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Uber die Kalibrierung des Knopfzellen-Moduls des
MMC 274 Nexus®

Dr. Ekkehard Fliglein

Einleitung

Das NETZSCH-Multi-Modul-Kalorimeter (MMC) 274
Nexus® (Abbildung 1) bietet drei unterschiedliche Mess-
module. Das ARC-Modul wird flir sogenannte Heat Wait-
Search-Tests (HWS) oder Untersuchungen des thermi-
schen Durchgehens eingesetzt [1][2]; das Scanning-
Modul eignet sich z.B. zur Auswertung endo- oder exo-
thermer Phasenlbergange oder zum Thermal Hazard
Screening [3][4] und das Knopfzellen-Modul ist spezi-
alisiert auf die Untersuchung von Batterien [5]. An das
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Knopfzellen-Modul lasst sich Uber einen LEMO-Stecker
ein externes Batteriezyklisiergerat anschlieBen. Die Sig-
nale fur Spannung und Strom werden in die Proteus®-
Auswertesoftware  Ubertragen; das resultierende
Leistungssignal wird automatisch ermittelt und fur das
Laden und Entladen unabhangig quantifiziert. Durch
die Erfassung des Warmeverlusts wahrend des Ladens
und Entladens ist es moglich, das Leistungsvermogen
einer Batterie zu bewerten. Zu diesem Zweck kommt ein
Zwillingsprobentrager wie bei der DSC (Dynamische Dif-
ferenz-Kalorimetrie) zum Einsatz (Abbildungen 2a, b, c).
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Da die meisten zerstorungsfreien isothermen Lade- und
Entladetests von Batterien in einem sehr kleinen Tempe-
raturfenster nahe Umgebungstemperatur ausgefihrt
werden, ist es unerlasslich, das Kalorimeter entspre-
chend zu kalibrieren. Fur die Temperatur- und Empfind-
lichkeitskalibrierung werden als Referenzmaterialien
Ublicherweise Metalle verwendet.

Temperatur- und Empfindlichkeitskalibrierung

Zur Vorbereitung der Proben oder Referenzmaterialien
konnen leere Behélter (Abbildung 3) analog zu DSC-
Tiegeln eingesetzt werden. Das MMC-Knopfzellen-
Modul ermoglicht das Scannen bei moderaten Heiz-
raten, was die dynamische Verschiebung minimiert und
die Vergleichbarkeit mit isothermen Messungen wie z.B.
dem Zyklisieren einer Batterie verbessert.

3 Leere Behalter (Referenz) und Behalter gefullt mit Referenzmaterialien

In Tabelle 1 sind die verwendeten Kalibriermaterialien
mit typischen Probeneinwaagen zusammengefasst.
Ein so erstelltes Kalibrierset fur das MMC-Knopfzellen-
Modul ist in Abbildung 4 gezeigt.

Gallium ist ein gebrauchliches, zertifiziertes und von
verschiedenen Institutionen vorgeschlagenes Kalibrier-
material fir Temperatur und Enthalpie [6]. Dennoch
wird es nur selten verwendet, da es mit Aluminium,
dem am haufigsten in der DSC eingesetzten Tiegel-
material, reagiert. Seine Schmelztemperatur liegt zudem
nur geringflgig Uber der Umgebungstemperatur. Da
die Batteriebehélter aus Stahl und die verwendeten
Heizraten vergleichsweise niedrig sind, fallen die oben
genannten Nachteile im Hinblick auf das MMC-Knopf-
zellen-Modul nicht ins Gewicht.

Tab 1. Materialien und Massen des Kalibriersets des MMC-Knopfzellen-Moduls

Kalibriermaterial Probeneinwaage [mg]

Gallium 4739
Indium 334,0
Zinn 324,0
Bismut 306,0

Calibration Set MMC in (1) 8n (8]
Order No.: T
2233194000

;31382

o
i Caiken
3B Cruiées E4T)

4 Kalibrierset fur das MMC-Knopfzellen-Modul

2|4 NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBe 42 - 95100 Selb - Deutschland
Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com

Schmelztemperatur [°C] Schmelzenthalpie [J/g]

29,76 80,2
156,6 28,6
2319 60,5
271,3 53,8
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Das Ergebnis fur das Schmelzverhalten der vorher dis-
kutierten Referenzmaterialien ist in Abbildung 5 dar-
gestellt. Die daraus berechneten Kalibrierpolynome fur
Temperatur und Empfindlichkeit sind in Abbildung 6

wiedergegeben. Zur Uberpriifung der beiden Kalibrier-
polynome fir die Temperatur und Sensitivitat kam mit
Naphthalin (C,H,) ein zusatzliches Kalibriermaterial
zum Einsatz.
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. Messergebnisse fur das Schmelzverhalten von Gallium, Indium, Zinn und Bismut
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. Kalibrierpolynome fur Temperatur (links) und Empfindlichkeit (rechts)
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7 Kalibrierpolynome fir Temperatur (links) und Enthalpie (rechts) mit den Ergebnissen fir Naphthalin (C, H,) (rot)

In guter Ubereinstimmung mit den Kalibrierpolynomen,
die mit den metallischen Proben ermittelt wurden, besta-
tigen die Ergebnisse flr Naphthalin die Validitat der Kali-
brierung (Abbildung 7).

Zusammenfassung

Diese Ergebnisse zeigen die Moglichkeit der Kalibrie-
rung von Temperatur und kalorischer Empfindlichkeit
des MMC-Knopfzellen-Moduls. Die Verwendung von
Gallium als Kalibriermaterial ist sehr wichtig, da eine kor-
rekte Kalibrierung nahe der Umgebungstemperatur fur
Batterieanwendungen unerldsslich ist. Isotherme Lade-
und Entladezyklen von Batterien werden flr gewohnlich
nahe der Umgebungstemperatur oder leicht daru-
ber durchgeflhrt. Die Ublicheren Standard-Kalibrier-
materialien wie z.B. Indium mit einer Schmelztempera-
tur von 156,6 °C liegen fur diese Anwendung zu weit
vom gewdlnschten Applikationsbereich entfernt.
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