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Hochtemperaturprifung von
Feuerfestwerkstoffen mit neuartigen
ThermoOptischen Messverfahren

" Herausforderungen
== 1 ThermoOptische Messverfahren TOM
i@ . TOM_wave und Thermoschockprifungen

I 1 Anwendungen
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Politische Ziele

.  anis
N Parisabkommen in Kraft seit Nov. 2016 Einheit P = 107

N Begrenzung globale Erwarmung < 2°

n Absenkung in Bezug auf 1990
n 40% blS 2030 (EU) 2.620 2.580 2.290 1.390

n 80 -95% bis 2050 (Deutschland) b @ ot

Verkehr Industrie Haushalte ) Han_del,
Dienstleistungen

Industrielle Anforderungen

n Hohe Produktqualitat 120 —) Sonstige

. 840 440 400 180 600
N Geringe Prozessstreuung o 4 R* ) h' h

H >1000 >500 <500°C aum- echanische
N Flexible Auslastung Prozesswarme  heizung Energie
N Minimale Prozesskosten

Quelle: Arbeitsgemeinschaft
a Entwicklungsbedarf Energiebilanzen 2016
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Herausforderungen fiir Feuerfestindustrie

n Absenkung der Energieverluste durch die
Ofenisolierung

n Absenkung der Warmekapazitat der
Brennhilfsmittel

N Absenkung des CO,-FuBabdrucks von
Feuerfestmaterialien

§ Energieeffizientere Herstellung
§ Langere Lebensdauer

N Anpassung von Feuerfestprodukten an
neue Thermoprozesse und -anlagen
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Anforderungen an Hochtemperatureigenschaften von
Feuerfestmaterialien

Warmeverluste durch Isolierungen
N Niedrige Warmeleitfahigkeit
n Dimensionsstabilitat

Warmekapazitat der Brennhilfsmittel
N Niedrige spezifische Warme
N Niedriges Gewicht

..,.__‘:5:.;!&'-
Lange Lebensdauer N a s

N Thermozyklierbestandigkeit
N Kriechfestigkeit

n Korrosionsbestandigkeit
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Messmethoden flir Hochtemperatur-Eigenschaften von
Feuerfestmaterialien

Bedarf an hoher Genauigkeit und Reproduzierbarkeit
n Benchmarking unterschiedlicher Produkte
n Computerdesign von Warmeprozessen

Nachteile von kommerziellen Methoden
n Haufig geringes Messvolumen
n Haufig keine Atmospharenkontrolle

Nachteile genormter Verfahren
N Haufig kein Transfer zu Finite-Elemente- Simulation

a Entwicklung von ThermoOptischen Methoden am HTL
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MessgrofB3en

n Dimensionsanderungen, Verformung
n Kriechen, Anbacken, Benetzung

N Gewichtsanderung, Schallemission

N Thermoschock, Warmeleitfahigkeit...

N OM_ac
Atmospharen Kontrollierte
n Oxidisch, Inert, Wasserstoff, Uberdruck, Q:?;;Opoﬁge

Vakuum, Gasverbrennung
TOM_Wave
TOM air | i Luft und Inertgas
Messung an Luft bis 1750°C bis 1800°C
Z Fraunhofer
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Historie der TOM-Anlagen

Auflo- | Laser- Atmo-
Anlage Last andere
sung um | Flash shpare

TOM 1 1993
TOM 2 1998 1 u u u - var.
TOMMI 2002 0.3 - U U - Luft
TOM_ac 2006 0.3 - u u - var.
TOM_imp 2010 - - - - 1) Luft
TOM _ir 2012 - - - - 2) Luft

" TOM_air 2016 0.2 - 0 0 3) Luft )
TOM_metal 2016 0.3 - - - - var.

< TOM_chem 2017 . . U - 4) var.

TOM_wave 2017 0.3 U - - 2) var.

_ TOM_pyr 2017 - - u - 3) var.
1) Elektrische Impedanz, 2) Thermoschock, 3) Akustische Emission, 4) Korrosion

© Fraunhofer = iNERTHERM Z Fraunhofer
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Optisches Messprinzip

N Schattenwurfverfahren

n Ulbrichtkugel, telezentrische Optik
n Korrektur von Verschiebungen
n

Variable Messfenster

1,02+

(@)
= 1.01-
|

_5 T
: R=0.03% \
0.85- B

1,00-
0 500 1000 1500 1000 1200 1400
Temperature in °C Temperature in °C
—
. '.-"'
Raether, F, Springer, R., Beyer, St.; Mat. Res. Innov., 4 (2001) # Fraunhofer
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Messung der uniaxialen Viskositat mittels TOM

B Lastdilatometrie & h, n( h» 1013 Paxs)

® Balkenbiegung (108 Paxss<h<10'4 Pas)

® Fadenverlangerung (h»10°6 Pars)

zas
Tube

® Blasenfrequenz (h<102 Pars)
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Wechselwirkung
Feststoff-Schmelze

Benetzung
N Liegender Tropfen...
N Zeit- und Temperaturabhangigkeit

Infiltration

n Korngrenzen

N Porenkanale

n Spaltkapillaren

Reaktionen

n Schlackenbildung

n Exotherme Reaktionen

N Verformung, Ausschwitzen
N Blasenbildung
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Ofen /Prufgase:

N Gasverbrennung /Warmetauscher

N Maximaltemperatur 1500°C

n Gasgeschwindigkeit regelbar bis 40 m/s
n

Staubbeladung (0,5 bis 100 pm)
bis 10 g/Nm3

n Dampferzeuger

MessgroBen:

n Probenmasse
Gasgeschwindigkeit, -temperatur
Partikelstrom
Oberflachenstruktur
Tiefenprofile

50 3 3 3
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Folie 15

RF13 Gasfluss in TOM_chem

Gasbrenner und Warmetauscher sind Alternativ einsetzbar
Raether, Friedrich; 09.03.2018
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Herkommliche Verfahren?
N Z.B.nach DINEN993-11 B
N ProbengroBe: 230 x 64 x 54 mm?3

N 5 thermische Schocks
§ Haltezeit bei 1000°C: 40 Minuten
§ Druckluft: 0.1 MPa, 5 Minuten

N Biegebruchfestigkeit
@ Keine Ubertragung auf FE-Simulation

HeifBer Thermoschock

N Schnelle Heizung scheibenformiger Proben
& Infrarotlampen?
§ Laser3

@ Input flir FE-Simulationen?

1 Hasselmann 1969 2 Petzow 1991, 3 Awaji 1997, 4 Putz2014 74 Fraunhofer

15C f Zentrum HTL
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TOM wave

Laser (600 W) fiir:

N
N
N

Ofen filir:

N
N

Thermoschockuntersuchungen
Laser-Flash-Messungen
Eigenschwingungsanalysen

Luft und Inertgase
Maximaltemperatur 1800°C

Messgrof3en:

N

5 3 3 3

Thermoschock-, -zyklierbestandigkeit
Temperaturleitfahigkeit
Warmekapazitat, Warmedehnung
Spektrale Emissivitat

E-Modul, Rissuferreibung
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IR-Spektrometer

S Fo A Halbdurchlassiger
Emissivitat @ ungen spiegel o/
Spiegel &S | Laserstrahl "

| Probe
Akusto- I £
optischer Oten

Laser Modulator I
N

Mikrofone

L,

Kamera

I Ulbricht-
I kugel

[

I Thermoelement

Beamsplitter Pyrometer

/
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Einfluss der Probendicke auf Thermoschockverhalten

CO,-Laser: 300 W, Top-hat, Probe: Al,O;, Durchmesser 35 mm,

FE: 40 s nach Laserflanke

! ' ' T ] 1500 .
Y Experiment \% ] : —065mm :
» 100- (2% Simulation | s / ——2.05 mm /\
c ] ] ——5mm ]
= =
S T £ 1000 //—\\ — 14 mm //\\
e 104 T \ 1 o \ / -
] C g J
N \ 2 500 — =
% ] = - -
ﬁ 1—: T = UC'))- ] _
()] 3 E : ]
AN ; |
0,1 : : . .
0.65 2.05 5 14 -10 0 10
Probendicke in mm Radius in mm

@ Gute Ubereinstimmung mit FE-Simulation

F
Seifert, G., Raether, F. Baber, J., Refractories, 10 (2018) 77 - 80 ~ Fraunhofer

15C / Zentrum HTL
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Thermoschockuntersuchungen an Feuerleichtstein

Proben
N Scheibenformig B80
N Durchmesser 35,6 mm

N Dicken 3 mm und 5 mm

Laser

N Strahldurchmesser 8 mm
N Leistung 2 x 200 W

n Top Hat-Profil

N bzw. Rampe 900 s

© Fraunhofer % FraunhOfer

15C / Zentrum HTL
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Temperaturverteilung beim Thermoschock

Rampe Top Hat
1 ——Sim. Zentrum | ] |
- ---Sim. Rand

@) 1500 Exp. Zentrum i N ﬁ @] 1500

.OE | - - --Exp. Rand | .OE ] ( : &

5 1000 / S 1000

© @

: A i

o o

qE, 500 e | GE_, 500 e ETII

- 1 \ = J \\

0 e ‘ oL ‘
0 500 1000 0 500
Zeitins Zeitin s
Time=0s Temperature (degC) Time=0s Temperature (degC)
mm mm ; y T '
5 1400 5 1400
o N . I
1000 1000
_5 _5
. 600 | . 600
0 5 10 15 mm 0 5 10 15 mm
3
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Spannungsverteilung beim Thermoschock

Rampe Top Hat
40+ —— Spannung S1 40
| —— Spannung S3 | |
& — & | \
20 20
= / \\ = 9,5 MPa
c - e ---- c - —-—-—-—-—— -———_————-
2 o 2 o
S S
c ] c
5 \ 5 \ //
20 -20
Q Q
U) 7 L\N} U) | Lﬁ—J
40 40 V
0 500 1000 0 500
Zeitins Zeitins
Time=0s First principal stress (MPa) Time=0s First principal stress (MPa)
5 5 J 40
of o N
30
-5 5
. . 20
4] 5 10 15 mm
3
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Rampe Time=0s Temperature (degC)

mim '

Sr 1400
0 [ EE 1000
-2 600
0 5 10 15 S
Time=0 s First principal stress (MPa)
———_— : : : .
5t 40
- 30
20
-5}
0 5 10 15 mm 10
3
© Fraunhofer ﬂ Frau nhOfer
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TOP Hat Time=0s Temperature {degC]_

2 1400

1000
e 600
0 5 10 15  mm
Time=0 s First principal stress (MPa)
mim '
5 40

20

3
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Messung der Temperaturleitfahigkeit

Modifizierte Laser-Flash-Methode B8O

© 1,0 '

e |
Probe = \

c038

20,6

‘:#S | i
Filter >6 um 204 \%
............. iy - 5 |
Pyrometer - 00,2

E ]

0,0

0 | 500 | 1000
Temperatur in °C

 Wellenlange > 6 uym ermdglicht Messung ohne Beschichtung

* Inverse Modellierung der Warmeausbreitung ermoglicht grof3e Proben

Baber, J., Klimera, A., Raether, F.: J. Eur. Cer. Soc., 27 (2007) % Fraunhofer

15C / Zentrum HTL
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n Trocknung, Dehydratation
n Binderausbrand, Pyrolyse
< N Sinterung, Schmelzinfiltration

www.htl-enertherm.eu Z Fraunhofer

15C f Zentrum HTL
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Optimierung Binderausbrand

Ziel:

N Schnellstes noch sicheres Temperaturprofil
ermitteln

Methodik:

N Messung TG-Kurven mit unterschiedlichen
Aufheizraten & Kinetic Field

Elementaranalyse zur Binderzusammensetzung

Messung Gaspermeation,
Temperaturleitfahigkeit, E-Modul

N Gekoppelte FE-Simulation:
thermisch, kinetisch, mechanisch

Berechnung T(t) fiir minimale Spannungen

Verifikation mittels Schallemission

8o0
FiLE

G50

o GO0

550
500
450
400
350
300

Ziebold, H., Raether, F, Seifert, G.: cfi, 95 (2018) E37-E40 Z Fraunhofer

15C f Zentrum HTL
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Warmeisolation

Beispiel: Direktschaumung

N

N

Einfaches mechanisches Schaumen
Kostengiinstige Rohstoffe

Unterschiedliche Keramikpulver

Endformnahes GieBBen der Schaume

Hochtemperaturpriifung

o
L
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Leichte Brennhilfsmittel

Anforderungen

Last

N Geringe Warmekapazitat AP RF15

N Hohe Kriechfestigkeit
a Zielkonflikt!
N Hohe Thermoschockbestandigkeit

Losungsweg | —
N Rohstoffe aus Cordierit, Mullit oder Al,O, | RF16
N Trimodale PartikelgroBenverteilungen
N Hohe Restporositat

n Systematische Optimierung mittels | = -— pc,
Materialindex n

n:Viskositét, p: Dichte, c,: spez. Warmekapazitat

= ~ Fraunhofer
(Rauschert i phoadl
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Folie 31

RF14 FE-Simulation der Kriechverformung einer Brennplatte unter Last
Raether, Friedrich; 09.03.2018

RF15 REM-Aufnahme des Gefliges einer portésen Brennplatte aus Al203
Raether, Friedrich; 09.03.2018

RF16 BHM der Firma Rauschert aus Al203 und Mullit

Raether, Friedrich; 09.03.2018
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Flammsperre fir Porenbrenner

Vorteile Porenbrenner
n Hohe Strahlungswarmeabgabe

n Homogene Flachenheizung

n Niedrige NOx-Emissionen Brennstoff-Luft-Gemisch

Anforderungen Flammsperre
N Enge Kanale zur Gasdurchfilihrung
N Geringe Warmeleitfahigkeit
n Hohe Thermoschockbestandigkeit

Losung

n SchlickerguB von ZrO,-Keramiken
N HeiBer Thermoschock

n Betriebstemperatur 1300°C

RF17

- .
dll-
ER R
2 d Ll
o STl
e
R :
b

W ISSENDORFF

Thermaopro: chinik e K
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Folie 32

RF17 Wirkungsweise einer Flammsperre im Porenbrenner
Raether, Friedrich; 09.03.2018

RF18 Flammsperre aus ZrO2, wie sie am HTL entwickelt wurde
Raether, Friedrich; 09.03.2018

RF19 Porenbrenner im Einsatz
Raether, Friedrich; 09.03.2018
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Verschiedenartige TOM-Anlagen sind fiir
Hochtemperaturmessungen mit Probenvolumina
> 10 cm3 verfigbar.

TOM-Ofen liefern oxidische, inerte,
reduzierende Atmospharen oder Vakuum bis zu
Temperaturen von ca. 2200°C.

MessgroBen sind Probendimensionen, Fest-
Flissig-Wechselwirkungen, viskose Eigen-
schaften, Gewicht und Temperaturleitfahigkeit

Zusatzliche MessgroBen werden durch neue
TOM-Anlagengeneration zuganglich:
Thermoschock, Thermozyklierbarkeit,
Korrosionsfestigkeit...

Z Fraunhofer

15C f Zentrum HTL
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