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Kurzfassung

Hochgenaue Kalibrierungen von Strahlungsthermometern auf Basistderdtionalen Tem-
peraturskala ITS-90 werden mittels Einzel-Fixpunktstrahlern realisiebeDeerden minde-
stens drei dieser Strahler mit unterschiedlichen Referenztemperaemétigh, um die ge-
wohnlich nichtlineare Kennlinie von Strahlungsthermometern zu bestimmen. dieder
Strahler ist dabei in einen separaten Messaufbau bestehend ausRoheofien mit War-
merohr und Regeleinrichtung zur homogenen Temperierung, einer tengeriélenden-
anordung und Positioniereinrichtung eines Strahlungsthermometers integodurch ein
erheblicher geratetechnischer Aufwand bei einer Dreipunkt-Kalilmmggientsteht. Um die-
sen zu minimieren und zuséatzlich den Justageaufwand fiir die Ausrichiuesy®trahlungs-
thermometers und die Dauer einer solchen Kalibrierung zu reduzieredewin Dreifach-
Fixpunktstrahler (DFS) fur Kalibrierungen im Temperaturbereich vah°20bis 700 °C ent-
wickelt, der drei unterschiedliche Fixpunktsubstanzen in einer ZellarieBa enthalt. An
ihm kann ein Strahlungsthermometer die Temperaturen der drei LiquiddsSaiidusvor-
génge dieser Fixpunktsubstanzen nach einmaliger Justage und in eirmgeriAufheiz-
und Abkihlvorgang messen und an ihnen kalibriert werden.

Zu Beginn der Entwicklung wurden fiir den DFS als geeignetste Fixpubpgtaozen Alu-
minium (Erstarrungstemperatur 660,323 °C), Zink (419,527 °C) und Zi6i,028 °C) und
als das unter thermisch-mechanischen Gesichtspunkten geeignetste@pkematerial die
Aluminiumoxidkeramik C799 ausgewahlt. Auf Grundlage dieser Materialahisesdolg-
te danach die optimale Dimensionierung der Bauform. Dazu wurden zungeh4-Be-
rechnungen zur Grundanordnung der Fixpunktmaterialkammern uratldaptimierende
Berechnungen zur Dimensionierung dieser koaxialen, radialsymmetnisghendbauform
durchgefuhrt. Deren Ziel war es, deutlich ausgepragte Phasenuttungsvorgange mit me-
trologisch gut auswertbaren Temperaturplateaus im Strahlerinneredannit eine geringe
Unsicherheit der Temperaturdarstellung zur erreichen. Die Beragemubegleitend wurde
diese Bauform schrittweise aufgebaut und Untersuchungen zu ihotramischen Belastbar-
keit und metrologischen Qualitat durchgefiihrt. Nach erfolgreichetsTes DFS wurden
zwei unterschiedlich beflllte Varianten des DFS hergestellt.

Da bei Emissionsgradmessungen ein zu geringer spektraler Wandesggaibier ver-
wendeten Aluminiumoxidkeramik festgestellt wurde, erfolgte eine zusatzlielsetschtung
des Strahlerhohlraumes mit Hochtemperatur-Emissionsgradlack. Desdasaltierende deut-
lich héhere effektive Hohlraumemissionsgrad des Strahlers wurde acBeungen nach der
Monte-Carlo-Methode zu 0,99987 bestimmt.

Die Fixpunkttemperaturverlaufe des DFS wurden mit einem Transfe8trgsthermo-
meter vermessen und in einer umfangreichen MessunsicherheitsbatadmuFixpunkt-
temperaturen des DFS ermittelt. Dabei wurden unter anderem Einflisgeediiasenum-
wandlungstemperatur selbst, aber auch Emissionsgradeffekte dele@whltaumes oder
Warmetransportvorgéange im DFS berlcksichtigt. Es konnte nachgewieseden, dass die
Unsicherheiten der DFS-Fixpunkttemperaturen im Bereich von 30 mK bis 9ag&nh und
damit Werte vergleichbarer Einzel-Fixpunktstrahler erreichen.






Abstract

High precision calibrations of radiation thermometers are performed by noé&ired-point
blackbodies. In this case the determination of the typical nonlinear chesticténe of the
thermometers requires at least three blackbodies with different reeetemperatures. Each
of them is integrated into a separate measurement setup consisting the follavtirmilar
furnace with heat pipe and temperature controller, a cooled diaphragjthe@nadiation ther-
mometers positioning system. It is therefore an expensive process toattgecalibration
results. To minimize this high expenditure and to decrease the duration o suaki-point
calibration a triple-fixed-point blackbody (TPF) for calibrations betw2@dC and 700C was
developed which contains three different fixed-point substances iesigrl With TFP a ra-
diation thermometer can be calibrated at the three liquidus and solidus temesrattine
substances within one heating and cooling cycle after only a single adjusifiteatradiation
thermometer.

At the beginning of the development aluminium (660,323 °C), zinc (419,62ahd tin
(231,928 °C) were chosen as the most appropriate fixed-point sabstaRor the fixed-
point cells crucible the ceramic alumina C799 was selected due to its well suitimgahe
mechanical properties. Based on this choice of materials the evaluationTBig optimal
design followed next. At first FEM-calculations of the arrangement oftlinee chambers
filled with the fixed-point substances were carried out. Here it was fthatdnost distinctive
phase transformations with metrologically well analysable plateau curvetogen a coaxi-
al, circular design of the TFP. In order to achieve a low uncertainty of Keelfpoint tem-
perature, the dimensions of the TFB were optimised in further calculatioms:c@atantly
to this the design was successively assembled with the mechanical stredgtieological
quality validated.

After these tests passed successfully, two differently filled versionseof BB were pro-
duced and the optimal parameters of the furnace heating cycles wenmitheier

Emissivity measurements using the alumina showed a wall emissivity which wasifrot
ficient for the achievement of a high effective cavity emissivity. Theretbe cavity’s wall
was additionally painted with a high emissivity paint. Monte-Carlo-Calculationsgat an
increased blackbody emissivity to 0,99987 due to the measures named above

The plateau temperature curves at the fixed-points were measured witisfeitistandard
radiation thermometer and the triple-fixed point blackbody’s fixed-point &aipres were
calculated using an uncertainty budget. Among others in this budget thenicdéisi®n the
phase transformation temperature itself, emissivity deviations of the cavitgeatdransfer
inside the TFB were considered. Thus it was proved that the uncertaifties TFB's fixed-
point temperatures lie within the range from 30 mK to 90 mK. Hence they are cabipa
with uncertainties achievable with conventional single fixed-point bladlkisod
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1. Einleitung

Die Strahlungstemperaturmessung, auch Pyrometrie genannt, ist ein grifiegn@eratur-
messverfahren, mit dem aus der beriihrungslos gemessenen Sttelddichemperaturstrah-
lung direkt die Temperatur eines Messobjekts bestimmt werden kann. Eldrdigendung
findet sie bei Messungen an unzugéanglichen Stellen, bei hohen Tatmeger oder wenn bei
Temperaturmessungen das Messobjekt selbst nicht angetastet wanten

Im Hochtemperaturbereich ist die Strahlungstemperaturmessung vondeesoBedeu-
tung, da die Internationale Temperaturskala ITS-90 fur Temperaturemalb 961 °C mit-
tels Strahldichteverhéaltnissen definiert ist. Die Temperaturskala wird darektdius einer
radiometrischen Messung abgeleitet. Im Niedertemperaturbereich bifalbteler Raum-
temperatur nimmt der Anteil der Strahlungstemperaturmessung und damitiaudBudig-
keit von Kalibrierungen im Laufe der letzten Jahre kontinuierlich zu. Eielktlér Anschluss
der Strahlungsthermometer an die ITS-90 wird hier tber Niedertempdéifiaunkistrahler
z.B. am Zinn-, Zink- und Aluminiumerstarrungspunkt hergestellt.

Da die meisten Strahlungsthermometer eine deutlich nichtlineare Kennlinie besstzen
zu ihrer Bestimmung oder der Ermittlung einer Abweichungsfunktion eine Kaitilorg bei
mehreren Referenztemperaturen notig. Wird diese mit hochgenaueitEixaenktstrahlern
realisiert, um eine minimale Kalibrierunsicherheit zu erhalten, entsteht egr lgenatetech-
nischer und finanzieller Aufwand. Durch den notwendigen Einsatz spesellen Ofens mit
Regeleinrichtung und Warmerohr fir jeden Fixpunktstrahler, sowie &aositioniereinrich-
tung flr das zu kalibrierende Strahlungsthermometer wird der messtdohinisteil einer
Fixpunktkalibrierung mit direktem ITS-90-Anschluss relativiert.

Durch Integration mehrerer Fixpunkte in einen Strahler, lie3e sich eirer¥achung des
Messaufbaus und eine zeitliche Optimierung des Kalibrierverfahregisteen.

Mehrfach-Fixpunktzellen werden seit den achtziger Jahren zur Keadilg von Standard-
Platinwiderstandsthermometern benutzt [17]. Mit diesen so genannten éllslticerden
Tieftemperatur-Fixpunkte unterhalb der Temperatur des Eispunkts realisig versuchs-
weise auch Kalibrierungen bis zum Indium-Erstarrungspunkt erfps@htDeren Bauformen
sind jedoch, nicht nur wegen des anderen Temperaturbereichexgdenlkie, nicht zur Ka-
librierung von Strahlungsthermometern geeignet.

Das Ziel der vorliegenden Dissertation ist deshalb die Entwicklung eindsfatd-Fix-
punktstrahlers im fur die Kalibrierung von Strahlungsthermometern intemésms Tempe-
raturbereich der Metallfixpunkte (156 °C - 1084 °C), dessen Fixpumigigeaturen geringe
Unsicherheiten um 100 mK, &hnlich Einzel-Fixpunktstrahlern, besitzen.

Es wurde untersucht, ob eine Konstruktion eines thermisch optimierten &bhkiFix-
punktstrahlers mdglich ist, die einerseits die technologisch geeignete FertigainBeful-
lung der Fixpunktzelle mit Reinstmaterialien und die hohen thermisch-mechanigain
forderungen an deren Werkstoff bertcksichtigt, andererseitsdibddarstellung reprodu-
Zierbarer, langzeitstabiler und zur Kalibrierung geeigneter Fixpunktteahpen in einem
Strahlerhohlraum ermaoglicht.

Im Rahmen der Arbeit wurde, basierend auf FEM-Berechnungemreifiach-Fixpunkt-



1. Einleitung

strahler (DFS) entworfen und aufgebaut. In ihn sind drei Einzelfikpumit den Fixpunkt-
materialien Zinn, Zink und Aluminium integriert, deren Erstarrungstempenatacg I'TS-90
6,= 660 323°C, 6,,= 419,527°C undBs,= 231 928°C betragen.

Vor einer Kalibrierung erfolgt eine einmalige Justage des Kalibrierobjekt®eeifach-
Fixpunktstrahler. Danach kann das Strahlungsthermometer in einem dghamisalibrier-
vorgang, bei dem die Schmelz- und Erstarrungstemperaturen dédakeialien nacheinan-
der realisiert werden, kalibriert werden. Die dabei vom Strahlungsthmeter aufgezeich-
nete PyrometersignaY{ - Zeit - Charakteristik ist im Abbildung 1.1 schematisch dargestellt.
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Abbildung 1.1. — Prinzipdarstellung einer Kalibrierkurve des Dreifadkginktstrahlers

Fixpunktstrahler mit den Phasenumwandlungstemperaturen von Zinn, AohiAlwmi-
nium sind besonders flr Kalibrierungen von Strahlungsthermometern diitnfinGallium-
Arsenid-Detektor (InGaAs) von Interesse, da deren Einsatztempeeadich bei ca. 230 °C
in der Nahe des Phasenumwandlungspunktes von Zinn beginnt. Die nhesstee Uber-
prufung des Dreifach-Fixpunktstrahlers erfolgte daher auch mit lBtrghthermometern mit
InGaAs-Detektor.



2. Grundlagen

2.1. Die Darstellung der Temperatur

Die Temperatur ist die grundlegende physikalische Grol3e der Therraotynhre Einheit
ist das Kelvin (K). Der absolute Nullpunkt der thermodynamischen Teryoskala von 0 K
kann mit Hilfe des zweiten Hauptsatzes der Thermodynamik definiert wédileMit einer
zweiten bekannten Temperatur, der Temperatur des Wassertripelpuarkgbsm Wasser im
thermodynamischen Gleichgewicht sowohl in festem, flissigem und gagkin Zustand
vorliegt, ist die thermodynamische Temperaturskala praktisch realisiert HaeRumwand-
lungstemperatur des Wassertripelpunktes wurde auf der 10. CocégBamerale des Poids et
Measures (CGPM) auf 273,16 K festgelegt, woraus sich die Einheit Kalsider 273,16-te
Teil der thermodynamischen Temperatur des Wassertripelpunktes ddjjbt [

Neben der thermodynamischen Temperaturskala gibt es mehrere histemistiindene
Temperaturskalen, wobei die gebrauchlichste die Celsiusskala ist. DagBlerer Einheit
Grad Celsius (°C) ist gleich dem Betrag des Kelvin der thermodynamisarapdraturska-
la, wobei ihr Nullpunkt am Soliduspunkt des Wassers liegt. Die Umredhmien Celsius-
Temperatur aus der Kelvinskala ergibt sich zu

6 T

%_R—27315. (2.1)
Die thermodynamische Temperatur kann mit Primarmessverfahren bestimnetnydetten
prazise Umsetzung aber sehr aufwéndig ist. Deshalb wurde als Alterreatie praktische
Temperaturskala aufgestellt, die eine leichtere Darstellung thermodynamigchgeraturen
ermdglicht. Die aktuelle Version ist die Internationale Temperaturskala ansldiere 1990,
kurz 1TS-90 [54, 55, 76]. In ihr sind die thermodynamischen Tempezatder Phasenum-
wandlungspunkte ausgewéhlter Elemente und Wasser unter Normbegtmgauafgelistet.
Durch die Realisierung dieser Temperaturen in Fixpunkt-Kalibriereinngign erhalt man
Anschluss an die thermodynamische Temperaturskala. Davon ausddéirereh dann mit
Hilfe von in der ITS-90 beschriebenen Interpolationsgeraten undaivemn alle Temperatu-
ren bis zur Erstarrungstemperatur von Silber (1234,93 K) praktisdisiezawerden.

Oberhalb des Silber-Erstarrungspunktes ist die beliebige Tempd@satder ITS-90 Tem-

peraturskala tUber das Verhaltnis zweier gemessener Vakuumstrahidahes schwarzen
Strahlers bei der Wellenlangedefiniert:

L, (Tgo) e(CZ'[A Too(X)]™Y) _ 1 )
Ly(Too(X)) ~ elc2@Too ™) —1 ° (2.2)

Die Temperatufgo(X) ist hierbei die Temperatur des Erstarrungspunktes von Silber, Gold
(1337,33 K) oder Kupfer (1357,77 K), auf die das jeweilige Strahldiadrtaiitnis bezogen
ist.



2. Grundlagen

Die Temperaturabhéngigkeit der spektralen Strahldich{& ) ergibt sich aus dem Planck’-
schen Strahlungsgesetz (Gl. 2.3). Es wurde 1900 von Max Plancklfertrund gilt im Va-

kuum:

C1 1
La(T)=¢&(T)- C— 2.3
c1=3,741771: 10 1°W . m? — 1. Planck’sche Strahlungskonstante, [48]
co = 1,43877510 °m-K — 2. Planck’sche Strahlungskonstante, [48]
Qq=1sr — Raumwinkel des Halbraums liber dem

Strahler multipliziert mit ¥ (2m)

Darin ist &, (T) der spektrale Emissionsgrad, der das von der Struktur, der Bescheit
und der Temperatur abhangige spektrale Emissionsvermdgen einegCietfieschreibt. Er

lasst sich aus Ly (T)
g (T) =& (T) 2
/\( ) A,S( ) L/\.S(T)

bestimmen. Dabei wird die spektrale Strahldichte der Oberflache ins Vash#linspektra-
len Strahldichte, (T) eines idealen, schwarzen Strahlers gesetzt. Dieser besitzt ein ideales
Strahlungsverhalten, da er 100 % des seiner Temperatur entspraoidglidhen Warme-
strahlungsflusses in allen Wellenlangenbereictgn & 1) emittiert und er mit konstanter
Strahldichte in alle Raumrichtungen strahlt.

Gemal dem Planck’schen Strahlungsgesetz erhoht gigmit steigenden Temperaturen
und das Maximum verschiebt sich zu kiirzeren Wellenlangen (Abb. 2.1).

(2.4)

Ainum

Abbildung 2.1. — Verlaufe der spektralen Strahldichte eines schwarzerhigtis bei verschiede-
nen Temperaturen entsprechend dem Planck’schen Strallesefz

2.2. Strahlungsthermometer und ihre Kalibrierung

2.2.1. Arten von Strahlungsthermometern

Das Funktionsprinzip aller Strahlungsthermometer mit elektrischer Ausgeiigsist iden-
tisch (Abb. 2.2). Die vom Messobjekt ausgesandte Warmestrahlung larmkeine Optik und



2.2. Strahlungsthermometer und ihre Kalibrierung

Filteranordnung auf einen strahlungsempfindlichen Detektor abgebitdeinuein elektri-
sches Signa¥y umgewandelt. Die nachfolgende Auswertungsschaltung bereitet daal Sign
auf und wandelt es in ein der Strahldichte des Messobjekts proportiddigieslY um [75].

=T E e s N\ e

Y(T)
Empfangseinheit mit Auswertungseinheit
Messobiekt d Linse, Filter, Blenden mit Verstarkung und
essobjekt der und Detektor Signalaufbereitung

Temperatur T

Abbildung 2.2. — Funktionsprinzip eines Strahlungsthermometers

Wesentliche Unterschiede zwischen den Strahlungsthermometern besieakem in der
Artihrer Empféanger. Deren spektrale Detektivitat entscheidet GbeAdeeitstemperaturbe-
reich der Thermometer. So bendétigen z.B. Strahlungsthermometer flr eidéngperaturen
Detektoren mit einer hohen Empfindlichkeit im IR-Bereich, weil die vom Mbgskt aus-
gesandte Strahlungsenergie hauptséachlich im infraroten Bereich lidgtienntensitat der
Strahlung gering ist (vgl. Abb. 2.1). In der Tabelle 2.1 sind gebrauaohlitektortypen und

deren Kennwerte aufgelistet.

Tabelle 2.1.— Ubersicht typischer Detektortypen von Strahlungsthenetern und deren Para-
meter bei 25°C

Typ und Funktions- Detektivitat Spektralbereich
Hersteller prinzip Dinax(A) Amin --- Amax
in \/%w in um
InGaAs Fotodiode | 1-10'2(2,1um) 0,7..2,2

(EG&G Opto)

Si (Advanced . Y
Photonics) Fotodiode | 4-10 (0,95um) 02..11

PbSe Foto-
: 2,5-10' (4 3..5
(CalSensors) || widerstand| (4pm)
Thermopile Bi-Sb
(Dexter Research)| thermisch | 3,5-10° (4um) UV...FIR

Center)

Entsprechend der Messaufgabe wird der spektrale ArbeitsberaicBtrddlungsthermo-
meter meist zusatzlich durch optische Komponenten und Filter begrenztr&pekosorp-
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tion der Strahlung an Gasen der Messumgebung oder durch FengiierNiohtlinearitaten
des Detektors kbnnen dadurch umgangen werden [20].

Ublich ist die Einteilung der Strahlungsthermometer nach der Bandbreiteodeihen
ausgewerteten Strahlung [12, 75]. So genannte Gesamtstrahlunggpsrdewerten min-
destens 90 % der vom Messobjekt ausgesandten Strahlungsensrgier Spektralbereich
starker begrenzt spricht man von Bandstrahlungsthermometern. Badabreite der Emp-
fanger geringer al% der mittleren Wellenlénge des Detektors, handelt es sich um Spektral-
pyrometer. Sie arbeiten nahezu monochromatisch.

2.2.2. Referenztemperaturstrahler zur Thermometerkalibiierung

Zur Kalibrierung von Strahlungsthermometern werden Referenzstigdquellen mit be-
kannter Ausstrahlung verwendet. Je nach dem Art des Kalibrierobjs&isem Arbeits-
bereich und der geforderten Unsicherheit der Kalibrierung konmearschiedliche Strah-
lungsreferenzen eingesetzt werden [77]. Moglich ist die Verwegaon Hohlraumstrahlern
mit integriertem Fixpunktmaterial (Fixpunktstrahler), temperaturvariablehlddomstrah-
lern, Wolframbandlampen oder Flachenstrahlern.

Wolframbandlampen haben eine sehr kleine Strahlerflathe2(mm), weshalb sie nur zur
Kalibrierung von Transfer-Strahlungsthermometern (TSRT) mit kleinerasifieck verwen-
det werden kdnnen.

Flachenstrahler eignen sich aufgrund ihres haufig geringen und Véslgemabhangigen
Emissionsgrades( < 0,96) und wegen nicht zu vernachlassigenden Temperaturgradienten
auf der Strahleroberflache nicht fir Préazisionskalibrierungen.

2.2.2.1. Temperaturvariable Hohlraumstrahler

Der ideale Emissionsgrad vap ¢(T) = 1 lasst sich technisch nur im Inneren von vollstandig
umschlossenen, isothermen Hohlraumen erreichen (Abb. 2.3, linkslerdStransmissions-
gradr, (T) der Hohlraumwand gleich 0, wird die von den Innenflachen ausgeWadee-
strahlung bis zum Erreichen ihrer vollstandigen Absorption reflektienciddie letztendlich
vollstandige Absorption wird der lokale Absorptionsgiads(T) nach dem Kirchhoff'schen
Gesetz

& s(T)=0a,s(T) (Kirchhoff’'sches Gesetz) (2.5)

auch der Emissionsgrad des Hohlraumegzy(T) = 1. Weil die Strahlung einen solchen
Korper aber nicht verlasst, ist er als technische Strahlungsrefargmznutzbar.

isothermer Korper
emittierte Strahlen

O

absorbierter Strahl

Abbildung 2.3. — Skizze eines idealen Strahlers (links) und Hohlraumkralfrechts)



2.2. Strahlungsthermometer und ihre Kalibrierung

Eine gute Naherung des idealen Strahlers sind sogenannte Hohlrauenstsehwarze
Strahler, blackbodies). Dies sind isotherme, ausreichend lange Holdkwylader Hohlku-
geln mit einer kleinen Offnung (Abb. 2.3, rechts). Durch die haufigeeRiefh der Tempe-
raturstrahlung im Inneren und Absorption der von auf3en einfallenttahl@ng, emittieren
sie gut angenahert nur Strahlung einer Strahldichte, die der Tempdesttitohlraumes ent-
spricht. An der Strahleréffnung kénnen so effektive spektrale Hoinfremissionsgrade bis
zu 0,9999 erreicht werden.

Die Hohlraumstrahler werden mit Hilfe eines homogen temperierten Ofensinedpea-
zisen Regeleinrichtung auf eine konstante Temperatur gebracht. Umedeig Bieser Tem-
peratur zur ITS-90 herzustellen, ist es notwendig diese Hohlraumtetapéreeiner Ver-
gleichsmessung mit einem der ITS-90 entsprechend kalibrierten TSRIY[G0]) oder ei-
nem Standard-Platinwiderstandsthermometer, (SPRT) zu bestimmen.

2.2.2.2. Fixpunktstrahler

Fixpunktstrahler unterscheiden sich von den temperaturvariablen atdteahlern dadurch,
dass sich inihnen eine Kammer befindet, die mit einer Fixpunktsubstanz ggaf{(Albb. 2.4).
Erhitzt man einen solchen Strahler, schmilzt diese Fixpunktsubstanzj giobém Hohl-
raumstrahler die bekannte, zur Kalibrierung verwendete Schmelztemperastellt. Sie
bleibt wéhrend der gesamten Phasenumwandlung konstant. Auch wéateerErstarrung
der Fixpunktsubstanz kann eine Kalibrierung erfolgen.

Bei der Verwendung von Fixpunktstrahlern entféllt die Bestimmung dehfemtempera-
tur. Da die Phasenumwandlungstemperatur der FixpunktmaterigyefP) und der Hohl-
raumemissionsgrad und damit die Hohlraumstrahldichtg Too(FP)) bekannt sind, kann
man diese direkt mit der vom Kalibrierobjekt detektierten Strahldichte vetgaicind das
Ausgangssignal des Strahlungsthermomeiéigy) bestimmen.

Pt-PtRh-Thermoelemente Faser-Isolierung Na-Wirmerohr Heizelement Isolation

Schutzgas-Zufithrung ~ Wassergekiihlter Mantel Grafit-Behélter Schwarzer Strahler mit Gold-Fiillung

Abbildung 2.4. — Aufbau des Gold-Fixpunktstrahlers der PTB, Quelle: [12]
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Die Unsicherheit der dargestellten Temperatur liegt sowohl bei sehn geneperaturva-
riablen Strahlern als auch bei Fixpunktstrahlern im Bereich um und u@@emK (Tab. 2.2),
Fixpunktstrahler bieten aber zusatzlich den Vorteil der direkten Kalibwgeru

Tabelle 2.2.— Ubersicht von Hohlraum- und Fixpunktstrahlern und deresitherheit der Tem-
peraturdarstellung

Kalibriertem- Unsicherheit Informationen zur
Normal peraturf in °C ud), k=2 Unsicherheitsangabe
Hohlraumstrahler 48( o o
Opronic Lab. [50] 100...1200°C| 0,1°C+0,002-6 Herstellerangabe
Na-Warmerohr- 500962 °C 0,12...0,22K 800°C(1,6—10um)
strahler PTB [37] 0,16...0,28K 960°C(1,6—10um)
Cs-Warmerohr- 270,650 °C 0,2...0,2K 300°C(1,6—10um)
strahler PTB [37] 0,04...0,1K 400°C(1,6—10um)
Zn-Fixpunkt- Thermometer mit
419,527° 17K . .
strahler NIM [81] 9,527°C 0. Si-Fotodiode, 1000 nm
Al-Fixpunkt- Thermometer mit
660,323 °C 0,035K . .
strahler NIM [83] ’ ' Si-Fotodiode, 950 nm
Ag-Fixpunkt- o Thermometer AP-1,
961,78°C 0,103K . .
strahler NPL [82] Si-Fotodiode, 650 nm
Au-Fixpunkt- Thermometer AP-1
1064,18° 121K . . '
strahler NPL [82] 064.18°C 0. Si-Fotodiode, 650 nm

2.2.3. Vergleich von Kalibriermethoden mit Hohlraumstrahlern

Bei einer Kalibrierung eines Strahlungsthermometers an drei Refengpetaturpunkten un-
ter Verwendung von Hohlraumstrahlern, sind drei grundsatzliche Kedgmhemata zu unter-
scheiden (Abb 2.5)[77]:

(a) Vergleichskalibrierung mittels temperaturvariablem Hohlraumstr ahler

Bei Kalibrierungen an temperaturvariablen Hohlraumstrahlern wird dier@ettemperatur
des Hohlraumes mit einem zuvor an Fixpunkten der ITS-90 kalibriertemsiea Strahlungs-
thermometer oder mit einem kalibrierten Standard-Platinwiderstandsthermamaigelt.
Diese Kalibrierungen von Strahlungsthermometern sind also Vergleichs&alibgen mit
Referenzthermometern. Der Vorteil dieser Methode besteht darin,jrda&geitstempera-
turbereich des Hohlraumstrahlers jede beliebige Referenztemperatesteiiigund gehalten
werden kann. Der Nachteil der Methode liegt in der vergleichsweisesta@librierkette
und dem héheren Aufwand durch die Vergleichskalibrierung.

Die Kalibrierung an temperaturvariablen Hohlraumstrahlern ist sehr gehliéh. Die
Physikalisch Technische Bundesanstalt (PTB) in Berlin fuhrt zum Beidpe Kalibrierung
von Strahlungsthermometern ab -60 °C bis 962 °C mit mehreren, an Fixpamigschlosse-
nen, Hohlraumstrahlern durch. Die Einsatztemperaturbereiche sinidauder abgestimmt
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Einzel-Fixpunkte TSRT/ Temperaturvariabler _ .
@) 1,1,.T, || SPRT | "Hohlraumstrahler T,..7, 77 , ~librierobjekt
Einzel-Fixpunkt- ‘ ¢
strahler 7 >
: : L(T)
(by | Einzel-Fixpunkt- »Kalibricrobjekt
strahler 7, L(T)
Einzel—Fﬂiﬁxpunkt- >
strahler 7, L(Ty) ¢
Dreifach-Fixpunkt- _ .
() strahler T.T,.T, M) » Kalibrierobjekt
123

Abbildung 2.5. — Schematische Darstellung von Methoden zur KalibrierungseStrahlungs-
thermometers an Hohlraumstrahlern bei drei Referenzteatypen

und uberlappen sich an deren Grenzen [37]. Die Hohlraumstrahleatieratorien des Deut-
schen Kalibrierdienstes (DKD) oder betrieblicher Kalibrierlaboratoried siblicherweise
Uber eine weitere Vergleichskalibrierung an diese Hohlraumstrahlerfd®aRgeschlossen.

(b) Kalibrierung an mehreren Einzelfixpunktstrahlern

Eine im Vergleich zu Schema (a) kurze Kalibrierkette besteht bei derérfetung von drei
Einzelfixpunktstrahlern mit den Phasenumwandlungstemperaluréia und Ts. Die dabel
auftretenden Kalibrierunsicherheiten sind &uf3erst gering (s. Tgbw&&halb Fixpunktstrah-
ler in den metrologischen Staatsinstituten als nationale Temperaturnormalestzhgesden
[81, 82, 83]. Dabei nimmt man in Kauf, dass die Kalibrierung nur bei ewsdlten Tempe-
raturen vorgenommen werden kann.

Aufgrund des hohen geratetechnischen Aufwands bei der Vemgnabn Einzelfixpunkt-
strahlern, werden diese hauptsachlich zur Kalibrierung von TSRT zusetAul} temperatur-
variabler Hohlraumstrahler an die ITS-90 genutzt.

(c) Kalibrierung an einem Dreifach-Fixpunktstrahler

Den metrologischen Vorteil einer direkten Kalibrierung mit kurzer Kalibegtd hat man
auch bei der Verwendung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers. Maalteebenfalls drei fixe
Kalibriertemperatureii; bis T3. Im Vergleich zur Kalibrierung an drei Einzelfixpunktstrah-
lern, reduziert sich der geratetechnische Aufwand jedoch auf ein IDdtdenur ein Ofen
mit Warmerohr und Regeleinrichtung bendtigt wird. Weiterhin ist es vortéjllss das
Thermometer nur einmal an einem Fixpunktstrahler justiert werden muss &imemd der
Kalibrierung die Fixpunkttemperaturen in einem Messvorgang erfassthlie wegfallen-
de Mehrfach-Justage reduziert sich im Messunsicherheitsbudg&atibrierung auch der
Unsicherheitsbeitrag der Positionierung.
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2.3. Phasenumwandlungen von Reinstmetallen

Wahrend der Schmelze und der Erstarrung von Reinstmetallen in Fixpuidti@imgen
finden verschiedene thermodynamische Vorgange in der Fixpunktealsttt, welche die
Ausbildung der zur Kalibrierung genutzten Temperaturplateaus und demiessbare Fix-
punkttemperatur beeinflussen. Sie werden in diesem Abschnitt erlawtestrddabei vor-
ausgesetzt, dass die Metalle in einer hochreinen Form vorliegen undegierlingsbildung
durch verunreinigende Fremdatome nicht berlcksichtigt werden muss.

2.3.1. Schmelzen von Reinstmetallen

Metalle besitzen in der festen Phase eine kristalline Struktur, deren Stahdfigiiss den
elektrostatischen Wechselwirkungen zwischen negativ geladenetndelek und positiv ge-
ladenen Atomriimpfen ergibt. Beim Ubergang zur fliissigen Phase wird thgelméaRige
Struktur aufgebrochen, die Metallbindungen werden tiberwundedietome gehen in der
Schmelze in eine freie Bewegung Uber. Die Schmelztemperatur ergibt siakeauVerlauf
der Gibbsschen freien Enthalpie des FeststdBgsind der freien Enthalpie der Schmelze
G in J, bzw. deren volumenbezogenen Gro@enind g in % [53, 59]. Sie sind im Dia-
gramm 2.6 beispielhaft fir Aluminium aufgetragen.

X ‘109
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Abbildung 2.6. — Volumenbezogene Gibbssche freie Enthalpie von festgjnud fliissigem
(91) Aluminium am Schmelzpunkt [5]

Es ist zu erkennen, dass sich diese beiden Kurven am SchmelZigwtkineiden. Da das
Metall immer den energetisch gunstigeren Phasenzustand annehmenrewlitssigt es sich
bei Ts und folgt bei Temperaturen oberhalpder griinen Kurve.

Induziert man durch kontinuierliche Energiezufuhr eine Materialschmglhet die zuge-
fuhrte Energie am Schmelzpunkt zur Phasenumwandlung. Zwischéestien und fliissigen
Phase entsteht eine Phasengrenze mit der Temp@tadiig sich in Richtung der festen Phase
bewegt. Vermeidet man durch raumlich homogene Warmezufuhr und derckidtrag ge-
ringer Energiemengen grofRe Temperaturgradienten im Material, soidaséesPhasengren-
ze in einer Fixpunktzelle radial nach innen bewegt, ergibt sich im Inngeefrixpunktzelle
ein typischer Liquidustemperaturverlauf mit sehr flachem Plateau (Abb. 2.7
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Abbildung 2.7. — Typischer Temperaturverlauf wahrend eines Schmelzwgga einer Alumi-
nium-Miniatur-Fixpunktzelle [16]

Liegen im noch festen Metall beim Erreichen der Temperaiinohe Temperaturgradien-
ten vor, wie es bei Materialien geringer Warmeleitfahigkeit und bei ungieéddigem War-
meeintrag vorkommen kann, wird der Schmelzvorgang in der Fixpunktzelézak/erschie-
denen Zeitpunkten einsetzen und sich keine radialsymmetrische Phasan®bilden. Nach
partiell vollzogener Schmelze kdnnen dann lokal verteilt Bereiche f&tase mifl < Tg
und Bereiche flissiger Phase mit> Ts vorliegen. Dadurch kann sich ein groRerer Anstieg
des Ligquidusplateaus ergeben.

2.3.2. Erstarren von Reinstmetallen

Das Erstarren eines Metalls aus einer Schmelze heraus ist ein kompMaayang als das
Aufschmelzen [43]. Hierzu sind Kristallisationskeime, auch Cluster gdnaniiig. Dies
sind bereits erstarrte Kristalle des Metalls (homogene Kristallisation), Fremepte in der
Schmelze oder auch Wandflachen (heterogene Kristallisation), an den#&nistallisations-
prozess starten kann [25].

Bei hochreinen Schmelzen fungieren hauptsachlich aus der Schmejgefalene Kri-
stalle als Kristallisationskeime. Damit diese sich bilden kénnen, muss die Tempeeatu
Schmelze auT < Ts gesenkt werderg((T) > gs(T)). Durch diese Unterkihlung ergibt sich
eine positive Energiedifferenz der volumenbezogenen Gibbsschiem fEnthalpie, welche
eine Kristallisation fordert:

Agsi=ai(T)—gs(T) >0 (2.6)

Durch thermische Fluktuationen bilden sich in der unterkiihlten Schmelze nigfagteom-
cluster aus, bei deren Wachstum die Enedig frei wird. Gleichzeitig wird aber flr die
Ausbildung einer Phasengrenze zwischen Festkoérper und Flussigk&irenzflachenener-
gie ys benotigt. Dies fiihrt bei der Bildung eines kugelférmigen Keims zu folgeAdderung
der freien Enthalpie bei der Kristallisation:

4
AGhom = —él'lr3Ags| +4MNr%yy 43, (2.7)

11
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Der rechte Summand gibt die Ener@eys an, die zur Bildung einer Oberflachengrenze beno-
tigt wird. Sie ist proportional zum quadratischen Keimradius. Der linke Sumdrbaschreibt
den Energiegewinfs, o bei der Bildung eines Keims.

Besitzen die Keime zuné&chst nur sehr kleine Radien, kdnnen sie ndr Boergiezufuhr
weiter wachsen, d&,q < Ggyrf ist. Die unterkiihlte Schmelze besitzt dann einen metastabi-
len Zustand und sie erstarrt nicht. Erreicht ein Keim jedoch durch weiteterkihlung oder
Fluktuationen in der Schmelze den kritischen Radiy&ann er unter Freisetzung von Ener-
gie weiter wachsen und die Schmelze beginnt zu Erstarren. lhre Tetpsteigt danach
wieder aufTs.

Der zur Erstarrung notige kritische Keimradius ist abh&ngig von der &tk Unterkiih-
lung. Je ausgepragter die Unterkiihlung, umso kleingg ishd umso wahrscheinlicher wird
eine Kristallisation eines Materials. Zusatzlich dazu variiert der kritische Kalias sehr
stark zwischen verschiedenen Materialien. Zink zum Beispiel erreichAtloemeinen schon
bei Unterkiihlungen von wenigen 100 mK den zur Erstarrung nétigen le€elios. Alumini-
um (Abb. 2.8) und Zinn, die beiden anderen Fixpunktsubstanzen d8s Z&fgen dagegen
starkere Unterkihlungen [19]. An Zinn-Fixpunkten betragen dieselisBzu einigen 10 K.
Diese unterschiedlichen Unterkihlungsneigungen missen bei der fierapg des DFS be-
ricksichtigt werden (Abschnitt 4.3).
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Abbildung 2.8. — Typischer Temperaturverlauf wahrend eines Erstarrworgawngs in einer
Aluminium-Miniatur-Fixpunktzelle
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3. Entwicklung eines
Dreifach-Fixpunktstrahlers

3.1. Zielstellung und Randbedingungen

Der in dieser Arbeit entwickelte DFS soll die prinzipielle Eignung des Drai&atrahler-
Prinzips fur Kalibrierungen mit geringen Unsicherheiten beweisen. Eteshalb fir den
Einsatz bei niederen bis mittleren Temperaturen von 200 °C bis 700 °C kertzipeil hier
die mechanisch-thermischen Belastungen geringer als bei hohen Taungesind und der
Funktionsnachweis besser erbracht werden kann. Die Baufornraiziflem eine mogliche
Verwendung des DFS bei héheren Temperaturen offen halten.

Der gewahlte Temperaturbereich ist von besonderem Interesse fHatiizierung von
Strahlungsthermometern mit Indium-Gallium-Arsenid (InGaAs)-Detektoerdktessbereich
bei 200 °C bis 250 °C beginnt. Dort ist eine Kalibrierung besonderstigicda aufgrund
des schlechten Signal-Rauschspannungs-Verhaltnisses der hiligddtgoren die Unsicher-
heit der Temperaturmessung am Messbereichsanfang am héchstem wie Bestimmung
der Fixpunkttemperaturen und die metrologische Bewertung des DFS nvdeddalb auch
InGaAs-Strahlungsthermometer verwendet.

3.1.1. Messtechnische Zielstellung

An allen drei Fixpunkten des DFS sollen sowohl bei der Schmelze, als\aébrend der

Erstarrung sehr gut auswertbare Temperaturverlaufe entstehegindibohe Reproduzier-
barkeit, Langzeitstabilitdt Gber mehrere Jahre und eine geringe Untséihier der Darstel-

lung der Fixpunkttemperatur erreichen. Als metrologische Zielstellung wettdshalb die

Kennwerte vergleichbarer Einzel-Fixpunktstrahler angenommen [4B231

- Erweiterte Unsicherheit der Fixpunktstrahlertemperalt(ify, ) < 100 mK
- Reproduzierbarkeit der Fixpunkttemperaturen < 10mK
- effektiver Hohlraumemissionsgrag , > 0,9995

Werden diese Parameter bei jeder Phasenumwandlung erreicht, kéontainl die drei Li-
quidusplateaus, als auch die drei Solidusplateaus zur Kalibrierungermdew werden. Da-
mit waren bei einmaligem Aufheizen und Abkuhlen des DFS nacheinamaggxreipunkt-
Kalibrierungen von Strahlungsthermometern maéglich. Bei der Kalibrierumgeimes Strah-
lungsthermometers innerhalb eines Heizzyklusses, konnte zusatzlictKserzeitstabilitét
zwischen Schmelze und Erstarrung Uberprift werden. Naturlichtkéaurch jeder der drei
Fixpunkte fur eine Einpunktkalibrierung verwendet werden.

13



3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

3.1.2. Konstruktive Randbedingungen

Trotz der Verwendung dreier verschiedener Fixpunktsubstandkem dmei der Herstellung
eines DFS die Kosten eines Einzel-Fixpunktstrahlers nicht Giberschrigietew. Deshalb soll
der DFS nicht gréRer und die Gesamtmenge des verwendeten Fixpunkdieatieht hoher
als in Einzel-Fixpunktstrahlern sein. Die Maf3e des DFS wurden daheplgieféstgelegt:

- Durchmesser 50 mm, maximale Lange 150 mm
- Apertur des Hohlraumes 10 mm
- Gesamtmasse der Fixpunktmaterialien <0,5 kg

Zum Erreichen einer homogenen Temperierung soll der DFS in ein Casi@am&yohr (Ar-

beitstemperaturbereich 250 °C bis 660 °C) oder bei htheren Temparatuein Natrium-

Warmerohr (550 °C bis 1100 °C) eingesetzt werden. Angepasst arediggbaren Warme-
rohre muss der Aul3endurchmesser 50 mm betragen. Um eine schlecigerdairdynamik
oder unerwiinschte Temperaturgradienten bei einer zu grof3en B&®S*B zu vermeiden,
wurde die Lange des DFS auf 150 mm begrenzt.

Niedertemperatur-Fixpunktstrahler (In, Sn, Zn) haben typischen#gisguren mit Durch-
messern kleiner 10 mm [31, 47]. Diese kbnnen mit zusatzlichen Blendenemifie Milli-
meter verkleinert werden, wodurch hdhere effektive Hohlraumemisgiade erreicht wer-
den. Damit auch industrielle Strahlungsthermometer mit einem maximalen Mesaitech.
4 mm und gréRerem Size-of-Source-Effect kalibriert werden kdywarde der Durchmesser
der DFS-Apertur auf 10 mm festgelegt.

3.2. Messaufbau mit Warmerohrofen

Fur den Dreifach-Fixpunktstrahler wurde ein spezieller Warmeroknr@tifgebaut (Abb. 3.1).

Al-Platte
/ Blende 1
/ Blende 2
/ Blende 3

= /
=
Isolation
N

DFS

Warmerohr/

Heizungswicklung

Abbildung 3.1. — Detailansicht des Warmerohrofens mit Dreifach-Fixputné&tder
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3.3. Auswabhl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

In diesem ist das Warmerohr so gelagert, dass sich seine Lage alifgarmischer Aus-
dehnung wahrend des Aufheizens oder Abkuhlens nicht verédnddrsomit auch der DFS
an der gleichen Position bleibt. Diese Halterung, die Strahlungsschilde imu@tedas War-
merohr sind vollstandig aus Inconel 600 gefertigt. Zur Isolation der édmang wurden Kera-
mikfaserkdrper eingesetzt, die vor dem Einsatz ausgegliht wurdegeB@nte Ofenanord-
nung wird wahrend der Messungen mit Reinstargon (99,995%) gespukine Verunrei-
nigung der Fixpunktmaterialien durch ausgasende Ofenwerkstoffeeheilgl zu vermeiden
und die Oxidation der Fixpunktmaterialien zu reduzieren.

Direkt vor dem DFS befindet sich die Blende 1 mit einem Durchmesser@ami Sie re-
duziert den Strahlungswérmeverlust des Hohlraumstrahlers. Die Berwischen den Iso-
lationsschichten begrenzt den Warmeverlust durch Strahlung an deméféghréffnung. An
der Ofenfront ist eine Aluminiumplatte befestigt, deren Oberflache zueéiigung des Re-
flexionsgrades angeraut ist. Damit sollen Einspiegelungen von Straigjueiden aus dem
Raum in die Optik des Strahlungsthermometers vermieden werden. Die Aluminitenpla
wird von Wasser durchflossen und damit auf 25 °C temperiert. Auf die Psatdee schwarz
eloxierte Blende 3 montiert, deren Offnung auf bis zu 2 mm Durchmesséngert werden
kann.

Vor dem Ofen befindet sich eine Positioniereinrichtung zur AusrichtimeseStrahlungs-
thermometers auf die Fixpunktstrahlerapertur, die eine laterale und hializ Merschiebung
sowie eine Neigung des zu positionierenden Strahlungsthermometerd.erlaub

3.3. Auswahl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

3.3.1. Auswabhl der Fixpunktmaterialien

Die folgende Grafik gibt einen Uberblick tiber FixpunktsubstanzemrdErstarrungstempe-
raturen im Arbeitsbereich des Na- und Cs-Warmerohrs liegen.

Fixpunkte der ITS-90  sekundére Fixpunkte Eutektika
1100°C 4 Cu (1084,62°C)
T Au(1064,18°C)
1000°C
T Ag(961,78°C)
900°C || N
800°C \
700°C | e LY IR
T AMO00323°C) o (630.628°C) AT/ Pd3S (619.39°C)
800 L S S SSSIIR TR (578,78°C)
SOOOC . A167/Cu33 (548,]6 C)
oc T Zn(419.527°C) 7 Z 7
400°C Pb(327,462°C)
300°C T : / Cd (3'2'1,069"(:)*'”
R 4 sn (231,9280C) Bi (271,402 C) L
200°C Arbeitstemperaturbereich Cs-Wr 7/
Arbeitstemperaturbereich Na-Wr X\

Abbildung 3.2. — Ubersicht zu Fixpunktmaterialien mit Erstarrungsterapgen in den Arbeits-
temperaturbereichen der Warmerohre des DFS-Rohrofens
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

Im angestrebten Temperaturbereich sind die Elemente Zinn (Sn), Blei{Pk)(Zn) und
Aluminium (Al) am besten als Fixpunktsubstanzen geeignet, da sich mit inméfreagera-
turbereich von 200 °C bis 700 °C mit nahezu aquidistanten Referenztatagmmkten Uber-
decken lasst. Sie wurden zuné&chst in den Kombinationen Zinn, Zink undiAium bzw.
Blei, Zink und Aluminium in Testversionen des DFS geflllt. Am Pb-Zn-Al Daelistrah-
ler stellten sich am Pb-Liquidus- und Pb-Soliduspunkt die aufgrund elengen Latenten
Warme des Bleis erwarteten, kurzen Temperaturplateaus ein (s. Té®4B.Da diese aber
sehr verschliffen waren, wurde Blei nicht fUr weitere Untersucleangrwendet und weitere
Dreifach-Fixpunktstrahler nur mit Sn, Zn und Al befiillt.

Zwischen 200 °C und 700 °C liegen auch die Schmelzpunkte von WismutGBdmium
(Cd) und Antimon (Sb), die jedoch aufgrund ihrer Toxizitat (Bi und Czlvbihrer geringen
Warmeleitféahigkeit nicht verwendet wurden.

Sollte der Arbeitsbereich des DFS zu hoheren Temperaturen austj@deten, konnten
auch Silber (Ag), Gold (Au) und Kupfer (Cu) verwendet werdermlRFrmatisch hierbei ist
lediglich die grol3e Temperaturliicke zwischen dem Aluminium- und dem Silbktpuelche
bei der Approximation einer Kalibrierkurve zu héheren Unsicherheiibrein kann.

Referenztemperaturen zwischen den Schmelzpunkten der ReinstmatéaiggEmsich mit
binaren eutektischen Legierungen (z.B. Al67/Cu33,-= 548 16°C) realisieren [16, 41].
Hierbei kdnnen aber zusatzliche Probleme durch lokale Entmischungsmiudtreten ver-
schiedener Legierungsphasen, drtliche Inhomogenitaten der Mategiadeltaften und damit
Verschleifen und Verlagern der Temperaturplateaus auftreten. Deshid auf die Verwen-
dung von Legierungen im Dreifach-Fixpunktstrahler verzichtet.

Tabelle 3.1.— Materialdaten der im DFS erprobten Fixpunktsubstanze82p

Fixpunkt- Erstarrungs- Dichte | spez. Warme+4 Warmeleit-| Latente
substanz temperatur kapazitat fahigkeit | Warme
(20°C) (25°C) (25°C)

g0 in °C pin;—n% cpinkg%K Ain 2| Lin &5
Zinn (Sn) 231,928 7,29 213 74 0,43
Blei (Pb) 327,462 11,34 129 35 0,26
Zink (Zn) 419,527 7,13 288 116 0,8
Aluminium (Al) 660,323 2,69 900 237 1,08

3.3.2. Auswahl des Zellenkdrperwerkstoffs
3.3.2.1. Thermische und mechanische Eigenschaften

Der Grundkorper der Fixpunktzelle muss drei verschiedene Fixpumétiakien aufnehmen
und diese mechanisch und chemisch langzeitstabil voneinander tremmeNeEinreinigung
der Fixpunktmaterialien untereinander bzw. durch das Zellenmateriat saliss dabei aus-
geschlossen werden. Deshalb darf es selbst keine Verunreinigangelten, muss hochtem-
peraturstabil und nicht reaktiv mit den Fixpunktmaterialien und der umgkdreAittmosphére
sein. Weiterhin muss es eine hohe Schmelztemperatur, gute Druck- undeStigkeit so-
wie eine hohe Warmeleitfahigkeit besitzen, um eine hohe mechanische Bekas#thund
gute thermische Eigenschaften zu erreichen.
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3.3. Auswabhl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

Einzel-Fixpunktstrahler werden typischerweise aus Grafit gefertigheSgzt eine hohe
Warmeleitfahigkeit, geringe Warmekapazitat und einen hohen EmissionSgae mecha-
nische Belastbarkeit ist aufgrund der schwachen Bindungen dét-Sraukturen allerdings
gering, weshalb es gerade im Dreifach-Fixpunktstrahler, in dem sigluRktmaterialien mit
verschiedenen Ausdehnungskoeffizienten befinden, zu Mateieatwler -bruch kommen
kann. Deshalb wird Grafit nicht im DFS verwendet.

Bei oben geschilderten Materialanforderungen werden in der Tedt@nikg Keramiken
eingesetzt. Ihre enorme Vielfalt ermoglicht eine gezielte Auswahl des sigdik entspre-
chend dem Anwendungsfall. Wahlt man aus ihrer grof3en Bandbreit€éemamiken fir den
Hochtemperatureinsatz mit guter Warme- bzw. Temperaturleitfahigkeit, komiaen da-
belle 3.2 aufgeflhrten Werkstoffe flr eine Verwendung im DFS in Frage

Tabelle 3.2.— Zusammenstellung von Materialdaten gut warmeleitenderaiken fir den
Hochtemperatureinsatz [79]

mittl. lin. spez.
Ausdeh- Biege- | Warmeleit- Warme-
Werkstoff Dichte | nungskoeff. | festigkeit | fahigkeit kapazitat
(20°C) | (30..1000°C)| (20°C) | (30..100°C)| (30..1000°C)
pinX | aini® | gyinMPal Ain W Cpin ok
Aluminium-
oxid C799 3700 7...8 300 19..30 850...1050
Aluminium-
nitrid C910 3000 45..5 200 150 800...900
Bornitrid
920 2500 5 20 10...50 970...1050
Berylliumoxid || g, 7.8,5 150 150...220 | 1000...1250
C810
Siliziumnitrid
930 3000 2,5..3,5 300 15...45 750...850
S"'Zgrglcc"”b'd 3100 43.48 | 270.350| 110..160 | 650...1000

Unter Bericksichtigung thermischer, mechanischer und fertigungssetlen Gesichts-
punkte ist Aluminiumoxid C799 mit einem Reinheitsgrad von 99,7 % insgesamt aterbe
fur den Einsatz im DFS geeignet.

Aluminiumoxid (Al,O3) wird in der Industrie vielfaltig eingesetzt, weswegen zahlreiche
Herstellungs- und Bearbeitungsverfahren fur diesen Werkstofiierés. Seine Verarbeitung
ist im Vergleich zu anderen Reinstkeramiken sehr einfach: Die Formgeéraolgt durch
isostatisches Pressen des Keramikpulvers. Das dabei entstanderteilG@nn mit einfa-
chen Verfahren (z.B. Schleifen, Drehen) weiter bearbeitet werddmvird anschlieBend bei
vergleichsweise niedrigen Temperaturen von 1600 °C bis 1800 °C g#sinte

In seiner reinsten Form besitzt Aluminiumoxid eine sehr hohe Harte (die Méhne be-
tragt 8) und ist gut auf Druck und Zug belastbar. Bei Biege- und ibeti@stungen neigt es
schnell zum Bruch, weshalb diese durch konstruktive MalRnahmereueiden sind. Es
besitzt eine geringe Porositat und hohe Reaktionstragheit, wodurathesetir gut zur Ein-
fassung der Metallschmelzen eignet.
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

Mit Al ;03 wurden bereits Miniatur-Fixpunktzellen (MFPZ) zur Kalibrierung von iFhe
moelementen hergestellt. Die Zellen mit Wandstéarken von 0,4 mm wurden im intlastrie
Einsatz bei bis zu 660 °C und im Labor bis zum Gold-Schmelzpunkt (10p4e&trieben,
wobei die Keramik eine gute mechanische und chemische Bestandigkeit[i8igteie Fix-
punktmaterialien der Zellen wiesen nach deren Einsatz nur geringe éarigungen von ca.
40 ppm der Gesamtatomanzahl auf, die jedoch nicht direkt auf die Vewagnvon AbO3
zurtckzufihren sind [16].

Die anderen in Tabelle 3.2 aufgeflihrten Keramiken werden aus unigichen Grinden
nicht im DFS benutzt. Aluminiumnitrid, Siliziumnitrid und siliziuminfiltriertes oder druck-
los gesintertes Siliziumcarbid sind z.B. wesentlich teuerer al©Alda sie selten in der
Industrie verwendet werden oder, wie SSIC/ SISIC, einen aufigendHerstellungsprozess
haben. AuRerdem existieren im Vergleich zu®@¢ weniger Fertigungstechniken, weswegen
eine Konstruktion des DFS komplizierter wiirde. Berylliumoxid besitzt eineleate War-
meleitfahigkeit, ist aber giftig. Bornitrid besitzt eine hohe Thermoschodkbdgikeit, ist
aber mechanisch nur gering belastbar und muss bei Temperaturealbl&s6 °C zwingend
unter Schutzgas gehalten werden. Auf3erdem reagiert es mit geschemla&iminium [30].

3.3.2.2. Spektraler Emissionsgrad

Die Berechnung des effektiven Hohlraumemissionsgrades des DRSIgetgenntnis des
spektralen Emissionsgrades der Keramik voraus. Deshalb wurden am Institut flr Ange-
wandte Materialforschung (IAM), Fachgebiet Energieeinsatz/ FesierBaustoffe, der Uni-
versitat Duisburg-Essen spektrometrische FT-IR Messungen arerPosy ApOs-Keramik
durchgefuhrt und ihr spektraler Emissionsgrad bestimmt [7, 8]. AbbgdBi3 zeigt die Er-
gebnisse.

Es ist gut zu erkennen, dass der Emissionsgrad stark wellenlangeérauch temperatu-

1

7 1\ R
/4 \ N
o ower | [/ \ y/aR

g o =L 7
- S, VARV
- 7
0.3 ;
02 St}
‘ —200°C —400°C —600°C 800°C —1000°C ‘
0.1
0
0 5 10 15 20 25

Wellenldnge in um

Abbildung 3.3. — Temperaturabhangiger spektraler Emissionsggater verwendeten Alumini-
umoxidkeramik C799, gemessen am IAM der Universitat Duigiitssen. Bei
gestricheltem Kurvenverlauf findet Durchstrahlung derafeik statt
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3.3. Auswabhl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

rabhangig ist. Wahrend ADs; im Spektralbereich von Bm bis 10um einen sehr hohen
Emissionsgrad hat, ist es bei Wellenlanger8 um durchscheinendr{ £ 0). Dadurch sinkt
der spektrale Emissionsgrad im Wellenlangenbereich der InGaAs-Degekio 1,5um auf
niedrige Werte vorg, =0,2...0,3 ab.

Fur die Fixpunkttemperaturen von Sn, Zn und Al wurden die in der folgenthbelle
gelisteten spektralen Emissionsgrageaus den Messreihen der Abbildung 3.3 grafisch in-
terpoliert. Diese Werte stimmen gut mit Daten aus anderen Literaturstellennip&te

Tabelle 3.3.— Aus Abb. 3.3 interpolierter spektraler Emissionsggagion Al,Os beid =1,5um
| Temperatur in °C| spektraler Emissionsgrag |

660 0,25
420 0,23
232 0,23

3.3.3. Erhohung des Wandemissionsgrades durch Emissionsgitack

Aufgrund des geringen spektralen Wandemissionsgrages 0, 25), lassen sich mit AD3
nur bei Hohlraumaperturdurchmessern von wenigen Millimetern hohktie#eHohlraum-
emissionsgrade grol3er 0,999 erreichen. Weil der DFS aber eine Agertld0 mm haben
soll, muss eine zuséatzliche Erh6hung des Wandemissionsgrades vargenaverden. Des-
halb wurde auf die Hohlraumstrahlerwand eine cauB0dicke Schicht Hochtemperatur-
Emissionsgradlack HE23 der Firma Rollce Royce aufgetragen [18]. ktrale Emissi-
onsgrad der mit HE23 beschichteten Aluminiumoxidkeramik wurde anschtief@menfalls
am IAM der Universitat Duisburg-Essen bestimmt (Abb. 3.4).

1

\M—‘f—g%
0 - ///%§ ;Mz
? h % \/
0,81 | )
07 ,\ ,] —200°C (1)
g W —400°C
go 0,6 \v —600°C
g 700°C
205
2 —200°C (2)
£ 04
0,3
0,2
0,1
0
0 5 10 15 20 25

Wellenldnge in um

Abbildung 3.4. — Temperaturabhangiger spektraler Emissionsggaddes HE23-Lacks auf
Al,0O3-Substrat, gemessen am IAM der Universitdt Duisburg-Es&mi
200 °C wurden zwei Messungen durchgefihrt.
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

Aus dem Diagramm kann man erkennen, dass der Lack in weiten Wellenléerge
chen, insbesondere im MIR, einen sehr hohen spektralen Emissidraagveeist. Zwischen
2um und 5um zeigt sich jedoch bei allen Temperaturen ein Absinkensd€&)-Kurven bis
zu einem Minimum vorg, = 0,6. Somit eignet sich der lackierte Strahler weniger fur Kali-
brierungen von Strahlungsthermometern mit diesen Arbeitswellenlang&iclwung kir-
zerer Wellenlangen steigt der spektrale Emissionsgrad jedoch wiedandagrreicht bei
A =15um Werte vong, > 0,9. Hier und bei Wellenlangen oberhalb & ist der Emissi-
onsgrad deutlich héher als bei blankem@4.

Bei 1,5 um wurde eine Erhdhung des spektralen Emissionsgrades der Straidemwa
Ag, ~ 0,68 im Vergleich zur blanken AD3-Keramik erreicht (Tab. 3.4).

Tabelle 3.4.— Aus Abb. 3.4 grafisch interpolierter spektraler Emissipad €, von HE23 auf
Al,O3 beiAd =1,5um

| Temperatur in °C|

spektraler Emissionsgrag) \

660 0,923
420 0,918
232 0,911

3.3.4. Berechnung des effektiven Hohlraumemissionsgrades

Die mit der Lackierung des Hohlraumes erreichte Erh6hung des Wandensigsades, ,
hat eine Erhthung des effektiven Hohlraumemissionsgrageszur Folge, dessen genaue
Kenntnis von entscheidender Bedeutung fir die exakte Messungm@eratur des Dreifach-
Fixpunktstrahlers ist.

Bei einem isothermen Strahler harmgg , nur von der Geometrie des Strahlerhohlraumes,
dem richtungsabhangigen lokalen Wandemissionsgrad der Hohlraummgggd und dem
Strahlengang des zur Messung verwendeten Strahlungsthermomaeiteskann bei Kennt-
nis dieser Parameter mit geringer Unsicherheit im Bereic? b@rechnet werden. Am DFS
wurden diese Berechnungen nach der Monte-Carlo-Methode (M@kEhdefihrt. Um de-
ren Ergebnisse zu Uberprifen wurde zusatzlich dazu die Integf@divity-Methode (ICM)
angewandt.

Eine messtechnische Ermittlung veg; , wurde nicht durchgefihrt, da sich bei ihr eine
héhere Unsicherheit als bei der Berechnung gy, ergibt. Mit einem InGaAs-Transfer-
Strahlungsthermometer kann z.B. eine Temperaturauflosung von 1 mkhéweialen. Die-
se Aufldsung entspricht am Aluminiumfixpunkt einer relativen Emissionisgraerung von
1-10°°. Die Unsicherheit einer Emissionsgradmessung selbst ware um 1 bidZ2 @ni-
nungen hoher (1¢%...103) [4, 45, 60]. Dies entspréche einem Beitrag von einigen 10 mK
zur Unsicherheit der zu bestimmenden Fixpunkttemperatur allein durch diesignsgrad-
messung. Die angestrebte erweiterte Unsicherheit der Fixpunkttempesttormung klei-
ner 100 mK wéare damit nur schwer zu erreichen.

3.3.4.1. Monte-Carlo-Methode

Bei der MCM [51, 61] wird die Einstrahlung von Photonen [72] oder @&abindeln [49] in
zufalliger Richtung in den Hohlraumstrahler simuliert. Der maximale Einstrahk&viwird
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3.3. Auswabhl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

dabei durch den Offnungswinkeldes Strahlungsthermometers vorgegeben (Abb. 3.5). Tref-
fen die Photonen an einer Stelle der Hohlraumwand auf, werden sierdsprechend der
ortlichen Absorptions- und Reflexionseigenschaften absorbiert, feflgktiert, wobei der
lokal bestehende Absorptionsgrad dabei in eine Wahrscheinlichkeilusorption umge-
rechnet wird. Der Verlauf der reflektierten Strahlung wird anschlid3eeiter verfolgt, bis
eine vollstandige Absorption stattgefunden (gestrichelte Linien) oder dibl8ig den Hohl-
raum wieder verlassen hat (durchgezogene Linie). Das Verhaltni&rdmhl der im Strah-
ler absorbierten Photonen zu der Zahl der gesamt in den Strahlemdgésefhotonen ent-
spricht dem effektiven Hohlraumemissionsgrad des HohlraumstraBlerse und &hnliche
Ray-Tracing-Methoden eignen sich sehr gut zur Berechnung koemp&txahlerhohlrdume
oder um Richtungsabhéngigkeiten bei nicht diffuser Reflexion zucksithtigen.

— ausgetretene Photonen

~~~~~~ absorbierte Photonen

Abbildung 3.5. — Schaubild MCM - Schnitt durch einen Strahlerhohlraum niiigestrahlten
Photonen

Fur die Monte-Carlo-Berechnungen wurde ein Berechnungstod?@Brverwendet [72].
Aufgrund der Unkenntnis des winkelabhangigen spektralen Emissexhsgdes HE23-Lacks,
wurde von diffuser Reflexion ausgegangen. Diese Annahme ist imsbéechtigt, da die
Richtungsabhéangigkeit des hohen Emissionsgrades fein struktunieuertechnischer Ober-
flachen und von Emissionsgradlacken, die mit feinen Partikeln versedztisiillgemeinen
gering ist [44].

3.3.4.2. Integrative-Cavity-Method

Weil der Strahlerhohlraum des Dreifach-Fixpunktstrahlers eine dief@eometrie hat und
an der Strahlerwand von diffuser Reflexion ausgegangen wird,t&orrum Vergleich Be-
rechnungen nach der Integrative-Cavity-Methode durchgefuarden [10, 11, 68]. Diese
Methode basiert auf einer analytischen Beschreibung des Strahlistggschs im Hohlraum.
Sie ist abgeleitet vom Fotometrischen Grundgesetz, welches den agstgetauStrahlungs-
fluss@, 1_» von FlacheA; zu A; beschreibt (Abb. 3.6) [67]. Setzt man diesen zwischen den
Flachen ausgetauschten spektralen Strahlungspuss, ins Verhaltnis zum gesamten, von
einer Flache in den oberen Halbraum abgegebenen Strahlungpfluss, ergibt sich der
dimensionslose, geometrische Formfakter g:

dA; - cosy - COSp

n-n2 )
Dieser gibt das Verhaltnis der an der Empfangerfladh@ngekommenen, zu der von der
Sendeflaché; ausgesendeten Strahlung an. It @ = 1 fallt die gesamte von der Sende-

dF_» =

(3.1)
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

Abbildung 3.6. — Skizze zum Strahlungsaustausch von FlachenelemgriwddA,

flache abgegebene Strahlung auf das empfangende FlacheneleméRi, pe- 0 hingegen
wird keine Strahlung empfangen.

Diese Beschreibungsweise der relativ Ubertragenen Strahlungsewed in der ICM zur
Berechnung des effektiven Hohlraumemissionsgrades genutzt. Detzdies Wandung des
Hohlraumstrahlers in gleichmaRige Flachenstilicke aufgeteilt (Abb. 3.7)Ziederwand
wird in n koaxiale Mantelflached\, der Breite &, der Strahlerboden im konzentrische
Kegelausschnittéy der Hohe d zerlegt.

Die FormfaktorerFa,, —a,;, Fa,;— A s Fa A Fa—A ZWischen den Flachenelementen des
Zylinders und des Konus werden ermittelt, um auszudrucken, welchteil Aler von einem
Flachenelement ausgesendeten Strahlungsenergie auf das jeweiskladeenelement ge-
langt.

Abbildung 3.7. — Schaubild ICM - Schnitt durch einen in Flachensegméntand A, zerlegten
Strahlerhohlraum
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3.3. Auswabhl der Fixpunktmaterialien und des Zellenwerkstoffs

Abbildung 3.8 zeigt als Beispiel die Formfaktoren zwischen dem Flachaeeie®, 100 und
den Flachenelementeéy; flr einen in 200 Elemente zerlegten Zylindermantel. Wie am Ma-
ximum zu erkennen ist, fallt der grof3te Anteil der Strahlung auf das Elefgps selbst und
der geringste Teil auf die Randbereiche des Zylinders.

0.06

0.05 - I:AZ.lOOsAZ.i

0.04
0.03

0.02

FormfaktorFa, ,o,-a,;

0.01

O L
0 50 100 150 200

Nummeri des empfangenden Flachenelementes

Abbildung 3.8. — Formfaktorerfa, ,,,,; bei 200 Zylindersegmenten

Wird ein Teil der von einem Flachenelement empfangenen Strahlung wieftiektiert,
erhoht sich der vom Element abgegebene Strahlungsfluss, was rugg des lokalen
effektiven Wandemissionsgrades fuihrt. Durch iterative Berechmendstrahlungsbilanzen
aller Flachenelemente lasst sich daraus der lokale effektive Wanderspsidram Boden
und am Zylindermantel berechnen.

Die Berechnungen des DFS-Hohlraumemissionsgrades wurden mit dgnaim EMIS-
CALC und einem selbst programmierten, auf Matlab basierenden Benegstool durch-
gefuhrt. Damit erhalt man z.B. am Aluminiumfixpunk, (= 0,923) die in Abb. 3.9 und
Abb. 3.10 dargestellten Verlaufe des resultierenden lokalen Wandensigeholes am Konus-
boden und an der Zylinderwand.

In den Abbildungen ist zu erkennen, dass die Dimensionierung desatiomstrahlers sehr
glnstig gewahlt wurde, so dass am Boden ein &rtlich nahezu konstaateteWlissionsgrad
(Differenz Mitte-auRenc 1-10-° in Abb. 3.10) erreicht wurde. Auch auf der Zylinderflache
ist der Wandemissionsgrad sehr hoch und ber Dreiviertel der Stéatde nahezu konstant
(Abb. 3.9).

Durch Integration tber die Flachenelemente, die im Strahlengang einbBiSgsthermo-
meters liegen, ergibt sich aus den lokalen Wandemissionsgradverléarfeffektive Hohl-
raumemissionsgragk, des Strahlers.

3.3.4.3. Ergebnisse der Berechnung des effektiven Hohlraumemissagradeseis,

Die mit der Monte-Carlo-Methode und der ICM berechneten effektivenlidaumemissions-
grade des als isotherm angenommenen, blankg@sAEtrahlers und des als isothermen an-
genommenen, mit HE 23 lackierten Strahlers sind in Tabelle 3.5 zusammenggkasgelten
fir den DFS mit zylindrischem Strahlerhohlraum von 118 mm L&énge, 10 mroHesser
und konisch geformten Boden. Der Konus mit einem Offnungswinkelh&f)? bewirkt eine
zusétzliche Erhdhung des effektiven Hohlraumemissionsgrades.
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

9 1.005 T 0.999882
2 1.000 2 0.999881
5 0.995 S
g 0.990 g 0.99988(0
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< 0.980 G 0.999874
= 0.975 =
5 5 0.999877
< 0.970 <
=
< 0.965 S 0.999874
0.960 0.999875
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
Nummer des Flachenelementes entlang der Nummer des Flachenelementes am Strahler-
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Abb. 3.9.— Emissionsgradverlauf entlang derAbb. 3.10.— Emissionsgradverlauf am Strahler-
Zylinderwand vom Boden zur boden von der Konusspitze zum Ko-
Apertur des Zylinders nusrand

Bei den Berechnungen wurde als Strahlungsthermometer ein LP 5 anignamo(s. Ab-
schnitt4.1.1). Es ist auf die Apertur des DFS fokussiert. Sein Messfigckinem Durch-
messer von 3 mm hat von der Offnungsblende des LP 5 (DurchmessenB&inen Abstand
von 750 mm, woraus sich ein Offnungswinkel von ca. 1,3° ergibt. Duiebedoptischen
Parameter liegt das Sichtfeld des Strahlungsthermometers nur am Bodéohlieaimstrah-
lers. Wird der Size-of-Source-Effect des Strahlungsthermometdns lméciicksichtigt, kann
angenommen werden, dass es keine Strahlung von der Zylinderwaachpfigngt.

Tabelle 3.5.— Berechneter effektiver spektraler Hohlraumemissicad g, des DFS bei be-
schichteter und unbeschichteter Strahlerwandung beilvigssit dem LP 5

Fixpunkt || Oberflache| giso-icm | &iso-mcm | (Eiso-icM — Eiso-mcm )/

Eiso—MCM

Al Al,O; | 0,99783] 0,99772 1,1e 4

Al HE23 0,99988| 0,99987 1,0e°

Zn Al>03 0,99764| 0,99751 1,3e 4

Zn HE23 0,99987| 0,99987 <1,0e°

Sn Al,03 0,99764| 0,99751 1,3e 4

Sn HE23 0,99986| 0,99986 <1,0e°

An diesen Ergebnissen ist gut zu erkennen, dass durch die Betstigaine signifikante
Erh6hung des effektiven Hohlraumemissionsgrades von 0,9976 -8®87blanker Kera-
mik, auf 0,99986 - 0,99988 bei lackiertem Strahlerhohlraum erreichdevdxm Aluminium-
fixpunkt ergibt sich aus dieser Emissionsgraderhéhung von 0,997 72 %0987 nach dem
Wien'schen Strahlungsgesetz eine Anderung der gemessenen $rapkenatur um 205 mK
von 660,106 °C auf 660,311 °C. Am Zinkfixpunkt betragt die Erhohi@gmK, am Zinnfix-
punkt 67 mK.

Vergleicht man die Berechnungsergebnisse von MCM und ICM, solishagite Uberein-
stimmung festzustellen. Die relativen Abweichungen am HE23-lackiertenliBg§&h in der
GréRenordnung von-1.0~-2, entsprechend 1 mK Temperaturabweichung am Aluminiumfix-
punkt.
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3.4. Dimensionierung, Konstruktion und Realisierung des DFS

Bei der Entwicklung des Dreifach-Fixpunktstrahlers musste sowohtli@uthermisch gun-
stige Dimensionierung der Bauform, gute mechanische Belastbarkeit dsaatidie kon-
struktive Realisierbarkeit eines Dreifach-Fixpunktstrahlers geaolgaten. Deshalb wurde
zunéachst mit Hilfe von FEM-Berechnungen eine Grundbauform destigstimmt, aus wel-
cher dann nach Optimierung die Endbauform des DFS konstruiert wurde

3.4.1. FEM-Berechnungen zur Ermittlung der Grundanordnung der mit
Fixpunktmaterial beflllten Kammern

Die Anordnung der Fixpunktmaterialkammern im DFS hat einen grof3en Esnflutdie
Ausbildung der Fixpunkttemperaturplateaus. Sie sollte so gewahlt sem wddgend der
Phasenumwandlung der Fixpunktsubstanzen die Temperatur im Strdthtacimo ortlich und
zeitlich nahezu konstant und von Umgebungs- und Ofentemperatusggeer unbeeinflusst
bleibt. Thermische Fehler durch Warmeableitung sollten minimiert sein, um einaugu
wertbare Form der Temperaturplateaus mit geringem Plateauanstieg vonahaxnK/min
bis 2 mK/min und einer Plateaudauer von mindestens 20 min an allen drei Fixpuikter-
zustellen.

Um die glnstigste Grundanordnung der Kammern zu bestimmen, wurdeailulegitio-
nare und transiente Temperaturfeldberechnungen mit der Finite-EleMethede (FEM)
durchgefihrt und dabei die Anordnung der Kammern im Dreifach4iikfstrahler variiert.

Vier grundlegende Varianten der Anordnung der Kammern sind dab&bde:

Kammern auf UmfangKammern axial verteilt  Hohlzylindrische Becherformige
verteilt im Strahlerboden Kammern Kammern

(1) 2 3) (4)
Abbildung 3.11.— Mdégliche Anordnungen der Kammern im Dreifach-Fixpunietister
Diese vier verschiedenen Ausfiihrungen wurden im FEM-Programi@¥$\[34] model-

liert und anschlieRend die berechneten Temperaturverteilungen im Dii8nwvadder Schmel-
ze verglichen [63]. Im Folgenden dargestellt ist jeweils die Temperateilteng im Fix-
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

punktstrahler wahrend der Schmelze von Aluminium, da hierbei die grofiféerddzen
zwischen Fixpunktstrahlertemperatur und Umgebungstemperatur besteth@amit War-
meableitungsfehler am starksten auftreten. Das Aluminium befindet sich dtedeStrahler-
hohlraum nachsten, Zink und Zinn in den weiteren Kammern. Als Temperat@tchhlerau-
Renflache (Ofentemperatur wahrend der Phasenumwandlung) wve68&@ angenommen.

A4 655°C
656°C
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659°C
660°C
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Abbildung 3.12.— Temperaturfelder in Modellen der Variante 1 und Varianteghrend der
Schmelze des Aluminiums
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Abbildung 3.13.— Temperaturfelder in Modellen der Variante 3 und Variante@hrend der
Schmelze des Aluminiums

Es zeigte sich, dass bei Variante 1 und Variante 2 die Kammern sehr tiggiwstioniert
sind, da sich wahrend der Phasenumwandlung des Aluminiums (grinetggreein homo-
genes Temperaturfeld im Strahlerhohlraum ausbildet. Bei beiden Awsfiign kann sich die
Phasenumwandlungstemperatur nicht im Hohlraumstrahler einstellen,ssgrd8s Tempe-
raturgradienten von mehreren Kelvin entlang der Hohlraumstrahlerwasigben. Eine Aus-
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3.4. Dimensionierung, Konstruktion und Realisierung des DFS

bildung gut detektierbarer und auswertbarer Temperaturplateausstsiltdenicht moglich.
Bei beiden Varianten haben regelungsbedingte Ofentemperaturdalnvggm einen direkten
Einfluss auf die gemessene Hohlraumstrahlertemperatur.

Deutlich bessere Ergebnisse kénnen mit der hohlzylindrischen Kamnmdramg der Va-
riante 3 erreicht werden, da hier der Hohlraumstrahler weitgehendemfispunktsubstan-
zen umschlossen ist. Jedoch kann auch hier eine Drift der Bodenteorpegea Hohlraum-
strahlers aufgrund von Warmeeinleitung vom offenen Kammerende amnBddht ausge-
schlossen werden. Diese Drift wirde zu einem nicht erwiinschtegrébiinstieg der Tem-
peraturplateaus fuhren.

Die Modellrechnungen ergaben, dass Variante 4 die thermisch gunstigsimm&anord-
nung besitzt. Die Kammern umschlieBen den Hohlraum koaxial und am BDdemier die
Hohlraumstrahlerwandung gleichmaf3ig erhitzt wird, breiten sich die ber &hasenum-
wandlung entstehenden Isothermenfronten nahezu nur in radialer Riciis, weshalb die
Temperatur des Strahlerbodens lange konstant bleibt und sehr eigigefemperaturplate-
aus entstehen. Diese becherférmige Anordnung der Kammern wuridalldés DFS reali-
siert.

Aus den Berechnungen und den konstruktiven RandbedingundestiAitt 3.1.2) wurde
eine Grundbauform des DFS abgeleitet. Sie besteht aus 4 Keramikzylirmgschen de-
nen sich die Kammern der Fixpunktsubstanzen in zueinander gleichemébatéangeordnet
befinden. Kegelschliffe mit Passungen an der Front des DFS zentder&ylinder und ver-
schliel3en gleichzeitig die einzelnen Kammern. Der Hohlraumstrahler muss @emhen
eines hohen effektiven Hohlraumemissionsgrades mindestens einell>&b@@mm haben,
um ein Verhéltnis von/d > 10 zu erhalten. Der Boden des Hohlraumes ist konisch geformt
(Offnungswinkel 120°), um eine zusatzliche Homogenisierung desBadissionsgrades
zu erreichen. Zusatzlich dazu verringert die Neigung des Bodemnghg Strahlerachse die
Ruckreflexion von Umgebungsstrahlung in das Strahlungsthermometer.

aquidistante Kammern Kegelschliff mit Passung

‘> 120° 10mm

max. 150 mm

Abbildung 3.14. - Grundbauform des DFS mit koaxial angeordneten, becheigén Kammern

3.4.2. FEM-Berechnungen zur Optimierung der Zellenbauform

Die Abmessungen der DFS-Grundbauform wurden mit Hilfe von FEMeB®mungen op-
timiert, um einen bestmdglichen zeitlichen Verlauf der Phasenumwandlungerhalien.
Dabei sollten bei Verwendung einer moglichst geringen Menge Fixpuné&trabfolgende
Ziele erreicht werden:

- Ortlich homogene Materialschmelze bzw. -erstarrung,
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

- axiale Temperaturgradienten entlang der Hohlraumwand von <1 K,

- radiale Temperaturgradienten am Strahlerboden von maximal 5 mK
- Phasenumwandlungsdauern >20 min.

Die optimale Geometrie der Mehrfach-Fixpunktzelle wurde bestimmt, indem Simuweation
des Schmelzvorganges der drei Fixpunktsubstanzen durchgefithdie dabei entstehenden
Temperaturfelder ausgewertet wurden. Eine Simulation des Erstavarggages war nicht
durchfthrbar, weil eine Modellierung der stochastisch auftretendagarklinlung in ANSYS
nicht moglich ist. Es kann jedoch davon ausgegangen werden, dastsUktive Anderungen
an der Geometrie des Modells, die einen positiven Einfluss auf die betech8chmelzpla-
teaus haben, auch zu besser ausgebildeten Erstarrungsplateauns fuh
Bei der Modellerstellung wurde auf die geometrische Modellierung dessQded des
Warmerohres verzichtet, da das Warmerohr ein ortlich ausreichend leoe®demperatur-
feld hat und der Warmeaustausch zwischen Warmerohr und DFS sortfit eie korrekte
Beschreibung der thermischen Randbedingungen formuliert werden Ré Isolierung des
Ofens im Frontbereich hingegen wurde im Modell nachgebildet, weil dago€raturfeld im

DFS mal3geblich durch die stattfindenden Warmetransportvorgange zuzbungy beein-
flusst wird.

Ein typisches fur die Berechnungen benutztes Modell des DFS ist in Ablgl8.15 dar-
gestellt:

lll
|
/ W

|
Isolation H

Fixpunkt
materialien

Al>0s-
Korper

Abbildung 3.15.— FEM-Modell des Dreifachstrahlers in doppelter Darstedlmit Vernetzung

Darin wurde die zylindersymmetrische Geometrie des DFS durch 2-dimefesModelle
mit Elementen des Typs PLANES5 nachgebildet, wodurch eine Minimierund<deten-
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3.4. Dimensionierung, Konstruktion und Realisierung des DFS

anzahl und eine Verringerung der Rechenzeit erreicht werdent&oim rechten Teil der
Abbildung ist mal3stabsgerecht die Vernetzung des Modells dargestellt.

Die verschiedenen Materialien des Modells sind in diesem Bild durch uhtediiche Far-
ben gekennzeichnet. Die grauen Flachen sind die Isolationsschiclsté&®emikfasermate-
rial, die zur Verringerung des Warmeverlustes die Front des Strahidrdes Warmerohres
bedecken. Die dunkelblauen Flachen gehéren zum Zellenkorper,agiarier des Alumini-
ums ist gelb, die Kammer des Zinks orange und die Kammer des Zinns ist refaiog

Bei den Berechnungen wurden die Wandstérke der Zylinder, die Kavotnerina und das
Verhaltnis von Hohlraumstrahlerlange zu Kammerlange variiert und die ikiswg auf die
Phasenumwandlung untersucht. Da die in der Zielstellung formulierten Paraabdangig
von der vorgegebenen Ofentemperatur sind, wurde am Sn-, Zn- bRtkgunkt von einer
um 5K zur Phasenumwandlungstemperatur erhdhten Ofentemperataganggn.

Nachfolgend sind beispielhaft einige der erstellten Modelle dargestelit. G\b6) und die
damit am Aluminiumfixpunkt erzielten Temperaturverlaufe im Hohlraumstrahleiriem
Diagramm zusammengefasst (Abb. 3.18). Es soll daran gezeigt wevidesich die Veran-
derung einzelner geometrischer Parameter auf die Ausbildung der Tammbelider im DFS
auswirkt.

Mn
Modell 1 Modell 2 Modell 3 Modell 4 optimales
Modell 5

Abbildung 3.16.— Verschiedene FEM-Modelle des Dreifach-Strahlers

Modell 1 besitzt mit einem Gesamtvolumen von 14£die gréoRten Kammern. Sie sind
aquidistant tber dem Radius verteilt. Damit lassen sich bei der vorgegredemperierung
des Ofens sehr lange Phasenumwandlungen von ca. 3000 s Daelenefdachteilig an die-
sem Modell ist, dass in die Kammern ca. 600 g Material eingeflllt werdentejiigsdurch
die Bauform schwer und vergleichsweise teuer wirde. Zusatzlichlmestaht bei den gerin-
gen Wandstarken der Zylinder von 1 mm ein hohes Risiko des Keramikdruch
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Abbildung 3.17.— Temperaturverteilung in verschiedenen FEM-Modellen@ES nach einer
Berechnungsdauer var1000 s

Es ist daher ginstiger die Kammerdicke wie in Modell 2 auf 2 mm zu verringedndie
Wandstarke auf 3 mm zu erhdéhen. Durch die Reduktion der Fixpunktmiaterige, verkirzt
sich die Phasenumwandlungsdauer auf ca. 1250 s und der Anstiegm@sraturplateaus
erhoht sich von ca. 0,5 mK/min auf ca. 1,3 mK/min (Abb. 3.18).

Eine zusatzliche Verringerung der Kammerlange wie in Modell 3 bringt kevaeteil.
Es erhdhen sich dadurch die zeitlich veranderlichen Temperaturgrawientlang des Hohl-
raumstrahlers (Abb. 3.17, gelbe Bereiche), wodurch sich eine dynaenfsaderung des ef-
fektiven Hohlraumemissionsgrades des Strahlers und damit eine Drifnidetem Strah-
lungsthermometer gemessenen Temperatur ergibt. Eine solche Bauformzait Kkammern
ist deshalb nicht verwendbar.

Eine Reduzierung der radialen Temperaturgradienten kann man errgraiien man wie
in Modell 4 geringe Wandstérken von 2 mm realisiert. Dadurch werden direnéleitungswi-
derstande zwischen Fixpunktsubstanz und Hohlraumstrahler vetriDgerdabei entstehen-
de dickere Auf3enzylinder erhdht die mechanische Belastbarkeit déofBaund verringert
das Risiko eines Keramikbruches.

Weil sich durch die Verlagerung der Kammern nach innen die Kammervolumgitamnw
verringern und die Phasenumwandlungsdauer unter den angesiédrteron 1000 s sinkt,
wurde die Kammerdicke in Modell 5 auf 3mm erhoht. Mit dieser Ausfihruisgda sich
nun ausreichend lange Phasenumwandlungen bei gleichzeitig geririgerau@nstieg von
ca. 1 mK/min und geringen Temperaturgradienten im Hohlraumstrahler egreich

Weil eine DFS-Bauform nach Modell 5 neben guten thermischen Eigaftsahauch eine
hohe mechanische Belastbarkeit besitzt, wurde das Modell als Gruritia§eS-Konstruk-
tion verwendet.
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Abb. 3.18.— Berechnete Temperaturverlaufe Abb. 3.19.— Berechnete Temperaturverlaufe
am Hohlraumstrahlerboden bei an der Hohlraumstrahlerwand
verschiedenen DFS-Geometrien (roter Kreis in Abb. 3.17)

3.4.3. Konstruktion der optimierten DFS-Bauform

Bei der Konstruktion des Dreifach-Fixpunktstrahlers wurde auf fuligePunkte besonderes
Augenmerk gelegt:

- Einhaltung notwendiger Gestaltungsmerkmale keramischer Formteile
(Vermeidung von scharfen Kanten und Scherspannungen)

- Anpassung der Bauform an die Vorgaben des Keramik-Produktionsgses (gute Ent-
formbarkeit der Presswerkzeuge, Vermeidung von HinterschneghiReduktion der
WeilRbearbeitung)

- Berucksichtigung der Methodik zur Befillung und Fertigung des DRS({(Bing bei
Raumtemperatur mit festem Fixpunktmaterial, schrittweiser Zusammenbau des DFS
bei jeweils geschmolzenem Fixpunktmaterial (s. Abschnitt 3.4.5))

- Verschlusstechnik der Kammern (Verhinderung von Materialaustrittjdksichtigung
der hoheren Ausdehnungskoeffizienten der Metalle im Vergleich zrarki&)

Daraus entstand eine vierteilige Bauform, wie sie in der Abbildung 3.20 stettjest.
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Abbildung 3.20.— Schnittzeichung des Dreifach-Fixpunktstrahlers (Mal¥ain)
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3. Entwicklung eines Dreifach-Fixpunktstrahlers

3.4.4. Untersuchungen zur mechanisch-thermischen Staltédt der Bauform

Zur experimentellen Erprobung des Dreifach-Fixpunktstrahlers vmumdmachst nur Ein-
und Zweikammerausfiihrungen aus®4 hergestellt. Um die Stabilitat der Bauform zu tber-
prufen, wurden die Strahler bis auf 800 °C erhitzt, um hohe thermiscimanéschen Bela-
stungen zu erzeugen. Bei diesen Versuchen blieben alle Strahler intakdrch die Kon-
struktion der Bauform und auch die Verwendbarkeit defG3tKeramik in DFS prinzipiell
bestétigt wurden.

Um die Porositat der verwendeten Keramikkorper zu bestimmen und urmbdenitaten
in der Al,Os-Mikrostruktur zu untersuchen, wurden am Institut fir Werkstofftekller TU
llImenau REM-Aufnahmen und EDX-Analysen (Energie-DispersivetBénspektroskopie)
der benutzten Keramik gemacht. Abbildung 3.21 zeigt eine dieser Aufnakmes Kera-
mikschnittes.

Al
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Abb. 3.21.— REM-Aufnahme eines ADs-  Abb. 3.22.— EDX-Signalspektrum einer Mes-
Schnittes sung der A}Oz-Keramik

Es wurde festgestellt, dass die Keramik sehr dicht gesintert ist, sodddstdiklschmelzen
nicht durch porése Strukturen in der Keramikwandung in die benatbammern gelan-
gen konnen (a). Da jedoch innerhalb des Schnittbildes auch Bereiahmagener Struktur
gefunden wurden (b), wurde bei der Fertigung der Keramik-RohMoge isostatischen zum
heil3-isostatischen Pressen Ubergegangen. Bei dieser Methodeslitsdndere fir grofRe
Keramikkdrper angewendet wird, ergibt sich eine bessere Homogemigider Struktur des
Al,Os-Grinteils, wodurch eine Verringerung der Porositat der Keramik levzie.

Neben der Struktur wurde auch die chemische Besténdigkeit der Kerdmifriift. Mit
Hilfe der EDX wurde eine qualitative Analyse der Elementzusammensetzungedamik
vorgenommen (Abb. 3.22). Dabei wurden die Elemente Al, O und C nadbgemw Alumini-
um und Sauerstoff sind in der Keramik enthalten. Der Kohlenstoff stamndeisiamant-
schleifpaste, mit welcher der Schnitt vor der Untersuchung poliert evukddere Elemente
lieferten keine deutlichen Anteile am Messsignal, woraus geschlusdfalgaten kann, dass
die benutzte Keramik in sehr reiner Form vorliegt und auch nicht durchigpunktmateria-
lien verunreinigt wurde.

3.4.5. Befillung der DFS-Bauform

Fur die Reihenfolge der Materialbeflllung existieren zwei unterschieslli@rianten, die
nach den FEM-Berechnungen vergleichbar gute Temperaturplateearsen lassen. Bei Va-
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riante 1 wird das hdochstschmelzende Material Aluminium in die auf3ere KaminkinZie
mittlere und das tiefstschmelzende Material Zinn in die innere Kammer geflllt.&®inte 2
erfolgt die Beflillung in umgekehrter Reihenfolge der Materialanordrign@abelle 3.6).

Fur die Fertigung dieser beiden DFS-Varianten wurde eine spezielldBefsmethodik
entwickelt, welche das Risiko einer mdglichen Verunreinigung der Fixpubktanzen mi-
nimiert. Sie wird nachfolgend am Beispiel der Variante 1 erklart:

Vor der Beflllung werden die Keramikzylinder zunachst mit SalzsaudeAgaeton gerei-
nigt und anschlielend bei 1000 °C ausgegliht, um organische urgbaische Rickstande
Zu beseitigen. Danach wird die Beflllung der einzelnen Kammern in getredmteeits-
schritten vollzogen.

Zuerst wird die auRere Kammer beflllt, die das hochstschmelzende Matghalten soll.
Das in einer staubfreien Atmosphéare abgewogene Granulat wird daRabstemperatur
in den aulieren Keramikzylinder der Kammer eingefillt. Die Materialmengelist da ge-
wahlt, dass der Fullgrad in kaltem Zustand bei ca. 82% bis 83% des Kamiomeeras liegt.
Mit dieser Festlegung, die sowohl die unterschiedliche thermische Anadglder Metalle
und der Keramik als auch die Volumenerh6hung der Metalle beim Schmelzkringe-
ringes Reservevolumen bertcksichtigt, wird verhindert, dass die Kamipeamfolgenden
VerschlieRBen Uberlaufen.

Nach der Beflllung mit dem Granulat werden der beflllte und der n&éisere Zylin-
der im Fertigungsofen koaxial positioniert, wobei letzterer an einer Haitiethtung Uber
dem beflllten Zylinder hangt. Der Ofen wird Uber die Schmelztemperatureféiten Fix-
punktmaterials aufgeheizt und das Material in einer Schutzgasatmosplsi#egon verflis-
sigt. Nach der vollstandigen Schmelze des Fixpunktmaterials wird der inydirel@ bis
zum Verschluss der Kammer in die Schmelze gedriickt und die Kammer dasthiassen.
Nach der Abkuhlung des DFS kénnen diese Arbeitsschritte entsprtcherBefillung der
verbleibenden Kammern durchgefiihrt werden.

Variante 1 ist bei der Fertigung am einfachsten zu realisieren, da dabeiassive Man-
telkérper im Ofen durch ein Werkzeug gehalten wird und die inneren Zgtindcheinander
in diesen gesteckt werden. Die vorgestellte Methodik I&sst sich abersafidfariante 2 an-
wenden.

Tabelle 3.6.— Daten zur Befillung bei DFS-Variante 1 und DFS-Variante 2

H innere Kammer\ mittlere Kammer\ aulere Kamme" gesamt ‘

Kammervolumen 15,4cn¥ 26,3cn? 38,6 cn? 80,3cn?
Variante 1 Sn-91,8¢ Zn-153,7¢g Al - 86,39 331,89
Variante 2 Al-34,39g Zn-153,79g Sn-231,09g 4199

3.4.6. Verschluss der DFS-Bauform

Der Verschluss der Kammern erfolgt mit konischen Passungen, wetch®ed3teil mittels
Diamantschleifpaste eingeschliffen werden. Dabei muss darauf geagrgen, dass Ko-
nusachse und Korperachse deckungsgleich liegen, da nur danmnktiohierender Form-
schluss entsteht. Eine hohe Préazision dieses Arbeitsgangs ist deshail.wic

Da die Metallschmelzen einen héheren thermischen Ausdehnungskaeéiizeds die Ke-
ramik besitzen und auch wahrend des Schmelzvorganges ihr Volumemearhiesteht bei
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ungenauer Fertigung der Passungen trotzdem die Méglichkeit, dasem@dimikzylinder aus
den Passungen herausgedrickt werden und Fixpunktmaterial aUstriies zu verhindern,
wurden wahrend der Entwicklung des Strahlers verschiedene Tledro zur zusatzlichen
Arretierung der Zylinder Uberprift.

Ein Verkleben der Zylinder gegeneinander mit speziellem Hochtempdfatamikkleber,
sowie eine Versiegelung mit Keramikemaille aup@®k- und MgO- Basis, welche bei 800 °C
gesintert wurde, ergaben keinen dauerhaften Verschluss, da didebma der Kleber den
zyklischen Scherbeanspruchungen beim Ausdehnen und Zusamhender Zylinder nicht
standhielten. Zudem haben die Klebungen den Nachteil, dass die KeranmkadestKlebers
in flussigem Zustand mit einem Bestandteil Bindemittel fixiert ist, welches beistrécknen
zur Verunreinigung der Schmelzen fihren kann.

Eine Alternative dazu bietet eine zusatzliche Verschlusssicheruny daserschweilen
oder -I6ten. Die Keramik wird dabei an der Schweif3stelle mit Hilfe eines kaaér1500 °C
erhitzt und mit einem zweiten Laser verschweifl3t. Diese Methode hat de&gilMdass als Lot
eine reine Keramik verwendet werden kann und damit Verunreinigudgeifrixpunktmate-
rials ausgeschlossen werden. Die starken Temperaturgradienterkiardenik wahrend des
Verschweil3ens kdnnen allerdings leicht zu Verspannungen und ruch Bihren. Zuséatzlich
dazu konnten die Fixpunktmaterialien wahrend des SchweilRens Uberiduete3nperatur
(Zink 907°C) erhitzt werden und partiell verdampfen. Deshalb wulidsedVerschlussme-
thode nicht angewendet.

Als glnstigste Variante zur Arretierung der Zylinder erwies sich dasiAgbn eines me-
chanischen Anschlags. Eine Keramikplatte wird deshalb nach der Bafliluthen Mantel-
korper eingeschoben, wodurch die Bewegung der Zylinder gegamaén verhindert wird
(Abb. 3.23). Die Platte wird von aulBen mit Keramikkitt (Ceramabond 503, FiKarger)
abgedichtet, wobei darauf geachtet werden muss, dass kein Kitt imdeselder Bauform
gelangt. Durch das Verkitten wird auch ein eventueller MaterialaustrittibenmeBruch der
inneren Zylinder verhindert.

innere Zylinder

Strahlerhohlraum

Deckplatte

Abbildung 3.23.— Schnittdarstellung eines beflllten DFS der Variante 1Deitkplatte
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

Die Fixpunkttemperaturen des DFS wurden mit dem in Abschnitt 3.2 beseheaebMes-
saufbau bestimmt, in welchem jedoch das Cs-Warmerohr durch das Nae¥éur ersetzt
werden musste, da dieses wahrend eines Vorversuchs beschadigtwma nicht mehr ver-
wendet werden konnte.

Durch den Wechsel zum Na-Wéarmerohr lag nur noch der Aluminium-FikidgomArbeits-
bereich des Warmerohrs. Bei den niedrigen Temperaturen des Zidinmfixpunktes setzt
die fir den Warmerohreffekt nétige Verdampfung des Natriums noch eiochweshalb hier
die Warmeleitfahigkeit des Warmerohrs auf 15% erniedrigt ist. Dadurch lagen am Sn-
und Zn-Fixpunkt wéhrend der gesamten nachfolgend beschrieldessungen ein schlech-
terer Warmeeintrag in den Dreifach-Fixpunktstrahler und héhere Textypgradienten im
Warmerohr vor als in den FEM-Berechnungen angenommen wurden.

4.1. Verwendete Strahlungsthermometer

Die Messungen am Dreifach-Fixpunktstrahler wurden mit zwei Tras&ti@hlungsthermo-
metern, dem LP 5 und dem IGA 12 TSP durchgefihrt. Da diese nur zedweisverfligung

standen, wurde zusatzlich ein industrielles Strahlungsthermometer IGA&figizeitmes-

sungen verwendet. Die messtechnischen Eigenschaften der draidrheter werden in den
folgenden Abschnitten ndher erldutert und in Tabelle 4.1 zusammenigefass

4.1.1. Linearpyrometer LP 5

Das Linearpyrometer LP 5, hergestellt von der K+E Technologie GmbH &ttjtiigt ein
Spektralstrahlungsthermometer. Es ist eine Weiterentwicklung des LP 4(265] und be-
sitzt wie dieses einen InGaAs-Detektor. In seiner Optik wird ein Apocht&ihd3 verwen-
det, dessen sehr gute Abbildungseigenschaften im Spektralberei@b0om bis 1600 nm
konstant sind [65]. Ausgestattet mit einem schmalbandigen Interfdtenzéirbeitet es bei
einer Wellenlange von 1550 nm, und kann deshalb schon ab Temperaturera. 230 °C
aufwarts verwendet werden.

Das Linearpyrometer zeichnet sich durch eine hohe Auflésung von 1mdkeunen na-
hezu linearen Zusammenhang zwischen dem Fotostrom als Detektorgsggdde und der
Strahldichte als Eingangsgrol3e des Thermometers aus. Es wird in metrodoglastituten
als Transfer-Strahlungsthermometer eingesetzt. Wegen seiner sélendt@nnlinie dient es
dabei als Referenz zur strahldichtebasierten Weitergabe der ITS-90.

Das LP 5 stand nur tber einen kurzen Zeitraum von drei Wochen zfirg¢ang und wurde
deshalb nur fur eine Vergleichskalibrierung der drei DFS-Fixpunkteutgt. Es wurde vor
und nach den Messungen am DFS an je einem Sn-, Zn- und Al-Einzeifigitahler kali-
briert. Die drei Einzelfixpunkte sind dabei die Referenznormale degl®ehskalibrierung,
das Linearpyrometer ist das Transfernormal.
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen
4.1.2. IGA12 TSP

Das Transferstrahlungspyrometer IGA 12 TSP ist eine Neuentwicklan§idma Impac In-
frared GmbH, basierend auf dem industriellen Thermometer IGA 12 mit Isd2etektor.
Im Gegensatz zu diesem hat es einen gekihlten Filter und Detektor witbann Spektral-
bereich vonA = 1,57um...1, 8 um mit einer Auflésung von 10 mK. Der Strahlengang der
verwendeten Variooptik 2 ist wie beim LP 5 sehr schmal, mit einem kleinenfideks/on
2,2 mm, weswegen es sich gut fur Messungen am Hohlraumstrahler eignairde im Rah-
men dieser Arbeit fir Messungen bei verschiedenen Ofen-Heizregiemeendet, um deren
Einfluss auf die Ausbildung der Fixpunktplateaus zu untersuchen.

4.1.3. IGA5

Das IGAS ist ein industrielles Bandstrahlungsthermometer der Firma Impac reit fin
solche Geréte typischen Auflésung von 0,1K. Es hat einen sehr kleiffann@swinkel
(Apertur 8 mm), sein Messfleck hat jedoch den zweifachen Durchmedeseaviessflecks der
Transferpyrometer. Aufgrund des dadurch gré3eren Size-oife8eEffects und der geringe-
ren Auflésung, verglichen mit dem LP 5 und dem IGA 12 TSP, wurde egunlJberpriifung
der Stabilitat der Plateauformen eingesetzt.

Tabelle 4.1.— Parameter der verwendeten Strahlungsthermometer

y I LP5 \ IGA12 \ IGA5 \
Hersteller KE GmbH Impac GmbH Impac GmbH
Spektralbereich 1,57um 1,57um-1,8um | 1,45um - 1,8um
Sensortyp InGaAs-Fotodiode InGaAs-Fotodiodg InGaAs-Fotodiode
Auflésung 1mK 10mK 100 mK
Messbereich 200°C-2500°C | 200°C-2550°C| 250°C-2000°C
Kleinster Mess- 2,6mmx2,9mm 2,2mm 4,8mm
fleckdurchmesser
bei Messentfernung 750 mm 385mm 500 mm
Offnungswinkel 1,3° 1,1° 0,18°

Die drei Strahlungsthermometer wurden mit der vom Hersteller im eigenenricalidor
bestimmten Kennlinie benutzt und nicht nachkalibriert.

Die in den nachfolgenden Abschnitten dargestellten Messergebnisss ziégOriginal-
messwerte der pyrometrischen Messungen. Je nach verwendeterdur@fstérermometer
gibt es unterschiedliche Messabweichungen durch die verschiedenédalibrierung ver-
wendeten Temperaturnormale. Durch die Inhomogenitat der Strahldichteessfédd und
die unterschiedlichen optischen Eigenschaften der Strahlungsthermd®8terMessfeld-
grol3e) entstehen weitere Messabweichungen. lhre mogliche Koregkblgt im Messunsi-
cherheitsbudget in Abschnitt5.7.
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4.2. Ermittlung der Fixpunkttemperatur aus dem Plateauverlauf

4.2. Ermittlung der Fixpunkttemperatur aus dem Plateauverlauf

Zur Kalibrierung eines Strahlungsthermometers am DFS wird wahrendn@seRumwand-
lung der Fixpunktsubstanz der zeitliche Verlauf der Hohlraumstrahlerteryp@ (t) gemes-
sen und daraus nachfolgend die gemessene Liquidus- oder Solidusiempestimmt. Weil
die dabei gemessenen Temperaturplateaus aber kiirzer und ihr Rfateadd®lateauauslauf
starker verschliffen sind als Temperaturplateaus von Einzel-Fixpuaktstn, kénnen die
Methoden zur Ermittlung der Fixpunkttemperatur an Einzel-Fixpunktstramigint direkt
Ubernommen werden.

In diesem Abschnitt werden deshalb verschiedene Methoden zur ErmittemPhasen-
umwandlungstemperatur aus dem Gebiet der Fixpunktkalibrierung uriiffienenzthermo-
analyse (DTA) verglichen und die fir den DFS geeignetste ausgewahlt.

4.2.1. Ermittlung der Liquidustemperatur
4.2.1.1. ... in der Differenzthermoanalyse

Zur Ermittlung der Liquidustemperatur der Probe wahrend der Schmelzz pairder Dif-
ferenzthermoanalyse (DTA) zunachst die Differenz zwischen OfgmeeaturTysen und Pro-
bentemperatufprone €rmittelt (Abb. 4.1). AnschlieBend wir aus deren Verlauf die Zig)

am extrapolierten Peakanfang bestimmt und an diesem Zeitpunkt aus dkeuf Weop(t)

die Temperatufly ermittelt [22, 21]. Alternativ dazu kann auch die Temperatur am Peakma-
ximum T, bestimmt werden. Dieser Punkt ist jedoch deutlich starker von den Parardete
Messung, wie z.B. der Heizrate und der Materialmenge, abhéngig.als

Temperaturdifferenz 7.,-T ;b

«T.) (T)«T,) Zeit ¢

Abbildung 4.1. — Darstellung eines typischen Verlaufs der TemperatundifizTofen — Tprobe i
der DTA wahrend einer Materialschmelze

4.2.1.2. ... an Reinstmetall-Fixpunkten

Im charakteristischen Liquidustemperaturverlauf von Metallfixpunktesit{b. 2.7) wird hau-
fig mittels Geradenapproximation auf die Temperdiuam Plateauende extrapoliert. Diese
ist weitgehend unbeeinflusst von Verunreinigungen, da nur wenigedalie existieren, wel-
che Liquidustemperatur erhéhen und damit die Temperatur am Plateawefieschen. Die
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

Plateauendtemperatur stimmt bei ausreichend langen Plateaus mit geringgeag Amt der
Peakmaximumtemperatiliy der DTA Uberein.

Die Temperatuil, am extrapolierten Plateauanfang ist weniger zur Bestimmung der Fix-
punkttemperatur geeignet, da die haufig auftretenden den Schmelzpuiekirigenden Ver-
unreinigungen ein Verschleifen des Plateaubeginns erzeugen. Digs eie Unsicherheit
der Extrapolation auf, [1].

Temperatui

ta to

Zeitt

Abbildung 4.2. — Ermittlung vonTe und T, mittels Geradenapproximation aus einem Schmelz-
plateau

4.2.1.3. ... an Kohlenstoff-Eutektika

Im Gegensatz zu den Reinstmetallfixpunkten erreichen Liquidusplateaukoldenstoff-
Eutektika in der Regel nie einen Anstieg= 0. Deshalb wird an ihnen die Temperatur des
Wendepunkts im Liquidusverlauf ermittelt [80]. Dieser kann aufgefanderden, indem der
Plateauverlauf mit einem Polynom 3. Ordnung approximiert, der Zeitpieskdendepunk-
tes bestimmt und der dazugehdrige Temperaturwert abgelesen wird [24].

4.2.1.4. ... am Dreifach-Fixpunktstrahler

Am Dreifach-Fixpunktstrahler, insbesondere bei der Phasenuniwamndes Aluminiums in
der aufl3eren Kammer, ist die im Hohlraum gemessene Phasenumwandhpeysterr von
thermischen Ausgleichsvorgangen im Zelleninneren beeinflusst. Einhifienes Plateau
mit verformtem Plateauanfang und Plateauende ist die Folge. Die Temperdas extrapo-
lierten Plateauanfangs und des Plateauendes sind von der Ofentempétatend der Pha-
senumwandlung abhangig und nicht zur Bestimmung der Liquidustempeexiuendbar
[42]. Weil die Liquidusverlaufe des DFS, wie auch die Temperaturvizldar Kohlenstoff-
Eutektika, keinen Anstiegy = 0 erreichen, wird ebenfalls der sehr gut ermittelbare und gut
reproduzierbare Wendepunkt des Schmelzplateaus zur Bestimmungqditustemperatur
genutzt (Bild 4.3 oben). Seine Temperalyy, bleibt bei Anderung der Ofentemperatur na-
hezu konstant, obwohl sich dabei seine relative Position im Plateaudezrakann (s. Ab-
schnitt4.3).
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4.2. Ermittlung der Fixpunkttemperatur aus dem Plateauverlauf

662 661
0 661 0
'q% 660 — Temperaturverladf qu 660 — Temperaturverlauf
659 * Wendepunkt * Plateaumaximum
658 659
0 1000 2000 3000 0 1000 2000 3000
10 20 -
— Anstiegsverlauf — Anstiegsverlauf
Eo 5 * Wend_e?un:’/f] ] o 10/\ *  Plateaumaximum
£ g 0 ke
g 0p e 1 € -10f )
-5 5 . : . -20 : L )
0 ty 1000 t, 2000 3000 0 ty  1000t, 2000 3000

tins tins

Abb. 4.3.— Auswertung eines mit dem LP5 Abb. 4.4.— Auswertung eines mit dem LP5
gemessenen Al-Liquidusplateaus gemessenen Al-Solidusplateaus

Der Wendepunkt des Plateaus wird wie folgt ermittelt: Aus den im Abstand goawufge-
zeichneten Messwerten einer Phasenumwandlung wird gleitend der Mittélwex 10 Ein-
zelmesswerte gebildet um das Messsignal zu glatten. Danach wird di@rafisstiegn des
gemittelten Messsignals durch numerische Differenzierung bestimmt (AbbrdeB). Im
Verlauf dieses Anstieges ergibt sich kein diskreter Wendepunkt, sordle breiter Bereich
gleichen Anstieges von bist, . Der Mittelpunkt dieses Bereichs wird als Wendepunkt des
Plateaus und seine Temperatyp als Liquidustemperatur definiert.

Die bei Kohlenstoff-Eutektika zur Wendepunktbestimmung angewendeteode der Po-
lynomapproximation kann an den verschliffenen Liquidusplateaus desnizhSeingesetzt
werden, da die Wendepunktlage und damit auch die ermittelte Liquidustempsteatuvon
der Breite und Position des zur Approximation gewahlten Plateaubereibbagth

4.2.2. Ermittlung der Solidustemperatur
4.2.2.1. ... in der Differenzthermoanalyse

Zur Bestimmung der Solidustemperatur einer Probe werden die Temperaured T, wie
bei der Ermittlung der Liquidustemperatur bestimmt. Hierbei ist zu beachtes di@im Li-
quidusverlauf reproduzierbarere Temperdtjetzt deutlich von der Stérke der Unterkiihlung
beim Kiristallisationsvorgang beeinflusst wird. Hier ist desfiglbesser zur Bestimmung der
Solidustemperatur geeignet.

4.2.2.2. ... an Reinstmetall-Fixpunkten und Kohlenstoff-Eutektika

An Reinstmetall-Fixpunkten und Kohlenstoff-Eutektika entsteht nach dekiigen der
thermischen Ausgleichsvorgange zu Erstarrungsbeginn ein wahtgs&olidusplateau kon-
stanter Temperatur. Die Temperatur dieses Plateaus, die bei ausreicManbe an Fix-
punktsubstanz Uber einen Zeitraum von vielen Minuten bis zu Stundengipitiedie Soli-
dustemperatur des Fixpunktes.
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

4.2.2.3. ... am Dreifach-Fixpunktstrahler

Die Solidustemperatur der DFS-Fixpunkte wird auch am Maximum des Solataaps be-
stimmt. Dazu werden wie am Liquidusplateau die Messwerte mittelwertgefilteideman-
stiegms des Solidusverlaufs bestimmt. Der Bereich ¥phist, mit ms= 0 wird herausge-
sucht und die mittlere Temperatur dieses Bereichs, also die Solidustempratalateaus,
bestimmt (Abb. 4.4 unten).

4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes

Im Ofenheizregime sind die Sollwerte der Ofentemper&u,(t) vorgegeben, mit denen
sich an den Fixpunkten optimal ausgepragte Temperaturplateaus, desimeifur Kalibrie-
rung ausreichend lange Phasenumwandlungsddgiaund geringe Anstiege der Plateautem-
peraturm und ms, ergeben. Es wurde vor den Messungen zur Ermittlung der Fixpunkttem-
peraturen bestimmt.

Ein typischer Heizzyklus an einem der drei Fixpunkte ist in Abbildung 4r§efellt. Zu-
nachst wird die Temperatur im Rohrofen von einer Tempe@tyr unterhalb des Schmelz-
punktes mit konstantem Anstieg auf eine Temperéf oberhalb des Schmelzpunktes er-
hoht. Diese wird Uber die Haltezdit bis zur vollstandigen Schmelze des Fixpunktmaterials
beibehalten. Danach wird der Ofen zum Ausldsen der Erstarrung nstdaoem Temperatur-
abfall unter die Erstarrungstemperatur gekuhlt. Diese Temperatur bigtnthvollstandigen
Erstarrung bestehen, wonach der Zyklus erneut beginnen kann.

N
[\ ]

6min

At t

Abbildung 4.5. — Schematische Darstellung eines Ofenheizzyklus

Zur Optimierung der Heizzyklen wurden unterschiedlich hohe Haltetempera€a ax
oder6min von 1 K bis 16 K tGiber oder unter der jeweiligen Phasenumwandlungstetupgjia
bei jeweils gleicher Temperaturdnderungsrate von 1 K/min bzw. -1 K/min stielje Diese
Rate ist so gewahlt, dass die Zeit des Ubergangs zwischen den Haltedtumperkurz ist
(ca. 10 bis 15min) und gleichzeitig hohe thermisch-mechanische BelastdegddFS bei
zu schneller Temperaturédnderung vermieden werden.

Mitdem IGA 12 TSP wurden die Temperaturverlaufe im Hohlraumstrahiamtierschied-
lichen Ofenheizregimes gemessen. Die Messungen wurden jeweils an &irediter der in
Abschnitt 3.4.5 vorgestellten Beflillungsvariante 1 und einem Strahler aléairie 2 durch-
gefuhrt.
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4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes

4.3.1. Variante 1 - Aluminium in der aufReren Kammer
4.3.1.1. Al-Fixpunkt

In Abbildung 4.6 sind mit dem IGA12 TSP gemessene TemperaturverBiiifeam Al-
Fixpunkt bei verschiedenen Einstellungen der Ofentempeéaiyund 6, dargestellt. Von
Messreihe eins bis vier wurd@,ax der Schmelze von 669 °C auf 665 °C verringert und in
Messreihe funf (orangeénin der Erstarrung auf 655 °C erhdht.

668 | ——669°C/653°C]
666 | —667°C/653°C|
—666°C/653°C

o 664 | — 665 °C/ 653 °C]
_"g 662 | —— 669 °C/ 655 °C|
[«n)

660 |

658 |

656 |

654 : : :

0 2000 4000 6000 8000
tins

Abbildung 4.6. — Vergleich von Temperaturverlaufen am Al-Schmelzpunkt d urAl-
Erstarrungspunkt bei verschiedenen Heizzyklen. Die Magserfolgte
mit dem IGA 12 TSP. Die Legendenbeschriftung entBaltx und Bin.

Verringert man die Differenz zwischen Ofentemperatur und Fixpunkttesiyrg660,3 °C),
indem die Ofentemperatur wéhrend der Schmelze von 669 °C auf 6658bigeund wah-
rend der Erstarrung von 653 °C auf 655 °C erhéht wird, reduZziehtder Warmestrom zum
oder vom Fixpunktmaterial. Dadurch vollziehen sich die Phasenumwarefiuaggsamer
und die Liquidusplateaus und Solidusplateaus verlangern sich. Aus dfeséngerung er-
geben sich aber keine besser geformten Plateauverlaufe, da daséhdeanabhéngig von
der jeweiligen Ofentemperatur einen abgerundeten, verschliffenelaufusat, der sich bei
langsamer Phasenumwandlung sogar vergroRert. Lediglich der Anstibgr Liquiduspla-
teaus verringert sich durch die langer andauernde Phasenumwguvdiir2,5 mK/min auf
1 mK/min, wodurch sich aber keine Vorteile fiir die Auswertbarkeit der Teatpeverlau-
fe ergeben. Die Ofentemperaturéfax = 667°C und By, = 653°C sind deshalb am Al-
Fixpunkt wegen der schnelleren Phasenumwandlung und der datgaeden Zeitersparnis
wahrend der Dreipunkt-Kalibrierung am geeignetsten.

Die Form der Solidusplateaus wird von der Ausbildung der Unterkiitidbeeinflusst.
Bei geringer Unterkiihlung wird am Beginn der Erstarrung wenigerrifédreigesetzt, wo-
durch sich ein abgerundeter Plateauanfang ergibt und sich der Platesih maximaler
Temperatur ftmax = t2 —t1, Abb. 4.4) verkirzt (rote KurvAT, = 1,6K, Atyax = 3508). Im
Gegensatz dazu erhoht sich bei stéarkerer Unterkiihlung (grines &y, = 2,8K) der Pla-
teaubereich maximaler Temperatur &tif,.x = 650s, obwohl die Phasenumwandlungsdauer
Atpn bei beiden Messungen ca. 2000 s betragt.
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Abb. 4.7.— VergroRBerung der Liquidusver- Abb. 4.8.— VergroRerung der Solidusverlau-
laufe der Abb.4.6. Die Legen- fe der Abb.4.6. Die Legendenbe-
denbeschriftung  enthélt Gmax. schriftung enthaly,;, und die Un-

terkUhlungAT,.

Eine Optimierung der Plateauform durch Beeinflussung der Unterkulzl@&glurch Ver-
anderung der Ofentemperatur ist nicht moglich. Ebenso ausgesahligssen Induzieren
der Erstarrung durch Einfuhren eines kalten Stabes, wie es bei Kitgalien fur bertihrend
messende Thermometer angewendet wird, da dabei der Emissionskfaeabadigt wer-
den kann.

In Tabelle 4.2 sind die wichtigsten Parameter der dargestellten Temperataugglated die
jeweilige ermittelte Fixpunkttemperatur zusammengefasst.

Tabelle 4.2.— Kennwerte der dargestellten Al-Plateaus bei verschiedéfeizzyklen

Schmelze Erstarrung
Heiz- 8(WP) | Aty | WP-Lage|| 6(Max) | Atpn | Max-Lage | Unter-
zyklus in°C ins | in% von in°C ins | in%von | kihlung
Bmax/ Omin (IGA12) Atpn (IGA12) Atph ATy inK
669 °C/ 653°C|| 659,877 | 1520 29,5 659,856 | 2010 28,5 2,4
667 °C/ 653°C|| 659,880 | 2150 27 659,857 | 2020 26,5 2,8
666 °C/ 653 °C|| 659,881 | 2600 27 659,852 | 2100 35 1,6
665 °C/ 653°C|| 659,884 | 2980 24 659,862 | 2000 26,5 2,6
669 °C/ 655°C|| 659,886 | 1560 29 659,853 | 2870 34,5 1,4

Die Streuung vorf(WP) und 6(Max) von ca.£5mK ist zuféllig und hangt nicht vom
verwendeten Heizregime ab. Sie resultiert aus der Reproduzierbdekéessung und der
Fixpunktermittlung. Es konnte im Rahmen der variierten Ofentemperaturee kbiméngig-
keit der ermittelten Fixpunkttemperatur vom verwendeten Heizzyklus fastjegerden.

4.3.1.2. Zn-Fixpunkt

Die Phasenumwandlungstemperatur von Zink liegt mit 419,527 °C ca. 13@dfthatb des
Arbeitsbereiches des Na-Warmerohres. Da die Verdampfungs- undelisationsvorgange
im Inneren hier nicht mehr stattfinden, ist die Warmeleitfahigkeit des Watmeim Ver-
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4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes

gleich zum Al-Fixpunkt deutlich herabgesetzt. Trotzdem reichen seifeileende Warme-
leitfahigkeit und die Warmeleitfahigkeit des Edelstahlrohres noch aus,autlich ausge-
pragte Temperaturplateaus zu erhalten. Die Liquidus- und Solidusplaiealisn Vergleich
zum Aluminiumfixpunkt sogar weniger verschliffen (Abb. 4.10,4.9).

Der Temperaturverlauf am Anfang und am Ende des Liquidusplateasshi&tfer ausge-
bildet und der Wendepunkt liegt fast in der Mitte des Plateaus. Der Andéie@lateaus ist
groRer als am Al-Liquiduspunkt. Er liegt im Bereich von 2,5 mK/min (424 °Cr@dmpera-
tur) bis 4 mK/min (427 °C Ofentemperatur).
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Abb. 4.9.— Temperaturverlaufe ~ am  Zn- Abb. 4.10.— Temperaturverlaufe —am  Zn-

Schmelzpunkt bei verschiedenen Erstarrungspunkt bei verschie-
Heizzyklen. Die Messung erfolgte denen Heizzyklen. Die Messung
mit dem IGA 12 TSP. Die Legen- erfolgte mit dem IGA 12 TSP. Die
denbeschriftung enthdléyax der Legendenbeschriftung enthalt
Heizzyklen. Bmin der Heizzyklen.

Die Solidustemperaturverlaufe zeigen eine sehr geringe Unterkihlungav80 bis 50 mK,
wodurch schnell der Maximalwert der Fixpunkttemperatur im Plateauvfestaeicht und lan-
ge beibehalten wird. Bei einer Gesamtdauer der Phasenumwandlung.\iof00 s bleibt die
Fixpunkttemperatur ca. 900 s konstant.

Die Form der Zn-Temperaturplateaus und die erreichte Phasenumwgsdiwer ermdg-
lichen sehr gut eine Kalibrierung von Strahlungsthermometern. Die ermittékparikttem-
peraturen schwanken sehr gering e mK und sind nicht vorBmin und 6y,ax abhéngig.

Tabelle 4.3.— Kennwerte der dargestellten Zn-Plateaus bei verschéedierizzyklen

Schmelze Erstarrung
Heiz- 8(WP) Atpn | WP-Lage 8(Max) Atpn | Max-Lage
zyklus in°C ins | in% von in°C ins | in% von
Bmax/ Bmin (IGA12 TSP) Atpn (IGA12 TSP) Aton

427°C/ 414°C 419,504 1250 46,5 419,515 1710 31
425°C/ 414°C 419,505 1540 52 419,515 1680 315
424°Cl 414°C 419,507 1580 54,5 419,516 1660 29,5
427°C/ 416°C 419,505 1200 49 419,517 2350 32
427°C/ 417 °C 419,500 1175 49 419,516 2720 38
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

4.3.1.3. Sn-Fixpunkt

Das Zinn befindet sich in der dem Hohlraumstrahler nachsten und danmtisiodrginstig-
sten, aber auch kleinsten Kammer des Dreifach-Fixpunktstrahlers. Beamenumwand-
lungstemperatur liegt 320 K unterhalb des Arbeitstemperaturbereiché¢add&rmerohrs,
wodurch ein ungleichmafliger Warmeeintrag in das Fixpunktmaterial entsteserDihrt,
zusammen mit der geringeren Menge Zinn (Kammer mit Aluminium hat doppeltes€aly
zu einer im Vergleich zum Zn- und Al-Liquiduspunkt kurzen Phasenunalivengsdauer von
1250 s bis 1550s.

238t
236}
234t
O 232t
=
o 230r —239°C/216°C
208l —237°C/216°C
—236°C/216°C
226 —235°C/216°C
—236°C/224°C
224
0 2500 5000 7500 10000 12500
tins

Abb. 4.11.— Vergleich von Temperaturverlaufen am Sn-Schmelzpun#t@mErstarrungspunkt
bei verschiedenen Heizzyklen. Die Messung erfolgte mit d&/12 TSP. Die Le-
gendenbeschriftung enth@,ax und 6y, der Heizzyklen.
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230.0y

228.0

fin°C
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Abb. 4.12.— VergroRerung der Liquidusver- Abb. 4.13.— Vergré3erung der Solidusverlaufe

laufe der Abb.4.11. Die Legen- der Abb.4.11. Die Legendenbe-
denbeschriftung enthéabinay der schriftung enthal,, der Heiz-
Heizzyklen. zyklen.
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4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes

Die Solidusplateaus sind gepragt durch die sehr starke Unterkiihlgngiies. Sie sind
sehr kurz, da nach dem Einsetzen der Erstarrung ein groRer Téiedeerdenden Latenten
Warme aufgebraucht wird, um den Strahler wieder auf die Erstaremgeratur aufzuhei-
zen. Die Fixpunkttemperatur der Plateaus wird von der Ausbildung derkiieing nicht
oder nur sehr gering beeinflusst (Abb. 4.14). Sie schwankt haupicsdé durch das schlech-
tere Signal-Rausch-Verhaltnis des Strahlungsthermometers am Sndgixmehdie damit
verschlechterte Reproduzierbarkeit der Messung.

232.32

232.31

O 232.30

fin

232.29 °

232.28)

232.27 - - - -
0 2 4 6 8 10
UnterkihlungAT, in K

Abb. 4.14.— Mit dem IGA 12 TSP gemessene Fixpunkttemperaturen am $deSpunkt bei
unterschiedlicher Unterkiihlung. Rot eingekreist ist dieedrige Fixpunkttempe-
ratur bei ausbleibender Unterkihlung.

Eine Plateauverlangerung durch Veranderung @gg und Bmin ist nicht moglich.Bmin
muss einerseits ca. 15K unterhalb der Phasenumwandlungstemperatoy Wegelie Un-
terkiihlung bis zu 9K betragen kann und bei hoheren Ofentemperainten Umstanden
keine Erstarrung einsetzt. Andererseits méaggx wahrend der vorhergehenden Schmelze
mindestens 236 °C betragen, da sonst die Schmelze aufgrund der amgadienten in
der Fixpunktzelle nicht vollstandig ist und eine Phasengrenze flissigaieZinn bestehen
bleibt. Wird jetzt eine Erstarrung eingeleitet, wandert diese Phasemgeemiéick und die
Unterkiihlung bleibt aus (Abb. 4.13 schwarze Kurve). Die Fixpunktteatpeeines solchen
Plateaus ist um ca. 20 mK zu gering (Abb. 4.14 im Kreis).

Tabelle 4.4— Kennwerte der dargestellten Sn-Plateaus bei verscteaddaizzyklen

Schmelze Erstarrung
Heiz- 0(WP) Atpn | WP-Lage 6(Max) Atpn | Unter-
zyklus in°C ins | in% von in °C ins | kihlung
Omax/ Bmin (IGA12 TSP) Dtpn (IGA12 TSP) AT, inK
239°C/ 216°C 232,320 900 55,5 232,303 115 8,6
237°C/216°C 232,321 980 52 232,323 235 6,0
236°C/ 216°C 232,342 1120 51 232,347 110 8,7
235°C/ 216°C 232,328 1190 49,5 232,279 975 0,2
236°C/ 224°C 232,332 1055 54 232,315 285 59
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

Zusammenfassend konnte an den drei Fixpunkten festgestellt weedsn, d

- die Hohe der ermittelten Fixpunkttemperatur der Liquidus- und Soliduste topelice
teaus an keinem der Fixpunkte von den Ofentemperaturen des Heizajdiaagt,
bzw. der Einfluss der Ofentemperatur auf die Temperatur des Fixputddpkakleiner
als die Reproduzierbarkeit der Temperaturmessung ist.

- die Plateauform der Al- und Sn-Erstarrungsplateaus deutlich vontdeeSier Unter-
kiihlung abhangt und die Plateaulange zu ihr indirekt proportional ist.

- auch bei kurzer Phasenumwandlungsdauer deutlich ausgepréguBlantstehen.

Als Ergebnis wurden die in der folgenden Tabelle gelisteten Heizzyklenpéilmal fur die
weiteren Messungen festgelegt. Die damit entstehenden schnellen Bhaserdlungen er-
maoglichen eine zigige Mehrpunkt-Kalibrierung eines Strahlungsthermasristeniedriger
Kalibrierunsicherheit. Die geringe Abkuhlrate von -0,8%in am Zinn-Erstarrungspunkt ist
die maximal mdgliche Abkulhlrate des Rohrofens bei dieser Temperatur.

Tabelle 4.5.— Ermittelte optimale Parameter der Heizzyklen des DFSr&ehs

Heizrate in% Haltetemperatur in °G Haltezeit in min
Al Schmelze 1 667 55
Al Erstarrung -1 653 60
Zn Schmelze 1 425 55
Zn Erstarrung -1 416 70
Sn Schmelze 1 238 100
Sn Erstarrung -0.3 216 120

4.3.2. Variante 2 - Aluminium in der inneren Kammer

Die Messungen mit dem IGA 12 TSP bei verschiedenen Heizregimes wartgd am DFS
der Variante 2 durchgefuihrt. Sie werden in den folgenden Abschnittesiemiiessergebnis-
sen der Variante 1 verglichen.

4.3.2.1. Al-Fixpunkt

Weil sich das Aluminium in Variante 2 in der inneren Kammer naher am Hohlraahistr
befindet, bilden sich die Temperaturplateaus am Al-Fixpunkt wenigechifen heraus als
in Variante 1. Die Temperatur am Plateauende steigt nach der Phasendimvgaschnel-
ler an. Durch die bessere Lage der Kammer zum Hohlraumstrahler,ieedsizh auch der
Temperaturgradient zwischen Fixpunktmaterial und Strahlerwand, egeswdie Fixpunkt-
temperatur in Variante 2 ca. 35 mK hoher ist als in Variante 1. Die Plateausdanié 2 sind
aufgrund der deutlich geringeren Menge an Fixpunktmaterial (86 g) igl&ieh zu Varian-
te 1 (231 g) kurzer.
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4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes
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Abb. 4.15.— Vergleich von Temperaturverlaufen am Al-Schmelzpunkt AhErstarrungspunkt
des DFS der Variante 2 bei verschiedenen Heizzyklen. Diesies erfolgte mit
dem IGA 12 TSP. Die Legendenbeschriftung entaly und 6., der Heizzyklen.
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Abb. 4.16.- Vergleich von Temperaturverlau- Abb. 4.17.— Vergleich von Temperaturverlau-

fen der Variantel und Varian- fen der Variantel und Varian-
te2 am Al-Schmelzpunkt bei te 2 am Al-Erstarrungspunkt bei
Bmax= 667 °C. Die Messung er- Bmin= 653°C. Die Messung er-
folgte mit dem IGA 12 TSP. folgte mit dem IGA 12 TSP.

4.3.2.2. Zn-Fixpunkt

Die Verlaufe der Zn-Plateaus sind abgerundeter und liegen niedrigdiedierlaufe der Va-
riante 1. Dies resultiert aus der hohen Warmeleitfahigkeit des Aluminikms 235% ,
welches sich in Variante 2 in der inneren Kammer befindet. Im Vergleich ar aiit Zinn
A= 75%) gefillten Kammer, wird mehr Warme vom Inneren des DFS zur kalterert Fron
abgeleitet, wodurch die Temperatur des Hohlraumbodens sinkt. Diese fegorpbweichung

ist reproduzierbar und kann korrigiert werden.
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen
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Abb. 4.18.— Vergleich von Temperaturverlaufen am Zn-SchmelzpunktZm-Erstarrungspunkt
des DFS der Variante 2 bei verschiedenen Heizzyklen. Diesies erfolgte mit
dem IGA 12 TSP. Die Legendenbeschriftung entaly und 6y, der Heizzyklen.

— Variante 1
— Variante 2

4200 420.0
419.9 419.9
419.8 419.8
419.7 419.7

© 419.6 © 419.6
£ 4195 £ 4195
® 419.4 ® 419.4
419.3 — Variante 1 419.3
419.2 — Variante 2 419.2
419.1 419.1
4190 419.0

0 500 1000 1500 200( 0

tins

500 1000 1500 2000 2500

tins

Abb. 4.19.— Vergleich von Temperaturverlau- Abb. 4.20.— Vergleich von Temperaturverlau-

fen der Variantel und Varian-
te2 am Zn-Schmelzpunkt bei
Bnax=427°C. Die Messung er-
folgte mit dem IGA 12 TSP.

4.3.2.3. Sn-Fixpunkt

fen der Variantel und Varian-
te2 am Zn-Erstarrungspunkt bei
Bmnin=414°C. Die Messung er-
folgte mit dem IGA 12 TSP.

In Variante 2 befindet sich das Zinn in der messtechnisch unginstigstam#&rades DFS.
Drei Keramikschichten, Zink und Aluminium liegen zwischen dem Fixpunktredtend
dem Hohlraumstrahler. Zusammen mit der in diesem Temperaturbereicherenzunk-
tionalitdt des Warmerohrs und dem dadurch verstarkt inhomogenen &eknhalten des
Zinns, fuhrt dies zu stark verformten Liquidus-Temperaturverlauéendenen keine Fix-
punkttemperatur ermittelt werden kann (Abb. 4.21).

Obwohl sich die Sn-Solidusplateaus deutlicher als die Liquidusplateaaigdiiden, sind
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4.3. Ermittlung des optimalen Ofenheizregimes
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Abb. 4.21.— Vergleich von Temperaturverlau- Abb. 4.22.— Vergleich von Temperaturverlau-

fen der Variantel und Varian- fen der Variantel und Varian-
te2 am Sn-Schmelzpunkt bei te2 am Sn-Erstarrungspunkt bei
Bmax= 237°C. Die Messung er- Bmin=216°C. Die Messung er-
folgte mit dem IGA 12 TSP. folgte mit dem IGA 12 TSP.

sie ebenfalls nicht flr eine Kalibrierung verwendbar. Weil die freideeide Erstarrungs-
warme nicht ausreicht, um das Strahlerinnere wieder auf die Phasemndionwgstemperatur
aufzuwarmen, ist die sich einstellende Plateautemperatur abhangig vBtades der vorher
aufgetretenen Unterkiihlung.

Eine scheinbare Abh&angigkeit der Solidustemperatur von der Untergiklnn auch aus
einer Anderung des effektiven Hohlraumemissionsgrades durch mimterkiihlung vari-
ierende Temperaturgradienten im Hohlraumstrahler resultieren. Es nvdesdéalb die Tem-
peraturverlaufe am Boden des Hohlraumstrahlers mit einem Thermoel@éypeBtgemessen
und daraus die Fixpunkttemperatur am Boden bestimmt (Abb. 4.23). Sieebankalls mit
zunehmender Unterkiihlung, woraus geschlossen werden kamsnkelas gravierende An-
derung des Hohlraumemissionsgrades vorliegt.

231.4
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6in°C
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Abbildung 4.23.— Ermittelte Solidustemperatur der Bodentemperaturuézlgemessen mit ei-
nem Thermoelement Typ S aufgetragen gegen die UnterkUTing
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4. Messung der Fixpunkttemperaturen

Nach den FEM-Berechnungen, die die Verwendung eines voll furdéibigen Cs-War-
merohres voraussetzten, waren die schlechteren Sn-TemperatwpldézeDFS-Variante 2
nicht zu erwarten. Die Ursache der Verschlechterung liegt folglich mnéeht geplanten
Verwendung des Na-Warmerohrs, welches fur diese niedrigen Taimpen wenig geeignet
ist. Ein DFS mit der Materialanordnung der Variante 2 hatte bei der Verwendines Cs-
Warmerohrs bessere Plateauverlaufe gezeigt.

Da die DFS-Variante 2 bei Verwendung des Na-Warmerohrs nicht &libKerungen ge-
eignet ist, wurden die in den folgenden Abschnitten gezeigten Messulggdralb nur am
DFS der Variante 1 durchgefthrt.

4.4. Messung der Fixpunkttemperaturen des DFS

Die bisher dargestellten mit dem IGA 12 TSP gemessenen Temperaturgedigdaten der
Ermittlung von optimalen Heiz- und Abkihlregimes (Tab. 4.5). Mit diesen wugateeinem
DFS der Variante 1 an jedem der drei Fixpunkte mehrfach Schmelz- @tarEEmgsvorgange
ausgelost, die Temperaturverlaufe der Phasenumwandlungen gemedsars den Plateau-
verlaufen anschliel3end die Liquidustemperaturen und die Solidustenmperatmittelt. Die
Messungen wurden jetzt mit dem Linearpyrometer LP 5 durchgefiihmjtddiesem eine ex-
aktere Bestimmung der Fixpunkttemperatur moglich ist. Dazu wurde das LPundarach
diesen Messungen durch das IKE Stuttgart an einem Al-, Zn- und SrelEHixpunktstrahler
kalibriert.

4.4.1. Gemessene Temperaturverlaufe und ermittelte Soli- und
Liguidustemperaturen des DFS

Die mit dem LP 5 gemessenen Plateauformen (Abb. 4.24 bis 4.26) gleichém Albschnitt

4.3.1 mit dem IGA 12 TSP gemessenen Verlaufen, da die Optiken beideluBtathermo-
meter ahnliche Kennwerte, wie z.B. Messfleckdurchmesser und Offminkel, besitzen.
Auch die Lage der Wendepunkte und Maxima im Plateauverlauf ist trotz0d&ch héheren
Auflésung des Linearpyrometers fast identisch. Sie ist in den Diagrammgezeichnet.

661.5 661.5
661.0f 661.0
S 660.5¢ o 660.5
£ £
[es} D
660.0f 660.0
659.5¢ 659.5
659.0 * * 659.0 . * :
0 1000 2000 300( 0 1000 2000 3000
tins tins

Abb. 4.24.— Aluminium-Liquidustemperaturverlauf (links) und Salgtemperaturverlauf
(rechts) bei Messung mit dem LP 5 am DFS der Variante 1
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Abb. 4.25.- Zink-Liquidustemperaturverlauf (links) und Solidusigenaturverlauf (rechts) bei
Messung mit dem LP 5 am DFS der Variante 1
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Abb. 4.26.- Zinn-Liquidustemperaturverlauf (links) und Solidustmaturverlauf (rechts) bei
Messung mit dem LP 5 am DFS der Variante 1

Aus den Temperaturverlaufen der aufeinanderfolgenden Phasemdiungen wurden die
Liquidus- und Solidustemperaturen nach den in Abschnitt4.2 bescheeldathoden be-
stimmt. Sie sind in den drei Diagrammen der Abbildung 4.27 dargestellt.

Durch Mittelwertbildung wurden aus den dargestellten Fixpunkttemperatlieemittlere
Liquidustemperatu6y, ; und die mittlere Solidustemperatéyf, ; der Messreihen und zusatz-
lich die Standardabwelchurqefpl) und s(6;, ;) der Messwerte berechnet (Tab. 4.6). Zur
besseren Unterscheidung zu den im Messunsicherheitsbudget inl&dm@techneten Tem-
peraturen sind die durch Messung ermittelten GroRen mit * gekennzeichnet.

S(6,,) unds(6g, 5) beinhalten die Reproduzierbarkeit der Fixpunkttemperaturen im DFS,
die Reproduzierbarkeit der rechnerischen Fixpunktbestimmung undegiBo®uzierbarkeit
der Messung mit dem LP 5. Sie sind am Aluminium- und Zinkfixpunkt mit 3 mK bis 9 mK
sehr gering und steigen am Sn-Fixpunkt aufgrund des schlechtigmesd-Rauschspannungs-
Verhéltnisses des Strahlungsthermometers und der geringen Plateaué@enK an. Ins-
gesamt sind die gemessenen Fixpunkttemperaturen sehr gut im BereigiemwaK repro-
duzierbar.
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Abbildung 4.27.— Ermittelte Fixpunkttemperaturen aus den LP 5-MessungebBS der
Variante 1

Zwischen den Liquidus- und Solidustemperaturen besteht eine koragéesgstematische
Temperaturdifferenz. Sie entsteht hauptséchlich durch unterschediémmetransportvor-
gange im DFS wéahrend des Schmelz- bzw. Erstarrungsvorgangse&e WvVarmetransport
auch von der Temperaturdifferenz zur Umgebung abhangt, liegt z.Rigli@lustemperatur
am Al-Fixpunkt 41 mK Uber, die Zn-Liquidustemperatur aber 15 mK unterSididustem-

peratur. Am Sn-Fixpunkt ist die Differemzef’; = Qf’gﬁs— 9;;“ =4mK.

Tabelle 4.6.— Mittlere Fixpunkttemperaturen der LP 5-Messungen am D&S/driante 1

Schmelze Erstarrung
Fixpunkt || g, in °C | s(6g,,) inmK || 65 in °C | (6 ) inmK || ABg, in mK
Al 660,405 3 660,364 5 41
Zn 419,494 9 419,509 4 -15
Sn 231,880 13 231,884 20 4
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5. Ermittlung der
DFS-Fixpunkttemperaturen und deren
Unsicherheit

Um eine Kalibrierung von Strahlungsthermometern am Dreifach-Fixpuakistrdurchfiih-
ren zu konnen, ist es notwendig die wahren Temperatligeder drei Fixpunkte und ihre
Unsicherheiu(Ts,) zu kennen. Deshalb wurde ein Modell der DFS-Fixpunkttemperatur und
ihrer Einflussgrof3en aufgestellt (Abb. 5.1) ufiglin einem Unsicherheitsbudget berechnet.
Die Struktur des Budgets ist dabei fiir die drei Fixpunkte identisch. Dieltrisgrofie des
Budgets ist die Fixpunkttemperatli,, die sich bei einer Messung mit einem fehlerfreien
Strahlungsthermometer ergeben wirde.

Bei der Modellbildung wurde das Standard-GUM-Verfahren angeegroei dem zu-
nachst ein funktionaler Zusammenhang zwischen der MessrG&leo Ty, und ihren Ein-
flussgrofienXs...X,) erstellt werden muss [39]:

Y — f(X,Xl..Xn) — -I-fp - f(5Tph’ 5Thea§ 6Tg...).

Aus diesem Modell kann dann der Schatzweder Ergebnisgrof3€, in diesem Fallls, und
dessen Unsicherhait Ty, ) bestimmt werden.

Obwohl die abzuschatzende Grolg eine ModellgroRe und keine ErgebnisgrofRe einer
direkten Messung ist, kann das GUM-Verfahren trotzdem angeweretden weil ,,... in den
meisten Fallen ... eine Messgrof3e Y nicht direkt gemessen, sondern aiterew Grofien
X1..Xn ... berechnet” wird ([39] Abs. 4.1.1). Aul3erdem gilt ,der Leitfadenfaiitc die Ermitt-
lung und Angabe der Unsicherheit, die mit ... der theoretischen Analys&xperimenten
und Messmethoden ... verbunden ist* ([39] Abs. 1.3).

6 gfert 6 glﬂCk
STP ST 87—;trukt £iso 6£A 6£

imp

N Y \M\/./
ST 5T 5T,

non-iso

ph £ rep

T,
8T heat 6T est
7R 7 R
6T'rad 6T'cond 6T'ﬁnd 8T'fcsrm

Abbildung 5.1. — Modell der DFS-Fixpunkttemperatur
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Das Modell der Fixpunkttemperatur besitzt 13 verschiedene EinflUdsgravelche nach
ihrer Ursache sortiert und in funf Untermodellen erfasst wurden. DgelihisgrofRen der
Untermodelle sind:

0Tpn - Differenz der realen Phasenumwandlungstempefigtoler DFS-Fixpunktsub-
stanz zur TemperatUig der reinen Fixpunktsubstanz unter Normaldruck,

OTheat - Verdnderung der Hohlraumstrahlertemperaigygen durch Warmeaustausch
mit der Umgebung und dem Ofen

JT, - Temperaturabweichung der zu messenden Strahlungstempeggatiurch Emis-
sionsgradabweichungen

0Trep - Abweichungen durch die endliche Reproduzierbarkeit der Fixpumktggatu-
ren

OTest - bei der rechnerischen Ermittlung der Fixpunkttemperatur aus dem Rlateau
lauf entstehende Temperaturabweichungen.

Mit diesen ModellgréfRen und der entsprechenden TempeTagder Fixpunkte laut ITS-90
Definition, ergibt sich die Gleichung der Fixpunkttemperdigzu:

Tip = Too+ O Tph+ O Theatt+ O T + O Trep+ O Test (5.1)

Die Untermodelle und ihre Einflussgrof3en werden in den folgenden Atitsinéher erlau-
tert.

5.1. Einflisse auf die reale Phasenumwandlungstemperatuid-Typ,

Die sich tatsachlich in den Kammern einstellende Phasenumwandlungstempgyatind
durch den Kammerdruck wahrend der Phasenumwandlung und die Reimth&truktur der
Fixpunktsubstanzen beeinflusst. Sie weicht um die G®I3g von der idealen Phasenum-
wandlungstemperatliyo ab. Die Einflussgrofien vadily, sind:

5.1.1. Druckabhangigkeit der Fixpunkttemperatur - 3Ty

Betrachtet man dasg-T-Phasendiagramm einer Fixpunktsubstanz, so ist der Anstieg der
Phasengrenzlinie Festkorper-Schmelze durch die Clausius-Clap@je@hung beschrieben
(Gl.5.2). Mit der Volumenanderunfyv des Fixpunktmaterials wahrend der Phasenumwand-
lung und der latenten Warnig lasst sich damit die Anderung der Phasenumwandlungstem-
peraturAT, aufgrund einer Druckanderudp berechnen [23].

Ap-Ton- AV
—

Die Kammern des DFS sind nicht gasdicht verschlossen, damit ein staddigerusch
des Schutzgases der Kammern mit dem Gas des gespllten Ofens und daminaDruck-
ausgleich stattfinden kann. Durch den Gasaustausch stellt sich in den Katdmgebungs-
druck ein, obwohl sich die Fixpunktmaterialien mit zunehmender Tempeitéikes als das
Al,0O3 ausdehnen, ein gréReres Volumen einnehmen und Schutzgas verdrang

AT, = (5.2)

54



5.1. Einflisse auf die reale Phasenumwandlungstemperaiyy, -
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Abbildung 5.2. — Skizze zur Entstehung eines erhdhten Kammerinnendrughsand einer Pha-
senumwandlung des Fixpunktmaterials der inneren Kammer

Trotz des zeitweisen Gasaustausches kann bei drtlich inhomogenemf\dmteSchmel-
ze oder der Erstarrung ein Uberdruck in den Kammern entstehen. Wnmunachst das
Fixpunktmaterial am Boden einer Kammer aufschmilzt (Zinn in Bild 5.2) und dipuikt-
substanz in der Nahe der Kammerd6ffnung noch fest bleibt, kann die $hthech das noch
feste Metall eingeschlossen werden. Da sich dann beim Fortschreg&ttmelzvorganges
das flissige Metall starker als das feste Metall ausdehnt, steigt dek Drder abgeschlos-
senen Schmelze.

Ein erhohter Druck kann sich auch wéahrend der Erstarrung einstétstarrt zunachst
die Fixpunktsubstanz nahe der Offnung, zieht sie sich zusammen undikderpdabei die
verbleibende Schmelze.

Mit Hilfe der idealen Gasgleichung

p1-V1 _ P Vo

(5.3)

und der relativen Volumenanderung der Fixpunktsubstanzen wakiemBhasenumwand-
lung (Anhang Tabelle A.4.4) wurde die maximal auftretende Anderung @@snikerinnen-
drucksAp berechnet. Sie betragt 19 kPa am Sn-Fixpunkt, 38 kPa am Zn-Fixpodia0 kPa
am Al-Fixpunkt.

Zusatzlich dazu kann der Kammerinnendruck auch durch Anderurigrdgebungsdruckes
im Labor (bis zu 10 kPa) oder den hydrostatischen Druck der Metalldzemébis 2 kPa)
vom Normaldruck laut ITS-90 Definition abweichen. Die maximale Differeeg Kamme-
rinnendrucks zum Normaldruck betragt deshalb 31 kPa bis 72 kPaus/gich nach GI. 5.2
die Phasenumwandlungstemperaturen um 1,3 mK bis 4,2 mK verringern kfraieh.1).

Dass sich der Kammerinnendruck tatsachlich vom Umgebungsdruck chegtst konnte
experimentell nicht nachgewiesen werden. Deshalb wirgals rechteckverteilte Unsicher-
heitskomponente mit den GrenzemdT,(Apmax) und dem Erwartungswert 0 im Unsicher-
heitsbudget bericksichtigt.

Tabelle 5.1.— Maximale Veranderung der Phasenumwandlungstempeddig(tApmax) durch
Anderung des Kammerinnendruckes

APmaxin kPa | 52 in MK nach GI.5.2| 8Tp(Apmax) in MK

Ap
Al 72 0,059 4,2
Zn 50 0,039 2,0
Sn 31 0,043 1,3
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5.1.2. Verunreinigungen der Fixpunktmaterialien - 8 Timp

Die Phasenumwandlungstemperatur der Fixpunktsubstanzen ist vonRisErdeitsgrad ab-
hangig. Bei ideal reinen Substanzen befindet sich das System augl3ehund fester Phase
wahrend der Phasenumwandlung Bgjiim Gleichgewichtszustand. Es diffundieren bei kon-
stanter Diffusionsrate Atome aus der Schmelze in den Festkdrper und emmgyekt die
Schmelze durch einen nichtfliichtigen Stoff verunreinigt, ist die Anzahtiglider Teilchen
des Losungsmittels (Schmelze) an der Phasengrenzflache niedrigdreubdfusionsrate
aus der Schmelze verringert. Das Gleichgewicht der Diffusion kannesitnach einem
Absenken der Temperatur wieder einstellen. Die neu eingestellte Gleicligst@mperatur
ist die im Vergleich zur Reinstsubstanz @iy, verringerte Phasenumwandlungstemperatur
der verunreinigten Losung. Im Falle einer Verunreinigung der festasé&erhoht sich analog
die Phasenumwandlungstemperatur.

Als Fixpunktmaterialien werden in der Regel Substanzen hdchster Remhejelosten
Verunreinigungen im ppm-Bereich verwendet. Deshalb ist wegen diggge Teilchenzahl
der Fremdatome eine Interaktion der Fremdatome untereinander sehrrscinahlich. Bei
der Untersuchung des Einflusses der Verunreinigungen auf diedémdng der Phasenum-
wandlungstemperatur kann daher vereinfachend angenommen wedsmur die Elemente
selbst als Verunreinigungen auftreten. Eventuell auftretende Oxidadienbinare und ter-
nare Legierungsbildung der einzelnen Verunreinigungskompondseenderen Einfluss auf
die Phasenumwandlungstemperatur, ist damit vernachlassigbar.

5.1.2.1. Messung der Verunreinigung der Fixpunktsubstanzen

Um den Anteil der Fremdatome in den benutzten Fixpunktsubstanzen zu beatimurde,

nach Durchflihrung von 150 bis 200 Phasenumwandlungen je Fixminl&trahler der Vari-
ante 1 (DFS 1) und ein Strahler der Variante 2 (DFS 2) getffnet uneéiterlnen Kammern
Fixpunktmaterial enthommen. Diese 6 Proben (2x Al, 2x Zn, 2x Sn) und jeeieksMateri-

alprobe des vom Hersteller gelieferten Rohmaterials der Reinheit 4N (89 ®8rden von

der AQura GmbH in Hanau mit einem Massenspektrometer VG 9000 auf innanégnigun-

gen untersucht.

Bei dieser Glimmentladungs-Massenspektrometrie (GDMS) wird eine MultiekeSaur-
enanalyse durchgeftihrt [36]. Die zu untersuchende Probe wireli diaeine mit Schutzgas,
meistens Argon, gefillte Niederdruckkammer gebracht. An diese KammeeimiRbtential
angelegt, wobei die Probe als Kathode agiert. Die in diesem Feld entsegh@adionen sput-
tern die Probenoberflache und Idsen aus ihr Atome heraus. Im voriegdtiasma werden
diese Atome ionisiert, zu einem Massenspektrometer geleitet und ihre Arestirhmt.

Bedingt durch das Messprinzip kdnnen einige Elemente nicht oder nuohet kunsicher-
heit nachgewiesen werden [78]. Wasserstoff hat eine zu geringsdViBie Konzentrationen
von Sauerstoff, Stickstoff und Kohlenstoff variieren stark mit der Reiintles Probenga-
ses, dem Kammerdruck und Absorptions- und Desorptionseigensthigitd®robe. Aul3er-
dem sind die gemessenen Konzentrationswerte von Tantal, aus demotieniRalter be-
steht, sowie von Fluor und Chlor, die schlecht kalibrierbar sind, feafetund daher nicht
verwendbar[71].

Die mit der GDMS erreichbaren Auflésungen liegen im ppb-Berefgb [69], wobei die
Unsicherheit der Messung stark vom nachzuweisenden Element, @srPnatrix und der
Kalibrierung abhangt [58]. Entsprechend der Kalibrierung des leréses wird deshalb zu
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jedem nachgewiesenen Element eine so genannte Sichedeigemessenen Konzentration
¢ angegeben. Ist das Messgeréat direkt an Kalibrierproben ded@ratnix (z.B. Al) mit be-
kannter Menge eines Spurenelements (z.B. Zn ) kalibriert wordengh&tr&0, 2 beik = 2.
Die Unsicherheit der normalverteilten Konzentrat@errechnet sich dann augc;) = S- ;.
Bei der indirekten Kalibrierung kann die Abweichung der Messwerteunis Roppelten der
gemessenen Konzentration betrag8n=(2). Kann keine Kalibrierung vorgenommen wer-
den, kénnen Abweichungen bis zum 5-fachen des gemessenen Wldtteten §=5). Fir
S=2undS= 5 wird typischerweise von einer Gleichverteilung v@rausgegangen, wobei
der Messwert innerhalb des Intervdl& ¢;...c; /S liegt.

Die vollstandigen Ergebnisse der Materialanalysen sind im Anhang A inaleell€n A.1 -
A.3 aufgelistet. Dort sind die Konzentrationen aller nachgewiesenemkénigungen in
ppm der Gesamtatomanzahl und zusétzlich auch die Sicherheit des Eirmgéries ange-
geben.

Im folgenden Abschnitt sind nur auszugsweise die KonzentrationerSmorzn und Al
und die Gesamtverunreinigung der Proben aufgelistet, damit zu erkétnemwiefern ei-
ne gegenseitige Verunreinigung der Fixpunktsubstanzen, z.B. dwstadsch verdampften
Fixpunktmaterials, stattgefunden hat.

Aluminium

Die Materialanalysen zeigen, dass sich im Aluminium wahrend der Benutarmfgxpunkt-
strahler keine wesentlichen Verunreinigungen angesammelt haben. bieitoation von Sn
und Zn sind im Vergleich zum Ausgangsmaterial konstant geblieben. ligkdig der Probe
des DFS 2 sind 120 ppm Silizium gemessen worden, welches wahrendotbenBufberei-
tung in die Probe gelangt ist. Dadurch ist der Gesamtanteil der Verurwagreg an der Probe
des DFS 2 mit 124,5 ppm héher als im DFS 1 und im Rohmaterial.

Tabelle 5.2.— Anteile von Sn und Zn an den Aluminiumproben
] | Probe Rohmaterial (99,99 %)Probe DFS 1] Probe DFS 2

Sn 0,6 ppm 1,0ppm 0,3ppm
Zn 0,5ppm 0,8 ppm 0,2 ppm
Verunreinigung gesam( 12,5ppm 15,1 ppm 124,5 ppm

Zink

Das vom Hersteller gelieferte Zink besitzt nicht die angegebene Reirdref9,99%, einem
Fremdatomanteil von 100 ppm entsprechend. Stattdessen wurden 1 t@maatome im
Rohmaterial nachgewiesen. Auffallig daran ist der hohe Anteil an Aluminiam84 ppm.
Dieser Anteil erhdhte sich im DFS 1 auf 380 ppm und im DFS 2 auf 240 pprs,anfei-
ne Verunreinigung des Zinks wahrend des Betriebes oder Konzensstiowankungen im

Rohmaterial zurtickzufiihren ist.

Tabelle 5.3.— Anteile von Al und Sn an den Zinkproben

| Probe Rohmaterial (99,99 %)Probe DFS 1] Probe DFS 2

Al 84 ppm 380 ppm 240 ppm
Sn 0,04 ppm 2500 ppm 0,06 ppm
Verunreinigung gesam( 171,9ppm 2948 ppm 285 ppm

57



5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Die Probe des DFS1 weist auRerdem einen sehr hohen Zinnanteil isgésZinn ist
vermutlich kurz vor der Offnung des Strahlers durch einen Riss odenépalt in der Pas-
sung in die Zink-Kammer gelangt. Ein Beleg dafiir sind Messungen am Ddi& dach einer
langen Periode hoher Stabilitat der Fixpunkttemperatur ein in der Formdentés Phasen-
umwandlungsplateau mit erniedrigter Phasenumwandlungstemperatur @&iipeb.3).

Das die starke Verunreinigung des DFS 1 mit Zinn auf einen mechaniscetektDier
Bauform zurtickzufiihren ist, zeigt sich auch daran, dass Zinn iRddye DFS 2 nur in sehr
geringer Konzentration nachgewiesen werden konnte, obwohl aendi8trahler vergleich-
bar viele Phasenumwandlungen durchgefuhrt wurden.

Fur die Berechnung vodTin, am Zinkfixpunkt, wird wegen des Defekts des DFS 1 die
Materialanalyse des DFS 2 verwendet.

420

—— ohne Defekt
— mit Defekt

A_AN_A

419

418}

Bin°C

417y

416}

415 ‘ ‘
0 1000 2000 3000

tins

Abb. 5.3.— Mitdem IGA 5 gemessene ErstarrungstemperaturverlauiZrafixpunkt des intak-
ten und defekten DFS 1

Zinn

Das Zinn in beiden DFS zeigt eine sehr gute Reinheit. Der Anteil an Fremdatoateich
im DFS 2 im Vergleich zum Rohmaterial von 6,4 ppm auf 7,8 ppm nicht signifieemiht.

Lediglich in der Probe des DFS 1 sind geringfligig h6here Anteile an AluminiochZink

zu finden, was vermutlich auch auf oben beschriebenen Defekt déomBazuriickzufihren
ist. Zieht man diesen Anteil ab ergibt sich ein Restanteil der Fremdatome vppr,8

Tabelle 5.4.— Anteile von Al und Zn an den Zinnproben
] | Probe Rohmaterial (99,99 %)Probe DFS 1] Probe DFS 2

Al 0,3ppm 14 ppm 0,2ppm
Zn 0,2 ppm 1,7ppm 0,2 ppm
Verunreinigung gesam( 6,4 ppm 20,5 ppm 7,8ppm
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5.1.2.2. Berechnung vodTimp nach der SIE-Methode

Nachdem die Anteile der Verunreinigungen in den Fixpunktsubstanzsiiet wurden,
konnen die durch sie bewirkten Anderungen der Phasenumwandlommst&turen berechnet
werden.

Im Prinzip kann dazu das Rauolt'sche Gesetz verwendet werderilt BBggdings streng
nur fur den selten zutreffenden Fall, dass die Verunreinigungen nderiitschmelze, nicht
aber in der festen Phase der Fixpunktsubstanz geldst sind:

C

5Timp = Tph—Timp = _4F A

(5.4)
Der FaktorF gibt den Anteil der aktuell geschmolzenen Phase an der Gesamtphas® an (
Schmelzpunkt isF = 1). A ist die kryoskopische Konstante des Losungsmittels (Fixpunkt-
substanz). Das Rauolt'sche Gesetz in dieser Form wird angewandt, werder Grad der
gesamten Verunreinigung der Schmeigzenicht aber die einzelnen Konzentrationen der be-
teiligten Stoffe bekannt sind. Dabei ist zu beachten, dass dies hawdigauUnterschatzung
der Veranderung der Phasenumwandlungstemperatur fuhrt [26].

Fur eine genauere Berechnung Whmp muss die Loslichkeit der einzelnen Verunreini-
gung i in der festen Phase beriicksichtigt werden. Die Gleichung déerfing der Phasen-
umwandlungstemperatur durch eine Verunreinigung lautet dann:

Cpi- M

0T =Ton =T = — i,

(5.5)
¢ ist die Konzentration der einzelnen Verunreinigung bei vollstandig geszenem Ma-
terial (F = 1). Der Gleichgewichtskoeffizieri; ist das Maf3 der Loslichkeit der Verunrei-
nigung [35]. Er berechnet sich aus dem Verhaltnis der KonzentragoWetunreinigung in
der festen Phas®; zur Konzentration der Verunreinigung in der Schmedzeund kann aus
dem binaren Phasendiagramm Fixpunktsubstanz-Verunreinigung ermétedinm ; ist der
Anstieg der Liquiduslinie des Phasendiagramms bei der Konzenti@tion

Fur n Verunreinigungen die sich gegenseitig nicht beeinflussen, sigibtie Gesamttem-
peraturabweichungTimp aus der Summe der Einzelabweichungdn

i Ci-my
& F(1-koi)’

|
OTimp = Tph— Timp = Z oTy = — (5.6)
n=1
Diese Gleichung gilt fur ideal dinne Lésungen, bei denen keine Doffiuder Verunreini-
gungen in der festen Phase und vollstandige Mischbarkeit in der Schuugliemyen. Diese
Bedingung wird am DFS hinreichend erfiillt.

Um diese Gleichung fir die Berechnungen des DFS nutzen zu kénnes, seu Antell
der geschmolzenen Phase an der Gesamtphase F am Wendepunkiugtisspigteaus und
am Maximum des Solidusplateaus bestimmt werden. Dies ist jedoch nicht matgidiych
thermische Inhomogenitaten im Strahler keine vollstédndige radial-planaseiiranze in
den Kammern vorliegt und deshalb der Anteil der Schmelze zu diesem Zeitpicht exakt
ermittelt werden kann. Deshalb widilim,, flir den Schmelzpunki- = 1) berechnet.

Damit vereinfacht sich die Gleichung 5.6 zur Gleichung der SIE-Meth8den(of Indivi-
dual Estimates):

i
OTimp = Toh— Timp = — z Cii-Mmj, (5.7)
n=1
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Die SIE-Methode wird bevorzugt angewandt um die Abweichung des@&mumwandlungs-
temperatur von Fixpunkten aufgrund von Verunreinigungen zu beescfi5, 27].

Die fiir die Berechnung notigen Anstiege; der Liquiduslinie lassen sich direkt aus in
der Literatur verfigbaren bindren Phasendiagrammen grafisch ermittdtrhe jedoch fur
sehr kleine Konzentrationan < 1% oft ungenau sind. Eine hohere Genauigkeit lasst sich mit
software-berechneten Phasendiagrammen erzielen [58]. Deshalbrwlahasendiagramme
des Kalkulationstools FactSage genutzt. Hierbei ist zu beachten, daBsnajperaturen der
Phasengrenzlinien nur bei diskreten Konzentrationswerten bis zueiitazion von 10 ppm
vorliegen. Zwischen den einzelnen Werten muss die Phasengrenzlimaxepiert werden.
Deren Verlauf bei geringen Konzentrationen wurde mit geringer Ursigit durch eine Ge-
rade approximiert. Der Anstieg dieser Approximationsgeraden entspright

Ein Vergleich der Anstiege so berechneter Phasengrenzlinien und smeesPhasen-
grenzlinien (z.B. am Sn-Fixpunkt [27]) ergab, dass die Abweichormygischen Messung
und Berechnung kleiner 20% sind. Deshalb wurde in der Unsicherbegistinungm; als
rechteckverteilt angenommen, wobei die halbe Breite der Verteiludgn®; betragt.

Bei Materialien, fur die keine berechneten Phasendiagramme verfiigiban, wurde auf
die grafische Ermittlung der Anstiege aus Phasendiagrammen der Literafiokgegriffen
[46]. Flr diese Materialien wurde die halbe Breite der Verteilung abif @y ; festgelegt.

FUr nur wenige verunreinigende Substanzen in den Materialien Sn,dZAllkonnten kei-
ne Phasendiagramme gefunden werden. Fir die Anstiege deren gleazdéinien wurde die
Néherungm ; = 1/A (Raoult'sches Gesetz, Gl. 5.4) verwendet. Die halbe Breite der Recht-
eckverteilung dieser Anstiege betragil

Gemal der SIE-Methode wurde fir jeden der drei Fixpunkte ein Baddegéstellt und die
Temperaturabweichung durch Verunreinigungdi,, bestimmt. Die Unsicherheit(d Timp)
ergibt sich mit den Unsicherheiten der Elementkonzentratiof@hund den Unsicherheiten
der elementspezifischen Anstiege der Phasengrenzlifi|mn aus

(& Tmp) = \/ 3 [(mi-u(e)+ 6 -um,)7. (5.:8)

Aluminium

Die meisten im Aluminium durch die GDMS nachgewiesenen Fremdatome serikeiPba-
senumwandlungstemperatur. Wenige Elemente, wie z.B. Wolfram, Titan, CMolyhdan
und Zirkon erhdhen sie, weil die Liquiduslinie in deren Phasendiagramimen positiven
Anstieg hat. Dies wurde bereits durch Messungen bestétigt [1]. Dueckiomh Eisen, Sili-
zium, Magnesium und Calzium hervorgerufene negative Temperataretwwng wird deren
Beitrag aber teilweise kompensiert.

Bei rechnerischer Berucksichtigung aller nachgewiesener Veniguaegen ergibt sich
deshalb eine geringe Gesamtabweichung der Fixpunkttemperaterd/@mK + 1, 3mK bei
k=1 (Tab.5.5).

Anzumerken ist, dass Schwefel und Kalium aufgrund der hohen Usrsielt vonc; und
m ; groRere Unsicherheitsbeitrage zum Budget liefern als z.B. Eisen,bloieses Element
mit der héchsten Konzentration nachgewiesen wurde.

60



5.1. Einflisse auf die reale Phasenumwandlungstemperaiyy, -

Tabelle 5.5.— Budget der Anderung der Al-Phasenumwandlungstempedaiyp durch Verun-
reinigungen des DFS 1. Die Berechnung erfolgte nach Gl.55d7Gl. 5.8.

Die groRten Beitrdge z8Timp oderu(STimp) sind rot markiert. Die Anstiegm
der mit* markierten Elemente wurden Factsage entnommen und dénmaitkier-
ten Elemente grafisch aus Phasendiagrammen bestimmtrgeidarkierung mit

8 wurden fiir das Element keine Phasendiagramme gefunden.

Verunrei- | Konzen-| Unsicher- | Anstieg| Unsicher- | Schéatz | Unsicher-
nigung tration | heitsbeitrag heitsbeitrag| wert heitsbeitrag

Ci u(ci) m u(m;) oT u(oT;)

in ppm in ppm in a5 in a5 in mK in mK

Fet 2,3 0,23 -6,6 0,8 -1,52 0,23
Sit 1,8 0,18 -6,0 0,7 -1,09 0,17
Mg? 1,8 0,18 -4,6 0,5 -0,82 0,13
ca 1,6 0,16 -6,0 0,7 -0,96 0,15
Snt 1,0 0,10 -5,7 0,7 -0,57 0,09
wi 1,0 1,15 10,2 1,2 1,02 1,19
zZnt 0,8 0,08 -4,0 0,5 -0,32 0,05
N&? 0,6 0,06 -5,2 15 -0,31 0,10
CcP 0,6 0,06 -5,9 1,7 -0,36 0,11
Cut 0,5 0,05 -5,6 0,6 -0,28 0,04
pt 0,4 0,04 -6,9 0,8 -0,27 0,04
K3 0,4 0,46 -6,7 3,9 -0,27 0,35
s® 0,4 0,46 -6,7 3,9 -0,27 0,35
Mot 0,4 0,04 15,9 1,8 0,64 0,10
Tit 0,2 0,02 63,1 7,3 1,26 0,19
crt 0,2 0,02 8,9 1,0 0,18 0,03
Ga 0,2 0,02 -5,7 0,7 -0,11 0,02
se 0,2 0,23 -6,7 3,9 -0,13 0,17
zrt 0,2 0,02 14,2 1,6 0,28 0,04
Ce' 0,1 0,01 -6,8 0,8 -0,07 0,01
B! 0,1 0,01 -5,6 0,6 -0,06 0,01
Nit 0,1 0,01 -6,0 0,7 -0,06 0,01
Get 0,1 0,12 -6,6 0,8 -0,07 0,08
Skt 0,1 0,01 -6,8 0,8 -0,07 0,01

] S \ 15,1 \ \ \ \ —4,2mK\ u=13mK \
Zink

In der Zn-Probe dominieren drei Verunreinigungen: Aluminium, Eisen @Qadmium. Sie
senken die Fixpunkttemperatur um ca. 100 mK. Dies entspricht ca. 96%at=mtabwei-
chung der Fixpunkttemperatur. Phosphor, welcher nur in vergleidghswgeringer Konzen-
tration nachgewiesen wurde, liefert neben Aluminium und Eisen den dfttigmdBeitrag zur
Unsicherheit. Dies ergibt sich durch die schlechte Kalibrierbarkeit uadJdkenntnis des
Phasendiagramms P-Zn wodurnaft;) undu(m ;) hoch ausfallen.

Die Anteile von Kupfer und Silber erh6hen wie erwartet die Phasenumwagstempe-
ratur geringfugig [2], wonach sich insgesamt eine Temperaturabwegctas Fixpunktes
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von -103,1 mK ergibt, deren Unsicherheit durch die sichere Messuni§aizentration von
Aluminium mit 13,5 mK gering ist.

Als Folgerung dieses Ergebnisses sollte in zuklinftig gefertigten DFSuagagsmaterial
von mindestens 99,9999% Reinheit verwendet werden, um Tempenagicabingen durch

Verunreinigungen zu minimieren.

Tabelle 5.6.— Budget der Anderung der Zn-Phasenumwandlungstempexafyy durch Verun-
reinigungen des DFS 2. Die Berechnung erfolgte nach Gl.&d7Gl. 5.8.

Die groRten Beitrage z8Timp oderu(&Timp) sind rot markiert. Die Anstiegen
der mit! markierten Elemente wurden Factsage entnommen und dénmaitkier-
ten Elemente grafisch aus Phasendiagrammen bestimmtrgeidarkierung mit
8 wurden fiir das Element keine Phasendiagramme gefunden.

Verunrei- | Konzen-| Unsicher- | Anstieg| Unsicher- | Schatz| Unsicher-
nigung tration | heitsbeitrag heitsbeitrag| wert | heitsbeitrag

Ci u(ci) m u(m) oTi u(oT;)

in ppm in ppm in a2 in 25 in mK in mK

All 240,0 24,00 -3,6 0,4 -86,06 13,15
Fel 19,0 1,90 -3,8 1,1 -7,25 2,22
cdt 11,0 1,10 -4,7 0,5 -5,22 0,80
cut 3,8 0,38 1,4 0,2 -0,53 0,08
Pot 2,9 0,29 -5,2 0,6 -1,51 0,23
P2 2,8 3,23 -5,4 3,1 -1,50 1,94
Skt 1,5 1,73 5,1 0,6 -0,76 0,89
Sit 0,8 0,92 -5,4 0,6 -0,43 0,50
s® 0,7 0,81 -5,4 3,1 -0,38 0,49
Agl 0,6 0,69 7.8 0,9 0,47 0,54
Mg? 0,4 0,04 -7,1 2,1 -0,28 0,09
Mn? 0,3 0,35 -3,8 1,1 0,11 0,14
Na? 0,3 0,35 -4.8 1,4 -0,15 0,17
se 0,3 0,35 -5,4 3,1 -0,16 0,21
Ni2 0,2 0,23 -5,1 1,5 -0,10 0,12
As® 0,1 0,12 -5,4 3,1 -0,05 0,07
Bil 0,1 0,12 -5,3 0,6 -0,05 0,06
Te? 0,1 0,12 -5,4 3,1 -0,05 0,07
TI3 0,1 0,29 -5,4 3,1 -0,05 0,16

] Y \ 285,0 \ \ \ \ —103,1\ u=135mK \
Zinn

Das Zinn ist durch Aluminium einer vergleichsweise hohen Konzentraticomveinigt. Da
die Liquiduslinie im Phasendiagramm Al-Sn aber einen geringen Anstieg Hatnligink
und das in noch geringerer Konzentration nachgewiesene Eisen zusagheralls einen
grof3en Beitrag zur Temperaturanderdgy,, von ca. 25%. Antimon ist das einzige Element,
dass einen positiven Anstieg der Phasengrenzlinie hat und die Fixpuplttatur erhéht [3].
Aufgrund seiner vergleichsweise geringen Konzentration wirkt esahen kaum auflimp
aus.
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Tabelle 5.7.— Budget der Anderung der Sn-Phasenumwandlungstemp@®grdurch Verun-
reinigungen des DFS 1. Die Berechnung erfolgte nach Gl.55d7Gl. 5.8.
Die groRten Beitrdge z8Timp oderu(STimp) sind rot markiert. Die Anstiegm
der mit* markierten Elemente wurden Factsage entnommen und dénmaitkier-
ten Elemente grafisch aus Phasendiagrammen bestimmtrgeidarkierung mit
8 wurden fiir das Element keine Phasendiagramme gefunden.

Verunrei- | Konzen-| Unsicher- | Anstieg| Unsicher- | Schatz| Unsicher-
nigung tration | heitsbeitrag heitsbeitrag| wert | heitsbeitrag

Ci u(ci) m u(m) oTi u(oTi)

in ppm in ppm in 45 in a5 in mK in mK

Alt 14,0 1,4 -1,5 0,2 2,14 0,33
Znt 1,7 0,2 -3,0 0,3 -0,51 0,08
Bit 1,0 0,1 -2,5 0,3 -0,25 0,04
Cut 0,7 0,1 -3,6 0,4 -0,25 0,04
Si? 0,7 0,1 -3,0 1,7 -0,21 0,12
Fe 0,6 0,1 -8,1 2,3 -0,49 0,15
Pb 0,5 0,1 -2,6 0,3 -0,13 0,02
Skt 0,5 0,1 3,2 0,4 0,16 0,02
5% 0,3 0,03 -3,0 1,7 -0,09 0,05
Ni? 0,3 0,03 -2,5 0,7 -0,07 0,02
ce 0,2 0,02 -4,9 1,4 -0,10 0,03

] > \ 20,5 \ \ \ \ -4,1 \ u=0,40mK \

5.1.3. Einfluss von thermischen Fluktuationen und der Strukur der
Fixpunktsubstanz auf die Phasenumwandlungstemperatur é Tstrukt

Die Phasenumwandlungstemperatur der Fixpunktsubstanzen wird anderen Struktur
und durch thermisch induzierte Materialeffekte beeinflusst. Diese Anderusind unter
O Tstrukt ZUsammengefasst.

Einen Beitrag dazu liefert der sogenannte Krimmungseffekt, bei deRhdisenumwand-
lungstemperatur vom Radius nicht ebener Liguidus-Solidus-Grenefidisbeinflusst wird.
Da zur Ausbildung von Grenzflachen mit kleinen Radien eine gro3erdl@tieenenergie no-
tig ist als bei einer ebenen Phasenfront, ist die an der Grenzflachhekig&mmten Front vor-
liegende Phasenumwandlungstemperatur niedriger. Dieser Effekinkiairtilfe der Kelvin-
Gleichung berechnet werden [56].

Im DFS bleiben die Temperaturabweichungen durch den Krimmungseffek vernach-
lassigbar gering. Die Radien der Phasenumwandlungsfronten sincehieutlich gro3er als
1 mm, da bei den schnellen Phasenumwandlungen im DFS radial-plantaglErg domi-
niert, woraus sich TemperaturabweichungefhmK ergeben.

Durch Fluktuationen im Schmelz- und Erstarrungsprozess aufgruntheenisch indu-
zierten Bewegung der Teilchen, wird die Bildung und der Abbau von Klestaind Erstar-
rungskeimen beeinflusst. Ihre Auswirkungen auf die Phasenumwaysdéumperatur kénnen
als ebenfalls vernachlassigbar { mK) angenommen werden.

Lokal verschiedenes Kornwachstum oder die Korngrenzenbilddmgén ebenfalls die
Phasenumwandlungstemperatur beeinflussen [73]. Da die in den Komegr gebundene
Energie bei einigen 1095 liegt und damitim Vergleich zur inneren Energie der Fixpunktsub-
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

stanzen sehr gering ist, sind die aus der unterschiedlichen Korngsgnadur resultierenden
Anderungen der Phasenumwandlungstemperatur kleiner 5 mK [38].

Weil der Einfluss der Korngrenzenausbildung &tk dominiert, wurde insgesamt von
einer maximalen Temperaturabweichung von 5 mK und einer Rechteckvegteillsgegan-
gen @ Tsyuki = —5...5mK).

5.1.4. Budget der Abweichung der realen Phasenumwandlungsnperatur

Die Modellgleichung vond Ty, und die Gleichung der kombinierten Standardunsicherheit
lauten:

0Tph = OTp + OTimp + O Tstrukt (5.9)
U(8Toh) = |/ U(BTp)2 + U(8Timp)? -+ U STetruk)?

(5.10)

Daraus ergibt sich das sowohl am Liquidus- und am Solidusfixpurie¢rgte Budget der
Temperaturabweichun@Tpn zur Phasenumwandlungstemperalia:

Tabelle 5.8.— Unsicherheitsbudget der Temperaturabweichdmg und der realen Phasenum-
wandlungstemperatuiy, der Fixpunkte

Schatz- Standard- Sensitivitats- Unsicherheits-
GroRRe wert unsicherheit Verteilung koeffizient- beitrag
Xi,Y X u(x) c u(y; )
Aluminium ( 899 = 660,323°C)
oTp 0 2,5mK Rechteck 1 2,4mK
0Timp -4,2mK 1,3 mK Normal 1 1,3 mK
O Tstrukt 0 2,9mK Rechteck 1 2,9mK
OTph -4 mK 4 mK
Bpn 660,329°C 4+8mK (k=2)
Zink (69 = 419 527°C)
oTp 0 1,1mK Rechteck 1 1,2mK
0Timp -103,1 mK 13,5mK Normal 1 13,5mK
O Tstrukt 0 2,9mK Rechteck 1 2,9mK
0Tpn -103mK 14 mK
Bpn 419,424°C +28mK k= 2)
Zinn (Byg = 231,928°C)
0Ty 0 0,8 mK Rechteck 1 0,8 mK
0Timp -4,1 mK 0,4mK Normal 1 0,4mK
O Tstrukt 0 2,9mK Rechteck 1 2,9mK
0Tpn -4 mK 3mK
Bon 231,924°C +6mK((k=2)
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5.2. Temperaturabweichung durch Wéarmetransportvorgdnge im Dhga

Am Al- und Sn-Fixpunkt ergeben sich Korrekturen der Phasenumlwagstemperatur
um dTpn=-4 mK bei einer erweiterten Unsicherheit von 8 mK bzw. 6 mK. Am Zinkfixgun
muss aufgrund der starkeren Verunreinigung der Fixpunktsub&aom -103 mK korrigiert
werden. Die erweiterte Unsicherheit steigt deshalb auf 28 mK an.

5.2. Temperaturabweichung durch Warmetransportvorgdnge im
DFS - 6Theat

Im Inneren des DFS sowie zwischen DFS und Umgebung wird Warme tMémestrah-
lung und Warmeleitung Ubertragen. Dadurch entstehen die nachfolgendriebenen Tem-
peraturabweichungediloq und d Teong, Welche die Bodentemperatur des Strahlerhohlraumes
um O TheatVErandern.

5.2.1. Anderung der Bodentemperatur des Strahlers durch
Strahlungswarmeverlust -8 T,aq

Ein geringer Teil der von der Strahlerbodenflache A ausgesendei@nuhg verlasst den
Hohlraumstrahler ohne Reflektion direkt durch seine Offnung. Daiegitfein Warmestrom
@agVon der Bodenflache zur Umgebung. Befindet sich der Fixpunktstraklerend der Pha-
senumwandlung im thermischen Gleichgewicht, flie[3t durch die Materialgehiahn Boden

ein Warmestromp gleichen Betrags. Durch den thermischen Widerstandler Keramik

und der Fixpunktsubstanzen entsteht eine dem Warmestrom proporti@mafeeraturdiffe-

renz zwischen Fixpunktmaterial und Hohlraumstrahlerboden:

OTrad= Ry - @ad - (5-11)

Die GroRengaq und R, wurden wie folgt berechnet:

5.2.1.1. Berechnung vorgaqg

Der den Hohlraumstrahler verlassende Warmestgpm wurde aus der hemispharischen
Ausstrahlung am Zellenboden bestimmt:

Gad= 0O - E(ng - Tlf) ‘Aapertur‘ I:boderkapertur . (5-12)

Der Formfaktofyoden-apertur(S. Abschnitt 3.3.4) zwischen Strahlerboden und Strahlerapertur
betragt 0,0018, d.h. es verlassen 0,18% der vom Boden ausgeseSttatdung direkt den
Hohlraumstrahler.

Setzt man bei der Berechnung eine Umgebungstemperatur von 25 i@ yvergeben sich
an den Fixpunkten die in Tabelle 5.9 aufgelisteten Warmestréme. Berucksiohatigdie Un-
sicherheit vore und T, ergibt sich eine Unsicherheit des Warmestroms am Al-Fixpunkt von
U(@ad) =~ 4,6-107°, entsprechend einer relativen Unsicherheit von ca. 1%. Am Zn-Rktpu
betragt die relative Unsicherheit 1,3 % und am Sn-Fixpunkt ca. 3%.

5.2.1.2. Berechnung vorR,

Fur eine Abschatzung vdRr, wurden zunachst zwei Félle betrachtet:
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Im ersten Fall fliet nur ein axia-
ler Warmestrom direkt aus den hinter
dem Strahlerboden liegenden Zellenbe-
reichen (zwischen den blauen gepunk-
teten Pfeilen in Abb. 5.4).
Im zweiten Fall wird Warme auch \
starker von der Seite zugefihrt, die -

durchstromten Bereiche haben die Form R, Ra R,, Ro R, RuR,.

eines Kreiskegelstumpfes (zwischen oHoHoa | @,
den rot gestrichelten Pfeilen). 7, L4

Fir beide Falle wurden die Warme- A B i
leitwiderstande der Keramikschichten /

Rk1, Re2 und Ry, sowie der Metall-
schichtenRy;, R;n, Rsn und der Lack-
schicht Rye berechnet. Mit Hilfe ei-
ner thermisch-elektrischen Ersatzschal-
tung, in der die Warmeleitwiderstande
der Zellenmaterialien in Reihe geschal
tet sind, wurde der Gesamtwarmeleit-
widerstand des Zellenbodens bestimmt:

Ry = R + R + Rz + Rai+ Ren+ Rsn+ Rhe (5.13)

Weil der fir realistische Modellrechnungen relevante, vom Warmestrgchtlossene Be-
reich zwischen diesen beiden Annahmen liegt, wurde der Widerstand degeanitfes-

schnittes berechnet (durchgezogene schwarze Pfeile) und alstirgawert des tatsach-
lichen Warmeleitwiderstandes angenommen. Die beiden berechneten EXgdnifdén die
Grenzen der Verteilung des Widerstandes.

Somit betragt beispielsweise am Al-Liquiduspuikt = 6,1\,5\, (Tab.5.9), mit einer ma-
ximalen Abweichung vontZ,OV% (Rechteckverteilung). Berticksichtigt man noch eine Un-
sicherheit der zur Berechnung benutzten Warmeleitfahigkeler Materialien [32], ergibt
sich eine Unsicherheitl(R) ) = 15 (k= 1), was einer relativen Unsicherheit des Widerstan-

des‘SR" am Al-Fixpunkt von ca. 17 % entspricht. Diese sinkt bis zum Sn-Fixpankta. 6 %,
da dle Unsicherheit des vom Warmestrom durchflossenen Bereiclis sink

Abb. 5.4.— Skizze zum Warmeverlust durch Warme-
strahlung

Die Unsicherheit der Temperaturabweichuiy,g berechnet sich wie folgt:

U(8Tad) = (R0 (@) >+ (el Ti) - u (R )? (5.14)
Die GroRRen der Berechnung sind in Tabelle 5.9 zusammengestellt.

Tabelle 5.9.— Budget der Temperaturanderung durch Strahlungswariastéi,,q

Fixpunkt Brad U(@aq) Ry u(Ry) O0Trad U(OTrag)
inW inW in{ | in inmK | inmK, (k=1)
Allig/sol || 6,0-10° | 4,6-10°]6,1/6,3] 1,0 [ 36,4/37,7 6,1
Znlig/sol || 1,8-10° [ 2,3.10° | 3,6/3,7| 0,43 || 6,5/6,6 0,8
Snlig/sol| 0,48-102 | 1,4-10° [ 1,9/2,3] 0,15 || 0,9/1,1 0,1
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5.2. Temperaturabweichung durch Wéarmetransportvorgdnge im Dhga

5.2.2. Anderung der Bodentemperatur durch axiale Warmeleiting im DFS -
5Tcond

Das Innere des DFS ist nicht isotherm. Es bestehen geringe Tempéfatenzen im Fix-
punktmaterial, dem Strahlerboden und der Zellenfront, zwischen dersgiteechende War-
mestrome fliel3en.

Ist z.B. die Temperatur der Zellenfront aufgrund der Uberh6htent®feperatur wahrend
der Schmelze des Aluminiums um bis zu 1,5 K héher als die Temperatur des toalelies
(Abb.5.7), flie3t ein Warmestrom zum Boden, wodurch die Bodenteryregehtht wird
(Pfeil ain Abb. 5.5). FlieRt der Warmestrom wahrend der Erstarrungmnt der Zelle wird
der Boden abgekuhlt (b). Zusétzlich dazu findet Warmetransporezurd wenige Kelvin
kalteren Front des DFS statt (c).

T=konst Zellenfront
/\ N \3 y\ -
/ _
7 —>
II $\ C
i
AN

Abbildung 5.5. — Warmestrome im DFS wahrend der Schmelze (unten, a und c)earrierstar-
rung (oben, b und c¢) des Aluminiums der &uReren Kammer

Diese unterschiedlichen Warmetransportvorgange verursachen ifieenr der Boden-
temperatuTeong ZWischen Schmelze und Erstarrung. Um diese zu bestimmen, wurden mit
einem Thermoelement TYP S die Liquidus- und Solidusplateaus am Bod@F$gemes-
sen und deren Phasenumwandlungstemperatur ermittelt. Dabei ergdbspsiciuzierbare
DifferenzenATcond= Tphl — Tohs. AM Al-Fixpunkt lag die Liquidustemperatur im Mittel um
15 mK und am Sn-Fixpunkt um 8 mK hdher als die Solidustemperatur. Am ZpuRkt hin-
gegen lag sie um 33 mK niedriger.

Es bleibt die Frage zu klaren, ob die mit dem Thermoelement gemesseneusigadker
die Solidustemperatur von der axialen Warmeableitung unbeeinflusst bledstob beide
Temperaturen durch die Warmeableitung veréndert werden. Einenltépinakt dafir lie-
fert die Form des Solidusplateaus. Ergibt sich wahrend der Phaseandtumg ein langes,
waagerechtes Solidusplateau, kann man davon ausgehen, dass Taaperatur von der
Warmeleitung unbeeinflusst ist. Einfllisse von Verunreinigungen deufktpubstanz auf
die Plateautemperatur werden dabei vernachlassigt.

Die Analyse der gemessenen Plateauformen ergab, dass Temperatukerudd Zn-Soli-
dusplateaus Uber ca. 45% des gesamten Plateaus konstant wares.Midade geschlussfol-
gert, dass die Solidustemperaturen nicht oder nur sehr gering von \lédung beeinflusst
werden und deshalb nur die Liquidustemperaturen\Iggnq korrigiert werden missen.

Im Gegensatz dazu bildeten sich die Sn-Solidusplateaus deutlich abgenumeraus. Dar-
aus folgt, dass die Solidustemperatur genau wie die Liquidustemperatunedgpbinkts
durch Warmeableitung beeinflusst wird. Deshalb werden sowohl digdLiguals auch die
Solidustemperaturen jeweils uliTcong/2 Korrigiert.
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Als Unsicherheit des BeitragsTeong Wird die Standardabweichung der gemessenen Dif-
ferenzenTlpn) — Tons angenommen. Sie betragt 10 mK und 9 mK fur Al und Zn und steigt am
Sn-Fixpunkt aufgrund der kurzen Erstarrungsplateaus und d&esté Streuung der gemes-
senen Fixpunkttemperaturen auf 27 mK.

5.2.3. Budget der Fixpunkttemperaturanderung durch Wéarmetansport

Die Temperaturanderung der Fixpunkttemperatlieo; durch Einfliisse der Warmeleitung
und Wéarmestrahlung und deren Unsicherbédi Thea) berechnet sich wie folgt:

5Theat: 5Trad+ 5Tc0nd (5-15)
U(8Thea) = 1/U(8Tra0)? + U(STeond 2. (5.16)

Mit diesen Gleichungen ergibt sich in Tabelle 5.10 aufgelistete Budget. ldgé&tist gut zu
erkennen, dass die Warmetransportvorgange im DFS einen deutlicifers&muf die Tem-
peratur im Strahlerhohlraum haben. Bedingt durch die koaxiale Anmigider Kammern und
deren unterschiedlichen Abstand zum Strahlerhohlraum, wirken sie sidkliaminiumfix-
punkt mit -21 mK bzw. -38 mK am starksten und am Zinn-Fixpunkt mit 3 mK bswnK am
schwachsten aus. Am Zinn-Fixpunkt besteht deshalb auch die gerindgerenz zwischen
Liquidus- und Solidustemperatur.

Tabelle 5.10— Budget der Fixpunkttemperaturédnderuiye,;durch Warmetransportvorgange

Schéatz- Standard- Sensiti- Unsicherheits-
Grolke wert unsicherheit Verteilung vitats- beitrag
Liqu./ Sol. Liqu./ Sol. koeffizient Liqu./ Sol.
X, Y X u(x;) c u(yi )
Aluminium

OTrad -36,4 mK/ -37,7 mK 6,1 mK Normal 1 6,1 mK
OTeond 15 mK/ 0 mK 10mK Normal 1 10mK
OTheat -21 mK/ -38 mK 12mK

Zink
OTrad -6,5mK/ -6,6 mK 0,8 mK Normal 1 0,8mK
OTeond -33mK/ 0 mK 9mK Normal 1 9mK
OTheat -40 mK/ -7 mK 9mK

Zinn
OTrad -0,9mK/-1,1mK 0,21 mK Normal 1 0,2 mK
OTeond 4 mK/-4mK 27 mK Normal 1 27 mK
OTheat 3mK/-5mK 27 mK
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5.3. Einfluss des effektiven Hohlraumemissionsgrades auf die
Fixpunktstrahlertemperatur - oTg

Der effektive Hohlraumemissionsgragk hangt von mehreren in den folgenden Abschnitten
beschriebenen Faktoren ab.

Zunachst werden der Wandemissionsgrad der Hohlraumstrahlesyamdl die optischen
Parameter des Strahlungsthermometers (LP 5) fur die Berechnung desdasgsades bei
isothermem Strahlerhohlrausy, bendtigt (Abschnitt 3.3.4). Aus diesem ergibt sich dann
unter Beriicksichtigung von Fehlern der Wandbeschichtdiag), Geometrieabweichung-
en des Hohlraumeé€zrr) und Temperaturgradienten im Strahlerhohlrauyendn iso) der
resultierende effektive Hohlraumemissionsgeggldes Strahlers:

Eeff = Eiso+ O&) + O&lack + O&tert + OEnon-iso- (5.17)

5.3.1. Berechnung des isothermen Hohlraumemissionsgradesso

Der effektive isotherme Hohlraumemissionsgrad des lackierten Strahleds wit der MCM
und der ICM in Abschnitt 3.3.4.3 berechnet. Die Ergebnisse dieser bBiglechnungen wa-
ren nahezu identiscla, differierte maximal um 110°. Diese Differenz wurde als Schatz-
wert der Berechnungsunsicherhéit=f 1) angenommen. Es wurde von einer Normalvertei-
lung ausgegangen. Als Erwartungswert \&g wurde das Ergebnis der MCM-Berechnung
verwendet.

5.3.2. Messung des Wandemissionsgrade8e,

Die Unsicherheit der spektrometrischen Messungen des HE23-Emigsidess, (T) (Ab-
schnitt 3.3.3) wird durch folgende Einfllisse wesentlich bestimmt:

Entscheidend ist zunachst die Kenntnis der tatséchlichen Probentéunpedarend der
Messung, welche durch variierende Schichtdicke des Lacks, Waergaiigswiderstande in
der Probe oder thermische Inhomogenitaten verfalscht werden kasétzlich dazu ergeben
sich durch das Messsystem, dessen Empfindlichkeit und Auflésungeokeigerer Proben-
temperatur geringer ist, ebenfalls Beitrage zur Unsicherheit der Mgssun

In [7] wurde an Messungen von Schamotten und Korundsteinen die gutéséng und
Stabilitat des verwendeten Messsystems gezeigt. Es kann davon awggyegeaerden, dass
die Unsicherheit im Bereich weniger Prozent liegt, weshalb als Worst-€ag maximale
Abweichung des gemessenen Emissionsgrades von 10 % angenommen wurd

Deshalb wurde mit den um 10 % reduzierten Wandemissionsgradwertarn gggnberech-
net, wobei sich Emissionsgradveranderungenum —1,6-10~4 (Al), —1,7-10*(Zn) und
—1,8-10"4(Sn) ergaben.

Da die maximale Abweichung des Hohlraumemissionsgrades von 10 % eint Q¢mes-
Abschatzung darstellt, wirde, als rechteckverteilt angenommeke, ist dabei die Halb-
breite der Verteilung, der Erwartungswertdst, = 0.

5.3.3. Auftrag des Emissiongradlacks 6 €,ck

Der Emissionsgradlack wird manuell auf die Strahlerinnenwand aufgetragobei lokal
unterschiedliche Schichtdicken des Lacks entstehen kénnen. Beringeye Schichtdicken
wird der Lack durchscheinend, wodurch der lokale Wandemissiotsgnét.
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Um die Gite der Wandbeschichtung zu bestimmen, wurden deshalb die Stiadtiedem
Betrieb zerlegt. Es zeigte sich, dass der Strahlerboden und bodeBaetiehe des Zylin-
ders sehr gleichmaRig lackiert waren. Am Zylindermantel hingegen waeémere Bereiche
(einige cnf) ungeniigender Lackierung verteilt.

Um deren Auswirkung auf den Hohlraumemissionsgrad zu bestimmen, veurdehst
der Flachenanteil der schlechter lackierten Bereiche zur gesamtenlfid@hieabgemessen.
Er betrug ca. 10 %. Danach wurde der effektive Hohlraumemissiothstgs Strahlers mit
um 10 % reduziertem Wandemissionsgrad am Zylindermantel erneutbete&s ergaben
sich dabei nur geringfiigige Anderungen. Am Aluminiumfixpunkt sagkum 2-10-%, am
Zinkfixpunkt und am Zinnfixpunkt um 3106,

Bei einem Erwartungswert vadgj,cx = 0 gehen diese Abweichungen als Halbbreite einer
Rechteckverteilung in die Unsicherheitsbetrachtung ein.

5.3.4. Fertigungstoleranz des Strahlerhohlraumes @&zt

Keramikformteile unterliegen im Laufe ihres Fertigungsprozesses eirterigdung und
kénnen deshalb ohne spezielle Nachbearbeitung nur mit geringer Nlgkéia (Toleranz
1% bis 2 %) hergestellt werden. Aus diesem Grund kdnnen die Abmessuies Strahler-
hohlraumes von der Vorgabe abweichen. Dadurch kann sich abeffektive Hohlraume-
missionsgrad des DFS verandern, weswegen die Toleranzen hiehfigksverden muissen.
Es entstehen Emissionsgradunsicherheiten durch Abweichungen teatiolange d¢),
des Hohlraumdurchmessegkf) und des Konuswinkelg) am Strahlerboden.

Die Strahlerhohlrdume von acht DFS wurden ausgemessen und die éhhsitlder MalRe
bestimmt. Es ergaben sidh = 0,3 mm,dd = 0,1 mm, 58 = 2°. Damit wurden die Emissi-
onsgradunsicherheiten entsprechend den in [28] aufgestellten ereiri&eichungen wie
folgt berechnet :

U(58|) ~ (1— sbb) . 2? (5.18)
U(5£d) = (1— gbb) . 2% (5.19)
u(deg) ~ (1— &pp) - cotB - O3 (5.20)

Aus der Kombination dieser Grof3en ergibt sich die fertigungsbedingte Bmsgsadunsi-
cherheitu(S&gen) :

U(Bter) = /(0812 + (380)2 + (55).

Sie betragt 310~% am Aluminiumfixpunkt und 410-% am Zink- und Zinnfixpunkt. Es liegt
eine Normalverteilung vor.

Rundheitsabweichungen der Konusspitze wurden nicht berticksictiigije durch sie
hervorgerufene Emissionsgradanderung in der GroRenordnui@y 1 liegt und damit ver-
nachlassigbar gering ist.

5.3.5. Nichtisothermie des Strahlerhohlraumes é¢&n0n-iso

Entlang der Hohlraumstrahlerwand treten in axialer Richtung sowohl pgsitvauch nega-
tive Temperaturgradienten auf. Sie fihren zu einer scheinbarendéming des effektiven
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5.3. Einfluss des effektiven Hohlraumemissionsgrades auf die FixgratkertemperaturdT,

Hohlraumemissionsgrades, weil die von diesen Bereichen abgegelinmegirahlung, auf-
grund von Mehrfachreflexion am Boden, in das Gesichtsfeld des|@tgdthermometers
gelangt.

Diese Wandtemperaturgradienten wurden mit einem Drahtthermoelement ankée®
der Hohlraumstrahlerwand wahrend der Phasenumwandlung aufigeeein Abbildung 5.6
sind die Temperaturmesspunkte am Boden (0 mm), in 40 mm, in 80 mm und in 118 mm Ent-
fernung vom Boden eingezeichnet.

=

Abbildung 5.6. — Position der Messpunkte bei der Bestimmung der Wandteatyrgradienten

Aus den aufgezeichneten Temperaturverlaufen wurde jeweils die TatapifferenzAT
zwischen Boden und Wand bestimmt. Dies erfolgte direkt am Wendepuskigigdusplate-
aus und am Maximum des Solidusplateaus, an denen sich die FixpunkttaimpenaBoden
einstellt. Die Temperaturdifferenz wurde mit einem Spline approximiert (Bf.

K

51 Sn-sol

DifferenzAT zur Bodentemperatur in

0 20 40 60 80 100 120
Entfernung zum Boden in mm

Abbildung 5.7. — Temperaturgradienten an der Hohlraumstrahlerwand vodeBaur Apertur.
Die Temperatur des Bodens=£ 0 mm) ist die Fixpunkttemperatur.

Mit Hilfe des Monte-Carlo-Algorithmus wurde danach der effektive Habhimemissions-
grad bei Nichtisothermie bestimmt. Die Temperaturverlaufe wurden dazh diréolynom
6. Ordnung approximiert. Der Boden des Strahlers wurde als isothegemammen.

Wie zu erwarten war, ergab sich am Aluminium-Liquiduspunkt eine Erhglias effek-
tiven Hohlraumemissionsgrades auf 0,99989, weil entlang der Zylinderpasitive lokale
Temperaturgradienten vorlagen. Am Soliduspunkt, an dem die Wandtetapgeringer als
die Bodentemperatur war, stellte sich dagegen ein geringerer Hohlraunmrsigad als am
isothermen Strahler ein. An allen anderen Fixpunkten lag der berechicbtesotherme
Hohlraumemissionsgrad ebenfalls niedriger als bei isothermem Strahlatnoh
Die Ergebnisse sind in der Tabelle 5.11 zusammengefasst.
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Tabelle 5.11— Emissionsgradabweichung durch Nichtisothermie des@ifzohlraumes

Fixpunkt &iso Enon-iso(AT) | A&non-iso = Enon-iso — Eiso
Al liquidus || 0,99987 0,99989 2.-10°
Al solidus || 0,99987 0,99985 —2.10°
Zn liquidus || 0,99987| 0,99986 —1-10°
Zn solidus || 0,99987| 0,99983 —4.107°
Sn liquidus || 0,99986| 0,99973 -1,3-10%
Sn solidus || 0,99986| 0,99981 ~5-10°°

Durch Mehrfachmessungen der Temperaturgradienten wurde fesdligesss die gemes-
senen Temperaturgradienten maximal um 20 % vom Mittelwert abweichediéJansicher-
heit u(d¢enon-iso) der berechneten Emissionsgradabweichungen zu bestimmen, wurden des
halb an jedem Fixpunkt die Berechnungen mit um 20 % erhdhter Wandtetafferenz
(AT -1,2) und 20 % erniedrigter Wandtemperaturdifferenz zum Boden wield€kib- 0, 8).
Die sich ergebenden maximalen Emissionsgraddifferenzen wurden aize@reiner Recht-
eckverteilung im Unsicherheitssbudget bertcksichtigt. Damit erreslistet( d&non-iso) aUus:

|€non-iso(AT - 1,2) — €non-iso(AT -0,8)| 1

U(O&non-iso) = > . ﬁ (5.21)

Tabelle 5.12 — Bestimmung der Unsicherheit vaérgnon_iso

Fixpunkt €non-iso(AT - 1,2) — &non-iso(AT - 0,8)] | U(d&non-iso)
Al liquidus 2-10°° 0,6-107°
Al solidus 2-10° 0,6-10°°
Zn liquidus 2.10° 0,6-10°°
Zn solidus 4.10°° 1,2-10°°
Sn liquidus 6-10°° 1,7-10°°
Sn solidus 3.10° 0,9-10°°

5.3.6. Unsicherheitsbudget des effektiven Hohlraumemigmsgrades

Die fur das Gesamtbudget notwendige emissionsgradbedingte Tempenagictaung am
Fixpunktd T, (Tgo) berechnet sich mit dem Wien’schen Strahlungsgesetz aus

1
OTe(To0) = Te(&ett) —Too= —— — Too. (5.22)
T T 5 IN Eeft

lhre Standardunsicherheit berechnet sich aus:

/\ . T902
C2

u(oTe) = : \/U(55iso)2 +Uu(0&)y )2 + U(a“:lack)2 + U(agfert)2 + U(53non—iso)2- (5.23)

Bei der Berechnung des Empfindlichkeitskoeffizientes Acijzo wird davon ausgegangen,
dass die reale Phasenumwandlungstempefatuim DFS naheTg liegt und deshalb als

. AT, . . .
Naherung’\ciz90 = C—Z”“ angenommen werden kann. Aus dieser Vereinfachung wurde am Alu-
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5.3. Einfluss des effektiven Hohlraumemissionsgrades auf die FixgratkertemperaturdT,

miniumfixpunkt mit einer angenommenen Fixpunktdifferdpz— Too = —100mK eine ver-

nachlassigbare Anderung vandT,) der GréRenordnung 1K resultieren.

Das Unsicherheitsbudget des effektiven Hohlraumemissionsgradeteudaraus folgen-

den Temperaturabweichurdl; an den Fixpunkten ist in Tabelle 5.13 dargestellt. Darin ist

zu erkennen, dass der erreichte effektive Hohlraumemissionsgragenog von 1 abweicht
und die Nichtisothermie des Hohlraumstrahlers insbesondere am Sn-Kixgem gréf3ten
Beitrag liefert. Die resultierenden Temperaturabweichungen liegen imdBaren -10 mK.
Die Unsicherheit des Hohlraumemissionsgrades ist gerind -(10~%). Sie wird haupt-
sachlich durch die Unsicherheit des gemessenen Wandemissionsgyrddssimmt.

Tabelle 5.13.— Unsicherheitsbudget der Temperaturabweichdmgaufgrund der Abweichung
des effektiven Hohlraumemissionsgrades des DFSsverl

Schatz- Standard- Sensiti- Unsicherheits-
Grole wert unsicherheit Verteilung  vitéts- beitrag
Liqu./ Sol. Liqu./ Sol. koeffizient  Liqu./ Sol.
XY X u(x; ) c u(yi)
Aluminium
Siso 0,99987 110°° Normal  95,1K 1 mK
o€, 0 9,2.10°° Rechteck  95,1K 8,7mK
OElack -0,2-10°° 0,1-10°° Rechteck 95,1K 0,1 mK
O&fert 0 0,3-10°° Normal 95,1K 0,3mK
O&non-iso 2-10°5/ 2-10°° Rechteck 95,1K 0,6 mK
-0,6-10°°
Eeff 0,99989/ 0,99985 B-10°°
oTe -11 mK/ -14 mK 9mK
Zink
Siso 0,99987 110°° Normal  52,4K 0,5mK
OE) 0 98.10° Rechteck 52,4K 5,1 mK
O Elack -0,3-10°° 0,2-10°° Rechteck 52,4K 0,1mK
Ofiert 0 0,4-10°° Normal  52,4K 0,2mK
Ofnoniso -1-107°%/-4.10° 0,6-1051,2-10° Rechteck 52,4K 0,3mK/0,6 mK
Eeff 0,99986/ 0,99983 9.10°°
OTe -8 mK/-9mK 5mK
Zinn
Siso 0,99986 110°° Normal  27,8K 0,3mK
o€, 0 10,4-10°° Rechteck 27,8K 2,9mK
O€lack -0,3-10°° 0,2-10°° Rechteck 27,8K 0,1 mK
O&fert 0 0,4-10°° Normal 27,8K 0,1 mK
Ofnon-iso -13-107°/-5.10° 1,7-10°°/0,9-10° Rechteck 27,8K 0,5mK/0,3mK
Eeff 0,99973/ 0,99981 16-10°°
oT; -8 mK/-5mK 3mK
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

5.4. Einfluss der Plateauauswertung auf die Fixpunkttemperatur
- OTest

In diesem Abschnitt sind die EinflussgroR&fing und d Trorm Zusammengefasst, die bei der
rechnerischen Bestimmung vadp aus dem Plateauverlauf entstehen.

5.4.1. Bestimmung der Fixpunkttemperatur aus dem gemessene
Plateauverlauf - dTing

Das Auffinden des Fixpunktes im Plateauverlauf und die Bestimmung seimgrelratur sind
unsicherheitsbehaftet (s. Abschnitt 4.2).

Am Liguiduspunkt wird die Wendepunktbestimmung durch das RauscleMesssignals
und die Mittelung der Messwerte beeinflusst. Die Unsicherheit der Ermittleng\ednde-
punkttemperatuu(Tiing(WP) ) wurde deshalb aus der Standardabweictsityg), der zeit-
lich streuenden Wendepunktlage mehrerer Plateaus einer Messrekunbiinten Messbe-
dingungen und dem mittleren Anstieg,, der Plateaus am Wendepunkt berechnet.

U(OTfind(WP)) = S(twp) - Map

Bei der Bestimmung der Solidustemperatur werden die Temperaturwerteadggmch-
ten Plateaubereichs gemittelt. Aus der Standardabweichung der zur Mitiedangndeten
Messwerte ergibt sich die Unsicherheit der Erstarrungstemperaturengitifld Trng(Max)).
Diese ist am Sn-Soliduspunkt deutlich héher als am Al- und Sn-Solidkspugil die Pla-
teaus sehr kurz und abgerundet sind.

Die an den Fixpunkten ermittelten Unsicherheiten der Plateaubestimoiomig,q) sind
in Tabelle 5.14 zusammengefasst. Der Erwartungswert bett&dfnq) = 0.

Tabelle 5.14— Unsicherheit(dTsng) der Bestimmung der Fixpunkttemperatur aus dem Plateau-

verlauf
Fixpunkt S(twp) Myp U(0Tsina(WP)) || u(dTsing(Max))
ins in MK in mK in mK
Al 8 1,9 0,3 0,4
zn 22 3,2 1,2 0,3
Sn 21 1,1 0,4 12

5.4.2. Abweichung der Plateauform -0 Tiorm

In den mit dem LP 5 bestimmten Liquidus-Temperaturverlaufen befindet sichVende-
punkt aufgrund der ,,optischen Integration* des Strahlungsthermosi@ber nicht-isotherme
Hohlraumbereiche und der damit verbundenen Messung zeitlich velighde Temperatur-
gradienten nicht in der zeitlichen Mitte des Plateaus.

Am Al-Fixpunkt ist dies besonders auffallig, dort bildet er sich nachae?\der Plateaudau-
er aus (Abb. 5.8 oben). Im Vergleich dazu liegt der Wendepunkt imeimé& dem Thermo-
element gemessenen Bodentemperaturverlauf in der Mitte des Plateaus.gAfiten). Da
dieses Plateau einen sehr geringen Angtiegn ca. 0,5{2—{; hat, kann man annehmen dass
sich die Temperaturgradienten am Strahlerboden wéahrend der Phagandlung nur mi-
nimal andern. Der gemessene Bodentemperaturverlauf bildet deshallemg@eraturverlauf
im Fixpunktmaterial besser nach als das pyrometrisch bestimmte Plateau.
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Abb. 5.8.— Ermittlung  der  Abweichung Abb. 5.9.— Ermittlung der  Abweichung
ATiorm(WP) aufgrund verschobe- ATiorm(Max)  aufgrund  ver-

schobener  Fixpunktlage im
Solidusplateau bei pyrometrischer
Messung (oben) zur TE-Messung
(unten) am Al-Fixpunkt

ner Fixpunktlage im Liquiduspla-

teau bei pyrometrischer Messung
(oben) zur TE-Messung (unten)
am Al-Fixpunkt

Durch die Verschiebung des Wendepunktes im pyrometrisch gemesB&teau ergibt
sich bei der Fixpunktermittlung deshalb eine systematische Abweichtlipg,(TE) zum
wahren Temperaturverlauf im Fixpunktmaterial. Am Al-Liquiduspunkt liegit\endepunkt
vor, am Zn- und Sn-Liquiduspunkt hinter dem Wendepunkt des Bedgreraturverlaufes.
Mit der zeitlichen Differenz der beiden Wendepunkte

Mtyp = typ(LP5) — typ(TE) (5.24)

und dem Plateauanstieg,,(WP) am Wendepunkt, kann maim(WP) bestimmen:

ATform(WP) = mNp(TE) 'Ath' (5.25)
Bei der Auswertung der Erstarrungsplateaus entsteht &quivaleatedi@e Abweichung der
Fixpunkttemperatul Tiorm (Max).

Die ermittelten Unsicherheiten sind in Tab.5.15 zusammengefasst. An den lidige
stark variierenden Plateaus des Sn-Soliduspunktes konnt@kgim ermittelt werden. Auf-
grund der Rundung der Plateaus ergibt sich aber eine hohe Ungthgd ;o).

Tabelle 5.15— Unsicherheitsbeitrag&Torm zur Fixpunktbestimmung

Fixpunkt O Trorm(WP) U(OTiorm(WP)) O Trorm(Max) Uu(dTrorm(Max))
in mK in mK in mK in mK
Al -1,6 1,6 -3,6 3,3
Zn 1,3 1,3 -1,1 1,8
Sn 0,4 1,4 0 23,7
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

5.4.3. Budget der Plateauauswertung

Die Modellgleichung der gesamten bei der Plateauauswertung entstahBsdeeraturab-
weichungdTegtlautet:

OTest= OTfind + O Trorm (5.26)
U(8Tesd) = /U(BTrng)? + U(ETrorm)2 (5.27)

Die Plateauauswertung liefert nur geringe Beitrage zur Unsicherhetixipunkttemperatur
von 2 mK bis 3 mK. Einzig am Sn-Soliduspunkt entsteht durch die geringeaidaeier und
das hoéhere Signalrauschen des Strahlungsthermometers ein Unstsbeitiag von 27 mK.

Tabelle 5.16 — Unsicherheitsbudget der Temperaturabweichdifig;

Schatz- Standard- Sensiti- Unsicherheits-
GrolRRe wert unsicherheit Verteilung vitats- beitrag
Liqu./ Sol. Liqu./ Sol. koeffizient Liqu./ Sol.
X, Y X u(x) c u(y)
Aluminium
OTting 0 0,3mK/ 0,4 mK Normal 0,3mK/ 0,4 mK
O Tiorm -1,6 mK/-3,6 mK 1,6 mK/ 3,3mK Normal 1,6 mK/ 3,3mK
OTest -2mK/ -4 mK 2mK/3mK
Zink
OTting 0 1,2mK/ 0,3mK Normal 1,2mK/0,3mK
OTiorm 1,3mK/-1,1 mK 1,3mK/ 1,8 mK Normal 1,3mK/ 1,8 mK
OTest 1 mK/-1mK 2mK/ 2mK
Zinn
OTiing 0 0,4 mK/ 12mK Normal 0,4 mK/ 12 mK
OTiorm 0,4mK/0mK 1,4mK/ 23,7 mK Normal 1,4mK/ 23,7 mK
OTest 0mK/ 0mK 2mK/ 27 mK

5.5. Reproduzierbarkeit der Fixpunktemperaturen - 0Trep

Bei nacheinander ausgeldsten Phasenumwandlungen eines Fixmiaktagch nicht immer
die gleiche Temperatur im Hohlraumstrahler ein. Sie besitzt eine endlich@deperbar-
keit, die von mehreren Faktoren beeinflusst wird.

Einerseits kbnnen sich durch Schwankungen der Umgebungstemperdiler geregelten
Ofentemperatur die Warmestrome und Temperaturgradienten im Strahlenrgesingfugig
verandern, woraus sich eine Anderung der Fixpunktstrahlertempergeben kann. Ande-
rerseits kdnnen sich die Uberhitzten Metallschmelzen durch KonvektiomiKaemern be-
wegen und dadurch Konzentrationsunterschiede der Verunreiregwtgr eine Verlagerung
von eingeschlossenen Gasblasen bewirken.

76
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Die dadurch hervorgerufenen Temperaturanderur@gg, konnen nur durch eine Wie-
derholungsmessung der Fixpunkttemperaturen abgeschéatzt weldesiewn Abschnitt4.4
durchgefihrt wurde. In der dort bestimmten Reproduzierbarkeit jsishoch auch Beitrage
des Strahlungsthermometers, wie zum Beispiel seine Kurzzeitstabilitat, entfatiezdem
werden die dort ermittelten Werte der Reproduzierbarkeidfiu, der Fixpunkte verwendet,
da sie im ungiinstigsten Fall zu einer Uberbewertung des Unsicherligégbs fiihren.

5.6. Gesamtunsicherheitsbudget der Fixpunkttemperaturen

Entsprechend der Modellgleichung 5.1 wurden abschliel3end die DipB+tkittemperaturen
Tip bzw. 6 berechnet und deren Unsicherheit bestimmt. Sie ist die kombinierte Stanelard
sicherheit der additiv verknupften Einflussgréf3en:

U(Tip) = 1/ U(BTon)2 + U(8Te )2 + U(BThea)? + U(STrep)2 + U(STes)2.  (5.28)

Weil die Einflussgrof3en der Fixpunkttemperatur bereits in Einzelbudgéistent wurden,
wird in Tabelle 5.17 nur das Gesamtergebnis des Budgets aufgelistet.

Tabelle 5.17 — Fixpunkttemperaturen des Dreifach-Fixpunktstrahler&egebnis des Unsicher-

heitsbudgets
ITS-90 Fixpunkttemperatur DFS Fixpunkttemperatur Differenz
B0 B (k= 2) Brp — B0
Al (Liqu.) 660.323°C 660,285°C +31mK -38 mK
Al (Sol) 660 263°C +33mK -60 mK
Zn (Liqu.) 419,527 °C 419377°C +£39mK -150 mK
Zn (Sol.) 419 407°C +£36mK -120 mK
Sn (Liqu.) 231.928°C 231919°C +61mK -9mK
Sn (Sol.) 231914°C +86mK -14 mK

Die im Budget ermittelten Fixpunkttemperaturen weichen von den ITS-90 Trertupe
ren ab. Die mafR3geblichen Ursachen daflir sind die systematischen Teumganaeichun-
gen durch Warmetransportvorgédnge und EmissionsgradabweichuDigse sind am Sn-
Fixpunkt aufgrund der niedrigen Fixpunkttemperatur und der ginstgesition der Kam-
mer im DFS am geringsten, weswegen die DifferenZlggihier maximal -14 mK betragt.
Am weitesten vorTgg entfernt liegt die Phasenumwandlungstemperatur des Zink-Fixpunkts,
aufgrund der hoheren Konzentration von Verunreinigungen in d@uiRitsubstanz.

Die Unsicherheit der Fixpunkttemperaturen ist insgesamt gering. Sie fiegt@minium-
und am Zinkfixpunkt im Bereich von ca. 30 mK bis 40 mK und steigt am Zinntdgspunkt
auf 60 mK sowie am Zinn-Soliduspunkt auf 86 mK an. Damit wurde das Zierelbreifach-
Fixpunktstrahler mit Temperaturunsicherheiten von maximal 100 mK zu entimiakeallen
Fixpunkten erreicht.

Gunstig dabei ist auch, dass die Unsicherheit der Liquidus- und Sedidpgraturen nahe-
Zu identisch ist, sodass in einem Aufheiz- und Abkihlungsvorgang twehlungsthermo-
meter an je 3 Fixpunkten mit gleicher Unsicherheit kalibriert werden kanBkenso ist es
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moglich ein Strahlungsthermometer bei 6 Phasenumwandlungstemperatualibrieren
und dabei gleichzeitig seine Kurzzeitstabilitat zu Gberprtfen.

Die mit dem DFS erreichten Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherfsgiteérver-
gleichbar mit den Werten international verwendeter Al-, Zn-, und SndkiRxpunktstrahler,
wie aus einem Vergleich solcher Fixpunktstrahler der drei metrologisstaaisinstitute Itali-
ens (IMGC), Englands (NPL) und der Turkei (UME) zu erkennefbigt. Darin betrugen die
mit einem InGaAs-TSRT gemessenen maximalen Abweichungen der Norntaieinander
17 mK am Sn-Fixpunkt und 82 mK am Al-Fixpunkt. Dabei wurden erweiterésadinsicher-
heiten von 42 mK (Sn) und 92 mK (Al) erreicht.

Um einen Uberblick zu geben welche EinflussgroRen den groRRten Beitré&esamtunsi-
cherheit der Fixpunkttemperatura(y;) liefern, sind in der folgenden Tabelle alle Unsicher-
heitsbeitrage aufgelistet. Zusatzlich ist auch deren relativer Anteil a@Besamtunsicherheit
berechnet.

Tabelle 5.18 — Zusammenstellung der Beitrage zur Gesamtunsicherhefixigunkttemperatu-
ren. Die grof3ten Beitrage sind rot markieli,

Groéfie Al-Liqu. Al-Sol. Zn-Liqu. Zn-Sol. Sn-Liqu. Sn-Sol.
T T R ) T e o e e ey e
mK % | mK % | mK % | mK % | mK % | mK %

0Ty 24| 24| 24| 22| 12| 04| 12| 05| 08| 01| 08| 0,0

0Timp 13} 0,7 13| 06| 135 47,4| 135|570 04| 00| 04| 0,0

O Tstrukt 29| 35| 29| 32| 29| 22| 29| 26| 29| 09| 29| 05

O0Tag 6,1| 154| 6,1| 140} 08| 02| 08| 02| 01| 00| 01| 0,0

OTeond 10,0| 41,4, 10,0| 376| 9,0| 21,1| 9,0 253| 27,0| 79,5| 27,0| 39,4

OTs_iso 09| 00| 09| 00| 05| 00| 05| 0,0 03| 00| 0,3| 0,0

0T_, 8,7|312| 87|284| 51| 68| 51| 81| 28| 09| 28| 04

OTs_lack 01| 00| 01| 0,0/ 01| 00| 0,1 0,0/ 00| 00| 0,0| 0,0

OTe—fert 03| 00| 03| 00| 02| 00| 02| 00| 01| 00| 01| 0,0

OTe noniso | 0,5] 01| 05| 01| 03| 00| 06| 01| 05| 00| 02| 0,0

O0Trep 30| 3,7| 50| 94| 90| 211 40| 50| 130| 18,4 20,0 21,6

O Tiind 03| o0 04| O1| 12| 04| 03| 00| 04| 00| 120| 7,8

O Ttorm 16| 11| 33| 41| 13| 04| 1,8 1] 14| 0,2 23,7| 30,3

Tip 15,5| 100 | 16,3| 100 | 19,6 | 100| 17,9| 100| 30,5| 100 | 43,0| 100

Hierbei ist deutlich zu erkennen, dass die im Inneren des DFS aufgteinbesonderen
Dreifach-Bauform auftretenden Warmetransportvorgénge, die begieit maligeblich be-
stimmen. Am Sn-Liquiduspunkt entstehen durch diesen Bediiaghg Sogar 79,5% der ge-
samten Unsicherheit.

Bei den hohen Temperaturen des Al-Fixpunktes, an denen die Intedsithiemperatur-
strahlung am hochsten ist, bestimmen zuséatzlich die Unsicherheit des Wasidesgsades
u(dT,_,) und der Strahlungswarmeverlugid T,,q) die Gesamtunsicherheit.

Am Sn-Liquidus- und Sn-Soliduspunkt fallt der Anta{ld Trep), der durch das schlechtere
Signal-Rausch-Verhéaltnis des Strahlungsthermometers entsteht, st&rkeevincht. Er tritt
bei hdheren Temperaturen am Zink- und Aluminiumfixpunkt in den Hintedru
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5.7. Vergleich der Fixpunkttemperaturen des Budgets und der LP 5tiigss

5.7. Vergleich der Fixpunkttemperaturen des Budgets und der
LP 5-Messung

Um die im Messunsicherheitsbudget ermittelten DFS-Fixpunkttemperalig(éu), Tr, (Zn)
und Tz (Sn) und deren Unsicherheit zu Gberprufen, wurde ein Vergleich mit dgruRikttem-
peraturente; (Al), Tg5(Zn) und Tg5 (Sn) der LP 5-Messungen aus Abschnitt 4.4 durchgefuhrt.

Dazu wurde ein Modell der LP 5-Messung mit den in den nachfolgendeschitten er-
klarten Einflussgrof3en aufgestellt und anschlie3end das Messunhsitsisudget berechnet.
Die Ergebnisgrol3e des Modells ist die korrigierte Fixpunkttempefiws(Al), T 1ps(ZN)
bzw. Ty 1ps(SN) der Messung.

oT.

rep

877kal

Ny B
T *Fp TT\ > Tis
8Y-Vdrift

oT.

Sse

Abbildung 5.10.— Modell der LP 5-Messung

5.7.1. Mittlere gemessene Fixpunkttemperatur Il'f;

Die im DFS vorliegende Fixpunkttemperatur ist sehr gut reproduzidtiragchatzwert, die
mittlere vom Strahlungsthermometer gemessene Fixpunkttempé’@tkann deshalb hier
als unsicherheitsfrei angenommen werden.

Die durch die Messung bedingten Einzelabweichungen der gemessgpankitempera-
turen vonTs werden im Beitragd Trep berticksichtigt.

5.7.2. Unsicherheit der Kalibrierung des Strahlungsthernometers -0 Tyg)

Vor den Messungen der Fixpunkttemperaturen des Dreifach-Fix@indders wurde das
LP 5 am IKE Stuttgart an Sn-, Zn- und Al-Einzelfixpunkten kalibriert. Ndeh Messungen
erfolgte eine weitere Kalibrierung, bei welcher der Fotostrom des Strgblhermometers
an den Fixpunkten um 0,027% hoher als bei der ersten Kalibrierundaarentspricht einer
TemperaturdifferenATya = Tkair — Tkaiz VOn 256,8 mK am Al-Fixpunkt, 141,4 mK am Zn-
und 75,2 mK am Sn-Fixpunkt.

Diese Kennlinienveranderung ist vermutlich durch Erschitterungemendides Trans-
ports des Strahlungsthermometers entstanden. Eine Drift der Kennliniesar @eb3enord-
nung wahrend der am DFS durchgefiihrten Messungen kann abfggsen werden, da die
gemessenen Fixpunkttemperaturen an allen DFS-Fixpunkten im Bereiaewbfillikelvin
stabil waren.

Da nicht herausgefunden werden konnte, ob die Kennlinienverdngl®or oder nach den
Messungen am DFS stattgefunden hat, wurde angenommen, dass derMesswert im
Intervall [Tkair Tkai2] liegt. Der beste Schatzwert des wahren Messwelgesst damit die
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

mittlere Temperatur des Intervalls. Die gemessenen TemperaTgrevurden deshalb um
ATyq Korrigiert:
Tkair — Tkal2
2
Der Korrekturwert wird als rechteckverteilt mit den GrenzefiT,; angenommen.

Weil die hohe Unsicherheit dieser Korrektur wesentlich groR3er ist algatiage Unsicher-
heit der zur Kalibrierung verwendeten Einzelfixpunkte, wird derendbresheit hier nicht be-
ricksichtigt und die Unsicherheit vaiilyg als Unsicherheit der Einzelfixpunktkalibrierung
in die Modellgleichung eingesetzt.

ATy =

5.7.3. Reproduzierbarkeit -0 Trep

Die Kurzzeitstabilitat des Detektors, das Signalrauschen und die Aufdtes Strahlungs-
thermometers beeinflussen die Reproduzierbarkeit der Temperatungesss Schatzwert
der Reproduzierbarkeit wurde der Mittelwert der Standardabwegh(ls; ), s(Tg; ;) der

gemessenen Fixpunkttemperaturen von Schmelze und Erstarrung emengTabelle 4.6).

5.7.4. Einfluss der Umgebungstemperatur 8Ty

Eine Veranderung der Thermometertemperatur durch Schwankungesimtgebungstem-
peratur kann eine Veranderung der Verstarkerempfindlichkeit aderCxift der Filterwel-
lenlange zur Folge haben. Eine Veranderung der Detektorempfindlidtalken aufgrund der
Stabilitat der Temperaturregelung des Detektors im Bereich von 100 mleseldgssen wer-
den.

Die Abhéngigkeit der angezeigten Temperatur von Schwankungen efgiuSetempera-
tur ist fir das LP 5 nicht bekannt. Es werden deshalb die Daten des éfvéndet, bei dem
die Temperaturempfindlichkeit 0,3 mK je K Temperaturanderung betragt. D@diperatur-
schwankungen im Labor maxim&i3K betrugen, wird fUid T, von einer Rechteckverteilung
mit den Grenzea:0,9mK ausgegangen.

mK mK
5Tu7ma)(:o,3? 3K = 0,9?

5.7.5. Size-of-Source-Effect 8 Tsge

Durch Streuung und Beugung der Temperaturstrahlung an der Opt&tgdungsthermo-
meters entsteht der Size-of-Source-Effect (SSE), auch Umfeldgsrgienannt. Er verursacht
eine Schwachung des Pyrometersignals im Vergleich zu einem SSE $teahungsthermo-
meter. Da das LP 5 eine Einzelanfertigung war und keine Daten zur Geifss$)mfeldein-
flusses vorlagen, der Aufbau seiner Optik aber nur geringfugig eorOgtik des LP 4 mit
InGaAs-Detektor abweicht, wurde auf Messungen des UmfeldeinfiukseLP 4 zuriickge-
griffen [65]. Bei einem Messfleckdurchmesser von 10 mm, identisch mit Darchmesser
der Apertur des DFS, betragt die SSE-bedingte relative Signalschvg =S des LP4
—0,015%. Dieser Wert wurde fur das LP 5 tbernommen, die angegebemehdrhelt we-
gen der Ubertragung der Werte vom LP 4 auf das LP 5 aber auf 0,0125d6ppelt.

Der Ausdruck 5(\@53 beschreibt die relative Anderung des Thermometerausgangssignals
am Fixpunkt durch den Size-of-Source-Effekt, woraus sich eimanggerung der gemesse-
nen Temperatur voiy, aufTsseergibt. Dies kann man bei linearem Zusammenhang zwischen
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5.7. Vergleich der Fixpunkttemperaturen des Budgets und der LP 5tiigss

Strahldichtd. und Thermometersign®&mit dem Wien’schen Strahlungsgesetz folgenderma-
3en ausdriicken:
2

OYsse Y(Tfp) —Y (Tsse - La (Tfp) — L (Tsse) _ e’

0,00015= 9%y = = ~ ——— . (.29
YTV M) T Y (T) L (Tip) oh )
Daraus erhélt man nach Umstellen die Temperaiy
1
Tsse: 1 h) . (530)
T C—Z-In(l—éy)

Leitet man diese Gleichung nach der relativen Signalanderung ab, sigfibdie Empfind-
lichkeit c der Temperatur gegeniber der Signalédnderung:

A 1

dT; o 15y
A 2
(ﬁ—c—zwn(l—éy))

Bei geringen Signalanderungéwy ergibt sich durch die Annahmen

In(1—dy) =0 und =1

1-9%y

die Vereinfachung des Ausdrucks ;ﬂfl%g woraus sich eine Empfindlichkeit von 95,1 K am
Al-Fixpunkt, 52,4 K am Zn-Fixpunkt und 27,8 K am Sn-Fixpunkt ergibt. Bjtse= 0,00015
folgen daraus Temperaturabweichungen agd Al) = 14,3mK, dTssd ZN) = 7,8 MK und
O0Tssd Sn) = 4,2mK.

5.7.6. Drift der Thermometerkennlinie - o Tysift

Der Nullpunkt der Strahlungsthermometerkennlinie driftet zeitabhangigeift ist typi-
scherweise nach dem Einschalten des Messgeréates am starkstene Weiingeraturvertei-
lung im Thermometer noch keinen stationdren Zustand erreicht hat. Die Nkiltpift des
LP 5 wurde wahrend der Messungen erfasst, durch ein Polynond2u@g approximiert und
damit die Messwerte Kkorrigiert. Die Unsicherheit der Polynomapproximaﬁ\’@iﬁ\ = OVYqritt
multipliziert mit der Empfindlichkeit (s. Abschnitt 5.7.5) ergibt die Unsicherheit vOmyyi; .
Sie betragt 3mK am Sn-Fixpunkt und ist am Zn-Fixpunkt 80 und Al-Fixpunkt (2uK)
vernachlassigbar gering.

Neben der Nullpunktdrift kann auch eine Drift der Empfindlichkeit deeffitometerkenn-
linie auftreten. Diese wird nicht einzeln im Budget bericksichtigt, da sie isidherheits-
beitragdTka bereits enthalten ist.

5.7.7. Messunsicherheitsbudget der pyrometrischen Tempaturmessung

Fur die durchgefuhrte Strahlungstemperaturmessung an den FixpuldgddFS wurde ein
Modell der zu messenden Hohlraumstrahlertemperggumit den bereits erwahnten Ein-
flussgréfien nach dem Standard-GUM-Verfahren aufgestellt.

Nicht berticksichtigt wurden darin die Nichtlinearitat des Detektors, Keiemabweichun-
gen durch Interpolationsfehler und ein Wechsel der Signalverstérkugiche typischerwei-
se Bestandteil von Messunsicherheitsbudgets sind, da nur an dend¢titnperaturen des
LP 5 und in einem Verstarkungsbereich gemessen wurde und somit kesi@zlzchen Unsi-
cherheitsbeitrage entstehen [62].
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

Absorptions- und Emissionseffekte der wasserdampfhaltigen Laberutien ebenfalls
vernachlassigt, weil das Spektral-Strahlungsthermometer schmalbandhigin amospha-
rischen Fenster misst.

Die Gleichung des aufgestellten Modells der Fixpunkttempei&{uautet:

AT
Tip,ips = Tf; +0Tkal+ OTrep+ 0Ty + Tzfp - (OYsset OYarift) (5.32)

Die Kalibrierung des Strahlungsthermometers, die Reproduzierbarkédeksung und der
Umgebungstemperatureinfluss sind als Temperaturabweiahligg 4 Trep Und 8Ty beriick-
sichtigt. Der Size-of-Source-Effect des Thermometers und die Kenndirife wirken sich
direkt auf das Ausgangssignal des Strahlungsthermometers aus.hgie dgeshalb als Si-
gnalabweichun@y in das Modell ein.

Mit diesen Einflussgré3en ergibt sich die kombinierte Unsicherheit deegsenen Fix-
punkttemperatur durch Addition der quadrierten Unsicherheitsbeitrége au

AT2\?
U(Trpps) = u(5Tka|)2+u(5Trep)2+u(5Tu)2+<—szp> - (u(Byssd® + u(Byar)?)-

(5.33)
Das Messunsicherheitsbudget der Temperaturmessung an den LiquiduSoliduspunkten
des DFS istin Tabelle 5.19 zusammengefasst:

Tabelle 5.19.— Messunsicherheitsbudget der Fixpunkttemperaturmgssitrdem LP 5

Schatz- Standard- Sensitivitats-  Unsicherheits-
Grole wert unsicherheit  Verteilung koeffizient beitrag
X, Y % u(xi) c u(y)
Aluminium
OTkal -128,4 mK 74,1 mK Rechteck 1 74,1 mK
OTrep 0 4 mK Normal 1 4 mK
oTy 0 0,5mK Rechteck 1 0,5mK
OYsse 1,5-10% 1,25-104 Normal 95,1K 11,8 mK
OYarift 0 2.10°8 Normal 95,1 K 0mK
Tipips — Trp -114 mK 75 mK
Zink
OTkal -70,7 mK 40,8 mK Rechteck 1 40,8 mK
OTrep 0 6,5mK Normal 1 6,5mK
oTy 0 0,5mK Rechteck 1 0,5mK
OYsse 1,5-104 1,25-10°4 Normal 52,4K 6,5 mK
OYdrit 0 81077 Normal 52,4K 0mK
Tip,lp5 — Tf;; -63 mK 42 mK

... fortgesetzt auf der nédchsten Seite.
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5.7. Vergleich der Fixpunkttemperaturen des Budgets und der LP 5tiigss
X, Y X u(x) c u(y)
Zinn
OTkal -37,6 mK 21,7mK Rechteck 1 21,7mK
O0Trep 0 16,5 mK Normal 1 16,5mK
oTy 0 0,5mK Rechteck 1 0,5mK
OYsse 1,5-10°4 1,25.104 Normal 278K 3,5mK
OYdrift 0 1,1-104 Normal 27,8K 3,0mK
Tipps — Ty -33mK 27 mK

Daraus ergeben sich folgende korrigierte Fixpunkttemperatiiggss der LP 5-Messung:

Tabelle 5.20— korrigierte Fixpunkttemperaturefy, ;5 und deren erweiterte Unsicherheit laut
Messunsicherheitsbudget

9fp,lp5 in°C U (6fp7|p5) in mK
Al (Ligqu) 660,291 150
Al (Sol.) 660,250
Zn (Liqu.) 419,431 84
Zn (Sol.) 419,446
Sn (Liqu.) 231,847 54
Sn (Sol.) 231,851

5.7.8. Vergleich der Fixpunkttemperaturen aus Budget und Mesung

In den folgenden Diagrammen sind die im Messunsicherheitsbudget ikoteigy Fixpunkt-
temperaturen der LP 5-Messung (Tab. 5.20) und die berechnetemktigrmperaturen des

Budgets (Tab.5.17) mit deren Unsicherheit k= 2 aufgetragen. Zusatzlich sind auch die

unsicherheitsfreien Fixpunkttemperaturen der ITS-90 enthalten.

660.5

660.45
660.40
660.35
660.30
660.25
660.20
660.15
660.10

0in°C

660.05

419.55
419.50
- O 419.45
{ B =
it :
419.40
419.35
419.3
ITS-90 Budget LP5-Messung ITS-90 Budget LP5-Messung
Abb. 5.11.— Temperatur und unsi- Abb. 5.12.— Temperatur und unsi-
cherheit des DFS-AIl- cherheit des DFS-Zn-
Liquiduspunktes und Liquiduspunktes  (rot) und

DFS-Al-Soliduspunktes (blau)

DFS-Zn-Soliduspunktes (blau)
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5. Ermittlung der DFS-Fixpunkttemperaturen und deren Unsicherheit

232.05

232.00r

231.95

231.90r

f6in°C

231.85

231.80;

231.75
ITS-90 Budget LP5-Messung

Abb. 5.13.— Temperatur und Unsi-
cherheit des DFS-Sn-
Liquiduspunktes  (rot) und
DFS-Sn-Soliduspunktes (blau)

Die im Budget bestimmten Liquidus- und Solidustemperaturen liegen nahe aedswer-
ten des LP 5. Die Differenz ist am Al-Fixpunkt mit ca. 15 mK am geringsten Z&-Fixpunkt
ist die Differenz zwische#f, und 6, jp5 Mit ca. 50 mK groi3er, aber wie am Al-Fixpunkt tber-
decken sich die Unsicherheitsbereiche der Messung und des Budgels beiden Fallen
wurde die gemessene Temperaturdifferenz zwischen Solidus- und ugeidperatur auch
im Budget von&, errechnet.

Am Sn-Fixpunkt gibt es eine etwas grél3ere Abweichung zwischenuvigssnd Budget
von ca. 70 mK. Hier liegen die gemessenen Sn-Fixpunkttemperaturen ahdBsab/nsicher-
heitsbereiches der Fixpunkttemperaturen des Budgets, wobei sich slighBrneitsbereiche
noch deutlich Gberlappen.

Insgesamt kann festgestellt werden, dass die LP 5-Messungen dierEtarpn des Unsi-
cherheitsbudgets bestétigen. Es kann davon ausgegangen werskedjedim Budget ermit-
telten Temperaturen ein sehr guter Schatzwert der wahren DFS-Fix@onpleraturen sind.
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6. Untersuchungen zur Langzeitstabilitat der
Fixpunkttemperaturen

Der Dreifach-Fixpunktstrahler wurde Gber den Zeitraum eines halbleres betrieben, wo-
bei an jedem Fixpunkt zwischen 150 und 200 Phasenumwandlunggel@stswurden. Um
die Langzeitstabilitat der Fixpunkttemperaturen zu Uberprifen und uekizedes Fixpunkt-
strahlers zu erkennen, wurden die Fixpunkttemperaturen des AluminiuhZiok-Fixpunk-
tes wahrend dieser Zeit in regelméaRigen Abstanden mit dem Arbeitspyroi@étér (Auf-
I6sung 0,1 K) Uberprift. Die Ergebnisse dieser Messungen sind in @gmndbnmen 6.1 und
6.2 dargestellt.

Die Messwerte liegen aufgrund des anderen Messfeldes und desahigdiichen Size-
of-Source-Effects des Strahlungsthermometers ca. 1K bis 1,3K uliteffag,s(Zn) und
B, 1ps(Al) der LP 5-Messungen.

659.6 418.5
Liquidustemperatur . Liquidustemperatur

659.5 . Sohdustempera.\.tur . 418 4, . Solidustemperatu.r. .
9 9 )
© 6594 g ce0tenn utsenneenes see e e =
Lé Lé 418.3f oxh':l':l:t:c::'-ﬁ.o.o..-::.' 353000 88" ‘n"'."'.‘.-“ SOheeey
éﬁ B50.3] costers.  serusrens, o euse ssetesuenaen seses an | é o e

K 418.2¢ . e .
659.2 e eepee . . | sesessae sunte oot
659.1 418.1
0 20 40 60 0 20 40 60 80
Nummer der Phasenumwandlung Nummer der Phasenumwandlung

Abb. 6.1.— Gemessene Fixpunkttemperaturen Abb. 6.2.— Gemessene Fixpunkttemperaturen
am Al-Fixpunkt wahrend 6 Mona- am Zn-Fixpunkt wahrend 6 Mona-
ten (Pyrometer IGA5) ten (Pyrometer IGA5)

Man kann erkennen, dass die Fixpunkttemperaturen innerhalb von @tbfoetwa im
Bereich der Aufldsung des Strahlungsthermometers schwankten. Qiks@&rikungen der
Messwerte sind vergleichsweise gering und werden hauptsachlich dascStrahlungsther-
mometer selbst und sich verandernde Umgebungseinflisse herfergend sind weniger
durch die Anderung der DFS-Fixpunkttemperaturen bedingt.

Es kann aus den Messungen geschlussfolgert werden, dass dieixjfe@kttemperaturen
in diesem Zeitraum tatsachlich nicht oder nur gering um wenige Millikelvin defteDiese
Annahme lasst sich auch dadurch bestatigen, dass wahrend deratigi@oLP 5-Messungen
mit hoherer Auflosung keine Drift der gemessenen Fixpunkttemperagukennbar war.

Nach dem Betrieb des Strahlers wurde durch GDMS-Materialanalystgestellt, dass ei-
ne geringe Zunahme von relevanten Verunreinigungen der Fixpunkiat@estattgefunden
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6. Untersuchungen zur Langzeitstabilitéat der Fixpunkttemperaturen

hat, welche zu Anderungen der Fixpunkttemperatur maximal im Millikelvin-Bharkihrten.
Es lasst sich dabei nicht klaren, ob diese Verunreinigungen wakesrlefillung oder wah-
rend des Betriebes in die Kammern gelangten.

Eine quasi kontinuierliche Verunreinigung der Fixpunktsubstanzememéheines lange-
ren Betriebs des DFS und damit eine Drift der Fixpunkttemperaturen kasimdurch einen
Defekt einer Kammerwand hervorgerufen werden, in dessen Folgedsgczwei benach-
barte Fixpunktsubstanzen miteinander vermischen. Da sich dabei albediau~orm dieser
Fixpunktplateaus verandert, kann durch den Vergleich der aktuell ggamen Plateaus mit
Original-Plateaus des intakten Strahlers ein Defekt sofort erkanulener

Dies zeigt sich am Beispiel eines DFS, welcher ab dem ersten AnfaleeAldmini-
umfixpunktes eine deutliche Drift der Fixpunkttemperatur und eine signtk&arénde-
rung dessen Plateauform aufwies. Er wurde daraufhin zerlegt amdenspektroskopisch
mit der EDX untersucht (Abb. 6.3). Es konnten Mikrorisse in der Keraraika(1) zwischen
Aluminium- und Zinkkammer gefunden werden, welche laut Hersteller beréitsand der
Fertigung der Keramikzylinder entstanden sind. Im Aluminium (2) in der N#g®Risses
konnten deutliche Spuren von Zink festgestellt werden (Abb. 6.4). Digdaanteile fuhr-
ten zur schnellen Verformung des Plateaus im Laufe weniger Phasemagitovwgen und zur
Reduktion der ermittelten Fixpunkttemperatur (Abb. 6.5).

5 | AlKa

7l

£

e

=

Zn La
D Ka
CKa ZnKa
Dot Mad o 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

0K 20 LI 5t 124 3980 JUMbiel charakteristische Energie in keV

Abb. 6.3.— REM-Aufnahme eines  Mi- Abb. 6.4.— EDX-Spektrum  der  Mes-

krorisses in der AIOs3- sung am  Aluminium in
Keramikwand (1) zwischen der N&he des Mikrorisses
Zn und Al (2)

An diesem Beispiel ist zu erkennen, dass Anderungen der Fixpunkitatopen aufgrund
von Mikrorissen oder Defekten der Keramikwand des Dreifachstshdiée zu Anderungen
der Plateauformen flihren, sofort erkannt werden konnen. Eierfeafte Kalibrierung auf-
grund eines nicht erkannten DFS-Defekts kann dadurch verhineeden.

Eine Beeinflussung der Langzeitstabilitat der Fixpunkttemperaturen kestndairch Oxi-
dation der Fixpunktsubstanzen entstehen. Beim Offnen des DFS dantéat und Varian-
te 2 wurde festgestellt, dass Sauerstoff durch den gasdurchlassgaiMss der Kammern
dringt und zur Ausbildung einer Oxidschicht in der Nahe der Passuitiet (Abb. 6.6). Ein
Herauslosen von Sauerstoff aus der Keramik kann ausgeschlossdtamyda die Oxidschicht
nur im Bereich der Passungen auftrat.
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Abbildung 6.5. — Plateauverformung durch Verunreinigung am Beispielatefekten DFS; Al-
Solidusplateaus der 1., 6. und 10. Phasenumwandlung nketristbnahme

Auf dem Aluminium und dem Zink hatte die Oxidschicht eine Dicke von 0,1 mm bis
0,2 mm. Sie war wahrend der Messungen stabil und hatte keinen nachweaighafluss auf
die Messergebnisse. Das Zinn hingegen oxidierte starker, woduttkisie ca. 3 mm breite
Zone mit Zinnoxid an der Kammerfront herausbildete. Eine Auswirkungdédationszone
auf die Fixpunkttemperatur konnte nicht festgestellt werden.

\Zinnoxid

Abbildung 6.6. — Axialschnitt durch einen Fixpunktstrahler der Variante 2

Obwohl keine Drift der Fixpunkttemperaturen des DFS nachgewieseahewdonnte und
man von einer Stabilitdt der Temperaturen von einigen Millikelvin ausgehem kaiite die
néchste Bauform des DFS einige konstruktive Anderungen erfaBesollten die einzel-
nen Kammern gasdicht verschlossen werden um eine Oxidation der kirpaterialien zu
verhindern. Jede Kammer sollte mit Schutzgas gefillt und mit einem SysterDrwckaus-
gleich versehen werden. DarlUber hinaus ware eine doppelwandgféaih#ung der Kammern
sinnvoll, damit im Falle eines Risses in der Kammerwand nicht die Fixpunktsubder
benachbarten Kammer verunreinigt und somit gleich zwei Fixpunkte uobbar wirden.

Wirden diese Anderungen bei der nachsten DFS-Bauform béctitigs, lieRe sich eine
Reproduzierbarkeit der Phasenumwandlungstemperaturen unter 10enknéhrere Jahre
gewabhrleisten.
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/. Zusammenfassung

Der vorgestellte Dreifach-Fixpunktstrahler (DFS) ist mit den Fixpunigtarzen Zinn, Zink
und Aluminium gefullt und eignet sich deshalb fir Kalibrierungen von Suragsthermo-
metern zwischen 200 °C und 700 °C. Seine neuartige, radialsymmetriscifierBast aus
Aluminiumoxidkeramik gefertigt, woraus sich eine hohe mechanisch-thermielastbar-
keit des DFS und gute Reproduzierbarkeit der Fixpunkttemperatugést.er

Der Strahlerhohlraum des DFS besteht ebenfalls aus Aluminiumoxid. EgitatAper-
tur von 10 mm Durchmesser und ist zur Erhéhung des lokalen Wandensgsaoles mit
Hochtemperatur-Emissionsgradlack lackiert. An seiner Offnung wirdidédein hoher ef-
fektiver Hohlraumemissionsgrad vegs = 0,99987 erreicht.

Der Betrieb des Dreifach-Fixpunktstrahlers erfolgt in einem Rohraofénintegriertem
Warmerohr, mit dem sich eine homogene, sehr gut reproduzierbareefienyng der Bau-
form und damit eine hohe Prazision der Temperaturdarstellung erreiébsn Fir diesen
Ofen wurde ein optimales Heizregime ermittelt, mit dem eine Zykluszeit fiir eine fi&lib
rung eines Strahlungsthermometers an den drei Liquidus- und Solidusstorpa des DFS
von 20 Stunden erreicht wird.

Der Dreifach-Fixpunktstrahler erfullt die an ihn gestellten Forderungdistéandig. Wah-
rend des Aufheizens und Abkihlens des Strahlers entstehen Pimagamdiungen von 200 s
bis 2500 s Dauer, bei denen sich deutlich ausgepragte und bei eiliteié€ang gut auswert-
bare Temperaturplateaus mit Plateauanstiegen \ﬁﬁ Bis 4%(] einstellen. Die aus diesen
Plateaus bestimmten und flr eine Kalibrierung verwendbaren Fixpunkttatop6y, des
DFS betragen fik = 2:

Liquidustemperaturen Solidustemperaturen
Brp(SN) =231,919°C+61mK Brp(Sn) = 231,914°C+ 86 mK
6rp(Zn) = 419377°C+39mMK  6,(Zn) = 419 407°C+36mK
6rp(Al) = 660 285°C + 31 mK 6rp (Al) = 660 263°C + 33mK

Durch eine Vergleichsmessung mit einem LP 5 Transfer-Strahlungsthestao konnten
diese Werte bestatigt werden. Dabei wurden Reproduzierbarkeitgehessenen Fixpunkt-
temperaturen von 6 mK bis 40 mK biei= 2 erreicht.

Weil an allen Fixpunkten Unsicherheiten in der Temperaturdarstellung 18€mK und
eine sehr hohe Reproduzierbarkeit der Temperaturen realisieremjukdnn der Dreifach-
Fixpunktstrahler zur hochgenauen Kalibrierung von Strahlungstherteomanstelle von
Einzel-Fixpunktstrahlern und temperaturvariablen Hohlraumstrahlewevetet werden. Da-
mit wurde bewiesen, dass sich Mehrfach-Fixpunkte mit radialsymmetriséhdgbau und
koaxialer Anordnung der Kammern sehr gut zur prazisen KalibrieramgStrahlungsther-
mometern eignen. Eine Ausdehnung des Arbeitsbereichs des Dretfatte®s zu niedrige-
ren oder hoheren Temperaturen ist prinzipiell méglich.
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7. Zusammenfassung

Trotz der guten Ergebnisse sollten bei weiterfihrenden Arbeiten eigigatferungen am
DFS vorgenommen werden, um eine ausreichende Langzeitstabilitat gemkitempera-
turen Uber viele Jahre zu ermoglichen. So sollten zur Verhinderung xldat®n der Fix-
punktsubstanzen die Kammern des DFS mit Schutzgas gefullt, gasdiattilessen und mit
einem System zum Druckausgleich ausgestattet werden. Als weitere Optigmiéer Bau-
form sollten die Wéande der Kammern doppelwandig ausgefuhrt weidleturch wirden
sich die Fixpunktsubstanzen bei einem Riss der Wand nicht gegenseiligreimigen und
waren fur weitere Kalibrierungen verwendbar.

Der Dreifach-Fixpunktstrahler ist nach den Miniatur-Fixpunktzellenkaiibrierung von
Beruihrungsthermometern eine der ersten Fixpunkt-Kalibriereinrichtuags Aluminiumo-
xidkeramik. Er besitzt eine h6here mechanisch-thermische Belastbdské&ommliche
Grafit-Fixpunktzellen und ist deshalb fur komplexere Geometrien mit gerildaterial-
dicken gut geeignet. Da die #D3-Keramik am Dreifach-Fixpunktstrahler eine gute Ver-
wendbarkeit gezeigt hat, resistent gegen die meisten Metallschmelzed etcimbei hohen
Temperaturen unter oxidierender Atmosphére verwendet werden &alite sie als Zellen-
material bei der Konstruktion zukinftiger Fixpunktzellen berticksichtigtden.

Die Verwendung von Dreifach-Fixpunkten muss nicht auf das Feld tr@hlangsther-
mometrie begrenzt werden. Vielmehr lassen sich bei geeigneter Dimenaianiger Zellen
auch Kalibriereinrichtungen fur BerUhrungsthermometer herstellen. \Wigde durch die
sehr gut reproduzierbaren Messungen der Bodentemperatur @&midtels eines Thermo-
elements bewiesen. Bei einer solchen Bauform kann die zusatzlicheetiaoy der Bauform
entfallen.
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A. Anhang

Tabelle A.1.— Mittels GDMS gemessene Konzentratiorggder Fremdatome in Aluminium der
Proben DFS 1, DFS 2 und des Rohmaterials. Rot markierte Blenveerden in
der Berechnung der Temperaturabweichudrig,, in Abschnitt5.1.2 nicht be-

ricksichtigt, dass sie auf fehlerhafte Signale der Meszunigckzufihren sind.

Sist der Sicherheitsfaktor des Messwertes resultierenddauslementspezifi-

schen Kalibrierung des GDMS-Gerates.

| Rohmaterial | DFS1-Variantel | DFS2-Variante2 |
] Element| ¢; in ppm \ S H Element| ¢; in ppm \ S H Element| ¢ in ppm \ S \

F 30 5 Ta 17 2 Si 120 0,2
Ta 11 2 F 3,8 5 Ta 13 2
Si 29 0,2 Cl 3,5 5 F 6,4 5
P 2,3 0,2 Fe 2,3 0,2 Fe 0,8 0,2
Mg 1,2 0,2 Si 1,8 0,2 Cl 0,8 5
Na 0,7 0,2 Mg 1,8 0,2 Cd 0,6 0,2
Sn 0,6 0,2 Ca 1,6 0,2 Mg 0,5 0,2
Fe 0,6 0,2 W 1,0 2 Sn 0,3 0,2
Cd 0,6 0,2 Sn 1,0 0,2 Na 0,3 0,2
Zn 0,5 0,2 Zn 0,8 0,2 Ca 0,3 0,2
Ca 0,5 0,2 Na 0,6 0,2 Zr 0,2 0,2
Cl 0,4 5 Cd 0,6 0,2 Zn 0,2 0,2
Ce 0,4 0,2 Cu 0,5 0,2 Se 0,2 2
Se 0,3 2 S 0,4 2 Ga 0,2 0,2
Cu 0,3 0,2 P 0,4 0,2 Ti 0,1 0,2
Zr 0,2 0,2 Mo 0,4 0,2 Sb 0,1 0,2
K 0,2 2 K 0,4 2 Pb 0,1 0,2
Ge 0,2 2 Zr 0,2 0,2 Ni 0,1 0,2
Ga 0,2 0,2 Ti 0,2 0,2 Ge 0,1 2
B 0,2 0,2 Se 0,2 2 Cu 0,1 0,2
Te 0,1 2 Ga 0,2 0,2 W 0,1 2
Sh 0,1 0,2 Cr 0,2 0,2
Pb 0,1 0,2 Sh 0,1 0,2
Ni 0,1 0,2 Ni 0,1 0,2
La 0,1 0,2 Ge 0,1 2
Bi 0,1 0,2 Ce 0,1 0,2

B 0,1 0,2
) 53,9 5 39,4 s 1447
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A. Anhang

Tabelle A.2.— Mittels GDMS gemessene Konzentratiorgmer Fremdatome in Zink der Pro-
ben DFS 1, DFS 2 und des Rohmaterials. Rot markierte Elemesriden in der
Berechnung der Temperaturabweichuifmp in Abschnitt5.1.2 nicht beriick-
sichtigt, dass sie auf fehlerhafte Signale der Messungckatifiihren sind.
Sist der Sicherheitsfaktor des Messwertes resultierenddauglementspezifi-
schen Kalibrierung des GDMS-Gerates.

] Rohmaterial H DFS 1 - Variante 1 H DFS 2 - Variante 2 \
| Element| ¢iinppm | s || Element| ciinppm| s || Element| ciinppm| s |

Al 84 0,2 Sn 2500 0,2 Al 240 0,2
Fe 57 0,2 Al 380 0,2 Fe 19 0,2
Cd 11 0,2 Fe 29 0,2 Cd 11 0,2
Pb 10 0,2 Cd 15 0,2 Cu 3,8 0,2
Cu 4,3 0,2 Cl 15 5 Pb 2,9 0,2
Pd 1,7 5 Pb 8,2 0,2 P 2,8 2
Sb 1,4 2 Si 6,8 2 Cl 2,5
Ta 1,2 2 Cu 4,2 0,2 Sh 15 2
F 0,9 5 Sb 2,8 2 Si 0,8 2
Ag 0,7 2 Ag 1,4 2 s 0,7 2
Cl 0,6 5 S 1,2 2 Ag 0,6 2
Se 0,5 2 Na 1,0 2 Mg 0,4 0,2
Si 0,5 2 Ca 0,9 2 Mn 0,3
Mn 0,3 2 Mg 0,8 0,2 Na 0,3
Ni 0,3 0,2 Cr 0,6 2 Se 0,3
W 0,2 2 B 0,5 2 Ni 0,2 0,2
Bi 0,1 2 Mn 0,5 2 Ta 0,2 2
Co 0,1 2 Pd 0,4 5 As 0,1 2
Cr 0,1 2 W 0,4 2 Bi 0,1 2
Ga 0,1 2 P 0,3 2 Te 0,1 2
TI 0,1 5 Ta 0,3 2 Tl 0,1 5

Te 0,3 2

Tl 0,3 5

As 0,2 2

Bi 0,2 2

In 0,2 2

Ni 0,2 0,2

Ga 0,1 2
5 1746 5 2063 5 287,7
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Tabelle A.3.— Mittels GDMS gemessene Konzentratiorgmer Fremdatome in Zinn der Pro-
ben DFS 1, DFS 2 und des Rohmaterials. Rot markierte Elenvegriden in der
Berechnung der Temperaturabweichudify,, in Abschnitt5.1.2 nicht beriick-

sichtigt, dass sie auf fehlerhafte Signale der Messungckatiftihren sind.

Sist der Sicherheitsfaktor des Messwertes resultierenddauslementspezifi-
schen Kalibrierung des GDMS-Gerétes.

|

Rohmaterial

H

DFS1- Variantel ||

DFS 2 - Variante 2

|

] Element| ¢ in ppm\ S H Element| ¢ in ppm\ S H Element| ¢ in ppm\ S \

Fe 12 |02 A 14 |02 Fe 16 |02
Cu 11 |02 zn 17 |02 sb 11 |02
Bi 08 |02 Bi 10 |02 In 09 |02
In 07 |02 Si 07 |02 Ni 08 |02
s 06 |02| cu 07 |02 Pb 08 |02
Sb 05 |02 Fe 06 |02]| cu 07 |02
Al 03 |02 Pb 05 |02 K 03 |02
Pb 03 |02]| sb 05 |02 S 03 |02
cd 02 |02 Ni 03 |02| Te 03 |02
Ni 02 |02 S 03 [02] A 02 |02
Si 02 |02| ca 02 |02 Se 02 |02
Zn 02 |02 Tl 02 |02
K 01 |02]| zn 02 |02

Bi 01 |02

cd 01 |02
5 6,4 5 20,5 5 78

Tabelle A.4.— Relative Ausdehnungskoeffizienten der Fixpunktsubstiafi22]

Material Al Zn Sn
mittl. lin. Ausdeh- 20...500°C| 20...419,5°C| 20...232°C
nungskoeffa in 1%6 22,7 38,7
rel. Volumenanderung 6.5 4,31 3.0
beim Schmelzen in %
mittl. Raumausdeh- || 660..700 °C| 419..700°C | 232..700°C
nungskoeffyin %_6 135 147 105
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Liste der verwendeten Formelzeichen und
Indizes

Formel-  Einheit Beschreibung

zeichen

A m? Flache

A Kryoskopische Konstante eines Lésungsmittels

c Empfindlichkeit einer Einflussgréf3e im Messunsicherheitsbudget

C1 W - m? 1. Planck’sche Strahlungskonstante

C2 m-K 2. Planck’sche Strahlungskonstante

Cp kgiK spezifische Warmekapazitat bei konstantem Druck

C ppm Ermittelte Konzentration eines Elementes bei GDMS-Messungen

D m Abstand

F Formfaktor des Strahlungsaustauschs zwischen zwei Flachen

F Anteil der Schmelze an der Gesamtmenge einer Phase (bei Verunrei-
nigungsanalyse)

D* WZT% Detektivitat eines Empfangers

g % Volumenbezogene Gibbssche freie Enthalpie

G J Gibbssche freie Enthalpie

Ghom J Gibbssche freie Enthalpie der homogenen Erstarrung

Gsurf J Gibbssche freie Enthalpie der Oberflache eines Erstarrungskeims

Guol J Gibbssche freie Enthalpie des Volumens eines Erstarrungskeims

k Erweiterungsfaktor

ko Gleichgewichtskoeffizient

I m Lange

L C% Latente Warme der Phasenumwandlung fest-fliissig

L e Strahldichte

m kg Masse

m A Anstieg einer Phasengrenzlinie (bei Verunreinigungsanalyse)

m UL Anstieg eines Liquidusplateaus

Mg ULS Anstieg eines Solidusplateaus

p % Druck

Ry % Warmeleitswiderstand

r m Radius

Ik m Kritischer Radius eines Erstarrungskeims

S Sicherheitsfaktor bei GDMS-Messungen

s Standardabweichung einer Grof3e

t S Zeit

T K thermodynamische Temperatur
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Liste der verwendeten Formelzeichen und Indizes
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Einheit

K

K
K
K

A AARXAAXRXNRX

AAXANRXN

Beschreibung

Char. Temperaturen im Verlalen — Torone DeI der DTA

Temperatur am extrapolierten Anfang bzw. Ende eines Plateaus
Phasenumwandlungstemperatur einer Fixpunktsubstanz

ITS-90 Phasenumwandlungstemperatur einer Fixpunktsubstanz
Standard(mess)unsicherheit

Erweiterte (Mess)unsicherheit

\Volumen

Lange

Schéatzwert einer EinflussgréRe in Messunsicherheitsbudgets
Einflussgrof3e in Messunsicherheitsbudgets

Schéatzwert einer Ergebnisgrof3e in Messunsicherheitsbudgets
ErgebnisgroRe in Messunsicherheitsbudgets

Ausgangssignal eines Strahlungsthermometers

Offnungswinkel

Relativer linearer Ausdehnungskoeffizient

Absorptionsgrad

Winkel

Grenzflachenenergie

Winkel einer Flache zur Flachennormalen
Volumenausdehnungskoeffizient

Anderung der DFS-Strahlerbodentemperatur durch Warmeleitung
Temperaturabweichung durch Kennliniendrift des Strahlungsther-
mometers

Bei der Fixpunkttemperaturbestimmung aus dem Plateauverlauf ent-
stehende Temperaturabweichung

Beim Auffinden des Fixpunktes aus dem Plateauverlauf entstehende
Temperaturabweichung

Temperaturabweichung aufgrund von Formabweichungen der Pla-
teaukurve

Anderung der Strahlerbodentemperatur aufgrund von Wéarmetrans-
portim DFS

Anderung voriT,, durch Verunreinigung einer Fixpunktsubstanz
Temperaturabweichung durch die Kalibrierung des LP 5

Anderung der Phasenumwandlungstemperatur des DFS

Anderung voriT,, aufgrund einer Anderung des Kammerdrucks
Anderung der DFS-Strahlerbodentemperatur durch Strahlungswar-
meverlust

Temperaturabweichung durch endliche Reproduzierbarkeit der DFS
Fixpunkttemperatur

Temperaturabweichung durch den SSE des Strahlungsthermometers
Anderung voriT,, durch Strukturanderung einer Fixpunktsubstanz
Temperaturabweichung durch Umgebungseinfliisse
Fixpunkttemperaturanderung durch Emissionsgradabweichungen
Abweichung voreg durch Fertigungsungenauigkeiten



Formelz.
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1-2

*

A

Einheit Beschreibung
Abweichung vore durch Lackfehler des Hohlraumstrahlers
Abweichung vores durch Nicht-lsothermie des Hohlraumstrahlers
Abweichung voreg resultierend aus der Messung des Wandemissi-
onsgrades
Emissionsgrad
Effektiver Hohlraumemissionsgrad eines Hohlraumstrahlers

°C Temperatur der Celsiusskala

°C Ofentemperatur eines Heizzykluses wahrend der Schmelze

°C Ofentemperatur eines Heizzykluses wahrend der Erstarrung

W Warmeleitfahigkeit

um Wellenlange (bei Betrachtung von Strahlungsgréf3en)
Kreiszahl

X Dichte

MPa Biegefestigkeit

—W  Boltzmann-Konstante
Transmissionsgrad

W Warmestrom

w Strahlungsfluss

sr Raumwinkel

sr Raumwinkel des Halbraums multipliziert ngl

Beschreibung

Am Aluminiumfixpunkt vorliegende Grolie

Am Fixpunkt vorliegende Grolie

Zahlvariablen

Mit der Integrative-Cavity-Methode berechnete Grol3e

Bei einer Messung mit dem Strahlungsthermometer IGA 5 auftretende Grof3e
Grol3e bei isothermem Strahlerhohlraum

In der Schmelze/ am Schmelzpunkt vorliegende Grol3e

Bei einer Messung mit dem Strahlungsthermometer LP 5 auftretende Grél3e
Am Maximum eines Solidusplateaus vorliegende GroR3e

Mit der Monte-Carlo-Methode berechnete Grolze

Grol3e bei nicht-isothermem Strahlerhohlraum

GroRRe wahrend einer Phasenumwandlung

Eigenschaft eines schwarzen Strahlersamitl (bei radiometrischen Grolien)
In der festen Phase/ am Erstarrungspunkt auftretende Grol3e

Am Zinnfixpunkt vorliegende GroR3e

Am Wendepunkt eines Liquidusplateaus vorliegende Grof3e

Am Zinkfixpunkt vorliegende GroRRe

In der ITS-90 aufgefiihrte Grol3e

GroRRe, den Strahlungsaustausch zwischen Flached FlacheA; betreffend
Durch Messung mit dem Strahlungsthermometer LP 5 ermittelte Gro3e
Spektrale Grol3e
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Thesen zur Dissertation

10.

. Dervorgestellte Dreifach-Fixpunktstrahler enthalt die Fixpunktsakzst@Aluminium,

Zink und Zinn in einer Bauform und ermdéglicht damit eine einfachere udands-
optimierte Kalibrierung von Strahlungsthermometern an drei Fixpunkten.

. Die im Messunsicherheitsbudget bestimmten Liquidustemperafuwed Solidustem-

peraturenTs betragen fik = 2:

Zinn: T, =231919°C+61mK Ts=231914°C+86mK
Zink: T, =419377°C+39mK Ts =419407°C+36mK
Aluminium: T, =660 285°C+ 31 mK Ts =660 263°C+33mK

. Aufgrund der geringen Unsicherheit in der Fixpunkttemperaturelrsg von 31 mK

bis 86 mK, kann der Dreifach-Fixpunktstrahler anstelle von Einzel-Fikfairahlern
zur Kalibrierung von Strahlungsthermometern eingesetzt werden.

. Durch Vergleichsmessungen mit dem Strahlungsthermometer LP 5 kahatiemUn-

sicherheitsbudget ermittelten Fixpunkttemperaturen bestatigt werden.

Da Liquidus- und Solidustemperaturen mit &hnlichen Unsicherheitetetilbas sind,
kdnnen auch zwei Strahlungsthermometer innerhalb eines Aufheiz- bkihvor-
ganges mit vergleichbarer Unsicherheit kalibriert werden.

. Ein wesentlicher Beitrag zur Unsicherheit der dargestellten Fixpunkéernyven ent-

steht durch Warmeausgleichsvorgange im Inneren des Dreifachwiktgirahlers. Dies
ist typisch fUr den DFS und resultiert aus der koaxial verteilten Anargrder Fix-
punktmaterialkammern. Der Beitrag kann durch Verwendung eines Ceivahres
an allen drei Fixpunkten minimiert werden.

. Durch die Lackierung des Strahlerhohlraumes konnte eine signifikahtihung des

effektiven Hohlraumemissionsgrades bei isothermem StrahlerhohlnaflyD8987 er-
reicht werden.

. Durch den Nachweis der thermisch-mechanischen Stabilitat der nemaBagform

aus Aluminiumoxidkeramik, wurde auch die Eignung der Keramik zur Konstmk
grofRvolumiger Standardfixpunktzellen nachgewiesen.

. Das Prinzip einer Dreifach-Fixpunktzelle 1&sst sich auch fir die Kafibng von Be-

rihrungsthermometern verwenden, wenn die koaxial-radialsymmetriscbedung
der Fixpunktmaterialkammern beibehalten wird.

Eine Erweiterung des zur Kalibrierung nutzbaren Temperaturberdiach Integrati-
on anderer Fixpunktsubstanzen ist prinzipiell moéglich. Bei deren Abnkmass aber
auf geeignete thermische Materialdaten geachtet werden.
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