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Konsistenz zwischen Methoden: Warmeleitfahigkeits-
messungen an GPO-3-Fiberglas mittels GHFM, LFA und HFM

Nate Martin, Brad Hammond und Purnima Barua, Applications Laboratory Burlington, MA, USA

Einleitung

Die Messung der Warmeleitfahigkeit von Polymerver-
bundwerkstoffen ist eine anspruchsvolle Aufgabe. Mit
ihren relativ hohen Warmeleitfahigkeiten, die haufig
zwischen 0,2 und 1 W/(m-K) liegen, sowie ihrer steifen
Struktur stellen sie eine Herausforderung fir gangige
stationare Warmemessverfahren wie die Guarded-Hot-
Plate-Methode (GHP) und die Warmeflussmessung
(HFM, engl. Heat Flow Meter) dar. Da diese Techni-
ken insbesondere flr komprimierbare Isolierungen
mit Warmeleitfahigkeiten von weniger als 0,1 W/(m-K)
entwickelt wurden, missen zur Ermittlung genauer ther-
mischer Eigenschaften von festen Polymeren auBerdem
besondere Vorkehrungen getroffen werden. Die Licht-
oder Laser Flash Analyse (LFA) hingegen wurde fur die
Messung homogener, isotroper Materialien entwickelt.
Die Beimischung géangiger Fullstoffe, wie Glasfasern,
kann zu Abweichungen in der Temperaturanstiegskurve
fuhren. Dies muss mit einem geeigneten Modell bertck-
sichtigt werden. Zur Berechnung der Warmeleitfahigkei-
ten solcher Materialien sind zuséatzlich DSC (dynamischer
Differenz-Kalorimetrie, engl. Differential Scanning Calori-
metry) Messungen erforderlich, um die spezifische War-
mekapazitatswerte zu ermitteln, da es in der LFA keine
vergleichbaren (anisotropen) Referenzstandards gibt.
Im Gegensatz dazu wurde die Technik des geschitz-
ten Warmeflussmessers (GHFM) speziell fiur die Mes-
sung fester Materialien mit Warmeleitfahigkeiten im
Bereich von 0,1 bis 30 W/(m-K) entwickelt. Das macht sie
zu einer praktischen und unkomplizierten Methode fur
die Bewertung der thermischen Eigenschaften solcher
Materialien.

Um die Eignung dieser Techniken fur die Messung von
verstarkten Verbundwerkstoffen zu untersuchen, wurde
GPO-3 - ein elektrisch leitfahiger, glasfaserverstarkter
Duroplast mit Polyestermatrix — mittels HFM, GHFM, LFA
und DSC untersucht. Aufgrund seiner elektrischen und
flammhemmenden Eigenschaften wird GPO-3 haufig als
elektrischer Isolator verwendet.
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Experimenteller Teil

Die Warmeleitfahigkeit wurde mit dem Guarded Heat
Flow Meter TCT 716 Lambda® und dem HFM 446
Lambda® gemal der ASTM-Standards E1530 bzw. C518
bestimmt. Die Temperaturleitfahigkeit wurde mit der LFA
467 HyperFlash® und die spezifische Warmekapazitat
(cp) mit der DSC 214 Polyma® gemaR den ASTM-Normen
E1461 bzw. E1269 bestimmt. Die Warmeleitfahigkeit
wurde anschlieBend aus den gemessenen Werten fir
die spezifische Warmekapazitat, die Temperaturleitfa-
higkeit und die Probendichte berechnet.

Von Polyply® Composites LLC wurde eine einzelne 305
x 305 mm grofBe Platte aus GPO-3-Glasfaser mit einer
Dicke von ca. 6 mm flr Testzwecke bereitgestellt. Die
GPO-3-Platte wurde zunachst mittels HFM unter Ver-
wendung eines Erweiterungssets gemessen. Dieses
besteht aus Silikonplatten und auf der Probenoberflache
angebrachten Thermoelementen, die den Kontaktwi-
derstand zwischen Probe und Gerateplatten verringern
und genaue Messung der Probenoberflachentempera-
tur ermoglichen. Die Messung der GPO-3-Platte erfolgte
bei mittleren Probentemperaturen von -10 bis 80 °C in
Schritten von 10 °C. Wahrend der Prifung wurde eine
Temperaturdifferenz von ca. 6 °C Uber der Probe auf-
rechterhalten. Fur die Kalibrierung wurde ein Referenz-
standard aus Borosilikatglas verwendet.

Nach Abschluss der HFM-Messungen wurde die Poly-
merverbund-Platte fur den GHFM-Test in vier Scheiben
mit einem Durchmesser von etwa 50 mm und fir die
LFA-Prifung in drei Scheiben mit einem Durchmesser
von etwa 12,5 mm geschnitten. Wahrend die vier GHFM-
Proben in ihrer Dicke unverédndert blieben, wurden die
drei LFA-Proben fur die Prifung auf eine Dicke von etwa
2 mm abgeschliffen.
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Die GHFM-Messungen (Abbildung 1) wurden in einem
Temperaturbereich von etwa -10 °C bis 120 °C in Schrit-
ten von 10 °C durchgefihrt. Die Kalibrierung erfolgte
unter Verwendung von Vespel® SP-1, wobei zwischen
den Proben und den Gerateplatten eine diinne Schicht
silikonhaltiger Warmeleitpaste aufgetragen wurde, um
den Grenzflachenwiderstand zu minimieren. Wéhrend
der Prifung wurde ein Druck von ca. 175 kPa auf die Pro-
ben ausgelbt. Dabei wurde eine Temperaturdifferenz
von etwa 24 °C tber die Proben aufrechterhalten.

1  GHFM-Proben (Durchmesser: 50 mm),
ausgeschnitten aus einer groBeren
HFM-Platte mit sichtbarer Glasfaser-
verstarkung.

Die LFA-Messungen wurden auf dhnliche Weise in einem
Temperaturbereich von etwa -10 °C bis 120 °C in Schrit-
ten von 10 °C durchgeftihrt. Die Proben wurden dazu
vor der Priafung mit einer etwa 5 um dicken Graphit-
schicht bespriht. Die Warmeleitfahigkeit wurde mit

dem NETZSCH-Transparent-Modell [1] berechnet, das die
Strahlungseffekte in der Temperaturanstiegskurve der
Messung korrigiert. Die mittels DSC bestimmten Werte
fur die spezifische Warmekapazitadt wurden in Verbin-
dung mit der gemessenen Probendichte verwendet, um
die Warmeleitfahigkeitswerte zu berechnen.

Die maximale Pruftemperatur von 120 °C mittels GHFM
und LFA wurde so gewahlt, dass sie sicher unter dem
mechanischen U.L.-Temperaturindexwert von 140 °C
liegt. Dadurch wird sichergestellt, dass sich die Probe von
Messung zu Messung nicht verdndert und den 175 kPa
standhalten kann, denen die GHFM-Proben ausgesetzt
waren. [2]

Ergebnisse und Analyse
Zu beachten ist, dass die angegebenen Ergebnisse fur
alle Methoden nicht bezliglich der Warmeausdehnung

korrigiert sind.

Die Ergebnisse der Warmeleitfahigkeitsmessungen sind
in Abbildung 2 dargestellt.
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2 Wirmeleitfahigkeit gegen die Temperatur von GPO-3 Fiberglas, gemessen mit drei unterschiedlichen Methoden: GHFM, HFM und LFA.
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Zusammenfassung

Trotz moglicher Herausforderungen bei der Messung
von faserverstarkten Polymeren weisen die Ergebnisse
aller Methoden eine gute Konsistenz auf. Die in Abbil-
dung 1 dargestellten Fehlerbalken betragen +5 % bei
Verwendung der mittels GHFM gemessenen Werte; fast
alle mit den einzelnen Methoden ermittelten Werte far
die Warmeleitfahigkeit liegen innerhalb dieses Bereichs.
Die Warmeleitfahigkeitswerte aus den GHFM Messun-
gen bei den angegebenen Temperaturen wurden auf
der Grundlage eines quadratischen Fits der Messpunkte
von der Messsoftware automatisch bestimmt. Die fir
LFA angegebenen Warmeleitfahigkeitswerte wurden
aus der Materialdichte, der mit LFA gemessenen Tempe-
raturleitfahigkeit und der mit DSC gemessenen spezifi-
schen Warmekapazitat berechnet.

Bei den HFM-und LFA-Ergebnissen ist mit einer erhohten
Messunsicherheit zu rechnen. Die im Vergleich zu den
beiden anderen Methoden niedrigeren HFM-Werte der
Warmeleitfahigkeit waren aufgrund des sehr geringen
Wairmewiderstands der Probe von etwa 0,011 m2K/W
zu erwarten. Dieser Wert betragt fast die Halfte des fur
das Gerat angegebenen Grenzwerts von 0,02 m2.K/W.
Die LFA-Ergebnisse sind nicht bezlglich der Warmeaus-
dehnung korrigiert. Dennoch zeigen die Ergebnisse die-
ser Studie, dass sich Polymermatrix-Verbundwerkstoffe
mit verschiedenen Techniken messen lassen und eine
gute Ubereinstimmung zwischen den Methoden erzielt
werden kann.
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