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ι . EINLEITUNG 

F ü r die Dars te l lung von Wärmeübergangsmessungen m i t Hilfe 

von d imens ions losen Kennzahlen is t u. a. die Kenntnis de r W ä r m e l e i t ­

fähigkeit des W ä r m e ü b e r t r a g e r s notwendig. Da die wenigen Un te r ­

suchungen der Wärmelei t fähigkei t von organischen Reaktorkühlrr^t teln 

z. T„ erhebl ich voneinander abweichen oder nicht bis zu genügend hohen 

T e m p e r a t u r e n durchgeführt worden sind, e r sch ien es notwendig, neue 

eigene Untersuchungen auszuführen. 

In d i e se r Arbei t wurden Messungen vom Schmelzpunkt bis etwa 

50 C unterha lb des no rma len Siedepunktes durchgeführt . In einer we i ­

t e r e n Arbei t soll die Wärmelei t fähigkei t in e iner Druckappara tu r bis 

450°C gemessen werden . 

Als Methode wurde die s ta t ionäre Hi tzdrahtmethode gewählt . 

Hier i s t in de r Achse eines Röhrchens von ger ingem Innendurchmesse r 

ein P la t indrah t aufgespannt. Dem Draht wird durch Zufuhr e l ek t r i sche r 

Leis tung eine Über t empera tu r über die Umgebung aufgeprägt . Aus 

zugeführter Leis tung, Tempera turd i f fe renz zwischen Draht und Wand 

und einigen Lineard imens ionen l ä s s t s ich die Wärmelei t fähigkei t des 

Mediums zwischen Draht und Wand berechnen . 

Der Vor te i l d i e se r Methode gegenüber anderen s ta t ionären Me­

thoden ­ para l le le P la t t en , konzent r i sche Kugeln oder konzent r i sche 

Zylinder ­ i s t a u s s e r der Einfachheit des Aufbaus: Der zen t ra le P l a t i n ­

draht dient gleichzeit ig als wärmeabgebender , h e i s s e r Körper und als 

Wide r s t ands the rmomete r , wodurch eine mi t t l e r e T e m p e r a t u r der emit­

t ie renden Oberfläche gemessen wird, während bei den anderen s t a t i o ­

nä ren Verfahren die T e m p e r a t u r mit Thermoe lementen nur an wenigen 

Punkten in einigem Abstand von den Oberflächen gemessen wird . Ein 

Nachteil der Hi tzdrahtmethode is t , dass in der Nähe des Drahtes ein 

s t ä r k e r e r Tempera tu rg rad i en t h e r r s c h t , wodurch infolge eines e twai ­

gen Wärmewiders t andes der Grenzschicht fes t ­ f lüssig ein g r ö s s e r e r 

Feh le r entstehen kann als bei den anderen Methoden. 

Zur Vermeidung von Konvektion werden bei den s ta t ionären Ver­

fahren F lüss igke i t s sch ich ten von 1 m m und weniger und T e m p e r a t u r ­

differenzen von einigen Grad verwendet . Dies e r fo rde r t eine gute Tem­

pera tu rkons tanz und g ros se Genauigkeit in der Zen t r i e rung . 

Ins ta t ionäre Methoden, bei denen die Berechnung der W ä r m e ­

leitfähigkeit aus e inem Anlaufgebiet, in dem Konvektion noch nicht a u s ­

gebildet i s t , erfolgt, haben gegenüber s ta t ionären Verfahren den Nach­

teil e ines erhebl ichen e lek t ronischen Aufwandes bei im al lgemeinen 

ge r inge re r Messgenauigkei t . 
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2. EXPERIMENTELLER TEIL 

2. 1. A u f b a u d e r A p p a r a t u r « 

2. 1. 1. Wärmele i t fähigkei t sze l le . 

In Abb. 1 sind die in d i e se r Arbei t verwendeten Wärme le i t ­
fähigkeitszellen da rges t e l l t . Zel le 1 wurde für Absolutmessungen an 
Benzol, Toluol und Tetrachlorkohlenstoff bei 20 °C und Diphenyl und 
Dowtherm A vom Schmelzpunkt bis ca. 200 °C verwendet . In d i e se r 
Zel le t r a t oberhalb 200 C - auch bei ger ingen Über t empera tu ren von 
0, 5 °C und weniger - Konvektion auf. F ü r die Terphenyle wurde daher 
die Zel le 2 mi t ge r inge rem Kap i l l a r - Innendurchmesse r verwendet , be i 
der auch bei der höchsten Mess t e mpe ra tu r von ca. 320 °C keine An­
zeichen von Konvektion beobachtet wurden. Die zur Berechnung der 
Wärmelei t fähigkei t notwendigen Abmessungen der beiden Zel len sind: 

*o 
2 r o o 
2 Ri 
2 R A 

(cm) 
(cm) 
(cm) 
(cm) 

Zel le 1 
20,37 
0,01018 
0,2058 
0,424 

Zelle 2 
20,22 
0,01014 
0,0982 
0,315 

F e h l e r 
0 ,01 
0,00001 
0,0001 
0,001 

wo f0 und 2 r Länge und D u r c h m e s s e r des zen t ra len P t - D r a h t e s bei 
0°C und 2 R¿ und 2 R A innener und ä u s s e r e r D u r c h m e s s e r der Kapilla­
re i s t . Die Kapi l lare ist aus Quarz und der zen t ra le P t - D r a h t aus gpek-
t r a l r e i n e m Mate r i a l . In Zel le 1 erfolgt die Zent r ier \mg des Messd rah t e s 
durch zen t ra l angebohrte Zule i tungsdrähte aus P la t in , mit denen der 
Messdrah t ha r t ver lö te t i s t . Der obere Zulei tungsdraht s i tz t s t r a m m 
in der Kapi l la re , ein Ve r ru t s chen nach unten wird verh inder t durch 
eine Verdickung des Drah te s . Der un te re Zulei tungsdraht hat etwas 
ger ingeren D u r c h m e s s e r a l s der Innendurchmesse r der Kapi l lare und 
ist frei beweglich bei al len T e m p e r a t u r e n . Die Spannung des M e s s ­
drah tes erfolgt durch eine Wolframfeder, die an einem galgenförmigen 
Ansatz an der Quarzkap i l l a re befestigt i s t . Um zu verh indern , dass 
die Wolframfeder im S t romkre i s l iegt, wodurch unerwünschte Thermo-
kräfte auftreten können, führt eine dünne P t - F o l i e von 2 m m Bre i t e 
und 0, 01 m m Dicke zu zwei we i te ren Zulei tungsdrähten, die nach a u s ­
sen führen. Diese Zule i tungsdrähte sind am oberen Ende der Kapi l la re 
befestigt und am unteren geführt. Vom oberen Zulei tungsdraht führen 
gleichfalls zwei Zuleitung s drahte nach aussen . Auf die Kapi l la re is t 
ein w e i t e r e r , 0, 2 m m dicker , spek t r a l r e ine r P t - D r a h t bifi lar aufge­
wickelt , mit dem die Tempera tu r der Aussenwand der Kapi l lare b e ­
s t immt werden kann. Von jedem Ende d ieses Messd rah te s führen zwei 
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Pt -Zu le i tungsdräh te nach aussen . Die Kapi l la re is t in der Mitte eines 
Schutzrohres von 15 m m Innendurchmesse r angeordnet , das mi t der zu 
untersuchenden F lüss igke i t gefüllt i s t und sich in e inem e lek t r i schen 
Heizofen befindet. Die Füllung der Kapi l la re erfolgt durch 2 Löcher von 
ca . 1 m m D u r c h m e s s e r , von denen je eines am oberen und unteren Ende 
des zen t ra len Drah tes i s t . Die insgesamt 8 Zule i tungsdrähte von den 
beiden zu messenden Widers tänden sind aus P la t in , um Thermokräf te 
zu ve rme iden . Die Zule i tungsdrähte werden durch vakuumdichte E in -
schmelzungen in e inem Glasstopfen, de r das Schutzrohr nach oben a b -
sch l i e s s t , herausgeführ t . A u s s e r h a l b des Schutz rohres wird auf Kupfer­
d räh te übergegangen, die zu zwei Thomsonbrücken führen. Die Lö t ­
s te l len Befinden sich in e inem Dewargefäss auf g le icher T e m p e r a t u r . 
Über einen sei t l ichen Ansa tzs tu tzen erfolgt die Füllung der Ze l le . Ge ­
l e e r t wird die Zel le über den gleichen Ansatz durch Kondensation in 
einen Absche ide r . 

Zel le 2 t r äg t über d e m Mess -Sys t em, bes tehend aus Kapi l la re 
und den beiden Wide r s t ands the rmome te rn , ein w e i t e r e s enges Schutz­
roh r , wodurch die Fül lmenge , die bei Zel le 1 50-60 cm^ be t räg t , auf 
3-4 cm-5 r eduz ie r t wird . Die Wolframfeder m u s s h i e rdu rch nach oben 
ver leg t werden . 

2. 1.2. E lek t r i s che Me s s anordn ung. 

F ü r die Messung der Widers tände des zen t ra len P t - D r a h t e s 
und des P t - D r a h t e s auf der Kapil larwand werden je eine Wol f f -Thomson -
brücke (Klasse 0,01) mit 6 Dekaden verwendet . Als Nul l ins t rument für 
beide M e s s k r e i s e geme insam dient ein Kipp-Doppelspulengalvanometer 
sehr hoher Spannungsempfindlichkeit . Ein the rmokra f t f r e ie r U m s c h a l t e r 
er laubt die Ablesung der beiden Widers tände innerhalb 5 Sekunden. 

Der Widers tand des zen t ra len P t - D r a h t e s be t räg t bei 0 C ca. 
2 ,5 Ohm, der des ä u s s e r e n ca. 1,6 Ohm. Damit enspr ich t eine Einheit 
der le tz ten Dekade be im inneren Draht 0, 001 °C und be im ä u s s e r e n 
Draht 0,0015 ° C . F ü r den ä u s s e r e n Draht wird ein M e s s t r o m v e r w e n ­
det , der e ine r se i t s eine Tempera tu r ände rung von 0,001 C am Galvano­
m e t e r deutl ich erkennen l ä s s t und a n d e r e r s e i t s den Draht mögl ichs t 
wenig e r w ä r m t . Im a l lgemeinen betrug diese Erwärmung etwa 0,002 C. 
Ihre Auswirkung auf die Tempera turd i f fe renz zwischen inne rem und 
ä u s s e r e m Draht wurde un te rsuch t und bei den Messungen berücks ich t ig t . 
Der innere Draht dient gleichzei t ig als Wärmequel le und Wide r s t ands -
t h e r m o m e t e r . Die bei den Messungen verwendeten Aufheiz tempera turen 
betrugen 0 , 2 - 2 ° C . Bei den h i e r zu notwendigen He iz s t römen en t ­
spr icht eine Tempera tu rände rung von 0,001 C e inem Galvanometeraus­
schlag von 1 - 3 m m . Somit können sowohl für den inneren als auch 
den ä u s s e r e n Draht Tempera tu rände rungen von 0,001 C deutlich g e ­
m e s s e n werden . 
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Zu Beginn jeder λ ­Messung bes t immt man mit kleinen Aufhei­

zungen die Widers tandswer te von innerem und ä u s s e r e m Draht bei e iner 

gleichen T e m p e r a t u r . Da der Temperaturkoeff iz ient des Widers tandes 

beider Drähte genauer a ls 0 ,05 % bekannt is t und T e m p e r a t u r ä n d e ­

rungen bei den Aufheizungen für die eigentliche λ ­Messung von der 

zuvor b e s t i m m t e n gemeinsamen Bezugs tempera tu r aus gemessen 

werden, ist die Tempera turd i f fe renz zwischen Draht und Wand mit 

einem Feh le r kleiner als 0, 002 C behaftet. Bei Durchführung von 

4 Einzelbes t immungen r eduz ie r t sich der Fehler­ auf kle iner a ls 

0,001 °C . 

Im S t romkre i s des inneren Drahtes befinden sich noch 2 pa ra l l e l 

geschal te te Schiebewiders tände, mit denen sich jeder gewünschte Heiz ­

s t r o m genau einstel len l ä s s t , und ein N o r m a l ­ M i l l i a m p e r e m e t e r 

(Kl. 0, 1), das noch zur Bes t immung der Heizleis tung i^ W notwendig 

i s t . Da das Verhäl tn is Normalwiders tand zu Fes twiders tand in der 

Brücke 1 zu 1000 is t , f l iessen nur 99,9 % des am Ins t rument abge le ­

senen St romes durch den inneren Draht , was bei der Berechnung der 

Heizleis tung berücksicht igt wurde . Im S t romkre i s des ä u s s e r e n Drah tes 

befinden sich gleichfalls ein Schiebewiderstand und ein M i l l i a m p e r e ­

m e t e r (Kl. 1,5). 

2. 1. 3. Ofen und Regelung. 

Die V e r s u c h s t e m p e r a t u r e n werden erzeugt durch einen e l ek t r i ­

schen Heizofen (Abb. 2), der infolge se iner g ro s sen Masse gegenüber 

kurzzei t igen Tempera turschwankungen unempfindlich i s t . Die He iz ­

wicklung ist auf ein mit Gl immer i s o l i e r t e s Alumin iumbronzerohr g e ­

wickelt und wird aus einer s t ab i l i s i e r t en Spannungsquelle gespe i s t . 

Innerhalb des He i z roh re s befindet sich ein Aluminiumblock mit e iner 

zent ra len Bohrung, die die Wärmele i t fähigkei tsze l le aufnimmt. Auf 

diesen Block ist eine we i te re Heizwicklung aus P t ­ F o l i e gewickelt , die 

gegen Block und He iz rohr durch Gl immer i so l ie r t i s t . Block und He iz ­

rohr sind nach aussen durch Keramikstopfen i so l i e r t . 

Der Tempera tu rg rad ien t in der Bohrung in Längsr ichtung des 

Ofens ist dor t , wo die Messze l le sich befindet, ausse ro rden t l i ch klein 

und beträgt etwa 0,01 ° C / c m , d .h . zwischen un te rem und obe rem Ende 

des zent ra len Messdrah tes h e r r s c h t eine Tempera turd i f fe renz von 0 , 2 ­

0, i °C, wobei unten die n i ed r ige re Tempera tu r i s t . 

Die innere Heizwicklung aus P t ­ F o l i e wird geregel t mit Hilfe 

eines Pho toze l l en reg le r s (Abb. 3),_der ähnlich aufgebaut ist wie ein 

von WITTIG und KEMENY ¿ R. \J be sch r i ebene r . Die P t ­ F o l i e liegt 

in e iner Wheats tone­Brücke , die von einem 24 V ­ B l e i s a m m l e r gespeis t 

wird. Im S t romkre i s mit der Brücke liegt noch ein Schiebewiderstand 

Si zur Einstellung des He iz s t romes und ein we i t e r e r Schiebewiderstand 
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S2» zu dem die Sekundärsei te eines Relais pa ra l l e l l iegt . Ein Galvano­

m e t e r im Q u e r a r m der Brücke schal te t über eine Photoze l le d i e ses 

Re la i s . Der He i z s t rom wird durch Kurzsch luss von S2 erhöht , wenn die 

Tempera tu r oder der Widers tand der Fol ie unter den am Widerstand R? 

eingestel l ten Wert abgesunken i s t , und e rn iedr ig t durch öffnen der Se­

kundärse i te des Re la i s , wenn der Widers tand der Fol ie den an RT e inge­

s te l l ten Wert ü b e r s c h r e i t e t . Die Schaltfrequenz des Reg le r s bet rug 

0, 5/sec, Ein­ und Ausscha l tze i ten waren etwa gleich. Die Schal t impulse 

wurden durch den nachgeschal te ten Aluminiumblock, der a ls T ian ' s che r 

Ausgle ichskörper wirkt , gedämpft, sodass in der Wärmele i t fäh igke i t s ­

zel le keine kurzzei t igen T e m p e r a t u r Schwankungen zu bemerken sind. 

Die langzei t igen Tempera turschwankungen ­ etwa über die Dauer einer 

Stunde ­ waren im al lgemeinen nicht g r ö s s e r a l s 0 ,02 C. 

2. 2. Durchführung der Messungen. 

2. 2. 1. Appara tekons tan te . 

Einige L ineard imens ionen sind zur Absolutberechnung von 

Wärmele i twer ten notwendig. Die Länge des zen t ra len Messd rah t e s 

wurde mi t e inem Kathe tometer b e s t i m m t . Der D u r c h m e s s e r des 

Drahtes wurde un te rm Messmik roskop und durch Auswägen einiger Drah t ­

stücke, mit zuvor b e s t i m m t e r Länge auf e iner Mikrowaage g e m e s s e n . 

Der innere D u r c h m e s s e r der Quarzkap i l l a re wurde durch Auswägen mit 

Quecksi lber und der ä u s s e r e D u r c h m e s s e r mit e iner Mikromete r schrau­

be b e s t i m m t . 

Die Messungen mi t Zel le 1 wurden mi t Hilfe der so berechneten 

Apparatekonstanten, die Messungen mit Zel le 2 wurden wegen der 

g r ö s s e r e n Schwierigkeit im Z e n t r i e r e n re la t iv zu dem mit Zel le 1 ge ­

fundenen Λ ­Wert von Benzol bei 20 C ausgewer te t . 

Nach jeder Mess r e ihe wurde die Wärmelei t fähigkei t von Benzol 

bei 20 °C erneut gemessen , um etwaige Änderungen der Appara tekon­

stanten fes ts te l len zu können. 

2. 2. 2. Tempera tu re ichung . 

Lm zusammengebauten Zustande wurde die Wärmele i t fäh igke i t s ­

zelle bei ca. 800 °C einige Stunden ausgeheizt und die P t ­ D r ä h t e da­

durch gea l te r t . Danach wurden die Widers tände der P t ­ D r ä h t e bei 0°C 

im Eisbad, bei 100 °C im W a s s e r s i e d e t h e r m o s t a t e n und bei 444, 6 °C 

im Schwefels iedethermostaten gemessen . Luf tdruckkorrek turen wurden 

angebracht und auf die Reinheit der verwendeten Substanzen geachtet . 

Aus den 3 Eichmessungen wurden sowohl für den inneren als auch den 
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ä u s s e r e n Draht je eine Gleichung der F o r m : 

W (t) = Wo (1 + At 4 B t 2 ) 

aufgestel l t . W ist der Widers tand bei 0°C. F ü r die etwas anders defi­
n ie r ten Konstanten d und o der Cal lendar 1 sehen Gleichung wurde z . B . 
für den inneren Draht erhal ten: 

ά = 3,9212· IO"3 J = 1,497 

was zeigt, dass die verwendeten P t - D r ä h t e den Bedingungen für Wide r -
s t ands the rmomet r i e en t sprachen . Nach jeder Mess re ihe wurden die 
Widers tände bei 0° und 100 C erneut gemessen . Die Änderungen in­
folge we i t e r e r Alterung waren nicht g r ö s s e r a ls 0 ,01 %. 

2. 2. 3. A -Messung . 

Nach E r r e i c h e n einer konstanten Tempera tu r in der W ä r m e l e i t ­
fähigkeitszelle wird dem zent ra len Draht eine bes t immte Leistung auf­
geprägt . Der ä u s s e r e Draht e rhäl t einen sehr kleinen Strom, der eine 
genaue T e m p e r a t u r m e s s u n g bei mögl ichst ger inger E igenerwärmung 
ermögl icht . Nach ca. 20 Minuten is t der s ta t ionäre Zustand e r r e i c h t 
und nun wird in mögl ichst ge r ingem Zei tabstand der Widers tand des in­
neren und ä u s s e r e n Drahtes be s t immt . Diese Messungen werden 4 mal 
nacheinander ausgeführt . 

Die Bes t immungen bei e iner bes t immten Aufheizung werden nun 
bei versch iedenen anderen Aufheizungen wiederhol t . Im al lgemeinen 
wurden Ströme von 50, 100, 120, 135 und 150 mA verwendet , welche zu 
Drah tübe r t empera tu ren von 0 , 2 - 2 °C führten. 

2 . 3 . V e r s u c h s s u b s t a n z e n . 

Diphenyl,. o- , m - und p-Terphenyl wurden in der Chemischen 
Abteilung des G . F . Z . I sp ra durch frakt ionier te Kr i s ta l l i sa t ion g e r e i ­
nigt. Gas chromatographisch waren keine Verunreinigungen nachzuwei­
sen. 

Gi lotherm und OM¿ sind Produkte von P r o g i l - F r a n k r e i c h - fol­
gender Zusammensetzung: 
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Gilotherm: Eutekt ische Mischung von Diphenyl (26, 5 %) und Di­

phenyloxyd (73, 5 %) , a lso gleiches Produkt wie Dowtherm A, VOT 

oder Diphyl. 

OM2 : o­Terphenyl 25, 5 %, m­Te rpheny l 72, 1 %, p ­Terphenyl 

2, 1 %, Diphenyl und HBR < 1 %. 

3. AUSWERTUNG UND ERGEBNISSE. 

3. 1. B e r e c h n u n g e i n e s u n k o r r i g i e r t e n A ­ W e r t e s 

Die Wärmelei t fähigkei t i s t definiert durch: 

qF = - λ «put (3) 

wo q­p. die Wärmes t romdich t e i s t . Die Wärmelei tungsgleichung lautet 

für den s ta t ionären Fa l l bei Abwesenheit von Wärmequel len: 

Δ t = 0 (4) 

F ü r ein zy l i nde r symmet r i s ches System wie das h ie r vor l iegende 

erhäl t man da raus bei Annahme re in radia len Wärmef lu s se s : 

v l n R V r * 

λ = Io. (5) 
Ζ Tt t ­ t 

o 1 

wo 2 r und ■£ D u r c h m e s s e r und Länge des zent ra len M e s s d r a h t e s , 2 R^ 

der Innendurchmesse r der Kap i l l a re , q die vom Draht durch W ä r m e ­

leitung durch das umgebende Medium abgegebene Leis tung und tQ und t^ 

die Tempera tu r an der Drahtoberf läche und der inneren Oberfläche der 

Wand i s t . F ü r q gilt: 

qE + q + 4s + hD * 4K = o (6) 

d .h . die im Draht erzeugte e lek t r i sche Leistung q­g, wird abgeführt 



­ 12 ­

durch Wärmelei tung durch die Flüss igkei t ( q ) , durch Strahlung (qg) , 

durch Wärmelei tung durch die Drahtenden (qj­.),und ev. durch Konvek­

tion ( q K ) . 

Da im Versuch die Aus sen tempera tu r t¿^ de r Wand gemessen 

wird, muss in Gl.(5) t ^ an Stelle von t i eingeführt werden. Dies ge ­

schieht mit Hilfe de r Wärmewiders tände : 

*.o ­ fA *o ­ *i *i « *A 
­ ♦ ( ? ) 

In Ri / 4 In R A / R . 
2X2 λ / r o 2 i a e u

 A / R i 

wo 2 R ^ der A u s s e n d u r c h m e s s e r der Kapi l lare und A Q die Wärme­

leitfähigkeit von Quarzglas i s t . F ü r λ folgt: 

In RiA 

2T ¿ t ­ tA 

λ = LJL ( 8 ) 
1 i n R A / R Í <j 

KQVL 2 T £ t ­ tA 

F ü r die prakt i sche Anwendung d i e se r Gleichung i s t noeti zu be­

rücksicht igen, dass die Tempera turausdehnung von t und r Q bei d e r 

hier anges t reb ten Genauigkeit nicht ve rnach läss ig t werden darf. Mit 

d t = 0 , 9 * 1 0 " V ° C lautet Gl.(8) für die h i e r verwendete Appara tu r : 

In R i / r 

oo 

2X2 t _ ­ t . 
k - £ _ Î _ A _ (1­ 1,2.10­̂ t) (9) 

ι in R A / R . q 

A Qu 2 IL l t ­ t . 
O A 

wo t = die mi t t l e r e V e r s u c h s t e m p e r a t u r ( C) und r und Ζ 
oo 

die Werte bei 0 C sind. 
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3 .2 . K o r r e k t u r e n 

3. 2 . 1 . Strahlung 

Die Strahlung eines grauen Körpe r s gehorcht einem modifizier­
ten Stephan-Bol tzmam^schen Gesetz : 

q s t r F ^ 5 T (10) 

F is t die Oberfläche und T die Ke lv in -Tempera tu r d_es S t r a h l e r s . Die 
Konstanten /^und % wurden e iner f rüheren Arbei t [_ R. 2_y mit e iner 
ähnlichen Appara tur entnommen: 

cal 
A = 7, 2 - IO"7 -_ - ; I = 4, 80 
r S c m 2 sec i °K_/ ' 

Die vom Draht durch Strahlung abgeführte Leistung ergibt sich 
als Differenz von abges t rah l te r und zuges t rah l t e r Leis tung: 

q s = - 2 T r 0 4fip* + 2 r r 0 ^ / b 5 ( T 0 - * i ) y (11) 

- 2 T r 0 i / Ä s T i r " 1 ^ 8 

wenn * <r<T = -Ilìlè. 
s „ 

TQ und T ^ sind die Ke lv in -Tempera tu ren von Draht und Wand. 

F ü r eine evakuier te Zelle wäre V = T 0 - T^.. Bei der höchsten 
h ie r verwendeten Tempera tu r (320° C) wäre der Strahlungsantei l am 
Gesamtene rg i eve r lu s t des Drah tes 0 , 5 % , wenn man h ie r auch einmal 
annimmt W = T 0 - T A . In e iner mit Mater ie gefüllten Ze l le , in de r 
Absorpt ion stattfindet, i s t der Strahlung s ante il ge r inger oder , wenn die 
F o r m der Gl. (11) beibehalten werden sol l , Ñ" C T Q - T A . Ohne eine 
genaue Rechnung durchzuführen, wird 

gesetz t , was in Anbetracht der Kleinheit des Strahlungsantei ls keinen 
g ros sen Feh l e r bedingen kann. 
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3. 2. 2. Wärmelei tung durch die Drahtenden 

Die Wärmelei tung durch die Drahtenden kann aus der Wärme · 

bilanz des Drahtes Gl . (6 ) e rmi t t e l t werden. Auf die Längeneinheit 

bezogen gilt: 

1 q E t . 1 q t 1 q s f 1 q D = 0 (12) 

wenn keine Konvektion vorhanden i s t . Hier in is t : 

1qE ­ '2 " w i g = . , 

Λ -

q 
ζιλ, λ in R A / R . 

* 
l n R i / r 0 \ AQu In R i / r ' o » o 

­ a 2 Ό1 , wo ^ = t - t A = 2 Λ)» 
s 
ρ. 

1 · 
is - 2 l C r o / ^ T " * 5 = -a3 ^ s = ~Y & 

1Λ = λ T r 2 -fif- = a, -d-24- (13) 
q ° I* ° dz2 4 d* 2 

da der Tempera tu rg rad ien t im Draht nur in Längsr ichtung ver läuft . Der 

Nullpunkt der fc­Achse se i der Mittelpunkt des Drah te s , die Drahtenden 

also bei * i/Z. Dann is t s te t s ■^-f- à 0. Fü r Gl. (12) erhäl t man: 

dz¿ 

c'2 

a L * - ,a2 t -
a
J-, «, ♦ . , . 0 ( H , 

Mit τ3>(ί -f/2 ) = 0 und ( ) = 0 lautet die Lösung: 
dz z = o 

a j cosh az a , + ~=— 
$ (z) = ( i _ £ _ ) , wo a 2 = ~ (15) 

a0 + cosh a . 
2 2 2 4 
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Aus Gl. (13) folgt: 

,Ζ Λ cosh az 
d ïï> . . 

% = a4 7¡2" = ­ a l ­ a T ( 1 6 ) 

U Ä cosh ­­
2 

K / 2 2 a , a ¿ 

4 D = [ 1 q D dz = ­ ­ ­ ­ ­ ­ ­ t g h — (17) 

In d i e sem Ergebnis ist noch a und damit a2 und das noch unbe­

kannte A enthalten. Man setzt für Λ zunächst einen unkor r ig ie r ten 

Wert ein, den man aus Gl. (5) e rhä l t , wenn man für q setz t i W(t0) ­q 

• Li) 
und erhäl t damit die e r s t e Näherung qD# Die zweite Näherung, die man 

t Ό 
erhä l t , wenn man in Gl. (5) für q setz t i 2 W (tQ) ­ q„ ­ q n , l ie fer t ein 

. Ll\ . o­o 

q n , das genügend genau mi t dem Grenzwer t der Folge qrj übe re in ­

s t immt . Bei den h ie r durchgeführten Versuchen betrug der Anteil der 

Wärmelei tung durch die Drahtenden an der Gesamtwärmeabgabe des 

Drahtes 1 , 3 ­ 1 , 5 % . 

3. 2. 3. Konvektion 

Verschiedene Autoren [_ R. 3, 4 , 5_ / beobachteten, dass in zy­

l i n d e r s y m m e t r i s c h e n Wärmelei t fähigkei tszei len keine oder nur ve r* 

schwindend geringe Konvektion auftrat , solange die Bedingung 

g£$2 c (R i ­ r / ,8 ) 
Gr · P r = £ < 1000 

λ· f*. 

erfüllt war . Hier in i s t g die Erdbeschleunigung, /b der Ausdehnungs­

koeffizient, i? die Dichte, c p die spezifische Wärme und U. die Visko­

s i tä t . 

Abb·. 4 zeigt eigene Messungen an Benzol, Toluol, und Tet rachlor ­

kohlenstoff bei 20° C. Hiernach kann Konvektion vernach läss ig t werden , 

Wenn Gr · P r < 600 is t ; λ is t de r gemessene Wärmele i twer t und λ 0 der 
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bei niedr igen G r ­ P r ­ Z a h l e n gemi t te l te . Bei allen h ie r durchgeführten 

Messungen an Polyphenylen war Gr · P r < 500. F ü r jede Λ ­Messung 

bei einer bes t immten Tempera tu r wurden versch iedene Aufheizungen 

und damit o/> verwendet , sodass bei jeder Messung die Abwesenheit 

von Konvektion geprüft wurde. 

3 . 2 . 4 . Unsymmetr ie an den Drahtenden 

Die Annahme re in rad ia len Wärmef lusses i s t an den Drahtenden 

nicht meh r erfüllt , wo eine zusätz l iche axiale Komponente auftr i t t . 

Gl.(9)_liefert damit einen zu hohen Wert für λ . KANNULUIK and MAR­

TIN ¡_ R. 6_/ fanden einen K o r r e k t u r w e r t von etwas weniger a ls 1 % 

für eine Draht länge von 10, 6 cm, in weiten Grenzen unabhängig von 

der Wärmelei tfähigkeit der Umgebung des D r a h t e s . F ü r einen 20, 3 cm 

langen Draht wird die Kor rek tu r etwa 0 , 5 % be t ragen . Um diese G r ö s ­

se wurden alle λ ­Wer te noch k o r r i g i e r t . 

3. 3. F e h l e r b e t r a c h t u n g 

Die Genauigkeit in der Messung und Berechnung der E inze l ­

g rö s sen der Gl. (9) und ihr Einfluss auf das Resul ta t soll abgeschätz t 

werden: 

Nach Abschnitt 2. 1. 1. wird der Feh l e r in der Bes t immung von 

In Vr und i auf je 0, 1 % geschätz t . Die Appara tekonstante 

wurde erhal ten, für ein zylinder s y m m e t r i s ches P r o b l e m 
In R i / 

' r 0 0 

2ic-eo 

mit re in rad ia lem Wärmef luss . Eine geringe Exzent r iz i tä t des M e s s ­

drahtes in der Kapi l lare ergibt keinen g rossen F e h l e r , da die K o r r e k ­

tur mit dem Quadrat der Abweichung des Drahtes aus der Mitte wächst . 

Wenn <\diese Abweichung is t , is t für In V r zu se tzen: oo 

/
 R

i
 R

i l
z 

Inf 
ι 

A r r τ, 2 2 
oo oo R^ ­ r 

oo 

Eine Abweichung von 10 % wäre durch Betrachtung mit e iner 

Lupe deutlich zu erkennen gewesen, wurde aber nicht beobachtet . 
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Rechnet m a n doch mit e iner Abweichung von 10 %, so ist der re la t ive 
Feh l e r in In R i / r Q O k le iner a ls 0 ,5 %„ 

Der Gesamteffekt der Unsymmet r ie an den Drahtenden be t räg t 
0, 5 %. Der F e h l e r wird auf 0 , 2 % geschätz t . 

2 Der Feh l e r der in q . = i W' - q«, - q auftretenden E inze l -
g rö s sen wird mit 0, 3 %, 0, 2 % und 0, 2 % veransch lag t . 

Die Tempera turd i f fe renz ist nach 2. 1.2. um 0,001° C uns icher . 
Bei e iner m i t t l e r e n Differenz von 0, 5 C be t rägt der Feh le r 0, 2 % . 

Die Kor rek tu r des Tempera turabfa l l s im Quarzglas ist 2 - 4 % 
der Gesamt tempera tu rd i f fe renz . Als Unsicherhei t wird 0 ,2 % ange­
nommen. 

Setzt man diese Einzelfehler nach dem Fehler for tpf lanzungsge­
setz zusammen , so r e su l t i e r t ein wahrsche in l icher Feh l e r von 0 ,75 %. 
Die Addition der Einzelfehler ergibt a ls absoluten Feh le r 2 %. Als Un­
s icherhe i t d i e se r Messungen soll 2 % angenommen werden, da u . U . 
zusä tz l iche Einflüsse vorhanden sind wie etwa ein Wärmewiders tand in 
der Grenzschicht fes t - f lüss ig , über des sen Vorhandensein und G r ö s s e 
b i sher keine genauen Untersuchungen vor l iegen. 

3 .4 . E r g e b n i s s e 

Die E rgebn i s se d i e se r Arbei t sind in den Abbildungen 5 - 1 0 und 
in de r nachfolgenden Tabelle da rges te l l t : 

Ausgeglichene Wärmele i twer t e (W/m C) 

(°c) 

50 
100 
150 
200 
250 
300 
3 50 

Diphenyl 

0, 133 
0, 125 
0, 117 
(0,110) 

o-

0, 127 
0, 122 
0, 117 
0, 112 
0, 106 
(0, 100) 

m-
Terphenyl 

0, 134 
0, 131 
0, 128 
0, 125 
0, 121 
0, 117 

0 = 
0, 
0, 

p-

126 
118 
111 

OM2 

0, 131 
0, 127 
0, 124 
0, 120 
0, 116 
(0,112) 

Dowtherm A 

0, 134 
0, 127 
0, 120 
0, 113 
(0, 106) 

Die Abbildungen 5 - 1 0 enthalten a u s s e r d e m Werte ande re r Au­
to ren ¿_ R. 5, 7.- 12_y. Die Abweichungen bet ragen bis zu 12 %. Häufig 
ist der Tempera tu rve r lauf versch ieden , was bei Extrapolat ion zu h ö ­
he ren T e m p e r a t u r e n zu noch g r ö s s e r e n Unterschieden führen würde . 
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Beim m­Terpheny l und OM2 weichen die Messwer te bei den 

jeweils höchsten T e m p e r a t u r e n um 1, 5 bzw. 3 % von den ausgegl ichenen 

Kurven ab, während die sonst igen Abweichungen im al lgemeinen kle iner 

als 0, 5 % sind. Diese g r ö s s e r e n Abweichungen können bedingt s e i n d u r c h 

eine Reaktion der F lüss igke i t smoleke ln am P la t ind rah t . 

F ü r OM2 wurden noch Werte berechnet , die aus e inem additiven 

Ansatz : 

λ M ­ « 1 λ 1 * * 2 λ 2 *h λ 3 

erha l ten wurden, wo % · und A­ ; Molenbruch und Wärmele i twer t des 

i ­ ten Bestandte i l s i s t . Dabei wurden der gleiche Tempera tu rans t i eg und 

etwa 1 % g r ö s s e r e Werte a ls bei den Di rek tmessungen gefunden. 
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4 . V E R Z E I C H N I S D E R SYMBOLE 

S y m b o l e B e d e u t u n g E i n h e i t 

­1 ­2 
Α , Β K o n s t a n t e d e r W i d e r s t a n d s ­ T e m p e r a t u r ­ (°C) (°C) 

CP 

a b h ä n g i g k e i t von P t \ 

s p e z i f i s c h e W ä r m e J / k g ° C 

O b e r f l ä c h e e i n e s S t r a h l e r s m 

E r d b e s c h l e u n i g u n g m / m / s e c 
2 

i S t r o m A 

­£ L ä n g e d e s M e ß d r a h t e s c m 

¿0 L ä n g e d e s M e ß d r a h t e s be i 0 ° C c m 

q v o m D r a h t d u r c h W ä r m e l e i t u n g d u r c h d ie W 

u m g e b e n d e F l ü s s i g k e i t a b g e f ü h r t e L e i s t u n g 

q v o m D r a h t d u r c h W ä r m e l e i t u n g d u r c h d ie W 
D 

D r a h t e n d e n a b g e f ü h r t e L e i s t u n g 

q i m D r a h t e r z e u g t e e l e k t r i s c h e L e i s t u n g W 

q­j­, d u r c h d ie F l ä c h e n e i n h e i t s t r ö m e n d e L e i s t u n g W / m 

q v o m D r a h t d u r c h Konvek t ion a b g e f ü h r t e W 

L e i s t u n g 

qg v o m D r a h t d u r c h S t r a h l u n g a b g e f ü h r t e W 

L e i s t u n g 

q s t von e i n e m b e l i e b i g e n K ö r p e r d u r c h W 

S t r a h l u n g a b g e f ü h r t e L e i s t u n g 
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1 · ι · 
q · · · q 8 

2 R 
A 

auf die Längeneinheit bezogene Werte 

von q . . . q s 

W / m 

A u s s e n d u r c h m e s s e r der Quarzkap i l l a re cm 

2RA Innendurchmesse r der Quarzkap i l l a re cm 

2 r , D u r c h m e s s e r des M e s s d r a h t e s c m 

2 r . 
'oo 

D u r c h m e s s e r des Messd rah t e s bei 0 C cm 

T, t T e m p e r a t u r °K, °C 

T^, t 
o' o 

T e m p e r a t u r des M e s s d r a h t e s °K, °C 

l'A» t ^ T e m p e r a t u r an der Aussenwand der 
Kapi l la re 

ti T e m p e r a t u r an der Innenwand der 

Kapi l la re 

W Widers tand des Messd rah t e s 

°K, °C 

Ohm 

W, Widers tand des Messd rah t e s bei 0°C Ohm 

W 

ß 

Widers tand der Längeneinheit des 

Messd rah t e s 

Koordinate in Längsr ichtung des 

Messd rah t e s 

m i t t l e r e r Tempera tu rbe iwe r t ¡¿on P t 

zwischen 0 und 100° C 

Ausdehnungskoeffizient 

Konstante des St rahlungsgese tzes 

O h m / c m 

c m 

(OC)"
1 

(OC)"
1 

rt. -r ï 
l / c m ¿ sec ¿ °KJ 
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^ E x p o n e n t d e s S t r a h l u n g s ge s e t z e s 

$ i M o l e n b r u c h d e r i . t e n K o m p o n e n t e 

¿X L a p l a c e 1 s c h e r O p e r a t o r 

2 . K o n s t a n t e d e r W i d e r s t a n d s ­ T e m p e r a t u r ­

A b h ä n g i g k e i t von P t n a c h C a l l e n d a r 

A b w e i c h u n g d e s M e s s d r a h t e s a u s d e r M i t t e c m 

d e r K a p i l l a r e 

λ W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t W / m ° C 

A 0 W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t b e i G r · P r < 500 W / m ° C 

A¿ W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t d e r i . t e n K o m p o n e n t e W / m ° C 

λρ, W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t von P l a t i n W / m ° C 

ν W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t von Q u a r z g l a s W / m ° C 
A â n 

JU. Viskosität kg/m sec 

Q Dichte kg/m3 

fy Temperaturdifferenz zwischen Draht °C 

und Wand 

A wirksame Temperaturdifferenz zwischen °C 
S Draht und Umgebung bezüglich Strahlung 
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