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ThermoOptische Messverfahren
(TOM) fur die Hochtemperatur-
Prifung von Feuerfestwerkstoften

von Friedrich Raether, Holger Friedrich, Jens Baber

Feuerfestwerkstoffe sind der Schlssel fur die Entwicklung neuer energieeffizienter Thermoprozesse. Bei deren Hochtem-
peratur-Charakterisierung bestehen Licken, die durch eine neue Generation von ThermoOptischen Messanlagen (TOM)
geschlossen werden. Mit den neuen Verfahren wird das thermophysikalische und thermochemische Materialverhalten
bis zu Temperaturen von ca. 1.800 °C unter definierten Bedingungen erfasst. Neue Feuerfestmaterialien und Thermo-
prozesse kdnnen damit zielgerichteter entwickelt werden.

ThermoQOptical Measuring methods (TOM) for high-
temperature testing of refractories

Refractories are the key for the development of new energy efficient thermal processes. Existing deficiencies in their
high-temperature characterization are closed by a new generation of ThermoOptical Measuring devices (TOM). Using
the new methods enables the characterization of thermochemical and thermophysical material behaviour up to tem-

peratures of 1,800 °C. By that, new refractories and thermal processes can be developed more purposefully.

armeprozesse sind flr einen grofen Teil des Ener-
\/\/gieverbrauchs im verarbeitenden Gewerbe ver-

antwortlich: 2016 wurden in der Bundesrepublik
ca. 1.700 PJ (1.015 Joule) fUr Prozesswarme benétigt, davon
mehr als die Halfte fir Hochtemperatur-Prozesse mit Tempe-
raturen Uber 1.000 °C. Das entspricht ca. 20 % des gesamten
Endenergieverbrauchs in Deutschland [1]. Hinzu kommen
weitere Warmeprozesse vor allem bei der Energieerzeugung
und in privaten Heizanlagen. Um die Klimaschutzziele aus dem
Parisabkommen gemadls den Vorgaben der EU umzusetzen,
d. h.40 9% Absenkung der Treibhausgasemissionen bis 2030 in
Bezug zum Vergleichsjahr 1990, sind drastische Verbesserun-
gen bei der Energieeffizienz von Warmeprozessen erforderlich.
Feuerfestwerkstoffe leisten dazu einen wesentlichen Beitrag.
Als Warmeisolierung verhindern sie unerwinschte Verluste von
Prozesswarme, und als Formgebungs- bzw. Brennhilfsmittel
dienen sie zur Abtrennung und Halterung des Erwarmungs-
guts. Als Ofenauskleidung benétigen Feuerfestwerkstoffe
insbesondere eine niedrige Warmeleitfahigkeit; aber auch eine

gute Dimensionsstabilitat ist wichtig, um die Ausbildung von
Warmelecks im Langzeiteinsatz zu vermeiden. Bei Formge-
bungs- und Brennhilfsmitteln sind in erster Linie eine niedrige
Warmekapazitat und ein niedriges Gewicht erforderlich, weil
deren zyklische Erwdrmung jedes Mal zusatzliche Energie
kostet. Darlber hinaus benétigen Feuerfestwerkstoffe haufig
eine hohe Thermoschockbestandigkeit, Korrosionsbestan-
digkeit und Kriechfestigkeit. Diese Eigenschaften erhohen
die Lebensdauer von Feuerfestprodukten. Sie tragen damit
entscheidend zum CO,-Fullabdruck der Feuerfestwerkstoffe
bei. Da Feuerfestwerkstoffe zumeist in energieaufwandigen
Warmeprozessen erzeugt werden, leistet auch die Prozess-
optimierung der Herstellprozesse von Feuerfestwerkstoffen
einen wichtigen Beitrag zur Energieeffizienz [2].

Anforderungen an Hochtemperatur-
Messsysteme fiir Feuerfestwerkstoffe

Die Entwicklung neuer energieeffizienterer Warmeprozes-
se erfordert nicht nur Feuerfestwerkstoffe mit verbesserten
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Bild 1: Querschnitt durch einen Rollenofen: FE-Simula-
tion zu Warmestromen (Pfeile) und Isothermen
(Linien) in der Ofenisolierung

Eigenschaften. Fir die Auslegung der entsprechenden
Thermoprozessanlagen ist auch eine genaue Kenntnis der
Einsatzeigenschaften der verwendeten Feuerfestmateri-
alien erforderlich. Diese Auslegung beruht zunehmend
auf Computersimulationen — z. B. mit Finite-Elemente
(FE)- oder Finite-Volumen (FV)-Verfahren (Bild 1). Die
Computersimulation benétigt exakte Eingangsgrofen fur
die Materialeigenschaften der Feuerfestwerkstoffe. Anders
als bei Werkstoffen, die bei Raumtemperatur verwendet

Bild 3: ThermoOptische Messanlage TOM_ac zur In-situ-Messung von
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Warmeprozessen in inerter und reduzierender Atmosphdre

Bild 2: Typisches Feuerfestmaterial
(Bauxitstein B80)

werden, kdnnen viele Hoch-
temperatur-Eigenschaften
von Feuerfestwerkstoffen
bisher nicht ausreichend
genau gemessen werden.
Herkdmmliche Methoden
zur thermischen Analyse
besitzen meistens ein klei-
nes Messvolumen [3]. Feu-
erfestwerkstoffe sind jedoch
sehr heterogen aufgebaut
(Bild 2), was grof3e Messvo-
lumina im Bereich von eini-
gen 10 cm3 erfordert, um
hinreichend reprasentative
Messergebnisse zu erhal-
ten. Deshalb sind spezielle
genormte Testverfahren
fur grolBvolumige Feuerfestproben im Gebrauch. Diese
ermdglichen einen direkten Vergleich verschiedener Mate-
rialien bei gleicher Geometrie und gleichen Versuchsbe-
dingungen. Sie liefern jedoch nicht die fur die Compu-
tersimulation benétigten exakten Materialeigenschaften.

Beispielsweise werden Thermoschockeigenschaften
gemessen, indem Feuerfeststeine auf eine definierte Tem-
peratur erwarmt und dann in einem kalten Medium (Was-
ser, Gasstrom) abgeschreckt werden [4]. Aus der Abnahme
der Festigkeit oder anderer mit der Festigkeit korrelierter
KenngroBen wie der Ultraschallgeschwindigkeit wird dann
eine so genannte Thermoschockfestigkeit abgeleitet. Diese
ist fir den direkten Vergleich verschiedener Feuerfeststeine
gut geeignet, ermdglicht aber keine Vorhersagen, wie diese
sich unter Einsatzbedingungen bei ganz anderen zeitab-
héngigen Temperaturfeldern verhalten.

Eine andere sehr wesentliche Anforderung ist die Kont-
rolle der Atmosphaére, bei der Hochtemperatur-Eigenschaf-
ten von Feuerfestwerkstoffen gemessen werden. Dies gilt
besonders, wenn oxidationsempfindliche Materialien wie
Metallschmelzen oder kohlenstoffhaltige Feuerfestwerk-
stoffe untersucht werden. Auch bei In-situ-Messungen
wéahrend der Warmebehandlung zur Herstellung von
Feuerfestwerkstoffen ist eine exakte Reproduktion pra-
xisrelevanter Ofenatmosphéren unter Laborbedingungen
erforderlich [5].

ThermoOptische Messanlagen (TOM)

ThermoOptische Messanlagen - kurz TOM-Anlagen -
werden bereits seit den 1990er Jahren entwickelt [6].
Sie basieren auf berihrungslosen — optischen — Dimen-
sionsmessverfahren. Die Proben befinden sich in einem
Messofen unter definierter Temperatur und Atmosphéare.
Durch ein spezielles Schattenwurfverfahren und eine
eigens entwickelte Bildanalysesoftware konnten eine



sehr hohe Messauflésung und insbesondere auch eine
exzellente Reproduzierbarkeit erreicht werden [7]. Die
Messauflosung fur einfache Dimensionsgréfen wie der
Probenhdhe oder -breite liegt mittlerweile bei ca. 0,2 pm.
Die an Sinterversuchen gemessene Reproduzierbarkeit
betragt 0,013 % und wird augenscheinlich nur durch
Schwankungen in der Grundichte der verwendeten
Proben limitiert. Es wurde gezeigt, dass die optische
Dimensionsmessung mit anderen berlUhrungslosen
Messverfahren kombiniert werden kann. Z. B. wurde
ein spezielles Laser-Flash-Messverfahren entwickelt,
mit dem die Temperaturleitfahigkeit bis zu sehr hohen
Temperaturen von ca. 2.000 °C ohne Probenkontakt und
ohne die sonst notwendigen zuséatzlichen Beschichtun-
gen gemessen werden kann [8]. Beschichtungen oder
Verfahren, bei denen Kontakt zu anderen Materialien wie
Thermoelementen erforderlich ist, flihren zu Artefakten
bei der Laser-Flash-Messung — insbesondere bei sehr
hohen Temperaturen. Bei herkdmmlichen Laser-Flash-
Verfahren ist das Messvolumen stark limitiert, weil die
Auswertung der Messdaten einen eindimensionalen
Warmefluss erfordert [9]. Fur die TOM-Anlagen konn-
te das sehr kleine Messvolumen wesentlich erweitert
werden, indem eine inverse FE-Simulation der Tempe-
raturfelder durchgefihrt wurde. Damit wurde die fir
Feuerfestwerkstoffe relevante Probengré3e von einigen
10 cm3 erreicht [10].

Bild 3 zeigt als Beispiel die ThermoOptische Messanlage
TOM_ac. Die Anlage verflgt Uber einen grafitbeheizten
Ofen mit einer Maximaltemperatur von 2.200 °C, in dem
inerte oder reduzierende Atmospharen realisiert werden
kénnen. Zur Messung dienen der optische Strahlengang
und eine Thermowaage. Aullerdem kdnnen bei Bedarf
definierte uniaxiale Kréfte auf die zu untersuchende Probe
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Bild 4: Ubersicht tiber die Entwicklungen im Projekt EnerTHERM

ausgelbt und die resultierenden Verformungen mittels der
optischen Dimensionsmessung erfasst werden. In TOM_ac
werden z. B. Benetzungsversuche von Metallen gegentber
Feuerfestwerkstoffen durchgefiihrt. AuBerdem werden
das Pyrolyse-, Sinter- und Kriechverhalten von Feuerfest-
werkstoffen untersucht. Diese Daten dienen als Input fiir
FE-Simulationen, mit denen Prozessparameter optimiert
werden [2]. Da nicht alle industrierelevanten Ofenatmo-
spharen in einem Ofen realisiert werden kénnen, wurden
vier weitere TOM-Anlagen fur Luft-, Wasserstoff- bzw.
Brenngasatmosphare aufgebaut.

Im Rahmen eines vom Bayerischen Wirtschaftsministeri-
um geférderten grol3en F&E-Projekts wurde am Fraunhofer-
Zentrum HTL eine neue Generation von ThermoOptischen
Messanlagen entwickelt, mit denen Materialeigenschaften
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Bild 5: ThermoOptische Messanlage TOM_wave (links) sowie schematische Darstellung der Messmodi (rechts)
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Bild 6: Korrosionsprifstand TOM_chem (links) sowie Prinzipschema zum Gasfluss (rechts)
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von grofen Proben bei hohen Temperaturen unter defi-
nierten Atmosphdaren gemessen werden kénnen. Das Pro-
jekt mit dem Titel ,Nachhaltige Warmeprozesse” (Akronym
EnerTHERM) hatte die Verbesserung der Energieeffizienz
von industriellen Warmeprozessen zum Ziel [11]. Es wurde
2013 begonnen und 2018 abgeschlossen. Neben neuen
Hochtemperatur-Messverfahren wurden auch Simulations-
verfahren entwickelt, mit denen die Prozessparameter bei
Trocknungs-, Entbinderungs-, Sinterungs- und Infiltrations-
prozessen gezielt optimiert werden kdnnen [12]. AuBerdem
wurden neue Feuerfestwerkstoffe und Verbundkeramiken
fur den Hochtemperatur-Einsatz entwickelt (Bild 4).

Der Thermolastpriifstand TOM_wave
Bild 5 zeigt die ThermoOptische Messanlage TOM_wave,
die zur Hochtemperatur-Prifung thermomechanischer
Materialeigenschaften konzipiert, aufgebaut und in Betrieb
genommen wurde. Die Anlage wurde fUr den so genann-
ten heilsen Thermoschock ausgelegt, weil dieser unter
sehr viel definierteren Bedingungen durchgefihrt werden
kann als der Ubliche kalte Thermoschock. Entsprechende
Versuche wurden seit den 1990er Jahren zundchst mittels
Infrarotheizung [13] und spater mittels Laserbestrahlung
[14] publiziert. Aber auch der heilse Thermoschock wurde
bisher immer nur gegentber Raumtemperatur als Ver-
gleichstemperatur durchgefiihrt, was nicht den typischen
Belastungen von Feuerfestwerkstoffen entspricht.
TOM_wave kombiniert einen Hochtemperatur-Ofen mit
einem 600 Watt CO,-Laser, speziellen optischen Strahlengan-
gen und einem automatischen Probenwechsler. Auf diese
Weise kann das Materialverhalten unter variabler thermischer
Beanspruchung untersucht werden. Der Strahlengang flr
den Laser wurde so konzipiert, dass wahlweise eine ein- oder
beidseitige Erwdrmung der scheibenférmigen Proben még-
lichist. Der Strahldurchmesser auf der Probe kann zwischen
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2 und 20 mm, die Laserintensitat in Rampen in kurzen Zeiten
zwischen 0 und 100 % verandert werden. Zusatzlich kann
der Laser auch gepulst arbeiten und die Proben innerhalb
von wenigen Sekunden um ca. 1.000 K aufwarmen. Bei
beidseitiger Bestrahlung kénnen die fir Thermoschock-
und Thermozyklierversuche benétigten thermischen Lasten
eingebracht werden. Die einseitige Bestrahlung der Proben
erlaubt mittels zweier auf die Rickseite bzw. auf den Rand
der Proben ausgerichteter Pyrometer die Bestimmung der
Temperaturleitfahigkeit und mittels vierer durch Schallrohre
an den Ofen gekoppelter Mikrophone die Messung von
Eigenfrequenzen. Fir die Berechnung der Temperaturleit-
fahigkeit aus den Pyrometersignalen wird in der bereits
oben erwahnten Auswertemethodik eine inverse Simula-
tion der Warmeausbreitung in den Proben mittels eines
2> D FE-Modells durchgefuhrt. Auch die Interpretation der
Eigenschwingungssignale und die Umrechnung in Elasti-
zitdtsmoduln erfolgen mit FE-Verfahren. Die eingesetzten
Mikrophone ermoglichen eine Laufzeitfilterung der von der
Probe emittierten Schallsignale, was wichtig ist, um Stérge-
rausche aus dem Ofen oder der Umgebung zu unterdriicken.
Die nachzuweisenden Gerdusche von der Probe liegen in
einem Frequenzbereich bis 40 kHz, was hohe Datenaufnah-
meraten der Mikrophone erforderlich macht. Bei der Schall-
emissionsmessung fallen also sehr grol3e Datenmengen an.
Deren Filterung erfolgt Uber Laufzeitunterschiede mittels
Kreuzkorrelationsfunktionen, die paarweise fur je zwei Mik-
rophone berechnet werden. Die Datenverarbeitung wird
mit hochgradig parallelisierten Prozessoren durchgefiihrt.
TOM_wave verfligt auBerdem Uber einen optischen Strah-
lengang zur Messung von Warmeausdehnungskoeffizienten.
Die Warmeausdehnungskoeffizienten werden u. a. benétigt,
um die thermischen Spannungen zu berechnen, die bei den
Thermoschockversuchen entstehen. Die entsprechenden
FE-Simulationen bendtigen aulBerdem die Elastizitdtsmoduln
sowie die Tempera-
turleitfahigkeiten,
die alle an derselben
Anlage tempera-
turabhdngig gemes-
sen werden kénnen.
Erste Experimente
an TOM_wave zei-
gen eine gute Uber-
einstimmung von
gemessenem und
simuliertem  Ther-
moschockverhalten
[15]. Weiterhin ist ein
IR-Spektrometer an
TOM_wave ange-
flanscht, mit dem die
spektrale Emissivitat
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von Feuerfestmateria-
lien bis zu sehr hohen
Temperaturen gemes-
sen werden kann. Die
spektrale Emissivitat
ist eine wichtige GroRe
bei Warmetransport-
berechnungen in
Thermoprozessanlagen
und haufig nicht genau
genug bekannt.

Der Korrosion-
spriifstand
TOM_chem

Zur  Messung des
Hochtemperatur-
Korrosionsverhaltens
von Werkstoffen unter
industrierelevanten
Atmospharen dient die
neue ThermoOptische Messanlage TOM_chem (Bild 6).
Durch die weitestgehend korrosions-, erosions- und hit-
zebestandige Innenauskleidung aus Nitrid-gebundenem
Siliziumcarbid kénnen Proben hochaggressiven Medien
Uber lange Zeit ausgesetzt werden. Die Proben werden
dazu in einem HeilSgasstrom mit kontrollierter Stromungs-
geschwindigkeit ausgelagert, der Uber eine Verdampfer-
einheit mit genau dosierten, korrosiven Démpfen und tber
einen Partikelinjektor mit abrasiven Staubpartikeln beladen
werden kann. Der Partikelinjektor kann Staubpartikel im
Grolenbereich von 20 bis 250 um mit einem Massenstrom
zwischen 0,1 und 10* g pro Stunde zufthren.

Die Detektion von Gewichtsdnderungen der Probe erfolgt
bertihrungslos mittels einer Magnetschwebewaage, deren
empfindliche Elektronik vom Rezipienten gasdicht entkoppelt
ist. Bei einem maximalen Probengewicht von 50 g besitzt
die Waage eine Aufldsung von 10 mg. Wahrend der Wéagung
wird der Gasstrom automatisch an der Probe unterbrochen
und Uber einen Nebenstrang umgeleitet. Zusatzlich werden
Gaszusammensetzung, Volumenstrom und Temperatur Gber-
wacht. Die Gasmessungen erfolgen mittels einer im Projekt
EnerTHERM entwickelten Messlanze mit 3D-gedruckter Sen-
sorspitze. Zur Erzeugung des Volumenstroms wurde ein Venti-
lator in den Abgasstrang eingebaut. Ein Zyklon ermdglicht die
vorherige Abtrennung der Partikel, sodass der Ventilator vor
Abrasion geschiitzt ist. TOM_chem kann bis zu Temperaturen
von 1450 °C und Gasstrémen bis ca. 20 m/s eingesetzt werden.

Der mechanische Hochtemperatur-Priif-
stand TOM_mech

Bild 7 zeigt die neue ThermoOptische Messanlage TOM_
mech fur mechanische Hochtemperatur-Prifungen, die im
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Rahmen des Projekts EnerTHERM entwickelt wurde. Durch
die Kopplung eines Hochtemperatur-Ofens mit optischer
Achse mit einem Universalprifrahmen erlaubt TOM_mech
die Untersuchung des mechanischen Verhaltens von gro-
en Proben unter unterschiedlichen mechanischen Lasten:
Biege-, Druck- und Zugversuche sowie tribologische Unter-
suchungen bei Temperaturen bis 1.750 °C. Die maximale
Druckkraft betragt 150 kN, das maximale Drehmoment
500 Nm. Durch eine integrierte Muffel und separate Gas-
fihrungen zu den Heizern sind auch Messungen unter nicht-
oxidischer Atmosphéare maoglich. Fir TOM_mech wurden
spezielle Probenhalter konzipiert, um die Krafteinleitung
Uber massive Druckstangen aus Feuerfestmaterial realisieren
und gleichzeitig variable Lasten auf die Proben Gbertragen
zu kénnen. Die Verformungen werden mittels der optischen
Messtechnik im heil3en Bereich des Ofens gemessen, sodass
im Unterschied zu herkdmmlichen Hochtemperatur-Prifan-
lagen Verfélschungen durch Temperaturgradienten in den
Druckstangen ausgeschlossen sind. Ein weiterer Vorteil der
optischen Dimensionsmessung in Verbindung mit uniaxialen
Druckversuchen ist die gleichzeitige Erfassung von axialen
und transversalen Dehnungen. Auf diese Weise kann neben
der uniaxialen Viskositat auch die viskose Poissonzahl ermit-
telt werden. Beide Kennzahlen werden in FE-Simulationen
benétigt, um das Verformungsverhalten von Bauteilen bei
hohen Temperaturen zu berechnen.

Fazit

Im Rahmen des gerade abgeschlossenen Projekts EnefTHERM
wurde eine neue Generation von ThermoOptischen Mess-
verfahren entwickelt, mit denen Hochtemperatur-Eigen-
schaften von Feuerfestwerkstoffen gemessen werden [16].

Bild 7: ThermoOptische Messanlage TOM_mech zur mechanischen Hochtemperatur-Prifung (links) und
Visualisierung des Messofens (rechts)
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Die Verfahren verfligen Gber die dafiir nétigen Vorausset-
zungen, indem sie ein ausreichendes Messvolumen, eine
definierte Atmosphdre und definierte Temperaturen bieten.
Sie erfassen die fUr den Einsatz von Feuerfestwerkstoffen
relevanten thermophysikalischen und thermochemischen
Materialeigenschaften: Thermoschockbestandigkeit, Ther-
mozyklierbarkeit, Warmeleitfahigkeit, Warmekapazitat, War-
medehnung, Emissivitat, Elastizitdtsmoduln, Kriechfestigkeit,
Hochtemperatur-Festigkeit und Korrosionsbestandigkeit.
Insbesondere wurden sie daftir ausgelegt, Eingangsgro-
Ben fur FE-Simulationen von Hochtemperatur-Prozessen zu
liefern. Die Auslegung neuer Thermoprozesse soll dadurch
zielgerichteter durchgefuhrt, die Materialauswahl erleich-
tert werden. Erste erfolgreiche Messungen an den neuen
TOM-Anlagen zeigen das Potenzial fir die Entwicklung
energieeffizienter Thermoprozesse auf.
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