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APPLICATIONNOTE

Das Modell Penetration in der NETZSCH LFA-Software —
SachgemaBe Behandlung poréser Materialien!

Dr. André Lindemann, Fabia Beckstein und Dr. Martin Brunner

Einleitung

Seit der Einfihrung der Laser Flash-Methode 1961
von Parker et al. gab es diverse Verbesserungen fir
die kontaktlose und zerstorungsfreie Bestimmung der
Temperaturleitfahigkeit. Die Hard- und Software soll-
ten heutzutage Messungen an unterschiedlichen Pro-
bengeometrien und -formen erlauben. Die Laser-/
Licht-Flash-Apparatur (LFA) sollte nicht nur fir die Unter-
suchungvon Festkorpern, sondern auch von pulverformi-
gen, flissigen, zermahlenen und porosen Probekorpern
eingesetzt werden kdonnen. Aus diesem Grund war die
Anpassung der Hardware (z.B. spezielle Probenhalter)
notwendig. Auch Software-Modelle, die den Einfluss der
Probenform und -art berlcksichtigen, wurden immer
wichtiger fur die genaue Bestimmung der Temperatur-
leitfahigkeit (a), Warmeleitfahigkeit (A) und der spezifi-
schen Warmekapazitat (cp).

In den letzten Jahren hat NETZSCH Berechnungsmo-
delle, Korrekturen und mathematische Verfahren, die
den Warmeverlust in Kombination mit der Korrektur der
Basislinie und der Pulsform in Ein- und Mehrschichtsys-
temen berlcksichtigen, kontinuierlich verbessert. Ein
Strahlungsmodell fir transparente Proben und verschie-
dene In-Plane-Modelle sind ebenfalls verfligbar.
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2 Das in der NETZSCH Proteus® LFA-Software implementierte
Modell Penetration

In diesem Application Note wird das Modell Penetration
gemaR McMasters [2] flr Messungen an pordsen Mate-
rialien vorgestellt.

Porose Materialien stellen eine Herausforderung dar
- jedoch nicht fiir das Modell Penetration

Bei Standard-Flash-Messungen wird die gesamte Energie
von der Probenoberfldche absorbiert. Eine thermische
Welle durchlauft die Probe in Dickenrichtung,
bevor Sie auf der Ruckseite (Abbildung) 1 ankommt.
FUr porose Materialien hat NETZSCH nun das Modell
Penetration (Abbildung 2) eingefuhrt, das folgende
Punkte mit bertcksichtigt:

= Die Absorption der Impulsenergie ist nicht langer auf die
Vorderseite der Probe beschrankt.

= Die Absorption breitet sich Uber eine dinne Schicht
in die Probendicke aus.

= Die Absorptionsschichten konnen als die mittlere freie
Weglange im Material behandelt werden.

Bei Berlcksichtigung dieser Aspekte erhdlt man einen
exponentiellen Abfall der anfdnglichen Temperaturver-
teilung innerhalb des Probekorpers. Bei Anwendung dieses
Ansatzes, der die Porositat des Materials bertcksichtigt,
erhalt man eine erhdhte Genauigkeit bei der Bestimmung
der Temperaturleitfahigkeit, der Warmeleitfahigkeit und
der spezifischen Warmekapazitat.
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Messbedingungen

Ein Grafitdammfilz wurde zwischen Raumtemperatur
und 90 °C mit der NETZSCH-LFA 427 und fur Vergleichs-
zwecke mit dem NETZSCH-Warmeflussmesser HFM 436
gemessen. Die Probendicken betrugen 54 mm bzw.
20 mm. Die Dichte wurde zu 0,082 g/cm? bei 20 °C
bestimmt.

Messergebnisse

Dargestellt in Abbildung 3 sind die LFA-Messergebnisse,
die den Verlauf der aufgezeichneten Temperaturleitfa-
higkeit auf Basis des Modells Penetration, die Literatur-
daten der spezifischen Warmekapazitat von POCO-Grafit
und die berechnete Warmeleitfahigkeit basierend auf
folgender Gleichung

A=a-p-c

mit A = Warmeleitfahigkeit
a = Temperaturleitfahigkeit
p = Dichte
¢, = spezifische Warmekapazitat

zeigen.
Die LFA-Messung wurde zunachst mit dem Standard-

modell (Cowan, [4]) und ein zweites Mal mit dem Modell
Penetration ausgewertet. Abbildung 4 zeigt deutlich,

dass die gleiche Messung bei Anwendung verschiede-
ner Berechnungsmodelle zu unterschiedlichen Warme-
leitfahigkeitsergebnissen fuhrt. Die Frage, welches das
bessere Ergebnis ist, lasst sich durch Uberpriifung des
Signalanstiegs (Abbildung 5) beantworten.

In Abbildung 5 ist der Anstieg des Detektorsignals darge-
stellt. Der linke Plot zeigt die Anwendung des Standard-
modells. Es ist klar ersichtlich, dass durch Verwendung
des Standardmodells ein nur ungentigender Fit erzielt
wird. In diesem Fall wird die Temperaturleitfahigkeit mit
0,753 mm?/s bestimmt — ein zu hoher Wert fur das
untersuchte Material. Wendet man jedoch eine Anpas-
sung auf Basis des Modells Penetration an (rechter Plot),
erhalt man einen ausgezeichneten Modellfit. Der erhal-
tene Temperaturleitfahigkeitswert a = 0,626 mm?/s ist
ungeféhr 17 % niedriger und aufgrund des verbesser-
ten Modellfits auch als zuverlassiger zu bewerten als
der durch Verwendung des Cowan-Modells (Standard)
erhaltene Wert.

Die Warmeleitfahigkeit ist proportional zur Tempera-
turleitfahigkeit und somit sind auch die Werte fur das
Standardmodell hdher. Die Zuverlassigkeit der mit dem
Modell Penetration erhaltenen Werte wurde durch HFM-
Messungen an demselben Material bestatigt. Die LFA-
und HFM-Ergebnisse liegen in guter Ubereinstimmung,
die maximale Abweichung betragt weniger als = 6 %
(Abbildung 6).
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Zusammenfassung

Neben verschiedenen klassischen Modellen (z.B. Cowan
5 / 10, Parker, verbesserte Cape-Lehman etc.) enthalt
die NETZSCH LFA-Proteus®-Software viele unterschiedli-
che Berechnungsmodelle, Korrekturen und mathemati-
sche Verfahren. Eines davon ist das Modell Penetration,
das speziell fur porése Materialien und Materialien mit
rauer Oberflache geeignet ist. Diese besondere Eigen-
schaft der LFA Proteus®-Software berlcksichtigt die
Eindringung des Laserlichtes in die Probenstruktur. Wei-
tere zuverlassige Methoden, wie der Warmeflussmesser
(HFM), bestatigen die LFA-Ergebnisse, die durch Anwen-
dung des Modell Penetration fir die Berechnung der
Temperatur-/Warmeleitfahigkeit bestimmt wurden.
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