kopplungseffekt-
Warmeleitfahigkeit sind bei den niedrigsten gemessenen Luftdriicken vernachlédssigbar klein, wie
an den nahezu gleich grofden effektiven Warmeleitfihigkeiten bei den nachsthoheren Luftdriicken
zu erkennen ist. Wahrend die Mischung GEP-HPKS-60:40 mit einem Massenanteil von 40 % HPKS
und einer Dichte von 79 kg/m? eine leicht hohere effektive Warmeleitfahigkeit beim niedrigsten
gemessenen Luftdruck aufweist als GEP, sind die effektiven Warmeleitfahigkeiten der tibrigen
Mischungen bei den niedrigsten gemessenen Luftdriicken leicht niedriger als die von GEP. Dies
entspricht den in Tabelle 8-2 aufgefiihrten Extinktionskoeffizienten Er der Proben, mit Ausnahme
der Mischung GEP-HPKS-70:30. Der Extinktionskoeffizient von GEP liegt um lediglich den Faktor
1,14 hoher als der von GEP-HPKS-70:30, wohingegen die Festkdrper-Warmeleitfahigkeit von GEP
um den Faktor 1,3 hoher ist, vgl. Tabelle 6-6. Aufgrund der dhnlichen Extinktionskoeffizienten
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fiihrt hier die geringere Festkorper-Warmeleitfahigkeit zu den geringeren effektiven Warmeleit-
fahigkeiten von GEP-HPKS-70:30 gegeniiber GEP. Die Extinktionskoeffizienten aus Tabelle 8-2
resultieren aus der Multiplikation der dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten aus Tabelle 6-6

mit den Dichten in der Legende von Abbildung 8-9.

—&— GEP; 73 kg/m? —A— HPKS; 44 kg/m?
—4— GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m? — < - GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m?
--%-- GEP-HPKS-70:30; 83 kg/m?® ---+--- GEP-HPKS-60:40; 79 kg /m?
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Abbildung 8-9: Effektive Wirmeleitfihigkeit von GEP, HPKS sowie deren Mischungen tiber dem
Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C

Tabelle 8-2: Extinktionskoeffizienten von GEP, HPKS und Mischungen aus diesen Stoffen

Probe Eg[1/m]
GEP 1482
HPKS 4951
GEP-HPKS-90:10 1955
GEP-HPKS-80:20 1871
GEP-HPKS-70:30 1295
GEP-HPKS-60:40 1106

1 Fiir eine Probenmitteltemperatur von 48 °C

80



8 Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit

Reine expandierte Perlite mit einer Dichte von 79 kg/m? bis 258 kg/m? ermoglichen allerdings
bei Luftdriicken < 0,1 mbar geringere effektive Warmeleitfahigkeiten als die in der vorliegenden
Arbeit untersuchten Mischungen aus GEP und HPKS. Durch Beimischung von SiC lasst sich, durch
die damit einhergehende Erhohung der Extinktion, die effektive Warmeleitfahigkeit im Vakuum

jedoch deutlich verringern, wie in Anhang A4 am Beispiel von GEP-HPKS-80:20 gezeigt wird.

Insbesondere bei Luftdriicken zwischen 1 mbar und 10 mbar kénnen die Mischungen GEP-HPKS-
70:30 und GEP-HPKS-60:40 allerdings teilweise geringere effektive Warmeleitfahigkeiten
erreichen als alle librigen untersuchten Reinstoffe. Damit kann die in Kapitel 5.3 erlduterte
Motivation fir die Untersuchung dieser Mischungen bestatigt werden. Der Luftdruckbereich
zwischen 1 mbar und 10 mbar ist technisch deutlich einfacher zu erreichen und liber einen langen
Zeitraum aufrecht zu erhalten als Luftdriicke <1 mbar. Daher sind moglichst kostenglinstige
Wairmedammstoffe, die in diesem Bereich moglichst geringe effektive Warmeleitfahigkeiten
erzielen von grofier Bedeutung. Um allerdings moglichst geringe effektive Warmeleitfahigkeiten
in diesem Luftdruck-Bereich zu erzielen ist die Beimischung von einem Strahlungshemmer wie
SiC notwendig. Bzgl. der Ermittlung des idealen Mischungsverhaltnisses von Strahlungshemmern
zum Ubrigen Warmedadmmstoff aus expandiertem Perlit und pyrogener Kieselsdure in loser
Schiittung existiert noch weiterer Forschungsbedarf. Fiir Luftdriicke < 0,1 mbar weisen reine
expandierte Perlite hoher Dichte allerdings bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C
geringere effektive Warmeleitfahigkeiten auf als die iibrigen in der vorliegenden Arbeit
untersuchten Warmedammstoffe. Auch eine Beimischung von HPKS zu expandierten Perliten
feinerer Kornung wie FEP ist zudem denkbar und konnte Gegenstand zukiinftiger
Untersuchungen werden. Die Kosten der Warmeddmmstoffe werden im nachfolgenden Kapitel 9

gezeigt und diskutiert.

Am Verlauf der effektiven Warmeleitfahigkeiten der in Abbildung 8-9 dargestellten Mischungen
und Reinstoffe tiber dem Luftdruck ist zu erkennen, dass sich die charakteristische S-Kurve mit
steigendem Anteil an HPKS in Richtung groferer Luftdriicke verschiebt. Dies ist mit der sinkenden
mittleren Porengréfie mit steigendem Anteil an HPKS zu erklaren, vgl. Abbildung 2-3, und ent-

spricht damit dem erwarteten Verhalten.

In Abbildung 8-10 sind die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit von GEP, HPKS und
Mischungen dieser Stoffe bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar iiber der Probenmittel-

temperatur aufgetragen.

Bei den Mischungen, existieren zum Teil deutlich unterschiedliche Festkorper-Warmeleit-
fahigkeiten (vgl. Tabelle 6-6). Diese wirken sich im Temperaturbereich zwischen -5 °C und 70 °C
demnach auch signifikant auf die effektive Warmeleitfahigkeit aus. So weist GEP-HPKS-60:40 fiir
Probenmitteltemperaturen =48 °C aufgrund der geringeren Extinktion eine hohere effektive
Warmeleitfahigkeit als GEP auf, wohingegen sie fiir Probenmitteltemperaturen < 20 °C aufgrund

der geringeren Festkorper-Warmeleitfahigkeit darunter liegt. Die effektive Warmeleitfahigkeit
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von GEP-HPKS-70:30 ist fiir Probenmitteltemperaturen = 20 °C hoher als die von GEP-HPKS-
80:20 und GEP-HPKS-90:10, wohingegen sie bei einer Probenmitteltemperatur von -5 °C
darunter liegt, was ebenfalls durch die im Vergleich geringere Extinktion und Festkoérper-
Warmeleitfahigkeit von GEP-HPKS-70:30 zu erklédren ist. Je nach Anwendungstemperaturbereich,
konnen demnach unterschiedliche Warmedammstoffe thermisch von Vorteil sein. Die effektiven
Warmeleitfahigkeiten von GEP-HPKS-80:20 und GEP-HPKS-90:10 sind bei einem Luftdruck von
(0,02 £ 0,005) mbar im betrachteten Temperaturbereich hingegen nahezu deckungsgleich,
woraus sich die sehr dhnlichen Werte der Extinktionskoeffizienten und der Festkorper-Warme-
leitfahigkeiten ergeben, die anhand dieser Messwerte ermittelt wurden, wie in Kapitel 6.6

beschrieben wird.

—8#— GEP; 73kg/m® —&— HPKS; 44 kg/m?®
—-@ - GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m?® —-©— GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m®
--%-- GEP-HPKS-70:30; 83 kg/m® - GEP-HPKS-60:40; 79 kg/m?
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Abbildung 8-10: Effektive Wirmeleitfihigkeit von GEP, HPKS sowie deren Mischungen tiber der
Probenmitteltemperatur bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar

Abbildung 8-11 zeigt die effektiven Warmeleitfahigkeiten von GEP, HPKS und deren Mischungen

bei Atmospharendruck von (960 + 20) mbar iiber der Probenmitteltemperatur.

Die Steigungen der effektiven Warmeleitfahigkeiten von GEP und den Mischungen mit der
Probenmitteltemperatur sind im betrachteten Temperaturbereich dhnlich und nahezu linear. Bei
den Mischungen ist bereits bei Atmospharendruck die Luft-Warmeleitfahigkeit deutlich reduziert
gegeniiber der Kontinuums-Warmeleitfahigkeit, wie in Abbildung 8-9 an den vergleichsweise
hohen Differenzen der effektiven Warmeleitfahigkeiten zwischen (800 *2) mbar und
Atmospharendruck zu erkennen ist. Bei diesen Mischungen tragt die Luft-Warmeleitfahigkeit, und
damit auch die Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit, demnach auch weniger zum Anstieg der

effektiven Warmeleitfahigkeit mit der Temperatur bei. Wahrend allerdings die Luft- und
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Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit bei Atmosphédrendruck mit steigendem Anteil an HPKS
sinken, steigt damit der Anteil der Warmestrahlung. Es kommt also zu ausgleichenden Effekten,
die zu einer dhnlichen Steigung bei diesen Warmedammstoffen fiihren. Bei reiner HPKS hingegen
macht sich der hohe Anteil der Warmestrahlung gegeniiber der Luft-Warmeleitfahigkeit in einer
deutlich hoheren Steigung gegeniiber den ilibrigen Warmedammstoffen bemerkbar, die mit

zunehmender Temperatur deutlich sichtbar ansteigt.

—8— GEP; 73kg/m® —— HPKS; 44 kg/m®

- - GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m? - & GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m?

--%--- GEP-HPKS-70:30; 83 kg/m® 4 GEP-HPKS-60:40; 79 kg/m®
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Abbildung 8-11: Effektive Wérmeleitfihigkeit von GEP, HPKS und deren Mischungen iiber der

Probenmitteltemperatur bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar
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9 Vergleich von Kosten, Nutzen und Aufwand der
Wirmedammstoffe

Neben den thermischen Eigenschaften, die im vorangegangen Kapitel 8 gezeigt werden, sind fiir
den Anwender der Warmedammstoffe auch die Kosten von hoher Bedeutung bei der Ent-
scheidung fiir einen Warmedammstoff in einer Vakuumwarmedammung. In Abbildung 9-1 links
sind die reinen volumenbezogenen Dammstoffkosten der in der vorliegenden Arbeit detailliert
untersuchten kommerziell verfiigbaren Warmedammstoffe, mit Ausnahme von UPKS, und
Mischungen aus GEP und HPKS aufgetragen. Die Kosten wurden berechnet mit den in Kapitel 5
gezeigten massenbezogenen Kosten multipliziert mit der in der vorliegenden Arbeit erreichten
Dichte der Probe bei der Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit, sowie ggf. dem Massenanteil
des Warmeddammstoffs in einer Mischung. Rechts in Abbildung 9-1 sind die volumenbezogenen
Dammstoffkosten von UPKS anstelle von HPKS aufgefiihrt, sowie Mischungen aus GEP und UPKS,

unter der Annahme, dass sich die gleichen Dichten einstellen wie bei Mischungen mit HPKS.

m GEP; 73 kg/m® ® GEP; 73 kg/m?
FEP; 182 kg/m® FEP; 182 kg/m?
® HPKS; 44 kg/m? # UPKS; 42 kg/m?
® GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m? ® GEP-UPKS-90:10; 104 kg/m?
= GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m? = GEP-UPKS-80:20; 87 kg/m?
% GEP-HPKS-70:30; 83 kg/m® # GEP-UPKS-70:30; 83 kg/m?
Il GEP-HPKS-60:40; 79 kg/m? Il GEP-UPKS-60:40; 79 kg/m?3
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Abbildung 9-1: Volumenbezogene Ddmmstoffkosten fiir die kommerziell verfiigharen Wiirme-
ddmmstoffe und Mischungen aus GEP und pyrogener Kieselsdure. Links: mit HPKS; rechts: mit
UPKS. Ddmmstoffkosten enthalten keine Umsatzsteuer

Wahrend sich die massenbezogenen Kosten von FEP mit 0,9 €/kg kaum von jenen des GEP mit
1 €/kg unterscheiden liegen die volumenbezogenen Kosten aufgrund der héheren Dichte mit
164 €/m? um den Faktor 2,25 héher als die des GEP mit 73 €/m?. Allerdings ist mit FEP bei einer

Probenmitteltemperatur von 48 °C beim jeweils geringsten gemessenen Luftdruck eine mit
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4,33 mW/(m-K) ca. halb so grofie effektive Warmeleitfahigkeit moglich als mit GEP und
8,73 mW/(m-K).

Gemadfd den Erfahrungen aus dem Forschungsprojekt StoEx kann die Evakuierung des Damm-
raums eines Warmwasserspeichers auf Luftdriicke < 0,1 mbar jedoch mehrere Wochen in
Anspruch nehmen [14]. Je kleiner die mittlere Korngrofie des expandierten Perlits, desto hoher
ist im Allgemeinen die Evakuierungsdauer. Dies ist zum einen damit zu begriinden, dass eine
geringere mittlere Korngrofie zu einer geringeren Kornzwischenraum-Porengrofie fithrt und
diese wiederum zu einem hdheren Stromungswiderstand. Zum anderen fiihrt sie zu einer
grofieren Oberfliache, an welcher Feuchtigkeit gebunden ist, die wahrend der Evakuierung aus-
gasen kann. Diese Ausgasungen sind meist der Hauptgrund fiir eine hohe Evakuierungsdauer. Die
Evakuierung lasst sich beispielsweise durch Warmezufuhr zum Warmedammstoff beschleunigen,
was allerdings wiederum hohere Energiekosten und einen hoheren Aufwand verursacht. Somit
existieren neben den reinen Dammstoffkosten weitere Griinde fiir den Anwender, einen grob-
kornigeren expandierten Perlit einem feinkornigeren vorzuziehen, trotz der héheren effektiven

Warmeleitfahigkeiten.

HPKS hat, trotz der vergleichsweise geringen Dichte, mit 352 €/m? die hoéchsten volumen-
bezogenen Dammstoffkosten. Zudem ist die effektive Warmeleitfahigkeit bei einer Probenmittel-
temperatur von 48 °C und beim geringsten gemessenen Luftdruck deutlich héher als die aller
iibrigen in der vorliegenden Arbeit untersuchten Warmedammstoffe, mit Ausnahme von UPKS.
Bei Luftdriicken = 10 mbar liegt die effektive Warmeleitfahigkeit wiederum niedriger als die der
expandierten Perlite GEP und FEP. Bei einem Einsatz als Reinstoff wére allerdings UPKS mit
nahezu gleichen thermischen Eigenschaften, aber Dimmstoffkosten von 189 €/m?® deutlich
kostengiinstiger. HPKS hat allerdings den Vorteil aufgrund der Hydrophobierung weniger
Feuchtigkeit aufzunehmen und sich damit schneller Evakuieren zu lassen als UPKS. Aufderdem
bildet sie kleinere Agglomerate als UPKS und eignet sich damit im Ausgangszustand besser fiir die
Herstellung von Mischungen mit expandierten Perliten, da sich die kleineren Agglomerate zu
grofieren Anteilen in den Zwischenrdumen oder sogar in den Kornporen der Perlitkérner
anlagern kénnen. Aus diesem Grund wurde es in der vorliegenden Arbeit fiir die Mischungen mit
GEP ausgewadhlt. Die zum Teil mehrere Zentimeter grofRen UPKS-Agglomerate miissten hingegen
vor oder wahrend des Mischens zerkleinert werden, was einen hoheren Aufwand und damit auch
hohere Kosten fiir den Hersteller der Warmwasserspeicher mit sich bringen wiirde. Es ist damit
nicht ohne konkrete dahingehende Untersuchungen festzustellen, ob der Einsatz von UPKS in
Mischungen mit GEP fiir den Anwender Kostenvorteile bietet. Zudem bleiben die effektiven
Warmeleitfahigkeiten von Mischungen expandierter Perlite wie GEP mit unzerkleinerter UPKS zu
untersuchen. Hierbei ist allerdings eine Reproduzierbarkeit kaum zu gewahrleisten, da sich, je
nach Verpackung der UPKS und anschliefSender Verarbeitung, Agglomerate stark unter-

schiedlicher Grofde bilden kénnen.
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Die Dammstoffkosten von Mischungen aus GEP und UPKS liegen gemeinsam mit FEP in einem
vergleichsweise engen Bereich von 140 €/m® bis 178 €/m3 Die Diammstoffkosten von
Mischungen aus GEP und HPKS sind mit 177 €/m?® bis 281 €/m?® hoher als die der reinen
expandierten Perlite, jedoch geringer als die von reiner HPKS. Vorteile bzgl. der Diammwirkungen
ergeben sich gegeniiber den expandierten Perliten insbesondere bei Luftdriicken > 1 mbar. Fiir
Luftdriicke <1 mbar ist die effektive Warmeleitfahigkeit von FEP bei einer Probenmittel-

temperatur von 48 °C geringer.

Die effektiven Warmeleitfahigkeiten der Mischungen GEP-HPKS-60:40, GEP-HPKS-70:30, GEP-
HPKS-80:20 sowie reiner pyrogener Kieselsdure sind bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C
und einem Luftdruck von 10 mbar zwar geringer als die der expandierten Perlite, allerdings liegen
diese mit Werten zwischen 19,36 mW/(m-K) und 22,64 mW/(m-K) bereits bei ca. der Halfte der
effektiven Warmeleitfihigkeit konventioneller, beliifteter Warmedammungen aus Mineralwolle
oder Polyesterfaservlies. Zudem existieren bei der Technologie doppelwandiger Warmwasser-
speicher signifikante Warmebriicken an der notwendigen Verbindung zwischen Innen- und
Auflenwand [14]. Die Herstellkosten eines doppelwandigen vakuumwiarmegedammten Warm-
wasserspeichers sind jedoch signifikant hoher als die eines konventionell wirmegeddmmten
Warmwasserspeichers [14]. AufRerdem liegen bereits die Dammstoffkosten der Mischungen von
GEP mit der giinstigeren UPKS um ca. den Faktor 2 bis 3 hoher als die konventioneller
Wairmedammstoffe. Zudem ist mit der Herstellung von Mischungen mit der sehr staubintensiven
pyrogenen Kieselsdure ein erheblicher zusatzlicher Aufwand verbunden. Damit wird die Wirt-
schaftlichkeit der deutlich teureren Speichertechnologie fiir den Anwender des Warmwasser-
speichers schwer erreichbar. Daher ist, trotz des hoheren Zeit- und Energieaufwandes, eine
Evakuierung auf Luftdriicke <0,1 mbar empfehlenswert, wo FEP bei einer Probenmittel-
temperatur von 48 °C effektive Warmeleitfahigkeiten erreicht, die mit < 4,84 mW/(m-K) lediglich
ca. 10 % der effektiven Warmeleitfihigkeit konventioneller, beliifteter Warmedammstoffe be-
tragen. Alternativ kann der Einsatz von Strahlungshemmern wie SiC zur Verringerung der
effektiven Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus Perlit und pyrogener Kieselsidure in Betracht

gezogen werden.

Um den Nutzen in die Kostenbetrachtung zu integrieren, wird in Anhang A6 anhand einer
Berechnung gezeigt, welche Dammdicke und welche entsprechenden Dammstoftkosten, abhangig
vom Warmedammstoff, notwendig sind, um einen beispielhaften Warmedurchgangskoeffizienten
von 0,15 W/(m?-K) zu erreichen.

Eine vergleichende Wirtschaftlichkeitsbetrachtung des Autors von konventionell- und vakuum-
warmegediammten Warmwasserspeichern auf Basis einer Simulationsstudie fiir unterschiedliche

Anwendungsfalle und Speichervolumina findet sich in [14].
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10 Analytische Modellierung der effektiven
Wirmeleitfahigkeit

Das Ziel der analytischen Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit ist es, einem Hersteller
und Anwender von Vakuumwarmeddmmungen zu ermdglichen, den idealen Warmedammstoff
fiir seine Anwendung zu identifizieren, ohne Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit durch-
fithren zu miissen. Dafiir sind einfache und moglichst vollstdndig pradiktive analytische Modelle
notwendig, fiir welche so wenige und so einfach zu messende Dammstoffgrofden wie maoglich
benotigt werden. Zudem soll eine moglichst hohe Ubereinstimmung der Modelle mit Messwerten
erreicht werden. Die systematischen Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit sowie Damm-
stoffuntersuchungen dienten u.a. dazu, Anpassungsparameter durch empirisch ermittelte
Funktionen ersetzen zu kénnen, um vollstindige Pradiktivitit der analytischen Modelle zu

erreichen.

In diesem Kapitel werden die analytischen Modelle der effektiven Warmeleitfahigkeit fiir
expandierte Perlite, pyrogene Kieselsdure und Mischungen aus GEP und HPKS gezeigt und
diskutiert. Fiir das Gesamtmodell wird jeweils das Superpositionsprinzip nach Gleichung (3-1)
verwendet, wonach der Warmedammstoff als eine parallele Verschaltung von Warmewider-
stdnden, entsprechend der einzelnen Warmetransportmechanismen, betrachtet wird. Zunachst
werden die Modelle der einzelnen Warmetransportmechanismen gezeigt, darauthin wird das
Gesamtmodell mit Messwerten verglichen und eine Validierung des Gesamtmodells mit Stoffen,
die nicht fiir die Modellbildung verwendet wurden, vorgenommen. Anschlieffend wird, mit
Ausnahme des Modells fiir pyrogene Kieselsduren, die Sensitivitit der Gesamtmodelle bzgl. der
wichtigsten Parameter dargestellt und diskutiert und es werden beispielhafte Modellstudien

vorgestellt.

Als Gas in der Warmeddammung wird im Folgenden Luft angenommen. Die Modelle lassen sich
allerdings auch fiir andere Gase anpassen, indem die entsprechenden gasabhdngigen Parameter

ermittelt und eingesetzt werden.

10.1 Expandierte Perlite

Auf reine expandierte Perlite wurde bei der Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit der
grofdte Fokus gelegt, da diese in Einfachheit der Anwendung, Kosten und Warmedammwirkung
gegeniiber den in der vorliegenden Arbeit untersuchten Mischungen nach derzeitigem Kenntnis-

stand weitgehend als vorteilhaft eingeschatzt werden, siehe Kapitel 9.

10.1.1 Modellierung der Luftwiarmeleitung

Zur Modellierung der Luft-Wérmeleitfahigkeit expandierter Perlite A, ¢; gp [W/(m-K)] wird das

in Gleichung (3-7) gezeigte Modell von REICHENAUER verwendet, das auf dem sehr gut validierten
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Modell von KAGANER basiert, siehe Gleichung (3-2) und Kapitel 3.4.1. Als Kontinuums-Wéarmeleit-
fahigkeit wird fiir Luft Gleichung (8-1) verwendet. Die gasabhdngige Konstante wird mittels
Gleichung (3-4) berechnet und betragt fir Luft £, s, = 1,554. fgqs 72k Wird gemaf3 Gleichung (6-5)
und fg4s x gemaR der folgenden Gleichung (10-1) bestimmt, wobei p, [kg/m?] die Reindichte des

massiven Perlits ist, fiir welche der selbst bestimmte Wert von 2391 kg/m? eingesetzt wird.

fGas,K =(1- fGas,ZK) ’ (1 - Z_I;) (10-1)

Die mittlere freie Weglidnge von Luft [y, 1,7, [m] wird geméaf Gleichung (2-2) berechnet. In [122]
wird der StoRquerschnitt von Stickstoffmolekiilen mit 4,3-10~1° m? und von Sauerstoffmolekiilen
mit 4-10~1° m? angegeben. Unter der vereinfachenden Annahme einer Luftzusammensetzung von

79 Volumen-% Stickstoff und 21 Volumen-% Sauerstoff, wird ein Stofdquerschnitt der Luft Ay ;4. r¢
von 0,794,3:1071° m? + 0,21-4-1071° m? = 4,237-1071° m? berechnet und verwendet.

Als mittlerer Kornporendurchmesser d,, x wird gemaf3 Kapitel 6.4 der Wert 39 pym verwendet. Zur
Bestimmung des mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren d,, zx wird Gleichung

(6-6) verwendet.
Das fiir expandierte Perlite in Luft verwendete Modell ist in Gleichung (10-2) dargestellt.

/1Lu ft,Kont

A = -
Luft,EP fGas,K 142 ',BLuft . lm,Luft/dp,K (10_2)
ALuft,Kont

+ f '
Gas,ZK 1+2- ﬂLuft b lm,Luft/dprZK

10.1.2 Modellierung der Festkorperwirmeleitung

Aufgrund der in Kapitel 3.4.2 beschriebenen Schwierigkeiten bei Modellen der Festkérperwarme-
leitung von Schaumkorn-Schiittungen, die auf physikalischen Kenngréf3en beruhen, wird in der
vorliegenden Arbeit ein rein empirisches Modell entwickelt, basierend auf den Ergebnissen der

Festkorper-Warmeleitfahigkeit aus Kapitel 6.6.

In Abbildung 10-1 sind die Festkorper-Warmeleitfahigkeiten expandierter Perlite aus Tabelle 6-6
iiber der Dichte, sowie eine Regressionsgerade nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate

aufgetragen.

Ein Anstieg der Festkorper-Warmeleitfahigkeit mit der Dichte der Probe ist zu erwarten, da mit
hoherer Dichte, und damit geringerer Porositat, ein grofieres Festkorper-Volumen zur Verfligung
steht, iiber welches Wirmeleitung stattfinden kann. Zwischen 48 kg/m>® und 90 kg/m? ist
allerdings eine leicht abnehmende Festkorper-Warmeleitfahigkeit mit der Dichte zu erkennen,
was mit Messunsicherheiten erklirt werden kann. Die Bestimmung der Festkdrper-
Warmeleitfahigkeit ist durch die Extrapolation bis auf 0 K (siehe Kapitel 6.6), sensitiv bzgl.

Messunsicherheiten bei der Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit. Der Anstieg der
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Regressionsgeraden resultiert aus der deutlich héheren Festkorper-Warmeleitfahigkeit von FEP

mit einer Dichte von 182 kg/m?>.

Die Regressionsgerade aus Abbildung 10-1 ist in Gleichung (10-3) definiert und wird zur
pradiktiven = Modellierung der  Festkorper-Warmeleitfahigkeit expandierter  Perlite
Ark gp [MW/(m-K)] verwendet. Bei einer Dichte von 0 kg/m® muss die Festkorper-Wirmeleit-
fahigkeit 0 mW/(m-K) betragen, da in diesem Fall kein Festkorper zur Leitung von Warme
vorhanden ist. Eine Extrapolation der in Abbildung 10-1 gezeigten Regressionsgeraden bis
0 kg/m> wire daher physikalisch nicht sinnvoll. Das in Gleichung (10-3) gezeigte Modell wird

demnach auf eine minimale Dichte von 48 kg/m? beschrinkt.
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Abbildung 10-1: Festkorper-Wdrmeleitfdhigkeiten expandierter Perlite iiber der Dichte der Probe
und Regressionsgerade, siehe Gleichung (10-3)

AFK,EP = CFK,EP,I P + CFK,EP,Z (10-3)
Mit:
CFK,EP,I = 4,9483'10_3 (mW/(m'K))‘m3/kg
CFK,EP,Z = 1,8197 mW/(m'K)

Auch in [19] wird ein linearer Anstieg der Festkorper-Warmeleitfahigkeit mit der Dichte fiir
Dichten > 55 kg/m? ermittelt. Grundlage dafiir sind Messungen mit GEP unterschiedlicher Dichte.
Dabei wird unterschieden, ob die hoheren Dichten durch kompaktere Anordnung der Kérner
durch Riitteln erreicht wurde, oder durch externen Druck, welcher zu Kornzerstérungen fiihren
kann. Bei einer Variation der Dichte durch Riitteln wird bei einer Dichte von 55 kg/m?> eine
Festkorper-Warmeleitfahigkeit von 2,5 mW/(m-K), bei 68 kg/m*® von 3,4 mW/(m-K) und bei
92 kg/m? von 5,1 mW/(m-K) berichtet. Somit ergeben sich, selbst bei geringeren Dichten als der
in der vorliegenden Arbeit fiir GEP erreichten 73 kg/m?, deutlich hohere Festkdérper-Wirmeleit-
fahigkeiten als die vom Autor gemessenen 2,14 mW/(m-K). Bei einer linearen Extrapolation der
Werte aus [19] bis zur Dichte von FEP mit 182 kg/m?, ergibe sich eine Festkorper-Wiarmeleit-
fahigkeit von 11,4 mW/(m-K), welche die gemessene effektive Warmeleitfahigkeit von FEP beim
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niedrigsten gemessenen Luftdruck um mehr als den Faktor 2 iibersteigt, obwohl darin noch
zusatzlich Warmestrahlung enthalten ist. Dies lasst zumindest eine Extrapolation der Werte aus
[19] zur Bestimmung der Festkorper-Warmeleitfahigkeit anderer expandierter Perlite als GEP als
ungeeignet erscheinen. Bei Verwendung der Festkorper-Warmeleitfdhigkeiten, bei welchen die
unterschiedlichen Dichten durch externen Druck erzeugt wurden, ergdben sich bei Dichten

> 55 kg/m?> noch weitaus hohere Werte.

In [54] werden fiir expandierte Perlite bis zu einer Dichte von 400 kg/m® wiederum Festkorper-
Warmeleitfahigkeiten <1 mW/(m-K) angegeben. Die Messwerte der vorliegenden Arbeit
befinden sich also im Bereich der Literaturwerte. Die grofden Unterschiede der Literaturwerte
zeigen jedoch wie hoch die Unsicherheit bei der Bestimmung der Festkorper-Warmeleitfahigkeit

von Schiittungen aus pordsen Kdrnern im Allgemeinen ist.

10.1.3 Modellierung des Kopplungseffekts
Zur Modellierung der Kopplung von Luft- und Festkérperwarmeleitung, des sogenannten
Kopplungseffekts, wird ein neuartiges Modell entwickelt, das auf der entdeckten Korrelation
zwischen der Grofle der Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit und des mittleren Korndurch-
messers basiert, siehe Abbildung 8-3. Zunachst wird, dhnlich wie in [19], [30], [62], [64], der
Kopplungseffekt als eine Reihenschaltung von Warmewiderstinden betrachtet, siehe
Kapitel 3.4.3. Abweichend von [19], [30], [62], [64] wird allerdings anstatt des Warmewider-
standes des massiven Festkorpers, der Warmewiderstand des Festkorper- und Luftanteils des
pordsen Perlit-Korns Ry pp [m-K/W] verwendet und seriell mit dem Warmewiderstand der
umgebenden Luft Ry, ¢ zx [m-K/W] verschaltet. Der Kehrwert der Reihenschaltung der oben
genannten Warmewiderstande wird mit einem Skalierungsfaktor Fy,,; gp [-] multipliziert, der aus
dem Quotienten aus einer empirisch ermittelten Korrekturfunktion gg,; gp(dk,ym) [m] und dem

volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser dy ,,,,, besteht.

Das Modell der Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit Agp; gp [W/(m-K)] ist in Gleichung (10-4)
aufgefiihrt. Die darin enthaltene Festkdrper- und Luft-Warmeleitfahigkeit des expandierten
Perlit-Korns Ag gp [W/(m-K)] wird mittels Gleichung (3-11) berechnet, wobei sich die Porositat
des Schaumkorns ¥y [-] nach Gleichung (10-5) bestimmen lasst. Als Warmeleitfahigkeit des
massiven Festkorpers Apg o wird fiir Perlit mit 1 W/(m-K) der arithmetische Mittelwert der in
Kapitel 5.1 angegebenen Literaturwerte eingesetzt. Die Luft-Warmeleitfahigkeiten A, ¢ zx und
ALufex werden jeweils nach Gleichung (3-2) mit Gleichung (3-4), Gleichung (2-2), Gleichung (8-1),
Bruse = 1,554, Ay puse = 4,237-1071° m? und den jeweiligen Porendurchmessern dpzx und d, g

bestimmt, die auch in Kapitel 10.1.1 beschrieben werden.

(10-4)

-1
- 1 1 9kplEP
Akprep = (Rigp + Riupezk) — Fipee = [ + ] L22P

Akep ALy ft,ZK dgom
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p
P =1-"F (10-5)
Po

Die Korrekturfunktion gg,;zp wird aus den Korrekturfaktoren G, gp [m] bestimmt, siehe
Abbildung 10-2. Die Korrekturfaktoren werden, wie in Kapitel 6.5 beschrieben, durch Anpassung
an den jeweiligen Messwert der Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit bei
Atmosphadrendruck und einer Probenmitteltemperatur von 48°C ermittelt. Wie in
Abbildung 10-2 zu erkennen ist, steigen die Korrekturfaktoren anniahernd linear mit steigendem
volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser. Das Bestimmtheitsmafs der Regressionsgerade
betrdgt 0,9869. Diese Gerade kann daher in guter Ndherung als Korrekturfunktion ggp;gp

verwendet werden und ist in Gleichung (10-6) definiert.

1

0,8 1 {R%=0,9869 .

0,6 A

- )(

0’2 | o .

Korrekturfaktor fiir den
Kopplungseffekt [mm]

0 T T T T T T T
0 02 04 06 08 1 1,2 1,4 16

Volumengewichtet gemittelter
Korndurchmesser [mm)]

Abbildung 10-2: Korrekturfaktoren des Kopplungseffekts expandierter Perlite tiber dem volumen-
gewichtet gemittelten Korndurchmesser und lineare Regression zur empirischen Bestimmung der
Korrekturfunktion gk, gp nach Gleichung (10-6)

Ikprep = Ckprep * Agom [Mm] + Cypiep 2 (10-6)
Mit:
CKpl,EP,l = 4‘,6436'10_1
CKpl,EP,Z = 8,7352'10_2 mm

10.1.4 Modellierung der Warmestrahlung

Zur Modellierung der Warmestrahlung wird der gut validierte ROSSELAND’sche Diffusionsansatz
aus Gleichung (3-15) gewahlt. Fiir die Strahlungsmitteltemperatur Ts;, wird aufgrund der dick-
wandigen, hohlzylindrischen Geometrie der Probe die Probenmitteltemperatur aus
Gleichung (7-6) in Kelvin, Tp,ope, eingesetzt. Der effektive Brechungsindex n.sr wird gemaf}
Kapitel 3.4.4 mit 1 angenommen und kann dementsprechend entfallen. Der Aufwand zur

Bestimmung des dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten e wird als hoch eingeschatzt. Daher
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wird, fiir eine einfache und préadiktive Modellierung, der in der vorliegenden Arbeit bestimmte
Mittelwert von 26,8 m?/kg verwendet. Das vereinfachte Modell ist in Gleichung (10-7) aufgefiihrt.
160

T enp Throbve" (10-7)

Aser =

10.1.5 Gesamtmodell der effektiven Wiarmeleitfahigkeit

Das Gesamtmodell der effektiven Warmeleitfadhigkeit expandierter Perlite in Luft
Aerrep [W/(m-K)] ist in Gleichung (10-8) aufgefiihrt.

Aerrep = Aruptep + Arkep + Axprep + Aser (10-8)

Das Ziel einer vollstandigen Pradiktivitat bzgl. anderer ungemahlener expandierter Perlite wird
damit vollstandig erreicht. Es ist nach Kenntnis des Autors das erste Modell der effektiven Warme-
leitfahigkeit, das fiir Schiittungen aus pordsen Kornern wie expandierte Perlite ein einfaches
analytisches Modell fiir den Kopplungseffekt enthalt, welches nicht im Nachhinein an Messwerte
angepasst werden muss. Die einzigen zu bestimmenden Groéfden sind der volumengewichtet
gemittelte Korndurchmesser dy ,,,,,, die mittlere Korndichte py sowie die Dichte der Schiittung p.
Diese drei Grofden gehen in die Modelle der Luftwarmeleitung und des Kopplungseffekts mit ein.
Der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser wird meist bereits vom Hersteller angegeben
oder kann beim Hersteller angefragt werden. Die mittlere Korndichte lasst sich sehr einfach mit
Hilfe eines Fliissigkeitspyknometers bestimmen, welches bereits fiir ca. 20 € kommerziell
verfligbar ist, vgl. Kapitel 6.2. Die Dichte der Schiittung wird aus der Ddmmstoffmasse und dem
Dammvolumen bestimmt. Damit gilt auch das Ziel erreicht, nur wenige und einfach zu messende

Dammstoffgréfien zu benotigen.

Ubereinstimmung des Anpassungsmodells mit Messwerten der effektiven
Wirmeleitfahigkeit von GEP und FEP

Bei dem hier ,Anpassungsmodell“ genannten Gesamtmodell der effektiven Warmeleitfahigkeit
wurden, abweichend vom oben vorgestellten Modell, die per Anpassung an Messwerte
bestimmten mittleren Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren d,, ;x r;; aus Tabelle 6-4, die
auf die gleiche Weise ermittelten Korrekturfaktoren fiir den Kopplungseffekt Gk, gp aus
Abbildung 10-2, die dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten e, und Festkorper-Warme-
leitfahigkeiten Ak gp aus Tabelle 6-6 und die jeweils mikroskopisch fiir GEP und FEP bestimmten
volumengewichtet gemittelten Kornporendurchmesser d,x aus Kapitel 6.4 verwendet. Es
handelt sich damit also um kein vollstdndig pradiktives Modell. Dieses Anpassungsmodell wird
verwendet, um die Ubereinstimmung des Verlaufs der effektiven Wirmeleitfihigkeit iiber dem
Luftdruck und der Temperatur mit Messwerten unter idealen Bedingungen bewerten zu kénnen.

Zudem sollen anhand des Anpassungsmodells die modellierten Anteile der einzelnen Warme-
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transportmechanismen an der effektiven Warmeleitfihigkeit gezeigt werden. Fiir diese Unter-
suchungen wurden die Stoffe GEP und FEP ausgewahlt, da dies die einzigen fiir die Modellierung
verwendeten expandierten Perlite sind, die in dieser Form kommerziell verfiigbar sind und da nur

fiir diese Stoffe die Kornporengrofien bestimmt wurden.

Da die Messwerte von GEP und FEP fiir die Modellierung mitverwendet wurden, kann damit
hingegen keine Validierung des vollstandig pradiktiven Modells erfolgen. Die Validierung des
vollstandig pradiktiven Gesamtmodells wird im nachfolgenden Kapitel 10.1.6 anhand von Mess-
werten der effektiven Warmeleitfahigkeit von expandierten Perliten eines anderen Herstellers

durchgefiihrt.

In Abbildung 10-3 bis Abbildung 10-6 sind die gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeiten von
GEP und FEP tber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C und iiber der
Probenmitteltemperatur bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar und bei Atmospharen-
druck von (960 * 20) mbar sowie die entsprechenden an die Messwerte angepassten Modelle
gezeigt. Das Anpassungsmodell der effektiven Warmeleitfahigkeit ist jeweils als durchgezogene
Linie dargestellt und in der Legende entsprechend Gleichung (10-8) als Summe aller Warme-
transportmechanismen aufgefiihrt. Zusatzlich sind die Einzelmodelle additiv dargestellt. Durch

die additive Darstellung soll der Bezug zu den Messwerten verdeutlicht werden.

X  Messwerte ek gp + Aser + }\Luft,EP + }\Kpl,EP

— == Mg gp F Aser F Apupeep ——— Mekep + sy
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Abbildung 10-3: Priifung der Ubereinstimmung des Anpassungsmodells mit Messwerten der
effektiven Wirmeleitfdhigkeit von GEP tiber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von
48 °C
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X Messwerte X  Messwerte

Ak pp + Aser + }‘Luft,EP + )\Kpl,EP Ak pp + Aser + }\Luft,EP + )‘Kpl,EP
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Abbildung 10-4: Priifung der Ubereinstimmung des Anpassungsmodells mit Messwerten der
effektiven Wdrmeleitfdhigkeit von GEP liber der Probenmitteltemperatur. Links: bei einem
Luftdruck von (0,02 # 0,005) mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck von (960 *+ 20) mbar
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Abbildung 10-5: Priifung der Ubereinstimmung des Anpassungsmodells mit Messwerten der
effektiven Wdrmeleitfihigkeit von FEP tiber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von
48 °C
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X Messwerte X Messwerte
}‘FK,EP + )\Str + )LLuft,EP + )\Kpl,EP

Aek gp + Aser + Apupeep + Aiprep
——= Apgpp + Aser + Apupepp — == Mg gp T Aser + Apypepp

——— Megpp + Ager ——— Apkpp + Aser
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Abbildung 10-6: Priifung der Ubereinstimmung des Anpassungsmodells mit Messwerten der
effektiven Wirmeleitfdhigkeit von FEP tiber der Probenmitteltemperatur. Links: bei einem
Luftdruck von (0,02 # 0,005) mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck von (960 * 20) mbar

Der Verlauf der Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit von GEP und FEP iiber dem
Luftdruck und iiber der Temperatur wird vom Anpassungsmodell in grofder Naherung nachge-
bildet. Der Anstieg des Anpassungsmodells iiber dem Luftdruck ist allerdings jeweils leicht steiler
als der Anstieg der Messwerte. Dies ist vermutlich auf die weite Porengréfdenverteilung in den
expandierten Perliten zuriickzufiihren, die nur anndhernd durch die zwei gemittelten Poren-
grofien der Kornporen und der Kornzwischenraum-Poren im Modell abgebildet werden kann.
Auch der Anstieg der Modellkurven iiber der Probenmitteltemperatur bei Atmospharendruck ist
leicht steiler als der Anstieg der Messwerte. Dies ist vermutlich zum grofdten Anteil darauf
zuriickzufiihren, dass das Kopplungseffekt-Modell den enthaltenen Anteil der Luftwiarmeleitung
leicht iiberbewertet. Da es durch die Anpassung an Messwerte bei nur einer Probenmittel-
temperatur entwickelt wurde, kann es somit zu einer leicht iiberh6hten Steigung beitragen. Diese
Vermutung wird dadurch gestiitzt, dass die liberhdhte Steigung mit steigendem Kopplungseffekt
zunimmt, die Uberhéhung im gezeigten Vergleich fiir FEP also dementsprechend stirker aus-
gepragt ist als flir GEP. Dies fiihrt jedoch im gemessenen Temperaturbereich zu einer maximalen
absoluten Abweichung von betragsmafdig lediglich 1,46 mW/(m-K). Dies entspricht fiir das
betroffene FEP(0-0,1) bei Atmosphdrendruck und einer Probenmitteltemperatur von 10 °C
lediglich 2,1 %, bezogen auf den Messwert, was auch die maximale relative Abweichung bei allen
untersuchten expandierten Perliten ist. Daher wird diese leichte Uberbewertung als tolerierbar

bewertet.
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Aufgrund der geringeren Dichte, existiert bei GEP ein hoherer Anteil an Warmestrahlung und ein
geringerer Anteil an Festkorperwarmeleitung als bei FEP. Beim Vergleich von Abbildung 10-3 mit
Abbildung 10-5 zeigt sich auch der deutlich hohere Kopplungseffekt von FEP gegeniiber GEP in

der Differenz der Modellkurven Apg gp +Aser + Arupepp + Akprep UNd Apg pp + Aser + Apuse pp-

In Abbildung 10-4 links und Abbildung 10-6 links ist sichtbar, dass bei einem Luftdruck von
(0,02 = 0,005) mbar jeweils noch ein geringer Anteil an Luftwdrmeleitung und Kopplungseffekt
existiert. Aufgrund der grofieren Poren ist dieser fiir GEP um ca. den Faktor 2 grofder als fiir FEP.
In Abbildung 10-4 rechts und Abbildung 10-6 rechts zeigt sich, dass die Warmestrahlung bei GEP
in deutlich grofierem Maf$ zur Steigung der effektiven Warmeleitfahigkeit mit der Probenmittel-
temperatur beitragt als bei FEP, bei welcher die Steigung zum deutlich gréfReren Teil auf die

Luftwarmeleitung und den Kopplungseffekt zuriickzufiihren ist.

10.1.6 Validierung des Gesamtmodells
Zur Validierung des vollstindig pradiktiven Gesamtmodells wurden Messwerte der effektiven
Warmeleitfahigkeit der expandierten Perlite Cryo 0015 (VEP1) und Fillocell 150 (VEP2) des Her-
stellers Nordisk Perlite verwendet. Die wesentlichen Stoffdaten dieser expandierten Perlite sind
in Tabelle 10-1 und Tabelle 10-2 aufgefiihrt. Die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit
wurden in der in Kapitel 7 beschriebenen Versuchsanlage durchgefiihrt. Fiir VEP1 hat sich in der

Zylinderapparatur eine Dichte von 79 kg/m? eingestellt und fiir VEP2 eine Dichte von 194 kg/m?.

Tabelle 10-1: Stoffgréfsen des expandierten Perlits Cryo 0015 (VEP1)

Stoffgrofde Wert Messverfahren Quelle
Korndurchmesser 0-1,5mm unbekannt Hersteller [123]
Vol ichtet

olumengewlchte 0,36 mm Siebanalyse Hersteller [123]

gemittelter Korndurchmesser

Eigenmessung, vgl.

Mittlere Korndicht 391 kg/m®  Fliissigkeitsverdra
ittlere Korndichte g/m lissigkeitsverdrangung Kapitel 6.2
Tabelle 10-2: StoffgréfSen des expandierten Perlits Fillocell 150 (VEP2)
Stoffgrofde Wert Messverfahren Quelle
Korndurchmesser 0-0,15 mm unbekannt Hersteller [124]
1 ich
Volumengewichtet 0,064 mm Laserdiffraktometrie Hersteller [124]

gemittelter Korndurchmesser

Eigenmessung, vgl.

Mittlere Korndichte 414 kg/m*®  Flissigkeitsverdringung Kapitel 6.2

Es fallt auf, dass die mittleren Korndichten deutlich gréfier sind, als die aller iibrigen expandierten
Perlite die in der vorliegenden Arbeit untersucht wurden und insbesondere auch gegentiber den-
jenigen mit dhnlichen Probendichten und mittleren Korndurchmessern. MEP(0,2-0,5), mit einem
nahezu gleichen mittleren Korndurchmesser wie VEP1 von 0,35 mm, besitzt eine deutlich
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geringere mittlere Korndichte von lediglich 190 kg/m?® trotz einer mit 90 kg/m?® héheren
Probendichte als VEP1. Und FEP(0-0,1), welches mit 0,05 mm einen geringfiigig kleineren
mittleren Korndurchmesser als VEP2 besitzt, hat mit 327 kg/m?® eine geringere mittlere
Korndichte als VEP2 trotz einer héheren Probendichte von 258 kg/m?. Die Abweichungen sind
u.a. auf einen deutlich hoheren Anteil an Kornfragmenten und Koérnern mit grofien
Porendffnungen an der Oberfliche von VEP1 und VEP2 zuriickzufiihren. Dies fiihrt zu einer
Uberbestimmung der mittleren Korndichte mittels der Messmethode durch Fliissigkeits-
verdrangung, da die Messfliissigkeit zu groferen Anteilen in die Poren eindringen kann, siehe
Kapitel 6.2. Das machte sich insbesondere durch einen hoheren Anteil an absinkenden Kérnern

innerhalb der Messfliissigkeit bemerkbar.

In Abbildung 10-7 sind die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit von VEP1 und VEP2 ge-
meinsam mit den jeweiligen vollstiandig pradiktiven Modellen tiber dem Luftdruck dargestellt und

in Abbildung 10-8 iiber der Probenmitteltemperatur.

X Messwerte VEP1 — Modell VEP1
® Messwerte VEP2 ———-Modell VEP2
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Abbildung 10-7: Validierung des vollstindig prddiktiven Modells der effektiven Wirmeleit-
fdhigkeit anhand der Messwerte von VEP1 und VEPZ iiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C

Sowohl bei VEP1 als auch bei VEP2 zeigt sich in Abbildung 10-7 und Abbildung 10-8 links, dass
die Ergebnisse des Modells die Messwerte bei Luftdriicken < 0,025 mbar leicht iibersteigen. Dies
ist zum Grofteil auf eine Uberbewertung der Warmestrahlung im Modell zuriickzufiihren. Diese
resultiert daraus, dass der fiir die Modellierung verwendete Mittelwert des dichtespezifischen
Extinktionskoeffizienten mit 26,8 m?/kg niedriger ist als die aus den Messwerten, gemif3 der
Methodik aus Kapitel 6.6, ermittelten Werte von 29,5 m?/kg fiir VEP1 und 37,9 m?/kg fiir VEP2.
Die Strahlungs-Warmeleitfahigkeiten des vollstindig pradiktiven Modells liegen bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C mit 4,728 mW/(m-K) fiir VEP1 und 1,935 mW/(m-K) fiir VEP2
um 0,43 mW/(m-K) und 0,573 mW/(m-K) hoher als die Strahlungs-Warmeleitfdhigkeiten des
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Anpassungsmodells, bei welchem die gemaf3 Kapitel 6.6 ermittelten Werte der dichtespezifischen

Extinktionskoeffizienten eingesetzt werden.

X Messwerte VEP1 —— Modell VEP1 X Messwerte VEP1 —— Modell VEP1
® Messwerte VEP2 ———-Modell VEP2 ® Messwerte VEP2 ———- Modell VEP2
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Abbildung 10-8: Validierung des vollstdndig prddiktiven Modells der effektiven Wirmeleitfdhigkeit
anhand der Messwerte von VEP1 und VEPZ iiber der Probenmitteltemperatur. Links: bei einem
Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar

Die Festkorper-Warmeleitfahigkeit des Modells von VEP1 stimmt mit 2,210 mW/(m-K) hingegen
sehr gut mit dem gemafd Kapitel 6.6 bestimmten Wert von 2,205 mW/(m-K) iiberein. Bei VEP2
iibersteigt die Festkorper-Warmeleitfahigkeit des Modells mit 2,784 mW/(m-K) den geméf3
Kapitel 6.6 bestimmten Wert von 2,498 mW/(m-K) um 0,286 mW/(m-K), was ebenfalls zur Uber-
bestimmung des Modells beitragt. Die Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit
liegt bei Luftdriicken <0,025 mbar fiir VEP1 bei <0,184 mW/(m:K) und fiir VEP2 bei

< 0,078 mW/(m-K) fiir alle gemessenen Probenmitteltemperaturen.

Bei Betrachtung von Abbildung 10-7 fallt auf, dass die effektive Warmeleitfahigkeit des Modells
von VEP1 bereits bei niedrigeren Luftdriicken ansteigt als die Messwerte. Dies ist auf eine starke
Uberbestimmung des mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren zuriickzufiihren,
der im vollstandig pradiktiven Modell bei 114 pm liegt, was den aus der Anpassung der Messwerte
gemaf Kapitel 6.5 ermittelte Wert von 42 pum um den Faktor 2,7 {ibersteigt. Die Uberbestimmung
der Kornzwischenraum-Porengréfie resultiert aus der starken Uberbestimmung der Korndichte,

die in Gleichung (6-6) zur pradiktiven Bestimmung der Kornzwischenraum-Porengrofie eingeht.

Dass die Werte des vollstindig pradiktiven Modells trotz einer Uberbestimmung der Wirme-
strahlung leicht unterhalb der Messwerte von VEP1 bei Atmosphéarendruck liegen, ist auf eine im
Vergleich zum Anpassungsmodell geringere Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit zuriickzu-
fiihren. Diese liegt mit 16,51 mW/(m-K) um 1,5 mW/(m-K) niedriger als die des Anpassungs-
modells mit 18,01 mW/(m-K). Der oben genannte Unterschied des mittleren Durchmessers der
Kornzwischenraum-Poren zwischen Modell und Messwerten von VEP1 ist bei Atmospharendruck

vernachlassigbar, da sich die Luft bei diesem Luftdruck bereits anndhrend im Bereich der
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Kontinuumsstromung befindet. Dies zeigt sich am geringen Unterschied zwischen den Mess-
werten bei (800 + 2) mbar und Atmosphéarendruck. Im Bereich der Kontinuumsstromung ist die

Luft-Warmeleitfdhigkeit unabhangig vom Abstand der die Luft einschlieffenden Winde.

Bei VEP2 macht sich in Abbildung 10-7 fiir Luftdriicke > 1 mbar eine zunehmende Uberhéhung
des Modells gegeniiber den Messwerten bemerkbar. Diese ist auf eine Uberbewertung des
Kopplungseffekts zurtickzufithren, die neben Modellungenauigkeiten auf einen seitens des
Herstellers zu gering bewerteten mittleren Korndurchmesser zuriickzufiihren sein konntes. Je
geringer der mittlere Korndurchmesser, desto stirker ist die Sensitivitit des Kopplungseffekt-
Modells bzgl. dieser Grofle. Dieser Zusammenhang wird auch in der Sensitivititsanalyse im
nachfolgenden Kapitel 10.1.7 gezeigt. Die Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit des vollstdndig
pradiktiven Modells ist bei Atmosphirendruck fiir VEP2 mit 42,15 mW/(m'K) um
6,91 mW/(m-K) hoher als die des Anpassungsmodells mit 35,24 mW/(m-K).

Wie bei GEP und FEP, macht sich auch bei VEP1 und VEP2 eine leicht tiberh6hte Steigung des
Verlaufs der effektiven Warmeleitfahigkeit iiber der Probenmitteltemperatur bei Atmospharen-
druck bemerkbar, siehe Abbildung 10-8 rechts. Dies kann, entsprechend dem vorangegangenen
Kapitel 10.1.5, auf das Modell des Kopplungseffekts zuriickgefiihrt werden. Auch hier ist dieser
Effekt ausgepragter bei dem feinkérnigeren VEP2, welches bei Atmospharendruck einen h6heren

Kopplungseffekt besitzt als VEP1, wodurch dieser Zusammenhang bestatigt wird.

Die betragsmafdig grofdte absolute Abweichung des Modells zu den Messwerten von VEP1 bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C ist bei einem Luftdruck von 10 mbar mit 6,89 mW/(m-K)
zu verzeichnen und die betragsmafdig grofite relative Abweichung bei 1 mbar mit 40,6 %, bezogen
auf den Messwert. Die betragsmafiige mittlere relative Abweichung des Modells zu den Mess-
werten von VEP1 betragt 13,4 %. Bei VEP2 und einer Probenmitteltemperatur von 48 °C liegt die
betragsmafdig grofite absolute Abweichung bei einem Luftdruck von (800 *2) mbar mit
7,89 mW/(m-K) vor und die betragsmafiig grofite relative Abweichung bei 0,008 mbar mit
23,1 %, bezogen auf den Messwert. Die betragsmaflige mittlere relative Abweichung des Modells

zu den Messwerten von VEP2 betragt 13,9 %.

Bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar liegt die betragsmafdig grofdte absolute Abweichung
des Modells zu den Messwerten von VEP1 bei einer Probenmitteltemperatur von 70 °C mit
0,77 mW/(m-K) vor und die betragsmafiig grofite relative Abweichung bei einer Probenmittel-
temperatur von 48 °C mit 11,2 %, bezogen auf den Messwert. Die betragsmafdige mittlere relative
Abweichung des Modells zu den Messwerten von VEP1 betragt hier 9,9 %. Das Modell von VEP2
verzeichnet beim gleichen Luftdruck die betragsmafdig grofite absolute Abweichung zu den
Messwerten ebenfalls bei einer Probenmitteltemperatur von 70 °C mit 0,95 mW/(m-K) und die

betragsmafdig grofite relative Abweichung bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C mit

6 Bei den Herstellerangaben handelt es sich oft um charakteristische Werte von anderen als den
jeweils ausgelieferten Chargen.
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22,9 %, bezogen auf den Messwert. Die betragsmafige mittlere relative Abweichung des Modells

zu den Messwerten von VEP2 betragt bei diesem Luftdruck 20,4 %.

Bei Atmospharendruck verzeichnet das Modell bei VEP1 seine betragsmafdig grofite absolute und
relative Abweichung bei einer Probenmitteltemperatur von 0 °C mit 1,42 mW/(m-K) und 3,2 %,
bezogen auf den Messwert, wahrend die betragsmafiige mittlere relative Abweichung des Modells
zu den Messwerten von VEP1 hier 1,9 % betragt. Das Modell von VEP2 weist bei Atmosphéaren-
druck die betragsmaf3ig grofdte absolute Abweichung zu den Messwerten bei einer Probenmittel-
temperatur von 90 °C mit 9,75 mW/(m-K) auf und die betragsmafiig grofite relative Abweichung
bei der gleichen Probenmitteltemperatur mit 14 %, bezogen auf den Messwert. Die betrags-
mafige mittlere relative Abweichung des Modells zu den Messwerten von VEP2 betragt bei

Atmosphéarendruck 7,7 %

Fiir eine hohe Genauigkeit der Vorhersage der effektiven Warmeleitfahigkeit im Luftdruckbereich
< 1 mbar, ist vor allem eine mdglichst genaue Kenntnis des dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten entscheidend. Die Bestimmung dieser Grofie kann beispielsweise durch eine
sogenannte Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR-Analyse) erfolgen, die
allerdings fiir die expandierten Perlite kein Standardverfahren ist und demnach ebenfalls mit
hohen Messunsicherheiten und Kosten verbunden ist. Aber auch der verwendete Mittelwert

reicht meist aus fiir eine gute Vorhersage.

Fiir den Luftdruckbereich zwischen 0,1 mbar und 100 mbar ist vor allem eine genaue Kenntnis
der mittleren Korndichte entscheidend fiir eine genaue Vorhersage der effektiven Warmeleit-
fahigkeit expandierter Perlite. Die mittlere Korndichte wird fiir die Berechnung der mittlere
Kornzwischenraum-Porengrofie verwendet, die in diesem Luftdruckbereich einen grofden Ein-
fluss hat. Es zeigt sich am Beispiel von VEP1, dass expandierte Perlite mit weit gedffneten Poren,
wodurch es beispielsweise bei Kornzerstérungen und den entsprechenden Kornfragmenten
kommen kann, weniger geeignet sind fiir die Bestimmung der mittleren Korndichte durch
Fliissigkeitsverdrangung geméaf Kapitel 6.2. Die Abweichungen der Kornzwischenraum-Poren-
grofie aus der Modellanpassung und aus der Berechnung gemaf3 Gleichung (6-6) ist jedoch fiir alle
anderen in der vorliegenden Arbeit untersuchten ungemahlenen expandierten Perlite deutlich
geringer als fiir VEP1, siehe Tabelle 6-4. Dies deutet darauf hin, dass VEP1 diesbeziiglich nicht
reprasentativ ist. Die Auswahl von VEP1 als Validierungsprobe half allerdings, auf diese

Problematik aufmerksam zu machen.

Insbesondere im Luftdruckbereich = 10 mbar und fiir feinkdrnige expandierte Perlite ist vor allem
eine genaue Kenntnis des volumengewichtet gemittelten Korndurchmessers wichtig fiir eine hohe
Genauigkeit der Vorhersage des Modells. In diesem Bereich hat der Kopplungseffekt einen grofien

Einfluss, dessen Modell stark vom volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser abhangt.

Mit dem im Rahmen der vorliegenden Arbeit entwickelten Gesamtmodell der effektiven

Wirmeleitfihigkeit ist insgesamt eine gute Vorhersage und Ubereinstimmung mit Messwerten
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erreichbar. Insbesondere vor dem Hintergrund, dass es sich um ein vollstdndig pradiktives Modell
handelt, das mit nur drei vergleichsweise einfach zu messenden Gréflen auskommt: der Dichte
der Schiittung, der mittleren Korndichte und dem volumengewichtet gemittelten Korndurch-
messer. Mit einem héheren Messaufwand, z. B. durch eine Eigenmessung des volumengewichtet
gemittelten Korndurchmessers anhand der konkreten Probe anstelle der Verwendung von ggf.

gemittelten Herstellerdaten, lasst sich die Genauigkeit der Vorhersage weiter erhhen.

Um genauer zu bewerten, welche Grofien das Modell am stirksten beeinflussen, werden im
folgenden Kapitel die Ergebnisse einer Sensitivititsanalyse gezeigt. In Anhang A7 werden die
Ubereinstimmungen des vollstindig pradiktiven Modells mit Messwerten der fiir die

Modellierung verwendeten expandierten Perlite gezeigt.

10.1.7 Sensitivitidtsanalyse

In der Sensitivititsanalyse wird der Einfluss von Anderungen der wichtigsten Parameter auf die
Anderung der modellierten effektiven Wiarmeleitfahigkeit betrachtet. Dadurch kann zum einen
die Robustheit des Modells bewertet werden. Zum anderen kann die notwendige Messgenauigkeit
und Prazision bzgl. der Parameterbestimmung ermittelt werden um treffende Vorhersagen der

effektiven Warmeleitfahigkeit zu erhalten. Die betrachteten Parameter sind:
o der dichtespezifische Extinktionskoeffizient e,
e die mittlere Korndichte pg,
e der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser dg .,
e der mittlere Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren d,, 7.

Die Sensitivititsanalyse wurde auf Basis des Anpassungsmodells von GEP und FEP erstellt, siehe
Kapitel 10.1.5. Die oben beschriebenen Parameter wurden jeweils vom Faktor 0,1 bis 3 variiert.
Da der Einfluss aller behandelten Parameter auf die anteilige Anderung der modellierten
effektiven Warmeleitfihigkeit bei unterschiedlichen Luftdriicken unterschiedlich stark ausge-
pragtist, wurden Luftdriicke von 0,01 mbar, 1 mbar und 1000 mbar betrachtet. Als Probenmittel-
temperatur wurde jeweils 48 °C gewahlt. Die Ergebnisse der Sensitivitdtsanalyse sind in
Abbildung 10-9, Abbildung 10-10 und Abbildung 10-11 dargestellt.

Eine maximale Abweichung der modellierten effektiven Warmeleitfahigkeit von £20 % vom
Messwert kann fiir das vollstandig pradiktive Modell, in Anbetracht der wenigen und einfach zu
messenden benotigten Stoffgrofien, als sehr gut bewertet werden. Daher sind die Grenzen dieses
Bereichs als gepunktete rote Linien in den jeweiligen Diagrammen dargestellt. Die mittlere
Korndichte py ist fiir GEP erst ab einem Faktor der Anderung des Parameters von > 0,36 und fiir
FEP von 20,62 dargestellt. Bei kleineren mittleren Korndichten wiirde diese die Dichte der
jeweiligen Probe unterschreiten, was zum physikalisch unméglichen Zustand eines negativen

anteiligen Kornzwischenraum-Volumenanteils f; i flthren wiirde.
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Bei einem Luftdruck von 0,01 mbar hat die Anderung des dichtespezifischen Extinktionskoef-

fizienten ez den dominierenden Einfluss, siehe Abbildung 10-9. Bei diesem Luftdruck dominieren
die Warmestrahlung und Festkérperwarmeleitung den Gesamtwarmestrom durch GEP und FEP.
Die mittlere Korndichte py, der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser d ,,,, und der
mittlere Durchmesser der Kornzwischenraum-Poren d, ;x haben im Modell hingegen den
stiarksten Einfluss auf die Luftwarmeleitung und den Kopplungseffekt. Dementsprechend ist der
Einfluss dieser Parameter auf die Anderung der modellierten effektiven Warmeleitfahigkeit mit
maximal dem Faktor 1,036 bzw. +3,6 % fiir GEP und maximal dem Faktor 1,008 bzw. +0,8 % fiir
FEP, jeweils bei einer Anderung der mittlere Korndichte py um den Faktor 3, sehr gering. Um eine
maximale Abweichung der effektiven Warmeleitfahigkeit von +20 % zu gewahrleisten, muss der
gewdhlte oder gemessene dichtespezifische Extinktionskoeffizient ey fiir GEP im Bereich vom
Faktor 0,79 bis 1,36 des anhand der Messwerte gemaf3 Kapitel 6.6 bestimmten Wertes liegen. Fiir
FEP liegt dieser Bereich zwischen dem Faktor 0,66 und 2,16. Je kleiner dieser Bereich, desto
sensitiver ist das Modell bzgl. dieses Parameters. GEP ist demnach, aufgrund der geringeren
Dichte von 73 kg/m?, sensitiver auf eine Abweichung des dichtespezifischen Extinktionskoef-
fizienten ey als FEP mit einer Dichte von 182 kg/m?>. Alle Bereiche der Faktoren der Anderung der
Parameter, bei welchen sich eine betragsmafiige Abweichung der modellierten effektiven Warme-
leitfahigkeit von < 20 % einstellt und die sich im dargestellten Bereich zwischen dem Faktor 0,1
und 3 befinden, sind in Tabelle 10-3 fiir GEP und in Tabelle 10-4 fiir FEP aufgefiihrt. Grenzwerte,
die sich aufierhalb des dargestellten Bereichs vom Faktor 0,1 bis 3 befinden, werden in diesen

Tabellen durch waagerechte Striche gekennzeichnet.
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Abbildung 10-9: Sensitivitdtsanalyse des Gesamtmodells der effektiven Wirmeleitfihigkeit auf
Basis der Daten von GEP (links) und FEP (rechts) bei einem Luftdruck von 0,01 mbar. Die roten
gepunkteten Linien markieren eine Anderung der effektiven Wirmeleitfihigkeit von +20 %.
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Abbildung 10-10: Sensitivitdtsanalyse des Gesamtmodells der effektiven Wirmeleitfihigkeit auf

Basis der Daten von GEP (links) und FEP (rechts) bei einem Luftdruck von 1 mbar. Die roten
gepunkteten Linien markieren eine Anderung der effektiven Wirmeleitfihigkeit von +20 %.
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Abbildung 10-11: Sensitivitdtsanalyse des Gesamtmodells der effektiven Wirmeleitfihigkeit auf
Basis der Daten von GEP (links) und FEP (rechts) bei einem Luftdruck von 1000 mbar. Die roten
gepunkteten Linien markieren eine Anderung der effektiven Wirmeleitfihigkeit von +20 %.

Mit steigendem Luftdruck nimmt der Einfluss einer Abweichung des dichtespezifischen
Extinktionskoeffizienten ey auf die relative Anderung der modellierten effektiven Wirmeleit-
fahigkeit ab, da die Luftwarmeleitung und der Kopplungseffekt an Einfluss gewinnen. Bei einem

Luftdruck von 1 mbar hat eine Abweichung der mittleren Korndichte pg einen hohen Einfluss auf

die modellierte effektive Warmeleitfahigkeit, siehe Abbildung 10-10 sowie Tabelle 10-3 und
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Tabelle 10-4. Wie bereits in Kapitel 10.1.6 diskutiert, hat die mittlere Korndichte grof3en Einfluss
auf die Berechnung des mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren, die bei einem
Luftdruck von 1 mbar einen sehr grofien relativen Einfluss auf die Luftwdrmeleitung und den
Kopplungseffekt und somit auf die effektive Warmeleitfahigkeit besitzt. Dies gilt insbesondere fiir
vergleichsweise grobkoérnige expandierte Perlite wie GEP und VEP1, bei welchen der Anteil der
Luftwarmeleitung und des Kopplungseffekts bei einem Luftdruck von 1 mbar hdher ist als fiir
feinkornigere. Dementsprechend ist auch der Einfluss einer Abweichung des mittleren
Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren d,, ;x dhnlich stark wie der Einfluss der mittleren
Korndichte. Und entsprechend ist der Einfluss beider Parameter bei FEP geringer als bei GEP.
Auch der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser dy,,, geht in die Berechnung des
mittleren Durchmessers der Kornzwischenraum-Poren ein und wirkt sich bei einem Luftdruck

von 1 mbar bei einer Erhohung steigernd auf die modellierte effektive Warmeleitfahigkeit aus.

Tabelle 10-3: Bereiche der Faktoren der Anderung der Parameter fiir eine betragsmdfige
Anderung der modellierten effektiven Wiirmeleitfiihigkeit von < 20 % bei GEP

Luftdruck 0,01 mbar 1 mbar 1000 mbar

Anderung der modellierten

>-209 <209 >-209 <2009 >-209 <209
eff. Warmeleitfahigkeit 0% 0% 0% 0% 0% 0%

Faktor Anderung er <1,36 >0,79 <2,19 > 0,65 - >0,41
Faktor Anderung py - - >0,5 <1,53 - -
Faktor Anderung dy ., - - - - - > 0,58
Faktor Anderung d,, zx - - >0,47 <1,74 - -

Tabelle 10-4: Bereiche der Faktoren der Anderung der Parameter fiir eine betragsmdfige
Anderung der modellierten effektiven Wirmeleitfihigkeit von < 20 % bei FEP

Luftdruck 0,01 mbar 1 mbar 1000 mbar

Anderung der modellierten

>-209 <209 >-209 <209 >-209 <209
eff. Warmeleitfahigkeit 0% 0% 0% 0% 0% 0%

Faktor Anderung ey <2,16 > 0,66 - >0,5 - >0,12
Faktor Anderung py - - - <2,12 - -
Faktor Anderung dy - - - - <1,64 > 0,72
Faktor Anderung d,, zx - - >0,2 <1,87 - -

Bei einem Luftdruck von 1000 mbar hingegen hat der mittlere Durchmesser der Kornzwischen-

raum-Poren d,, 7 auf die effektive Warmeleitfahigkeit der betrachteten expandierten Perlite nur
geringen Einfluss, siehe Abbildung 10-11. Hier hat der Kopplungseffekt grofsen Anteil am Gesamt-
warmestrom durch die expandierten Perlite. Der Kopplungseffekt - und damit auch die effektive

Warmeleitfahigkeit bei diesem Luftdruck - ist wiederum sehr sensitiv bzgl. des volumengewichtet
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gemittelten Korndurchmessers dy ,,,,. Daher andert sich bei der Steigung der entsprechenden
Kurven in Abbildung 10-11 das Vorzeichen gegeniiber Abbildung 10-9 und Abbildung 10-10. Je
kleiner der volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser, desto grofier der Kopplungseffekt.
Auch die mittlere Korndichte py geht, iiber die Berechnung der Korn-Warmeleitfahigkeit, in das
Modell des Kopplungseffekts mit ein und erhoht bei Steigerung demnach die modellierte effektive
Warmeleitfahigkeit; allerdings in vergleichsweise geringem Mafd. Da FEP, aufgrund des
geringeren volumengewichtet gemittelten Korndurchmessers dy ,,,, €einen héheren Kopplungs-
effekt aufweist, ist die Sensitivitat des Modells bei FEP bzgl. dieses Parameters und der mittleren

Korndichte px hoher als bei GEP.

10.1.8 Modellstudien
Neben der Moglichkeit mit dem vollstindig pradiktiven Modell Vorhersagen der effektiven
Wiarmeleitfahigkeit von expandierten Perliten allein anhand von einfach zu messenden Stoff-
grofden zu machen, ldsst sich auch zwischen gemessenen Werten der effektiven Warmeleit-
fahigkeit interpolieren und auch iiber Messwerte hinaus extrapolieren. Eine h6here Genauigkeit
wird dabei durch das Anpassungsmodell erreicht, fiir welches Parameter des Modells aus den
Messwerten der effektiven Warmeleitfahigkeit bestimmt werden kénnen, siehe Kapitel 10.1.5. In
Abbildung 10-12 sind beispielhaft fiir GEP und FEP die effektiven Warmeleitfahigkeiten anhand

des Anpassungsmodells fiir unterschiedliche Probenmitteltemperaturen iiber dem Luftdruck

aufgetragen.

——90 °C ———70°C

—-—--50°C ———-30°C

......... 10 OC 10 OC
- 70 - 70
g g
» 0] w60
g — 50 = — 50
) 5g
3
g £ 40 g 'E 40
:g E 30 § E 30
o = 20 > & 20
2 2
% 10 % 10
b= =
2] 0 T T T T T ) 0

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000 0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

Luftdruck [mbar] Luftdruck [mbar]

Abbildung 10-12: Verlauf der effektiven Wirmeleitfdhigkeit von GEP (links) und FEP (rechts) iiber
dem Luftdruck fiir unterschiedliche Probenmitteltemperaturen, berechnet mit dem
Anpassungsmodell

Zudem lasst sich anhand des Modells vorhersagen, bei welcher Dichte des expandierten Perlits,
abhingig von der Probenmitteltemperatur und bei sehr geringen Luftdriicken die geringste

effektive Warmeleitfahigkeit erreicht werden kann. Das Ergebnis dieser Studien ist in
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Abbildung 10-13 fiir drei verschiedene dichtespezifische Extinktionskoeffizienten dargestellt. Die

in der vorliegenden Arbeit gemessenen und in der Literatur angegebenen dichtespezifischen

Extinktionskoeffizienten befinden sich im Bereich zwischen 20 m?/kg und 40 m?/kg. Daher

wurden diese Grenzwerte verwendet. Zudem wurde der Mittelwert aus den in der vorliegenden

Arbeit untersuchten expandierten Perliten von 26,8 m?/kg verwendet.

effektive Warmeleitfihigkeit

effektive Warmeleitfihigkeit
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Abbildung 10-13: Studie zur Bestimmung der optimalen Dichte expandierter Perlite zur Erreichung
der minimalen effektiven Wiirmeleitfdhigkeit bei sehr geringen Luftdriicken und bei unter-
schiedlichen Probenmitteltemperaturen, berechnet mit dem Anpassungsmodell. Dichtespezifische
Extinktionskoeffizienten: 20 m?/kg (oben links); 26,8 m?/kg (oben rechts); 40 m?/kg (unten links).

Unten rechts ist die optimale Dichte iiber der Probenmitteltemperatur fiir die in der Legende
genannten dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten aufgetragen.
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Die effektive Warmeleitfahigkeit in Abbildung 10-13 setzt sich lediglich aus der Festkorper- und
Strahlungs-Warmeleitfahigkeit zusammen. Eine Erhéhung der Dichte erhoht die Festkorper-
wiarmeleitung und senkt die Warmestrahlung. Demnach existiert ein Minimum der effektiven
Warmeleitfahigkeit in Abhdngigkeit von der Dichte. Die Warmestrahlung steigt mit der Proben-
mitteltemperatur. Daher steigt die optimale Dichte, bei welcher die effektive Warmeleitfahigkeit
minimal wird, mit steigender Probenmitteltemperatur. Da die Warmestrahlung mit steigendem
Extinktionskoeffizienten sinkt, steigt die optimale Dichte mit sinkendem dichtespezifischen
Extinktionskoeffizienten. Rechts unten in Abbildung 10-13 ist die optimale Dichte als Funktion
von der Probenmitteltemperatur fiir die oben genannten dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten aufgetragen. Daraus lasst sich fiir den Hersteller und Anwender eines vakuum-
wirmegedimmten Warmwasserspeichers ablesen, welcher expandierte Perlit fiir die jeweilige
Anwendung thermisch optimal ist, wenn ein hinreichend tiefes Vakuum erreicht werden kann.
Wenn beispielsweise eine relevante Mitteltemperatur der Warmeddmmung von 50 °C erwartet
wird, dann wire ein expandierter Perlit mit einer Dichte zwischen 227 kg/m® und 321 kg/m?

thermisch optimal.

10.2 Pyrogene Kieselsdure

Aufgrund seiner geringen Infrarot-Extinktion wird pyrogene Kieselsdure nicht als Reinstoff fiir
Vakuumwarmedammungen von Warmwasserspeichern in Erwdgung gezogen. In der vor-
liegenden Arbeit werden jedoch beispielhaft Mischungen von HPKS mit GEP untersucht. Fiir die
Modellierung dieser Mischungen wird ein Einzelmodell der effektiven Warmeleitfahigkeit von
HPKS benotigt. Aufgrund der oben beschriebenen Einschrankungen wurde auf eine systematische
Untersuchung unterschiedlicher pyrogener Kieselsduren verzichtet und kein vollstindig
pradiktives Modell fiir beliebige andere pyrogene Kieselsduren erstellt. Im Folgenden wird
demnach ein Modell vorgestellt, welches sich moglichst gut an die Messwerte der effektiven
Warmeleitfahigkeit von HPKS anpasst, sich jedoch auch fiir pradiktive Inter- und Extrapolationen
fiir unterschiedliche Mitteltemperaturen und Luftdriicke eignet. Aufgrund der grofRen Ahnlichkeit
der Stoffe und ihrer effektiven Warmeleitfahigkeiten, wird das Modell auch fiir reine UPKS als

geeignet angenommen.

10.2.1 Modellierung der Luftwiarmeleitung

Es stellte sich heraus, dass das Modell der Gas-Warmeleitfahigkeit von KAGANER (siehe
Gleichung (3-2)) keine treffende Anndherung an die Messwerte von HPKS bietet. Daher wurde das
in Gleichung (3-8) aufgefiihrte Anpassungsmodell von ZENG verwendet, welches fiir die in der
vorliegenden Arbeit verwendeten pyrogenen Kieselsduren in Luft in der Zahlenwert-

gleichung (10-9) dargestellt wird.
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ALuft,Kont
1+ Crugepksi/(dppks [Wm] - (Druse [P a])CrLurtprsz)

ALuftprs = (10-9)

Mit:
CLuft,PKS,l =1650

CLuft,PKS,Z =0,7

Die oben definierten Parameter des Modells Cpyf¢pgsy und Cpyfe pxs, wurden durch Modell-
anpassung an die Messwerte der Summe der Luft-Warmeleitfahigkeit A,,,¢¢ pxs [W/(m-K)] und
der Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit Agp,; pxs [W/(m-K)] von HPKS bei einer Probenmittel-
temperatur von 48 °C bestimmt, vgl. Kapitel 6.5. Dabei wurde ebenfalls der Skalierungsfaktor fiir
das Modell des Kopplungseffekts Fy,; pks [-] bestimmt, siehe Kapitel 10.2.3. Fiir den mittleren
Porendurchmesser d,, pxs wurde der Wert 2 um eingesetzt, da bei Verwendung des Luft-Warme-
leitfahigkeitsmodells von KAGANER damit die beste Anpassung an die Messwerte gelang. Eine
pradiktive Ermittlung des mittleren Porendurchmessers d,, pxs in Abhdngigkeit von der Dichte ist
mit Gleichung (10-18) maglich. Die Kontinuums-Warmeleitfahigkeit von Luft Ay f¢ gone Wird

gemaf$ Gleichung (8-1) bestimmt.

Die Anpassung des Modells der Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit an die Messwerte
ist in Abbildung 10-14 links gezeigt fiir das Luft-Warmeleitfahigkeitsmodell von KAGANER und
rechts fiir das Luft-Warmeleitfdhigkeitsmodell von ZENG. Zur Berechnung des Kopplungseffekts
wurde das in Kapitel 10.2.3 beschriebene Modell verwendet, wobei die beste Anpassung im Fall
des Luft-Warmeleitfahigkeitsmodells von KAGANER bei einer Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit

von 0 W/(m-K) erreicht und demnach verwendet wurde.
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Abbildung 10-14: Modell und Messwerte der Summe aus Luft- und Kopplungseffekt-Wdrmeleit-
fdhigkeit von HPKS. Links: mit Luft-Wdrmeleitfdhigkeitsmodell von KAGANER, rechts: mit Luft-
Wirmeleitfdhigkeitsmodell von ZENG
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Es ist zu erkennen, dass das Luft-Warmeleitfihigkeitsmodell von KAGANER den flacheren Verlauf
der Messwerte iliber dem Luftdruck nicht abbilden kann. Der flachere Verlauf der Messwerte
kommt vermutlich durch eine breite Porengrofienverteilung zustande, die durch eine mittlere
Porengrofde nicht hinreichend beriicksichtigt werden kann. Dadurch kommt es zu einer starken
Unterbestimmung der Messwerte bei Luftdriicken von 1 mbar und 10 mbar. Das Luft-Warmeleit-
fahigkeitsmodell von ZENG bildet den Verlauf der Messwerte hingegen deutlich treffender ab, da

sich auch flachere Verlidufe iiber dem Luftdruck einstellen lassen.

10.2.2 Modellierung der Festkorperwirmeleitung

Die Festkorper-Warmeleitfahigkeit pyrogener Kieselsauren Apg pxs [W/(m-K)] wird gemaf}
Gleichung (10-10) ermittelt, vgl. Kapitel 6.6, Gleichung (6-10) und Abbildung 6-5.

Ark.pks = Crk,pks,1 p?+ Crk,pks2 P (10-10)
Mit:
Crx pks1 = 54856:107° (mW/(m-K))-m®/kg?
Cri pksz2 = 1,2613-1072 (mW/(m-K))-m?/kg
Bei der Dichte der Probe reiner HPKS von p = 44 kg/m? stellt sich damit eine Festkérper-Wirme-
leitfahigkeit von 0,661 mW/(m-K) ein, vgl. Kapitel 6.6 und Tabelle 6-6.

10.2.3 Modellierung des Kopplungseffekts
Die Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit fiir die pyrogenen Kieselsduren Agp; pxs wird gemafs des
vereinfachten Modells von DEMHARTER und BEICKIRCHER aus Gleichung (3-14) berechnet, welches,

angepasst fiir pyrogene Kieselsduren in Luft, in Gleichung (10-11) aufgefiihrt ist.
Akpipks = Frpiprs * ALufepks (10-11)

Der Skalierungsfaktor Fy;,; pxs wird fiir HPKS durch Anpassung an Messwerte (vgl. Kapitel 6.5,
10.2.1 und Abbildung 10-14 rechts) zu 0,13 bestimmt.

10.2.4 Modellierung der Wirmestrahlung
Die Strahlungs-Warmeleitfahigkeit pyrogener Kieselsduren Ag:y pgs [W/(m-K)] wird mit dem
ROSSELAND’schen Diffusionsansatz gemiafd Gleichung (3-15) modelliert, die nachfolgend in
Gleichung (10-12) fiir pyrogene Kieselsduren dargestellt ist.
160

T 3 10-12
3 eR,PI(S(TProbe) p Probe ( )

/‘lStT,PKS =

Fiir die Bestimmung des dichtespezifischen, temperaturabhdngigen Extinktionskoeffizienten

er prs(Tprope) Wird Gleichung (6-11) verwendet.
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10.2.5 Gesamtmodell der effektiven Wirmeleitfahigkeit

Das Gesamtmodell der effektiven Waiarmeleitfahigkeit fiir pyrogene Kieselsdure
Aesrpis [W/(m-K)] istin Gleichung (10-13) definiert.

Aerrpks = Aurtpks + Arkprs + Akpiprs + Astr,pks (10-13)

Es handelt sich hierbei nicht um ein vollstindig pradiktives Modell bzgl. beliebiger Arten
pyrogener Kieselsdure. Vielmehr dient es als Basis fiir die in Kapitel 10.3 gezeigte Modellierung
der Mischungen aus HPKS und GEP.

Ubereinstimmung mit Messwerten der effektiven Wirmeleitfihigkeit von HPKS

In Abbildung 10-15 und Abbildung 10-16 wird die Ubereinstimmung des Modells mit Messwerten
der effektiven Warmeleitfahigkeit von HPKS gezeigt. Zudem sind die einzelnen Warmetransport-
mechanismen additiv mit dargestellt. In Abbildung 13-11 in Anhang A7 wird die Uberein-

stimmung des Modells mit Messwerten von UPKS gezeigt.

X Messwerte

)\FK,PKS + )\StT,PKS + }\Luft,PKS + }\Kpl,PKS

Wirmeleitfihigkeit [mW/(m-K)]

0 T T T T T
0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000

Luftdruck [mbar]

Abbildung 10-15: Priifung der Ubereinstimmung des Modells mit Messwerten der effektiven
Wirmeleitfdhigkeit von HPKS tiber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C

Auch aufgrund der Anpassung des Modells an die Messwerte ist die Ubereinstimmung sowohl
tiber dem Luftdruck als auch tiber der Probenmitteltemperatur sehr gut. Es zeigt sich, dass die
Warmestrahlung bei Luftdriicken < 10 mbar stark dominiert, was auf die geringe Extinktion
zuriickzufiihren ist. Die Festkorper-Warmeleitfahigkeit ist aufgrund der sehr hohen Porositat und
aufgrund der stark verzweigten Struktur (siehe Abbildung 5-4) sehr gering. Aufgrund der

geringen mittleren Porengrofie betragt die Luft-Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck und
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einer Probenmitteltemperatur von 48 °C lediglich 79 % der Kontinuums-Warmeleitfahigkeit und
ist damit geringer als die der expandierten Perlite. Auch der Kopplungseffekt ist bei Atmospharen-
druck im Vergleich zu den expandierten Perliten gering. Dies kann, neben der geringeren Luft-
Warmeleitfahigkeit, vor allem auf die sehr geringe Festkorper-Warmeleitfahigkeit zuriickgefiihrt
werden. Aufgrund der Anpassung des Modells an die Messwerte iiber drei Anpassungsparameter
Crust,pisy Cruseprsz und Fypppgs ist der hierdurch bestimmte Wert der Kopplungseffekt-

Warmeleitfahigkeit allerdings mit einer grofden Unsicherheit verbunden.

X Messwerte X Messwerte
}‘FK,PKS + }‘Str,PKS + }‘Luft,PKS + }‘Kpl,PKS }‘FK,PKS + }‘Str.PKS + }‘Luft,PKS + )‘Kpl.PKS
— == Apk pxs T Aser prs + Ause pis — == Mk prs T Aser pis  Auge pics

-0 }\FK,PKS + }\StT,PKS ’ )\FK,PKS +}\StT,PKS

}\FK ,PKS

[mW/(m-K)]

10 A

Wirmeleitfahigkeit
[mW/(m-K)]
[N
93]
Wirmeleitfihigkeit
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0 T T T T T 0 T T T T T
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Abbildung 10-16: Priifung der Ubereinstimmung des Modells mit Messwerten der effektiven
Wirmeleitfdhigkeit von HPKS tiber der Probenmitteltemperatur. Links: bei einem Luftdruck von
(0,02 + 0,005) mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar

10.3 Mischungen aus expandiertem Perlit und pyrogener Kieselsaure

Das hier beschriebene Modell der effektiven Warmeleitfahigkeit bezieht sich auf Mischungen aus
GEP und HPKS. Unter der Voraussetzung hinreichender Dispergierung kann auch UPKS anstelle
von HPKS eingesetzt werden. Das Ziel besteht darin, ein vollstindig pradiktives Modell bzgl.
unterschiedlicher Mischungsverhaltnisse aus diesen Komponenten zu generieren. Auch das
Modell der Mischungen kann fiir beliebige Fiillgase angepasst werden. Im Folgenden wird jedoch

der Fall von Luft als Fiillgas betrachtet.

10.3.1 Modellierung der Luftwiarmeleitung
Die Luft-Warmeleitfahigkeit der Mischungen A, ¢ pmix [W/(m-K)] wird nach Gleichung (10-14)

bestimmt.
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ALust kont
= Onl + fzk,GEP * ALuftPks
m,Luft (10-14)
1+2- BLuft ‘d
p.K,GEP

ALuft,Mix = fK,GEP '

Darin ist fg gp [-] der Volumenanteil der GEP-K6rner, der mit Gleichung (10-15) berechnet wird.

Pk,GEP
fK,GEP = (10'15)
PGEP

Pk cep [kg/m?] ist die mittleren Korndichte von GEP und pggp die Dichte von GEP, berechnet aus

der Masse von GEP in der Probe mggp [kg], bezogen auf das Gesamtvolumen der Probe Vp,ope.

Der mit fx cpp multiplizierte Term entspricht dem Modell der Luft-Warmeleitfahigkeit von
KAGANER nach Gleichung (3-2), bei welcher fiir den gasabhangigen Faktor B¢, = 1,554 eingesetzt
wird und zur Berechnung der mittleren freien Weglange von Luft L,;, ;.7 geméaf} Gleichung (2-2)
der Stofdquerschnitt Ay pq,5¢ = 4,237-10719 m? verwendet wird, vgl. Kapitel 10.1.1. dpk,cep [M]
ist der mittlere Kornporendurchmesser von GEP mit 44 pym und die Kontinuums-

Warmeleitfahigkeit von Luft A, ¢ kont Wird mit Gleichung (8-1) bestimmt.

fzk cep [-] ist der Volumenanteil des Kornzwischenraums der GEP-Kérner, der aus 1- fx cep
resultiert. Dieser Volumenanteil wird vollstindig der pyrogenen Kieselsaure zugeordnet.
Apuse,pks wird gemafd Zahlenwertgleichung (10-9) berechnet. Die Werte der Grofden Cpyf¢ pis 1
mit 1650 und von Cpyf:pgs, mit 0,7 bleiben darin unverandert und wurden gemafd der
Beschreibung in Kapitel 10.2.1 ermittelt. Flir den mittleren Porendurchmesser von pyrogener
Kieselsaure dj, pxs wird eine empirisch ermittelte Funktion d, pxs(ppks zx), abhdngig von der
Dichte pyrogener Kieselsaure ppgs zx [kg/m?] bezogen auf das Kornzwischenraum-Volumen von
GEP Vyk cgp [m?®], eingesetzt. ppks zx wird mit der Masse der pyrogenen Kieselsdure mpgs [kg]

nach Gleichung (10-16) und Vzg ¢gp nach Gleichung (10-17) bestimmt.

Mpgs

Pprks,zk = (10-16)

Vzk,ceP
Vzk,.cer = Vprove * fzk,cEP (10-17)

Die mittleren Porendurchmesser von pyrogener Kieselsdure d, pgs innerhalb der Mischung
werden zunichst fiir jede Mischung aus Tabelle 5-8 empirisch ermittelt iber Anpassung an
Messwerte, vgl. Kapitel 6.5. Werden diese mittleren Porendurchmesser d,, pxs tiber der Dichte
pyrogener Kieselsaure im Kornzwischenraum der GEP-Kérner ppgs 7 aufgetragen, so lasst sich
eine Potenzfunktion mit einem Bestimmtheitsmafd von 0,9904 an die Werte anndhern, siehe
Abbildung 10-17. Diese Potenzfunktion ist in Zahlenwertgleichung (10-18) dargestellt und wird
zur pradiktiven Bestimmung des mittleren Porendurchmessers der pyrogenen Kieselsaure d, pgs
verwendet. Der Geltungsbereich von Gleichung (10-18) liegt bei ppys zx = 8 kg/m?, da fiir kleinere
Dichten ppgs zx die mittlere Kornzwischenraum-Porengrofée von GEP iiberschritten werden

konnte, was physikalisch unmdéglich ist.
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kg Cp,PKS,2
dyp pxs [Mm] = Cppxs1° (pPKS,ZK [ﬁ ) (10-18)

Mit:
Cp,PKS,l = 2224‘
CP,PKS,Z = '1,7854‘9

16
14 -
12 1 %
10 -

dp pis [nm]

o N A O ®
X
X

10 15 20 25 30 35 40 45 50

Ppkszk [kg/m’]
Abbildung 10-17: Mittlerer Porendurchmesser dy, pgs tiber der Dichte pyrogener Kieselsdaure im
Kornzwischenraum der GEP-Kérner ppgs 7 und an Messwerte angepasste Potenzfunktion,
siehe Gleichung (10-18)

10.3.2 Modellierung der Festkorperwarmeleitung
Zur Modellierung der Festkorper-Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus GEP und pyrogener
Kieselsdure Apg pix [W/(m-K)] wird die nachfolgende Gleichung (10-19) verwendet. Agg pxs wird
mittels Gleichung (10-10) berechnet, wobei die auf das gesamte Probenvolumen Vp,,;. bezogene

Dichte ppgs [kg/m?] eingesetzt wird.
Arkmix = Ark.cep,Mix T AFK PKS (10-19)

Fiir GEP kann nicht Apg gp aus Gleichung (10-3) eingesetzt werden, da sich pyrogene Kieselsaure
zwischen die Kontaktstellen der Kérner anlagern kann, wodurch andere Festkérperpfade und
damit andere Festkorper-Warmeleitfihigkeiten entstehen konnen als bei reinen expandierten
Perliten. Die in Gleichung (10-19) verwendete Festkorper-Warmeleitfahigkeit von GEP in der
Mischung Apg gepmix [W/(m-K)] wird anhand der gemafd Kapitel 6.6 ermittelten Festkorper-
Warmeleitfahigkeiten der Mischungen aus Tabelle 6-6 bestimmt und ist in Gleichung (10-20)
definiert. Zundchst werden von den Festkorper-Warmeleitfahigkeiten der Mischungen, die
mittels Gleichung (10-10) berechneten Festkorper-Warmeleitfahigkeiten von HPKS abgezogen,
woraus sich die jeweiligen Festkorper-Warmeleitfahigkeit von GEP in der Mischung
Ark,cep mix €rgeben. Diese sind in Abbildung 10-18 tber der relativen Dichte von GEP f, cgp [-]
aufgetragen. Die relative Dichte f, ;gp berechnet sich aus den jeweiligen Dichten von GEP in der

Mischung pggp geteilt durch die Dichte von reinem GEP mit 73 kg/m?. Fiir fo,cep <1 wird davon
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ausgegangen, dass sich pyrogene Kieselsdure zwischen den Bertihrstellen der GEP-K6rnern
ansammeln konnte, wodurch sich die Festkorper-Warmeleitfahigkeit gegentiber Apg pp aus
Gleichung (10-3) verringert. Dieses Phdnomen sorgt fiir einen steilen Abfall der Festkdrper-
Warmeleitfahigkeit fir f, ¢gp < 0,95, wie in Abbildung 10-18 zu erkennen ist. Offensichtlich muss
bei pgep = 0 kg/m?, und damit bei fo.cep =0, gelten: Apg cepmix = 0 W/(m-K). Dieser Punkt ist
daher ebenfalls in Abbildung 10-18 aufgetragen. Fir f, ;zp < 1 ergibt sich damit ein S-Kurven-
formiger Verlauf, dhnlich dem der Gas-Warmeleitfahigkeit tiber dem Gasdruck. Die Punkte von
Ark,Gep,mix fUr 0 <f,cpp <1 wurden daher mit einer Kurve, basierend auf der Struktur des
Anpassungsmodells der Gas-Warmeleitfahigkeit von ZENG aus Gleichung (3-8) und
Gleichung (10-9), angepasst, siehe Abbildung 10-18 und Gleichung (10-20). Fir f, gp 2 1 wird
davon ausgegangen, dass die Festkorper-Warmeleitfahigkeit von GEP nicht von der pyrogenen
Kieselsdure beeinflusst wird. Fiir diesen Bereich wird daher ein linearer Anstieg von Ak cep mix
Uber f, cgp angenommen, mit der gleichen Steigung wie fir Agg gp in Gleichung (10-3), siehe

Abbildung 10-18 und Gleichung (10-20).
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Abbildung 10-18: Anpassung des Modells der Festkorper-Wdrmeleitfihigkeit von GEP in der
Mischung Agg cep mix aus Gleichung (10-20) tiber der relativen Dichte von GEP f, cgp an Messwerte

( Crk GEPMix1 " AFK GEPrein
) » » 'C' ' ) fUT0<prEP<1
1+ CrxcepMix2/fpcap FHOOEPME3 )
ArK,GEP Mix = T ’ (10-20)
Arx,ceprein + Crrgepmixa ™ (foger = 1)~ Posprems fUT fooer = 1
Mit:

Ark GEPrein:  Festkorper-Warmeleitfahigkeit von reinem GEP mit 2,14 mW/(m-K)
CFK,GEP,Mix,l =11
CFK,GEP,Mix,Z =0,1
Crr,GEPMix,3 = 8,5
Crk,GepMix,a = Crk,EP1 = 4,9483-107° (mW/(m-K))-(m>/kg)
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PGEP rein' Dichte von reinem GEP mit 73 kg/m?

10.3.3 Modellierung des Kopplungseffekts
Das Modell der Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit fiir die Mischungen aus GEP und pyrogener
Kieselsaure Agp; yix [W/(m-K)] istin Gleichung (10-21) definiert. Als Basis dient das vereinfachte

Modell von DEMHARTER und BEIKIRCHER aus Gleichung (3-14).

Akpumix = IrpLmix * ALufepks (10-21)

Zur Bestimmung der pradiktiven Skalierungsfunktion gy, mix [-], werden die Skalierungs-
faktoren Fy,; mix [-] fiir jede in Tabelle 5-8 aufgefiihrte Mischung durch Anpassung an Messwerte
entsprechend Kapitel 6.5 bestimmt und tber der Dichte von GEP, bezogen auf das gesamte
Probenvolumen, p;gp aufgetragen. Zudem ist der Skalierungsfaktor Fyp; piy fiir reinen GEP mit
aufgefiihrt, der durch Anpassung der Gleichungen (10-14) und (10-21) an Messwerte generiert
wurde, wobei jeweils A, ¢ pgs durch den zweiten Summanden aus Gleichung (10-2) ersetzt
wurde. Wie in Abbildung 10-19 zu erkennen ist, ergibt sich daraus ein anndhernd linearer Verlauf,
der sich durch das hohe Bestimmtheitsmaf einer linearen Regression an die Skalierungsfaktoren
von R?=0,9748 zeigt. Diese in Gleichung (10-22) definierte Regressionsgerade wird daher als
Skalierungsfunktion ggp; mix verwendet. Der Geltungsbereich von Gleichung (10-22) wird auf
30 kg/m? < pggp < 120 kg/m? beschrinkt, da eine weitere Extrapolation der Regressionsgeraden

als zu unsicher eingeschatzt wird.

0,8
0,7 - | GEP-HPKS90:10 | .
0,6 1~ _GEP-HPKS-80:20 \(
= 05
Z 04 1l GEp-HPKS-60:40 | _ X
=02 14— -~ GEP-HPKS-70:30 |
01 1 R?=09748
0 T T T T T
0 20 40 60 80 100 120

Pcep [kg/m?]
Abbildung 10-19: Skalierungsfaktoren des Kopplungseffekts Fyp; uix liber der Dichte von GEP pggp
und lineare Regression zur empirischen Bestimmung der Skalierungsfunktion g mix

Ikpimix = Cxpimix,1 " Peep + Crpimix, (10-22)
Mit:
Ckpimix,1 = 6,1229-1073 m®/kg
Ckpimix2 = -8,8255-107%
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10.3.4 Modellierung der Wirmestrahlung

Auch zur Modellierung der Strahlungs-Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus GEP und
pyrogener Kieselsaure Ag.,. i, [W/(m-K)] wird auf den ROSSELAND‘schen Diffusionsansatz zurtick-
gegriffen. Hierbei setzt sich der Extinktionskoeffizient allerdings aus der Summe der Produkte der
dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten von GEP e ¢zp [m?/kg] und von pyrogener Kiesel-
saure eg pxs mit den jeweiligen, auf das Gesamtvolumen der Probe bezogenen, Dichten psgp und
Ppks Zusammen, siehe Gleichung (10-23). Die dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten sind

Tabelle 6-6 zu entnehmen.

160

Astrmix = “Torove” (10-23)

3 (eR,GEP "Pcep T €rpKs Ppks)

10.3.5 Gesamtmodell der effektiven Wirmeleitfahigkeit

Das Gesamtmodell der effektiven Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus GEP und den
pyrogenen Kieselsduren HPKS oder UPKS in Luft A¢ff pix [W/(m-K)] ist in Gleichung (10-24)
aufgefiihrt.

Aesrmix = Apuremic T Arkmic T Akpimic + Aser mix (10-24)

Das Modell ist nur fiir die Mischungen aus den oben genannten Warmeddmmstoffen in den
Bereichen 30 kg/m? < p;pp < 120 kg/m® und ppgs zx = 8 kg/m? konzipiert (siehe Kapitel 10.3.1
und 10.3.3), liefert fiir diese jedoch vollstindige Pradiktivitit. Alle notwendigen Stoffgrofden
wurden bereits in der vorliegenden Arbeit bestimmt. Die in der vorliegenden Arbeit erreichten
Gesamtdichten der Mischungen aus Tabelle 5-8 und Interpolationen daraus kénnen in erster
Nadherung zur Vorhersage verwendet werden. Fiir eine genauere Vorhersage empfiehlt es sich
aber, die effektive Warmeleitfahigkeit anhand der im Anwendungsfall erreichten Gesamtdichte

und den sich daraus ergebenden Einzeldichten der Komponenten nachzukalkulieren.

Die Ubereinstimmungen der vollstindig pradiktiven Gesamtmodelle der effektiven Warmeleit-
fahigkeit mit Messwerten der Mischungen aus Tabelle 5-8 sind in Abbildung 13-12 in Anhang A7

dargestellt. Im nachfolgenden Kapitel wird eine Validierung des Gesamtmodells vorgenommen.

10.3.6 Validierung des Gesamtmodells

Die Validierung des Gesamtmodells wurde anhand einer Mischung aus 85 Mass.-% GEP und
15 Mass.-% HPKS vorgenommen, welche nicht zur Erstellung des Modells verwendet wurde.
Diese Mischung wird entsprechend der in Kapitel 5.3 eingefiihrten Nomenklatur mit GEP-HPKS-
85:15 bezeichnet und besitzt eine Dichte von 93 kg/m?>.

In Abbildung 10-20 sind die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit von GEP-HPKS-85:15
gemeinsam mit den Ergebnissen des vollstandig pradiktiven Modells tiber dem Luftdruck darge-

stellt und in Abbildung 10-21 iiber der Probenmitteltemperatur.
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Abbildung 10-20: Validierung des vollstdndig prddiktiven Modells der effektiven Wérmeleit-
fidhigkeit anhand der Messwerte von GEP-HPKS-85:15 iiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C
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Abbildung 10-21: Validierung des vollstdndig prddiktiven Modells der effektiven Wérmeleit-
fdhigkeit anhand der Messwerte von GEP-HPKS-85:15 iiber der Probenmitteltemperatur. Links: bei
einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar

Das Modell zeigt dabei eine sehr gute Ubereinstimmung mit den Messwerten. Die Messwerte bei
Luftdriicken < 0,025 mbar werden bei allen gemessenen Probenmitteltemperaturen nur gering-
fligig liberschritten. Die Festkorper-Warmeleitfahigkeit des Modells liegt mit 2,358 mW/(m-K)
um nur 0,023 mW/(m-K) unter dem aus den Messwerten gemaf3 Kapitel 6.6 ermittelten Wert von
2,380 mW/(m-K). Dies sind lediglich 1 % bezogen auf den aus den Messwerten ermittelten Wert.
Der Extinktionskoeffizient aus dem Modell der Strahlungs-Warmeleitfahigkeit liegt mit 1807 1/m
um 6,8 % unterhalb des aus den Messwerten der Mischung gemaf3 der Methodik aus Kapitel 6.6
ermittelten Extinktionskoeffizienten, welcher 1938 1/m betragt. Damitlasst sich die leicht hohere

Strahlungs-Warmeleitfahigkeit des Modells erklaren, die bei einer Probenmitteltemperatur von
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48 °C mit 5,544 mW/(m-K) um 0,374 mW/(m-K) hoéher liegt als bei der Verwendung des
Extinktionskoeffizienten aus den Messwerten. Die hoheren Strahlungs-Warmeleitfahigkeiten
begriinden auch die leicht hoheren effektiven Warmeleitfahigkeiten des Modells gegeniiber allen
Messwerten bei Luftdriicken < 0,025 mbar. Die Extinktionskoeffizienten des additiven Ansatzes
aus dem Modell der Strahlungs-Warmeleitfahigkeit weichen bei allen untersuchten Mischungen
aus GEP und HPKS um betragsmaf3ig maximal 19,8 % und im arithmetischen Mittel um nur 8,9 %
von den aus den Messwerten der Mischung gemafd Kapitel 6.6 ermittelten
Extinktionskoeffizienten ab, jeweils bezogen auf die Extinktionskoeffizienten aus den

Messwerten. Dies wird als Bestdtigung dieses additiven Ansatzes gewertet.

Zwischen 1 mbar und 100 mbar ist der Anstieg der Luft- und Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit
des Modells tiber dem Luftdruck leicht steiler als der Anstieg der Messwerte. Aus diesem Grund
werden die Messwerte bei 10 und (100 + 1) mbar vom Modell leicht iliberschatzt. Bei
Atmosphéarendruck und einer Probenmitteltemperatur von 48 °C iibersteigt das Modell den
Messwert der effektiven Warmeleitfahigkeit um lediglich 0,420 mW/(m-K), was 0,9 % bezogen
auf den Messwert entspricht. Ebenso wie beim Gesamtmodell fiir die expandierten Perlite,
existiert eine leichte Uberhéhung der Steigung der effektiven Wirmeleitfahigkeit des Modells
iiber der Probenmitteltemperatur bei Atmospharendruck gegeniiber den Messwerten. Auch hier
wird eine Uberbewertung der Luft-Warmeleitfihigkeit im Modell des Kopplungseffekts als

Ursache angenommen.

Die betragsmaflig grofdte absolute und relative Abweichung des Modells zu den Messwerten bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C ist fiir GEP-HPKS-85:15 bei einem Luftdruck von
10 mbar mit 1,954 mW/(m-K) und 7,2 %, bezogen auf den Messwert, zu verzeichnen. Die
betragsmafdige mittlere relative Abweichung des Modells zu den Messwerten von GEP-HPKS-

85:15 bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C betragt 3,2 %.

Bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar liegt die betragsmaflig grofite absolute und relative
Abweichung des Modells zu den Messwerten von GEP-HPKS-85:15 bei einer Probenmittel-
temperatur von 70 °C vor mit 0,56 mW/(m-K) und 6,2 %, bezogen auf den Messwert. Die betrags-

mafiige mittlere relative Abweichung betragt hier 4,9 %.

Bei Atmospharendruck verzeichnet das Modell fiir GEP-HPKS-85:15 seine betragsmafsig grofite
absolute und relative Abweichung bei einer Probenmitteltemperatur von 90°C mit
1,31 mW/(m-K) und 2,5 %, bezogen auf den Messwert. Die betragsmaf3ige mittlere relative Ab-
weichung des Modells zu den Messwerten von GEP-HPKS-85:15 betragt bei Atmospharendruck
1,5 %.

Das Modell bietet somit sehr treffende Vorhersagen der effektiven Warmeleitfahigkeit von

Mischungen aus GEP und HPKS in allen untersuchten Luftdruck- und Temperaturbereichen.
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10.3.7 Sensitivititsanalyse
In dieser Sensitivititsanalyse wird der Einfluss von Anderungen derjenigen Parameter auf die
Anderung der modellierten effektiven Warmeleitfihigkeit betrachtet, die als am kritischsten

eingeschitzt werden. Diese sind:
e die Gesamtdichte der Mischung p,
e der mittlere Porendurchmesser innerhalb der pyrogenen Kieselsaure dy, pgs,
e die Skalierungsfunktion fiir den Kopplungseffekt gy mix-

Die Gesamtdichte p konnte bei neuen Mischungen aus GEP und HPKS oder ggf. UPKS variieren.
Dies kann sich beispielsweise aus einer abweichenden Schiitthéhe der Mischung, Art der Ver-
dichtung oder Korndichte von GEP ergeben. Beim Einsatz von UPKS anstelle von HPKS kann sich
bei unzureichender Dispergierung, aufgrund der tiblicherweise grofleren Agglomerate, neben
einer abweichenden Gesamtdichte auch ein abweichender mittlerer Porendurchmesser innerhalb
der pyrogenen Kieselsdure d, pgs ergeben. Die Auswirkungen einer Veranderung dieser Grofse
wird in der Sensitivitdtsanalyse separat betrachtet, um die Auswirkungen von Ungenauigkeiten
der empirisch ermittelten Gleichung (10-18) zur Berechnung von d,, pxs bewerten zu konnen. Aus
unterschiedlichen Gesamtdichten konnen auch unterschiedlich grofe Kopplungseffekte
resultieren. Aber auch Ungenauigkeiten der empirisch ermittelten Skalierungsfunktion fiir den
Kopplungseffekt gxp; mix kOnnen zu einer Abweichung der modellierten effektiven Warmeleit-
fahigkeit filhren. Daher wird auch die Sensitivitit des Gesamtmodells bzgl. dieser Grofde

betrachtet.

Die Sensitivitit des Gesamtmodells wird auf Basis der Parameter von GEP-HPKS-90:10 und GEP-
HPKS-60:40 bei Luftdriicken von 1 mbar und 10 mbar bewertet, die so weit wie moglich anhand
der Messwerte ermitteltet wurden. Damit werden die Mischungen mit dem gréfiten und dem
kleinsten Anteil an GEP betrachtet sowie die Grenzen des Luftdruckbereichs, fiur welchen die

Mischungen konzipiert wurden. Die Mitteltemperatur der Mischungen betragt jeweils 48 °C.

Die Ergebnisse der Sensitivitidtsanalyse sind in Abbildung 10-22 fiir einen Luftdruck von 1 mbar
und in Abbildung 10-23 fiir einen Luftdruck von 10 mbar dargestellt. Die einzelnen Parameter
wurden, soweit moglich, jeweils zwischen dem Faktor 0,1 und 3 variiert. Auf der Ordinate kann
die Auswirkung der jeweiligen Variation auf die modellierte effektive Warmeleitfahigkeit abge-
lesen werden. Analog zu Kapitel 10.1.7 sind die Grenzen einer Abweichung der modellierten

effektiven Warmeleitfahigkeit von 20 % als rote, gepunktete Linien aufgetragen.

Bei GEP-HPKS-90:10 ist die Variation der Gesamtdichte der Mischung p eingeschrankt auf den
Bereich der Anderung des Parameters vom Faktor 0,58 bis 2,2. Fiir Faktoren < 0,58 ergédben sich
Dichten der pyrogenen Kieselsdure ppgs 7k < 8 kg/m?, fiir welche der mittlere Porendurchmesser

innerhalb der pyrogenen Kieselsdure d, pxs hohere Werte annehmen konnte als der mittlere
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Porendurchmesser des GEP-Zwischenraums, was unmoglich ist, siehe Kapitel 10.3.1.
Faktoren > 2,2 wiirden zu Volumenanteilen von GEP > 100 % fiihren, was ebenfalls unmdéglich ist.
Bereits fiir Faktoren > 1,3 gilt pgzp > 120 kg/m3, womit der Giiltigkeitsbereich des Modells des
Kopplungseffekts iiberschritten wird. Dies fiihrt allerdings lediglich zu hoheren Unsicherheiten
des Modells, weshalb diese Uberschreitung des Giiltigkeitsbereichs in der Sensitivititsanalyse

toleriert wird.

Bei GEP-HPKS-60:40 ist die Variation der Gesamtdichte der Mischung p eingeschriankt auf
Faktoren der Anderung des Parameters > 0,25, um Dichten der pyrogenen Kieselsdure
Priszk < 8 kg/m® zu verhindern. Der Giiltigkeitsbereich des Kopplungseffekt-Modells wird fiir
Faktoren der Anderung des Parameters < 0,68 und > 2,7 iiberschritten, was jedoch ebenfalls fiir

diese Sensitivitdtsanalyse toleriert wird.

Das Gesamtmodell der effektiven Warmeleitfahigkeit ist bei Luftdriicken von 1 mbar und 10 mbar
vergleichsweise robust bzgl. Anderungen des mittleren Porendurchmessers innerhalb der
pyrogenen Kieselsaure d,, pxs und der Skalierungsfunktion fiir den Kopplungseffekt ggp; mix- Die
Grenzwerte der Faktoren der Anderung der Parameter, bei welchen Abweichungen der
modellierten effektiven Warmeleitfahigkeit von +20 % erreicht werden, sind in Tabelle 10-5 und
Tabelle 10-6 aufgefiihrt. Diese Parameter haben iiberwiegend Einfluss auf die Luft- und
Kopplungseffekt-Wirmeleitfihigkeit, weshalb die Auswirkung der Anderungen im betrachteten

Bereich mit steigendem Luftdruck und steigendem Anteil an GEP zunimmt.
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Abbildung 10-22: Sensitivitdtsanalyse des Gesamtmodells der effektiven Wirmeleitfihigkeit auf
Basis der Daten von GEP-HPKS-90:10 (links) und GEP-HPKS-60:40 (rechts) bei einem Luftdruck von
1 mbar. Die roten gepunkteten Linien markieren eine Anderung der effektiven Wirmeleitfiihigkeit
von +20 %.
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Abbildung 10-23: Sensitivitdtsanalyse des Gesamtmodells der effektiven Wirmeleitfihigkeit auf
Basis der Daten von GEP-HPKS-90:10 (links) und GEP-HPKS-60:40 (rechts) bei einem Luftdruck von
10 mbar. Die roten gepunkteten Linien markieren eine Anderung der effektiven Wirmeleitféihigkeit

von +20 %.

Tabelle 10-5: Faktoren der Anderung der Parameter fiir eine betragsmdfige Anderung der
modellierten effektiven Wdrmeleitfédhigkeit von < 20 % bei GEP-HPKS-90:10

Luftdruck 1 mbar 10 mbar

Anderung der modellierten

effektiven Warmeleitfahigkeit =-20% =20% =-20% =20%
Faktor Anderung p <1,26 > 0,85 <1,37 >0,71
Faktor Anderung dy, pis >0,37 <1,78 > 0,43 <2,26
Faktor Anderung gy mix - <2,19 >0,18 <1,82

Tabelle 10-6: Faktoren der Anderung der Parameter fiir eine betragsmdfige Anderung der
modellierten effektiven Wdrmeleitfihigkeit von < 20 % bei GEP-HPKS-60:40

Luftdruck 1 mbar 10 mbar
Anderung der modellierten

> - 0 < 0 > - 0 < 0
effektiven Warmeleitfahigkeit 2-20% <20% 2-20% <20%
Faktor Anderung p - >0,82 - >0,8
Faktor Anderung d,, pis - < 2,64 > 0,35 < 1,89

Faktor Anderung gy, mix - - - .

Die Auswirkungen einer Anderung der Gesamtdichte p auf die modellierten effektiven Wirme-
leitfahigkeiten von GEP-HPKS-90:10 und GEP-HPKS-60:40 bei Luftdriicken von 1 mbar und

10 mbar sind in den meisten Bereichen gréfer als eine Anderung von dp pks und ggp mix, Siehe
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Abbildung 10-22, Abbildung 10-23, Tabelle 10-5 und Tabelle 10-6. Eine Anderung der Gesamt-
dichte hat auf alle Warmetransportmechanismen signifikante Auswirkungen. Dies ist in
Abbildung 10-24 fiir einen Luftdruck von 1 mbar und in Abbildung 10-25 fiir einen Luftdruck von
10 mbar gezeigt.
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Abbildung 10-24: Anderung der modellierten Wirmeleitfihigkeiten der einzelnen Wirme-
transportmechanismen sowie der modellierten effektiven Wirmeleitfdhigkeit von GEP-HPKS-90:10
(links) und GEP-HPKS-60:40 (rechts) mit dem Faktor der Anderung der Gesamtdichte bei einem
Luftdruck von 1 mbar.
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Abbildung 10-25: Anderung der modellierten Wirmeleitfihigkeiten der einzelnen Wirme-
transportmechanismen sowie der modellierten effektiven Wirmeleitfdhigkeit von GEP-HPKS-90:10
(links) und GEP-HPKS-60:40 (rechts) mit dem Faktor der Anderung der Gesamtdichte bei einem
Luftdruck von 10 mbar.
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Die Festkorper-Warmeleitfahigkeit Agpg p, steigt jeweils mit steigender Gesamtdichte ent-
sprechend des in Abbildung 10-18 gezeigten Verlaufs und die Strahlungs-Warmeleitfahigkeit
Astr,mix Sinkt jeweils mit steigender Gesamtdichte, aufgrund der damit abnehmenden Extinktion
der Wirmestrahlung. Die Luft-Wérmeleitfahigkeit Ap,r¢umix sinkt zunachst mit steigender
Gesamtdichte, da sich damit die Dichte der pyrogenen Kieselsaure im GEP-Zwischenraum pps zx
erhoht und damit deren mittlerer Porendurchmesser d,, pgs sinkt. Mit weiter steigender Gesamt-
dichte steigt die Luft-Warmeleitfahigkeit wieder an, da sich dadurch der Volumenanteil der GEP-
Koérner erhoht, welche einen gréfieren mittleren Porendurchmesser besitzen. Am Minimum der
Kurven ist der geringste volumengewichtet gemittelte Porendurchmesser der Mischung erreicht.
Jedoch findet der Anstieg der Luft-Warmeleitfahigkeit meist bei einer Gesamtdichte statt, bei
welcher gilt psgp > 120 kg/m?, womit der Giiltigkeitsbereich des Modells des Kopplungseffekts
lUberschritten wird. Die Kopplungseffekt-Warmeleitfahigkeit Ax,,; uix steigt jeweils zunachst mit
steigender Gesamtdichte, da sich damit die Skalierungsfunktion fiir den Kopplungseffekt gxp; mix
erhoht. Mit weiter steigender Gesamtdichte verringert sich die Kopplungseffekt-Warmeleit-
fahigkeit, aufgrund der stark sinkenden Luft-Warmeleitfahigkeit im mit HPKS gefiillten GEP-
Zwischenraum A, ¢ pgs. Die Verldufe der einzelnen Wéarmeleitfahigkeiten erkldren den Verlauf
der effektiven Warmeleitfahigkeit A¢ 77 pi Uiber dem Faktor der Anderung der Gesamtdichte in
Abbildung 10-22, Abbildung 10-23, Abbildung 10-24 und Abbildung 10-25, da sich Agff pmix

additiv aus den einzelnen Warmeleitfahigkeiten zusammensetzt.

10.3.8 Modellstudien
Mit Hilfe der Gesamtmodelle der effektiven Warmeleitfahigkeit fiir Mischungen aus GEP und HPKS

sowie fiir expandierte Perlite lassen sich nun auch die voraussichtlichen effektiven Warmeleit-
fahigkeiten bei Luftdriicken und Probenmitteltemperaturen berechnen und vergleichen, die nicht
vermessen wurden. Die Ergebnisse einer solchen Studie sind in Abbildung 10-26 dargestellt, in
welcher die modellierten effektiven Warmeleitfahigkeiten sdmtlicher Mischungen aus GEP und
HPKS, aufler der Validierungsmischung GEP-HPKS-85:15, sowie GEP und FEP fiir Probenmittel-
temperaturen zwischen -10°C und 90 °C lber dem Luftdruck aufgetragen sind. Fir die
expandierten Perlite wurde jeweils das Anpassungsmodell verwendet und fiir das Gesamtmodell
der Mischungen wurden jeweils, soweit wie moglich, die anhand der Messwerte ermittelten

Parameter verwendet.

Erwartungsgemaf} steigen samtliche effektive Warmeleitfadhigkeiten mit steigender Proben-
mitteltemperatur. Aufgrund der unterschiedlich hohen Extinktionskoeffizienten und mittleren
Porengroflen wirkt sich die Anderung der Probenmitteltemperatur jedoch unterschiedlich stark
auf die effektive Warmeleitfahigkeit der unterschiedlichen Warmedammstoffe aus. Besonderer

Fokus soll bei der Studie auf die Fragestellung gelegt werden, bei welcher Probenmittel-
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temperatur und welchem Luftdruck Mischungen aus GEP und HPKS niedrigere effektive Warme-
leitfahigkeiten erreichen konnen als ein expandierter Perlit hoher Dichte wie FEP. Wahrend bei
einer Probenmitteltemperatur von 90 °C die Mischung GEP-HPKS-60:40 fiir Luftdriicke > 4 mbar

geringere effektive Warmeleitfahigkeiten aufweist als FEP, gilt dies bei einer Probenmittel-

temperatur von -10 °C bereits bei Luftdriicken > 0,5 mbar.
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Abbildung 10-26: Modellierte effektive Wdrmeleitfdhigkeiten von GEP, FEP und Mischungen aus
GEP und HPKS tiber dem Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von -10 °C (oben links); 10 °C
(oben rechts); 30 °C (Mitte links); 50 °C (Mitte rechts); 70 °C (unten links) und 90 °C (unten rechts)

Die Mischungen sind demnach, aufgrund der vergleichsweise geringen Extinktionskoeffizienten
und Festkorper-Warmeleitfahigkeiten, besonders fiir niedrige Mitteltemperaturen eine Alter-
native zu expandierten Perliten hoher Dichte wie FEP, wenn auf die aufwendige Evakuierung auf

Luftdricke < 1 mbar verzichtet werden soll.

Zur Absenkung der effektiven Warmeleitfahigkeit der Mischungen kann eine Beimischung von
Strahlungshemmern beitragen, wie das Beispiel der Beimischung von 15 Massen-% SiC zu der
Mischung GEP-HPKS-80:20 in Anhang A4 zeigt. Damit konnten die Mischungen, insbesondere bei
hoheren Mitteltemperaturen, iiber grofiere Druckbereiche geringere effektive Warmeleit-
fahigkeiten erreichen als reine expandierte Perlite hoher Dichte. Fiir die Bewertung der Kosten

und des Aufwandes der Varianten wird auf Kapitel 9 verwiesen.
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11.1 Zusammenfassung

Das iibergeordnete Ziel der vorliegenden Arbeit war die Weiterentwicklung von Vakuumwarme-
ddammungen fiir doppelwandige Warmwasserspeicher, bei welchen lose Schiittungen als Warme-
dammstoffe zum Einsatz kommen. Entscheidende Bedeutung liegt dabei auf der Wahl des Warme-
dammstoffs. Neben den Kosten ist vor allem die effektive Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit von
Luftdruck und Temperatur entscheidend fiir die Auswahl des Warmedammstoffs. Von besonderer
Relevanz sind Warmedammstoffe, die bei moglichst hohen Vakuumdriicken méglichst geringe
effektive Warmeleitfahigkeiten aufweisen. Damit liefde sich zum einen die hohe Effektivitat der
Wairmedammung liber einen langeren Zeitraum aufrechterhalten, da unvermeidliche Leckagen zu
einem Luftdruckanstieg innerhalb des Dimmraums mit der Zeit fithren. Zum anderen lief3e sich
der Aufwand fiir die Evakuierung deutlich reduzieren, wenn héhere Vakuumdriicke fiir eine sehr

geringe effektive Warmeleitfahigkeit ausreichen.

Die Literaturrecherche hat ergeben, dass bisher ausschliefflich expandierte Perlite fiir die
Vakuumwarmedammung in kommerziell verfiigbaren doppelwandigen Warmwasserspeichern
zum Einsatz kommen. Neben expandierten Perliten unterschiedlicher mittlerer Korngréfien,
sollten in der vorliegenden Arbeit auch Mischungen aus expandierten Perliten und pyrogener
Kieselsdure untersucht werden. Letztere kann die gasabhingigen Warmetransportmechanismen
bereits bei hoéheren Vakuumdriicken unterbinden, wohingegen expandierte Perlite einen
geringeren Preis und eine hohere dichtespezifische Extinktion gegeniiber Warmestrahlung
besitzen. Mischungen dieser Komponenten wurden nach Kenntnis des Autors bisher noch nicht

als lose Schiittungen bzgl. ihrer effektiven Warmeleitfahigkeit untersucht.

Zudem zeigte die Literaturrecherche, dass zu Beginn der vorliegenden Arbeit kein vollstindig
pradiktives Modell der effektiven Warmeleitfahigkeit fiir expandierte Perlite existierte, welches
auf einfach messbaren Stoffgrofien basiert. Ein weiteres Ziel der Arbeit war daher, ein solches
Modell zu entwickeln. Auch fiir die Mischungen aus expandierten Perliten und pyrogener
Kieselsdure sollte ein Modell der effektiven Warmeleitfahigkeit entwickelt werden, welches
moglichst pradiktiv ist und auf mdglichst wenigen und einfach zu messenden Stoffgréfien beruht,
da nach Kenntnis des Autors auch ein solches Modell bisher nicht existierte. Alle Modelle sollten

zudem méglichst hohe Ubereinstimmungen mit Messwerten erreichen.

In der vorliegenden Arbeit wurden unterschiedliche expandierte Perlite beschafft und auch
Siebungen daraus erstellt, um einen moglichst grofden Bereich der mittleren Korngréfden und
Dichten abzudecken. Zudem wurde eine unbehandelte und eine hydrophobierte pyrogene
Kieselsdure beschafft. Die expandierten Perlite wurden zunachst bzgl. ihres mittleren Korndurch-
messers, ihrer Rein- und Korndichte, ihres Anteils geschlossener Poren, der mittleren Porengrofde

innerhalb und aufderhalb der Kérner, ihres dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten und ihrer
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Festkorper-Warmeleitfahigkeit untersucht. Die pyrogenen Kieselsduren und deren Mischungen
mit expandiertem Perlit wurden bzgl. ihrer mittleren Porengrofie, des dichtespezifischen
Extinktionskoeffizienten und der Festkorper-Warmeleitfahigkeit untersucht. Damit liegt nun eine
Datenbasis vor, die u. a. fiir die Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit dieser Stoffe

genutzt werden kann.

Flr die Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit der Dammstoffschiittungen bei unter-
schiedlichen Luftdriicken und Mitteltemperaturen wurde eine Versuchsanlage entwickelt und
aufgebaut. Die Messwerte aus dieser Versuchsanlage zeigten sehr hohe Ubereinstimmungen mit
Messwerten aus kommerziell verfiigbaren Messapparaturen. Die Messunsicherheit auf den
Messwert der effektiven Warmeleitfahigkeit wurde bei Atmosphidrendruck zu maximal
11,68 mW/(m'K), bzw. +2,3% und bei einem Luftdruck von <0,02mbar zu maximal

0,27 mW/(m-K), bzw. +7,6 % bestimmt.

Mittels dieser Versuchsanlage wurden zum einen die effektiven Warmeleitfahigkeiten der
expandierten Perlite bei Luftdriicken von <0,02mbar bis Atmosphdrendruck von
(960 £ 20) mbar und bei Mitteltemperaturen zwischen -5 °C und 90 °C gemessen. Somit steht
erstmals eine systematische Untersuchung der expandierten Perlite zur Verfiigung, anhand
welcher u. a. die Einfliisse des mittleren Korndurchmessers und der mittleren Korndichte auf die
unterschiedlichen Warmetransportmechanismen bewertet werden kénnen. Zudem koénnen an-
hand der Messwerte die einzelnen Warmetransportmechanismen modellgestiitzt ermittelt und
empirische Funktionen fiir die pradiktive Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit abge-

leitet werden.

Zum anderen wurden die effektiven Warmeleitfahigkeiten, sowohl von reinen pyrogenen
Kieselsauren in unbehandeltem und hydrophobiertem Zustand, als auch Mischungen eines
vergleichsweise grobkdrnigen Perlits mit der hydrophobierten pyrogenen Kieselsdure in den
oben genannten Luftdruck- und Temperaturbereichen gemessen. Auch hieraus konnten

empirische Funktionen fiir die Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit abgeleitet werden.

Neben den thermischen Eigenschaften wurden auch die Kosten und der Aufwand des Einsatzes
der unterschiedlichen Warmedammstoffe und Mischungen bewertet. Bzgl. Dammstoffkosten und
Dammwirkung sind expandierte Perlite fiir Luftdriicke <1 mbar von Vorteil, wihrend bei
Luftdriicken > 1 mbar Mischungen aus grobkdrnigem expandiertem Perlit und unbehandelter
pyrogener Kieselsiure z. T. bessere Ergebnisse erzielen konnen. Allerdings ist mit der Herstellung
der Mischungen ein zusatzlicher Aufwand verbunden, der sich in zusatzlichen Kosten nieder-
schlagen wird. Zudem sind mit den in der vorliegenden Arbeit betrachteten Warmedammstoffen
fiir Luftdriicke < 1 mbar deutlich geringere effektive Warmeleitfahigkeiten zu erreichen, weshalb
auf Basis der Dammstoffkosten, Dammwirkung sowie der bendtigten Dammdicke, reine
expandierte Perlite hoher Dichte von Vorteil sind, wenn sich diese Luftdriicke erreichen und fiir

einen hinreichend langen Zeitraum aufrechterhalten lassen.

127



11 Zusammenfassung und Ausblick

Als allgemeiner Ansatz fiir die Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit aller Warme-
dammstoffe wurde das Superpositionsprinzip gewahlt. Dabei werden die in den untersuchten
Wairmedammstoffen auftretenden Warmetransportmechanismen Luftwéirmeleitung, Festkorper-
wiarmeleitung, die Kopplung aus Luft- und Festkérperwarmeleitung (Kopplungseffekt) und
Warmestrahlung als parallele Warmewiderstdande definiert. Daher kdnnen die Kehrwerte dieser
Wairmewiderstinde als Warmeleitfahigkeiten zu einer effektiven Warmeleitfahigkeit aufaddiert

werden.

Fir die analytische Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit expandierter Perlite konnte
teilweise auf bereits existierende Modelle einzelner Warmetransportmechanismen als Basis
zuriickgegriffen werden, wobei jeweils die im Rahmen der Arbeit ermittelten Stoffdaten ein-
gingen. Mit Hilfe der Stoffwerte und Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit konnte so u. a.
eine pradiktive Funktion der mittleren Porengrofie zwischen den Perlit-Kérnern abgeleitet
werden. Das pradiktive Modell der Festkorper-Warmeleitfahigkeit wurde vollstindig auf Basis
der Messwerte gebildet. Fiir den Kopplungseffekt wurde ein neuartiges und pradiktives Modell
entwickelt, welches ebenfalls aus Messwerten abgeleitet wurde und die Abhingigkeit des
Kopplungseffekts vom volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser abbildet. Fiir das voll-
stindig pradiktive Modell der effektiven Warmeleitfdhigkeit expandierter Perlite miissen vorab
lediglich dieser volumengewichtet gemittelte Korndurchmesser, die mittlere Korndichte sowie
die Dichte der Schiittung ermittelt werden. Diese Grofien sind einfach und kostengiinstig
bestimmbar, zumal der volumengewichtet gemittelten Korndurchmesser meist vom Hersteller
angegeben wird. Bei priziser Kenntnis der StoffgréfRen ist die Ubereinstimmung des Modells mit
Messwerten sehr hoch. Abweichungen konnen bei geringen Luftdriicken und geringen Dichten
besonders durch abweichende dichtespezifische Extinktionskoeffizienten entstehen. Bei
Luftdriicken von 1 mbar ist das Modell besonders sensitiv bzgl. Abweichungen der mittleren
Porengrofde zwischen den Perlitkérnern und der mittleren Korndichte, da letztere u. a. in die
Berechnung der mittleren Porengrofde zwischen den Perlitkdrnern eingeht. Bei Luftdriicken nahe
1000 mbar ist das Modell insbesondere sensitiv bzgl. des volumengewichtet gemittelten
Korndurchmessers, der das Modell des Kopplungseffekts stark beeinflusst. Das Modell und die
Methoden zur Bestimmung der Stoffparameter sind besonders gut geeignet fiir expandierte
Perlite mit vollstindig erhaltenen Kérnern und nicht geeignet fiir gemahlene Perlite. Die gesetzten
Ziele wurden mit dem entwickelten analytischen Modell der effektiven Warmeleitfihigkeit
vollstindig erreicht. Damit steht beispielsweise dem Anwender oder Hersteller von doppel-
wandigen, vakuumwarmegeddmmten Warmwasserspeichern ein Werkzeug zur Verfiigung, um
die effektive Warmeleitfahigkeit von expandierten Perliten iiber einen grofien Luftdruck- und

Temperaturbereich, ohne entsprechende Messungen, vergleichsweise einfach vorherzusagen.

Mit Hilfe des neu entwickelten Modells lasst sich u. a. auch diejenige Dichte expandierter Perlite
bestimmen, bei welcher die effektive Warmeleitfahigkeit bei sehr geringen Luftdriicken am

geringsten ist. Diese optimale Dichte ist temperaturabhangig und liegt beispielsweise bei einer
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Mitteltemperatur der Warmedammung von 50 °C und einem dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten von 26,8 m?/kg bei 277 kg/m?>. Der Wert 26,8 m?/kg entspricht dem arithmetischen
Mittel der in der vorliegenden Arbeit ermittelten dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten

expandierter Perlite.

Auch fiir die analytische Modellierung der effektiven Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus
expandiertem Perlit und pyrogener Kieselsdure konnte ein vollstandig pradiktives Modell ent-
wickelt werden, allerdings nur fiir den konkret verwendeten expandierten Perlit zusammen mit
einer der untersuchten pyrogenen Kieselsduren. Alle dafiir notwendigen Stoffgréfden wurden in
der vorliegenden Arbeit bestimmt. Fiir Mischungen aus diesen Stoffen liefert es eine sehr hohe
Ubereinstimmung mit Messwerten bei allen untersuchten Luftdriicken und Mitteltemperaturen.
Somit gilt auch das oben benannte Ziel bzgl. der Entwicklung eines Modells der effektiven
Warmeleitfahigkeit fiir Mischungen aus expandierten Perliten und pyrogener Kieselsdure als
erreicht. Grofdere Abweichungen des Modells zu Messwerten kdnnen sich insbesondere dann
ergeben, wenn sich die Dichten der Dammstoffschiittungen stark von denjenigen unterscheiden,

die in der vorliegenden Arbeit fiir die Mischungen erreicht wurden.

Mit diesem Modell kdnnen Hersteller oder Anwender von doppelwandigen vakuumwarme-
gedammten Warmwasserspeichern nun beispielsweise berechnen, bei welchem Mischungs-
verhaltnis fiir die Anwendungstemperatur und den angestrebten Luftdruck die geringste effektive
Warmeleitfahigkeit erreicht werden kann. Auch ein Vergleich der effektiven Warmeleit-
fahigkeiten der Mischungen mit reinen expandierten Perliten oder pyrogenen Kieselsduren ist

nun fiir einen weiten Luftdruck- und Temperaturbereich moglich.

11.2 Ausblick

Die Unsicherheiten des neu entwickelten Modells zur Berechnung der effektiven Warmeleit-
fahigkeit expandierter Perlite konnten durch den Einbezug von Messwerten weiterer Stoffe zur
Bestimmung der enthaltenen empirischen Funktionen verringert werden. Auch der Einfluss einer
Variation der Verdichtung der Schiittung, insbesondere auf den Kopplungseffekt, konnte in
Zukunft untersucht werden. Zudem hat sich gezeigt, dass die Methode der Fliissigkeitsver-
drangung zur Bestimmung der mittleren Korndichte bei expandierten Perliten mit einem grofden
Anteil an gebrochenen Kérnern zu einer starken Uberbestimmung dieser Stoffgréfe fiihrt. Dies
kann zu vergleichsweise hohen Abweichungen des Modells zu den Messwerten der effektiven
Warmeleitfahigkeiten fithren. Um das Modell auch fiir solche expandierten Perlite anwendbar zu
machen, muss eine moglichst einfache und kostengiinstige alternative Methode zur Bestimmung
der mittleren Korndichte identifiziert werden. Fiir gemahlene expandierte Perlite ist das Modell
nicht geeignet. Diese neigen starker zu Setzungen als ungemahlene Perlite, weshalb sie in der
vorliegenden Arbeit nicht beriicksichtigt wurden. Fiir gemahlene Perlite miisste u. a. ein neuer

Modellansatz bzgl. des Kopplungseffekts entwickelt werden.
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Das Modell der effektiven Warmeleitfahigkeit von Mischungen aus expandiertem Perlit und
pyrogener Kieselsaure ist bisher nur fiir einen Perlittyp und zwei pyrogene Kieselsduren giiltig.
Fiir eine Erweiterung der enthaltenen empirischen Funktionen auf beliebige Typen der beiden
Stoffe, miissten weiterer Mischungen bzgl. ihrer effektiven Warmeleifdhigkeiten bei unter-
schiedlichen Luftdriicken und Mitteltemperaturen systematisch vermessen werden. Auch eine
Ubertragbarkeit der Messergebnisse der Mischungen des expandierten Perlits mit der hydro-
phobierten pyrogenen Kieselsdure auf Mischungen mit dem unbehandelten Typ wurde bisher,
aufgrund der sehr dhnlichen effektiven Warmeleitfahigkeiten der Reinstoffe, lediglich ange-

nommen, jedoch nicht validiert.

Zur Absenkung der effektiven Warmeleitfahigkeit der oben genannten Mischungen hat sich der
Einsatz des Strahlungshemmers SiC in einem Beispiel als sehr effektiv gezeigt. Daher konnten in
Zukunft systematische Untersuchungen zum idealen Strahlungshemmer und Mischungs-
verhaltnis in Abhangigkeit von der Mitteltemperatur anhand von Messungen der effektiven
Warmeleitfahigkeit durchgefiihrt werden. Auch die Erweiterung des Modells auf die Beimischung

von Strahlungshemmern ware dann moglich.

Um in Mischungen mit expandierten Perliten kostengiinstigere unbehandelte pyrogene Kiesel-
sduren reproduzierbar einsetzen zu koénnen, bedarf es kostengiinstiger Methoden, um grofde
Agglomerate zu verkleinern oder deren Bildung zu verhindern. Auch die Auswirkung der
Agglomeratgréfien auf die luftdruckabhingige effektive Warmeleitfahigkeit von Mischungen mit
expandierten Perliten kdnnte untersucht werden. Zudem sind fiir einen einfachen Herstellungs-
prozess einfache, kostengiinstige und staubarme Methoden zur Mischung von Warmedamm-

stoffen zu identifizieren.

Wenn Luftdriicke < 0,1 mbar erreicht und iiber einen langen Zeitraum gehalten werden kdnnen,
bieten feinkérnige expandierte Perlite hoher Dichte sehr geringe effektive Warmeleitfahigkeiten.
Dabei entfiele der Aufwand der Herstellung von Mischungen. Allerdings erh6ht sich der Aufwand
fir die Evakuierung gegeniiber den Mischungen, die, insbesondere nach Beimischung von
Strahlungshemmern, bereits bei Luftdriicken zwischen 1 mbar und 10 mbar vergleichsweise
geringe effektive Warmeleitfahigkeiten erreichen kdnnen. Um die Evakuierung zu beschleunigen,
werden derzeit vom IGTE der Universitat Stuttgart gemeinsam mit der Firma Sirch Tankbau-
Tankservice Speicherbau im Rahmen des Forschungsprojekts StoEx27 geeignete Methoden

untersucht.

7 Vollstandiger Titel des Verbundprojekts: “Weiterentwicklung, Priifung und Demonstration
grofdvolumiger, preiswerter Warmwasserspeicher mit hocheffizienter Warmedammung zur
Aufdenaufstellung”; Projektlaufzeit: 01.10.2019 - 30.09.2022.
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A1l. Messwerte zur Ermittlung der dichtespezifischen Extinktions-
koeffizienten und Festkorper-Wirmeleitfihigkeiten
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Abbildung 13-1: Messwerte zur Ermittlung der dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten und
Festkdrper-Wdrmeleitfdhigkeiten expandierter Perlite
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Abbildung 13-2: Messwerte zur Ermittlung der dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten
pyrogener Kieselsduren
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¢ GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m? O GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m®
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Abbildung 13-3: Messwerte zur Ermittlung der dichtespezifischen Extinktionskoeffizienten und
Festkorper-Wirmeleitfdhigkeiten von Mischungen aus GEP und HPKS
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A2. Einzelabmessungen des Heizzylinders

Tabelle 13-1: Einzelabmessungen des Heizzylinders

Bezeichnung

Innenlange Edelstahlhohlzylinder

Innendurchmesser Edelstahlhohlzylinder
Wandstarke Edelstahlhohlzylinder

Gesamtldange Heizzylinder

Lange Messbereich

Lange Kupferhohlzylinder im Messbereich

Lange Kupferhohlzylinder in Schutzheizungsbereich1
Lange Kupferhohlzylinder in Schutzheizungsbereich?2
Wandstarke Kupferhohlzylinder

Gesamtlange Warmewiderstiande

Abstand zwischen Kupferhohlzylindern

Lange Heizpatrone im Messbereich (Messheizung)
Lange Heizpatronen in den Schutzheizungsbereichen (Schutzheizungen)

Durchmesser der Heizpatronen

Abmessung
420 mm
100 mm

2 mm
302 mm
172 mm
168 mm
58 mm
66 mm

1 mm

12 mm

4 mm
160 mm
50 mm

8,01 mm
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A3. Erganzungen zur Messunsicherheitsbetrachtung

Luftdruckmessung

Tabelle 13-2: Messunsicherheiten der relevantesten gemessenen Luftdriicke

Luftdruck Messunsicherheiten

0,001 mbar +0,0040 mbar +400,7 %
0,02 mbar +0,0041 mbar +20,7 %
0,1 mbar +0,0047 mbar +4,7 %
1 mbar +0,0108 mbar +1,1%
10 mbar 40,0720 mbar 0,7 %
100 mbar +1,1 mbar *1,1%
800 mbar +5,8 mbar 0,7 %
960 mbar +6,9 mbar +0,7 %

Effektive Warmeleitfahigkeit

Der Leitungswiderstand bei der Messung der elektrischen Leistung der Messheizung fiihrt zu
einem Spannungsabfall. Dieser wurde bestimmt durch den Abgleich des gemessenen Leitungs-
widerstands mit Messwerten der Spannung und Stromstarke an 20 Messpunkten. Es resultierte
eine prozentuale Abweichung bzgl. der gemessenen Leistung von -1,01 % im arithmetischen
Mittel mit einer Standardabweichung von £0,03 %. Die maximale Abweichung betrug 1,04 %. Es
wird auf eine Korrektur der Messwerte verzichtet und entsprechend eine systematische

Messunsicherheit von +1 % aufgeschlagen.

Um die Messunsicherheit durch verbleibende Instationaritiaten zu bewerten, wurden einzelne
Messpunkte bis zu 24 Stunden nach Zustandekommen der in Kapitel 7.5 beschriebenen mini-
malen Anforderungen bzgl. der Stationaritit ein zweites Mal ausgewertet. Dabei stellten sich bei
Messwerten <10 mW/(m-K) betragsmafdige maximale Abweichungen der ausgewerteten
effektiven Warmeleitfahigkeit von <2 % ein. Bei Messwerten > 50 mW/(m-K) wurden betrags-

mafdige maximale Abweichungen von < 0,5 % gemessen.

Um systematische Messunsicherheiten resultierend aus dem Schutzheizungsversatz zu be-
stimmen, wurden Messungen des Probenmaterials FEP(0-0,1) (vgl. Tabelle 5-5) bei einem
Luftdruck von 0,012 mbar und bei Atmospharendruck bei einer Probenmitteltemperatur von
jeweils 48 °C ausgewertet. Die gemessenen Werte der effektiven Warmeleitfahigkeit bei einem
gemessenen Schutzheizungsversatz von 0 K betrugen 74,84 mW/(m-K) bei Atmospharendruck
und 3,55 mW/(m-K) bei 0,012 mbar. Bei diesen beiden Messpunkten wurde der Schutzheizungs-

versatz zwischen -1 Kund 1 K variiert, siehe Abbildung 13-4.

Aus der Steigung der Ausgleichsgeraden lasst sich die Sensitivitat der effektiven Warmeleit-

fahigkeit bzgl. des Schutzheizungsversatzes bei Atmosphirendruck zu -1,3638 mW/(m-K?) und
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bei 0,012 mbar zu -0,5338 mW/(m-K?) ablesen. Der maximale Schutzheizungsversatz ergibt sich
aus den maximalen Abweichungen derjenigen Pt100, die an der Messung des Schutzheizungs-
versatzes beteiligt sind zu +0,03 K. Durch die Multiplikation der Sensitivititen mit der maximalen
Abweichung des Schutzheizungsversatzes ergibt sich eine maximale Messunsicherheit von
40,041 mW/(m-K) bei Atmosphéarendruck und von +0,016 mW/(m-K) bei 0,012 mbar. Bezogen
auf die Messwerte der effektiven Warmeleitfahigkeit bei einem gemessenen Schutzheizungs-
versatz von 0 K ergeben sich maximale relative Messunsicherheiten von aufgerundet +0,1 % bei

Atmospharendruck und +0,5 % bei 0,012 mbar.

5 78
L
o y =-0,5338x + 3,5396 -‘5 y =-1,3638x + 74,8890
B 45 R? = 0,9998 £ 77 R?=0,9993
= =
£, % e
> [~ = ey
< & Ko L X %
ES 35 - Ko £E 751 x
g % = 53
o= 34 X SE 74 X
£ i
g 2,5 7 % 73
= =]
2 T T T = 72 T T T
-1 -0,5 0 0,5 1 -1 -0,5 0 0,5 1
Schutzheizungsversatz [K] Schutzheizungsversatz [K]

Abbildung 13-4: Einfluss des Schutzheizungsversatzes auf die bei 48 °C gemessene effektive
Wirmeleitfdhigkeit von FEP(0-0,1). Links: bei 0,012 mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck

Um axiale Warmestrome iiber die Kabel im Messbereich der Zylinderapparatur zu verringern,
werden diese moglichst eng an den Schutzheizungsbereichen von Heizzylinder und Edelstahl-
hohlzylinder gefiihrt. Dennoch kdnnen verbleibende axiale Warmestrome durch den Messbereich
auch tliber diese Kabel nicht ausgeschlossen werden. Zudem verlaufen die Kabel einer der
Schutzheizungen in Abstand zu den zylindrischen Wandoberflachen durch den gesamten Mess-
bereich der Probe, gefiihrt durch die PTFE-Abstandhalter. Um den Einfluss der axialen Warme-
strome auf die gemessene effektive Warmeleitfahigkeit zu ermitteln wurde die Umgebungs-
temperatur bei den oben genannten Messpunkten des Probenmaterials FEP(0-0,1) bei einem
Schutzheizungsversatz von 0 K durch den Einsatz des Tiefkiihlschranks und eines Heizliifters
variiert. Mit der Umgebungstemperatur dndern sich die Temperaturen, die in den Sub-D-Steckern
an den Durchfiithrungen der Flanschdeckel innerhalb der Zylinderapparatur gemessen werden.
Die Temperaturmessungen der Umgebung der Zylinderapparatur und in den Sub-D-Steckern
erfolgten mit Pt100 der Genauigkeitsklasse AA. Diese weisen geméafs DIN EN 60751:2009-05 eine
Messunsicherheit bzgl. des wahren Wertes 9,40 [°C] von £(0,1 + 0,0017-[9,,qn|]) K auf. In
Abbildung 13-5 sind die gemessenen effektiven Warmeleitfahigkeiten tiber der Temperatur-

differenz zwischen der flaichengewichteten Mitteltemperatur des Edelstahlhohlzylinders im
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Messbereich 9gy; yp und dem arithmetischen Mittel der Temperaturen in den Sub-D-Steckern

Ystecker [°C] und aufgetragen. Zudem sind die jeweiligen Ausgleichgeraden dargestellt und

angegeben.
- 4 = 75,2
g y =0,0191x +3,5621 e y = 0,0053x + 74,8116
39 1 R?=0,9647 2751 R*=0,7631
€= X €=
E Q 3,8 | % : 75 T
)
€ 374 X ES 74914 e
~ Hy 3 -------------
§ = i SE | e X
E 361 .- v = 748
S X 2
- Lol
= 3,5 1 = 747
& =
3,4 T T T T T 74,6 T T T T T
4 0 4 8 12 16 20 4 0 4 8 12 16 20
'9EHZ,MB - 19Stecker [K] 1")EHZ,MB _ﬂStecker [K]

Abbildung 13-5: Einfluss der Temperaturdifferenz zwischen dem Edelstahlhohlzylinder im
Messbereich und den Sub-D-Steckern innerhalb der Zylinderapparatur auf die bei 48 °C gemessene
effektive Wirmeleitfdhigkeit von FEP(0-0,1). Links: bei 0,012 mbar; rechts: bei Atmosphdrendruck

Die Temperaturdifferenz zwischen Messbereich der Zylinderapparatur und den Sub-D-Steckern
reprasentiert qualitativ die axialen Warmestréome innerhalb der Zylinderapparatur. Da die Kabel
allerdings unterschiedliche und nicht hinreichend ortlich aufgelést messbare Temperaturen
innerhalb des Messbereiches aufweisen, ldsst sich nicht eindeutig aussagen, fiir welche
Temperaturdifferenz 9gyz mp — Istecker axiale Warmestrome lber die Kabel vernachlassigt
werden konnen. Daher kann keine Korrektur angewendet werden. Anstatt dessen wird eine
maximale Messunsicherheit definiert, die die wunterschiedlichen Messbedingungen der
Messungen zueinander beriicksichtigt. Im realen Messbetrieb unterscheiden sich die
Temperaturdifferenzen 9gyz yp — Istecker aller durchgefiihrten Messungen aufgerundet um
maximal 6 K bei Messungen bei < 0,025 mbar und um maximal 12 K bei Atmosphédrendruck. Aus
der Multiplikation dieser Maximalwerte mit den Steigungen der entsprechenden Ausgleichs-
geraden aus Abbildung 13-5 ergibt sich eine maximale Messunsicherheit von 0,064 mW/(m-K)
bzw. £0,1 % bei Atmospharendruck und einem Messwert von 74,84 mW/(m-K). Bei 0,012 mbar
und einem Messwert von 3,55 mW/(m-K) ergibt sich eine maximale Messunsicherheit von

40,115 mW/(m-K) bzw. £3,2 %.

Reproduzierbarkeit der Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit

In Abbildung 13-6 ist der Vergleich zweier Messungen der gleichen Probe von GEP in einem
Abstand von sieben Monaten dargestellt. Anhand dieser Stichprobe wird die Reproduzierbarkeit
der Messung der effektiven Warmeleitfahigkeit mit der Zeit betrachtet. Die Ergebnisse werden in

Kapitel 7.6.4 ausgewertet und diskutiert.
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Abbildung 13-6: Vergleich zweier Messungen der effektiven Wdrmeleitfihigkeit von GEP in der
Zylinderapparatur zur Priifung der Reproduzierbarkeit. Oben: in Abhdngigkeit vom Luftdruck bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C; links unten: in Abhdngigkeit von der Probenmittel-
temperatur bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar; rechts unten: in Abhdngigkeit von der
Probenmitteltemperatur bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar

Erkliarung zu Messergebnissen in friiheren Veroffentlichungen des Autors

In [14] und [125] sind Messergebnisse der effektiven Warmeleitfahigkeit aus einer Versuchs-
anlage mit Zylinderapparatur dargestellt, welche sich von den in der vorliegenden Arbeit
gezeigten Messergebnissen unterscheiden. Bei dieser Versuchsanlage handelte es sich um eine
altere Version von der in Kapitel 7 beschriebenen Versuchsanlage. Diese dltere Version wurde fiir
die vorliegende Arbeit umfassend tberarbeitet um die darin aufgetretenen systematischen
Messfehler stark zu reduzieren. Die in der vorliegenden Arbeit gezeigten Messergebnisse der
effektiven Warmeleitfahigkeit besitzen demnach eine deutlich héhere Genauigkeit und Prazision
als die in [14] und [125] dargestellten Werte.
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A4. Einfluss des Strahlungshemmers Siliziumkarbid auf die
effektive Warmeleitfihigkeit einer Mischung aus
expandiertem Perlit und pyrogener Kieselsdure

© GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m*® @ GEP-HPKS-80:20 + 15 Mass.-% SiC; 107 kg/m?
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Abbildung 13-7: Effektive Wirmeleitfihigkeit von GEP-HPKS-80:20 mit einer Beimischung von
15 Mass.-% Siliziumkarbid (SiC) im Vergleich mit GEP-HPKS-80:20 ohne SiC. Oben: in Abhdngigkeit
vom Luftdruck bei einer Probenmitteltemperatur von 48 °C; links unten: in Abhdngigkeit von der
Probenmitteltemperatur bei einem Luftdruck von (0,02 + 0,005) mbar; rechts unten: in
Abhdngigkeit von der Probenmitteltemperatur bei Atmosphdrendruck von (960 + 20) mbar
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A5. Einfluss einer vorherigen Evakuierung auf die effektive
Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck

In Tabelle 13-3 und Abbildung 13-8 sind die Abweichungen der Messwerte der effektiven Warme-
leitfahigkeit bei Atmosphdrendruck und einer Probenmitteltemperatur von 48 °C vor (Mess-
punkt 1 in Tabelle 7-3) und nach einer Evakuierung der Probe (Messpunkt 14 in Tabelle 7-3)
dargestellt. Vor der Evakuierung wurden die Proben iiber mindestens 6 Wochen im Labor bei
witterungsbedingter relativer Luftfeuchtigkeit zwischen 20 % und 60 % und bei einer Um-
gebungstemperatur von (23 * 4) °C gelagert. Nach der Evakuierung kann von einer geringeren
Feuchtebeladung der Probe ausgegangen werden als zuvor, da Feuchtigkeit durch Verringerung
des Luftdrucks und Erhéhung der Temperatur ausgast. Die Abweichungen der Messwerte koénnen
daher Erkenntnisse bzgl. der Auswirkung von Feuchtigkeit auf die effektive Warmeleitfahigkeit

bei Atmospharendruck liefern.

Tabelle 13-3: Absolute und relative Abweichung der effektiven Wirmeleitfdhigkeit einer gelagerten
(MP19) und vorevakuierten Probe (MP142)) bei Atmosphdrendruck und einer Proben-
mitteltemperatur von 48 °C

Relative Abweichung

Absolute Abwelchung Aeff(MP]-) _ Aeff(MP].‘l')
Dichte  Aesf(MP1) — A,5r(MP14) desr(MP14)
Probe [kg/m3] [mW/(m-K)] [%]
GEP 73 0,565 1,14
GEP(0,5-1) 48 0,330 0,68
MEP(0,2-0,5) 90 1,316 2,58
FEP(0,1-0,2) 79 0,580 1,13
FEP(0-0,1) 258 4,080 5,45
UPKS 42 -2,530 -6,1
HPKS 44 -0,741 -1,78
GEP-HPKS-90:10 104 0,461 0,93
GEP-HPKS-80:20 87 0,544 1,21
GEP-HPKS-70:30 83 0,462 1,08
GEP-HPKS-60:40 74 -0,208 -0,51

1) MP1: Messpunkt 1 aus Tabelle 7-3
2) MP14: Messpunkt 14 aus Tabelle 7-3

Bei den reinen expandierten Perliten sind die Messwerte vor der Evakuierung stets hoher als die
nach der Evakuierung, was auf eine Erhohung der effektiven Warmeleitfahigkeit durch die er-
hohte Feuchtebeladung hindeutet. Sowohl die absoluten, als auch die relativen Abweichungen

steigen tendenziell mit der Dichte der Probe an.

Dies kann zum einen auf eine Uberbriickung der Kontaktwiderstinde an den Beriihrstellen der

Koérner durch Feuchtigkeit zurtickgefiihrt werden, welche die Festkorperwarmeleitung und ggf.
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auch den Kopplungseffekt erhoht. Zum anderen kann sich durch die Feuchtigkeit ein sogenannter
Heat-Pipe-Effekt aus Verdampfung und Kondensation ausbilden, der die effektive Warmeleit-
fahigkeit von Warmedammstoffen stark erhohen kann. Dieser Heat-Pipe-Effekt ist u. a. in [126],

[127], [28] beschrieben.

Bei den pyrogenen Kieselsduren UPKS und HPKS zeigt sich wiederum eine Zunahme der
effektiven Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck nach der Evakuierung. Diese wurde auch

bei den Messungen der effektiven Warmeleitfahigkeit von UPKS bei der Firma Netzsch beobachtet
(vgl. Kapitel 7.7).

Absolute Abweichung ™ Relative Abweichung

GEP rm
HRKSyy

GEP(0,5-1) s
MEP(0,2-0,5) pm
FEP(0,1-0,2)

FEP(0-0,1)

GEP-HPKS-90:10 5y
GEP-HPKS-80:20 pum
GEP-HPKS-70:30 mm
GEP-HPKS-60:40y

dosf MP1) — 2,pp (MP14) [mW/(m-K)];
(Aesf MP1) — A,p; (MP14))/4,; (MP14) [%)]

Abbildung 13-8: Absolute und relative Abweichung der effektiven Wirmeleitfdhigkeit einer
gelagerten (MP1) und vorevakuierten Probe (MP14) bei Atmosphdrendruck und einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C

Eine mogliche Erklarung dieses Phinomens ist ein partielles Absaugen der sehr feinen Kérner der
pyrogenen Kieselsduren durch die Filter wahrend der Evakuierung. Durch diese Masseabnahme
der Probe wiirde zum einen die Extinktion verringert, wodurch die Warmestrahlung ansteigen
wirde und zum anderen konnten grofiere Hohlrdume entstehen, wodurch die Luftwarmeleitung
ansteigen konnte. Die Firma Netzsch konnte ein solches partielles Absaugen tatsachlich beob-
achten. In der Zylinderapparatur waren Anzeichen einer signifikanten Masseabnahme der Probe
nach der Messung wiederum nicht eindeutig festzustellen. Auch durch das nach der Evakuierung
erfolgte Fluten konnten, bei hinreichender Stromungsgeschwindigkeit, grofdere Hohlrdume
entstehen, welche die Luftwarmeleitung erhéhen kénnen. An der in der vorliegenden Arbeit ent-
wickelten und aufgebauten Versuchsanlage wurde zwar stets auf eine maximale Evakuierungs-
und Flutungsgeschwindigkeit von betragsmafiig ca. 1 mbar/s geachtet, dennoch kann eine nicht
direkt sichtbare Bildung von gréfderen Hohlrdumen in der Probe, beispielsweise durch nicht
erfasste Geschwindigkeitsspitzen, ebenso wie ein gewisser Masseaustrag nicht sicher ausge-

schlossen werden.
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Eine weitere mogliche Erklarung dieses Phanomens ist eine Verringerung der Extinktion und
damit eine Erhohung der Warmestrahlung durch die Abnahme der Feuchtebeladung. Im Vergleich
zu den expandierten Perliten ist die Extinktion, die Festkorperwarmeleitung und der Kopplungs-
effekt der pyrogenen Kieselsduren sehr gering. Somit konnte die Feuchtebeladung bei den
pyrogenen Kieselsduren einen hoheren absoluten Einfluss auf die Verringerung der Warme-

strahlung besitzen als auf eine Erhohung der Festkorperwarmeleitung und des Kopplungseffekts.

Bei den Mischungen aus GEP und HPKS ist das Verhalten einer leichten Zunahme der effektiven
Warmeleitfahigkeit bei Atmospharendruck nach der Evakuierung bei der Probe GEP-HPKS-60:40
zu erkennen, wihrend bei den iibrigen Mischungen die effektive Warmeleitfahigkeit nach der

Evakuierung in dhnlichem Ausmaf} wie bei reinem GEP abnimmt.

Da die effektiven Warmeleitfihigkeiten eines nicht evakuierten Warmeddmmstoffs fiir den
Anwendungszweck einer Vakuumwarmeddmmung von nachrangiger Bedeutung sind, wird diese

Thematik in der vorliegenden Arbeit nicht weiter behandelt.

xi
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A6. Kosten-Nutzen-Betrachtung der Wirmediammstoffe

Im Folgenden wird gezeigt welche Ddmmdicke, abhdngig vom Wiarmedammstoff, notwendig ist,
um einen beispielhaften effektiven Warmedurchgangskoeffizienten von kzr = 0,15 W/ (m?K) zu
erreichen. Die Berechnungen werden fiir eine Hohlzylinder mit einem Innenradius von r; =1 m
durchgefiihrt. Dieser Hohlzylinder reprasentiert die Warmedammung am Mantel eines grof3-
volumigen, doppelwandigen Warmwasserspeichers. Der Warmestrom Q [W] durch die jeweiligen
Wairmedammstoffe wird entsprechend Gleichung (13-1), analog zu den Gleichungen (7-1) und
(7-2), berechnet. Der effektive Warmedurchgangskoeffizient k. ¢ bezieht sich auf die Innenfléche
des Hohlzylinders A; [m?] und berechnet sich nach Gleichung (13-2). Die Innenfliche des Hohl-
zylinders A; berechnet sich nach Gleichung (13-3).

I I ALY
D (13-1)
L4}
Q
= 13-2
kesr A AT ( )
AiZZ'ﬂ'l'Ti (13'3)

Als effektive Warmeleitfahigkeiten A.¢r [W/(m-K)] werden die jeweils gemessenen Werte bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C und Luftdriicken von (0,02 + 0,005) mbar, 1 mbar und
10 mbar gewahlt, siehe Kapitel 8. Fiir die Mischungen mit UPKS werden die gleichen effektiven
Warmeleitfahigkeiten angenommen wie fiir Mischungen mit HPKS. Die Linge des Hohlzylinders
[ [m] und die Temperaturdifferenz zwischen Innen- und Auflenradius AT [K] koénnen beliebig
gewahlt werden. Fiir diese Berechnung werden Werte von [ = 1 m und AT = 1 K vorgegeben. Der
Auf3enradius 7, [m] wird iterativ variiert um fir jeden Warmedammstoff k¢ = 0,15 W/(m?K)
zu erreichen. Die Dadmmdicke berechnet sich durch Subtraktion des Innenradius 7; vom

Auflenradius 7.

Die gesamten Dammstoffkosten in € fiir das oben genannte Beispiel einer Linge des Hohl-
zylinders von [ = 1 m ergeben sich durch die Multiplikation der volumenbezogenen Dammstoff-
kosten aus Abbildung 9-1 mit dem Volumen des Hohlzylinders V [m®], welches sich gemif}
Gleichung (13-4) berechnet.

V=nm-l-(2-1?% (13-4)

Eine allgemeinere Kostenangabe fiir beliebig lange Hohlzylinderférmige Warmedammungen mit
dem Innenradius r; = 1 m ergibt sich, wenn die gesamten Dammstoffkosten in € auf die Innen-
fliche des Hohlzylinders A; bezogen werden. Die resultierenden Werte der Dammstoffkosten je
Quadratmeter Innenwandfliche in €/m? sind in Tabelle 13-4 und Abbildung 13-9 iiber dem
Luftdruck dargestellt.

xii
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Tabelle 13-4: Ddmmdicken und Ddmmstoffkosten je Quadratmeter Innenwandoberfldche um einen
Wirmedurchgangskoeffizienten von 0,15 W/(m*K) zu erreichen fiir die in der vor-
liegenden Arbeit untersuchten kommerziell verfiigharen Wédrmeddmmstoffe und
Mischungen aus GEP und den pyrogenen Kieselsduren UPKS und HPKS

(0,02 £ 0,005) mbar 1 mbar 10 mbar
Damm- Dimmstoff- Damm- Dimmstoff- Dimm- Dammstoff-
dicke kosten dicke kosten dicke kosten
[mm] [€/m?] [mm] [€/m?] [mm] [€/m?]
GEP 134 10 303 25 642 62
FEP 61 10 128 22 474 96
HPKS 248 98 262 104 330 135
GEP-HPKS-90:10 110 21 225 44 514 114
GEP-HPKS-80:20 111 24 183 42 353 87
GEP-HPKS-70:30 118 32 177 50 306 91
GEP-HPKS-60:40 138 41 194 60 295 95
UPKS 264 56 287 62 352 78
GEP-UPKS-90:10 110 16 225 35 514 91
GEP-UPKS-80:20 111 17 183 30 353 61
GEP-UPKS-70:30 118 21 177 33 306 60
GEP-UPKS-60:40 138 26 194 38 295 60
—=®— GEP; 73 kg/m? —=— GEP; 73 kg/m>
FEP; 182 kg/m? FEP; 182 kg/m?
—— HPKS; 44 kg/m? —A— UPKS; 42 kg/m?
—@—- GEP-HPKS-90:10; 104 kg/m3 — 44— GEP-UPKS-90:10; 104 kg/m3
—4© - GEP-HPKS-80:20; 87 kg/m3 — & - GEP-UPKS-80:20; 87 kg/m3
--%-- GEP-HPKS-70:30; 83 kg/m3 --X-- GEP-UPKS-70:30; 83 kg/m3
---+--- GEP-HPKS-60:40; 79 kg /m> -+ GEP-UPKS-60:40; 79 kg/m?®
140 140
NE 120 A » NE 120 A
W 100 T i /* W 100 1
g 80 S g 80
2 7 2
& 60 7 4/ 60
& | ¥ 2
2 40 A +‘__,—:,/ 2 40 A
£ §-1 1 £
8 201 ¥ _—T £ 20 1
a ) S
0 | | | [ 0 | | |
0,01 0,1 1 10 100 0,01 0,1 1 10 100
Luftdruck [mbar] Luftdruck [mbar]

Abbildung 13-9: Ddmmstoffkosten je Quadratmeter Innenwandoberfldche um einen Wérme-
durchgangskoeffizienten von 0,15 W/(m?K) zu erreichen fiir die in der vorliegenden Arbeit
untersuchten kommerziell verfiigbaren Wirmeddmmstoffe und Mischungen aus GEP und den
pyrogenen Kieselsduren UPKS und HPKS
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GEP erreicht im Druckbereich zwischen (0,02 £ 0,005) mbar und 10 mbar im arithmetischen
Mittel die geringsten Werte der Dammstoffkosten je Quadratmeter Innenwandflache. Allerdings
sind, aufgrund der vergleichsweise hohen effektiven Warmeleitfahigkeit, sehr hohe Daimmdicken
notwendig, die zu hoheren Kosten fiir den Stahl und hoherem Aufwand bei der Fertigung und
beim Transport fithren wiirden. Aus diesem Grund koénnen bei einer ganzheitlicheren Be-
trachtung der Wirtschaftlichkeit, die beispielsweise die hoheren Stahl-, Fertigungs- und
Transportkosten beriicksichtigen, andere der betrachteten Warmedammstoffe bevorzugt
werden. Zwischen (0,02 = 0,005) mbar und 1 mbar hat FEP die geringsten Dammstoftkosten je

Quadratmeter Innenwandflache bei deutlich geringeren Dammdicken als GEP.
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A7. Ubereinstimmung der Modelle der effektiven
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Abbildung 13-10: Priifung der Ubereinstimmung des vollstindig prddiktiven Modells der effektiven
Wirmeleitfdhigkeit expandierter Perlite mit Messwerten tiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C
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Abbildung 13-11: Priifung der Ubereinstimmung des Modells der effektiven Wirmeleitfchigkeit
pyrogener Kieselsduren mit Messwerten von UPKS tiber dem Luftdruck bei einer
Probenmitteltemperatur von 48 °C.
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Abbildung 13-12: Priifung der Ubereinstimmung des vollstindig prddiktiven Modells der effektiven
Wirmeleitfdhigkeit von Mischungen aus GEP und HPKS mit Messwerten tiber dem Luftdruck bei
einer Probenmitteltemperatur von 48 °C
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