Kurzfassung

Seit einigen Jahren wird am Institut fiir Experimentalphysik der TU-
Graz ein Pulsheizexperiment - auch “Drahtexplosion® genannt - durchgefiihrt,
um thermophysikalische Daten von Metalldréhten zu bestimmen. Die dabei
wichtige Temperaturmessung ist nur mittels Pyrometrie moglich.

FEine wesentliche Gréfle der Pyrometrie ist der Emissionsgrad. Um diesen
direkt messen zu konnen, wurde ein us-DOAP, ein Polarimeter, das ohne
bewegliche Teile arbeitet, in den Versuchsaufbau integriert.

Das Ziel der Mehrwellenléngenpyrometrie ist es, auch ohne Kenntnis des
Emissionsgrades genaue Temperaturmessungen durchfithren zu kénnen. Da-
zu werden in dieser Arbeit einige Methoden beschrieben.

Mittels simultaner Messung von zwei Pyrometern wéihrend einer Drahtex-
plosion werden aus dem gemessenen Emissionsgradverlauf bei 684.5 nm die
Verldufe bei 902nm und 1570 nm berechnet. Die untersuchten Materialien
sind Eisen, Molybd&n und Vanadium.

Abstract

At the Intstitute of Experimental Physics of TU-Graz an ohmic pulse-
heating experiment is used to obtain thermophysical data of metals and
alloys at elevated temperatures up to the liquid phase. The temperature-
measurement is performed through pyrometry, with the main difficulty of
the unknown emissivity. To encounter this problem, a us-DOAP (Division
of Amplitude Photopolarimeter) has been introduced to measure emissivity
directly. An other possibility is multi-wavelength pyrometry.

The present work explains some of these methods used to obtain true tem-
peratures without knowledge about specimen surface using simultaneous
radiation measurements at diffenent wavelengths.

Direct measurements at a wavelength of 684.5nm are used to calculate
emissivity-values and -changes with temperature at 902nm and 1570 nm
for the elements iron, molybdenum and vanadium.
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1 Einleitung

1.1 Institut fiir Experimentalphysik

Die ,,Geschichtliche Entwicklung des Experimentes in Graz* wird detailiert
beschrieben in [1]. Diese Ausfithrungen mochte ich nur kurz zusammenfas-
sen:

,Im Rahmen seiner Diplomarbeit [2] baute Gallob 1979 aus Teilen, die Prof.
Jager aus Kiel mitbrachte, einen schnellen Entladekreis. Die typische Ex-
perimentdauer betrug bei dieser Anlage etwa 4 us. Im Rahmen seiner Dis-
sertation [3] baute Gallob ein Pyrometer, welches bei zwei Wellenldngen
(700 nm bzw. 800 nm) arbeitete!. Mit dieser Anordnung wurde versucht,
das Problem, das durch das fehlende Wissen iiber den Emissionskoeffizien-
ten auftritt, zu umgehen. Um die Stabilitdt der Drahtprobe bis zum Ver-
dampfen des Metalls zu erhohen und Entladungen zu vermeiden, konstru-
ierte Pottlacher [4] ein Hochdruck - Entladegefé, welches von der Firma
VEW in Kapfenberg gefertigt wurde. Um groflere Messgenauigkeit zu erzie-
len konstruierte Kaschnitz im Rahmen seiner Dissertation [5] einen neuen
Entladekreis mit einer Kapazitdt der Kondensatoren von 500 pF'. Um eine
schnellere und genauere Expansonsmessung zu ermdoglichen baute Nussbau-
mer 1993 im Rahmen seiner Diplomarbeit [6] eine Ansteuerung, um Teile
eines CCD - Chips in kurzen Zeitabstéinden zu belichten und danach aus-
zulesen. Die Datenerfassung mittels Speicheroszilloskop wurde 1997 durch
zwei Transientenrecorderboards (je zwei Kanile, 10 MHz Bandbreite, 12 Bit
Speichertiefe) ersetzt.“(aus [1]). Um den Emissionskoeffizienten auf experi-
mentelle Weise zu erhalten, wurde von Seifter [1] ein Laserpolarimeter in
den Versuchsaufbau integriert. Im Jahr 2000 konnte ein Warmestromdiffe-
renz - Kalorimeter (Netzsch DSC 404) angeschafft werden, die von Wilthan
[7] aufgebaut wurde und zur Zeit betreut wird.

Dieser Aufbau, der jetzt zur , Arbeitsgruppe fiir Subsecond - Thermophy-
sik“ gehort, ist also ein sehr bewédhrtes Experiment, das ich in dieser Arbeit
benutzen werde?, um Emissionsgradverliufe bei verschiedenen Wellenlingen
zu berechnen.

! Aber nicht als Zweifarb-Pyrometer, sondern wie zwei eigenstéindige Pyrometer.
2In Gedanken an meine Vorginger sollte ich besser schreiben: benutzen darf.



1.2 Mehrwellenlingenpyrometrie

Aus der Bedienungsanleitung [8] eines Pyrometers, das in seiner Art Stell-
vertreter ist fiir viele Pyrometer, wie sie in der Industrie verwendet wer-
den, entnehme ich als kurze Einleitung: ,,Jeder Korper sendet eine seiner
Oberflachentemperatur entsprechende Menge infraroter Strahlung aus. Die
Intensitédt der infraroten Strahlung &ndert sich abhéngig von der Objekttem-
peratur. Die ausgesendete (emittierte) Strahlung liegt je nach Material- und
Oberfliacheneigenschaften in einem Wellenldngenbereich von ca. 1...20 pm.
Die Intensitét der Infrarotstrahlung (, Warmestrahlung®) ist materialabhén-
gig. Fiir viele Stoffe ist diese materialabhéngige Konstante bekannt. Sie wird
als ,Emissionsgrad* bezeichnet.

Infrarot-Thermometer sind optoelektronische Sensoren. Diese Sensoren sind
in der Lage, ,,Warmestrahlung® zu empfangen. Infrarot-Thermometer be-
stehen aus einer Linse, einem Spektralfilter, einem Sensor und einer elektro-
nischen Signalverarbeitungseinheit.

Das Spektralfilter hat die Aufgabe, den interessierenden Wellenléngenbe-
reich zu selektieren. Der Sensor wandelt die Infrarotstrahlung in elektrische
Parameter um. Die nachgeschaltete Elektronik erzeugt auswertbare elektri-
sche Signale. Da die Intensitidt der ausgestrahlten Infrarotstrahlung mate-
rialabhingig ist, kann der typische Emissionsgrad des Materials am Mess-
wertaufnehmer eingestellt werden.

Der grofite Vorteil der Infrarot-Thermometer ist die beriihrungslose Mes-
sung. Dadurch ist die Oberflichentemperatur sich bewegender oder schwer
zu erreichender Messobjekte problemlos messbar.

Eine Grenze fiir den Einsatz von Infrarot-Thermometern besteht dort, wo
das Messobjekt teilweise verdeckt wird. Das ist bei Fertigungsprozessen mit
starker Staub- oder Nebelbildung fast immer der Fall.

FEine weitere Grenze stellen Messobjekte dar, die das ,,Sichtfeld“ eines Infra-
rot-Thermometers nicht vollstindig ausfiillen. Die Messung der Temperatur
eines Drahtes ist mit einfachen Infrarot-Thermometern nicht moglich.“ [§]
Die Pyrometer am Institut sind gerade fiir Messungen an Drahten gebaut
worden. Und sie als einfach zu bezeichnen, wére beinahe eine Beleidigung.

Schon in dieser kurzen Beschreibung stéfit man auf ein grosses Pro-
blem der Temperaturmessung durch Pyrometerie: den Emissionsgrad. Ist der
Emissionsgrad der untersuchten Oberfliche unbekannt, so liefert die einfache
Pyrometrie keine guten Temperaturwerte. Um dieses Problem zu beseitigen,
wurden verschiedenste Verfahren entwickelt. Eines davon ist die Mehrwel-
lenldngenpyrometrie.

Das oben beschriebene Pyrometer arbeitet bei zwei Wellenldngen und wir
lesen weiter im Text: ,, Zweifarb-Infrarot-Thermometer ermoglichen die ge-
naue Temperaturmessung auch unter folgenden Bedingungen:

e Das Messfeld ist teilweise verdeckt oder abgeschattet.



e Der zu messende Bereich ist kleiner als das vom Sensor erfasste Mess-
feld.

e Die Emissionswerte sind niedrig und/oder variieren (mit gleichem Fak-
tor) fiir beide Wellenléngenbereiche.

Zweifarb-Infrarot-Thermometer (auch Quotienten-Pyrometer genannt) er-
moglichen genaue und reproduzierbare Temperaturmessungen, die unabhén-
gig von der absolut ausgestrahlten Warmeenergie des Messobjekts sind.
Das Zweifarb-Thermometer ermittelt die Temperatur aus dem Verhiltnis
der in jeweils zwei Wellenléngenbereichen ausgestrahlten Energiemenge.
Von groflem Vorteil ist auflerdem, dass ein Zweifarb-Thermometer hinsicht-
lich seiner Montage weitgehend unkritisch hinsichtlich der tatséichlichen Mess-
fleckgroBe und Messentfernung ist.“ [8]

Die Verwendung von Quotientenpyrometern kénnte man als klassische Mehr-
wellenldngenpyrometrie bezeichnen. Es gibt aber noch viele weitere Metho-
den, um aus der Messung bei verschiedenen Wellenldngen Information zu
gewinnen. Sie sollen nun kurz beschrieben werden.

1.2.1 Quotientenpyrometer

Die auftauchenden Formeln werden beschrieben im Abschnitt Grundlagen.
Die Begriindung ihrer expliziten Form ist an dieser Stelle zum Versténdnis
der Methoden nicht notwendig.

Die Strahldichte L einer Oberfléiche ergibt sich aus:
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Mit e()\) = spektraler Emissionsgrad, ¢; = (3, 7415 £ 0,0003) - 10712 Wem?,
co = (1,43879 +0,00019) cmK, A = Wellenléinge, T' = Temperatur.

Nun bildet man den Quotienten () aus zwei Strahldichten bei verschiedenen
Wellenldngen A\; und As:
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Trifftt man nun die Annahme, dass e fiir beide Wellenldngen gleich ist, so
kann man kiirzen und es bleibt nur mehr ein Ausdruck abhingig von der
Temperatur iibrig, @ = Q(T'). Diese Abhéngigkeit kann man zum Beispiel
aus einer Kalibration am Schwarzkorper erhalten. Nun kann man Tempera-
turen messen, ohne den Emissionsgrad € zu kennen.

Dass es aber auch nicht so leicht ist, zeigen folgende Uberlegungen: Der
Emissionsgrad ist nicht immer fiir alle Wellenldngen gleich! Damit er aber
moglichst gleich wird, sollten die beiden gemessenen Wellenldngen méglichst
nahe beieinander liegen. Liegen sie aber zu eng, so wird die Abhingigkeit



von T immer kleiner, und eine kleine Messunsicherheit in @ ergibt starke
Unsicherheiten in der berechneten Temperatur.

Derartige Pyrometer bewéhren sich also bei Messungen an Materialien, de-
ren Emissionsgrad nicht stark von der Wellenldnge abhéngt, im Speziellen
also Graue Koérper. Andert sich der Emissionsgrad mit der Wellenlénge, so
mach man folgenden Fehler (siehe [9]):

AQ e
Qe

(3)

1.2.2 Annahmen iiber den e-Verlauf

Es wird mit mehreren Pyrometern bei verschiedenen Wellenldngen gemessen.
Benutzt man die Wiensche Ndherung (siehe Grundlagen, Gleichung 23), so
erhélt man jedes Pyrometersignal S; aus:

S; = kiei)\f’exp (— )\CfT) . (4)
Dabei ist ¢; der Emissionsgrad bei der jeweiligen Wellenldnge A; und k; eine
Kalibrationskonstante, die fiir jedes Pyrometer vorher, etwa durch Kalibra-
tion am Schwarzkorper, bestimmt werden muss.

Bei n Pyrometern erhélt man also n Gleichungen mit n+1 Unbekannten.
Trifft man nun Annahmen iiber den Verlauf der n Emissionsgrade, die hochs-
tens n-1 Parameter enthalten, etwa € als Polynom vom Grad m < n — 2
darzustellen

j=m
€N = a;- A, (5)
j=0

so ist das Gleichungssystem wieder losbar®. Eine Aussage, wie genau das Er-
gebnis ist, ist allerdings nicht moéglich. Selbst wenn die eigentliche Messung
absolut fehlerfrei ist, so ergeben sich Fehler in der Berechnung der Tempera-
tur aus dem Unterschied zwischen angenommenem und wahrem e-Verlauf.
Ohne jedes ,,Vorwissen“ iiber € sind die Ergebnisse dieser Methode schlech-
ter als Ergebnisse ,einfacher* Pyrometer (siche [10], [11] und [12]).
Dennoch lassen sich aus Messungen bei mehreren Wellenléngen brauchbare
Aussagen gewinnen, wie die folgenden Methoden zeigen.

1.2.3 ,,Intervall moéglicher Temperaturen*

Wieder wird mit n Pyrometern gemessen und man erhélt n Gleichungen
vom Typ (4). Wiirde man die Temperatur kennen, so kénnte man die ¢;
berechnen. Macht man dies mit einer Reihe hypothetischer Temperaturen,
so erhélt man mehrere e-Verldufe (sieche Abbildung 1).

3Genaugenommen logarithmiert man alle Gleichungen, um sich von den Exponential-
funktionen zu befreien und macht dann Annahmen iiber den Logarithmus des e-Verlaufs.
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Abbildung 1: Erlaubte Losungen zur Mehrwellenmessung.

Von diesen Losungen kann man alle ausschlieflen, bei denen sich ein Emissi-
onsgrad grofler als eins oder kleiner als null ergibt, oder auch 0.02 < € < 0.99.
Wie aus der Abbildung zu sehen ist, kennt man nun eine obere und eine un-
tere Grenztemperatur - ein ,, Intervall moglicher Temperaturen®. Dieses wird
um so schméler - die Aussage umso genauer - , je mehr sich € mit der Wel-
lenldange dndert. Es wiirde bei dieser Methode also Sinn machen, bei den
Wellenldngen zu messen, bei denen die Wellenlédngenabhéngigkeit von € am
grofiten ist [12].

Diese Methode liefert auch Aussagen, wie genau ein Ergebnis ist, oder bes-
ser: sie liefert Fehlergrenzen.

1.2.4 ,,Zero-Wavelength-Extrapolation*

Wird ein klassisches Einwellenldngenpyrometer am Schwarzkorper kalibriert,
so misst man damit spéater reale Kérper mit Emissionsgrad ~ 1 richtig und
bei anderen Korpern misst man eine hypothetische Strahlungstemperatur
T,.. Der Zusammenhang lautet:

1 1 A

— = — — —I[ne. 6

Tr T (6] ( )
Mit T der (wahren) Temperatur, und € dem Emissionsgrad.
Da € zwischen null und eins liegt, ist die gemessene Strahlungstemperatur
stets kleiner als die wahre Temperatur. Der zweite Term auf der rechten



Seite zeigt den ,,Emissionsgradfehler®. Man erkennt, dass dieser Fehler mit
kleineren Wellenléngen immer kleiner wird [13].

Hier 148t sich die Mehrwellenléingenpyrometrie praktisch einsetzen: Aus den
gemessenen Strahlungstemperaturen bei verschiedenen Wellenldngen berech-
net man einen Extrapolationswert fiir A = 0. Dieser entspricht der wahren
Temperatur der Probe.

Diese Methode bietet eine einfache und transparente Moglichkeit, durch
Mehrwellenléngenpyrometrie die wahre Temperatur zu bestimmen. Die Ge-
nauigkeit ist nicht schlechter als bei den Methoden mit gréflerem mathema-
tischen Aufwand [14].



1.3 ,,High-Speed Pyrometry*

Ernste Forschung auf dem Gebiet der High-Speed Pyrometrie begann in den
frithen Sechzigerjahren. Am NIST begann die Entwicklung eines Millisekun-
den-Pyrometers 1963.

Eine grundlegende Forderung in der High-Speed Pyrometrie ist die Verfiighar-
keit von gentigend Photonen. Dies wird einerseits erreicht durch grofle Linsen
mit geringer Brennweite, die viel Licht einsammeln, und andererseits durch
qualitativ hochwertige optische Bauteile, die wenig Verluste bei der Trans-
mission verursachen.

Die ersten Hochgeschwindigkeitspyrometer benutzten Photomultiplier. Vor-
teile in Herstellung und Operationscharakteristik, wie Stabilitdt, Linearitét,
Signal/Rausch-Verhéltnis, machten ab 1970 die Siliziumdioden zum bevor-
zugten Detektor. Diese arbeiten im Wellenldngenbereich 500 nm - 1000 nm
(bevorzugt ~900 nm).

Wenn {iiber einen groflen Temperaturbereich gemessen wird, so dndert sich
das Spannungssignal um mehrere Groéflenordnungen. Um dies in einem Ex-
periment abdecken zu konnen, wurden am NIST drei Verstdrker in Serie
geschaltet, die sich bei Erreichen eines bestimmten Spannungssignales selbst
ausklinken. Am IMGC (Istituto di Metrologia ,,G. Colonnetti*) wird die pro-
grammierbare Verstiarkung (1, 2, 5, ..., 1000) mit einer geeigneten Software
gesteuert.

Um optimale Arbeitsweise zu erreichen, ist nicht nur ein gutes Pyrometer,
sondern auch die richtige Datenverarbeitung notwendig. Die verwendeten
Instrumente arbeiten iiblicherweise mit 12- bis 16-bit Speichertiefe, bei ei-
ner Bandbreite von 10 kHz bis 10 MHz. Entweder als eigenes Gerit, oder
als Karten fiir PCs.

Es ist zu erwarten, dass sich die intensive Forschung im Bereich der Opto-
elektronik positiv auf die High-Speed Pyrometrie auswirkt. Beispielsweise
konnten Arraydetektoren Anwendung finden zur Messung bei einer grofien
Zahl verschiedener Wellenléngen oder um ganze Bereiche einer Oberflache,
deren Temperatur sich zeitlich d&ndert, abzubilden. Neue empfindlichere De-
tektoren kénnten die High-Speed Pyrometrie ausdehnen auf Temperaturen
unterhalb 1000 K.

FEin noch zu l6sendes Problem ist das fehlende Wissen iiber den Emissions-
grades. Zur Zeit scheint es, als ob monochromatische Pyrometrie mit simul-
taner Messung des Emissionsgrades die beste Methode sei, genaue Tempe-
raturen zu bestimmen (nach [15]).

10



2 Grundlagen

2.1 ,,Temperaturstrahlung*

Jeder Korper der eine Temperatur oberhalb des absoluten Nullpunktes be-
sitzt, emittiert Energie in Form elektromagnetischer Strahlung. ,Der als
Emission bezeichnete Akt der Strahlungsentstehung findet in materiellen
Volumenelementen statt und entzieht sich im allgemeinen der Beobach-
tung.“[16]

Ein eher populistischer Einschub: Keiner wiirde bezweifeln, dass eine hei-
Be Herdplatte Energie abstrahlt. Sitzt man aber vor einer kalten Wand, so
hat man eher das Gefiihl, dass diese Wand Energie ,,absaugt“. Tatséchlich
strahlt aber auch diese Wand Energie ab. Befindet sich allerdings die Umge-
bung vor der Wand auf hoherer Temperatur, so strahlt diese mehr Energie
ab und es entsteht ein Energietransport von der Umgebung zur kalten Wand.
,Die von der Oberfliche eines Temperaturstrahlers in der Zeiteinheit ausge-
strahlte Energie heifit Strahlungsfluss oder Strahlungsleistung und wird mit
® bezeichnet, ihre Einheit ist W.“[16]

Ist man aber an der Strahlungsleistung eines Flidchenelementes dA dieses
Temperaturstrahlers interessiert, die unter einem bestimmten Winkel 6 zur
Flachennormalen in einen Raumwinkel €2 abgestrahlt wird, so erhélt man
die Strahldichte L. Sie ist die Grofle, die integriert iiber alle Raumwinkel und
alle Winkel zur Flichennormalen die Strahlungsleistung ergibt, also:

d?® = L -dA - cosh - AQ (7)

Die Einheit der Strahlungsleistung ist W/m?.

Die spektrale Strahldichte Ly entspricht der Strahldichte bei einer bestimm-
ten Wellenldnge A. Integriert {iber alle Wellenléngen ergibt sich wieder die
Strahldichte:

L:/L,\-d)\ (8)
0

Die spektrale Strahldichte ist die Gréfle, die in dieser Arbeit mit Pyrome-
tern gemessen werden soll. Die Selektion einer bestimmten Wellenlinge? ge-
schieht durch dielektrische Filter. Damit sind einige Schwierigkeiten verbun-
den, deren Behandlung uns bereits mitten in die Pyrometrie leiten wiirde.
Ich mochte aber zuerst noch einige weitere Grundlagen abhandeln, bevor
wir uns diesem zentralen Thema widmen.

‘Die Pyrometer am Institut arbeiten bei den Wellenlingen 650nm, 902nm und
1570 nm.
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2.2 Strahlung des Schwarzen Korpers

Auch diesen Abschnitt mochte ich mit einem populistischen Beispiel begin-
nen: Es handelt sich dabei um einen Freihandversuch, den ich immer wieder
zeige, wenn ich zum Thema meiner Arbeit gefragt werde. Man stelle sich
eine neue beschichtete Pfanne vor, die unten blank spiegelnd ist und oben
eine schwarze Oberflache hat. Diese Pfanne wird nun aufgeheizt. Unter der
Annahme, dass nach gewisser Zeit die ganze Pfanne oben und unten die glei-
che Temperatur hat, wird nun die zarte Gesichtshaut als Strahlungsdetektor
verwendet. Eindrucksvoll stellt man fest, dass man die heifle Pfanne mit der
blanken Oberfliche bedenklich nahe ans Gesicht halten muss, bis man die
Wairmestrahlung spiirt, wihrend man an der beschichteten Oberfléiche die
Strahlung wahrnimmt, wie man es von einer heiflen Pfanne erwarten wiirde.
Es gibt also Oberflachen, die bei der gleichen Temperatur mehr Strahlung
emittieren als andere. Der (hypothetische) Korper, der bei einer Temperatur
die meiste Strahlung emittiert, wird Schwarzer Kérper genannt. Am néchs-
ten kommen diesem Korper die sogenannten Hohlraumstrahler. Sie bestehen
aus einem Kasten mit strahlungsundurchlissigen Wénden, aus dem durch
ein Loch Hohlraumstrahlung austreten kann.

2.2.1 Kirchhoffsche Gesetze

Zur Strahlung der Schwarzen Koérper hat Kirchhoff [17] wichtige Gesetze
aufgestellt. Beispielsweise héngt die spektrale Strahldichte eines Schwarzen
Korpers nicht von der Beschaffenheit der Winde ab. Ein Gedankenexpe-
riment liefert den Beweis: Wiirde sich die Strahldichte je nach Wandma-
terial &ndern, so konnte man zwei Schwarze Korper gleicher Temperatur
gegeniiberstellen, und aus dem einen wiirde mehr Strahlung emittiert wer-
den als aus dem anderen. Es wiirde also ein Energietransport entstehen, der
den einen Schwarzen Korper aufheizen, und den anderen abkiihlen wiirde,
was aber dem zweiten Hauptsatz der Wiirmelehre widerspricht?.

Trifft nun eine bestimmte spektrale Strahldichte Ly g (S fiir Schwarzkorper)
auf eine Wand, so wird der Bruchteil a()\) absorbiert und der Bruchteil p(\)
reflektiert. a(A) und p(\) heiBen spektraler Absorptionsgrad und spektraler
Reflexionsgrad. Da die Wand als lichtundurchléssig vorausgesetzt wird gilt:

a(\) + p(\) = 1. 9)

Zur Erhaltung des Gleichgewichts im Hohlraum, muss die absorbierte Ener-
gie von der Wand wieder als Warmestrahlung emittiert werden. Die der
auftreffenden Strahldichte entgegengerichtete ist also:

LA()H T) = a()‘) ’ LA,S()H T) (10)

Eine mégliche Formulierung dieses 2. Hauptsatzes: Wirme fliet von selbst nur vom
warmeren zum kalteren Korper und niemals umgekehrt.
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Dies ist der zweite Kirchhoffsche Satz. Da « immer kleiner als eins ist, emit-
tieren reale Oberflichen stets weniger Strahlung als ein Schwarzer Korper
gleicher Temperatur. Fithrt man folgend dieser Uberlegung noch den spek-
tralen Emissionsgrad e(\) ein:

e(A) = a()N) (11)
so erhalt man den Kirchhoffschen Satz in der Form:
L)x()‘a T) = E()‘) ’ L)\,S()‘a T) (12)

(nach [16]). Dieser Emissionsgrad oder auch Emissionskoeffizient ist integra-
ler Bestandteil dieser Arbeit.

2.2.2 Wiensches Verschiebungsgesetz

,Die spektrale Strahldichte des Schwarzen Korpers war bei Kirchhoff eine
noch unbekannte Funktion von Temperatur und Wellenlénge. Einen Schritt
weiter fiihrte ein Gedankenversuch von W. Wien [18] (1893). Er betrach-
tete einen Hohlraum, der von nicht absorbierenden, diffus reflektierenden
Wiénden und der Oberflidche eines beweglichen Kolbens mit absolut spiegeln-
der Kolbenfliche umgeben war. Die in diesem Raum enthaltene Schwarze
Strahlung kann durch Bewegung des Kolbens adiabatisch komprimiert oder
dilatiert werden, ohne ihren Charakter als Schwarze Strahlung zu verlieren.
Da Absorptionen und Emissionen nicht vorkommen, lassen sich die Farb-
und Energieinderungen berechnen, die an den monochromatischen Strah-
lenbiindeln bei der Reflexion am bewegten Spiegel unter Beriicksichtigung
des Dopplereffekts und des Strahlungsdrucks auftreten. Die Rechnung liefert
fiir die spektrale Strahldichte

2
Lys(\T) = Ag—QO F (%) . (13)
¢ bedeutet die Lichtgeschwindigeit und 2y die Raumwinkelkonstante vom
Zahlenwert 1 sr.

Das ,,Wiensche Verschiebungsgesetz“ fithrt die spektrale Strahldichte des
Schwarzen Korpers auf eine unbekannte Funktion F einer einzigen Verdnder-
lichen F' (’\TT) zuriick.

Aus Gl. (13) lassen sich eine Reihe wichtiger Folgerungen ziehen. Da Ly g(\, T)
flir A = 0 und fiir A = oo verschwindet, muss die spektrale Strahldich-

te fiir jede Temperatur T ein Maximum haben, das sich errechnet aus
%L,\S()\,T) = 0 oder aus

E.F/(£>_5.F(£)_o. (14)

C C C
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Die Losung dieser Gleichung fiihrt auf einen konstanten Wert fiir ’\TT Fiir die
zum Maximum der spektralen Strahldichte geh6rende Wellenldnge A = Ay,
gilt die Beziehung

Am - T = b = konst. (15)

Diese Wellenlénge verschiebt sich bei Temperaturerh6hung nach kiirzeren
Wellenléingen. Das Strahldichtemaximum selbst ist proportional zu 7° ent-
sprechend der Beziehung

2

c b
Lys(Om, T) = o F <E) -T5. (16)

... Die Integration der Gl. (13) nach A liefert, wenn man noch die Variable
x = ¥ einfithrt, das Stefan-Boltzmannsche Gesetz.“[16]

c2 0

o OOF
MS(T)Zw-Qo-/L,\,S()\,T)'d)\ZE-/ @) g = o T, (17)
0 0

Mit M der spezifischen Ausstrahlung und o der Stefan-Boltzmann Konstan-
te.

2.2.3 Plancksches Strahlungsgesetz

Die Ausfiihrungen in diesen Abschnitten sind nicht unbedingt notwendig
zum Versténdnis dieser Arbeit. Sie sollen vielmehr den geschichtlichen Ge-
halt hinter diesen Formeln zum Ausdruck bringen. Wir fahren also fort:
,Um den expliziten Ausdruck der Funktion F im Wienschen Verschiebungs-
gesetz iibereinstimmend mit den Beobachtungen angeben zu kénnen, musste
noch ein weiterer Weg zuriickgelegt werden, der durch das Wort Quanten-
theorie gekennzeichnet ist. Zunéchst fand F. Paschen [19] auf empirischem
Wege eine Strahlungsformel, die seine Messungen befriedigend darstellte. Sie
enthielt 3 Konstanten, cq, a, co, und lautete

Lys(\T) = Wc—éo AT eTRE (18)

Aus molekularkinetischen Betrachtungen leitete W. Wien eine Formel ab,
die mit der vorstehenden iibereinstimmte, wenn man o = 5 setzte:

C1
WQO

<2

AP eTaT, (19)

>

Lys(\,T) =

Gegen die Ableitung der Wienschen Formel hatten O. Lummer und E.
Pringsheim Einwénde erhoben.

Klassische Mechanik und Elektrodynamik sowie klassische Statistik fithrten
zu der Strahlungsgleichung

(20)



die zuerst von Lord Rayleigh 1900 angegeben und spéter von J. H. Jeans
auf breiter Basis abgeleitet wurde; k bedeutet die Boltzmannsche Konstan-
te. Die Rayleighsche Formel widerspricht dem Stefan-Boltzmnnschen Gesetz
und fiihrt zur sogenannten Ultraviolettkatastrophe, da sie fordert, dass die
Strahldichte fiir A = 0 unendlich grof} sein muss.
M. Planck hat zunichst die Strahlungsgesetze von Wien und Rayleigh in
einer gelungenen Interpolationsformel vereinigt, wodurch Ubereinstimmung
mit den Beobachtungen erzielt wurde. Die nachfolgende theoretische Be-
griindung brachte die Einfithrung des Planckschen Wirkungsquantums h
und stellte die Strahlungstheorie auf eine neue Grundlage.
In einem von einer warmeundurchlissigen Hiille abgeschlossenen Hohlraum
mit absorbierenden und emittierenden Koérpern bildet sich unabhéngig von
der chemischen Natur dieser Korper die Gleichgewichtsstrahlung aus. Da
die mit der Strahlung in Wechselwirkung stehenden Substanzen in weitem
Umfang willkiirlich wéhlbar sind, diirfen sie durch moglichst einfach gebaute
Gebilde - ideale Oszillatoren - ersetzt werden. Planck untersuchte zunéchst
unabh#ngig von der Strahlung die Verteilung der Energie in dem Oszilla-
torensystem beim thermodynamischen Gleichgewicht. Im Gegensatz zu den
Vorstellungen der klassischen Physik machte er die Annahme, dass die Ener-
gie E eines Ostzillators der Schwingungszahl v nur ganzzahlige Vielfache n
von hv betragen kann:

E=n-hv. (21)

Wenn sich die Oszillatoren in Wechselwirkung mit der Strahlung des Hohl-
raums befinden und sich jetzt fiir die Oszillatoren der gleiche stationére
Zustand einstellt, der vorher thermodynamisch abgeleitet war, dann hat die
Strahlung die Eigenschaften der Schwarzen Strahlung und besitzt die ,,nor-
male Energieverteilung®.

Auf diesem Wege erhielt M. Planck fiir die auf das Vakuum bezogene spek-
trale Strahldichte Ly g(\,7T") eines unpolarisierten Strahlenbiindels im Schwar-
zen Korper der Temperatur T'

_ (e 1)
LysT) = —5- -\ (ext - 1) (22)
mit den Konstanten ¢; = 2-7-¢?-h = (3,7415 & 0,0003) - 10~!2 Wem?,
¢ = < = (1,43879 £ 0,00019) cmK (international festgelegter Wert: ¢y =
1,4388 cmK; ¢ = Lichtgeschwindigkeit im Vakuum, h = Plancksches Wir-
kungsquantum, & = Boltzmannsche Konstante, ¢ = 1sr).“[16]

Mit dieser Gleichung 22 haben wir nun endlich die beriihmte Plancksche
Strahlungsformel erreicht, die heute Grundlage der gesamten Pyrometrie
ist. Abbildung 2 zeigt die charekteristische Form. Haufig verwendet man
aber der Einfachheit halber die Wiensche Niherung [21]: Im Bereich kleiner
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Abbildung 2: Strahldichte als Funktion der Wellenléinge fiir verschiedene
Temperaturen; strichlierte Linie: Maximum der Strahldichte nach Gleichung
15; gezeichnet von [20].

Wellenldngen (& >> 1) gilt:

exr — 1 r exr (23)
Im Bereich grofiler Wellenldngen (1% << 1) gilt die Néherung von Reyleigh-
Jeans: )
=3 2 L [ c C2
—1=1 — — | —= o1l —= 24
e +()\T) T3 (AT) * AT o

2.3 Reale Strahler

Fiir reale Strahler gilt die Plancksche Strahlungsformel nicht, denn sie emit-
tieren stets weniger Strahlung als der Schwarze Korper. Dies lédsst sich aus-
driicken durch den spektralen Emissionsgrad e(\):

Ly

(25)
FEin realer Strahler, dessen Emissionsgrad fiir alle Wellenléngen gleich ist,
heiflit Grauer Strahler. Bei vielen Materialien ist allerdings der Emissions-
grad abhéingig von der Wellenléinge und der Temperatur. Eine Temperatur-
bestimmung aus der Messung der Strahldichte alleine ist somit nicht mehr
moglich. ,Man kann aber als Hilfsgrofle die Schwarze Temperatur oder Strah-
lungstemperatur T, (\) definieren. Diese Pseudotemperatur ist definiert als
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die Temperatur, die ein Schwarzer Strahler haben miisste, um bei der ge-
gebenen Beobachtungswellenlénge A die gleiche Strahldichte zu emittieren,
wie der betrachtete reale Strahler. Die Definitionsgleichung lautet:

LyAT) = Ly s(A\ T (A)) (26)

bzw. wenn man in obige Gleichung das Plancksche Gesetz aus Gleichung 22
einsetzt, so erhélt man folgende Darstellung fiir die zur Schwarzen Tempe-
ratur gehorende Strahldichte Ly g(X, T-(\)):
C1 1
Lys(ATr (V) = —5

™A 3Ty

(27)

Hieraus liefert das Kirchhoffsche Gesetz Gleichung 10 in Verbindung mit
der Planckschen Formel folgende Beziehung zwischen Wahrer und Schwarzer
Temperatur:

11 A A | e O
=— -2 lha\T)- 2 ln | ———— 28

Das letzte Glied auf der rechten Seite verschwindet, falls die spektralen
Strahldichten durch die Wiensche Niherung ausgedriickt werden diirfen®,
.... Mit dieser Annahme und der Definition des spektralen Emissionskoeffizi-
enten aus Gleichung 25 vereinfacht sich Gleichung 28 wesentlich und nimmt
folgende Gestalt an, wenn noch nach der Wahren Temperatur aufgelost wird:

1 1 A
7= 70 + . “Ine(\,T) (29)

Wegen €(\,T) < 1 ist die Schwarze Temperatur 7,()) stets niedriger als
die Wahre Temperatur des realen Strahlers. Gleichung 29 gestattet nun die
Bestimmung der Wahren Temperatur eines realen Strahlers mit Hilfe der
Strahlungstemperatur und des spektralen Emissionsgrades ....“ [20] Dies ist
genau, was im Zuge dieser Arbeit gemacht wird.

FEin Pyrometer liefert allerdings zu allererst nur eine Spannung. Wie man
daraus zur Strahlungstemperatur kommt, zeigt der folgende Abschnitt.

2.4 Pyrometrie

Die verwendeten Pyrometer sind Strahldichtepyrometer, sie liefern also je
nach Strahldichte ein Spannungssignal S(7'). Dieses Signal héngt natiirlich
auch vom optischen Aufbau ab, dem Transmissionsverhalten aller Teile im

5Die Bedingung hierfiir lautet: A - T < A, - T; das trifft bis auf eine Abweichung von
0.1 % bei der ldufig verwendeten Wellenldnge A = 650 nm fiir Temperaturen bis 3200 K zu
[16].
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Strahlengang (Fenster, Linsen, Lichtleiter) und der Detektorempfindlichkeit.
Dies 148t sich in folgender Form schreiben:

S(T) = Ge - / Toes(\) - 7(A) - Lys(A, T) - dA (30)
A=0

Mit Ge =Geometriefaktor, 7 = Transmissionsfaktor, r = Detektorempfind-
lichkeit, L) s = Strahldichte des Schwarzen Korpers. Fiir nicht schwarze
Korper muss noch der Emissionsgrad eingefiigt werden. Fiir graue Korper
konnte man ihn wie Ge vors Integral ziehen, da diese Gréfien nicht von der
Wellenlénge abhéngig sind.

Nimmt man nun an, dass die verwendeten Interferenzfilter wirklich nur eine
Wellenlénge Arp durchlielen, so ergibt sich:

Sxaip(T) = Ge - Tges(A1F) - 7(A1F) - La,s(A1r,T') (31)

Fasst man alle Konstanten in dieser Gleichung zu einer Pyrometerkonstante
K zusammen, so ergibt sich die Pyrometergleichung:

S(T) = QL (32)

errrt — 1]

Lost man diese Gleichung nach T auf, so erhilt man zu einem bestimmten
Pyrometersignal S(T') die Strahlungstemperatur 7.

C2

:)\-ln<%+1)

T, (1) (33)

Nun sind aber die Interferenzfilter nicht unendlich schmal. Dies wird auch
gar nicht versucht, denn je schméler das durchgelassenen Wellenldngenband
ist, desto geringer wird auch die detektierte Intensitéit und die Empfindlich-
keit des Pyrometers nimmt ab. Auch ist K keine echte Konstante, sondern
hiangt von der Temperatur ab K = K(T).

Moglichkeiten zur Bestimmung von K sind die Kalibration am Schwarzkorper,
oder die Kalibration am Schmelzplateau. Dabei wird bei bekannter Schmelz-
temperatur und bekanntem Emissionsgrad am Schmelzen dem Pyrometer-
signal S(T},,) eine Strahlungstemperatur 7, zugewiesen und daraus die Py-
rometerkonstante berechnet:

K = S(Tp) - (eﬁ _ 1) (34)

Beide Methoden werden in dieser Arbeit verwendet (siche Abschnitt 4.2 und
4.3.1).
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3 Experimenteller Aufbau

Der experimentelle Aufbau an der TU-Graz besteht aus folgenden Teilen:

e Ohmscher Pulsheizkreis
e Photoplarimeter (us-DOAP)

e Kalibriervorrichtungen: Schwarzkorperstrahler und Wolframbandlam-
pen

e Differentielle Thermoanalyse (DSC)

In der Abbildung 3 sieht man die Anordnung am Versuchstisch. Die
DSC7 befindet sich in einem anderen Raum.

Fiir die Durchfiihrung dieser Diplomarbeit wurden am bestehenden Auf-

bau im Labor keine Anderungen vorgenommen. Es wurden auch nicht alle
experimentellen Moglichkeiten ausgeschopft. So wurden z.B. keine Messun-
gen mit dem Photopolarimeter oder der DSC gemacht, obwohl Daten aus
diesen (e-Verlauf als Funktion der Temperatur [22]) in der Auswertung ver-
wendet werden.
Hier sollen nur die verwendeten Teile so weit als fiir das Verstidndnis die-
ser Arbeit notwendig beschrieben werden. Fiir genauere Angaben, die ,,Ge-
schichtliche Entwicklung® [1], sowie fiir eine Beschreibung des us-DOAP und
der DSC verweise ich auf andere Arbeiten, die am Institut durchgefiihrt wur-
den [23].

3.1 Das Pulsheizexperiment

,Die Pulsheizmethode oder OHMsche Widerstandsheizung, wie das Verfah-
ren auch ofters bezeichnet wird, beruht auf dem Prinzip, dass ein hoher
Strompuls aus einer Kondensatorbatterie iiber eine drahtférmige Probe mit
einem typischen Durchmesser von ... 0.5 mm und einer typischen Léngen von
I = 45 mm entladen wird und sich dabei die Probe selbst durch ihren elek-
trischen Widerstand® aufheizt. Die dafiir nétige Energie wird in einer Kon-
densatorbank mit einer Gesamtkapazitit von ~ 500 uF gespeichert? (siehe
Abbildung 4). Da mit dieser Methode Aufheizraten von bis zu 108 K/s er-
zielt werden, erreicht man Temperaturen bis weit in die fliissige Phase der
Materialien, bevor der Draht in die Gasphase iibergeht und aufgrund der

"Hochtemperatur DSC Netzsch 404, bis 1500 °C.

8Der Widerstand wird oftmals auch als OHMscher Widerstand bezeichnet, woraus sich
der Name der Methode ableitet.

9Das entspricht bei einer fiir das Experiment typischen Ladespannung von 5kV einer
Energie von 6.25 kJ bzw. einer Leistung von ~ 6 MW bei 100 us Experimentierdauer [24].

19



Abbildung 3: Versuchsaufbau in Graz. 1, 3, 5: Teile des DOAPs, 2: Konden-
satorbank hinter Abschirmung, 4: Probenkammer, 6: Ziindeinheiten fiir das
Pulsheizexperiment, 7: 902 nm Pyrometer, 8: 650 nm Pyrometer, 9: Fassung
fiir Wolframbandlampe.

starken Volumszunahme bei diesem Phaseniibergang explodiert.

FEin weiterer Vorteil dieser Methode ist auch, dass aufgrund der kurzen Dauer
des Experiments (in der Groflenordnung von 50 us) Abdampfen des Mate-
rials von der Oberfliche oder chemische Reaktionen mit der Umgebungsat-
mosphiére (zumeist reiner Stickstoff oder auch Luft) vermieden werden.
Wirmeverluste aufgrund von Abstrahlung sowie Konvektion innerhalb der
fliissigen Probe konnen auf diese Weise auch bei sehr hohen Temperaturen
verhindert bzw. vernachldssigt werden, was die Auswertung der Daten er-
heblich erleichtert.

Ein Problem, das jedoch durch die hohen, sich &ndernden Stréme entsteht,
ist das von elektromagnetischen Einstreuungen. Um zu verhindern, dass die
Messsignale durch solche Einstreuungen in Mitleidenschaft gezogen werden,
miissen die Leitungen des gesamten Aufbaus elektrische durch Kupferrohre
abgeschirmt sein bzw. auf einen definierten Messerdpunkt gehalten werden.
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Abbildung 4: Schaltbild des Pulsheizexperiments, von links: HVPS: Ladeein-
heit,C: Kondensatorenbank, IGy und IGs: Ziindignitrons, Rc ROW Anpass-
widerstand, PY: Pyrometer mit F: Lichtleiter, IF: Interferenzfilter, L: Linse,
D: Diode und A: Verstérker, R,: Vorwiderstand, PP: Strommesssonde, Ry_4:
Teilerwiderstéinde, Probendraht mit Spannungsmessung, elektronische Auf-
zeichnung am PC, AD: Analog/Digital Konverter, J: Spannungssignal vom
Pyrometer, PG: Pulsgenerator.

Die zur Datenerfassung erforderlichen Computer befinden sich an das Labor
angrenzend in einem FARADAY-Raum, um die besagte elektromagnetische
Beeinflussung zu unterdriicken. ([20], S 34).

3.2 Pyrometer

,Derzeit sind am Pulsheizexperiment in Graz vier verschiedene Pyrometer
im KEinsatz, die sich durch ihre Beobachtungswellenlénge und somit wesent-
lich in ihrem erfassbaren Messbereich unterscheiden.

Eng verkniipft mit der Wellenléingenselektion des Pyrometers durch den
jeweiligen Interferenzfilter ist die Detektion der Strahlung durch einen ge-
eigneten Detektor. Bei allen vier Pyrometern kommen hierzu kommerzielle
Photodioden zum Einsatz. Eine Besonderheit stellt die Diode im Pyrometer
Nr. 4 dar, da diese zum Erreichen der spektralen Empfindlichkeit (sowie zur
Stabilisierung) im NIR!? mit einer Peltier-Stufe auf -10°C gekiihlt werden
kann.

0Near Infra Red: Bereich des Spektrums zwischen 0.8 - 3.0 ym.
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Tabelle 1: Generelle Einteilung der vier Pyrometer nach ihren Interferenz-
filtern (IF) und dem daraus resultierenden (abgeschéitzten) Einsatzbereich.
Die Filterdaten stammen aus den mitgelieferten Datenblattern. Tabelle nach
[20].

Ao Zentralwellenlénge
AN Halbwertsbreite (FWHM)
* Pyrometer hat Filterrand zum Wechseln der IF,

nur eine Wellenlénge angegeben, siehe [25]

Pyrometer Nr. | Ao / nm | AX / nm Hersteller Temperaturbereich / K
1 649.7 37.2 Ealing Electro Optics, Inc. ~ 2100 < T < 5500
2 902.0 18.2 LOT GmbH ~ 2000 < T < 5000
3 1569.5 83.6 Spectrogon ~ 1100 < T < 2500
4" 2106.7 94.0 Spectrogon ~ 800 < T < 2000

Genereller Aufbau

Im Wesentlichen besteht ein Pyrometer aus einem Linsensystem zur op-
tischen Abbildung der Probenoberfliche, einem wellenléngenselektiven Ele-
ment, wie zum Beispiel einem Interferenzfilter, einer Blende zur Messbe-
reichsbegrenzung und einer Detektoreinheit. Weiters verfiigt jedes Pyrome-
ter iiber ein Justiersystem, mit dem der Ausschnitt der Probenoberfliche
gewihlt werden bzw. eingestellt werden kann. Dieser schematische Aufbau
ist allen vier oben aufgefiihrten Pyrometern gemeinsam. Ein Schnitt durch
eines der Pyrometer ist in Abbildung 5 zu sehen.

Fiir die Mehrwellenléngenpyrometrie wurde speziell ein neues Pyrome-
ter bei A = 902 nm gefertigt (Pyrometer Nr. 2), um bei dieser Standardwel-
lenlinge!! ebenfalls Messungen zur Verfiigung zu haben. Bei der Konstruk-
tion dieses Pyrometers haben sich ein paar Neuerungen bzw. Anderungen
ergeben, sodass die wichtigsten Teile anhand dieses Pyrometers kurz darge-
stellt werden sollen.

Linsensystem
Das von der Drahtprobe kommende Licht wird mittels eines Linsensys-

tems, bestehend aus zwei Achromaten, in einer 1 : 1 Abbildung auf die Spalt-
blende abgebildet. Jede dieser Linsen hat einen Durchmesser von ) = 63 mm

11 der Pyrometrie haben sich ein paar Standardwellenléingen zur Temperaturmessung
etabliert, wie zum Beispiel 650 nm oder 900 nm.
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Abbildung 5: Schnitt durch ein Pyrometer. 1: Drahtprobe, 2: Linsensystem,
3: Justagespiegel, 4: Skala im Messmikroskop, 5: Interferenzfilter, 6: Spalt-
blende, 7: Lichtleiterhalterung, 8: Messmikroskop. Gezeichnet von [20].

und eine nominelle Brennweite von f = 150 mm. Damit ergibt sich fiir das
Linsensystem eine Gesamtbrennweite von fge, = 69 & 1 mm.'?

Interferenzfilter

Die fiir die Berechnung der Temperatur duflerst wichtige Bestimmung
der Wellenlénge wird durch einen Interferenzfilter vorgenommen. Der IF
arbeitet dhnlich wie ein Fabry-Perot-Etalon und lidsst nur Wellenléngen in
seinem engen Transmissionsband durch. Durch einen engbandigeren Filter
wird auf der einen Seite die Temperaturbestimmung iiber das Plancksche
Strahlungsgesetz genauer, auf der anderen Seite nimmt die Empfindlichkeit
des Pyrometers dadurch ab. Dieser Effekt ist auch experimentell beobacht-
bar'®. Wie aus Abbildung 5 ersichtlich ist, ist der IF erst knapp vor der
Spaltblende angebracht. Das hat den Grund, dass dadurch die Grofle des

12Bestimmt wurde die Gegenstandsweite g = 138 mm bei einer Abbildung mit VergriBe-
rung von Eins, das entspricht einer 1 : 1 - Abbildung. Bei diesem speziellen Fall ist die
Gegenstandsweite g = b = 2f.

13Bei gleichzeitiger Messung der Temperatur mittels zweier Pyrometer ist das Signal
am Schmelziibergang mit Pyrometer Nr. 2 geringer als das Signal mit Pyrometer Nr. 1.
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Filters reduziert werden kann.

In diesem Zusammenhang sollte ein latentes Problem der dielektrischen Fil-
ter!'® nicht unerwihnt bleiben. Die Zentrumswellenléinge laut Datenblatt ist
nur fiir senkrechten Lichteinfall bzw. Parallelstrahlen exakt giiltig. Diese
Voraussetzung ist bei einem Pyrometer unserer Bauform nicht gegeben, der
Einfluss kann aufgrund des geringen Offnungswinkels des fokussierten strah-
les (~ 12°) in erster Ndherung vernachléssigt werden.

Spaltblende und Lichtwellenleiter

Die Spaltblende ist ein wichtiger Bestandteil des Pyrometers, da da-

durch das Bildfeld eingeschréinkt und definiert wird. Die Spaltblende ist in
unserem konkreten Fall aus antimagnetischem Stahl (Dicke = 0.3 mm) durch
Laserschneiden hergestellt worden. Die Spaltoffnung ist aufgrund der Draht-
geometrie rechteckig und betriagt nominell 9.80 x 0.17 mm. Die Blende ist im
Pyrometer knapp hinter dem Interferenzfilter und dirckt vor dem Lichtleiter
plaziert, um Streu- und Beugungsverluste zu minimieren.
Die grofite Verdnderung zu vorherigen Pyrometerkonstruktionen hat sich an
der Halterung der Spaltblende und der Fiber ergeben. Dieser fiir die Justage
des Pyrometers wichtige Teil wurde komplett iiberarbeitet und neu gestal-
tet, sodass sich nicht nur der Einbau wesentlich einfacher gestaltet, sondern
die Blende nur einmal in Bezug auf den Lichtleiter ausgerichtet wird. Bei
der weiteren Justierung des Pyrometers kann diese vorjustierte Einheit aus
Spalt und Lichtleiter dann als Ganzes verdndert werden. Abbildung 6 zeigt
den neu konstruierten Blendenhalter.

Der Lichtleiter dient der elektrischen Entkopplung von Pyrometergehéuse
und Detektoreinheit. In unserem speziellen Fall ist der Lichtleiter ein Mehr-
faserbiindel, d.h. mehrere einzelne Fasern sind zu einem Lichtleiter kombi-
niert. Generell sollte versucht werden, die Lange des Lichtleiters so kurz wie
moglich zu halten, da die Absorption in der Fiber stark von ihrer Lénge
abhéngig ist. In unserem Fall hat die Faser eine Lénge von [ =~ 1m.

Detektoreinheit

Die Detektion der von der Probe kommenden Strahlung erfolgt mittels
einer Photodiode, deren Signal im Anschluss verstiarkt wird, um ausreichend
hohe Signalpegel fiir die Messdatenerfassung zu erhalten. Im Fall des Py-
rometers Nr. 2 ist die Diode eine Si-Pin Photodiode vom Typ SFH-213.
Wesentliche Punkte bei der Wahl dieser Diode waren ihre kurze typische
Schaltzeit von ~ 5ns und ihre fiir unsere Anwendung geeignete spektrale
Empfindlichkeit im Bereich von 400 - 1100 nm.

!VWie die technisch exakte Bezeichnung fiir die Interferenzfilter lautet
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Abbildung 6: Blendenhalter mit der Aufnahme fiir den Lichtleiter und dem
Spalt (Aufnahme von der Riickseite). Die Spaltblende ist von vorne auf den
Halter geschraubt.

Die zweistufige elektronische Verstérkereinheit fiir das Diodensignal wurde
von der Elektronikgruppe des Instituts fiir Experimentalphysik gebaut und
ist so ausgelegt, dass die Verstiarkung moglichst linear iiber den gesamten
dynamischen Bereich ist.

Justagespiegel und Messmikroskop

Nachdem sich der Probendraht nicht bei jedem Experiment exakt an
derselben Position im Messgeféfl befindet, muss das Pyrometer auf die Pro-
benoberfliache justierbar sein. Dazu ist das Pyrometer auf einem lateral
mittels Mikrometerschrauben verstellbaren Justiertisch aufgebaut. Um eine
Uberpriifung der Einstellung vornehmen zu kénnen, werden die Pyrometer
zusétzlich mit einem Klappspiegel und einem Messmikroskop ausgefiihrt.
Durch Verkippen des Spiegels in den Strahlengang wird dieser so verdndert,
dass das Bild der Probenoberfliche in der Gegenstandsebene des Mikro-
skops anstelle der Blendenebene entsteht. Dort befindet sich dann das Mess-
mirkoskop mit Skala'®, das ein reproduzierbares Justieren des Pyrometers
ermdglicht. Vor dem eigentlichen Experiment muss der Spiegel wieder zuriick-
gekippt werden, damit der Strahlengang zur Blende und zur Diode wieder
freigegeben ist.

15Das Mikroskop ist ein direct measurement microscope mit einer 50-fachen VergrioBe-
rung und einem 2.5 mm Mafstab mit einer 0.02 mm Teilung von Edmund Industrieoptik
GmbH.
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Bauliche Unterschiede der Pyrometer

Von der in Abbildung 5 gezeigten und im Verlauf dieses Kapitels be-
schriebenen Bauart weicht nur das Pyrometer Nr. 4 wesentlich ab. Die De-
tektoreinheit ist bei diesem Pyrometer in das Geh#use direkt integriert,
wodurch der Lichtleiter wegfillt. Einen weiteren Unterschied stellen Fil-
terrdnder dar, die sowohl zum Wechsel der Interferenzfilter als auch von
Neutraldichtefiltern zur Abschwichung der Strahlintensitdt in den Strah-
lengang miteingebaut sind. Einzelheiten dazu kénnen in [25] nachgelesen
werden.

Weitaus umfassendere und auch detailliertere Informationen zu den Pyro-
metern wie Dimensionierung, Schaltungen, etc. sind auch in [26] zu finden.“
([20], S 38 - 42).

3.3 Kalibrierung am Schwarzkoérper

An einem zertifizierten Schwarzkorper lassen sich definierte Temperaturen
oder besser bestimmte Temperaturstahlungen einstellen, an denen man Py-
rometer eichen, genauer: kalibrieren kann.'6

»Als Kalibrierstrahlungsquelle wird ein Schwarzkorperstrahler der Fir-

ma Raytek (Modell: RAYBB6000A21A) verwendet. Laut Spezifikation aus
dem Datenblatt hat der Schwarzkorper einen Emissionsgrad von € = 0.999+
0.0005, eine Nicht-Uniformitit von 4-0.1°C bei einem Temperaturbereich!”
von 300 - 1700 °C.
Zur Kalibrierung wird das Pyromter vor dem Schwarzkorper plaziert, sodass
nur Schwarzkorperstrahlung auf die Spaltblende abgebildet und somit de-
tektiert wird. Die geometrischen Verhéltnisse dabei entsprechen denen beim
Experiment an einer Drahtprobe (1 : 1 - Abbildung). Der schematische Ka-
librationsaufbau ist in Abbildung 7 dargestellt.

Direkt vor die Offnung des Schwarzkorpers wird aus mehreren Griinden
eine wassergekiihlte Blende platziert:

e Der Hauptgrund ist sicherlich, dass sich bei iiblichen Betriebstempera-
turen des Schwarzkorpers von £1300 °C die Vorderseite des Geh&uses
so stark erwérmt, dass sie selbst zur Quelle von Temperaturstrahlung
wird. Die gekiihlte Blende verhindert, dass Strahlung von der Vor-
derseite des Schwarzkorpers zum Pyrometer gelangt und somit zum
gemessenen Signel beitragt.

16Eichen darf ein Gerit nur ein Eichamt.
"Der Schwarzkérper soll aber nicht iiber 1500 °C betrieben werden, da er sonst seine
Kalibrierung verliert.
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Abbildung 7: Aufbau zur Pyrometerkalibration. SK Schwarzkorper, B: was-
sergekiihlte Blende, C: Chopper, F: Filterhalter mit Neutraldichtefilter und
Fenster, PY: Pyrometer, 2f: Abstand der zweifachen Brennweite.

e Nachdem der reale Schwarzkorper wie in Abbildung 7 eine trichterférmi-
ge Offnung besitzt, wird das aktive Gesichtsfeld des Pyrometers durch
die Blende auf den uniform temperierten Hohlraum beschrinkt und
somit ein Fehlsignal von den (méglicherweise) kiihleren Randregionen
vermieden.

e Die Blende vor der Offnung des Schwarzkorpers erleichtert die Justage
des Pyrometers, da der Interferenzfilter ein Spiegelbild der Blendenoff-
nung erzeugt, das durch Uberlappung mit der urspriinglichen Blende
zur Hohen- und Entfernungsjustage des Pyrometers verwendet werden
kann.

Knapp vor der gekiihlten Blende befindet sich ein Chopper, der das Si-
gnal moduliert. Damit soll verhindert werden, dass die Photodide des Pyro-
meters zu stark thermisch belastet wird und méglicherweise eine Tempera-
turdrift erleidet. Zusétzlich kann auf diese Weise sowohl das Signal bei der
entsprechenden Temperatur als auch das Dunkelsignal (erzeugt aus Vorspan-
nung der Diode und Rauschen) des Pyrometers mit einer Messung simultan
aufgezeichnet werden. Wenn die Frequenz des Choppers grofl genug gewéhlt
wird, um zwei komplette Zyklen auf einmal zu messen, dann wére daraus
sogar eine Temperaturdrift herauszulesen.

Damit eine Kalibration {iberhaupt auf ein Experiment {ibertragbar wird,
miissen sich dieselben optischen Elemente wie bei einem realen Experiment
im Strahlengang befinden. Deswegen muss auch ein Filterhalter mit einem
Glasfenster in den Strahlengang gebracht werden, da wiahrend der Messung
das Pyrometersignal durch ein Glasfenster der Probenkammer gemessen
wird. Die somit erhaltene Kalibration ist aber nur auf Fenster mit derselben
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Abbildung 8: Tatséchlicher Aufbau zur Kalibration am Schwarzkorper.
1: Schwarzkorper, 2: gekiihlte Blende, 3: Chopper, 4: Fenster, 5: Neutral-
dichtefilter, 6: Pyrometer.

Dicke anwendbar, da das Transmissionsverhalten stark von der Dicke der
Absorber abhiingt!®.

Der Filterhalter bietet auch noch eine weitere Aufnahmemoglichkeit fiir
einen Neutraldichtefilter. Das kann deshalb wichtig sein, da bei gleichzeitiger
Mesung mit mehreren Pyrometern das Temperatursignal nur dann korreliert
werden kann, wenn alle beteiligten Pyrometer etwa denselben Tempratur-
bereich (vorzugsweise um den Schmelzpunkt) aufweisen.

Wie in Abbildung 8 deutlich zu sehen ist, nehmen das Fenster und der
Neutraldichtefilter am Halter einen Winkel zueinander ein, womit mogliche
Interferenzen und Vielfachreflexionen vermieden werden sollen.

Nachdem die Brennweite des Pyrometers nur 69 mm betrigt, sind alle zur

Kalibration notwendigen Elemete auf engem Raum konzentriert, wie in Ab-
bildung 8 zu sehen ist.“([20], S 49ff).

8Die Absorption folgt aus dem Apsorptionsgesetz von Lambert mit I(d) = Io - e %9,

wobei k der Absorptionskoeffizient ist.
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4 Durchfithrung und Messergebnisse

Die Messungen fiir die drei Materialien gliedern sich alle in folgende Schritte:

4.1 Messung

1. Herrichten der Probe
Zuerst schneidet man ein Stiick des Drahtes in der entsprechenden
Lénge ab (der Aufbau wurde so optimiert, dass das bendtigte Stiick
moglichst kurz ist, um bei teueren Proben '? mehr Experimente durch-
fithren zu kénnen). Dann wird die Oberfliche mit Schleifpapier abge-
schliffen, um erstens bei Materialien wie Eisen Korrosionen zu entfer-
nen und zweitens bei besonders glatten Proben die Oberflache auf-
zurauhen, damit man beim Justieren besser erkennt, wann der Draht
scharf aufs Pyrometer abgebildet wird. Zuletzt wird noch mit Aceton
etwaiger Schmutz (Fett) entfernt.
Nun wird der Draht eingeklemmt, gespannt, die ganze Probenhalte-
rung eingesetzt und das Entladegefa mit Stickstoff gefiillt (1.5 bar
Uberdruck). Der Stickstoff soll verhindern, dass bei hohen Tempera-
turen die Oberfliche des Drahtes mit dem Luftsauerstoff reagiert und
dass Gasentladungen stattfinden, die nicht iiber den Draht laufen.
Jetzt konnen durch die zwei grofien Fenster zwei Pyrometer auf den
Draht focussiert werden. Dazu wird der Draht von aussen beleuchtet.
Das 650 nm Pyrometer kann man mit Stellschrauben sehr gut justie-
ren; das zweite Pyrometer (entweder 902 nm oder 1570 nm) muss man
,handisch® in die richtige Position bringen, was nicht immer ganz leicht
ist.

2. Messen
Wenn man sich vergewissert hat, dass alle Einstellungen richtig sind
(richtige Pyrometer angeschlossen, richtige Aufldsung usw.) macht man
nun die Elektronik ,,scharf“. Das bedeutet, fiir die eingestellte Zeit wird
ab dem Triggersignal aufgezeichnet. Vergisst man diesen Schritt, lduft
das Experiment ohne Aufzeichnung der Daten ab.
Zum Schutz vor unbedachtem Betreten wird der Experimentierraum
provisorisch verschlossen, bevor man nun mit dem Laden der Konden-
satorenbank auf die gewiinschte Hochspannung beginnt.
Das eigentliche Messen ist die leichteste aller Aufgaben: Nach dem
Auslosen des Trigges findet die Entladung {iber den Draht statt und
alle elektronischen Daten werden aufgezeichnet. Nach ca. 300 us ist al-
les vorbei. ,,Von aussen* nimmt man das Ganze je nach Ladespannung
mehr oder weniger als Explosion und kurzen Lichtblitz wahr.

195 B. Rhodiumdraht: 0.5 mm Durchmesser, 99.9 % Reinheit, 1 m: 1400 Euro.
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Bevor man den Raum wieder betritt, entlidt man die Kondensator-
bank iiber einen Widerstand und schliefit spater mit einem Erdungs-
biigel kurz.

. Reinigen

Das Entladegefifl, in dem sich jetzt der pulverisierte Draht befin-
det?®, wird mit Stickstoff gespiilt und ausgebaut. Zum Reinigen ver-
wenden wir Methanol. Die Fenster der Probenkammer, jetzt mit Pul-
ver und erstarrten Metalltropfen iiberzogen, werden ausgetauscht, die
Probenhalter aus Messing werden je nach Verschmutzung mit Feile
oder Schleifpapier wieder blankgeschliffen?'. Spart man sich diesen
Schritt, so wire die bald verkraterte Oberfliche Ausgangspunkt von
unerwiinschten Entladungen iiber das Gas.

. Wiederholung oder Parameter verbessern

Wenn die Daten wie gewiinscht aufgezeichnet wurden, so wiederholt
man das Experiment um die Reproduzierbarkeit sicherzustellen und
um bei der Auswertung einen Mittelwert aus mehreren Experimenten
zu Verfiigung zu haben. Lafit sich die Aufzeichnung der Daten noch
verbessern (etwa durch eine andere Ladespannung, andere Auflgsung,
durch Filter zur Schwiichung eines Pyrometersignales??, ...), so wie-

derholt man das Experiment mit den neuen Parametern?3.

20Fine erste kurze Untersuchung dieses Staubes hat ergeben, dass bei so einer Entladung
»Nano-Powder* entsteht.

21Bei manchen Materialien passiert es, dass der geschmolzene Draht mit dem Proben-
halter legiert, was dann den Reinigungsaufwand erhoht.

22Filter werden angegeben nach ihrer Optischen Dichte OD. Durchgelassen wird dabei
107°P . 100 % der urspriinglichen Intensitét, also bei OD = 2 ein Prozent.

23Hierbei kann man durch Erfahrung viel Zeit und Miihe sparen. Ich mdchte meine
Kollegen Claus und Boris erwéhnen, die mir dabei immer sehr geholfen haben (siehe auch
[20] und [7]).
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4.2 Kalibration am Schwarzkorper

Zur spéteren Auswertung ist es notwendig, dass die beiden Pyrometer, bei
deren Wellenldngen man den Verlauf des Emissionskoeffizienten berechnen
will, kalibriert sind. Das bedeutet, dass bekannt sein muss, welchem Span-
nungssignal welche Strahlungstemperatur entspricht (ausgedriickt durch ei-
nen funktionalen Zusammenhang). Diese Kalibration geschieht am Schwarz-
korper, indem man einige Temperaturen vorgibt, dabei die Spannung des
Pyro-meters aufzeichnet und dann durch diese ,,Stiitzpunkte* die geeignete
Funktion fittet. Diese Schritte seien nun beschrieben:

Es wird das gewiinschte Pyrometer mit dem richtigen Filter (siehe oben)
wie unter 3.3 beschrieben aufgebaut. Es dauert sehr lange, bis sich der
Schwarzkorper bei einer eingestellten Temperatur stabilisiert. Etwas schnel-
ler geht es, wenn man diese Temperatur ,,von oben® erreicht, da beim Ab-
kithlen die Warme gleichméfiiger wegtransportiert wird als sie beim Auf-
heizen hineintransportiert wird. Wir haben daher immer zuerst die hochste
Temperatur (T = 1500 °C) eingestellt und sind dann in 50 Grad Schritten
nach unten gegangen bis das Signal des Pyrometers nicht mehr auswertbar
war.

-0,076
-0,078

-0,080

Signal / V

-0,082

-0,084

-0,086 . . . . . . . .
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08
Zeit/s

Abbildung 9: Pyrometersignal des 902 nm Pyrometers bei der Kalibration
am Schwarzkorper bei 1450 °C ohne Filter.

Fiir jede dieser Temperaturen erhilt man ein Ergebnis wie Abbildung 9.
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Man erkennt die durch den Chopper bewirkten Zustéinde Strahlengang of-
fen - Strahlengang geschlossen. ,,Die einzelnen Teilstiicke des Signals werden
nun getrennt und fiir jeweils beide Teilstiicke des Dunkelsignals und des
Pyrometerausschlags die Mittelwerte iiber das Signal bestimmt. Dies dient
dazu, um ein besseres Signal/Rauschverhéltnis zu erreichen, da das Pyrome-
tersignal mit Rauschen tiberlagert ist. Das absolute Pyrometersignal S(T')
ergibt sich aus dem Betrag der Differenz des Dunkelsignals Spg und des
Pyrometerausschlags Sgiq(T") durch:

S(T) = |Ssig(T) — Ssp| (35)

Hierzu wurde Spg unabhéngig von der Temperatur angenommen, was in
guter Ndaherung erfiillt ist. Trotzdem variiert die Dunkelspannung ein wenig
mit der Zeit, sodass Spg bei jeder Kalibrationstemperatur erneut bestimmt
werden muss. “[20]

Nun stellt sich die Frage nach dem richtigen funktionellen Zusammenhang
der S(T') und der Temperatur. Es scheint verniinftig, eine Funktion &hnlich
dem Planckschen Strahlungsgesetz ( vgl. Gleichung 22) mit zwei Fitparame-
tern anzusetzen:

S(T) = —= (36)

0,010 4
0,008
0,006 —

0,004

Signal / V

0,002

T

0,000 —

T T T T T T T T T T T
1300 1400 1500 1600 1700 1800
T/K

Abbildung 10: (Absolutes) Pyrometersignal S und Fitkurve als Funktion der
Temperatur 7" fiir das 902 nm Pyrometer ohne Filter.

Man erhélt dann aus jeder Kalibration eine Kurve wie Abbildung 10. In
der Auswertung wird die gefittete Kurve allerdings andersherum verwendet,
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weil man ja zu einem Signal S eine Temperatur erhalten will:

() = L (37)

in (%)

4.3 Auswertung

Nach der Auswertung der Rohdaten mit dem eigens dafiir geschriebenen
Matlab-Programm , hotwire“[24] erhélt man als Messergebnis fiir jedes Ma-
terial mindestens zwei Kurven, in denen zwei Spannungssignale gegen die
Zeit aufgetragen sind (aus den schon erwéhnten Griinden wurden natiirlich
immer mehr Messungen durchgefiihrt). Als Beispiel verweise ich auf Abbil-
dung 11, in der eine Messung an Molybdén zu sehen ist, bei der gleichzeitig
mit dem 650 nm und dem 902 nm Pyrometer gemessen wurde.

1,2
——650 nm
1,0 5 ——902 nm
0,8
>
= 0,6
®
c
2
17}
0,4
0,2
0,0 -
T T T T T
220 222 224
Zeit/ ps

Abbildung 11: Typisches Messergebnis am Beispiel Molybdan. Gleichzei-
tige Messung der Pyrometer bei 650 nm und 902nm. Pyrometersignal in
Abhéngigkeit von der Zeit.

Die Auswertung so eines Messergebnisses gliedert sich in zwei Schritte:
Zuerst wird mit Hilfe des 650 nm Pyrometers die Temperatur wiahrend die-
ses einen Experimentes bestimmt (auf Grund méglicher unterschiedlicher
Heizraten?* muss dies bei jedem ,,Schuss“?® getan werden).

245 B. durch schwankende Drahtdicke, unterschiedliche Priparation, ...
2580 der auf Grund des Ablaufs des Experimentes durchaus passende Sprachgebrauch
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Dann wird aus dieser Temperatur und dem Signal des zweiten Pyrometers
der Verlauf des Emissionskoeffizienten bei der zweiten Wellenlénge (902 nm
oder 1570 nm) berechnet.

4.3.1 Bestimmung der Temperatur

Um aus einem Spannungssignal eines Pyrometers eine Temperatur zu er-
halten, braucht man folgende Gréflen: die Kalibrationskonstante des Pyro-
meters (aus Spannungssignal wird Strahlungstemperatur) und den Verlauf
des Emissionskoeffizienten (aus Strahlungstemperatur wird (wahre) Tempe-
ratur).

1. Aus der bekannten Schmelztemperatur 7,,, (aus der Literatur) und
dem bekannten Emissionskoeffizienten am Schmelzen €,, (am Institut
gemessen) kann die Strahlungstemperatur 7)., berechnet werden:

C9 1

Pae=
In (ef:n’m + 1)

2. Aus dieser Strahlungstemperatur und der Signalhthe am Schmelzen
ergibt sich die Kalibrationskonstante:

Tr,m =

(38)

K = S(T) - (eﬂ - 1) (39)

3. Nun hétte man ein sogenanntes kalibriertes Pyrometer vor sich. Dieses
liefert uns eine die Strahlungstemperatur iiber die gesamte Dauer des

Experiments:
C2

:)\-ln<%+1)

T:(t) (40)

4. Hat man nun auch Kenntnis {iber den Verlauf des Emissionskoeffizi-
enten, so erhilt man daraus die (wahre) Temperatur wihrend dieses
Experiments:

C2

_)\-ln<e(t)-<e%—l>+l>

4.3.2 Berechnung des Emissionskoeffizienten

T(t) (41)

Aus dem Signal des zweiten Pyrometers (vgl. Abbildung 11) berechnen wir
nun den gesuchten e-Verlauf. Die beiden Pyrometer (902 nm und 1570 nm)
sind ja kalibriert (siehe 4.2) - sie liefern also bereits eine Strahlungstempera-
tur, wenn man das Pyrometersignal in die richtige Fitfunktion (siehe Glei-
chung 37 und Abbildung 10) einsetzt. Die (wahre) Temperatur des Drahtes,
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zusammen mit der Strahlungstemperatur bei einer anderen Wellenlénge, er-
lauben uns nun, den Verlauf des Emissionskoeffizienten bei dieser zweiten
Wellenlénge (beispielsweise 902 nm) zu berechnen:

€2
edMm — 1

€902 (t) = (42)

2
e r902() _ 1

4.3.3 Anmerkungen

,Bei der Verwendung des beschriebenen Formalismus zur Berechnung des
Emissionsgrades haben sich einige Punkte als kritisch herausgestellt. Diese
sollen kurz erwéhnt werden, um das Verfahren besser versténdlich zu ma-
chen.

Die Berechnung des Kalibrationsfaktors K mit Gleichung 39 kann sich in-
sofern kritisch auf die weiteren Resultate auswirken, als die Pyrometerkon-
stante filschlicherweise zu hoch oder zu niedrig bestimmt werden kann, falls
das Schmelzplateau keinen rein horizontalen Verlauf zeigt, sondern eine Stei-
gung aufweist.

Es soll auch darauf hingewiesen werden, dass die Berechnungen in den Glei-
chungen 38 und 40 keinen Zirkelschluss darstellen, da mit der Gleichung 38
nur die Strahlungstemperatur am Schmelziibergang bestimmt wird, um dar-
aus die Pyrometerkostante mittels bekannter Schmelztemperatur berechnen
zu konnen. In Gleichung 40 wird hingegen aus der Strahlungsintensitét S(t)
die Strahlungstemperatur fiir den gesamten zeitlichen Verlauf des Experi-
ments bestimmt. Einzig der Wert am Schmelziibergang 7T,.(T},,) wird durch
dieses Verfahren doppelt bestimmt.* [20]

Das pus-DOAP, mit dem die Messungen des Emissionskoeffizienten durch-
gefithrt wurden, arbeitet bei 684.5 nm und nicht bei 650 nm. ,,Dadurch ent-
steht eine Ungenauigkeit in der Bestimmung der Wahren Temperatur, die
jedoch, wie gezeigt werden kann [27]26, im Bereich < 1K iiber dem gesamten
Messbereich ist und somit in guter Ndherung vernachléssigt werden kann.“
20]

26In der zitierten Arbeit betrigt die Wellenlingendifferenz zwischen Pyrometer und
DOAP nur ca. 25nm und nicht 35nm wie in Graz. Die dadurch bedingte Unsicherheit
betrégt aber auch nur ~0.35 K.
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4.4 Eisen

Zu den Messungen an Eisen sind zwei Dinge erwdhnenswert; erstens: Der
Schmelzpunkt des Eisens liegt so tief, dass er mit dem 650 nm Pyrometer
gerade noch sichtbar ist. Dies konnte die Unsicherheit etwas erhéhen. Und
zweitens: Das Eisen korrodiert an der Oberfliche und das Schmelzplateau
wird ,,verschmiert®, das heifit, es weist eine Steigung auf. Dies 148t sich durch
starkeres Abschleifen des Drahtes verhindern.

Schmelztemperatur und Strahlungstemperatur am Schmelzen bei 650 nm
[28]:

T,=1811K

Ty = 1670 K

Emissionskoeffizient am Schmelzen [29] und e-Verlauf in Abhéngigkeit
der Strahlungstemperatur 7, fiir 650 nm:

€m = 0.363

e(T,) =0.307+3.037-107° -7,  1800K < T, <2300K  (43)

Eine derartige Angabe des e-Verlaufes ist fiir die Berechnungen hier (sie-
he 4.3.1) sehr praktisch, fiir die Abbildung 13 wurde allerdings in €(7") um-
gerechnet.

Abbildung 12 zeigt die e-Verldufe iiber der Zeit. Man erkennt im Bereich
von t = 234 us eine vergroflerte Unsicherheit, weil hier die untere Grenze
des Temperaturbereiches vom 650 nm Pyrometer gerade noch iiberschritten
wird??. Der weitere Verlauf bei 902nm ist leicht steigend von ca. 0.35 bis
0.45. Fir 1570 nm ergibt sich eine glattere Kurve mit stirker steigendem
Verlauf von 0.3 bis ca. 0.47. Interessant ist noch, dass sich die Reihenfolge
der verschiedenen Wellenldngen im Laufe des Experiments umkehrt, sodass
am Ende (also bei der hochsten Temperatur) der Emissionsgrad bei 1570 nm
am grofiten ist.

Abbildung 13 zeigt die e-Verldufe iiber der Temperatur mit Fehlerbalken.
FEin linearer Fit ergibt fiir den Verlauf des Emissionskoeffizienten bei 902 nm:

e(T,) = —0.008 +2.178 - 1074 . T, 1900 K < T, < 2400 K (44)
Fiir 1570 nm ergibt sich:

€(T,) =—0211+3.235-10%- T,  1900K < T, < 2400K  (45)

2"Der hier gezeigte Verlauf bei 650 nm stammt aus einer Messung mit dem us-DOAP.
Das Signal des 650 nm Pyrometers wurde allerdings in der Berechnung des Emissionsgrades
bei den beiden anderen Wellenldngen verwendet und vergréflert so deren Unsicherheit.
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Abbildung 12: Verlauf des Emissionskoeffizienten von FEisen iiber der Zeit
des Experiments (entspricht dem Verlauf mit steigender Temperatur).
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Abbildung 13: Verlauf des Emissionskoeffizienten von Eisen {iber der Tem-
peratur mit Fehlerbalken.

38



4.5 Molybdan

Schmelztemperatur und Strahlungstemperatur am Schmelzen bei 650 nm
[28]:
T, = 2895 K

Ty = 2530 K

Emissionskoeffizient am Schmelzen und e-Verlauf in Abhéngigkeit der
Strahlungstemperatur [22]:
em = 0,332

e(T,) =0,3047 +1,0902-107° -7, 2520 K < T, <5000 K  (46)

Abbildung 14 zeigt die e-Verldufe iiber der Zeit. Der Zeitpunkt des
Schmelzens des Drahtes ist eingezeichnet. Bei 902 nm steigt der Emissions-
koeffizient von ca. 0.28 am Schmelzen bis 0.32. Der Verlauf bei 1570 nm ist
starker ,,verwackelt“; man erkennt jedoch abermals einen steigenden Verlauf
von ca. 0.24 auf 0.28. Die ,, Reihenfolge“ der Wellenldngen bleibt hier bis auf
einen kleinen Bereich erhalten.

Abbildung 15 zeigt die e-Verldufe iiber der Temperatur mit Fehlerbalken.
Ganz links erkennt man, dass der Emissionsgrad erst beim Schmelzen einen
reproduzierbaren Wert annimmt. In der festen Phase hiangt er stark von der
Oberflachenbeschaffenheit der Probe ab, die sich zum Beispiel durch Ab-
schleifen leicht dndern 1483t.

FEin linearer Fit ergibt fiir den Verlauf des Emissionskoeffizienten bei 902 nm:

e(T,) =0.26 +2.44-107° - T, 3000 K < T, <4200 K (47)
Fiir 1570 nm ergibt sich:

e(T,) =0.13+4.49-1079-T,  3000K < T, <4200K  (48)
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Abbildung 14: Verlauf des Emissionskoeffizienten von Molybdén iiber der
Zeit des Experiments (enspricht dem Verlauf mit steigender Temperatur).
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Abbildung 15: Verlauf des Emissionskoeffizienten von Molybdén iiber der
Temperatur.
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4.6 Vanadium
Schmelztemperatur und Strahlungstemperatur am Schmelzen bei 650 nm:
T, = 2183 K

Ty = 1978 K

Emissionskoeffizient am Schmelzen und e-Verlauf in Abhéngigkeit der
Strahlungstemperatur [20], [30]:

em = 0,353

e(T,) = 0,3584 — 2,4707-1076 -7, 1990 K < T, < 3300 K (49)

Abbildung 16 zeigt die e-Verlidufe iiber der Zeit. Fiir 902 nm zeigt das
Experiment zu Beginn ein beinahe konstantes Verhalten des Emissionsgrades
bei ca. 0.33. Bei t = 237 us beginnt er zu steigen und bleibt bei ¢t = 240 us
wieder konstant auf 0.37. Die Kurve fiir 1570 nm stabilisiert sich erst Mitte
des Experimentes auf ca. 0.31 und steigt dann sehr leicht an. Abbildung 17
zeigt die e-Verldufe iiber der Temperatur mit Fehlerbalken.

FEin linearer Fit ergibt fiir den Verlauf des Emissionskoeffizienten bei 902 nm:

e(T,) =024+ 5.04-107° - T, 2300 K < T, <2900 K (50)
Fiir 1570 nm ergibt sich:

e(T,) = 0.235 4 3.778 - 107° - T, 2300 K < T, <2900 K (51)
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Abbildung 16: Verlauf des Emissionskoeffizienten von Vanadium iiber der

Zeit

des Experiments (enspricht dem Verlauf mit steigender Temperatur).
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Abbildung 17: Verlauf des Emissionskoeffizienten von Vanadium iiber der
Temperatur.
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5 Unsicherheitsanalyse

Im Rahmen seiner Dissertation fiithrt gerade Boris Wilthan eine umfassen-
de Beurteilung der Messunsicherheiten des gesamten Aufbaues durch. Dies
stellt alle Unsicherheitsangaben auf eine fundierte Grundlage. Ich werde da-
her in dieser Arbeit die Unsicherheiten nur so weit aufschliisseln, dass der
geneigte Leser ein Gefiihl fiir die Messung bekommt.

5.1 Verwendete Daten

»,Die Unsicherheit der Literaturdaten ist relativ gering, da zum Beispiel fiir
den Schmelzpunkt von Wolfram eine maximale Unsicherheit von £15K an-
gegeben wird, was einer Unsicherheit von £0.4 % entspricht.“ [20]

Die verwendeten e-Verldufe haben Unsicherheiten von £6% [22].

5.2 Kalibration am Schwarzkoérper

Die Unsicherheit der Temperatur des Schwarzkorpers betrégt laut Daten-
blatt 1.7 K. Zusétzlich kann eine Nicht-Uniformitdt von £0.1 K auftreten.
Die Justage des Pyrometers vor dem Schwarzkorper ist keine kritische An-
gelegenheit, da die Offnung und somit der ausgestrahlte Bereich verglichen
mit einer Messung am Draht sehr grof, also fast nicht zu verfehlen ist.
,Die bei der Kalibration verwendeten Glasfenster und Neutraldichtefilter be-
einflussen auch direkt den Wert der Pyrometerkonstante und somit die Tem-
peraturmessung. Bei einer Uberpriifung der Dicke der Fenster (die maBgeb-
lich die Abschwéchung veréindern kann) mittels Mikrometerschraube konn-
ten nur Abweichungen von £0.02 mm von der nominellen Dicke (5.37 mm)
festgestellt werden. Aus dieser Unsicherheit des Signals resultiert eine Tem-
peraturunsicherheit von maximal 0.7 K.

Die Transmissionsverhalten der Neutraldichtefilter stimmen laut Messungen
auch nur auf £2% mit den Nominalwerten iiberein, daraus entsteht aber
keine Unsicherheit, da dieselben Filter auch zur Messung verwendet werden
und ihr Transmissionsverhalten als zeitstabil angesehen werden darf.“[20]
Durch das Rauschen der Verstirkerelektronik (siehe Abbildung 9) entsteht
eine Unsicherheit in der Bestimmung des Signals. Bei der eigentlichen Mes-
sung ist allerdings das Signal viel hoher als das Rauschen und begrenzt also
nur die untere Einsatztemperatur des Pyrometers.

Zum Kalibrationsfit erhalt man Unsicherheiten fiir die Parameter P, und P,
von: +400 bzw +13.
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5.3 Messung

Die Justage des Pyrometers muss gewissenhaft durchgefiihrt werden. Spezi-
ell das zweite Pyrometer (entweder 902 nm oder 1570 nm), das ,,per Hand*
justiert werden muss, ist kritisch. An der Reproduzierbarkeit der Messung
wurde entschieden, ob einzelne Messungen verworfen werden. Dies ist ein-
fach durchzufiihren, da die Reproduzierbarkeit bei korrekter Justage sehr
gut ist, aber andernfalls die Messungen sehr stark abweichen.

Ein weiterer Punkt ist die Gleichheit der Aufheizraten. Da ja spéter die Mes-
sergebnisse aus mehreren Messungen auf der gleichen Zeitachse verglichen
werden, muss sichergestellt sein, dass zur gleichen Zeit im Experiment auch
die gleiche Temperatur herrschte. Mehrere Uberpriifungen haben ergeben,
dass dies bei gleichen Einstellungen (z. B. Ladespannung) gut erfiillt ist.
Die Unsicherheit der Temperatur (Strahlungstemperatur) betrigt 4 % [22].

5.4 Auswertung

»,Die Unsicherheit der Emissionsgradberechnung nach dem Mehrwellenlén-
genpyrometrie-Formalismus beinhaltet die Unsicherheit der Wahren Tem-
peratur, die Unsicherheit der Temperaturmessung mit einem zweiten Pyro-
meter sowie einen Beitrag aus der Unsicherheit der Kalibration dieses Pyro-
meters, der jedoch in die Unsicherheit der Temperaturbestimmung mitein-
bezogen wird. Die verbleibenden beiden Einfliisse konnen als einigermaflen
unabhéngig voneinander betrachtet werden.“ [20]

Es ergibt sich eine Gesamtunsicherheit von +7 %.
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6 Zusammenfassung

Die Vergangenheit des Aufbaues in Graz - detailierter beschrieben in [1] -
ist so voller Ereignisse und Personlichkeiten, dass sie es wert wére, selbst
Thema einer Arbeit zu sein.

6.1 Mehrwellenlingenpyrometrie

Das Gebiet der Pyrometrie, der Mehrwellenldngenpyrometrie im speziellen,
ist in keinster Weise abgeschlossen oder tot. Es wird durch neue Technolo-
gien, neue Rechenverfahren und den Wunsch nach genauerer Temperatur-
messung standig aktualisiert und verbessert.

Im Abschnitt 1.2 werden vier Methoden der Mehrwellenlingenpyrometrie
beschrieben:

e Quotientenpyrometer - die klassische Methode, haufig verwendet.

e Annahmen iiber den Emissionskoeffizientenverlauf: Messungen bei meh-
reren Wellenldngen und komplizierte mathematische Grundlagen be-
wirken keine entscheidende Verbesserung bei der Temperaturmessung.

e _Intervall moglicher Temperaturen“: Aus dem Wissen, dass der Emis-
sionsgrad zwischen null und eins liegen muss, 14t sich durch Messung
bei mehreren Wellenléngen ein Temperaturbereich eingrenzen.

e _Zero-Wavelength-Extrapolation“: Bei der Wellenlinge A = 0 ent-
spricht die Strahlungstemperatur der wahren Temperatur.

Der Abschnitt 1.3 gibt eine Einfithrung in die ,,High-Speed-Pyrometry*,
zu der ja diese Arbeit zu zahlen ist.

6.2 Das Experiment

Die simultane Messung zweier Pyrometer wihrend einer Drahtexplosion er-
laubt es, aus dem bekannten Emissionsgrad?® bei einer Wellenlinge, den
Emissionsgrad bei der anderen Wellenldngen zu berechnen. Auf diese Wei-
se wurden mit drei Pyrometern (bei den Wellenldngen 650 nm, 902 nm und
1570 nm) die Emissionsgrade von Eisen, Molybdéin und Vanadium bei den
betrachteten Wellenldngen bestimmt. Da sich wihrend eines Experiments
der Draht stets aufheizt, bis er explodiert, kann man aus der zeitlichen Ent-
wicklung einer Messung einen Emissionsgradverlauf mit steigender Tempe-
ratur berechnen. Dies dokumentiert der Abschnitt 4.

Zusammenfassend kann man sagen, dass die Werte am Schmelzen gut mit

28Messungen wurden am eigenen Institut durchgefiihrt.
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Literaturwerten iibereinstimmen. Die Verldufe mit steigender Temperatur
sind konstant bis leicht steigend.

6.3 Vergangenheit und Zukunft

Die Ergebnisse der Messungen (mit der Temperatur leicht steigender Emis-
sionsgrad) sind plausibel und nicht erstaunlich. Das bedeutet aber nicht,
dass es nicht hitte anders kommen koénnen: Hétte sich z. B. bei 1570 nm der
Trend umgekehrt, so wiirde dies bedeuten, dass irgendwo zwischen 902 nm
und 1570 nm ein Punkt liegt, an dem sich der Emissionsgrad nicht mit der
Temperatur dndert. Dies wurde 1954 von DeVos [31] an Wolfram beobachtet
(siehe Abbildung 18).

In der Abbildung erkennt man rechts von 1.27 um einen steigenden Verlauf
mit der Temperatur und links davon einen fallenden. Dies ergibt eine cha-
rakteristische Form, die dazu gefiihrt hat, diesen Punkt (hier 1.27 ym) als
X-Punkt zu bezeichnen. Es ist dies der Punkt, an dem sich die Isothermen
der ¢(\)-Kurven schneiden.

0,50

0,45 |-

0,40 H

0,35 H

0,30 |-

0,25 |-

0,20 |-

200? K

o5 L 0 w0 L1
02 04 06 08 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28

Wellenlange / um

Abbildung 18: Emissionsgrad von Wolfram als Funktion der Wellenlédnge fiir
Temperaturen im Bereich zwischen 1600 K und 2800 K. Abbildung adaptiert
aus [31], gezeichnet von [20].

Fiir die Pyrometrie ergébe sich aus der Kenntnis der X-Punkte der Vor-
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teil, dass sich der Emissionsgrad ab dem Schmelzen nicht mehr mit der
Temperatur édndert, was die Genauigkeit einer Temperaturmessung verbes-
sen wiirde. Dazu miisste das verwendete Pyrometer bei der richtigen Wel-
lenldnge A, arbeiten.

Nun ist aber diese Kurve von DeVos ein Relikt aus 1954 und es gibt keine
neueren oder genaueren Messungen. Es wurden nur wenige Materialien mit
X-Punkten gefunden, und bei solchen mit X-Punkt streuen die Ergebnisse
sehr stark. Trotzdem werden die Werte von DeVos immer noch bei der Her-
stellung von Sekundérnormalen zur Kalibration verwendet (nach [20]).

In der Zukunft sollte also die Suche nach X-Punkten weitergehen, und die
alten Ergebnisse sollten neu bestétigt werden. Diesbeziiglich gibt es eine
Zusammenarbeit mit dem IAM in Duisburg.

49



Literatur

1]

A. SEIFTER: Bestimmung des normalen spektralen Emissionskoeffizi-
enten von fliissigen pulsgeheizten Metallen mittels eines schnellen Pho-
topolarimeters. Dissertation, Institut fiir Experimentalphysik der Tech-
nischen Universitit Graz, 2001.

R. GALLOB: Bestimmung therophysikalischer Daten von flissigem Ni-
ckel und Kupfer mit Hilfe der Drahtexplosionsmethode. Diplomarbeit,
Technische Universitat Graz, 1979.

R. GALLOB: Bestimmung thermophysikalischer Daten von fliissigem
Niob bis in den Uberhitzungsbereich. Dissertation, Technische Univer-
sitit Graz, 1982.

G. POTTLACHER: Bestimmung thermophysikalischer Daten von Metal-
len bis in den Uberhitzungsbereich der flissigen Phase. Dissertation,
Technische Universitat Graz, 1987.

E. KASCHNITZ: Bestimmung thermophysikalischer Daten verschiedener
Metalle bei ohmscher Pulsheizung im Mikrosekundenbereich. Disserta-
tion, Technische Universitidt Graz, 1992.

G. NUSSBAUMER: Weiterentwicklung der zeitaufgelosten Exrpansions-
und Spannungsmessung bei Mikrosekunden - Pulsheizexperimenten, Be-
stimmung thermophysikalischer Daten von Kupfer und Gold. Diplom-
arbeit, Technische Universitidt Graz, 1993.

B. WILTHAN: Bestimmung der spezifischen Warmekapazitit von Stof-
fen mittels dynamischer Differenzkalorimetrie. Diplomarbeit, Techni-
sche Universitiat Graz, 2002.

RAYTEK: Bertihrungslose Temperaturmessung. Bedienungsanleitung,
Thermalert Marathon Series MR1S, 1997.

G. RUFFINO: Increasing precision in two-colour pyrometry. Inst. Phax.
Conf. Ser., 26, 1975.

B. CoATESs: The least-squares approach to multi-wavelength pyrometrie.
High Temperatures - High Pressures, Bd. 20, 1988.

P. C. NORDINE: The Accuracy of Multicolor Optical Pyrometry. Hith
Temperature Science, 21, 1986.

P. B. CoAatTEs: Multi- Wavelength Pyrometry. Metrologia, 17, 1981.
G. M. FoLEY: Modification of emissivity response of two-color pyro-

meters. High Temperatures - High Pressures, 10, 1978.

50



[14]

[15]

[16]

[21]

[22]

G. NEUER, L. FIESSLER, M. GROLL E. SCHREIBER: Critical analysis
of the different methods of multiwavelength pyrometry. Temperature.

A. CEZAIRLIYAN, F. RIGHINI: Issues in high-speed pyrometry. metro-
logia, 33, 1996.

F. HENNING: Temperaturmessung.  Herausgeber: Helmut Moser,
Springer-Verlag Berlin Heidelberg New York, 3., v6llig neubearbeite-
te Auflage, 1977.

G. R. KIRCHHOFF: Gesammelte Abhandlungen. 1882.
W. WIEN. Sitz. Ber. Akadem. d. Wiss. Berlin, 55, 1893.
F. PASCHEN. Ann. Phys., 60, 1897.

C. CACRAN: Untersuchung des Emissionsverhaltens fliissiger Metalle
mittels Photopolarimetrie und Mehrwellenlingenpyrometrie. Dissertati-
on, Institut fiir Experimentalphysik der Technischen Universitit Graz,
2004.

D. P. DEWirT, G. D. NUTTER (Herausgeber): Theory and Practice
of Radiation Thermometry. John Wiley and Sons, Inc., 1988.

C. CAGRAN, B. WILTHAN, G. POTTLACHER: Normal Spectral Emis-
siwity at a Wavelength of 684.5 nm and Thermophysical Properties of
Solid and Liquid Molybdenum. International Journal of Thermophysics,
25(5), 2004.

A. SEIFTER, F. SACHSENHOFER, G. POTTLACHER: A Fuast Laser Pola-
rimeter Improving a Microsecond Pulse Heating System. International
Journal of Thermophysics, 23(5), 2002.

F. SACHSENHOFER: Data evaluation for pulse heating experiments with
emissivity measurements using a division-of-amplitude photopolarime-
ter. Diplomarbeit, Technische Universitit Graz, 2000.

A. SONNBERGER: Bau eines neuen Pyrometers zur Messung thermo-
physikalischer Daten von Aluminium. Diplomarbeit, Technische Uni-
versitidt Graz, 2004.

J. RUPRECHTER: Entwicklung und Kalibration eines
Submikrosekunden- Pyrometers. Diplomarbeit, Technische Univer-
sitat Graz, 2000.

K. BOBORIDIS: Application of single-wavelength radiation thermome-
try an higtspeed laser polarimetry to thermophysical property measu-
rements on pulse-heated metals. Dissertation, Technische Universitét
Graz, 2001.

o1



[28]

[29]

[30]

[31]

R. E. BEDFORD, G. BONNIER, H. MaAS F. PAVESE: Recommended
values of temperature on the International Temperature Scale of 1990
for a selected set of secondary reference points. Metrologia, 33, 1996.

E. KascuniTz, J. L. MCCLURE, A. CEZAIRLIYAN: Radiance tempe-
ratures (in the wavelength range 530 - 1500 nm) of iron and cobalt at

their melting points by a pulse-heating technique. Hicht Temperatures
- High Pressures, 8, 1997.

J. L. McCLURE, A. CEZAIRLIYAN: Radiance Temperatures (in the
Wavelength Range 525 to 906 nm) of Vanadium at Its Melting Point
by a Pulse-Heating Technique. International Journal of Thermophysics,
18(1), 1997.

J. C. DEVoOs: A New Determination of the Emissivity of Tungsten
Ribbon. Physica, XX, 1954.

52



Dank

Diese Diplomarbeit wurde unter der Leitung von Herrn Ao. Univ.-Prof.
Dr. Gernot Pottlacher durchgefiihrt. Ich méchte ihm danken fiir die Idee und
tiberhaupt die Moglichkeit, diese Arbeit am Institut fiir Experimentalphysik
durchfithren zu kénnen. Er war stets um mich und mein Wohlergehen, aber
auch um den Fortschritt meiner Arbeit bemiiht, ohne dass ich je das Gefiihl
hatte, einer zu strengen Kontrolle ausgesetzt zu sein.

Besonders danken méchte ich auch Dr. Claus Cagran und Dipl.-Ing. Bo-
ris Wilthan. Sie waren meine direkten Ansprechpartner im Labor und haben
mich stets selbstlos bei allen Fragen beraten. Das duflerst positive Betriebs-
klima in der Arbeitsgruppe ist ihnen zu verdanken.

Generell mochte ich dem Institut fiir Experimentalphysik unter der Lei-
tung von Herrn Univ.-Prof. Dr. Wolfgang Ernst danken. Schon seit Beginn
meines Studium waren sowohl Professoren wie auch alle anderen Mitarbeiter
stets freundlich und hilfsbereit.

Fiir mein sorgenfreies Leben abseits vom Studium mochte ich meinen
Eltern und meiner Schwester Gudrun danken.

Mein erster Ausgleich zur Physik ist die Gitarre. Diesbeziiglich mochte
ich meiner Professorin an der KUG Frau O. Univ.-Prof. Ortrud Posedu dan-
ken.

Erwihnen mochte ich auch meine ,,Nachbarn® im Studentenheim auf A2.
Besonders Astrid Klima und Kristina Sock waren mir, weil sie als Nicht-
Physiker in mancherlei Hinsicht noch unverdorben sind, bei vielen Fragen

der Meschheit eine Inspiration.

Jedoch auch meinen Physiker-Kollegen gebiihrt Dank. Ich fithle mich mit
ihnen allen sehr verbunden.

Diese Arbeit wurde finanziell vom FWF unterstiitzt (Projekt: P15055).

begincenter Thomas Hiipf

93



