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1 Einleitung

Die Temperatur ist eine der wichtigsten und am haufigsten gemessenen physi-
kalischen Groflen [1]. Sie hat eine hohe Relevanz bei vielen industriellen und
wissenschaftlichen Anwendungen, da z. B. fast alle Stoffeigenschaften tem-
peraturabhéngig sind und viele Prozesse der Energieerzeugung, -wandlung
und -speicherung mafigeblich von der Temperatur abhéngen [1].

Die beriihrungslose Temperaturmessung mit einem Strahlungsthermome-
ter hat eine hohe Verbreitung in Industrie und Forschung und ist besonders
bei hohen Temperaturen tiber 1000°C oft die Methode der Wahl [2]. Strah-
lungsthermometer werden bei der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt
(PTB) mit weltweit fihrender Genauigkeit an idealen ,Schwarzen* Strah-
lern kalibriert, die nach dem Planck’schen Strahlungsgesetz berechenbar
sind [3]. Fiir Messungen an realen Objekten ist der Emissionsgrad, genauer
der gerichtete spektrale Emissionsgrad, des Messobjektes fiir eine solche
Temperaturmessung unabdingbar. Der Emissionsgrad gibt das Verhéltnis der
von diesem Objekt emittierten Strahldichte zu der vom Schwarzen Korper
bei gleicher Temperatur abgestrahlten Strahldichte an. Da bei Temperaturen
iiber 1000°C der Strahlungsaustausch ein wesentlicher Warmetransport-
mechanismus ist, ist der Emissionsgrad ein wichtiger Parameter fiir die
Simulation und das Design von Anwendungen im Hochtemperaturbereich,
wie z. B. in Kraftwerken, der Luft- und Raumfahrt oder der Metallindustrie.

Es gibt verschiedene Anséitze, die etablierten Verfahren zur Messung des
Emissionsgrades auf den Hochtemperaturbereich auszudehnen und es existie-
ren Messverfahren zur Emissionsgradmessung bis tiber 3000 °C fiir bestimmte
Materialklassen und spezielle Probengeometrien (sieche Abschnitt 2.2.2).
Trotz der hohen Relevanz des Emissionsgrades im Hochtemperaturbereich
existiert bis jetzt jedoch keine etablierte Methode zur Messung eines breiten
Materialspektrums. Fiir die Messung der Temperaturleitfahigkeit ist das
Flash-Verfahren eine wohletablierte Methode, die iiber einen grofien Tem-
peraturbereich und fiir viele Materialien angewandt wird [4,5]. Deshalb ist
es die Hauptaufgabe dieser Dissertation, eine neue, dynamische Methode

13



1 Einleitung

zur Emissionsgradmessung, basierend auf dem Laser-Flash-Verfahren, zu
entwickeln und zu validieren.

Beim Flash-Verfahren wird im Wesentlichen eine Probe, ausgehend von
ihrer Gleichgewichtstemperatur, durch einen Strahlungsblitz (engl.: ,flash®)
kurzzeitig um wenige Kelvin erwarmt. Dabei wird der zeitliche Verlauf der
Temperaturdnderung auf der Probenrtickseite gemessen und ausgewertet.
Bereits in der ersten Arbeit zum Flash-Verfahren von Parker et al. [6] wurde
darauf hingewiesen, dass fiir die Messung der Warmekapazitat mit diesem
Verfahren der Absorptions- bzw. Emissionsgrad der Proben bekannt sein
miisste. Die Warmekapazitatsmessung mit dem Flash-Verfahren erweist
sich allerdings als schwierig, da die Bestimmung der absorbierten Energie
nicht mit ausreichender Genauigkeit moglich ist [4]. Umgekehrt erlaubt die
Kenntnis der mit anderen Verfahren bestimmten Warmekapazitat jedoch
die Messung des Absorptions- bzw. Emissionsgrades der Proben. Dies ist
die Grundidee der dynamischen Emissionsgradmessung (siehe Kapitel 3),
die in dieser Arbeit entwickelt wurde. Da die radiometrische Messung der
Temperaturanderung selbst auch vom Emissionsgrad abhangt, stellt diese
neue Methode eine Kombination aus kalorimetrischer und radiometrischer
Emissionsgradmessung dar (siche Abschnitte 2.2.2 und 6.1.2).

Beim Laser-Flash-Verfahren wird die Probe durch einen Laserpuls er-
warmt und nicht wie in den frithen Arbeiten durch eine Blitzlampe, davon
bleibt die Wérmeleitung im Inneren der Probe, auf der die Messung der
Temperaturleitfihigkeit basiert, natiirlich unberiihrt. Allerdings ist die, fir
die dynamische Emissionsgradmessung notwendige, Strahlungskorrektur nur
mit quasi-monochromatischer Laserstrahlung moglich.

Trotz des einfachen Ansatzes dieser Messmethode sind einige theoretische
und technische Hiirden auf dem Weg zu ihrer Realisierung zu iiberwinden.
Das Prinzip des Laser-Flash-Verfahrens muss fiir die dynamische Emissions-
gradmessung um eine Absolutmessung der auf die Probe treffenden Energie
des Laserpulses und eine absolute Bestimmung des Temperaturhubes im
adiabatischen Grenzfall erweitert werden.

Fiir die Berechnung des adiabatischen Temperaturhubes aus dem Verlauf
der Temperaturdanderung auf der Probenrtickseite muss z. B. die Theorie zum
Flash-Verfahren angepasst werden, sodass die raumliche und die zeitliche
Verteilung der Laserenergie beriicksichtigt werden. Auflerdem wird der Ein-
fluss der an der Probe reflektierten Strahlung der heiflen Ofenwande auf die
Temperaturmessung korrigiert. Erst aktuelle Fortschritte in der Konstruk-
tion von Strahlungsthermometern ermoglichen den Bau eines Messgerates,

14



das Millisekunden-Zeitauflosung mit einem Signal-Rausch-Verhéltnis auf
hochstem metrologischen Niveau kombiniert [7], sodass die Absolutmes-
sung der Temperaturdnderung auf der Probenrtickseite mit der notwendigen
Genauigkeit moglich ist.

Zur praktischen Realisierung der dynamischen Emissionsgradmessung
wird im Rahmen dieser Arbeit ein Messplatz, basierend auf einer kommer-
ziellen Laser-Flash-Anlage, aufgebaut und dessen Komponenten vollstan-
dig charakterisiert und kalibriert. Neben der Kalibrierung des dedizierten
Strahlungsthermometers umfasst dies unter anderem die Konstruktion und
aufwendige Charakterisierung eines prazisen Strahlteilersystems zur in situ
Messung der Laserenergie.

Abschliefend werden Messungen zur Validierung der neuen Methode durch-
gefiithrt, dabei wird nicht nur die Ubereinstimmung zu anderen Messungen
iiberpriift, sondern auch die Konsistenz verschiedener Messprinzipien mit-
einander. Damit wurde, eine bereits 1961 von Parker et al. [6] angedachte
Erweiterung des Flash-Verfahrens, erstmalig erfolgreich realisiert. Die im
Rahmen dieser Arbeit gemachten Erfahrungen mit der dynamischen Emissi-
onsgradmessung und die Analyse der Unsicherheitsbeitriage erlaubt einen
Ausblick auf die Zukunft dieser neuen Messmethode.

Die vorliegende Arbeit gliedert sich in neun Kapitel. Im folgenden Ka-
pitel 2 (S.17) sind die physikalischen und technischen Grundlagen und
der Stand der Technik, als Basis der nachfolgenden Kapitel, zusammen-
gefasst. In Kapitel 3 (S.65) werden die Grundidee der Messmethode und
die wichtigsten Teilaufgaben dieser Arbeit erlautert. Die Konstruktion und
Charakterisierung des Strahlteilersystem zur Messung der Laserenergie wer-
den in Kapitel 4 (S.69) zusammen mit den Messungen zur rdumliche und
zeitliche Verteilung der Laserenergie vorgestellt. Kapitel 5 (S. 103) ist der
Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes gewidmet, was neben der
Erweiterung der Theorie und deren Implementierung vor allem die Kalibrie-
rung des dedizierten Strahlungsthermometers umfasst. Die Strahlungsbilanz
und die aus ihr resultierenden Messprinzipien werden in Kapitel 6 (S. 151)
gemeinsam mit der wichtigen Korrektur der Hintergrundstrahlung erlautert.
In Kapitel 7 (S.179) werden die vorherigen Themen (Laserenergie, Tem-
peraturhub und Strahlungskorrektur) zur Analyse der gesamten Messung
zusammenfithrt, auflerdem wird der Aufbau des Messplatzes (,ADeM «)
vorgestellt. Die Validierungsmessungen an Graphit und Wolfram und die
Analyse der Unsicherheitsbeitrage sind in Kapitel 8 (S.195) zu finden. Ab-
schliefend werden in Kapitel 9 (S.223) die Moglichkeiten und Grenzen der

15



1 Einleitung

neuen Messmethode und ihre mogliche Weiterentwicklung diskutiert. Die
Zusammenfassung dieser Arbeit beendet das Kapitel.
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2 Grundlagen und Stand der
Technik

2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

In diesem Abschnitt werden sowohl die Grundlagen zur radiome-
trischen Temperaturbestimmung bei der Emissionsgradmessung
(siche Kapitel 5) als auch die Zusammenhénge zur notwendigen
Korrektur der Ofenstrahlung in Kapitel 6 bereitgestellt.

Die grundlegenden Gréfien der Radiometrie und ihre Beziehungen
untereinander werden in Abschnitt 2.1.1 kurz zusammengefasst.
Die durch das Planck’sche Strahlungsgesetz beschriebene Tempe-
raturstrahlung des Schwarzen Korpers bildet die Grundlagen der
Strahlungsthermometrie (siehe Abschnitt 2.1.2). Der prinzipielle
Aufbau und die Funktion eines Strahlungsthermometers wird in
Abschnitt 2.1.3 erlautert. Schliellich wird in Abschnitt 2.1.4 die
Internationale Temperaturskala (ITS-90) und deren Weitergabe
in der Strahlungsthermometrie vorgestellt.

2.1.1 Grundlagen der Radiometrie

Die Grundlagen der Radiometrie sind in zahlreichen Lehrbiichern zu finden,
zum Beispiel von Baehr und Stephan [8], Siegel und Howell [9], im Kapitel
von Kaase und Serick [10] oder mit photometrischem Schwerpunkt im Kom-
pendium von Gall [11]. Daher werden hier nur die fir diese Arbeit wichtigsten
Definitionen und Zusammenhénge kurz erldutert, insbesondere um die ver-
wendete Nomenklatur zu verdeutlichen, die sich an Ref. [10,11] orientiert.
Die Grundlagen der Stoffkennzahlen (z. B. Emissions- und Absorptionsgrad)
werden in Abschnitt 2.2.1 behandelt.

Definitionen und Radiometrisches Grundgesetz Generell werden in die-
ser Arbeit nur radiometrischen Groéfien und keine photometrischen verwendet,

17



2 Grundlagen und Stand der Technik

sodass auf eine Unterscheidung verzichtet wird. Ausgehend von der Strah-
lungsleistung @ konnen die Bestrahlungsstirke E, die Strahldichte L und
weitere Grundgrofen wie folgt definiert werden (siche [11: Kap. A 5])

_do d’¢

E=— L=—"1.
aA, dAy, df2y

(2.1)
Dabei ist die Strahlungsleistung @ die pro Zeiteinheit durch die elektromagne-
tische Strahlung transportierte Energie, A die Flache und {2 der Raumwinkel.
Fiir den infinitesimalen Raumwinkel d{?2 gilt in Kugelkoordinaten

A2 = sin(¥) dp dv (2.2)

mit dem Polarwinkel ¥ und dem Azimutwinkel ¢. Die Gréflen mit dem
Index 1 beziehen sich auf die Quelle der Strahlung und die mit dem Index 2
auf den Empfénger. Die projizierte Flache A, und der projizierte Raumwinkel
(2, sind differenziell iiber den Winkel zur Flachennormalen, dem Polarwinkel
1, definiert

dA, = cos(¥)dA , df2, = cos(¥) ds2 . (2.3)

Aus den beiden grundlegenden physikalischen Prinzipien der Energieer-
haltung und der geradlinigen Ausbreitung ungestorter elektromagnetischer
Wellen folgt fiir den Energieaustausch zwischen zwei Fliachen (A; — A,) das
radiometrische Grundgesetz

(pl = //L1(<P17191) COS<191>dA1 dQl . (24)
N A1

Beachtet man den Zusammenhang der Raumwinkelelemente mit den ,, ge-
gentiberliegenden® Fléchenelement im Abstand r

dA; cos(s)

a0 = L g,
(2.5)
A
40, — d4, 025(191) |
r

ergibt sich eine der alternativen Schreibweisen des radiometrische Grundge-
setzes

& — //Ll(ﬁl) cos(ty) cos(y) dA; dA, Q| (2.6)

r2
Ay Az

18



2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

Dabei ist 2y der Einheitsraumwinkel, fiir den gilt 20 = 1sr. Aus den
Gleichungen (2.3), (2.5) und (2.6) lassen sich die anderen Schreibweisen leicht
ableiten. Insbesondere folgt fiir eine kleine Empfangerflache As, auf der sich
die Strahldichte nicht éndert, das sogenannte Raumwinkelprojektionsgesetz

E= /L(801,191)d02p' (2.7)

225,

Mit Hilfe dieser Grundlagen kann in Kapitel 6 die Strahlungsbilanz fiir die ra-
diometrische Temperaturmessung bei der Emissionsgradmessung aufgestellt
werden.

Spektrale Groflen, wie die spektrale Strahldichte L, oder die spektra-
le Bestrahlungsstarke FE), werden als verallgemeinerte Dichten iiber ein
Wellenlédngenintervall d\ definiert

dL dE

b= Ev=n

(2.8)
Sie geben demnach die Energie pro Wellenldngenintervall an, dadurch ergibt
sich beim Ubergang zur Darstellung iiber einem Frequenzintervall dv, am
Beispiel der spektralen Strahldichte

Ly(A\)dX = L,(v)dv, (2.9)

Li=L,(%) 55 (2.10)
mit der Lichtgeschwindigkeit ¢y = Av. Somit kann zum Beispiel das Fre-
quenzmaximum der spektralen Strahldichte des Schwarzen Kérpers (siehe
Abschnitt 2.1.2) nicht einfach aus dem Wellenléingenmaximum berechnet
werden, sondern es gilt Apax. * Vmax, = 0,57 ¢y [12].

Bei den in Abschnitt 2.2.1 behandelten Stoffkennzahlen sind die spektralen
GroBen, wie zum Beispiel der spektrale Emissionsgrad ¢, jedoch nicht in
diesem Sinne als Dichten zu verstehen, da sie lediglich die Grofie der jeweiligen
Eigenschaft im entsprechenden Wellenlédngenintervall angeben.

Lambert-Strahler Bereits 1760 beschrieb Lambert in seiner ,,Photometria‘
[13,14], dass fiir einen ideal diffusen Strahler die Strahlstiarke I = d®/d(2; mit
dem Sinus des ,,Emanationswinkels“! abnimmt [13,14: §81]. Das sogenannte

1 Der Emanationswinkel oder Ausstrahlungswinkel (lat.: emanatio = Ausfluss) ist der
Winkel des Strahlenbiindels zur Oberfliche.
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2 Grundlagen und Stand der Technik

Lambert’sche Kosinusgesetz besagt daher, dass fiir die Strahlstarke einer
Quelle als Funktion des Winkels zu ihrer Normalen 1, gilt:

I(¥y) = I(¥, =0) - cos(q) . (2.11)

Fir die Strahldichte L ergibt sich fiir solch einen ideal diffusen Strahler, der
als Lambert-Strahler bezeichnet wird,

L(p1,91) = Lo = konst. (2.12)

Die Winkelunabhéangigkeit der Strahldichte wird als Vereinfachung fiir viele
Berechnungen zum Strahlungsaustausch vorausgesetzt. Daraus folgt fur die
Bestrahlungsstarke einer kleinen Flache, die von einer Lambert’schen Quelle
bestrahlt wird,

[lambert _ / L(@l,ﬁl) dQQp =Ly Q?p . (213)

22p

Bei einem Sekundérstrahler spricht man von einem Lambert-Strahler,
wenn die reflektierte Strahldichte L, winkelunabhangig ist, das heifit, die
einfallende Strahlung wird ausschliellich diffus reflektiert. Dies ist in guter
Naherung bei der Betrachtung von mattem Papier zu beobachten, welches
unabhangig vom Betrachtungswinkel als gleich hell wahrgenommen wird.
Daraus ergibt sich fiir die in alle Raumrichtungen des Halbraums gleichméafig
reflektierte Strahldichte (siehe z. B. [11: Gl. (B28)])

la E
LIpJambert — P (2‘14)

‘Q
’7'[90 ’

wobei p'® der gerichtet-hemisphérische Reflexionsgrad ist? (Details siehe
Abschnitt 2.2.1) und E die Bestrahlungsstirke des umgebenden Halbraums.
Ein wichtiges Beispiel fiir einen Lambert-Strahler ist der im folgenden Ab-
schnitt 2.1.2 beschriebene ,Schwarze Korper“. Als idealer Temperaturstrahler
und Strahlungsabsorber ist seine nur von der Wellenlénge A und Temperatur
T abhéngige Strahldichte Ly g vom Betrachtungswinkel unabhéngig.

2 Aufgrund der Geometrie handelt es sich eigentlich um den hemisphérisch-gerichteten
Reflexionsgrad pg‘. Da beim Lambert-Strahler davon ausgegangen wird, dass pg‘
unabhingig vom Einfallswinkel ist, gilt hier: p'© = p='. (siche Gl. (2.47) auf S. 37)
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2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

2.1.2 Grundlagen der Strahlungsthermometrie

Die Strahlungsthermometrie, also die Temperaturmessung iiber die elektro-
magnetische Strahlung, basiert auf dem Planck’schen Strahlungsgesetz, das
die spektrale Strahldichte des sogenannten Schwarzen Korpers beschreibt.

Schwarzer Korper Bereits 1859 hatte Kirchhoff erkannt, dass aus Griin-
den der Energieerhaltung ein idealer Strahler auch eine idealer Absorber
sein muss, deshalb wird er auch als Schwarzer Korper bezeichnet [15]. Die
Gleichheit von Emissionsgrad und Absorptionsgrad wird in Abschnitt 2.2.1
naher diskutiert. Kirchhoff schlussfolgerte weiterhin, dass die vom Schwar-
zen Korper emittierte elektromagnetische Strahlung nur eine Funktion der
Temperatur und der Wellenlédnge sein muss. Die Suche nach einer theoreti-
schen Beschreibung dieser Strahlung war Ende des 19. Jahrhunderts eine
der wesentlichen Herausforderungen der theoretischen Physik [16].

Das Spektrum der elektromagnetischen Strahlung eines Schwarzen Korpers
bei bekannter Temperatur stellte lange Zeit die einzige berechenbare Strah-
lungsquelle dar. Seit den 1980er Jahren sind Synchrotrons als Strahlungs-
quellen verfiigbar, deren Spektrum sich nach der Schwinger-Gleichung [17]
ebenfalls berechnen lasst, sodass sie als zweites priméres Strahlungsnor-
mal eingesetzt werden kénnen [18,19]. Wegen des hohen Aufwands beim
Betrieb einer Synchrotronquelle dient auch heutzutage die berechenbare
Strahlung des Schwarzen Korpers als das meistgebrauchte Primarnormal bei
der Realisierung radiometrischer Gréfen [3, 16].

Die praktische Realisierung eines Schwarzen Korpers basiert auf der Idee
Kirchhoffs, der in seinem Gedankenexperiment einen isothermen Hohlraum
mit einer kleinen Offnung beschreibt [15]. Elektromagnetische Strahlung,
die in die Offnung hineinfillt, wird an den Wéanden des Hohlraums teilweise
absorbiert. Der reflektierte Strahlungsanteil trifft abermals auf eine Wand, bis
die Strahlung vollstindig absorbiert ist. Die Offnung dieses Hohlraumstrahlers
ist somit ein perfekter Absorber und emittiert daher auch nur die Strahlung
des Schwarzen Korpers, diese hangt ausschliefSlich von der Temperatur
seiner Wande ab. Diese Idee wurde erstmals an der Physikalisch-Technischen
Reichsanstalt (PTR)? durch Wien und Lummer umgesetzt [20].

Als Schwarzer Koérper werden heute rohrenférmige Ofen mit einer Aus-
trittsblende eingesetzt. Der effektive Emissionsgrad dieser Strahler héangt
von ihrer Geometrie, dem Emissionsgrad ihrer Wande und deren Isothermie

3 Die 1887 gegriindete Physikalisch-Technischen Reichsanstalt (PTR) ist die Vorgan-
gerinstitution der seit 1950 bestehenden Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB).
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2 Grundlagen und Stand der Technik

ab [21]. So lassen sich bis ca. 1000°C Hohlraumstrahler mit Warmerohren
realisieren, die zur Homogenisierung der Temperatur beitragen und so ef-
fektive Emissionsgrade von ey*" = 0,999 60(17) erreichen [3]. Bei héheren
Temperaturen bis iiber 3000°C dient der Heizer aus pyrolytischem Graphit
selbst als Hohlraum [22, 23], sodass die Temperaturinhomogenitiat der Wén-
de zunimmt. Dies fithrt zu einem temperatur- und wellenldngenabhéngigen
effektiven Emissionsgrad, der z. B. bezogen auf eine Bodentemperatur von
2000°C im sichtbaren Spektralbereich Werte um ey ™ ~ 1,001 erreicht® [24].

Historie des Planck’schen Strahlungsgesetzes Die Préizisionsmessungen
an der PTR durch Lummer und Pringsheim [25] und spater durch Rubens und
Kurlbaum [26] widerlegten 1900 das vier Jahre zuvor von Wien [27] empirisch
aufgestellte Gesetz zur Beschreibung des temperaturabhangigen Spektrums
der Strahlung des Schwarzen Korpers. Die Abweichung der Messungen von
Wiens Theorie wurde bei grofen Wellenléngen und hohen Temperaturen
besonders deutlich. 1900 gelang es Planck zunédchst das Wien’sche Gesetz em-
pirisch zu modifizieren [28] und spéter auch die theoretische Herleitung dieses
fundamentalen Naturgesetzes zu formulieren [29,30]. Eine Zusammenfassung
der historischen Zusammenhénge findet man z. B. in Ref. [24, 31].

Mit seinem Strahlungsgesetz lautet Planck, ohne es beabsichtigt zu haben,
den Beginn der Quantenmechanik ein. Sowohl die 1905 durch Einstein
postulierte Quantelung der elektromagnetischen Strahlung® als auch die
mittlere Besetzungszahl der Photonen nach der Bose-Einstein-Statistik sind
bereits Bestandteile des Planck’schen Strahlungsgesetzes [32].

Gesetze zur Strahlung des Schwarzen Korpers Nach Planck lautet die
spektrale Strahldichte des Schwarzen Korpers L) g in Abhéngigkeit der
Wellenlange A und seiner Temperatur 7" in einem Medium mit dem Bre-
chungsindex n

C1 1

n2\5 exp [775\72Ti| —1’

Lys(\T) = (2.15)

4 Da die Zylinderwénde des Hohlraumstrahlers zum Teil heifler sind als sein Boden,
kann der effektive Emissionsgrad bezogen auf die Temperatur des Bodens grofler als
Eins sein.

5 Planck ging nur von diskreten Energieniveaus der Oszillatoren im Hohlraum des
Schwarzen Korpers aus, nicht von einer prinzipiellen Quantelung der Strahlung.
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2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

dabei sind ¢; = 2hc3/2 und c; = hcy/kp die erste und zweite Strah-
lungskonstante. Aus den Naturkonstanten Vakuum-Lichtgeschwindigkeit
co, Planck’sches Wirkungsquantum h und Boltzmann-Konstante kg er-
geben sich mit dem Einheitsraumwinkel {2y = 1sr die Zahlenwerte zu
c1 = 1,191042869(53) - 1071 Wm? st ! und ¢y = 0,014 387 770(13) m-K [33].
In Rahmen dieser Arbeit wird mit n = 1 gerechnet, da die sich ergebenden
Abweichungen vernachlassigbar sind.

Aus dem Planck’schen Strahlungsgesetz ergeben sich auch die historisch
bereits vorher bekannten Gesetze zur Strahlung des Schwarzen Korpers. Mit
dem Planck’schen Gesetz als Ausgangspunkt sind nun auch die Zusammen-
hinge zwischen den auftretenden Konstanten erkennbar, die zuvor nicht
bestimmt werden konnten.

o Wien’schen Naherung Fir NT' < ¢, folgt das Wien’sche Strahlungsge-
setz [27] als Grenzfall, daher wird auch von der ,Wien’schen Naherung*“
gesprochen, mit

(2.16)

In der Praxis ist die Abweichung der so berechneten spektralen Strahl-
dichte oft zu vernachléssigen. Der relative Fehler der in Wien’scher
Néherung berechneten Strahldichte betragt, fiir die in dieser Arbeit
auftretenden Werte \g = 1064nm und 7' < 2000°C, weniger als 0,26 %.

e Rayleigh-Jeans-Gesetz Im entgegengesetzten Grenzfall fir AT > ¢,
ergibt sich das Strahlungsgesetz nach Rayleigh [34] und Jeans [35], dass
aus der klassischen Elektrodynamik und Thermodynamik folgt

ANI>co C1 T
Lys\T) =~ —— . 2.17
)\,S( ) ) Co A\ ( )
Ahnlich kleine Fehler wie bei der Wien’schen Niherung werden aller-

dings erst fiir Wellenldngen im Millimeterbereich und Temperaturen
iiber 3000°C erreicht.

o Wien'sches Verschiebungsgesetz Schon 1893 leitet Wien [36] in einem
Gedankenexperiment aus der klassischen Thermodynamik ab, dass die
spektrale Strahldichte des Schwarzen Korpers Ly g ein Maximum bei
Amax haben muss und T - A\, konstant ist. Aus dem Planck’schen
Strahlungsgesetz ergibt sich iiber %L,\,S(Amax, T) = 0 auch der exakte
Wert dieser Konstanten
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2 Grundlagen und Stand der Technik

T+ Amax = Cg ~ 2,807 7721(26) - 10° mK [33] , (2.18)

mit 4 aus: 8= 5(1 —e™) .

o Stefan-Boltzmann-Gesetz Aus experimentellen Arbeiten zur spezifi-

schen Ausstrahlung des Schwarzen Korpers Mg erkannte Stefan 1879
den Zusammenhang Mg oc T* [37]. 1884 leitete Boltzmann diese Pro-
portionalitét aus der klassischen Thermodynamik und Elektrodynamik
her [38], aus denen sich allerdings nicht der Proportionalitatsfaktor
selbst ergibt. Durch die Integration tiber alle Wellenlangen und den
Halbraum (=) ldsst sich aus dem Planck’schen Strahlungsgesetz nun
auch der, als Stefan-Boltzmann-Konstante o bezeichnete, Proportiona-
litatsfaktor ableiten

Ms(T) = // Lys(\ T)d2y, dX
(V=Y

M (2.19)

mit o = 5,670373(21) - 10°* Wm > K * [33] .

Abbildung 2.1 zeigt die spektrale Strahldichte des Schwarzen Korpers bei
verschiedenen Temperaturen zusammen mit der Lage der Maxima nach dem

Wien’schen Verschiebungsgesetz.

Aus der Wien’schen Néaherung lassen sich die folgenden beiden Zusam-
menhénge ableiten, die in der Strahlungsthermometrie oft zur Anwendung
kommen. Wegen der einfacheren mathematischen Struktur wird die geringe
Abweichung zum Planck’schen Strahlungsgesetz dabei in Kauf genommen.
Insbesondere bei der Abschétzung von Unsicherheitsbeitrégen ist diese Ab-
weichung vernachlassigbar.
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o In der Praxis ist haufig der Zusammenhang zwischen einer Tempera-

turanderung und der damit verbundenen Strahldichtednderung von
Interesse. Aus der Ableitung % LXYiSen und dem Ubergang dL — AL
und dT" — AT folgt

AL Wien cg AT cg AT

Vien ¢ AL . 2.2
L X T2 NT T (2.20)

Daraus folgt zum Beispiel, dass die Unsicherheit der radiometrisch
bestimmten Temperatur quadratisch mit der Temperatur zunimmt,
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Abb. 2.1: Spektrale Strahldichte des Schwarzen Korpers
Die spektrale Strahldichte der Strahlung des Schwarzen Korpers
wird durch das Planck’sche Strahlungsgesetz beschrieben (siehe Glei-
chung (2.15)). Die lineare Darstellung (links) verdeutlicht die starke
Zunahme der spektralen Strahldichte mit der Temperatur (vgl. Stefan-
Boltzmann-Gesetz). Die rechte, doppelt-logarithmische Darstellung
zeigt den Verlauf {iber viele Groflenordnungen. Das Wien’sches Ver-
schiebungsgesetz beschreibt die Lage der Maxima Amax(T) (- --).

wenn die relative Unsicherheit der Strahldichtemessung konstant bleibt
(sieche Abbildung 5.6 in Abschnitt 5.2.3).

Die Schwarze Temperatur Ts(\) bezeichnet die virtuelle Temperatur
eines realen, nicht-schwarzen Korpers, die gleich der Temperatur des
Schwarzen Korpers ist, die bei der Beobachtungswellenlinge A die
gleiche spektrale Strahldichte erzeugen wiirde [39: S. 136]. Das heift,
fiir einen realen Korper mit der Temperatur 7" und dem gerichteten
spektralen Emissionsgrad €y (A, T) < 1 (siche Abschnitt 2.2.1) gilt

Lys(A\Ts) = ex(A\ T) - Las(A,T) - (2.21)

Fiir die wellenldngenabhéngige Schwarze Temperatur ergibt sich mit
der Wien’schen Naherung
1 W’_i?n 1 A

00 T o In[e\(\, T)] . (2.22)
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Somit wird auch deutlich, dass ein realer Korper mit e\(\,T) < 1
bei radiometrischen Temperaturmessungen ohne Beriicksichtigung des
Emissionsgrades immer kéalter erscheint als er ist, das heifit, es gilt stets
Ts < T.

2.1.3 Aufbau und Funktion eines Strahlungsthermometers

Einen Uberblick iiber verschiedene Typen von Strahlungsthermometern fin-
det man in den Referenzen [39-42]. An dieser Stelle soll nur auf den in dieser
Arbeit verwendeten Typ eingegangenen werden (siehe Abschnitt 5.2.1), wie
er im Bereich hoherer Temperaturen (ab ca. 500°C) iiblich ist. Dabei handelt
es sich um abbildende Messgerite, die mit geringer spektraler Bandbreite
die spektrale Strahldichte detektieren.

Abb. 2.2: Prinzipskizze eines Strahlungsthermometers Es
wird die Temperatur 7' der Flache A, gemessen und der zur Strahl-
dichte proportionale Photostrom I, (7") zusammen mit einem Anzei-
gewert fiir die Temperatur ausgegeben. Die wichtigsten Komponenten
eines Strahlungsthermometers sind:

e O Messobjekt, o L Linse (bzw. abbildende Optik),
« AB Aperturblende, e« MB Messfeldblende,
« F Spektralfilter, e D Detektor (meist Photodiode),

e« E  Elektronik zur Photostrom-Erfassung und Auswertung.
Abbildung 5.2 auf Seite 114 zeigt die Skizze des verwendeten Strah-
lungsthermometers.

Abbildung 2.2 zeigt den prinzipiellen Aufbau solch eines Strahlungsther-
mometers. Es besteht aus einer Linse, die gemeinsam mit der Aperturblende
das gemessene Raumwinkelelement Af? definiert. Die Messfeldblende dient
zur Festlegung des detektierten Elements der strahlenden Fliache AA,.° Der

6 Mit A, ist die projizierte Flache gemeint, die sich aus der bildseitigen Abbildung der
Messfeldblende A und dem Winkel zur Normalen ¢ ergibt A, = Acos?.
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2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

auf den Detektor treffende Anteil der Strahlungsleistung A fiihrt schliefllich
zum Messsignal, sodass durch diesen Aufbau die Strahldichte

d%d AD

L= ~
deydA,, Ay AA,,

(2.23)

der Quelle gemessen wird.

Die effektive spektrale Empfindlichkeit des Systems s, () wird hauptséch-
lich durch die Transmission des Spektralfilters und die spektrale Empfindlich-
keit des Detektors festgelegt. Als Detektor kommen, je nach Anwendungs-
bereich, verschiedene Photodiodentypen oder pyroelektrische Empfanger
zum Einsatz. Fiir Photodioden mit einer hohen Linearitat ergibt sich der
Photostrom Ipy, schliellich aus

Ion(T) o /LA(/\, T) sx(\)dA | (2.24)

dabei ist Ly = £) Ly g die spektrale Strahldichte des Messobjekts. Der genaue
Zusammenhang zwischen Photostrom und Temperatur Ipy,(7") hingt unter
anderem noch von der Transmission der Optik ab. Er kann mit absolut-
radiometrischen Verfahren bestimmt werden [43-45]. Meist wird er jedoch
iiber die Messung an einem Hohlraumstrahler mit bekannter Temperatur
bestimmt, wie im Folgenden beschrieben.

Fir ein ausreichend schmales Bandpassfilter mit der Bandbreite A\ und
der Zentralwellenldnge Ay (AN < \g) lésst sich iiber eine Taylor-Reihenent-
wicklung des Planck’schen Strahlungsgesetzes zeigen [46], dass

cr(1)

eXp<Cz> 1
CLT([) T+ bT(])

Diese Gleichung wurde erstmals von Jung und Verch [47] bei der Kalibrie-

[Ph (T) ~

(2.25)

rung von Strahlungsthermometern verwendet und wird in der englischspra-
chigen Literatur als Sakuma-Hattori-Gleichung [48] bezeichnet. Sie stellt
zwar den einfachsten Fall in der Reihenentwicklung des Planck’schen Strah-
lungsgesetzes dar [46], liefert aber gerade bei der Interpolation zwischen
Kalibrierpunkten eine hohe Ubereinstimmung mit den Messwerten (siche
Abschnitt 5.2.3). Diese Ubereinstimmung ist umso besser, je schmalbandiger
die Transmission des Filters im Strahlungsthermometer ist, da dann die
Anderung der effektiven Wellenléinge am geringsten ausfillt.
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2 Grundlagen und Stand der Technik

In der Praxis wird meist die inverse Form der Jung-Verch-Gleichung (2.25)
benotigt, bei Beriicksichtigung des gerichteten spektralen Emissionsgrades
£3(Ao) und des Dunkelstroms der Photodiode I, lautet diese

1 &
T ] == ~ - b )
S( Ph) aT(I) (ln (CT(I)/I + 1) T(I))

IPh
x(Xo)

Dabei ist ¢y die zweite Strahlungskonstante nach der ITS-90, die in Ref. [49,
50] auf den Wert ¢, = 0,014388mK festgelegt wurde. Die Parameter
ar(ry, br(n), cr(r) fungieren als freie Ausgleichsparameter bei der Interpolation.

(2.26)

mit: [ =

— I .

Somit kénnen im Anschluss beliebige Temperaturen im Bereich der Interpo-
lation mit hoher Genauigkeit gemessen werden (siche auch Abschnitt 5.2.3).

2.1.4 Internationale Temperaturskala (ITS-90) und deren
Weitergabe in der Strahlungsthermometrie

Die Internationale Temperaturskala von 1990 (ITS-90) ist eine hoch reprodu-
zierbare Temperaturskala, die im Verhéltnis zu primaren Temperaturmess-
verfahren einfacher zu realisieren ist und der Vergleichbarkeit von Tempera-
turmessungen dient. Sie beruht oberhalb von ca. 24,5 K auf der Festlegung
der Zahlenwerte von 13 Fixpunkten (Tripel-, Schmelz- und Erstarrungspunk-
te von Reinstmaterialien) und beschreibt die zugehorigen Interpolations- und
Extrapolationsmethoden zur Temperaturmessung [49, 50]. Ref. [51] bietet
eine Ubersicht zur ITS-90 und zu priméren Temperaturmessverfahren.

Im Fall der Strahlungsthermometrie oberhalb des Silber-Fixpunktes ist die
ITS-90-Temperatur einer Messung Ty (Mess.) iiber das Strahldichteverhéltnis
nach Planck zu einer Fixpunkttemperatur Tyy(Fix.) definiert” [49]

Ly, s(Xo,Too(Mess.)) exp(ﬁ%) —1
Ly, s(Xo,Too(Fix.)) exp( 1

(2.27)
___c2 ) _
Ao Too(Mess. ) )

Diese Gleichung kann praktisch jedoch nicht so einfach angewendet werden.
Erstens ist der Betrieb eines Fixpunktstrahlers aufwendig, sodass Sekundér-
normale verwendet werden miissen. Zweitens ist die spektrale Verschiebung
der effektiven Wellenlénge zwischen Tyo(Fix.) und Tyo(Mess.) bei der Band-

7 Die drei Erstarrungstemperaturen von Silber (1234,93 K), Gold (1337,33 K) und Kupfer
(1357,77K) konnen dquivalent verwendet werden.
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2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

breite der iiblicherweise verwendeten Interferenzfilter nicht zu vernachléssigen.
Deshalb wird das mehrstufige Kalibrierschema zur Weitergabe der I'T'S-90-
Temperatur im Folgenden kurz beschrieben.

Kalibrierschema zur Weitergabe der ITS-90 Die Kalibrierung gemaf der
ITS-90 ist im Rahmen des Qualitdtsmanagements der PTB in Arbeitsanwei-
sungen geregelt [52] und z. B. im Artikel von Hollandt et al. [3] beschrieben.

In einem ersten Schritt wird die primare Realisierung der I'T'S-90, durch
das Erstarrungsplateau eines Gold-Fixpunktstrahlers [53], auf Wolframband-
lampen als Sekundérnormale tibertragen. Dies geschieht iiber einen Strahl-
dichtevergleich der beiden Quellen, wobei ein Doppel-Monochromator und
ein fiir den Wellenldngenbereich geeigneter Detektor verwendet werden [3,54].
Da dieses System sehr schmalbandig arbeitet, spielt die Verschiebung der
effektiven Wellenlange nur eine untergeordnete Rolle.

Die kalibrierte Wolframbandlampe mit ihren genau festgelegten Betriebs-
parametern (z. B. Strom und Temperatur des Sockels) dient als Arbeitsnor-
mal zur Kalibrierung von Strahlungsthermometern. Dazu wird ein weiterer
Strahldichtevergleich zwischen der Bandlampe und einem Hochtempera-
tur-Hohlraumstrahler aus pyrolytischem Graphit (HTBB)® vorgenommen.
Der HTBB wird bei Temperaturen von ca. 1000°C bis ca. 3000°C betrie-
ben und ermoglicht so die Kalibrierung des Strahlungsthermometers bei
mehreren bekannten Temperaturen. Durch den hohen Emissionsgrad des
Hohlraumstrahlers (sieche Abschnitt 2.1.2) ist nur eine kleine Korrektur fir
Strahlungsthermometer mit unterschiedlichen Schwerpunktswellenlangen
notwendig. So konnen die Anzeigewerte des Strahlungsthermometers bei
mehren Punkten tiberpriift werden oder, wie in Abschnitt 2.1.3 beschrieben,
eine Kurvenanpassung fiir Ipp (7o) durchgefithrt werden. Somit ergibt sich
vereinfacht die folgende Kalibrierkette

Tgo(AU) = 1337,33K R

Ly, s[Ao, Too(Lampe)]

Too(Au) =
bo(Au) L), s[Ao, Too(Au)]

= Too(Lampe) ~ 1800 K ,

L s[Ao, Too(HTBB)]
L, s[Ao, Too(Lampe)]

Too(Lampe) = = Too(HTBB) ~ 1000...3300K ,

8 Durch die PTB modifizierter Ofen vom Type BB3200pg des All-Russischen Instituts
fiir optische und physikalische Messungen (VNIIOFI) [22,23].
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Ly s[Az, Too(HTBB)]

T,o(HTBB) =
o0 ) L. s[Ao, Too(HTBB)]

= Ipn(Too) -

Anmerkung zu T L Ty9 Im Folgenden soll kurz auf den Unterschied zwi-
schen der thermodynamischen Temperatur 7" und der Temperatur nach
der ITS-90 Ty, eingegangen werden. Dies ist bei der dynamischen Emis-
sionsgradmessung von Interesse, da sich die kalorimetrische Grundidee
(e\ = mc, AT,ap. /EL) auf die thermodynamische Temperatur bezieht. Die
radiometrische Temperaturmessung zur Bestimmung von AT, 4. ist jedoch
auf die I'TS-90 zurtickgefiihrt.

Allgemeiner wird die thermodynamische Temperatur als die physikalische
Grofle verstanden, wie sie in den Gesetzen der Thermodynamik oder anderen
Naturgesetzen vorkommt. Thr unterer Fixpunkt ist der Absolute Nullpunkt,
der durch den Zweiten Hauptsatz der Thermodynamik als Grenzwert definiert
ist. Durch die Festlegung des Zahlenwertes des Wassertripelpunktes auf
T(TPW) := 273,16 K [55,56], wurde das Intervall von 1 K und damit die
Skala festgelegt.

Die ITS-90 ist hingegen eine praxisbezogene Temperaturskala, die, wie
oben beschrieben, im Wesentlichen auf der Festlegung von Fixpunkttem-
peraturen basiert [49,51]. Die Fixpunktwerte wurden so festgelegt, dass
die zu dieser Zeit bestmogliche Approximation der thermodynamischen
Temperaturskala erreicht wurde [49,57]. Somit ist eine minimale Abwei-
chung der thermodynamischen von der I'TS-90-Temperatur prinzipiell nicht
ausschliebar.

Das ,,Consultative Committee for Thermometry (CCT)*® des , Internatio-
nal Committee for Weights and Measures (CIPM)“*? ist unter anderem fiir
die Weiterentwicklung der I'TS-90 im Rahmen des Internationalen Einhei-
tensystems (SI) zustandig. Die weltweiten Untersuchungen zur Abweichung
T — Tyg werden vom CCT zusammengetragen und bewertet. Die aktuelle
Abschétzung des Wertes von T —Tyo wurde letztmalig 2011 veroffentlicht [57).
Fiir einen Gold-Fixpunkt, wie er von der PTB bei der Weitergabe der I'T'S-90
verwendeten wird, liegt die aktuell beste Schéitzung bei

T — Tyo(Au) = (40 £ 20)mK (k= 1) [57). (2.28)

9 Informationen zum CCT: http://www.bipm.org/en/committees/cc/cct/.
10 Informationen zum CIPM: http://www.bipm.org/en/committees/cipm/.
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2.1 Radiometrie und Strahlungsthermometrie

Fiir die radiometrische Temperaturmessung kann die Fortpflanzung dieser
Abweichung iiber Gleichung (2.20) abgeschétzt werden [58]

T 2
T —Ty = (T — Tyo(A _ , 2.29
90 ( 90( 11)) (Tgo(AU)) ( )

~ 115mK fur: T = 2000°C . (2.30)

Die einfache Unsicherheit eines hochwertigen Strahlungsthermometers, das
nach der I'TS-90 bei 650 nm kalibriert wurde und als Transfernormal dient,
liegt tiblicherweise bereits bei

ur(Kalibrierung) ~ 600 mK  fiir: 7" = 2000°C (2.31)

(siehe Abschnitt 5.2.3.2 und [52,59]). Somit ist die erweiterte (k = 2) Un-
sicherheit des Strahlungsthermometers etwa um den Faktor 10 grofler als
die wahrscheinliche Abweichung der beiden Temperaturskalen. Es kann also
mit ausreichender Genauigkeit davon ausgegangen werden, dass die mit
dem Strahlungsthermometer gemessene Temperatur die thermodynamische
Temperatur T ist. Deshalb wird im Rahmen dieser Arbeit auch nicht wei-
ter zwischen dieser und der I'TS-90-Temperatur Ty, unterschieden und im
Folgenden nur noch von der Temperatur 7' gesprochen.
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2.2 Emissionsgrad

Da das Ziel dieser Arbeit die Emissionsgradmessung bei ho-
hen Temperaturen ist, hat diese radiometrische Material- bzw.
Probeneigenschaft hier eine besondere Bedeutung. Im ersten
Abschnitt 2.2.1 werden die physikalischen Grundlagen des Emis-
sionsgrades diskutiert. Dies umfasst die Definition der radiometri-
schen Probeneigenschaften und deren Beziehung untereinander.
Im Abschnitt 2.2.2 wird ein Uberblick iiber den Stand der Tech-
nik bei der Emissionsgradmessung gegeben, wobei ein besonderes
Augenmerk auf Methoden gelegt wird, die fiir Messungen iiber
1000°C geeignet sind.

2.2.1 Grundlagen

Die physikalischen Grundlagen zur Definition des Emissionsgrades und
anderer Probeneigenschaften sind eng mit denen der Radiometrie und der
Strahlung des Schwarzen Korpers verkntipft. Daher finden sich die folgenden
Zusammenhénge auch in den bereits in Abschnitt 2.1.1 erwahnten Quellen
[8-11], auBerdem gibt das Kapitel von Palmer [60] eine Zusammenfassung
zur Messung der im Folgenden behandelten Probeneigenschaften.

Definition: Emissionsgrad Der Emissionsgrad kann verallgemeinert als
der Grad der Abweichung eines realen Strahlers von der Strahlung des
idealisierten Schwarzen Strahlers (sieche Abschnitt 2.1.2) definiert werden.
Da der Schwarze Korper der ideale Absorber und Emitter ist, sind die im
Folgenden definierten Groflen stets grofler als 0 und kleiner als 1.

o Gerichteter spektraler Emissionsgrad €\, Der gerichtete spektrale Emis-
sionsgrad beschreibt als Probeneigenschaft die Richtungs- und Wellen-
lingenverteilung der bei der Temperatur 7" emittierten Strahlung mit
der spektralen Strahldichte Ly (¢, 4, A, T') im Vergleich zur spektralen
Strahldichte des Schwarzen Korpers Ly (A, T)**

Ly(p, 0, N\, T)
[ AP, Vs A,
e, \\T) = —F——— =, 2.32
A (90 ) L)\7 S ()\7 T) ( )
Nur in Ausnahmeféllen héingt der spektrale Emissionsgrad vom Azi-
mutwinkel ¢ ab, sodass normalerweise nur die Abhangigkeit vom Po-

11 Der Schwarze Korper ist ein Lambert-Strahler (siehe Abschnitt 2.1.1), sodass die
Winkelabhéngigkeit in Ly g entfillt.
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2.2 Emissionsgrad

larwinkel 9 betrachtet wird (g)(¢,9,\,T) = e\ (J,\,T)). Da viele
Beobachtungen senkrecht zur betrachteten Flache durchgefithrt werden,
hat der normale spektrale Emissionsgrad €y | (A, T) = ej(9 = 0,\,T)
fiir die Praxis eine besondere Bedeutung.

Hemisphdarischer spektraler Emissionsgrad €5 Der hemispharische
spektrale Emissionsgrad gibt das spektrale Verhéltnis der in den gesam-
ten Halbraum (o) emittierten Strahlung im Vergleich zum Schwarzen
Strahler wieder

/LA 0, 9.\, T)d 2y,

SN, T) = (2.33)
[ s T)de,
/2 2n
- / / e (@, 9 T) cos(9) sin(¥) dpdd . (2.34)
19 0¢=0

Der hemisphérische spektrale Emissionsgrad ist somit nicht einfach
eine rdaumliche Mittelung des gerichteten spektralen Emissionsgrades,
da letzterer mit dem projizierten Raumwinkel gewichtet wird.

Gerichteter Gesamt-Emissionsgrad ¢ Der Vergleich der Strahldich-
te mit der des Schwarzen Korpers fithrt zum gerichteten Gesamt-
Emissionsgrad, der somit die Richtungsverteilung der im gesamten
Spektrum emittierten Strahlung angibt

| . L(907197T) _ s T
€ (@,197T) T Ls(T) - A /L/\<907197)‘7T) dA ’ (235)
/5 (. 0,0 T) Lys(\T) dX (2.36)

dabei ist o die Stefan-Boltzmann-Konstante (siche Gleichung (2.19)).
Der gerichtete Gesamt-Emissionsgrad ist somit das mit der Planck-
Funkion spektral gewichtete Mittel des gerichteten spektralen Emissi-
onsgrades.

Hemisphdrischer Gesamt-Emissionsgrad €= SchlieSlich gibt der he-
misphéarische Gesamt-Emissionsgrad das Verhéltnis der spezifischen
Ausstrahlung M (T") zu der des Schwarzem Korpers Mg(T') an
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2 Grundlagen und Stand der Technik

o0

M(T) 1
(T) = = L T)ds?2 2.
€ ( ) Ms(T) o T4 O/D/ /\(907797)‘7 )d 1pd)‘7 ( 37)
1 0o 5 21
_ ! .
=~ 0/0/0/ ex(p, 0, N T) Ly s(A, T) cos(9) sin(¥) de dd dA .

(2.38)

Somit ist der hemispharische Gesamt-Emissionsgrad ein Maf fiir die
gesamte abgestrahlte Energie eines thermischen Strahlers im Vergleich
zum idealen Schwarzen Korper.

In dieser Arbeit wird der Einfachheit halber haufig nur vom ,,Emissions-
grad® gesprochen, damit ist stets der gerichtete spektrale Emissionsgrad
gemeint. Aus dem gleichen Grund wird die Winkelabhéangigkeit des gerich-
teten spektralen Emissionsgrad haufig nicht explizit angegeben, in diesem
Fall ist der Emissionsgrad in Richtung der jeweiligen Beobachtungsachse
gemeint, wobei es sich meist um den normalen spektralen Emissionsgrad
handelt.

Auflerdem ist der Emissionsgrad immer als effektive Probeneigenschaft
zu verstehen, die zum Beispiel eine Erhohung des Effektivwertes durch eine
Strukturierung der Oberfliche mit einschliefit. Es wird also nicht, wie in der
Literatur zum Teil iiblich [9,60], unterschieden zwischen ,emissivity“, der
Eigenschaft des reinen Materials, und ,,emittance”, der effektiven Eigenschaft
einer realen Probe.!? Somit kann die ,emissivity* durch die Messung einer
polierten, reinen Probe nur angendhert werden. In diesem Sinne wird in
dieser Arbeit der Begriff Emissionsgrad mit dem englischen ,emittance®
gleichgesetzt. In diesem Sinne sind auch die im néchsten Absatz behandelten
Groflen (Absorptions- , Reflexions- und Transmissionsgrad) stets effektive
Probeneigenschaften und keine reinen Materialeigenschaften, da sie z. B. von
der Oberflichenstruktur oder der Dicke der Probe abhéngen.

Die Spezialfille eines Grauen Strahlers (e = &,(¢,9,T)) und eines
Lambert-Strahlers (g} = €\ ()\,T)) werden im tibernichsten Absatz im Zu-
sammenhang mit dem Kirchhoff’schen Strahlungsgesetz erlautert.

Absorptions- , Reflexions- und Transmissionsgrad Fir den Absorptions-
grad a*® werden analog zum Emissionsgrad 4 Groflen definiert [8,9],

12 Anschaulich vereinfacht gilt: ,emittance” = emissivity“ 4+ Oberflache.

13 Das Symbol ,a* wird in dieser Arbeit sowohl fiir den Absorptionsgrad als auch fir
die Temperaturleitfihigkeit (siche Abschnitt 2.3) verwendet. Die aktuelle Bedeutung
geht dabei aus dem jeweiligen Kontext hervor.
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o der gerichtete spektrale Absorptionsgrad o,

o der hemisphdrische spektrale Absorptionsgrad o5,
o der gerichtete Gesamt-Absorptionsgrad o' und

o der hemisphdrische Gesamt-Absorptionsgrad o°.

Dabei ist die BezugsgroBe die spektrale Bestrahlungsdichte Ky, die iber die
einfallende Strahlungsleistung @, definiert ist

d*®, _ dE),
COS<192) dAQ d\QQ dX n d\Qgp ’

K)\,O(()OJ 197 >\) = (239)
Die auf die Probe treffende spektrale Bestrahlungsdichte K, o nimmt hierbei
die Rolle ein, welche die Strahldichte des Schwarzen Korpers L) g bei der
Definition der unterschiedlichen Emissionsgrade inne hatte, sodass zum
Beispiel gilt

3
d éabs o K)\,abs

ay(p, 9, A, T) := For = T (2.40)
ddsabs

2(T) = 2.41

a™(T) dd)o ) (2.41)

-5 //a (0, 0, N T) Kxo(p, 9, A) cos(¥)d2dN , (2.42)

mit dem auf das Flédchenelement dA treffenden Strahlungsfluss d®, und
seinem absorbierten Anteil d®,,s bzw. dem absorbierten Anteil der spektrale
Bestrahlungsdichte Ky apbs.

Fiir den Reflexionsgrad p und den Transmissionsgrad 714 existiert ebenfalls
die Unterscheidung nach den spektralen Groflen p) und 7, und den spektral
integrierten Groflen des Gesamt-Reflexions- und Transmissionsgrades p und 7.
Bei der Integration der spektralen Grofien muss wiederum die Gewichtung mit
dem spektralen Verlauf der einfallenden Strahlung K, o oder E) o beachtet
werden. Aus der Betrachtung der Winkelabhéngigkeit der einfallenden und
ausfallenden Strahlung, als gerichtetes Strahlenbiindel oder als Integral
iiber den Halbraum ergeben sich jeweils 4 Kombinationen, die analog zu

14 Das Symbol ,, 7% wird doppelt verwendet, fiir den Transmissionsgrad und die Dauer
des Laserpulses (sieche Abschnitte 4.4.4 und 5.1), die Bedeutung ergibt sich aus dem
jeweiligen Kontext.
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Emissions- und Absorptionsgrad definiert sind [9]. Dabei wird die folgenden
Nomenklatur verwendet, wobei x € {px, p, Tr, 7}

o gerichtet-gerichteter Reflexions- und Transmissionsgrad z',
e gerichtet-hemisphdrischer Reflexions- und Transmissionsgrad ',
o hemisphdrisch-gerichteter Reflexions- und Transmissionsgrad x=',

o hemisphdrisch-hemisphdrischer Reflexions- und Transmissionsgrad x=.

Teilweise werden in der Literatur auch noch ,konische“ Grofien betrachtet,
die sich aus der Integration tiber einen Teil des Halbraums ergeben, was zu
9 Raumrichtungskombinationen und insgesamt 18 verschiedenen Reflexions-
und Transmissionsgraden fithrt [60,61].

Dabei muss beachtet werden, dass alle integralen Grofien keine reinen
Probeneigenschaften sind, sondern von der spektralen oder raumlichen Ver-
teilung der einfallenden Strahlung abhéngen, was an 2 Beispielen erlautert
werden soll. So édndert sich zum Beispiel der Gesamt-Transmissionsgrad eines
Fensters in Abhéngigkeit der spektralen Verteilung der einfallenden Strah-
lung (siehe Abschnitt 6.2.3). Ebenso gilt im allgemeinen Fall pi™ # p3', da der
hemisphérisch-gerichtete Reflexionsgrad von der raumlichen Verteilung der
einfallenden Strahlung abhingt. Somit gilt p\™ = p3' nur fiir eine homogene
Bestrahlungsstérke oder falls py unabhingig vom Ein- und Ausfallswinkel
ist [9: S.73].

Fir die Reflexion ergeben sich die zwei Grenzfille einer vollkommen
»spekularen® oder , diffusen* Oberfliche. Fiir diese gilt [9]:

o Spekulare Oberfliche Im Fall einer spekularen Oberfliche, wie zum
Beispiel der eines Spiegels, gilt fiir den gerichtet-gerichteten spektralen

Reflexionsgrad
o (o 0N T)  fiir 9, = 9,
P (0,0, 00,07, A, T spetcutar = or =@+,
0 sonst
(2.43)
= px (2,0, A T )spetatar (2.44)

mit den Einfallswinkeln ¢ und ¢ und den Winkeln der reflektierten
Strahlung ¢, und ¢,. Daraus ergibt sich der aus der Strahlenoptik
bekannte Grundsatz, dass der Einfallswinkel gleich dem Ausfallswinkel
ist (¢, =19).
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o Diffuse Oberfliiche Eine vollkommen diffuse Oberflache reflektiert die
einfallende Strahlung gleichméflig in alle Raumrichtungen, es gilt also

p! (@7 197 Prs 191”’ )‘7 T)diffus - ‘)\‘(90’ 197 )‘7 T) (fur alle Prs 197’) ) (245)
- %[ p‘)\g(@u 197 /\7 T)diffus . (246)

Fiir einen sekundéren Lambert-Strahler (siehe Abschnitt 2.1.1), der
ebenfalls vollkommen diffus reflektiert, wird zusétzlich davon ausgegan-
gen, dass p'' unabhingig von den Einfallswinkeln ¢ und ¥ ist, sodass

P‘)\‘ ()\7 T)Lambert = 7711 P;\Q()H T)Lambert = % Pi‘ ()\a T)Lambert . (247)

Beziehungen zwischen den Probeneigenschaften Wie Abbildung 2.3
veranschaulicht, folgt aus der Erhaltung der Strahlungsenergie eines einfal-
lenden Strahls die grundlegende Beziehung [62]

1=a\(e,9,\T) + p (0,9, N T) +1"(0,9,\,T) . (2.48)

Fir eine opake Oberfliche, die keine elektromagnetische Strahlung passieren
lasst (1) = 0), gilt folglich

ax(p. 0, AT) =1 = p (9, 0, A T) . (2.49)

In seiner Arbeit zum Schwarzen Kérper (siehe Ref. [15] und Abschnitt 2.1.2)
hat Kirchhoff aus den thermodynamischen Grundgesetzen abgleitet, dass
fir einen opaken Korper im thermodynamischen Gleichgewicht gilt

6‘/\(@,19, AT = ozl\(go,ﬁ, AT .

| (2.50)
=1—p(p,0,\,T) (falls 7y =0).

Dieses sogenannte Kirchhoff’sche Strahlungsgesetz bildet die Grundlage ver-
schiedener Verfahren zur Emissionsgradmessung (siche Abschnitt 2.2.2) und
zur Berechnung des Strahlungsaustausches zwischen Oberflachen. Aufler-
halb des thermodynamischen Gleichgewichts kénnen Abweichungen von
dieser grundlegenden Beziehung auftreten, die durch eine ,,Umverteilung*
der Strahlungsenergie zustande kommen. Zum Beispiel wird bei der Pho-
tolumineszenz die Energie bei einer Wellenlange absorbiert und bei einer
grofferen Wellenldnge wieder emittiert.

Auflerdem ist eine Erweiterung des Kirchhoff’schen Strahlungsgesetzes
auf die integralen Groflen nur unter bestimmten Einschrankungen mog-
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=

P

Abb. 2.3: Skizze zur Beziehung zwischen Emission, Absorpti-
on, Reflexion und Transmission Die einfallende Strahlung (—)
wird an der Oberfliche teilweise diffus reflektiert (—), beim Durch-
dringen des Korpers wird ein weiterer Teil absorbiert und der rest-
liche Anteil der Strahlungsenergie verlisst den Korper als teilweise
diffuse Transmission (—). Aus der Energieerhaltung folgt somit

= a‘A + p‘f + T;\Q und nach dem Kirchhoff’schen Strahlungsgesetz
gilt auflerdem 5‘)\ = a‘/\.

lich (Details siche Ref. [8: Kap. 5.3.2] und [9: Tab. 3-2]). Entweder miissen
Forderungen an die rdumliche und spektrale Verteilung der einfallenden
Strahlung gestellt werden oder an die Oberfliche des Korpers. In der Pra-
xis ist die (ndherungsweise) Erfilllung der Oberflacheneingenschaften von
groflerer Relevanz, dabei existieren die folgenden Spezialfélle:

o Graue Oberfliche Beieinem Grauen Strahler ist der gerichtete spektra-
le Emissionsgrad unabhéngig von der Wellenlinge, d. h. £, (¢, 9, \, T) =
ex(@.9,T) = £'(,9,T), sodass

£'(p,0,T) = a'(p,9,T) . (2.51)

o Diffuse Oberfliche Bei einem vollkommen diffusen Strahler (Lambert-
Straler) ist der gerichtete spektrale Emissionsgrad unabhingig vom
Winkel, d. h. e\(o,9,\,T) = e,\(\, T) = e5(\, T), sodass

SO0T) = aS(\T) . (2.52)
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e Grauer Lambert-Strahler Fir die Kombination der beiden obigen
Falle héangt der gerichtete spektrale Emissionsgrad nur noch von der
Temperatur ab (e)(p, 9, A\, T) = e\(T) = &>(T)) und es gilt

e(T) = o (T) . (2.53)

Folglich stimmen mit dieser Einschrankung auch alle vier Emissions-
und Absorptionsgrade miteinander iiberein.

Die Naherung eines Lambert-Strahlers ist fiir reale Kérper mit matter Ober-
flache oft ausreichend genau, die Forderung einer zu vernachléssigenden Wel-
lenlangenabhéngigkeit des Emissionsgrades ist hingegen nur selten erfiillt [8].
Die starke Wellenlangenabhéngigkeit der spektralen Gréfien wird zum Teil
auch technisch ausgenutzt, zum Beispiel bei den Absorbern fiir Parabolrinnen-
Solarkraftwerke. Diese haben fiir das Sonnenspektrum einen hohen hemi-
sphéarischen Gesamt-Absorptionsgrad von a~(Ly(Sonne)) ~ 96 % und im
Gegensatz dazu einen geringen hemispharischen Gesamt-Emissionsgrad bei
ihrer Arbeitstemperatur von (L, s(350°C)) ~ 10% [63], wodurch die
Effizienz der Absorber erhoht wird.

Folgerungen fiir die Emissionsgradmessung Der Wert des Emissionsgra-
des wird hauptsachlich zur Korrektur einer radiometrischen Temperatur-
messung oder zur Berechnung und Simulation des Strahlungsaustausches
benotigt. Den groBtmoglichen Informationsgehalt besitzt naturgeméfl die
Winkel-, Wellenldngen- und Temperaturabhangigkeit des gerichteten spektra-
len Emissionsgrades. Je nach Anwendung gentigt haufig auch die Information
des normalen spektralen Emissionsgrades ¢} | (X, T'), da radiometrische Tem-
peraturmessungen meist senkrecht zur Oberfliche durchgefiihrt werden und
fiir Simulationen die Naherung eines Lambert-Strahlers oft ausreichend ist
(siehe oben). Auflerdem existieren fiir die Winkelverteilung des gerichteten
spektralen Emissionsgrades von Dielektrika und Metallen Vorhersagen aus
der klassischen Elektrodynamik [9: Kap. 4-6]. Diese konnen fiir eine Kurven-
anpassung verwendet werden, um die Winkelverteilung aus den Messungen
bei einigen diskreten Winkeln zu berechnen [64].

Da der gerichtet-gerichtete spektrale Reflexionsgrad py den diffus reflek-
tierten Anteil der einfallenden Strahlung nicht beinhaltet, kann dieser auch
nicht zur allgemeinen Berechnung des Emissionsgrades verwendet werden

ex(e, 9, A T) # 1 — p) (0,9, M, T) . (2.54)
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Somit ist die verhiltnisméBig einfache Messung von p, [60: Kap. 25.11] nicht
ausreichend zur Bestimmung des gerichteten spektralen Emissionsgrades. Nur
fiir den Spezialfall einer spekular reflektierenden Oberfliche gilt €} = 1 — p),
wie zum Beispiel die Messung eines Goldspiegels demonstriert [64].

2.2.2 Stand der Technik bei der Emissionsgradmessung

In diesem Abschnitt wird auf den Stand der Technik bei der Emissions-
gradmessung eingegangenen, dabei werden vor allem die prinzipiellen Mog-
lichkeiten und Grenzen der wichtigsten Methoden erldutert. Eine Ubersicht
findet man in den Referenzen [42,65-68]. Im Folgenden liegt das Augen-
merk auf der Emissionsgradmessung bei Temperaturen von tiber 1000 °C,
sodass kein Anspruch auf Vollstdandigkeit besteht. Die folgende Diskussi-
on der Messmethoden orientiert sich an der schematischen Ubersicht in

Abbildung 2.4.

[ Emissionsgradmessung ]

I
v v

[ Radiometrisch ] [ Kalorimetrisch ]
HL oeec) ) Pl Ao )05
—>[ Reflexion (p}*) ] —{ Statisch (£7) }

—>[Opt. Konstanten (n, kz)] —)[ Dynamisch (&%) }

Abb. 2.4: Methoden zur Emissionsgradmessung Bei den ra-
diometrischen Methoden wird die thermische Eigenstrahlung der Pro-
be oder die an ihr reflektierte elektromagnetische Strahlung gemessen.
Die kalorimetrischen Methoden beruhen hingegen auf der Anderung
der Probentemperatur aufgrund des Austauschs von Strahlungsener-
gie. Die blau hinterlegten Methoden ermoglichen die Messung des
gerichteten spektralen Emissionsgrades, die griin hinterlegten die des
hemisphérischen Gesamt-Emissionsgrades.

Direkte radiometrische Messung Die direkte Messung des spektralen ge-
richteten Emissionsgrades €\, geméf seiner Definition nach Gleichung (2.32),
durch den Strahldichtevergleich von Probe und Schwarzem Korper stellt eine
weit verbreitete Methode zur Emissionsgradmessung dar. Zwei Beispiele fiir
diese Methode sind der an Luft messende Aufbau der PTB [69, 70] und der
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PTB-Messplatz mit reduzierter Hintergrundstrahlung unter Vakuum [64,71].
Neben den Strahldichten der Probe und des Hohlraumstrahlers miissen bei
der direkten Methode unter anderem noch die Temperaturstrahlung des
Detektors und der Umgebung berticksichtigt werden [72]. Dies Methode
ermoglicht sehr geringe absolute Unsicherheiten, die, je nach Probe und
Wellenlénge, bei uges(ey) = 0,003...0,01 liegen [70]. Eine Ubersicht tiber
die verschiedenen technischen Aspekte der Realisierung dieser Methode, wie
z. B. Probenheizung, Messinstrumente usw. bietet der Artikel von Honner et
al. [68].

Derzeit sind bei den PTB-Messplédtzen Probentemperaturen bis ca. 600 °C
realisierbar [71]. Auch wenn andere Messplatze, die nach einem dhnlichen
Prinzip arbeiten, hohere Temperaturen erlauben [73-75], wird mit steigender
Temperatur die Bestimmung der Oberflichentemperatur der Probe zuneh-
mend unsicherer. Zum einen aus messtechnischen Griinden,'® zum anderen
wird die Extrapolation der Oberflachentemperatur aus der Temperaturmes-
sung im Innern der Probe zunehmend schwieriger, da der Warmetransport
durch Strahlung, der bei hohen Temperaturen an Bedeutung gewinnt, selbst
wieder vom Emissionsgrad abhangt.

Messung der Oberflaichentemperatur fiir die direkte Methode Fiir die
direkte Emissionsgradmessung bei Temperaturen tiber 1000 °C miissen alter-
native Methoden zur Messung der Oberflaichentemperatur verwendet werden,
die eine radiometrische Temperaturmessung ohne vorherige Kenntnis des
Emissionsgrades ermoglichen. Wie das nachstehende Beispiel zeigt, sind
dabei die Anforderung an die Bestimmung der ,wahren“ Temperatur recht
hoch, weshalb die im Folgenden kurz vorgestellten Methoden auch nicht sehr
weit verbreitet sind. Unsicherheiten bei der tiblichen Messung der Schwarzen
Temperatur (siehe Gleichung (2.22)) von u.(7s) = 0,1 % und bei der Er-
mittlung der wahren Temperatur von e (Twan:) = 0,5 % fiithren bei 1000°C
und einer Wellenldnge von 1064 nm bereits zu relativen Unsicherheiten des
Emissionsgrades von wu,q(g)) = 6 %, fast unabhéngig von dessen Wert.

o Eine Ubersicht von Methoden zur Reduktion des Emissionsgrad-Einflus-
ses in der Strahlungsthermometrie und zahlreiche weitere Quellen findet
man in den Referenzen [77,78]. Ein Beispiel ist die ,,Gold Cup“-Methode,
bei der ein Reflektor oberhalb des Messobjektes durch Mehrfachrefle-

15 Typ S und R Thermoelemente sind mit einer Toleranz von 0,2 % bis 1600 °C verwendbar,
die Typen G, C und D bis 2300°C allerdings mit einer Toleranz von 1% [76].
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xionen zur Erhohung des effektiven Emissionsgrades fithrt [79], im
theroretischen Idealfall bis ey 4 — 1.

Eine seit langem eingesetzte Moglichkeit zur Erhohung des effekti-
ven Emissionsgrades ist die Ausnutzung des Hohlraumeffektes [80],
indem z. B. eine Bohrung in der Probe als Hohlraumstrahler verwendet
wird [81-84] oder die Probe der Boden eines Hohlraums ist [85]. Der
Emissionsgrad kann dann aus den Schwarzen Temperaturen der Ober-
flache und des Hohlraums berechnet werden. Dabei ist die Isothermie
des Hohlraums von grofier Bedeutung [86], auBerdem kann die unter-
schiedliche Abstrahlung von Probenoberfliche () < 1) und Hohlraum
(€,e. — 1) zu Unterschieden in der als gleich angenommen Temperatur
fiihren. Eine Moglichkeit, dies zu reduzieren, ist die Abdeckung von
Probe und Hohlraum durch einen Reflektor, der erst unmittelbar vor
der Messung entfernt wird [87].

Die in der industriellen Anwendung teilweise zu findenden Verhdltnis-
Strahlungsthermometer beruhen auf der Annahme eines Grauen Strah-
lers mit gleichem Emissionsgrad bei den Messwellenldngen \; und A,
(ex(A1,T) = e5(X, T)) [42]. Diese Annahme wird in der Realitét je-
doch oft nicht erfiillt, was zusammen mit einer nicht vernachléssigbaren
Hintergrundstrahlung zu erheblichen Abweichungen bei der Temperatur-
messung fiithren kann [88]. Mehrwellenlangen-Strahlungsthermometer
reagieren auf diese Abweichungen vom theoretische Idealfall sogar noch
empfindlicher [88].

Eine deutliche Weiterentwicklung stellt die ,, Pyro-Reflektometrie*
dar, bei welcher die gerichtet-gerichtete spektrale Reflexion p) zwei-
er Laserstrahlen gemessen wird [89-91]. Unter der Annahme, dass
der diffuse Anteil der Reflexion wellenlangenunabhéngig ist [89], was
beispielsweise bei Probe mit einer strukturierten Oberfliche in der
GroBenordnung der Wellenldnge nicht der Fall ist, gilt

pr(A) _ p (M) oo 1 =&y (A)
pa(A2) 1 i (Ae) 1—ey(X2)

Annahme

(2.55)

Aus der Messung der spektralen Strahldichten bei A\; und Ay kann
somit die Temperatur der Probe berechnet werden. Eine verwandte
Methode basiert auf der Messung der gerichtet-gerichteten Reflexi-
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on in 2 senkrechten Polarisationsrichtungen und der Annahme einer
polarisationsunabhéngigen diffusen Reflexion [92].

o Unter dem Begriff |, Laser Absorptions-Strahlungsthermometrie®*® [93]
werden Methoden zusammengefasst, bei denen die Temperaturande-
rung der Probe durch die Absorption von Laserstrahlen verschiedener
Wellenlédngen ausgenutzt wird. Bei einer Variante wird so das Verhéaltnis
der spektralen gerichteten Absorptionsgrade bestimmt

ay(A) @50 ex(A1)
ay (M) ex(Aa)

(2.56)

sodass aus dem Verhaltnis der bei diesen Wellenléngen gemessenen
Strahldichten die Temperatur mit e (Twanr) = 0,5 % berechnet werden
kann [94].

Bei einer anderen Variante werden die Laser mit den Wellenlangen
A1/2 mit den Frequenzen vy, moduliert. Mit Lock-in-Verfahren wird

die Grofie

L/\()\la s, T)

C .
LA(>\2, U, T)

(2.57)
gemessen, sodass durch eine Ein-Punkt-Kalibrierung die Konstante
C' bestimmt werden kann [95]. Mit dieser Variante kann unabhingig
vom Emissionsgrad der Probe, reflektierter Umgebungsstrahlung und
der Transmission von Fenstern u. a. die wahre Temperatur der Probe

mit einer relativen Unsicherheit von e (Tyan:) =~ 0,5 % bestimmt
werden [96,97].

o Fir Dielektrika mit Orientierungspolarisation, wie einige Salze und
Keramiken, bietet die Christiansen-Wellenldnge ein weitere Moglichkeit
zur Messung der wahren Temperatur bzw. des Emissionsgrades [98,99].
Bei dieser materialspezifischen Wellenlénge Acy,. ist der Brechungsindex
n = 1 und der Extinktionskoeffizient k < 1, sodass eine Art Resonanz
auftritt und der gerichtete spektrale Emissionsgrad €\ (Acy..) = 1 ist
[100, 101]. In Halbleitern oder verunreinigten Dielektrika ist bereits
k #« 1 und somit e)(Acn.) < 1, sodass dieser Effekt nur fiir eine
eingeschrankte Materialklasse ausgenutzt werden kann [100].

16 engl.: Laser Absorption Radiation Thermometry (LART) oder Laser Emissivity Free
Thermometry (LEFT)
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o Am NIST'7 wird die Messung des gerichtet-hemisphérischen spektra-
len Reflexionsgrades zur Bestimmung des Emissionsgrades bei einer
Wellenldnge eingesetzt (siche néchster Absatz). Dadurch kann die
Oberflichentemperatur radiometrisch bestimmt werden und der gerich-
tete spektrale Emissionsgrad mit einer direkten Messung bis 1000°C
bestimmt werden [75,102].

Einer der Hauptgriinde dafiir, dass Methoden wie die Laser Absorptions-
Strahlungsthermometrie oder die Pyro-Reflektometie nicht so weit verbrei-
tet sind, ist die Messung von Strahldichte-Verhéaltnissen. Dadurch ist die
Sensitivitat der Temperaturmessung deutlich geringer als bei Strahlungsther-
mometern, die schmalbandig bei einer Wellenldnge arbeiten. Naherungsweise
gilt beispielsweise

L, (650 nm, 2000 K) ~ 64000 - Ly (650 nm, 1000 K)

2.
L,(650nm, 2000K) 99 L (650 nm, 1000 K) (2:58)

L(900 nm, 2000K) Lx(900 nm, 1000 K)

Somit fiihren z. B. gleiche Signal-Rausch-Verhéltnisse zu drastisch unter-
schiedlichen Unsicherheitsbeitragen.

Messung der Reflexion Wie schon im vorherigen Abschnitt 2.2.1 erlautert,
muss der gerichtet-hemisphérische spektrale Reflexionsgrad py~ gemessen
werden, um den gerichteten spektralen Emissionsgrad nach Gleichung (2.50)
zu berechnen. Dazu wird tiblicherweise die Reflexion eines modulierten La-
serstrahls in den Halbraum mit einer Ulbricht-Kugel gemessen und tiber
einen Lock-In-Verstiarker von der Temperaturstrahlung der Probe sepa-
riert [84,102-105]. Dabei wird die Reflexion haufig im Verhéltnis zu einem
Reflexionsstandard, z. B. aus Bariumsulfat, gemessen.

Idealerweise miisste sich die Probe, wie bei Raumtemperaturmessungen
[106], direkt an einer der Offnungen der Ulbricht-Kugel befinden. Bei hohen
Probentemperaturen ist dies jedoch nicht moglich, sodass ein Abstand
von wenigen Millimetern zwischen Probe und Kugel besteht [105] und die
reflektierte Strahlung nicht vollstindig ,eingefangen“ werden kann.

Diese Methode zur Emissionsgradmessung bei hohen Temperaturen bleibt
im Wesentlichen Pulsheiz-Experimenten vorbehalten, da bei statischen Ver-
suchsbedingungen der Energieeintrag auf die Ulbricht-Kugel zu grofl wére.

17 National Institute of Standards and Technology, USA, www.nist.gov
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Pulsheiz-Experimente erlauben auflerdem Messungen iiber den Schmelz-
punkt der Proben hinaus, sodass die Emissionsgradmessung zum Teil an der
bekannten Schmelztemperatur der Probe kalibriert* wird [104, 105]. Aller-
dings beschranken sich die mit dieser Methode untersuchbaren Materialien
im Hochtemperatur-Bereich (> 1000°C) auf Metalle.

Messung der optischen Konstanten Mit den Fresnel-Gleichungen kann
der gerichtet-gerichtete spektrale Reflexionsgrad p)\ aus den optischen Kon-
stanten (Brechungsindex n und Extinktionskoeffizient k) berechnet wer-
den [9]. Fir rein spekular reflektierende Proben, z. B. polierte Metalle, lasst
sich daraus der Emissionsgrad berechnen

- (244)
8‘)\ =1- p‘/\ = 1- p‘)\‘,spekular : (259)

Dieses Verfahren wird hauptséchlich bei Pulsheiz-Experimenten eingesetzt
[83,84,106-110]. Dabei werden die optischen Konstanten, wie bei der Ellip-
sometrie, iiber die polarisationsabhéngige Reflexion mit einem , Division-of-
Amplitude Photopolarimeter (DOAP)“ bestimmt.

Fiir polierte Proben wird dabei eine hohe Ubereinstimmung des Emissions-
grades mit anderen Messverfahren erreicht [83]. Bei rauen Oberflichen nimmt
der diffus reflektierte Anteil jedoch zu, sodass p) # p\~ ist und Abweichun-
gen tiber 35 % zu Emissionsgradmessung mit einer Ulbricht-Kugel auftreten
kénnen [106]. Insbesondere in Mikrosekunden-Experimenten ist auch die
Messung von fliissigen Metallen moglich. Hierbei sind keine Abweichungen
zu erwarten, da die Oberflache des fliissigen Metalls perfekt spekular ist, was
Emissionsgradmessungen in diesem sonst experimentell schwer zuganglichen
Bereich erlaubt [108-110].

Kalorimetrische Messmethoden Bei kalorimetrischen Messungen wird
iblicherweise der hemisphérische Gesamt-Emissionsgrad €= iiber das Stefan-
Boltzmann-Gesetz aus Gleichung (2.19) ermittelt. Dazu werden im We-
sentlichen die elektrische Heizleistung P, und die von der Probe mit der
Oberfliche Ao emittierte Strahlungsleistung Pr.q. = e~ 0 Ao T* verglichen.

Bei statischen Verfahren befindet sich die Probe und die Umgebung,
mit der Temperatur Ty, im thermischen Gleichgewicht, sodass vereinfacht
gilt [42: S.1234]

(2.60)

45



2 Grundlagen und Stand der Technik

Durch die Beriicksichtigung verschiedener Korrekturterme [111], konnen
so fiir den hemispharischen Gesamt-Emissionsgrad kleinere Unsicherheiten
erreicht werden als iiber die Messung des gerichteten spektralen Emissions-
grades und dessen Integration nach Gleichung (2.38) [64,111].

Dynamische Verfahren basieren auf dem zeitlichen Temperaturabfall %
der Probe mit bekannter Masse m und spezifischer Warmekapazitat c,.
Néaherungsweise gilt dabei fiir den hemisphérischen Gesamt-Emissionsgrad
[42: S.1234]

__ mg o
oA (TH—T¢) ot~

o

€

(2.61)

Eine mogliche Realisierung ist das Aufheizen der Probe und die anschlieBende
Entfernung des Ofens [112,113].

Fiir viele Anwendungen, wie die Strahlungsthermometrie oder Simulati-
onsrechnungen, ist allerdings der gerichtete spektrale Emissionsgrad eher
von Interesse. Auflerdem basieren die etablierten kalorimetrischen Verfahren
meist auf der Temperaturmessung mit Beriihrungsthermometern, sodass eine
Erweiterung auf Temperaturen deutlich iiber 1000 °C wiederum schwierig ist.

Eine Sonderform der kalorimetrischen Emissionsgradmessung ist die Mes-
sung des gerichteten spektralen Absorptionsgrades oy, der nach dem Kirch-
hoff’schen Strahlungsgesetz gleich dem gerichteten spektralen Emissionsgrad
ist. Dazu wird eine Probe mit bekannter Wérmeleitfahigkeit durch einen
kontinuierlichen Laserstrahl erwéarmt [114]. Im Gleichgewicht stellt sich
ein radialer Temperaturgradient ein, der proportional zum Emissionsgrad
ist [114]. Auch hier bleibt die Messung des Temperaturgradienten bei hohen
Temperaturen schwierig.

Zusammenfassung Trotz verschiedenster Ansétze gibt es derzeit keine
etablierte Methode, um den Emissionsgrad im Temperaturbereich iiber
1000°C fiir unterschiedlichste Materialien zu messen. Die direkte Messung
des Emissionsgrades liefert bei niedrigeren Temperaturen zwar die geringsten
Unsicherheiten, diese nehmen aber im Hochtemperaturbereich deutlich zu.
Die unterschiedlichen Methoden zur Kompensation des Emissionsgrades bei
der Temperaturmessung bieten zwar eine theoretische Losung. Wegen der
geringeren Empfindlichkeit ist es in der Praxis jedoch oft sehr aufwendig,
die notwendigen, kleinen Unsicherheiten bei der Bestimmung der wahren
Oberflachentemperatur zu erreichen. Andere Verfahren, wie die Messung von
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optischen Konstanten oder die Ausnutzung der Christiansen-Wellenlénge,
sind jeweils nur fiir bestimmte Materialklassen oder Probengeometrien an-
wendbar.

Fiir die Messung der Temperaturleitfahigkeit ist das im folgenden Ab-
schnitt 2.3 beschriebene Flash-Verfahren eine weit verbreitete Methode.
Deshalb soll in dieser Arbeit, eine neue, auf dem Laser-Flash-Verfahren
basierende Methode zur Messung des gerichteten spektralen Emissionsgrades
realisiert werden. Diese Methode ist eine Kombination aus radiometrischer
und kalorimetrischer Messung, wie in den Abschnitten 6.1.2 und 8.2.2 erléu-
tert wird.
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2.3 Temperaturleitfahigkeit und Flash-Verfahren

Wie schon in Kapitel 1 erwahnt, beruht die dynamische Emissi-
onsgradmessung auf dem Flash-Verfahren, das in Abschnitt 2.3.1
kurz erldutert wird. In Abschnitt 2.3.2 wird die Losung der
Wiérmeleitungsgleichung fiir den allgemeinen Fall des Flash-Ver-
fahrens vorgestellt.

Darauf aufbauend wird in Abschnitt 5.1 (Seite 103) die im Rah-
men dieser Arbeit angepasste Losung erldutert, die fir die Aus-
wertung der dynamischen Emissionsgradmessung notwendig ist.

2.3.1 Warmeleitungsgleichung und Grundidee des Flash-
Verfahrens

Das Flash-Verfahren wurde 1961 von Parker et al. [6] vorgestellt und hat sich
seitdem zu einer Standardmethode zur Bestimmung der Temperaturleitfahig-
keit entwickelt. Hier sollen nur die fiir diese Arbeit relevanten Entwicklungen
der Theorie kurz erldutert werden. Eine gute Ubersicht des theoretischen
und experimentellen Stands der Technik findet man in Ref. [4, 5].

Das Flash-Verfahren beruht auf der Losung der Warmeleitungsgleichung
fiir eine einfache Geometrie und der experimentellen Realisierung der an-
genommenen Randbedingungen. In ihrer allgemeinsten Form lautet die
Wiérmeleitungsgleichung

ﬁ , 0 i = Y. ,

o\ T) - (1) - 5 T 1) = V ((F,T) - VT(F 1)) + w(t) . (2.62)
Dabei ist T" die Temperaturverteilung innerhalb eines Korpers mit der Dichte
o, der spezifischen Warmekapazitit ¢ und der Warmeleitfahigkeit x und
w eine Leistungsdichte. Fir den real héaufig vorliegenden Fall raumlich
konstanter Materialparameter und kleiner Temperaturanderungen kann die
Temperaturabhéngigkeit von g, ¢ und s vernachlassigt werden und es ergibt

sich
0 - 7ot
8—T(F, t) = a V2T(7,t) + w(r,?) ,
t ) ec (2.63)
mit: a = — .

ocC
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Die so definierte Temperaturleitfihigkeit o kann somit als Diffusionskon-
stante zum Ausgleich einer inhomogenen Temperaturverteilung aufgefasst
werden.

In Abbildung 2.5 ist der prinzipielle Aufbau einer Messung nach dem Flash-
Verfahren zusammen mit den wichtigsten physikalischen Groflen dargestellt.
Die typischerweise scheibenférmige Probe hat die Dicke d, den Radius ry und
die Masse m. Sie besitzt zu Beginn des Experiments die Ausgangstemperatur
Ty und befindet sich im thermischen Gleichgewicht mit dem sie umgebenden
Ofen. Der Probe wird an der Vorderseite kurzzeitig die Warmeenergie ()
zugefithrt. Dies geschieht meist durch eine Blitzlampe oder einen Laserpuls,
daher spricht man auch vom ,Laser-Flash-Verfahren“. Diese Inhomogeni-
tat der Temperaturverteilung innerhalb der Probe gleicht sich geméf3 der
Wirmeleitungsgleichung (2.63) aus. Ublicherweise wird der zeitliche Verlauf
der Temperaturidnderung auf der Probenriickseite gemessen und daraus die
Temperaturleitfahigkeit o, wie im Folgenden erlautert, berechnet.

Bei der ersten Realisierung des Flash-Verfahrens durch Parker et al. [6]
wurde die Warmeleitungsgleichung (2.63) stark vereinfacht. Ausgehend von
der Annahme einer diinnen Probe, wurde nur der ein-dimensionale Fall
betrachtet. Wegen der sehr kurzen Erwiérmung kann naherungsweise der
Quellterm in der Differentialgleichung durch eine Randbedingung zum Zeit-
punkt ¢ = 0 ersetzt werden. Aus diesem Grund wurde auch davon ausge-
gangen, dass das Experiment adiabatisch verlduft, es also keine thermischen
Verluste am Rand der Probe gibt. Somit reduziert sich das Problem fiir die
Temperaturanderung AT mit AT =T — T} auf

) ik
aAT(Z, t) = @AT(Z,t) N
) d
9 _9 _ 2.64
5 AT(0.) = S-AT(d,1) =0, (2.64)
AT(0,0) = £
mc

Die Losung dieses ein-dimensionalen, adiabatischen Problems ist neben
zahlreichen anderen im Buch von Carslaw und Jaeger [115: S. 101] zu finden.
Wegen der geringen Eindringtiefe des erwarmten Probenbereichs kann diese
Losung weiter vereinfacht werden und es ergibt sich schlieSlich fir die
Anderung der Temperatur an der Probenriickseite [6: Gl. (3)]*®

18 Geénderte Nomenklatur beachten (,,Q* ist in Ref. [6] eine Flachenenergiedichte).
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Detektor

Ofen

Laser

Abb. 2.5: Prinzip des Laser-Flash-Verfahrens Die Probe wird
durch einen kurzen Strahlungsblitz (,,Flash®) iiber die Gleichgewichts-
temperatur Ty hinaus erwarmt. Aus dem zeitlichen Verlauf der resul-
tierenden Temperaturdnderung kann die Temperaturleitfahigkeit o
berechnet werden. Die Probe wird neben den abgebildeten geometri-
schen Grolen durch ihre thermophysikalischen Eigenschaften (siehe
Text) charakterisiert.

Die obere Abbildung zeigt eine typische Messkurve der Temperatur auf
der Probenritickseite T'(t) = Ty + AT(t) (—) und den theoretischen,
adiabatischen Verlauf AT,q,. (— —). In der unteren Abbildung ist der
Laserpuls mit der Energie £, und der Dauer 7 dargestellt.

n-T

ATPker (g ¢) = © (1—1—22(—1)”@@[—& : 24) : (2.65)

mc d?

Auf Grund der oben beschriebenen Vereinfachungen haben die nach dieser
einfachen Losung analysierten Flash-Experimente jedoch nur eine begrenzte
Genauigkeit. Fiir die dynamische Emissionsgradmessung ist besonders der
maximale adiabatische Temperaturhub AT,q, = ATY¥*r(d ¢+ — o0) von
Bedeutung

20
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AT, = Q : (2.66)
mc

Neben weiteren Effekten sind in der Praxis gerade bei hohen Temperaturen
die Strahlungsverluste unvermeidlich und nicht zu vernachléssigen. Der
idealisierte Grenzfall nach Gleichung (2.65) wird somit nicht erreicht. Folglich
ist auch AT,qp,. in der Praxis nicht so leicht zugédnglich und kann nur durch
eine Auswertung unter Berticksichtigung aller auftretenden Effekte ermittelt
werden. Diese Auswertung beruht auf den Weiterentwicklungen zur Theorie

des Flash-Verfahrens, die im folgenden Abschnitt beschrieben werden.

2.3.2 Weiterentwicklung des Flash-Verfahrens

Eine wesentliche Weiterentwicklung der Theorie des Flash-Verfahrens besteht
in der Losung der radialsymmetrischen, drei-dimensionalen Warmeleitungs-
gleichung und der Berticksichtigung von Wéarmeverlusten am Rand der Probe
durch Cape und Lehman [116]. Die fiir eine effiziente Auswertung wichtigen
Néherungen der dort auftretenden transzendenten Gleichungen wurden in
Ref. [117,118] weiter verbessert. Das Modell von Cape und Lehman wird mit
den in Ref. [118] vorgestellten numerischen Verbesserungen in der Software
aktueller kommerzieller Laser-Flash-Geréte eingesetzt und ist der aktuell am
stiarksten verbreitete Auswertealgorithmus [5]. Die Néherung fir Z,(Y,)*?
wird auch in dieser Arbeit verwendet (siche Anhang A.2).

Bei der dynamischen Emissionsgradmessung muss der Laser die Probe
leicht unterstrahlen (siehe Abschnitt 4.3), sodass keine vollstandig homogene
Erwarmung der Probe moglich ist. Die vollstandig homogenen Erwéarmung
ist jedoch eine der Randbedingungen des Cape-Lehman-Modells, sodass all-
gemeinere Losungen der Warmeleitungsgleichung verwendet werden miissen.

In der Arbeit von Watt [119] werden Losungen der Warmeleitungsglei-
chung aus dem Buch von Carslaw und Jaeger [115] diskutiert und auf die
Bedingungen des Flash-Verfahrens angewendet. Dies schliefit auch eine inho-
mogene, radialsymmetrische Probenerwarmung mit ein. Im Grenzfall einer
homogenen Erwérmung geht die dort vorgestellte Losung in das Cape-Leh-
man-Modell tiber [119: Gl. (33)]. In Ref. [120] wird eine theoretische Losung
fiir nicht-radialsymmetrische Energieprofile diskutiert, die jedoch weniger
praxistauglich ist. Eine experimentelle Untersuchung des Einflusses einer
inhomogenen Probenerwirmung auf die Messung der Temperaturleitfihigkeit
findet man in Ref. [121,122].

19 Z,(Y,) entspricht X,,(Y;) in Ref. [118].
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Im Folgenden werden die fiir diese Arbeit relevanten Ergebnisse aus der
Arbeit von Watt [119: Gl. (1) ... (17)] zusammengefasst und an die Mess-
bedingungen der dynamischen Emissionsgradmessung angepasst. Die zu
losende Differentialgleichung lautet unter der Annahme moderater Tempera-
turdnderungen in Zylinderkoordinaten (vgl. Gleichung (2.63))

0 92 10 1 02 0? w(r, o, z,t
aT(T,gp,z,t) =a|55 + o + 295 + 9.2 T(r,p,z,t)+ wir ¢, 2,1) ;OC ) :
(2.67)

Im Folgenden wird von einer radialsymmetrischen Temperaturverteilung
ausgegangen, die sich aus einem stationiaren Anteil 7j und einem dynamischen
AT zusammensetzt

T(r,p,z,t) =To(r,z) + AT (r, 2, t) . (2.68)

Da die Leistung des Strahlungspulses wy nur in einem sehr diinnen Bereich
an der Vorderseite der Probe (z = 0) absorbiert wird, lasst sich die allgemeine
Leistungsdichte w unter den Bedingungen des Flash-Verfahrens vereinfachen

W — Z’Z 4 (r) 8,(0) qu(t) | (2.69)

mit: ¢;(0 <t <7)#0, sonst ¢;(t) =0 . (2.70)

Dabei sind g, und ¢; dimensionslose, normierte Funktionen, welche die
jeweiligen Verteilungen des kurzen Heizpulses, mit der Dauer 7, unabhéngig
voneinander angeben und 0, die Dirac’sche Delta-Distribution. Somit ist
To(r, z) die Losung der Differentialgleichung vor dem Heizpuls (¢ < 0) und
nachdem dessen Einfluss abgeklungen ist (7 < t).

Nur die dynamische Losung AT wird experimentell ausgewertet und hier
weiter diskutiert. Mit dem Produktansatz AT'(r, z,t) = AT,(r,t) - AT,(z,t)
ergeben sich die folgenden Randwertprobleme. Fiir den Anteil axial zur
Probe im Bereich 0 <t und 0 < z <d

2

Aoty =a L AT (2 0) + ;"2 5.(0) qu(t)

ot 072

0 Y,

5. AT:(0,1) = —Z AT(0,1) , (2.71)
0 Y,
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Analog ergibt sich fiir den radialen Anteil im Bereich 0 < ¢ und 0 < r < rg

D ATty = [ i ] AT r0) + 2 () ).

(2.72)
or
AT, (r,0)=0.

QATT(TQ,t) = —E ATT<T0,t) s
To

Dabei sind Y, und Y, die faziale bzw. radiale Biot-Zahl, die den Wérmeiiber-
gang am Rand der Probe charakterisieren. Ihre physikalische Bedeutung
im Rahmen der dynamischen Emissionsgradmessung wird in Anhang A.1
erldutert. Sie konnen als allgemeine dimensionslose Verlustparameter ver-
standen werden, die den Wéarmetransport sowohl durch Strahlung als auch
durch Konvektion und Warmeleitung zum Probenhalter beschreiben (siehe
Anhang A.1 ab Seite 239). Thre konkreten Werte ergeben sich somit als
Uberlagerung der verschiedenen Warmetransportmechanismen und werden
spater durch eine Parameteranpassung an die Messwerte bestimmt.

Die Losungen der beiden Randwertprobleme (2.71) und (2.72) werden in
der Arbeit von Watt [119] diskutiert. Als kombinierte Losung des axialen und
radialen Anteils ergibt sich schliellich fiir die normierte Temperaturianderung
(vgl. [119: Gl. (31), (33a)])2°

ATA<Tt) = 3 Cul2) D) [ alt) expla(t V)]t (2.73)

i,n:l 0

Der Entwicklungskoeffizient fiir den axialen Anteil C,(z) kann gegeniiber
den Koeffizienten aus Ref. [119: Gl. (20a)] vereinfacht werden, da hier da-
von ausgegangen wird, dass sich die fazialen Biot-Zahlen fiir Vorder- und
Riickseite nicht unterscheiden

B 27, (Zn cos (an) + Y, sin (an))

Chn
(Z) Zn2+2}/z+}/z2

(2.74)

Der radiale Entwicklungskoeffizient D;(r) und der Faktor im Exponenten
der Reihenentwicklung w;, sind wie folgt definiert

2Jo (RiL) ot r!
Di(r) = o /—T’J R ar 2.75
(T) JO(RZ)Z + Jl(Rz)Q J 7“8 q (T> O( 7"0) r ( )

20 Nomenklatur angepasst.
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R 7}
Dabei sind die Funktionen Jy und J; die ganzzahlige Bessel-Funktionen
erster Gattung. Die Funktionen R;(Y;) und Z,(Y,) hdngen von den Biot-
Zahlen ab und sind die positive Losungen (i,n = 1,2, ...) der transzendenten

Gleichungen

(22— Y2?)tan(Z,) =22, Y. , (2.77)
R Ji(R) =Y, Jo(R;) . (2.78)

Mit den Gleichungen (2.73) bis (2.78) ist die dynamische Komponen-
te der Temperaturverteilung AT (r, z,t) vollstdndig beschrieben. Fiir die
praktische Anwendung bei der dynamischen Emissionsgradmessung miissen
die auftretenden Integrale und transzendenten Gleichungen geldst und die
Parameter der Randbedingungen (z. B. ¢:(¢) und ¢.(r)) bestimmt werden.
In Abschnitt 5.1 (ab Seite 103) und in Anhang A.2 und A.3 wird die dazu

erarbeitete Losung erlautert.
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2.4 Grundlagen der Laserenergiemessung

In diesem Abschnitt werden die Grundlagen der in dieser Arbeit
verwendeten Messgerate und ihrer Kalibrierung kurz erlautert.
Zur Messung von Laserstrahlung mit hoher Leistung oder hoch-
energetischen Pulsen werden tiblicherweise thermische Empfianger
verwendet, da diese eine hohe Zerstorschwelle besitzen.

In einem thermischen Empfanger fithrt die absorbierte elektromagnetische
Strahlung zur jouleschen Erwérmung des Absorbers, die anschliefend in ein
elektrisches Messsignal umgewandelt wird. Zur Erfassung der Temperatur-
anderung konnen verschiedene Effekte ausgenutzt werden. Bei Bolometern
wird der temperaturabhingige Widerstand gemessen. Bei pyroelektrischen
Empfingern fiihrt die Temperaturinderung zur Anderung der Oberflichen-
ladung eines permanent polarisierten Materials, dies kann tiber die Ladung
eines Kondensators erfasst werden. Pyroelektrische Detektoren sind beson-
ders fir die Messung gepulster Laserstrahlung verbreitet [123]. Die in dieser
Arbeit verwendeten Thermosaulen nutzen den Seebeck-Effekt aus und ver-
stiarken das Signal, indem zahlreiche Thermoelemente elektrisch in Reihe und
thermisch parallel verschaltet werden (siche Abbildung 2.6a). In einem Ther-
moelement fiihrt die temperaturbedingte Verschiebung der Fermi-Energie zu
einer Thermospannung zwischen zwei verbundenen unterschiedlichen Leitern,
zwischen deren Enden eine Temperaturdifferenz herrscht.

Durch ihr Messprinzip besitzen Thermosaulen mehrere fiir die Emissions-
gradmessung positive Eigenschaften. Es werden nur Temperaturdifferenzen
zwischen dem durch den Laser erwirmten Absorber und der durch Kiihlrip-
pen auf Raumtemperatur gekiithlten dufleren Warmesenke gemessen (siehe
Abbildung 2.6). Deshalb sind Thermoséaulen unempfindlich gegeniiber mo-
deraten Schwankungen der Raumtemperatur [123]. Auflerdem konnen die
Absorber aus Metallen mit hoher Warmeleitfihigkeit und einer geeigneten
Beschichtung hergestellt werden, sodass auch sehr hohe Laserleistungen den
Absorber nicht beschiadigen. Thermoséulen verfiigen iiber eine vergleichs-
weise hohe Langzeitstabilitat, weshalb sie auch in einem internationalen
Ringvergleich zur Messung der Strahlungsleistung von Hochleistungslasern
verwendet wurden [124]. Allerdings fithrt dieser Aufbau auch zu einer hohen
Zeitkonstante bei der Messung von Einzelpulsen im Bereich von mehreren Se-
kunden, die bei der neuartigen Methode der Emissionsgradmessung beachtet
werden muss (siehe Abschnitt 4.1.1).
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elektr. Anschluss N
(a) Riickseite des Absorbers (b) Foto des 300 J-Messkopfes

Abb. 2.6: Funktionsprinzip einer Thermosiule (a) Die mit-
tig absorbierte Laserstrahlung fithrt zur jouleschen Erwarmung des
Absorbers und zu einem Temperaturgradienten gegeniiber dem Rand.
Dies wird iiber die elektrisch in Reihe und thermisch parallel ver-
schalteten Thermoelemente gemessen. (b) Im Foto sind der spektral
graue Absorber und die Kiihlrippen, die als Warmesenke dienen, zu
erkennen.

Fir die Kalibrierung der in dieser Arbeit verwendeten Messgeréite werden
bei der der Arbeitsgruppe fiir Laserradiometrie der PTB sogenannte Strah-
lungskalorimeter verwendet [124-126]. Dabei handelt es sich ebenfalls um
thermische Empfinger, die im Gegensatz zu den kommerziellen Sensoren [127]
einen Absorptionsgrad von iiber 99 % besitzen. Dies wird entweder durch die
Geometrie der absorbierenden Oberflache in Kegelkalorimetern [126] oder
durch einen Volumenabsorber bei Glasscheibenkalorimetern [125] erreicht.
Die Kalorimeter konnen auflerdem elektrisch beheizt werden, sodass die aus
einer bekannten elektrischen Heizleistung resultierende Temperaturerhohung
zur Charakterisierung der Linearitat bzw. die elektrische Empfindlichkeit die-
ser Normale genutzt werden kann [126,128]. Durch eine zusétzliche Messung
des spektralen Absorptionsgrades muss nur noch ein konstanter Korrektur-
faktor bestimmt werden, der unabhéngig von Leistung, Temperatur und
Wellenlénge ist [126]. Dies geschieht iiber einen sogenannten Silizium-Trap-
Detektor, der an einem Kryoradiometer, dem Primarnormal der PTB fir
Strahlungsleistung [129,130], kalibriert wurde.
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2.5 Grundlagen der Unsicherheitsabschdatzung

Fir die in dieser Arbeit entwickelte Methode zur Emissionsgrad-
messung ist die Unsicherheitsabschatzung nicht trivial, da in die
Messergebnisse zum Beispiel die Parameter einer Kurvenanpas-
sung und die numerische Losung eines transzendenten Gleichungs-
systems einflieSen und die Unsicherheitsbeitrédge somit numerisch
bestimmt werden miissen. Deshalb werden im folgenden Ab-
schnitt 2.5.1 neben der Nomenklatur die notwendigen Verfahren
zur Unsicherheitsabschatzung erlautert. Im Abschnitt 2.5.2 wer-
den die klassische Methode zur Unsicherheitsfortpflanzung und
auch eine Methode fiir die hier vorliegenden nicht trivialen Falle
vorgestellt.

Die Grundlagen der im Folgenden erlduterten Methoden zur Unsicherheits-
abschatzung bilden der ,Guide to the Expression of Uncertainty in Mea-
surement® (GUM) [131] und seine Ergdnzungen [132-134]. Der GUM ist
ein international anerkannter Leitfaden zur Analyse und Berechnung von
Messunsicherheiten. Er wird vom , Joint Committee for Guides in Metrology*
(JCGT),?! einem Zusammenschluss internationaler Metrologievereinigungen,

2

erstellt und wurde in internationale ISO-Normen?2? iibernommen. Die in

dieser Arbeit verwendete Nomenklatur ist in Tabelle 2.1 zusammengefasst.

2.5.1 Grundidee und Unsicherheit einer GroBe

In den GUM-Dokumenten [131-134] wird von der, auf dem Bayes’schen
Wahrscheinlichkeitsbegriff basierenden, Annahme ausgegangen, dass der
ywahre Wert®“ einer physikalischen Grofle X prinzipiell nicht bekannt ist,
sondern nur ein Schatzer x mit einer zugeordneten Unsicherheit «'(x), sodass
mit einer gewissen Wahrscheinlichkeit gilt

X ex—d(x), z+u(x)]. (2.79)
Wiederholungsmessungen Fiir Wiederholungsmessungen, die nur rein

statistischen, unkorrelierten Schwankungen unterliegen, kann meist von einer
Normalverteilung der Messwerte mit der Standardabweichung o ausgegangen

21 Informationen zum JCGT: http://www.bipm.org/en/committees/jc/jcgm/
22 [ISO/IEC Guide 98-3], [ISO/IEC Guide 98-3-1] und [ISO/IEC Guide 98-1]
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werden. Die Wahrscheinlichkeit P, einen Messwert x; im Intervall [a,b] zu
erhalten, betrigt somit

b
1 (7 — X)? .
Der Erwartungswert von X ist daher gleich dem Mittelwert aus n Messungen
_ 1
E(X)=7=— ij (2.81)
n

und die zugeordnete Unsicherheit u/(X) ist gleich der Standardabweichung
des Mittelwertes s(7;)

/ —u’f:sfzs(xj)
u'(X) = u'(z;) (T5) NG

’ (2.82)
mit s(z;) = E(0) = \/ 54 Yla; ~ 7).

Dabei ist die empirische Standardabweichung s(z;) gleich dem Erwartungs-
wert der Standardabweichung E(¢) und errechnet sich aus der korrigierten
Stichprobenvarianz s?(z;).2* Im Folgenden wird zur sprachlichen Vereinfa-
chung nicht weiter zwischen den Parametern der Verteilungsfunktion (X, o),
deren Erwartungswerten (E(X),E(0)) und deren Realisierung (77, s(z;))
unterschieden.

Angaben aus anderen Quellen Bei Angaben von Messwerten oder Kor-
rekturen aus anderen Quellen, wie zum Beispiel vorherigen Messungen
oder Literaturangaben, werden die zugrundeliegende Wahrscheinlichkeits-
verteilung und deren Parameter abgeschéatzt. Darin kommt der Bayes’sche
Wahrscheinlichkeitsbegriff zum Ausdruck, der von einem Grad des Vertrau-
ens [131: S.7] ausgeht und nicht vom Grenzwert relativer Haufigkeiten,
wie in der klassischen Haufigkeitsstatistik. Die Unsicherheit u/(X;) ist die
Standardabweichung der nach den vorliegenden Informationen zugeordneten
Wahrscheinlichkeitsverteilung.

Die in der Praxis relevanten Verteilungen sind in Ref. [133: Kap.6.4]
zusammengefasst. Zum Beispiel kann fiir das Ergebnis einer vorherigen
Messung mit dem Ergebnis x 4+ «/(x) von einer Normalverteilung mit der
Standardabweichung o = «/(z) und dem Erwartungswert z ausgegangen

23 Der Faktor ﬁ resultiert aus der Verwendung des Stichprobenmittelwertes T; anstelle

des unbekannten Mittelwertes der Grundgesamtheit X.
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werden. Bei einer Eichung oder der Anzeigegenauigkeit eines digitalen Mess-
gerites ergibt sich eine Gleichverteilung der Wahrscheinlichkeit auf dem
Intervall [x — Aa; z + Aa] mit der Unsicherheit

_
V3

und dem Erwartungswert x. Fiir eine Digitalanzeige ergibt sich somit entspre-

chend ihrer Auflésung eine Unsicherheit der Ablesung von u'(x) = i)/’% ~ 0,3

bezogen auf die letzte Ziffer der Digitalanzeige, z. B. 123,4 + 0,03.

u'(z) (2.83)

2.5.2 Unsicherheitsfortpflanzung

Grundlage der Unsicherheitsfortpflanzung ist ein mathematisches Modell fiir
die Messung der physikalische Groflen Y und deren Eingangsgrofien X;

Y = f(X1,..., Xn) . (2.84)

Dabei ist unter dem mathematischen Modell nicht zwingend eine explizite
Funktion zu verstehen, sondern auch eine implizite Funktion?* méglich. Der
Wert des Ergebnisses y ergibt sich aus den Werten der Eingangsgrofien x;,
wie zu erwarten, aus y = f(x1,...,zy). Fir die Berechnung der Gesamtun-
sicherheit uges (y) aus den Unsicherheiten der EingangsgroBien u,(x;) gibt es
verschiedene Methoden, die im Folgenden kurz beschrieben werden.

Klassische Unsicherheitsfortpflanzung Im GUM [131] und seiner Erlau-
terung [132] wird die klassische Fortpflanzung der Unsicherheiten fiir ein
mathematisches Modell beschrieben, das sich durch eine explizite, mehrfach
stetig differenzierbare Funktion f ausdriicken lasst. Es wird davon ausge-
gangen, dass die Unsicherheit einer Eingangsgrofie klein gegeniiber ihrem
Wert ist, sodass der Einfluss auf den Funktionswert also auch nur in einer
kleinen Umgebung untersucht werden muss. Daher kann die Funktion durch
ihre Linearisierung bzw. die Taylor-Reihe 1-ter Ordnung angenahert werden.
Daraus folgt fiir den Unsicherheitsbeitrag von z; zu y

0 :
uy(z;) = o flz, ..o x,) - u'(x;) . (2.85)

24 Diese implizite Funktion ist allgemein durch die eindeutige Losung eines Gleichungs-
systems m-ter Ordnung F,,(Y, X1,..., Xn) = 0 definiert.
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Tab. 2.1: Zusammenfassung der Nomenklatur von Unsicher-
heitsangaben Es sei Y eine physikalische Grofle, die von den Ein-
gangsgrofen X; = x; +u'(x;) abhingt: Y = f(Xy,..., Xy). Dabei hat
die Grofle X; mit einer Unsicherheit von u/(x;) den Wert ;. Analog
sind die folgenden Unsicherheitsangaben zu verstehen.

Symbol  Beschreibung Einheit
u'(x;) Unsicherheit der Eingangsgrofie z; ;]
uly(z;)  relative Unsicherheit der Eingangsgrofie z; —
wy(2;) Unsicherheitsbeitrag von x; zu y Y]
Uy rel(z;) relativer Unsicherheitsbeitrag von z; zuy — —
Uges(y) ~ Gesamtunsicherheit von y [y]
Urel (V) relative Gesamtunsicherheit von y —
Ugs(y)  erweiterte Gesamtunsicherheit” von y [y]

* Der Erweiterungsfaktor ist k¥ = 2, wenn es nicht anders angegeben ist.

Sind die betrachteten Wahrscheinlichkeitsverteilungen fiir die Eingangs-
groBen X; unkorreliert, ist die Varianz o2 der Verteilung von Y die Summe
der Varianzen der einzelnen Beitrage X;. Daraus folgt fiir die Unsicherhei-
ten u'(z;) = \/o%(z;), dass sich die Gesamtunsicherheit oder kombinierte
Unsicherheit uges (y) wie folgt ergibt

Uges(Y) = Jguz(xl) = $Z (88351 flxy, ... xy) u/(g;)) . (2.86)

i=1

Aus der Addition der Quadrate der Unsicherheitsbeitriage folgt, dass einzelne
grofle Unsicherheitsbeitrage die Gesamtunsicherheit dominieren kénnen, wéh-
rend die anderen Beitrdge kaum ins Gewicht fallen (siehe z. B. Abbildung 5.6
auf Seite 130). Zur Analyse des Einflusses der einzelnen Unsicherheitsbeitra-
ge u,(x;) kann der Quotient (u,(z;)/uges(y))? herangezogen werden (siehe
Abschnitt 8.3).

Unsicherheitsfortpflanzung bei nicht-differenzierbaren Modellen Fiir
nicht-differenzierbare oder implizite mathematische Modelle kénnen die
Unsicherheitsbeitrage der einzelnen x; nicht einfach nach Gleichung (2.85)
berechnet werden. Eine Moglichkeit der Berechnung ist die Nutzung von
Monte-Carlo-Verfahren [133]. Bei diesen wird das mathematische Modell
wiederholt fiir zufillige Eingangswerte ausgewertet, deren Verteilung ih-
rer jeweiligen Unsicherheit entspricht. Aus der Verteilung der numerischen

60



2.5 Grundlagen der Unsicherheitsabschétzung

Ergebnisse konnen der Mittelwert, die Standardabweichung und Uberde-
ckungsintervalle (siehe unten) von Y berechnet werden. Fiir eine hinreichende
numerische Genauigkeit sind dabei oft mehrere 100 000 Auswertungen des
mathematischen Modells notwendig [135].

Da einige der Berechnungen im Rahmen dieser Arbeit sehr zeitaufwendig
sind,?® musste hier ein anderer Weg gewihlt werden. Im GUM wird die
numerische Berechnung der Unsicherheitsbeitrége tiber eine Variation der
Funktionswerte vorgeschlagen [131: Kap. 5.1.3]

uy(z;) = 5| fl@r . xi+ule) . oay) — flo.oap—ul(a) ..oy -
(2.87)

Dies ist das numerische Aquivalent zur experimentellen Ermittlung der
Unsicherheitsbeitrage durch die getrennte Variation der experimentellen
Parameter nach Ref. [131: Kap. 5.1.4]. Fiir die Berechnung der Gesamtunsi-
cherheit gilt Gleichung (2.86) unverandert

Uges(Y) = W : (2.88)

Diese Methode liefert zu einem Monte-Carlo-Verfahren vergleichbare Er-
gebnisse, wenn der (implizite) funktionale Zusammenhang f mit ausreichen-
der Genauigkeit linearisierbar ist, jedoch mit einem erheblich geringeren
Zeitaufwand. Die Forderung der Linearisierbarkeit musste auch schon bei
der klassischen Berechnung der Unsicherheitsbeitrége nach Gleichung (2.85)
gestellt werden, da nur die erste Ableitung der Funktion berticksichtigt wird.
Wie sich bereits bei der klassischen Unsicherheitsberechnung zeigt, ist diese
Forderung in der Praxis meist erfiillt (siehe auch Abschnitt 9.1).

Zusammenfassung mehrerer Ergebnisse Teilweise ist es bei Wiederho-
lungsmessungen nicht sinnvoll, gleich die Eingangsgrofien zu mitteln, sondern
zunachst einen Satz von Ergebnisgrofien zu berechnen und diesen anschlie-
Bend auszuwerten. Dies ist der Fall, wenn sich externe Parameter &ndern
und zu Anderungen der EingangsgroBen fithren, sich jedoch nicht auf die
Endergebnisse auswirken. Hierbei wiirde eine sofortige Mittelung tiber die
veranderlichen Eingangsgrofien zu einer unnoétig groflen Unsicherheit des
Endergebnisses fiihren.

25 Die Berechnung der in Abbildung 6.6(b) auf Seite 171 dargestellten Funktion zur
Korrektur der Ofenstrahlung dauert aktuell ca. 1 Stunde, sodass fiir Monte-Carlo-
Berechnungen, auch mit einer Optimierung, ca. 10000 Stunden notwendig wéren.
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Liegt ein Satz von m Ergebnisgréfien y; mit ihren Unsicherheiten uges (i)
vor, so konnen diese nach dem Prinzip von Ringvergleichen ausgewertet
werden. In diesen wird der ,key comparison reference value* aus dem ge-
wichteten Mittel der Ergebnisse der einzelnen Teilnehmer ermittelt [136].
Analog gilt fir das zusammengefasste Endergebnis y*

* uges (yl) ges (ym)
T2 () o+ 12 (ym)

(2.89)

Die Berechnung der Unsicherheit von y* kann allerdings nicht nach
Ref. [136] durchgefiihrt werden. Im Gegensatz zu einem Ringvergleich sind
die einzelnen Ergebnisgrofien nicht unabhéngig voneinander, da sich zum
Beispiel Korrekturen auf alle Werte gleich auswirken. Deshalb kann die
Unsicherheit des Gesamtergebnisses auch nicht wesentlich kleiner als die der
einzelnen Ergebniswerte sein.

Fir die Berechnung der Unsicherheit des Gesamtergebnisses tges (y*) wird
in dieser Arbeit die Methode der Varianzzerlegung [137: S.44] aus der
klassischen Héufigkeitsstatistik auf den Bayes’sche Wahrscheinlichkeitsbegrift
iibertragen. Die Varianzzerlegung erlaubt die Berechnung der Gesamtvarianz

o2, von klassierten Zufallsdaten aus den Varianzen der einzelnen Klassen o3

ges.
und den Klassenmittelwerten 7. Kann man von gleich méchtigen Klassen
ausgehen, was einer gleichen Anzahl von Freiheitsgraden der Ergebniswerte

entspricht, vereinfacht sich die Varianzzerlegung [137: S. 44] zu

m m
ges = Z Z Ty — (L‘k . (290)
k=1 k=1
Tintern Textern

Die interne Varianz o2 ist die mittlere Varianz innerhalb der Klassen und

intern
die externe Varianz o2

extern

die Varianz zwischen den Klassenmittelwerten.
Ubertragen auf die Berechnung der Unsicherheit des Gesamtergebnisses aus
den m Ergebnisgrofien y, ergibt sich mit der empirischen Standardabwei-
chung o aus Gleichung (2.82)

Uges (Y J Zuges yk) + 2(yx) - (2.91)

Bei der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Methode zur Emissions-
gradmessung werden iiblicherweise mehrere Messung bei einer Temperatur
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2.5 Grundlagen der Unsicherheitsabschétzung

mit unterschiedlichen Energien des Laserpulses durchgefithrt. Das Gesamter-
gebnis fiir diese Temperatur wird aus den Ergebnissen der Einzelmessungen
nach dem eben beschriebenen Schema berechnet (siche Abschnitt 7.3).

Uberdeckungsintervall und erweiterte Unsicherheit Fiir die praktische
Interpretation eines Ergebnisses y mit seiner zugeordneten Unsicherheit
Uges(y) wird in der Regel eine erweiterte Unsicherheit Uyes(y) mit

Uges.<y) =k- uges.(y) (292)

angegeben. Der Erweiterungsfaktor k£ wird dabei so gewéhlt, dass sich der
,wahre Wert“ der Gréfie mit einer angegebenen Uberdeckungswahrschein-
lichkeit im Intervall [y — Uges(y); ¥ + Uges(y)] befindet.

Bei dem Endergebnis einer Messung kann aufgrund der Zentralen Grenz-
wertsatze meist davon ausgegangen werden, dass die Wahrscheinlichkeits-
verteilung annédhernd eine Normalverteilung ist [131: S. 71]. Genauer folgt
eine exakte Normalverteilung tiber den Grenzwertsatz von Lindenberg und
Lévy [137: S. 426], falls die Eingangsgrofien unabhingig und identisch ver-
teilt sind. Fiir eine Normalverteilung ergibt sich, dass ca. 68,3 % der Rea-
lisierungen im Intervall y £ uges(y) und ca. 95,4 % im Intervall mit dem
Erweiterungsfaktor k = 2 liegen.

Dominiert die Unsicherheit einer Eingangsgrofie mit nicht-normaler Wahr-
scheinlichkeitsverteilung, ergeben sich andere Zusammenhéange zwischen dem
Erweiterungsfaktor und der Uberdeckungswahrscheinlichkeit. Wird zum Bei-
spiel nur eine geringe Anzahl N von Wiederholungsmessungen durchgefiihrt,
ergibt sich eine Student-t-Verteilung [137: S. 326], die in Abhéngigkeit der
Freiheitsgrade (N — 1) zu einem grofleren Erweiterungsfaktor & fithrt. Fir
unendlich viele Freiheitsgrade sind Student-t- und Normalverteilung iden-
tisch, ab N = 30 sind die Unterschiede zwischen den k-Faktoren mit unter
5% vernachlassigbar.

Innerhalb dieser Arbeit wird in der Regel die Standardunsicherheit ohne
Erweiterungsfaktor angegeben. Fiir die erweiterte Unsicherheit wird stets
der Erweiterungsfaktor £ = 2 verwendet und von einer Normalverteilung
mit einer Uberdeckungswahrscheinlichkeit von ca. 95 % ausgegangen, wenn
es nicht explizit anders angegeben ist. Fir die Angabe von Naturkonstanten
nach dem ,,Committee on Data for Science and Technology (CODATA)* [33]
wird ebenfalls die Standardunsicherheit ohne Erweiterungsfaktor verwen-
det. So hat zum Beispiel die zweite Planck’sche Strahlungskonstante aus
Abschnitt 2.1.2 mit ¢; = 0,014 387 770(13) m-K [33] eine Unsicherheit von
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u'(cy) = 13nm-K. Die Unsicherheit wird dabei tblicherweise auf 2 signifi-
kante Stellen aufgerundet [131: S. 26].
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3 Grundidee und Zielsetzung

Der spektrale gerichtete Emissionsgrad ist fiir die Strahlungsthermome-
trie und fiir die numerische Simulation und das Design von industriellen
Hochtemperaturanwendungen eine wichtige thermophysikalische Grofle. Fiir
die beriithrungslose Temperaturmessung, die in Forschung und Industrie
weit verbreitet ist, muss der Emissionsgrad realer Objekte bekannt sein, um
deren Temperatur zu bestimmen (siehe Abschnitte 2.1 und 2.2). Unter ande-
rem fiir industrielle Anwendungen in Kraftwerken, Turbinen oder der Luft-
und Raumfahrttechnik ist der Emissionsgrad im Hochtemperaturbereich
oberhalb von 1000°C von grofiler Bedeutung (siehe Kapitel 1). Trotz vielfal-
tiger experimenteller Anséatze gibt es derzeit keine etablierte Methode, um
den Emissionsgrad in diesem Temperaturbereich und fiir unterschiedlichste
Materialien zu messen (siche Abschnitt 2.2.2).

Fir die Messung der Temperaturleitfihigkeit ist das Flash-Verfahren eine
weit verbreitete Methode, die tiber einen groflen Temperaturbereich und
fir viele Materialien angewandt wird [4,5]. Schon in der ersten Arbeit zum
Flash-Verfahren erkannten Parker et al. [6], dass man fiir die Messung der
Warmekapazitdt mit diesem Verfahren den Absorptions- bzw. Emissionsgrad
der Proben kennen miisste. Aus der Umkehrung dieser Erkenntnis entstand
die Idee der dynamischen Emissionsgradmessung, deren Realisierung die
Hauptaufgabe dieser Dissertation ist.

Grundidee Das Prinzip des Laser-Flash-Verfahrens ist in Abbildung 2.5
auf Seite 50 schematisch dargestellt. Im Wesentlichen wird eine Probe, die
durch einen Ofen auf die Ausgangstemperatur Ty gebracht wird, durch einen
Laserpuls mit der Wellenldnge Ay kurzzeitig, um wenige Kelvin erwarmt. Bei
der etablierten Messung der Temperaturleitfahigkeit (siehe Abschnitt 2.3)
wird der relative Verlauf der Temperaturanderung auf der Probenriicksei-
te AT(t) ausgewertet [4-6]. Dieses Messprinzip muss fiir die dynamische
Emissionsgradmessung um die Absolutmessung der auf die Probe treffenden
Energie des Laserpulses Fr, und die absolute Bestimmung des Tempera-
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turhubes im adiabatischen Grenzfall AT,qy,. erweitert werden, um nach der
vereinfachten Formel
Q <’5‘)\(>\077—'0) : EL
m-c,(1y) = = ,
o(To) ATqb. AT b,

AToq, = f (AT(t), To, £h, .. )

(3.1)

den gerichteten spektralen Emissionsgrad ) zu bestimmen. Dabei ist @ die
zugefiihrte Warmeenergie, m die Masse der Probe und ¢, ihre spezifische
Warmekapazitat. Da die radiometrische Messung der Temperaturanderung
auch vom Emissionsgrad abhangt, stellt diese neue Methode eine Kombina-
tion aus kalorimetrischer und radiometrischer Emissionsgradmessung dar
(sieche Abschnitte 2.2.2 und 6.1.2).

Zielsetzung Das Hauptziel dieser Arbeit ist die theoretische und praktische
Realisierung der eben umrissenen Grundidee der dynamischen Emissions-
gradmessung. Zur Bewéltigung der herausfordernden Aufgabe, eine neue
Messmethode bis zur Anwendung zu entwickeln, miissen einige komple-
xe wissenschaftliche und technologische Probleme gelost werden [138-140].
Zunéchst miissen die theoretischen Grundlagen zu den folgenden Fragestel-
lungen erarbeitet und weiterentwickelt werden:?!

o Losung des inversen Problems, dass die Messung der Temperaturiande-
rung selbst auch wieder vom Emissionsgrad abhangt (6.1.1, S. 152),

o Anpassung der Theorie des Laser-Flash-Verfahrens, sodass die Berech-
nung des adiabatischen Temperaturhubes aus dem zeitlichen Verlauf
der Temperaturdnderung moglich ist, obwohl die Probe unterstrahlt
wird (5.1, S.103),

o Beriicksichtigung der an der Probe reflektierte Temperaturstrahlung
der Ofenwéande (6.1, S. 151).

Es soll ein Messplatz auf der Basis einer kommerziellen Laser-Flash-
Apparatur aufgebaut werden, sodass die Absolutmessung der Laserenergie
und der Temperaturdnderung moglich sind (7, S.179). Dazu miissen einige
technische Probleme gelost werden und die Komponenten dieses Messplatzes
vollstandig charakterisiert und kalibriert werden. Im Einzelnen sind das:

1 Die Kapitel, in denen diese Fragestellungen bearbeitet werden, und ihr Beginn sind
jeweils in Klammern mit angegeben.
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o Konzeption, Aufbau und Charakterisierung eines Strahlteilersystems
zur prazisen in situ Messung der Laserenergie an der Probenposition
(4.3, S.80),

o Untersuchung der rdumlichen und zeitlichen Energiedichteverteilung
der Laserstrahlung (4.4, S.85), zur Berticksichtigung dieser Einfliisse
bei der Berechnung des adiabatischen Temperaturhubes (5.3, S. 137),

» Konzeption, vollstandige Charakterisierung und Kalibrierung eines de-
dizierten Strahlungsthermometers (5.2, S.111), das die Absolutmessung
der Temperaturdnderung auf héchstem metrologischen Niveau mit der
200-fachen Messrate vergleichbarer Gerate ermoglicht,

o Untersuchung der Temperaturverteilung im Inneren des Ofens, zur
Korrektur dieses Einflusses (6.2, S.164).

Unter Beriicksichtigung all dieser Effekte und Korrekturen sollen abschlie-
Bend erste Messungen mit Unsicherheitsbudget zur Validierung des neuen
Verfahrens durchgefithrt werden. Dabei sollen vor allem drei Aspekte unter-
sucht werden:

e Vergleich der Messdaten von im Hochtemperaturbereich relevanten
Materialien mit anderen Messungen (8.1, S.195) und (8.2, S.204),

o Uberpriifung der Konsistenz der drei méglichen Messprinzipien (kalo-

rimetrische, radiometrische und kombinierte Emissionsgradmessung)
(8.2, S.204),

o Analyse der Unsicherheitsbeitrage (8.3, S.212) und Schlussfolgerungen
fir die Zukunft dieser neuen Messmethode (9, S.223).
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4 Energie und Eigenschaften der
Laserstrahlung

In diesem Kapitel wird die in situ Messung der Laserenergie
und die Charakterisierung der Laserstrahlung beschrieben. In
Abschnitt 4.1 werden die Laserenergiemessgerédte und ihre Kali-
brierung vorgestellt. Zunachst wurde der Laser der kommerziellen
Laser-Flash-Anlage untersucht (siehe Abschnitt 4.2), basierend
auf diesen Untersuchungen konnte ein Strahlteilersystem zur in
situ Messung der Laserenergie an der Probenposition aufgebaut
werden (siehe Abschnitt 4.3). In Abschnitt 4.4 wird zunéchst die
Charakterisierung dieses Strahlteilersystems und die daraus resul-
tierende Messung der Laserenergie bei der Emissionsgradmessung
diskutiert. Anschlielend werden die rdumliche und zeitliche Ver-
teilung der Laserenergie an der Probenposition untersucht, die
fiir die Analyse der Temperaturanderung in Kapitel 5 benotigt
werden. Abschliefend werden in Abschnitt 4.5 die geringfiigigen
Anderungen beschrieben, die aus der Verwendung eines Proben-
halters aus Aluminiumoxid, anstelle des tiblichen Graphit-Halters,
resultieren.

4.1 Laserenergiemessgerate

4.1.1 Messanlagen zur Untersuchung der Laserstrahlung

Fiir die dynamische Emissionsgradmessung bzw. die Laser-Flash-Experimen-
te muss eine ausreichend hohe Laserenergie zur Verfiigung stehen, damit
der resultierende Temperaturhub gut messbar ist. Dies macht die Verwen-
dung eines Nd:YAG-Lasers der Klasse 4, der normalerweise zum Schweiflen
verwendet wird, erforderlich. Dieser kann einzelne Laserpulse mit Energien
von knapp 18] erzeugen (siche Abschnitt 4.2). Daraus resultieren hohe
Anforderungen an die Zerstorschwelle der verwendeten Energiemessgerite
und den Laserschutz [141,142].
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Tab. 4.1: Eigenschaften der Lasermesskopfe (siehe [127])

Bezeichnung in dieser Arbeit 30 J-Messkopf 300 J-Messkopf
Herstellerbezeichnung 12A-V1 L30(150)A-LP1
Aperturdurchmesser / mm 16 29
Spektraler Messbereich / pm 0,19 ... 20 0,25 ...2.2
Energiemessbereich / J 0,001 ... 30 0,08 ... 300
Energiedichte fiir 0,5ms / Jcm 2 <5 <20
Ansprechzeit (0 ...95%) /s 2,5 1,5

* Hersteller der Messkopfe und Anzeigegeriate zur Messung der Laserenergie
ist Ophir Optronics Solutions Ltd. (www.ophiropt.com).

Beschreibung der Messgerdate Zur Messung der Laserenergie werden zwei
unterschiedliche, kommerzielle Messkopfe eingesetzt, deren wichtigste Figen-
schaften in Tabelle 4.1 zusammengefasst sind (Foto siehe Abbildung 2.6b).
Es handelt sich um Thermosaulen (sieche Abschnitt 2.4), deren Absorber den
auftretenden Energiedichten des eingesetzten Lasers standhalten konnen.
Die angeschlossenen Anzeigegerite! werden im Einzelpuls-Modus zur Ener-
giemessung betrieben. Die Messdaten kénnen entweder direkt am Messgerat
abgelesen oder am PC ausgelesen werden.

Die fiir Thermoséulen typischen grofien Zeitkonstanten miissen bei der
Messung berticksichtigt werden. Bei der Energiemessung einzelner Laserpulse
liegen diese tiber den in Tabelle 4.1 angegebenen Herstellerinformationen. Da-
zu wurde in einem Vorversuch an einem Strahlteiler das Verhaltnis zwischen
dem reflektierten und transmittierten Anteil in Abhéngigkeit des Pulsabstan-
des untersucht. Dabei hat sich ergeben, dass das Strahlteilerverhaltnis fiir
Pulsabsténde iiber 12s innerhalb von £ 5 - 10~% unverindert bleibt. Diese
Ubereinstimmung entspricht auch der kombinierten, erweiterten Unsicherheit
dieser Messungen. Deshalb wurden alle Messungen im Rahmen dieser Arbeit
mit einem Pulsabstand von mindestens 15s durchgefiihrt.

Aufbau zur Messung der radialen Energiedichte Fiir die Auswertung
der Temperaturanderung der Probe infolge des Laserpulses muss die Energie-
verteilung auf der Probenvorderseite ermittelt werden (sieche Abschnitt 5.1).
Diese Verteilung entspricht der radialen Energiedichte des Laserstrahls, die
in Abschnitt 4.4 untersucht wird. Fur diese und weitere Messungen wurde
der in Abbildung 4.1 gezeigte Aufbau konstruiert. Dieser ermoglicht es, mit
einer Prazisionsblende die Verteilung der Energiedichte zu messen.

1 Nova IT von Ophir Optronics Solutions Ltd.
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4.1 Laserenergiemessgerate

(a) (b)

Lasermesskopf Bezugsebene Laser

N —

/
i

] 1o 1
]

iy Absorberflache

Prazisionsblende

\ gekiihlte
Kupferblende

Wasserkiihlung

U0 IO

AN

Vw8

Abb. 4.1: Aufbau zur Messung der Energiedichte Seiten-
ansicht (a) und Schnitt (b) der verfahrbaren Messeinheit (Abb.
nach [143])

Dazu wurde eine Messingblende mit einem nominellen Durchmesser von
Imm am Blenden-Vergleichs-Messplatz [144] untersucht. Um thermische
Effekte durch die hohe Laserleistung auszuschlieflen, befindet sich die Prézisi-
onsblende bei der Messung hinter einer wassergekiihlten 2 mm-Kupferblende
(siehe Abbildung 4.1). Bei der Temperatur des Kiithlwassers von ca. 17°C
ergibt sich eine Blendenflache

ABlende = (0,949 4 0,005) mm? . (4.1)

Somit kann die mittlere Energiedichte € der Flache Agjenge aus der Energie
hinter der Blende E4 berechnet werden

dF
= 4.2
E
é:/edA% A (4.3)
Blende

Die Einheit aus gekiihlter Blende und Lasermesskopf wird so auf zwei
motorisierte Verschiebetische montiert, dass ein Abrastern einer Ebene
moglich ist. Die verwendeten Aktuatoren? ermoglichen einen Verfahrweg

2 Typ T-LA-60 von Zaber Technologies Inc. (www.zaber.com)
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von 60 mm und erreichen dabei eine Unsicherheit von unter 50 pm [145, 146].
Dieser Aufbau aus Messkopf, gekiihlter Prazisionsblende und motorisierten
x-y-Verschiebetischen erlaubt eine vollautomatische Messung der radialen
Energiedichteverteilung.

Laserschutz Der verwendete Laser kann Strahlungspulse mit einer Energie
von bis zu 18 J und einer Leistung von bis zu 16 kW erzeugen, damit liegt
er weit tiber der Obergrenze fir die Laserklasse 3 (30mJ bzw. 500 mW).
Ein wesentlicher Aspekt bei der Arbeit mit Klasse 4-Lasern ist der Laser-
schutz, da sonst erhebliche Gefahren bestehen [141,142]. Um einen effektiven
Schutz zu gewéhrleisten, wurde zum einen die Messanalage zur dynami-
schen Emissionsgradmessung mit einer Schutzeinhausung versehen (siche
Abschnitt 7.1.1). Zum anderen wurde ein einzelner Messplatz basierend auf
einer Lochrasterplatte mit einer Schutzeinhausung ausgestattet, um eine
flexible Untersuchung des freien, kollimierten Laserstrahls zu ermdéglichen.
Beide lichtdichten Schutzeinhausungen sind mit Tiirkontaktschaltern ver-
sehen und an das Sicherheitssystem des Lasers (,,Interlock”) angeschlossen,
sodass Laserpulse nur bei verschlossenen Tiiren moglich sind. Durch diese
MaBnahmen konnten die Anforderungen an die Laserschutzklasse 1 erfiillt
werden, sodass ein gefahrloses Arbeiten moglich ist.

4.1.2 Kalibrierung der Laserenergiemessgerate

Die Messkopfe und Anzeigegeriate zur Messung der Laserenergie wurden
bei der Arbeitsgruppe fir Laserradiometrie der PTB auf das internationale
Einheitensystem ruckgefiihrt (siche Abschnitt 2.4 und [124-126]). Die Her-
stellerkalibrierung der Energiemesskopfe ist auf diesen gespeichert und wird
automatisch von den Anzeigegeréten erkannt, sodass nur kleine Korrekturen
der Herstellerkalibrierung zu erwarten sind. Es ergibt sich ein Korrekturfaktor

Jx, mit

E

fr=" (44

aus dem Anzeigewert A und dem tatsdchlichen Wert der Energie der Laser-
strahlung E. Es wurden jeweils zwei Kalibrierungen (2009-06 und 2012-10)
durchgefiihrt, deren Ergebnisse in Abbildung 4.2 dargestellt sind [147-150].
Dabei wurden ein Neodym-Glas-Laser (2009-06) und ein Neodym-YAG-Laser
(2012-10) mit Wellenlédngen von 1062 nm bzw. 1064 nm eingesetzt, sodass,
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bezogen auf die Messwellenldnge von 1064 nm, keine zuséatzliche spektrale
Korrektur notwendig ist.

Die Korrekturfaktoren fiir den 30 J- und 300 J-Messkopf wurden bei un-
terschiedlichen Durchmessern des Laserstrahls auf der Absorberfliche ermit-
telt (siche Abbildung 4.2). Dabei ist eine leichte Abhéngigkeit von diesem
Durchmesser erkennbar. Auflerdem hat sich der Korrekturfaktor fiir den
30 J-Messkopf zwischen den beiden Kalibrierungen verandert. Daraus ergeben
sich fiir die einzelnen Messungen:

o Emissionsgradmessung Bei der Emissionsgradmessung wird, wie in
Abschnitt 4.3 und 4.4.2 erlautert, das Verhéaltnis der zum 30 J-Messkopf
reflektierten Energie, zu der Energie, die auf die Probe trifft, er-
mittelt. Dabei wird die Energiemessung auf die Kalibrierung des
300 J-Messkopfes bei 0,6 J zurtuckgefithrt () in Abbildung 4.2). In
diesem Fall wird der 30 J-Messkopf nur fiir Relativmessungen einge-
setzt. Deshalb ist keine Korrektur des Anzeigewertes notwendig, da die
Korrektur keine signifikante Energieabhéngigkeit aufweist (- --).

o Energieabhdingigkeit des Strahlteilers Fiir die Untersuchung der Ener-
gieabhangigkeit des Strahlteilers in Abschnitt 4.4.1 muss jeweils die
energieabhingige Korrektur berticksichtigt werden (- und - --).
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Korrekturfaktor mit erw. Unsicherheit
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Abb. 4.2: Kalibrierung der Laserenergiemessgerite Die Kor-
rekturfaktoren und ihre erweiterten Unsicherheiten [147-150] sind
fiir den 30 J-Messkopf in Blauténen und fir den 300 J-Messkopf in
Rottonen dargestellt. Neben dem Datum der Kalibrierung ist jeweils
der Durchmesser des Laserstrahls auf der Absorberfliche in der Le-
gende angegeben. Die Fehlerbalken der Energie- bzw. Anzeige-Achse
geben den Energiebereich an, welcher bei der Mittelwertsbildung
fiir den jeweiligen Korrekturfaktor beriicksichtigt wurde. Die beiden
linearen Funktionen (- und - - -) geben jeweils den auf einen Durch-
messer von 10 mm umgerechneten Korrekturfaktor als Funktion des
Anzeigewertes fi, 10mm(A) an.
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4.2 Charakterisierung des Lasers der
Laser-Flash-Anlage

Vor der Konstruktion des Aufbaus zur in situ Messung der Laserenergie
auf der Probe (siehe Abschnitt 4.3) wurde das vorhandene Lasersystem
charakterisiert. Dazu wurde der freie, kollimierte Laserstrahl untersucht
[143]. In den folgenden Abséitzen sind die wichtigsten Ergebnisse dieser
Untersuchungen zusammengefasst.

Beschreibung des Lasers Bei dem in dieser Arbeit verwendeten Laser
handelt es sich um einen modifizierten Schweillaser,® der fiir die Anwen-
dung bei Laser-Flash-Experimenten angepasst wurde. Er ist Bestandteil
der kommerziellen Laser-Flash-Anlage,* auf der die dynamische Emissions-
gradmessung aufbaut. Das aktive Medium des Lasers ist Neodym-dotiertes
Yttrium-Aluminium-Granat (Nd:YAG), dass durch eine Blitzlampe optisch
gepumpt wird [152]. Die Blitzlampe wird iiber eine Kondensatorbank mit
Energie versorgt, deren Spannung und Entladungsdauer (U, bzw. Aty,) im
folgenden Bereich einstellbar sind

Ur = (410V) 450V ... 830V (850V) , (4.5)
At, =0,3ms; 04ms; ... ;1,2ms . (4.6)

Wobei die in Klammern angegebenen Spannungswerte die Lebensdauer der
Blitzlampe reduzieren und daher selten verwendet werden. Die Laserstrah-
lung wird in eine ca. 5m lange Glasfaser eingekoppelt und an deren Ende
durch eine geeignete Optik kollimiert. Durch die Glasfaser ist ein flexibler

Einsatz des Laser moglich, auflerdem tragt diese zur Homogenisierung des
Stahlprofils bei [121].

Energie in Abhangigkeit der Parameter U, und Aty Wie zu erwarten,
ist die Spannung der Kondensatoren Uy, etwa proportional zur Leistung des
Lasers und die nominelle Pulsdauer Aty, gibt die Dauer des Pulses vor. Somit
ist Uy, - Aty, etwa proportional zur Energie des Laserpulses. Die Abweichungen
von einer genauen Proportionalitat ergeben sich aus dem zeitlichen Profil des
Laserpulses und dessen Variation mit Uy, und At;,. Beide Aspekte werden

3 StarWeld 40 der Firma Rofin/Carl Baasel Lasertechnik GmbH und Co. KG
4 LFA 427 der Firma Netzsch Gerdtebau GmbH [151]
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4 Energie und FEigenschaften der Laserstrahlung

in Abschnitt 4.4.4 noch genauer beschrieben. Im Vorversuch wurden die
Grenzen der einstellbaren Energie des freien Laserstrahls B mit

(0,754 0,02)J < Ef < (17,74 +0,04) J (4.7)

ermittelt [143]. Aus den Messdaten fiir verschiedene Parameterkombinationen
konnte eine Niherungsformel fiir die Berechnung von Efr aufgestellt werden

Ef(UL, Aty,) = Aty, (_9>5 mis +0,0295 ﬁ U) (1£0.1) (48)

durch deren Beachtung eine Beschadigung der Messkopfe verhindert wird.

Auflerdem wurde deutlich, dass trotz konstanter Parameter die Energie
der Pulse variiert. Zum einen wurden temperaturbedingte Schwankungen
beobachtet und zum anderen langfristige Anderungen, die vermutlich auf
die Alterung der Blitzlampe zuriickzufithren sind [143].

Divergenz des kollimierten Laserstrahls Wegen des endlichen Durchmes-
sers der Glasfaser, als Ausgangspunkt des iiber eine Linse kollimierten
Laserstrahls, muss dieser eine gewisse Divergenz aufweisen. Um diese zu
untersuchen, wurde das radiale Strahlprofil mit dem in Abbildung 4.1 dar-
gestellten Modul in verschiedenen Entfernungen zum Kollimator gescannt.
Abbildung 4.3 zeigt einen Schnitt durch den Mittelpunkt des Laserstrahls.
Die Profile folgen grob der Form einer Gauf’schen Glockenkurve und werden
mit zunehmender Entfernung breiter.

Die Divergenz des kollimierten Strahls wurde aus dem Abstand der Punkte
ermittelt, die eine Energiedichte von 5% des jeweiligen Maximalwertes
haben (in Abbildung 4.3 als — eingezeichnet). Der sich daraus ergebende
Strahldurchmesser nimmt linear mit dem Abstand zum Kollimator zu und
weist eine Divergenz von 0,5° auf.

Strahlprofil in Abhangigkeit der Parameter Uy, und At;, Ebenso wurde
das radiale Profil der Energiedichte bei der Entfernung untersucht, die etwa
dem Abstand der Probe zum Kollimator entspricht (ca. 75 cm). Dabei wurden
die Kondensatorspannung und die nominelle Pulsdauer variiert. Aufgrund
erster Voruntersuchungen mit Schusspapier® und den Angaben des Herstel-
lers, bestand der Verdacht, dass sich die relative Form des Strahlprofils mit

5 Als Schusspapier kommt hier ein Farbkarton (,,Soft-Tech-Chromolux®) zum Einsatz,
dessen farbige Beschichtung durch die Laserstrahlung vom Tragermaterial abgelost
wird, sodass ein abgestuftes Profil sichtbar ist. Das Schusspapier wird insbesondere
zur gefahrlosen Justage des Laser verwendet.
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Abb. 4.3: Energiedichteprofil des Laserstrahls in Abhéngig-
keit der Entfernung zum Kollimator Mit einer Divergenz von
0,5° nimmt die Breite der Strahlprofile mit der Entfernung zu, wihrend
ihre maximale Energiedichte entsprechend abnimmt. Die Messdaten
sind zur besseren Ubersicht mit einem kubischen Spline verbunden.
Die Werte mit 5% der maximalen Energiedichte sind mit — gekenn-
zeichnet. (nach [143])

zunehmender Gesamtenergie verdndert. Wie Abbildung 4.4 zeigt, konnte
allerdings nachgewiesen werden, dass das relative Strahlprofil unabhangig
von Uy, und Aty ist [143]. Die gemessenen Werte fiir die einzelnen Parameter-
einstellungen stimmen im Rahmen ihrer Unsicherheit miteinander iiberein.
Der interne Schwellwert der Laserenergiemessgerate fithrt dazu, dass einige
Werte am unteren Rand der Profile falschlicherweise auf Null gesetzt wurden.
Die normierten Strahlprofile zeigen im zentralen Bereich den Verlauf einer
abgeflachten Gaufy’schen Glockenkurve

(B e e

m;xx[e( 2w 2w

Aulerdem wurde eine geringe Abweichung des Strahlprofils von der Rotati-
onssymmetrie beobachtet (hier nicht gezeigt), die auch in Abbildung 4.10
auf Seite 92 erkennbar ist.
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Abb. 4.4: Radiales Strahlprofil bei verschiedenen Einstellun-
gen des Lasers Die auf das jeweilige Maximum normierte Energie-
dichte ist fiir verschiedene Kombinationen der Kondensatorspannung
und der nominellen Pulsdauer dargestellt. Die Legende gibt die Puls-
dauer und die Gesamtenergie das Laserpulses an. Die gezeigten Unsi-
cherheiten gehoren zu dem Profil mit Aty = 0,5 ms und E{rei =42]
() und sind typisch fiir diese Messungen. Die Profile lassen sich mit
der Funktion aus Gleichung (4.9) approximieren (—). (nach [143])

Schlussfolgerungen fiir die in situ Messung der Laserenergie Die Vor-
untersuchungen des freien, kollimierten Laserstrahls fithren zu den folgenden
Schlussfolgerungen fiir die in situ Messung der Laserenergie:

o Die Energie das Lasers variiert trotz gleichbleibender Einstellungen auf
unterschiedlichen Zeitskalen. Dies zeigt, dass die in situ Messung der
Laserenergie an der Probenposition fiir die dynamische Emissionsgrad-
messung notwendig ist (sieche Abschnitt 4.3).

e Durch die gemessene Divergenz des Strahlprofils lasst sich dessen Form
am Ort der Probe abschétzen. Die Probe mit einem Radius von 5 mm
befindet sich konstruktionsbedingt in einem Abstand von ca. 75 cm zum
Kollimator. Daher ist am Rand der Probe ein Abfall der Energiedichte
auf 90 % bis 85 % des Wertes im Zentrum zu erwarten.

Daher muss die inhomogene Erwérmung der Probe beriicksichtigt
werden und es kann nicht einfach von einer homogenen Erwarmung
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der Probe ausgegangen werden, wie es in der Theorie zum Laser-
Flash-Verfahren oftmals {iblich ist (sieche Abschnitt 2.3.2 und [5]).
Deshalb wird in Abschnitt 4.4.3 das radiale Profil des Laserstrahls am
Ort der Probe analytisch beschrieben, sodass es mit der Herleitung
aus Anhang A.3 bei der Analyse der Temperaturanderung auf der
Probenrtickseite in Abschnitt 5.1 berticksichtigt werden kann.

Die Messungen haben gezeigt, dass das Strahlprofil des Lasers unab-
hangig von dessen Einstellungen ist. Somit miissen bei der Justage, der
in situ Messung der Laserenergie und der Korrektur des Profils keine
Variationen beachtet werden.
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4.3 Aufbau zur in situ Messung der
Laserenergie an der Probenposition

Die in situ Messung der auf die Probe treffenden Laserenergie beruht auf
dem einfachen Prinzip eines Strahlteilers. Ein kleiner Teil des kollimierten
Laserstahls wird zum 30 J-Messkopf reflektiert (E7°1) und der grofiere Anteil
fallt auf die Probe (Ey,). Vor- und nach jeder Emissionsgradmessung wird
mit dem 300 J-Messkopf an der Probenposition das Verhéltnis Ert/Ey,
bestimmt. Somit kann aus der Messung der reflektierten Energie wahrend
der Emissionsgradmessung die Energie des Laserstrahls, der auf die Probe
trifft, berechnet werden [140].

Wegen der in Abschnitt 4.2 beschriebenen Form des Laserprofils soll die
Divergenz des kollimierten Strahls ausgenutzt werden und nur der zentrale
Bereich auf die Probe treffen, um eine moglichst homogene Energievertei-
lung auf der Probe zu erreichen. Eine Blende im Inneren des Ofens, direkt
unterhalb der Probe, sorgt fiir die definierte Begrenzung des Laserstrahls
(siehe Abschnitt 4.3.2). Der Durchmesser der Blende ist dabei so gewéhlt,
dass die Probe leicht unterstrahlt wird (sieche Abschnitt 4.4.3). So kann auch
bei etwas variierenden Probendurchmessern sichergestellt werden, dass der
Laserstrahl, der die Blende passiert, vollstandig auf die Probe trifft. Andern-
falls wiirde es zu einer deutlichen Verfalschung gegeniiber der Kalibrierung
des Strahlteilers vor und nach der Emissionsgradmessung kommen.

Der Strahlteiler selbst ist ein Keilfenster, das gleichzeitig als vakuumdichter
Abschluss des Ofenraums dient, der unter Inertgas betrieben wird. So kénnen
schwer zu kontrollierende Interreflexionen vermieden werden. Neben den
daraus resultierenden mechanischen Anforderungen, resultieren aus der hohen
Energiedichte des Laser weitere optische Anforderungen an das Keilfenster,
die im folgenden Abschnitt 4.3.1 beschrieben werden.

4.3.1 Keilfenster als Strahlteiler

Durch die Verwendung eines Keilfensters konnen Interreflexionen der kohé-
renten Laserstrahlung zwischen den Grenzflichen des Fensters vermieden
werden. Wegen der hohen Laserenergie ist es erforderlich, dass Reflexionen
hoherer Ordnung unterdriickt werden. Dazu ist das Keilfenster einseitig mit
einer Antireflexionsbeschichtung versehen, die bei der Laserwellenlange einen
Reflexionsgrad p < 0,2 % hat. Zusétzlich wird der erste Riickreflex von die-
ser beschichteten Grenzflache in einem Hohlraum (,,Strahlfalle®) absorbiert
(sieche Abbildung 4.6).

80



4.3 Aufbau zur in situ Messung der Laserenergie an der Probenposition

Das Keilfenster dient auch als Abschluss des bis zu 2000°C heiflen Ofen-
raumes. Deshalb wurde es aus einem synthetischen Quarzglas mit besonders
geringer Absorption im nahen Infrarot hergestellt,® sodass es sich durch
die Warmestrahlung des Ofens kaum erwarmt. Die relative Absorption des
Fensters betriigt bei der Laserwellenlinge nur (0,3 +0,2)-107% [153], sodass
es der Laserstrahlung trotz der hohen Energiedichte standhalt. Es weist
die fiir Quarzgléser typische geringe thermische Ausdehnung auf und ist
verhéaltnisméfig robust gegen thermische Spannungen.

Das Keilfenster hat einen Keilwinkel von 3° und ist in einem Winkel
von 10° gegeniiber der Horizontalen montiert, daraus ergeben sich die in
Tabelle 4.2 angegebenen Winkel und Energieverhaltnisse. Dadurch kénnen
die ersten beiden Reflexionen rdumlich voneinander getrennt werden und
vom Laserenergiemesskopf bzw. der Strahlfalle gefahrlos absorbiert werden
(siche Abbildung 4.6). Weitere Reflexionen hoherer Ordnung kénnen bei
einem Anteil von 2 - 107° vernachléssigt werden (siehe Tabelle 4.2).

Tab. 4.2: Reflektierte und transmittierte Strahlung am Keil-
fenster Aus dem Brechungsindex des Quarzglases und der Luft
ergeben sich bei 1064 nm die folgenden Werte:

Richtung vom Laser Probe Messkopf Falle weitere Reflexe

Winkel” -1,4° 0° 18,6° 27.4°
Energieanteil 100 % 96,6 % 3,36 % 0,03% 0,002 %

*Winkelangabe von der Senkrechten aus im Uhrzeigersinn (siehe Abb. 4.6).

4.3.2 Umbauten an der kommerziellen Laser-Flash-Anlage

In diesem Abschnitt werden die Umbauten der kommerziellen Laser-Flash-
Anlage” erliutert, die fiir die Messung der Laserenergie notwendig sind.
Einen Uberblick iiber den Aufbau des gesamten Messplatzes und die da-
mit verbundenen Umbauten liefert Abschnitt 7.1, wahrend Details zum
Laserschutz im 3. Absatz von Abschnitt 4.1.1 zusammengefasst sind.

Probenhalter mit Blende Abbildung 4.5 (a,b) zeigt den Standardhalter
der Laser-Flash-Anlage aus Graphit, dessen filigrane Halterung der Probe

6 Das Quarzglas mit der Handelsbezeichnung ,,Suprasil 3002“ von Heraeus Quarzglas
GmbH & Co. KG hat einen OH-Gehalt von ca. 107¢ und dadurch eine geringere
Absorption im nahen Infrarot als andere Quarzgldser [153].

7 LFA 427 der Firma Netzsch Gerdtebau GmbH [151]
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(a)

(b) (c)

Abb. 4.5: Graphit-Probenhalter mit Blende Die Probe wird

auf den drei Vorspriingen des Halters (grin) platziert. Der kollimierte

Laserstrahl trifft von unten, durch das Halterohr, auf die Probe.

(a) Foto des Standardhalters fiir Proben mit 12,7 mm Durchmesser
(mit im Bild: seitlich angebrachtes Thermoelement zur Messung
der Probentemperatur Trrg)

(b) Modell des Standardhalters mit 10 mm-Probe (transparent)

(c) Modell des modifizieren Halters fiir 10 mm-Proben mit 9 mm-
Blende (rot) und Blendenhalter (blau)

einen minimalen Warmekontakt ermoglicht. Dieser Halter wurde modifiziert
(siehe Abbildung 4.5 (c)), sodass sich eine moglichst scharfkantige Blende
knapp unterhalb der Probe befindet. Die Blende hat einen Durchmesser von
ca. 9mm, sodass die Probe mit einem Durchmesser von ca. 10 mm stets
unterstrahlt wird (siche Abschnitt 4.4.3).

Die mehrteilige Konstruktion des Probenhalters mit Blende erméglicht
zum einen eine deutlich vereinfachte Fertigung und zum anderen kann
die Blende unabhéangig vermessen oder ausgetauscht werden. Da sich die
Graphit-Blende unmittelbar im bis zu 2000°C heiflen Bereich des Ofens
befindet, ist eine allméhliche Sublimation oder Oxidation der Blende trotz
der Inertgas-Atmosphére nicht auszuschlieBen. Zur Uberwachung wurde die
am Anfang von Abschnitt 4.4.3 beschriebene Methode zur einfachen und
genauen Messung des Blendendurchmessers eingefiihrt.

Um metallische Proben untersuchen zu koénnen, die bei den auftretenden
Temperaturen Carbide bilden, wurde aulerdem ein Probenhalter aus Alumi-
niumoxid modifiziert. Die Modifikation und die resultierenden Anderungen
fiir die Emissionsgradmessung werden in Abschnitt 4.5 beschrieben.

Aufbauten zur Messung der Laserenergie Im Bereich unterhalb des

Hochtemperaturofens wurden die in Abbildung 4.6 dargestellten Aufbauten
realisiert. Der Kollimator (K) wurde mit einer 4-achsigen Justiermechanik
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Probenhalter

AR-Beschichtung,
mit p < 0,2 %

Ss
~
<
~

Detektor

Laser

Abb. 4.6: Foto des Strahlteilers und Skizze des Keilfensters
Die kollimierte Laserstrahlung ist schematisch dargestellt und durch-
lauft das System wie folgt:

e K Kollimator mit Glasfaser, e B Streulichtblende,

e S Keilfenster als Strahlteiler, e F Strahlfalle,

e L Linse, e D Detektor (,Messkopf*) und
e A Anzeigegerit, mit PC-Anbindung zur Messung der Laserenergie.
Rechts: Skizze des Keilfensters und der Achsen der Laserstrahlung

an einer Lochrasterplatte befestigt, an der auch die anderen optischen Kom-
ponenten gut justierbar fixiert sind. Die Linse (L) biindelt den aufgeweiteten
Laserstrahl, sodass er auf dem Absorber des Detektors (D) einen Durchmesser
von etwa 10 mm hat.

Das Keilfenster befindet sich in einem wassergekiihlten Halter (S), der es
in einem Winkel von 10° gegentiber der Horizontalen fixiert ist und einen
vakuumdichten Abschluss des Ofenraums herstellt. Durch die Wasserkiih-
lung konnen Winkeldnderungen, aufgrund der thermischen Ausdehnung des
Halters, praktisch ausgeschlossen werden. Aulerdem gewéhrleisten entspre-
chende Markierungen eine Positionsgenauigkeit beim Ein- und Ausbau des
runden Keilfensters von ca. 1°, sodass die Achsen von Keil- und Kippwinkel
stets kollinear sind.

Der 300 J-Messkopf, der fiir die Riickfithrung der Energiemessung vor
und nach jeder Emissionsgradmessung verwendet wird, ist am Schwenkarm
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des Ofens der Laser-Flash-Anlage fixiert. Dadurch kann er einfach und mit
hoher Reproduzierbarkeit knapp oberhalb des Probenhalters positioniert
werden, sodass sich der Absorber des Messkopfes bei der Energie-Kalibrierung

ca. 1 cm oberhalb der Probenposition befindet.
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4.4 Charakterisierung der Laserstrahlung bei der
Emissionsgradmessung

In diesem Abschnitt werden die Eigenschaften der Laserstrahlung und die
Messung ihrer Pulsenergie wiahrend der dynamischen Emissionsgradmessung
beschrieben. Zum einen werden in Abschnitt 4.4.1 die Eigenschaften des
Strahlteilerverhéltnisses untersucht. Dadurch kann in Abschnitt 4.4.2 schlief3-
lich das Schema fiir die in situ Messung der Energie des Laserstrahls bei der
Emissionsgradmessung mit der zugehorigen Unsicherheit angegeben werden.
Zum anderen werden in den Abschnitten 4.4.3 und 4.4.4 die rdumliche und
die zeitliche Energieverteilung des Laserstrahls an der Probenposition gemes-
sen, sodass die Parameter der sie beschreibenden Funktionen ¢, (r) und ¢,(t)
bestimmt werden konnen. Diese werden fiir die vollstdndige Beschreibung
der beobachteten Temperaturdnderung auf der Probenriickseite benotigt
(sieche Abschnitt 5.1). Dabei wird zunéchst nur auf den Graphit-Probenhalter
eingegangen, der bei den meisten Messungen verwendetet wurde. Die Ande-
rungen, die sich bei der Verwendung eines Probenhalters aus Aluminiumoxid
ergeben, werden anschliefend in Abschnitt 4.5 diskutiert.

4.4.1 Charakterisierung des Strahlteilerverhaltnisses

In diesem Abschnitt wird das Strahlteilersystem charakterisiert, dazu wurde
zunéchst iiberpriift, ob das Strahlteilerverhéltnis unabhangig von der Energie
des Laserstrahls ist. Mogliche Ursachen fiir eine Abweichung waren die
Erwédrmung des Fensters oder der Blende unterhalb der Probe, die zu einer
Winkel- bzw. Flachendnderung fithren wiirden.

Bei den in Abbildung 4.7 gezeigten Messwerten wurde die Energieabhén-
gigkeit des Korrekturfaktors iiber den kalibrierten Energiebereich hinaus
extrapoliert (vergleiche Abbildung 4.2 auf Seite 74). Wie sich zeigt, ist
aufgrund der in Abschnitt 4.3 beschriebenen Konstruktion des Strahltei-
lersystems, keine Abhéngigkeit von der Laserenergie zu beobachten [140].
Die relative Standardabweichung der 3000 Messwerte liegt bei ca. 0,3%
und ist etwa eine GroBlenordnung grofler als das Verhaltnis von Steigung zu
Achsenschnittpunkt der linearen Kurvenanpassung (—).

Wie auch die Abbildung 4.14 auf Seite 98 veranschaulicht, konnen mit
unterschiedlichen Lasereinstellungen annahernd gleiche Energien realisiert
werden (siehe Legende). Die Energie des Laserstrahls, der die Probe trifft,
kann im Bereich von ca. (250...4130) mJ eingestellt werden. Aus den in
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Reflektierte Energie E™°1 / m)J
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Abb. 4.7: Abhingigkeit des Strahlteilerverhiltnisses von der
Energie des Laserstrahls Die Messung des Strahlteilerverhélnis-
ses fiihrt zu einer relativen Standardabweichung von oy, &~ 0,3 % und
weist keine signifikante Abhédngigkeit von der Energie des Laserstrahls
auf. Bei der Emissionsgradmessung wird der Laser so eingestellt, dass
Ef ~ 600mJ ist (---), sodass die Kalibrierung des 300 J-Messkopfes
bei dieser Energie verwendet werden kann (siche Abschnitt 4.1.2).

Abbildung 4.7 gezeigten Daten fiir die Energie an der Probenposition E}
wurde eine Funktion der Form

Ef = (ar+b - Aty + ¢, - At) - (ay + by - UL) (4.10)

bestimmt, die zur Abschétzung dieser Energie anhand der Einstellungen des
Lasers dient. Die Residuen der zweidimensionalen Kurvenanpassung streuen
mit einer Standardabweichung von 60 mJ um die berechneten Werte. Aller-
dings fiihrt z.B. die Degradation der Blitzlampe des Lasers zu zunehmenden
Abweichungen der vorhergesagten Energiewerte, sodass eine in situ Messung
der Energie weiterhin notwendig ist.

Das Strahlteilerverhaltnis wurde auflerdem als Funktion der Ofentempera-
tur Trg untersucht, da durch die Erwédrmung der Blende im Inneren des Ofens
mit ihrer Ausdehnung zu rechnen ist. Dazu wurde der 300 J-Energiemesskopf,
der sich normalerweise an der Probenposition befindet, oberhalb des Ofens
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positioniert. Das Verhéltnis der durch das obere Fenster des Ofens trans-
mittierten Laserstrahlung mit der Energie Ef*"- zur reflektierten Strahlung
Effﬂ' konnte somit als Funktion der Ofentemperatur Trg untersucht werden.
Durch das zusétzliche Fenster ist das so gemessene Verhéltnis in Abbil-
dung 4.8 grofler als das in Abbildung 4.7 gezeigte. Die Unsicherheiten des
Energieverhéltnisses ergibt sich aus der Standardabweichung von 20 Mes-
sungen pro Temperaturschritt.

16,8

16,6

16,4

Eieﬂ. / Eﬁrans. / %

162 F ¢ Messdaten

Relative Anderung der Blendenflache durch die
thermische Ausdehnung des Graphits [154]

16]0 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 "

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Ofentemperatur Ty / °C

Abb. 4.8: Strahlteilerverhiltnis als Funktion der Ofentempe-
ratur Im Rahmen der erweiterten Unsicherheiten (k = 2) stimmen
die Messdaten mit der erwarteten Anderung durch die thermische
Ausdehnung der Graphit-Blende iiberein.

Abbildung 4.8 zeigt den erwarteten Anstieg der transmittierten Energie,
der zum Abfall des dargestellten Energieverhiltnisses fiihrt. Dieses stimmt in-
nerhalb der auftretenden Unsicherheiten mit der Anderung der Blendenfliche
Ag tberein [140]. Die Blendenflache héngt iiber

Ap(Trg) Al(Tr)\’
_— = 1+ —— 4.11
A5(293K) LN ! (4.11)
mit M ~ a; + bl . TTE + ¢ - T%E (412)

lo

von der thermische Ausdehnung Al/ly ab. Die thermische Ausdehnung von
Graphit wurde tiber eine Kurvenanpassung an die im Nachschlagewerk von
Touloukian et al. [154: S.24-138] gesammelten Literaturdaten berechnet
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(Verlauf sieche Abbildung 4.16). Da fiir den Graphittyp,® der fiir die Blende
verwendet wurde, keine spezifischen Literaturdaten vorlagen, wurde die
Streuung der Literaturdaten fiir &hnliche Graphittypen als Unsicherheitsbei-
trag zu u'(Al/ly) beriicksichtigt. Die in Abbildung 4.8 dargestellte erweiterte
Unsicherheit der thermischen Ausdehnung (- - -) schlie8t iiber 95% der in
Ref. [154: S.24-138] gesammelten Literaturdaten mit ein. Die Ausdehnung
der Blende muss bei der im folgenden Abschnitt beschriebenen Messung der
Laserenergie fiir die Emissionsgradmessung mit berticksichtigt werden.

4.4.2 In situ Messung der Energie des Laserstrahls

Zusétzlich zu der einfachen Grundidee des Strahlteilers, die bereits am
Anfang von Abschnitt 4.3 erlautert wurde, missen die Kalibrierung der
Energiemessgeréte (sieche Abschnitt 4.1.2) und die Eigenschaften des Strahl-
teilerverhéltnisses (siehe Abschnitt 4.4.1) berticksichtigt werden.

Bisher wurde vereinfacht davon gesprochen, dass vor und nach jeder
Emissionsgradmessung das Verhiltnis der reflektierten Energie Erf und
der Energie an der Probenposition E} bei Raumtemperatur bestimmt wird.
Berticksichtigt man die Kalibrierung mit dem Faktor fy, gilt

E£eﬂ' _ I%OJ(A) _A30J ’ mit fI%OJ(A) — konst. , (4‘13)
Er = f003(4). 4300 (4.14)

wobei A%°7 und A3%°7 die Anzeigewerte der beiden Sensoren sind. Dabei wird
die Energiemessung auf die Kalibrierung des 300 J-Messkopfes bei 600 mJ
zuriickgefiihrt, die bei den Kalibrierungen von 2009 und 2012 unverandert
geblieben ist (siche Abbildung 4.2). Dazu wird bei den Messungen des Strahl-
teilerverhaltnisses vor und nach der Emissionsgradmessung eine Einstellung
des Lasers gewihlt, bei der A3 ~ E¥ ~ 600mJ ist. Typischerweise wer-
den jeweils 20 Einzelmessungen vorgenommen, sodass sich der Wert des
Strahlteilerverhéltnisses (A30J /A300J> und dessen Unsicherheit aus dem
Mittelwert und der Standardabweichung der 40 Einzelmessungen ergeben.
Dadurch werden auch Anderungen, die wihrend der Emissionsgradmessung
auftreten, wie z. B. eine leichte Verschmutzung des Keilfensters, mit beriick-
sichtigt. Bei erheblichen Abweichungen der Messwerte vor und nach der
Emissionsgradmessung miisste die gesamte Messung wiederholt werden.

8 ,Ringsdorff R6650“ von SGL Carbon SE
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Tab. 4.3: Typische relative Unsicherheiten bei der Bestim-
mung der Energie des Laserpulses

Unsicherheitsbeitrag up vel(X) / %
Kalibrierung der Messgerite  f2°°7(600 m.J) 0,30
Strahlteilerverhaltnis A307 /73003 0,25 ...0,65
Anzeigegenauigkeit A3 (el -Mess.) 0,02 ...0,12
Thermische Ausdehnung Al/ly 0,12 ...0,28
Energie des Laserpulses Ey, 04...08

Da das Strahlteilerverhéltnis unabhéngig von der Energie des Lasers ist
(siehe Abbildung 4.7), folgt daraus fir die Energie an der Probenposition
bei Raumtemperatur

_ fI%OOJ(A) ' AgOOJ(Verh-) 30J
© fOI(A) - A0I(Verh.) K
30J

Ef (A) - A% (e -Mess.) ,

—1
= 00 (g ) AP M) (4.15)

A300J
Die Energie des Laserstrahls an der Probenposition bei der Emissionsgradmes-

sung FEy, ergibt sich aus dem Raumtemperaturwert unter Beriicksichtigung
der Blendenausdehnung (siehe Abbildung 4.8)

2
E;, = (1 + AZ(ZTTE)> B} (4.16)
0

Die typischen Groflen der Unsicherheitsbeitriage der Energiemessung sind
in Tabelle 4.3 zusammengefasst. Obwohl die relative Unsicherheit der ther-
mischen Langendnderung u., (Al/ly) = 20 % ist, tragt diese Korrektur bei
Messungen von 750°C bis 1500°C nur ca. 0,1 % bis 0,3% zur relativen
Unsicherheit der Energiemessung bei. Fiir alle anderen Gréflen aus den
Gleichungen (4.15) und (4.16) konnen die jeweiligen relativen Unsicherheiten

direkt quadratisch addiert werden.

Die angegebenen Unsicherheiten des Strahlteilerverhaltnisses sind typi-
sche Werte der Standardabweichung tiber die Messungen vor und nach der
eigentlichen Emissionsgradmessung. Die Unsicherheit der Anzeige folgt aus
der Auflosung des Messgerétes von 0,1 mJ fiir Werte kleiner als 300 mJ und
1mJ dartiber.
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4 Energie und FEigenschaften der Laserstrahlung

Bei der Verwendung des Aluminiumoxid-Probenhalters mit Molybdéan-
Blende miissen lediglich die Werte der thermischen Ausdehnung und deren
Unsicherheit entsprechend angepasst werden (sieche Abschnitt 4.5).

4.4.3 Radiales Energieprofil der Laserstrahlung an der
Probenposition

Die raumliche Verteilung der Energiedichte des Laserstrahls, der von der
Probe absorbiert wird, entspricht der Verteilung der Warmequelle g,.(r), die
bei der Losung der Warmeleitungsgleichung in Abschnitt 2.3.2 berticksichtigt
wurde. Zur Vereinfachung wird dabei von einem rotationssymmetrischen Pro-
fil ausgegangen, sodass hier auch nur die radiale Energieverteilung bestimmt
wird. Diese wird einerseits durch das Profil des kollimierten Laserstrahls
(sieche Abbildung 4.4) und andererseits durch den Durchmesser der Blende
direkt unterhalb der Probe (sieche Abbildung 4.5 (c)) bestimmt.

Messung des Blendenradius Wie am Ende von Abschnitt 4.3.2 bereits
erwéhnt, ist es moglich, dass sich der Durchmesser der Graphit-Blende durch
Sublimation oder Oxidation allméhlich vergrofiert. Um dies zu iiberwachen,
wurde eine einfache und genaue Methode zur Messung des Blendendurch-
messers eingefiihrt. Bei einer geringen Anderung der Blende ist es dadurch
auch moglich, die Parameter des Stahlprofils ¢.(r) anzupassen, ohne die
aufwendige Messung der Energieverteilung wiederholen zu miissen.

Die kleine Graphit-Blende kann mit dem etablierten Blenden-Vergleichs-
Messplatz [144] nur schwer vermessen werden. Daher wurden der Schatten-
wurf der Blende mit einem hochwertigen Flachbett-Scanner® im Durchlicht-
modus eingescannt. Ein Ausschnitt des resultierenden Graustufen-Bildes
ist in Abbildung 4.9 zu sehen. Mit einer Bildbearbeitungssoftware wurde
der Verlauf der Kante ermittelt'® (—) und anschliefiend die Pixelanzahl
des Radius bestimmt. Dazu wurde eine Kurvenanpassung mit der Kreis-
Funktion an gegentiberliegenden Bereichen durchgefiihrt, die zusammen tiber
75 % des Umfanges abdecken (—), Abbildung 4.9 zeigt einen vergroBerten
Ausschnitt.

Mit diesem Verfahren wurden neben dem Radius der Graphit-Blende auch
die Radien von zwei Metall-Blenden (M1 und M2) vermessen, die durch die
Messung an etablierten Messplatzen [144,156,157] bekannt sind. Aus dem

9 CanoScan 5600F der Canon K. K. mit einer Auflésung von 4800/2,54cm ! [155].
10 Zur Kantenerkennung wurde der Laplace-Filter der Bildbearbeitungssoftware GIMP
2.5.11 benutzt (siehe http://docs.gimp.org/de/filters-edge.html).
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Abb. 4.9: Messung des Radius der Graphit-Blende Der Ver-
lauf der Blendenkante ergibt sich aus den Wendepunkten des Verlaufs
der Graustufenwerte (Laplace-Filter). Aus der Kurvenanpassung an
diese Kante resultiert ein Radius von r5[C] = (874 % 10) Pixel.

Verhéltnis der Pixelanzahlen von Graphit- und M1-Blende lasst sich so der
Radius der Graphit-Blende bei Raumtemperatur ermitteln

r5[C] = (4,596 + 0,052) mm . (4.17)

Durch den Vergleich der beiden dhnlich aufgebauten Blenden spielen Einfliisse
der Beleuchtung bei der Messung kaum eine Rolle.

Zur Kontrolle wurde der Radius der zweiten Metall-Blende (M2) ebenso
bestimmt rg[M2] = (2,4693 £+ 0,0067) mm. Dieser Wert stimmt innerhalb
der auftretenden Unsicherheiten mit den Messwerten der Messplatze aus
Ref. [144,156,157] iiberein, so ergibt die Messung mit dem Blenden-Kompara-
tor [144] z. B.: rg[M2] = (2,4732 £ 0,0031) mm. Trotz des hier beschriebenen,
einfachen Verfahrens ist die relative Unsicherheit von ca. 0,3 % nur 2 bis 5
mal grofer als die Unsicherheit der etablierten und deutlich aufwendigeren
Messplatze. Die hohere Unsicherheit bei der Bestimmung des Radius der
Graphit-Blende resultiert aus der leicht kérnigen Struktur des Graphits
und der daraus resultierenden unregelmafigeren Kante der Blende (siehe
Abbildung 4.9).

91



4 Energie und Eigenschaften der Laserstrahlung

Laserprofil an der Probenposition Mit dem in Abbildung 4.1 auf Seite 71
dargestellten Modul wurde die Verteilung der Energiedichte des Laserstrahls
an der Probenposition untersucht. Dazu wurde in einer Ebene ca. 1 cm ober-
halb der Probenposition in einem 0,5 mm-Raster die Energiedichte gemessen.
Abbildung 4.10 zeigt das auf den Maximalwert normierte, zweidimensionale
Strahlprofil an der Probenposition. In der zweidimensionalen Darstellung
sind auch die Konturen der Probe und der zuvor vermessenen Graphit-Blende
mit eingezeichnet.

100 ———7—

s

o O
o O O
T

o
—TT

Norm. Energiedichte / %
(€] g ~

| —Faltung
/ 10 | ® Kante, fein
............ ok ¢ 2D-Messung

-2 -1 0 1 2 3 4 5 40 45 50
x / mm x / mm

-5 -4 -3
Abb. 4.10: Verteilung der Energie des Laserstrahls an der
Probenposition Im linken Graphen ist die zweidimensionale Ver-
teilung der Energiedichte gemeinsam mit den Abmessungen der Probe
und der Graphit-Blende abgebildet. Es sind die Konturlinien der auf
den Maximalwert normierten Messwerte in 2,5 %-Schritten dargestellt
(Farbskala ganz rechts).

Der rechte Graph zeigt die Messungen des Randbereichs (— im
linken Graphen) zusammen mit der theoretischen Kurve, die bei einem
instantanen Anstieg der Energiedichte zu erwarten ist.

Durch den endlichen Durchmesser der Mess-Blende des Energiedichte-
Moduls kommt es automatisch zu einer Mittelung iiber diese ca. 1 mm? grofie
Fliche. Die Faltung der geometrischen Uberlagerung mit der eigentlichen
Energiedichteverteilung fithrt besonders am Rand der Graphit-Blende zur
,Glattung® der Messwerte. Da eine Entfaltung der Messdaten sehr aufwendig
und héufig mit numerischen Artefakten verbunden ist, wurde hier die These
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einer senkrechten Flanke des Energieprofils tiberpriift. Der rechte Teil der
Abbildung 4.10 zeigt das Ergebnis der geometrischen Uberlagerung der
Mess-Blende mit der Graphit-Blende (—). Zusétzlich wurde die Kante des
Energieprofils in 0,1 mm-Schritten abgetastet ( @ ), um die Ubereinstimmung
mit der theoretischen Faltungskurve und der zweidimensionalen Messung
des Strahlprofils zu iiberpriifen. Wie sich zeigt, stimmen die Messdaten gut
mit der Faltungskurve tiberein, sodass von einem instantanen Anstieg der
Energiedichte am Rand des Profils ausgegangen werden kann.

In Abbildung 4.10 ist auch der Abfall der Energiedichte am Rand der
Probe auf 90 % bis 85 % zu erkennen [140], der bereits nach den Voruntersu-
chungen des freien, kollimierten Laserstrahls zu erwarteten war (vergleiche
Abbildung 4.4). Auflerdem ist eine leichte Abweichung von der Rotationssym-
metrie zu beobachten. Der Abfall der Energiedichte wird bei der analytischen
Beschreibung der Energieverteilung durch ¢,(r) berticksichtigt. Eine nicht-
rotationssymmetrische Losung der Warmeleitungsgleichung wiirde einen
erheblichen mathematischen Aufwand bedeuten, sodass die geringe Symme-
trieabweichung unberiicksichtigt bleibt. Wegen der geringen Energiedifferenz
und der raumlichen Mittelung bei der Beobachtung ist zudem davon auszu-
gehen, dass der Effekt auf den zeitlichen Verlauf der Temperaturanderung
vernachlédssigbar ist.

Parameter der raumlichen Energieverteilung g,.(r) In diesem Schritt
sollen nun die Parameter der rotationssymmetrischen Energieverteilung g, ()
bestimmt werden. Dazu wurde aus der zweidimensionalen Energievertei-
lung durch die Mittelung aller Werte in einem gewissen Radiusintervall eine
mittlere, radiale Energieverteilung berechnet ( ¢ in Abbildung 4.11). Die
Parameter konnen nun durch die in Abbildung 4.11 dargestellte Kurvenan-
passung an die Funktion g¢,[c,,r0](r), mit

0 r >

1+e, J0<x1i) r<r,, (4.18)

gr[cr, L) (r) = {

ermittelt werden. Dabei sind Jy und J; die ersten ganzzahlige Bessel-
Funktionen erster Gattung und z; die i-te Nullstelle von J;, somit ist
x1 ~ 3,8317. Ein &hnlicher funktionaler Zusammenhang fir ¢,.(r) ist in
Ref. [122] zu finden, allerdings ohne eine begrenzende Blende bzw. ohne rr.

Durch die Bessel-Funktion Jg in Gleichung (4.18) kann einerseits die
Form des Energieprofils gut beschrieben werden. Andererseits konnte in
Anhang A.3 eine analytische Losung fiir den radialen Entwicklungskoeffi-
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Abb. 4.11: Bestimmung der Parameter der rdumlichen Ener-
gieverteilung g, (r) Die in Abbildung 4.10 gezeigten Daten wurden
in 0,5 mm breiten Radiusintervallen gemittelt (im Randbereich durch
+—— veranschaulicht). Die Funktion ¢,(r) nach Gleichung (4.18) (—)
beschreibt das radiale Energieprofil (Details zur Kurvenanpassung
sieche Text). Zum Vergleich ist die ideale Energieverteilung (- --) mit
eingezeichnet, so wie sie im héufig verwendeten Cape-Lehman-Mo-
dell [116] vorausgesetzt wird (siehe Abschnitte 2.3.2 und 5.1).

zienten aus der Losung der Warmeleitungsgleichung (siehe Abschnitt 5.1)
ermittelt werden. Uber diesen Entwicklungskoeffizienten geht die Energiever-
teilung des Laserstrahls mit in die analytische Beschreibung der in Kapitel 5
untersuchten Temperaturanderung ein.

Wie bereits im vorherigen Absatz diskutiert, resultiert die Glattung der
senkrechten Flanke der Energieverteilung aus dem nicht-infinitesimalen
Durchmesser der Mess-Blende. Aus der Mittelung der Energiedichten iiber
0,5mm breite Radiusintervalle (+—— in Abbildung 4.11) ergibt sich eine
zusatzliche Glattung. Deshalb wurde die Position der senkrechten Flanke, die
dem Laserradius bei Raumtemperatur r{ entspricht, iiber den Wendepunkt
der sigmoidalen Funktion

€1 — €2

m (4.19)

flrgl(r) = e +

bestimmt (——). Der Parameter ¢, wurde direkt mit einer Kurvenanpassung
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von Gleichung (4.18) tiber den in Abbildung 4.11 gekennzeichneten Bereich
ermittelt. Es ergeben sich

¢, = 0,0585 + 0,0038 (4.20)
rf = (4,686 + 0,015) mm | (4.21)

mit den Unsicherheiten der jeweiligen Kurvenanpassung. Somit ist die Diffe-
renz zwischen dem effektiven Radius des Laserstrahls rf und dem Blenden-
radius bei Raumtemperatur 5 [C]

ri — r5[C] = (0,090 £ 0,055) mm (4.22)

und die beiden Werte stimmen innerhalb ihrer erweiterten Unsicherheit
iberein. Der etwas grofiere Wert von r kann moglicherweise auch auf die
Divergenz des Laserstrahls oder die Streuung an der Blende zurtickgefiihrt
werden und konnte deshalb auch real sein. Eine zukiinftige Messung des Blen-
denradius ermoglicht daher, unter der Pramisse einer konstanten Differenz,
eine einfache Anpassung des Parameters r7.

Wie bei der Messung der Laserenergie (siehe Abschnitte 4.4.1 und 4.4.2),
muss auch hier die thermische Ausdehnung der Graphit-Blende berticksichtigt
werden. Der endgiiltige Wert fiir den Parameter r, aus Gleichung (4.18)
ergibt sich aus der thermischen Ausdehnung Al/ly der Blende und der
konstanten Differenz der Radien aus Gleichung (4.22)

Al(Trg)
— . rR[Cl + 1T

lo slC) i (4.23)
mit %OTE) %al—i-bl-TTE—i-Cl'T%E .

i [Cl(Tre) =

Bei der Verwendung des Aluminiumoxid-Probenhalters mit Molybdén-Blende
missen lediglich die Werte der thermischen Ausdehnung und des Blenden-
durchmessers angepasst werden (siche Abschnitt 4.5).

4.4.4 Zeitliches Profil des Laserpulses

Neben den in Abschnitt 4.2 zusammengefassten Untersuchungen zur Cha-
rakterisierung des Lasers der kommerziellen Laser-Flash-Anlage wurde zu
Beginn dieser Arbeit auch das zeitliche Profil des Laserpulses vermessen.
Zur sogenannten Pulskorrektur bei der Messung der Temperaturleitfahigkeit
wird eine Photodiode verwendet, die unterhalb der Streulichtblende ((B)
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Abb. 4.12: Variation des zeitlichen Profils des Laserpulses
Systematische Anderungen der Pulsform bei der Variation der

(a) nominellen Pulsdauer: Uy, = 600V und At;, = (0,3...1,2) ms,
(b) Kondensatorspannung: Uy, = (410...830) V und At;, = 0,6 ms.

in Abbildung 4.6) montiert ist. Diese detektiert die am Staub der Luft ge-
streute Laserstrahlung. Abbildung 4.12 zeigt einige Beispiele der insgesamt
100 gemessenen zeitlichen Pulsprofile, die sich aus der Kombination von
Kondensatorspannung U, und nomineller Pulsdauer Aty, ergeben (Details
zu Uy, und Aty, siehe Abschnitt 4.2).

Da das Auslesen der Photodiode bei der dynamischen Emissionsgradmes-
sung technisch nicht moglich ist, wird die in Abbildung 4.12 erkennbare
Systematik der Pulsformen ausgenutzt. Dazu wird die in Ref. [118: Gl. (16)]
vorgeschlagene analytische Beschreibung des Profils ¢;(¢) mit der Substitution
c; = exp[l ms/t;] und somit e”7/*2 = ¢; 7 verwendet, sodass

Glt) = ﬁ(l—e*t/tl)-ct_t t<T
t =
%(1 — e_T/tl) . C;T . e_(t_T)/tB t 2 T (424)

mit N = [ Tt dt
0

Die Parameter ¢, ¢;, t3 und 7 wurden fiir jede der 100 gemessenen Pulsfor-
men durch eine individuelle Kurvenanpassung berechnet. Die Abhéngigkeit
dieser Parameter von der Kondensatorspannung U, und der nominellen
Pulsdauer Aty ist in Abbildung 4.13 zusammengefasst.
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Abb. 4.13: Parameter von q¢(t) in Abhéngigkeit der Laser-
einstellungen Diese kénnen wie folgt interpretiert werden:

(t1) Der Anstieg der Laserleistung zu Beginn des Pulses héngt linear
von der Kondensatorspannung ab.

(ct) Der Verlauf des Pulsplateaus ist von der nominellen Pulsdauer
abhéngig.

(1) Mit zunehmender Spannung wird die Differenz zwischen der
nominellen und der tatséchlichen Pulsdauer geringer.

(t3) Der rasche Abfall der Laserleistung am Ende des Pulses ist
unabhéngig von den Einstellungen des Lasers.
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Das zeitliche Profil des Laserpulses kann somit aus den Einstellungen

des Lasers berechnet werden. In Abbildung 4.14 sind fir unterschiedliche

Einstellungen des Lasers die Messungen und die aus der globalen Kurvenan-
passung resultierenden Profile einander gegeniibergestellt. Es wird deutlich,

dass auch ohne eine individuelle Messung eine gute analytische Beschreibung

der Pulsform ¢;(t) erreicht werden kann.

Durch die Berticksichtigung von ¢;(t) bei der Losung der Warmeleitungs-
gleichung in Abschnitt 2.3.2 wird der endlichen Pulsdauer Rechnung getragen.

In Abschnitt 5.1 wird das daraus resultierende Integral in AT'(¢) analytisch

gelost, sodass eine sehr effiziente Berechnung der Temperaturanderung mog-

lich ist.
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Abb. 4.14: Ubereinstimmung der berechneten und gemes-
senen, zeitlichen Laserprofile Die aus den Lasereinstellungen
berechneten Profile geben den individuellen Verlauf der einzelnen
Messungen gut wieder. Neben der nominellen Pulsdauer Aty, und der
Kondensatorspannung Uy, ist die Energie an der Probenposition Ef

in der Legende angegeben.
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4.5 Aluminiumoxid-Probenhalter mit
Molybdan-Blende

Besonders bei der Untersuchung metallischer Proben kann es bei den auftre-
tenden Temperaturen zur Bildung von Carbiden kommen. Auch Keramiken
reagieren zum Teil mit dem Graphit des Standardprobenhalters. Dies wiirde
zum einen zur Verunreinigung der Probe und somit zur Verfialschung der
Messergebnisse fiihren. Zum anderen ist eine Beschadigung der Messappara-
tur denkbar, da der Schmelzpunkt der Carbide unterhalb der Schmelzpunkte
der Einzelsubstanzen liegt. Zum Beispiel liegt fiir Eisen und Kohlenstoff der
eutektische Punkt rund 300°C unterhalb der Schmelztemperatur von Eisen.

Aus diesem Grund ist fiir die kommerzielle Laser-Flash-Anlange auch
ein Probenhalter aus Aluminiumoxid erhaltlich. Diese Keramik ist inert
gegentiiber zahlreichen Materialien. Allerdings erlaubt dieser Probenhalter
nur eine Maximaltemperatur von ca. 1650°C, im Vergleich zu 2000°C bei
Verwendung des Graphit-Halters.

Modifikation des Aluminiumoxid-Probenhalters Wie bereits zu Beginn
von Abschnitt 4.3 erlautert, ist fiir die Emissionsgradmessung eine scharf-
kantige Blende direkt unterhalb der Probe notwendig. Dazu wurde der
Probenhalter aus Aluminiumoxid vergleichbar zu dem aus Graphit modifi-
ziert (vergl. Abbildung 4.5). Da eine Bearbeitung der Aluminiumoxidteile
kaum moglich ist, wurde ein neuer, zweiteiliger Einsatz fiir das Tragrohr
konstruiert und aus hochreinem Aluminiumoxid hergestellt** (siehe (b) in
Abbildung 4.15). Da Aluminiumoxid bei der Wellenldnge des Lasers trans-
parent ist, muss eine metallische Blende verwendet werden, die auf dem
unteren Teil des Einsatzes aufliegt. Als Blende kommt eine entsprechend
bearbeitete 0,1 mm dicke Folie aus hochreinem Molybdin'? zum Einsatz
(siche Abbildung 4.15).

Anderungen gegeniiber Graphit-Halter Bei der Emissionsgradmessung
mit dem Aluminiumoxid-Probenhalter ergeben sich gegeniiber den Messun-
gen mit dem Graphit-Halter im Wesentlichen zwei Anderungen. Zum einen
muss der geanderte Blendendurchmesser berticksichtigt werden und zum an-
deren die etwas stéirkere thermische Ausdehnung von Molybdén im Vergleich
zu Graphit. Abbildung 4.16 zeigt die thermische Ausdehnung von Molybdén,

11 Herstellung durch cesima ceramics; Reinheit iiber 99,7 %.
12 Reinheit iiber 99,95%; Lieferant: Alfa Aesar GmbH & Co KG.
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4 Energie und Eigenschaften der Laserstrahlung

(a) (b)

Abb. 4.15: Aluminiumoxid-Probenhalter mit Molybdéan-
Blende Die Probe wird auf den drei Vorspriingen des Halters (grin)
platziert, die gegeniiber der Graphit-Variante leicht abgerundet sind
(vergl. Abbildung 4.5).

(a) Modell des Standardhalters mit Probe (transparent)

(b) Modell des modifizierten Halters mit Molybdén-Folie als Blende
(rot) und Blendenhalter (blau)

(c) Foto des modifizierten Halters mit Thermoelement (Das Alumini-
umoxid des Halterohres ist durch ausgasende Proben verférbt.)

die dem Nachschlagewerk von Touloukian et al. entnommen ist [158: S. 208],
und zum Vergleich die fiir Graphit verwendete Ausgleichsfunktion mit ihren
Unsicherheiten.

Der Durchmesser der Molybdén-Blende konnte, im Gegensatz zur Graphit-
Blende, mit dem etablierten Blenden-Vergleichs-Messplatz [144] bestimmt
werden, da es sich um eine metallische Blende handelt. Bei Raumtemperatur
wurde eine Radius von

1 [Mo] = (4,493 £ 0,006) mm (4.25)

ermittelt. Diese beiden Anderungen wirken sich auf die folgenden Aspekte
der Emissionsgradmessung aus.

o FEnergiemessung Bei der in situ Messung der Energie des Laserstrahls
(siehe Abschnitt 4.4.2) muss bei der Berechnung der Energie an der
Probenposition Fp, aus der Messung bei Raumtemperatur Ef nach
Gleichung (4.16) die etwas grofere thermische Ausdehnung der Blende
berticksichtigt werden. Auflerdem verringert sich der Unsicherheits-
beitrag zur Energiemessung von ug, o1 (Al/ly) ~ (0,12...0,28) % fiir
Graphit (siehe Tabelle 4.3) auf ug, ra(Al/ly) ~ (0,06...0,13) % fir
Molybdén, da die Literaturwerte fiir die thermische Ausdehnung we-
niger stark variieren (siehe Abbildung 4.16). Die Gesamtunsicherheit
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4.5 Aluminiumoxid-Probenhalter mit Molybdén-Blende

der Energiemessung verringert sich dadurch allerdings kaum und liegt
weiterhin bei u.q(FL) =~ (0,4...0,8) %.

Radiales Energieprofil  Wie bereits in Abschnitt 4.4.3 erldutert, kon-
nen die Parameter der rotationssymmetrischen Energieverteilung g, (r)
(siche Gleichung (4.18)) einfach angepasst werden, da bei einer ahnlich
grofen Blende, wie bei den Untersuchungen mit der Graphit-Blende,
nur der effektive Radius des Laserstrahls 7, angepasst werden muss. Es
kann davon ausgegangen werden, dass die Differenz zwischen dem
effektiven Radius des Laserstrahls 7 und dem Blendenradius bei
Raumtemperatur r§ konstant ist (siche Gleichung (4.22)). Fir den
endgiiltigen Wert von rp, muss wieder die thermischen Ausdehnung von
Molybdén berticksichtigt werden. Somit gilt fiir die Messung mit dem
Aluminiumoxid-Probenhalter (vergl. Gleichung (4.23))

’I“L[MO] (TTE) = <1 + lo

[Mo]) rg[Mo] + (rf —r5[C]) . (4.26)
Uber die, in Abschnitt 5.1 beschriebene, Losung der Wirmeleitungs-
gleichung geht die Energieverteilung des Laserstrahls ¢,(r) mit in die
analytische Beschreibung der in Kapitel 5 untersuchten Temperaturan-
derung ein.
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4 Energie und FEigenschaften der Laserstrahlung

Relative Ausdehnung / %
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Abb. 4.16: Thermische Ausdehnung von Molybdan und Gra-
phit Die aus zahlreichen Quellen errechneten empfohlenen Werte fiir
Molybdin aus Ref. [158: S.208] wurden mit einem Polynom 3. Grades
approximiert. Die relative Unsicherheit (---) wurde mit 7% abge-
schétzt. Fur Graphit gentigte fiir die Ausgleichsfunktion von Al/ly(T")
ein Polynom 2. Grades (siehe Abschnitt 4.4.1) und die Unsicherheit
(---) wurde, aufgrund der Variation der Literaturwerte [154: S. 24—
138], auf 20 % geschatzt.



5 Bestimmung des adiabatischen
Temperaturhubes

Fiir die Berechnung des Emissionsgrades ist der adiabatische
Temperaturhub entscheidend. In Abschnitt 5.1 wird die Theorie
des Flash-Verfahrens an die dynamische Emissionsgradmessung
angepasst. Daraus resultiert ein physikalisches Modell, dass die
beobachtbare Temperaturanderung beschreibt, sodass der adia-
batische Temperaturhub durch eine Kurvenanpassung ermittelt
werden kann. Um die Absolutmessung der Temperaturdnderung
im Millisekunden-Bereich zu ermoglichen, war die Entwicklung
eines dafiir angepassten Strahlungsthermometers, dem LP5-HS,
notwendig. Dieses wird in Abschnitt 5.2 charakterisiert und die
Kalibrierung der beiden Messmodi diskutiert. In Abschnitt 5.3
wird die praktische Analyse der Messdaten erlautert, die schlief3-
lich zum adiabatischen Temperaturhub fiihrt.

5.1 Anpassung der Theorie des Flash-Verfahrens
an die dynamische Emissionsgradmessung

Mit den Gleichungen aus Abschnitt 2.3.2 ist die dynamische Komponente
der Temperaturverteilung AT (r, z,t) fiir den Fall der dynamischen Emissi-
onsgradmessung vollstandig beschrieben. In diesem Abschnitt werden die
auftretenden Integrale und transzendenten Gleichungen gelost bzw. angenéa-
hert. Aulerdem werden die Funktionen zur Beschreibung der zeitlichen und
rdaumlichen Verteilung des Laserpulses integriert.

Mit diesen Ergebnissen kann in Abschnitt 5.3 eine Parameteranpassung
des zeitlichen Verlaufs des Temperaturhubes an die Messwerte durchgefiihrt
werden. Damit kann die adiabatische Temperaturdnderung AT, q;,. zur Be-
rechnung des Emissionsgrades (siehe Abschnitt 7.3) schliefilich bestimmt
werden.
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

In den folgenden Absétzen und den Anhdngen A.2 und A.3 werden die
auftretenden Effekte einzeln diskutiert. Zur besseren Ubersicht ist im Folgen-
den die dynamische Komponente der Losung der Wéarmeleitungsgleichung
(Gleichungen (2.73) bis (2.78) aus Abschnitt 2.3.2) noch einmal zusammen-
gefasst

2l 2 S D) [al) evl-alt -l dl (61

i,n=1 0
mit den Komponenten

27y (Zn cos (Z,3) + Yesin (Z,2))

Cu(z) = 72 1oy V7 , (5.2)
Dy = 2l) /r o) W(rS) 4t (53)
i\r') = — qr(T i T, .

Jo(R)? + o (Ry)2 ) 72 I\ 2o\ M
R?* 7,7
Win = 7’02 + ? . (54)

Die Funktionen Z,(Y,) und R;(Y;) sind fiir ¢,n = 1,2,... definiert durch

(22— Y2)tan(Z,) = 2 Z, Y-, (5.5)
R;J1(R;) =Y, Jo(R;) . (5.6)

Naherungen fiir Z,(Y,) und R;(Y,) Die Losungen Z,(Y,) und R;(Y;)
der transzendenten Gleichungen (5.5) und (5.6) kdnnen nur numerisch be-
rechnet werden. Die beiden Biot-Zahlen Y, und Y, sind freie Parameter
beim spéteren Fit der Messdaten. Da die numerische Losung der Gleichun-
gen verhaltnisméfig zeitaufwendig ist, ist eine polynomielle Naherung fir
Zn(Y,) und R;(Y,) notwendig. Diese wurde erstmals im Artikel von Cape
und Lehman [116] angegeben und spéter weiter verfeinert [117,118]. In dieser
Arbeit wird eine korrigierte Version der Néherung fiir Z,(Y.) aus Ref. [118]
verwendet und eine im Rahmen dieser Arbeit neu berechnete Naherung fiir
R;(Y,). Die Formeln und Koeffizienten der polynomiellen Néherungen sind
in Anhang A.2 zu finden.

AT an Vorder- und Riickseite der Probe — C,,(z) Die axiale Tempe-
raturverteilung wird durch den Entwicklungskoeffizienten C,,(2) bestimmt.
Von Interesse sind hierbei die Vorder- und Riickseite der Probe. An der
Probenvorderseite (z = 0) wird die Laser-Strahlung absorbiert, somit ist
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5.1 Anpassung der Theorie des Flash-Verfahrens an die dynamische
Emissionsgradmessung

die Erwarmung dort am grofiten. Die maximale Temperatur an der Proben-
vorderseite ist wichtig um einschétzen zu konnen, dass es nicht zu laserin-
duzierten Schmelzvorgéingen kommt. Auflerdem kann so beurteilt werden,
inwiefern die Voraussetzungen konstanter Materialparameter erfillt sind
(siehe Abschnitt 8.3 auf Seite 217). Fur die Probenvorderseite ergibt sich
mit Gleichung (5.2)

B 22,°
CZ Y+ YR

Cn(z=0) (5.7)
Fir die Auswertung der dynamischen Emissionsgradmessung wird der Tem-
peraturverlauf AT'(t) an der Probenriickseite (z = d) gemessen. Mit Glei-
chung (5.2) ergibt sich fiir die Messung

CM = Cy(z=d) (5.8)
27, (Zn cos(Zy) + Y. sin(Z,))
B Z,2+2Y, +Y,?

(5.9)

Im Vergleich zum obigen Ergebnis fiir CM ist dieser Koeffizient in der Arbeit
von Cape und Lehman etwas einfacher formuliert [116: Gl. (14)]*

27,2

CM: —1)"

n

n=01,.... (5.10)

Dieser vereinfachte Ausdruck fir C,(z = d) ist moéglich, da durch Glei-
chung (5.5) die Funktion Z,(Y}) gerade so definiert ist, dass die folgenden
transzendenten Gleichungen numerisch dquivalent sind

Zpcos(Zy) + Y, sin(Z,) = (-1)"Z, n=01,..., (5.11)
(22— v2)tan(Z,) =22, Y. n=01,.... (5.12)

Der einfachere Ausdruck fiir CM nach Gleichung (5.10) wird im weiteren Ver-
lauf dieser Arbeit verwendet. Dabei ist zu beachten, dass diese Vereinfachung
nur fir den Laufindex n = 0, 1,. .. gilt, da n nun explizit in Gleichung (5.10)
auftaucht. Dies fiihrt zu einer Umdefinition der Summationsindizes in Glei-
chung (5.1) (i,n = 1,2,... — i,n = 0,1,...). Da sich die Indizes sonst
nur auf die Benennung der Lésungen der transzendenten Gleichungen (5.5)
und (5.6) beziehen, ist dies problemlos moglich. Diese Nomenklatur fiir
Zn(Y.) und R;(Y;) ist bereits in Anhang A.2 berticksichtigt.

1 Wegen der unterschiedlichen Normierung von AT (r, z,t) entfallt hier der Faktor ,,«/d*
(Nomenklatur angepasst).
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Radiales Laserprofil — D;(r) Fir die Berechnung des radialen Entwick-
lungskoeffizienten D;(r) muss davon ausgegangen werden, dass die Probe auf
der Vorder- und Riickseite jeweils einen raumlich homogenen Absorptions-
bzw. Emissionsgrad hat. Dadurch ist die durch g, (r) beschriebenen radiale
Temperaturverteilung innerhalb der Probe auf deren Vorderseite (z = 0)
gleich der radialen Energieverteilung des absorbierten Laserstrahls. Das
raumliche Energieprofil des bei der dynamischen Emissionsgradmessung
verwendeten Lasers entspricht einer abgeflachten Gaufi-Kurve (siehe Ab-
schnitt 4.2). AuBerdem muss bei der Emissionsgradmessung der Laser die
Probe leicht unterstrahlen. Deshalb ist eine Blende unterhalb der Probe
installiert, sodass nur der zentrale relativ homogene Teil des Laserstrahls auf
die Probe trifft (siehe Abschnitt 4.3). Die resultierende Energieverteilung
¢,(r) kann durch die folgende Funktion aus Gleichung (4.18) gut approximiert
werden

0 T > 7L
q(r) = .
1+e¢, JO(IIE) r<ry, (5.13)

mit: x; ... i-te Nullstelle von J; — 21 =~ 3,8317... .

Die Parameter der Verteilung r;, und ¢, werden experimentell bestimmt
(sieche Abschnitt 4.4.3). Ein dhnlicher funktionaler Zusammenhang fir g, (r)
ist in Ref. [122] zu finden, allerdings ohne eine begrenzende Blende. Auerdem
wird dort eine andere Losung der Warmeleitungsgleichung verwendet.

Die analytische Losung, die sich durch das Einsetzen von Gleichung (5.13)
in Gleichung (5.3) ergibt, wird in Anhang A.3 diskutiert. Dabei kann die
nicht-triviale Integration der Bessel-Funktionen bis zum Probenradius ry mit
bekannten unbestimmten Integralen durchgefiihrt werden. Auflerdem wird
die nicht-infinitesimale Messfleckgrofe berticksichtigt, indem tiber die radiale
Temperaturverteilung innerhalb des Messradius ry; gemittelt wird. Es ergibt
sich schlieBlich der fiir die Messung relevante Entwicklungskoeffizient DM
(sieche Gleichung (A.32) in Anhang A.3)

DM =4t Jl(fi%)jl(Ri%) 1— CTJO(?) ' 514
O e T R R

Fiir den idealisierten Grenzfall einer vollkommen homogenen Verteilung
(r, — 1o und ¢, — 0) ergibt sich fiir D;(r) der oft verwendete Zusammenhang
nach Cape und Lehman [116] (siche Gleichung (A.34) auf Seite 246).
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5.1 Anpassung der Theorie des Flash-Verfahrens an die dynamische
Emissionsgradmessung

Beriicksichtigung der Pulsdauer Das zeitliche Profil der Probenerwar-
mung ¢;(t) entspricht dem zeitlichen Profil des Laserpulses, der an der Pro-
benvorderseite absorbiert wird. In der Literatur werden verschiedene Verein-
fachungen fiir ¢,(t) diskutiert, z. B. der einfachste Fall eines Rechteck-Profils
[116,119], eine fiur Blitz-Lampen gute Naherung eines linear-exponentiellen
Profils [159] oder die fir Laser geeignete Naherung eines trapezformigen
Profils [159]. Diese zeitlichen Profile erméglichen eine relativ einfache Losung
des auftretenden Integrals.

In Ref. [118] wird ein zeitliches Laser-Profil ¢/(t) vorgeschlagen, dass
die tatsachlichen Messungen sehr gut approximiert (sieche Abschnitt 4.4.4),
jedoch ohne eine analytische Losung des Problems. Fiir eine numerische
Integration wahrend des Fit-Prozesses miisste die natiirliche Schrittweite der
Messung verringert werden, um die Pulsform sinnvoll numerisch zu repra-
sentieren. Dies wiirde jedoch zu einer erheblichen Steigerung der Rechenzeit
bei der Parameteranpassung fithren. Deshalb wird bei der dynamischen
Emissionsgradmessung mit der folgenden analytischen Losung gearbeitet.
Diese gute Néaherung fiir das zeitliche Profil der Probenerwarmung bzw. der
Laser-Energie lautet [118: Gl. (16)]

€ 1— e*t/tl . e*t/252 t<T
a(t) = N( )
O E N e LN L SN CRT)

mit: N = /OO q(t)dt’ .
0

Die Parameter tq, to, t3 und 7 werden in Abhéngigkeit der Einstellungen
des Lasers berechnet. In Abschnitt 4.4.4 werden dazu 100 Kombinationen
der Kondensatorspannung U;, und der nominellen Pulsdauer At;, analysiert.
Somit ergibt sich fiir die Faltung von ¢(t) mit dem Temperaturverlauf fiir
infinitesimale Pulse nach Gleichung (5.1)

¢ ¢ /
/ q(t') exp|—a (t — t') wi,] dt’ = e_o‘“’i"t/ g () et at’ (5.16)
0 0
l t>271
et [Tat)erentar o (5.7)
0

= Izn

Fiir die Auswertung der Messdaten werden tblicherweise Zeiten ¢t > 27
betrachtet. Da das Abklingen des Laserpulses sehr schnell ist (o< e7#/%),
kann der Ubergang ¢t — oo bei der oberen Grenze des Integrals Z;, durchge-
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

fiihrt werden.? Dieser Ubergang fiihrt zu einer deutlichen Vereinfachung der
analytischen Losung von Z;,. Aus den Gleichungen (5.15) und (5.17) ergibt
sich nach der trivialen Integration der auftretenden Exponentialfunktionen

I, — 1| ¢ Tetin —1 N c; et (e — 1) c; TePinTT — ]
N | awin — In(ey) Qwiy, — t3 7t awin —t171 = In(cy)
e T —1 R | (5.18)
it N =—=t T (e7® 1)t -t = =
i ln(ct) “ (e ) 3t tl_l + ln(ct)

und z1 = 7/t1, Tip = awinT, ¢ = el/t2 (— e T/t = ).

Fiir den Grenzfall eines Rechteck-Profils (t; — 0, ¢, — 1 und t3 — 0)
ergibt sich das aus Ref. [116,119] bekannte Ergebnis®

eawm‘r _ 1

lim  Lpy=-— . (5.19)

qt—Rechteck o AWin T

Endergebnis Fiir die Auswertung der dynamischen Emissionsgradmessung
wurde versucht, das am weitesten entwickelte Modell aus der Literatur zur
Theorie des Flash-Verfahrens [4-6, 115-122, 159-163] zugrunde zu legen.
Dieses umfasst die Korrekturen fiir radiale und faziale Warmeverluste und
fiir das zeitliche und raumliche Profil des Heizpulses. Diese Korrekturen
zum idealisierten Modell von Parker [6] ermdglichen eine genauere Bestim-
mung der adiabatischen Temperaturdnderung AT, gy, die zur Berechnung
des Emissionsgrades verwendet wird. Auch die analytische Beschreibung des
Heizpulses durch ¢(t) und ¢,(r) beriicksichtigt die realen Messbedingungen
(siche Abschnitte 4.4.3 und 4.4.4). Dadurch sind eventuelle systematische Ab-
weichungen von ATM(t) gegeniiber den Messdaten der Temperaturéinderung
bei der dynamischen Emissionsgradmessung verschwindend gering (siehe Ab-
bildung 5.12 in Abschnitt 5.3.2). Dies erlaubt die Schlussfolgerung, dass die
im Rahmen dieser Arbeit hergeleitete Formel fiir AT (#) alle wesentlichen
Aspekte der Realitat beschreibt.

Fir den gemessenen zeitlichen Verlauf der Temperaturdnderung der Pro-
benriickseite AT™(¢) ergibt sich aus den obigen Gleichungen

2 Bei typischen Messungen an Graphit ist der relative Fehler durch die verdnderte
Integrationsgrenze bereits bei dem ersten ausgewerteten Messpunkt kleiner als 4 - 1076
und nimmt fiir alle weiteren Messpunkte exponentiell ab.

3 Mit der Verwendung der Regel von Bernoulli und L’Hospital und des Satzes tiber das
Vertauschen von Grenzwerten.
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ATM(t) = ATan. > CMN DM T, expl—awi, t] . (5.20)

1,n=0

Die funktionalen Abhédngigkeiten der einzelnen Koeffizienten sind im Folgen-
den zusammen mit der Gleichungsnummer der jeweiligen Losung angegeben.
Dabei sind die internen Abhéangigkeiten in geschweiften Klammern angege-
ben, feste Parameter in eckigen und die fiir die Parameteranpassung freien
Variablen in runden Klammern.

Zn = Z,(Y>) siehe Gl. (A.13); S. 241,
Ri = Ry(Y,) siche GL (A.15); S. 242,
CM = CcMZ\(Y2) siche GI. (5.10); S. 105,
DY = DM{R:}[ro, m, L, ) (Yr) siehe Gl. (5.14); S. 106,
Win = Win{Zn, Ri}[ro, d|(Y., Y;) siehe Gl. (5.4); S. 104,
Zin = Lin{win, t1, 1, ts, THUL, Aty, 10, d)(Y>, Y, ) siehe Gl (5.18); S. 108.

In Abbildung 5.1 sind die Einfliisse der wichtigsten Parameter dargestellt.
Die Zeit-Achse ist auf die Halbwertszeit ¢y 5 des adiabatischen Idealfalls fiir
ap skaliert [117]

d2
T2 Qp

tos ~ 1,370 : (5.21)
mit der nach Parker [6] auch die Temperaturleitfihigkeit berechnet werden
kann. Die Temperatur ist auf den idealisierten adiabatischen Temperatur-
hub AT,qp. normiert. In Abbildung 5.1 Teil (b) ist auch der adiabatische
Fall abgebildet (—), der dem Temperaturverlauf nach dem Parker-Modell
entspricht.

Wie bereits erwahnt, ist die Temperatur an der Vorderseite der Pro-
be ATkont(t) von Interesse, um die maximale Erwarmung der Probe zu
berechnen. Fiir deren Berechnung andert sich lediglich der axiale Entwick-
lungskoeffizient zu C,,(0) (siehe Gleichung (5.7) auf Seite 105)

ATfront(t) = ATadb. Z Cn(o) Di\/l Izn eXp[—CWJm t] )
in=0 (5.22)

= ATfront [TMa L, Cr,y UL7 AtLa To, d? YVZ7 Y;“a «, ATadb.](t) .

Bei der Berechnung der Temperatur an der Probenvorderseite werden die
Parameter verwendet, die zuvor bei der Kurvenanpassung der Temperatur der
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Temperatur ATM(t) /AT,

1,0
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Abb. 5.1: Veranschaulichung der Losung fiir ATM(t) Es wer-
den die folgenden Einfliisse variiert. (jeweils —; —; : )
(a) Temperaturleitfahigkeit o/cg = 1; 0,5; 0,25; 0,125
(b) Verlustparameter Y, =Y, =0 (—); 0,1; 0,25; 0,5; 1
(c) Laserpulsdauer (Rechteck-Profil) 7/t 5 = 0; 0,25; 0,5; 1
(d) Laserradius (flaches Profil ¢, = 0) ri,/ro = 1; 0,8; 0,6; 0,4
Wenn nicht anders erwéahnt, sind die sonstigen Bedingungen a = ay;
ro/d=5/2;Y, =Y, =0,1; 7 =0 und r, = ro.

Probenriickseite AT (t) an die Messwerte erhalten wurden. Die Konvergenz
der Reihenentwicklung von ATy (t) ist weniger stark als die von AT™(t),
da in C},(0) der alternierende Vorfaktor (—1)" fehlt (siehe Gleichungen (5.7)
und (5.10)). Dadurch ist die Berechnung der maximalen Temperatur auf
der Probenvorderseite, die zum Zeitpunkt ¢ = 7 herrscht, aufwendiger. Die
Details dieser Berechnung werden in Schritt 7 in Abschnitt 5.3.2 erldutert
und der Verlauf von ATj.on(t) in Abbildung 5.13 gezeigt. Dabei sollte jedoch
beachtet werden, dass in der hier diskutierten Theorie von einer homogenen
Probe ausgegangen wird, sodass die Temperatur auf der Vorderseite einer
beschichteten Probe deutlich von den so berechneten Werten abweichen
kann.
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5.2 Dediziertes Strahlungsthermometer:
Linearpyrometer 5 — High Speed

Speziell fiir die radiometrische Bestimmung der Temperatur und der schnellen
Temperaturinderung bei der dynamischen Emissionsgradmessung wurde
ein neues Strahlungsthermometer entwickelt, das Linearpyrometer 5 — High
Speed (LP5-HS). Im folgenden Abschnitt 5.2.1 werden der Aufbau und
die wichtigsten Eigenschaften erlautert. Die weitere Charakterisierung des
LP5-HS ist in Abschnitt 5.2.2 zu finden. In den letzten beiden Abschnitten
wird die Kalibrierung des LP5-HS mit ihren Unsicherheiten erlautert. Dabei
wird in Abschnitt 5.2.3 auf die Temperatur-Kalibrierung eingegangenen und
in Abschnitt 5.2.4 auf die Kalibrierung des neuen HS-Modus, der hochprézise
Temperaturmessungen mit Millisekunden-Auflésung ermaoglicht.

5.2.1 Aufbau und Eigenschaften
5.2.1.1 Einfiihrendes Beispiel und Uberblick

Mit einem einleitenden Beispiel sollen die hohen Anforderungen an ein Strah-
lungsthermometer veranschaulicht werden, dass die Temperaturanderung
der Probe bei der dynamischen Emissionsgradmessung detektiert. In Ab-
bildung 5.1 auf Seite 110 ist der typische Verlauf der Temperaturdnderung
bei einem Laser-Flash-Experiment dargestellt. Die typische Grofenordnung
der Temperatur- und Zeitskala lassen sich mit der adiabatische Tempera-
turdnderung AT,qp. und der Halbwertszeit ¢y 5 beschreiben. Diese Faktoren
dienen auch in Abbildung 5.1 zur Skalierung der Temperaturkurven.

Fir eine Wolfram-Probe mit sandgestrahlter Oberflache, wie sie in Ab-
schnitt 8.2 untersucht wird, sind die wichtigsten Probeneigenschaften und
typische Messbedingungen in Tabelle 5.1 zusammengefasst. Fiir die charak-
teristischen Groflen ergibt sich daraus mit Gleichungen (3.1) und (5.21)

5;\ EL

AT, = ~490mK = AT(Messung) < 400mK | (5.23)

Cp
2

d
tos ~ 1,370 —— ~ 32ms . (5.24)
™

Fiir die maximale beobachtete Temperaturanderung AT (Messung) miissen
dabei die in Abbildung 5.1 veranschaulichten Effekte (thermische Verluste,
unterstrahlte Probe usw.) ebenso beriicksichtigt werden wie die um den
Emissionsgrad verringerte Temperaturstrahlung (siche Gleichung (2.22)).
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Tab. 5.1: Typische Bedingungen bei der dynamischen Emis-
sionsgradmessung Messparameter und Probeneigenschaften am
Beispiel einer sandgestrahlten Wolfram-Probe

Parameter /Eigenschaft Wert

Temperatur Th = 1000°C
Messwellenléinge” Ao = 1064 nm
Laserenergie Ey,=0,51J

Dicke d= 3mm

Masse m=45g
Temperaturleitfahigkeit az 39mm?s! [90]
spez. Warmekapazitéit cp~0,16Jg 1K [90]

Emissionsgrad (sandgestrahlt) e\~ 0,7 (Abschnitt 8.2)

* Die Schwerpunktswellenlange des Strahlungsthermometers und die
Wellenlénge des Lasers stimmen iiberein.

Eine der Herausforderungen bei der dynamischen Emissionsgradmessung
liegt nun in der absoluten Bestimmung der Temperaturdnderung. Bei den eta-
blierten Laser-Flash-Verfahren wird die Temperaturanderung in beliebigen
Einheiten gemessen und nur deren relativer zeitlicher Verlauf ausgewer-
tet [120-122,159,160]. Bei der dynamische Emissionsgradmessung wird eine
Kurvenanpassung an die Messwerte der Temperaturanderung durchgefiihrt,
um so die entscheidende Grofle der adiabatischen Temperaturdnderung
AT,qp. zu berechnen (siehe Abschnitt 5.3). Dazu missen die Temperaturwer-
te mit einer hohen zeitlichen Auflésung bestimmt werden, um den schnellen
Anstieg der Temperatur ausreichend abzubilden. Auflerdem muss ein zur
Bestimmung des Temperaturhubes ausreichendes Signal-Rausch-Verhéltnis
vorliegen. Das bedeutet, mit dem Strahlungsthermometer muss eine Tempe-
raturanderung von unter 0,4 K noch fein aufgelost werden. Daraus resultiert
die Forderung einer rauschdquivalenten Temperaturdifferenz unter 10 mK
bei einer Zeitauflésung von 1 ms. Dies entspricht ab 1000°C einem relativen
Rauschen der Strahldichtemessung von unter 8 - 1075,

Das obige Beispiel verdeutlicht die sehr hohen Anforderungen an ein
Strahlungsthermometer bei der dynamischen Emissionsgradmessung. Neben
der schnellen und extrem rauscharmen Erfassung der Temperatur muss
die spektrale Empfindlichkeit des Thermometers schmalbandig, mit einer
Halbwertsbreite von ca. 20 nm, um die Laserwellenlange von 1064 nm sein
(sieche Abschnitt 6.1.2).
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Um diese Anforderungen an der Grenze des technisch machbaren zu
erfiillen, wurde speziell fiir diese Anwendung ein Strahlungsthermometer
gemeinsam mit der Firma KE Technologie GmbH aus Stuttgart entwickelt.
Das , Linearpyrometer 5 — High Speed* (LP5-HS) ist eine Weiterentwicklung
des fiir hochste metrologische Anspriiche konstruierten LP5 [164,165]. Es
erweitert die Standardmessrate (,,LS-Modus“) um einen schnellen Messmo-
dus (,,HS-Modus*) [7]. Die wichtigsten Eigenschaften des LP5-HS sind in
Tabelle 5.2 zusammengefasst. In Abbildung 5.2 ist der Aufbau des LP5-HS
schematisch dargestellt. Die wichtigsten Komponenten werden zusammen
mit den Eigenschaften des LP5-HS in den Abschnitten 5.2.1.2 bis 5.2.1.4
erlautert.

Tab. 5.2: Eigenschaften des LP5-HS Fiir die dynamische Emis-
sionsgradmessung wurde der Aufbau des LP5 um den schnellen
HS-Modus erweitert und das Interferenzfilter angepasst (Daten laut
Hersteller, siehe [7,166]).

Eigenschaft Grofe

Zeitliche Auflésung des HS-Modus 1ms

Zeitliche Auflésung des LS-Modus 200 ms
Einstellzeit < 2ms
Rauschaquivalente Temperaturdifferenz 10 mK ab 1200 K
Schwerpunktswellenlédnge ca. 1064 nm
Spektrale Halbwertsbreite ca. 20nm
Messabstand 1m
Messfleckdurchmesser (2,5 4+0,3) mm

5.2.1.2 Besonderheiten des mechanischen Aufbaus

Die Strahlungsthermometer vom Typ LP5 verfiigen tiber einen vollstindig
doppelwandigen Aufbau. Die gesamte Optik und die Elektronik zur Erfassung
des Photostroms befinden sich innerhalb eines inneren, thermostatisierten
Gehauses (in Abbildung 5.2 grau dargestellt) [164]. Die Thermostatisierung
wird durch 9 unabhangig arbeitende Temperaturregler und Heizer gewéahrleis-
tet, sodass Temperaturanderungen der Optik und Elektronik von mehr als
+0,1 K praktisch ausgeschlossen werden kénnen [166]. Dies sorgt fiir eine sehr
hohe Lang- und Kurzzeitstabilitat der temperaturabhingigen Komponenten,
wie zum Beispiel der Transmission des Interferenzfilters, den Eigenschaften
des Operationsverstérkers fiir die Photostrommessung und des Durchmessers
der Messfeldblende. Der massive Aufbau des LP5-HS gewéhrleistet eine hohe
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Abb. 5.2: Aufbau des LP5-HS Abbildung aus Ref. [166] mit den
wichtigsten Komponenten des Strahlungsthermometers

«A TIR-Apochromat PD Silizium-Photodiode

e MB Messfeldblende o« PE Photostrom-Erfassung (AD-Wandler)
o IF Interferenzfilter eE Elektronik zur Bedienung und Anzeige
« AB Aperturblende O Okular

eH Unabhéngige Temperaturregler mit Heizer (5 von 9 gezeigt)

o Abmessungen ca. (50 x 14 x 12) cm, Gewicht ca. 12kg

e ohne Abb.: externe Einheit zur Stromversorgung und PC-Anbindung

mechanische Stabilitat, sodass auch ein senkrechter Einsatz, wie bei der
dynamischen Emissionsgradmessung, moglich ist.

5.2.1.3 Besonderheiten der Optik

Der Strahlengang des LP5-HS ist in Abbildung 5.2 schematisch dargestellt.
Die Frontoptik des LP5-HS besteht aus einem Infrarot-Apochromaten. Dieser
ermoglicht es, die visuelle Fokussierung auch bei infraroten Messwellenldngen
zu verwenden, da tiber einen Spektralbereich von ca. 500 nm bis 2000 nm
die Anderung der Fokuslinge unter 0,1 % liegt [167,168]. AuBerdem besitzt
diese Frontoptik nur zwei Glas-Luft-Grenzflachen, sodass Interreflektionen
vermieden werden und ein sehr geringer Umfeld-Effekt? erreicht werden
kann (siehe Abschnitt 5.2.2.2).

Ein Teil der Strahlung wird an der Messfeldblende reflektiert und in
das Okular gelenkt und dient zur visuellen Fokussierung. Die durch die
Blende hindurchgehende Strahlung wird kollimiert und durchléuft den In-
terferenzfilter mit einer Divergenz kleiner als 5mrad [166]. Dadurch tritt
keine nennenswerte Verbreiterung des Bandpasses aufgrund von divergenter
Strahlung auf.

Erst hinter dem Interferenzfilter folgt die Aperturblende, die den Raumwin-
kel der Messung definiert. Fir gewohnlich wird die Aperturblende im Bereich

4 Engl. Size-of-Source Effect (SSE), Details siehe [41: S. 146-157].
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der Frontoptik platziert (siehe Abschnitt 2.1.3). Dies fithrt zur Streuung und
Beugung von Strahlung aus dem Umfeld des Messfeldes in die Offnung der
Messfeldblende (Umfeld-Effekt). Beim LP5 wird die Aperturblende hingegen
in die Frontoptik abgebildet, sodass diese Effekte keinen Einfluss mehr auf
den Umfeld-Effekt haben [164]. Diese Positionierung der Aperturblende
wird auch als ,Lyot stop“ bezeichnet [169] und trégt erheblich zu dem sehr
niedrigen Umfeld-Effekt des LP5 bei [167,168] (siche Abschnitt 5.2.2.2).

Anschlieend wird das Strahlenbiindel auf die 1mm? grofie Silizium-
Photodiode fokussiert [164]. Die kleine aktive Fliche der Photodiode reduziert
die rausch-dquivalente Temperaturdifferenz, da diese etwa proportional zur
Flache der Photodiode ist.

5.2.1.4 Photostrom-Erfassung und HS-Modus

Ubersicht Die primére Erfassung des Stroms der Photodiode Ipy, geschieht
innerhalb des inneren, thermostatisierten Gehauses, sodass eine thermische
Drift verhindert wird. Die gesamte Elektronik ist darauf ausgelegt, unter
den gegebenen Randbedingungen (z. B. Messrate) ein moglichst rauscharmes
Messsignal zu gewahrleisten. Das Rauschen des Messsignals liegt nur weniger
als 5% tiber der theoretischen Grenze, die durch das Widerstands- und
Schrotrauschen der Photodiode selbst vorgegeben ist [170]. Die Datenerfas-
sung besteht im Wesentliche aus drei Teilen:

1. Ein Transimpedanzverstarker verstarkt den Photostrom und wandelt
ihn in eine Spannung um. Dabei stehen drei Messbereiche zur Verfiigung,
die durch die Widerstinde des Strom-Spannung-Wandlers festgelegt
werden (R ~ 990 MQ, Ry ~ 29MQ, R3 ~ 1 MQ).

2. Die Spannung wird von einem Analog-Digital-Wandler (AD-Wandler)

erfasst und digitalisiert.

3. Das digitale Spannungssignal wird in der riickseitigen Elektronik (siehe
Abbildung 5.2) mit der hinterlegten Kalibrierung in eine Temperatur
umgerechnet und iiber das Display oder eine RS-232-Schnittstelle aus-
gegeben. Das LP5-HS besitzt fiir seine beiden Messmodi zwei separate
RS-232-Anschliisse.

Fir die Eigenschaften des LP5-HS spielt der AD-Wandler eine wesentliche
Rolle, dieser wird im Folgenden diskutiert.

Analog-Digital-Wandler Das LP5-HS verfiigt iiber drei AD-Wandler, einen
fir den Standard-Messmodus (5 Hz Messrate) und zwei alternative Vari-
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anten fiir den HS-Modus (1000 Hz Messrate). Die AD-Wandler arbeiten
nach dem so genannten AY.-Verfahren [7,164]. Einen Uberblick zu diesem
Verfahren findet man in Ref. [171-173] und ausfiihrliche Hintergriinde in
Ref. [174]. Hier soll nur auf die daraus resultierenden Eigenschaften fiir das
Strahlungsthermometer eingegangen werden.

AY.-AD-Wandler werden bei den Linearpyrometern eingesetzt, da sie eine
sehr hohe Auflésung erreichen. So kénnen im Standard-Modus Photostrome
im Bereich von 1- 1072 A bis 8 - 107% A mit einer Auflésung von 26 bit bzw.
6,7 - 107 gemessen werden [7,164]. Uber die RS-232-Schnittstelle des Stan-
dard-Modus werden neben dem Photostrom Ip;, auch die nach den internen
Kalibrierparametern berechnete Temperatur und einige Gerateparameter
ausgegeben.

HS-Modus Fiir den schnellen Messmodus des LP5-HS wurde von der
KE Technologie GmbH der neue AD-Wandler ,,PCAD9“ entwickelt. Dieser
besitzt neben seinem extrem geringen Grundrauschen eine weitere Beson-
derheit. Er arbeitet mit einem zeit-kontinuierlichen AY-Verfahren, sodass
die Messwerte untereinander korreliert sind [7]. Das bedeutet vereinfacht,
dass eine etwas zu hohe Digitalisierung eines Wertes automatisch zu einer
etwas zu geringen Quantisierung des nachsten Messwertes fithrt. Dadurch
ist die Standardabweichung bei einer Mittelung der Messwerte umgekehrt
proportional zur Mittelungszeit und nicht wie iiblich nur zur Wurzel der Mit-
telungszeit. Davon profitiert die Parameteranpassung des Temperaturhubs
(siehe Abschnitt 5.3), da die Anpassung tiber einen gewissen Zeitbereich
einer Mittelung tiber diesen entspricht. Somit kénnen auch noch relativ stark
verrauschte Signale bei niedrigen Temperaturen (bis ca. 750°C) ausgewertet
werden.

Im Gegenzug zum extrem geringen Rauschen (bzw. zur hohen Auflésung)
weist der PCAD9 eine leichte, inhdrente Nichtlinearitdt auf, die allerdings
sehr stabil und somit kalibrierbar ist. Mit Nichtlinearitat ist hierbei die
Abweichung von der Proportionalitiat zwischen der analogen Eingangsspan-
nung und dem digitalen Ausgangssignal gemeint. Die Ursache dafiir liegt im
schnellen AY.-Verfahren des AD-Wandlers.

Ein Bestandteil des AX-Verfahrens ist die Ubertragung des analogen Si-
gnals in ein Tastverhéltnis zwischen zwei Referenzspannungen [171-174]. Um
die Messrate von 1kHz zu erreichen, geschieht dies beim PCAD9 mit einem
Grundtakt von 250 kHz, was einer Periodendauer von 4000 ns entspricht. Die
durch das unvermeidliche Umladen von parasitaren Kapazitaten entstehende
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Zeitkonstante der analogen Schaltungsbestandteile liegt im Bereich von 20 ns
bis 30 ns.® Durch dieses Umladen wird das Tastverhéltnis des AYX-Wandlers
gestort, was zu einer leichten Verschiebung des Null-Punktes fithrt. Durch
die sehr gute Temperierung der Elektronik (siche oben) sind die Einflisse auf
diese Nichtlinearitat sehr stabil, sodass dieser Effekt iiber einen Vergleich mit
dem Photostrom des Standard-Modus kalibriert wird (sieche Abschnitt 5.2.4).

Um fiir die Messrate des HS-Modus eine ausreichende Dateniibertragungs-
rate zu erreichen, wird bei diesem nur die Spannung des Transimpedanzver-
starkers an den PC iibertragen. Die Umrechnung in eine Temperatur erfolgt
anschliefend mit den in Abschnitt 5.2.3 und 5.2.4 beschriebenen Kalibrier-
funktionen, welche auch die oben beschriebene Nichtlinearitat berticksichti-
gen. Um einen Puffertiberlauf der RS-232-Schnittstelle zu vermeiden, wird
eine vordefinierte Anzahl von 100 bis 16 000 Messpunkten tibertragen, was
einer Messdauer von 0,1s bis 16 s entspricht.

5.2.2 Charakterisierung des LP5-HS

In diesem Abschnitt werden verschiedene Punkte diskutiert, die zur vollstan-
digen Charakterisierung des LP5-HS beitragen. Die Strahlungsthermometer
LP3 und LP5 sind in der Metrologie weit verbreitet und unterscheiden sich
in ihren Eigenschaften zum Teil kaum vom LP5-HS. Daher kénnen zur Ab-
schatzung der moglichen Korrekturen bei der radiometrischen Messung der
Temperaturdnderung im Folgenden auch Literaturquellen zu diesen beiden
Strahlungsthermometern herangezogen werden.

5.2.2.1 Nichtlinearitat des LS-Modus

Wie bereits in Abschnitt 5.2.1.4 erlautert, besitzt der Analog-Digital-Wandler
des HS-Modus des LP5-HS eine leichte, inharente Nichtlinearitdat. Im Ver-
héltnis dazu weist der standardméflige LS-Modus eine sehr viel geringere
Nichtlinearitdt auf. Die Nichtlinearitiat bezieht sich hierbei auf das gesam-
te Messsystem, das heifit auf eine Abweichung von der Proportionalitét
zwischen Strahldichte und ausgegebenen Photostrom. Diese Abweichung
kann zum Beispiel durch die Sdttigung von Storstellen in der Photodiode
selbst hervorgerufen werden [175]. Daher ist die Nichtlinearitéit von der
Schwerpunktswellenléinge des Strahlungsthermometers abhangig.

5 Quelle: SCHREIBER, E.; KE Technologie GmbH; persénliches Gespréch.
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Fiir die weitverbreitet Schwerpunktswellenlédnge von 650 nm kann die
Nichtlinearitat (NL) aus Literaturdaten abgeschéatzt werden [44,165,176,177],
die auf verschiedenen additiven Verfahren beruhen

(S1 = So) + (S2 — So)
51+2 — S0 7
NL(650nm) < 4-107* . (5.26)

NL=1- (5.25)

Dabei ist das Signal S; s die Summe der beiden Teilsignale S; und S
und Sy das Hintergrundsignal. Fir die Schwerpunktswellenldnge bei der
Emissionsgradmessung von 1064 nm muss von einem etwas grofleren Wert
ausgegangen werden, da die Nichtlinearitat mit der Wellenlénge zunimmt.

Bei der spéteren Emissionsgradmessung spielt die Nichtlinearitat keine
Rolle, da bei der Temperatur-Kalibrierung des LS-Modus der relevante
Messbereich durch eine Mehrpunktkalibrierung vollstandig abgedeckt wurde
(siehe Abschnitt 5.2.3). Das bedeutet, dass eventuelle Abweichungen von
der Linearitdt bereits in der Kalibrierfunktion enthalten sind und nicht
mehr korrigiert werden missen. Auflerdem werden bei der Messung der
Temperaturdnderung mit dem HS-Modus nur sehr kleine Anderungen der
Strahldichte beobachtet, sodass schon aus diesem Grund die Nichtlinearitét
hier vernachléssigbar ist.

5.2.2.2 Umfeld-Effekt (Size-of-Source Effect)

Der Umfeld-Effekt muss bei der Verwendung eines kalibrierten Strahlungs-
thermometers berticksichtigt werden. Je nach Qualitiat des Gerates ist sein
Einfluss unterschiedlich stark (Details siehe [41: S. 146-157]). Wenn sich der
Durchmesser des Umfelds von Kalibrierung (A) zur eigentlichen Messung (B)
unterscheidet, treten bei der Temperaturmessung Abweichungen auf. Fiir
diesen Effekt ist das Verhéltnis zum Messfleckdurchmesser (M) entscheidend.

Der Umfeld-Effekt als Korrekturgrofie SSE ist definiert als

.
SSE 5 =% 5.7
MM Sa — Sy (5.27)

dabei sind S A und S B die Signale, die vom Durchmesserverhéltnis des
Messflecks (M) und der jeweiligen Umgebungen (A oder B) abhéngen, und
Sy das Hintergrundsignal.

Bei der dynamischen Emissionsgradmessung ist die Grofie des relevanten

Umfeldes nur schwer abschitzbar, da das LP5-HS auf die Probe im Inne-
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ren des Ofens fokussiert ist. Um eine obere Grenze des Umfeld-Effektes
abzuschéatzen, werden folgende Extremfille betrachtet:

o Nur die in der Fokusebene liegende Probe mit einem Durchmesser von
10 mm tragt zum Umfeld-Effekt bei.

e Der heile Ofen mit einem Durchmesser von ca. 30 mm tragt zum
Umfeld-Effekt bei. Da auch vor der Fokuseben heifle Bereiche liegen,
wird mit einem effektiven Durchmesser von 40 mm gerechnet.

Bei der Kalibrierung des LP5-HS wurde eine Ofenblende mit 20 mm Durch-
messer verwendet. Im Rahmen eines EURAMET-Projektes® wurde unter
anderem der Umfeld-Effekt eines LP5 von mehreren Metrologieinstituten
vermessen [178]. Da es die gleiche Optik besitzt, ldsst sich aus diesen Un-
tersuchungen der maximale Einfluss des Umfeld-Effektes auf das LP5-HS
abschatzen. Das bei der Vergleichsmessung verwendete LP5 besitzt einen
Messfleck von 2mm, das LP5-HS hingegen von 2,5 mm, sodass die Umfeld-
Durchmesser entsprechend skaliert werden miissen

SSE(LP5)1s_s —1< ~1.8-107",
SSE(LP5)1s_s2 — 1 < 424 1074,
— SSE(LP5-HS) 2 L1000 —1<£25-107". (5.28)

Der Umfeld-Effekt des LP5-HS ist durch den Aufbau der Optik (siehe
Abschnitt 5.2.1.3) vergleichsweise gering. Daher hat der Umfeld-Effekt bei
der dynamischen Emissionsgradmessung auch nur einen geringen Einfluss,

sodass er nicht korrigiert wird, sondern nur als Unsicherheitsbeitrag bei der
Kalibrierung des LP5-HS mit eingeht (siehe Abschnitt 5.2.3)

u'(SSEpps.us) = 2,5 - 107* . (5.29)

Dieser Unsicherheitsbeitrag hat nur einen kleinen Anteil an der Gesamtunsi-
cherheit der Temperaturmessung (siche Abbildung 5.6 in Abschnitt 5.2.3.2).

5.2.2.3 Genauigkeit der Zeitskala des HS-Modus

Wie mit dem Laser-Flash-Verfahren tiblich, bietet die dynamische Emissi-
onsgradmessung neben der Messung des Emissionsgrades prinzipiell auch
die Moglichkeit, die Temperaturleitfahigkeit der Probe zu bestimmen (siehe

6 EURAMET: |European Association of National Metrology Institutes®.
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Abschnitt 2.3). Fir diese Messung ist die zeitliche Skalierung der Tempera-
turdnderung AT (t) und somit die Genauigkeit der Zeitskala des HS-Modus
entscheidend.

Die Zeitbasis des LP5-HS bildet ein Quarz-Ostzillator, der eine relative Fre-
quenzgenauigkeit von 3 - 1075 besitzt.” Wie am Ende von Abschnitt 5.2.1.4
bereits erwihnt, werden im HS-Modus des LP5-HS maximal 16 000 Werte am
Stiick iibertragen. Legt man einen halben Skalenteil (0,5ms) als maximale
erfassbare Auflésung zugrunde, so ergibt sich eine maximale relative Auflo-
sung der Zeitskala von ca. 3,1 - 107°. Somit entspricht die Aufldsungsgrenze
auch der Unsicherheit der Zeitskala.

Um die Genauigkeit der Zeitskala des HS-Modus zu iiberpriifen, wurde
diese mit einem Pulszahler® verglichen. Dazu wurde eine Infrarot-Leucht-
diode® mit einer typischen Reaktionszeit von 10ns [180] gemeinsam mit
dem Pulszahler an einen Frequenzgenerator angeschlossen. Das vom LP5-HS
gemessene Signal der Leuchtdiode ist in Abbildung 5.3 dargestellt und kann
mit dem vom Pulszéhler ermittelten Abstand der beiden Pulse At verglichen
werden

At(LP5-HS) = (15017,6 + 0,8) ms | (5.30)
At(Pulszéhler) = (15016 £+ 2ms . (5.31)

Die beiden Ergebnisse stimmen innerhalb ihrer Messunsicherheit tiberein,
sodass die erwartete Genauigkeit der Zeitskala bestétigt wird. Die Un-
sicherheit des Pulszdhlers wird von der Alterung seines Referenzquarzes
dominiert. Deren Obergrenze liegt bei einer relativen Abweichung von
3- 107" Monat ™! [179], aus dem Kaufdatum von 1981 ergibt sich somit eine
relative Unsicherheit von ca. 2 - 1074

Die negativen Werte im Signal des HS-Modus in Abbildung 5.3 resultieren
aus dem Verhalten des Transimpedanzverstérkers (siche Abschnitt 5.2.1.4)
bei extremen Anderungen des Photodiodenstroms.

Eine wesentliche Eigenschaft des neuen AD-Wandlers im LP5-HS ist seine
schnelle Einstellzeit von nominell 2ms (siehe Tabelle 5.2). Dass diese auch bei
extremen Signaldnderungen eingehalten wird, ist ebenfalls in Abbildung 5.3
zu sehen. Die Abbildung zeigt das Verhalten des LP5-HS im HS-Modus bei

7 Quelle: SCHREIBER, E.; KE Technologie GmbH; personliches Gespréch.

8 HP5328A von Hewlett-Packard, Datenblatt: [179]

9 InGaAs/InP-LED vom Type ELD-1060-525, Vertrieb durch Roithner Lasertechnik
GmbH, Datenblatt: [180].
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Abb. 5.3: Uberpriifung der Zeitskala im HS-Modus des
LP5-HS Aus der Messung der beiden Anfangspunkte der ca. 150 ms

langen Rechteckpulse (siehe Bildmitte) ergibt sich ein Pulsabstand von
Atppsns = (15018 4+ 1) ms. Dieser Abstand stimmt mit der Messung

eines Pulszéhlers mit Atpyiszinier = (15016 + 3) ms tiberein.
Das Verhalten bei einem Signal-Sprung auf anndhernd den Skalenend-
wert (8 V) demonstriert die Einstellzeit des HS-Modus von 2 ms.

einer quasi-instantanen Signalanderung von 0V auf einen Wert nahe des
Skalenendwertes von 8 V.

Dies ist wichtig, da bei der dynamischen Emissionsgradmessung die Streu-
strahlung des Lasers zur Ubersteuerung des Signals im HS-Modus fiihrt.
Bereits wenige Millisekunden danach muss die Erfassung der Temperaturén-
derung wieder moglich sein, um den Anstieg der Temperatur hinreichend
genau zu erfassen. Da die Temperaturmessung somit nicht gestort wird, kann
die Streustrahlung zur Festlegung des zeitlichen Nullpunktes der Messung

verwendet werden (siehe Schritt 1 in Abschnitt 5.3).

5.2.2.4 Spektrale Empfindlichkeit

Aufgrund der Abhéngigkeit des spektralen Emissionsgrades von der Wel-
lenlange muss die radiometrische Temperaturmessung schmalbandig bei
der Wellenlédnge des Lasers von 1064 nm durchgefiihrt werden (siehe Ab-
schnitt 6.1.2). Die spektrale Empfindlichkeit des Strahlungsthermometers
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

wird maflgeblich durch das verwendete Interferenzfilter bestimmt. Dieses
hat eine nominelle Schwerpunktswellenldnge von (1064 + 3,5) nm und eine
Halbwertsbreite von (20 £ 3,5) nm.

Abbildung 5.4 zeigt die Messergebnisse des gerichtet-gerichteten spek-
tralen Transmissionsgrades 7, des in das LP5-HS eingebauten Filters. Die
Transmissionsmessung wurde mit dem Vakuum-Fourier-Transformations-
Infrarotspektrometer'® durchgefiihrt, das hauptsichlich zur Emissionsgrad-
messung an Luft eingesetzt wird [69]. Die im Diagramm angegebene Schwer-
punktswellenlange Ag berechnet sich nach

AT () dA

= ~ 1060,5 . 5.32
J73 () dx o >3

S

Der zweite Peak um 530 nm ist ein Artefakt der Messung und wahrschein-
lich auf eine Riickreflexion des Filters in das Michelson-Interferometer des
Spektrometers zurtickzuftihren [181,182]. Ebenso ist die Messung des Blo-
ckungsbereiches durch die Empfindlichkeit des Detektors im Spektrometer
limitiert, was den Anstieg zu kiirzeren Wellenléngen hin erklart. Die ebenfalls
im Diagramm eingezeichnete Laserwellenlange zeigt, dass eine ausreichende
spektrale Uberlappung vorhanden ist.

Aus der strahlungsthermometrischen Kalibrierung des LP5-HS (siehe Ab-
schnitt 5.2.3) kann die effektive Wellenldnge Ao, des Strahlungsthermometers
bestimmt werden. Diese beschreibt die fiir die Temperaturmessung nach
dem Planckschen Strahlungsgesetz wirksame Wellenldnge eines Strahlungs-
thermometers mit schmalbandiger spektraler Empfindlichkeit. Neben der
Transmission des Interferenzfilters geht auch die spektrale Empfindlichkeit
der Photodiode in die effektive Wellenldnge mit ein. Uber eine Reihenentwick-
lung des Planckschen Strahlungsgesetzes kann gezeigt werden, dass sich die

effektive Wellenlénge naherungsweise aus den Parametern der Jung-Verch-
Gleichung (2.26) ergibt [46: GL. (17), (18)]

ar(1)
Ae br(n) ~ y -
ﬁ.(aT(f) T(I)) 1—12 bT(I)/C2 | |
~ (1064 = 4) nm . .

Die erweiterte Unsicherheit (k = 2) der effektiven Wellenldnge ergibt sich
aus den Standardunsicherheiten der Fitparameter ap) und by(p). Fir die

10 Vertex 80v der Firma Bruker Corp.
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Abb. 5.4: Transmissionsgrad des Interferenzfilters Der ge-
richtet-gerichtete spektrale Transmissionsgrad 7, (Blau) wurde mit
einem Fourier-Transformations-Spektrometer gemessen und ist ge-
meinsam mit der Wellenldnge des Lasers (Rot) und der Halbwerts-
breite (Grin) dargestellt.

Die Ordinate des Diagramms ist in Schritten dquidistanter Diabatie
© dargestellt, mit O(\) = 1 — log(log(1/7y")) [183]. Dadurch kann
sowohl der Spektralbereich der Blockung als auch der Transmission
des Filters gut beurteilt werden.

zweite Strahlungskonstante ¢é; wird hierbei, wie auch bei der Kalibrierung,
der ITS-90-Wert (¢ = 0,014 388 m K) verwendet [49, 50].

Die gute Ubereinstimmung von effektiver Wellenléinge und Schwerpunkts-
wellenlange zeigt, dass das Interferenzfilter des LP5-HS keine signifikante
Transmission auflerhalb des Bandpasses aufweist. Somit ist die Forderung
einer schmalbandigen Strahldichtemessung bei der Laser-Wellenlange erfiillt.

5.2.3 Temperatur-Kalibrierung

Fiir die radiometrische Bestimmung der Temperatur und der schnellen
Temperaturdnderung bei der dynamischen Emissionsgradmessung ist die
Kalibrierung des LP5-HS im LS-Modus notwendig. Die Kalibrierung stellt
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

den funktionalen Zusammenhang zwischen dem gemessenen Photostrom Ipy,
und der beobachteten Strahlungstemperatur 7" her.

5.2.3.1 Experimentelle Durchfiihrung und Auswertung

Das LP5-HS wurde mit dem kalibrierten Strahlungsthermometer LP3-8012
[59] verglichen [3]. Dazu wurde ein Hochtemperatur-Hohlraumstrahler'?!
verwendet. Beide Strahlungsthermometer wurden auf einem Verschiebetisch
jeweils axial und mittig zum Hohlraumstrahler ausgerichtet und auf des-
sen Frontblende (Durchmesser 20 mm) fokussiert. Anschlieffend wurde die
Temperatur des Hohlraumstrahlers von ca. 1000°C bis 2000°C in 200 °C-
Schritten mit einem integrierten Strahlungsthermometer geregelt. Nach der
Stabilisierung der Temperatur wurden die beiden Strahlungsthermometer
abwechselnd fiir ca. 1 Minute vor dem Strahler positioniert. Bei jeder Tempe-
ratur wurden 3 Messungen mit dem kalibrierten LP3 und 2 Messungen mit
dem LP5-HS durchgefiihrt, sodass die Messungen des LP3 die des LP5-HS
jeweils einschlieflen. Dadurch kann die geringe Drift des Hohlraumstrahlers
leicht im Unsicherheitsbudget berticksichtigt werden.

Aus den Photostromen des LP3-8012 kann die Temperatur 1" tiber die
im Kalibrierschein [59] angegebenen Parameter der inversen Form der Jung-
Verch-Gleichung (2.25) berechnet werden (siehe Abschnitt 2.1.3, [46-48])

1 Co
T(Ipn) = ( i B bT(I)) ’
ara \ln (CT([)/I + 1) (5.35)
~ I
mit [ = =% — I .
€

Dabei ist ) der gerichtete spektrale Emissionsgrad des Hohlraumstrahlers,
Iy der Dunkelstrom des Strahlungsthermometers, ¢, die zweite Strahlungs-
konstante der nach I'TS-90 und ar(y), br(p), cr(ry die freien Parameter der
Kurvenanpassung.

Die Dunkelstrome der Strahlungsthermometer wurden an mehreren Tagen
vor und nach der Kalibrierung gemessen, sodass mit ausreichender Genauig-
keit (siehe unten) auf den Dunkelstrom Iy wiahrend der Messung geschlossen
werden kann. Der spektrale Emissionsgrad des Hohlraumstrahlers betréagt fir
den gesamten betrachteten Wellenléngenbereich €\ = 0,999 40,001 [3,22,52].

11 Durch die PTB modifizierter Ofen vom Type BB3200pg des All-Russischen Instituts
fiir optische und physikalische Messungen (VNIIOFI) [22,23].
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5.2 Dediziertes Strahlungsthermometer: Linearpyrometer 5 — High Speed

Fiir das LP5-HS werden ebenfalls die korrigierten Photostrome I berechnet.
Mit diesen Photostromen und den iiber das LP3 ermittelten Temperaturen
werden die Parameter der inversen Jung-Verch-Gleichung (5.35) durch ei-
ne nichtlineare Kurvenanpassung!? ermittelt. Dabei werden die einzelnen
Punkte mit ihrer Unsicherheit gewichtet. Abbildung 5.5 zeigt die Kurven-
anpassung und die sehr gute Ubereinstimmung mit den Messwerten. Die
einzelnen Beitrage zur Unsicherheit werden im folgenden Abschnitt 5.2.3.2
diskutiert.

2400 — — ' 05 x

@® Messdaten E

2200 F Kurvenanpassung mit Gleichung (5.35) i

- 95%-Konfidenzband 104 ¢

e O

o 20001 yeasof N

N ' {03 !
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Abb. 5.5: Temperatur-Kalibrierung des LP5-HS Die nicht-
linearen Kurvenanpassung der Jung-Verch-Gleichung (5.35) an die
Messwerte liefert den funktionalen Zusammenhang fiir 7'(Ipy). Die
Gesamtunsicherheit der Temperatur uges,(T) ist nur in der Vergrijfe-
rung des Kalibrierpunkts bei ca. 1680 K zu erkennen und dient zur
Gewichtung der Kurvenanpassung. Die erweiterte Unsicherheit der
Kurvenanpassung (- , rechte Ordinate) ergibt sich aus der halben
Breite des Konfidenzbandes mit einem Vertrauensniveau von 95 %.

12 Genauer wird eine y2-Minimierung mit dem Levenberg-Marquardt-Algorithmus mit
der Software ,,Origin 9.0“ von OriginLab Corp. durchgefiihrt.
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

5.2.3.2 Ergebnis und Unsicherheit der Kalibrierung

Fiir die Berechnung des optimalen Parametersatzes der inversen Jung-Verch-
Gleichung und fiir die Abschétzung der Unsicherheit der Temperaturkali-
brierung miissen die einzelnen Unsicherheitsbeitrage abgeschéatzt werden.
Die relevanten Beitriage sowie die resultierende Gesamtunsicherheit sind
in Abbildung 5.6 am Ende dieses Abschnitts als Funktion der Temperatur
dargestellt und werden im Folgenden diskutiert.

Unsicherheitsbeitrage zum korrigierten Photostrom Zunachst werden
die Unsicherheitsbeitriage zum korrigierten Photostrom

-]
=" (5.36)

diskutiert. Da dieser proportional zur Strahldichte ist, konnen die aus den
Unsicherheiten des Stroms u/(I) resultierenden Temperaturunsicherheiten
wp (1) mit der in Abschnitt 2.1.2 aus der Wien’schen Néherung abgeleiteten

Gleichung (2.20) abgeschétzt werden

u' (1) u'(Ly) o ur (1)

T Ly ANT T (5:37)

~

o Dunkelstrom ur(Iy) Die relativen Unsicherheiten der Dunkelstrome
von LP3 und LP5-HS, die sich aus der zeitlichen Schwankung dieser er-
geben, liegen im Bereich von u.,, (Iy) ~ 5 %. Da der Dunkelstrom jedoch

im Vergleich zum Photostrom sehr gering ist, sind die resultierenden
Temperaturunsicherheiten

ur(ly, LP3) < 7TmK | (5.38)
ur(lp, LP5) < 4mK |, (5.39)

sodass ihr Beitrage zur Unsicherheit der korrigierten Photostrome
vernachlassigt werden konnen.

o Photostrom ur(Ipy) Die aus der Standardabweichung des Mittelwerts
berechneten relativen Unsicherheiten der Photostrome liegen fiir alle
Messungen wahrend der Kalibrierung bei u., (Ipn) < 0,7 %o und im
Mittel bei ul, (Ipy) =~ 0,12 %0. Die daraus resultierenden Tempera-
turunsicherheiten liegen bei maximal
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Somit konnen die Unsicherheiten der Photostrome, aufgrund des Rau-
schens, ebenfalls vernachlassigt werden.

o BEmissionsgrad ur(ey) Die Beriicksichtigung des Emissionsgrades des
Hohlraumstrahlers mit ey = 0,999 40,001 [3,22,52] bei der Berechnung
des korrigierten Photostroms entspricht ndherungsweise der Berechnung
der Schwarzen Temperatur Ts nach Gleichung (2.22)

1 1 A

— o~ = — —In(e)) . 5.41

R o) (5.41)
Das heiBt, indirekt wird eine Umrechnung Ts(Arps) — 7' — T5(Arps.us)
durchgefiihrt, somit gilt fiir die beiden Strahlungsthermometer

c2 Ts(Arps)

Ts(ALpsns) = '
s(Arps-ms) c2 + (Aps — Arps-ns) Ts(ALps) In(e))

(5.42)

Aus der Unsicherheit des Emissionsgrades u/(g}) = 0,001 und den
Wellenléngen App3 ~ 650 nm und Apps.ps ~ 1064 nm resultiert fiir die
Temperaturunsicherheit

ur(ey) = (30...150) mK fiir: T = (750...2000)°C . (5.43)

Dieser Unsicherheitsbeitrag ist als (- - - - - ) in Abbildung 5.6 dargestellt.

Der Einfluss der Unsicherheit der Wellenldngendifferenz ist hierbei
vernachlassigbar klein. Selbst eine recht pessimistische Schétzung von
' (ALps — ALps) = 20 nm fithrt bis 7" = 2000 °C nur zu

UT(/\Lpg — )\Lp5) S 7TmK . (544)

Weitere Beitrage zur Unsicherheit der Temperatur Neben den Unsicher-
heitsbeitragen zum korrigierten Photostrom I wurden noch die folgenden
direkten Beitrage bei der Gewichtung der Kurvenanpassung und der Berech-
nung der Gesamtunsicherheit beriicksichtigt.

o Hohlraumstrahler-Stabilitat ur(Stabi.) Die Stabilitdt des Hohlraum-
strahlers wurde jeweils aus der Temperaturdifferenz der beiden Messun-
gen des LP3-8012 ermittelt, die eine Messung des LP5-HS einschlieflen.
Es ergeben sich Unsicherheitsbeitrage von
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

ur(Stabi.) = /(Stabi.) ~ (5...73)mK (fiir alle Messungen) .
(5.45)

Fiir die Abschatzung der Gesamtunsicherheit der Temperatur wurde
die obere Grenze der Schwankungen des Hohlraumstrahlers durch ein
Polynom angenéhert. Dieser Unsicherheitsbeitrag von up(Stabi.) ist
als (----- ) in Abbildung 5.6 enthalten.

o Hohlraumstrahler-Homogenitit ur(Homo.) Aus vorherigen Messun-
gen ist die Homogenitiat des Hohlraumstrahlers bekannt. Allerdings
spielt bei dieser Vergleichsmessung nur der Untschied im Gesichtsfeld
der Strahlungsthermometer eine Rolle. Da die optischen Eigenschaften
des LP3-8012 und des LP5-HS recht ahnlich sind, kann der Unsicher-
heitsbeitrag der Hohlraumstrahler-Homogenitat mit einem konstanten
Erfahrungswert abgeschétzt werden

ur(Homo.) = u/(Homo.) ~ 50mK (fir alle Messungen) . (5.46)

o Kalibrierung des LP3-8012 ur(LP3) Den dominanten Unsicherheits-
beitrag zur Kalibrierung des LP5-HS liefert die Unsicherheit der Realisie-
rung der ITS-90 durch das LP3-8012 selbst. Dies ist auf die schrittweise
Weitergabe der priméaren Realisierung der I'T'S-90 durch den Goldfix-
punkt zuriickzufiihren, wie sie in Abschnitt 2.1.4 beschrieben ist. Die
typische Unsicherheit der Kalibrierung ist im Kalibrierschein [59] und
der entsprechenden Arbeitsanweisung [52] tabellarisch festgehalten

ur(LP3) = «/(LP3) ~ (300...570)mK fiir: T = (750. . .2000)°C .
(5.47)

Die Temperaturabhangigkeit dieses Unsicherheitsbeitrages wurde durch
ein Polynom interpoliert und ist als (- ---- ) in Abbildung 5.6 enthalten.

Jung-Verch-Fit und Gesamtunsicherheit Die oben aufgezdhlten Unsi-
cherheitsbeitrage sind unabhéngig voneinander, sodass sich fiir die Gesamt-
unsicherheit der Temperatur

Uges (T \/uT 2 4+ up(Stabi.)? + up(Homo.)? + ur(LP3)? (5.48)

ergibt. Dies ist zum einen der wichtigste Beitrag zur Gesamtunsicherheit der
Temperaturskala des LP5-HS T1p5 und zum anderen der Gewichtungsfaktor
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(1/uges(T)?) bei der nichtlinearen Kurvenanpassung der inversen Jung-Verch-
Gleichung an die Messwerte (siche Abbildung 5.5).

Zur Gesamtunsicherheit der Temperaturskala des LP5-HS bei der dy-
namischen Emissionsgradmessung uges(71.p5) tragen noch zwei zusétzliche
Aspekte gegentiber der Gesamtunsicherheit der Temperatur bei der Kalibrie-
IUng Uges (1) bei:

 Nichtlineare Kurvenanpassung ur .. (Fit) In den Abbildungen 5.5
und 5.6 ist die halbe Breite des Konfidenzbandes mit einem Vertrauens-
niveau von 95 % als (+-evee- ) dargestellt. Dieser Wert wird als erweiterte
Unsicherheit (k = 2) der nichtlinearen Kurvenanpassung Ur, .. (Fit)
verwendet.

o Umfeld-Effekt up, . (SSE) Wie in Abschnitt 5.2.2.2 bereits erlautert,
muss der Umfeld-Effekt beachtet werden. Die maximal zu erwartende
Abweichung der Messwerte aufgrund des unterschiedlich strahlenden
Umfeldes bei Kalibrierung und Anwendung wurde in Gleichung (5.29)
abgeschatzt und fithrt nach Gleichung (2.20) zu

u'(SSE) =2,5-107% .
Ur, s (SSE) = (20...95)mK  fiir: Tips = (750...2000)°C . (5.50)

Dieser Unsicherheitsbeitrag ist in Abbildung 5.6 als ( ) dargestellt
und muss bei der dynamischen Emissionsgradmessung beriicksichtigt
werden, auch wenn er nicht direkt der Kalibrierung zuzuschreiben ist.

SchlieBllich ergibt sich die Gesamtunsicherheit der Temperaturskala des
LP5-HS bei der dynamischen Emissionsgradmessung aus

Uges(Tips) = \/tges(T)? + gy py (Fit)? + ur, p, (SSE)? (5.51)

diese ist in Abbildung 5.6 als (
faktor von k£ = 2 ergibt sich eine anndhernd konstante relative Gesamtunsi-
cherheit'® (———) von

) dargestellt. Mit einem Erweiterungs-

Uet(Tips) < 7-107%  fiir: Typs = (750...2000)°C . (5.52)

13 Die Relativwerte beziehen sich dabei auf die Kelvin-Skala und sind hier und in
Abbildung 5.6 nur zur besseren Veranschaulichung als Funktion der Celsius-Skala
aufgetragen.
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Es wird auflerdem deutlich, dass die Unsicherheit der I'TS-90-Skala des
LP3-8012 die Gesamtunsicherheit dominiert. Wie zu erwarten, hat die Ge-
samtunsicherheit durch die Vergleichsmessung der sich dhnelnden hochwerti-
gen Strahlungsthermometer nur wenig zugenommen.
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Abb. 5.6: Unsicherheit der Temperaturskala des LP5-HS
Die erweiterte Gesamtunsicherheit der Temperaturskala des LP5-HS
bei der dynamischen Emissionsgradmessung uges(11.p5) ( ) ergibt
sich aus den Betriagen
----------- der nichtlinearen Kurvenanpassung Ur, ., (Fit),

des Umfeld-Effekts Ur, .. (SSE),
und der Gesamtunsicherheit der Temperatur uges(7'). Diese wiederum
hat, neben dem hier nicht gezeigten Beitrag der Homogenitdt des
Hohlraumstrahlers Ur(Homo.) = 100 mK, die weiteren Beitrége
----- der Emissionsgrad-Korrektur des Photostroms ur(e)),
————— der Stabilitdt des Hohlraumstrahlers Ur(Stabi.) und
----- der Kalibrierung des LP3-8012 Ur(LP3) [52].
Die erweiterte relative Gesamtunsicherheit der Temperaturskala des
LP5-HS ( , rechte Ordinate) ist anndhernd konstant.

Anmerkung zu T - Tips Wie schon im Absatz ,Anmerkung zu T’ L Too“
im Abschnitt 2.1.4 auf Seite 30 erlautert, wird im Rahmen dieser Arbeit nicht
zwischen der thermodynamischen Temperatur 7" und der Temperatur nach
der ,Internationalen Temperatur Skala von 1990 (ITS-90)“ Toy unterschieden.
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Die Unterscheidung zwischen der Temperatur 7" und der Temperaturskala des
LP5-HS Tips wurde in diesem Abschnitt vorgenommen, um die verschiedenen
Unsicherheitsbeitriage klarer zu trennen. Da diese beiden Temperaturen,
im Rahmen der Unsicherheit der Kalibrierung, identisch sind, wird diese
Unterscheidung im Folgenden ebenfalls nicht mehr vorgenommen. Es wird
davon ausgegangen, dass der mit dem LP5-HS gemessene Temperaturwert
die thermodynamische Temperatur 7T ist.

5.2.4 Kalibrierung des HS-Modus

Wie bereits im Absatz ,,HS-Modus“ in Abschnitt 5.2.1.4 erldutert, weist der
Analog-Digital-Wandler fiir den HS-Modus des LP5-HS eine prinzipbedingte,
leichte Nichtlinearitit auf. Das heifit, dass im Gegensatz zum LS-Modus bei
der Digitalisierung der Spannung des Transimpedanzverstarkers eine leichte
Verschiebung des Null-Punktes zu erwarten ist (sieche Abschnitt 5.2.1.4).
Durch einen Vergleich der Spannungsmessung Upy, des HS-Modus mit dem
gleichzeitig gemessenen Photostrom Ipy, des LS-Modus kann diese Nichtlinea-
ritat einfach berticksichtigt werden und so iiber die Temperatur-Kalibrierung
eine Riickfiihrung auf die I'T'S-90 erfolgen

T =T(Ipp) = T [Ipn(Upp)] - (5.53)

5.2.4.1 Experimenteller Aufbau und Durchfiihrung

Die Vergleichsmessungen wurden fiir die drei Messbereiche des LP5-HS bei
Strahldichten durchgefiihrt, welche Temperaturen von 500°C bis 2650 °C in
50°C-Schritten entsprechen. Diese Temperatur wird als Schwarze Temperatur
Ts bezeichnet und ist die virtuelle Temperatur, die ein Schwarzer Korper
mit gleicher Strahldichte besifie (Details siche Abschnitt 2.1.2).

Um den gesamten Messbereich des LP5-HS abzudecken, wird eine tiber fast
6 GroBenordnungen variable Strahlungsquelle benétigt (siehe Photostrom-
Skala in Abbildung 5.7). Dies wurde mit einer Niedervolt-Halogenlampe
mit variabler Spannungsversorgung und einem aus zwei Polarisationsfiltern
bestehenden variablen Strahlungsabschwacher erreicht. Diese Komponenten
wurden zusammen mit dem LP5-HS in einer Achse auf einer optischen Bank
montiert. Nachdem sich die Halogenlampe thermisch stabilisiert hatte, wurde
eine Messung mit dem LS-Modus gestartet und fiir jeden Temperaturschritt
10 jeweils 4 Sekunden lange Messungen mit dem HS-Modus durchgefiihrt. So
kann ein Driften der Halogenlampe besser kompensiert werden als zum Bei-
spiel mit nur einer Messung iiber 40 Sekunden. Ahnliche Messungen wurden
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auch bei der Temperatur-Kalibrierung des LS-Modus vor dem Hochtempera-
tur-Hohlraumstrahler durchgefithrt (sieche Abschnitt 5.2.3), sodass iiber 840
Einzelmessungen zur Kalibrierung herangezogen werden kénnen.

Zur Auswertung wurde ein LabVIEW-Programm'* erstellt, dass in den
gespeicherten Messdaten die gleichzeitig abgelaufenen Messungen von LS-
und HS-Modus findet und auswertet. Es wird jeweils der Mittelwert und die
Standardabweichung des Mittelwerts tiber 4 Sekunden, d.h. 4000 Upy,- und
20 Ipy-Werte, gebildet.

5.2.4.2 Ergebnis und Unsicherheit der Kalibrierung

Wie erwartet, wurde eine Abweichung vom Idealfall einer strengen Pro-
portionalitit Ip, = G - Upp mit einem konstanten Leitwert G beobachtet.
Diese wird durch einen spannungsabhéngigen Leitwert G(Upy,) beschrieben.
Abbildung 5.7 zeigt zur Ubersicht die Leitwerte der drei Messbereiche als
Funktion der Schwarzen Temperatur 7s.

Es wird deutlich, dass durch die Uberlappung der Messbereiche eine Mes-
sung am unteren Ende des jeweiligen Messbereiches vermieden werden kann.
Deshalb wurde die Ausgleichsfunktion nur in den in Abbildung 5.7 markierten
Bereichen bestimmt. Die resultierende Kalibrierung erlaubt einen Wechsel
des Messbereichs innerhalb eines ca. 200 K langen Intervalls, was fiir die
praktische Arbeit ausreichend ist. In diesen verkleinerten Bereichen ist eine
bessere Approximation der Messwerte mit der Ausgleichsfunktion moglich.
Da eine sehr hohe zeitliche Stabilitat der beobachteten Daten zu erwarten
ist (siehe Absatz ,HS-Modus“ in Abschnitt 5.2.1.4), wurde die Kalibrierung
iiber den gesamten Messbereich des LP5-HS durchgefiihrt. So ist auch eine
spatere Anwendung iiber den fiir die dynamische Emissionsgradmessung
relevanten Temperaturbereich (750 °C bis 2000°C) hinaus maoglich.

Abbildung 5.8 zeigt am Beispiel des Messbereichs Ry das Ergebnis der
Ipy,(Upp)-Kalibrierung. Als Abweichung vom Idealfall eines konstanten Leit-
werts G = Ipy/Upy wird eine Verschiebung des Null-Punktes und eine
quadratische Abhéngigkeit des Stroms von der Spannung beriicksichtigt

Ipn = 1) + Y1) Upn + 210y Upy,

xr
bzw. G(Uph) = # + Yrw) + 21w Upy, . (5.54)
Ph

14 Die ,Laboratory Virtual Instrumentation Engineering Workbench* (LabVIEW) ist
ein grafisches Programmiersystem von National Instruments Corp.
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Abb. 5.7: Ubersicht iiber die Messbereiche im HS-Modus
Fiir die drei Messbereiche R; bis R3 ergibt sich der Zusammenhang
zwischen der Transimpedanzspannung Upy des HS-Modus und dem
Photostrom Ipy aus Ipy, = G(Upy) - Upp. Die Bereiche der Kurven-
anpassung zur Bestimmung von G(Upy) ( ) sind so gewdahlt,
dass eine Uberlappung von ca. 200 K zur Messbereichsumschaltung
vorhanden ist. Die obere Abszisse zeigt den zur Temperatur korre-
spondierenden Photostrom nach Gleichung (2.25).

Es hat sich gezeigt, dass hohere Ordnungen von Up, keine wesentliche
Verbesserung der nichtlinearen Kurvenanpassung bewirken.

Die im unteren Teil von Abbildung 5.8 dargestellte Unsicherheit fir G(Upy,)
ergibt sich aus zwei unkorrelierten Hauptkomponenten:

» Unsicherheit der einzelnen Leitwerte ug(G;) (<€) Auf die Unsicher-
heit der einzelnen Leitwerte haben nur die Unsicherheiten der jeweiligen
Messwerte u'(Ipy,;) und «'(Upp;) einen Einfluss, diese ergeben sich je-
weils aus der Standardabweichung des Mittelwerts. Bei der Berechnung
eines Leitwertes G(Upy;) ist die Unsicherheit des Mittelwerts der 20
Ip,-Messungen dominant gegeniiber den 4000 Upy-Messungen.

o Unsicherheit der Kurvenanpassung ug(Res.) (O ) Als MaB fir Un-
sicherheit der nichtlinearen Kurvenanpassung wird der Betrag der
Residuen der Kurvenanpassung verwendet.
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Abb. 5.8: Ergebnis und Unsicherheit der Kalibrierung des
HS-Modus Das obere Diagramm zeigt am Beispiel des Messbereichs
Ry die nichtlineare Kurvenanpassung nach Gleichung (5.54).

Das untere Diagramm zeigt die relativen Unsicherheiten, die aus den
einzelnen Leitwerten ug(G;) und aus der Kurvenanpassung ug(Res.)
resultieren. Die kontinuierliche Unsicherheit wue(G[Upn]) ( )
schliet fiir alle drei Messbereiche gemeinsam tiber 95 % der diskreten
Gesamtunsicherheitswerte ein. (Letztere sind nicht abgebildet.)

Dabei hat sich herausgestellt, dass fiir die 3 Messbereiche des LP5-HS die
relativen Gesamtunsicherheiten jeweils eine dhnliche Grofle und Verteilung
aufweisen. Um die spéatere Berechnung der Unsicherheit eines konkreten
Messwertes zu vereinfachen, wurde eine kontinuierliche Funktion e (G[Upy])
bestimmt ( in Abbildung 5.8). Diese Funktion schliefit fiir alle Mess-
bereiche gemeinsam tiber 95 % der diskreten Gesamtunsicherheitswerte ein.

Bei der Kalibrierung des HS-Modus handelt es sich im Prinzip um den Ver-
gleich der verschiedenen internen Analog-Digital-Wandler des LP5-HS (siehe
Abschnitt 5.2.1.4). Deshalb kommen bei der Temperaturmessung mit dem
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HS-Modus keine weiteren Unsicherheitsbeitrage zum Tragen. Somit ist die
relative Unsicherheit des Photostroms gleich der relativen Unsicherheit des
Leitwertes. Daraus kann, wie in Abschnitt 5.2.3.2 iiber Gleichung (5.37), der
zuséitzliche Unsicherheitsbeitrag bei der Temperaturmessung im HS-Modus
ermittelt werden

Ao T?
Co

2
Uges(THS Modus) = \Juges.(TLS—Modus)2 + <urel.(G [Upn)) ) - (5.55)
In Abbildung 5.9 ist der Verlauf der erweiterten Unsicherheiten fir die drei
Messbereiche dargestellt. Es wird deutlich, dass die Unsicherheit der Tempe-
raturmessung mit einer Messrate von 1000 Hz (HS-Modus) nur unwesentlich
grofler ist als bei der Messung im konventionellen LS-Modus mit einer Rate
von 5 Hz.
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Abb. 5.9: Unsicherheiten der Temperaturmessung im LS-
und HS-Modus Die Unsicherheit der Temperaturmessung wird
im LS- und HS-Modus durch die fiir Strahlungsthermometer tibli-
che Unsicherheit bei der Weitergabe der Temperaturskala dominiert
(siehe Abbildung 5.6). Fiir die Messung mit einer Rate von 1000 Hz
(HS-Modus) erhoht sich die Unsicherheit leicht durch die in diesem
Abschnitt beschriebene Umrechnung Ipy, = Ipy (Upp).
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Mit den beiden oben beschriebenen Kalibrierungen des LS-Modus (Ab-
schnitt 5.2.3) und des HS-Modus (Abschnitt 5.2.4) ist die Temperaturmes-
sung mit dem LP5-HS vollstdndig beschrieben. Im folgenden Abschnitt 5.3
wird die Auswertung der Messdaten mit der Theorie aus Abschnitt 5.1

erlautert.
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5.3 Auswertung der gemessenen Temperaturdnderung

5.3 Auswertung der gemessenen
Temperaturanderung

Das fiir die dynamische Emissionsgradmessung entwickelte Strahlungsther-
mometer LP5-HS ermdoglicht mit seiner Kalibrierung die Absolutmessung
der Temperaturanderung auf der Probenriickseite (siehe Abschnitt 5.2).
Diese gemessene Temperaturinderung ATys(t) wird durch ATM(¢) aus Glei-
chung (5.20) in Abschnitt 5.1 beschrieben, die aus der Theorie zum Laser-
Flash-Verfahren hergeleitet wurde. Durch eine nichtlineare Kurvenanpassung
dieser Gleichung an die Messwerte soll nun die fiir die dynamische Emissions-
gradmessung entscheidende Grofle, die adiabatischen Temperaturdnderung
AT, qp., bestimmt werden.

Die schrittweise Analyse der gemessenen Temperaturanderung, die fiir eine
nichtlineare Kurvenanpassung notwendig ist, wird im Folgenden erlautert.
Die Schritte werden anhand realer Messdaten fiir Graphit bei ca. 1250°C
illustriert (Abbildungen 5.10 bis 5.12). Dabei wird auch auf die resultierende
Unsicherheit fir AT,q, eingegangen. Der hier beschriebene Algorithmus
wurde in LabVIEW implementiert. Er ermoglicht eine effiziente, halbauto-
matische Datenauswertung, bei der Zwischenergebnisse manuell kontrolliert
werden konnen.

5.3.1 Schritte zur Bestimmung der adiabatischen
Temperaturanderung

Der Algorithmus zur Analyse der Messdaten besteht im Wesentlichen aus
den folgenden Schritten, die im Anschluss erldutert werden.

0. Berechnung des Photostroms Ip;, und der Temperatur des Regelther-
moelements Trg

Bestimmung des Beginns des Laserpulses tg

Kurvenanpassung zur Bestimmung der Gleichgewichtstemperatur Ty
Ermittlung der Halbwertszeit ¢ 5

Berechnung der Startwerte fiir die Parameter der Kurvenanpassung
Berechnung des zeitlichen und rdumlichen Profils der Laserstrahlung

G W

aus den Einstellungen des Lasers

6. Durchfithrung der Kurvenanpassung des Temperaturhubes AT™(¢) an
die Messwerte ATps(t)

7. Abschétzung der maximalen Temperatur an der Probenvorderseite
ATony (am Ende von Abschnitt 5.3.2)
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Schritt 0: Photostrom Ip;, und Temperatur des Regelthermoelements
Trg Vor der eigentlichen Analyse der Messdaten des HS-Modus werden
jeweils der Mittelwert und die Standardabweichung des Photostroms Ipy
und der Temperatur des Regelthermoelements Trg berechnet. Diese werden
iiber die Messzeit von typischerweise 4 Sekunden bzw. etwa 20 Messwer-
ten ausgewertet. Die Ergebnisse Ipy, &+ u/(Ipy) bzw. Trg + o/ (Trg) werden
bei der Berechnung des Emissionsgrades fiir die auftretenden Korrekturen
benotigt (sieche Abschnitt 7.3). In Abbildung 5.10 sind die Temperatur-
messung des Thermoelements T (—#—) und des LP5-HS im LS-Modus
Tis = T(Ipy) ( ) dargestellt. Fiir Details zum Regelthermoelement
siehe Abschnitt 7.1.1 und Abbildung 4.5.

Schritt 1: Beginn des Laserpulses t, Da eine genaue zeitliche Steuerung
des Lasersystems nicht moglich ist, muss der Beginn des Laserpulses ¢, aus
den Temperaturdaten des LP5-HS im HS-Modus Tys.Modus bestimmt werden.
Dies ist notwendig, da bei der Losung der Warmeleitungsgleichung von
einem kurzen Energieeintrag zum Zeitpunkt ¢ = 0 ausgegangen wurde. Die
in Abbildung 5.10 bei Tys (—@—) deutlich zu erkennende Streustrahlung
des Laserpulses dient zur Festlegung der Startzeit to (siehe vergrofierte Zeit-
Achse). Die Zeit nach dem Beginn des Laserpulses ¢ ergibt sich somit aus
der Zeit der Messwertaufzeichnung t*

t=t"—tg . (5.56)

Bei der Implementierung der Laserpuls-Erkennung wird die Ableitung
der Messwerte analysiert und der extreme Anstieg bzw. Abfall des Signals
ausgenutzt. Auflerdem wird das Ende der Storung der Temperaturmes-
sung durch den Laserpuls ermittelt, ab der eine Kurvenanpassung an die
Messwerte sinnvoll ist. Durch die Einstellzeit des LP5-HS von 2ms (siehe
Abschnitt 5.2.2.3) und den sprunghaften Anstieg und Abfall liegt dieser
Zeitpunkt typischerweise 4 ms nach .

Schritt 2: Gleichgewichtstemperatur T;, Im Abschnitt 2.3.2 wird beim
Laser-Flash-Verfahren die Probentemperatur 7'(¢) als die Summe des stati-
schen Anteils Ty und des dynamischen AT(t) definiert

T(t) = Ty + AT(t) . (5.57)

Somit ist Ty auch die Temperatur der Probe im thermodynamischen Gleich-
gewicht mit ihrer Umgebung vor dem Laserpuls und lange danach. In der
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Abb. 5.10: Schrittel und 2 zur Bestimmung der adiabati-
schen Temperaturidnderung Es sind die drei wesentlichen Mess-
grofen dargestellt: die Schwarze Temperatur im HS-Modus Tyg, die
aus dem Photostrom (LS-Modus) resultierende Temperatur 71,5 und
die Temperaturwerte des Regelthermoelements Trg. Aus diesen wird
in Schritt 1 die Startzeit des Laserpulses tg mit ¢t = t* — ¢y ermittelt,
(siehe vergroBerter Ausschnitt). In Schritt 2 wird die Gleichgewichts-
temperatur T (t) = mr, - t + Ty iiber die lineare Kurvenanpassung
an Tyg(t < 0) bestimmt.

Anmerkung: Die zeitliche Anderung von T3(t) ist kiinstlich verstirkt,
um den Effekt besser zu demonstrieren. In den meisten Féllen ist die
Gleichgewichtstemperatur zeitlich stabiler als hier dargestellt.

Praxis ist die Umgebungstemperatur, aufgrund von unvermeidlichen, allm&h-
lichen Schwankungen der Ofentemperatur (siche Abbildung 5.10), jedoch
nicht konstant. Dieser im Vergleich zu AT(t) langsamen Anderung wird
durch einen variablen ,statischen Anteil“ T'(t) Rechnung getragen. Es
ergibt sich fiir die gemessene Temperatur T™(¢) mit der in Abschnitt 5.1
hergeleiteten Temperaturdnderung 7™ (t)

V() = Ty'(t) + ATM(t)
mit To4(t) == mq, -t + Ty (5.58)
und ATM(t) =0 fir t <0 .
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Fiir die Emissionsgradberechnung sind dabei letztendlich nur die Tempera-
turen Ty und Ty + AT,qp. entscheidend. Die Berticksichtigung einer verander-
lichen Ofentemperatur ist jedoch wichtig, um zwischen diesem Effekt und
den thermischen Verlusten der Probe unterscheiden zu kénnen.

Die beiden Koeffizienten my, und Ty von Tp'(t) werden durch eine li-

neare Kurvenanpassung an Tyg(t) fir ¢ < 0 erhalten (siche ( ) in
Abbildung 5.10). Es wird davon ausgegangen, dass sich der lineare Trend
von Tpt(t) auch fiir t > 0 fortsetzt (— — —), sodass sich die gemessene

Temperaturanderung ATys(t) aus den Messwerten Tyg(t*) ergibt

ATys(t) = Tus(t* —to) — Tp" (1 — to) - (5.59)

Schritt 3: Halbwertszeit t,; Die Ermittelung der Zeit zum Erreichen
des halben Maximalwertes ¢o5 ist in Abbildung 5.11 dargestellt. In der
ersten Arbeit zum Laser-Flash-Verfahren, die vom adiabatischen Idealfall
ausgeht [6], wurde diese Zeit zur Berechnung der Temperaturleitfdhigkeit
verwendet. Diese ergibt sich nach Gleichung (5.21) aus

d2

tos ~ 1,370 5 .
7T Qadb.

(5.60)

Mit Hilfe der Halbwertszeit ¢ 5 wird in Schritt4 der Startwert der Tempera-
turleitfahigkeit fiir die Kurvenanpassung von AT™(t) an ATys(t) berechnet.
Bei der dynamischen Emissionsgradmessung dient die Halbwertszeit aufler-
dem zur Festlegung des Endzeitpunktes dieser nichtlinearen Kurvenanpas-
sung (siehe Schritte 6 und Abschnitt 5.3.2).

Die Implementierung der Halbwertszeit-Berechnung ist darauf ausgelegt,
auch bei Messungen um 750°C, mit einem deutlich schlechteren Signal-
Rausch-Verhaltnis als in Abbildung 5.11, noch zuverlassig zu funktionieren.
Dabei dient eine Interpolation von ATys(t) ( ) mit einem kubischen
Spline zur Festlegung der Grenzen der folgenden Kurvenanpassungen. Fiir das

Maximum wird ein Polynom fiinften Grades ( ) an ATys(t) angepasst.
Die Anpassung eines Polynoms zweiten Grades ( ) in der Region um
die Halbwertszeit erlaubt schliellich eine genaue und robuste Bestimmung

von t075.

Schritt 4: Startwerte fiir die Parameter der Kurvenanpassung Fiir eine
effiziente Kurvenanpassung von AT™(¢) mit den in Abschnitt 5.1 beschriebe-
nen komplexen Zusammenhéngen ist die Wahl der Startwerte fiir die freien
Parameter mit entscheidend.
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Abb. 5.11: Schritte3 und 4 zur Bestimmung der adiabati-
schen Temperaturdnderung Aus den in Schritt 1 und 2 aufberei-
teten Messdaten ATyg(t) wird in Schritt 3 die Zeit tg 5 zum Erreichen
des halben Maximalwertes berechnet. In Schritt4 wird ein grober
Schatzwert fiir den Verlustparameter Y, aus dem exponentiellen Ab-
fall der Messwerte ermittelt. Aus diesen Werten kénnen die freien
Parameter von ATY*CUAT) ot V]](#) aus Gleichung (5.61) mit
ausreichender Genauigkeit bestimmt werden. Diese dienen dann als
Startwerte fiir die Kurvenanpassung von ATM(¢) an ATys(t).

Eine gute Naherung der freien Parameter (AT,qp., o, Y, und Y,; siehe
Abschnitt 5.1) ist tiber das vereinfachte Cape-Lehman-Modell [116] nach
Josell et al. [117] moglich. Nach Gleichung (9) und (10) in Ref. [117] l4sst
sich AT'(t) anndhern durch

(o) ZQ
AT NATY, o Y () = AT, > A, exp [—a‘] Zn t] ,

0 d?

n= (5.61)
_1\n 72
mit: A, = 21" 2, 5 -
Z24+2Y) +Y]
Dabei gilt fiir den ersten Summanden nach [117: GL. (8)]
Y7 1y?

Zy = /2Y) |1 — =% - .62
0 ( 12 " 1440 ) (5.62)
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Im Vergleich mit den fiir die endgiltige Kurvenanpassung verwendeten
Gleichungen (5.20) und (A.13), ist eine dhnliche Struktur erkennbar.

Aus den Gleichungen (5.60) bis (5.62) ergibt sich schlielich in grober
Néherung eine einfache Exponentialfunktion fiir den Verlauf der Tempera-
turanderung nach dem Erreichen des Maximums

Z2 1,370
AT > t0y) &~ AT Ay exp [—g ’ t] : (5.63)
’ 7T t075
R Qexp * €XP|—bexp - t]
1,370 v2\° (5.64)
mit: beyp A — 2V (1—-=2) .
2 t075 12

Durch die Kurvenanpassung der Exponentialfunktion aus Gleichung (5.63)
an die Messwerte ATyg(t) lasst sich der Wert von bey, bestimmen (

in Abbildung 5.11). Dabei wird der Bereich ausgewertet, der nach dem, im
vorherigen Schritt 3 bestimmten, Maximum der Temperaturanderung liegt.
Somit ergibt sich fiir den dimensionslosen Verlustparameter Y, ein erster
grober Schitzwert Y aus Gleichung (5.63). Diese einfache exponentielle
Kurvenpassung lasst sich auch gegeniiber einem schlechten Signal-Rausch-
Verhaltnis robust implementieren.

Aus dem groben Schéatzwert Y und der Halbwertszeit ¢o5 (aus Schritt 3)
lassen sich gute Startwerte fir die vier gesuchten Parameter berechnen, die in
der Nahe der Fitergebnisse liegen. Dabei héngt die Korrektur der Parameter
nur vom Verlustparameter V) ab® und es gilt

V) =P (Y)Y, (5.65)
ATy, = Pr(Y,)) - max [ATs(1)] | (5.66)
o = P,(Y))- & : (5.67)

o T2 t075

Dabei sind P;(Y,) drei Polynome der Form
P(Y,) =Y Y, i={Y.T,a}. (5.68)
k=0

Um die Koeffizienten der drei Polynome zu bestimmen, wurde die exponen-
tielle Kurvenanpassung nach Gleichung (5.63) auch an der vollstandigen
Funktion fiir ATIN[ATY, o? VI](t) nach Gleichung (5.61) fiir verschie-

15 Diesem Verhalten liegt die Skalen-Invarianz der Warmeleitungsgleichung zugrunde.
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dene Y)-Werte durchgefiihrt. Aus der Abweichung der niherungsweise be-
stimmten Parameter zu den Ausgangswerten wurden die Koeffizienten der
drei Polynome bis k = 14 bestimmt, sodass mit der Korrektur durch P,(Y,)
die Abweichung der Parameter Y), AT, und o’ zu den Ausgangswerten
unter 0,4 % liegt.

Die so ermittelten Grofen fiir die Losung der Warmeleitungsgleichung nach
Josell et al. [117] werden als Startwerte fiir die nichtlineare Kurvenanpassung
mit der in dieser Arbeit entwickelten Losung (siehe Abschnitt 5.1) verwendet,
dabei ist Y;Start — Y'ZStart — Y'ZJ_

Schritt 5: Parameter des Laserprofils Gemeinsam mit den Messdaten
werden Metadaten bei der Messung abgespeichert. Diese enthalten Infor-
mationen wie den Radius der Probe rq und deren Dicke d, die fir die
Berechnung der adiabatischen Temperaturdnderung bereitgestellt werden
miissen. Aulerdem werden die Parameter der zeitlichen und rdumlichen
Energieverteilung des Lasers qt1, ¢, t3, 7](t) und g, [c,, rr, rv](r) ermittelt.
Die raumliche Energieverteilung ¢, beeinflusst die radialen Entwicklungskoef-
fizienten DM (siehe Anhang A.3) und héngt von der verwendeten Blende im
Probenhalter und ihrer thermischen Ausdehnung ab (siehe Abschnitte 4.4.3
und 4.5). Die zeitliche Energieverteilung ¢; bzw. die Pulsdauer des Lasers
wird durch den Faktor Z;,, in AT™(t) beriicksichtigt (siche Gleichung (5.18)
in Abschnitt 5.1). Die Parameter von ¢; werden durch die in Abschnitt 4.4.4
ermittelten Zusammenhéange aus den Einstellungen des Lasers, genauer der
Kondensatorspannung Uj, und der nominellen Pulsdauer Aty,, berechnet.

Schritt 6: Kurvenanpassung des Temperaturhubes ATM(¢) Im 1. und
2. Schritt wurden die Rohdaten der Messung Tys(t*) so aufbereitet, dass
die Temperaturdnderung ATys(t) fiir die Kurvenanpassung zur Verfiigung
steht. In den Schritten 3 bis 5 wurden die notwendigen festen Parameter
tos, ¢-(r) und ¢;(t) und die Startwerte der freien Parameter ATSEr oStart,
yStart und Y5t fiir die Kurvenanpassung ermittelt. Somit kann diese nun
durchgefithrt werden.

Durch den charakteristischen Verlauf der Temperaturdnderung héngt das
Ergebnis der Kurvenanpassung leicht von der Lange des betrachteten Zeitin-
tervalls ab. Bei der Bestimmung der Temperaturleitfahigkeit hat sich eine
Dauer von 12t als Standard etabliert [184]. Aulerdem ist eine geringe
Variation der Anfangszeit des Laserpulses (' =t — t;)) als zusatzlicher frei-
er Parameter der Kurvenanpassung denkbar, da durch die Auflésung des
LP5-HS die Genauigkeit bei der Bestimmung von ¢y in Schritt 1 beschrénkt
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

ist. Der Einfluss dieser beiden Groflen auf die Kurvenanpassung wird im fol-
genden Abschnitt 5.3.2, im Rahmen der Unsicherheitsbetrachtung, diskutiert.
Das Ergebnis der Kurvenanpassung und die sehr gute Ubereinstimmung des
theoretischen Temperaturhubes AT™(¢) mit den Messdaten ATys(t) ist in
Abbildung 5.12 zu sehen.

Bei der Implementierung der Kurvenanpassung in LabVIEW wird der
nichtlineare Levenberg-Marquardt-Algorithmus verwendet, um die Summe
der Quadrate der Residuen zu minimieren [185]. Da bei der Kurvenanpassung
die rechenintensive Funktion ATM[AT, ., @, Y, Y, t4](t) mehrere hundert
Mal ausgefiihrt werden muss, wurde bei ihrer endgiiltigen Implementierung
auch auf eine hohe Effizienz Wert gelegt. So konnte durch eine Parallelisierung
einzelner Rechenschritte und die Vorabberechnung der Entwicklungskoef-
fizienten der Reihenentwicklung in AT™(¢) die Rechenzeit stark reduziert
werden. Die Rechenzeit hat sich gegeniiber einer nichtoptimierten Version des
einfacheren Cape-Lehman-Modells um mehr als den Faktor 200 verringert
und liegt fiir die komplette Kurvenanpassung iiblicherweise unter 1s.

5.3.2 Ergebnis und Unsicherheit der Analyse der
Temperaturanderung

Die Diskussion der Kurvenanpassung und der damit verbundenen Unsicher-
heit bei der Bestimmung der adiabatischen Temperaturanderung werden
weiterhin am Beispiel einer Messung an Graphit bei ca. 1250°C diskutiert.
Diese Einzelmessung ist Bestandteil der Messergebnisse in Abschnitt 8.1.

Diskussion des Ergebnisses In Abbildung 5.12 werden drei verschiedene
Funktionen fiir den theoretischen Verlauf von ATM(t) verglichen. Zum einen
die Losung nach Josell et al. [117] aus Gleichung (5.61) ( ) mit der ge-
naueren Naherung fiir Z,, aus Anhang A.2. Diese entspricht dem bei der Tem-

peraturleitfdhigkeitsmessung weit verbreiteten Cape-Lehman-Modell [116]
ohne radiale Wérmeverluste (siche auch Abschnitt 2.3.2). Zum anderen das
in Abschnitt 5.1 hergeleitete Modell, dass neben den radialen Warmever-
lusten auch die Effekte der rdumlichen und zeitlichen Energieverteilung des
Laserpulses berticksichtigt (siehe Gleichung (5.20)). In der urspriinglichen
Variante ist der Startzeitpunkt durch den Laserpuls in Schritt 1 definiert

(

mit ¢, € [-2ms, 2ms] bei der Kurvenanpassung moglich (

), in der erweiterten Variante ist eine geringe Verschiebung t' = ¢ — ¢,

).
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5.3 Auswertung der gemessenen Temperaturdnderung

Temperaturanderung / K

Residuen / K
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Zeit nach dem Laserpuls / ms

Abb. 5.12: Schritt 6 zur Bestimmung der adiabatischen Tem-
peraturdnderung Im oberen Diagrammteil sind, neben den im
Diagramm aufgelisteten Kurven, die aus den beiden Kurvenanpas-
sungen resultierenden Werte fiir den adiabatischen Temperaturhub

dargestellt.
Der untere Diagrammiteil zeigt den gleitenden Durchschnitt der Residu-
en fiir die beiden Kurvenanpassungen des oberen Teils ( , )

und der Variante von ATM (t) mit ) = 0 (
siduen von ATM(t) mit tj ~ 2ms (

). Die einzelnen Re-
) sind zur Veranschaulichung

der Grofienordnung der systematischen Abweichung mit dargestellt.
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Es zeigt sich, dass die Residuen des vereinfachten Cape-Lehman-Modells,
bei fast allen untersuchten Messungen, eine charakteristische systematische
Abweichung aufweisen, die auch im hier gezeigten Beispiel in Abbildung 5.12
zu beobachten ist. Der gegliattete Verlauf der Residuen verdeutlicht, dass
mit dem im Rahmen dieser Arbeit hergeleiteten Modell eine signifikante
Verbesserung erreicht wird. Untersuchungen haben gezeigt, dass die Be-
riicksichtigung der rdumlichen Verteilung des Laserprofils, aufgrund der
unterstrahlten Probe, den grofiten Beitrag zu dieser Verbesserung liefert.

Bei der Variante mit fester Startzeit ¢, = 0 ist noch eine minimale Ab-
weichung des geglatteten Verlaufs der Residuen von Null erkennbar, die
bei der freien Wahl von t{, verschwindet. Diese Abweichung bei ¢, = 0 tritt
typischerweise nur in einem kleinen Zeitbereich auf und ist noch innerhalb
des Rauschens von +10 mK.

Das beschriebene Verhalten der drei Funktionen fiir AT™(t) ist auch
bei den untersuchten Wolfram-Proben (siche Abschnitt 8.2) zu beobachten.
Hierbei fallt auf, dass bei den diinn mit Graphit beschichteten Wolfram-
Proben selbst fiir ¢, € [-2ms, 2ms] eine geringe systematische Abweichung
zu den Messwerten auftritt. Das in Abschnitt 5.1 diskutierte Modell gilt
streng genommen nur fiir homogene Proben. Somit ist die Ubereinstimmung
des hergeleiteten Modells mit der Wirklichkeit so gut, dass diese geringe
Abweichung von der Modellannahme bereits sichtbar wird.1®

Die gute Ubereinstimmung des Modells mit der Messung duflert sich
auch in dem hohen Wert des korrigierten BestimmtheitsmaBes'” R?, das
zusammen mit der Kurvenanpassung in Schritt 6 berechnet wird. Fiir Graphit
werden fiir rauscharme Messungen Werte von R? > 0,9999 erreicht.

Unsicherheit der adiabatischen Temperaturanderung AT,4;,. Die Un-
sicherheit der durch die nichtlineare Kurvenanpassung bestimmten adia-
batischen Temperaturdnderung AT,q,. setzt sich aus den folgenden drei
Komponenten zusammen:

o Unsicherheit des Parametersatzes uar,,, (Fit) Fir eine einzelne Kur-
venanpassung ergibt sich dieser Beitrag aus dem Konfidenzradius des
Parameters mit einem Vertrauensniveau von 68,3 %. Er wird numerisch

16 Bei der Temperaturleitfadhigkeitsmessung mit dem Laser-Flash-Verfahren ist eine
Graphit-Beschichtung tiblich und es wird normalerweise davon ausgegangen, dass
deren Effekt vernachléssigbar ist.

17 Das korrigierte Bestimmtheitsmaf setzt die unverzerrten Schétzer fir die Varianzen
der Messwerte und der Residuen zueinander ins Verhéltnis.
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5.3 Auswertung der gemessenen Temperaturdnderung

iiber die Jacobi-Matrix der Funktion ATM[AT, 4., @, Y, Y, t4](t) am
Entwicklungspunkt des optimierten Parametersatzes bestimmt.

o Unsicherheit der Temperaturmessung uar,,, (Tus) Da hier eine Tem-
peraturdifferenz gemessen wird, kann die Obergrenze dieses Unsicher-
heitsbeitrages aus der relativen Unsicherheit der Temperaturmessung
im HS-Modus des LP5-HS abgeschétzt werden. Wie Abbildung 5.6
zeigt, ist die relative Unsicherheit annahernd konstant und es gilt
Uges (TS Modus )/ TS Modus < 5 - 107* (siche Abbildung 5.9).

o Unsicherheit des verwendeten Modells uar,,, (Modell) Dieser Unsi-
cherheitsbeitrag ist nicht trivial zu bestimmen, da die Frage, ob es nicht
ein anderes physikalisches Modell gibt, das die Messdaten mit einem
anderen Parametersatz ebenso gut beschreibt, nur schwer zu beantwor-
ten ist. Der in Abschnitt 5.1 hergeleiteten Gleichung fiir AT™(¢) wurde
das am weitesten entwickelte Modell aus der Literatur zur Theorie des
Flash-Verfahrens zugrunde gelegt und dieses auf die Besonderheiten
der dynamischen Emissionsgradmessung angepasst. Auflerdem ist die
systematische Abweichung gegeniiber den Messdaten vernachléssigbar,
insbesondere im Vergleich mit dem oft verwendeten Cape-Lehman-
Modell (sieche Abbildung 5.12). Dies erlaubt die Schlussfolgerung, dass
das verwendete physikalische Modell nach jetzigem Kenntnisstand alle
wesentlichen Aspekte der Realitdt beschreibt.

Allerdings bleibt die Unsicherheit bei der Festlegung der numeri-
schen Parameter, wie der Lange der nichtlinearen Kurvenanpassung
und die Ermittlung des Startzeitpunktes. Aus diesem Grund wird
die Kurvenanpassung fiir ATM[AT,qy,., o, Yz, Y, t4](¢) mit t; = 0 und
ty € [—2ms,2ms] jeweils bis ¢t = {6,12,18}-¢y5 durchgefithrt. Die
Standardabweichung der resultierenden 6 Werte fiir AT,q;,. dient als
Unsicherheit des Modells uag,,, (Modell).

Somit ergeben sich die endgiiltigen Werte fiir die adiabatische Temperatur-
anderung und deren Unsicherheit aus den Werten der 6 Kurvenanpassungen

ATan, = (AToaw.)i

tges(AToa) = V7,5, (FI6)? + war,, (Tiss)? + tar,,, (Modell)? |
mit uar,, (Fit) = (uar,, (Fit)); , (5.69)
UL,y (Ths) = 51071 - AT,q,
UAT,,,(Modell) = o ((ATuap.)i) -
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Dabei ist (...); der arithmetische Mittelwert und of(...;) die Standardabwei-
chung tiber die Werte der 6 Kurvenanpassungen (Laufindex 7).

Tabelle 5.3 zeigt typische Werte fiir die relative Unsicherheit des so be-
rechneten adiabatischen Temperaturhubs fir die in den Abschnitten &.1
und 8.2 vorgestellten Messungen. Die Bezeichnungen ,Wolfram [— s || s |
und ,Wolfram [— C||C]“ beziehen sich dabei auf die Oberfléche der Vorder-
und -rickseiten der Wolfram-Proben und stehen fir sandgestrahlt (s) und
eine diinne Graphit-Schicht (C). Es zeigt sich, dass die Unsicherheit des
adiabatischen Temperaturhubes etwa proportional zu dessen Wert ist, sodass
seine relative Unsicherheit fast konstant ist. Die relative Unsicherheit des
Emissionsgrades variiert, als Folge weiterer Unsicherheitsbeitrage, hingegen
deutlich zwischen den Proben (Details siche Abschnitt 8.3).

Tab. 5.3: Typische Unsicherheiten des adiabatischen Tem-
peraturhubes Es sind die Mittelwerte der relativen Unsicherheit
des adiabatischen Temperaturhubes bei ca. 1200°C und der daraus
resultierenden Unsicherheitsbeitrag zum Emissionsgrad angeben. Die
relative Unsicherheit des spektralen Emissionsgrades fiir diese Tem-
peratur variiert zwischen den Proben stérker als die beiden anderen
Werte. Zur Berechnung des Emissionsgrades und seiner Unsicherheit
siehe Abschnitte 7.3 und 8.3.

U (AT ap.) UE‘A(ATadb') Uges(€))

Prob

robe ATadb. 5‘/\ 5‘/\
Graphit 1,0% 0,6 % 1,5%
Wolfram [— s || s | 2,3% 1,3% 71%
Wolfram [— C||C ] 1,8% 1,0% 1,7%

Unsicherheit der Gleichgewichtstemperatur T, Die Unsicherheit der
Gleichgewichtstemperatur Tj, die in Schritt 2 bestimmt wird, ergibt sich
analog zu der oben diskutierten Unsicherheit nach Gleichung (5.69). Da sich
die Schwarze Temperatur zum Zeitpunkt des Laserpulses direkt bestimmen
lasst, entfallt hier der Unsicherheitsbeitrag des physikalischen Modells

Uges(Tp) = \Jur(Fit)? + (5:10-4 - Ty)? . (5.70)

Bei der resultierenden Unsicherheit dominiert der Beitrag aus der Tempe-
raturmessung im HS-Modus des LP5-HS. Somit liegen auch die typischen
Werte fiir u,q(Th) bei 5 - 107% und haben nur einen verschwindend geringen
Anteil an der Gesamtunsicherheit des Emissionsgrades (siche Abschnitt 8.3).
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5.3 Auswertung der gemessenen Temperaturdnderung

Schritt 7: Maximale Temperatur an der Probenvorderseite ATy, Mit
den fiir ATM(#) iiber die Kurvenanpassung ermittelten Parametern kann
auch die Temperaturdnderung an der Probenvorderseite AT (t) nach
Gleichung (5.22) abgeschitzt werden. Von besonderem Interesse ist dabei
die maximale Temperaturanderung der Probe, die sich auf der Vorderseite
kurzzeitig am Ende des Laserpulses zum Zeitpunkt ¢t = 7 einstellt (Details
zum Laserpuls siehe Abschnitt 4.4.4). Dabei wird in der Theorie von einer
homogenen Probe ausgegangen, deshalb kann die Temperatur auf der Vor-
derseite von beschichteten Proben deutlich von den so berechneten Werten
abweichen. Abbildung 5.13 zeigt diesen Maximalwert ATfon(7) zusammen
mit dem zeitlichen Verlauf der Temperatur an Probenvorder- und -riickseite.
AuBerdem ist der Temperaturverlauf ATYa%r(¢) aus Gleichung (2.65) fiir den

adiabatischen Idealfall [6] fir denselben Parametersatz abgebildet (----- ).
35
30 F
X
—25rF
a0 X
c
2 20 F
(]
o L
®
s 1o
& X
2 10} Messdaten der Probenriickseite ATys(t)
£ Fit der Probenriickseite AT™(t) |
~ 0,5 ______ <_)ATtParker(t) mit tli>m ATParker(t) _ ATadb. i
— < Probenvorderseite AT}t (t) ]
OO0, o+ .+ v v v vy T
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Zeit nach dem Laserpuls / ms

Abb. 5.13: Schritt 7 zur Bestimmung der adiabatischen Tem-
peraturidnderung Uber die Kurvenanpassung ( ) an die
Messwerte der Proberiickseite werden die Parameter des Modells
bestimmt. Mit diesen kénne sowohl der Temperaturverlauf auf der
Riickseite im adiabatischen Idealfall nach Parker et al. [6] (----- )
berechnet werden als auch der Temperaturverlauf auf der Proben-
vorderseite ATfont(t) nach Gleichung (5.22) ( ). Die maximale
Temperaturinderung auf der Probenvorderseite stellt sich am Ende
des Laserpulses ein, in diesem Beispiel nach 7 ~ 0,8 ms.
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5 Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes

Der Wert von Ty + ATgont(7) sollte stets unterhalb der Schmelztempe-
ratur der Probe liegen, da sonst eine Emissionsgradmessung, wegen der
in der Energiebilanz nicht berticksichtigten Schmelzenergie, nicht moglich
ware. In extremen Féllen konnte es auch zur Beschédigung der Messanlage
kommen. AuBlerdem hilft der Wert von AT} (7) dabei zu iiberpriifen, ob
der Emissionsgrad und die spezifische Warmekapazitét der Probe innerhalb
der auftretenden Temperaturidnderung als konstant angesehen werden kon-
nen. Dies ist wichtig, da beide Gréflen prinzipiell temperaturabhangig sind,
allerdings bei der Berechnung der Emissionsgrades (siehe Abschnitt 7.3)
und der Losung der Warmeleitungsgleichung (siehe Abschnitt 2.3.1) als
konstant angesehen werden. Da die Gradienten von €} (7') und ¢, (7) fiir viele
Materialien nicht sehr stark sind, konnen sie fiir eine Ausgangstemperatur
Ty meist als jeweils konstant betrachtet werden (siehe Abschnitt 8.3).

Die Implementierung der Berechnung von ATgon(t > 27) und ATfon(7)
ist etwas aufwendiger als die des Temperaturhubes AT™(t) auf der Proben-
riickseite. Dies liegt an der schwacheren Konvergenz der Reihenentwicklung
von ATgont(t), da in C,,(0) der alternierende Vorfaktor (—1)" fehlt (siehe
Gleichungen (5.7) und (5.10)). Fiir eine vergleichbare Genauigkeit, mussen
deshalb fiir ATjone(t > 27) mehr Reihenglieder berechnet werden.

Diese Anzahl nimmt fir kleine Zeiten exponentiell zu, sodass fir die
Berechnung von AT (7) ein geschickterer Weg verwendet werden muss. Die
Konvergenz der Reihe von AT}, (7) verhélt sich, bis auf einen konstanten
Faktor, genauso wie die Konvergenz der numerisch deutlich einfacheren
Reihenentwicklung fiir den adiabatischen Idealfall AT nach [119: Gl. (40)],
das heift

k oo
ATgons|[7](k) == ATqp. Z Z C(0) DM T, exp|—a wi, 7] , (5.71)

n=0:=0
‘Watt * b nQT tc
AT (k) = AT*{1+2> (1 —exp|— St (572
el te n4Tt
d2
it f, = 5.73
— ATfront [T](k') = aar - ACZ}YX%? [T](/{?) . (574)

Der Faktor aar wird iiber eine Kurvenanpassung der ersten ca. 250 Rei-
henglieder von ATpon[7](k) bestimmt. Uber die Summation von ca. 1 - 10°
Gliedern von ATt [r](k) wird dann schlieflich der Wert von ATon(7)

front
berechnet.
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur
der Ofenstrahlung

Fir die dynamische Emissionsgradmessung muss die thermo-
dynamische Temperatur der Probe ermittelt werden. Um diese
aus der gemessenen Strahlungstemperatur zu berechnen, miissen
unter anderem der Emissionsgrad der Probe und die Hintergrund-
strahlung des Ofens berticksichtigt werden.

Somit hangt der zur Bestimmung des Emissionsgrades benétigte
Temperaturhub selbst auch wieder vom Emissionsgrad ab, des-
halb wurde zunéchst eine Machbarkeitsstudie durchgefiithrt [138],
die in Abschnitt 6.1.1 kurz vorgestellt wird.

Da die Temperatur eine intensive Grofle ist, spielt die konstante
Hintergrundstrahlung des Ofens auch bei einer Differenzmessung
eine wichtige Rolle.! Die notwendige Strahlungskorrektur wird
in den Abschnitten 6.1.2 und 6.1.3 hergeleitet. In Abschnitt 6.2
wird der Wert der Strahlungskorrektur bestimmt.

Zur Erhéhung der Ubersichtlichkeit wird in diesem Kapitel stets der adiaba-
tische Temperaturhub AT,q4,. betrachtet, der den adiabatischen Idealfall bei
der Erwarmung der Probe durch den Laser darstellt. Die Berechnung des
adiabatische Temperaturhubes aus dem zeitlichen Verlauf der Temperatur-
dnderung ATM(t) wurde in Kapitel 5 ausfiihrlich diskutiert. Deshalb wird
innerhalb dieses Kapitel die verkiirzte Schreibweise AT fiir den adiabatischen
Temperaturhub AT, 4, verwendet.

6.1 Herleitung der Strahlungskorrektur

Mit dem Strahlungsthermometer LP5-HS wird ein zur spektralen Strahl-
dichte L, proportionales Signal detektiert (siehe Abschnitt 2.1.3). Durch

1 Misst man die Temperatur von mehreren Teilsystemen gleichzeitig, ist die gemessene
Temperatur stets eine Art Mittelwert der Teilsysteme, sodass eine Temperaturdnderung
bei einem der Teilsystem nicht direkt beobachtbar ist.
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur der Ofenstrahlung

die Kalibrierung wird tiber das Planck’sche Strahlungsgesetz der Bezug zur
Temperatur des strahlenden Schwarzen Kérpers (), = 1) hergestellt (siehe
Abschnitt 5.2.3).

Da die untersuchten Proben einen Emissionsgrad €, < 1 besitzen, wird bei
der dynamischen Emissionsgradmessung nicht die thermische Strahlung eines
idealen Schwarzen Korpers beobachtet. Wie bei den meisten radiometrischen
Temperaturmessungen an realen Objekten ist daher eine Korrektur des
Emissionsgrades notwendig, um aus der scheinbaren Schwarzen Temperatur
Ts (siehe Abschnitt 2.1.2 auf Seite 25) die wahre Temperatur 7" zu berechnen.
Zusétzlich wird ein Teil der thermischen Strahlung, die von den Wénden
des heiflen Ofens ausgeht, an der Probe reflektiert und somit ebenfalls vom
Strahlungsthermometer detektiert. Auflerdem muss der Transmissionsgrad
des Fensters beachtet werden, das von der Strahlung passiert wird (Skizze des
Aufbaus siehe Abbildung 6.2). Die aus diesen drei Einfliissen resultierende
Korrektur fiir die Temperaturmessung wird in den Abschnitten 6.1.2 und 6.1.3
hergeleitet.

6.1.1 Machbarkeitsstudie: Losung des AT'(e))-Problems

Zu Beginn dieser Arbeit stellte sich zunédchst die grundséatzliche Frage,
ob eine Messung des Emissionsgrades nach der in Kapitel 3 erlauterten
Grundidee tiberhaupt moglich ist. Dies ist zu tiberpriifen, da der fiir die
Berechnung des unbekannten Emissionsgrades notwendige Temperaturhub
AT nicht direkt messbar ist und die eigentliche Messgrofie selbst wieder
vom Emissionsgrad abhéngt. Die Losbarkeit dieser als ,AT'(e))-Problem*
bezeichneten Grundsatzfrage wird im Folgenden erlautert.

Dieser Abschnitt fasst die in Ref. [138] veroffentlichte Machbarkeitsstudie
zur dynamischen Emissionsgradmessung zusammen. Die tatsachliche Tempe-
raturdnderung AT kann iterativ aus der gemessenen Temperaturdnderung
ATg? ermittelt werden, indem sie mit dem im vorherigen Schritt berechneten
Emissionsgrad ), ; korrigiert wird. Nach Gleichung (3.1) gilt somit

m Cp
Ey
ATyy = ATy (Tos, ATs ey ) (6.2)

ex.:(Mo, To) = AT; (6.1)

2 Der Index g steht fiir ,,Schwarze Temperatur® (siche Abschnitt 2.1.2 auf Seite 25)
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6.1 Herleitung der Strahlungskorrektur

mit der Probenmasse m, der spezifischen Wérmekapazitidt der Probe cp,
der Ausgangstemperatur Ty und der Laserenergie an der Probenposition Ej,
(Details zur Messung von Fj, siche Kapitel 4). Ausgehend von dem Startwert

AT,_o = AT (6.3)

kann der verbesserte Wert fiir AT;, iiber die Definition des Emissionsgrades
bzw. der Schwarzen Temperatur

Ly s(Tos, M) = €y (Ao, To) - L, s(To, o) (6.4)

berechnet werden. Das Planck’sche Strahlungsgesetz (siehe Gleichung (2.15))
fithrt dabei zu transzendenten Gleichungen, die in jedem Iterationsschritt
numerisch gelost werden miissen

Aﬂ_,_l = (To + AT)H—l - TO,i+1 s mit (65)
Co | C2
exp| —— | — 1 =1¢, (o, Tp) - |ex -1, 6.6
p<>\oT0,z'+1> M( 0-To) [ p<)‘0TO,S> ] (6:6)
C2 | Ca
—1= (X, 1) - -1 .
eXp(AO (To + AT)M> .20, To) [‘A’Xp<x0 (To + AT)S> ]
(6.7)

Mit der Wien’schen Néherung fiir die Strahlung des Schwarzen Korpers (siehe
Gleichung (2.16)) kann eine explizite Gleichung fir die Iteration angegeben
werden, dabei wird der Zusammenhang aus Gleichung (2.22) ausgenutzt

Wien 1 )\0 | -
ATy = | ——— + —1 (Ao, Tt .
+ l(To TAT)s T (54,402 0>)1 (6.8)
— | =+ —1 (Mo, Tt . .
lT&s e (gm( " 0))] 09

Somit ist auch eine einfache iterative Losung moglich, bei der allerdings
die der Wien’schen Naherung inharente Ungenauigkeit in Kauf genommen
werden muss (sieche Abbildung 6.1).

Um die Konvergenz dieser beiden iterativen Losungswege zu untersuchen,
wurde fir jeden Schritt die Abweichung des berechneten Emissionsgrades
von einem gegebenen Ausgangswert betrachtet. Dabei wurde von typischen
Werten bei der dynamischen Emissionsgradmessung fiir eine Wolfram-Probe
ausgegangen: Energie des Laserpulses £y, = 5J, Probenmasse m = 5g und
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Abb. 6.1: Iterative Losung des AT(e))-Problems Der relati-
ve numerische Fehler des berechneten Emissionsgrades nimmt mit
der Anzahl der Iterationen exponentiell ab. Bei der Verwendung der
einfacheren Gleichung, die aus der Wien’schen Naherung resultiert
(siehe Text), wird dieser numerische Fehler jedoch nicht kleiner als
die Abweichung dieser Naherung zum Planck’schen Strahlungsge-
setz (— — —). Somit konnte die Losbarkeit des AT (e))-Problems in
Ref. [138] gezeigt werden.

Arbeitswellenldnge Ao = 1064 nm. Die Werte der spezifischen Warmekapazi-
tat sind der Literatur [186] entnommen und die des Emissionsgrades wurde
aus den Daten von Latyev et al. [187] interpoliert. So ergeben sich z. B. bei
2000 K Werte von ¢, ~ 175 Jkg ' K™ und ¢} ~ 0,36 fiir die hypothetische
Wolfram-Probe. Ausgehend von diesen Werten wurde der resultierende Tem-
peraturhub bei verschiedenen Ausgangstemperaturen berechnet. Mit dem
Planck’schen Strahlungsgesetz wurden anschlielend die virtuell gemessenen
Temperaturen Ty g und (7p+AT')g berechnet, sodass diese als Ausgangspunkt
der iterativen Berechnung des Emissionsgrades genutzt werden konnten. Ab-
bildung 6.1 zeigt die relative Abweichung des im jeweiligen Iterationsschritt
berechneten Emissionsgrades vom urspriinglichen Literaturwert.

in Abbil-
dung 6.1) zeigt ein gutes Konvergenzverhalten, bei dem die rechnerische

Die Iteration mit dem Planck’schen Strahlungsgesetz (

Abweichung mit jedem Iterationsschritt um einen etwa konstanten Fak-
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tor abnimmt. Die Abweichung des mit der expliziten Gleichung nach der
Wien’schen Néherung berechneten Emissionsgrades (- -- - - ) nimmt nach 5
bis 7 Iterationsschritten nicht mehr weiter ab. In beiden Fallen héngt die
Geschwindigkeit der Konvergenz vom Faktor A7y ab und nimmt fiir ein
festes Ao mit steigender Temperatur ab. Am rechten Rand von Abbildung 6.1
ist der zum jeweiligen Ay To-Wert gehorige relative Fehler der Wien’schen
Néherung gegeniiber dem Planck’schen Strahlungsgesetz dargestellt (— — —).
Es wird deutlich, dass die Genauigkeit der iterative Berechnung mit der
Wien’schen Naherung auf diesen Fehler begrenzt ist.

Es konnte somit in Ref. [138] die Losung des sogenannten AT'(g} )-Problems
demonstriert werden, sodass eine Emissionsgradmessung mit der hier entwi-
ckelten Methode prinzipiell moglich ist. Durch die Losung einer transzenden-
ten Gleichung in jedem Iterationsschritt kann der Emissionsgrad im Prinzip
mit infinitesimalen numerischen Fehler berechnet werden.

In dieser Machbarkeitsstudie wurden die anderen Beitrage zur Strah-
lungsbilanz, die zu Beginn dieses Kapitels vorgestellt wurden (Strahlung
des Ofens und Transmission des Fenster) zundchst vernachlassigt, da diese
auf die grundlegende Fragestellung des AT () )-Problems keinen Einfluss
haben. Fiir eine vollstandige Korrektur der Strahlungseinfliisse werden diese
im folgenden Abschnitt 6.1.2 zusétzlich betrachtet. Dabei wird nicht mehr
explizit ein iterativer Losungsweg verwendet, sondern ein transzendentes
Gleichungssystem numerisch gelost. Allerdings beinhaltet die verwendete
LabVIEW-Routine ,nD Nichtlineares System 16sen“ auch eine Iteration,
jedoch mit einer optimierten Schrittweitensteuerung, die wesentlich schneller
zu einem Ergebnis mit vorgegebener Genauigkeit gelangt.

6.1.2 Strahlungsbilanz im Innern des Ofens

Grundlagen Aus der Definition der Wérmekapazitiat ergibt sich unter
den Bedingungen eines Laser-Flash-Experimentes (siehe Abschnitt 2.3.1
und Kapitel 3)
Ey,

me(To) = Oéé\()\g, T()) E . (610)
Die Laserstrahlung mit der Wellenldnge A\ besitzt beim Auftreffen auf die
Probe die Energie Ey,. Die Probe befindet sich bei der Ausgangstemperatur
Tp und besitzt die Masse m und die spezifische Warmekapazitat c,. Der
durch den gerichteten, spektralen Absorptionsgrad « definierte Anteil der
absorbierten Laserenergie fiihrt zur adiabatischen Temperaturanderung AT'.
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Bei der radiometrischen Messung der Temperatur folgt aus dem in Abbil-
dung 6.2 auf Seite 161 skizzierten Aufbau, dass sich die gemessene spektrale
Strahldichte LY aus der Wirmestrahlung der Probe und der an ihr

reflektierten Strahldichte L% zusammensetzt
LN = 7hs o [ea (N T) Lo s(A T) + L] (6.11)

Dabei ist Ly g die spektrale Strahldichte des Schwarzen Strahlers nach dem
Planck’schen Strahlungsgesetz, €\ der spektrale Emissionsgrad der Probe und
TIL‘P&F der, auf die spektrale Empfindlichkeit des Strahlungsthermometers
bezogene, gerichtet-gerichtete Gesamt-Transmissionsgrad des Fensters, durch
das die Probe beobachtet wird.

Durch die Kalibrierung des Strahlungsthermometers wird der gemessenen
Strahldichte LY {iber das Planck’sche Strahlungsgesetz die Schwarze
Temperatur Ts zugeordnet (siehe Abschnitt 2.1.2 auf Seite 25 und Ab-
schnitt 2.1.3). Diese Temperatur Ty ist somit die gemessene Temperatur,
die entsprechend korrigiert werden muss, um die wahre Temperatur 7' der
Probe zu ermitteln.

Voraussetzungen fiir die dynamische Emissionsgradmessung Aus den
obigen grundlegenden Betrachtungen wird deutlich, dass eine Korrektur
der Schwarzen Temperatur nur unter gewissen Voraussetzungen moglich ist.
Diese sind im Einzelnen:

1 Kleine Temperaturinderung Die Temperaturanderung infolge des La-
serpulses muss klein genug sein, sodass die temperaturabhéngigen
Materialparameter als konstant angesehen werden kénnen

cp(To) = cp(To + AT)
O[‘)\()‘Oa TO) - Oé‘)\(A()a TO + AT) ) (612)
ex(Xo, To) = e\(Xo, Tp + AT) .

Die Konstanz der spezifischen Warmekapazitiat wurde bereits bei der
Losung der Wéarmeleitungsgleichung in Abschnitt 2.3.1 vorausgesetzt.
Bei vielen Materialien ist die Temperaturabhangigkeit dieser Parameter
im hier betrachteten Temperaturbereich (750°C ... 2000°C) gering,
sodass diese Forderung keine grofien Einschrankungen mit sich bringt.

2 Messung bei der Laserwellenldnge Die spektrale Empfindlichkeit des
Strahlungsthermometers sy (\) ist schmalbandig und hat eine Schwer-
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3a

3b

punktswellenldnge, die der Wellenldnge des Lasers Ay entspricht

|
S)\(/\) ~ Sy 5()\ — /\0) ,
< I [ 50 L, T) dA (6.13)
~ So L)\()\(],T) .

Dabei ist Ipy, der Photostrom des Strahlungsthermometers. Dies ermog-
licht eine Korrektur der gemessenen Schwarzen Temperatur 75 ohne
eine Integration der spektralen Grofien.

Identische Oberflachenstruktur auf Vorder- und Rickseite Nach dem
Kirchhoff’schen Strahlungsgesetz [15] stimmen der spektrale Emissi-
onsgrad und der spektrale, gerichtet-hemisphéarische Absorptionsgrad
im thermischen Gleichgewicht tiberein (Details siche Abschnitt 2.2.1).
Haben die Vorder- und Riickseite der homogenen Probe die gleiche
Struktur und stimmen die Schwerpunktswellenlénge des Strahlungs-
thermometers und des Lasers iiberein, so gilt dies auch fiir die beiden
Seiten der Probe

5‘)\,VS()‘07T) = E‘A,RS()‘O?T) : (6.14)

Dabei ist €, yg der Emissions- und Absorptionsgrad auf der Proben-
vorderseite, der den absorbierten Anteil der Energie des Laserstrahls
bestimmt und €y pg der Emissions- und Absorptionsgrad auf der Pro-
benriickseite, der mafigeblich fiir die Emission der Warmestrahlung der
Probe ist.

Oder: €\ (X, T) von Vorder- oder Riickseite ist bekannt Eine andere
Moglichkeit, die Strahlungskorrektur durchzufiithren, besteht fiir Proben
mit unterschiedlichen Oberflichen auf Vorder- und Riickseite, falls der
Emissions- bzw. Absorptionsgrad einer der Seiten bekannt ist.

6‘)\7\,8()\0, T) bekannt = 5&7 rs(Xo, T)

| | (615)

Es sind auch diinne Beschichtungen moglich, solange diese keinen
nennenswerten Einfluss auf die Warmeleitung innerhalb der Probe
haben. Ein Vergleich von Messungen, welche die Voraussetzung 3a oder
3b erfillen, ist in Abschnitt 8.2 beschrieben.
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Strahlungsbilanz und Berechnung des Emissionsgrades Sind die Vor-
aussetzungen 1 bis 3 erfiillt, ergibt sich aus den Gleichungen (6.10) bis (6.15)
ein transzendentes Gleichungssystem, das numerisch gelost werden muss,
um den Emissionsgrad zu berechnen. Zur besseren Ubersicht, sind die Unbe-
kannten rot hervorgehoben. Die Messungen werden jeweils bei verschiedenen
Gleichgewichtstemperaturen T durchgefiihrt. Bei einer solchen Messung sind
die Laserenergie und die Schwarzen Temperaturen die direkten Messgrofien
(griin) und die restlichen Groflen fungieren fir diesen Temperaturschritt als
Parameter (blau).

Fiir den Fall einer homogenen Probe mit identischer Vorder- und Riickseite

ergibt sich mit e} v = €\ rg = €

Ly s(Xo, To8) = Tips.p [€A(>\0,To) Ly, s(Xo, 1) + erﬁ']

Ly, s(Xo, (To + AT)s) = Tps i |e2 (Ao, To) Lns(Mo, To + AT) + Li™ ]
Ey,
me<T0) = 5‘/\()\0, T()) T; .
(6.16)

Fiir eine Probe mit unterschiedlichen Oberfléchen ergibt sich ebenfalls ein
Gleichungssystem mit 3 Unbekannten. Ist der Emissions- bzw. Absorptions-
grad auf der, dem Laser zugewandten, Vorderseite bekannt, gilt

Ly,s(Mo, Tos) = Tﬂ‘}>57F {5;7 rs(Ao0, 1) L, s(Xo, To) + Lieﬁ}

LA,S(/\O, (T() + AT)Q) = TI‘J‘P5,F {8‘)\’ RS(/\O’ To) L)\,S<)\07 T() + AT) + Lf\eﬂ'}
Er,
m ey(To) = &), vs(Ao; To) T; -
(6.17)

Ist der Emissions- bzw. Absorptionsgrad hingegen fiir die Riickseite bekannt,
die zur Temperaturmessung dient, ergibt sich analog

LA,S<)\07 To,s) = Tﬂ‘}>57F {8‘& RS()\Oa To) L,\,s()\o, To) + Lieﬁ}

LA,S(/\O, (TO + AT)Q) = TI‘J‘P5,F [5‘)\,RS()‘07 Tg) L)Hs()\o, T() + AT) + Lg\eﬂ'}
E
m cy(To) = &), vs (Ao, To) T; ~
(6.18)

Die Gleichungssysteme (6.16) bis (6.18) implizieren eines der folgenden
physikalischen Prinzipien zur Emissionsgradmessung:
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e Radiometrische Messung Ist der Emissionsgrad der Probenvorderseite
ey, vs(Tre) als Funktion der Temperatur bei Ay bekannt, ergibt sich der
resultierende adiabatische Temperaturhub aus dem kalorimetrischen
Ansatz AT = €, yg EL/(mcp). Der Emissionsgrad der Riickseite ) pq
kann somit aus der radiometrischen Strahlungsbilanz errechnet werden.

o Kalorimetrische Messung Der Emissionsgrad der Probenriickseite muss
bekannt sein, um mit der obigen Strahlungsbilanz den adiabatischen
Temperaturhub aus der beobachteten Temperaturanderung berechnen
zu konnen. Der Emissionsgrad der Vorderseite 5‘/\7\/5 ergibt sich dann
aus dem kalorimetrischen Teil des Gleichungssystems.

o Kombinierte radiometrische und kalorimetrische Messung Sind das
Material und die Textur der Probenvorder- und -riickseite identisch,
sodass €, yg = €y g ist, muss keiner der Werte bekannt sein. Der
Emissionsgrad beider Seiten ergibt sich dann aus der gleichzeitigen
Erfillung der radiometrischen und kalorimetrischen Zusammenhénge.

Die transzendenten Gleichungssysteme (6.16) bis (6.18) kénnen numerisch
gelost werden (siehe Abschnitt 7.3), sodass fiir die Berechnung des Emis-
sionsgrades nur noch die auftretenden Parameter benotigt werden. Die an
der Probe reflektierte Strahldichte L} wird im folgenden Abschnitt 6.1.3
hergeleitet und die Messungen zur Bestimmung ihres Zahlenwertes werden
in Abschnitt 6.2.1 erlautert. Der Transmissionsgrad des Fensters 77 p; p kann
direkt gemessen werden (siehe Abschnitt 6.2.3).

6.1.3 Reflektierte Stahldichte des Ofens

Annahmen fiir die Berechnung Fiir die Berechnung der an der Probe
reflektierten Strahldichte, die von den heiien Ofenwinden ausgeht Lyt
miissen zusétzlich zu den Voraussetzungen 1 bis 3 aus Abschnitt 6.1.2 einige
vereinfachende Annahmen getroffen werden.

4 Probe ist Lambert-Strahler Die Probe wird als Lambert-Strahler [13,
14] betrachtet (siche Abschnitte 2.1.1 und 2.2.1), das heifit, die reflek-
tierte Strahldichte ist unabhédngig vom Raumwinkel bzw. die Probe
reflektiert vollkommen diffus. Dies ist in ausreichend guter Naherung fiir
Proben mit matter Oberfliche, wie z. B. Graphit oder sandgestrahlten
Metallen, erfiillt (Messungen siehe Kapitel 8).

5 Ofenwand ist Lambert-Strahler  Auch bei der Wand des réhrenformigen
Ofens wird davon ausgegangen, dass diese ein Lambert-Strahler ist.
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Ausgehend vom ebenfalls Lambert’sch strahlenden Schwarzen Strahler
bedeutet dies im Wesentlichen, dass der Emissionsgrad der Ofenwand
£y, w vom Raumwinkel unabhéngig ist.

6 Nur eine kleine Fliche der Probe wird beobachtet In den folgenden
Betrachtungen wird davon ausgegangen, dass die Messung der Strahl-
dichte nur iiber eine kleine, zentrale Fléche erfolgt. Dadurch kann davon
ausgegangen werden, dass die von den Ofenwéanden kommende Strahl-
dichte konstant ist. Diese Forderung ist durch den kleinen Messfleck
des Strahlungsthermometers (siche Tabelle 5.2 in Abschnitt 5.2.1) gut
erfiillt.

Herleitung der reflektierten Stahldichte Aufgrund der Energieerhaltung
gilt fir den reflektierten Strahlungsfluss @, auch differentiell d2q5p = p2d®®.
Da die Probe als Lambert-Strahler approximiert wird (Annahme 4), er-
gibt sich fir die winkelunabhéngige, reflektierte Strahldichte (siche Glei-
chung (2.14))

P~ Ew

L,= . 1
P 7.[(20 (6 9)

Dabei ist p'= der gerichtet-hemisphérische Reflexionsgrad der Probe, Ey die
auf die Probe treffende Bestrahlungsstarke aufgrund der heiflen Ofenwanden
und {2y der Einheitsraumwinkel ({25 = 1sr).

Das radiometrische Grundgesetz (siche Gleichung (2.4) in Abschnitt 2.1.1)
lasst sich schreiben als

@zz/t/lLdQ%dAg, (6.20)
A 22

dabei ist {25, = cos(¥s) df2y der projezierte Raumwinkel des Empféngers,
hier also der Probe. Fiir eine kleine Empfangerfliche A,, auf der sich die
Strahldichte nicht &ndert (Annahme 6), kann diese Schreibweise umgeformt
werden zu

K
E:——:/LIQ. 21
R (6:21)
2p

Somit ergibt sich aus der von der Ofenwand mit der Temperatur Tyw aus-
gehenden Strahldichte Ly = € wLs(Tw) fir die Bestrahlungsstirke im
Zentrum der Probe
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Abb. 6.2: Strahlungskorrektur Bei der radiometrischen Tem-
peraturmessung mit dem gegebenen Aufbau ist der Emissionsgrad
der Probe, die Transmission durch das Fenster und die an der Pro-
be reflektierte Strahlung des heiflen Ofens zu beriicksichtigen. Die
Strahldichte der Ofenwand L(7w/(z)) hingt dabei mafgeblich von
der Temperaturverteilung entlang der Wand Tw[Trg](2) ab (Graph,
rechts).

Neben den geometrischen Grofien (Blau) wird die Lage des Proben-
thermoelements (Griin) skizziert, das zur Regelung des Ofens, auf die
Temperatur T, verwendet wird.

By = / Lw[Tw](2:) cos(ds) A

/2 (622)
=27 5&,\2\/ / Ls(Tw(0)) cos(?)sin(v) do .

Die Integration iiber den Azimutwinkel ¢ kann dabei einfach ausgefiihrt
werden, da der Emissionsgrad der Wand als winkelunabhangig angenommen
wird (Annahme 5) und der Ofen axialsymmetrisch ist. Die Strahldichte
der Wand nach Planck Lg[Tw(¢)] ist also nur noch tiber die verdnderliche
Wandtemperatur vom Einfallswinkel ¢ abhéngig.

Fir die in Abbildung 6.2 skizzierte Geometrie des Ofens kann die Win-
kelintegration durch die Integration léngs der Ofenwand substituiert werden,
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur der Ofenstrahlung

somit ergibt sich
(9) P52 R
z
Rz

— COS(??) Sln(ﬁ) d?g = —m dz .QO .

tan

Eine entsprechende Substitution und Vertauschung der Integrationsgrenzen
fithrt schlielich zur Bestrahlungsstéirke im Zentrum der Probe

zZ—00

Ew =2 el / Ls(Tw(2))

2
g0, (6.23)
(R? + 22)

Fiir den Ofen der Hohe H (siehe Abbildung 6.2) erhilt man schlieflich

(= H 2
_ p EW _ e I R Z
Ly =~ o P QEA,WO/LS(TW(Z)) (B2 1 2 dz . (6.24)

Fir den Spezialfall einer konstanten Strahldichte e} y Ls(Tw(z)) = Lo
iiber einen unendlich langen Ofen erhalt man das bekannte Ergebnis fiir eine
vollkommen homogene Quelle (z.B. bedeckter Himmel)

2—00 R2
Ew(L[)) = 27 / Lo P Ten—— dz Q() R
" (R* +2?) (6.25)

=27 %LO QQ :7TLO QO .

Somit ergibt sich fiir diesen Spezialfall das zu erwartende Ergebnis

_ P Ew(Lo) _p TtLo £2

Lp(LO) T Qo T QO

=p L. (6.26)
Der Vergleich zwischen Gleichung (6.23) und Gleichung (6.25) wird in
Abschnitt 6.2.2 ausgenutzt, um eine vereinfachte Berechnung der Korrektur-
terme bei der Emissionsgradberechnung zu ermoglichen.

Unter der Voraussetzung einer vollkommen opaken Probe® gilt fiir den Re-
flexionsgrad p'= = 1—¢&), (siche Abschnitt 2.2.1). Somit gilt fiir die reflektierte
Strahldichte, die vom Strahlungsthermometer bei der Probentemperatur Ty
und der Wellenlange \g beobachtet wird

3 Eine vollkommen opake Probe war bereits eine Voraussetzung fiir die in dieser Arbeit
betrachteten Losung der Warmeleitungsgleichung in Abschnitt 2.3.
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L¥t = (1-63(M, Tv)) 2e5 w(o) /LA»S()‘O’TW(Z)) (RQR—FZZQ)z
’ (6.27)

Der Emissionsgrad der Probe ¢ geht somit auch bei der Berechnung der
reflektierten Strahldichte L} mit ein, dies dndert jedoch nichts an der
Losbarkeit der Gleichungssysteme (6.16) bis (6.18). In Abschnitt 6.2.1 werden
sowohl die auftretenden Grolen experimentell bestimmt als auch das Integral
numerisch gelost, sodass die Korrektur der reflektierten Warmestrahlung
des Ofens fiir die Emissionsgradmessung verwendet werden kann.

Bei Methoden zur direkten Messung des Emissionsgrades werden zum
Teil auch Interreflexionen zwischen der Probe und ihrer Umhiillung bertick-
sichtigt [64,71,72]. Dabei sind diese Effekte besonders bei der Messung von
Proben mit geringem Emissionsgrad relevant [72]. Im Anhang A.4 wird dis-
kutiert, ob Interreflexionen auch bei der dynamischen Emissionsgradmessung
berticksichtigt werden miissen. Eine Abschéatzung der Raumwinkelverhéltnis-
se zwischen Probe und Ofen fithrt dabei zu dem Ergebnis, dass der Beitrag
von Interreflexionen zur Strahlungskorrektur deutlich kleiner ist als die Un-
sicherheit bei der experimentellen Bestimmung der bisherigen Korrektur im
folgenden Abschnitt 6.2.1.

Im Vergleich zur klassischen, radiometrischen Emissionsgradmessung wer-
den bei der dynamischen Emissionsgradmessung radiometrische und kalori-
metrische Messungen kombiniert, sodass der Einfluss der Strahlungskorrektur
hier weniger stark ist. Nur durch diesen Umstand ist eine zufriedenstellende
Messunsicherheit fir den Emissionsgrad moglich (siehe Kapitel 8), trotz der
im Verhéltnis zu klassischen Messungen [64,69] groBen Unsicherheit bei der
Bestimmung Bestrahlungsstirke der Probe aufgrund der heiflen Ofenwénde.
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6.2 Bestimmung der Strahlungskorrektur

In diesem Abschnitt werden die Zahlenwerte der bei der Strahlungskorrektur
auftretenden Konstanten und Funktionen bestimmt, sodass diese iiber die
Gleichungssysteme (6.16) bis (6.18) und die reflektierte Strahlung des Ofens
nach Gleichung (6.27) bei der Berechnung des Emissionsgrades berticksichtigt
werden kénnen (siehe Abschnitt 7.3). Dazu werden der Transmissionsgrad
des oberen Fensters und die Temperaturverteilung im Innern des Ofens
experimentell bestimmt (siehe Abschnitte 6.2.1 und 6.2.3). In Abschnitt 6.2.2
wird die reflektierte Strahlung des Ofens aus der Temperaturverteilung
berechnet und deren Unsicherheit abgeschéatzt.

Der Emissionsgrad der Ofenwand wird der Literatur entnommen. Diese
Wand besteht aus Glaskohlenstoff, einer Kohlenstoffmodifikation mit einer
amorphen Fulleren-artigen Struktur [188], die glasartige Eigenschaften mit
denen von Grafit vereint. Es kommt in der kommerziellen Laser-Flash-Anlage
als Schutzrohr des Heizers gegentiiber dem Probenraum zum FEinsatz, da es
sehr hochtemperaturbestindig und gleichzeitig gasdicht und korrosionsbe-
standig ist.

Bei ihren Untersuchungen des gerichtet-gerichteten spektralen Reflexions-
grades von Glaskohlenstoff haben Taft et al. [189] und Williams et al. [190]
in guter Ubereinstimmung einen Wert von

paw (Ao = 1064nm) = 0,20 (6.28)

gemessen.* Fiir den gerichtet-hemisphérischen Reflexionsgrad konnten kei-
ne Literaturdaten gefunden werden. AuBlerdem kann die Annahme 5 in
Abschnitt 6.1.3, dass die Ofenwand ein Lambert-Strahler ist und somit
ey, w(?, ¢) konstant ist, nicht so einfach verifiziert werden. Daher wird die
Unsicherheit des spektralen Emissionsgrades der Ofenwand grofiziigig abge-
schétzt und es ergibt sich

Exwl(ho) =08+0.2. (6.29)

6.2.1 Messung der Temperaturverteilung des Ofens

Zur Messung des Temperaturprofils wurde ein Typ B Thermoelement® mit
einem Messbereich von 200°C bis 1800 °C verwendet. Die Messstelle befindet

4 Jeweils den Diagrammen zu entnehmen bei A\g = 1064nm ~ 1,165¢eV.
5 Thermoelement-Paar: Platin —30 % Rhodium (+) und Platin—6 % Rhodium ()
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sich am Ende eines langen Keramikschutzrohres, das eine ausreichende
Eintauchtiefe des Thermometers ermoglicht. Die Thermospannung gegeniiber
dem Referenzpunkt aus Eiswasser wurde mit einem Digitalmultimeter®
gemessen und mit der werksseitig hinterlegten Funktion in eine Temperatur
umgerechnet. Der Aufbau ist in Abbildung 6.3a zu sehen.

(a) Messaufbau mit Eiswasser- (b) Keramikschutzrohr mit
Referenz im Hintergrund gasdichter Halterung

Abb. 6.3: Aufbau zur Messung der Temperaturverteilung
des Ofens Das Typ B Thermoelement wurde innerhalb eines Kera-
mikschutzrohres in den Ofen eingefiihrt, sodass dieser weiter unter
Schutzgas betrieben werden konnte.

Um die Ofenkammer weiter unter Schutzgas betreiben zu kénnen und
gleichzeitig eine einfache Positionierung des Thermoelements zu ermogli-
chen, wurde ein Keramikschutzrohr mittig von oben in die Ofenkammer
eingebaut. Dazu wurde das obere Fenster durch zwei Aluminiumplatten
mit Dichtung ersetzt, sodass die Ofenkammer weiterhin vakuumdicht war
(siche Abbildung 6.3b). Der Probenhalter mit Thermoelement wurde wie

6 Modell 2700E von Keithley Instruments Inc.
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im Normalbetrieb beibehalten. Die Position des Thermoelements wurde
iiber eine Markierung am Keramikrohr an einem Stahllineal abgelesen und
anschliefend in die Relativposition zum Probenhalter umgerechnet.

Die Regelung der Ofentemperatur erfolgt mit Hilfe eines Wolfram-Rhenium-
Thermoelements, das sich neben der Probe im Innern des Ofens befindet
(sieche Abbildung 6.2). Diese Solltemperatur Ty entspricht folglich in guter
Néaherung der Temperatur der Probe. Sie wird daher bei der Berechnung des
Emissionsgrades fiir die Berechnung der temperaturabhangigen Konstanten,
wie z. B. der spezifischen Wéarmekapazitét, verwendet (siche Abschnitt 7.3).
Sie bestimmt auflerdem mafigeblich die Temperaturverteilung des Ofens

Die Messung wurde bei Solltemperaturen von 500°C, 1000°C, 1500°C
und 1800°C durchgefiihrt. Dabei konnte das Profil fiir 1800 °C nur fiir das
obere Drittel des LFA-Ofens gemessen werden, da die in Abbildung 6.3b zu

2000 T

T T T v T v T
1800F = 500°C J<_TW(TTEa z=0):=Trg -
e 1000°C
1600« 1500°C y -
1400 F ¢ 1800°C ¢ ]
& X Solltemp. Trg "
~ 1200 ~ 'S -
5 o
+ 1000 o @ Xpe . -
2 800} o ‘e o .
QE) - ° ® . *
= 600 F o’ ° PO
I o o an" L . o ° .
400 o o ° [ ] - ™ | ] 1 - . ) o ‘_
o n® g, °.
200 i
-15 -10 -5 0 5 10 15

Abstand zum Probenhalter / cm

Abb. 6.4: Temperaturverteilung des Ofens Die Temperaturen
Tw(TrE, z) wurden bei den im Diagramm angegebenen Solltempe-
raturen Trg gemessen. Die Position z ist als Abstand oberhalb des
Probenhalters angegeben, negative Werte liegen somit unterhalb der
Probe. Das Thermoelement zur Regelung des Ofens (Trg) befindet
sich bei ca. -3 mm. Das zur Messung verwendete Typ B Thermoele-
ment hat einen Messbereich von 200°C bis 1800 °C.
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6.2 Bestimmung der Strahlungskorrektur

erkennende Dichtung den hohen Temperaturen nicht langer standgehalten
hat. Die Messergebnisse sind in Abbildung 6.4 zusammengefasst [140]. Wegen
der guten Ubereinstimmung der gemessenen Temperatur Ty (Trg, z = 0)
mit den Solltemperatur Trrg bei den Messungen von 500°C bis 1500 °C wird
der Wert von Trrg = 1800°C bei der Interpolation der Temperaturprofile im
folgenden Abschnitt 6.2.2 mitverwendet.

6.2.2 Berechnung der Strahlungskorrektur

Die systematische Anderung der im vorherigen Abschnitt 6.2.1 untersuchten
Temperaturverteilung des Ofens erlaubt eine Interpolation der Tempera-
turprofile fiir beliebige Temperaturen des Regelthermoelements Trg. Im
zweiten Teil dieses Abschnitts wird die von dieser Temperatur abhédngige
Bestrahlungsstiarke an der Probenposition berechnet. SchliefSlich wird ein
von T abhéngiger Korrekturfaktor fiir die Berechnung des Emissionsgrades
nach einem der Gleichungssysteme (6.16) bis (6.18) angegeben.

Interpolation der Temperaturprofile Fiir die Korrektur der an der Probe
reflektierten Strahlung der heilen Ofenwéande ist nur der Halbraum oberhalb
der Probe (Positiver Abstand z in Abbildung 6.4) von Bedeutung. Wie
Abbildung 6.4 zeigt, sind die Temperaturprofile Ty (Trg, z) etwa symme-
trisch zur Probenposition. Fiir eine gute Kurvenanpassung des relevanten
Bereichs, oberhalb der Probe, wird der in Abbildung 6.4 eingezeichnete
Bereich (—13mm < z < 167 mm) fiir eine Kurvenanpassung verwendet.

Es hat sich gezeigt, dass die Temperaturprofile mit einer Gauf3-Funktion
in Abbildung 6.5)

gut approximiert werden konnen (siehe

Tow(Tre, 2) = Tw, o + A(Trg) exp (-é &Téﬁ?) . (6.31)
Der Offset Ty, o = 20°C und das Zentrum der Verteilung z, = 0 mm bleiben
dabei unveréndert, wéhrend sich fiir die Amplitude der Kurve A(7rg) und
deren Breite w(Trg) eine Abhéngigkeit von der Temperatur des Regelther-
moelements Trg ergibt. Wie aus dem Zusammenhang Tw (Trg, 2 = 0) ~ Trg
zu erwarten ist, ergibt sich fiir die Amplituden ein linearer Zusammenhang
mit einem Anstieg nahe Eins (0,99 & 0,01). Die Breite der Gau-Funktionen
w(Trg) hangt quadratisch von T ab. Mit diesen Abhéngigkeiten kénnen die
Temperaturprofile fiir verschiedene Temperaturen des Regelthermoelements
interpoliert werden (siehe in Abbildung 6.5).
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur der Ofenstrahlung

Fir die Abschéitzung der Unsicherheit der interpolierten Ty (7rg, 2)-
Funktionen werden die folgenden Beitréige berticksichtigt:

 Die Unsicherheiten der Funktionen A(7Trg) und w(7Trg) ergeben sich

aus der halben Breite des 68 %-Konfidenzbereichs der Kurvenanpassung.
Die Unsicherheit der Kurvenanpassung selbst wird ebenfalls iiber die
halbe Breite der Konfidenzbereiche bestimmt. Dabei wird das Maxi-
mum tiiber die 4 Messungen als Unsicherheitsbeitrag verwendet, dieser
hingt vom Abstand z ab. Die temperatur- und positionsabhidngigen
Unsicherheiten der Parameter wurden selbst wieder mit Polynomen
angendhert, um eine einfache Berechnung der Unsicherheit bei der
Interpolation zu ermoglichen, sie liegen bei

ly(A(Trg)) ~ 1% fiir Tog = (750...1800)°C  (6.32)
u(w(Trp)) ~ (4...5)% fiir Ty = (750...1800)°C (6.33)
urg(Tw(2)-Fit) = (2...7)%  fir 2= (0...200) mm . (6.34)

Die Unsicherheit der Abstandsmessung zwischen der Spitze des Ther-
moelements und dem Probenhalter ist

v (z) = 2mm . (6.35)

Die Unsicherheit der Temperaturmessung mit dem Typ B Thermo-
element wird aufgrund der inhomogenen Umgebung eher konservativ
abgeschatzt mit

W(T) =5K . (6.36)

Die Unsicherheit fiir die Temperatur des Regelthermoelements Ty
resultiert hauptsiachlich aus den Unterschieden beim gelegentlichen
Austausch dieses Thermoelements und der fiir Wolfram-Rhenium-
Thermoelemente typischen Alterung. Sie wurde mit einer linearen
Funktion abgeschétzt, sodass

Die einzelnen Unsicherheitsbeitrage werden nach den Regeln der klassischen
Unsicherheitsfortpflanzung [131] (siehe Abschnitt 2.5.2) quadratisch addiert,
sodass die von Tt und z abhédngige Unsicherheit der interpolierten Tempe-
raturverteilung bei der Berechnung der Strahlungskorrektur beriicksichtigt
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6.2 Bestimmung der Strahlungskorrektur

werden kann. Fiir den bei der dynamischen Emissionsgradmessung zunéchst
interessanten Temperaturbereich von Trg = (750...1500) °C ergeben sich
Werte von

(2...4)% fur z=(0...75) mm

6.38
(4...99% fur z=(75...200) mm . (6:38)

urel,(TWa Z) ~ {

In Abbildung 6.5 ist der Verlauf der interpolierten Temperaturverteilung
(—) mit ihrer erweiterten Unsicherheit (---) fiir Trg = 1500°C dargestellt.
Es ergibt sich dabei eine geringe Abweichung gegentiber der urspriinglichen
Kurvenanpassung bei dieser Messung (—), die durch die Interpolation
der Anpassungsparameter entsteht. Die zunehmende relative Unsicherheit
fir groBere Abstédnde vom Probenhalter spielt, wegen der exponentiellen
Temperaturabhangigkeit der Strahldichte des Schwarzen Korpers, fiir die
Bestrahlungsstarke auf der Probe nur eine untergeordnete Rolle.

2000 v — 7T - T - 1 1 T " 1T 1 T 1
1800 B . ...¢ Messungen (aus Abb.6.4) | ]
| Fit der Messwerte
1600 e Interpolation iiber T -
1400 : _____~:§~ —_— TW(TTE = 1500°C7 Z)
@ A TSN N N N [ £ 20 (T (1500°C, 2))

21200
1000 |
800 |-
600 |
400 |
200 |-

Temperatur

0 . . . . .
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Abstand zum Probenhalter / mm

. 1 N i
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Abb. 6.5: Interpolation der Temperaturverteilung des Ofens
Die Kurvenanpassungen (—) an die Messwerte der Temperaturver-
teilung ermdglichen eine kontinuierliche Interpolation von Ty (Trg, 2)
(), durch die systematische Anderung der Fitparameter (siche
Text). Daraus ergibt sich zum Beispiel fiir Trg = 1500°C die gezeigte
Temperaturverteilung (—) mit ihrer erweiterten Unsicherheit (---).
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur der Ofenstrahlung

Berechnung der Bestrahlungsstarke Evw Mit der interpolierten Tempe-
raturverteilung kann die Bestrahlungsstiarke auf der Probe aufgrund der
heiflen Wanden des Ofens nach Gleichung (6.23) berechnet werden. Durch
die starke Temperaturabhiangigkeit der Strahldichte des Schwarzen Korpers
nimmt diese zum kalter werdenden Rand des Ofens iiber viele Groflenordnun-
gen ab. Dieses Verhalten ist in Abbildung 6.6 (a) fiir die 4 Messtemperaturen
dargestellt (——). Der auf die Probe projizierte Raumwinkel des jeweiligen
Wandsegments fithrt zu einer weiteren Reduktion der Strahldichte (— in
Abbildung 6.6 fiir 1500°C). Dadurch tragen die ersten 50 mm oberhalb der
Probe bereits zu tiber 98 % des gesamten Integrals bei.

Durch die Integration langs der Ofenwande bzw. iber den Raumwinkel
hangt die Bestrahlungsstarke nur noch von der Temperatur des Regelthermo-
elements Trg ab. Allerdings kann diese Integration aufgrund der Komplexitét
der auftretenden Funktionen nicht analytisch durchgefiithrt werden, deshalb

“T numerisch

wurden die Werte von FEw (Trg) mit der Software ,Mathematica
fur verschiedene Trg-Werte berechnet.

Da eine polynomial Interpolation der mit der Temperatur etwa exponentiell
ansteigenden Bestrahlungsstarke numerisch schwierig ist, wird diese mit der
Bestrahlungsstérke fiir den Spezialfall einer konstanten Strahldichte normiert.
Fiir diesen Spezialfall, also fiir Ly = Ly s(Ao, Tre) = konst. und 5&,\7\/ =1,
gilt nach Gleichung (6.25)

E"(Trg) = 7 Ly s(Ao, Trr) o - (6.39)
Die wie folgt definierte Funktion Ew(TrE)

Ew(Trg)

! w({TE

Ew(Trg) = ——+~1—= 6.40
€)\,W W( TE) ELO(TTE) ) ( )
kann somit numerisch berechnet und durch ein Polynom einfach interpoliert
werden. Mit Gleichung (6.23) fiir Ew(Trg) ergibt sich

H
2 R*z

T :—/L T (Trs, 2), Ao) ————— d= . (6.41

Ew(Trr) Ly 5O, Trm) A s(Tw(Tre, 2), Ao) (R2+ 22)° z. (6.41)

Diese Gleichung wurde fiir Temperaturen von 500 °C bis 2000 °C in 100 °C-
Schritten gelost und die Ergebnisse mit einem Polynom 5. Grades interpoliert
(siche — in Abbildung 6.6 (b)). Dabei liegen die relativen Residuen des
Polynoms unter 0,03 %.

7 Mathematica Version 9.0.1.0 der Wolfram Research Inc.
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Abb. 6.6: Bestrahlungsstirke im Zentrum der Probe auf-
grund der heiflen Ofenwande

(a) Strahldichte des Schwarzen Korpers fiir die 4 Solltemperaturen
der Messung in Abschnitt 6.2.1 als Funktion der Position im
Ofen (——). Fiir eine Temperatur im Zentrum von Trg = 1500°C
(—) ist der Verlauf des Produktes der Strahldichte mit dem
Geometriefaktor dargestellt (—), iiber das die Integration zur
Berechnung der Bestrahlungsstéarke durchgefiihrt wird.

(b) Uber die numerische Losung des Integrals wurde die Funktion
gW(TTE) = EW(TTE)/[g)\,W TEL)\,S()\DuTTE) .QO] und ihre Unsi-
cherheit berechnet. Somit kann die an der Probe reflektierte
Strahldichte wie folgt berechnet und zur Korrektur verwendete
werden: Lg\eﬂ'(TTE) = (1 — E‘A) €‘>\,W gW(TTE) L)\7s()\0, TTE)

Der durch E*(Trg) beschriebene Spezialfall konnte in der Realitét durch
eine auf die Temperatur des Ofenzentrums homogen temperierte Halbkugel
mit sehr hohem Emissionsgrad annahernd realisiert werden. Konstruktionen,
die diesem Ideal sehr nahe kommen, werden bei der klassischen Emissions-
gradmessung eingesetzt [64,69,71], allerdings bei Temperaturen, die sich
moglichst deutlich von der Probentemperatur unterscheiden. Somit gibt der
Wert von Ew(Trg) die relative Abschwichung der Bestrahlungsstérke im
Inneren des Ofens gegentiber der hypothetischen, homogenen Halbkugel wie-
der. Die Abschwachung resultiert zum einen aus dem kleineren Raumwinkel,
bedingt durch die Offnung des Ofens, und zum anderen aus der zum Rand
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6 Strahlungsbilanz und Korrektur der Ofenstrahlung

hin abnehmenden Temperatur des Ofens (sieche Abbildung 6.5). Aus den im
vorherigen Paragraphen interpolierten Temperaturprofilen, dem Ofenradius
R = (15,8 +0,2) mm, dessen Hohe H = 200 mm und der effektiven Wellen-
lange des Strahlungsthermometers Ay = (1064 + 10) nm ergeben sich die in
Abbildung 6.6 (b) gezeigten Werte von Ew(Trg) = 0,60...0,75.

Die ebenfalls in Abbildung 6.6 (b) dargestellte Unsicherheit von Ew(Trg)
(---) resultiert hauptsichlich aus der Unsicherheit der Ofentemperatur
Tw(Trg, z) (siche Abbildung 6.5). AuBerdem werden die Unsicherheiten
des Ofenradius und der effektiven Wellenlénge des Strahlungsthermometers
beriicksichtigt. Die Unsicherheit der Hohe H spielt, wegen des extremen
Abfalls der Strahldichte zum kiithleren Ofenrand hin, keine Rolle. Die ein-
zelnen Unsicherheitsbeitrage ergeben sich aus der Variation der Parameter
um ihre jeweilige Unsicherheit und der anschliefenden numerische Integra-
tion zur Berechnung von Ew(Trg) (Grundlagen siehe Gleichung (2.87) in
Abschnitt 2.5)

Ew(Trg) = EwlTw(Trr, 2); R; Xo|(Thg) , (6.42)
sy (Tw) = 5 | Ew[Tw + tges(Tw); B; No|(Trre) (6.43)
- 5VV [TW - uges.(TW); R7 )\OKTTE) ) ‘
Ugy (Xo) = 3 | Ew[Tw: Ry Ao+ u'(Mo)|(Tre) (6.45)
— &w[Tw; RB; Ao — v/ (\o)](Te) | - .
Die Gesamtunsicherheit kann anschlieend tber
tges(Ew (T1)) = /e, (T (Trp)) + ey (R) + ey, (Ao) (6.46)

abgeschétzt werden. Sie ist in Abbildung 6.6 (b) ebenfalls dargestellt (---)
und hat einen relativen Wert von u,e (Ew(Trg)) = (15...25) %. Die Unsicher-
heit der Strahlungskorrektur wird bei der Berechnung des Emissionsgrades
in Abschnitt 7.3 entsprechend berticksichtigt.

Fiir Proben mit einem mittleren oder niedrigen Emissionsgrad, wie z. B.
Wolfram, ist die Unsicherheit dieser Bestrahlungsstérke der grofite Beitrag
zur Gesamtunsicherheit des Emissionsgrades (siche Abschnitt 8.3). Die in-
homogene Temperaturverteilung des Ofens und seine nur ndherungsweise
bekannten Materialeigenschaften fithren zu einer im Vergleich zur klassischen
Emissionsgradmessung [64,69] groBen Unsicherheit der Strahlungskorrektur.
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Durch die Kombination radiometrischer und kalorimetrischer Messungen bei
der dynamischen Emissionsgradmessung konnen hierbei trotzdem vergleich-
bare Unsicherheiten fiir den Emissionsgrad erzielt werden (siehe Kapitel 8).

6.2.3 Transmissionsgrad des oberen Fensters

Der Ofenraum wird am oberen Ende durch ein Fenster aus Kalziumfluo-
rid® (CaF;) abgeschlossen, durch das die Temperaturstrahlung der Probe
detektiert wird. Wie in Abschnitt 6.1.2 beschrieben, miissen die Transmis-
sionseigenschaften dieses Fenster in den Gleichungssystemen (6.16) bis (6.18)
berticksichtigt werden, um eine vollstéindige Korrektur der Strahlungsbi-
lanz zu gewahrleisten. Die Transmissionseigenschaften dieses Fensters wurde
bereits im Rahmen der Charakterisierung der kommerziellen Laser-Flash-
Anlage vermessen [193: S.67ff], sodass diese Messungen hier verwendet

werden konnen.

Dabei ergibt sich der gerichtet-gerichtete Gesamt-Transmissionsgrad 7 p p
fiir die spektrale Empfindlichkeit des Strahlungsthermometers s> und die
jeweilige spektrale Strahldichte aus dem gerichtet-gerichteten spektralen
Transmissionsgrad 7, (\), der unabhéngig vom Spektrum der betrachteten

Strahlung ist (sieche Abschnitt 2.2.1)

A 7N S5 Ly (0) dA
/A sSSP dN (6.47)

mit Ly(A) = e\(\, Tp) La,s(\, To) + L () + ...

I .
TLP5,F —

Da das Spektrum der spektralen Strahldichte der Probe und des Ofens Ly ()
nicht bekannt ist, ist eine Messung des spektralen Transmissionsgrades 7, (\)
und die anschlieBende Brechung des Transmissionsgrades T]L‘P5,F nur schwer
moglich. Daher wurde der Transmissionsgrad experimentell als Funktion des
Photostroms des Strahlungsthermometers bestimmt. Der Photostrom ist pro-
portional zur beobachteten Stahldichte Ly(\) (siehe Abschnitt 2.1.3), sodass
sich die unterschiedliche Gewichtung des spektralen Transmissionsgrades
in einer Anderung des Gesamt-Transmissionsgrades mit dem Photostrom
niederschlagt.

8 Kalziumfluorid besitzt von ca. 0,12 pm bis 10 pm einen hohen Transmissionsgrad [191],
sodass Messungen mit dem Indiumantimonid-Detektor (Spektralbereich ca. 2 pm bis
5,5 pm [192]) der kommerziellen Laser-Flash-Anlage moglich sind.
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Abb. 6.7: Transmissionsgradsmessung des oberen Fensters
Links: Foto des Messaufbaus mit schwenkbarer Fixierung des Fensters
und Halogenlampe in der Néhe der Probenposition.

Rechts: Das Spektrum der Niedervolt-Halogenlampe (—) lésst sich
in guter Néaherung durch einen Schwarzen Strahler (T ~ 2026 K)
mit konstantem Emissionsgrad (5‘/\’0 ~ 0,44) beschreiben (—). Dies
entspricht bei der effektiven Wellenlédnge des Strahlungsthermometers
(Ao = 1064 nm) einer Schwarzen Temperatur von Ty ~ 1804 K, die
bei dieser Wellenlénge zu einer Schwarzkorper-Strahlung mit gleicher
Strahldichte fithren wiirde (---).

Experimenteller Aufbau Als Strahlungsquelle dient fiir die Messung des
Transmissionsgrades eine Niedervolt-Halogenlampe, die etwa an der Position
der Probe platziert wurde (sieche Abbildung 6.7). Das Kalziumfluorid-Fenster
wurde ebenfalls in der Position fixiert, die den Bedingungen bei der Emissi-
onsgradmessung entspricht. Dadurch kénnen Anderungen des Transmissi-
onsgrades aus geometrischen Griinden zwischen dieser Untersuchung und
der tatséichlichen Situation bei der Emissionsgradmessung vernachléssigt
werden. Das Fenster wurde schwenkbar fixiert, sodass das Signal mit und
ohne Fenster mit hoher Reproduzierbarkeit gemessen werden konnte.

Das Spektrum der Niedervolt-Halogenlampe entspricht in guter Naherung
dem Spektrum, das auch bei der Emissionsgradmessung zu erwarten ist.
Innerhalb der sehr schmalbandigen spektralen Empfindlichkeit des Strah-
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lungsthermometers, mit einer effektiven Wellenlange von A\g ~ 1064 nm und
einer Halbwertsbreite von ca. 20nm (siehe Abschnitt 5.2.2.4), kénnen die
auftretenden Emissionsgrade als spektral anndhernd konstant angesehen
werden, sodass

ex0Las(A T) &~ Ly(A) = ey (A, To) Lo s(A, To) + LY (A) + ..., (6.48)

mit einem konstanten Emissionsgrad 51\70. Wie Abbildung 6.7 am Beispiel
einer Temperatur zeigt, stimmt das gemessene Spektrum?® der Halogenlampe
gut mit einem Spektrum der Form e} Ly s(X, T) iiberein. Somit ist eine
Ubertragung des mit der Halogenlampe gemessenen Transmissionsgrades auf
die Emissionsgradmessung moglich und er kann als Funktion des Photostroms
Ipy, untersucht werden

A 7 855 Ly (A) dA

s, p (L ) = B S (a9)
A SYP5 L () dA
l Ipy / sx° La(A) dX
A
]lr:)nﬁt Fenster (650)

- Ilglrﬁne Fenster °

Ergebnisse der Transmissionsgradmessung Wihrend einer Emissions-
gradmessung kommt es teilweise zur Kondensation von Verunreinigungen
der Probe am oberen Fenster, sodass im Verlauf einer Messung eine geringe
Verschmutzung des Fensters auftreten kann. Um diesem Effekt Rechnung zu
tragen, wurde der Transmissionsgrad im Anschluss an eine langere Messkam-
pagne gemessen und das Fenster anschlieBend gereinigt!® und nochmals der
Transmissionsgrad bestimmt. Die Verunreinigung des untersuchten Fensters
stellt somit den Grenzfall der normalen Emissionsgradmessung dar, da hier
nach jedem Messzyklus alle optischen Komponenten gereinigt werden.

Die resultierenden Transmissionsgradswerte sind in Abbildung 6.8 dar-
gestellt. Die gezeigten Messwerte ergeben sich jeweils aus dem Mittelwert
und der Standardabweichung von 10 Einzelmessungen mit einer Dauer von

9 Die Messung wurde mit dem Array-Spektrometer ,CAS 140 CT* von der Instrument
Systems GmbH [194] auf Grundlage der Herstellerkalibrierung durchgefiihrt.
10 Die Reinigung erfolgt mit sdurefreiem Optik-Reinigungspapier und hochreinem Ethanol
(99,5 %) und anschliefSend mit hochreinem Aceton (99,95 %), das einen Anteil nicht-
fliichtiger Substanzen von unter 2 - 1076 besitzt.
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je 20s. Wobei die Messungen mit und ohne Fenster im Strahlengang des
LP5-HS jeweils abwechselnd durchgefiithrt wurden (Details siche Ref. [193]).

Der Transmissionsgrad des sauberen und des verunreinigten Fensters weit
in der logarithmischen Darstellung des Photostroms einen annéhernd linearen
Anstieg auf, sodass er mit einer Funktion der Form

TI\J\P&F(IIan}iIt Fenster) =a, + b‘r . ln(]ir:)nﬁt Fenster + CT) (651)

interpoliert werden kann (siehe Abbildung 6.8). Die Unsicherheit des Trans-
missionsgrades wird dabei durch die Verunreinigung des Fensters dominiert
und wurde so gewahlt, dass die beiden untersuchten Grenzfille im Bereich
der erweiterten (k = 2) Unsicherheit mit eingeschlossen sind. Die zum
Photostrom mit Fenster korrespondierende Schwarze Temperatur (siehe
Abschnitt 2.1.2) in Abbildung 6.8 zeigt, dass zum Beispiel 7 p5 ¢(1000°C) ~
(93,24 0,3) % und TI‘JP&F(QOOO °C) =~ (93,56 £+ 0,09) % ist. Die so erhaltene
Funktion des gerichtet-gerichteten Gesamt-Transmissionsgrades des Fensters
fir die spektrale Empfindlichkeit des LP5-HS und die jeweilige spektrale
Strahldichte wird entsprechend bei der Berechnung des Emissionsgrades in
Abschnitt 7.3 berticksichtigt.

176



6.2 Bestimmung der Strahlungskorrektur
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Abb. 6.8: Transmissionsgrad des oberen Fensters Die allméh-
liche Verunreinigung des Fensters wahrend einer Emissionsgradmes-
sung muss bei der Bestimmung des gerichtet-gerichteten Gesamt-
Transmissionsgrades beriicksichtigt werden, sodass die Grenzfélle der
iiblicherweise auftretenden Verunreinigung untersucht wurden. Die
Messwerte wurden mit einer gemeinsamen Funktion fiir den Trans-
missionsgrad in Abhédngigkeit des Photostroms angendhert und der
Unsicherheitsbereich so gewéhlt, dass beide Grenzfille eingeschlossen
sind. (nach [193])
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7 Aufbau des Messplatzes und
Analyse der gesamten Messung

Der Aufbau des Gesamtsystems beinhaltet die in den Kapiteln 4
und 5 beschriebenen Teilkomponenten. Er wird in Abschnitt 7.1
erlautert, zusammen mit den Komponenten zur Bereitstellung
der Messbedingungen und der Steuerung des neuen Messplatzes.
Die Durchfithrung einer typischen Messung mit den zugehorigen
Voruntersuchungen wird in Abschnitt 7.2 kurz beschrieben. In
Abschnitt 7.3 wird die Analyse der gesamten Messung erléutert,
die auf den theoretischen Uberlegungen der Kapitel 4 bis 6 basiert
und im Ergebnis zu einem Emissionsgradwert mit Unsicherheit
fiir die jeweilige Temperatur fithrt.

7.1 Aufbau und Steuerung des Messplatzes

7.1.1 Aufbau von ADsM

Der Messplatz zur dynamischen Emissionsgradmessung, der im Rahmen
dieser Arbeit zur praktischen Realisierung der neuen Messmethode aufge-
baut wurde, tragt den Namen ADeM (A Dynamic Emissivity Measurement).
Abbildung 7.1 zeigt ein Foto des Messplatzes, auf dem die wesentlichen
Komponenten benannt sind. Die fiir die Messung wichtigsten Teilkompo-
nenten wurden bereits in den Kapitel 4 und 5 beschrieben. Der Aufbau zur
Messung der Laserenergie, bestehend aus Laserenergie-Messkopfen, Keil-
fenster und Probenhalter mit Blende, ist in Abschnitt 4.3 genauer beschrie-
ben. Die Details zum Aufbau des neu entwickelten Strahlungsthermometers
,LP5-HS* sind in Abschnitt 5.2.1 erldutert. Die weiteren Bestandteile des
ADeM-Messplatzes dienen im Wesentlichen zur sicheren Bereitstellung der
Messbedingungen und werden in den folgenden Abséatzen kurz beschrieben.

Ofen und Inertgasversorgung Um die Emissionsgradmessung bei Tempe-
raturen von bis zu 2000°C durchfithren zu kénnen, muss die Probe entspre-
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7 Aufbau des Messplatzes und Analyse der gesamten Messung

Abb. 7.1: Foto des Messplatzes ,,ADeM* Die wichtigsten
Komponenten des Messplatzes sind im Bild beschriftet und werden
im Text erlautert. Da das Strahlungsthermometer zum Zeitpunkt der
Aufnahme kalibriert wurde, ist es nicht mit auf dem Foto, jedoch ist
dessen Halterung deutlich zu erkennen. Eine Detailaufnahme des Be-
reichs unterhalb der Probe ist in Abbildung 4.6 auf Seite 83 zu finden
und eine des Ofens mit Probenhalter in der folgenden Abbildung 7.2.

chend erwiarmt und stabil bei der Ausgangstemperatur Ty gehalten werden.
Fiir diese Aufgabe werden die Komponenten der kommerziellen Laser-Flash-
Anlage® weitgehend unverdndert eingesetzt.

Das Keilfenster des Strahlteilersystems bildet den unteren Abschluss der
Probenkammer, in der sich der modifizierte Probenhalter befindet (siehe
Abbildungen 4.5 und 4.6 in Abschnitt 4.3.2). Der Ofen wird tiber den

1 LFA 427 der Firma Netzsch Gerdtebau GmbH [151]
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7.1 Aufbau und Steuerung des Messplatzes

Abb. 7.2: Ofen und Probenhalter Das linke Foto zeigt den
Probenhalter und den gedffneten Ofen. Im rechten Foto ist der Ofen
iiber die Probe abgesenkt und vakuumdicht verschlossen, sodass eine
Messung durchgefiihrt werden kann.

Anmerkung: Der graue Zylinder oberhalb des Ofens ist der Indiuman-
timonid-Detektor, der nur bei Messungen der Temperaturleitfihigkeit
verwendet wird. Dieser befindet sich bei der Emissionsgradmessung
normalerweise in der auf dem rechten Foto gezeigten Position.

Probenhalter geschwenkt und abgesenkt, sodass sich die Probe wahrend der
Messung mittig im Ofen befindet (siehe Abbildung 7.2).

Im Heizer des Ofens wird die elektrische Leistung direkt in Joule’sche Er-
warmung umgewandelt und durch Warmestrahlung an die Probe abgegeben.
Der Probenraum ist durch ein Schutzrohr aus Glaskohlenstoff? gasdicht ge-
geniiber dem Ofen abgetrennt, sodass beide Volumina getrennt voneinander
evakuiert und mit Inertgas gespilt werden kénnen. In Abbildung 7.2 sind
neben den Schlauchen fiir die Gaszu- und -abfuhr auch die Schlauche des
Kiihlwasserkreislaufes erkennbar, der den Ofenmantel kiihlt. Diese Kiihlung
gewdhrleistet neben der Betriebssicherheit eine definierte Kiihlrate bei der

2 Glaskohlenstoff ist eine Kohlenstoffmodifikation mit einer amorphen Fulleren-artigen
Struktur [188], die glasartige Eigenschaften mit denen von Grafit vereint.
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7 Aufbau des Messplatzes und Analyse der gesamten Messung

Untersuchung der Probe. Abbildung 7.1 zeigt im linken Bildteil das geregelte
Netzteil des Ofens, das durch die Steuer- und Regeleinheit , TASC 414 /4 der
Laser-Flash-Anlage angesteuert wird. Fir die Regelung der Ofentemperatur
werden die Temperaturen von zwei Thermoelementen berticksichtigt, das
eine befindet sich in der Nahe des Heizers und das zweite unmittelbar neben
der Probe (siehe Abbildung 4.5). Die Leistung des Ofens wird so geregelt,
dass die Temperatur dieses Probenthermoelement Ty moglichst gleich dem
vorgegebenen Sollwert ist (siehe auch Abschnitt 7.2). Gegentiber der kom-
merziellen Laser-Flash-Anlage [151] wurde ein Strahlungsschild oberhalb
der Proben entfernt, das bei der kommerziellen Anlage zur Stabilisierung
des Detektorsignals dient, sodass ein ausreichendes Gesichtsfeld fiir das
Strahlungsthermometer zur Verfiigung steht.

Die Messungen miissen unter Inertgas durchgefithrt werden, um eine
Oxidation der Probe zu verhindern. Aulerdem wiirde ein Betrieb der Anlage
bei bis zu 2000 °C unter sauerstoffhaltiger Atmosphére zur Beschadigung des
Ofens fithren. Mit einer Vorvakuumpumpe kénnen die gasdichten Volumina
von Probenraum und Ofen evakuiert werden, um sie anschlielend mit Argon
zu fluten.

Anfanglich fiihrte die Diffusion von Sauerstoff durch die Zuleitungen
von der zentralen Reinstgasversorgung mit 99,999 %-igem Argon zu einer
Oxidation der metallischen Proben. Dies duflerte sich zum Beispiel bei
Wolfram in einer Blau-Schwarz-Farbung der Oberflache und konnte durch
EDX-Messungen® am Institut fiir Transurane in Karlsruhe? nachgewie-
sen werden. Daher wurden die Zuleitungen der kommerziellen Laser-Flash-
Anlage vollstandig durch Kupferrohre ersetzt. Zusétzlich ist eine Gasrein-
gungskartusche [195] unmittelbar vor der Probenkammer in die Zuleitung der
Reinstgasversorgung integriert, die eventuelle Reste von Wasser, Sauerstoft
und Kohlenwasserstoffen adsorbiert. Nach diesen Umbauten war die zuvor
deutlich sichtbare Oxidation der Proben nicht mehr zu beobachten, sodass
von einer sauerstofffreien Atmosphére ausgegangen werden kann.

Laser und Einhausung Bei dem verwendeten Laser handelt es sich um
einen modifizierten Schweifllaser, der fiir die Anwendung bei Laser-Flash-
Experimenten angepasst wurde und dessen Eigenschaften in Abschnitt 4.2

3 Die energiedispersive Rontgenspektroskopie (energy dispersive X-ray spectroscopy,
EDX) ermoglicht die Bestimmung der Elemente anhand ihres charakteristischen
Rontgenspektrums.

4 Joint Research Centre — Institute for Transuranium Elements (JRC-ITU)
https://ec.europa.eu/jrc/en/institutes/itu
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7.1 Aufbau und Steuerung des Messplatzes

untersucht wurden. Wegen der Verwendung des Strahlungsthermometers
LP5-HS und der Kalibrierung des Strahlteilersystems mit gedffnetem Ofen
(sieche Abschnitt 4.3), mussten die vorhandenen Laserschutzmafinahmen er-
weitert werden (siche auch Abschnitt 4.1.1 auf Seite 72). Fiir einen effektiven
Schutz wurde die Messanlage zur dynamischen Emissionsgradmessung mit
einer lichtdichten, ca. 3m hohen Einhausung umbaut (siche Abbildung 7.1).
Diese besitzt Tirkontaktschalter, die an das Sicherheitssystem des Lasers
(,Interlock®) angeschlossen sind, sodass Laserpulse nur bei verschlossenen
Tiiren moglich sind. Durch diese Mainahmen konnten die Anforderungen an
die Laserschutzklasse 1 erfiillt werden [142], sodass ein gefahrloses Arbeiten
moglich ist.

Die Einhausung dient gleichzeitig der weitgehend schwingungsfreien Befes-
tigung des Strahlungsthermometers an einem 5-achsigen Halter. Das LP5-HS
ist um 3° gegeniiber der Senkrechten geneigt und entsprechend verschoben,
sodass es nicht direkt vom Laserstrahl getroffen werden kann. Andernfalls
konnte es bei einem Bruch der Probe oder einer Fehlbedienung zur Bescha-
digung des empfindlichen Messgerates kommen. Die Justage und manuelle
Bedienung des LP5-HS ist tiber die in Abbildung 7.1 am rechten Bildrand
erkennbare Arbeitsbithne moglich.

Aufgrund des Strahlteilersytems zur Messung der Laserenergie mit sei-
nen in Abschnitt 4.3 beschrieben Komponenten, ist die Justage des Laser-
Strahlengangs deutlich aufwendiger als bei einer normalen Laser-Flash-
Anlage. Daher wurden verschiedene Justierhilfen fest im Aufbau integriert.

7.1.2 Steuerung und Reglung des Messplatzes

Mit der proprietiaren Software der kommerziellen Laser-Flash-Anlage ist
die Ansteuerung und Datenerfassung der zusétzlichen Komponenten wie
Strahlungsthermometer und Laserenergie-Messgerate nicht moglich. Deshalb
wurde ein Programm zur Steuerung des Messplatzes und zur Erfassung
und Speicherung der Messdaten mit der graphischen Programmiersprache
LabVIEW implementiert. Fiir die Kommunikation mit dem Laserenergie-
Messgerat konnte auf Treiber des Herstellers zuriickgegriffen werden, wéhrend
die Unterprogramme zur Steuerung und Datenerfassung von Laser, Ofen
und Strahlungsthermometer neu erstellt wurden.

Die eigentliche Regelung des Ofens erfolgt durch die Elektronik der Steuer-
und Regeleinheit , TASC 414/4“ der Laser-Flash-Anlage. Dabei wird ein
Proportional-Integral-Regler eingesetzt, um die Regelgrofle der Temperatur
des Probenthermoelements an den vorgegebenen Sollwert anzugleichen. Im
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7 Aufbau des Messplatzes und Analyse der gesamten Messung

Folgenden wird die Funktionalitit des Programms kurz erlautert, ohne dabei
auf die Details der Implementierung einzugehen.

Steuerung Das Programm umfasst im Wesentlichen die folgenden Funk-
tionen zur Ansteuerung des neuen Messplatzes:

o Ofen Fiir die Steuerung des Ofens konnen die nominelle Heiz- bzw.
Kihlrate (—30K/min bis 30 K/min) und die Endtemperatur (25°C
bis 2000°C) eines Segmentes vorgegeben werden. Am Ende eines sol-
chen Segments wird eine Phase konstanter Temperatur eingeleitet, in
der die eigentliche Messung durchgefithrt wird (siehe Abbildung 7.3
auf Seite 187). Die Parameter des PI-Reglers konnen manuell ange-
passt werden. AuBerdem werden die Statusmeldungen der Steuer- und
Regeleinheit abgefragt und iiberwacht.

o Laser Zur Steuerung des, mit einer Blitzlampe gepumpten, Nd:YAG-
Lasers werden die Spannung dieser Lampe Uy, und die nominelle Puls-
dauer Aty vorgegeben (Details sieche Abschnitt 4.2). Aus Sicherheits-
griimden wird der Shutter des Lasers dabei nur unmittelbar vor dem
Laserpuls geoffnet und anschlieffend wieder geschlossen.

o Laserenergie-Messgerat Dem Lasermessgerat muss lediglich der aktu-
elle Messbereich tibermittelt werden.

o LP5-HS Dem Strahlungsthermometer LP5-HS wird ebenfalls der aktu-
elle Messbereich tibermittelt und die Aufzeichnungsdauer der Messung
im HS-Modus (Details sieche Abschnitt 5.2.1.4). Die Temperaturmes-
sung im HS-Modus wird in einer vordefinierten Zeit vor dem Auslésen
des Laserpulses gestartet (typischerweise: 2s). Aulerdem werden die
Parameter der aktuellen Kalibrierfunktionen des LP5-HS (siche Ab-
schnitte 5.2.3 und 5.2.4) und der aktuelle Wert des Dunkelstroms
eingelesen, sodass die auf die I'TS-90 riickgefiihrten Temperaturen fiir
LS- und HS-Modus berechnet werden kénnen.

Zur Erleichterung der Bedienung kann unter anderem der Messbereich des
Laserenergie-Messgerates automatisch anhand der Parameter des Lasers
festgelegt werden. Ebenso wird der Temperaturverlauf des Ofens auf die
Einhaltung festgelegter Stabilitdtskriterien hin iiberwacht, sodass eine Emis-
sionsgradmessung nur bei ausreichend stabilen Bedingungen durchgefiihrt
wird.
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Datenerfassung Die Messdaten und Parameter der einzelnen Geréte wer-
den in zwei Dateitypen gespeichert. Die erste Datei beinhaltet im Wesent-
lichen den Temperaturverlauf der gesamten Messung, dazu werden alle 5
Sekunden die Zeit, die Temperaturen der beiden Thermoelemente und die
Daten des LP5-HS im LS-Modus gespeichert. Ein Beispiel fiir diese Daten
ist in Abbildung 7.3 auf Seite 187 dargestellt.

Bei jedem Laserpuls wird eine Datei vom zweiten Typ gespeichert, in der
die Informationen enthalten sind, die zur Berechnung des Emissionsgrades
notwendig sind. Dies sind unter anderem:

o die Parameter des Lasers (U, und Aty,),

o die am Strahlteilerfenster reflektierte Laserenergie (genauer: der Anzei-
gewert des Messinstrumentes A3°7 siehe Abschnitt 4.4.2),

o die auf die I'TS-90 riickgefithrte Schwarze Temperatur des HS-Modus
mit einer Messrate von 1000 Hz und

o die im entsprechenden Zeitintervall gemessene Temperaturen des LP5-HS
im LS-Modus und des Probenthermoelements.

AuBerdem werden alle Informationen gespeichert, die zur Nachvollziehbarkeit
der oben genannten Daten wichtig sind, wie die jeweiligen Rohdaten, die
Version der Kalibrierparameter oder die Messbereiche. Die Informationen
der beiden Dateitypen konnen tiber die gemeinsame Zeitbasis wieder mitein-
ander verkniipft werden. Fin Beispiel fiir diese Daten, welche die eigentliche
Emissionsgradmessung représentieren, ist in Abbildung 5.10 auf Seite 139 im
Zusammenhang mit der Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes
dargestellt.
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7.2 Durchfiihrung einer Messung

In diesem Kapitel wird die Durchfithrung einer Emissionsgradmessung am
neuen A De M-Messplatz kurz beschrieben. Vor der Messung werden die Fens-
ter der Ofenkammer, wie in Abschnitt 6.2.3 beschrieben, gereinigt. Dadurch
kann sichergestellt werden, dass die Transmission des oberen Fensters im
Unsicherheitsbereich des ebenfalls in Abschnitt 6.2.3 ermittelten Wertes
liegt. Die Probe wird iiblicherweise ebenfalls einem Nassreinigungsprozess®
unterzogen, da es bei den auftretenden Temperaturen sonst zu unerwiinsch-
ten chemischen Reaktionen mit eventuellen Riickstanden kommen kann.

Auflerdem werden die folgenden Voruntersuchungen durchgefiihrt:

e Dunkelstrommessung des LP5-HS,
o Wiegen der Probe mit einer Analysewaage® und

« Messungen des Strahlteilerverhéltnisses (siche Abschnitt 4.4.2).

Vor dem Beginn der Hauptmessung werden der Proben- und der Ofen-
raum 3-mal evakuiert und anschlieend mit hochreinem Argon (siche Ab-
schnitt 7.1.1) befillt. Wéahrend der Messung werden die Volumina weiter
unter leichtem Uberdruck mit Argon gespiilt, um eine Oxidation der Proben
zu verhindern (siehe Abschnitt 7.1.1).

Abbildung 7.3 zeigt ein typisches Temperaturprofil einer Emissionsgrad-
messung, wie sie in Kapitel 8 vorgestellt wird. Hierbei wird die Probe mit
einer Rate von 25 K/min erwdrmt und abgekiihlt. Die Kiihlrate wird durch
das Zusammenspiel der Wasserkiihlung des Ofenmantels und der verrin-
gerten Heizleistung des Ofens geregelt und nimmt aufgrund der sinkenden
Temperaturdifferenz ab ca. 200°C kontinuierlich ab. Die eigentlichen Emissi-
onsgradmessungen werden im thermischen Gleichgewicht gestartet. Ubliche
Kriterien hierfiir sind eine Abweichung der Temperatur des Probenthermoele-
ments und der Solltemperatur von unter 2 K und eine Temperaturdnderung
kleiner als 0,2 K/min.

Nachdem sich die Temperatur der Probe stabilisiert hat, werden Messun-
gen durchgefiihrt, dabei konnen verschiedene Lasereinstellungen verwendet
werden. Ublicherweise werden mehrere Messungen pro Laserenergie und
Temperatur vorgenommen, iiber die spater gemittelt wird. Dabei muss auf
einen ausreichenden Abstand der Laserpulse geachtet werden, sodass die
dynamische Temperaturanderung wieder abgeklungen ist und sich die Probe

5 Nassreinigung: 30 Minuten in Ethanol (99,5 %) im Ultraschallbad
6 Modell XS105DU der Mettler-Toledo AG mit einer typischen Unsicherheit von 0,3 mg.
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Abb. 7.3: Typischer Temperaturverlauf wihrend einer Mes-
sung Die Temperatur des Probenthermoelements (—) folgt der
Solltemperatur (—). Nach einer Temperaturrampe wird abgewartet,
bis sich die Probe im thermischen Gleichgewicht mit der Umgebung be-
findet, bevor die eigentliche Emissionsgradmessung durchgefiithrt wird.
In der Ausschnittsvergrofferung des Isothermiebereichs bei 1250°C
sind die Temperaturdnderungen der Probe durch die Laserpulse im
Signal der Strahlungsthermometers (—) zu erkennen. Es wird hier
die Schwarze Temperatur (fiir €y, = 1) dargestellt, sodass diese unter
der des Probenthermoelements liegt.

wieder im thermischen Gleichgewicht mit der Umgebung befindet. Im Beispiel
aus Abbildung 7.3 betrigt die Wartezeit 1 Minute. In der Ausschnittsvergro-
Berung sind die einzelnen Temperatur-Peaks zu erkennen, wobei diese hier
aufgrund der geringen Messrate etwas zu klein dargestellt sind. Im gezeigten
Beispiel betragen die Temperaturhiibe je nach Laserenergie 2,3 K, bis 5,1 K,
was typische Werte bei den durchgefithrten Emissionsgradmessungen sind.

Nach dem Ende der Hauptmessung wird die erkaltete Probe wieder ausge-
baut und erneut das Strahlteilerverhaltnis, wie in Abschnitt 4.4.2 beschrie-
ben, gemessen. Dadurch kénnen eventuell auftretende Anderungen dieses
Verhéltnisses berticksichtigt werden.
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7.3 Analyse der gesamten Messung

Im Folgenden wird die Analyse aller Messwerte eines Temperaturschrittes
erlautert, an derem Ende der Wert des Emissionsgrades und dessen Unsicher-
heit steht. Abbildung 7.4 fasst die dazu notwendigen Schritte zusammen. Es
wird dabei auf die Ergebnisse der vorangegangenen Kapitel zuriickgegriffen,
in denen die Berechnung der Laserenergie £y, (Kapitel 4), die Ermittlung des
adiabatischen Temperaturhubes AT,q, (Kapitel 5) und die Korrektur der
radiometrischen Temperaturmessung (Kapitel 6) diskutiert wurden [139,140].

Strahlteilerverh., Mas-
se, Dunkelstrom messen

T(t); A% (Mess.); Tre(t) (AB0T /43000y 1o

Durchfiihrung der Hauptmessung

v v
T'(t)-Fit durchfiihren
(siehe Kapitel 5)

ATuqb.,s; Tos; ITe

J 11
vv*l« ‘l‘

Laserenergie berechnen GroBen fiir Strahlungskorr.
(siehe Kapitel 4) berechnen (siehe Kap. 6)

EL/(mecp) L™ (Tre); Tips,F5 €x,vs/Rs

|22
Gleichungssystem zur Strahlungs-
korrektur l6sen (siehe Kap. 6)

€y, (fir jeden Laserpuls)

!

Zusammenfassen der €} ;
fur jeden Temperaturschritt

5‘>\<T0) + “geS-(g‘A (To))

Abb. 7.4: Ubersicht zur Analyse der gesamten Messung Die
hier schematisch dargestellten Schritte zur Analyse der Emissionsgrad-
messung und deren wichtigste Ergebnisse werden in den folgenden
Absétzen naher erldutert.
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Adiabatischer Temperaturhub Zunéchst werden die einzelnen Messungen
der Temperaturdnderung in Folge des Laserpulses halbautomatisch ausge-
wertet, wie in Abschnitt 5.3 beschrieben. Dabei wird im Wesentlichen eine
nichtlineare Kurvenanpassung durchgefiihrt, bei der die in Abschnitt 5.1 aus
der Theorie zum Laser-Flash-Verfahren hergeleitete Funktion an den zeitli-
chen Verlauf der Temperaturdnderung auf der Probenriickseite angepasst
wird. Aulerdem werden die Mittelwerte des Photostroms des Strahlungsther-
mometers und der Temperatur des Probenthermoelements zum Zeitpunkt
der jeweiligen Messung bestimmt. Somit stehen die Werte der folgenden
GroBen fiir die weitere Auswertung zur Verfliigung

Photostrom Ipy , (7.1)
Thermoelementtemperatur Trg , (7.2)
Adiabatischer Temperaturhub ATab., s £ Uges(AToan. s) (7.3)
Gleichgewichtstemperatur Tos £ Uges(T0,3) - (7.4)

Bei den beiden aus der Messung mit dem Strahlungsthermometer ermittelten
Temperaturen AT, 4, s und 7j s handelt es sich um Schwarze Temperaturen
(siehe Abschnitt 2.1.2), bei denen der Einfluss des Emissionsgrades im
Folgenden noch korrigiert werden muss.

Die nachfolgenden Analyseschritte wurden in einem LabVIEW-Programm
implementiert, welches die Berechnungen bis hin zu den Emissionsgradwerten
der einzelnen Laserpulse automatisch durchfiihrt. Es liest sowohl die Daten
ein, die wihrend der Messung aufgezeichnet wurden, als auch die Ergebnisse
der Temperaturhubberechnung. Aus der Zusammenfassung dieser Auswer-
tung kann im letzten Schritt dieser Analyse fiir jeden Temperaturschritt
jeweils ein Emissionsgradwert und dessen Unsicherheit berechnet werden.

Vorabberechnung: Maximaler Temperaturhub Der maximale Tempe-
raturhub ergibt sich aus dem theoretischen Grenzfall einer vollstandigen
Absorption der Laserenergie Er, also fiir €\ = o) = 1, und ist nach Glei-
chung (3.1) gleich Ey,/(mc,). Dieser Wert wird im néchsten Schritt mit der
tatsdchlichen, adiabatischen Temperaturdnderung ins Verhéltnis gesetzt, um
den Emissionsgrad zu berechnen. Die Masse m % u/(m) ergibt sich direkt
aus der Wagung der Probe.

Die spezifische Wéarmekapazitit c, der Probe muss entweder mit ent-
sprechenden Verfahren gemessen oder der Literatur entnommen werden.
Verbreitete experimentelle Verfahren dafiir sind die Dynamische Differenzka-
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lorimetrie (DSC) [196,197], die adiabatische Kalorimetrie [197-200] und die
Drop-Kalorimetrie [201,202]. Bei den in Kapitel 8 vorgestellten Messungen
werden die jeweiligen Quellen der Daten fiir die spezifische Wéarmekapazitat
mitangegeben. Fiir die Berechnung der einzelnen Emissionsgradwerte werden
die spezifische Wéarmekapazitat und ihre Unsicherheit ¢,(Trg) £ v/ (c,(TrE))
als Funktion der Temperatur des Probenthermoelements berticksichtigt.

Die Laserenergie an der Probenposition Ey, ergibt sich aus der Messung der
reflektierten Energie bei jedem Laserpuls A%°7(Mess.) und den Messungen
des Strahlteilerverhéltnisses (Ago‘] JA300J ) vor und nach der Hauptmessung
(siehe Abschnitt 7.2). Aulerdem miissen die thermische Ausdehnung der
Blende Al(Trg)/lp und der Kalibrierfaktor des Energiemessgerites fa'0J
berticksichtigt werden, wie in Abschnitt 4.4.2 genauer erlautert. Aus den
Gleichungen (4.15) und (4.16) ergibt sich

2 30J \ 1
E, = (1 + Al(TTE)) - R0 (A ) - A3 (Mess.) . (7.5)

lO A300J

Die Gesamtunsicherheit der Laserenergie ergibt sich daraus iiber die Un-
sicherheitsfortpflanzung (siehe Abschnitt 2.5.2), sodass Ey, £ uges(Ey,) fiir
jeden Laserpuls berechnet werden kann (typische Werte siehe Tabelle 4.3).
Somit kann nun auch der Wert des maximalen Temperaturhubes und seine
Unsicherheit berechnet und im folgenden Schritt verwendet werden

BL e <EL> | (7.6)

mc, mc,

Vorabberechnung: GroBen zur Korrektur der Ofenstrahlung Zur Be-
rechnung der Emissionsgradwerte muss nun noch die Korrektur der radio-
metrischen Temperaturmessung beriicksichtigt werden (sieche Kapitel 6).
Dafiir werden der Transmissionsgrad des oberen Fensters und die Hinter-
grundstrahlung der heiflen Ofenwénde ebenfalls im Voraus berechnet. Wie
in Abschnitt 6.2.3 beschrieben, wurde der Transmissionsgrad des Fenster
Tips,p und dessen Unsicherheit

TIL‘PE),FUPh) + UI(T£4‘1357F([Ph)) (7.7)

als Funktion des Photostroms des Strahlungsthermometers Ipy, experimentell
bestimmt. Dabei kann die Unsicherheit des Photostroms gegeniiber dem
Einfluss der unbekannten Verunreinigung des Fensters vernachléssigt werden.
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7.3 Analyse der gesamten Messung

Die von der Probe reflektierte Strahldichte, der von den Ofenwanden
ausgehenden Strahlung, L} wurde in Abschnitt 6.2 bestimmt und wird
durch die dort definierte Funktion Ew(Trg) beschrieben durch

L™ (Trg) = (1 =€) gs) €3 w Ew(Tre) Ly s(ho, Tre) (7.8)
Lw(Tre)

In der Vorabberechnung wird Lw(7rg), der vom Emissionsgrad der Proben-
riickseite unabhangige Teil der reflektierten Strahldichte aus Gleichung (7.8),
und dessen Unsicherheit in Abhéngigkeit der Temperatur des Probenther-
moelements Trr berechnet

‘CW(TTE) + uges.(£W(TTE)) . (79)

Da die Unsicherheit dieser Temperatur bereits bei der Berechnung von
Uges. (Ew(Trr)) in Abschnitt 6.2 berticksichtigt wurde, muss dies hier nicht
erneut geschehen. Somit miissen lediglich tges (Ew (Trr)) und die Unsicherheit
des Emissionsgrades der Ofenwand v’ (5‘)\,\2\/) beriicksichtigt werden.

Die Berechnungen der auftretenden Strahldichten nach Planck Ly (Ao, T)
werden bei der effektiven Wellenlénge des Strahlungsthermometers Ay durch-
gefiihrt. Wie in Abschnitt 5.2.2.4 beschrieben, wurde dieses so konstruiert,
dass diese Wellenldnge mit der des Lasers tibereinstimmt, sodass fiir diese
Berechnungen

Ao = (1064 + 10) nm (7.10)

verwendet wird. Zur Abschétzung der Unsicherheit wurde dabei die Halb-
wertsbreite des verwendeten Interferenzfilters von ca. 18 nm zugrunde gelegt.

Berechnung einzelner Emissionsgradwerte Fiir die Berechnung des Emis-
sionsgrades, der sich aus einem Laserpuls und dem jeweils daraus resultie-
renden Temperaturhub ergibt, muss eines der drei Gleichungssysteme (6.16)
bis (6.18) aus Abschnitt 6.1.2 gelost werden. Diese Gleichungssysteme sind
in Gleichung (7.11) zusammengefasst. Zur besseren Ubersicht sind die un-
bekannten Groflen rot hervorgehoben und es ist die folgende Notation zu
beachten:

* €).Rs - -- Emissions- und Absorptionsgrad auf der Probenriickseite, der
mafBgeblich fiir die Emission der Wérmestrahlung der Probe ist,
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7 Aufbau des Messplatzes und Analyse der gesamten Messung

. 5‘)\’ vs --. Emissions- und Absorptionsgrad auf der Probenvorderseite,
der den absorbierten Anteil der Energie des Laserstrahls bestimmt

Ly s(Xo, Tos) = Tips r {5;35 Ly s(Xo, To)
+ (1= e) rs) Lw(Tre)]
Ly s(Xo,Tos + ATuan. s) = TIL‘PS,F [5; rs La,s(Ao, To + AToan,) (7.11)

+(1 - 5‘,\,Rs) £W<TTE)]
Ey,

mcy

|
ATap, = €A, VS

Die bereits in Abschnitt 6.1.2 diskutierten Auswertungsvarianten fithren zu
den folgenden drei Moglichkeiten fiir eine Emissionsgradmessung:

o Kombinierte radiometrische und kalorimetrische Messung Das Materi-
al und die Textur der Probenvorder- und -riickseite miissen identisch
sein, sodass €) yg = €, gg ist.
= £ vs = € rs Wird berechnet.

e Radiometrische Messung Der Emissionsgrad der Probenvorderseite
muss als Funktion der Temperatur bei Ay bekannt sein, es gilt also
exvs = &xvs(Tre) /(e vs(Tre)).
= ) pg Wird berechnet.

o Kalorimetrische Messung Der Emissionsgrad der Probenriickseite muss
bekannt sein, d. h. ey pg = € rg(Tre) £ v/(e) rs(TrE))-
= £ yg wird berechnet.

Die Losung des Gleichungssystems liefert neben dem unbekannten Emissi-
onsgrad auch die Werte der Temperaturen 7y und AT, qy,..

Die nicht-triviale Losung des Gleichungssystems wurde mit der LabVIEW-
Routine ,nD Nichtlineares System losen® implementiert. Dies fithrt, ausge-
hend von zufilligen Startwerten, eine simultane Nullstellensuche fiir die drei
Gleichungen durch, bis eine vorgegebene Genauigkeit erreicht ist. Konkret
bedeutet dies, dass alle drei Gleichungen mit der errechneten Losung eine
Abweichung gegeniiber der Gleichheit von unter 10~% aufweisen.

Unsicherheit der einzelnen Emissionsgradwerte Die eben beschriebene
Losung des Gleichungssystems wird auch zur Abschatzung der Unsicherheit
der einzelnen Emissionsgradwerte verwendet. Dazu werden die im Voraus
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7.3 Analyse der gesamten Messung

berechneten Groflen um den Wert ihrer Unsicherheit variiert und der resul-
tierende Emissionsgrad erneut berechnet (Grundlagen siehe Gleichung (2.87)
in Abschnitt 2.5)

e\ =e\(zy,. .., 2) ,

A
ug;(xl) =3 ‘el\(xl oz u(xy) . on) — ey m — u(wg) . xy)

' E
mit z; € {To,s, AToab. s, Mos Tips ¢y —— Lw(Te), 5)\,..,8} :
me,
(7.12)

Dabei steht € g filr €, yg oder €, gg, je nachdem, welcher Emissionsgrad
bekannt ist. Bei Messungen mit identischen Oberflichen auf Vorder- und
Riickseite fallt dieser Unsicherheitsbeitrag weg. Die Bedeutung der anderen
Groflen wurde in den vorangegangenen Absatzen erldutert. Die Gesamtunsi-
cherheit der unabhéangigen Beitrage ergibt sich dann aus

Uges (€3) = JZ (u (;ci))2 . (7.13)

%

Im Abschnitt 8.3 werden die Einfliisse der einzelnen Unsicherheitsbeitrage
CA| (x;) anhand der untersuchten Proben diskutiert. Aus der Verallgemeine-
rung des Verhaltens dieser Beitrége folgen einige der in Kapitel 9 erlauterten
Grenzen der neuen Methode zur dynamischen Emissionsgradmessung.

Gesamtergebnis fiir die jeweilige Temperatur Es werden tblicherweise
mehrere Messungen bei einer Temperatur mit unterschiedlichen Energien
des Laserpulses durchgefiihrt. Somit kénnen Abhéngigkeiten von der La-
serenergie untersucht werden. Zum Beispiel konnte bei Messungen knapp
unterhalb der Schmelztemperatur der Probe eine zu groie Laserenergie zum
Schmelzen der Probenoberfliche fithren. In diesem Fall wére der kalorimetri-
sche Ansatz der dynamischen Emissionsgradmessung nicht erfillt, was zu
falschen Emissionsgradwerten fithren wiirde.

Da im Normalfall keine Energie-Abhéngigkeiten auftreten, kann das Ge-
samtergebnis fiir diese Temperatur aus den Ergebnissen der Einzelmessungen
berechnet werden, wie im Absatz Zusammenfassung mehrerer Ergebnisse
in Abschnitt 2.5.2 erlautert. Dazu werden sowohl die einzelnen Emissions-
gradwerte 8‘M mit ihren Unsicherheiten gewichtet als auch die zugehorigen
Gleichgewichtstemperaturen T ;, die im vorherigen Schritt berechnet wurden
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7 Aufbau des Messplatzes und Analyse der gesamten Messung

- 5&,1‘
SENER
| 1= ges. \“\, 1
gA(TU> = N )
Yoy ( ) (7.14)
1= ges. \“ A\, 1
TO — T 9
” 1
mit: N =

Wie bei der Auswertung von Ringvergleichen [136] tragen dabei die Werte
mit groferen Unsicherheiten weniger zum Gesamtergebnis bei.

Die Unsicherheit des Emissionsgrades bei dieser Temperatur wird nach
der Methode der Varianzzerlegung berechnet (siehe Gleichung (2.91) in
Abschnitt 2.5.2)

i=1

2
12 1 n 12
uges.(g‘)\(TO)> = E Zuées(g‘)\,i) + m Z (8)\,1' - E Z 8)\,j) . (715)
=1

In der Praxis hat sich herausgestellt, dass tiblicherweise die interne Varianz,
also der Mittelwert der Varianzen, etwa um den Faktor 10 grofler ist als
die externe Varianz, die sich aus der Varianz der einzelnen Emissionsgrad-
werte ergibt. Das bedeutet, dass die Unsicherheit des Emissionsgrades bei
einer Temperatur im Wesentlichen der Mittelwert der Unsicherheiten der
Einzelwerte ist. Dieser Aspekt wird in Abschnitt 8.3 weiter diskutiert.
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8 Messergebnisse und
Validierung der neuen
Messmethode

Zur Validierung, der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Me-
thode zur Messung des gerichteten spektralen Emissionsgrades
bei hohen Temperaturen und des neuen Messplatzes ADsM,
wurden mehrere Messungen durchgefiithrt. Dabei wurden die in
diesem Temperaturbereich anwendungsrelevanten Materialien
Graphit (Abschnitt 8.1) und Wolfram (Abschnitt 8.2) untersucht.
Die Messung beschichteter Wolfram-Proben in Abschnitt 8.2
erlaubt den Vergleich der verschiedenen physikalischen Prinzi-
pien zur Emissionsgradmessung (siehe Abschnitt 6.1.2). In Ab-
schnitt 8.3 werden die einzelnen Beitrage zur Gesamtunsicherheit
der Messwerte analysiert und daraus Schlussfolgerungen fiir die
dynamische Emissionsgradmessung abgeleitet.

Es wird der Einfachheit halber haufig nur vom , Emissionsgrad® gesprochen,
damit ist in diesem Kapitel stets der normale spektrale Emissionsgrad
bei 1064 nm gemeint. Auflerdem ist der Emissionsgrad immer als effektive
Probeneigenschaft zu verstehen, die den Einfluss der Oberflachenstruktur
mit einschlieft. In diesem Sinne wird der Begriff Emissionsgrad mit dem
englischen Begriff ,,emittance gleich gesetzt und nicht mit ,,emissivity* [9,60].
Die Durchfithrung und Auswertung der Messungen wurde bereits in Kapitel 7
erlautert, sodass hier nur auf Besonderheiten eingegangen wird.

8.1 Emissionsgrad von Graphit

Graphit wurde fiir die ersten Testmessungen und die im Folgenden vorge-
stellte Validierungsmessung aus zwei Grinden ausgewahlt. Zum einen hat
der Emissionsgrad von Graphit eine hohe Relevanz in der Strahlungsther-
mometrie, da der Innenraum vieler Hohlraumstrahler daraus besteht [23].
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8 Messergebnisse und Validierung der neuen Messmethode

Zum anderen ist Graphit unter den gegebenen Messbedingungen sehr sta-
bil, weshalb auch gut vergleichbare Literaturdaten existieren [81]. Neben
diesen Daten werden auch Messungen, die am etablierten Messplatz der
PTB [69] durchgefiihrt wurden, zur Validierung des im Rahmen dieser Arbeit
entwickelten Messverfahrens herangezogen.

8.1.1 Beschreibung der Probe

Die untersuchte Graphit-Probe besteht aus hochreinem, isostatisch gepress-
tem Graphit (Sigrafine R6650-P5 von SGL Carbon GmbH), dieser zeichnet
sich durch seine Homogenitéat, die geringe Korngréfle von ca. 7pm und
die sehr hohe Reinheit mit einem relativen Aschegehalt von unter 2 - 10=°
aus [203]. Die Probe wurde vom Hersteller mit einer spezifizierten Rauheit
und Parallelitat der Oberflachen von unter 40,02 mm gefertigt. Die wichtigs-
ten Eigenschaften der Graphit-Probe sind in Tabelle 8.1 zusammengefasst.

Tab. 8.1: Eigenschaften der untersuchten Graphit-Probe

Graphittyp  Sigrafine R6650-P5

Durchmesser (10,01“8:(1)) mm

Hohe (3,0+0,1) mm
Masse (431,67 + 0,30) mg
Reinheit > 99,9998 % [203]
Oberflache feingedreht
Rauheit < £0,02 mm

Die spezifische Warmekapazitét ¢, der Probe wurde anhand verschiedener
Quellen ermittelt [204-208]. Butland et al. [205] haben 15 Datensétze anderer
Autoren untersucht, um eine moglichst gute Ausgleichsfunktion fir die
spezifische Warmekapazitat zu erhalten. Diese hat die Form

1
= > a,T" (8.1)
n=—4

und beschreibt den Verlauf sowohl in der Ndhe der Debye-Temperatur als
auch bei Temperaturen, die grof gegen die Debye-Temperatur sind [205]. Die
Ausgleichsfunktion aus Ref. [205] ist in Abbildung 8.1 (——) abgebildet. Fiir
Temperaturen oberhalb von ca. 1400 K ergibt die von Cezairliyan at al. [206]
mit Pulsheiz-Experimenten ermittelte Funktion (— — in Abbildung 8.1)
eine bessere Ubereinstimmung mit den in Ref. [204,206-208] angebenden
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Abb. 8.1: Spezifische Wiarmekapazitat von Graphit Die in
dieser Arbeit verwendete Funktion fiir die spezifische Warmekapazitéat
von Graphit ¢,(T") (—) wurde unterhalb von ca. 1400 K an das
Ergebnis des Ubersichtsartikels von Butland et al. [205] angepasst und
dartiber an die Ergebnisse von Cezairliyan et al. [206]. Die resultierende
Funktion nach Gleichung (8.2) stimmt innerhalb ihrer erweiterten
Unsicherheit mit weiteren Referenzwerten [204-208] (nicht abgebildet)
und Messungen an derselben Graphit-Charge [90] {iberein.

Messergebnissen und Referenzwerten. Deshalb wird im Rahmen dieser Arbeit
die folgende Ausgleichsfunktion verwendet:

_ -2_J 3_J
cp(T) = 2,605 - 1075 T + 2,257 - 10° g
—3,777-10°Z T~ — 1,818 - 10%2E T2
g g
10JK2 -3 12JK3 -4
+6,665 - 1095 T~ — 6,012 - 1025 T7"

Urer(cp) = 2%, fiir T' = (1000 ..1800) K |

(8.2)

die unterhalb von ca. 1400 K dem Verlauf nach Butland et al. [205] folgt und
dariiber dem von Cezairliyan et al. [206]. Diese Funktion schliet mit ihrer
erweiterten Unsicherheit (k = 2) die Messungen der Quellen [206-208] und
die Werte der dort zitierten Referenzen ein. Auflerdem stimmt sie sehr gut
mit den Werten der SGTE!-Datenbank [204] iiberein ( 4 in Abbildung 8.1).

1 Scientific Group Thermodata Europe
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8 Messergebnisse und Validierung der neuen Messmethode

Nach der hier gezeigten Emissionsgradmessung an Graphit wurde die
spezifische Warmekapazitat derselben Graphit-Charge im Rahmen eines
EMRP2-Projektes mit DSC-Messungen bestimmt [90]. Die Daten der Pro-
jektpartner JRC-ITU3 und NPL* sind ebenfalls in Abbildung 8.1 dargestellt
und stimmen innerhalb ihrer kombinierten Unsicherheit mit der verwendeten
Funktion fiir die spezifische Warmekapazitit iiberein.

8.1.2 Einfluss der Laserenergie

Bei dieser ersten Validierungsmessung der neuen Methode wurde auch die
Abhéngigkeit der Messergebnisse von der Energie des Laserpulses bzw. der
Hohe der resultierenden Temperaturdnderung untersucht. Dazu wurden
zum Teil verhaltnisméaBig kleine Energien (< 700mJ) verwendet, die zu
einem maximalen Temperaturhub von unter 1K fiihren (siche @ in Abbil-
dung 8.2). Der maximale Temperaturhub ist der theoretische Grenzwert des
adiabatischen Temperaturhubes fiir einen Emissionsgrad €} = 1

E
lim AT, = L (8.3)

ey—1 mcp

In Abbildung 8.2 sind die Emissionsgradwerte aller Einzelmessungen in
Abhéngigkeit des maximalen Temperaturhubes dargestellt. Da die Tempe-
raturabhéngigkeit des Emissionsgrads nur gering ist (siche Abbildung 8.3),
fithrt diese nur zu einer gewissen Streuung der Werte in dieser Darstellung.
Es wird deutlich, dass die Messergebnisse fiir kleine Laserenergien vermehrt
iber 1 liegen, dies kann wie folgt erklirt werden: Ausgehend vom hohen
Emissionsgrad von Graphit bei 1064nm (g, = 0,95...0,98), kénnen schon
kleine Abweichungen zu ,unphysikalischen“ Werten iiber 1 fithren. Bei der
dynamischen Emissionsgradmessung fithren Emissionsgradwerte tiber 1 nicht
zu mathematischen Besonderheiten (Singularitaten o.4.), sodass sie lediglich
als kleine Abweichungen zu den hohen realen Werten zu verstehen sind.

Fir die kleinen Temperaturhiibe ist die Schwankung der Ofentemperatur
nicht mehr zu vernachléssigen, da diese zu Schwankungen in der linearen An-
passung der Ausgangstemperatur Ty(¢) in Abhéngigkeit der Lange des Fits
fihrt (siche Abschnitt 5.3). Dieser Effekt ist bei gréfieren Temperaturanderun-
gen vernachlissigbar. Die Anderungen im Anstieg der Ausgangstemperatur
fiihrt zu einer Anderung des normierten Verlaufs der Temperaturinderung

2 European Metrology Research Programme
3 Joint Research Centre — Institute for Transuranium Elements
4 National Physical Laboratory
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8.1 Emissionsgrad von Graphit

AT(t), die mit der in Abschnitt 5.3 beschriebenen Kurvenanpassung wei-
ter ausgewertet wird. Dabei sind negative Verlustparameter nicht zulassig
(Y.,Y, > 0). Dies fiithrt dazu, dass Messwerte, bei denen die Schwankungen
der Ofentemperatur zu einer Unterschétzung der Verluste fithren, nicht
erfasst werden oder nochmals mit einer anderen linearen Anpassung der
Ausgangstemperatur beriicksichtigt werden. Dadurch werden die Verlustpa-
rameter der AT(t)-Funktion bei kleinen Temperaturénderungen tendenziell
iiberschétzt, was zu einer Uberkompensation der Verluste und somit zu einem
zu groflen Wert fiir den adiabatischen Temperaturhub und den Emissionsgrad
fithrt.

112 ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) ' ) ' )
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5 10
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Abb. 8.2: Emissionsgradsmesswerte von Graphit in Abhéin-
gigkeit der Temperaturianderung Die im Rahmen ihrer Unsi-
cherheit konsistenten Messwerte ( @ ), die den y2-Test nach Ref. [136]
bestanden haben, weisen lediglich eine sehr geringe und im Rahmen ih-
rer Unsicherheit nicht signifikante Abhéngigkeit vom Temperaturhub
auf (---). Aus diesen Werten ergibt sich fiir den jeweiligen Tempera-
turschritt der Emissionsgrad bei 1064 nm.

Wie Abbildung 8.2 zeigt, fillt dieser Effekt, der etwas zu grofie Emis-
sionsgradwerte bei kleinen Temperaturdnderungen liefert, relativ gering aus.
Allerdings kann er im aktuellen Algorithmus zur Unsicherheitsabschétzung
des adiabatischen Temperaturhubes nicht adaquat abgebildet werden, sodass
ein mit den Unsicherheiten gewichteter Mittelwert fiir den jeweiligen Tem-
peraturschritt (siehe Gleichung (7.14) in Abschnitt 7.3) nicht zum richtigen
Ergebnis fiihren wiirde. Daher wurden die Einzelmessungen zu jedem Tempe-
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8 Messergebnisse und Validierung der neuen Messmethode

raturschritt auf ihre Konsistenz im Rahmen ihrer Unsicherheit gepriift. Dazu
wurde der auf dem y2-Test basierende Algorithmus verwendet, der auch
zur Konsistenzpriifung bei Ringvergleichen empfohlen wird [136]. Dabei hat
sich herausgestellt, dass fiir alle Messungen iiber 750°C?® die Einzelwerte mit
einem maximalen Temperaturhub von iiber 1,5 K den y2-Test bestehen (siche
@ in Abbildung 8.2). Diese Grenze wurde auch fiir die beiden Messungen
bei 750°C {ibernommen.

Die konsistenten Werte (mit Ey,/(mc,) > 1,5 K) zeigen tiber alle Tempera-
turen gemittelt eine sehr geringe Abhéngigkeit vom Temperaturhub, die im
Rahmen der Unsicherheit nicht signifikant ist (siehe - -- in Abbildung 8.2).
Die Werte, die mit kleineren Laserenergien ermittelt wurden, zeigen hin-
gegen einen gewissen Sprung gegeniiber diesem Trend. Die verbleibende
Laserenergie- bzw. Temperaturhubabhéangigkeit der konsistenten Einzelwerte
geht durch die Berticksichtigung der Standardabweichung der Einzelwerte
nach Gleichung (7.15) in Abschnitt 7.3 mit in die Gesamtunsicherheit der
im folgenden Abschnitt gezeigten Endergebnisse mit ein.

Bei den in Abschnitt 8.2 diskutierten Messungen an Wolfram wurden von
vornherein hinreichend grofle Laserenergien verwendet, sodass alle Einzel-
messungen die jeweiligen y2-Tests bestehen und bei der Berechnung der
jeweiligen Endergebnisse berticksichtigt werden. Da alle in dieser Arbeit ver-
wendeten Proben etwa die gleiche Wirmekapazitét besitzen,® ergibt sich auch
ungefahr der gleiche Zusammenhang zwischen adiabatischem Temperaturhub
und Laserenergie, beispielsweise liegt der adiabatische Temperaturhub von
allen Messungen bei ca. 1250°C im Bereich von AT,q,. =~ (1,0...1,5) % - E,.

Die Messung mit unterschiedlichen Laserenergien bzw. Temperaturhiiben
ist auch bei allen folgenden Messungen sinnvoll. Dadurch kénnen zum Beispiel
grobe Abweichungen durch das Aufschmelzen der Probenoberfliche mit einer
zu hohen Laserenergie erkannt werden.

8.1.3 Messergebnisse und Vergleich mit anderen Quellen

Die Messergebnisse fiir den normalen spektralen Emissionsgrad bei 1064 nm
von Graphit sind in Tabelle 8.2 zusammengefasst. Die angegebene Tempera-
tur ist dabei der mit den Unsicherheiten der Emissionsgradwerte gewichtete

5 Bei 750°C fiihrt das erh6hte Rauschen des Strahlungsthermometers dazu, dass nur
wenige der Messungen mit kleinem Temperaturhub iiberhaupt auswertbar sind, sodass
ein x2-Test hier nicht sinnvoll angewendet werden kann.

6 Die etwa 10-mal geringere spezifische Warmekapazitdt von Wolfram wird durch die
um ungefahr den gleichen Faktor groflere Masse der Proben ausgeglichen, bei 1250°C
gilt z.B. mcp,(W) = 1,2- mc,(C).
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8.1 Emissionsgrad von Graphit

Mittelwert der Gleichgewichtstemperatur vor dem Laserpuls (siehe Glei-
chung (7.14) in Abschnitt 7.3). Es ist somit die reale Oberflichentemperatur
des Graphits. Details zu den einzelnen Unsicherheitsbeitrédgen werden in
Abschnitt 8.3 diskutiert.

Tab. 8.2: Messergebnisse: Emissionsgrad von Graphit Der
normale spektrale Emissionsgrad bei 1064 nm von isostatisch gepress-
tem Graphit (Sigrafine R6650-P5 [203]) wurde zur Validierung des
neuen Messverfahrens untersucht.

Ty /°C ey uge(e))
7416 0,948 0,033
973,2 0,976 0,018

12114 0981 0,015

1451,5 0,986 0,015
973,2 0,974 0,033
739,9 0,962 0,028

In Abbildung 8.3 werden die Messergebnisse mit Messungen von Neuer [31]
und Messungen der Arbeitsgruppe . Infrarot-Strahlungsthermometrie® am
etablierten Emissionsgradmessplatz der PTB [69] verglichen. Die Messungen
Neuers beruhen im Wesentlichen auf dem Vergleich der Strahlungstemperatur
eines kleinen Loches, das als Hohlraumstrahler fungiert, und der Oberflache
der Probe bei verschiedenen Wellenlédngen [82]. Die Messungen wurden bei
diskreten Wellenldngen durchgefiihrt, sodass zwischen den Werten von ca.
970 nm und ca. 1310 nm interpoliert werden musste, um vergleichbare Werte
fiir 1064 nm zu erhalten. Wie die spektral aufgelésten Messungen am PTB-
Emissionsgradmessplatz an Luft bei geringeren Temperaturen zeigen, ist
der spektrale Verlauf des Emissionsgrades von Graphit in diesem Bereich
annahernd linear, sodass diese Wellenldngen-Interpolation moglich ist. Neuer
gibt eine Unsicherheit von 2% bis 6 % fir seine Messungen an, daher wird
fiir die interpolierten Werte von einer Unsicherheit von 5% ausgegangen
(siche m in Abbildung 8.3). Der von Neuer untersuchte Graphittyp ist vom
gleichen Hersteller, ebenfalls isostatisch gepresst und weist, wie der Typ
R6650 [203], eine hohe Dichte von ca. 1,9g/cm? auf [81], sodass er sehr gut
mit diesem vergleichbar ist.

Die spektral aufgelosten Messungen am PTB-Emissionsgradmessplatz an
Luft (sieche Abschnitt 2.2.2 und Ref. [69]) wurden von 1pm bis 25 pm und
bei Temperaturen von ca. 400°C und 500°C durchgefithrt. Dazu wurde eine
Graphit-Probe derselben Charge und mit der gleichen Oberfléchenbearbei-
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Abb. 8.3: Emissionsgrad von Graphit Die Ergebnisse dieser
Arbeit (@, ¢ ) bei 1064 nm stimmen im Rahmen ihrer Unsicherhei-
ten gut mit den Messungen von Neuer [81] ( m ) und am etablierten
PTB-Emissionsgradmessplatz an Luft [69] ( @ ) {iberein. Die Analyse
aller Werte ergibt, dass diese mit einem temperaturunabhéngigen
Emissionsgrad vereinbar sind ().

tung verwendet wie bei den Messungen am A DeM-Messplatz. Die Werte
im Wellenldngenbereich von 1054 nm bis 1074 nm wurden gemittelt und die
Unsicherheit tiber die Methode der Varianzzerlegung nach Gleichung (2.91)
in Abschnitt 2.5.2 berechnet. Die somit erzielten Unsicherheiten von ca. 3%
bzw. 8% fallen dabei fiir diese Messmethode relativ grof§ aus [69], da die
Strahldichte der Schwarzkorperstrahlung bei 1064 nm und den untersuchten
Temperaturen sehr gering ist und somit eine solche Emissionsgradmessung
an der Grenze des technisch Moglichen ist.

Wie Abbildung 8.3 veranschaulicht, werden die mit dem neuen Messver-
fahren am A DeM-Messplatz ermittelten Emissionsgradwerte durch Litera-
turdaten [81] und die Messungen am etablierten Messplatz [69] bestéatigt.
Alle Werte stimmen im Rahmen ihrer Unsicherheiten miteinander iiberein.
AuBlerdem zeigen die bei ca. 750°C und 1000 °C nach Erreichen der Maximal-
temperatur wiederholt gemessenen Werte eine gute Ubereinstimmung mit
den Werten, die zuvor bei steigenden Temperaturen ermittelt wurden. Dies
bedeutet, dass sich die Probe wahrend der Messung nicht verandert hat.
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8.1 Emissionsgrad von Graphit

Zur Analyse aller in Abbildung 8.3 gezeigten Werte wurde eine mit den
Unsicherheiten gewichtete lineare Kurvenanpassung durchgefiihrt. Der in
Abbildung 8.3 grau hinterlegte Bereich ist das 95 %-Konfidenzband dieser
linearen Anpassung. Dieses Konfidenzband ist auch mit einem temperatur-
unabhéngigen Emissionsgrad (------) vereinbar, der sich aus dem gewichteten
Mittel aller Werte ergibt:

e\ (Iso-Graphit) ~ 0,974 fiir \g = 1064nm; Ty = (400...1700)°C . (8.4)

Dieser konstante Wert wird von allen gezeigten Messungen bereits von der
Standardunsicherheit (K = 1) mit eingeschlossen, sodass er den Emissions-
grad des Graphittyps R6650 [203] im untersuchten Temperaturbereich bei
1064 nm auf einfache Weise und in guter Naherung wiedergibt. Allerdings
gibt es keinen physikalischen Grund fiir einen temperaturunabhangigen
Emissionsgrad, sodass die Unsicherheit nicht, wie bei einem Ringvergleich
nach Ref. [136], abgeschétzt werden kann. Die Unsicherheit des, in diesem
Temperaturbereich als konstant angenommenen, Emissionsgrades muss des-
halb wieder nach der Methode der Varianzzerlegung (siehe Abschnitt 2.5.2)
berechnet werden und es ergibt sich fiir A\ = 1064 nm, 7 = (400...1700)°C

e\ (Iso-Graphit) = 0,974 4 0,046 . (8.5)
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8 Messergebnisse und Validierung der neuen Messmethode

8.2 Emissionsgrad von sandgestrahltem
Wolfram

Zur weiteren Validierung des neuen Verfahrens zur dynamischen Emissi-
onsgradmessung wurden Proben aus sandgestrahltem Wolfram am ADe M-
Messplatz untersucht. Diese haben mit ca. 0,7 einen geringeren Emissionsgrad
als Graphit und eignet sich daher gut zur Uberpriifung der Strahlungskorrek-
tur (siche Kapitel 6). In einem zweiten Schritt wurden Wolfram-Proben diinn
mit Graphit beschichtet, um die verschiedenen physikalischen Prinzipien zur
Emissionsgradmessung (siehe Abschnitt 6.1.2) zu vergleichen:

o Kombinierte radiometrische und kalorimetrische Messung:
Probenvorder- und -riickseite identisch = ¢, g = €} pg

« Radiometrische Messung: €, yg bekannt =[Strahlungsbilanz}=> £} pq

« Kalorimetrische Messung: €, pg bekannt ={Absorptionf= €, v

Der Vergleich, der auf verschiedenen Wegen erhaltenen Emissionsgradwerte
fiir sandgestrahltes Wolfram, ermoglicht eine Validierung der Konsistenz der
neuen Messmethode. Auerdem ergibt der Vergleich mit Literaturdaten und
Messungen an einem etablierten Messplatz der PTB ein konsistentes Bild.

8.2.1 Beschreibung der Proben

Oberflachenpraparation Das Ausgangsmaterial der Proben sind pulverme-
tallurgisch hergestellte Wolfram-Stébe von Plansee SE7 mit einer Reinheit
tiber 99,99 % [90]. Aus diesen wurden Proben mit einem Durchmesser vom
(10,0+0,1) mm, einer Hohe von (3,0 £ 0,1) mm und einer feingedrehten Ober-
flache gefertigt. Die Frontflaichen der einzelnen Proben wurde anschlieSend
entweder

» mit weilem Edelkorund als Strahlmittel aufgeraut oder

 mit Graphit-Spray® bespriiht.
Die Verwendung von Graphit-Spray ist bei der Messung der Temperatur-
leitfdhigkeit mit dem Laser-Flash-Verfahren tiblich, um den Emissionsgrad

der Probe zu erhohen und so das Signal-Rausch-Verhéltnis der Messung zu
verbessern. Die Lackharze des Graphit-Sprays zersetzen sich beim ersten

7 http://www.plansee.com/de/Werkstoffe-Wolfram-403.htm, Abruf: 2015-08-01
8 Kontakt Chemie Graphit 33 von CRC Industries Deutschland GmbH [209]
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8.2 Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram

Autheizen der Probe tiber 100°C, sodass ein reiner Graphit-Film auf der
Probe verbleibt [209].

Zur einfachen Benennung der Messbedingungen wird die folgende Kurz-
schreibweise eingefiihrt ,,[— x || x ¢, mit x = s fiir eine sandgestrahite Ober-
fliche und x = C fiir eine Oberfléche mit Graphit-Beschichtung. Dabei wird
der Laserstrahl durch ,—* symbolisiert und verdeutlicht die Orientierung
der Probe bei der Messung. Somit bedeutet [— s || C], dass die sandgestrahl-
te Oberfliche zum Laser zeigt () yg &~ 0,70) und die Oberfliche mit der
Graphit-Beschichtung zum Strahlungsthermometer (g, gg ~ 0,97).

In Tabelle 8.3 sind die Eigenschaften der Proben bei den durchgefiihrten
Messungen zusammengefasst. Fiir die Messung der reinen Wolfram-Probe
[— s||'s ] wurde der Aluminiumoxid-Probenhalter mit Molybdan-Blende
(siehe Abschnitt 4.5) verwendet, sodass eine Kontamination der Probe mit
Graphit ausgeschlossen werden kann. Fiir die mit Graphit beschichteten
Proben wurde wieder der Standardprobenhalter aus Graphit verwendet. Zur
Charakterisierung der sandgestrahlten Probenoberflichen wurden nach der
Emissionsgradmessung der arithmetische Mittenrauwert R, und die gemittel-
te Rautiefe R, [210] an je 4 Messstrecken mit einem Oberflichenmessgerét?
bestimmt. Die Unsicherheitsangabe der Rauheitsparameter in Tabelle 8.3
ist die Standardabweichung der 4 Einzelwerte.

Tab. 8.3: Ubersicht der Messungen an Wolfram

Messung am  Halter | Oberfliche m /g R, /um R, /um
0,40(3)  4,0(4)

130408 ALO; | [=slls] 449283) (N Ly
2013-07-15 Graphit | [ C[[C] 4,5382(6) - B

2013-07-25  Graphit | [— s||C] 4,4713(9) nicht gemessen
2014-06-17  Craphit | [ C|[s] 44705(3) 047(2)  4,5(2)

Spezifische Warmekapazitat Der fiir die Berechnung des Emissionsgrades
verwendete Wert fiir die spezifische Wéarmekapazitét c,(7") von Wolfram
entspricht der von White et al. [211] berechneten Ausgleichsfunktion (sie-
he — in Abbildung 8.4). Diese Ausgleichsfunktion ergibt sich aus den
Messdaten von 14 weiteren Arbeiten. In Ref. [211] ist lediglich die Wur-
zel der mittleren quadratischen Abweichung der einzelnen Messdaten mit
1,1 % angeben, sodass die Unsicherheit der verwendeten c,-Funktion mit

9 Surfcom 1500 von Carl Zeiss 3D Automation GmbH
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8 Messergebnisse und Validierung der neuen Messmethode

2% abgeschétzt wurde (siehe - -- in Abbildung 8.4). Die neuere Messung
von Righini et al. [186] (siehe — in Abbildung 8.4) wird in der erweiter-
ten Unsicherheit der c¢,-Funktion mit eingeschlossen, ebenso wie die Werte
der SGTE-Datenbank [204]. Wie auch bei Graphit (siche Abschnitt 8.1.1)
wurde die spezifische Warmekapazitat von Proben aus demselben Rohma-
terial am JRC-ITU mit DSC-Messungen bestimmt [90]. Im Rahmen der
kombinierten Unsicherheit stimmen auch diese Messungen mit der fiir die
Emissionsgradmessung verwendeten c,-Funktion tiberein.

190 T T T v T T T v T v T
I Relevanter Temperaturbereich )
180 e

170
160 .
150
140

130 ——Righini et al. 1994 [186] [ Ju/' =4,0% 7
120 [ ——White et al. 1984 [211] [ Ju'=11% ]
I @ SGTE-Datenbank 1991 [204] |
110 .

X ® Messung am JRC-ITU [90] ]
100 1 " 1 1 " 1 " 1 " 1

1 " "
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Temperatur / K

Spezifische Warmekapazitat / J kg K1

Abb. 8.4: Spezifische Wiarmekapazitit von Wolfram Die in
dieser Arbeit verwendete Funktion fiir die spezifische Warmekapazi-
tat von Wolfram ¢,(7T') (---) entspricht der von White et al. [211],
allerdings mit einer etwas grofler abgeschatzten Unsicherheit. Sie
stimmt innerhalb der auftretenden Unsicherheiten mit den Referen-
zen [186,204] und auch mit den Messungen des JRC-ITU an derselben
Wolfram-Charge [90] iiberein.

Auch bei den mit Graphit beschichteten Proben wurde der Einfachheit
halber die Gesamtmasse der Probe und die spezifische Warmekapazitat von
Wolfram verwendet. Selbst fiir den Fall der beidseitig beschichteten Probe
[— CJ|C] ergibt sich dadurch nur eine vernachlassigbare Abweichung. Aus
der Gesamtmasse mges = 4,53819g 4 0,00059 g und der, durch Wiegen
bestimmten, ungefihren Masse einer Graphit-Schicht m¢ ~ 0,000 5 g folgt
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8.2 Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram

Meges (W) =~ 0,6807 JK ™! |
2mc cp(W) + (Mges — 2mc) ¢,(C) = 0,6825 T K™,
N A(mcy)

mcy

(8.6)
<0,3% .

Die so abgeschatzte Abweichung durch diese Vereinfachung ist somit etwa
10-mal kleiner als die Unsicherheit der spezifischen Warmekapazitét.

8.2.2 Messergebnisse und Diskussion

Vergleich mit anderen Messungen Abbildung 8.5 zeigt den normalen
spektralen Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram bei 1064 nm in
Abhéngigkeit von der Temperatur. Es werden die Messergebnisse des neu
entwickelten ADeM-Messplatzes mit Literaturdaten von Rolling et al. [212]
und dem PTB-Emissionsgradmessplatz unter Vakuum (RBCF)® [64] ver-
glichen. Die Werte der beidseitig sandgestrahlten Probe [— s||s] (#)
wurden dabei mit der kombinierten radiometrischen und kalorimetrischen
Methode (siehe Abschnitt 6.1.2) ermittelt. Die genauen Zahlenwerte konnen
der Tabelle 8.4 entnommen werden. Die Verbindung der Messpunkte (---)
zeigt den zeitlichen Verlauf der Messung. Es ist eine leichte Verdnderung der
Probe zu beobachten, sodass die erneute Messung des Wertes bei ca. 1000°C
einen geringeren Emissionsgrad liefert.

Das gleiche Verhalten kann auch bei den Werten von Rolling et al. [212]
beobachtet werden, deren zeitlicher Verlauf durch die Verbindung der Mess-
werte (-----) dargestellt wird. Die Werte des 2. Durchlaufs ( O ) liegen deutlich
unter denen des 1. Durchlaufs ( @ ). Eine beginnende Verénderung der Probe
ab ca. 1000°C wiirde auch den Abfall der Werte des 1. Durchlaufs gegeniiber
den ADeM-Messwerten erkldren. Die Werte wurden durch eine Interpolation
der tabellierten Werte aus Ref. [212] auf 1064 nm errechnet. Die Unsicherheit
der Interpolation wurde durch die halbe Breite des 68%-Prognosebandes
abgeschéitzt und betrigt u_ (Interpolation) ~ 0,04. Da in der Arbeit von
Rolling et al. keine explizitten Unsicherheiten angegeben sind, wurde die
Messunsicherheit mit ca. 5% abgeschétzt, sodass sich die in Abbildung 8.5
dargestellten Unsicherheiten von u_ ([212]) ~ 0,07 ergeben.

Die RBCF wurde an der PTB in den letzten Jahren aufgebaut [64] und
stellt eine Weiterentwicklung des etablierten Messplatzes an Luft, mit einer
deutlich reduzierten Hintergrundstrahlung, dar. Da Wolfram bei den unter-
suchten Temperaturen an Luft eine Oxidschicht bildet, ist eine Messung unter

10 Reduced Background Calibration Facility
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Abb. 8.5: Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram Die
Werte der beidseitig sandgestrahlten Wolfram-Probe [— s||s ]
stimmen im Rahmen ihrer Unsicherheit mit den wellenldngen-
interpolierten Werten nach Rolling et al. [212] iberein. Die mit dem
PTB-Emissionsgradmessplatz unter Vakuum (RBCF) [64] im Spek-
tralbereich von 1150 nm bis 1800 nm gemessenen Werte wurden auf
1064 nm extrapoliert und bestatigen die Literaturwerte.

Vakuum oder Inertgas unabdingbar (siehe Abschnitt 7.1.1). Die in Abbil-
dung 8.5 dargestellten Werte ( m ) wurden durch die Extrapolation der von
1150 nm bis 1800 nm gemessenen Werte ermittelt. In diesem Wellenlangenbe-
reich besitzen die Messwerte eine Unsicherheit von uge()) = 0,008.. .. 0,030,
wobei die grofleren Werte bei kurzen Wellenldngen und 400°C auftreten,
da die Temperaturstrahlung der Probe hier sehr viel geringer ist als bei
langeren Wellenldngen oder hoheren Temperaturen. Die Unsicherheit der
Extrapolation ist nur schwer abschétzbar, da der Effekt der rauen Oberflache
auf den Emissionsgrad von der Wellenldnge abhéangt. Die Unsicherheit der
extrapolierten Vergleichswerte wurde daher grob mit 5% abgeschétzt.

Fiir die Messungen an der RBCF wurde eine Wolfram-Probe aus demselben
Rohmaterial und mit derselben Oberflaichenbehandlung wie die anderen
hier diskutierten Proben hergestellt. Der arithmetische Mittenrauwert der
RBCF-Probe ist mit R, = (1,07 & 0,10) pm etwas hoher als die Werte der
anderen Proben, mit R, ~ 0,45 um (siehe Tabelle 8.3). Die von Rolling et
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8.2 Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram

Tab. 8.4: Messergebnisse: Emissionsgrad von sandgestrahl-
tem Wolfram Der normale spektrale Emissionsgrad bei 1064 nm
von reinem Wolfram, dessen Oberflache durch Sandstrahlen aufgeraut
wurde (R, = (0,452 £ 0,044) pm), wurde mit 3 Methoden bestimmt
(siehe Text). Die erste Spalte gibt das Intervall der Oberflichentempe-
ratur im Gleichgewicht Tp, der bei gleichen nominellen Temperaturen
durchgefiihrten Messungen, an. Die letzte Spalte gibt den Emissions-
grad der Graphit-Beschichtung wieder.

Iy /*C (= slls]  [=Cls]  [=s]C] (= CI[C]

| | | I
min max Ex uges. Ex uges' Ex U/ges. 55N uges'

715 755 0,728 0,062 0,65 0,17 0,755 0,029 | 0,967 0,022
954 982 | 0,749 0,054 0,73 0,12 0,731 0,031 | 0,977 0,026
1198 1219 | 0,705 0,050 0,71 0,11 0,694 0,026 | 0,991 0,017
1438 1465 | 0,665 0,049 0,64 0,12 0,631 0,025 | 0,938 0,021
957 1000 | 0,680 0,065 0,54 0,18 0,631 0,024 | 0,876 0,026

al. untersuchte Probe hatte einen Rauwert von R, = (0,33...0,41) pm [212].
Da die Rauheitsparameter alle in derselben Gréfenordnung liegen, kann von
einer vergleichbaren Oberflachenstruktur ausgegangen werden.

Im Temperaturbereich von etwa 600°C bis 1200°C stimmen die Litera-
turwerte mit denen dieser Arbeit im Rahmen ihrer Unsicherheiten iiber-
ein und zwischen 400°C und 600°C werden die Literaturwerte durch die
RBCF-Messungen bestétigt. Die Abweichung der Literaturwerte von den
ADeM-Messungen ab ca. 1200°C kénnen durch die stérkere Verdnderung
der Probe bei Rolling et al. erklart werden, die im 2. Durchlauf deutlich
wird. Somit ergeben die einzelnen Messungen gemeinsam ein konsistentes
Bild, auch wenn teilweise kein direkter Vergleich moglich ist.

Konsistenz der Messprinzipien Wie bereits eingangs erwédhnt, wurden
zur weiteren Validierung des neuen Verfahrens Wolfram-Proben diinn mit
Graphit beschichtet. So kénnen Proben mit verschiedener Vorder- und
Riickseite untersucht werden und somit die in Abschnitt 6.1.2 vorgestellten
Prinzipien zur Emissionsgradmessung miteinander verglichen werden.

o Radiometrische Messung Ist der Emissionsgrad der Probenvorderseite
€y, vs bekannt, ergibt sich der adiabatische Temperaturhub aus dem
kalorimetrischen Ansatz AT = ¢ yg EL/(m¢,). Die radiometrische
Strahlungsbilanz wird nur vom korrekten Emissionsgradwert fiir die
Riickseite €} pg fir Ty und Ty + AT gleichzeitig erfillt, sodass dieser
berechnet werden kann.
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o Kalorimetrische Messung Der Emissionsgrad der Probenriickseite muss
bekannt sein, um tber die Strahlungsbilanz den adiabatischen Tem-
peraturhub aus der beobachteten Temperaturdnderung berechnen zu
konnen. Der Emissionsgrad der Vorderseite 5‘%\/3 ergibt sich dann aus
dem kalorimetrischen Teil des Gleichungssystems.

o Kombinierte radiometrische und kalorimetrische Messung Sind beide
Seiten der Probe identisch, sodass €, yg = € pg ist, ergibt sich der
Emissionsgrad beider Seiten aus der gleichzeitigen Erfiilllung der radio-
metrischen und kalorimetrischen Gesetze. Dieses Prinzip wurde bei den
bisher diskutierten Messungen an Graphit und Wolfram verwendet.

Die Messung der beidseitig mit Graphit beschichteten Probe [— C||C | wur-
de wieder mit der kombinierten radiometrischen und kalorimetrischen Berech-
nung ausgewertet und liefert den Emissionsgrad der Graphit-Beschichtung
£, (C-Schicht). Wie die Werte in Tabelle 8.4 und Abbildung 8.6 ( ® ) zeigen,
ist der Emissionsgrad nahezu temperaturunabhangig wie auch schon bei der
Probe aus isostatisch gepresstem Graphit (siehe Abbildung 8.3). Der leichte
Abfall des Wertes bei 1450°C ist wahrscheinlich auf eine Degradation der
Beschichtung zuriickzufithren, was auch beim nachfolgenden Messpunkt bei
ca. 1000°C ( ¢ ) deutlich wird. Als Emissionsgrad der Graphit-Beschichtung
wird der gewichtete Mittelwert aller Einzelmessungen bei steigender Tem-
peratur verwendet (siche — in Abbildung 8.6). Die Unsicherheit ergibt
sich dabei anlog zur Unsicherheit bei einem Temperaturschritt nach Glei-
chung (7.15) und es gilt fiir \g = 1064 nm und Ty = (700. .. 1500)°C

£),(C-Schicht) = 0,970 + 0,029 . (8.7)

Somit ergibt sich annéhernd der gleiche Wert wie fiir isostatisch gepresstes
Graphit mit £ (Iso-Graphit) ~ 0,974 (siehe Gleichung (8.5)).

Fir die auf der Vorderseite mit Graphit beschichtete Probe [— C]||s |
gilt €, yg = £,(C-Schicht), sodass der Emissionsgrad des sandgestrahlten
Wolframs nach dem radiometrischen Prinzip berechnet wird (siehe @ in
Abbildung 8.6). Bei der gewendeten Probe [— s|C]| ergibt sich dieser
Emissionsgrad aus dem kalorimetrischen Teil des Gleichungssystems (6.18)
mit € gg = €, (C-Schicht) (siehe in Abbildung 8.6).

Die in Abbildung 8.6 dargestellte Parabel (---) wurde an die Werte der
beidseitig sandgestrahlten Probe angepasst. Sie verdeutlicht die gute Uberein-
stimmung der auf 3 unterschiedlichen Wegen ermittelten Emissionsgradwerte.
Die Konsistenz aller Messwerte im Rahmen ihrer Unsicherheiten lasst darauf
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Abb. 8.6: Konsistenzpriifung der 3 Messprinzipien bei der
dynamischen Emissionsgradmessung Der Emissionsgrad der
Graphit-Beschichtung ) (C-Schicht) wurde iiber die Probe [— C|C ]
mit einer kombinierten radiometrischen und kalorimetrischen Messung
bestimmt. Mit diesem bekannten Emissionsgrad kann der Emissions-
grad von sandgestrahltem Wolfram mit der Probe [— s ||C | auf rein
radiometrische und mit der Probe [— C|| s | auf rein kalorimetrische
Weise bestimmt werden. Der Vergleich der so erhaltenen Werte mit
denen der Probe [— s || s ] zeigt die Ubereinstimmung der 3 Mess-
prinzipien im Rahmen ihrer Unsicherheit.

schlieflen, dass die in den Kapiteln 4 bis 6 diskutierten Korrekturen der
einfachen Grundidee aus Kapitel 3 notwendig und vollstandig sind.

Auffallig sind auch die deutlich unterschiedlichen Unsicherheiten der ein-
zelnen Messungen. Zum Beispiel liefert die Kombination der Messungen an
den Proben [— C||C ] und [— s ||C], trotz der Verkettung von 2 Messungen,
nur etwa halb so grofle Unsicherheiten wie die direkte Messung des Emis-
sionsgrades von sandgestrahltem Wolfram an [— s || s |. Dieses Verhalten
wird anhand der einzelnen Unsicherheitsbeitrage im folgenden Abschnitt 8.3
erklart.
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8.3 Diskussion der Unsicherheitsbeitrage

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der einzelnen Unsicherheitsbeitrige auf
die Emissionsgradmessung diskutiert. Dazu werden die Unsicherheitsbeitrage
aller in den vorherigen Abschnitten 8.1 und 8.2 vorgestellten Messungen bei
einer Temperatur von ca. 1200°C analysiert. Hierzu sind in Abbildung 8.7
die Absolutwerte der einzelnen Unsicherheitsbeitrage dargestellt und in
Abbildung 8.8 deren Anteil an der Gesamtunsicherheit. Die Herkunft der
Unsicherheitsbeitrage wird in Abschnitt 7.3 genauer erlautert. Im letzten
Absatz dieses Abschnitts werden die Konsequenzen fiir das neue Verfahren
zur dynamischen Emissionsgradmessung diskutiert, die sich aus der folgenden
Unsicherheitsanalyse ergeben.

Die in Abbildung 8.7 dargestellten mittleren Unsicherheitsbeitriage fiir
1200°C sind genaugenommen die Mittelwerte der erwartungstreuen Varian-
zen. Das heif}t, fiir die Eingangsgrofie x mit ihrem jeweiligen Unsicherheits-
beitrag ua‘“(x) gilt

- 1 ’
ug‘x(x) = \ln ; <u€“(a:)> : (8.8)
Die in den beiden vorherigen Abschnitten angegebene Gesamtunsicherheit
bei dieser Temperatur uges(2)(7p)) (grau hinterlegt in Abbildung 8.7) ergibt
sich sowohl nach Gleichung (7.15) als auch nach

Uges (5, (T1)) = \JO'Q(E/\J) + zx: (USA(:E))2 ) (8.9)

Dabei ist o(c) ;) die empirische Standardabweichung der bei ca. 1200°C
gemessenen Emissionsgradwerte. Auflerdem sind in Abbildung 8.7 die physi-
kalischen Prinzipien der jeweiligen Messung (siehe Abschnitte 6.1.2 und 8.2)
ebenso genannt wie die Emissionsgradwerte bei dieser Temperatur fir die
drei untersuchten Oberflachen.

Analyse der Unsicherheitsbeitrage Die unterschiedlichen Unsicherheits-
beitrdge der untersuchten Proben lassen sich gut verallgemeinern, da einer-
seits Oberflachen mit hohem und mittlerem Emissionsgrad untersucht wurden
und andererseits die 3 verwendeten Messprinzipien ein tieferes Verstandnis
der zugrundeliegenden Zusammenhénge erlaubt. Die folgende Diskussion der
einzelnen Unsicherheitsbeitrage hat somit allgemeingiiltigen Charakter.
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o Gleichgewichtstemperatur und Transmissionsgrad des oberen Fensters
To, Tips,p Diese beiden Unsicherheitsbeitrige sind in Abbildung 8.7
nicht dargestellt, da sie mit

u (Tp) <8107 und U (Tips p) < 3-107 (8.10)
A by ’

fir alle Proben vernachlassigbar klein ausfallen. Dies liegt bei der
Gleichgewichtstemperatur hauptsachlich an der geringen Unsicherheit
der EingangsgroBe, so ist uye(Tp) ~ 5-107* (siehe Abschnitt 5.3.2).
Die Unsicherheit des Transmissionsgrades des oberen Fensters ist mit
Urel(T1ps, ) ~ 3 - 1072 zwar groBer (siche Abschnitt 6.2.3), dafiir ist ihr
Einfluss auf die Temperaturdifferenz bei der Berechnung der Strah-
lungsbilanz nach den Gleichungssystemen (6.16) bis (6.18) nur gering,.

o Streuung der Messwerte 0(5‘)\71-) Die durch die Standardabweichung be-
schriebene Streuung der Messwerte ist fiir alle Messungen ahnlich grof.
Dieser Beitrag entspricht der ,, Typ A“-Unsicherheit aus der klassischen
Unsicherheitsanalyse [131]. Er hat einen Anteil an der Gesamtunsi-
cherheit von etwa 1% bis 13 % (siche Abbildung 8.8). Dies zeigt, dass
die Gesamtunsicherheit nicht durch die Streuung der einzelnen Emis-
sionsgradwerte, sondern durch die Unsicherheit bei der Kenntnis der
anderen Eingangsgrofien dominiert wird.

o Adiabatischer Temperaturhub AT,q, Die aus der Kurvenanpassung
der Temperaturdnderung 7'(¢) herrithrende Unsicherheit des adiabati-
schen Temperaturhubes ergibt sich aus der Unsicherheit des Modells
und der Kalibrierung des Strahlungsthermometers (siche Abschnitt 5.3).

o Effektive Wellenldnge Ny Der Unsicherheitsbeitrag der effektiven Wel-
lenldnge ist in Abbildung 8.7 nur fiir Proben mit einem geringen Emis-
sionsgrad auf der Probenriickseite erkennbar, da hier die Korrekturen
durch die Strahlungsbilanz signifikant werden. IThr Anteil an der Ge-
samtunsicherheit betragt aber auch hier nur ca. 0,5 %, weshalb er in
Abbildung 8.8 nicht dargestellt ist. Ein Grund fiir diesen geringen Un-
sicherheitsbeitrag ist die schmalbandige spektrale Empfindlichkeit des
verwendeten Strahlungsthermometers LP5HS (siehe Abschnitt 5.2.2.4).
Eine grofiere spektrale Bandbreite wiirde zwar Messungen bei gerin-
geren Temperaturen erlauben, allerdings zu einer deutlichen Vergro-
Berung dieses Unsicherheitsbeitrages fiihren. Aulerdem wiirde sich

auch die Unsicherheit der Temperaturkalibrierung vergrofiern (siehe
Abschnitt 5.2.3.2).
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Abb. 8.7: Grofle der einzelnen Unsicherheitsbeitrige Die
dargestellten mittleren Unsicherheitsbeitrége bei ca. 1200°C ergeben
sich nach Gleichung (8.8). Thre jeweiligen Ursachen z werden im Text
diskutiert. Aus diesen Beitrdgen resultiert die Gesamtunsicherheit
des Emissionsgradwertes fiir diese Temperatur uges(c)) (Grau hinter-
legt). Die Gesamtunsicherheit des Emissionsgrades der Graphitschicht
Uges (€ (C-Schicht)), die sich in dem Beitrag der bekannten Emis-
sionsgrade uj;(s‘/\vs /RS) niederschlégt, fallt grofler aus, da sie fiir
den gesamten Temperaturbereich gilt. Die relativen Anteile der Unsi-
cherheitsbeitrige an der Gesamtunsicherheit sind in Abbildung 8.8
dargestellt.

Reflektierte Strahldichte Lw(Trg) Die an der Probe reflektierte Strahl-
dichte der heiflen Ofenwénde ist nach Gleichung (7.8)

Lreﬂ (TTE) (1 — 8)\ RS) E)\ W(C/’ (TTE) L)\7s()\0, TTE) . (811)
‘CW(TTE)

Der nicht vom Emissionsgrad der Probe abhéngige Teil der reflektier-
ten Strahldichte Lw(Trg) ist der dominante Unsicherheitsbeitrag fiir
Proben mit einem mittleren oder geringen Emissionsgrad auf der Pro-
benrtickseite. Er hat bei der Wolfram-Probe [— s || s ], die beidseitig
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Anteil des u-Beitrags w_| (2)? - uges(e\) 2/ %
A

100

Ursache

[e0)
()
1

‘ —
€)X, VS/RS

[*))
o
1

N
o
T

20

I I I I I
Graphit  [=C||C] [=s]s] [=C|s] [—=s]C]
Probe

Abb. 8.8: Anteil der Unsicherheitsbeitrage Es ist der Anteil
der mittleren Unsicherheitsbeitrige bei ca. 1200°C an der Gesamtun-
sicherheit bei dieser Temperatur dargestellt. Durch die Addition der
Varianzen erhéht sich dabei der relative Anteil von groflen Beitrdgen
noch weiter. Deshalb ist hier, im Gegensatz zur Darstellung der Ab-
solutwerte in Abbildung 8.7, der Anteil der effektiven Wellenldnge Ag
nicht mit abgebildet. Fiir die Messungen an [— s || s | und [— C]|| s |
betragt @()\0)2 Juges(€3)? ~ 0,5 %, weshalb die Addition der Beitriige

hier erkennbar unter 100 % liegt.

sandgestrahlten ist, einen Anteil von ca. 78 % an der Gesamtunsicher-
heit und bei der rein radiometrisch untersuchten Probe [— C|| s ] sogar
ca. 85 % (siehe Abbildung 8.8). Dies ist versténdlich, da die radiometri-
sche Emissionsgradmessung im Wesentlichen tiber die Strahlungsbilanz
bzw. die Korrektur der gemessenen Schwarzen Temperatur geschieht
und daher sehr sensitiv auf die Unsicherheit der reflektierten Strahlung
reagiert (siche Abschnitt 6.1.2).

Die Unsicherheit bei der Bestimmung der inhomogenen Strahldichte
der heiflen Ofenwéande fiihrt somit fir die beiden genannten Proben zu
vergleichsweise groen Gesamtunsicherheiten (siche Abbildung 8.7). Fiir
Proben mit einem geringeren Emissionsgrad auf der Probenrtickseite
wiirde dieser Anteil noch grofler ausfallen.
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 Laserenergie, Masse und spez. Warmekapazitit Ey,/(mc,) Die relative,
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kombinierte Unsicherheit von Laserenergie, Masse und spezifischer
Warmekapazitat ergibt sich aus

et (E) = VB + tra(mf 4 ey . (312)

mcy

Die relative Unsicherheiten der Laserenergie liegen nach Tabelle 4.3
im Bereich von wu,(FL) = (0,4...0,8) % und die relative Unsicher-
heiten der Masse bei uy(m) = (0,007...0,07) % (siche Tabellen 8.1
und 8.3). Damit fallen sie deutlich kleiner aus als die relative Unsi-
cherheit der spezifischen Warmekapazitat mit u,a(c,) = 2% (siche
Abbildungen 8.1 und 8.4), sodass letztere der dominierende Anteil in
diesem Unsicherheitsbeitrag ist. Wie Abbildung 8.8 zeigt, hat dieser
Unsicherheitsbeitrag bei den Proben mit einem geringen Emissionsgrad
auf der Probenriickseite einen groflen Anteil an der Gesamtunsicher-
heit und ist fir die Graphit-Probe mit ca. 68 % und die beidseitig
beschichtete Wolfram-Probe [— C||C | mit ca. 49 % sogar der grofite
Anteil.

Durch die kombinierte radiometrische und kalorimetrische Emissi-
onsgradmessung ist es dennoch moglich, dass die relative Gesamtun-
sicherheit des Emissionsgrades geringer ausfallt als die relative Unsi-
cherheit der spezifischen Warmekapazitit. Dies ist nach der einfachen
Gleichung (3.1) der Grundidee m c,(Ty) = (g) EL)/ATuab. nicht zu
vermuten und zeigt die Vorteile der kombinierten Messung. Konkret
ergeben sich fiir Graphit bei ca. 1200°C folgende Werte
W) 509 » o {5/ mey) ~13% = L@ ~1,6% .
Cp €x €x

(8.13)

Bei der rein kalorimetrischen Emissionsgradmessung der Wolfram-
Probe [— s||C] treten solche Verhéltnisse der Unsicherheiten, wie zu
erwarten, nicht auf, da keine zusétzlichen Informationen vorliegen und
der Emissionsgrad im Wesentlich tiber die Grundidee bestimmt wird.
Es ergibt fiir die Messung bei ca. 1200°C

) _g09 G ~21% = ) gqg
) | ) | 9 .

Cp 25 25
(8.14)
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o Bekannter Emissionsgrad 5‘,\7vs /rs Der Emissionsgrad des mit Graphit
beschichteten Wolframs wurde tiber die Messung der Probe [— C||C |
bestimmt und ist nach Gleichung (8.7) fiir den gesamten betrachteten
Temperaturbereich ) (C-Schicht) = 0,970 4 0,029. Die Unsicherheit
dieses Wertes ist als uges(e)(C-Schicht)) in Abbildung 8.7 zusitzlich
zur Gesamtunsicherheit der [— C||C]-Messung bei ca. 1200°C ange-
geben. Sie schlégt sich bei den Messungen der Proben [— C|| s | und
[— s]|C] in der Unsicherheit des radiometrisch oder kalorimetrisch
ermittelten Emissionsgrades der anderen, sandgestrahlten Probenseite
als der Beitrag uf;(el\’ vs/rg) hieder.

Bei der kalorimetrischen Messung dient der bekannte Emissionsgrad
zur Korrektur der Schwarzen Temperatur (e) g = €)(C-Schicht)).
Diese fallt wegen des hohen Emissionsgrades der Graphit-Schicht, nur
gering aus. Dadurch ist der relative Unsicherheitsbeitrag des bekannten
Emissionsgrades zur [— s ||C |-Messung kleiner als seine eigene relative

Unsicherheit
E—
Uges (€5 (C-Schicht)) U (€3 rs)
~30%, —2A T ~23%. (815
£} (C-Schicht) (= s|[C]) 0. (8.15)

Die Verkettung der beiden Messungen an den Proben [— C||C ] und
[— s ||C] liefert daher eine nur etwa halb so grofie Gesamtunsicherheit
fiir den Emissionsgrad von sandgestrahltem Wolfram wie die direkte
Messung an [— s || s |, da sich die Gesamtunsicherheit bei der direkten

Messung durch den grofleren Unsicherheitsbeitrag der reflektierten
Strahldichte erhoht (siche Abbildung 8.7).

Bei der radiometrischen Messung ist der Unsicherheitsbeitrag der
reflektierten Strahldichte noch groBer (siehe oben), sodass die Gesamt-
unsicherheit nochmals grofler ausféllt. Fir die untersuchten Wolfram-
Proben ergeben sich etwa die Verhéaltnisse

Uges([= Cll's ) = 2uges([= s [ ]) & duges([= s [|C]) . (8.16)

+
radiometrisch kombiniert kalorimetrisch

Weitere Aspekte Neben den oben diskutierten direkten Unsicherheitsbei-
tragen wurden auch noch die beiden folgenden Aspekte untersucht:

o Maximale Temperatur an der Probenvorderseite ATgon(7) Die be-
rechnete Temperaturdnderung an der Probenvorderseite wurde fiir die
in diesem Kapitel diskutierten Messungen ebenfalls analysiert (Berech-
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nung siehe 4. Absatz in Abschnitt 5.3.2). Sie ist am Ende des Laserpulses
zum Zeitpunkt ¢ = 7 maximal und féallt dann exponentiell auf den Wert
der Riickseite AT(t) ab (siche Abbildung 5.13 auf Seite 149). Zum
einen muss der Wert von Ty + ATfon(7) stets unterhalb der Schmelz-
temperatur der Probe liegen, da sonst eine Emissionsgradmessung,
wegen der in der Energiebilanz nicht berticksichtigten Schmelzenergie,
nicht moéglich ware. Zum anderen werden der Emissionsgrad und die
spezifische Warmekapazitéit bei der Berechnung der Strahlungsbilanz
(siehe Abschnitt 7.3) bzw. der Losung der Warmeleitungsgleichung
(sieche Abschnitt 2.3.1) als konstant angesehen.

Fir die hier analysierten Messungen ergibt sich eine Abschétzung
der maximalen Temperatur an der Probenvorderseite von

ATfront<T) =20- ATadb. + 20K >

8.17
~ (10...120)K |, (8.17)

wobei die grofiten Werte von der Graphit-Probe erreicht werden und
fiir die Wolfram-Proben AT on(7) < 90 K ist. Damit liegen auch die
kurzzeitig erreichten Maximaltemperaturen stets unter den Schmelztem-
peraturen der jeweiligen Proben. Da die Temperaturabhangigkeit des
Emissionsgrades von Wolfram und Graphit nicht sehr stark ist, bleibt
die Anderung aufgrund der Temperaturerhéhung auf der Vorderseite
ebenfalls kleiner als die Unsicherheit der Messungen. Fiir die spezi-
fische Wéarmekapazitat ergibt sich im relevanten Temperaturbereich
T = (1000...1800) K fiir Graphit

prc(T + 120 K) — Cp’c(T>
cp,c(T)

und fir Wolfram sogar

<2 (e, c(T)) (8.18)

prw(T + 90 K) — Cp7w(T)
cp,w(T)

§ urel,(an(T)) . (819)

Da der Wert der Temperaturdnderung in dieser Anfangsphase entlang
der Probenachse anndhernd exponentiell abféillt, hat nur eine sehr
diinne Schicht der Probe eine merklich verédnderte spezifische Warme-
kapazitit. Die effektive Warmekapazitiat der gesamten Probe dndert
sich also wesentlich weniger als mit den Gleichungen (8.18) und (8.19)
abgeschétzt und bleibt damit deutlich unter den Unsicherheiten der
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spezifischen Warmekapazititen, sodass dieser Effekt nicht gesondert
betrachtet werden muss.

o Reproduzierbarkeit und Stabilitdt der Proben Die Wiederholbarkeit
der Messungen wird tiber die Standardabweichung der einzelnen Emis-
sionsgradwerte in einem Temperaturschritt beriicksichtigt und hat an
der Gesamtunsicherheit der Messungen nur einen geringen Anteil (siehe
Abbildung 8.8). Wie die Messungen an den Wolfram-Proben zeigen, die
iiber einen Zeitraum von iiber einem Jahr, mit verschiedenen Probenhal-
tern und 3 unterschiedlichen Messprinzipien durchgefithrt wurden, ist
die Reproduzierbarkeit der Messungen ebenfalls deutlich besser als ihre
Unsicherheit. Dies zeigt, dass bei der neuen Methode der dynamischen
Emissionsgradmessung keine bisher unberticksichtigten Parameter zu
Abweichungen der Messungen fiithren.

Bei den Wolfram-Proben ist eine gewisse Degradation der Proben zu
beobachten, sodass die Wiederholungsmessungen bei ca. 1000°C nach
dem Erreichen der Maximaltemperatur fiir alle Messungen einen gerin-
geren Emissionsgradwert liefern als bei steigenden Temperaturen (siehe
Abbildung 8.6). Diese Abweichung ist fir die Proben [— C||C ] und
[— s ||C] grofer als die kombinierte, erweiterte (k = 2) Unsicherheit
der beiden Ergebnisse fiir ca. 1000 °C. Es konnte nicht abschliefend fest-
gestellt werden, was die Ursache dieser reproduzierbaren Degradation
der Wolfram-Proben ist.

Zusammenfassung und Schlussfolgerungen Zur Einschétzung der Mog-
lichkeiten und Grenzen der neuen Messmethode spielt die Analyse der
Unsicherheitsbeitrage eine wichtige Rolle, deshalb sollen hier die wichtigsten
Ergebnisse noch einmal kurz zusammengefasst und bewertet werden. In
Abbildung 8.8 ist der Anteil der einzelnen Unsicherheitsbeitrage an der
Gesamtunsicherheit dargestellt und es werden die grofiten Beitrage deutlich.
Diese sind, je nach der Oberfliche der Probe, die spezifische Warmekapazitéat
U, (¢p), die reflektierte Strahldichte U, (Lw) oder der adiabatische Tempe-

raturhub u_ (AT,qp.). Daraus ergeben sich die folgenden Schlussfolgerungen:
A

e Die Unsicherheit des adiabatischen Temperaturhubes uEL (ATqp.) wird
im Wesentlichen durch die Giite des Strahlungsthermometers und
des physikalischen Modells zur Kurvenanpassung (siehe Kapitel 5)
bestimmt. Da sowohl das verwendete Strahlungsthermometer als auch
das in dieser Arbeit angepasste Modell bereits sehr weit entwickelt sind,
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ist eine signifikante Verringerung dieses Unsicherheitsbeitrages eher
unwahrscheinlich. Somit ist eine Reduktion der Gesamtunsicherheit
des Emissionsgrades unter 0,01 in ndherer Zukunft ebenfalls nicht zu
erwarten.

Die fiir Proben mit einem mittlerem oder geringem Emissionsgrad domi-
nante Unsicherheit der Strahlungskorrektur hat ihren Ursprung in der
nur schwer zu quantifizierenden Wéarmestrahlung des nicht-isothermen,
heiflen Ofens, der die Probe umgibt. Durch andere Verfahren zur Pro-
benheizung, die eine kalte Umgebung erméglichen, konnte dieser Unsi-
cherheitsbeitrag fast vollstandig eliminiert werden (siehe Abschnitt 9.1).
Somit ist fiir Proben mit mittlerem und kleinem Emissionsgrad zukiinf-
tig eine deutliche Reduktion der Gesamtunsicherheit auf das Niveau
der hier untersuchten Proben mit Graphit-Oberflaiche moglich.

Fiir Proben mit einem hohen Emissionsgrad, wie Graphit, ist die in
U, (EL/(mcy)) enthaltene Unsicherheit der spezifischen Warmekapazi-
tat u'(c,) der grofte Beitrag zur Gesamtunsicherheit. Dies ist auch fiir
andere Proben zu erwarten, falls eine alternative Probenheizung mit ei-
ner kalten Umgebung realisiert wird. Somit ist eine Verringerung dieses
Unsicherheitsbeitrages wiinschenswert. Eine signifikante Verbesserung
ist nur iiber eine hochgenaue Messung der spezifischen Warmekapazitéat
eines Probenkorpers aus dem identischen Material der Emissionsgrad-
Probe zu erreichen.

Die geringsten Unsicherheiten werden derzeit mit adiabatischen Ka-
lorimetern erzielt, allerdings nicht bei den notwendigen Temperatu-
ren, z.B. u(c,) < 0,1% fiir Festkorper bis ca. 165°C [199] oder
urer(cp) = 0,15 % fir Flissigkeiten und Gase bis ca. 140°C [200]. Fiir
das als Referenzmaterial verwendete Aluminiumoxid weichen die Mes-
sungen bis hin zu ca. 2000°C weniger als 0,3 % von der Referenzkenn-
linie ab [213]. Einen Uberblick iiber weitere hochgenaue Messungen
an Referenzmaterialien liefert Ref. [214]. Am franzosischen nationalen
Metrologieinstitut (LNE) wird ein Drop-Kalorimeter eingesetzt [201],
das zukiinftig im Temperaturbereich von 100°C bis 1000°C eine Unsi-
cherheit von ue(c,) < 0,5 % ermoglichen soll [202]. Mit einer solchen
Unsicherheit der spezifischen Wéarmekapazitit konnte die relative Unsi-
cherheit von Ep,/(mc,) um den Faktor 2 bis 3 reduziert werden.

Wie die Messungen an Wolfram demonstrieren, ist eine dynamische
Emissionsgradmessung nach dem radiometrischen Prinzip ([— C||s ])
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in der spéateren Anwendung, wegen ihrer verhéltnisméfig grofien Un-
sicherheiten, nicht sinnvoll. Mit der kalorimetrischen Messung einer
Probe mit geringem Emissionsgrad ([— s ||C]), deren Oberseite z. B.
mit Graphit beschichtet ist, lassen sich derzeit hingegen geringere
Unsicherheiten erzielen als mit der direkten kombinierten Messung
([ s|I's]). Obwohl die dynamische Emissionsgradmessung nach dem
kalorimetrischen Prinzip eine kombinierte radiometrische und kalo-
rimetrische Messung der beidseitig beschichteten Probe ([— C||C])
erfordert.

Wird zukiinftig eine kalte Umgebung der Probe realisiert, sollte durch
die drastisch reduzierte Unsicherheit der Strahlungskorrektur auch die
Unsicherheit des kombinierten Messprinzips fiir Proben mit mittlerem
oder geringem Emissionsgrad sinken. Somit wird zukiinftig wahrschein-
lich nur noch dieses Messprinzip Anwendung finden, da hierbei die
Unsicherheit der spezifischen Warmekapazitat weniger zum Tragen
kommt als bei dem kalorimetrischen Messprinzip, wie die Messungen
an Graphit zeigen (siehe Gleichung (8.13)).
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9 Diskussion und
Zusammenfassung

Abschlieflend werden in diesem Kapitel zunédchst die Moglich-
keiten und Grenzen der dynamischen Emissionsgradmessung in
Abschnitt 9.1 diskutiert. Im Abschnitt 9.2 werden die Vorteile
dieser neuen Messmethode zusammengefasst und ihre Zukunfts-
perspektive diskutiert. Die Zusammenfassung dieser Arbeit ist
in Abschnitt 9.3 zu finden.

9.1 Moglichkeiten und Grenzen der
dynamischen Emissionsgradmessung

Die Validierungsmessungen in Kapitel 8 demonstrieren, dass die dynamische
Emissionsgradmessung im Rahmen dieser Arbeit erfolgreich realisiert wurde.
Im Folgenden werden die Méglichkeiten und Grenzen der neuen Messmethode
diskutiert (siehe auch Abschnitte 6.1.2, 6.1.3 und 8.3). Einige der Grenzen des
derzeitigen Messplatzes konnen durch zukiinftige Modifikationen aufgehoben
werden.

9.1.1 Anforderungen an die Probe

Materialeigenschaften Die dynamische Emissionsgradmessung ist nach
jetzigem Kenntnisstand fiir viele Materialien einsetzbar, allerdings miissen
einige Anforderungen an die Eigenschaften der Probe gestellt werden:

o Die Temperaturabhdingigkeit der Materialparameter, vor allem von Emis-
sionsgrad und spezifische Wéarmekapazitit, darf nicht zu grof3 sein, so-
dass sie sich bei der geringen Temperaturdnderung infolge des Laserpul-
ses nicht signifikant &ndern. Dies ist im relevanten Temperaturbereich
iiber 1000°C fiir viele Materialien der Fall.

o Temperatur- und Warmeleitfihigkeit miissen im fiir Laser-Flash-Anla-
gen typischen Bereich liegen. Dieser liegt bei Temperaturleitfahigkeiten
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zwischen 0,01 mm?/s und 1000 mm?/s und bei Warmeleitfihigkeiten
im Bereich von 0,1 W/(m-K) bis 2000 W/(m-K) [151], dies schliefit
im Wesentlichen jedoch nur Démmstoffe mit einer Wérmeleitfahigkeit
unter 0,1 W/(m-K) aus.

o Die Materialien diirfen keine Phasenumwandlungen hoherer Ordnung
im untersuchten Temperaturbereich aufweisen, wie beispielsweise die
inter-metallischen Phasen von Nickelbasis-Superlegierungen. In diesem
Fall wiirde die absorbierte Laserenergie nur teilweise zur Temperatur-
anderung der Probe beitragen und so die kalorimetrische Grundidee
der dynamischen Emissionsgradmessung verletzt werden.

o Es wird von einer vollstédndig opaken Probenoberfiiche bei der Laser-
wellenlange ausgegangen, da bei der zugrundeliegenden Theorie des
Flash-Verfahrens eine infinitesimalen Eindringtiefe angenommen wird.
Derzeit muss das Innere der Probe auflerdem im nahen und mittleren
infraroten Spektralbereich opak sein, um Warmetransport durch Strah-
lung im Innern der Probe zu verhindern. Zukiinftig konnen die fir das
Flash-Verfahren existierenden Losungen der Wéarmeleitungsgleichung,
die einen Stahlungstransport beriicksichtigen, eventuell ebenfalls an die
dynamische Emissionsgradmessung angepasst werden.

Diffuse Oberflache Fiir die Berechnung der an der Probe reflektierten
Strahldichte musste angenommen werden, dass die Probe ein Lambert-
Strahler ist, also perfekt diffus reflektiert. Dies bedeutet, dass z. B. blanke
oder polierte Metallproben derzeit nicht untersucht werden konnen. Diese
Einschrankung kann konstruktiv, durch die Verwendung eines Heizsystems
ohne heifle Wénde, behoben werden. Mégliche Alternativen sind unter ande-
rem eine Heizung durch Hochleistungslaser [215], Halogen-Lampen [91] oder
einen Induktionsofen. Der Umbau des A De M-Messplatzes zur Verwendung
eines Induktionsofens wurde nach dem Abschluss der Messungen fiir diese
Arbeit begonnen.

Hat die Umgebung der Probe Raumtemperatur, gilt fiir die spektralen
Strahldichten von Probe und Umgebung bei 1064 nm

L(1300K) =~ 10" - Ly (300 K) (9.1)

und die Eigenstrahlung der Umgebung kann vernachlassigt werden. Ist
der Emissionsgrad der Probenkammer auflerdem hinreichend hoch, kénnen
Mehrfachreflexionen ebenfalls vernachlissigt werden [72]. Dieser fiir Proben
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9.1 Moglichkeiten und Grenzen der dynamischen Emissionsgradmessung

mit mittlerem und kleinem Emissionsgrad dominante Unsicherheitsbeitrag
wird somit zukiinftig wahrscheinlich fast vollstandig eliminiert. Zudem sollten
dadurch zukiinftig auch spekular reflektierende Proben untersucht werden
koénnen.

Emissionsgrad von Vorder- und Riickseite Die Anforderungen an den
Emissionsgrad von Vorder- und Riickseite der Probe ergeben sich aus der
Losbarkeit des Gleichungssystems der Strahlungsbilanz aus Abschnitt 6.1.2.
Diese Anforderungen sind eng mit den dort diskutierten physikalischen
Prinzipien der dynamischen Emissionsgradmessung verbunden. Es muss eine
der folgenden Bedingungen erfiillt sein:

o Identische Vorder- und Rickseite Fir die kombinierte kalorimetrische
und radiometrische Messung miissen die Emissionsgrade von Vorder-
und Riickseite tibereinstimmen. Dies ist in der Praxis am besten durch
eine homogene, zylindrische Probe mit identisch bearbeiteten Stirnfla-
chen zu gewahrleisten.

o Bekannter Emissionsgrad auf einer Seite Ist der Emissionsgrad einer
der beiden Probenseiten bekannt, kann der andere wie folgt bestimmt
werden: Mit einer rein radiometrischen Messung wird der unbekann-
te Emissionsgrad der Probenrtickseite tiber die Strahlungsbilanz der
Messung bestimmt. Wird die Probe umgedreht, ergibt sich der Emissi-
onsgrad der Probenvorderseite durch den kalorimetrischen Vergleich
von Laserenergie und absorbierter Energie. Zur Praparation der Probe
mit einem bekannten Emissionsgrad sind z.B. diinne Beschichtun-

gen moglich, die keinen nennenswerten Einfluss auf die Warmeleitung
innerhalb der Probe haben.

o Stabiler Emissionsgrad Werden zwei Messkampagnen mit den glei-
chen Temperaturschritten durchgefithrt und die Probe zwischen diesen
umgedreht, muss lediglich ein unverédnderter Emissionsgrad bei diesen
beiden Messungen gefordert werden. Das heifit, der Emissionsgrad von
Vorder- oder Riickseite kann unterschiedlich und unbekannt sein [216].

Die ersten beiden Prinzipien zur dynamischen Emissionsgradmessung an Pro-
ben mit identischen Seiten oder einer bekannten Seite wurden erfolgreich an
Graphit und Wolfram demonstriert. Da die Forderung eines iiber die Messung
hinaus stabilen Emissionsgrades praktisch immer besteht, schrankt die dritte
Variante der Messung die Probenauswahl kaum ein. Bei der Auswertung
dieser kombinierten kalorimetrischen und radiometrischen Messung muss ein
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System aus 6 Gleichungen fiir jeden Temperaturschritt gelost werden. Dieses
ist analog zu den bekannten Systemen (6.16) bis (6.18) aufgebaut, wobei das
Umdrehen der Probe durch das entsprechende Vertauschen der Emissionsgra-
de von Vorder- oder Riickseite berticksichtigt wird. Dieses Vorgehen wurde an
den mit Graphit beschichteten Wolfram-Proben bereits erfolgreich getestet.
Die empfindliche Abhéngigkeit von der Korrektur der Ofenstrahlung fithrte
jedoch zu grofien Unsicherheiten. Wird zukiinftig eine Proben-Heizung mit
kalter Umgebung realisiert, sollte dieses dritte Messprinzip fiir viele Proben
anwendbar sein.

9.1.2 Maoglichkeiten und Grenzen des Messplatzes

Der im Rahmen dieser Arbeit aufgebaute Messplatz (,,ADeM*) sollte vor
allem zur Demonstration der neuen Messmethode und zu deren Validierung
dienen. Aus Zeitgrinden wurden daher die Messungen auf den normalen
spektralen Emissionsgrad bei 1064 nm und einen gewissen Temperaturbe-
reich beschrankt. Diese Messbedingungen stellen jedoch keine prinzipiellen
Grenzen dar, durch zukiinftige Erweiterungen kann der Anwendungsbereich
der dynamischen Emissionsgradmessung deutlich vergréflert werden.

Temperaturbereich In dieser Arbeit wurde die neue Messmethode mit
Messungen im Temperaturbereich von 750°C bis 1500°C validiert.! Dabei
resultiert die Untergrenze aus der notwendigen spektralen Empfindlichkeit
des Strahlungsthermometers (siehe Abschnitt 5.2.2.4) und die Obergrenze
aus den konstruktiven Gegebenheiten des verwendeten Ofens.

Die dynamische Emissionsgradmessung ist prinzipiell bei beliebig hohen
Temperaturen moglich. In der Praxis wird die Maximaltemperatur lediglich
durch die Schmelztemperatur der Probe, die Kenntnis ihrer spezifischen
Warmekapazitiat und die technische Realisierung des Ofens begrenzt.

Unsicherheitsberechung Bei der im Rahmen dieser Arbeit erstellten Rou-
tine zur Auswertung der Emissionsgradmessungen wird die Berechnung der
Gesamtunsicherheit nach den Methoden des GUM [131] durchgefiihrt. Dabei
wird von der lokalen Linearisierbarkeit der auftretenden funktionalen Zu-
sammenhéange ausgegangen. Zukiinftig werden die Gesamtunsicherheiten mit
dem Monte-Carlo-Verfahren nach Ref. [135] berechnet, das eine Verbesserung

1 Bei den Temperaturwerten handelt es sich um die nominellen Werte des Thermoele-
ments in Probennéhe. Die tatséchlichen Oberflichentemperaturen der untersuchten
Proben lagen zwischen 715°C und 1465 °C.
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des im GUM-Supplement 1 [133] vorgeschlagenen Verfahrens darstellt und
somit keine speziellen Anforderungen an die zugrundeliegenden Funktio-
nen stellt. Wie erste Untersuchungen zeigen, liefern beide Rechenverfahren
vergleichbare Ergebnisse, was die Annahme der lokalen Linearisierbarkeit
bestéatigt.

Winkel-Abhangigkeit des Emissionsgrades Mit dem aktuellen Messplatz
kann der gerichtete spektrale Emissionsgrad nur senkrecht zur Probenoberfla-
che bestimmt werden (g} (g = 0)). Dieser normale spektrale Emissionsgrad
hat fiir die Strahlungsthermometrie die grofite Bedeutung, da Tempera-
turmessungen meist senkrecht zur Oberfliche durchgefiihrt werden. Fiir
Simulationsrechnungen ist dartiber hinaus auch die Winkel-Abhéngigkeit
des Emissionsgrades und der daraus berechenbare, hemisphéarische spektrale
Emissionsgrad von Interesse. Prinzipiell liefle sich die dynamische Emissi-
onsgradmessung auch fiir nicht-senkrechte Messungen durchfithren, solange
der Laserstrahl und die Achse des Strahlungsthermometers anndhernd den
gleichen Winkel zur Probenoberflache aufweisen. In der Praxis wird es je-
doch einfacher sein, eine Relativmessung durchzufiithren, wie sie im folgenden
Absatz beschrieben wird.

Wellenlangen-Abhangigkeit des Emissionsgrades Fiir die dynamische
Emissionsgradmessung einer unbekannten Probe muss die effektive Wel-
lenldnge Ao des Strahlungsthermometers und des Lasers iibereinstimmen
(siehe Abschnitt 6.1.2). Ist der Emissionsgrad einer der Probenseiten be-
kannt, konnte die rein radiometrische bzw. kalorimetrische Messung auch
bei unterschiedlichen Wellenldngen durchgefiihrt werden. Fiir Anwendungen
bei anderen Wellenldngen und zur Berechnung des Gesamt-Emissionsgrades
ist der gerichtete spektrale Emissionsgrad auch bei anderen Wellenldngen
von Interesse. Ausgehend von dem, mit der dynamischen Emissionsgrad-
messung ermittelten, normalen spektralen Emissionsgrad € (dg, Ao, To) kann
die Wellenlangen- und Winkel-Abhangigkeit des Emissionsgrades bei der
Temperatur Tj iiber eine Relativimessung bestimmt werden [138]

. 6‘)\(190,)\0,710) . (92)

(0N Ty) = [ Ly(V, 1, Tp) 1 LysOoTh)

L/\(1907)\07T0) L)\,S<)\aTO)

auf ¥ und \g normier-
tes, relatives Spektrum
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9 Diskussion und Zusammenfassung

Dabeiist Ly s(A, T') die winkelunabhangige spektrale Strahldichte des Schwar-
zen Korpers nach dem Planck’schen Strahlungsgesetz (2.15).

So eine Messung wére auch mit einem separaten Messplatz denkbar, bei
dem die Oberflichentemperatur der Probe T iiber den zuvor bestimmten
Emissionsgrad mit einem Strahlungsthermometer bei ¥y und \g gemessen
wird. Mit einem Spektrometer miisste dann nur die relative Anderung
der spektralen Strahldichte mit dem Winkel und der Wellenldnge ermittelt
werden. Die Erweiterung des A De M-Messplatzes um ein Array-Spektrometer
ist im Anschluss an diese Arbeit bereits geplant [217].
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9.2 Vorteile und Perspektive der dynamischen
Emissionsgradmessung

Die im Rahmen dieser Arbeit gesammelten Erfahrungen mit der dynamischen
Emissionsgradmessung und die im vorherigen Abschnitt 9.1 diskutierten Mog-
lichkeiten und Grenzen erlauben gemeinsam mit der Unsicherheitsanalyse in
Abschnitt 8.3 einen Ausblick auf die Zukunft dieser neuen Messmethode.

Messmoglichkeiten fiir weitere Probeneigenschaften Der Messplatz zur
dynamischen Emissionsgradmessung ermoglicht neben dieser Messung auch
noch die Untersuchung weiterer thermophysikalischer Eigenschaften:

o Die Temperaturleitfihigkeit o wird gemeinsam mit dem adiabatischen
Temperaturhub bei jeder Messung bestimmt (siehe Abschnitt 5.3). Die
hierbei erzielten Werte stimmen beispielsweise fiir Wolfram innerhalb
von +4 % mit den Referenzwerten von Touloukian et al. [218] tiberein,
was etwa den Abweichungen der ,normalen“ Laser-Flash-Messungen
an demselben Material entspricht [90].

o Die Absolutmessung von Temperaturanderung und Laserenergie er-
moglicht, bei bekanntem Emissionsgrad auf Vorder- und Riickseite
der Probe, die Berechnung der spezifischen Warmekapazitit c,. Dazu
muss in dem bekannten Gleichungssystem (6.16) der Strahlungsbilanz
lediglich die Warmekapazitat als unbekannt interpretiert werden. Ist
der Emissionsgrad nicht iber andere Messverfahren zugénglich, kann
auch eine Relativmessung der spezifischen Warmekapazititen von zwei
beschichteten Proben erfolgen.

o Wenn die temperaturabhingige Dichte der Probe p aus anderen Quellen
bekannt ist, kann somit auch die Widrmeleitfihigkeit k = a - ¢, - o
berechnet werden. Die Warmeleitfahigkeit ist besonders beim Design
von Hochtemperaturanwendungen eine entscheidende Grofle.

Somit lassen sich drei anwendungsrelevante thermophysikalische Probenei-
genschaften (g}, , ¢,) mit nur einem Messplatz untersuchen [138]. Diese
Idee hatten Parker et al. bereits in der ersten Arbeit zum Flash-Verfah-
ren [6], wobei diese Methode bisher im Wesentlichen auf die Messung der
Temperaturleitfahigkeit beschrankt war [4,5].
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Erreichbare Unsicherheiten Die Zusammenfassung der Unsicherheitsana-
lyse ab Seite 219 erlaubt eine ungefihre Prognose der in ndherer Zukunft
erreichbaren Unsicherheiten. Die Gesamtunsicherheit des Emissionsgrades
von Proben, die nicht fast schwarz sind, wird derzeit durch die Unsicher-
heit der Strahlungskorrektur aufgrund der heiflen Ofenwénde dominiert.
Gelingt es zukiinftig, dies konstruktiv zu verhindern, entfallt dieser Unsicher-
heitsbeitrag fast vollstdndig. Somit wére die Unsicherheit der spezifischen
Warmekapazitat einer der grofiten Unsicherheitsbeitrage, wie es derzeit bei
Graphit der Fall ist. Mit dem kombinierten radiometrischen und kalorimetri-
schen Messprinzip der dynamischen Emissionsgradmessung kann die relative
Gesamtunsicherheit der Emissionsgradmessung sogar geringer ausfallen als
die der spezifischen Wérmekapazitit (siche Gleichung (8.13)), auch wenn
dies die vereinfachte Formel (3.1) der Grundidee nicht vermuten lasst. Das
heifit, es konnten zukiinftig auch fiir weitere Materialien Gesamtunsicher-
heiten auf dem Niveau der hier gezeigten Messungen an Graphit erreicht
werden, mit Absolutwerten von uge(e)) ~ 0,02 iiber 1000°C. Andererseits
ist eine wesentliche Verbesserung bei der Bestimmung des adiabatischen
Temperaturhubes nicht so einfach moglich, sodass eine weitere Reduktion
der Gesamtunsicherheit wahrscheinlich auf uges(g}) > 0,01 beschrankt ist.

Fazit Die Moglichkeit, mit einem Messplatz die Temperaturleitfahigkeit
und gleichzeitig entweder den Emissionsgrad oder die Warmekapazitit einer
Probe zu messen, macht die auf dem Flash-Verfahren basierende dynamische
Emissionsgradmessung besonders attraktiv. Die Messungen sind an einer
groflen Bandbreite von opaken Proben moglich, die keine Phasenumwand-
lung im relevanten Temperaturbereich aufweisen. Der aktuelle Messplatz
zur Validierung dieser neuen Methode zur Emissionsgradmessung ist auf
diffus reflektierende Proben beschrankt, deren Emissiosngrad fiir Vorder- und
Riickseite identisch ist oder fiir eine der Seiten bekannt ist. Diese Einschran-
kungen lassen sich durch zukiinftige Modifikationen wahrscheinlich aufheben.
Ebenso ist eine Erweiterung zur Messung der Winkel- und Wellenléngen-
Abhéangigkeit des spektralen gerichteten Emissionsgrades prinzipiell moglich.
Der zugangliche Temperaturbereich ist nach oben nur durch die Kenntnis
der spezifischen Warmekapazitdt und die Konstruktion der Probenheizung
begrenzt. Somit ist mit dieser Methode eine umfassende Charakterisierung
des Emissionsgrades von unterschiedlichsten Proben im Hochtemperaturbe-
reich moglich. Dabei sind kleinere Unsicherheiten erreichbar, als dies bisher
mit anderen Methoden in diesem Temperaturbereich moglich ist. Die lang-
fristige Zukunft dieser Methode héngt wesentlich von der Umsetzung der
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hier vorgeschlagenen Modifikationen und der Verfiigharkeit von prézisen
Daten fiir die spezifische Warmekapazitéit ab.
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9.3 Zusammenfassung

Der spektrale gerichtete Emissionsgrad hat besonders bei hohen Tempera-
turen iitber 1000°C eine hohe Relevanz fiir Industrie und Forschung. Zum
einen wird fiir die berithrungslose Temperaturmessung mit einem Strahlungs-
thermometer, die in diesem Temperaturbereich weit verbreitet ist [2], der
Emissionsgrad des Messobjektes fiir eine korrekte Messung ben6tigt. Zum
anderen ist der Emissionsgrad ein wesentlicher Parameter bei der Simulation
und dem Design von Anwendungen im Hochtemperaturbereich, da hier der
Strahlungsaustausch ein wesentlicher Warmetransportmechanismus ist. Wie
die Literaturrecherche in Abschnitt 2.2.2 zeigte, gibt es verschiedene Anséatze,
die etablierten Messverfahren auf diesen Temperaturbereich zu erweitern,
allerdings nehmen dabei die Messunsicherheiten deutlich zu. Andere Verfah-
ren erreichen zwar deutlich héhere Temperaturen, sie eignen sich jedoch nur
fir bestimmte Materialien. Daher sollte im Rahmen dieser Arbeit eine neue
Messmethode fiir den spektralen gerichteten Emissionsgrad basierend auf
dem Laser-Flash-Verfahren realisiert werden.

Das Flash-Verfahren ist fiir die Messung der Temperaturleitfahigkeit weit
verbreitet [4,5]. Bei dieser Messmethode wird eine Probe, ausgehend von ihrer
Gleichgewichtstemperatur, durch einen Laserpuls kurzzeitig um wenige Kel-
vin erwarmt. Aus dem relativen, zeitlichen Verlauf der Temperaturanderung
auf der Probenriickseite kann die Temperaturleitfihigkeit berechnet werden.
Bereits in der ersten Arbeit zum Flash-Verfahren [6] wurde darauf hingewie-
sen, dass fiir die Messung der Wéarmekapazitat mit diesem Verfahren der
Absorptions- bzw. Emissionsgrad der Probe bekannt sein miisste. Umgekehrt
erlaubt die Kenntnis der mit anderen Verfahren bestimmten Wéarmekapazitét
die Messung des Absorptions- bzw. Emissionsgrades der Probe. Dies ist die
Grundidee der dynamischen Emissionsgradmessung, die in dieser Arbeit
bis hin zur Anwendung in erfolgreichen Validierungsmessungen entwickelt
wurde. Da die radiometrische Messung der Temperaturanderung auch vom
Emissionsgrad abhangt, stellt diese neue Methode eine Kombination aus
kalorimetrischer und radiometrischer Emissionsgradmessung dar.

Schaffung der notwendigen Voraussetzungen Fiir die Realisierung der
dynamischen Emissionsgradmessung war die Losung von drei Fragestellungen
entscheidend, die im Folgenden noch naher erlautert werden: die in situ
Messung der Laserenergie und die Charakterisierung der Laserstrahlung, die
Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes und die Beriicksichtigung
der heiflen Umgebung in der Strahlungsbilanz der Temperaturmessung.
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In Kapitel 4 wurde zunéchst die Laserstrahlung der kommerziellen Laser-
Flash-Anlage, auf welcher der neue Messplatz basiert, hinsichtlich des Strahl-
profils untersucht [143]. Auf der Grundlage dieser Erkenntnisse wurde ein
Strahlteilersystem zur in situ Messung der Laserenergie von bis zu 4 J an der
Probenposition konzipiert und aufgebaut. Die genaue Charakterisierung des
Strahlteilerverhaltnisses, z. B. in Abhéngigkeit der Ofentemperatur, ermog-
licht die riickgefiihrte Bestimmung der Laserenergie an der Probenposition
mit einer relativen Unsicherheit (k = 1) von u,q(FEr) = (0,4...0,8) %.

Auflerdem wurde die radiale Energieverteilung an der Probenposition un-
tersucht und durch eine analytische Funktion angenahert. Dabei wurde auch
eine einfache und ausreichend genaue Methode zur Kontrolle der im Ofen
eingesetzten Graphit-Blenden eingefiihrt. Ebenso wurde das zeitliche Profil
des Laserpulses analysiert, sodass diese beiden Einfliisse bei der Berechnung
des adiabatischen Temperaturhubes beriicksichtigt werden kénnen.

Zur Bestimmung des adiabatischen Temperaturhubes bei der dynamischen
Emissionsgradmessung musste in Kapitel 5 die Theorie des Flash-Verfahrens
angepasst werden, um z. B. die radiale Energieverteilung des Laserstrahls
zu berticksichtigen. Mit dem resultierenden physikalischen Modell kann
der adiabatische Temperaturhub durch eine Kurvenanpassung an die be-
obachtete Temperaturdanderung ermittelt werden. Diese Kurvenanpassung
weist, im Gegensatz zu anderen iiblichen Modellen, keine systematischen
Abweichungen gegeniiber den Messwerten auf.

Fir die Absolutmessung der Temperaturdnderung wird ein Strahlungs-
thermometer mit einer rauschiquivalenten Temperaturdifferenz unter 10 mK
bei einer Zeitauflosung von 1 ms benotigt. Diese extremen Anforderungen
konnten durch das speziell fiir diese Anwendung entwickelte ,,LP5-HS* [7]
erfiillt werden. Dieses Strahlungsthermometer wurde charakterisiert und
kalibriert, sodass auf die I'TS-90 riickgefiithrte Messungen mit einer Rate von
1000 Hz und relativen Unsicherheiten von unter 4 - 10~% méglich sind. Die
effiziente Implementierung der mathematisch aufwendigen Kurvenanpassung
ermOglicht die Analyse der Messdaten, die schliellich zum adiabatischen
Temperaturhub fiihrt.

In Kapitel 6 wird die Berechnung der ,,wahren“ Temperatur der Probe
aus der gemessenen Strahlungstemperatur erldutert. Dazu miissen in der
Strahlungsbilanz der Messung unter anderem der Emissionsgrad der Probe
und die Hintergrundstrahlung des Ofens beriicksichtigt werden. Da somit
der fiir die Emissionsgradmessung notwendige Temperaturhub selbst auch
wieder vom Emissionsgrad abhéngt, wurde zunéachst in einer Machbarkeits-
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studie [138] gezeigt, dass dieses AT (g )-Problem gelést werden kann. Die
konstante Hintergrundstrahlung des Ofens spielt auch bei einer Differenz-
messung eine wichtige Rolle, da die Temperatur eine intensive Grofie ist.
Die notwendige Strahlungskorrektur wurde fiir diffus reflektierende Proben
hergeleitet, sodass die inhomogene Temperaturverteilung der heiflen Ofen-
wand berticksichtigt werden kann. Es konnte gezeigt werden, dass hierbei
Mehrfachreflexionen vernachléssigbar sind. Aus der Messung der Tempera-
turverteilung und des Transmissionsgrades des oberen Fensters wurden die
Werte fiir die Strahlungskorrektur berechnet.

Realisierung und Validierung Basierend auf einer kommerziellen Laser-
Flash-Anlage und den bereits besprochenen Komponenten zur Messung
der Laserenergie und des Temperaturhubes wurde der Messplatz (ADeM?)
inklusive der Software zur Steuerung aufgebaut (siehe Kapitel 7). Auf der
Grundlage der bereits erlauterten Vorarbeiten aus den Kapiteln 4 bis 6 kann
nun der Emissionsgrad der Probe inklusive einer vollstdndigen Unsicherheits-
abschatzung berechnet werden.

Es konnte erstmals gezeigt werden, dass eine dynamische Emissionsgrad-
messung mit drei unterschiedlichen physikalischen Prinzipien moglich ist:
Bei der radiometrischen Messung ergibt sich der Emissionsgrad der Proben-
riickseite aus der Strahlungsbilanz und der Kenntnis des Emissionsgrades
auf der Vorderseite. Die Energiebilanz der Laserabsorption fiithrt bei der
kalorimetrischen Messung zum Emissionsgrad der Probenvorderseite, falls
der Emissionsgrad der Riickseite bekannt ist. Mit der kombinierten radiome-
trischen und kalorimetrischen Messung kann der unbekannte Emissionsgrad
der identischen Vorder- und Riickseite ermittelt werden.

Die neuen Methode zur dynamischen Emissionsgradmessung bei hohen
Temperaturen wurde umfangreich validiert (siche Kapitel 8). Dazu wur-
den die im Temperaturbereich oberhalb von 1000°C anwendungsrelevanten
Materialien Graphit und Wolfram am A De M-Messplatz untersucht.

Der normale spektrale Emissionsgrad von isostatisch gepresstem Graphit
bei 1064 nm wurde im Temperaturbereich von ca. 750 °C bis 1500 °C gemessen
(e, ~ 0,95...0,99). Dabei konnten fiir die Werte iiber 1000 °C Unsicherheiten
(k =1) von uge(e)) < 0,02 erreicht werden. Der Vergleich mit Literaturda-
ten und Messungen mit dem etablierten Emissionsgradmessplatz der PTB
bei niedrigeren Temperaturen ergab eine Ubereinstimmung der Werte im
Rahmen ihrer Unsicherheiten.

2 A Dynamic Emissivity Measurement
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Die Messungen an sandgestrahltem Wolfram mit einem Emissionsgrad von
etwa 0,7 ergaben ebenfalls ein iibereinstimmendes Bild mit Literaturdaten
und Messungen bei tieferen Temperaturen. Dabei wurden Unsicherheiten
VoI Uges(£}) & 0,05 fiir die direkte, kombinierte Messung an Wolfram erzielt
und uges(ey) < 0,03 mit der Verkniipfung einer kalorimetrischen Messung an
Wolfram und einer kombinierten Messung an einer beidseitig mit Graphit
beschichteten Wolfram-Probe erreicht.

Die Untersuchung von ein- und beidseitig mit Graphit beschichteten
Wolfram-Proben erlaubte den Vergleich der drei physikalischen Prinzipien
zur Emissionsgradmessung. Die gute Ubereinstimmung der Messergebnisse
demonstriert die Konsistenz der drei Messprinzipien und ware ohne die
Berticksichtigung der oben beschriebenen Einfliisse nicht zu erreichen. Damit
wurde, eine bereits 1961 von Parker et al. [6] angedachte Erweiterung des
Flash-Verfahrens, erstmalig erfolgreich realisiert.

Perspektive Die detaillierte Analyse der Unsicherheitsbeitréage ermoglichte
ein tieferes Verstdndnis der Moglichkeiten und Grenzen des aktuellen Mess-
platzes und der neuen Messmethode, die zu Beginn diese Kapitels diskutiert
wurden. Fiir Proben mit Graphit-Oberfliche und e, ~ 0,97 dominiert die
Unsicherheit der spezifischen Warmekapazitiat im Hochtemperaturbereich die
Gesamtunsicherheit. Mit sinkenden Emissionsgrad ist hingegen die Unsicher-
heit der Hintergrundstrahlung der heilen Ofenwand der derzeit dominierende
Beitrag zur Gesamtunsicherheit.

Die Hauptaufgabe des aktuellen Messplatzes war die Validierung dieser
neuen Methode zur Emissionsgradmessung. Er ist auf Messung des normalen
gerichteten Emissionsgrades bei der Laserwellenldange von diffus reflektieren-
den Proben beschrankt, deren Vorder- und Riickseite identisch oder bekannt
sind. Diese Grenzen lassen sich durch zukiinftige Modifikationen, wie z. B.
eine Probenheizung in kalter Umgebung, wahrscheinlich aufheben. Ebenso
wird eine Erweiterung zur Messung der Winkel- und Wellenlangenabhéngig-
keit des spektralen gerichteten Emissionsgrades vorgeschlagen. Dabei ist die
Obergrenze des Temperaturbereichs nur durch die Kenntnis der spezifischen
Warmekapazitat und die Konstruktion der Probenheizung begrenzt. Somit
ist mit dieser Methode eine umfassende Charakterisierung des Emissions-
grades von unterschiedlichsten Proben im Hochtemperaturbereich moglich.
Dabei sind zukiinftig fiir viele Proben Unsicherheiten auf dem Niveau der
hier gezeigten Graphit-Messungen (uges(e)) ~ 0,02) erreichbar.

Bereits mit dem aktuellen Messplatz besteht die Moglichkeit, die Tem-
peraturleitfahigkeit und gleichzeitig entweder den Emissionsgrad oder die
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Warmekapazitit einer Probe zu messen. Dies macht die auf dem Laser-
Flash-Verfahren basierende dynamische Emissionsgradmessung besonders
attraktiv. Die Messungen sind zukiinftig wahrscheinlich an einer grofien
Bandbreite von opaken Proben moglich, die keine Phasenumwandlung im
untersuchten Temperaturbereich aufweisen. Die langfristige Zukunft dieser
Methode hangt wesentlich von der Verfiigbarkeit von prézisen Daten fiir die
spezifische Warmekapazitat und der Umsetzbarkeit der hier vorgeschlagenen
Modifikationen ab.
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A.1 Bedeutung der Biot-Zahlen Y, und Y,
innerhalb der Randbedingungen der
Warmeleitungsgleichung

Die Gleichungen (2.71) und (2.72) in Abschnitt 2.3.2 beschreiben das Rand-
wertproblem der Wéarmeleitungsgleichung des axialen und radialen Anteils
der Temperaturanderung AT, /. In diesen Gleichungen wurden die faziale
und radiale Biot-Zahl Y, bzw. Y, in der folgenden Form eingefiihrt

D AT ) = 0L AT (1) (A1)
gr ~rem ) = ags Sl '
0 Y.

Die Biot-Zahlen sind dimensionslose Kennzahlen fiir den Wéarmetransport
durch die Oberflache eines Korpers. Da beide analog definiert werden, wird
im Folgenden allgemeiner von Y, gesprochen. Die Biot-Zahlen geben das
Verhaltnis des Warmetransports aulerhalb des Koérpers zu dem innerhalb
des Korpers wieder. Kleine Biot-Zahlen (Y, < 1) bedeuten, dass der Tempe-
raturgradient innerhalb des Korpers klein gegeniiber dem Gradient an der
Oberflache ist. Bei der dynamischen Emissionsgradmessung sind z. B. Werte
von Y, =~ 0,01...0,25 typisch.

Ublicherweise wird die Biot-Zahl zur Charakterisierung des Wirmetrans-
ports an der Grenzfliche zwischen einem Festkorper und einem Fluid, also
einer Fliissigkeit oder einem Gas, verwendet. Dabei wird der Warmetransport
im Fluid durch Konvektion dominiert. Jedoch ist wegen der Ausbildung
einer Grenzschicht, fiir den Warmetransport vom Festkorper in das Fluid,
der Warmeiibergangskoeffizient hr entscheidend. Die Biot-Zahl ist dann fiir
einen Korper mit der Warmeleitfihigkeit « definiert als

hy x

Y;Fluid —_ (AB)

K
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Dabei ist x( eine charakteristische Lange z. B. das Verhéltnis vom Volumen
des Korpers zur Flache des Warmetransports. Fiir einen zylindrischen Korper
ergeben sich somit gerade die Dicke d und der Radius ry als charakteristische
Langen.

Ein Korper mit der Temperatur T = Ty + AT, wobei T konstant ist
(B%TO = 0), befindet sich in einem Fluid mit der Temperatur Tj. Fir die
abgegebene Warmestromdichte durch die Oberflache des Korpers ¢ gilt dann
fiir die Warmeleitung

q.innen = QFluid

0
ox

Somit ergibt sich mit Gleichung (A.3) fur den Temperaturgradienten an der
Oberflache (z = xg)

o ) y Fluid
7AT([E0)Fluld — _ 'z

-~ AT (A.5)

Vollkommen analog zum Warmeiibergang zu einem Fluid lasst sich der
Warmetransport von einem Festkorper zu einem Anderen mit einem Kontakt-
Warmetibergangskoeffizienten hpk beschreiben. Haufiger wird der thermische
Kontaktwiderstand Ry, = hpy betrachtet, der an der Grenzfliche der beiden
Festkorper, z. B. durch Oberflachenrauigkeiten, entsteht.

QFestkérper = hFK (T - TO) . (A6)

Fiir den Kontakt zum Festkorper ergibt sich somit analog zum Fluid

Festkorper
R S Vi
X T
R (A7)
mit Yerstkorper — FK 40 .
K

Fir den Warmetransport durch Strahlung kann ebenfalls eine Biot-Zahl
definiert werden. Die abgestrahlte Leistungsdichte p an der Oberfliche ergibt
sich hier aus dem Stefan-Boltzmann-Gesetz (mit der Stefan-Boltzmann-
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Konstante ). Fur einen Koérper mit der Temperatur 7' = Ty + AT in einer
Umgebung mit der Temperatur Ty ergibt sich

p=c"o((To+AT) - 1T5)
=20 (T} +ATSAT + 6TFAT? + ATLAT® + AT — T}
=4 TgAT + ... . (A.8)

Die hoheren Terme von AT koénnen fiir kleine Temperaturdnderungen im
Vergleich zum ersten Term vernachlassigt werden. Bei der dynamischen
Emissionsgradmessung sind typische Werte

6T2AT?

—0=  _75.107%...75-107%. A.
TTIAT 7.5-10 7.5-10 (A.9)

Aus der Energieerhaltung folgt schlieSlich ¢iynen = p und mit den Gleichun-
gen (A.4) und (A.8) somit
QAT(xO)Strahlung ~ AT ’
ox o (A.10)

mit  YOrehme — 4o e g TR 1

YStrahlung
X

Dieser Zusammenhang wird auch als ,, 73-Gesetz“ bezeichnet. Die so definier-
te Biot-Zahl wurde in der Vergangenheit iiblicherweise bei der Losung der
Warmeleitungsgleichung beim Flash-Verfahren verwendet [116,117,119]. Dies
war notwendig, um den Einfluss der Warmeverluste auf die Temperaturleit-
fahigkeitsmessung abschatzen zu konnen und das Ergebnis entsprechend zu
korrigieren [161,162]. Dabei wurde davon ausgegangen, dass die Strahlung an
der Probenoberfldche der dominierende Effekt ist. Fine Verfeinerung dieser
Abschétzung ist in Ref. [160] zu finden. Dort ist fir die radiale Biot-Zahl
Y, die Riickreflexion am Probenhalter mit berticksichtigt, sodass sich der
effektive Emissionsgrad verringert. Dies fithrt zu einem verringerten Y., also
auch zu einem verringerten Warmeverlust an den Réndern der Probe.

Dank moderner Soft- und Hardware kann mittlerweile jedoch ein allgemei-
nerer Ansatz bei der Berticksichtigung gewahlt werden. Bei der Auswertung
des zeitlichen Verlaufs des Temperaturhubes AT (¢) wird eine Parameteran-
passung des theoretischen Verlaufs an die Messdaten durchgefithrt. Dabei
werden die Biot-Zahlen als freie Parameter mit variiert [118,122].

Die Biot-Zahlen Y, und Y, konnen somit als allgemeine, dimensionslose
Verlustparameter angesehen werden, ohne die jeweiligen Warmetransportme-
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chanismen im Einzelnen zu untersuchen. Dies ist moglich, da der Aufbau der
Gleichungen (A.5), (A.7) und (A.10) vom konkreten Transportmechanismus
unabhéngig ist. Fiir den vollstandigen Warmeaustausch der Probenoberfliche
mit der Umgebung gilt also

o Yeffektiv

or To

AT . (A.11)

In diesem verallgemeinerten Sinne sind die in Abschnitt 2.3.2 in den Glei-
chungen (2.71) und (2.72) eingefiihrten Biot-Zahlen im Rahmen dieser Arbeit
zu verstehen. Wegen der hohen Temperaturen (7 > 750°C) und der sehr
kleinen Kontaktfliche der Probe zum Halter (siehe Abschnitt 4.3), wird bei
der dynamischen Emissionsgradmessung der Strahlungstransport sicherlich
den gréBten Anteil an YTk ausmachen. Die konkreten Werte von Y, und
Y, werden durch die Parameteranpassung der in Abschnitt 5.1 beschriebenen
Gleichungen an die Messwerte optimiert.
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A.2 Polynomielle Naherung fiir Z,, und R;

Im Artikel von Cape und Lehman [116] wird eine erste polynomielle Naherung
fiir die transzendente Gleichung (2.77) aus Abschnitt 2.3.2 angegeben, die
Z,(Y,) wie folgt definiert

(22— Y2)tan(Z,) =22, Y. n=01,.... (A.12)

Dabei ist die Umdefinition des Laufindixes gegeniiber dem Artikel von
Watt [119] zu beachten (n =1,2,...—n =20,1,...), die im Anschluss an
Gleichung (5.10) in Abschnitt 5.1 diskutiert wird. Spéter wurde die Naherung
fir Z,(Y,) weiter verfeinert [117,118]. In dieser Arbeit wird die folgende
Nédherung nach [118] verwendet,® wobei in Gleichung (A.13) Korrekturen
gegeniiber [118: Gl. (13)], nach Riicksprache mit den Autoren, vorgenommen
wurden, diese sind rot hervorgehoben

3 45 945 ' 14175 ' 93555 212837625

2 4
Ip=mn+—Y,

ZO_\/Qy_l/f+2Yz3_4YZ4 2Y5  4YS5  2164Y7
- z

2 (24 — (wn)?)

Y2 + YzS

™ °  (7n)3 * 3(mn)?
16 (15 — (7n)?) vt 2 (1120 — 100(7n)? + (7n)*) ys
3(mn)7 5(mn)?
~ 4(10080 — 1120(7n)* + 23(7n)") yo
15(mn)1t N
2 (2661120 — 352800(7n)? + 10976(n)* — 45(mn)8) _ -
704 (16 380 — 2520(mn)* 4- 105(mn)* — (7n)°) -
105(7n)15 ?

—— = (23063040 — 4 036 032 2
* 63(mn)17 ( (mn)

+210672(nn)* — 3272(7n)° + 7(7n)* ) V2
— (1176215040 — 2 4 2
THEIE (1176 215040 — 230630 400(7n)
+ 14462 448(mn)" — 315 920(rn)° + 1689(mn)*) V1" .

In Gleichung (2.78) aus Abschnitt 2.3.2 wird R;(Y,) wie folgt definiert,
der Laufindex wird hier ebenfalls analog zu Z,(Y,) umbenannt

1 Gednderte Nomenklatur beachten: X,,, — Z,.
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Die polynomielle Néherung fir R;(Y,) wurde im Rahmen dieser Arbeit
neu berechnet. In [118] sind Naherungen fiir Ry bis Ry angegeben,? die
fiir Y, = 0...1 eine relative Genauigkeit von besser als 2 - 10~% aufweisen,
fir groBere Werte von Y, jedoch zum Teil erheblich von der numerischen
Losung der Gleichung abweichen. Bei den in dieser Arbeit durchgefiihrten
Berechnung von AT'(t) hat sich jedoch gezeigt, dass fiir kleine Zeiten mehr
als die in Ref. [118] angegeben ersten drei Losungen (i = 1,2, 3) fur R;(Y)
bendtigt werden.

Daher wurden die in den Tabellen A.1 bis A.3 aufgelisteten Polynome
fiir Ry bis Rop neu berechnet. Dazu wurde die Losungen der transzendenten
Gleichung mit der Software ,Mathematica 9“ mit einer relativen Genauigkeit
von ca. 107% (WorkingPrecision -> 40) numerisch berechnet und anschlie-
Bend angenahert. Dabei wird fiir einen erweiterten Bereich von Y, =0...8
die relative Genauigkeit von Ry von besser als 2 - 1075 beibehalten und fiir
Ry bis Ry auf 2 - 1078 verbessert. Die Polynome haben die Form

2 Geanderte Nomenklatur beachten: z; — R;.
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Tab. A.2: Polynomiellen Nidherung fiir R;(Y;) Neuberechnete
Koeffizienten as bis ag fiir Ry bis Rayg

as ae az as ag

Ry | —2,126567247-1073  8,245724334-107% —1,646370374-10"%*  2,171088108-107° —1,949722965 106
R, 1,944366904 - 1073 —8,236512660 - 10~* 1,708076 737 -10~* —2,297560050 - 10~ 2,089593 826 - 10~°
Ry 1,914480499-10~* —2,593116859 - 10~ 9,523369325-10"7  7,558993050-10~%  —8,682518636- 1077
R3 4,068904324-107° —2,541831991-10"6 —7,496884044-10~%  1,362490526 - 10~% —4,294547431-10~10
R4 1,460217335-107° —7,062887324-10"7 —2,426138341-107Y  6,894199856 - 10~10
Rs 5,702425606 - 1076  —1,399992382-10"7 —8,176938292-10~°  3,649525204 - 1010
Rg 3,153264721-107% —9,768868951-10~%  3,452190862- 10~ 10 0

R; 1,658442169-107% —3,680145141-10~% —1,985219271-10"10
Ry 1,025906175-10~% —2,170314539 - 1078
Ry 6,436 505155 - 10~7  —1,177222592- 108
Ry | 2,608889105-107 0

Ry 1,913635658 - 107
Ria | 1,426866927-107
Riz | 1,081193026-107
Ris | 8,318261722-10%
Ris | 6,490753877-1078
Rig | 5,130988408 - 108
Ri7 | 4,104696379-1078
Ris | 3,319713404-1078
Rig | 2,711840095-1078
Roo | 2,235705027-1078

O OO OO OO OO OO oo
S OO OO OO OO OO o oo
= alalalolBoeololeolh=hehalalallallallalle)

S OO O OO oo oo

A Anhang
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Tab. A.3: Polynomiellen Ndherung fiir R;(Y;) Neuberechnete
Koeffizienten ajg bis a2 aus Gleichung (A.15) fiir Ry bis Ry

Ry
Ry

R3

Ry

aio ai a12
1,152037317-1077 —4,047353786-107°  6,409770482 - 10~
—1,247428180 - 1077  4,426863627-107° —7,087783415-10 !
2,546 505 583 - 10~ 10 0 0
0 0 0
0 0 0
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A.3 Analytische Losung der radialen
Entwicklungskoeffizienten D;(r)

In diesem Abschnitt wird die analytische Losung der radialen Entwicklungs-
koeffizienten D;(r) der Temperaturdanderung AT'(r, z,t) diskutiert. Diese
Losung DM ist Teil des Endergebnisses zur Beschreibung des gemessenen
Temperaturhubes (siehe Abschnitt 5.1) und wird zur Auswertung der dyna-
mischen Emissionsgradmessung verwendet. Die dafiir relevanten Gleichun-
gen (5.3), (5.6) und (5.13) sind im Folgenden noch einmal zusammengefasst

Di(r) = Jo(fijz(fzo()}zf 0/ :8 g.(") Jo <Ri:O> dr (A.16)

R J1(R) = Y, Jo(Ry) (A.17)
0 T > T

blr) = {1 + ¢ Jo(azli) r<ry, (A.18)

mit: z; ... -te Nullstelle von J; — x1 &~ 3,8317... .

Die Bedeutung der auftretenden physikalischen Grofien und mathematischen
Funktionen wird in Abschnitt 5.1 erlautert. Um einen moglichst geringen
Rechenaufwand bei der Parameteranpassung von AT (r, z,t) an die Messda-
ten zu erreichen, miissen die auftretenden Integrale analytisch gelost werden.
Nach [219: Integral 5.54.1] gilt fiir beliebige Bessel-Funktionen

/:1: Jy(ax) J,(bx) dz = 0z Jpi(02) Jp(bzz : ZZE Tp(az) Iy (bx) . (A19)

Fiir Bessel-Funktionen erster Gattung und ganzzahliger Ordnung n gilt
Jo(0) =1 und Vn e Z\{0}: J,(0)=0. (A.20)
Aus Gleichung (A.19) folgt somit fiir p =0 und b =0

/xJo(ax) dz = ng(ax) . (A.21)

Somit kann das Integral aus Gleichung (A.16) wie folgt gelost werden. Es
wird die verkiirzte Schreibweise Z definiert mit

re I = /7" q-(r") Jo (R/ﬂ) dr’ . (A.22)
0

To
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Setzt man ¢,(r) nach Gleichung (A.18) ein, ergibt sich

T, ’ T,

r 7! r!
TSI: /7‘/ Jo (R,,) dr’ + ¢, /7“/ Jo <:L‘1> Jo (Rz) dr’
To rL To

0 0
T0 r/
—i—/r’ 0. JO(RZ-> dr’ .
To
L

Die unbestimmten Integralen der Gleichungen (A.19) und (A.21) fithren zu

/

o AN
ir- e
Cr r! r! r!
Pyl A CE R G BT
TL T0

1,./ ,r,/ 7,,/ r/:TL
—Ri—Jo <$1> Jq <R7,>
To L To

Uber die Eigenschaften der Bessel-Funktionen aus Gleichung (A.20) folgt

-1 B (R

r’'=0

EION0; (e (R ) (A.25)
— R () JI(RZ-TL» .

To To

Mit Gleichung (A.18) und der verkiirzten Schreibweise Ry = 7L folgt
weiter

R

I = RIS/O Jl(Rz RL/O)
Cr A.26
- —QRi RL/O Jo(Il) Jl(Ri RL/O) ) ( )

()

Ry )0 v

R -
= J1(R; Ry)0) }‘;O - 0(‘”21) (A.27)
Z <Ria§L/O> -1

Aus den Gleichungen (A.16), (A.17) und (A.27) ergibt sich schliefllich der
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Entwicklungskoeffizient als Funktion des Radius

2 R;RijoJo(RiZ) Ji(R; R
Di(r) = o Jo(Bizy) $1(Bs Bujo) 1— C’"JO(’“";) . (A28)
(B +Y.2) Jo(Ry)? (i) -1
R;i Ry, )0

Bei der Messung des Temperaturhubes AT'(r, z, t) auf der Probenriickseite
wird mit dem Strahlungsthermometer ein Messfleck mit dem Radius ry
ausgewertet (siehe Tabelle 5.2 in Abschnitt 5.2.1). Somit muss das Modell fir
AT(r, z,t) tber diese Kreisfliche gemittelt werden. Die einzige vom Radius
r abhangige Komponente in AT (r, z,t) ist D;(r), fiir diese ergibt sich mit
den Gleichungen (A.21) und (A.28)

™ 270
J [ Di(r') dgdr
DY =220 (A.29)
TM 2T

[ [ dedr!
00

_ 2RZRL/0 Jl(Rz RL/O) 1— Cr J0<x21) 32 7{70/ JO <R1T/> d7’/ ’
(R,'2+§/7«2)J0(Ri)2 (m) 1 ™M 5 T
R; Ry, )0
(A.30)
_ 2RiBuyo (B Rupo) | ¢ Jo(1) 2 Taro | (R rM)
— 5 5 — 2 r20 R UM )0
(Rl + }/; ) JO(R’L>2 o . 1 TM R'L To
R; Ry, )0
(A.31)

T Ji(Ri k) Jl(&%) LG Jo(1) ‘ (A.32)
n(REEYE) R\ () -1

Da R; = R;(Y,) ist, hingen die radialen Entwicklungskoeffizienten DM nur
noch von den unabhéngig bestimmten Parametern rg, r\v, 71, ¢, und der
Fit-Variablen Y, ab. Das Ergebnis aus Gleichung (A.32) fiir DM wird in
Abschnitt 5.1 und dem weiteren Verlauf dieser Arbeit verwendet.

Anmerkung 1: Fiir den Fall einer vollkommen homogenen Verteilung der
Laserenergie, d.h. ¢.(r) = 1 und r;, = ry bzw. ¢, = 0 und Ry, )y = 1 ergibt
sich fiir D;(r) aus Gleichung (A.28) der oft verwendete Zusammenhang nach
Cape und Lehman [116: Gl. (19)]
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(oideal _ 2R, J0<RZ’%> J1(R;)
D;(r) < = (87 + V) do(R (A.33)
(an  2Yido(Ri)

zTO

(Rf + Yr2> Jo(R;)

(A.34)

Anmerkung 2: Durch die Wahl von z; als Nullstelle von J; gilt an den
,Réandern® des Energieprofils

;qr(o) =—¢11(0)=0, (A.35)
aar%"('rL) = —Cp Jl(l'l) =0. (A36)

Das heifit, dass der Anschluss bei r = 0 stetig differenzierbar ist. Aulerdem
ist beim Fit der Messdaten des radialen Energieprofils (siche Abschnitt 4.4.3)
sichergestellt, dass es trotz eines kleineren Fit-Bereiches zu keinem Anstieg
bei r = r;, kommen kann.
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A.4 Beriicksichtigung von Interreflexionen

Bei der klassischen, direkten Messung des Emissionsgrades miissen Inter-
reflexionen zwischen der Probe und ihrer Umgebung beriicksichtigt wer-
den [64,71,72]. Ob Interreflexionen auch bei der dynamischen Emissions-
gradmessung beriicksichtigt werden miissen, wird im Folgenden iiber eine
Abschétzung der Raumwinkelverhéltnisse zwischen Probe und Ofen disku-
tiert.

Da das verwendete Strahlungsthermometer LP5-HS einen nur sehr geringen
Umfeld-Effekt besitzt (siehe Abschnitt 5.2.2.2), muss hier nur die Strahldichte
betrachtet werden, die von der Probe ausgeht bzw. reflektiert wird. Die
beobachtete Strahldichte ist somit

L=LP)+LW—=P)+ LP-W=P)+..., (A.37)

in Kapitel 6 berticksichtigt

wobei mit jeder Reflexion an der Probe (P) und der Wand (W) die Strahl-
dichte weiter abnimmt (siehe Abbildung A.1 (a)). Diese Verringerung der
Strahldichte liegt einerseits an einer teilweisen Absorption der Strahlung.
Anderseits nimmt die Probe gegeniiber einem Wandelement nur einen klei-
nen Raumwinkel ein, sodass nur ein geringer Anteil der Strahldichte der
Probe wieder zu dieser zurtick gestrahlt wird. Daher wird im Folgenden die
Grofle des nachsten, in Kapitel 6 vernachléssigten, Summanden abgeschéatzt,
also die Reflexion der Strahlung der Probe an der Ofenwand zuriick auf die
Probe.

Bestrahlungsstdrke aufgrund der zuriickreflektierten Proben-Strahlung
Geht man, wie in Kapitel 6, wieder von Lambert-Strahlern aus, ergibt sich
die zurtickreflektierte Strahldichte, wie schon in Abschnitt 6.1.3, aus den
jeweiligen Bestrahlungsstiarken Ey wie folgt (siehe Abbildung A.1 (a)). Dabei
ist die spektrale Strahldichte der Probe Ly o := €\ Ly s(T).

(1= cy) Bp

LY7WP = A.38

EP-WP /L§—>W AV (A.39)
(I —epw) EXY

Ly = : A.40

EP-W = / LF dor-w (A.41)
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Ofen

Abb. A.1: Skizzen zur Abschitzung der zur Probe zuriick-

(b)

reflektierten Strahlung

(a) Fiir ein Element der Ofenwand an der Position z resultiert aus der
Strahldichte der Probe die Bestrahlungsstirke EX~W(2), sodass
die diffuse Reflexion (Lambert-Strahler) zur Bestrahlungsstarke

E}\D%WHP auf der Probe fiihrt.

(b) Der projizierte Raumwinkel {2, (Rot) kann durch die ebene Fliche
der Probe 773 und deren Abstand R (Blau) angendhert werden.

(c) Der Raumwinkel, den die Probe gegeniiber einem Wandelement im
Abstand z aufspannt, wird iiber die Parallelprojektion (Blau) der
Probenfliche angendhert. Dabei wird der Raumwinkel gegeniiber
der Zentralprojektion (Rot) etwas iiberschétzt.

Ly

= Lyo .

® Ofenwand

(A.42)

Dabei ist (2, der projizierte Raumwinkel® (siehe Abschnitt 2.1.1) und (1—¢})
und (1 — 5‘/\7\,\,) sind die gerichtet-hemispharischen Reflexionsgrade von Probe
bzw. Wand. Da die Strahldichte der Probe hier als konstant angenommen
werden kann, ergibt sich aus den Gleichungen (A.40) bis (A.42) die an der
Wand reflektierte spektrale Strahldichte in Abhéngigkeit ihrer Hohe oberhalb

der Probe z

(1 =&y w) Lano 2,7V (2)

1) -

(A.43)

3 Genauer: der projizierte Raumwinkel der Empfangerfliche (2, 2. Da hier stets die

Bestrahlungsstarke diskutiert wird, wird auf die zusétzliche Indizierung verzichtet.
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Wegen der in Abbildung A.1 erkennbaren Zylindersymmetrie des Problems,
héngt der projizierte Raumwinkel der Probe gegentiber einem Fléchenele-
ment der Wand nur von dessen Abstand zur Probe z ab. Aus den Gleichun-
gen (A.39) und (A.43) ergibt sich schlieBlich bei der vorliegenden Geometrie

1 Al L QP‘)W
gpovor = [UZ 0w B BT gouery (A1)
1— L QP—)W 2
_0-awho, / () Rz Sdz 2. (A45)
7T O (RQ + 22)

Das Integral des projizierten Raumwinkels der Ofenwand gegeniiber der Pro-
be wurde bereits in Gleichung (6.23) in Abschnitt 6.1.3 durch die Integration
langs der Ofenwand substituiert. Fiir diese Abschiatzung muss folglich noch
der projizierte Raumwinkel der Probe gegeniiber einem Flachenelement der
Wand 257V (z) abgeschétat werden.

Einschub: Projizierter Raumwinkel Wie mit Hilfe von Abbildung A.1
deutlich wird, kann der projizierte Raumwinkel der Probe, bei der vorlie-
genden Geometrie, nicht so einfach berechnet werden. Er wird daher im
nichsten Absatz iiber die Fliache eines projizierten Kreises abgeschétzt. Hier
soll demonstriert werden, dass bei den hier typischen GroBenordnungen der
Fehler bei dieser Abschatzung nicht sehr grof3 ist.

Geht man von einer Probe mit dem Radius rp aus, die sich im Abstand
R (Radius der Ofenwand) senkrecht tiber einer Fliache befindet (siehe Ab-
bildung A.1 (b)), so ergibt sich der projizierte Raumwinkel der Probe aus
(siche auch [11: Gl. A4.9])

(2, (Probe, ) = 27'[/8 ) cos(9)dv (2 (A.46)
0
=5 (1 —cos(2w)) (2, (A.47)
l tan(w) = rp/R = 5mm/15,8 mm
~ 0,286 sr . (A.48)

Vernachléassigt man die Projektion der einzelnen Flachenelemente bei der
Integration bis zum halben Offnungswinkel w, ergibt sich der vom Zahlenwert
groffere Raumwinkel der Probe
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Q(Probe, ) = 2 / sin(9)dd 2 (A.49)
0

=27 (1 — cos(w)) (2, (A.50)

~ 0,203 51 . (A.51)

Da der Raumwinkel auch tiber die Teilfliche einer Kugel A. und deren
Radius r definiert ist, kann der Raumwinkel der Probe auch iiber deren
ebene Kreisflache approximiert werden (sieche Abbildung A.1 (b))

A
2(Probe, ) = — {2 , (A.52)
r
A robe 7TT2
~ 1;%2 2 = }TZP 2, (A.53)
~ 0,315sr . (A.54)

Fir beide Naherungen des projizierten Raumwinkels gilt offensichtlich, dass
sie diesen fiir kleinere Offnungswinkel besser approximieren. Fiir die hier
untersuchten typischen Gréfien (rp und R) wird der projizierte Raumwinkel
durch die Approxiamtion des Raumwinkels mit der ebenen Kreisfliche
um etwa 10 % tberschatzt. Es lasst sich allgemein zeigen, dass fiir eine
Kreisscheibe endlicher Grofie stets

A robe
2,(Probe, ) < 2(Probe, ) < 1;%2]3 (A.55)
gilt.* Fiir die Abschitzung des projizierten Raumwinkels der Probe entlang
der Ofenwand muss der iiber die ebene Flache abgeschatzte Raumwinkel
noch mit cos(?) multipliziert werden, sodass ein mittlerer Projektionswinkel
beriicksichtigt wird. Im eben betrachteten Beispiel ist cos(d) = 1.

Abschitzung des projizierten Raumwinkels der Probe Aus den Uberle-

gungen des vorherigen Absatzes folgt fiir den noch zu berechnenden Raum-
winkel aus Gleichung (A.44)

) cos(¥(z)) , (A.56)

4 Fur den Nachweis der zweite Ungleichung muss die Flédche der Kugelkalotte A. durch
die GroBen der Probengeometrie ausgedriickt werden (siehe Abbildung A.1 (b)). Es

ergibt sich A, = 27 (r% + R? — R\ri + R2>.
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wobei A, die projizierte Flache der Probe und z die Entfernung der proji-

zierten Fléche ist (siche Abbildung A.1 (c)).

Die projizierte Kreisfliche der Probe ergibt sich streng genommen aus
einer vom jeweiligen Fulpunkt ausgehenden Zentralprojektion. Dies fiihrt zu
einer Ellipse, deren Mittelpunkt jedoch nicht auf der Projektionsachse des
Kreismittelpunktes liegt [220: Kap. 13.4]. Daher wird vereinfacht von einer
Parallelprojektion der Probenfliche ausgegangen (siche Abbildung A.1 (c)).
Diese Ellipse tiberschatzt etwas die Flache der eigentlichen Zentralprojektion,
was wiederum zu einem etwas tiberschétzten Raumwinkel fiihrt.

Mit den in Abbildung A.1 (c) skizzierten GroBen ergibt sich fir die
Ellipsenflache und die Entfernung

A, S mrp rpcos(yp) (A.57)

r=VR>+ 22 —rpsin(yp) . (A.58)

Mit den Winkelbeziehungen cos(¢) = sin(y) und tan(yp) = R/z folgt

207V (2) < 7trd cos(ip) sin(yp) ) (A.59)
@ = (\/ R+ 22 —rp sin(gp))
_ mrp Rz (A.60)

5 -
(TPR—Z\/my/lﬁ-gj)

Daraus ergibt sich mit Gleichung (A.44) die Bestrahlungsstérke auf der Probe,
die aus der Riickreflexion der Strahldichte der Probe an den Ofenwénden

resultiert
H
EY—W=P <o —cl w)/ mrp Rz R*z 1
~ , N2 (p2 1 .22
Lo £2 , (rPR_Z/—RQ_i_ZQ /1"’1;2) (R? + 22)

(A.61)

Die numerische Losung dieses Integrals mit den in Abschnitt 6.2 ermittelten
Werten (5‘/\,\7\/ =0,8; rp = 5mm; R = 158mm; H = 200 mm) ergibt

P—-W—P
E)\

= <0,02. A.62
Lyo$20 ™ ( )

Da es sich bereits bei Gleichung (A.61) um eine Abschatzung handelt, werden
die Unsicherheiten der einzelnen Werte hier vernachlassigt.
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Diskussion Das Ergebnis in Gleichung (A.62) zeigt zum einen, dass nach
Gleichung (A.38) fiir die zuriickreflektierte Strahlung der Probe gilt

LYW <0,006 (1 —€)) Ly (A.63)

das heifit, weniger als 6 %o der urspriinglichen Temperaturstrahlung der
Probe Lyo = £\ L, s(T) werden wieder von der Probe zum Detektor re-
flektiert. Je nach Emissions- bzw. Reflexionsgrad kann dieser Anteil noch
deutlich geringer ausfallen, zumal hier eine Abschitzung der oberen Grenze
vorgenommen wurde.

Zum anderen kann die Bestrahlungsstirke nach Gleichung (A.62) mit der
Bestrahlungsstérke im Zentrum der Probe aufgrund der heiflen Ofenwénde
nach den Gleichungen (6.39) und (6.41) verglichen werden. Da die Tempe-
raturen der Probe T und die tiber das Thermoelement im Zentrum des
Ofens ermittelte Temperatur Trg konstruktionsbedingt gut tibereinstimmen
(sieche Abbildung 6.2), gilt auch Ly s(7p) ~ Ly s(Trg). Somit ergibt sich
im Vergleich der beiden Bestrahlungsstérken, mit den Werten von Ew(Trg)
aus Abbildung 6.6 fiir Trg = (750...1500)°C und &, w = 0,8 £ 0,2 (siehe
Gleichung (6.29))

E/I\’—>W—>P < 0,02 8‘/\ LA,S(TO) Q() (A 64)
EV=P(Trg) = me) wEw(Tre) Ly s(Tre) 20 .
J Ly s(Ty) = Ly, s(Trg)
|
. 0,02} (A65)

(1,5+£0,6)...(1,8+06)

Die in Kapitel 6 nicht beriicksichtigte Riickreflexion der Probenstrahlung
macht demnach weniger als 10 % der Unsicherheit bei der Bestimmung der
Bestrahlungsstérke aufgrund der Ofenwénden aus. Zum einen wurde hier der
Raumwinkel der Probe und somit auch die zurtickreflektierte Strahlung der
Probe bewusst tiberschétzt, zum anderen reduziert sich der Anteil der Probe
mit sinkendem Emissionsgrad weiter, sodass in der Praxis noch deutlich
geringere Anteile zu erwarten sind. Somit kann sie bei der Berechnung des
Emissionsgrades vernachlassigt werden.

Zusammengefasst ergibt sich zum Beispiel fiir eine sandgestrahlte Wolfram-
Probe (siehe Abschnitt 8.2) mit einem Emissionsgrad von €\ & 0,7 bei der
Temperatur Ty ~ Trg = 1000°C eine durch das Strahlungsthermometer
beobachtete Strahldichte von (siche Gleichungen (6.11) und (A.37))
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Ly =tipsp |[L5 + LV7F + LP2V2P 4] (A.66)
berticksichtigt
Tips, ¥ el (me)e wEW 0,02(1-e))el /m
L)\ + 1 1 1
b 2 (0,932 % 0,003)[0,7 + (0,16 £ 0,05) + 0,0013 + ... | .
Ly s(Tp)

in Kapitel 6 beriicksichtigt

(A.67)

Dabei ist TIL‘P57F der Transmissionsgrad des Fensters, durch das die Probe be-
obachtet wird (siehe Abschnitt 6.2.3). Die inhomogene Temperaturverteilung
des Ofens und seine nur naherungsweise bekannten Materialeigenschaften
fithren zu einer, im Vergleich zur klassischen Emissionsgradmessung [64,69],
groflen Unsicherheit der Strahlungskorrektur. Diese schliefit auch Korrek-
turen hoherer Ordnung, wie Interreflexionen oder eventuelle Streuungen
am oberen Fenster mit ein, sodass diese in Kapitel 6 nicht gesondert be-
riicksichtigt werden miissen. Durch die Kombination radiometrischer und
kalorimetrischer Messungen bei der dynamischen Emissionsgradmessung
konnen hierbei trotzdem vergleichbare Unsicherheiten fiir den Emissionsgrad
erzielt werden (siehe Kapitel 8).
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