NOTIZEN

den elektronenoptischen Aufnahmen geht diese breitere
Streuung deutlich hervor. Aus Abweichungen von der
Symmetrie der 4 (T)-Kurven lassen sich aus Aussagen
iber die Verteilungskurven machen, wenn man einen
linearen Zusammenhang zwischen Ty und der spezifi-
schen Oberflache zugrunde legt.

Bei einer ersten Deutung der gefundenen Teilchen-
groBleabhingigkeit der Néel-Temperatur gehen wir da-
von aus, dal mit abnehmendem Durchmesser der Kri-
stallite eine der Chromionenzahl im Kristallinnern ver-
gleichbare Zahl von Ionen in der Oberflichenschicht
eingelagert ist. Es tritt dadurch eine Abnahme der mitt-
leren Anzahl von Cr—Cr- und Cr—O —Cr-Bindungen
pro Chromion ein. Damit nimmt fiir die Randzone der
Wert des Austauschintegrals J ab, und das mittlere
Austauschintegral im Ausdruck fiir die Néel-Tempe-

15 M. M. ScuieBer, Experimental Magnetochemistry, Amster-
dam 1967, S. 43.
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Im Rahmen der Ermittlung thermophysikalischer
Eigenschaften von Metallen und metallischen Werk-
stoffen im Bereich hoher Temperaturen konnte ein
Mefverfahren zur genauen Bestimmung der Tempera-
turleitfdhigkeit mit Erfolg erprobt werden.

Zunichst wurde die Wirmeleitungsgleichung unter
Beriicksichtigung der Warmeverluste an der Oberfliche
einer sehr langen zylindrischen Probe formuliert und
unter der Bedingung gelost, dall ein Probenende sinus-
formigen Temperaturschwankungen der Frequenz
unterliegt. Wird nun an zwei Stellen auf der Probe,
deren Entfernung voneinander z betrage, die Tempera-
turwelle verfolgt, so ergibt sich aus dem Amplituden-
verhiltnis ¢ und der Phasenverschiebung ¢ zwischen
den MeBstellen die Temperaturleitfahigkeit a=1/o ¢,
zu

w

E=% Y oing" (1)

Es bedeuten ferner: 1= Wairmeleitfahigkeit, o =Dichte
und cp=spezifische Wiarme bei konstantem Druck.
Wihrend der Messung befindet sich die etwa 20 cm
lange und 0,5 cm dicke Probe in einem 60 cm langen
elektrisch beheizten Rohrenofen, der als dufleres Tem-
peraturbad betrachtet werden kann. Die sinusférmigen

1 H. Gonska, Diplomarbeit, Univ. K6ln 1968.
2 A.J. Ancstrom, Ann. Phys. 114, 513 [1861].
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ratur 1®

2JzS(5+1)

In~4= 3k

wird kleiner (4 =Weifische Konstante, S=Gesamtspin-
quantenzahl, k=Boltzmann-Konstante, z=Zahl der
nichstbenachbarten Metallionen).

Dieser Einflul auf das Austauschintegral wird mit
abnehmender Teilchengrofle ausgepridgter. Inwieweit
auch eine Zunahme von Gitterfehlstellen fiir die Ab-
nahme der Néel-Temperatur mitverantwortlich gemacht
werden mulf, kann nach den vorliegenden Untersuchun-
gen nicht entschieden werden.

Herrn cand. chem. E. Scuaumany haben wir fiir die Herstel-
lung der Proben sowie fiir seine Mithilfe bei den ESR-Mes-
sungen zu danken. Der Deutschen Forschungsgemeinschaft
sind wir fiir die Bereitstellung von Sachmitteln zu Dank ver-
pflichtet.

Temperaturwellen werden durch elektrische Beheizung
einer kleinen Heizwicklung mit Hilfe geeigneter elek-
tronischer Hilfsmittel auf dem einen Ende der Probe
erzeugt. Die mit einem speziellen Generator erzeugte
stufenformige Heizspannungsfunktion approximiert die
Funktion U=|U,-sin(w/2)t|. Dadurch ergeben sich
gute Form-, Amplituden- und Frequenzkonstanz und
gleichzeitig schnelle Einstellbarkeit der Temperatur-
welle.

Die an den MeBstellen abgegriffenen Temperatur-
differenzen Probentemperatur—Badtemperatur, die weit-
gehend von der Badtemperatur unabhingig und somit
driftfrei sind, werden verstirkt und der X- bzw. Y-

Achse eines Zwei-Koordinatenschreibers zugefiihrt.
Wihrend einer Schwingungsdauer registriert der
Schreiber somit eine Lissajousche Figur — im vorlie-

genden Fall eine Ellipse —, aus der in bekannter
Weise Phasenverschiebung und Amplitudenverhiltnis
der Temperaturwelle ermittelt werden kann. Gonska!
gibt auch ein Korrekturverfahren an, das bei langsamen
Temperaturdriften eine Auswertung der dann nicht
mehr geschlossenen Figuren ermoglicht.

Das hier angedeutete Verfahren stellt die Abwand-
lung einer von AncsTrOM 2 vorgeschlagenen Methode
dar. Uber ein dhnliches Verfahren haben in jiingster
Zeit unabhingig von der eigenen Arbeit Smanks, Krein
und Danieuson ® berichtet. Eine ausfiihrliche Darstel-
lung des eigenen Mefverfahrens werden Gonska und
KierspE4 zu einem spiteren Zeitpunkt an anderer
Stelle geben.

In einer Fehlerbetrachtung zeigt Gonska!, daB bei
diesem und &dhnlichen Verfahren die Genauigkeit der
Messung stark von der Wahl der geeigneten Frequenz
und Amplitude der Temperaturwelle abhédngt. Es er-
geben sich folgende grundsitzliche Regeln:

3 H. R. Smanks, A.H.Kieiwn u. G.C.Daniewson, J. Appl.
Phys. 38, 2885 [1967].
4 H. Gonska u. W. Kiersee, Z. Angew. Phys., demnichst.

Dieses Werk wurde im Jahr 2013 vom Verlag Zeitschrift fir Naturforschung
@ ® @ in Zusammenarbeit mit der Max-Planck-Gesellschaft zur Férderung der
BY ND Wissenschaften e.V. digitalisiert und unter folgender Lizenz verdffentlicht:
Creative Commons Namensnennung-Keine Bearbeitung 3.0 Deutschland
Lizenz.

This work has been digitalized and published in 2013 by Verlag Zeitschrift
fiir Naturforschung in cooperation with the Max Planck Society for the
Advancement of Science under a Creative Commons Attribution-NoDerivs
3.0 Germany License.

Zum 01.01.2015 ist eine Anpassung der Lizenzbedingungen (Entfall der
Creative Commons Lizenzbedingung ,Keine Bearbeitung*“) beabsichtigt,
um eine Nachnutzung auch im Rahmen zukiinftiger wissenschaftlicher
Nutzungsformen zu erméglichen.

On 01.01.2015 it is planned to change the License Conditions (the removal
of the Creative Commons License condition “no derivative works”). This is
to allow reuse in the area of future scientific usage.



784

1. Die Amplitude der Temperaturwelle soll an keiner
Stelle 3 °C iiberschreiten und 0,3 °C nicht unter-
schreiten.

2. Das Amplitudenverhiltnis soll bei etwa 2,7 liegen.

3. Der Abstand der Thermoelemente soll etwa ein Sech-
stel der gesamten Probenldnge betragen.

4. Die optimale Schwingungsdauer 7 (in sec) ist ge-
geben durch

7=0,07/a. (2)

In dieser Gleichung ist I die Gesamtlange der Probe
in cm und @ die Temperaturleitfihigkeit in cm?/sec.
Messungen wurden bisher an reinem Eisen und an
einem austenitischen Stahl von Raumtemperatur bis
nahezu 1000 °C durchgefiihrt. Die Eisenprobe hat die
folgende chemische Zusammensetzung in Gew.-Proz.:
0,0027 C, 0,001 Si, 0,001 Mn, 0,002 S, Spuren von Cr,
0,064 O, und 0,001 N,. In Abb.1 a ist die Tempera-
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Abb. 1. Temperaturleitfdhigkeit von Eisen und dem austeni-

tischen Stahl X8CrNiMoNb 16 16 zwischen Raumtemperatur

und 1000 °C. SKD = Smanks, Kreiv u. Danierson 3; RKB
= Ricurer u. Konruaas ® sowie Braun u. Konrmaas 7.

turleitfdhigkeit gegeniiber der Temperatur aufgetragen;
Abb. 1D bringt einen Ausschnitt mit Literaturvergleich
in der Umgebung der Curie-Temperatur T'c des Eisens.
Zwischen 0 und 650 °C ldBt sich die Temperaturleit-
fahigkeit recht gut durch die Funktion

@=0,228-exp(—T/520) (3)

anndhern. Dabei ist die Temperatur in °C einzusetzen;
die Konstante hat die Dimension cm?/sec.

5 B. Aseres, G.D. Copy u. D.S. Beers, J. Appl. Phys. 25,
58 [1954].

6 F. Ricuter u. R. Konrnaas, Arch. Eisenhiittenwes. 36, 827
[1965].
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Die eigenen Melergebnisse stimmen innerhalb der
MeBunsicherheit von etwa 2% mit den von ABELES,
Copy und Beers® veroffentlichten Daten iiberein. Die
im gleichen Temperaturbereich gewonnenen Mefergeb-
nisse von Smanks, KieiN und Danienson® (in Abb.1b
mit SKD bezeichnet) sowie die aus Messungen der
Wirmeleitfahigkeit von Ricuter und Koninaas® und
aus Messungen der spezifischen Wérme von Braun und
Konruaas 7 berechneten Werte der Temperaturleitfdhig-
keit (in Abb.1b mit RKB bezeichnet) sind in dem
Bildausschnitt mit den eigenen verglichen. Die Balken
zwischen T'¢ und der a-y-Umwandlung des Eisens ge-
ben die durch unterschiedliche Warmebehandlung von
Suanks, KLein und DanieLson 3 an Armco-Eisen gefun-
dene Streubreite an. — In Tab.1 sind die aus den
eigenen Messungen nach Gl. (1) gewonnenen Werte
fiir die Temperaturleitfahigkeit aufgefithrt, ferner die
Werte fiir die Warmeleitfahigkeit nach Ricater und
Konruaas 8 und die Werte fiir die spezifische Warme
nach Braun und Konruaas 7, aus denen sich in Verbin-
dung mit der Dichte® die Temperaturleitfdhigkeit be-
rechnen ldBt. Die Ubereinstimmung aller in jiingster
Zeit bekannt gewordenen Daten fiir die Temperaturleit-
fahigkeit des Eisens kann in Anbetracht der Schwierig-

Te.mp. agem. .l Cp 4 @ber.
in in in in in in
°C cm?/sec W/em-grd J/g-grd  g/cm?® cm?/sec

0 0,228* 0,822 0,431 7,86 0,243
20 0,219 0,810 0,427 7,86 0,241
50 0,206 0,777 0,455 7,85 0,218

100 0,187 0,731 0,479 7,84 0,195
150 0,171 0,685 0,501 7,83 0,175
200 0,155 0,640 0,522 7,82 0,157
250 0,141 0,595 0,540 7,81 0,141
300 0,128 0,561 0,560 7,80 0,128
350 0,116 0,530 0,581 7,79 0,117
400 0,107 0,500 0,603 7,78 0,108
450 0,097 0,469 0,626 7,97 0,096,
500 0,088 0,440 0,656 7,76 0,0865
550 0,080 0,412 0,693 T 0,077
600 0,071; 0,387 0,737 7,74 0,068
650 0063, 0366 0800 773 0,059
700  0,052; 0,347 0,890 1,42 0,050;
725 0,047, 0,339 0,962 A2 0,0454
750 0,040, * 0,331 1,101 gl 0,039,
775 0,035, 0,331 0,969 1,71 0,044,
800  0,044; 0,320 0,847 7,70 0,049
825 0,049 0,315 0,788 7,70 0,051,
850  0,051; 0,310 0,760 7,69 0,053
900 0,054, 0,301 0,724 7,68 0,054
916 0,055 * 0,300 0,718 7,68 0,054
916  0,064; 0,280 0,595 7,60 0,062
950 0,064, 0,274 0,598 7,59 0,0605
1000 0,065 0,271 0,604 7,58 0,059,

Tab. 1. Temperaturleitfihigkeit ¢, Warmeleitfihigkeit 1, spe-
zifische Wirme ¢, und Dichte ¢ von Eisen zwischen 0 und
1000 °C (* extrapolierter Wert).

7 M. Braux u. R. Konnaas, Phys. Stat. Sol. 12, 429 [1965] ;
s.a.: 0. VoLLMER, R. Konruaas u. M. Bravy, Z. Naturforsch.
21 a, 183 [1966].

8 Literaturwerte.
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keiten, im Bereich hoher Temperaturen solche Messun-
gen auszufiihren, als zufriedenstellend angesehen wer-
den.

Der hochwarmfeste austenitische Turbinenstahl
X8CrNiMoNb 16 16 hat die folgende chemische Zusam-
mensetzung: 0,05 C, 0,67 Si, 1,3 Mn, 15,8 Cr, 1,39 Mo,
15,8 Ni, 0,84 Nb und 0,001 N,; Wéarmebehandlung:
15 Min. bei 1100 °C gegliiht, dann an Luft abgekiihlt.
Konruaas und Mitarbeiter ? haben an diesem Stahl
auch Messungen der magnetischen Suszeptibilitdt bis
herab zur Siedetemperatur des fliissigen Heliums aus-
gefiihrt und bei 18 °K ein Maximum im Suszeptibili-
tatsverlauf gefunden, das einen Hinweis auf antiferro-
magnetisches Verhalten dieses Stahles bei tiefen Tem-
peraturen gibt. Die an diesem Stahl fiir die Tempera-
turleitfahigkeit gewonnenen Ergebnisse sind in Abb.
1 c eingezeichnet. Da das Aufheizen wéhrend der Mes-
sung eine Wirmebehandlung bedeutet, ist es verstidnd-
lich, daB die beim Aufheizen und beim Abkiihlen ge-
fundenen Kurven nicht vollstindig zusammenfallen.
Ein Literaturvergleich ist bei diesem Stahl nur indirekt
moglich, wenn man iiberhaupt die fiir einen rostfreien
18/8-Stahl in einem Sammelband 1° (es handelt sich
dort um den Stahl Nr. 19) angefiihrten Abschdtzungen
zum Vergleich heranziehen will; die Grofenordnung

9 R. Konrraas, A. A. RaisLe, W. Rocker u. W. D. Weiss, Z.
Naturforsch. 23 a, 611 [1968].
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wird hierbei zahlenmaBig richtig getroffen. Bei diesem
Stahl fallt auf, daB8 die Temperaturleitfdhigkeit gegen-
iiber reinem Eisen oberhalb 680 °C hoher liegt, da eine
Anomalie der spezifischen Wiarme in der Umgebung
der Curie-Temperatur wie beim reinen Eisen fortfallt.
Das Verhalten der Temperaturleitfahigkeit des Eisens
sowie ferritischer Eisenwerkstoffe in der Umgebung
der Curie-Temperatur sollte ein Hinweis sein, beim
Wirmen von Stahlblécken in Zukunft dem Bereich um
die Curie-Temperatur stirkere Beachtung zu schenken.
— Bei den eigenen Untersuchungen zeigte sich somit,
daB das hier skizzierte Verfahren zur Ermittlung der
Temperaturleitfahigkeit auch bei schlecht temperatur-
leitenden hochlegierten Eisenwerkstoffen einsetzbar ist.
Die Berichterstatter halten es durchaus fiir moglich,
dieses Verfahren auch oberhalb von 1000 °C anwenden
zu konnen.

Herrn Prof. Dr. Hemvrica Lance danken wir fiir die For-
derung dieser Arbeit. Das reine Eisen wurde uns von Herrn
Dr. G. Naeser, Mannesmann-Forschungsinstitut GmbH, Duis-
burg-Huckingen, und das Probenmaterial fiir die Unter-
suchungen an dem austenitischen Stahl von Herrn Dr.
H. Fasritius, August Thyssen Rohrenwerke AG, Metal-
lurgische Abteilung in Diisseldorf, zur Verfiigung gestellt.

Den genannten Herren sei fiir ihre Unterstiitzung recht
herzlich gedankt.

10 Physical constants of some commercial steels at elevated
temperatures, Butterworths Scientific Publications, Lon-
don 1953.



