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Zusammenfassung

Zur Reduzierung der Kalibrierunsicherheit bei Verwendung von Blockkalibratoren zur Kalibrierung von
Temperatursensoren wurde am Insitut fir Prozessmess- und Sensortechnik der TU limenau ein Konzept
mit einer Mehrzonenheizung, Warmestromsensoren und einer Mehrfach-Fixpunktzelle entwickelt. Der
Artikel erldutert das Konzept anhand eines Blockkalibrators im Temperaturbereich 70 °C bis 430 °C. Es
konnte eine Stabilitdt der Referenztemperatur von +4 mK und axiale Temperaturdifferenzen kleiner

455 mK erreicht werden.
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Einflihrung

Die Reduzierung der Unsicherheit bei der Verwen-
dung Blockkalibratoren fiir die Kalibrierung von
Temperatursensoren ist Gegenstand aktueller
Forschung im Institut fir Prozessmess- und
Sensortechnik (IPMS) der TU limenau. Als we-
sentliche Einfliisse auf die Kalibrierunsicherheit
sind Temperaturgradienten im Ausgleichsblock
des Blockkalibrators und die Kennliniendrift
des internen Referenzthermometers anzusehen.
Durch die Temeperaturgradienten im Ausgleichs-
block wir die Temperaturmessung ortsabhangig.
Die Kalibrierung des Prifling gegen die vom Re-
ferenzthermometer des Blockkalibrators gemes-
sene Temperatur ist dadurch mit einer héheren
Unsicherheit behaftet. Zuséatzlich verursacht die
Kennliniendrift des Referenzthermometers einen
Unsicherheitsbeitrag. Zur Reduzierung dieser
Einflisse wurde ein Konzept entwickelt, welches
zwei Kernpunkte umfasst. Zum einen dient ein
Regelungskonzept mit einer Mehrzonenheizung
und Warmestromsensoren zur Minimierung der
axialen Temperaturgradienten und zum anderen
wird eine Mehrfach-Fixpunktzelle zur in-situ-Ka-
librierung des Referenzthermometers integriert.
Das entwickelte Konzept wird im Folgenden
anhand eines am IPMS aufgebauten Blockka-
librators mit einem Arbeitstemperaturbereich von
70 °C bis 430 °C gezeigt.

Funktionsprinzip und mechanischer Aufbau

Das Fourier'sche Gesetz der Warmeleitung (1)
beschreibt die Warmetransportvorgénge in einem
Fluid oder Festkdrper mit der Warmeleitféhigkeit
A fur den statischen Fall.
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Anhand der fir rotationssymmetrische Koérper,
wie dem vorliegenden Ausgleichsblock, giins-
tigen Schreibweise in Zylinderkoordinaten (2)
ist erkennbar, dass jede Komponente des
Vektorfeldes der Warmestromdichte ¢ nur vom
Temperaturgradienten in der jeweiligen Richtung
abhangt. Umgekehrt bedeutet dies, dass der
Temperaturgradient gleich Null ist, wenn die War-
mestromdichte in der entsprechenden Richtung
gleich Null ist.

Durch den rotationssymmetrischen Aufbau des
Ausgleichsblockes und die hohe Warmeleitféhig-
keit des Materials (Cu, A = 320Wm~—1K™! bei
20°C [3]) kann der Temperaturgradient in Rich-
tung des Polarwinkels ¢ vernachlassigt werden.
Der Einfluss des Gradienten in radialer Richtung
% wird durch die koaxiale Anordnung von
Referenzthermometer und Priifling verringert und
im Idealfall eliminiert (Abb. 1). Zur Reduzierung
der Temperaturgradienten in z-Richtung dient die
Mehrzonenheizung in Verbindung mit drei War-
mestromsensoren (WSS). Diese sind innerhalb
des Ausgleichsblockes angeordnet und untertei-
len diesen axial in drei Teile. Die oberen beiden
Teile des Ausgleichsblocks bestehen aus Kupfer,
das zur Erhéhung der Korrosionsbesténdigkeit
bei hohen Temperaturen mit Nickel beschichtet
wurde. Der untere Teil des Ausgleichsblocks
enthalt die Mehrfach-Fixpunktzelle (MFPZ). Diese
ist in offener Bauform ausgefiihrt, besteht aus
Graphit und enthalt in getrennten Kammern die
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Fixpunktmaterialien Indium, Zinn und Zink. Die
Heizleistungen der Heizzonen an den Teilen
des Ausgleichsblockes werden so geregelt, dass
der von den WSS detektierte Warmestrom
in axialer Richtung minimiert wird. Ist dieser
Zustand bei allen drei WSS eingestellt sind
alle Teile des Ausgleichsblockes im thermischen
Gleichgewicht und damit die axialen Temperatur-
gradienten im Rahmen der Unsicherheit gleich
Null. Gleichzeitig halt der Regler die Temperatur
des Referenzthermometers auf ihrem Sollwert.
Um die Temperaturgradienten in radialer Richtung
zu reduzieren und den Ausgleichsblock gegen
thermisch Umgebungseinfliisse abzuschirmen ist
der innere Aufbau aus Ausgleichsblock, WSS und
zugehdrigen Heizzonen von einer Schildheizung
in radialer und axialer Richtung umgeben.
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Abb. 1: Schema des mechanischen Aufbaus des
Blockkalibrators.

Die Konstruktion des mechanischen Aufbaus wur-
de auf Basis von durch numerische Simulationen
und Optimierungen [8] gewonnenen Parametern
durchgefihrt. Mittels dieser Optimierungen wur-
den sowohl geometrische Parameter als auch
Materialeigenschaften sowie die Position der
WSS im Ausgleichsblock gefunden. Der Aufbau
der MFPZ wurde ebenfalls mittels numerischer
Methoden optimiert [11].
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Warmestromsensoren

Die im Blockkalibrator verwendeten Warme-
stromsensoren basieren auf dem Transversalen
Seebeck-Effekt [4]. Dieser kann in Materialien mit
anisotropen thermoelektrischen Eigenschaften
nachgewiesen und genutzt werden. FUr die
Anwendung im Blockkalibrator wurden Sensoren
aus einem Material mit kiinstlich erzeugter Ani-
sotropie hergestellt. Hierflir wurde ein Block aus
NiCr- und CuNi-Schichten diffusionsgeschweif3t
und unter einem Winkel von 45° geschnitten.
Aus diesem Ausschnitt wurden die Sensoren
gefertigt (Abb. 2). In einem anisotropen Material
ist der Seebeck-Koeffizient o ein Tensor 2.
Stufe. Hierfr kann ein winkelabh&ngiges Modell
der thermoelektrischen Transporteigenschaften
erstellt werden [10]. Diese werden durch die
Materialeigenschaften senkrecht (3) und parallel
(4) zur Schichtung und den Winkel s bestimmt.
Der Parameter v bezeichnet das Schichtdi-
ckenverhéltnis der beiden Materialien. Fir die
gefertigten WSS ist 8 = 45° und v = 1.

oL = OCuNi ANicr + ¥ ONicr ACuNi (3)
v AcuNi + Anicr

o — OCuNi YCuNi + V ONicr INiCr (4)
I YcuNi + ¥ INicr

Mit der bereits erlauterten Annahme eines
rotationssymmetrischen Temperaturfeldes (g—i =
0Krad™!) und eines Uber der Sensordicke b
konstanten Temperaturgradienten ergibt sich die
am WSS messbare Spannung U, geman (5).

U, = (O‘H — O'J_) sin (2 B) % AT, (5)

Damit ergibt sich ein Sensorsignal in z-Richtung
in Abhangigkeit des Temperaturgradienten in z-
Richtung.
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Abb. 2: Aufbau der Warmestromsensoren. Durch
den 45°-Schnitt des Metall-Multilagen-
Blockes entsteht ein Material mit kiinstli-
cher Anisotropie.

Die Anwendung im Blockkalibrator stellt einen
Spezialfall der Warmestrommessung dar, da nicht
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der absolute Wert des Warmestromes sondern
nur seine Richtung von Interesse ist. Die WSS
dienen hier als Nullindikatoren. Daher wurde flr
die Kalibrierung ein eigens entwickelter Aufbau [7,
6] verwendet. In diesem kann die Empfindlichkeit
S (6) von WSS ermittelt werden.

Uz

Die WSS zeigen prinzipbedingt ein Signal von
0V bei verschwindendem Temperaturgradienten.
Die ermittelte Empfindlichkeit dient als Parameter
for die Reglerdynamik. Da der W&rmestrom
im Arbeitspunkt als dem Temperaturgradienten
proportional angenommen werden kann (vgl. Gl.
(1)) treten daher nur dynamische Fehler wahrend
des Einschwingens auf.

S

Regelverhalten

Im Blockkalibrator kommt ein dezentraler Regler
zum Einsatz (Abb. 4). Als RegelgréBen dienen
die Temperatur des Referenzthermometers Tg.s,
die Signale der WSS und die Temperaturen des
Schildes Tx und Tp, (Abb. 3).
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Abb. 3: Position der EingangsgréBen (P) und
AusgangsgréBen (ATwss, Tref; Ta, Tba)
im Blockkalibrator.

Der Regler fir den Schild verwendet zwei
unabhéangige PID-Regler, mittels derer die Heiz-
leistungen der &uBeren Heizung Pa und der
auBeren Heizung des Deckels Pp, geregelt wird.
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RegelgréBe ist hier jeweils die an der Heizung
gemessene Temperatur.

Pp;
Po
Tsoil,Ref  =—>| Innerer Regler Pu
Py
TRef Ps;
ATiyss
Tsoir,A

Blockkalibrator

T50l1,0a Ta
TDa PA
PDa
Schildregler

Abb. 4: Struktur der dezentralen Regelung.
Tsonref ISt der  Sollwert  der
Referenztemperatur, Tsoia ist der
Sollwert der Temperatur der duBeren
Heizzone und Tsq pa ist der Sollwert der
Temperatur der duBeren Heizzone am
Deckel.

Der innere Regler verwendet einen PID-Regler
mit der Temperatur des Referenzthermometers
Tres als RegelgroBe. Die StellgroBe wird auf
alle Heizzonen gegeben und mittels der Si-
gnale der WSS und jeweils einem I|-Regler
innerhalb der Heizzonen verteilt. Hierbei ist
das Prinzip, dass die durch die I-Regler auf
einer Seite eines WSS addierte Leistung auf
der anderen Seite subtrahiert wird. Dadurch
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Abb. 5: Stabilitdt der Referenztemperatur (oben),
der Schildtemperaturen (Mitte) und der
WSS (unten). Als MaB fiir die Stabilitét
ist jeweils die zweifache Standardabwei-
chung der Stichprobe eingezeichnet.
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ist die Gesamtheizleistung immer durch den
PID-Regler der Referenztemperatur vorgegeben.
Die Heizleistungen am Deckel innen Pp; und
am Boden aussen Pg, werden in einem festen
Verhaltnis zu der Leistung der Heizzonen Oben
Po bzw. Boden innen Pg; betrieben.

Der implementierte Regler ist in der Lage
den Sollwert der Referenztemperatur zu halten
und gleichzeitig die Temperaturdifferenzen an
den WSS zu minimieren. Abbildung 5 zeigt
die Stabilitdt der RegelgréBen bei einem Soll-
wert von 430°C fir Tre. Mit der zweifachen
Standardabweichung der Stichprobe (~ 95%
Uberdeckung) als Maf fiir die Stabilitit ergeben
sich &4 mK flr Tgef, 230 mK flr Tp und Tp, und
+54 mK fir die WSS Uber einen Zeitraum von
2 h. Das Regelverhalten liegt damit in einem mit
dem aktuellen Stand der Technik vergleichbaren
Bereich [5].

Temperaturprofil

Zur Bestimmung des Temperaturprofils in der
Priflingsaufnahme des Blockkalibrators wurde
ein Pt100 mit einem Durchmesser von 1 mm
verwendet. Diese wurde bei verschiedenen
Temperaturen im Bereich von 70°C bis 430°C
beginnend bei der Position des Referenzsensors
in 10 mm-Schritten nach oben gezogen (Abb. 6).
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Abb. 6: Temperaturprofil in der Priflingsaufnah-
me des Blockkalibrators. Die durch-
gezogenen vertikalen Linien markieren
die Positionen der Warmestromsensoren
WSSy, (links) und WSSo (rechts). Die
gestrichelten Linie markieren die Position
der Luftvolumina in den Kammern der
MFPZ.

Es ist zu erkennen, dass in der Zone homogener
Temperatur zwischen den beiden Wéarmestrom-
sensoren WSSy, und WSSy (Lange 72 mm) die
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Temperaturdifferenzen Uber den gesamten Tem-
peraturbereich kleiner 55 mK sind. Hier ist die
kombinierte Unsicherheit der Profilbestimmung
von ~ 8 mK berlcksichtigt.

Es ist zu erkennen, dass die Temperatur zwi-
schen h = 0mm und h = 20 mm erhdht ist. Dies
wird durch die veranderten Warmetransportbe-
dingungen in diesem Bereich verursacht. Die
Kammern der MFPZ verfiigen Uber Luftvolumina
im oberen Bereich (vgl. Abb. 1), die als Reservoir
fur die sich ausdehnenden Fixpunktmaterialien
dienen. Da das Profil in der Zone homogener
Temperatur von diesem Effekt nicht betroffen ist,
ist er der Funktion des Blockkalibrators nicht
abtraglich.

Phasenumwandlungen

Die in der MFPZ eingesetzten Fixpunktmateriali-
en Indium, Zinn und Zink weisen unterschiedliche
Werte hinsichtlich der Latenten Warme auf (Tab.
1). Dies ist zum einen durch die jeweilige spe-
zifische Latente Warme des Materials und zum
anderen durch geometrische Randbedingungen
im Aufbau der MFPZ bedingt. Hier sind die
Volumina fir die einzelnen Materialien festgelegt
wodurch sich maximal einsetzbare Masse durch
die jeweilige Dichte ergibt.

Tab. 1: Masse und Latente Wérme der eingesetz-
ten Fixpunktmaterialien [1, 12, 2].

Fixpunktmaterial Masse/kg Latente Warme / kJ
Indium 0,056 0,136
Zinn 0,105 6,217
Zink 0,123 13,769

Die Latente Warme beeinflusst die Dauer des
Fixpunktplateaus (Abb. 7). In den Plateaus der
Phasenumwandlungen kénnen mittels verschie-
dener Methoden Fixpunkttemperaturen bestimmt
werden [9]. Die systematische Abweichung
zwischen diesen Temperaturen und der ITS-90-
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Abb. 7: Auf die jeweilige Temperatur am Wende-
punkt des Plateaus normierte Tempera-
turverldufe wéhrend der Phasenumwand-
lungen der Fixpunktmaterialien.
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Temperatur der Fixpunktmaterialien [13] kann
bestimmt werden und zur Kalibrierung des inter-
nen Referenzthermometers verwendet werden.
Dadurch wird eine ruckflhrbare Kalibrierung
moglich.

Zusammenfassung und Ausblick

Es wurde ein Konzept zur Reduzierung der
axialen Temperaturgradienten und zur in-situ-
Kalibrierung des internen Referenzthermometers
in einem Blockkalibrator dargestellt. Die Ergeb-
nisse zeigen, dass die Temperaturdifferenzen in
der Zone homogener Temperatur in der Priiflings-
aufnahme auf £55 mK reduziert werden kénnen
und eine Stabilitét der Referenztemperatur von
+4mK erreicht wird. Die in-situ-Kalibrierung
des Referenzthermometers ist an den drei
Fixpunkten der Mehrfachfixpunktzelle méglich. In
weitergehenden Untersuchungen miissen die Re-
produzierbarkeit der Fixpunkttemperaturen und
deren Drift iber einen langeren Zeitraum ermittelt
werden. Diese Eigenschaften sind wichtig fur
das gezeigte Konzept und kdnnen erst nach
Abschluss der Untersuchungen bewertet werden.
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