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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit beschéftigt sich mit der Entwicklung eines neuen, mittlerweile
patentierten Messverfahrens (”Verfahren zur Bestimmung eines Temperaturfeldes”, For-
schungszentrum Karlsruhe, Deutsches Patent, DE 102008056329 Offenlegung 25. Sep-
tember 2008, Christine Klein [Kle08] ) fiir das lokale Temperaturfeld von Wasser durch-
stromten Mikrowarmetibertragerkanalen.

Bisher sind experimentelle Daten in der Literatur zum Warmeiibergang in Mikrokanélen,
basierend auf integralen Messungen der Ein- und Austrittstemperatur, widerspriichlich,
unvollstandig und weisen groflere Diskrepanzen im Vergleich zu makroskopischen Korre-
lationen auf. Ein ortsauflosendes Messverfahren kann helfen, die Widerspriiche zu klaren
und grundlegende Messungen in Mikrokanélen durchzufiihren.

Fir die experimentellen Untersuchungen wird ein Versuchsaufbau mit einer modularen,
optisch zuganglichen Mikrokanalbaugruppe mit einem einzelnen Rechteckkanal, in dem
Reynolds-Zahlen bis Re < 1100 realisiert werden kénnen, konzipiert. Der symmetrische
Aufbau gewéhrleistet einen symmetrischen Wandwérmestrom. Druck, Einlauftempera-
tur, Massenstrom und Wandtemperatur konnen hochprazise kontrolliert werden, um das
Messverfahren mit isothermen Temperaturfeldern (Genauigkeit von unter 0,02°C') kali-
brieren und unter genau definierten Versuchsbedingungen messen zu konnen.

Um das Temperaturfeld im Mikrokanal zu messen, wird eine auf induzierter Fluoreszenz
basierende neuartige Zwei-Farben-Messtechnik mit sequentieller Detektion des Fluores-
zenzsignals von Rhodamin B und Sulforhodamin 101 angewendet. Bei Rhodamin B héngt
die Fluoreszenzintensitat in einem eindeutigen Zusammenhang nur von der Temperatur
ab, wenn bestimmte andere Einflussgrofien (wie z.B. die anregende Lichtintensitét) kon-
stant gehalten werden. Mit Hilfe von Sulforhodamin 101 kann der Einfluss der anregenden
Lichtintensitat und damit Beugungseffekte aufgrund von Brechungsindexgradienten eli-
miniert werden. Um der begrenzten raumlichen Zuganglichkeit Rechnung zu tragen, wird
das Verfahren zu einem Epifluoreszenzmikroskopieverfahren modifiziert. Durch eine nied-
rige Farbstoffkonzentration von 0,01 g/l in Kombination mit dem symmetrischen Aufbau
konnen Absorptionseffekte eliminiert und dadurch ein hohengemitteltes Temperatursi-
gnal ohne Wichtung registriert werden. Durch diese Mafinahmen ist es erstmals moglich,
lokale Temperaturen mit einer Genauigkeit von weniger als 0, 3 °C' reproduzierbar zu mes-
sen. Die zweidimensionale Temperaturverteilung kann bis zu 8 ym Entfernung von der
Wand gemessen werden. Anhand der experimentell bestimmten Temperaturfelder und
-gradienten im Fluid wird der Warmeitibergang von der Kanalwand zum Fluid mit Hilfe

eines eindimensionalen Models analytisch bestimmt.



Erganzend werden numerische Simulationsrechnungen der Kanalstromung und des Tem-
peraturfeldes durchgefiihrt. Die experimentellen Ergebnisse zeigen eine gute Ubereinstim-
mung mit Ergebnissen aus dreidimensionalen numerischen Simulationen basierend auf der
Navier-Stokes-Gleichung und der Energiegleichung. Der Vergleich der Temperaturprofile
aus der CFD Rechnung mit den Profilen aus der Einfarben- und der Zweifarbenmethode
zeigt das Potential der Zweifarbenmethode Brechungsindexgradienten basierte Beugungs-

effekte zu kompensieren.



Ich versichere, die Dissertation bis auf die dort angegebenen Hilfen selb-
standig angefertigt, alle benutzten Hilfsmittel vollstandig und genau
angegeben und alles kenntlich gemacht zu haben, was aus Arbeiten an-
derer und eigenen Veréffentlichungen unveriandert oder mit Anderungen

entnommen wurde.

Karlsruhe, 10.10.08 Unterschrift
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1. Mikrowarmeibertrager

In diesem Kapitel ist dargestellt, warum eine Beschéaftigung mit Mikrokanéalen sinnvoll
erscheint, welche Anwendungsgebiete es gibt und wie die vorliegende Arbeit zum Ver-

standnis des Warmeitibergangs in solchen Kanélen beitragen soll.

1.1. Technische Anwendungen und Eigenschaften

Neuere Fertigungsmethoden, wie Mikrolithographie, Mikroprageverfahren und Spritz-
guss, Mikroatzverfahren und -erodiertechniken, mechanische Abriebverfahren, wie Mikrosége-
und Mikrofrasverfahren, sowie Lasermikrostrukturierung, erméglichen die Fertigung von
StrukturgroBen unter < 1 um.

Mikroapparate wie Mikrowarmetibertrager und Mikroreaktoren mit charakteristischen
Kanalabmessungen fiir Transportprozesse im Mikrometerbereich werden aufgrund dieser
Fertigungsmoglichkeiten verstirkt industriell eingesetzt. Zudem o6ffnen sich neue Mark-
te fiir Mikroreaktoren und Mikrowarmeiibertrager fiir die Kiihlung von elektronischen
Bauteilen in der Automobilindustrie und in der Mikroverfahrenstechnik. In diesen Mi-
kroapparaten kommen typischerweise fluiddurchstréomte Mikrokanéle zum Einsatz.
Entwicklungsfortschritte und Intergrationstechnologien fiir integrierte Schaltkreise fithren
zu hoheren Schaltkreis- und Leistungsdichten mit erhohter Abwéarmeproduktion. Da die
Leistungsfiahigkeit einzelner elektronischer Komponenten von der Temperatur abhangt,
ist hier eine effiziente Temperierung durch den Einsatz von Mikrokiihlern von Vorteil.
Aufgrund des grofien Oberflachen-/Volumenverhéltnisses erreichen Mikrowérmeiibertra-
ger teils mehrere Groflenordnungen groflere Wérmeleistungsdichten als makroskopische
Warmetibertrager.

Andere Anwendungsfille sind die chemische Prozesskontrolle in der Mikroverfahrens-
technik. Mikroreaktoren weisen aufgrund kleinerer charakteristischer Langen und verbes-
sertem Warmetransport hohere Reaktionsgeschwindigkeiten und hohere Reaktionspro-
duktausbeuten auf. Insbesondere bei stark exothermen Reaktionen sind die Kenntnis-
se des Warmetibergangs von Mikrowérmeiibertragern von groflem Nutzen. Auch ist die

Moglichkeit einer optimalen Prozesstemperierung hinsichtlich Reaktionsproduktausbeu-
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te, Reaktionsgeschwindigkeit und der Sicherheitstechnik von Vorteil. Dazu kann durch
die Kanalabmessungen in den Mikroreaktoren das Verhéltnis von Oberfliche zu Volumen
in einem weiten Bereich fiir eine effiziente Warmeiibertragung variiert werden.

In Abbildung 1.1 und 1.2 sind Mikrowarmeiibertrager dargestellt, wie sie im Forschungs-
zentrum Karlsruhe (FZK) gefertigt werden. Die Mikrowérmetibertrager haben typischer-
weise Kantenléngen von ca. 1 — 3em und verfiigen iiber makroskopische Anschliisse.

Sie weisen eine spezifische Warmetibertragerfliche von bis zu 30000 m?/m? auf. Bei der

Abbildung 1.2.: REM Aufnahme eine auf-
geschnittenen Kreuzwéirme-

ibertrager, entnommen aus
Brandner et al. [BABO5].

Abbildung 1.1.: Kreuzwérmeiibertrager aus
Edelstahl, entnommen aus
Brandner et. al. [BABO5].

Fertigung werden Mikrokanale mit typischen Kanalquerschnitten von 70 —200 yum in Me-
tallfolien gefrést. Die Folien werden anschlieBend um 90° gedreht aufeinander gelegt und
durch Diffusionsbonden miteinander verschweifit. Danach wird der aus mehreren hundert
Mikrokanélen bestehende Verbund in ein Gehéuse eingeschweifit. Ein solches Aggregat
ermoglicht bei Verwendung von Wasser als heizendes und als kithlendes Medium eine
Wairmeiibertragerleistung von bis zu 20 kW bei 1 em? Volumen.

Der Druckverlust ist allerdings auch wesentlich grofler als in Makrowarmetauschern: bei
gleicher Stromungsgeschwindigkeit von 1m/s und einer angelegten Temperaturdifferenz
von AT = 10°C ist das Verhaltnis des Prozentsatzes an Druckverlustes Mikro/Makro
= 10* bezogen auf einen Kanal gleicher Linge, [Ehr08]. Ein Schliisselproblem ist es,
den Warmeiibergang in Mikrowarmeiibertragern zu untersuchen und zu verbessern mit

moglichst geringem Druckanstieg bei gleichen Abmessungen des Mikrowarmetibertragers.

1.2. Ziel der Arbeit

Zur Auslegung und Optimierung von Mikrowérmeiibertragern werden neben integralen

Korrelationen zum Druckabfall und Warmeiibergang auch zuverléssige Korrelationen zum



1.2 Ziel der Arbeit )

lokalen Wérmeitibergang oder zum Temperaturfeld benotigt. Diese fehlen in der Litera-
tur bisher génzlich. Ein Grund liegt darin, dass kein geeignetes, ortsauflésendes Mess-
verfahren zur Verfiigung steht und die Temperatur deshalb nur integral in den Ein- und
Austrittsplenen erfasst werden kann.

Das Ziel dieser Arbeit ist deshalb, ein ortsauflosendes Messverfahren zur Temperatur-
feldmessung zu entwickeln, um grundlegende Messungen in Mikrokanélen durchfiithren zu
konnen. Ein solches Messverfahren ist erforderlich, um die Diskrepanzen zwischen den in
der Literatur dargestellten Ergebnissen zu klaren. Ein berithrungsfreies, optisches Mess-
verfahren soll es erlauben, in Mikrowarmeiibertrigerkanélen mit Seitenlangen im Bereich
von 200 gm und mit Wasser als Arbeitmedium den lokalen Wérmeiibergang durch die
Bestimmung des lokalen Temperaturfeldes mit hoher raumlicher Auflésung fiir Reynolds-
Zahlen Re < 1100 zu bestimmen.

Zu diesem Zweck soll ein Versuchsaufbau mit einem Rechteckmikrokanal mit einem zwei-
dimensionalen symmetrischen Warmestrom von den Wéanden in das Fluid konzipiert und
aufgebaut werden. Neben den integralen physikalischen Groflen wie Druck, Einlauf- und
Austrittstemperatur und Massenstrom sollen die lokale Wandtemperatur, das lokale Tem-
peraturfeld und die lokalen Temperaturgradienten erfasst und so der lokale Warmetiber-
gang bestimmt werden konnen. Die Ergebnisse werden durch eine numerische Simulation

des Temperaturfeldes erganzt.
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2. Warmeiibergang in
flissigkeitsdurchstromten

Kanalen

2.1. Grundlagen der Warmeiibertragung

2.1.1. Warmeleitung in der Wand und in der Fliissigkeit

Bereits 1822 wurde von Fourier ohne Kenntnis der zugrunde liegenden molekularen Trans-
portprozesse der folgende Zusammenhang fiir die Warmeleitung in Fliissigkeiten und

Festkorpern (in differentieller Schreibweise) gefunden:
G=—AVT. (2.1)

q ist Warmestromdichte, V7' ist der treibende Temperaturgradient und A die Warme-
leitfahigkeit, die auftretende Proportionalitiatskonstante, die eine von Temperatur und
Druck abhéangige Stoffeigenschaft darstellt.

Die zugrunde liegenden molekularen Transportprozesse wurden erst spéater gefunden. Die
Tréger des Energietransportes sind in nichtmetallischen Wanden Phononen (Energie-
quanten einer elastischen Welle) und in metallischen Wénden und in Flissigkeiten zusétz-
lich Elektronen. Ihre begrenzte Eigengeschwindigkeit limitiert die Energietibertragung auf
eine maximale Geschwindigkeit. Bei nichtmetallischen Festkorpern und Fliissigkeiten ver-
halten sich die Phononen wie ein ideales Gas. Man nimmt an, dass die Molekiile eines
idealen Gases, die sich zwischen den zwei Wanden mit den Temperaturen 7} und 75 mit
dem Wandabstand s befinden, bei einer Wandberiihrung die jeweilige Wandtemperatur
annehmen und sich mit einer bestimmten stoffspezifischen Warmekapazitat mit ihrer Ge-
schwindigkeit zur anderen Wand transportieren. Allerdings stoft ein Molekiil dabei nach
einer mittleren freien Weglénge A mit einem anderen Molekiil zusammen und die beiden
gleichen ihre Energien an. Zusammenstofle verringern die Warmetransportgeschwindig-

keit um den Faktor ihrer Haufigkeit % auf der Wegstrecke s von der einen Wand zu
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der anderen. Daraus ergibt sich der Zusammenhang fiir die Energiestromdichte ¢ fiir die

Phononen im nichtmetallischen Festkorper in grober Naherung nach Schliinder [SM85]:

. 1 Ty —T;
q = _gpcpCSAPhomm 2 S ! . (22)

Dabei ist cg die Schallgeschwindigkeit, p die Dichte, ¢, die spezifische Wérmekapazitét
bei konstantem Druck, A die freie Wegldnge der Phononen, Ty — 17 die treibende Tem-
peraturdifferenz.

Nach Schliinder [SM85] stimmen experimentell ermittelte Werte fiir die Warmeleitfahig-
keit fiir unterschiedliche Materialien A in befriedigender Weise mit dem oben theoretisch

hergeleiteten Wert %pcpcAp;w,wn iiberein.

2.1.2. Warmeiibertragung an laminar stromende Fliissigkeiten

Befinden sich die Korper, zwischen denen Wéarme tibertragen wird, relativ zueinander in
Bewegung, zum Beispiel eine Kanalwand und ein laminar stromendes Fluid im Kanal,
wird auch an der Kontaktfliche der Medien Warme durch Warmeleitung tibertragen. Im
Kanal selbst kommt zur Warmeleitung ein weiterer Warmetransportmechanismus, die
Konvektion, hinzu. Der értliche Warmeiibergangskoeffizient « ist definiert als
q

a= T —Tp) (2.3)
wobei ¢ die Warmestromdichte zwischen Wand und Fluid ist und AT = Ty — Tk der trei-
bende Temperaturunterschied. Bei der Warmeitibertragung auf ein laminar stromendes
Medium spielen aufler den geometrischen Abmessungen die Stoffwerte, die Kontaktzei-
ten und die Stromungsgeschwindigkeiten eine Rolle. Von besonderer Bedeutung fiir den
Wiérmetibergang ist die Stromungsgrenzschicht. Bei einer turbulenten Stromung héngt die
Menge der iibertragenen Wérme zuséatzlich noch von der Eigengeschwindigkeit der tur-
bulenten Schwankungen ab. Unmittelbar an der Wand herrscht auch im Fluid aufgrund

der Wandhaftbedingung reine Warmeleitung. Daher gilt im Fluid fir den Wandabstand

G=—A (?)Z)W . (2.4)

Damit ergibt sich fiir den Warmeiibergangskoeffizient o

y — 0:

A(ay)W (2.5)

a = — (TW—TF)
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Tr ist die adiabate Mischungstemperatur im Kanal, da sie fiir den Energietransport des
stromenden Fluids in Richtung Kanalachse charakteristisch ist. Praktisch kann sie fiir

eine konstante spezifische Warmekapazitat folgendermaflen berechnet werden:

1
Tr = M/ApquA. (2.6)

u ist die Komponente der lokalen Geschwindigkeit in Richtung der Kanalachse, T" die
Temperatur, p die Dichte und M der Massenstrom. Betrachtet man allerdings nicht an
einer Stelle den Wéarmeiibergang, sondern den gesamten von einer Fliache A der Wand an
das Fluid tibergehenden Wéarmestrom Q, lasst sich dieser aus dem lokalen Wirmeiiber-

gang durch Integration iiber die Warme iibertragende Kanalfliche A berechnen:

Q = /A 4(Ag)dA, = ./A a(Tw — Tr)dA, . (2.7)

q

Der integrale Wert berechnet sich aus den Temperaturen am Einlauf Tr, und am Auslauf

Tre nach dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik:
Q = Mcp(TFa - TFe) . (28)

Aus diesem Wirmestrom () lasst sich ein mittlerer Warmetibergangskoeffizient o, be-

rechnen: 0
= ——— . 2.9
“m = AAT (2.9)
Dabei wird fiir AT insbesondere das logarithmische Mittel benutzt:
TFa - TFe
ATlog = Ty Ty - (2.10)
(TWa_TF(L)

wobei Ty, die Wandtemperatur am Einlauf und Ty, die Wandtemperatur am Austritt
ist. Haufig wird der Wéarmeiibergangskoeffizient in dimensionsloser Form, der Nuflelt-Zahl
Nu, angegeben:

Nu:ozf\l. (2.11)

Als charakteristische Lange wird bei durchstromten Kanélen typischerweise der Innen-
durchmesser d verwendet. Die Nufelt-Zahl kann nach Hapke [Hap04] interpretiert werden
als Verhaltnis der Widerstande gegen den Transport durch Leitung zum gesamten War-
meiibergangswiderstand. Bei konvektionsdominanten Problemen ist die Nuflelt-Zahl im
Wesentlichen von der Reynolds-Zahl und der Prandtl-Zahl abhéangig. Es gilt der funktio-
nale Zusammenhang Nu = Nu(Re, Pr).
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2.2. Warmeiibergiange in konventionellen Rohren

und rechteckigen Kanilen

Wiérmetibergangskoeffizienten bei turbulenter Stréomung in nicht kreisférmigen Rohren
werden analog zu denen der Kreisrohre berechnet; dabei ist statt des Rohrdurchmessers

der hydraulische Durchmesser dj, einzusetzen:

_44

dp i

(2.12)

A ist Querschnittsfliche und U innerer Umfang. Laut Gnielinski [Gni02] lassen sich fiir
Rohre mit nichtkreisformigem Querschnitt bei Laminarstromung keine einheitlichen Glei-
chungen angeben. Dennoch werden die Korrelationen fiir konventionelle Rohre oft auch
fiir konventionelle Rechteckkanéle angewendet mit dem hydraulische Durchmesser d; als
charakteristischer Liange. Ubersichtsarbeiten zum Wirmeiibergang in rechteckigen Kané-
len finden sich bei Shah [SL78], Kakac [KSA87], Kakac und Yener [KY83] und Rohsenow
[RHC8S], die sich grofitenteils auf die gleichen experimentellen, analytischen und numeri-
schen Arbeiten beziehen, von denen die wichtigsten Félle nachfolgend dargestellt werden.
Bei der thermisch und hydrodynamisch eingelaufenen Laminarstromung in einem nicht
kreisformigen Kanal ergibt eine Dimensionsanalyse nach Yovanovich und Muzychka [YM97],
dass die charakteristische Lénge fiir das Problem die Wurzel der Querschnittsflache und
nicht der hydraulische Durchmesser ist. IThre Erkenntnisse sind in Abbildung 2.3 darge-
stellt. Zu der gleichen Erkenntnis kommt Bejan [Bej05].

2.2.1. Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf den

Wiarmeiibergang

Unterschiedliche Fliissigkeitsteilchengeschwindigkeit v = ¢(z, y, 2) an verschiedenen Or-
ten ¥ = (z,y,2) in einem durchstromten Rohr oder Kanal bedingen unterschiedliche
Kontaktzeiten. Aufgrund dessen ist der Charakter der Stromung, das heifit laminar oder
turbulent, einlaufend oder eingelaufen mit entscheidend fiir den Warmeiibergang.

In einem Rohr entsteht ab dem Einlauf eine Grenzschicht, die nach einer gewissen Ein-
lauflinge zusammen wéchst. Im Falle einer Reynolds-Zahl Re = “%d < 2300 bildet sich
ein parabolisches Laminarprofil. u,, ist die mittlere Geschwindigkeit, d der Rohr- bzw.
im Falle eines Kanals der hydraulische Kanaldurchmesser, v die kinematische Viskositat.
Fiir rechteckige Kanéle mit der Héhe H und der Breite B gilt nach Hanks [WR66] fiir

ein Seitenverhaltis a* = % = 1 eine kritische Reynolds-Zahl von Re = 2060. Das Profil,
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das sich nach einer Einlaufstrecke Ly, bildet, ist nach Dryden [DMB32]:

4B%0p & 1 -
a5y = — B L ey

3 3
min Ox n=13,.. 10

_cosh(nmy/B)
cosh(nm0.5H/B) |

(2.13)

u ist die Komponente der Geschwindigkeit ¢’ in x-Richtung (Richtung der Kanalach-

se), n die kinematische Viskositét und p der Druck. Die entdimensionierte Einlauflinge

L;y = dL*}g hangt fiir rechteckige Kanédle vom Seitenverhéltnis a* = % der Kanalwande
hite

ab. Eine Auswahl von unterschiedlichen Ergebnissen fiir die Einlauflinge wird in Ta-

belle 2.1 dargestellt. Der Warmeiibergang wird durch die Erhaltungsgleichungen fiir die

Seitenverhéltnis a* | Wiginton, Dalton [WD70] | Han [Han60] | McComas [McC67]
1 0,09 0,0752 0,0324
0,75 0,0735 0,0310
0,5 0,085 0, 066 0,0255

Tabelle 2.1.: Entdimensionierte Einlauflingen LZy = dLh%’e fiir rechteckige Kanéle bei Laminar-

stromung.

Energie, den Impuls und die Masse mathematisch vollstandig beschrieben. Bei einfachen
Geometrien und Randbedingungen kann eine analytische Losung moglich sein, ansonsten

miissen die Gleichungen numerisch gelost werden.

2.2.2. Warmeiibergang bei konstanter Wandtemperatur
Hydrodynamisch ausgebildete Laminarstromung bei thermischem Einlauf

Rohr: Der beheizten Rohrstrecke ist hier zunachst eine hinreichend lange, unbeheizte
Rohrstrecke, in der sich das Geschwindigkeitsprofil ausbildet, vorgeschaltet. Das Tempe-
raturprofil bildet sich erst in der beheizten Rohrstrecke aus. Werden konstante Stoffwerte
und eine in axialer Richtung vernachlassigbare Warmeleitung angenommen, spricht man
vom Graetz Problem oder Nuflelt-Graetz-Problem. Es kann durch Loésung der Energie-
gleichung mit Hilfe eines Reihenansatzes berechnet werden. Nach Gnielinski [Gni02] gilt
fir die lokale NuBelt-Zahl Nu, r an einer Stelle x, vom Anfang der Beheizung in einem

Rohr gerechnet:

Ngr = [Nty + 0,7 + (Nugzo — 0,7

(2.14)
d

mit Nuyp, = 1,077(Re Pr —)'/? (2.15)
T

und Nug o = 3,66. (2.16)
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Die Asymptote Nu, = 3,66 ergibt sich fiir kleine Werte von Re Pr g , was einer thermisch
und hydrodynamisch ausgebildeten Laminarstromung (lange Rohre) entspricht. Fiir die
mittlere Nuflelt-Zahl in einem Rohr der Lénge 1, gerechnet vom Anfang der Beheizung
oder Kiihlung an, gilt Gleichung 2.16 mit einer um einen konstanten Faktor verianderten

Asymptote, der so genannten Leveque-Losung [Lev28], fiir grofie Werte von Re Pr g (das

bedeutet kurze Laufldnge):

d
Nty = 1,615(Re Pr 7)1/3. (2.17)

Incropera und Dewitt [ID96] bestétigen die Hausen-Korrelation [Hau59)

58 1,
= + a*=1 (Wibulswas)
53 |1 = 3*=0.5 (Wibulswas)
: 4 a*= 1 (Lyczkowski)
48 4 - a*= 0.5 (Lyczkowski)
- ' e a*=1 (Chandrupatla, Sastri)
9] AN
= i
= 43 n]
&
u
381 » -
- ]
‘i u
3,3 4 A“
A 4 amoa A 4 4
2,8 . ¥ . ‘ ‘
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,26

Abbildung 2.1.: Lokale Nuflelt-Zahlen fiir rechteckige Kanéle in Abhéngigkeit von der dimen-

sionslosen Kanalposition z* = z—=5 nach Daten von Wibulswas [Wib66],
Lyczkowski [LSG69] und Chandruppatla und Sastri [CS93].

0,19(Pr Re 4)*8

Ntz = 3,66 +
Hm T 1+ 0.117(Pr Re 2)0467

(2.18)

fiir die thermische sich entwickelnde Laminarstromung in konventionellen Rohren. Nach

Baehr und Stephan [BS06] gilt fiir hinreichend kleine Werte Re Pr ¢ < 20:

0,0499z

Num;p = 3,6568 + m .

(2.19)

Rechteckige Kanile Wibulswas [Wib66] hat mit Hilfe der Finiten-Differenzen Metho-

de den Warmetibergang fiir rechteckige Kanale mit unterschiedlichem Seitenverhéltnis

a* = % berechnet. Er vernachlassigte dabei axiale Warmeleitung und viskose Dissipati-
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onseffekte. Lyczkowski [LSG69] benutzte das modifiziertes Finite-Differenzen Verfahren
ebenfalls fiir rechteckige Kanéle mit unterschiedlichem Seitenverhéltnis. Chandruppatla
und Sastri [CS93] untersuchten ausschliefilich quadratische Kanéle mit einer Finiten-
Differenzen Methode. Die Ergebnisse der Berechnungen sind in der Abbildung 2.1 darge-
stellt. Sie unterscheiden sich voneinander um weniger als 2%.

Fir nicht kreisformige Kanéle haben Muzychka und Yovanovich [MY04] ein Modell ent-
wickelt. Thre Annahme dazu war, beruhend auf der Leveque-Losung [Lev28|, dass die
NufBelt-Zahl im thermalen Eintrittsbereich nur schwach von der Form und Geometrie des
Kanals abhangt, zudem ist am Anfang der Beheizungsstrecke die thermische Grenzschicht
diinn. Deshalb wéahlen sie im Anfangsbereich den Ansatz fiir die Grenzschicht der ebenen
Platte. Mit diesen Annahme ermittelten sie die folgende lokale Nuflelt-Zahl Nu 7, die
mit den Quadratwurzeln der jeweiligen Kanalquerschnittsflache A als charakteristische

Lange gebildet wurde:

1/5

5
* Jl{e\/A 1/3 { JlaevA }5

:zc*\‘/Z = ﬁﬁpr ist dabei die dimensionslose Lauflinge und die Reynolds-Zahl Re 4
wird mit der Quadratwurzel der Kanalquerschnittsflache als charakteristische Abmessung
gebildet. Der Formparameter v wird abhéngig von der Geometrie gewéhlt, v = —0,3
fir Kanale mit Ecken mit Winkeln kleiner 90 und v = 0,1 fiir Kanale mit Ecken mit

Winkeln grofler oder gleich 90°. f ist dabei der Reibungsbeiwert, fiir den gilt f(Pr) =
0,564
[1+(1,664Pr1/6)9/2]

2/9 -

Hydrodynamischer und thermischer Einlauf einer Laminarstromung

Am Anfang eines Rohres oder Kanals bildet sich durch Reibung ein Geschwindigkeitspro-
fil aus. Wird gleichzeitig die Strecke beheizt, bildet sich zuséatzlich ein Temperaturprofil
aus.

Rohr Es gilt fiir die lokale Nuflelt-Zahl in einem Rohr bei Laminarstrémung nach Pohl-
hausen [Poh21]:

d
Nu, 7 = 0,332Pr'/3(Re —)'/? (2.21)
i

Fir wachsende Lauflénge gilt wieder Gleichung 2.16. Da sich die Laminarstrémung bei
einem langen Rohr entsprechend schnell ausbildet, gilt Gleichung 2.17 weiterhin fiir die

mittlere Nuflelt-Zahl. Nur fiir kurze Rohre % > 0,1 ergibt sich durch Integration iiber die
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Rohrlange 1 iiber Gleichung 2.21 folgende mittlere Nuflelt-Zahl:
1/3 d\y
Ny, 7 = 0,664Pr/°(Re 7) : (2.22)

Incropera und Dewitt [ID96] bestatigen die von Sieder und Tate [ST36] empirisch ermit-

telte Korrelation

d 0,14
Ny, = 1,86(Pr Re 7)'/? <W> (2.23)
Tho

fiir die thermische und hydrodynamische Einlaufstromung in konventionellen Rohren.
Durch den Korrekturterm in der letzten Klammer wird die Anderung der Viskositéit auf-
grund der Temperatur fir Flissigkeiten beriicksichtigt. Hierbei ist 7y die dynamische
Viskositat der Flissigkeit bei der mittleren Fluidtemperatur und n,, die dynamische Vis-
kositét der Fliissigkeit bei der Wandtemperatur. Von Stephan und Preuer [SP79] wird
fiir die gleiche Geometrie und dasselbe Stromungsregime die Stephan-Korrelation ermit-

telt:
0,0677(Pr Re 4)*%

Ntz = 3,657 + .
fm 1+ 0.1Pr(Re 903

(2.24)

Rechteckige Kanile Wibulswas [Wib66] hat mit Hilfe der Finiten-Differenzen Metho-
de den Wirmeiibergang fiir rechteckige Kanéle mit unterschiedlichem Seitenverhéltnis
a* = % fir Luft als Fluid mit Pr = 0,72 berechnet. Er vernachléssigte dabei axiale
Warmeleitung und viskose Dissipationseffekte. Die Ergebnisse der Berechnungen sind in
der Abbildung 2.2 dargestellt. Lokale Nuflelt-Zahlen Nu,,  liegen fiir rechteckige Kanéle

nicht vor.

Thermisch und hydrodynamisch eingelaufene Laminarstromung

Bei einem quadratischen Kanal liegt die Nuflelt-Zahl fiir eine thermisch und hydrodyna-
misch eingelaufene Laminarstromung nach Baehr und Stephan [BS06] bei Nuy = 2,976,
bei einem rechteckigen Kanal mit einem Seitenverhéaltnis a = % = 0,5 bei Nur = 3,391,
und bei einem Kreisrohr bei Nup = 3,657 . Es gibt aufler den Untersuchungen zu Rohren
und Rechteckkandlen auch Untersuchungen zu diversen anderen Kanalgeometrien. In Ab-
bildung 2.3 werden die Nufielt-Zahlen, die Shah und London [SL78] fiir unterschiedliche
Kanéle ermittelt haben und die NuBelt-Zahlen, die Muzychka und Yovanovich [MY04] als
untere und obere Grenze ermittelt haben, dargestellt. Die Nufielt-Zahlen Nu, ; wurden
dabei mit den Quadratwurzeln der jeweiligen Querschnittsflachen als charakteristische
Kanalabmessung gebildet. Es bilden sich dabei zwei Grenzen, einmal eine untere fiir
Kanale mit Ecken mit Winkeln o < 90°, wahrend die obere fiir Kanédle mit abgerundeten

und/oder 90° Winkeln besteht. Ein Modell, das fiir alle Kanéle gilt, wurde dazu von
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m
95 ®
: + a*=1 (Wibulswas), Pr= 0,72
851 4
% = a*=0.5 (Wibulswas), Pr=0,72
754 *a
. +
=E u
= 6,5 ¥ -
¢ n
5 5 B ¢ n
; S x
* a
415 £ *
3 5 T T T T ;
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
X*

Abbildung 2.2.: Mittlere Nuflelt-Zahlen fiir rechteckige Kanéle in Abhéngigkeit von der di-
mensionslosen Kanalposition x* = f—h, Abbildung nach Daten von Wibulswas
[Wib66].

Muzychka und Yovanovich entwickelt:

_ fRe /3
Nuyz = 3.24(8ﬁaw) . (2.25)

Dabei ist a* das Seitenverhéltnis der Kanalwiande a* = %, bzw. die mittlere Kanalhohe

dividiert durch die mittlere Kanalweite. f ist der Reibungsbeiwert f = 0.5’/'m2 . Miles und
Shih [MS67] haben auf numerischem Weg fiir das Seitenverhéltnis a* = 1 die Nuflelt-Zahl
Nur = 2,976 und fir a* = 0.5 die NuBelt-Zahl Nuy = 3,391 gefunden. Werden bei
den gleichen Kanélen nur die Seitenwande beheizt und wahrend kein Warmestrom durch
Boden und Deckel stattfindet, dann ergeben sich fiir diese beiden Falle nach Schmidt
und Newell [SN67] mit einer Finiten-Differenzen-Methode die Werte Nuy = 3,703 und

Nup = 4,619

2.2.3. Warmeiibergang bei konstanter Warmestromdichte
Hydrodynamisch ausgebildete Laminarstromung mit thermischem Einlauf

Rohr Durch eine elektrischer Beheizung kann eine konstante Warmestromdichte ¢ ent-

lang des Kanals generiert werden. Fiir die lokale Nufelt-Zahl Nwu, , gilt nach Gnielinski
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Abbildung 2.3.: Nuflelt-Zahlen fiir unterschiedliche Kanalquerschnitte, Abbildung von Muzych-
ka und Yovanovich [MY04].

[Gni02]:
Ntgq = [Nul 4y + 14+ (Nuggo — 1) (2.26)
mit Nty g1 = 1,302(Re Pr 5)1/3 (2.27)
und Nug g0 = 4,364, (2.28)

so dass sich die Asymptote Nu,, = 4,364 fir kleine Werte von RePT% ergibt. Fir
die mittlere Nuflelt-Zahl fiir ein Rohr der Lange [ gilt fiir grole Werte von RePr% die

Asymptote:

d
Nty = 1,953(Re Pr 7)1/3 (2.29)

und die Asymptote Nu,, = 4,364 fir kleine Werte von RGPT%. Von Stephan und
Preufer [SP79] wird fiir die thermisch sich entwickelnde Laminarstromung die Stephan-

Korrelation ermittelt:

0,086(Pr Re 4)'33

Nty 4 = 4,364 .
g T 0.1Pr(Re 2053

(2.30)

Rechteckige Kanile Wibulswas [Wib66] und Chandrupatla und Sastri [CS93] haben,
analog zu Abbildung 2.1, den Warmetibergang auch fiir rechteckige Kanéle mit konstan-

tem Warmestrom berechnet. Thre Ergebnisse sind in Abbildung 2.4 dargestellt. Perkins
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Abbildung 2.4.: Lokale Nuflelt-Zahlen Nu, f fiir rechteckige Kanile in Abhéngigkeit von der

. . . .
dimensionslosen Kanalposition x* = a RePr

[PSM97] hat die NuBelt-Zahlen experimentell fiir quadratische Kanéle ermittelt und durch

eine Regressionsanalyse den folgenden Zusammenhang ermittelt:

1
0,277 — 0, 152¢ " 3862"

Ny, = (2.31)

wobei z* die mit dem hydraulischen Durchmesser entdimensionierte Lauflinge darstellt.
Fir nicht kreisformige Kanéle haben Muzychka und Yovanovich [MY04], analog Glei-
chung 2.20, mit denselben Annahmen wie fir diese Gleichung, ein Modell fiir die Nufelt-
Zahl entwickelt:

1/5
fRe\/z 1 b fRef b
N ) = 15(—YA)\1/3 L vA . 2.32
u z() [{0,75 5( e ) + 3786(8ﬁ(a*)7) (2.32)
f ist dabei der Reibungsbeiwert, fir den f(Pr) = 0,886 575 gilt.

[14(1,909Pr1/6)9/2]

Hydrodynamischer und thermischer Einlauf

Rohr Fiir die lokale Nuflelt-Zahl in einem Rohr der Lénge 1, vom Anfang der Beheizung
oder Kiihlung an gerechnet, gilt nach Gnielinski [Gni02],

d
Ny g3 = 0,462Pr/3(Re —)Y/2. (2.33)
T
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Fir den praktischen Gebrauch ist diese Gleichung ausreichend. Spang [Spa96] hat die
lokalen Nuflelt-Zahlen fiir den thermischem und hydrodynamischem Einlauf einer La-

minarstromung numerisch berechnet. Seine Werte lassen sich mit folgender Gleichung

wiedergeben:
Ntgg = [Nud ) + 1+ (Nupqs = 1° + Nu? )] (2.34)
mit Nugq1 = 1,302(Re Pr i)l/i” (2.35)
und Nug g0 = 4,364. (2.36)

Die Laminarstromung bildet sich so schnell aus, dass die mittlere Nuflelt-Zahl tiber der
Rohrlédnge 1 nur bei kurzen Rohren d/l > 0,1 von den aus Gleichung 2.29 berechneten
Nuflelt-Zahlen abweicht.

Rechteckige Kanile Die Ergebnisse fiir rechteckige Kanéle, die Wibulswas [Wib66] und
Chandrupatla und Sastri [CS93] fiir unterschiedliche Prandtl-Zahlen numerisch erhalten

haben bei einem Seitenverhéltnis von a* = 0,5 bzw. bei a* = 1, sind in Abbildung 2.5

dargestellt.
98- %
. + a*=1 (Wibulswas), Pr= 0,72
884 %
3 ® 2*=0.5 (Wibulswas), Pr=0,72
7,8 = .
. ¢ a*=1 (Chandrupatla, Sastri), Pr=1
L 68 - :
; ' . : * a*=1 (Chandrupatla, Sastri), Pr=10
|
= 58 - . ¢ =
L Y -
+ [ ]
4,8 - * 3 3 .
*
3,8 - * i
2,8 T T T T !
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
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Abbildung 2.5.: Lokale Nuflelt-Zahlen Nu, g fiir unterschiedliche Prandtl-Zahlen bei quadrati-
schen Kanélen, Abbildung nach Daten von Wibulswas [Wib66] und Chandru-
patla und Sastri [CS93] in Abhéngigkeit von der dimensionslosen Kanalposition

_ X
L = g RePr-

Thermisch und hydrodynamisch eingelaufene Laminarstromung

Es gibt ebenfalls fiir unterschiedliche Kanalgeometrien Untersuchungen von Shah und
London [SL78] und von Muzychka und Yovanovich [MYO04], die in Abbildung 2.6, dar-
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gestellt sind. Dabei wurden die Nuflelt-Zahlen ebenfalls mit den Quadratwurzeln der
jeweiligen Querschnittsflachen als charakteristische Kanalabmessung gebildet. Es bilden
sich dabei zwei Grenzen, einmal eine untere fiir Kanéale mit Ecken mit Winkeln o < 90°,
wéhrend die obere fiir Kanéle mit abgerundeten und/oder 90° Winkeln besteht. Analog
zu Gleichung 2.25 haben Muzychka und Yovanovich [MY04] fir den Fall der konstanten
Wandwarmestromdichte ein analoges Modell fiir die Nuflelt-Zahl entwickelt, das sich nur

in einem Vorfaktor von Gleichung 2.25 unterscheidet:

fRe VA
Nu 5 = 3,86———= 2.37
VA 8\/—6L*’Y ( )
Dabei ist a* = ﬁ das Seitenverhéltnis der Kanalwinde, bzw. die mittlere Kanalhohe
dividiert durch dle mittlere Kanalweite. f ist der Reibungsbeiwert f = 5 5pu2 .
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Abbildung 2.6.: Nuflelt-Zahlen Nu 7 fiir unterschiedliche Kanéle, Abbildung von Muzychka
und Yovanovich [MY04].

Bei den dargestellten Korrelationen fiir makroskopische Rohre und Rechteckkanéle zeigt
sich, dass ausreichende und iibereinstimmende Werte fiir Auslegungen und Berechnungen
existieren. Auch sind die Korrelationen unterschiedlicher Autoren zueinander konsistent.
Fiir den Spezialfall thermisch und hydrodynamisch eingelaufener Stromung haben Mu-
zychka und Yovanovich [MY04] ein Modell fir unterschiedliche Geometrien entwickelt.
Ob die dargestellten Korrelationen und Modelle auch fiir mikroskopische Kanale gelten,

ist bisher unklar.
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2.3. Ubersicht experimenteller Ergebnisse in der

Literatur zum Warmeiibergang in Mikrokanalen

Im Gegensatz zum Warmeiibergang in makroskopischen Kanélen gibt es in der Literatur
nur wenige experimentelle Arbeiten zum Wérmeiibergang in Mikrokanélen. Typischerwei-
se werden aus diesen Experimenten ebenfalls integrale Korrelationen fiir den Warmetiber-
gang in Form der Nuflelt-Zahl Nu = adp,/\ mit einem tber die Oberfliche gemittelten
Warmeiibergangskoeffizienten «, einem hydraulischen Durchmesser des Kanals d;, und
der Warmeleitfahigkeit des Fluids A hergeleitet. Die meisten Korrelationen haben dabei
typischerweise die Form Nu o Pr®Re®, d.h. eine Abhingigkeit von der Fluid Prandtl-
Zahl Pr = v /X und der Reynolds-Zahl Re = ud}, /v fiir Kanalstromungen ist feststellbar.
Allerdings stimmen die in den Mikrokanalen gefundenen Korrelationen in den seltensten
Fallen mit denen der konventionellen (makroskopischen) Kanéle tiberein. In Tabelle 2.2
sind die wichtigsten experimentellen Arbeiten zum Warmetibergang in Mikrokanélen mit
einer Breite und Hohe B, H < 1,03 mm bei laminarer Stromung seit 1984 bis heute dar-
gestellt. Die aufgefithrten Reynolds-Zahlen sind dabei entweder die, bei denen gemessen
wurde oder, wenn hohere Reynolds-Zahlen gemessen werden, der Reynoldszahl-Bereich,
bei dem die Experimentatoren die Stromung als laminar interpretieren. Es zeigt sich ein
diffuses Bild fiir den Warmeiibergang in Mikrokanélen. Fiir turbulente Stromungen mit
Waérmeiibergang zeigt sich ein dhnliches diffuses Bild. Auf eine Diskussion dieser Ergeb-
nisse wird an dieser Stelle verzichtet. Eine Auflistung findet sich bei Sobhan & Garimella
[SGO0].

Es gibt keine tiberzeugende Erklarung fiir die Diskrepanzen zwischen experimentellen,
theoretischen und numerischen Ergebnissen. Nicht klar ist, ob tatséchlich neue Effekte
entdeckt wurden oder nur Diskrepanzen zwischen angenommenen Randbedingungen in
Experiment und Rechnung bestehen. Die Autoren von abweichenden Ergebnissen in Ta-
belle 2.2 diskutieren diese unterschiedlich oder geben keine Erklarung.

Peng et. al. [PPW94] finden die obere Grenze des laminarer Warmeiibergangs bereits
bei einem Reynolds-Zahlbereich von Re = 200 — 700. Sie finden bereits voll turbulenten
Warmeiibergang bei Reynolds-Zahlen ab Re = 400. Diesem Ergebnis steht die Arbeit
von Wibel [Wib08] gegeniiber, bei dem sich der Transitionsbereich von Mikrokanélen in
Abhéangigkeit von der Wandbeschaffenheit nicht von dem von makroskopischen Kané-
len unterscheidet. Weiter finden Peng et. al., dass die Reynolds-Zahl, bei der Transition
erfolgt, sich bei einer Verkleinerung der Kanalgeometrie reduziert und dass das Seiten-
verhaltnis und der hydraulische Durchmesser einen signifikanten Effekt auf die Stromung

und den Warmeiibergang haben. Zur Wandbeschaffenheit ihrer Kanéle wurden keine
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Angaben gemacht.
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Rahman und Gui [Rah00] erklaren ihre grofiere NuBelt-Zahl im Vergleich mit analyti-
schen Ergebnissen mit dem Aufbrechen der Geschwindigkeitsgrenzschicht durch Oberfléa-
chenrauigkeiten. Qu et al. [QMLO0O0] sehen in der Oberflaichenrauigkeit der Kanalwande
die Erklarung fiir die niedrigeren experimentellen Nuflelt-Zahlen im Vergleich zu denen,
die sie durch numerische Analysen ermitteln. Sie schlagen zur Erklédrung ein Rauigkeits-
Viskositat Konzept von Mala und Li [ML99] vor. Die Rauigkeit beeinflusst den Impul-
stransport und damit das Geschwindigkeitsprofil in Wandnahe. Das Modell von Mala
und Li [ML99] basiert auf dem Modell von Merkle et al. [MKK74]. Der zusitzliche Im-
pulstransport wird durch Einfithrung einer zusétzlichen Rauigkeit analog zum Wirbelvis-
kositatskonzept bei turbulenten Stromungen beriicksichtigt. Die in Erscheinung tretende

Viskositat 14y, ist so die Fluidviskositat ny plus die Rauigkeits-Viskositat ng:

Napp = TR + 17y - (2.38)

Dabei soll ng eine Funktion von der Reynolds-Zahl, dem hydraulischen Durchmesser, dem
Wandabstand und der Fluidgeschwindigkeit an der Spitze der Rauigkeitselemente sein,
wobei der Wert von 7z maximal an der Wand ist und mit wachsendem Wandabstand
abnimmt. Durch die zusétzliche Viskositdt nimmt der Geschwindigkeitsgradient an der
Wand und mit ihm der Temperaturgradient ab, was einen reduzierten konvektiven War-
metransport zur Folge hat, ebenso wie die kleinere Nuflelt-Zahl.

Wu and Little [WL84| hingegen schreiben, dass der Warmeiibergangskoeffizient, mit ho-
herer Rauigkeit ansteigt, aber insbesondere bei niedrigeren Reynolds-Zahlen eine hohere
Rauigkeit nicht zu einer Vergroflerung des Warmetibergangskoeffizienten fiihrt.

Die Daten von Choi et al. [CBWO91] zeigen eine Abhéngigkeit von der Reynolds-Zahl
Nu o< Re'''" trotz einer nach den Autoren thermisch und hydrodynamisch eingelaufenen
Stromung anstelle eines erwarteten konstanten Wertes.

Als generell moglicher Effekt fiir Diskrepanzen wird viskose Dissipation als Ursache
von einigen Autoren diskutiert. Tso und Mahulikar [TM00] untersuchen den Effekt der

Brinkmann-Zahl Br = ;ﬁ’;, die dass Verhéltnis der Warmeproduktion aufgrund innerer
Reibung zu der Wérme, die aufgrund des Warmeitibergangs in das Fluid tibergeht, auf die
Nuflelt-Zahl. Allerdings werden bei ihren Daten gleichzeitig die Reynolds-Zahl und die
Prandtl-Zahl variiert, so dass hier schwerlich zwischen den Effekten der Reynolds-Zahl
und der Prandtl-Zahl und der Brinkman-Zahl auf die Nuflelt-Zahl unterschieden wer-
den kann. Experimente und numerische Analysen werden hierzu auch von Tiselj et al.
[THM™04] und Hetsroni et. al. [HMPY05] durchgefiihrt, wobei sich zeigt, dass beim Wir-

meiibergang in Mikrokanalen Dissipationseffekte vernachlassigt werden konnen. Zudem
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errechnen Hetsroni et al. [HMPY05] fir Mikrorohre erst eine Verédnderung der Nufelt-
Zahl um mindestens 1% ab einer Brinkman-Zahl von Br > 5. 1073, Bei den zuvor
genannten Untersuchungen ist die Brinkman-Zahl wesentlich kleiner. Auch bei der vor-

liegenden Arbeit kommt die Brinkman-Zahl maximal in den Bereich dieses Grenzwertes.

Da Mikrokanéle ein grofies Oberfléchen-/Volumenverhéltnis haben, werden zuweilen Grenz-
flacheneffekte, wie die Effekte durch elektrostatische Oberflachenladungen auch als Ur-
sache fiir die Diskrepanzen in Betracht gezogen. Sobald das Fluid Ionen enthélt, ziehen
elektrostatische Ladungen im Wandmaterial die gegensinnig geladenen lonen in der Fliis-
sigkeit an, die dort lokal einen Ladungsiiberschuss generieren. In der Stern Schicht sind
diese gegensinnigen Ladungen immobil. Mala et al. [HMPY97] untersuchen diese Effek-
te. Sie finden heraus, dass die elektrische Doppelschicht und das sich daraus ergebende
Stromungspotenzial bei einer erzwungenen Stromung die Ionen und damit die Fliissigkeit
in Wandnéhe in die entgegengesetzte Richtung zur Stromungsrichtung treibt, bzw. ihre
Bewegung einschrankt. Daraus resultieren eine augenscheinlich hohere Viskositat und
daraus eine langsamere Geschwindigkeit, als sich nach konventionellen Theorien ergeben
héatte. AuBlerdem konnte die Forschergruppe durch die elektrische Doppelschicht einen
niedrigeren Wérmeiibergang feststellen. Allerdings ist diese elektrische Doppelschicht in
der Groflenordnung von einigen wenigen Nanometern bis maximal ein paar hundert Na-
nometern, abhéngig u.a. von der Ionenkonzentration der Fliissigkeit, dem elektrischen
Potenzial der Festkorperoberfliche, und ihre Effekte sind vernachlassigbar, wenn ihre
Dicke im Vergleich zum hydraulischen Kanaldurchmesser vernachlassigbar ist. Da bei
der vorliegenden Arbeit und bei den zitierten Arbeiten in Tabelle 2.2 wesentlich grofiere

hydraulische Durchmesser behandelt werden, konnen diese Effekte vernachléssigt werden.

Dass bei den diskutierten Féllen trotz kleiner Abmessungen von der Anwendbarkeit der
Kontinuumstheorie ausgegangen werden kann, zeigt die Knudsen-Zahl Kn. Die Knudsen-
Zahl Kn = % ist eine dimensionslose Kennzahl fiir Gasstromungen im Mikrobereich. Sie
ist definiert als das Verhaltnis der freien Weglidnge A zu einer charakteristischen geo-
metrischen Lange [ bzw. der Lange, iiber die sehr grofle Variationen makroskopischer
Groflen stattfinden. Eine entsprechende Modellierung der Transportprozesse héngt von
der Grofle der Knudsen-Zahl ab. Ab einer Knudsen-Zahl von Kn > 10 handelt es sich
nach Schaaf und Chambre [SC61] um eine freie molekulare Stromung, Transportprozesse
miissen mit Hilfe der Gesetze der statistischen Mechanik (Boltzmanngleichung) model-
liert werden. Nach Gad-el Hak [Hak99] gilt die Kontinuumsannahme erst uneingeschrankt

ab Kn < 1073, Bei den kleinsten hier betrachteten Kanélen mit einem Durchmesser von
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dp, = 3um (siehe in Tabelle 2.3 aufgefiihrte Ergebnisse von Choi [CBW91])und Helium mit
einer mittleren freien Weglange von A = 0, 17 um bei Standardbedingungen (298K, latm)
ergibt sich eine Knudsen-Zahl von Kn = 0,057. Bei dieser Stromung kann bereits mit
den Navier-Stokes-Gleichungen gerechnet werden, der Einfluss zwischenmolekularer Kraf-
te muss aber mit Hilfe einer Rutschbedingung berticksichtigt werden. Bei Fliissigkeiten
ist der mittlere Abstand der Molekiile eine Groflenordnung kleiner als bei Gasen, nach
Hapke [Hap04] liegt er bei A = 0,1 — 1 nm. Bei einem hydraulischen Kanaldurchmesser
von 200 um (entspricht der vorliegenden Arbeit) ergibt sich eine Knudsen-Zahlen von
Kn =15-10"% — 1075, das entspricht auch in etwa den meisten Féllen in Tabelle 2.3, so

dass diese mit den Navier-Stokes-Gleichungen mit Haftbedingung gelost werden kénnen.

Die Ein- und Austrittseffekte scheinen hinsichtlich der Diskrepanzen eine Rolle zu spielen.
So wird in dieser Arbeit auch gezeigt, dass bereits eine Vorerwérmung des Fluids im Zulauf
vor dem eigentlichen Mikrokanal und eine Abkiihlung im Auslaufbereich stattfindet, was
bei der bisher iiblichen integralen Temperaturmessung in den Ein- und Auslaufsplenen
nicht entsprechend berticksichtigt werden konnte. Auch sind die konventionellen Korre-
lationen, mit denen die Ergebnisse aus Mikrokanélen verglichen werden, nicht ganz dem
Problem angepasst. So vergleichen Wu und Little [WL84] ihre Ergebnisse aus rechteckigen
Mikrokanélen mit nichtkonstantem Wandwarmestrom mit der empirischen Korrelation
von Sieder und Tate [ST36] fiir den hydrodynamischen und thermischen Einlauf einer La-
minarstromung in einem Rohr bei konstantem Wandwéarmestrom. So werden auch bei den
numerischen Rechnungen Vereinfachungen hinsichtlich der Randbedingungen getroffen,
die nicht den realen Bedingungen entsprechen, wie z.B. eingelaufenes oder konstantes Ge-
schwindigkeitsprofil am Kanalanfang, konstantes Temperaturprofil am Einlauf, konstante
Wandtemperatur oder konstanter Wandwarmestrom, Vernachlédssigung von Verlusten an
die Umgebung. Bei Peng und Peterson [PP96] erscheint die Reynolds-Zahl fraglich, weil
mehrere Kandle gleichzeitig durchstromt wurden und Untersuchungen zeigen, dass bei
mehreren parallel geschalteten Kanalen sich der Massenstrom um bis zu 20%, vergleiche
Hetsroni et al. [HMPY97], unterscheiden kann. Alle dargestellten Ergebnisse und Er-
klarungen sind bisher weder widerlegt noch bestétigt worden. Sie sind aber alle kritisch
zu bewerten, da bei allen die Temperatur nur integral in den Ein- und Auslaufsplenen
erfasst wurde und Ein- und Auslaufseffekte nicht beriicksichtigt wurden. Ein ortsauflo-
sendes Messverfahren zur Temperaturfeldmessung konnte hier helfen die Unterschiede
zwischen den dargestellten Korrelationen zu kliren. Zusammenfassend lasst sich sagen,
dass die experimentellen Daten in der Literatur keine solide Grundlage fiir die Auslegung

von Mikrowarmeiibertragern bieten konnen.



3. Temperaturmessverfahren fiir
Mikrokanale

In diesem Kapitel wird eine Ubersicht iiber bestehende Temperaturmessverfahren und
eine Bewertung hinsichtlich ihrer Anwendbarkeit in Mikrokanélen gegeben. Die meisten
konventionellen Methoden zur Temperaturmessung scheiden aufgrund einer Limitierung
bei der Miniaturisierung ihrer Sensoren oder wegen der begrenzten Zuganglichkeit der

Kanéile aus.

3.1. Thermografie

Temperaturstrahlung wird von jedem Korper oberhalb des absoluten Nullpunktes ausge-
sandt. Das Spektrum der Temperaturstrahlung reicht vom mittleren Infrarot bis in den
sichtbaren Bereich. Fiir die Thermografie wird der von Bereich 0,7 bis 20 um genutzt.
Grundsatzlich gilt, dass sich die Strahlungsintensitat mit steigender Temperatur erhoht
und sich die spektrale Verteilung zum kiirzerwelligen Bereich verschiebt. Die wichtigs-
ten Gesetze, die diese Zusammenhénge beschreiben, werden nachfolgend dargestellt. Das
Kirchhoff-Gesetz besagt, dass bei einem Korper im thermischen Gleichgewicht die Ge-
samtabsorption a gleich der Gesamtemission e ist. Das Stefan-Boltzmann-Gesetz besagt,
je groBler die Temperatur 7' eines Objekts ist, umso hoher ist die emittierte Infrarot-
Strahlung:

M=o, T*. (3.1)

Die Temperatur T wird in der Einheit [K], auch fir die folgenden Gesetze, angegeben.
M ist die spezifische Ausstrahlung, angegeben in [Wm 2], und o, die Stefan-Bolzmann
Konstante. Das Wien’sches Verschiebungsgesetz besagt, dass die Wellenlange 4., an-
gegeben in pum, bei der das Maximum der Energiestrahlung liegt, sich mit zunehmender

Temperatur zum kurzwelligen Bereich verschiebt:

Amaz = 2,89 -10% - 771, (3.2)
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Ferner ist noch die Planck’sche Gleichung wichtig. Sie beschreibt den Zusammenhang

zwischen Wellenldnge \;, Temperatur 7" und Strahlungsdichte L, :

C1

= (e Ty — 1)

(3.3)

¢y und c; sind die Plankschen Strahlungskonstanten. Die Strahlungsdichte hédngt damit
eindeutig von der Temperatur ab und kann so zur Messung der Temperatur eingesetzt
werden. Wichtig ist dabei die Berticksichtigung der Emissionseigenschaften des Messob-
jektes, z.B. durch Kalibrierung, Umgebungstemperaturkompensation, selektives Filtern
des Infrarotlichts sowie Linearisierung und Verstirkung des Signals. Die Infrarotther-
mografie als nichtinvasive lokale Temperaturmessmethode ist von Narayanan und Pa-
til [NP05] bei Mikrokanalstromungen mit Warmetibergang eingesetzt worden, um die
Fluidtemperatur direkt an der Wand eines Siliziumkanals, der transparent fiir den Infra-
rotbereich ist, mit einer Genauigkeit von +1,33°C' zu messen. Das Problem bei diesem
Verfahren ist, dass es gleichzeitig eine hohe Emmissivitédt des Fluids und eine hohe Trans-
parenz des Substrates voraussetzt. Zudem muss der Einfluss der Hintergrundstrahlung
reduziert werden. Denkbar ist auch mit der Thermografie direkt die Temperatur infra-
rotundurchlassiger Kanalwande mittels Thermografie zu detektieren. In diesem Fall liegt

das Problem in der optischen Zugénglichkeit zur Kanalwand.

3.2. Temperaturmessung mit Thermoelementen und

Widerstandsthermometern

Das physikalische Prinzip bei der Temperaturmessung mit Thermoelementen beruht auf
dem Seebeck- oder Thermoelektrischen Effekt. Dieser Effekt bezeichnet das Auftreten ei-
ner Spannung zwischen zwei Stellen eines Leiters aufgrund unterschiedlicher Temperatur.
Werden zwei unterschiedliche Materialien miteinander zu einem Stromkreis verschaltet
und werden die Kontaktstellen auf unterschiedliche Temperatur gebracht, kann die Ther-
mospannung abgegriffen werden.

Bei einem elektrischen Leiter verhalt sich das Fermi-Niveau etwa proportional zur Tem-
peratur, wobei die jeweiligen Niveaus materialabhéngig sind. Die Differenz der Fermi-
Niveaus an zwei unterschiedlichen Positionen A und B von zwei unterschiedlichen Ma-
terialien 1 und 2 mit gleicher Temperatur Ty, kann als auflere Spannung Uiy 4015 mit
dem Voltmeter gemessen werden. An dem Punkt mit der zu messenden Temperatur Ty,
werden zwei unterschiedliche Metalle in Bertihrung gebracht. Dadurch ergibt sich an

dieser Stelle fiir beide Materialien das gleiche Fermi-Niveau. Es entsteht ein Elektronen-
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diffusionsstrom vom Metall mit dem héheren thermoelektrischen Potenzial in das andere
Metall, dadurch wird letzteres negativ und ersteres positiv geladen. Das fiithrt entlang der
beiden Leiter zu einem elektrischen Feld, das einen Elektronenstrom (Driftstrom) in die
entgegengesetzte Richtung treibt. Im Gleichgewicht heben sich die beiden Stréme auf. An
der Vergleichstelle mit der bekannten Temperatur Ty, bildet sich eine Kontaktspannung

aus, die gemessen werden kann. Es gilt:

Uwasve = Uryu+Us v = K1 (0, —0,)+ K2 (0,—0,,) = (K1 —Ks3)(0,—0,) = K(0,,—0,) .

(3.4)
Kq und K, sind die Seebeck-Koeffizienten der unterschiedlichen Metalle, wobei K =
K, — K5 schwach temperaturabhéngig ist. Dies wird rechnerisch durch ein Polynom ap-
proximiert. Die Koeffizienten der einzelnen Materialien werden relativ zu Platin ermit-
telt, wobei die Materialien anhand dieser so genannten k-Werte in eine thermoelektri-
sche Spannungsreihe einsortiert werden konnen. Dieser k-Wert gestattet es, den relativen
Seebeck-Koeffizienten (differentielle Thermospannung) der Metallpaarung eines Thermo-

elementes zu errechnen:

k1,2 = kl,Pt - k2,Pt . (35>

Durch geeignete Materialpaarungen soll erreicht werden, dass die differentielle Ther-
mospannung moglichst hohe Werte annimmt und in einem grofien Temperaturbereich
konstant ist (Linearitat). Auflerdem soll das Material korrosionsbestindig sein und ei-
ne niedrige Wérmeleitféhigkeit aufweisen. Da die Spannungen im Bereich uV bis mV
liegen, miissen sie entsprechend verstéarkt werden. Anhand der Differenz zur Vergleichs-
stellentemperatur kann mit Hilfe der Gleichung des Thermoelements oder mit Hilfe einer
Kalibrierung im entsprechenden Temperaturbereich die Temperatur an der Messstelle
auf < 0,1°C genau bestimmt werden. Zur Messung der Temperatur eines Fluids im Mi-
krokanal konnen Thermoelemente aufgrund einer fertigungsbedingten Limitierung der
Miniaturisierung der Sensordurchmesser auf dy;y > 50 pm nicht eingesetzt werden. Auf-
grund der verhaltnisméafig groflen Abmessung im Vergleich zum Kanaldurchmesser waren
Kanalobstruktion oder starke Stromungsbeeinflussung die Folge. Bei einem Einsatz von
Messfiihlern in Mikrostromungen muss auch die Storung der zu messenden Grofle durch
den Wérmestrom durch den Messfiihler beachtet werden. Nach Ehrhard [Ehr08] kann der
Fehler F' definiert werden als Verhéltnis des konduktiven Warmestroms ¢y;r durch den
Messfiihler zu dem konvektiven Warmestrom ¢s , der durch die Stromung transportiert

wird: o)
e g A

F — R ~ = .
qs /)CPUMAq(T - Too)

(3.6)
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A ist die Querschnittsflache des Messfiihlers, A, die Kanalquerschnittsflache, T ist die
mittlere im Kanal auftretende Temperatur, T, ist die Umgebungstemperatur, I/, ist
die Lénge des Messfiithlers, pcp die Warmekapazitit des Fluids bei konstantem Druck,
uyy ist die mittlere Geschwindigkeit in Richtung Kanalachse im Kanal. Der Fehler kann
durch Wahl kleiner Werte fiir die Warmeleitfahigkeit \y;r und den Sensordurchmesser
dyrr verringert werden. Beim Einsatz von Thermoelementen zur Messung der Wandtem-
peratur in Mikrokanélen ist ihre Positionierung nur mit einem gewissen Abstand von der
Wand-Fliissigkeits-Grenze realisierbar, wie bei Peng [PP94] und Tso [TM99] beschrieben.
Der Einsatz ist zudem auf wenige lokale Punkte der Kanalwand begrenzt. Bei der In-
terpretation der Werte hinsichtlich des lokalen Warmeiibergangs besteht die Gefahr der
Fehlinterpretation aufgrund der lateralen (axialen) Warmeleitung durch die Kanalwénde

(insbesondere bei hoher Warmeleitfédhigkeit wie z.B bei Kanalwénden aus Metall).

3.3. Temperaturmessung mit Hilfe thermochromer
Fliissigkristalle

Mittlerweile werden Fliissigkristalle zur quantitativen Temperaturfeldbestimmung von
Akino [AKUKSS], Dabiri [DG91] oder Fujisawa [FAK97] eingesetzt. Thermochrome Fliis-
sigkristalle reflektieren wellenlangenselektiv. Diese Eigenschaft &ndert sich in Abhangig-
keit von der Temperatur. Um diese Abhéngigkeiten zur Messung oder Sichtbarmachung
einsetzen zu konnen, miissen die anderen Einflussgrofien ausgeschaltet werden. Z.B. miis-
sen flir den Einsatz zur Temperaturmessung die Einfliisse der Schubspannung in stro-
menden Medien abgeschirmt werden. Hierbei hat sich die Verkapselung mit Gelatine
oder Gummi-Arabicum bewéhrt. Diese Kapseln haben je nach Produktionsprozess einen
Durchmesser zwischen 10 und 50 ym, was ihre Einsetzbarkeit in Mikrokanélen massiv
einschrankt. Aufgrund begrenzter Kristallfarbcharakteristiken erstreckt sich der auswert-
bare Temperaturbereich nur tiber etwa 10°C'. Die Messgenauigkeit des Verfahrens ist

zudem gering.

3.4. Temperaturgradientenbestimmung durch
Strahlablenkung

Die Methode der Strahlablenkung durch Gradienten des Brechungsindexes ist bei einem
makroskopischen Warmeiibergangsproblem erfolgreich von Geschwendtner [Ges00] ange-
wendet worden. Hier kann sie nicht eingesetzt werden, da der Mikrokanal mit einer Glas-

oder Plexiglasplatte abgeschlossen ist und so zugleich optisch zugéanglich bleibt. In dieser
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Platte bilden sich Temperaturgradienten in gleicher Gréfenordnung wie im Kanal aus.
Die Platte (n=1,5) hat jedoch einen groBeren Brechungsindex als das Fluid (n=1,3). Der
Messlichtstrahl legt, um in den Kanal zu gelangen, einen weit gréfleren optischen Weg
durch die Platte zuriick als im Kanal. Als Konsequenz besitzt er weit mehr Information
iiber die optischen Verdanderungen in der Platte als im Fluid. Ein &hnliches Problem tritt

bei interferometrischen Verfahren auf.

3.5. Induzierte Fluoreszenz von FarbstofHosungen als
Messverfahren

3.5.1. Funktionsprinzip der induzierten Fluoreszenz

Die Fluoreszenzausbeute von Farbstoffen hingt von einer Vielzahl von Einflussfaktoren
ab. Neben der Farbstoffkonzentration haben auch der pH-Wert sowie das umgebende
Losungsmedium einen Einfluss auf die Fluoreszenzausbeute. Bei einigen Fluoreszenzfarb-
stoffen hangt die Fluoreszenzintensitat zusatzlich von der Temperatur ab. Werden die

anderen Einflussgrofien konstant gehalten, besitzt die Fluoreszenzintensitéit einen ein-
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Abbildung 3.1.: Elektronische Energiezustédnde eines typischen Fluoreszenzfarbstoffmolekiils.

deutigen Zusammenhang mit der Temperatur und kann als Mafl fir die Temperatur

verwendet werden. In Abbildung 3.1 sind die elektronischen Energiezustinde eines ty-
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pischen Fluoreszenzfarbstoffmolekiils dargestellt. Jedes elektronische Niveau ist an die
Schwingungs- und Rotationsniveaus des Molekiils gekoppelt. Die elektronischen Energie-
zustande werden in Singulett- und Triplettzusténde eingeteilt (Gesamtspin S = 0 bzw.
1). Anregung durch Photonen kann bei Fluoreszenzfarbstoffmolekiilen eine Elektronen-
anregung bewirken und damit eine Erhohung der potenziellen Energie des Molekiils vom
Grundzustand (Sp) in den ersten angeregten Zustand, den Singulettzustand (S7). Dabei
muss die Resonanzbedingung erfiillt sein, das heifit die absorbierte Energie entspricht
genau der Energiedifferenz zwischen Grund- und angeregtem Zustand des absorbierten
Photons. Innerhalb der einzelnen energetischen Zustiande kommt es zu einem verstarkten
Ubergang in niedrigere Energieniveaus (Relaxation). Der Energieverlust wird in thermi-
sche Energie umgewandelt.

Fluoreszenz: Der Ubergang vom ersten angeregten Zustand in den Grundzustand S, kann
unter Emission von Licht, der induzierten Emission oder Fluoreszenz, stattfinden. Das
emittierte Licht ist in der Regel hochstens so kurzwellig wie das absorbierte (Stokessche
Regel).

Der Ubergang vom ersten angeregten Zustand in den Grundzustand S, ohne Emission
von Licht, die interne Konversion, ist auch méglich, ebenso Uberginge in andere energeti-
sche Zustinde als in den Grundzustand. Alle diese Uberginge stehen in Konkurrenz zur
Fluoreszenz. Der wichtigste Konkurrenzprozess zur Fluoreszenz ist beispielsweise nach
Arbeola et al. [AEA'91] bei Rhodamin B die interne Konversion, der strahlungslose
Ubergang zuriick in den Grundzustand Sy. Die interne Konversion ist temperaturabhén-
gig. Nach Drexhage [Dre77] ist die Mobilitdt der Aminogruppen im Farbmolekiil hierfiir
die Ursache. Diese Gruppen werden durch die thermische Energie des Losungsmittels ver-
mehrt rotiert. Existieren solche Gruppen nicht wie in Rhodamin 110 oder sind sie fixiert
wie in Rhodamin 101, dann ist die Temperaturabhéngigkeit gering bis vernachlassigbar.
Hohere Temperaturen fiihren iiber diesen Mechanismus zu verstéarkter interner Konver-
sion und damit zur Verminderung der Fluoreszenz.

Zu langes und zu starkes Anregungslicht fithrt durch Anwachsen der Population nicht
fluoreszierender Molekiile ebenfalls zur Verminderung der Fluoreszenzintensitat (Pho-
tobleaching). Nach Jones [Jon90] kann dies mit dem Zwei-Photonen Anregungsprozess
erklirt werden. Hoher Lichtstrom verursacht nach dem Ubergang zu einem héheren Zu-
stand einen weiteren Ubergang zu einem noch hoheren Zustand S,,. Molekiile in diesem
Zustand miissen als reaktive Zwischenprodukte angesehen werden. Bei bestimmten Fluo-
reszenzfarbstoffen sind auch Ubergénge von Singulett- zu Triplettzustinden moglich. Die-
se Ubergénge vermindern die Lichtemission, da sie ebenfalls zu einer verminderten Beset-

zung des S;-Zustandes fithren. Farben, die aufgrund ihrer Molekiilstruktur zu Ubergéngen
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in die Triplettzustande neigen, sind daher als Fluoreszenzfarbstoffe wenig effizient. Nach
Arbeola [AEAT91] hat auch das Losungsmittel des Farbstoffes einen Einfluss sowohl auf
die Hohe der Energieniveaus und damit auf das Absorptions- bzw. Emissionsmaximum
des Farbstoffes als auch auf die Wahrscheinlichkeit der internen Konversion. So fiihrt ein
polareres Losungsmittel zu einer héheren Rate an strahlungslosen Ubergéngen durch in-
terne Konversion. Die Fluoreszenzintensitét ist deshalb in Ethanol hoher als in Wasser.
Der Zusammenhang zwischen der Fluoreszenzintensitat /r und der Intensitat [y des an-
regenden Lichtes ist nach Walker [Wal85] und Rost [Ros95] durch folgende Beziehung
gegeben:

Ip=1Iycoe (3.7)

mit der Farbstoffkonzentration ¢ im Losungsmittel, dem Absorptionskoeffizienten € und
der Quanteneffizienz ¢. Die Quanteneffizienz gibt das Verhéltnis von absorbierter zu
emittierter Photonenenergie an. Neben der Temperatur, der Stirke und der Dauer der
Bestrahlung, welche die Fluoreszenzintensitat von Farbstoffen verédndern, sind der pH-
Wert des Losungsmittels, die Polaritidt des Losungsmittels, die Farbstoffkonzentration
und die Wellenlénge des anregenden Lichtes weitere wichtige Faktoren. Die Quanteneffi-

zienz ¢ wird dabei meist in weit groflerem Mafle beeinflusst als der Absorptionskoeffizient.

3.5.2. Auswahl und Priifung des Fluoreszenzfarbstoffs

Um mit einem Fluoreszenzfarbstoff iiber die Fluoreszenzintensitat die Temperaturfelder
in Mikrowérmeiibertragerkanélen messen zu konnen, sollte der Farbstoff die nachfolgen-

den Bedingungen erfiillen.

o Als Losungsmittel und Testfluid soll entgastes, gefiltertes und vollentsalztes (VE)
Wasser verwendet werden konnen, da seine Materialeigenschaften ausreichend cha-

rakterisiert sind. Der Farbstoff sollte gut wasserloslich sein und nicht agglomerieren.

e Seine photochemische Stabilitit sollte auch bei hohen Anregungsintensititen ge-

wahrleistet sein.

o Die Fluoreszenzintensitdt und damit die Quanteneffizienz sowie die Temperatur-

sensitivitat des Farbstoffes Cg—; sollten moglichst hoch sein.

Die Anforderungen an den Farbstoff sind mit absteigender Prioritat aufgefiihrt.

Entgastes, vollentsalztes (VE) Wasser hat nach Bendlin [Ben88] einen pH-Wert von 7.
In diesem Bereich sollte der Farbstoff daher gut fluoreszieren. Es ist von Vorteil, wenn
der Stoff moglichst unempfindlich gegen andere Faktoren wie z.B. Druck, pH-Wert, Leit-

fahigkeit ist. Ansonsten konnen diese Faktoren in der Versuchsanlage konstant gehalten
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werden. Eine begrenzte Einflussmoglichkeit dieser Faktoren aufgrund von einer entspre-
chenden Unempfindlichkeit des Farbstoffes ist hinsichtlich moglicher Fehler, beim Versuch
diese Faktoren konstant zu halten, vorzuziehen.

Kommerziell verfiigbare Laserfarbstoffe konnen nach ihrem chemischen Aufbau, z.B. an-
hand der Anzahl ihrer Benzolringe bzw. dem Vorhandensein von Fremdatomen eingeteilt
werden. Funktionelle Gruppen wie Aminogruppen, Carboxylgruppen, Carbonylgruppen
etc. sind fiir bestimmte chemische Eigenschaften verantwortlich. Eine Einteilung nach

Anzahl der Benzolringe ist:

« Ein Ring, Heteroaromat: LDS 698 oder Pyridin 1 haben eine geringe Wasserloslich-

keit und eine geringe Quanteneffizienz.
o Zwei Benzolringe: Coumarinfarbstoffe sind wenig wasserloslich.

o Drei Benzolringe: Xanthenfarbstoffe, z.B. Rhodamin B, Rhodamin 110, Fluorescein,
Rhodamin 6 G, Sulforhodamin B und Sulforhodamin 101 sind gut wasserloslich. Al-
lerdings neigen Xanthenfarbstoffe dazu insbesondere in Wasser Dimere und hohere

Oligomere zu bilden, was zu einer Veranderung der Fluoreszenzintensitat fithrt.

o Vier Benzolringe: HPTS (8-Hydroxypyren-1,3,6-trisulfonsiure oder Pyranin) hat

aufgrund von hydrophilen Sulfonsdurereste eine gute Wasserloslichkeit.

Von den wasserloslichen Fluoreszenzfarben(Coumarinfarbstoffe und HTPS) werden dieje-

nigen der weiteren Betrachtung unterzogen, die unter bestimmten Versuchsbedingungen

dip/Ip
drT

und weiter folgende Intensititsnormierungen werden mit dem Intensititswert, der bei
20°C' ermittelt wird, durchgefiihrt.

Fluorescein hat eine hohe Quanteneffizienz und damit hohe Fluoreszenzintensitéit. Es

. . . dlp)lp
hat nach Coppeta und Rogers [CR98] eine gute Temperaturempfindlichkeit mit =5+* =

2,43% °C~1. Der Nachteil von Fluorescein ist, dass seine Fluoreszenzintensitiat wesentlich

> 1%°C~! erreichen kénnen. Diese

eine Temperatursensitivitdt von mindestens

starker vom pH-Wert als von der Temperatur abhéngt [CR98|. Zudem fillt die Fluores-
zenzintensitat unterhalb eines pH-Wertes von 7 aufgrund einer Verminderung der Absorp-
tion stark ab. Nach Beer, Weber [BW72] und Saylor [Say95] kommt es unter Belichtung
zu einem starken Photobleaching.

Sulforhodamin B (Kiton Red) hat eine gute Temperaturempfindlichkeit mit dl%lp =
—1,55% °C~! nach Coppeta und Rogers [CR98]. Die Fluoreszenzintensitiat héngt nicht
vom pH-Wert ab.

HPTS (8-Hydroxypyren-1,3,6-trisulfonsdure, Pyranin) ist ein pH-Indikator, der
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bei niedrigen pH-Werten praktisch farblos ist. Steigt der pH-Wert in den Bereich zwi-
schen 6 und 9, so andert sich seine Farbe zu einem fluoreszierenden Gelb-Griin. Coppeta
und Rogers [CR98] haben zehn Versuchsreihen zur Messung der Temperaturabhéngig-
keit der Fluoreszenzintensitat von HPTS durchgefiithrt. Dabei wurde im Mittel eine gute
Temperaturempfindlichkeit mit % = —1,21%°C ™! festgestellt, aber auch eine star-
ke Schwankung von bis zu 10% der Einzelwerte des Emissionsspektrums und damit der
Fluoreszenzintensitat. Die Griinde fir die starken Schwankungen sind derzeit noch Ge-
genstand der Forschung.

DHPN (1,4-Dihydroxyphthalonitril) hat eine gute Temperaturempfindlichkeit von
% = —1,1%°C~! nach Coppeta und Rogers [CR98]. Es hat den Nachteil, dass es
im Absorptionsspektrum nur zwei schmale Peaks im Bereich von A\, = 402nm und
A = 483 nm fir eine basische Losung und A = 366 nm und A = 453 nm fir eine sau-
re Losung hat. Aufgrund dieser Abhéngigkeit des Absorptionsspektrums vom pH-Wert
verschiebt sich das Emissionsspektrum beim Anwachsen des pH-Wertes hin zu kiirzeren
Wellenléngen.

Rhodamin B hat eine gute Temperaturempfindlichkeit mit dl%lF = —1,54%°C~" bei
einer Anregung mit der Wellenldnge A = 514, vergleiche Coppeta und Rogers [CR98].

Hishida und Sakakibara [HS00] haben bei einer Anregung mit Licht der Wellenlénge

dlp/Ip
dr

Extinktionskoeffizient haben Arbeola et al. [AEAT91] eine geringe Temperaturabhéngig-

A = 488 eine Temperaturempfindlichkeit von = —2.3%°C~! gemessen. Fiir den
keit von 0,053%°C~! gemessen, die vernachlissigt werden kann. Die Temperaturabhin-
gigkeit wird daher bei Rhodamin B hauptsachlich der Quanteneffizienz zugeschrieben,
d.h. %5 x g—;’. Es ist auBerdem lichtbestandig und bei pH-Werten tiber 6 besteht keine
Abhéangigkeit vom pH-Wert.

Allerdings muss bei Rhodamin B und anderen Xanthenfarbstoffen beachtet werden, dass
sich bei hoheren Farbstoffkonzentrationen Dimere und héhere Oligomere bilden. Die
Quanteneffizienz dieser Makromolekiile ist sehr klein oder nicht mehr existent (Fluo-
reszenzquenching) - bei Trimeren generell kleiner als bei Dimeren. Bindhu und Harilal
[BHO1] haben den Einfluss der Farbstoffkonzentration auf die Quanteneffizienz und damit
auf die Temperatursensibilitiat des Farbstoffes untersucht. Sie haben bei Erhéhung der
Farbstoffkonzentration eine Verschiebung des Emissionsmaximums, des gesamten Fluo-
reszenzspektrums und des Absorptionsmaximums hin zu gréfleren Wellenléngen und da-
mit zu niedrigerer Energie festgestellt. Ab einer Konzentrationen von 107> M, was einer
Losung von 4,79 mgl~' Rhodamin B in Wasser entspricht, haben sie eine Verminde-
rung der Quanteneffizienz mit zunehmender Farbstoffkonzentration festgestellt. Arbeola

et al. [AOA98| haben als Ursache hierfiir die Bildung von Oligomeren gefunden. Sie ha-
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ben die Dimerisierung von Rhodamin B-Kationen in Wasser ab einer Konzentration von
4-107* M (0,2gl7") festgestellt. Die verminderte Emission bei héheren Farbstoffkon-
zentrationen beruht auf Reabsorption und Reemission, aber auch auf Absorption ohne
Reemission durch Dimere und Trimere. Da die Dimerbildung bereits von vielen aufe-
ren Faktoren (wie Temperatur, Druck, pH-Wert) abhéngt, ist es vorteilhaft mit einer
moglichst niedrigen Farbstoffkonzentration zu arbeiten, wenn nur eine Abhéngigkeit der
Fluoreszenzintensitiat von der Temperatur bestehen soll. Die Konzentration muss aber
gleichzeitig hoch genug sein, um ein verniinftiges Signal-Rausch-Verhéltnis zu erreichen.
Aufgrund der dargelegten Uberlegungen und der Anforderungen zeigt sich Rhodamin B

als Fluoreszenzfarbstoff geeignet.

3.5.3. Farbstofftestung

Zu Beginn der Messungen werden in einem Vorversuch die Messbarkeit von Fluores-
zenzintensitatsfeldern in Mikrokanélen und die Temperaturempfindlichkeit von Rhoda-
min B getestet. Dazu wird eine Rhodamin B Losung (0,2 g/l) in einen Mikrokanal mit
einer Breite von 100 um und einer Hohe von 200 um gegeben. Anschlieend werden die
Fluoreszenzintensitétsfelder bei isothermen Temperaturfeldern ohne Stréomung im Be-
reich von 10° — 70°C' gemessen. Mit der Kamera werden Intensitatsfelder registriert.
Ein mittlerer Intensitatswert wird fiir jede Aufnahme durch die Mittelung iiber die Fla-
che gebildet. Die gemittelten Intensitatswerte werden mit dem Wert bei Temperatur
T = 30°C' normiert und gegen die Temperatur aufgetragen. Sieben verschiedene Messrei-
hen sind in Abbildung 3.2 mit sieben verschiedenen Farben dargestellt. In Abbildung 3.2
zeigt sich eine eineindeutige Abhéangigkeit der Fluoreszenzintensitiat von der Temperatur
und eine gute Ubereinstimmung der Messreihen. Damit kann die Reproduzierbarkeit der
Messungen festgestellt werden. Weiterhin wird eine ausreichende Temperaturempfind-

lichkeit der Methode von % = (—0,012 £ 0,002)1(30°C) /°C ermittelt, was in guter
Néherung mit dem Literaturwert von (—0,0154)1(20°C)/°C von Coppeta und Rogers
[CR98] iibereinstimmt. Die Abweichung ist damit zu erkldren, dass Einflussfaktoren wie
die Lichtintensitét, Farbstoffkonzentration etc. bei den beiden Experimenten nicht iden-
tisch sind. Bei den in Kapitel 4 dargestellten Experimenten kénnen die Kalibrierung und
die Messungen aufgrund eines verédnderten Versuchsaufbaus (durchstromter Kanal statt
abgeschlossener Kanal ohne Stromung) und eines Objektives mit einer grofleren Apertur
mit einer niedrigeren Farbstoffkonzentration von 0,01¢gl~! durchgefiihrt werden. Bei der
Kalibrierung wird ein héherer Wert der Temperaturempfindlichkeit von durchschnittlich
((—0,02)1(24°C)/°C) ermittelt. Durch die Stromung im Kanal und der damit verbun-

denen durchschnittlichen Verweilzeit der Farbmolekiile im Mikroskopsehfeld von weniger
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Abbildung 3.2.: Abhéngigkeit der Fluoreszenzintensitit von Rhodamin B von der Temperatur
bei sieben verschiedenen Messreihen, dargestellt mit verschiedenfarbigen Sym-
bolen.

als 0,4ms wird ein Photobleaching, was die Quanteneffizienz reduziert, vermieden.

3.5.4. Zweifarbenfluoreszenzverfahren nach Sakakibara und
Adrien

Aufgrund des eindeutigen Zusammenhangs nach Gleichung 3.7 zwischen Fluoreszenzin-
tensitat und Temperatur kann von der Fluoreszenzintensitat an einem Punkt im Tempe-
raturfeld auf die dortige Temperatur geschlossen werden, wenn die Farbstoffkonzentration
und die Intensitat des anregenden Lichtes konstant gehalten werden. Raumlich konstante
Beleuchtung mit Iy(z,y) = const. kann in der Praxis durch Fehlen einer idealen Licht-
quelle, Abbildungsfehler durch optische Elemente im Strahlengang, sowie lokal unglei-
che Absorption, Reflexion, Konvergenz bzw. Divergenz des Beleuchtungslichtes praktisch
nicht realisiert werden.

Generell ist die Mitte des Beleuchtungsfeldes stéirker beleuchtet als seine Rénder. Ei-
ne Ursache dafiir ist der Randlichtabfall. Die grofite wirksame Blende eines Objektivs
verringert sich, je weiter das Sehfeld des Mikroskops von der optischen Achse entfernt
ist. Das Maf} des Lichtabfalls ist anndhernd proportional zur vierten Potenz des Kosinus
des Winkels zur optischen Achse (cos*-Gesetz). Eine andere Ursache fiir den Randlich-
tabfall ist die optische Vignettierung nach Schroder [ST07], wenn die Lichtstrahlen, die
das Sehfeld des Mikroskops ausleuchten, sowohl eine Eintrittsoffnung (z.B. eine Linse) als

auch eine Austrittsoffnung (und maéglicherweise noch weitere Offnungen, z.B. Linsen oder
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Blenden) durchtreten miissen und in den reellen Strahlenverlauf der Lichtréhre Blenden
hineinragen.

Sind die Beleuchtungsverhéltnisse raumlich inhomogen, aber zeitlich konstant, kann eine
ortsabhéngige Kalibrierung durchgefithrt werden. Das bedeutet, fiir jeden Punkt eines zu
vermessenden zweidimensionalen Feldes (x,y) wird der Zusammenhang zwischen der Flu-
oreszenzintensitét [p(z,y) und der Temperatur 7" ermittelt Irp(x,y) = Io(z,y)o(T, I)ec.
Die Kalibrierung muss mit genau definierten Referenztemperaturfeldern (isotherme Tem-
peraturfelder) durchgefiihrt werden. Die ortsabhéngige Kalibrierung kann nicht erfolg-
reich eingesetzt werden, wenn die anregende Lichtintensitat Iy nicht nur vom Ort abhéngt,
sondern es im zu vermessenden Temperaturfeld aufgrund von Temperaturgradienten tiber
die Dichteanderung zu Brechungsindexgradienten kommt. Die Brechungsindexgradienten
bewirken eine Strahlablenkung und somit ist Iy = Iy(z,y, Temperatur feld). Hier muss
die aktuelle, lokale Beleuchtungsintensitit bestimmt werden, um aus der Fluoreszenzin-
tensitat die Temperatur bestimmen zu kénnen.

Sakakibara und Adrian [SA99] sowie Funatani et al. [FFI04] haben dieses Problem mit
Hilfe einer zweiten Fluoreszenzfarbe bei einer zweidimensionalen Temperaturverteilung
bei einem makroskopischen Problem gelost. Sie haben zwei Fluoreszenzfarben A und B
gemischt, beide gleichzeitig mit der gleichen Lichtquelle angeregt und von beiden gleich-
zeitig die lokale Fluoreszenzintensitat gemessen. Durch Division der jeweiligen Fluores-

zenzintensitaten:
Lo Iocadaca (3.8)
Ip locpopen
kann fiir den Quotient % die Abhéangigkeit von der anregenden Lichtintensitat I, elimi-
niert werden. Die Temperaturabhangigkeit des Quotienten findet sich nur im Verhéltnis
der Quanteneffizienzen i—; wieder. Das Verhaltnis der Konzentrationen der beiden Farb-
stoffe kann dabei als konstant angenommen werden, ebenso wie die Absorptionskoeffi-
zienten €, die bei den hier verwendeten Farbstoffen eine wesentlich geringere und damit
vernachlassighbare Temperaturabhéngigkeit zeigen. Da beide Farbstoffe gleichzeitig mit
derselben Lichtintensitét Iy und Wellenlénge A angeregt werden, sollte ihr Absorptionss-
pektrum moglichst identisch sein. Weiterhin sollten sie moglichst in unterschiedlichen
Spektren emittieren, so dass die emittierten Spektren mittels optischer Filter getrennt

weiter verarbeitet werden kénnen. Die Temperaturabhangigkeit des Quotienten in Glei-
Aoa(T)/op(D) _ 24P on(T)- 22816 \(T)

aT %

deutet, die Farbstoffe sollen in ihrer Temperaturabhéngigkeit % maximal differieren.
Sakakibara und Adrian [SA99] haben mit Rhodamin B und Rhodamin 110 gearbei-
tet, wobei Rhodamin B eine grofle Temperaturabhangigkeit zeigt, und Rhodamin 110

chung 3.8, also , soll moglichst grofl sein. Das be-

temperaturunabhangig fluoresziert. Beide Farbstoffe werden mit der 488 nm Linie eines
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Abbildung 3.3.: Absorptions- und Emissionsspektrum von Rhodamin B und Rhodamin 110
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Abbildung 3.4.: Optischer Aufbau, ibernommen aus Sakakibara und Adrian [SA99].

Argonionenlasers angeregt. Das auszuwertende Intensitétsbild wird bei dieser Zweifarben-
methode durch einen dichromatischen Strahlteiler geschickt, der das Emissionsspektrum
von Rhodamin 110 (495 < A < 520) passieren lésst, so dass es auf eine Kamera trifft.
Gleichzeitig wird Emissionsspektrum von Rhodamin B (570 < \) auf eine zweite Kamera
reflektiert. Beide Bilder werden gefiltert, um nicht informative Bereiche des Spektrums
wie z.B. Streulicht zu eliminieren. Der Vorteil dieser simultanen Zweifarbenmethode ist,
dass sie auch bei instationdren Prozessen eingesetzt werden kann. Der Nachteil der Me-
thode sind spektrale Konflikte. So kénnen sich zum einen die Emissionsbereiche der bei-

den Farben iiberschneiden. Bei nicht adaquater Filterung wird so Fluoreszenzlicht der
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einen Farbe félschlich der anderen zugeordnet. Ferner liegt der Emissionsbereich der
einen Farbe meist im Absorptionsbereich der anderen Farbe. Das Fluoreszenzlicht der
einen Farbe wird dann von der anderen Farbe absorbiert, die wiederum einen Teil dieses
absorbierten Lichts als Fluoreszenzlicht emittiert. Folglich ist die anregende Lichtinten-
sitat fiir den absorbierenden Farbstoff nicht mehr exakt die gleiche wie fiir den anderen
Farbstoff, siehe Gleichung 3.8. Entsprechend muss deshalb mit einer hoheren Farbkonzen-
tration der einzelnen Farbstoffe gearbeitet werden, was wiederum Probleme hinsichtlich
Oligomerbildung und Lichtabsorption nach sich ziehen kann. Der grofite Nachteil des
Verfahrens ist, dass es das Ziel hat, Beugungseffekte zu eliminieren, Lichtbeugung aber
wellenlangenabhéangig ist. Die beiden Fluoreszenzfarben werden unterschiedlich gebeugt
und Beugungseffekte konnen nicht adaquat kompensiert werden. Zudem sind die Objekti-
ve der Kameras nicht frei von Farbfehlern. Zwischen der Bild- und der Objektebene liegen
oft optisch transparente Medien, wie Deckel oder nichtbeleuchtete Losung, die ebenfalls

Dispersionseffekte aufweisen.

3.5.5. Sequenzielles Zweifarbenfluoreszenzverfahren

Farbstoff Absorptionsmaximum [nm] | Emissionsmazimum [nm]
Rhodamin B 560 985
Sulforhodamin 101 985 607

Tabelle 3.1.: Absorptions- und Emissionseigenschaften von Rhodamin B und Sulforhodamin 101
nach Coppeta und Rogers [CR9S].

Das sequenzielle Zweifarbenfluoreszenzverfahren ist ein neuartiges Verfahren, das im
Rahmen dieser Arbeit neu entwickelt wurde und in der vorliegenden Arbeit erstmals vor-
gestellt wird. Dabei wird mit zwei Fluoreszenzfarbstoffen gearbeitet, jedoch werden diese
nicht vermischt, sondern nacheinander durch das stationiare Temperaturfeld geschickt. Es
wird mit zwei parallel geschalteten Farbtanks gearbeitet. Die entsprechenden Intensitats-
bilder werden nacheinander mit der gleichen Bildaufnahmeeinheit aufgezeichnet. Wieder-
um werden Farbstoffe mit moglichst groBem Unterschied in der Temperaturabhangigkeit
j—?ﬁ ausgewdhlt. Allerdings werden Farbstoffe mit moglichst identischem Absorptions- und
Emissionsbereich eingesetzt. Diese Anforderungen werden von Rhodamin B und Sul-
forhodamin 101 erfiillt, wobei Rhodamin B eine hohe Temperaturabhéngigkeit besitzt
und Sulforhodamin 101 nahezu temperaturunabhéngig fluoresziert. Die entsprechenden
Absorptions- und Emissionseigenschaften sind in Tabelle 3.1 dargestellt. Bei dieser Me-
thode konnen nur stationdre Temperaturfelder aufgezeichnet werden. Zu den Vorteilen

gehort, dass:
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o Absorptions- und Emissionsbereich der Farbstoffe nahezu identisch sind. Ferner
werden beide Farbstoffe mit dem gleichen spektralen Bereich (515nm < A <
560 nm) angeregt. Fur die Bildgebung wird ebenfalls derselbe Bereich von beiden
Farbstoffen herausgefiltert (590nm < ). Auf diese Weise entstehen keine Fehler
bedingt durch Dispersionseffekte sowohl des anregenden als auch des emittierten
Lichts.

o Nur eine Bildaufnahmeeinheit ist notwendig, ein Bildteiler entfallt.

o Es gibt keine Diskrepanzen der Intensitéitsbilder aufgrund unterschiedlicher Ab-
bildungsverzerrungen (ausfiihrlichere Darstellung in Kapitel 4.3.2) der jeweiligen

Aufnahmeeinheiten, da die optischen Abbildungsbedingungen identisch sind.
o Es treten keine spektralen Konflikte auf, da die Farben nicht gemischt werden.

Von den dargestellten Temperaturmessverfahren ist das sequenzielle Zweifarbenfluores-
zenzverfahren am besten geeignet zur Temperaturfeldmessung in Mikrokanalen. Als nicht
invasives Verfahren hat es gegeniiber Messtechniken, die mit Sensoren oder Tracern arbei-
ten, den Vorteil, weder das Stréomungsfeld zu beeinflussen noch Warme aus der Umgebung
der Stromung iiber den Sensor zu zufithren. Im Vergleich zu anderen optischen Verfahren
hat es den Vorteil, dass es Strahlablenkungen durch Brechungsindexgradienten aufgrund
von Temperaturgradienten sowohl im Fluid als auch auf dem optischen Weg dorthin (z.B.

Kanaldeckel) kompensieren kann.

3.5.6. Literaturiibersicht

In der Literatur gibt es wenige Veroffentlichungen zur Vermessung von Temperaturfel-
dern in Mikrokanélen mit Hilfe induzierter Fluoreszenz. Ross [RGL01] benutzt eine Ein-
farbenmethode und misst nur mit Rhodamin B die Temperaturverteilung, die aufgrund
der Jouleschen Wérme bei elektrokinetischen Prozessen entsteht. Als Erregerlichtquelle
benutzt er eine Quecksilberdampflampe. Fiir die Kalibrierung nimmt er Intensitatsbilder
zu definierten Temperaturfeldern in einer Quarzkapillare auf und mittelt iiber alle In-
tensitatswerte. Mit diesen Werten wird dann ein Polynom dritten Grades ermittelt, das
den Zusammenhang zwischen Fluoreszenzintensitiat und Temperatur beschreibt. Bei der
Temperaturfeldmessung in trapezformigen Mikrokanélen aus PMMA wird dann das Dif-
ferenzbild zu einem isothermen Referenzbild bei 22 °C' mit Hilfe des erstellten Polynoms
ausgewertet. Der Autor gibt ohne raumliche und zeitliche Mittelung eine Genauigkeit des
Verfahrens von 2,4 — 3,5°C, bei zeitlicher und raumlicher Mittelung 0,03 — 0,07 °C' an.

Kritisch zu beurteilen an der beschrieben Vorgehensweise sind folgende Punkte:
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Ross arbeitet mit einer Quecksilberdampflampe; diese Lichtquellen weisen eine ge-

ringe Intensitédtsstabilitat auf, ndheres hierzu in Kapitel 4.1.4.

Die Kalibrierung findet in einer Quarzkapillare und die eigentliche Temperaturfeld-
messung in trapezformigen Mikrokandlen aus PMMA statt. Da beide Materialien
unterschiedliche Absorptions- und Reflexionseigenschaften haben, wirkt sich das auf
die Wellenlange und die Intensitat des anregenden Lichts sowie die des detektierten

Fluoreszenzlichts aus.

Die Quanteneffizienz wird als konstant angenommen, obwohl ¢ = ¢(I;) und die
anregende Lichtintensitat Iy nicht identisch zwischen zu messendem Temperaturfeld

und Kalibrierungstemperaturfeld ist, da es sich um einen anderen Aufbau handelt.

Es kommt im zu vermessenden Temperaturfeld aufgrund von Temperaturgradienten
im Messvolumen und in den durchstrahlten Materialien auf dem optischen Weg
zu Strahlablenkungen, die nicht berticksichtigt oder mit Hilfe einer zweiten Farbe

korrigiert werden.

Als Genauigkeit der Methode werden die Standardabweichungen angegeben, aber
bei dem dargestellten Problem mit [y handelt es sich nicht um zuféllige sondern

systematische Fehler.

Erickson [ESL03] untersucht ebenfalls mit Rhodamin B die Temperaturverteilung, die
in mikrofluidischen Chips aus PMMA oder der Kombination PMMA /Glas aufgrund der
Jouleschen Warme bei elektrokinetischen Prozessen entsteht. Er verwendet die gleiche
Messtechnik wie Ross [RGLO1], entsprechend sind die Kritikpunkte identisch. Er ver-

gleicht seine Ergebnisse fiir die Temperatur aus numerischen Simulationen mit der Finite-

Elemente-Methode und stellt Abweichungen zwischen Experiment und Simulation von bis

zu £3°C fest.



4. Experimentelle Untersuchungen

4.1. Versuchsaufbau

4.1.1. Anlage zur Erzeugung einer druckgetriebenen Stromung

Fiir die Versuchsdurchfiithrung soll eine konstante Stromung durch einen Mikrokanal er-
zeugt werden. Eine Versuchsanlage, wie in Abbildung 4.1 dargestellt, wird zur Generie-
rung einer druckgetriebener Stromungen durch ein Mikrokanalmodul (1) konzipiert. Die
genaue Typenbezeichnung und die Herstellerfirmen der dargestellten und beschriebenen
Gerite und Materialien sind im Anhang B zu finden. Helium (2), hellblau dargestellt,

o (a4 = 14

Abbildung 4.1.: Ubersicht Versuchsaufbau.
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wird als Druckgas eingesetzt, weil es nicht wasserloslich, chemisch inert, preisgiinstig und
sicher im Laborbetrieb einsetzbar ist. Ein Druckminderer (3) drosselt den Heliumdruck
der Gasdruckflasche (2) von bis zu 200 bar auf einem Arbeitsiiberdruck im Bereich von
ca. 0,2 bar bis 1bar, abhangig von der gewiinschten Reynolds-Zahl. Der Druck wird an
einem Manometer (4) oberhalb der Vorratsgefiie (5) und (8) abgelesen. Das Helium
driickt deionisiertes, entgastes und gefiltertes Wasser mit einem gelosten Fluoreszenz-
farbstoff (magenta dargestellt) aus einem Vorratsgefafi erst durch einen Montageblock
(6) aus VE Stahl (hellgrau dargestellt), dann durch die aufgeschraubte Mikrokanalbau-
gruppe zuriick in den Montageblock (6) und dann weiter in einen Auffangbehélter auf
einer Préizisionswaage (7). Die Mikrokanalbaugruppe ist in Abbildung 4.2 noch einmal
detaillierter dargestellt. Durch Regulierung des Heliumdrucks werden die Durchflussge-
schwindigkeit und damit die gewtinschte Reynolds-Zahl des Testfluids im Mikrokanal ein-
gestellt. Dem ersten Vorratsgefafl (5) ist ein zweites Vorratsgefal (8) parallel geschaltet, so
dass nacheinander bei einem bestimmten eingestellten Druck die beiden Fluoreszenzfarb-
stoffe Rhodamin B und Sulforhodamin durch den Mikrokanal gepumpt werden kénnen.
Vor dem Befiillen der Behélter von unten durch eine Zuleitung (9) wird das gesamte
System mit Helium gefiillt, das dann iiber ein nach unten gebogenes Entgasungsrohr (10)
wéahrend des Fiillvorgangs entweicht. Hierdurch wird vermieden, dass sich Luft im System
befindet. Der VE Stahl Montageblock, die Schienen der Mikrokanalbaugruppe und die
Vorratsgefaflie sind dabei jeweils mit einem gesonderten Thermostat temperierbar. Die
Thermostate (11, 12, 13) besitzen jeweils einen PT 100 Temperatursensor als externen
Temperaturfiihler. Da es trotz isolierter Zulaufleitungen zu einem geringen Warmeverlust
kommt, wird die Badtemperatur der Thermostate entsprechend der Differenz zwischen
Ist- und Soll-Temperatur der zu temperierenden Einheit geregelt. Ublicherweise werden
zur Kalibrierung alle Einheiten auf die identische Temperatur gebracht, um eine isother-
me Stromung zu erzeugen. Um den Warmeiibergang zu messen, werden die Vorratsgeféfie
und der Block mit den Thermostaten und die Raumtemperatur mit Hilfe einer prazisen
Klimaanlage auf 7' = 24 °C' gebracht. Dadurch ist die Temperatur vor Einlauf in den Mi-
krokanal auf 7' = 24 °C' festgelegt. Die Ist-Werte der PT 100 Sensoren der Thermostate
werden zusétzlich von einem PC (14) zur Kontrolle mit erfasst. Der Massendurchfluss 7
wird der Waage (7) bestimmt, die das Gewicht zeitabhéngig misst. Da zusitzlich Ein-
und Austrittstemperatur (Tg,T4) in der Mikrokanalbaugruppe mit Hilfe von PT 100
Widerstandsthermometern (15, 16) erfasst werden, konnen mit Hilfe der mittleren Tem-
peratur Ty = (T, + T'4)/2 mit den Gleichungen 5.14 und 5.13 die Dichte p und die
kinematische Viskositédt v berechnet werden. Daraus lassen sich dann weiter mit Hilfe

des Massenstroms m und des Kanalquerschnitts A, die mittlere Geschwindigkeit und die



4.1 Versuchsaufbau 45

Reynolds-Zahl errechnen. Mit Hilfe der Gleichung von Koster [Kos80] fiir die Temperatur-
leitfahigkeit a(T) = 1,3133 - 10 7e%?197°T kann auch die mittlere Prandtl-Zahl Pr = z
bestimmt werden. Die Messwerterfassung und -verarbeitung erfolgt mit dem Programm

Labview.

4.1.2. Realisierung eines definiert temperierbaren, optisch

zuganglichen Mikrokanalmoduls

Deckplatte

Heizkanal

Plexiglasdeckel

Kupferplatte

Kupferfolie mit Mikrokanal

Plexiglasboden

Abbildung 4.2.: Mikrokanalmodul.

Das Ziel ist, das Temperaturfeld und den lokalen Wéarmeiibergang in den Kanélen
eines Mikrowérmetauschers zu untersuchen. Aufgrund der Komplexitét eines mehrkana-
ligen Mikrowéarmetauschers wird ein einzelner Rechteckkanal mit einem Querschnitt von
200 x 200 gm untersucht. Aus einer 200 um dicken Kupferfolie wird ein Mikrokanal mit
einer Lange von 18 mm und einer Breite von 200 pum gefrést, dargestellt in Abbildung 4.2.
Ein Test mit VE Stahl, dem Blockmaterial, und Kupfer in Kombination mit destilliertem

Wasser unter Luftabschluss ergibt auch nach zwei Wochen keine nachweisbaren Eisen-,
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Chrom- und Nickelionen im Wasser, so dass eine ausreichende Materialvertréglichkeit
gewéhrleistet ist. Die Warmeleitfahigkeit von Kupfer (A = 399 W K~'m™!) ist deutlich
héher als die von Nirostastahl (A = 15 WK ~'m™!) . Die Kupferfolie wird zwischen zwei
Platten aus Plexiglas (PMMA) eingelegt, die Deckel und Boden des Mikrokanals bilden
(siehe Abbildung 4.2, 4.3 und 4.4). Eine zweite Kupferplatte mit einer Dicke von 1, 7mm
dient der Vergroferung des Warmestroms von den Heizwasserkanélen. Diese Platte reicht
aus Dichtungsgriinden nicht bis an die Kanalwand. Plexiglas als Material erfiillt zum
Einen den Zweck, den Kanal nach oben und nach unten thermisch zu isolieren. Damit
kreiert man einen nahezu symmetrischen Warmestrom von den Kupferwénden in das
Fluid. Zum Anderen erméglicht das Plexiglas einen optischen Zugang zum Kanal fiir
nicht invasive, optische Messtechniken. Der Plexiglasdeckel erlaubt zudem eine Dichtung
des Kanals ohne Nut und O-Ringe, wie sie beispielsweise bei einem Glasdeckel erforderlich
sind, sodass keinerlei Leckstrome auftreten. Der Plexiglasdeckel wird mit Hilfe einer 4 mm
dicken Deckplatte aus VE Stahl auf den Mikrokanal geschraubt um die Mikrokanalgrup-
pe ausreichend zu stabilisieren. Auflerhalb des Plexiglasdeckels ist die Platte tiefer gefréast
um einen moglichst hohen Anpressdruck auf den Deckel zu erzeugen und die darunter
liegende dicke Kupferplatte durch den Luftspalt thermisch gegen die Umgebung zu iso-
lieren und den Wérmeverlust zu minimieren. Alle eingesetzten Schrauben sind mit Hilfe
von Kunststoffrohrchen von der Mikrokanalbaugruppe thermisch entkoppelt. In die VE
Deckplatte ist ein Schlitz entsprechend dem Beleuchtungskegel des Mikroskops gefrast,
um die optische Zuganglichkeit zum Kanal zu gewahrleisten. Neben dem Aufbau und
damit dem Fluid vor dem Einlauf in den Mikrokanal ist der Mikrokanal selbst ebenfalls
definiert mit einem Thermostat iiber Heizkanéle temperierbar. Ohne Stromung erreicht
man im Mikrokanal die identische Temperatur wie in den Heizkanélen. Bei Stromung
fallt die Temperatur aufgrund des konvektiven Transportes und der begrenzten Leitfa-
higkeit des Kupferbleches mit 399 W K ~'m~! in Richtung Kanalwand ab. Deshalb wird
die Temperatur nochmals am Kanalrand mit Thermoelementen, die von unten durch die
Plexiglasbodenplatte gefiihrt werden, gemessen. Die Bodenplatte in Abbildung 4.4 be-
sitzt aufler den Bohrungen fiir den Zu- und Ablauf des Testfluids noch zwei Bohrungen
fir die PT 100 Sensoren (sieche auch Abbildung 4.2 (15, 16)), die die Ein- und Austritt-
stemperaturen messen und vier Bohrungen fiir die Thermoelemente vom Typ K. Typi-
scherweise wird der Aufbau mit den Vorratsgefifien der Raumtemperatur entsprechend
auf T' = 24 °C geheizt, was dann auch der Einlauftemperatur entspricht. Die Heizkanéle
des Kupferbleches werden auf T' = 34 °C' geheizt, die Wandtemperatur des Mikrokanals
héngt von der Reynolds-Zahl ab. Hohere Temperaturen beeintrachtigen die Stabilitat des

Plexiglases.
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Deckplatte Mikrokanal

Plexiglas

Heizkanile

Abbildung 4.3.: Schematischer Querschnitt Mikrokanalmodul.

Bohrungen fiir
~ Thermoelemente
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— = Bohrungen fiir
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Block

Abbildung 4.4.: Bodenplatte.

4.1.3. Erfassung der Wandtemperatur

Mit Hilfe der eingebauten Thermoelemente wird die Wandtemperatur des Mikrokanals
an vier verschiedenen Positionen entlang der Kanallangsachse bestimmt. Hierbei sind die

Thermoelemente, wie in Abbildung 4.5 dargestellt, entlang des Mikrokanals bei 2mm,
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4mm, 9mm und 16 mm Abstand vom Einlauf positioniert. Diese Positionierung be-
riicksichtigt den grofleren Warmeiibergang am Anfang des Kanals. Die Bohrungen in

Abbildung 4.5 zeigen einen geringen Abstand von 0,03 mm von der Kanalwand. Dieser

d . i m:l 'l/\ 1 0.28 mm
0,3 mm
Abbildung 4.6.: Bohrungen

Abbildung 4.5.: Position der vier Borungen fiir die fiir die
Thermoelemente von oben. Thermo-

elemente,
Schnitt
senkrecht
zZur Boh-
rung.

Abstand ergibt sich fertigungsbedingt bei der Sicherstellung, dass sich die Thermoele-
mente unter der Kupferwand und nicht im Kanal befinden. Die Bohrungen fiir die Ther-
moelemente haben einen Durchmesser von 0,3 mm . Bei einer Positionierung im Kanal
wiirden die Thermoelemente vom Fluid umstromt werden, was eine Verfalschung der
Messergebnisse zur Folge hétte. Um die entsprechende Genauigkeit zu erreichen, wird die
Bohrung mit dem Durchmesser von 0,3 mm im ersten Schritt von oben und mit geringer
Bohrungstiefe gefertigt, sieche Abbildung 4.6. Im zweiten Schritt wird die Zugangsboh-
rung mit einem Durchmesser von 1mm von unten eingebracht. Die Thermoelemente
werden mit einem Spezialwachs mit einem Schmelzpunkt zwischen 34 °C' und 50 °C, um
gleichzeitig beim Einkleben das Plexiglas nicht einzuschmelzen, aber bei einer Betrieb-
stemperatur von 34 °C' wihrend des Versuches hinreichende Stabilitdt zu gewahrleisten,
eingeklebt. Dabei wird ein dinnfliissigeres Wachs in der oberen Bohrung eingesetzt und
ein stabileres, dickfliissigeres Wachs zum Ausfillen der Aussparung an der Unterseite.
Auf diese Weise lassen sich die Positionen der Thermoelemente beim Einwachsen kor-
rigieren und die Thermoelemente austauschen. Die Thermoelemente bestehen aus zwei
Metalliibergéangen an der Mess- und Vergleichsstelle, damit liefern sie relative Werte zur
Vergleichsstellentemperatur. Die benutzten Thermoelemente vom Typ K bestehen aus
Ubergingen zwischen einer Nickel-Chrom-Legierung und Nickel. Zur Bestimmung der
absoluten Temperatur werden jeweils zwei Thermoelemente in Differenz geschaltet. Das

Thermoelement der Messstelle befindet sich hierbei an der Kanalwand, das der Vergleich-
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stelle in einem Peltier-Nullpunktthermostat, das die Temperatur konstant bei 0 °C' halt.
Fiir die Uberbriickung der Wegstrecke zwischen den Thermoelementen und dem Verstér-
ker werden Ausgleichsleitungen mit identischen thermoelektrischen Eigenschaften wie die
Thermoelemente eingesetzt. Vor dem Einsatz werden die verwendeten Thermoelemente

zusammen mit den PT 100 gegen ein kalibriertes PT 100 abgeglichen.

4.1.4. Optischer Aufbau

Ublicherweise kommen Lichtschnittverfahren bei auf induzierter Fluoreszenz basieren-
den Verfahren zur Messung makroskopischer Konzentrations- und Temperaturfelder zur
Anwendung, siehe Koochesfahani und Dimotakis [KD85], Shlien [Shl88] und Lee et al.
[LPHS87]. Dabei wird ein Laserstrahl mit Hilfe einer Linsenanordnung facherférmig mit
einer typischen Lichtschnittdicke in der Groflenordnung von 1mm in einer Ebene des
Messvolumens aufgespannt. Ein Lichtschnittverfahren kann hier aufgrund begrenzter
rdumlicher Zugéanglichkeit nicht zur Anwendung kommen. Stattdessen wird das Licht
koaxial durch das Mikroskopobjektiv (Vertikalbeleuchtung) gefithrt um das ganze Seh-
feld auszuleuchten. Dieses Epifluoreszenzmikroskopieverfahren wurde von Ploem [Plo65]
entwickelt und heifit deshalb auch Ploem-Beleuchtung. Der optische Aufbau in Abbildung
4.7 umfasst eine Lichtquelle, die besonders intensitatsstabil sein muss. Bei der Verwen-
dung von Lasern als Lichtquelle, kann es zu Interferenzen im Mikroskopsehfeld kommen,
benotigt wird aber fir dieses Messverfahren eine homogene Ausleuchtung des Sehfeldes.
Die tiblicherweise in der Fluoreszenzmikroskopie, hauptsachlich zur Untersuchung von
Zellen, die mit einem Fluoreszenzfarbstoff gefarbt sind, eingesetzten Quecksilberhdchst-
drucklampen zeigen keine ausreichende Intensitatsstabilitat. Quecksilberhéchstdrucklam-
pen und andere konventionelle Gasentladungslampen zeigen aufgrund des Abbrands der
Kathodenspitze eine Verbreiterung und Verschiebung des Lichtbogens und einem rapi-
den Intensitatsverlust. Eine herkémmliche Quecksilberhdchstdrucklampe verliert in ihrer
Lebenszeit von 200 Stunden bis zu 50 % ihrer Intensitat. Da Kalibrierungsmessungen we-
gen der GroBe und der hohen Wéarmekapazitiat des Gesamtsystems immer einige Stunden
Abstand voneinander und von der Messung haben, sind diese Lampen bereits aufgrund
des Intensitatsverlusts nicht geeignet. Zwar lassen sich die intermittierenden kurzzeiti-
gen Fluktuationen aufgrund der Verschiebungen des Lichtbogens, die durch inadaquate
Elektronenemissionen entstehen, zum Teil durch zeitliche Mittelungen eliminieren. Eine
Aufzeichnung der Lichtintensitat mit Hilfe einer Fotodiode im Strahlengang wahrend der
Messung, um die Beleuchtungsintensitét anschliefend mit diesen Werten zu korrigieren,

fithrte bei der vorliegenden Arbeit nicht zum Erfolg. Es zeigt sich hingegeben, dass die
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Abbildung 4.7.: Optischer Aufbau.

kurzzeitigen Intensitatsfluktuationen ortlich im Sehfeld variieren. Moglicherweise fithren
die Bewegungen des Lichtbogens zu ortlich ungleichen Fluktuationen der Beleuchtung des
fiir die Messung relevanten Anteils des Sehfeldes. Detektierte Lichtschwankungen eines
beliebigen Anteils des Beleuchtungskegels sind nicht reprasentativ fur die Mikrokanal-
beleuchtung, da nur ein bestimmter kleiner Teil der Sehfeldbeleuchtung den Mikrokanal
beleuchtet und Einfluss auf die Messung hat. Zeitliche Mittelungen sind langerzeitige Be-
lichtungen der Einzelaufnahmen, Durchfithrung mehrerer Bilderserien in zeitlichen Ab-
standen und Mittelung tiiber die einzelnen Bilder. Die 150 W Super Quit Xenon Lamp
von Hamatsu zeigt eine ausreichend hohe Lichtintensitat und eine wesentlich hohere In-
tensitédtsstabilitat als die fiir diese Arbeit verfiigbaren Laser. Aufgrund einer Barium
imprégnierten, verstarkten Kathodespitze wird der Abbrand verhindert und damit die
Verschiebungen und Verbreiterung des Lichtbogens und die Abnahme der Lichtintensitét
wahrend der Lampenlebensdauer. Nach dem Datenblatt von Hamatsu [Ham05] liegen
Fluktuationen im Bereich von 0,2% und eine Abnahme der Intensitat wahrend der Lam-
penlebensdauer von 2000 h tritt quasi nicht auf. Halogenlampen weisen auch eine besse-

re Stabilitat als Quecksilberdampflampen auf; aufgrund einer schwachen Lichtintensitéat
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konnen sie aber nur bei Objektiven mit grofler Apertur und kleinem Abbildungsmafistab
eingesetzt werden. Die Super-Quit Xenon Lamp emittiert breitbandig von 185 — 2000 nm.
Bereits im Lampenhaus vor Einkopplung in den Strahlengang des Mikroskops wird dann
der Infrarotbereich mit Hilfe eines Warmefilters herausgefiltert um eine Erwarmung der
nachfolgend durchstrahlten Elemente und des Mikroskops zu vermeiden. Der Anregungs-
filter (Clean-up Filter) filtert den gewiinschten Wellenlangenbereich von A = 515—560 nm
heraus. Das Anregungslicht wird mit Hilfe eines dichromatischen Strahlenteilers (Trans-
mission fiir Wellenldngenbereich A > 580 nm und Reflexion fir A < 580 nm) vollstandig in
den Strahlenganges des LEICA DMLM Mikroskops durch das Objektiv in den Mikrokanal
reflektiert. Als Planobjektive werden ein Leica HCX PL FL mit 20facher Vergrofierung
und einer numerischen Apertur von 0.40 und ein Leica N PLAN mit 5facher Vergrofie-
rung und einer numerischen Apertur von 0.12 eingesetzt. Das Objektiv mit der groferen
Apertur ist Deckglas korrigiert fiir Deckglaser bis zu einer Dicke von 2mm verfiighar.
Aufgrund der spharischen Abberation am Kanaldeckel kommt es zu groflen Abbildungs-
fehlern bei Objektiven mit grofler Apertur, weil auch noch stark geneigte Strahlen in das
Linsensystem eindringen konnen. Derzeit sind am Markt ausschlieSlich Objektive mit
langer Brennweite bis maximal 2 mm Deckglas Korrektur. Aufgrund geringer Druckbe-
lastbarkeit einer Deckplatten von 2 mm bei einem 200 pm breiten und hohen Kanal,
begrenzt sich der Arbeitsbereich auf Reynolds-Zahlen Re < 1500. Rhodamin B wird
durch das Anregungslicht im Kanal zur Fluoreszenz angeregt, in Bereichen mit niedrige-
rer Temperatur ist die Fluoreszenzintensitéit hoher, in Bereichen mit hoherer Temperatur
ist sie niedriger. Dieses Fluoreszenzintensitéitsfeld wird durch das Objektiv auf den CCD!
Chip einer Image Intense Kamera der Firma PCO abgebildet. Streulicht und reflektiertes
Licht wird durch ein Sperrfilter (Langpassfilter 590 nm) blockiert. Anregungs-, Sperrfilter
und dichromatischer Strahlenteiler sind aufeinander abgestimmt und in einem Wiirfel zu-
einander justiert (Leica N2.1 Filtersystem). Fokussiert wird fir alle Aufnahmen auf den
oberen Kanalrand. Die eingesetzte Kamera ist besonders sensitiv im Rotbereich und hat
eine Auflosung von 1376 x 1040 Pixel mit 12 Bit Farbtiefe. Die rdumliche Auflésung, die
sich aus der Kombination Deckplatte (PMMA, 2mm), Filterwiirfel, Kamera und 20fach
Objektiv ergibt, ist 0,32 um/Pizel bzw. beim 5fach Objektiv 1,29 um/Pizel. Der CCD
Chip zeigt dabei fiir jedes Pixel eine gute Linearitdt zwischen abgebildeter Lichtinten-
sitdt und ausgelesenem Signal. Die Bilder werden an einen PC tibertragen und mit der

Software Dawvis 6.2 der Firma La Vision analysiert.

1Charge Coupled Device
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4.2. Messtechnik

4.2.1. Erfassung der Fluoreszenzintensitiat im Kanal

Ein aufgenommenes Intensitétsbild in Falschfarben fiir Rhodamin B bei einem isothermen
Temperaturfeld von 24 °C' ist in Abbildung 4.8 dargestellt. An den Bildrandern besonders
deutlich am Kanalanfang und Ende ist eine die Intensitatsabnahme, wie sie in Kapitel
3.5.4 beschrieben ist, zu erkennen.

Da sich die Kamera bzw. die Objektiv-
position gegentiber dem Mikrokanal im Lau- — '

fe der Messung um bis zu maximal 8 um

-120
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-20003
g

verschieben konnen beispielsweise durch Vi- 1005

brationen der Kameraliiftung, die auf das

-1500

Mikroskop geschraubt ist, Gebdudevibra-
tionen etc. sind die Kanalpositionen auf —m
den Aufnahmen zueinander versetzt. So- B e Bt
wohl die Intensitatsbilder der Kalibrierung Abbildung 4.8 : Intensititsbild Rhodamin B
als auch die Intensitatsbilder, die beim Wir- 24°(C" .

meiibergang aufgenommen werden, miis-

sen deshalb, bevor mathematische Operationen der Bilder miteinender durchgefithrt wer-
den koénnen, zueinander ausgerichtet werden. Dadurch wird sichergestellt, dass die gleiche
Position (x, y) auf zwei Bildern der gleichen Position im Kanal entspricht. Dazu werden
die Verschiebungen durch Korrelation der Bilder errechnet und anhand der Werte die
Bildpositionen korrigiert. In Abbildung 4.9 und 4.10 sind Intensitétsprofile, die senkrecht
zur Kanalwand vor der Ausrichtung der entsprechenden Aufnahmen und nach der Aus-
richtung extrahiert werden, dargestellt. Die Kanalwand befindet sich an der Stelle der
stérksten Steigung, etwa bei y = 60 um und y = 260 gm. In Abbildung 4.10 ist eine deut-
lich bessere Ubereinstimmung der Positionen der Kanalwénde der einzelnen Aufnahmen

erkennbar.

4.2.2. Neuartiges Verfahren zur Eliminierung des Einflusses der

Absorption im Messkanal

Bei der Detektion des Fluoreszenzsignals bei Auflichtverfahren musste bei bisherigen Ar-
beiten, beispielsweise bei Zadeh [Zad05] und Matsumoto et. al. [MFE05], beachtet werden,

dass das Fluoreszenzlicht aus unterschiedlichen Tiefen des Kanals kommt. Aufgrund der
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Abbildung 4.9.: Intensitétsprofile ohne Positi-  Abbildung 4.10.: Intensitatsprofile mit Positi-
onskorrektur. onskorrektur.

Verminderung der Intensitat I des Lichtstrahls entlang des optischen Weges durch Lich-
tabsorption werden die oberen Kanalschichten starker beleuchtet als die unteren. Beer
[Bee52] geht davon aus, das die Anderung der Intensitét dI durch Absorption entlang des
Lichtweges proportional zur Konzentration ¢ der absorbierenden Zentren (Atome, Mo-
lekiile) und zum durchstrahlten Wegstiick dz ist mit dem Absorptionskoeffizienten € als
Proportionalitétsfaktor: dI = —Iecdz. In integraler Form lautet das Lambert-Beer-Gesetz

fur die anregende Lichtintensitat I, mit I(z = 0) = Iy:
I.(z) = Lye . (4.1)

Das Fluoreszenzlicht wird auf seinem Weg durch den Kanal in Richtung Kamera absor-
biert. Fiir Fluoreszenzlichtquanten aus den oberen Kanalschichten ist die Wahrschein-
lichkeit zur Kamera zu gelangen grofler als fiir solche aus tieferen Kanalschichten. Die

Zusammenhénge sind qualitativ in Abbildung 4.11 dargestellt.

Aufgrund der beschriebenen Absorptionseffekte erhélt man ein gewichtetes hohenge-
mitteltes Fluoreszenzintensitétsbild. Im Extremfall sehr hoher Konzentrationen ist nur
ein Signal aus der obersten Kanalschicht messbar, weil das anregende Licht bereits hier
absorbiert wird, bzw. das Fluoreszenzlicht aus den unteren Kanalschichten auf dem Weg
nach oben absorbiert wird. Das messbare Fluoreszenzlichtsignal enthalt so hauptsachlich
Information tiber die Temperatur in den oberen Kanalschichten. Ist hingegen die Konzen-
tration c¢ sehr klein, wird der Kanal in allen Hohen homogen beleuchtet, aber das Signal
ist durch die Abhéngigkeit Iy o< ¢ auch sehr klein.

Erstmalig im Rahmen dieser Arbeit und wird hier ein neues Verfahren gezeigt, mit des-
sen Hilfe man eine hohengemitteltes Signal anstelle eines hohengewichteten Fluoreszenz-

signals erhalt. Die Losung ist, eine so geringe Konzentration zu verwenden, dass die
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Abbildung 4.11.: Absorption

Lichtintensitat linear mit der durchstrahlten Kanaltiefe abnimmt, vergleiche Abbildung

4.12.

Mathematisch kann man diese Abhén-
gigkeit durch Entwicklung der Exponenti-
alfunktion in Gleichung 4.1 in eine Tay-
lorreihe unter Verwendung der ersten bei-
den Glieder: I(z) = Iy(1 — cez) zeigen.
Da das vorliegende Warmeiibergangspro-
blem symmetrisch mit einer Symmetrie-
ebene auf halber Kanalhohe T'(z = 2 +
x) =T(z =% — z) ist, entfillt die Wich-
tung der Temperatur in den unterschiedli-
chen Kanaltiefen. Die beobachtbare Fluor-

eszenzintensitat in einem Punkt z im Ka-

Abbildung 4.12.: Absorptionseffekte.

nal ist damit Ip = Io(1 — ecz)pce. An der Kanaloberfliche kommt Fluoreszenzlicht aus

allen Kanaltiefen z an. Da die Absorptionskoeffizienten des langerwelligen Fluoreszenz-

lichtes, vergleiche Abbildung 4.13, wesentlich kleiner sind, wird seine Absorption hier als

vernachlassigbar angenommen. Dass diese Annahme gerechtfertigt ist, wird nachfolgend

gezeigt. Damit gilt bei linearem Intensitétsabfall I oc 1/z und einer Symmetrieebene auf

halber Kanalhohe z = h/2 fir die aus allen Kanaltiefen aufsummierten Lichtintensitéten

an der Kanaloberflache:

Irota = /Oh Ipdz = Iy(ce — €2c*h/2) /Oh ¢(2)dz = Iyce /Oh o(2)dz. (4.2)



4.2 Messtechnik 55

In Gleichung 4.2 kann der zweite Term in der Klammer gegeniiber dem ersten vernachlés-
sigt werden, da er 6 Groflenordnungen kleiner ist als dieser. Zu diesem FErgebnis gelangt
man durch Betrachtung der Zahlenwerte oder Groflenordnungen der eingehenden Grofien:
e~1m?g7!, c=0,01g/7' und h = 2-10"*m . Mit Gleichung 4.2 ist gezeigt, dass keine
Wichtung der Quanteneffizienz beziiglich der Hohe im Kanal z stattfindet und dass das
gemessene Signal proportional einer mittleren Quanteneffizienz Irye < ¢ = % foh o(z)dz
ist.

Irotar = Toceho . (4.3)

Nach Sakakibara und Adrian [SA99] besteht ein umgekehrt proportionaler Zusammen-
hang zwischen Quanteneffizienz und Temperatur (¢ oc T—!). Damit findet auch keine
Wichtung der Temperaturinformation statt, sondern das erfasste Signal trigt die Infor-
mation einer mittleren Temperatur tiber die Hohe 7,4 o T-1. Eine langere Belichtungs-
zeit kann eine geringere Konzentration hinsichtlich der Signalstarke kompensieren. Um
den dargelegten theoretischen Uberlegungen konkrete Gréfien gegeniiber zu stellen und
um zu zeigen, dass die getroffenen Annahmen gerechtfertigt sind, miissen die relevanten
Absorptionskoeffizienten ermittelt werden und damit der tatsidchliche Anteil der Lich-
tabsorption fiir eine moglichst kleine, aber noch hinsichtlich Signalqualitat ausreichende
Farbstoffkonzentration. Speziell im vorliegenden Fall wird der Absorptionskoeffizient in
Wasser in Abhéngigkeit von der Wellenlange mit einem Spektralphotometer gemessen
werden. Das Gerét zerlegt polychromatisches Licht in monochromatische Lichtlinien. Es
wird der messtechnische relevante Anregungsbereich von 515 - 560 nm und der Emissi-
onsbereich tiber 580 nm untersucht. Die Absorption wird fiir Rhodamin B in 11 unter-
schiedlichen Konzentrationen von 1 bis 200 mgl~! gemessen. Aus den Werten wird der
Absorptionskoeffizient durch Regressionsanalyse bestimmt und in Abbildung 4.13 gegen
die Wellenlédnge aufgetragen. Die Lichttransmission ist der Anteil I(h) der anregenden
Lichtintensitat [y, die in den Kanal eingetreten ist, der nach Passieren der Kanalhthe
h mit einer Rhodamin B Losung von 0,01 g/l nicht absorbiert wurde, also % Zur Er-
mittlung der Lichttransmission fiir den vorliegenden Kanal, wird das Lambert-Beersche
Gesetz zusammen mit den ermittelten Absorptionskoeffizienten fiir die einzelnen Wel-
lenlangen fiir einen Kanal mit einer Hohe von 200 pm angewendet. Die Transmission ist
in Abbildung 4.14 gegen die Wellenlange aufgetragen. Man sieht, dass selbst in den un-
giinstigsten Wellenlangenbereichen noch mehr als 92 % der eingestrahlten Lichtintensitat
den Kanalboden erreichen kann. Beim Fluoreszenzlicht kommt ab einer Wellenlénge von
590 nm mehr als 99,7 % der eingestrahlten Lichtintensitat nach durchlaufen einer ganzen
Kanalhohe an. Hier ist die oben getroffene Annahme, die Absorption des Fluoreszenz-

lichtes ganz zu vernachléssigen, gerechtfertigt.
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Abbildung 4.13.: Absorptionskoeffizienten in Abhéngigkeit von der Wellen-
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Abbildung 4.14.: Transmission in Abhéngigkeit von der Wellenlénge.

4.3. Versuchsdurchfiihrung

4.3.1. Bestimmung der Wandposition, Kanalbreite und Hohe

Weder auf den aufgenommenen Intensitétsbildern, wie in Abbildung 4.8 ersichtlich, noch

auf den daraus extrahierten Intensitatsprofilen in Abbildung 4.10 ist es moglich, die exak-

te Position der Wand anzugeben. Urséchlich dafiir ist, dass die Intensitat im Wandbereich

kontinuierlich ansteigt, extrahierte Intensitatsprofile nicht exakt symmetrisch sind und

aufgrund der begrenzten Genauigkeit des Mikrofrasverfahrens, bzw. durch die Nachbear-

beitung, es zu Schwankungen der Kanalbreite von bis zu 4+4 um kommt.

Die Position der Kanalwande im Intensitatsbild soll ermittelt werden, um spéater die In-
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tensitaten bzw. die Temperaturen der korrekten Position im Kanalquerschnitt zuordnen
zu konnen. Dazu wird zunéachst die Kamera so ausgerichtet, dass die Zeilen des Bildes
parallel zu den Kanalwéanden sind, wie in Abbildung 4.8, dann wird eine Bildserie aufge-
nommen. Es besteht die Annahme, dass die Intensitdtsschwankung bei einer Bilderserie
zwischen den einzelnen Aufnahmen am gréfiten fiir den Pixel an der Wand ist. Dazu wird
das Standardabweichungsbild errechnet, indem fir jedes Pixel (x, y) die Standardabwei-
chung aller Bilder der Bilderserie errechnet wird. Durch Mittelung in x-Richtung entlang
des Kanals lassen sich wandnormale Intensitatsprofile extrahieren wie in Abbildung 4.15

dargestellt.

An der Wandposition zeigen die Inten-

sitatsprofile Peaks. Der Wert der mittle-

ren Standardabweichung ist fiir genau ein

Pixel mehr als 10 % hoher wie fiir Positio-

o
(¢)]
1

nen mitten im Kanal und mehr als 20 %

RMS Wert Intensitat [counts]

[¢)]

héher wie fiir Positionen im Bereich der 5 0 0 - T
Kanalwand. Es zeigt sich durch Vergleich y [Pixel]

mit anderen Messmethoden, dass die Ex- by 15 \littlere Standardabweichun-
tremwerte des Profils aus der Standard- gen.

abweichung hinreichend genaue Werte fiir

die Position der Kanalwande und fiir die Breite des Kanals liefern. Die Kanalbreite er-
rechnet sich aus dem Abstand der Extremwerte multipliziert mit dem ermittelten Ab-
bildungsmafstab. Eine weitere Moglichkeit die Kanalwandposition und die Kanalbreite
zu ermitteln, besteht darin, die Ableitung der Intensitatsprofile, die man durch Mitteln
entlang des Kanals erhélt, zu bilden. Auch hier zeigen sich an der Wandposition Extrem-
werte.

Der Vorteil beider Verfahren ist, dass sie gezielt an der vermessenen Stelle bei eingebautem
Zustand des Kanals wahrend einer Messung eingesetzt werden konnen, und damit im Ver-
laufe der Messung auch Verdnderungen der Kanalbreite durch Ablagerungen detektiert
werden konnen. In Anhang C sind fiir unterschiedliche Kanéle die Breiten aufgetragen,
die mit den beschriebenen Verfahren an einigen reprasentativen Stellen in den Kanélen
ermittelt wurden und im Vergleich dazu die Kanalbreiten, die fiir die gleichen Kanéle vor
ihrem Einbau mit herkémmlichen Breitenmessverfahren (Rasterelektronenmikroskopie,
Stereomikroskopie, chromatische Aberration und Durchlichtmikroskopie) ermittelt wur-
den. Weifllichtinterferometrie basiert auf dem Effekt der wellenléngenabhéngigen Beu-
gung von weiflem Licht durch eine Linse, daher auch chromatische Aberration genannt.

Jede Lichtwellenldnge hat eine eigene Fokusebene in einer fiir sie spezifischen Entfer-
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nung von der Linse. Abhéngig von der Hohe des Messobjektes werden daher verschiedene
Farbanteile des Lichts reflektiert und verursachen einen Peak bei einer bestimmten Wel-
lenlange. Das Messobjekt wird mit dem Messkopf Pixel fiir Pixel abgetastet und somit
ein Hohenprofil erstellt, aus dem Breite und Hohe des Kanals, ermittelt werden kénnen,
allerdings stellt die Abrundung der Kanalgrenzen eine mogliche Fehlerquelle dar. Mit
diesem Verfahren sind Rauigkeitsmessungen moglich.

Die Stereomikroskopie basiert auf dem Aufbau eines Auflichtmikroskops. Jedoch verlaufen
zwei getrennte Strahlengénge in einem definierten Winkel zueinander, sodass ein raumli-
ches Bild des zu untersuchenden Objekts entsteht. Mit dem Durchlichtmikroskop ist aber
dennoch eine genauere Vermessung des Kanals moglich, da an den Ecken keine storenden
Reflexionen auftreten. Zur Messung ist eine Skalierung in der Optik angebracht, die eine
Ermittlung der Kanalbreite zulésst.

Bei der Elektronenrastermikroskopie (REM) wird das Objekt mit einem Elektronenstrahl
unter Vakuum abgetastet. Das Bild einer REM-Messung wird durch die Signale, die durch
Sekundéarelektronen oder zuriick gestreute Elektronen in den entsprechenden Detektier-
geraten ausgelost werden, ermittelt.

Die Ergebnisse in Tabelle C.2 zeigen, dass die Messwerte innerhalb der Genauigkeiten
der herkommlichen Messverfahren liegen.

Die Kanalhohe wird mittels einer Mikrometerschraube ermittelt. Dabei wird die Dicke

der Kupferfolie in der Néhe des eingefrasten Kanals gemessen.

4.3.2. Normierung und Kalibrierung der Fluoreszenzintensitat

Anhand der Gleichungen 4.1 und 4.2 wird klar, dass eine rdumlich nicht konstante Anre-
gungslichtintensitit Iy(x,y) eine ortsabhingige Kalibrierung erfordert. Die inhomogene
Ausleuchtung des Mikroskopsehfeldes ist in Kapitel 3.5.4 dargestellt. Die CCD Kamera
registriert eine verzerrte Abbildung des Intensitétsfeldes I7yq (2, y) an der Kanaloberfla-
che. U.a. fithren z.B. ortlich unterschiedliche Lichttransmission der optischen Elemente
des Mikroskops und des Plexiglasdeckels und Unterschiede in der Sensitivitdt der einzel-
nen Pixel der CCD Kamera zu einer Aufnahmeverzerrung ((x,y). Fir Versuche mit in
FORTURAN Glas eingeéitzten Kanélen postuliert Matsumoto et al. [MFEO05] die Uber-
lagerung des eigentlichen Bildes mit einem Hintergrundbild §(z,y), das durch Fluores-
zenzlichtemissionen des Strukturmaterials entsteht. Da das vorliegende Mikrokanalmodul
gegen Hintergrundlicht nach allen Seiten abgeschirmt ist, der Kanal in Kupfer gefrast ist
und der Plexiglasdeckel keine detektierbare Fluoreszenzlichtemissionen fiir das verwen-

dete Anregungslicht zeigt, kann dieser Effekt vernachlassigt werden. Fiir die registrierte
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Intensitat gilt damit:
ITEQ(xa y) = C(.CE, y)Itotal (377 y) . (44)

Im Fall einer rdumlich inhomogenen, aber zeitlich konstanten Beleuchtung Iy = Io(x,y)

konnen die Abhéngigkeit von der Beleuchtung Iy(z,y) und die Aufnahmeverzerrung

((x,y) mit Hilfe einer Normierung mit einem Referenzintensitatsfeld

Ires(w,y) = I(x,y, Trey) eliminiert werden:

1(x,y) = Ine(,y) (4.5)
Ires(z,y)

Ixorri(z,y) =

Bei dieser Normierung entfallen ebenfalls die Kanalhohe h, die Farbstoffkonzentration c
und der Absorptionskoeffizient e, sodass Ixorri(z,y) = fi(¢(x,y)) resultiert. Das Re-
ferenzintensitatsfeld wird generiert durch ein isothermes Temperaturfeld Tg.r, dessen
Temperatur moglichst zwischen der maximal und der minimal auftretenden Temperatur
liegt. Mit dieser Normierung wird fiir jeden Pixel eine Kalibrierung durchgefithrt und man
erhélt die prozentuale Abweichung vom Referenzwert. Die Temperatur lasst sich iiber die
prozentuale Abweichung mit Hilfe einer Kalibrierung errechnen. Fiir die Berechnung der
korrigierten Intensitét Ixorg1(x,y) werden nur gemittelte Intensitétsfelder auf Basis von
mindestens 25 verwendet. Hangt die Beleuchtung Iy nicht nur von Ort sondern auch noch
von anderen Faktoren ab, kann die Abhéangigkeit von der Beleuchtung Iy nicht mit Hilfe
der Normierung mit einem Referenzintensitatsfeld, wie in Gleichung 4.5 eliminiert wer-
den. Kommt es z.B. bei einem speziell zu vermessenden Temperaturfeld (Tf) im Fluid
und im durchstrahlten Plexiglasdeckel aufgrund von Temperaturgradienten iiber die An-
derung der Dichte zu Brechungsindexgradienten, konnen diese eine Strahlablenkung nach
sich ziehen, also Iy = Iy(x,y,Tf). Dabei kommt es zu lokal héherer oder verminderter
Beleuchtung. Hier muss die aktuelle lokale Beleuchtungsintensitat bestimmt oder elimi-
niert werden. Dies geschieht hier mit Hilfe einer zweiten Farbe. Nacheinander werden zwei
Intensitatsbilder fiir das identische Temperaturfeld aufgenommen, einmal mit Rhodamin
B und einmal mit Sulforhodamin. Temperatur- und Stromungsfeld sind stationér, die
beiden Farbtanks parallel geschaltet und die beiden Farben werden nacheinander durch
das Messfeld geleitet. Dabei fluoresziert Sulforhodamin (S) temperaturunabhéngig und
Rhodamin (R) temperaturabhéngig. Durch Division der jeweiligen Fluoreszenzintensita-

ten:

I _ [0<$’y7Tf)C(xay)cR¢R(T(xay))€Rh

Is ~ Doy, TN)C(x y)esos (T, y)Jesh (46)
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kann fiir den Quotient % die Abhéngigkeit von der anregenden Lichtintensitat Iy elimi-
niert werden und damit die Abhingigkeit von Beugungseffekten auf die Beleuchtungsin-
tensitit. In Gleichung 4.5 werden nun mit dem zweiten Farbstoff korrigierte Werte aus

4.6 eingesetzt:

IR(mu?hTf) _ IR*Ref (xry)
Is(z,y,Tf) Is_Ref(%,y) 4.7
IR*Ref(muy) ' ( ’ )

IS*Ref("Evy)

Ixorra(®,y, Tf) =

Mit einer konstanten Referenztemperatur erhalt man den folgenden Zusammenhang:

T x, T Z, - T e T e
Ixormo(w,y, Tf) = nlesllos Gy enin)iestet — f,(¢p(T(x,y)), os(T(x,9))).-

Da sich die Farbkonzentration von Charge zu Charge und die Hohe fertigungsbedingt

abhéngig von der Kanalposition geringfiigig dndern konnen, fallen diese Groflien durch

das Normierungsverfahren als potentielle Fehlerquellen heraus. An jeder Kanalposition,
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Abbildung 4.16.: o.: Kanalposition der dargestellten Kalibrierung, li. S.: Intensitatsprofile Sul-
forhodamin und Rhodamin B, re. S.: Normierte Intensitétsprofile fiir 24 °C),
26 °C' und 28 °C

an der eine Temperaturfeldmessung bei Warmetibergang durchgefiihrt werden soll, wird
vor der Messung eine Kalibrierung vorgenommen. Ziel der Kalibrierung ist es, eine Funk-
tion zur Umrechnung der Lichtintensitat in die entsprechende Temperatur fiir jedes Pixel
zu erhalten. Zur Kalibrierung werden isotherme Temperaturfelder erzeugt, das bedeutet
Einlauf-, Austritts- und Wandtemperatur sind identisch: Trinjaur = Twand = Taustritt-
Mittels der Thermostate wird dazu die gesamte Versuchsanlage mit den Vorratsbehél-
tern und dem Mikrokanalmodul auf die jeweilige gewiinschte Temperatur gebracht. Der
Heliumdruck wird so eingestellt, dass das Testfluid mit dem gelosten Farbstoff mit einer
Reynolds-Zahl von etwa Re ~ 300 durch den Mikrokanal flieBt. Nach Stabilisierung aller
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Messwerte (Einlaufdauer ca. 1,5 Stunden) werden pro Messung ca. 3-5 Bildserien im Ab-
stand von jeweils 10 Minuten mit je 20 Bildern mit der CCD-Kamera bei identischen sta-
tionaren Bedingungen aufgenommen. Parallel zu den Aufnahmeserien werden die Wand-,
Ein- und Austrittstemperaturen, sowie der Massenstrom mit Labview aufgezeichnet und
iiber die Zeitdauer der Aufnahme der jeweiligen Serie gemittelt. Dieser Messvorgang wird
fiir die beiden Farbstoffe Rhodamin B und Sulforhodamin bei den Temperaturen 24 °C',
26 °C und 28 °C' durchgefiihrt. Die genauen Prozessdaten konnen dem Anhang A ent-
nommen werden. Nach einer Positionskorrektur, wie oben beschrieben, werden aus allen
Intensitéatsbildern einer Messung Mittelwertbilder und Bilder der Standardabweichung
der einzelnen Pixel errechnet. Auf der linken Seite in Abbildung 4.16 sind die Intensi-
téatsprofile senkrecht zur Kanalwand der Kalibrierungsmessungen an der Kanalposition
x = 1,85 mm stromabwarts vom Einlauf dargestellt. Es wurde iiber die erfasste Kanal-
lange von 0.44 mm in z Richtung gemittelt. Die hochste Fluoreszenzlichtintensitat erhalt
man bei Rhodamin B fiur 7" = 24 °C' (rote Kurve). Man erkennt eindeutig eine stufenweise
reduzierte Fluoreszenzintensitit bei T = 26 °C' (griine Kurve) und 7' = 28 °C' (blaue Kur-
ve). Im Gegensatz dazu sind die Intensitatsprofile fiir Sulforhodamin bei T = 24°C' (lila
Kurve), T'= 26 °C' (zyanblaue Kurve) und 7" = 28 °C' (braune Kurve) nahezu identisch.
Weiter erkennt man keinen sprunghaften Ubergang der Intensititen an der Kanalwand
(bei y = 57 um und y = 257 wm) von niedrigen Intensitaten unter 3000 counts auf hohe
von iiber 25000 counts, wie sie in der Kanalmitte (bei y = 157 um) auftreten, sondern
einen kontinuierlichen Ubergang. Dies kann damit erklirt werden, dass die Kanalbegren-
zung insbesondere fiir Farbstoffmolekiile in tieferen Kanalschichten den Belichtungskegel
wie eine Blende abschattet. Gleichzeitig wirkt der Kanalrand fiir diese Farbstoffmolekiile
bei der Bildgebung wie eine Feldblende (Eintrittspupille), die den Lichtkegel, der von
einem Farbstoffmolekil im unteren Kanalbereich ausgeht, abschattet (optische Vignet-
tierung). Die Kalibrierungsaufnahmen werden anhand von Gleichung 4.7 normiert. Die
Intensitatsfelder bei T' = 24 °C' dienen als Referenzintensitétsfelder. Geht man analog mit
diesen normierten Kalibrierungsaufnahmen vor, extrahiert die Intensitéatsprofile senkrecht
zur Wand, indem man die erfassten Intensitatswerte entlang der x-Koordinate mittelt und
tragt f(y)=(7 e fo(br(Tra (%, Y), 05(Trcar (%, Y), Or(Trej=2400+ Gs(Tref=240¢ ) )dz+1)%100
gegen die y-Koordinate auf, erhdlt man die Profile auf der rechten Seite in Abbildung
4.16. Da Tgey = 24°C die Referenztemperatur ist, erhélt man hier konstant 100%. Man
erkennt den nahezu konstanten Verlauf f(¢(T'(x,y)), ¢(Trey) fir T = 26°C' (griine Kur-
ve) mit 96,25 £ 0,11% und 7' = 28°C' (blaue Kurve) mit 91,98 £ 0, 3% fir den Bereich
y = 62 um bis y = 252 um. Die Werte im Bereich der Kanalwénde bis zu einem Abstand

von 5 um koénnen bereits aufgrund der Schwankungen der absoluten Intensitétswerte in
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diesem Bereich (siehe Seite 75) nicht mehr als valide angesehen werden. Eine Ursache fiir
die Schwankungen der absoluten Intensititswerte sind die Schwankungen des Messauf-
baus. Die in Kapitel 4.2.1. beschriebene Positionskorrektur kann zudem die Ausrichtung
der Bilder nur in der Bildebene durchfiihren. Fehler durch Anderungen der Objektposition
in Richtung der Strahlachse kénnen so nicht beriicksichtigt werden. Aufgrund der Ab-
schattung im Wandbereich fallen die Intensitdtswerte von der Kanalmitte bis zu den Ka-
nalwanden bis auf 30% ab. Dadurch nimmt insbesondere das Signal-zu-Rausch-Verhaltnis
zur Kanalwand hin ab. Bei den nach Gleichung 4.7 normierten Intensitétsbildern kommt
hinzu, dass sich insbesondere im Bereich mit der stirksten Anderung der Intensitéit Unge-
nauigkeiten bei der Positionierung aufgrund der mathematischen Operationen der Bilder
miteinander am stéirksten auswirken. Deshalb wird fiir die weitere Berechnung nur der
funktionelle Zusammenhang f(¢(T(z,y)), #(Tres) fur einen Bereich mit 5 pm Abstand
von der Wand fiir die weitere Auswertung genutzt. Da die Funktion beziiglich der Tempe-
ratur eine geringe Nichtlinearitat aufweist (der Abstand f(7" = 26°C') von f(T = 24°C')
ist etwas groBer als der Abstand f(T' = 28°C) von f(T = 26°C) ), wird sie durch ein

Polynom zweiten Grades approximiert: T'(Ixom2) = a * IIQ(OM2 +b* Igoma + C.

4.4. Versuchsauswertung und Ergebnisse

4.4.1. Vergleich Temperaturprofile Ein- und Zweifarbenprofile

Um die Potentiale der vorgestellten Einfarben- und Zweifarbenmessmethoden zu demons-
trieren, wird eine Serie von Messungen an verschiedenen Positionen x in Strémungs-
richtung entlang eines Mikrokanals mit unterschiedlichen Reynolds-Zahlen durchgefiihrt.
x = 0mm entspricht dabei dem Kanaleinlauf, x = 18 mm dem Kanalaustritt. Fir die
Warmeiibergangsmessungen werden Block und Vorratsgefafle, die die Einlauftempera-
tur determinieren, auf 24°C, die Kupferblocke des Mikrokanalmoduls mit den Heiz-
kanalen auf 34 °C' temperiert. Das isotherme Referenztemperaturfeld wird bei 24 °C' ge-
wéhlt. Die Umrechnung der gemessenen Intensitétsfelder in Temperaturfelder T'(1fopr0)
wird mit der Kalibrierungsfunktion, die bei der Kalibrierung ermittelt wird, durchge-
fithrt. Aus den Temperaturfeldern werden durch Mittelung in x-Richtung iiber den mit
dem 20fach Objektiv erfassten Kanalbereich von 0,44 mm Temperaturprofile senkrecht
zur Wand extrahiert. Dabei werden die gemessenen und errechneten Temperaturprofile
mit den Temperaturwerten, die mit den Thermoelementen an der Kanalwand ermit-
telt werden, und der Ein- und Austrittstemperatur verglichen. Die Kanalbreite betragt

B =200, 5 pm und die Kanalhéhe H = 215 um, woraus sich ein hydraulischer Durchmes-
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ser von d;, = % = 207,5 um ergibt. Die Reynolds-Zahl in dem Mikrokanal ist dabei
definiert als Re = % mit der mittleren Geschwindigkeit im Kanal u,, = BLHP, wobei die

Dichte p aus der mittleren Temperatur ermittelt wird. Die Temperaturprofile, bei denen
nur mit Rhodamin B gemessen und mit der Gleichung 4.5 normiert wird, sind mit R
gekennzeichnet. Die Temperaturprofile, bei denen mit Rhodamin B und Sulforhodamin
gemessen und mit der Gleichung 4.7 normiert wird, sind mit RS gekennzeichnet. Die
zugehorigen Ein- und Austrittstemperaturen sind in den nachfolgenden Tabellen darge-

stellt. Bei den Temperaturprofilen an der Kanalposition x = 1,85 mm nach dem Einlauf

Reynolds-Zahl

TE’inlaufin [ OC]

TAustm’tt in [OC]

326 24,44 28,4
627 24,3 26,85
1121 24,21 25,05

Tabelle 4.1.: Ein- und Austrittstemperaturen zu Abb. 4.17

Reynolds-Zahl

TEinlauf in [ ° O]

TAustritt in [ ° O]

304 24,43 28,63
613 24,25 27,17
1160 24,19 26,01

Tabelle 4.2.: Ein- und Austrittstemperaturen zu Abb. 4.18

ist die Temperaturgrenzschicht noch schmal. Da sich die Temperaturgrenzschicht noch
nicht bis zur Kanalmitte ausgedehnt hat, entspricht die Temperatur in der Kanalmit-
te (y = 100,25um) der Einlauftemperatur. Die Einlauftemperatur in Tabelle 4.1 wird
nicht am Einlauf zum Mikrokanal, sondern im Einlaufbereich bzw. Austrittsbereich der
Bodenplatte gemessen, also ca. 20 mm vor bzw. nach dem Mikrokanalein- und austritt.
Aufgrund von Wérmeleitung durch das Wasser des 2 mm breiten Zuleitungskanals und
durch Erwérmung des Plexiglasbodens durch das angrenzende Kupfer, steigt die Tempe-
ratur dort geringfiigig mit sinkender Reynolds-Zahl (siehe Einlauftemperatur in Tabelle
4.1 und 4.2) und entspricht nicht der eingestellten Blocktemperatur, die fir alle gemes-
senen Félle hier 24 °C' betragt. Aufgrund von Wérmeleitung ist ein Temperaturanstieg
von bis zu 0,5°C' vom Ort der Temperaturmessung im Einlaufbereich der Bodenplatte
bis zum Mikrokanaleinlauf zu erwarten. In der Kanalmitte ergeben sich fiir die Ein-
farbenmethode fiir Re = 1121 (gelbe Kurve) Werte zwischen 23,9°C', 24°C' und fiir
die Zweifarbenmethode (orange Kurve) Werte zwischen 24, 25°C und 24, 35°C'. Letztere
scheinen im Vergleich zur Einlauftemperatur die korrekteren. Ahnliches gilt fiir die iib-
rigen Reynolds-Zahlen. Hier ist die Konsistenz der Daten im Vergleich zueinander bei

verschiedenen Reynolds-Zahlen besser. Fiir Wandabstande unterhalb 5 pum ist bei den
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Abbildung 4.18.: Temperaturprofile Ein- (R) und Zweifarbenmethode (RS), Position =z =

10,5mm, B = 200,5um, H = 215 um, groflere Rechtecksymbole: zur je-
weiligen Reynolds-Zahl mit Thermoelement ermittelte Wandtemperatur



4.4 Versuchsauswertung und Ergebnisse 65

gemessenen Temperaturprofilen sowie bei den isothermen Kalibrierungsprofilen (Abb.
4.16) bei der Zweifarbenmethode eine starke Abweichung vom Temperaturverlauf, der
aufgrund der durch die Thermoelemente ermittelte Wandtemperatur zu erwarten ist, zu
beobachten. Bei der Einfarbenmethode gilt dies sogar fiir Wandabstande bis zu 10 pum.
Aufgrund der hier noch schmalen Temperaturgrenzschicht sind in diesem Bereich die grof-
ten Temperaturgradienten zu finden. Zusammenfassend lésst sich sagen, dass sich selbst
im Einlaufbereich mit kleinerer Temperaturgrenzschicht und gréferen Temperaturgradi-
enten die Zweifarbenmethode das erwartete Temperaturprofil bis zu einem Wandabstand
von 5 um gut abbildet, wohingegen die Einfarbenmethode dies bestenfalls bis zu einem
Wandabstand von bestenfalls 10 um schafft. Der Wandabstand, bei dem also noch eine
exakte Temperaturmessung noch moglich ist, wird praktisch halbiert.

Weiter stromabwéarts an der Position x = 10, 5mm ist die Temperaturgrenzschicht schon
bis zur Mitte gewachsen. Hier zeigen sich groflere Probleme bei der Einfarbenmethode,
offensichtlich aufgrund von Brechungsindexgradienten durch Temperaturgradienten, die
von der Einfarbenmethode nicht korrigiert werden kénnen. Die Temperaturprofile bei al-
len drei Reynolds-Zahlen steigen bei der Zweifarbenmethode stetig von der Kanalmitte
in Richtung der Kanalwand und entsprechen an der Kanalwand den Werten der Wand-
temperatur, die mit den Thermoelementen ermittelt wird. Stromabwérts an der Position
x = 10, 5mm sind die Temperaturgradienten an der Kanalwand kleiner als im Kanalein-
laufbereich, da die treibende Temperaturdifferenz kleiner ist. Die Fluidtemperatur steigt
starker in Stromungsrichtung an, als die Wandtemperatur abkiihlt. Stromabwarts aufler-
halb des Einlaufbereichs kann die Zweifarbenmethode die Temperaturgrenzschicht besser
auflosen als im Kanaleinlaufbereich. In der Kanalmitte (y = 100, 25um) sind auf beiden
Positionen die Temperaturunterschiede, die sich zwischen den beiden Verfahren ergeben,
kleiner als 0,2°C', was im Bereich der Verfahrensgenauigkeit liegt. In der Temperatur-

grenzschicht sind die Unterschiede zwischen den beiden Verfahren allerdings signifikant.

4.4.2. Mittlere Temperatur entlang des Kanals

Wieder wird eine Serie von Messungen an verschiedenen Kanalpositionen mit unterschied-
lichen Reynolds-Zahlen mit Warmetibergang mit einem isothermen Referenztemperatur-
feld von 24 °C' analog Kapitel 4.4.1 durchgefiihrt. Die Kanalbreite betragt B = 201, 7 um

und die Kanalhoéhe H = 215 pum, woraus sich ein hydraulischer Durchmesser von d;, =

2BH
B+H

de ermittelt werden, werden diesmal die querschnittsgemittelte Temperaturprofile durch

= 207,5um ergibt. Aus den Temperaturfeldern, die mit der Zweifarbenmetho-

Mittelung in y-Richtung extrahiert und die Werte gegen die x-Koordinate aufgetragen.
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Abbildung 4.19.: Fluidtemperatur gemittelt iiber den Kanalquerschnitt in Abhéngigkeit von
der Lauflinge x in einem Kanal der Breite B = 201,7 um und der Hohe
H = 215 um an finf verschiedenen Kanalpositionen mit unterschiedlichen
Reynolds-Zahlen jeweils an der Position aufgefithrt, wobei sich die mittlere
Reynolds-Zahl in der Legende befindet

Es wird an fiinf verschiedenen Positionen im Kanal gemessen. Da nicht die identischen
Reynolds-Zahlen an jeder Position eingestellt werden konnen, sind in der Legende oben in
Abbildung 4.19 die mittleren Reynolds-Zahlen aufgefithrt und unmittelbar an den Mess-
werten selbst die zugehorigen Reynolds-Zahlen. In Tabelle 4.3 sind die mittleren Ein-
und Austrittstemperaturen zu den Reynolds-Zahlen aufgefiihrt, die im Einlaufbereich
bzw. Austrittsbereich der Bodenplatte, also ca. 20 mm vor bzw. nach dem Mikrokanalein-
und -austritt mit PT 100 Temperaturfiihlern ermittelt werden. Man erkennt, analog zu
Seite 63, dass aufgrund von Warmeleitung im Plexiglas und Warmeiibergang vom Plexi-
glas und vom Kupfer vor dem eigentlichen Mikrokanaleinlauf ins Fluid die Temperatur
bis zu 0,5°C vom Ort der Temperaturmessung im Einlaufbereich der Bodenplatte bis
zum Mikrokanaleinlauf ansteigen, bzw. beim Austritt abkiihlen kann. Die Verweilzeit
ist im wesentlich grofler dimensionierten Einlaufbereich mit einem Durchmesser von 2
mm in der 2,5 cm dicken Bodenplatte um eine Groflenordnung grofler als im Mikroka-
nal selbst. Auch lasst sich durch die numerische Berechnung eine stérkere Abkiihlung

der Kupferplatte im Einlaufbereich zeigen. Bei den Temperaturwerten im Kanal, die mit
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der Zweifarbenfluoreszenzmethode ermittelt werden, ist eine gute Konsistenz der Werte
untereinander festzustellen. Eine weitere Interpretation und Analyse dieser Ergebnisse
folgt.

Mittlere Reynolds-Zahl | Triniqus in [°C] | Taustrie in [°C]
301 £ 11 24,49+ 0,05 | 28,51+0,16
605 £ 12 924,38 +0,06 | 27,22+0,43
1106 + 16 24,26 £0,02 | 26,13 +0,09

Tabelle 4.3.: Ein- und Austrittstemperaturen zu Abb. 4.19

4.4.3. Ermittelung der Nuflelt-Zahl und des

Wirmeiibergangskoeffizienten

Bei allen praktischen Berechnungen zu Warmetauschern oder sonstigen Rohren werden
vereinfachte, eindimensionale Modelle zur schnelleren Auslegung wie bei Baier [BD05] und
Roetzel und Spang [RS02] verwendet. Im thermischen Einlauf kann ein steilerer wand-
normaler Temperaturgradient nahe der Wand vorliegen; dies &uflert sich dann in einem
lokal groeren Warmetibergangskoeffizienten «. Alle Vorgénge, die sich im Querschnitt
abspielen, werden in den Warmetibergangskoeffizienten projiziert. Beim eindimensionalen
Modell werden alle Groen iiber den Querschnitt gemittelt betrachtet, T ist die iiber
den Querschnitt gemittelte Temperatur und u,, die mittlere Geschwindigkeit des Fluids.

Ty ist die Wandtemperatur. Zur Herleitung eines mathematischen Modells werden die

2
34 :
H N ? 0“] e Wii
4

ox

Abbildung 4.20.: Darstellung Energiebilanz, Qy; : Warmestrom durch Wérmeiibergang von
der Wand auf das Fluid, Qyw; : konduktiver Warmestrom, Q xone : konvektiv
transportierter Warmestrom

relevanten Warmestrome @ in ein in Strémungsrichtung « infinitesimal schmales Volu-
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menelement dV = deBH des Kanals, wie in Abbildung 4.20 dargestellt, betrachtet. B
und H sind die Kanalbreite und -hohe. Quer zum Kanal werden alle Groflen als konstant
angenommen, betrachtet wird die Anderung der Bilanzgréfien in Strémungsrichtung. Es
wird eine stationare, laminare Stromung mit den konstanten Materialeigenschaften Dich-
te p, Warmekapazitat ¢, und Warmeleitfahigkeit A und konstante Geschwindigkeit und
Temperatur senkrecht zum Kanal angenommen. Fiir die Anderung des Wirmeiibergangs

Qws in Stromungsrichtung von der Kanalwand auf das Fluid gilt:

IQw
ox

= 2Ha(Ty — Tr). (4.8)

Fiir die Anderung des konvektiv transportierten Wiarmestromes gilt:

8C)Kom) o aT’F
o HchpumW. (4.9)

Fiir die Anderung des konduktiven Wirmestromes gilt:

Qw1 - P T
o = HBA\ R

(4.10)

Bilanziert man nun die Warmestrome, erhalt man die folgende differentielle Energieer-

haltungsgleichung;:
— " = PCpUpy—— — .
B Pertm™ gy 0x?

(4.11)

Durch Skalierung der physikalisch relevanten Groflen mit geeigneten Bezugsgrofien wer-
den sie dimensionslos:

T U T —T,;

== 2= T 4.12

dh U Tmaz - Tm'm ( )
Durch die Normierung verlauft die Temperatur zwischen den Werten 0 < 7™ < 1 und die
Lauflinge zwischen den Werten 0 < z* < 86, 75. Da die Dichte ndherungsweise konstant
ist, existiert im Kanal bei stationarer Stromung nur die eine Geschwindigkeit U = u,,,

sodass sich fiir u* = 1 ergibt. Analog ist das Vorgehen fiir den Differentialoperator 0:

9 _
or*  Ox

(4.13)



4.4 Versuchsauswertung und Ergebnisse 69

Mit den so definierten dimensionslosen Gréflen in Gleichung 5.4 und 5.5 lasst sich Glei-

chung 4.11 umformen in

B 1 LOT: 1 0°Ty

=—-— U _— —
= Gnam =1V G T Pegn )

(4.14)

wobei die Péclet-Zahl Pe die dimensionslose Kennzahl ist, die das Verhaltnis zwischen
Konvektion und Diffusion angibt. Sie ist mit der Reynolds-Zahl und der Prandtl-Zahl
verkniipft durch Pe = % = % = RePr. Als charakteristische Lange L wird der
hydraulische Durchmesser dy eingesetzt. Bei der vorliegenden Arbeit kommen nur Péclet-
Zahlen Pe > 1500 vor. Die Groflenordnungsabschatzung der einzelnen Terme ergibt, dass
der diffusive Term (der letzte Term auf der rechten Seite der Gleichung 4.14) mindestens
um diesen Faktor kleiner ist als der konvektive Term und deshalb im Vergleich zu die-
sem vernachlassigt werden kann. Durch Vernachlassigung des diffussiven Terms kann

Gleichung 4.11 vereinfacht werden:

B 0Tr
= — ). 4.1
« Pl ) (4.15)

2(Tw — Tr
Die Funktionen fir die Wandtemperatur Ty () und die Fluidtemperatur Tr(z) lassen
sich aus den Messwerten, die nur an bestimmten Stellen im Kanal vorliegen, in Form
von Exponentialfunktionen durch Ausgleichsrechnungen nach dem Gauf-Markow-Modell
(Methode der kleinsten Quadrate) ermitteln. Dabei werden fiir die einzelnen Reynolds-
Zahlen Regressionsfunktionen der Form Ty (z, Re) = (34 — ae=*) °C und
Tr(z) = Ty (z) — (ce~9%) °C angenommen.

Die Konstanten a, b, ¢, d werden durch Regressionsanalyse ermittelt. In den Abbil-
dungen 4.21 und 4.22 werden die Messwerte (einzelne Symbole) und die ermittelten Re-
gressionsfunktionen (durchgezogene Linie) dargestellt. Die Koeffizienten a, b, ¢, d fiir die
einzelnen Reynolds-Zahlen und das Bestimmheitsmafl R sind in Tabelle 4.4 dargestellt.
Mit den Funktionen Ty (z) und Tp(z) kann a(z) aus Gleichung 4.15 analytisch hergelei-

Re a b R? c d R? Om

301 3,9252 | 26, 866 1 4,623 £0,007 | 31,195+ 0,13 | 0,97 | 0,18°C
605 49719 | 21,992 | 0,99 | 4,316 £ 0,003 26,373 £0 0,95 | 0,18°C
1106 || 6,1047 | 21,017 | 0,99 | 3,526 + 0,002 8,1021 £ 0 0,92 | 0,17°C

Tabelle 4.4.: Koeffizienten a, b, ¢, d fiir die einzelnen Reynolds-Zahlen, das Bestimmheitsmafl
R?, die Standardabweichung o,, zwischen den Messwerten und den per Regressi-
onsfunktion ermittelten Werten

tet werden. Aus den lokalen Wérmeiibergangskoeffizienten lésst sich nach der folgenden
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Abbildung 4.21.: Wandtemperatur
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Abbildung 4.22.: Fluidtemperatur
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Abbildung 4.23.: Lokaler Warmeiibergangskoeffizient
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Abbildung 4.24.: Lokale Nuflelt-Zahl
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Formel ein mittlerer Warmeiibergangskoeffizient ermitteln:

1 L
QU = —/ a(x)dx . (4.16)
L Jo
Reynolds-Zahl 301 605 1106
Mittlere Wirmeiibergangskoeffizient a,[W/Km?| | 27808 | 54908 | 79027
Mittlere NuBelt-Zahl NuPr— 173 447 | 883 | 12,70

Tabelle 4.5.: Mittlerer Warmeiibergangskoeffizient und mittlere Nuflelt-Zahl .

Die lokalen Wérmetibergangskoeffizienten in Abbildung 4.23 sind von ihren Werten zu-
einander konsistent. Da die Wandtemperatur nicht konstant ist, sondern nach Abbildung
4.21 am Einlauf hoher ist als am Austritt, nimmt die treibende Temperaturdifferenz ab
und die Funktionen der lokalen Wérmetibergangskoeffizienten, bzw. der Nuflelt-Zahlen,

werden flacher.

4.4.4. Fehlerminimierung und Fehlerabschatzung

Jeder der erhobenen Messwerte ist mit systematischen und zufélligen Fehlern behaftet,
die nach den Gesetzen der Fehlerfortpflanzung in weitere daraus errechnete Groéfien ein-
gehen.

Systematische Fehler (wie z.B. Unzulanglichkeit des Messgerétes beziehungsweise der
MeBmethode und des Beobachters) sind bei jedem Versuch unter gleichen Bedingungen
gleich groff und damit reproduzierbar. Bei der Erfassung der Wand- und der Ein- und
Austrittstemperaturen werden sie dadurch verringert oder eliminiert, dass alle Thermo-
elemente und verwendeten Widerstandsthermometer gegen ein kalibriertes PT 100 vor
Beginn der Messreihe fiir den auftretenden Temperaturbereich von 24°C' — 34°C' ab-
geglichen werden. In die errechneten Groflen in der vorliegenden Arbeit gehen zudem
ausschliefflich Temperaturdifferenzen ein. Mogliche systematische Fehler durch den Tem-
peraturabgleich konnen so weite verringert werden. Einfliilsse der Raumtemperatur des
Labors auf die Geometrie und die Messgerate konnen als vernachléssighbar angesehen
werden, da der Laboraufbau so konzipiert ist, dass erheblich Warme generierende Geréte
auflerhalb des Laborraumes positioniert sind und die Temperatur mit einer Klimaanlage
konstant auf 24 4+ 0, 3 °C' gehalten wird. Die Beeinflussung der Messgrofle durch das ein-
gesetzte Messgerat stellt kann insbesondere in der Mikrosystemtechnik potentiell einen
grofleren systematischen Fehler darstellen, der sich nur begrenzt vermeiden oder vermin-

dern lasst. Beim Einsatz von Thermoelementen zur Messung der Wandtemperatur wird
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durch den direkten Kontakt der Thermoelemente zur Kupferplatte an der Kontaktstel-
le Warme entzogen und damit die urspriinglich zu ermittelnde Temperatur verandert.
Um den Fehler moglichst gering zu halten, werden Thermoelemente mit kleinstmoglicher
Abmessung, das ist zurzeit ein Spitzendurchmesser von 2 um, und geringer Wérmeleit-
fahigkeit eingesetzt. Die angegebenen Fehler im Fall der Widerstandsthermometer wer-
den den entsprechenden Datenblédttern entnommen. Auf die Temperaturfeldmessungen
in der Nahe von Thermoelementen wird bei der Fluoreszenzmesstechnik verzichtet. Zur
Vermeidung systematischer Fehler bei der Fluoreszenzmesstechnik werden umfangreiche
Kalibrierungen und Normierungen (siehe Kapitel 4.3.2) durchgefiihrt.

Zuféllige Fehler (subjektive Einfliisse des Experimentators, regellos wirkende duflere Ein-
fliisse wie Erschiitterungen durch Gebédudevibrationen oder Liifter anderer Laborgera-
te, Temperaturschwankungen) bewirken nach Schober [Sch02] eine regellose Streuung
der Messwerte um einen Mittelwert. Unzulénglichkeiten der Sinnesorgane, insbesondere
Fehlsichtigkeit, oder der Einfluss der Tagesform der Experimentatorin koénnen bei der
Vorliegenden Arbeit ausgeschlossen werden, da alle Messwerte computergestiitzt erfasst
und weiterverarbeitet werden. Die einzige Ausnahme ist die Abmessung der Farbstoff-
menge. Zudem wird versucht moglichst viele Bedingungen, deren Einfluss nicht genau
eruierbar ist, konstant zu halten, wie die Raumtemperatur, die Feuchte und die Geo-
metrie des Versuchsaufbaus (Berithrungen werden bis auf das nicht vermeidbare Offnen
und Schlieflen der Ventile vermieden, eine Automatisierung ist in einem aufwéndigeren

Versuchsaufbau moglich).

4.4.5. Einfliisse aufgrund variabler Anregungslichtintensitat

Beim Kalibrierungsverfahren wird von einer konstanten Lichtintensitit ausgegangen. Da
ein Messversuch etwa 8 Stunden dauert, werden die Untersuchungen zur Konstanz der
Lichtintensitéat iiber diesen Zeitraum jeweils Rhodamin B und Sulforhodamin durchge-
fithrt. In diesem Zeitraum werden elf Messserien im Abstand von etwa 48 Minuten mit
jeweils 25 Einzelbildern aufgenommen. Die Belichtungszeit betragt dabei bei Rhodamin
B 40 ms und bei Sulforhodamin 25 ms, weil letzteres stéirker fluoresziert. Die Messun-
gen erfolgen im isothermen Zustand des gesamten Messaufbaus, das bedeutet Block-,
Schienen- und Fluidtemperatur liegen konstant bei 24 °C, mit einer Reynolds-Zahl von
etwa Re = 300. Von den beiden in den Versuchen verwendeten Objektiven wird das Lei-
ca HCX PL FL Planobjektiv mit 20facher Vergroflerung und einer numerischen Apertur
von 0.40 eingesetzt, da es aufgrund der geringeren Schérfentiefe sensitiver hinsichtlich

Schwankungen des Messaufbaus ist als das Objektiv mit der Hfachen Vergroflerung. Die
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Bilder einer Einzelserie werden summiert, die Summenbilder vor der weiteren Auswer-
tung ausgerichtet und die Intensitatsprofile iber den erfassten Kanalabschnitt senkrecht
zur Wand extrahiert und dargestellt (jeweils auf der linken Seite der Abbildungen 4.25
und 4.26). Die 11 Messreihen sind dabei in 11 verschiedenen Farben dargestellt. Von den
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Abbildung 4.25.: li. S.: Intensitétsprofile Sulforhodamin, re. S.: rms-Werte (root-mean-Square)

Sulforhodamin.
i — 6 1
60000 -~ TSN 551
7y | o 54
£ 50000 | Eus
S 40000 5 4
oy | 535 1
T 30000 g,
c § 2,5 -
20000 - £%,] _
= ] §15+ ;
10000 s
14 :
0 T T T T 0,5 panisatel
0 50 100 150 200 O v ‘ ‘ ,
50 100 150 200
y [um]

y [um]

Abbildung 4.26.: li. S.: Intensititsprofile Rhodamin B, re. S.: rms-Werte (root-mean-Square)
Rhodamin B .

aufgenommenen Intensitétsprofilen wird fiir jede Position y senkrecht zur Kanalwand die
Standardabweichung errechnet (¢(I)) und mit dem Mittelwert an der gleichen Position

normiert und jeweils auf der rechten Seite der Abbildungen 4.25 und 4.26 in Prozent

o(I(y)) 100
I(y)

Kanalbreite kommt man zu den Abweichungen in Tabelle 4.6. In diese Messungen gehen

dargestellt. Bildet man den Mittelwert der Standardabweichung iiber die ganze

die Variationen der eingestellten Temperatur, die Variationen der Lichtquelle, sowie die
Genauigkeit des CCD-Chips der Kamera ein. Da Sulforhodamin, im Gegensatz zu Rho-
damin B, temperaturunabhéangig fluoresziert, letzteres aber eine kleinere Standardabwei-
chung besitzt, sind Temperaturschwankungen im Kanal vernachlassighar. Dies ist auch

konsistent mit den am Ein- und Austritt erfassten Temperaturschwankungen, die unter
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0,02°C liegen. Eine zeitliche Tendenz ist bei den Zeitreihen nicht feststellbar, dass heif3t
eine Abnahme der Lichtintensitdt mit der Zeit lasst sich bei der Xenonlampe nicht fest-
stellen. Die hoheren Standardabweichungen bei Rhodamin B liegen aber noch im Rahmen
der Schwankung der Standardabweichungen. Die sehr hohen Werte im Bereich bis 3 um
an die Kanalwénde heran mit bis zu tiber 5 % lassen sich zum Einen durch Schwankungen
des Messaufbaues erklaren. Aufgrund der Digitalisierung der Intensitatsfelder lassen sie
sich mit der oben beschriebenen Methode nicht mehr ganz exakt ausrichten. Zum Anderen
ist aufgrund der Abschattung an den Kanalwénden das Signal-Rausch-Verhéltnis beson-
ders klein. Da eine Intensitétsanderung von 5 % einer Temperaturdnderung von mehr als
2°C' entspricht, sind die Daten bis 3 ym an den Kanalrand nicht mehr verwertbar, auf

Seite 62 finden sich dazu weitere Erklarungen.

Rhodamin B | Sulforhodamin
Kanalbereich 3 — 197um | 0,27 +0,06 % | 0,324+0,04 %
gesamte Kanalbreite 0,32 % 0,37 %

Tabelle 4.6.: Mittlere Abweichung der Messungen.

4.4.6. Fehler einzelner Messwerte

Messgrofie Genauigkeit
Hohe H o = Ebum
Breite B op = £dum
Lange [ o; = £300pum
Massenfluss 7 o = £501g/s

Einlauftemperatur 74 or, = £0,5°C
Austrittstemperatur T | op, = £0,5°C
Wandtemperatur Ty, oryr = £0,1°C
Lichtintensitat I apsorut or% = +0,3

Lichtintensitat I .o Olporss /0 = 0,3

Tabelle 4.7.: Fehler der Eingangsgréfien.

Die Auswirkung von fehlerbehafteter Eingangsgrofien x, y und z auf die daraus resultie-
rende Groe F' = F(x,y, z) wird mit Hilfe der Fehlerfortpflanzungsrechnung analysiert.
Fiir die Fortpflanzung der Varianzen der Eingangsgrofien ergibt sich nach dem Gaufischen
Fehlerfortpflanzungsgesetz fiir die Gesamtstandardabweichung der resultierenden Grofie

| oF | \* or|\’ oF |\’
2 _ (98 2 or 2 or 2
o = <(9x w) ol + (3y y) o, + ( o Z) o’ . (4.17)
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Dabei wichten die jeweiligen lokalen Empfindlichkeiten %—ljh die Eingangsstandardabwei-
chungen, die Eingangsvarianzen o?. Die erhobenen Messwerte sind in Tabelle 4.7 mit der
absoluten Genauigkeit dargestellt. In Tabelle 4.8 sind die Standardabweichungen der dar-
aus errechneten Groflen dargestellt. Dabei werden der gesamte Temperaturbereich von
24—34°C und der Reynolds-Zahlbereich von Re = 300—1100 betrachtet. Bei der Berech-
nung der Standardabweichung des Warmeiibergangskoeffizienten wird fiir den Fehler der
lokalen Fluidtemperatur der grofite ermittelte Wert von 0, 23 °C' gewahlt. Die Abweichung
zwischen Messwerten und Regressionsfunktion betragt maximal 0,18°C'". Die Ableitung
88% wird gesondert in Tabelle 4.9 behandelt. Als die mit Abstand groite Fehlerquelle
bei der Fehlerbetrachtung insbesondere bei der Geschwindigkeit und der Reynolds-Zahl
erweisen sich die Hohe und Breite des Kanals. Hier wird erst in Zukunft mit verbesserten
Materialbearbeitungsmethoden eine Verringerung der Abweichung dieser Werte erzielt
werden konnen. Da die Kanalwéande parallel zueinander sein miissen, kann der vorlie-
gende Kanal nicht mit Atzverfahren oder Laserschneiden erzeugt werden, da bei beiden

Verfahren eine Trichterbildung auftritt.

Grofle Formel o1

Hydr. Durchmesser dhydr = % %ﬂ =6,25%
Querschnittsfliche A,=HB ?qq = 3,53%
mittlere Fluidtemperatur T, = % orm = 0,35°C
lokale Fluidtemperatur T(Ixkorr2) = a* I p0+ bk Igoma+ ¢ | orp =0,09...0,23°C
kinematische Viskositit V(T) = 1,679 - 1076 ¢~ 25589107 2 =0,89%
Dichte p(T) = 1002, 7547 ¢~ 22436107 % = 0,008%
Stromungsgeschwindigkeit v = Aﬂqp % = 3,35..3,53%
Temperaturleitfahigkeit a(T) = 1,3133 - 107251077 % =0,14..0,16%
Wirmeleitfihigkeit ANT) = 0, 5589 ¢3:20012:107°T 2 =0,11%

lokaler Warmetibergangs-
koeffizient

oTE)

— B
o= 2(TW7TF)IOCP<U o

Q

% —=705..7,2%

Waérmeiibertragende Flache Aws = HI ‘;{“m =0.11%
Reynolds-Zahl Re = "l one = 7,14..7,23%
NuBelt-Zahl Nu = a% e =17,4.7,T%
Prandtl-Zahl Pr="=2 e =0,15%

Tabelle 4.8.: Ergebnisse der Fehlerbetrachtung .
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7

| Re [ ooryj0:(x = 0,001m) | oory/0:(x = 0,008m) | oors/o.(x = 0,018 m) |

301 0,602744°Cm™" 0,365738°C'm™" 0,195197°Cm™!

605 0,0770597°C'm ™" 0,0624019°C'm " 0,049217°Cm™!
1106 || 0,0159138°C'm ! 0,0149248°C'm " 0,0138853°C'm "

Re Jan/az(:E:0,00l m) Uan/az(:E:0,009 m) Uan/az(:vzo,OlS m)

T f/dx T f/dx oT f/dx

301 0,248612 % 0,190769 % 0,132542 %

605 0, 0353766 % 0,0347676 % 0,0340825 %

1106 0,0103545 % 0,0112637 % 0,0123568 %

Tabelle 4.9.: Die Standardabweichung o von 887; £ aufgrund der Fehler bei der Bestimmung der
Regressionsfunktion fiir die einzelnen Reynolds-Zahlen an unterschiedlichen Posi-

tionen x im Kanal .
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5. Numerische Simulation

5.1. Mathematische Modellierung

Ziel der Modulierung ist es, dass Temperaturfeld im Mikrokanal zu berechnen und es mit

den experimentellen Ergebnissen zu vergleichen.

5.1.1. Simulationsgebiet

Die Eintritts- und die Randbedingungen des Experiments sollen sorgféltig in der Rech-
nung mitberiicksichtigt werden. Deshalb soll das Temperaturfeld in allen angrenzenden
Materialien, wie Plexiglasdeckel, Plexiglasboden und die beiden Kupferplatten, darge-
stellt in Abbildung 5.2 berechnet werden. Das Stromungs- und Temperaturfeld soll nicht
nur im Mikrokanal, sondern auch im Zulauf und im Auslaufkanal, dargestellt in Abbil-
dung 5.1, berechnet werden, um korrekte Eintritts- und Austrittsbedingungen fiir den
Mikrokanal zu erhalten. In dem dargestellten Simulationsgebiet wurden Ein- und Aus-
laufrohr geometrisch vereinfacht, um ein strukturiertes Hexaedernetz fiir die Vernetzung
anwenden zu konnen. Ein Koordinatensystem mit Achsen in tangentialer Richtung zur

Kanalwand und in normaler Richtung zu Boden und Wénden wird zugrunde gelegt.

5.1.2. Grundgleichungen

Da Kanale mit sehr kleiner charakteristischen Langen betrachtet werden, ist bereits in
Kapitel 2.3 an Hand der Knudsen-Zahl gepriift worden, dass die Anwendung der Kontinu-
umstheorie gerechtfertigt ist und mit den Navier-Stokes-Gleichungen mit Haftbedingung
gerechnet werden kann.

Weiterhin ist zu priifen, ob ein laminares oder turbulentes Stromungsregime vorliegt.
Die berechneten Reynolds-Zahlen im Mikrokanal (gebildet mit dem hydraulischen Ka-
naldurchmesser) im Bereich von Re = 300 liegen deutlich unter der fir Kanalstrémungen
bekannten kritischen Reynoldszahl von Re = 2300, sodass im interessierenden Mikroka-
nalbereich von einer laminaren Stromung ausgegangen werden kann. Im Ein- und Auslauf
zeigt sich zwar eine turbulente Stromung, ausfithrlicher in Kapitel 5.2 dargestellt, aber

dieser Bereich ist fiir den Warmetibergang im Mikrokanal unerheblich.
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Abbildung 5.1.: Simulationsgebiet Geschwindigkeits- und Temperaturfeld im Fluid.

+
A

——+ | Gesamtes
— J‘ Simultions-
[ 1 gebiet
| dreidimensional
‘ perspekiivisch

Plexiglasbodenplatte

Zulauf

Kupferplatte Auslauf Plexiglasdeckel
Kupferplatte dinn

dick

Abbildung 5.2.: Simulationsgebiet: Temperaturfeld in Bodenplatte, Kupferplatte und Deckplat-
te.

Aus der experimentellen Daten und den Uberlegungen zur Dichte in Kapitel 5.1.5 er-
gibt sich das Problem als eine stationare Stromung eines inkompressiblen, newtonschen
Fluids. Die Viskositat wird als konstant angenommen, aber aus dem entsprechenden Ex-
periment aus der mittleren Temperatur im Mikrokanal berechnet und in der Rechnung
beriicksichtigt. Die Schwerkraft und die Dissipation als Warmequelle werden vernachlés-
sigt. Das Geschwindigkeitsfeld und das Temperaturfeld im Kanal und in der Kanalwand
sind gesucht.

Durch ein geniigend kleine Auflésung und Diskretisierung kénnen die Transportprozesse
durch Losung der Navier-Stokes-Gleichungen abgebildet werden. Unter den dargestellten

Voraussetzungen und Annahmen vereinfachen sich die Navier-Stokes-Gleichungen zur
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Erhaltung von Masse, Impuls und Energie folgendermaflen

-

V-i=0 (5.1)

- 1o
(4-V)u= —;Vp + vAU (5.2)
0= —pcpiVT + MAT . (5.3)

Bei konstanter Viskositat kann die Impulsgleichung und die Kontinuitéatsgleichung unab-
héangig von der Temperatur fiir das Geschwindigkeits- und das Druckfeld gelost werden.
Mit dem Geschwindigkeitsfeld kann dann im zweiten Schritt das Temperaturfeld aus der
Energiegleichung berechnet werden. Dadurch wird durch Einsparung von Iterationen er-
heblich Rechenzeit eingespart. Da das Problem symmetrisch zu einer Symmetrieebene in
der x,z-Ebene in der Kanalmitte ist, wird nur die halbe Geometrie, wie in Abbildung 5.2

dargestellt, berechnet.

5.1.3. Dimensionsanalyse des Problems

Nach geeigneter Skalierung der Grundgleichungen mit Bezugsgrofien ist es moglich, domi-
nante, bzw. vernachlassigbare Effekte fiir bestimmte Bereiche des Losungsgebietes oder
das gesamte Losungsgebiet zu identifizieren. Die Skalierung der Gleichungen hat zudem
fir numerische Verfahren den Vorteil, dass alle Terme (bis auf eventuell auftretende Vor-
faktoren) von der GroBenordnung 1 sind. Das bedeutet nach Meisel [Mei04] schnellere
Konvergenz und kleinere Rundungsfehler. Skaliert man die auftretenden Gréflen mit den
ausgewéhlten Bezugsgroflen, wie etwa der Geschwindigkeitsvektor @ mit der mittleren
Geschwindigkeit U und der Ortsvektor & mit dem hydraulischen Kanaldurchmesser dy

erhalt man die dimensionslosen Grofien:

G =t = (5.4)

S
<

Einsetzen in die Kontinuitédtsgleichung 5.1 und in die stationdre Navier-Stokes-Gleichung
5.2 fithrt zu der folgenden dimensionslosen Form, wobei die Sterne der Ubersichtlichkeit

wegen, weggelassen wurden:
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Die Reynoldszahl Re wird dabei mit dem hydraulischen Durchmesser des Kanals dj,

gebildet: Ud
Re=" , h (5.8)

n ist die dynamische Viskositiat. Auch die Energiegleichung 5.3 wird skaliert. Die Tem-

peratur wird mit einer fiir das Problem typischen Temperaturdifferenz, wie der Differenz

der angenommen maximal und der minimal auftretenden Temperatur skaliert.

T — T
T = —— ™ 5.9
Tmax - Tm'm ( )
Damit erhélt man, eingesetzt in die Energiegleichung 5.3, folgende dimensionslose Glei-
chung:
- 1
uV'T = AT 5.10
“ PrRe (5.10)

wobei fiir die Prandtl-Zahl gilt Pr = % und fiir die Reynolds-Zahl Re = % gilt.

5.1.4. Unterschiedliche Materialien

Das Temperaturfeld soll aufler im Bereich des Fluids (Index 1) auch in den Bereichen eines
angrenzenden Materials (Index 2) mit anderen Materialeigenschaften berechnet werden.
Bei einem Festkorper fallt dabei der konvektive Terme in der Gleichung 5.3 weg. Um
eine Konsistenz der dimensionslosen Gleichungen bei unterschiedlichen Materialien zu
gewahrleisten, wird die gleiche Skalierung mit den Gleichungen 5.4, 5.5 und 5.9 in
allen vorkommenden Materialien durchgefithrt. Zwischen zwei Materialien 1 und 2, die
aneinander angrenzen, gilt Kontinuitét fir die Temperatur T} = T, an der Grenzflache.
Fir den Warmestrom gilt —A\T'1 jnl; = —XT2 ;n2;. Daraus ergibt sich :
Al M

T: =Ty, L =21
1 29 )\; )\2

(5.11)

Gleichung 5.10 lautet dann fiir das angrenzende Material im Falle eines Festkorpers:

Ay 1
0= 2

= —= T 5.12
M\ PrRe (5.12)

5.1.5. Temperaturabhingigkeit der Stoffeigenschaften von
Wasser

Die kinematische Viskositat v und die Dichte p des Versuchsmediums Wasser hangen von

der Temperatur ab, sie lassen sich nach Koster [Kos80] schreiben als:

v(T) = 1,679 - 100255891077 (5.13)
p(T) = 1002, 7547 ¢~ 224361077 (5.14)
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Rechnet man anhand dieser Formel die Stoffwerte fiir die minimal auftretende Tempera-
tur von 24°C', bzw. die maximal auftretende Temperatur von 34°C' aus, gelangt man zu zu
den Werten in Tabelle 5.1. Die Werte fiir die Wéarmekapazitét ¢, und der Wéarmeleitwert
A sind bei Baehr und Stefan [BS06] entnommen.

P H v Cp A
kgm=3 kgm=1s~! m2s—1 KJkg 'K | WK-tm™!
24°C' || 997,3697 | 9,0613e — 3 | 9,0852¢ — 07 4,179 0, 60548
34°C' || 995,1346 | 6,9998e — 03 | 7,0340e — 07 4,177 0.62174

Tabelle 5.1.: Stoffwerte von Wasser bei p = 1 bar.

Anhand Tabelle 5.1 ist ersichtlich, das die kinematische Viskositdt v nicht mehr als
konstant angenommen werden kann, da sie mit der Temperatur variiert. Allerdings an-
dert sich die mittlere Fluidtemperatur entlang des Kanals nur um maximal 3°C', wie in
Abbildung 4.23 dargestellt. Diese Temperaturwerte entlang des Kanals werden gemittelt,
damit die mittlere Viskositat nach der Formel 5.13 ermittelt und diese bei der Simulati-

onsrechnung eingesetzt.

5.1.6. Software

Zur Netzgenerierung wird das Programm Gambit 3.0 der Firma Ansys verwendet. Die
gesamte Geometrie wird mit einem strukturierten Netz mit 700000 Hexaederzellen ver-
netzt, wobei auf den Mikrokanal selbst 40000 und jeweils 70000 auf den Ein- und den Aus-
laufkanal entfallen. In der vorliegenden Arbeit kommt das kommerzielle Finite-Elemente-
Programm FIDAP 8.7.0. zum Einsatz. Die Berandung kann in guter Néherung als adiabat

angenommen werden.

5.2. Numerische Instabilitaten

Aufgrund der vorliegenden Geometrie bildet die Stromung beim Austritt aus dem Mikro-
kanal in das Auslaufrohr einen Freistrahl. Die instationdre Rechnung bestétigt dies und
zeigt einen Staupunkt auf der gegeniiberliegenden Wand, der seine Position periodisch
mit der Zeit dndert. Am Einlauf zeigt die instationdre Rechnung auch ein schwankendes
Riickstromgebiet zu zwei verschiedenen Zeitpunkten bei ¢t = 22s und t = 25s, zu sehen in
der Abbildung 5.4. Die turbulente Stréomung im FEin- und Auslauf kann nicht durch die
stationare Navier-Stokes Gleichung abgebildet werden. Deshalb kann keine stationére Lo-
sung gefunden werden. Fiir das Temperaturfeld im Mikrokanal spielt aber die Stromung

im Ein- und Auslauf eine vernachliassigbare Rolle. Im Mikrokanal herrscht eine laminare
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Abbildung 5.3.: Isotachen der x-Komponente der dimensionslosen Geschwindigkeit u* =
Ende des Mikrokanals beim Eintritt in das Auslaufrohr bei Re = 300 .
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Abbildung 5.4.: Riickstromgebiet im Einlaufrohr vor Eintritt in den Mikrokanal bei Re = 300.
nach 22 Sekunden und nach 25 Sekunden Einlaufzeit: z-Komponente der di-
mensionslosen Geschwindigkeit w* = %

U

Stromung. Eine kiinstliche Viskositdt im Ein- und Auslaufbereich fithrt zu einer Lami-
narisierung der Stromung. Auf diese Weise kann eine stationdre Rechnung durchgefiihrt

werden.
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5.3. Ergebnisse

5.3.1. Geschwindigkeit im Fluid
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Abbildung 5.5.: Isotachen der x-Komponente der dimensionslosen Geschwindigkeit u* = 7 an

den Positionen x = 7, 11mm und x = 16, 6mm, halber Kanal, Schnitt in der y,
z Ebene, Re = 300.

In Abbildung 5.5 sind die Isotachen der x-Komponente der Geschwindigkeit an zwei
verschiedenen x-Positionen im Kanal dargestellt. Es besteht kein Unterschied zwischen
den Positionen = 7,11mm und x = 16,6 mm hinsichtlich der Geschwindigkeit, die
Stromung ist eingelaufen. Die Einlauflange liegt nach Tabelle 2.1 bei einer Reynolds-Zahl
von Re = 300 bei weniger als Ly, = 6mm und ist damit konsistent mit den Ergebnissen

aus der numerischen Simulation.

5.3.2. Temperatur in Kupferplatte und Fluid

In Abbildung 5.6 kann ein Temperaturabfall in der Kupferplatte in Richtung der Ka-
nalwand festgestellt werden. Entlang der Kanalwand in x-Richtung kommt es ebenfalls
zu einem Temperaturabfall, vergleichbar mit dem in Abbildung 4.22. Beim Fluid kann
eine Erwarmung im Bereich des Einlaufrohres und des Auslaufrohres erkannt werden.
Hier zeigt sich die Problematik der korrekten Randbedingungen bei Experimenten im
Mikrobereich. In Abbildung 5.7 sind die Isothermen an zwei verschiedenen x-Positionen

im Kanal dargestellt. Zwischen den Positionen x = 7,11 mm und x = 16,6 mm ist die
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Abbildung 5.6.: Oben: Isothermen der Kupferplatte bei Re = 300, Unten: Isothermen der Kup-
ferplatte und des Fluids bei Re = 300
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Abbildung 5.7.: Isothermen an den Positionen x = 7,11mm und x = 16, 6mm, halber Kanal,
Schnitt in der y, z Ebene, Re = 300.
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Temperaturgrenzschicht insbesondere in der Wandmitte in Richtung Kanalmitte ange-
wachsen.
Die beiden Temperaturfelder an den beiden Positionen zeigen auch dass die Annahme

eines symmetrischen Warmetibergangs gerechtfertigt ist.

5.3.3. Vergleich Temperaturprofile Ein- und Zweifarbenprofile
mit der Losung aus der numerischen
Simulationsrechnung

Die Ergebnisse, die in den Abbildungen 4.17 und 4.18 in Kapitel 4.4.1 dargestellt sind,
werden in Abbildung 5.8 und 5.9 mit den Ergebnissen aus der numerischen Simulati-
onsrechnung (englisch: computational fluid dynamics, CFD) verglichen. Die Tempera-
turgrenzschicht der Temperaturprofilen an der Kanalposition z = 1,85 mm nach dem
Einlauf ist noch sehr schmal. Die Temperatur in der Kanalmitte entspricht der Einlauf-
temperatur. In der Kanalmitte stimmen die Werte aus der Einfarbenmethode (R), der
Zweifarbenmethode (RS) in etwa mit den numerischen Ergebnissen tiberein. Fiir die Wer-
te genau in Mitte ergibt die Einfarbenmethode 24, 7°C', die Zweifarbenmethode 24,9 °C
und die Simulation 24,4°C. Im Wandbereich entspricht eher das Temperaturprofil aus
der Zweifarbenmethode dem Profil aus der CFD Rechnung. An der Wand scheint die
Temperatur aus der CFD Rechnung im Vergleich zu der mit den Thermoelementen er-
mittelten Temperatur zu hoch.

An der Position z = 10,5mm ist die Temperaturgrenzschicht bereits bis zur Mitte ge-
wachsen, wie in Abbildung 5.9 zusehen ist und wie bereits in Kapitel 4.4 diskutiert.
Stromabwérts an der Position x = 10, 5mm kann die Zweifarbenmethode die Tempera-
turgrenzschicht im Vergleich zum Temperaturprofil aus der CFD Losung besser auflosen
als im Kanaleinlaufbereich. Die Brechungsindexgradienten durch Temperaturgradienten
kann hier durch die Einfarbenmethode weniger gut korrigiert werden. In der Kanalmitte
(y = 100, 25um) ergeben sich dhnliche Verhéltnisse an den Positionen z = 10, 5 mm und
r=1,8mm.

Allerdings wurde fiir CFD Rechnung konstante Viskositdt angenommen. Die Viskositét
nimmt jedoch bei Wasser mit steigender Temperatur ab, sodass ein Viskositatsgradient
von der Wand zur Kanalmitte mit einer hoheren Viskositdat in der Kanalmitte und einer
niedrigen an der Kanalwand entsteht. Als Konsequenz flieen im Experiment die Fluid-
schichten an der Wand mit hoherer Geschwindigkeit und die in der Mitte mit niedrigerer
im Vergleich zur CFD Rechnung. Der Geschwindigkeitsgradient an der Wand ist. Im
Experiment ist die Temperatur in der Kanalmitte dann etwas grofler und an der Kanal-

wand etwas kleiner infolge des veranderten konvektiven Warmetransportes. Dies kann
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die geringen Diskrepanzen zwischen CFD Rechnung und Experiment erklaren.

30 | = Re = 326 (R)
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Abbildung 5.8.: Temperaturprofile, Position x = 1,85mm, B = 200,5um, H = 215 um . aus
der numerischen Simulationsrechnung (CFD) im Vergleich zu den Experimen-
ten Ein- (R) und Zweifarbenmethode (RS), grole Rechtecksymbole:mit Ther-
moelement ermittelte Wandtemperatur
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Abbildung 5.9.: Temperaturprofile, Position x = 10,5mm, B = 200,5um, H = 215 um . aus
der numerischen Simulationsrechnung (CFD) im Vergleich zu den Experimen-
ten Ein- (R) und Zweifarbenmethode (RS), grofie Rechtecksymbole: mit Ther-
moelement ermittelte Wandtemperatur
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5.3.4. Mittlere Temperatur entlang des Kanals

Aus den Temperaturfeldern, die mit der Zweifarbenmethode ermittelt werden, werden
wie bereits in Kapitel 4.4.2 diskutiert die querschnittsgemittelte Temperaturprofile durch
Mittelung in y-Richtung extrahiert und die Werte gegen die x-Koordinate aufgetragen.
Diese Werte werden in Abbildung 5.10 mit den Werten aus der Simulationsrechnung ver-
glichen. Bei den Werten aus der Simulationsrechnung zeigt sich eine starker Steigung im
Bereich des Einlaufes und des Austritts im Vergleich zum tibrigen Kanal. Das ist damit
zu erklaren das die Isolierung des Deckels im Ein- und im Austrittsbereich durch die Me-
tallplatte auf dem Deckel besser war und der Warmeverlust an die Umgebung schlechter.

In Tabelle 4.3 sind die zugehorigen mittleren Ein- und Austrittstemperaturen aufgefithrt,
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Abbildung 5.10.: Fluidtemperatur gemittelt iiber den Kanalquerschnitt in Abhéngigkeit von
Lauflainge x in einem Kanal der Breite B = 201,7um und der Ho6he
H = 215 um an flinf verschiedenen Kanalpositionen mit unterschiedlichen
Reynolds-Zahlen jeweils an der Position aufgefithrt, wobei sich die mittlere
Reynolds-Zahl in der Legende befindet

die im Einlaufbereich bzw. Austrittsbereich der Bodenplatte, also ca. 20 mm vor bzw.
nach dem Mikrokanalein- und -austritt mit PT 100 Temperaturfiihlern ermittelt werden.
Die Temperaturwerte aus der CFD Rechnung stimmen sehr gut mit den Werten aus der
Zweifarbenmethode tiberein. Die mittlere Abweichung der Temperatur der CFD Rech-
nung und der Regressionsgraden ist < 0,44°C'.
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Die numerischen Ergebnisse, basierend auf der Annahme der Giiltigkeit der Kontinuums-
theorie, zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den experimentellen Ergebnissen. Dies
deutet darauf hin, dass eine konventionelle analytische Behandlung des Warmeitibergangs
gerechtfertigt erscheint. Allerdings wurden die Eintritts- und die Randbedingungen des
Experiments sorgfaltig in der Rechnung mitberticksichtigt, indem das Temperaturfeld in
allen angrenzenden Materialien mitberechnet wurde. Die Stromung und das Tempera-
turfeld im Zulauf und im Auslaufkanal wurden mitberechnet, um korrekte Eintritts- und
Austrittsbedingungen fiir den Mikrokanal zu erhalten. Es zeigen sich keine Hinweise auf
neue physikalische Effekte wie z.B. das Rauigkeits-Viskositat Konzept von Mala und Li
[ML99].



6. Schlufifolgerung

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der Entwicklung eines Messverfahrens fiir das
lokale Temperaturfeld von Wasser durchstromten Mikrowarmetibertragerkanélen. An-
hand der experimentell bestimmten Temperaturfelder und -gradienten im Fluid wird der
Waérmeiibergang von der Kanalwand zum Fluid analytisch bestimmt. Ergénzend werden
numerische Simulationsrechnungen der Kanalstromung und des Temperaturfeldes vorge-
stellt und mit den experimentellen Daten verglichen.

Fiir die experimentellen Untersuchungen wird ein Versuchsaufbau mit einer modularen,
optisch zuganglichen Mikrokanalbaugruppe mit einem einzelnen Rechteckkanal konzi-
piert. Der symmetrische Aufbau gewéhrleistet einen symmetrischen Wandwérmestrom.
Die Symmetrie wird anhand der Simulationsergebnisse bestatigt. Druck, Einlauftempera-
tur, Massenstrom und Wandtemperatur kénnen hochprézise kontrolliert werden um das
Messverfahren mit isotherme Temperaturfelder (Genauigkeit von unter 0,02 °C') kalibrie-
ren und unter genau definierten Versuchsbedingungen messen zu kénnen.

Das neuartige bertihrungsfreie,mittlerweile patentierte Messverfahren (”Verfahren zur Be-
stimmung eines Temperaturfeldes”, Forschungszentrum Karlsruhe, Deutsches Patent, DE
102008056329 Offenlegung 25. September 2008, Christine Klein [Kle08] ) zur Bestimmung
von Temperaturfeldern wird erstmalig in einem Mikrokanal angewandt. Diese auf indu-
zierter Fluoreszenz basierende Zwei-Farben-Messtechnik mit sequentieller Detektion des
Fluoreszenzsignals von Rhodamin B und Sulforhodamin bietet zahlreiche Vorteile gegen-
iiber anderen gebrauchlichen Fluoreszenzverfahren, wie sie bisher hauptsachlich fiir ma-
kroskopische Probleme eingesetzt wurden. Um der begrenzten raumlichen Zuganglichkeit
Rechnung zu tragen, wird das Verfahren zu einem Epifluoreszenzmikroskopieverfahren
modifiziert. Erstmalig konnen durch die Verwendung einer genau spezifizierten Xenon-
Lampe anstelle eines Lasers als Beleuchtungsquelle Interferenzen im Mikroskopsehfeld
vermieden und gleichzeitig eine hohe Intensitatsstabilitit neben weiteren Vorteilen er-
reicht werden. Durch eine niedrige Farbstoffkonzentration von 0,01 g/l in Kombination
mit dem symmetrischen Aufbau kénnen Absorptionseffekte eliminiert und gleichzeitig ein
hohes Signal-zu-Rausch Verhéltnis erzielt werden. Zudem kann dadurch ein hohengemit-
teltes Temperatursignal ohne Wichtung registriert werden. Durch diese Mafinahmen ist

es erstmals moglich, lokale Temperaturen mit einer Genauigkeit von weniger als 0,3 °C
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reproduzierbar zu messen. Die zweidimensionale Temperaturverteilung kann bis zu 8 um
Entfernung von der Wand gemessen werden.

Die experimentellen Ergebnisse zeigen eine gute Ubereinstimmung mit Ergebnissen aus
dreidimensionalen numerischen Simulationen basierend auf der Navier-Stokes-Gleichung
und der Energiegleichung. Es zeigt sich durch den Vergleich der Temperaturprofile aus
der CFD Rechnung mit den Profilen aus der Einfarben- und der Zweifarbenmethode das
Potential der Zweifarbenmethode Brechungsindexgradienten basierte Beugungseffekte zu
kompensieren. Hinweise auf neue physikalische Effekte in Mikrokanalen, wie sie in zahl-
reichen Veroffentlichungen diskutiert werden, gibt es keine.

Damit ist erstmalig eine Methode vorgestellt worden, um den Warmetibergang in Mikro-
kanalen unabhéngig von den Vorgéngen im Ein- und Austritt lokal messen zu kdnnen und
zuverlassige Korrelationen fiir den Warmeiibergang abzuleiten zu konnen. Dies ist u.a.
noétig fiir die Auslegung von Mikrowéarmeiibertragern. Ein solches lokales Verfahren kann
helfen, die erheblichen Diskrepanzen in der Literatur zwischen den Korrelationen fiir den
Warmetibergang in Mikrokanélen aus integralen Werten im Vergleich zu Korrelationen
fiir makroskopische Kanéle und Werten aus numerischen Simulationen zu erkléren. Ein-
und Austrittseffekte kénnen identifiziert und korrekte Randbedingungen fiir die Tempe-

ratur unmittelbar am Kanalein- bzw. austritt ermittelt werden.
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A. Prozessdaten

Allgemeine Daten

Testfluid deionisiertes, gefiltertes,

entgastes Wasser

Rhodamin B Konzentration cr =0,01 g/l
Sulforhodamin 110 Konzentration cs =0,01 g/l
Dauer des Entgasens t =12 min
Fluidvolumen bei Entgasung Val2l
Belichtungszeit pro Bild:

5x Objektiv Rhodamin B 350 ms

5x Objektiv Sulforhodamin 110 250 ms

20x Objektiv Rhodamin B 40 ms

20x Objektiv Sulforhodamn 110 25 ms
Bilderanzahl pro Serie 20

Anzahl Serien pro Einzelmessung )

Kalibration

24 °C

Temperatur der Schienen Ts =24+0,02°C
Temperatur des Blocks Tp =244+0,03°C
Temperatur der Vorratsbehalter Ty ~24°C
Temperatur am Einlauf Tp =2440,02°C
Temperatur am Auslauf Ty=24+0,02°C
Arbeitsiiberdruck p=0,2+0,02 bar
Zeitintervalle der Datenerfassung At =30—-45s
Temperaturerfassung und Bildserie

Reynolds-Zahl Re = 325 — 375
Massenstrom m = 0,060 — 0,070 g/s

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit u=1,35—1,65m/s



108

Prozessdaten

26 °C

Temperatur der Schienen
Temperatur des Blocks
Temperatur der Vorratsbehélter
Temperatur am Einlauf
Temperatur am Auslauf
Arbeitsiiberdruck

Zeitintervalle der Datenerfassung
Temperaturerfassung und Bildserie
Reynolds-Zahl

Massenstrom

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit

28 °C'

Temperatur der Schienen
Temperatur des Blocks
Temperatur der Vorratsbehalter
Temperatur am Einlauf
Temperatur am Auslauf
Arbeitsiiberdruck

Zeitintervalle der Datenerfassung
Temperaturerfassung und Bildserie
Reynolds-Zahl

Massenstrom

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit

Ts =26+0,02°C
Tp =26+0,03°C
Ty ~ 26°C

T =264+0,02°C
Ty=26+0,02°C
p=0,2+0,02 bar
At =30—45 s

Re = 325 — 375
m = 0,055 — 0,065 g/s
i=1,20— 1,50 m/s

Ts =28 +0,02°C
Tg =28+0,03°C
Ty ~ 28°C

T =284+0,04°C
Ty=28+0,02°C
p=0,2+0,02 bar
At=30—-45s

Re = 325 — 375
ri = 0,05 — 0,065 g/s
u=1,38-1,62m/s
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Wairmeiibergang

Reynolds-Zahlbereich Re ~ 300
Temperatur der Schienen
Temperatur des Blocks
Temperatur der Vorratsbehalter
Temperatur am Einlauf
Temperatur am Auslauf
Arbeitsiiberdruck

Zeitintervalle der Datenerfassung
Temperaturerfassung und Bildserie
gemessener Reynolds-Zahl Bereich
Massenstrom

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit

Reynolds-Zahlbereich Re ~ 600
Temperatur der Schienen
Temperatur des Blocks
Temperatur der Vorratsbehalter
Temperatur am Einlauf
Temperatur am Auslauf
Arbeitsiiberdruck

Zeitintervalle der Datenerfassung
Temperaturerfassung und Bildserie
gemessener Reynolds-Zahl Bereich
Massenstrom

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit

Ts =34+0,02°C

T =244+0,03°C

Ty ~ 24°C

Tg =24,5—24,55°C
Ty = 28,45 — 28,65 °C
p=0,240.02 bar
At=30—-45s

Re =275 < Re < 325
m =0,03—0,06 g/s
u=1,13—-1,34 m/s

Ts =34+0,02°C

Tg =2440,03°C

Ty ~ 24°C

Tg =24,35—24,38°C
Ty =26,75—26,95°C
p=0,4+0.02 bar
At=30—-45s

Re =575 < Re < 625
m=0,10—-0,11 g/s
u=2,41—-2,62m/s
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Prozessdaten

Reynolds-Zahlbereich Re ~ 1100
Temperatur der Schienen
Temperatur des Blocks
Temperatur der Vorratsbehélter
Temperatur am Einlauf
Temperatur am Auslauf
Arbeitsiiberdruck

Zeitintervalle der Datenerfassung
gemessener Reynolds-Zahl Bereich
Massenstrom

Mittlere Durchflussgeschwindigkeit

Ts =34+0,2°C
Tp=244+0,3°C

Ty ~24°C

T = 24,30 — 24, 250°C
Ty = 26,00 — 26,05°C
p=0,9=+0,02 bar
At=30—-45s

Re = 1075 < Re < 1125
m=0,19—-0,21 g/s
u=4,55—4,78 m/s



B. Gerate- und Materialliste

Bezeichnung Hersteller Zubehor
Testanlage

Prazisionswaage LE2202S Sartorius

Druckminderer General Swagelock

Purpose KBP Klasse A

Thermostat Phoenix IT C25-P  Haake PT100 Sensor TT
PT 100 Sensor T'T Thermo Electron GmbH

Thermostat R N2 Haake

CDT 101 Peltier-
Nullpunktthermostat

Feinmessmanometer Klasse 0,6

Optischer Aufbau

Mikroskop DM /LM

Lampenhaus 75W XBO

Super-Quiet Xenon Lamp
Spannungsstabilisiertes Vor-
schaltgerat ebx 75mc-L.90
Gehéuse 107/2 100W/ 12V
Halogen-Lampe Xenophot HLX
Vorschaltgerat 100W/ 12V

Kamera Imager Intense FM 3 S
Fotodiode BPX-65

MGM Seissen

Wika

Leica Lampenhaus, Lampen,
Vorschaltgeréte, Objektive

Leica Xenon-Lampe, Vorschalt-
gerat ebx 75mc-L90

Hamamatsu

Leistungselektronik Xenon-Lampe

Jena GmbH

Leica Halogen-Lampe

Osram

Leica Halogen-Lampe

PCO

Osram
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Gerate- und Materialliste

Objektiv HCX PL FL 20x/0.40
CORR 0-2/C 6.9
Objektiv N PLAN 5x/0.12

Mikrokanalbaugruppe

Thermostat Phoenix I C25-P
PT 100 Sensor TT

2 Praz.-Temp.-Messgerat
Kelvimat Typ 4323

2 PT100 42710-V014
Autodata Ten Bit Analog
Digital Wandler

4 Thermoelemente

Typ K, KI. 1

Klebewachs Alcowachs 5420 F
Klebewachs 0CON-193

Fluidherstellung

Rhodamin B
Sulforhodamin
Vakuumpumpe Trivac D1,6B

Wasserstrahlpumpe
Membranfilter ME24

Leica

Leica

Haake
Thermo Electron GmbH

Burster

Burster

Acurex

FZK

Struers GmbH
Struers GmbH

Radiant Dyes Laser
Radiant Dyes Laser
Leybold-Heraeus
Brand

Whatman

PT 100 Sensor TT

PT 100

Thermoelemente,
Fotodiode



C. Vergleich Messverfahren zur
Bestimmung der Kanalbreite

Die nachfolgenden Verfahren dienen der Spezifikation der Mikrokanéle und deren Rau-

igkeit

Dateinamen: 07-1451_Kupferfolie, Aushau 11-10-06, Kanalseitenwand 1E FRT
Messflache: 10 mm x 270 pm

Auflésung: 1x 1 pme

Filter: Ebenensubtrakiion

= Rauigkeit in Fliefnchiung
Profillange = 5,6 mm, Le = 0,8mm

Ra/um Bra [ UM
0.3 3
27 234
43 206

Mittelwert 2,42 =201 1567 £ 11,06

'm Bauigkeit quer zur Fliefirichiung
Profilange = 0,5 mm, L. = 0,1 mm
Ra/pum Rmax [ pm

0,1 08
6.5 16,6
0.1 05

Mittelwert 2,23 +37 597 +£9,21

Abbildung C.1.: Beispiel Rauigkeitmessung Weifllichtinterferometer.

Werte in [pm)]

mittlere Rauigkeit in Fliefrichtung 0,96 + 1,28
mittlere Rauigkeit quer zur Fliefirichtung 0,675+ 1,83
maximale Rauigkeit in Fliefrichtung 6,87 7,4

maximale Rauigkeit quer zur FlieSrichtung | 2,13 4+ 4,56

Tabelle C.1.: Mit Hilfe der Weifllichtinterferometrie gemessene Rauigkeiten in Flieffrichtung und
quer zur Fliefrichtung
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