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Kurzfassung

In der vorliegenden Arbeit werden zwei laseroptische Messsysteme fiir die Un-
tersuchung von Spriithstrahl-Wand-Film-Interaktionen entwickelt, analysiert
und hinsichtlich ihrer Eignung fiir die Anwendung bewertet. Bisher fehlen
Messsysteme, die in der Lage sind, zwischen Spriithstrahl- und Wandfilmfluid
zu unterscheiden und deren jeweiligen Massenanteile zu messen. Eine quanti-
tative Ermittlung der bei der Interaktion ausgetragenen Wandfilmfluidmenge
konnte deshalb bisher nicht durchgefithrt werden.

Die beiden Systeme werden an einen Priifstand angepasst, um die Wech-
selwirkung eines Dieselsprays mit einem diinnen Wandfilm zu untersuchen.
Das erste entwickelte System misst zeitlich und rdumlich aufgelost die Film-
dicke nach den Prinzipien eines Fizeau-Interferometers. Das zweite System
nutzt die planare laserinduzierte Fluoreszenz fiir rdumlich aufgeléste und
zeitlich gemittelte Messungen der Filmdicke und der Massenanteile. Beide
Messsysteme werden theoretisch auf ihre technischen und physikalischen Li-
mitierungen, sowie beziiglich der zu erwartenden Messabweichungen unter-
sucht. Die technische Anwendbarkeit der Messsysteme wird schlussendlich
anhand einer erster Messungen am Versuchstriager beurteilt.

Obwohl das Fizeau-Interferometer eine bessere Messgenauigkeit und zeitli-
che Auflésung bietet, ist die planare laserinduzierte Fluoreszenz das geeigne-
tere Messsystem fiir Untersuchungen der Spriithstrahl-Wandfilm-Interaktion.
Das Interferometer ist in der Lage, Dicken fiir Oberflachenwinkel kleiner als
4° in einem begrenzten Messfeld zu messen. Die begrenzte Auflosungsfahig-
keit fiir Oberflichenwinkel verhindert eine Messung wéhrend der Interaktion.
Eine Messung kann erst ca. zehn Millisekunden nach der Interaktion reali-
siert werden. Eine hohe zeitliche Auflosung ist dann allerdings nicht mehr
erforderlich. Die laserinduzierte Fluoreszenz ist hinsichtlich der einsetzba-
ren Flissigkeiten limitiert. Auflerdem konnen die Filmdicke und die Mas-
senanteile nur in getrennten Messungen bestimmt werden. Die Messwerte
entsprechen somit einem Mittelwert fiir mehrere Einspritzungen. Dennoch
konnte mit diesem Messsystem erstmals Filmdicken und Fliissigkeitskonzen-
trationen nach der Interaktion ermittelt werden. Die Messungen zeigen eine
vollstéandige Verdrangung des Wandfilms in der Einspritzzone und bei hohen
Einspritzdriicken ein signifikanter Wandfilmabtrag, was die Notwendigkeit
quantitativer Filmdicken- und Konzentrationsmessungen unterstreicht.






Abstract

In the present work, two laser optical measurement systems for the investi-
gation of spray-wall-film-interactions are developed, analyzed, and evaluated
with respect to their suitability for the application. There is a lack of measu-
rement systems that are capable to distinguish between spray and wall-film
fluid to measure their mass fractions. Therefore, the wall film fluid dischar-
ged into the atmosphere during spray-wall-film-interaction is not quantified
so far.

The two systems are adapted to a test bench to investigate the interaction
of a Diesel spray with a thin wall film. The first developed system measures
temporally and spatially resolved the film thickness based on the princi-
ples of a Fizeau-interferometer. The second system uses planar laser-induced
fluorescence for spatially resolved and time-averaged measurements of the
film thickness and fluid concentration. The technical and physical limitati-
ons are analyzed, and the estimated measurement accuracy are determined.
The technical applicability of the measurement systems is evaluated with a
first application on the test bench.

Although the Fizeau interferometer provides better measurement accuracy
and temporal resolution, planar laser-induced fluorescence is the more suita-
ble measurement system for the application. The interferometer is only able
to measure thicknesses for surface angles smaller than 4° and in addition the
measurement field is very limited. Thus, the interferometer is only able to
determine the film thickness 10 ms after the interaction finished. However,
temporal resolution is then no longer necessary. Laser-induced fluorescence
is limited in the use of liquids, and both quantities can only be determined
by averaging over many injections. Nevertheless, the measurement system
determines film thicknesses and fluid concentrations after the interaction for
the first time. Thereby, complete displacement of the wall film in the spray
impingement zone is observed. In addition, for investigations at high injec-
tion pressures a significant wall film removal is measured and emphasized the
necessity of quantitative film thickness and concentration measurements.
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In dieser Arbeit wird ein neuartiges interferometrisches Hochgeschwindigkeits-
Filmdickenmesssystem fiir diinne Schichten (1 pm bis 23 pm) vorgestellt. Das Sys-
tem basiert auf einem Fizeau-Interferometer und kombiniert eine Hochgeschwin-
digkeitskamera fiir topografische 2-D-Interferogramme mit einem spektral auf-
gelosten WeiBllicht-Interferometer. Ziel dieser Kombination ist es, die Mehrdeu-
tigkeiten des Phasendemodulationsprozesses bei der Interferenzmusteranalyse zu
iiberwinden. Das System ist in der Lage, rdumlich und zeitlich aufgeldste Filmdi-
ckenverteilungen bei schnellen Prozessen zu messen. Der Messfehler des Systems
betrigt etwa 5% im Vergleich zu einem kommerziellen 0-D-Interferometer. Ers-
te Ergebnisse einer Interaktion eines Dieselspriihstrahls mit einem definierten
Dieselfilm zeigten eine Volumenabnahme von 24,3 %.

Schumacher L., Zuschlag M., Bieber M., Reddemann M.A. und Kneer R.,
2020: Planar laser-induced fluorescence for quantification of liquid removal
and deposition during spray wall film interaction, Atomization and Sprays,
Band 30(11), 799-810
In dieser Arbeit wird eine Kombination aus einem Rotationsbeschichter und einer
nicht-invasiven planaren LIF-Technik zur Charakterisierung der Wechselwirkung
von Sprithstrahlen mit diinnen Wandfilmen realisiert. Dieses System ermdglicht
die Untersuchung der resultierenden Filmtopografie und der Konzentrationsver-
teilung nach Interaktionen von bindren Fliissigkeitsgemischen (unterschiedliche
Fliissigkeiten fiir Sprithstrahl und Film) in Abhéngigkeit der Randbedingungen.
Erstmalig kann damit zwischen Wandfilmfliissigkeit und Spriihstrahlfliissigkeit
im residualen FuBabdruck der Wechselwirkung unterschieden werden, um die
zugrundeliegenden physikalischen Prozesse des Wandfilmabtrags und der Abla-
gerung von Sprithstrahlfluid besser verstehen zu kénnen. In dieser ersten Studie
wird die Wechselwirkung eines motorischen Spriihstrahls (ECN Spray-B) mit
einem 8,4pm dicken Wandfilm bei atmosphérischen Bedingungen und unter-
schiedlichen Einspritzdriicken und Energetisierungszeiten untersucht. In jedem



Fall kann eine vollstdndige Entfernung der Wandfilmfliissigkeit in der Mitte der
Aufprallzone beobachtet werden. Die Wandfilmfliissigkeit sammelt sich in einem
charakteristischen Rand um das Aufprallzentrum an. Mit zunehmendem Ein-
spritzdruck wird der Rand flacher und die Abtragsrate der Wandfliissigkeit wird
hoher. Dieser Effekt wird moglicherweise durch die erhéhte Scherwirkung auf die
Flissigkeitsoberfliche oder durch erhéhte Trégheitskrafte infolge eines starkeren
Aufpralls des Spriihstrahls verursacht.
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1 Einleitung

Spriihstrahlen kénnen im alltdglichen Leben an unzéhligen Stellen gefun-
den werden, wie zum Beispiel im Garten zur Bewésserung, im Haushalt in
Form von Druckzerstdubern fiir Parfums, Deodorants oder Reinigungsmit-
teln. Sprithstrahlen sind aber auch in der technischen Anwendung in vielen
Prozessen unverzichtbar. Sie werden in der Oberflaichenbeschichtung beim
Spritzlackieren und der Spritzbeschichtung, bei Druckvorgingen, zur Kiih-
lung thermisch hoch belasteter Bauteile, wie zum Beispiel in der Leistungs-
elektronik (Bar-Cohen et al., 2006) oder dem Warmwalzen von Stahl (Aamir
et al., 2017), in unzadhligen Anwendungen in der Verfahrenstechnik, der Land-
wirtschaft, der Stammzelltherapie (Moller, 2021), der Nanopartikelsynthese
(Bieber, 2023), und zur Gemischbildung fliissiger Kraftstoffe in Gasturbinen
und Verbrennungsmotoren verwendet. Diese Liste gibt einen kleinen Uber-
blick {iber die technische Nutzbarkeit und die Relevanz von Spriihstrahlen.
Die Liste kann beliebig fortgesetzt werden. In allen Anwendungen werden
Spriihstrahlen dazu genutzt, eine zusammenhingende Fliissigkeitsmasse in
eine grofle Anzahl kleinerer Fliissigkeitstropfen innerhalb einer umgebenden
Gasphase zerfallen zu lassen. Die dabei entstehende Tropfenwolke, die sich in
der Gasphase ausbreitet, wird als Spriithstrahl bezeichnet. Das Ziel der Zer-
stdubung variiert dabei, je nach Anwendungsfall. Fiir Beschichtungsprozesse
ist beispielsweise das Ziel, eine moglichst grofie Flache mit einem gleichméafi-
gen Flissigkeitsfilm zu benetzen. In der Gemischbildung fiir Verbrennungs-
prozesse hingegen liegt das Ziel in der Vergroflerung der Fliissigkeitsoberfla-
che mithilfe moéglichst kleiner Tropfen, wodurch eine schnelle Uberfithrung
des Kraftstoffes in die Gasphase erméglicht wird. Auf die Grundlagen der
Spriihstrahlentstehung wird im Rahmen dieser Arbeit nicht eingegangen und
stattdessen beispielsweise auf Lefebvre und McDonell (2017) verwiesen.
Anhand der obigen Beschreibung wird bereits deutlich, dass die Ausbrei-
tung von Sprithstrahlen in der sie umgebenden Atmosphére haufig von festen
Oberflachen begrenzt wird. Dies ist teilweise gewollt, wie im Falle der Ober-
flichenbeschichtung oder Bewésserung. Bei anderen Prozessen, wie beispiels-
weise der motorischen Gemischbildung, sind diese Interaktionen eher uner-
wiinscht aber durch bauliche Bedingungen teilweise nicht zu vermeiden. Trifft
ein Sprithstrahl auf eine feste Oberfliche auf, so wird dies als Spriihstrahl-
Wand-Interaktion bezeichnet. In manchen Anwendungsfillen befindet sich



1 Einleitung

auf der Oberfldche bereits ein Fliissigkeitsfilm desselben oder eines anderen
Fluids. Die Interaktion mit benetzten Wéanden soll in dieser Arbeit néher be-
trachtet werden. Diese wird im Folgenden Spriithstrahl-Wandfilm-Interaktion
(SWFI) genannt®.

Ein Grofiteil der Untersuchungen zur SWFI sind durch die Grundlagen-
forschung zur motorischen Gemischbildung motiviert. Viele Studien zielen
dabei auf die Untersuchung der Kraftstoffablagerungen an Wéanden in Ver-
brennungsmotoren ab, da diese zu einer langsameren Gemischbildung und
zum Entstehen von fetten Gemischzonen beitragen. Diese konnen schluss-
endlich zu erhéhter Emission von unverbrannten Kohlenwasserstoffen fiih-
ren (Fox et al., 1992; Cheng et al., 1993; Stanglmaier et al., 1999). Hierfiir
wurden zunéchst viele Untersuchung zur Interaktion mit trockenen Wanden
durchgefiihrt, wie sie iiblicherweise bei der Spriihstrahl-Wand-Interaktion im
Saugrohr (ottomotorische Saugrohreinspritzung) (Johnen und Haug, 1995;
Felton et al., 1995; Almkvist et al., 1995) oder an Kolbenoberflachen bei der
Direkteinspritzung in Otto- und Dieselmotoren auftreten (Saito und Kawa-
mura, 1997; Drake et al., 2003; Ding et al., 2018). Mit der Einfiihrung von
Dieselpartikelfiltern ist die SWFT starker in den Fokus der Forschung geriickt.
Fir die Regenerierung der Partikelfilter wird die Abgastemperatur durch eine
Nachverbrennung von Kraftstoff erhoht. Hierfiir wird eine Nacheinspritzung
von Dieselkraftstoff im Expansionstakt vorgenommen. Zu diesem Zeitpunkt
befindet sich der Kolben deutlich unterhalb des oberen Totpunktes und die
strahlfithrende Wirkung der Kolbenmulde entfillt. Zusétzlich ist zu diesem
Zeitpunkt der Druck und damit die Gasdichte im Zylinder bereits gesunken.
Mit sinkender Umgebungsgasdichte nimmt die Ausbreitungsldnge (Penetra-
tionslédnge) des Sprithstrahls zu. Aufgrund der fehlenden Strahlfithrung und
der gestiegenen Spriihstrahllinge kann eine Interaktion mit der Zylinder-
wand nicht zuverlédssig vermieden werden. Im Gegensatz zur Kolbenoberfla-
che ist die Zylinderwand allerdings mit einem Schmierdlfilm benetzt. Bei der
Interaktion kann sich Kraftstoff auf bzw. im Olfilm anlagern und somit zu
einer Motordlverdiinnung fiihren, die schlussendlich einen héheren Verschleif3
des Motors verursacht. Motordlverdiinnung tritt insbesondere bei héufigen

n der Literatur wird nicht immer exakt zwischen Spriihstrahl-Wand-Interaktion und
Spriihstrahl-Wandfilm-Interaktion unterschieden. Bei der Interaktion von Spriihstrah-
len mit trockenen Wanden wird durch den Spriihstrahl eine Ablagerung von Spriih-
strahlfluid auf der Wand erzeugt, diese Ablagerung wird hédufig auch als Wandfilm be-
zeichnet und entsprechend wird der Begriff Spriithstrahl-Wand-Interaktion teilweise als
Spruhstrahl-Wandfilm-Interaktion bezeichnet. Wenn in dieser Arbeit von Spriihstrahl-
Wandfilm-Interaktion (SWFI) gesprochen wird, dann ist immer die Interaktion von Spriih-
strahlen mit Wandfilmen gemeint, die bereits vor Auftreffen des Spriithstrahls die Wand
benetzt haben.
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Abbildung 1.1: Ubersicht iiber die Prozesse bei der SWFI. Auf der linken
Seite sind die Phidnomene gezeigt, die der Fliissigphase zugeordnet werden.
Auf der rechten Seite sind die Phinomene gezeigt die der Gasphase zugeordnet
werden.

Kaltstarts und kurzen Betriebszeiten auf (Song und Choi, 2008; Budde et al.,
2011; Taylor, 2021). AuBerdem kann durch die SWFI mit dem Olfilm an der
Zylinderwand Ol in den Brennraum austragen werden und der abgelagerte
Kraftstoff kann fette Gemischzonen ausbilden. Beide Effekte kénnen zu ge-
steigerten Ruf- und Kohlenwasserstoffemissionen fithren (Lang et al., 2005;
Budde et al., 2011). Aufgrund frither und spéter Einspritzung bei modernen
Brennverfahren, wie der homogenen Kompressionsziindung (HCCI) oder der
reaktivitatsgesteuerten Kompressionsziindung (RCCI), bleiben die Probleme
und damit die Relevanz der SWFT voraussichtlich auch in Zukunft bestehen
(Wang et al., 2016; Nazemi und Shahbakhti, 2016; Ge et al., 2017).
Parallel zu den obigen anwendungsbezogenen experimentellen Untersu-
chungen wurden umfangreiche Modellierungen fiir die Interaktion von Spriih-
strahlen mit Wanden und Wandfilmen entwickelt. O’Rourke und Amsden
(1996) entwickelten ein numerisches Modell fiir die Beschreibung der SWFI
bei der Saugrohreinspritzung. Obwohl, wie oben erldutert, die Saugrohrein-
spritzung ein Beispiel fiir die Interaktion mit trockenen Wénden ist, beinhal-
tet das Modell bereits eine detaillierte Beschreibung der Wandfilmdynamik
beim Spriithstrahlaufprall. Der Grund hierfiir ist die notwendige Berticksich-
tigung des sich bildenden Spriihstrahlfilms wihrend der Interaktion mit tro-
ckenen Wianden. Das Modell von O’Rourke und Amsden, hidufig OA-Modell
genannt, entwickelte sich zum Standard und ist die Grundlage fiir viele Wei-



1 Einleitung

terentwicklungen und Verbesserungen (Foucart et al., 2015; Stanton und
Rutland, 1998; Trujillo et al., 2000; Andreassi et al., 2007; Le Zhao et al.,
2017; Zhang et al., 2018)2.

In Abbildung 1.1 sind die ablaufenden Phéanomene wahrend der SWFT dar-
gestellt. Auf der linken Seite ist die Fliissigphase des Spriithstrahls gezeigt und
rechts die Gasphase des Spriithstrahls. Nach dem Austritt des Spiihstrahls aus
dem Injektor zerfallt der Fliissigkeitsstrahl in einzelne Tropfen, die sich auf
den Wandfilm zubewegen. Ein Teil der Tropfen trifft auf den Wandfilm auf
und interagiert mit diesem. Durch Impulsiibertragung wird die umgebende
Gasphase beschleunigt und ebenfalls in Richtung Wandfilm transportiert.
Im Auftreffpunkt bildet sich ein Staupunkt, d.h. die Gasstréomung wird um-
gelenkt und stréomt anschliefend parallel zur Wand iiber die Filmoberflache.
Im Randbereich der Interaktionszone bildet sich ein Toruswirbel aus. Die
Gasstromung wirkt im Staupunkt wie ein Prallstrahl und iibt eine verdran-
gende Kraft auf den Wandfilm aus. Die Parallelstromung nach der Umlen-
kung {ibt eine Scherkraft auf den Film aus und beschleunigt diesen in radiale
Richtung. Durch die Ablenkungen der Gasphase werden iiberwiegend kleine
Tropfen mit kleiner Massentrégheit mit abgelenkt und in radiale Richtung
getragen. Die Interaktion der Tropfenphase mit dem Wandfilm fithrt zu ei-
ner Ablagerung von Sprithstrahlfluid und zum Austrag von Wandfilmfluid in
die Gasphase. Wandfilmfluid kann durch die Scherkraft der dispersen Phase
(Tropfen- und Gasphase) vom Wandfilm abgeschert werden.

Diese oberflichliche Betrachtung der Prozesse bei der SWFI verdeutlicht
bereits deren Komplexitit. Zur Reduktion der Komplexitit, zum besseren
Verstiandnis der zugrundeliegenden physikalischen Phdnomene und der Ab-
leitung geeigneter Modelle wird h&ufig nicht die Interaktion eines Spriih-
strahls mit der Wand oder dem Wandfilm untersucht, sondern die Interaktion
eines einzelnen Tropfens betrachtet. Fiir diesen Fall wurden zahlreiche Studi-
en zur Untersuchung der verschiedensten Bedingungen durchgefiihrt. Ein gu-
ter Uberblick iiber eine Auswahl dieser Studien kann in Cossali et al. (2005);
Moreira et al. (2010); Liang und Mudawar (2016) gefunden werden. Das Er-
gebnis der Interaktion eines Tropfens mit einem Wandfilm kann vereinfacht
auf die zwei Flle Deposition und Splashing reduziert werden®. Bei der Depo-
sition lagert sich das Spriihstrahlfluid auf der Wand oder dem Wandfilm ab
und kein Fluid wird in die Umgebung ausgetragen. Beim Splashing hingegen
bilden sich auf verschiedenste Weisen Sekundértropfen aus Spriihstrahl und

?Diese Aufzéhlung zéhlt einige Entwicklungen auf, die auf dem O’Rourke-Amsden-Modell
basieren.

3Diese Vereinfachung lisst weitreichende Studien, die weitere Interaktionsregime identifi-
ziert haben, an dieser Stelle aufler Acht.



Wandfilmfluid aus, die sich zunéchst vom Film wegbewegen und dabei vom
sich ausbreitenden Spriithstrahl mitgerissen werden kénnen. Diese Sekundér-
tropfen konnen selbst wieder eine Tropfen-Wand /Wandfilm-Interaktion aus-
16sen. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen zu Einzeltropfeninteraktionen
sind in die numerische Modellierung der SWFTI eingeflossen. Schlussendlich
werden die modellierten Einzelinteraktionen vielfach iiberlagert und das Er-
gebnis soll somit die gesamte SWFI wiedergeben. In der Modellierung werden
zusétzlich noch Modelle zur Beschreibung der Gasphaseninteraktion mit der
Filmoberflache berticksichtigt.

Die Einzeltropfenuntersuchungen werden von generischen Versuchen der
SWFI ergiinzt. Einen Uberblick iiber die durchgefiihrten Studien kann in Lee
und Ryu (2006) gefunden werden. Hierbei steht weiterhin die Interaktion mit
trockenen Wénden im Vordergrund. Einige Untersuchungen haben das Ziel,
die Modelle fiir Einzeltropfeninteraktionen in der Spriihstrahlanwendung zu
validieren und zu verbessern (Trujillo et al., 2000; Kalantari, 2007). Ande-
re Studien untersuchen die Spriithstrahlablagerungen an trockenen Wéanden
in generischen Spriihstrahluntersuchungen (Saito und Kawamura, 1997; Ko
und Arai, 2002; Yang und Ghandhi, 2007; Henkel et al., 2016; Schulz und
Beyrau, 2019; Pan et al., 2019). Studien zur Untersuchung der SWFI unter-
scheiden entweder nicht zwischen dem Spriihstrahlfluid und dem Wandfilm-
fluid (Kalantari, 2007) oder betrachten die Ablagerung von Spriihstrahlfluid
auf dem Wandfilm und quantifizieren nicht den Abtrag von Wandfilmfluid
in die Atmosphére (Weiss, 2005; Liang et al., 2018; Wang et al., 2021). Seel
et al. (2018) hat hingegen in generischen Untersuchungen gezeigt, dass es in
Abhéngigkeit von der Wandfilmdicke vor der Interaktion zu einer Nettozu-
nahme der Filmdicke fiir diinne Wandfilme und zu einer Nettoabnahme bei
dickeren Wandfilmen kommt. Fiir die untersuchten Randbedingungen und
Fluide, wurde der Umschlagpunkt zwischen Nettoauftrag und Nettoabtrag
bei 12 pm Filmdicke bestimmt. Die aktuelle Modellierung beriticksichtigt mit
Splashing-Phénomenen und Schereffekten grundséitzlich Prozesse, die zu ei-
nem Abtragen von Wandfilmfluid fiihren kénnen. Allerdings liegen bisher
keine experimentellen Daten vor, die den Verlust von Wandfilmfluid wéah-
rend der SWFI quantifizieren. Eine umféngliche Validierung der Modelle ist
entsprechend bisher nicht moglich.

Zusammengefasst ist bis hierher gezeigt worden, dass zum einen die SWFI
in mindestens einer technischen Anwendung, der motorischen Einspritzung,
von hoher Relevanz ist und zum anderen, dass der mogliche Abtrag von
Wandfilmfluid bisher unzureichend untersucht wurde, obwohl sein Einfluss
bereits nachgewiesen wurde. Auerdem ist die umfingliche Validierung der
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aktuellen Modelle ohne geeignete experimentelle Daten nicht moglich. Fir
die Bereitstellung der Daten sind geeignete Versuchsmethoden notwendig.

Fiir die Beurteilung der zugrundeliegenden Transportprozesse muss die
SWFI messtechnisch als bindres Fliissigkeitsgemisch, bestehend aus Spriih-
strahl- und Wandfilmfluid, betrachtet und entsprechend aufgelést werden.
Hierfir miissen die Massenanteile beider Fliissigkeiten bestimmt werden. Die
direkte Bestimmung der Massenanteile erfordert ein Messsystem, dass beide
Flissigkeitsmassen simultan messen kann. In dieser Arbeit wird anstelle ei-
ner direkten Messung der Ansatz verfolgt, die Filmdicke und die Stoffkonzen-
trationen im Interaktionsgebiet zu bestimmen. Eine weitere messtechnische
Herausforderung stellt die Geschwindigkeit der ablaufenden Prozesse dar. In
der motorischen Einspritzung betrigt die Dauer der Einspritzung iiblicher-
weise zwischen einigen hundert Mikrosekunden und wenigen Millisekunden.
Ein geeignetes Messsystem sollte eine entsprechend hohe zeitliche Auflésung
besitzen.

Da die Modellierung der SWFI nicht zuletzt auf der Beschreibung und
Uberlagerung lokaler Phinomene, wie der Interaktion einzelner Tropfen mit
dem Wandfilm beruht, sollte das Messsystem zusétzlich eine hohe 6rtliche
Auflésung besitzen. Fiir die Ubertragung der Untersuchung auf die motori-
sche Einspritzung miissen geeignete Randbedingungen in Form von Umge-
bungsdruck und -temperatur eingestellt werden. Auflerdem muss das System
Wandfilme mit definierter Dicke im Bereich weniger Mikrometer, wie sie ty-
pischerweise an der Zylinderwand im Verbrennungsmotor auftreten, bereit-
stellen.

Das Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung, Anwendung und Bewertung
zweier vielversprechender Messprinzipien zur Untersuchung der Transport-
prozesse wiahrend der SWFI unter motorrelevanten Bedingungen. Mittels
Interferometrie soll eine zeitlich und rdumlich hochaufgelosten Messung der
Filmdicke in der Interaktionszone erméglicht werden. Das zweite Messprinzip
nutzt die laserinduzierte Fluoreszenz, mit der zum einen die Stoffkonzentra-
tion von Sprithstrahl- und Wandfilmfluid und zum anderen die Filmdicke
ortsaufgelost nach der SWFI ermittelt wird. Fiir beide Messprinzipien wer-
den zunéchst in Kapitel 2 die notwendigen technischen und physikalischen
Grundlagen erlidutert, anschlieBend wird ein Uberblick iiber die bereits ver-
wendeten Messprinzipien zur Untersuchung der Interaktion von Spriihstrah-
len mit trockenen Wéanden und Wandfilmen gegeben. In Kapitel 3 wird der
verwendete Versuchsstand mit einem Rotationsbeschichter zur Erzeugung
diinner Wandfilme und die Versuchsdurchfithrung vorgestellt. Dieser ist im
Rahmen vorheriger Arbeiten entstanden und wurde in Seel et al. (2015, 2016,
2018) diskutiert. Fiir beide Messprinzipien werden die Messaufbauten, Kali-



brierung und Messwertaufbereitung erlautert. Das Kapitel 4 ist der eigent-
lichen Analyse beider Messsysteme gewidmet und betrachtet physikalische
und technische Limitierungen in der Anwendung, Abschétzungen der zu er-
wartenden Signalstdrke, eine Analyse der Robustheit der Messauswertung
und letztendlich eine Abschétzung des Messfehlers beider Systeme. In Kapi-
tel 5 werden beide Messsysteme zur Untersuchung der SWFT eingesetzt und
die Ergebnisse vorgestellt. Die Untersuchungen werden hierbei noch nicht un-
ter motordhnlichen Bedingungen durchgefiihrt und die Ergebnisse sind als
Machbarkeitsstudie zu verstehen. Zum Schluss wird in Kapitel 6 die Arbeit
zusammengefasst und ein Ausblick auf zukiinftige mogliche Entwicklungs-
schritte und Anwendungsfelder gegeben.

Wie oben kurz angerissen wurde, haben Spriihstrahlen und die SWFI ein
breites Anwendungsspektrum. Diese Arbeit legt den Fokus auf die Untersu-
chung der motorischen Einspritzung und geht nicht weiter auf andere An-
wendungsfelder ein, da der Versuchsstand fiir den Anwendungsfall der Inter-
aktion von motorischen Spriithstrahlen mit diinnen Olfilmen mafBgeschneidert
wurde. Allerdings sollte hervorgehoben werden, dass die in dieser Arbeit ent-
wickelten Methoden auf andere Anwendungsfelder tibertragen werden kon-
nen und nicht auf die Anwendung bei der motorischen Gemischbildung be-
schréankt sind.






2 Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden zunéchst die notwendigen physikalischen Grund-
lagen, die fiir die Entwicklung und die Analyse der Messtechnik erforderlich
sind, eingefiihrt. Fiir die Untersuchung des interferometrischen Messprinzips
sind die Grundlagen zur Ausbreitung von Licht, zur Uberlagerung von Licht-
wellen und die Berechnung der daraus resultierenden Strahlungsintensitiaten
notwendig. Fir die anschlieflende technische Erfassung der Strahlungsinten-
sitdten werden die grundlegenden Prinzipien der optischen Abbildung und
die resultierenden Auflsungsgrenzen erortert. Fiir die laserinduzierte Fluo-
reszenz werden die physikalischen Grundlagen zur Berechnung der Fluores-
zenzintensitdten vorgestellt. Alle hier diskutierten Grundlagen haben das
Ziel, Signalstirken, Messauflosung und Messfehler theoretisch abzuschitzen
und im Anschluss mit den realen Messfehlern zu vergleichen. Im zweiten Teil
dieses Kapitels wird eine Ubersicht iiber die in der Literatur zur Untersu-
chung der SWFT angewendete Messtechnik gegeben.

2.1 Optische Grundlagen

Fiir das Verstédndnis der in dieser Arbeit entwickelten und analysierten op-
tischen Messtechniken, sind Grundkenntnisse der Charakteristik und Aus-
breitung von Licht notwendig. Im Rahmen der Untersuchung optischer Phé-
nomene tritt frither oder spéter der Dualismus zwischen den Wellen- und
den Teilcheneigenschaften des Lichtes, mit ihren teils widerspriichlichen Ei-
genschaften, zum Vorschein (Kidd et al., 1989). Entsprechend wird in den
folgenden Abschnitten die Welleneigenschaften fiir die Beschreibung von In-
terferenzphdnomenen, die Teilcheneigenschaften fiir die Beschreibung von
Absorptions- und Emissionsprozesse der laserinduzierten Fluoreszenz und
die geometrische Optik zur Beschreibung abbildender Systeme, mit Abmes-
sungen viel grofler als die Wellenldnge des Lichtes, genutzt. Hierfiir werden,
wo moglich, Vereinfachungen getroffen und die zugrundeliegenden quanten-
mechanischen Theorien und die Vektorbeschaffenheit des Lichtes nicht be-
trachtet. Fir umfanglichere Erlduterungen der Zusammenhénge wird des-
halb beispielsweise auf Hecht und Schleitzer (2009) verwiesen.
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2.1.1 Wellenoptik

Die Wellenoptik, oder auch physikalische Optik genannt, beschreibt Licht
als Ausbreitung einer elektromagnetischen Welle. Eine ungeddampfte drei-
dimensionale Welle breitet sich zeitlich (¢) im Raum (in Richtung z,y, z)
entsprechend der allgemeinen Wellengleichung

0% 9% 0% 1 0%

0x2 Oy 022 w2 Of2 (2.1)
aus (Hecht und Schleitzer, 2009). v (z,t) ist hier die Amplitude der Sto-
rung, beispielsweise die elektrische Feldstarke einer elektromagnetischen Wel-
le. Gleichung 2.1 ist eine homogene lineare partielle Differentialgleichung und
besitzt damit einige wichtige Eigenschaften, die im Folgenden zur Betrach-
tung der Interferenzphénomene genutzt werden; i) wenn v eine Losung der
Differentialgleichung ist, ist auch k1 eine Losung; ii) das Superpositionsprin-
zip kann angewendet werden, d.h. wenn v, und v, separate Losungen der
Gleichung sind, ist 11 + 12 ebenfalls eine Losung.

Zur anschaulicheren Erlauterung der Zusammenhinge werden im Folgen-
den elektromagnetische Wellen betrachtet, die sich in dieselbe Richtung aus-
breiten, eine konstante Frequenz (monochromatisch) und eine gemeinsame
Schwingungsebene besitzen. Mit diesen Einschrankungen kann die Vektor-
beschaffenheit des Lichtes vernachlissigt werden und jede Welle in Abhén-
gigkeit einer einzelnen Feldkomponente des elektromagnetischen Feldes be-
schrieben werden. Im Folgenden wird deshalb die Ausbreitung der elektri-
schen Feldkomponente (F) in Richtung der z-Achse als Skalar betrachtet.
Damit ist die harmonische Schwingung der elektrischen Feldstirke mit der
Amplitude Ey beschrieben durch

E=Ey-cos(w-t—2m-k-z+¢)), (2.2)

eine Losung der Wellendifferentialgleichung im eindimensionalen Fall (Hecht
und Schleitzer, 2009, Kap.7). Hierbei ist k = 1/x die Wellenzahl, w = 27 - v
die Kreisfrequenz und ¢ die Anfangsphase. Die Wellenfrequenz v ist mit der
Ausbreitungsgeschwindigkeit der Welle (hier die Lichtgeschwindigkeit) v und
der Wellenldnge A iiber

v=v-A (2.3)

10
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verkniipft. Elektromagnetische Wellen breiten sich im Vakuum mit Lichtge-
schwindigkeit v = ¢y = 2,998 - 108 m/s aus'. Der fiir den Menschen sichtbare
Bereich des elektromagnetischen Spektrums erstreckt sich im Vakuum ca.
iiber einen Wellenldngenbereich von 380 bis 780 nm, bzw. in einem Frequenz-
spektrum von 384 bis 789 THz.

Elektromagnetische Wellen breiten sich in Dielektrika (elektrisch isolie-
rende Materialien) aus. Wobei insbesondere transparente dielektrische Stof-
fe, wie Luft und Gléser, fiir die Lichtausbreitung relevant sind. In einem
homogenen, isotropen Dielektrikum breiten sich elektromagnetische Wellen
mit einer anderen Ausbreitungsgeschwindigkeit als im Vakuum aus, die Ge-
schwindigkeit innerhalb eines Mediums kann iiber

(V) = —— (2.4)

berechnet werden. Damit ist die Geschwindigkeit abhédngig von der Frequenz
v, von der dielektrischen Leitfdhigkeit des Materials (frequenzabhéngig) und
der magnetischen Permeabilitdt des Materials. Das Verhéltnis der Ausbrei-
tungsgeschwindigkeit des Lichtes im Vakuum zur Lichtgeschwindigkeit im
Medium ist als Brechungsindex n bekannt und entsprechend frequenzabhén-

gig.

Reflexion und Brechung

In der Anwendung von optischer Messtechnik zur Untersuchung der SWFI
treffen die Lichtstrahlen auf verschiedene Grenzflachen zwischen Stoffen mit
unterschiedlichen optischen Eigenschaften. In diesem Fall wird die Ausbrei-
tungsrichtung des Lichts beeinflusst, diese Beeinflussung wird in der Optik
durch Reflexion und Brechung beschrieben. Zur Bestimmung der resultie-
renden Anderung der Ausbreitungsrichtung und der Strahlungsintensitét des
Lichtes werden im Folgenden die notwendigen Zusammenhénge erklért.
Treffen Lichtwellen mit dem Einfallswinkel ©; auf eine ebene Grenzfliache,
an der sich der Brechungsindex &ndert, wird ein Teil des Lichtes reflektiert.
Die reflektierten Wellen breiten sich von der Oberfliche mit dem Reflexions-
winkel ©, = O; entsprechend Abb. 2.1 aus. An einer transparenten Grenz-
flache wird ein weiterer Anteil des einfallenden Lichtes durch das Medium
transmittiert. Innerhalb des neuen Mediums dndert sich mit dem Brechungs-

IDie Lichtgeschwindigkeit kann aus der elektrischen Feldkonstanten e¢g = 8,85 -
10712 As/(Vm), der magnetischen Feldkonstante po = 47 - 1076 H/m iiber co = 1/\/eo-50
berechnet werden (Hecht und Schleitzer, 2009)

11



2 Theoretische Grundlagen

\ \ A
Caaf VA

AW

CAA A

Abbildung 2.1: Eine ebene Welle (Einfallswinkel ©; und Amplitude Ey;) fallt
auf eine ebene Grenzflache, an der sich der Brechungsindex von n;i zu ng
adndert. Ein Teil der Welle wird mit dem Winkel ©, und der Amplitude Eo,
reflektiert und ein Teil wird unter dem Winkel ©; und der Amplitude Eo; im
Material gebrochen. Abbildung nach Hecht und Schleitzer (2009).

index die Ausbreitungsgeschwindigkeit der Welle. Trifft die Welle nicht lot-
recht auf die Grenzflache, so &ndert sich durch die Geschwindigkeitsinderung
der Winkel, unter dem sich die Welle im neuen Medium weiter ausbreitet. Die
Anderung des Winkels vom Eintrittswinkel ©; zum transmittierten Winkel
O, beim Ubergang vom Medium mit dem Brechungsindex n; zum Medium
mit ny wird beschrieben durch das Snelliussche Brechungsgesetz als

no_ sin(©) (2.5)

ny  sin(O;)
Zur quantitativen Beurteilung, wie sich die Amplitude der einfallenden Welle
Ey; auf die Amplituden der reflektierenden Welle Ey, und der transmittier-
ten Welle Ey; aufteilt, werden die Fresnelschen Gleichungen (Gl. 2.6) her-
angezogen. Fiir die Berechnungen muss die Polarisationsrichtung der Wellen
beriicksichtigt werden und zwischen Polarisation senkrecht (L) und parallel
(II) zur Einfallsebene unterschieden werden. Die Fresnelschen Gleichungen
sind giiltig fiir lineare, isotrope und homogene Medien, wobei hier die For-

12
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meln mit der Einschrankung auf dielektrische Materialien (u; ~ py = po)
verwendet werden. Damit kann der Amplituden-Reflexionskoeffizient r /|
und der Amplituden-Transmissionskoeffizient 7, /| fiir senkrechte und paral-
lele Polarisation nach (Hecht und Schleitzer, 2009, Kap. 4) zu

;) — ny, - cos(Oy)

e <§Zj> - ‘ COSE@3 + ny - cos(Oy)
)
)

EOr
-
=\ Ey -cos(@t + ny - cos(O;)

)

¢ - cos(©;) — ny - cos(Oy)

Eoi) | i - cos(©;) + ny - cos(Oy)
FEo 2 - n; - cos(0;)
EO]

I i - cos(Oy) + ny - cos(6;)
berechnet werden. Im Falle der Reflexion kénnen die Amplituden-Koeffizi-
enten r1 und r| negativ werden, wenn n; < n ist. Das negative Vorzeichen
entspricht einer Verschiebung der Phasenlage der reflektierten Welle von
im Vergleich zur einfallenden Welle.

(2.6)

Strahlungsintensitat

Strahlungssensoren, wie Kamerasensoren oder das menschliche Auge, de-
tektieren nicht das elektrische oder magnetische Feld, sondern registrieren
die vom Feld transportierte Energie pro Zeiteinheit. Fiir die Berechnung
der erreichbaren Signalstarken mit der hier vorgestellten interferometrischen
Messtechnik wird im Folgenden der mathematische Zusammenhang zwischen
transportierter Feldenergie und der Feldamplitude diskutiert.

Im betrachteten vereinfachten Fall ist die Energiedichte des elektromagne-
tischen Feldes? u = eE2. Die Strahlungsleistung pro Flichen- und Zeiteinheit
(S) ergibt sich damit fiir eine monochromatische und linear polarisierte Welle
(eine Schwingungsebene) in einem Medium mit dem Brechungsindex n zu

S=u-v=uv-eE? (2.7)

2Die Energie im elektromagnetischen Feld verteilt sich gleichméBig auf die elektrischen
und magnetischen Feldanteile, deshalb wird hier der elektrische Anteil (u = 1/2 - € - E?)
verdoppelt, siehe (Hecht und Schleitzer, 2009, Kap.3).

13
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(Hecht und Schleitzer, 2009). Der Momentanwert fiir den flichen- und zeit-
bezogenen Energiefluss ergibt sich entsprechend mit Gleichung 2.2 zu

S=v-e Ej-cos®(w-t—(2m-k-x+¢)) (2.8)

Der quadratische Kosinusterm schwingt mit doppelter Kreisfrequenz (2 - w)
zwischen 0,0 und 1,0 um den Mittelwert 0,5. Fiir die Frequenzen des sichtba-
ren Lichts im Bereich einiger 100-Terahertz ist eine Betrachtung des Momen-
tanwertes technisch wenig sinnvoll, deshalb wird im Folgenden der zeitliche
Mittelwert fiir eine Zeitspanne T' > 1/v betrachtet. Die Bedingung einer viel
langeren Integrationszeit T' als die Periodendauer (1/v) der elektromagneti-
schen Welle (Gréfienordnung 10715 s fiir Licht) ist fiir alle in dieser Arbeit
verwendeten Strahlungssensoren (T > 107%s) gegeben. Hiermit kann die
Strahlungsintensitdt I, auch Bestrahlungsstirke genannt, als zeitliche Mit-
telung ({-)r) tiber die Zeitspanne T als

IE<S>T=%'U-€-E8. (2.9)

angegeben werden. Die Strahlungsintensitét ist damit proportional zum Qua-
drat der Amplitude des elektrischen Feldes (Hecht und Schleitzer, 2009,
Kap.3).

Interferenz an diinnen Schichten

Die Basis des interferometrischen Messprinzips ist die Uberlagerung zweier
Lichtwellen, die miteinander interferieren. Aufgrund der geringen Filmdi-
cken, die in dieser Arbeit untersucht werden, werden folgend die Interfe-
renzphinomene am Beispiel der Uberlagerung von Reflexionen an diinnen
Schichten mathematisch beschrieben und die Formeln fiir die Signalintensi-
taten in Abhéngigkeit der Filmdicke hergeleitet.

Interferenz entsteht bei der Uberlagerung mehrerer Wellen an einem Ort.
Zur Erlauterung der physikalischen Zusammenhénge werden die elektroma-
gnetischen Wellen von zwei Punktwellen die sich entlang der x-Achse aus-
breiten betrachtet. Die Quellen senden Wellen mit gleichen Wellenldngen und
den elektrischen Feldstdrken F; und Es aus. Mit dem Superpostionsprinzip
gilt im Punkt P3 fiir die elektrische Feldstirke

Ep = By + Es. (2.10)

3Beispielhaft wird hier der Punkt P betrachtet. Die Gleichung ist aber allgemein giiltig fiir
jeden Punkt im Raum.
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2.1 Optische Grundlagen

Fiir die messtechnische Erfassung wird der zeitliche Mittelwert der elektri-
schen Feldstirke (E?)7 betrachtet

(EE)r = ((Br + E2)- (Br + Ea))r = (E1*) 1+ (E3)7 +(2- By - Eo)p. (2.11)

Nach Gleichung 2.9 ergibt sich damit die Strahlungsintensitdt im Punkt P
zZu
Ip = Il + 12 + 2’UG<E1 . EQ)T. (212)

Der letzte Summand wird als Interferenztherm I5 bezeichnet und bestimmt
die Modulation des Interferenzmusters. Wird die elektrische Feldstéarke durch
Gleichung 2.2 beschrieben, ergibt sich der Momentanwert des Interferenz-
terms zu

I1o = 2ve(Ey; - Ega - cos (wt — (2mkxy + 1)) - cos (wt — (2mkxs + €2))) 1.
(2.13)
Uber die oben beschriebene zeitliche Mittelung und das Zusammenfassen der
Phasenlagen zur Phasendifferenz ¢ kann der Interferenzterm zu

I12 = 'UEEOlEQQ [¢0)] (27Tk(1’1 - 1'2) + (51 - 62)) =2 11]2 - COS (¢) (214)

umgeschrieben werden (Hecht und Schleitzer, 2009, Kap.7) und die gesamte
Strahlungsintensitit kann mit

Ip :Il+.[2+2\/ I1[2'COS (¢) (215)
angegeben werden. Fir ¢ = 0,27, 4, ... wird die Strahlungsintensitit ma-
ximal, d.h. das Licht interferiert konstruktiv. Fir ¢ = m, 3m, 57, ... wird

die Strahlungsintensitdt minimal und destruktive Interferenz liegt vor. Die
sich ergebende Modulation der Strahlungsintensitét in Abhéngigkeit der Po-
sition (Ip(x,y)) weiflt damit ein charakteristisches Streifenmuster auf, auch
Interferogramm genannt. Die Phasendifferenz der interferierenden Wellen be-
stimmt das entsprechende Muster im Interferogramm. Die Phasendifferenz
kann als Funktion der Wellenldnge (A) und der optischen Wegdifferenz (A)

uber
_ 2T

A
ausgedriickt werden. Fiir die Bestimmung der Filmdicke auf Basis interfe-
rierender Lichtwellen muss die Phasendifferenz ¢ als Funktion der Filmdicke
ausgedriickt werden. Fiir die Herleitung des Zusammenhangs wird ein ideali-
sierter geneigter Film (Brechungsindex ng) betrachtet (siehe Abb. 2.2). Die-

p=k-A A (2.16)
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2 Theoretische Grundlagen

ser Film wird von rechts mit einem Lichtstrahl mit der Beleuchtungsstérke
Iy beleuchtet. An den Phasengrenzen des Films werden Teile des Strahls
gebrochen und reflektiert. Unter alleiniger Beriicksichtigung der Reflexion
erster Ordnung an jeder Phasengrenze teilt sich der eintreffende Strahl in
zwei Strahlen mit den Strahlungsintensitdten I; und Iy auf. Die Strahlen
durchlaufen unterschiedliche Pfade und werden anschlieSfend mit einer Lin-
se im Punkt P gesammelt und koénnen dort interferieren. Betrachtet wird
zunédchst der in Abb. 2.2 a) gezeigte Fall, dass die ebene Seite des Films
senkrecht beleuchtet wird (Einfallswinkel ©; = 0). Der Strahl I, legt im Ver-
gleich zum Strahl I; den zusétzlichen Weg AB + BC im Medium mit np
zuriick. Die optische Weglangendifferenz beider Strahlen A ist

A=np-0-(1+cos(2-a)), (2.17)

wobei die Filmdicke § im Punkt B vorliegt. Die Brechung an der Phasen-
grenze im Punkt C' wird hier vernachlissigt. Fiir kleine Winkel o und diinne
Filme ist die Vereinfachung der optischen Wegdifferenz, zu

A2 np-, (2.18)

zuldssig (Hecht und Schleitzer, 2009; Bass, 1995).

In Abb. 2.2 b) wird der allgemeine Fall fiir einen Einfallswinkel ©; > 0
betrachtet. Dieser Fall ist aufgrund der Reflexion und Brechung ungleich
komplizierter, da hierbei die Abbildung im Punkt P nicht aus dem Punkt B
zukommen scheint, sondern aus dem virtuellen Punkt V P. Bei der Abbildung
eines Objektpunktes (hier V P) auf einen Bildpunkt (P) mit einer Linse? le-
gen alle Strahlen dieselbe optische Wegliange zuriick ((Hecht und Schleitzer,
2009, Kap. 5)). Fur die Wegliangendifferenz muss entsprechend die Wegdiffe-
renz zum virtuellen Objektpunkt beriicksichtigt werden. Fiir den allgemeinen
Fall kann die optische Wegdifferenz {iber den Zusammenhang

A=AB+BC - (VPA-VPCO) (2.19)

ausgedriickt werden. Fiir die vollstdndige Beschreibung der optischen Weg-
differenz in Abhéngigkeit der Filmdicke, der Oberflichenneigung, des Ein-
fallswinkels und der Brechungsindizes wird auf Anhang A.l verwiesen. Im
Folgenden wird der vereinfachte Fall fiir kleine Oberflichenwinkel betrachtet.
Der allgemeine Fall wird in Kapitel 4 fiir die Fehlerabschatzung herangezo-
gen.

4Hierbei wird von einer idealen Linse ausgegangen.
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2.1 Optische Grundlagen

a) Lotrechter Eintrittswinkel (©,=0) b) Allgemeiner Fall (©,>0)

Abbildung 2.2: Strahlengang an einem ebenen geneigten Film (Neigung «,
Brechungsindex nr). Der Film wird mit der Strahlungsintensitat Iy aus der
Umgebung (Brechungsindex ny ) beleuchtet. die erste Reflexion an den Grenz-
flichen wird betrachtet. Die reflektierten Strahlen werden mit einer Linse im
Punkt P abgebildet. a) Der Strahlengang fiir einen senkrecht einfallenden
Lichtstrahl (Einfallswinkel ©; = 0). b) Der allgemeine Strahlengang fiir einen
Einfallswinkel ©; > 0.

Mit Gleichung 2.16 und 2.18 kann die Filmdicke als Funktion der Phasen-
differenz mit
5— ¢

R (2.20)
ausgedriickt werden. Die Phasendifferenz wird nicht direkt gemessen, son-
dern beschrieben durch Gleichung 2.15, iiber die Strahlungsintensitat ermit-
telt. Hierbei ist die Phasendifferenz mit dem Kosinusterm moduliert. Die
Modulation erméglicht eine eindeutige Bestimmung fiir Phasendifferenzen
im Bereich von 0 < ¢ > 27, bzw. fiir Filmdicken § < (2npk)~!. Im allgemei-
nen Fall mit ¢ > 27 kann die Filmdicke iiber

O 1

(2.21)

beschrieben werden kann. N ist der Ganzzahlquotient der Division ¢/2x und
¢ ist der Modulo der Division. Somit miisste aus einer einzelnen Mess-
grofle Ip die zwei Unbekannten @5, und N bestimmt werden. Das Problem
ist somit unterbestimmt. Zur Lésung dieses Problems werden iiblicherweise
Phasendetektionsalgorithmen verwendet. Hierfiir werden Interferenzmuster,
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2 Theoretische Grundlagen

die jeweils um beliebige, aber bekannte Phasendifferenzen zueinander ver-
schoben sind, betrachtet. Die Phasenverschiebung kann entweder durch eine
Anderung der optischen Weglinge, z.B. durch eine Verschiebung optischer
Komponenten, oder durch Anderung der Wellenléinge realisiert werden. Fiir
eine detaillierte Beschreibung der verschiedenen Verfahren wird auf Malacara
et al. (2005) verwiesen.

Im Folgenden wird ausschlieBlich die Anderung der Wellenzahl k, bzw. der
Wellenlénge A betrachtet. Fiir zwei unterschiedliche Wellenldngen ergeben
sich zwei Interferogramme mit der Phasendifferenz

A¢:¢17(,252:471"71}?'5'(]{317]{32). (222)

Fiir ausreichend kleine Differenzen der Wellenzahl kann erreicht werden, dass
A¢ < 27 bleibt und entsprechend keine Uneindeutigkeiten bei der Demodu-
lation der Phasendifferenz A¢ auftritt. Die Filmdicke kann iiber

__1 A¢
_4’/T'TLF Ak

(2.23)

mit der bekannten Wellenzahldifferenz Ak bestimmt werden (de Groot und
Deck, 1995; Debnath, 2005).

Koharenz

Bisher wurden Wellen betrachtet, die eine feste Frequenz haben und damit
monochromatisch sind. Ihre Phase ist damit zu jedem Zeitpunkt bekannt.
Reale Lichtquellen hingegen senden fiir eine gewisse Zeitspanne Wellenziige
mit einer konstanten Phase aus und wechseln diese anschliefend willkiirlich.
Das Zeitintervall, in dem eine Lichtquelle Wellenziige mit derselben Phase
aussendet, wird als zeitliche Kohédrenz mit der Kohérenzzeit t. bezeichnet.
Die Strecke, die das Licht in einem Medium (Brechungsindex n) zurticklegt,
wird als Kohérenzlange [, = ¢-n-At. bezeichnet. Je breiter das Spektrum ei-
ner Lichtquelle ist, desto haufiger wechselt die Quelle ihre Frequenz, bzw. die
Phase, und entsprechend umso kiirzer ist ihre Kohérenzzeit/Kohérenzlange.
Fiir eine Lichtquelle mit einem gaufiférmigen Spektrum mit der zentralen
Wellenlédnge Ao und der Spektralbreite (bei halbem Maximum) AX kann die
Kohérenzldnge mit
2-1n(2) M
T )

lo = (2.24)
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2.1 Optische Grundlagen

berechnet werden (Akcay et al., 2002). Damit bei der Uberlagerung von
Lichtwellen ein Interferenzmuster entsteht, miissen die Wellen nahezu diesel-
be Frequenz haben, bzw. die Wellen zueinander kohérent sein. Fiir den in
Abschnitt 2.1.1 beschriebenen Fall, tritt Interferenz auf, wenn [, > 26 ist.

Interferenzsichtbarkeit

Fiir die quantitative Beurteilung der Qualitét eines Interferenzmusters kann
der Interferenzmusterkontrast, bzw. die Interferenzsichtbarkeit, als

_ Imax - Imin _ 2\/ 11]2
7= Imax+Imin B Il +I2

(2.25)

definiert werden. Die Sichtbarkeit wird damit maximal (v = 1), wenn beide
Wellen die gleiche Strahlungsintensitit aufweisen.

2.1.2 Geometrische Optik

Die Geometrische Optik wird zur Beschreibung optischer Systeme genutzt,
deren Abmafle viel grofer als die Wellenlénge des Lichtes sind. Die geometri-
sche Optik ist streng genommen giiltig fiir Ay — 0. Alle Effekte, die auf der
Wellennatur des Lichtes beruhen, kénnen mit ihr nicht beschrieben werden.
Beleuchtete oder selbstleuchtende Objekte verhalten sich wie eine Ansamm-
lung von Punktquellen, die Kugelwellen aussenden. Die geometrische Optik
beschreibt die Ausbreitung des Lichtes von einem Punkt zu einem anderen
Punkt durch einen Strahl, der durch beide Punkte verldauft und in die Rich-
tung des Energieflusses zeigt. Die eigentliche Wellenfront wird dabei nicht
mehr betrachtet (Hecht und Schleitzer, 2009).

Abbildung

Das einfachste und wichtigste optische System ist die optische Linse, denn die
meisten komplexeren Systeme, wie z.B. Objektiv, Mikroskop oder Teleskop,
setzten sich aus einer Vielzahl an Linsen zusammen. Im Folgenden wird die
Abbildung dieser Systeme als Abbildung einer einzelnen sammelnden Lin-
se® betrachtet. Die sammelnde Linse sammelt die divergierenden Strahlen
von einem Objektpunkt S ein und wandelt sie in ein konvergierendes Strah-
lenbiindel, das im Bildpunkt P zusammenlduft. Das optische System bildet
damit den Objektpunkt S auf den Bildpunkt P ab (siehe Abb. 2.3).

5Entsprechend wird im Folgenden Linse und optisches System synonym verwendet.
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Hauptebene
Objektebenen Linse / System Bildebenen

T
i

Abbildung 2.3: Abbildung zweier Objekte mit den Objektpunkten S; und So
durch eine Linse mit der Brennweite f auf die Bildpunkte P; und Ps. Die Ak-
zeptanzwinkel der Linse fiir beide Objektpositionen sind in grau angedeutet.

"Uz¢

Die Brennweite f ist die wichtigste Grole zur Beschreibung einer Lin-
se und deren Abbildungseigenschaften. Die Brennweite ist der Abstand des
Punktes von der Hauptebene der Linse, in dem senkrecht zur Hauptebene
einfallende Strahlen gesammelt werden. Umgekehrt verlassen Strahlen, die
durch den Brennpunkt verlaufen, die Linse senkrecht zur Hauptebene. An-
hand der Betrachtung dieser beiden Strahlen kann entsprechend Abb. 2.3
die Abbildung durch eine Linse® konstruiert werden. Die Abbildung wird
mathematisch durch die Abbildungsgleichung

1 1 1

—=—=+4- 2.26

F=G (2.26)
beschrieben (Hecht und Schleitzer, 2009). Hierbei beschreibt G' die Gegen-
standsweite, d.h. der Abstand des Objektes zur Linsenhauptebene, und b
beschreibt als Bildweite den Abstand des Bildes von der Linsenhauptebene.

VergroBerung

Wie Abb. 2.3 zeigt, wird das Objekt auf der Bildebene nicht unbedingt mit
seiner realen Grofie abgebildet. Das Verhaltnis der Bildgrofie ¢/ eines Objek-
tes zu seiner realen Grofle y wird Vergroflerung M genannt. Die Vergrofle-

6Betrachtet werden diinne Linsen, deren objekt- und bildseitige Hauptebenen zusammen-
fallen.
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rung héngt von der Gegenstandsweite g und der Brennweite f ab und wird
beschrieben durch ,
wi_b_ f

M=S5== (2.27)

Auflosungsgrenzen

Linsen fangen einen Teil der Strahlen (Wellenfront) ein, die vom Objekt
ausgesendet werden. Daher kommt es zu Abweichungen in der Abbildung
und der Objektpunkt wird in der Bildebene als Streufleck, Airy-Scheibchen
genannt, dargestellt”. Zur Beschreibung des Anteil des Lichts, das von ei-
nem optischen System eingefangenen wird, hat Abbe (1873) die numerische
Apertur NA eingefithrt. Sie ist als NA = n - sin(f) definiert. § ist der hal-
be Akzeptanzwinkel des optischen Systems, bzw. der halbe Offnungswinkel
des eintretenden Strahlenbiischels (siehe graue Dreiecke in Abb. 2.3). Auf
Basis der numerischen Apertur und der Wellenldnge hat Abbe (1873) die
beugungsbegrenzte Auflésungsgrenze eines Mikroskops zu

A
lmin,Abbe = m (228)

bestimmt. lmin Abbe ist der Abstand zweier Objektpunkte die gerade noch
aufgelost werden. Rayleigh (1879) hat fur die Fluoreszenzmikroskopie die
Auflésungsgrenze lmin Rayleigh ZU

lmin,Rayleigh ~ 0, 61 - NiAA (229)
bestimmt.

Neben den optischen Elementen begrenzt der bildaufnehmende Sensor die
Auflésung. Damit zwei Objektpunkte auf der Bildebene noch aufgelést wer-
den konnen, miissen die Bildpunkte mindestens um den Pixelabstand lix
auseinander liegen, damit ergibt nach Gl. 2.27 fiir die minimale Sensorauflé-
sung im Objektraum

l ix
lmin,Sensor = L~ (230)

"Der Streufleck wird durch die Beugung der Wellen erzeugt. Beugung wird relevant bei Ab-
messungen des optischen Systems in der Gréflenordnung der Lichtwellenlinge und kann
nicht durch die geometrische Optik beschrieben werden. Trotz der engen Verwandtschaft
mit Interferenzphidnomenen wird Beugung in dieser Arbeit nicht ndher erldutert und des-
halb in diesem Kapitel als limitierender Faktor fiir optische Systeme eingefiihrt.
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2.1.3 Grundlagen der Fluoreszenzspektroskopie

Zur Beschreibung von Absorptions- und Emissionsvorgéngen, wie sie bei
Fluoreszenzprozessen zu beobachten sind, muss die Interaktion von elektro-
magnetischer Strahlung mit Materie betrachtet werden. Bei laserinduzierter
Fluoreszenz, bei der eine absorbierende Substanz mit Laserlicht beleuchtet
wird, wird das Licht absorbiert und versetzt die Substanzmolekiile in einen
Anregungszustand, der durch eine spontane Lichtemission (Fluoreszenz) ab-
gebaut wird.

Planck (1900) entdeckte im Rahmen der theoretischen Untersuchung der
Hohlraumstrahlung die energetische Quantelung elektromagnetischer Wellen
und begriindete damit die Quantenphysik. Die Energie eines Lichtquants
oder Photons kann mit dem Planckschen Wirkungsquantum h = 6,626 -
1073 J s und der Frequenz v bestimmt werden.

Epp=h v= ; (2.31)
Ein Molekiil kann durch die Absorption eines Photons vom energetischen
Grundzustand Epy ; in einen angeregten Zustand Fpy o versetzt werden. Im
angeregten Zustand dndert sich die Konfiguration der Elektronenschalen. Ne-
ben dem elektrischen Zustand kann das Molekiil zusatzlich Energie in Form
von Schwingungs- und Rotationsbewegungen speichern. Damit ergeben sich
diskrete Energieniveaus, die ein Molekiil einnehmen kann. Bei der Absorpti-
on muss die Energie des Photons gerade der Energiedifferenz zwischen zwei
diskreten Niveaus mit

Epno—Epni=h-v

= (Elejlhz + E{%Zﬁ”Q + Effly) — (Elglh,l + El’gll"lbﬂ + Elg(ﬁtﬂ
(2.32)

entsprechen (Demtroder, 2005). Die Energiebeitrdge durch Rotationsbewe-
gungen sind deutlich kleiner als die anderen Beitrdge und kénnen fiir die
Fluoreszenzspektroskopie hier vernachléssigt werden (Valeur, 2001).

In Abbildung 2.4 sind die Potentialkurven fiir die beiden Zustdnde Epp 1
(Grundzustand) und Epy e (Anregungszustand) als Funktion des Kernab-
standes einschliellich der Vibrationsniveaus gezeigt. Die Born-Oppenheimer
Néherung geht davon aus, dass sich Kern- und Elektronenbewegung auf un-
terschiedlichen Zeitskalen &ndern und entsprechend getrennt voneinander
betrachtet werden kénnen. Anderungen des elektrischen Zustandes verlau-
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Abbildung 2.4: Exemplarische Energiepotentiale mit Vibrationsniveaus fir
ein Molekiil im Grundzustand und im Anregungszustand. Die Absorption
(lila) und die Emission (griin) sind als vertikale Ubergéinge nach dem Franck-
Condon Prinzip dargestellt. Abbildung nach Valeur (2001).

fen damit bei konstantem Kernabstand ab. Daraus ergeben sich nach dem
Franck-Condon Prinzip zwischen den Potentialkurven vertikale Anderungen
fir die Absorption und Emission (Zeitskala ~ 107°s) (Valeur, 2001). Im
angeregten Zustand kénnen entsprechend der Energie des absorbierten Pho-
tons verschiedene Vibrationsniveaus erreicht werden. Die zusétzliche Energie,
die in den Schwingungszustidnden gespeichert ist, wird iiblicherweise durch
dissipative Vorgénge, wie interne Umwandlung und Schwingungsrelaxation
(SR) mit benachbarten Molekiilen, bis zum niedrigsten Schwingungsniveau
abgebaut (Zeitskala ~ 10712 — 107''5)%. Bei der Schwingungsrelaxation
wird strahlungsfrei ein niedrigeres Energiepotential erreicht. Die anschlie-
Bend emittierten Photonen besitzen niedrigere Energien als die absorbierten

8Neben der Schwingungsrelaxation kénnen noch weitere Umwandlungswege, wie Ubergéinge
zu anderen Energiezustanden, Phosphoreszenz und Dissoziation, auftreten. Somit fithrt
nicht jedes absorbierte Photon zur Emission eines Fluoreszenzphotons. Fiir eine detaillierte
Erlduterung der Phidnomene wird auf Demtroder (2005) und Valeur (2001) verwiesen.
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Photonen und damit eine niedrigere Frequenz, bzw. eine lingere Wellenlén-
ge. Die Verschiebung des Emissionsspektrums zu ldngeren Wellenldngen wird
als Stokes-Verschiebung? bezeichnet.

Die effektivste und damit wahrscheinlichste Umwandlung vom niedrigsten
Schwingungszustand des angeregten Molekiils Epy, o zum elektrischen Grund-
zustand Epy,; erfolgt durch Emission eines Fluoreszenzphotons mit der ent-
sprechenden Energiedifferenz zwischen beiden Energieniveaus. Hierbei wird
bei gegebenem Kernabstand der Ubergang zum Schwingungszustand mit
der dhnlichsten Wellenfunktion bevorzugt. Die verschiedenen Energiediffe-
renzen zwischen den moglichen Energieniveaus resultieren in unterschied-
lichen Wellenldngen, bei denen Photonen absorbiert und emittiert werden
konnen. Diese diskreten Energieniveaus fithren in der Gasphase zu definier-
ten Absorptions- und Emissionslinien. Diese Linien werden durch Doppler-
Effekte und einen Energieaustausch durch Molekiilst63e verbreitert und sind
somit nicht rein monochromatisch. Fiir Stoffe in der Gasphase kénnen den-
noch in der Regel voneinander abgegrenzte Absorptions- und Emissionslini-
en beobachtet werden. In Fliissigkeiten, wie sie in dieser Arbeit betrachtet
werden, sind die Molekiilabstinde aufgrund der grofien Dichten so klein,
dass durch Molekiilwechselwirkung eine starke Linienverbreiterung stattfin-
det. Haufig tibersteigt die Linienbreite in Fliissigkeiten und Festkérpern den
Abstand zwischen den einzelnen Schwingungsiibergéingen. Dies hat ein kon-
tinuierliches Absorption- und Emissionsspektrum zur Folge, so dass einzelne
Spektrallinien nicht mehr unterschieden werden kénnen (Demtroder, 2007).

Das Emissionsspektrum und die Emissionsstirke der Fluoreszenz wird,
unter anderem aufgrund der oben diskutierten Prozesse, durch eine Vielzahl
an Randbedingungen beeinflusst. Dabei sind Molekiilanzahl, Temperatur,
Druck, Viskositdt, pH-Wert oder Polaritét einige unter vielen Einflussfak-
toren (Valeur, 2001). Dieses weite Spektrum an Einflussgréfen macht die
laserinduzierte Fluoreszenz (LIF) auf der einen Seite als Messtechnik fiir
eine Vielzahl an Messgréfien interessant, aber auf der anderen Seite limi-
tieren die vielen Einflussfaktoren eine exakte Bestimmung einer einzelnen
Messgrofle. Fiir eine exakte Messung miissen deshalb entweder alle nicht un-
tersuchten Gréfien konstant gehalten werden oder die Anderung der Grofien
und deren Einfluss auf die Messung muss quantifiziert werden. Im Rahmen
dieser Arbeit wird LIF fir die Quantifizierung der Schichtdicke (Filmdicke)
einer mit fluoreszierenden Molekiilen (im Folgenden Fluoreszenzfarbstoff ge-
nannt) versetzten Fliissigkeit und zur Konzentrationsmessung des Farbstoffes
eingesetzt. Alle weiteren Einflussgrofien werden nach Moglichkeit konstant

9Benannt nach dem Entdecker der Fluoreszenz George Gabriel Stokes (Stokes, 1852).
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gehalten und entsprechend nicht in den weiteren theoretischen Ausfiihrungen
betrachtet.

Die Messgroflen werden in Abhéngigkeit der Intensitdt der Fluoreszenz-
emission bestimmt. Wie oben erlautert, kann Fluoreszenz als direkte Folge
der Absorption eines Photons auftreten und muss zur Beschreibung entspre-
chend quantifiziert werden. Die Abschwéichung elektromagnetischer Strah-
lung (Absorption) in einem Medium mit einer absorbierenden Substanz wur-
de von Beer (1852)1? in Abhingigkeit der Stoffkonzentration C, der Schicht-
dicke (Filmdicke) ¢ und des dekadischen Absorptionskoeffizienten £ mit dem
Bouger-Lambert-Beerschen Gesetz (Gl. 2.33) beschrieben.

Io(N)
Ex(A) = logyg ARy =¢{AN)-C-4 (2.33)
E\(X) ist die Extinktion, die das Verhéltnis zwischen eintretender I(A) und
transmittierter I;(\) Lichtintensitdt beschreibt.

Nicht alle absorbierten Photonen fithren zur Emission von Fluoreszenz-
photonen. Dieser Umstand wird durch die Quanteneffizienz ®1r des Farb-
stoffes beschrieben. Die Quanteneffizienz ist als Verhéltnis der Anzahl an
emittierten zu absorbierten Photonen definiert. Die Quanteneffizienz ist wei-
testgehend unabhéngig von der Anregungswellenlinge, da die Emission in
der Regel aus dem niedrigsten Schwingungszustand des angeregten Zustands
und damit unabhéngig von der Anregung erfolgt (Lakowicz, 2006).

Mit der Quanteneffizienz und dem Bouger-Lambert-Beerschen Gesetz (Gl.
2.33) kann die Fluoreszenzintensitit mit

Iip = Kopt - @Lir - (I — 1) = Kopt - Prip - Lo (1 —107497)  (2.34)

beschrieben werden. Kop fasst den Einfluss des optischen Aufbaus, der Emp-
fangsoptik und die Effizienz des Detektors zusammen. Die Quanteneffizienz
und die optische Konstante miissen tiber eine in situ Kalibrierungsmessung
bestimmt werden. Mit Gleichung 2.34 kénnen die Messgrofien Farbstoffkon-
zentration C' und die Filmdicke ¢ iiber die Fluoreszenzintensitét beschrieben
werden.

19Dje Arbeit von August Beer basiert auf Vorarbeiten von Bouguer (1729) und Lambert
(1760).
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2.2 Messtechnik zur Untersuchung der SWFI

Die Interaktion von Spriihstrahlen mit trockenen Wanden und Wandfilmen
ist insbesondere in den letzten zwei Jahrzehnten intensiv untersucht worden.
Zudem wurden immer prazisere Modelle der Interaktion von Spriihstrahlen
mit trockenen und benetzten Wanden entwickelt, siehe Zhao (2018); Brei-
tenbach et al. (2018). Allerdings sind fiir die Entwicklung und Validierung
dieser Modelle die Anforderung an préizise und umfingliche experimentelle
Daten gewachsen. Fiir entsprechende Untersuchungen wurden verschiede-
ne Messtechniken angewendet und entwickelt. Ein Uberblick iiber die ex-
perimentelle Sprithstrahldiagnostik, ihre Verfahren, Anwendung, Vor- und
Nachteile wurde von Fansler (2015) veroffentlicht. Bei den in der Literatur
durchgefiihrten Untersuchungen der Spriihstrahl-Wand /Film-Interaktion ist
aufgrund des Einflusses auf die Verbrennung und Schadstoffentstehung die
auf der Wand abgelagerte Spriithstrahlmenge von Interesse (Drake et al.,
2003; Ma et al., 2019). Im Rahmen dieser Arbeit stehen die Bestimmung der
Filmdicke und der Stoffkonzentration wahrend der SWFI im Fokus. Im Fol-
genden wird ein Uberblick iiber die in der Literatur eingesetzten Methoden
gegeben, aufgeteilt in fiinf Kategorien:

o Visualisierungen und integrale Methoden
o Laserinduzierte Fluoreszenz

o Brechungsindex-Matching-Verfahren

o Interferometrie

» Konzentrationsmessung.

Der Schwerpunkt bei der Betrachtung wird auf die Messtechnik gelegt und
nicht auf die abgeleiteten Erkenntnisse hinsichtlich SWFI. Aulerdem werden
Messmethoden betrachtet, die bereits zur Untersuchung der SWFI angewen-
det wurden.

2.2.1 Visualisierungen und integrale Methoden

Visualisierungen sind ein vergleichsweise einfach anwendbares Verfahren zur
Bestimmung der zeitlichen Ausbildung von Interaktionszonen und zur Er-
mittlung der Kontur und Fliche von Wandfilmen. Mit dem Einsatz von
Hochgeschwindigkeitskameras wird eine hohe zeitliche Auflésung fiir eine ein-
zelne Interaktion erreicht. Hierfiir werden vorwiegend Streulicht-, Durchlicht-
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oder Laserschnittbeleuchtungen verwendet. Allerdings lassen sich anhand
von reinen Visualisierungen Kraftstoffmengen nicht quantitativ bestimmen,
da diese keine zweidimensionale Filmdickenverteilung liefern. Nichtsdesto-
trotz ist die Visualisierung eine weitverbreitete Methode, um die Form nume-
risch berechneter Filmablagerung mit experimentellen Daten zu validieren.
Han und Xu (2004) nutzten Durchlicht-Visualisierungen der Spriihstrahlab-
lagerungen auf einer transparenten Plexiglasscheibe, die unter verschiedenen
Einspritzwinkeln aufgenommen wurde, um ein erweitertes SWFI-Modell zu
validieren. Zhang et al. (2017) validierte seine Modellverbesserung anhand
von Streulicht-Visualisierung der SWFI an Wéanden mit Konturdnderungen.
Hierfiir wurde die Form, der sich bildenden Spriithstrahlfluidfilme, mit nume-
rischen Vorhersagen verglichen. Da auf diese Weise noch keine Riickschliisse
auf die abgelagerte Kraftstoffmenge moglich sind, haben Saito und Kawa-
mura (1997) und Ko und Arai (2002) die Visualisierung der Kontur des ge-
bildeten Wandfilms nach dem Auftreffen eines Diesel-Spriithstrahls mit einer
anschlieBenden Wagung auf einer Prizisionswaage kombiniert, um eine inte-
grale Aussage iiber die abgelagerte Dieselmenge auf der Wand treffen zu kon-
nen. Diesem Prinzip folgend ist eine aufwendige Parametervariation hinsicht-
lich der Grole der Wand, dem Winkel der Einspritzung relativ zur Wand,
Abstand vom Injektor zur Wand, Einspritzdruck und Umgebungsdruck von
Akop et al. durchgefiihrt worden (Akop et al., 2013a,b, 2014). Weiss (2005)
hat die Interaktion von Sprithstrahlen iiblicher Waschfliissigkeiten in der
Rauchgasreinigung mit einer trockenen Wand und einer kontinuierlich mit
einem Wasserfilm benetzten Wand untersucht. Die abgelagerte Spriithstrahl-
menge wurde aus der Massendifferenz zwischen aufgegebener Wandfilmfliis-
sigkeit und nach der Interaktion abgezogener Wandfilmfliissigkeit berechnet.
Durch eine Messung der insgesamt eingespritzten Fliissigkeitsmenge konnte
ebenfalls der Fliissigkeitsanteil des abgelagerten Spriihstrahlfluids bestimmt
werden.

2.2.2 Laserinduzierte Fluoreszenz

In der Literatur ist die laserinduzierte Fluoreszenz (LIF) eine weitverbreitete
Methode zur Bestimmung einer ortlich aufgelosten Filmdicke. Hierfiir wird
iiblicherweise das Spriihstrahlfluid mit einem geeigneten Fluoreszenzfarbstoff
versetzt, nach der Spriithstrahl-Interaktion mit einem Laser angeregt und
die Fluoreszenzantwort mit einem geeigneten Detektor aufgenommen. Als
Detektoren werden iiblicherweise verstiarkte CCD-Sensoren eingesetzt. Die
Fluoreszenzantwort nimmt dabei in Abhéngigkeit der Filmdicke zu. Johnen
und Haug (1995) wendeten LIF zur Messung der Filmdicke des Wandfilms
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bei der Interaktion eines Spriihstrahls in einem optisch zugénglichen An-
saugrohr fiir einen Otto-Motor an. Als Sprithstrahlfluid wurde Iso-Oktan
mit 5 Vol.-% 2,3-Butandion (Diacetyl) als Fluoreszenzfarbstoft verwendet.
Das System nutzt Photomultiplier und optische Fasern zur Messung der
Fluoreszenzantwort, weshalb nur an einzelnen Positionen im Saugrohr die
Filmdicke gemessen wurde. Die erreichbare Genauigkeit ist mit 5 pm ange-
geben. Der Ansatz wurde von Felton et al. (1995) tibernommen und durch
den Einsatz einer CCD-Kamera um die Messung zweidimensionaler LIF-
Signalverteilungen erweitert. Verschiedene Fluoreszenzfarbstoffe, wie Ace-
ton, 3-Pentanon und Ethyldimethylamin, wurden untersucht und aufgrund
ihrer niedrigen Quanteneffizienz als ungeeignet eingestuft. Stattdessen wurde
Otto-Kraftstoff verwendet, der bei Anregung mit 355 nm Wellenldnge fluo-
resziert. Aufgrund der unbekannten Fluoreszenzeigenschaften wurde auf eine
Quantifizierung der Filmdicke verzichtet und die Intensitdten qualitativ aus-
gewertet. Die Untersuchungen von Stevens und Steeper (2001) mit Otto-
Kraftstoff zeigen eine Beeinflussung der LIF-Intensitdt durch Sauerstoff-
Fluoreszenzloschung. Hierbei fiihren Stéfle der Fluoreszenzatome mit Sau-
erstoffatomen zu einem Ubergang in den Grundzustand ohne Abgabe eines
Lichtsignals. Dies fithrt zu einer reduzierten LIF-Intensitét. Dieser Zusam-
menhang erschwert quantitative Untersuchungen in reaktiven Umgebungen
mit sich &ndernden Sauerstoffkonzentrationen. Ebenfalls ergibt sich dadurch
eine Druckabhéngigkeit der LIF-Intensitdt. Cho und Min (2003) haben quan-
titative LIF-Filmdickenmessungen an einer optisch zugénglichen Zylinder-
laufbuchse in einem Otto-Motor mit handelsiiblichen Otto-Kraftstoff durch-
gefiithrt. Das Gemisch wurde allerdings nicht geziindet. Die Messabweichung
wurde mit einer in situ Kalibrierung zu <10 % abgeschétzt.

Aufgrund der unbekannten und schwankenden Fluoreszenzeigenschaften
kommerzieller Kraftstoffe hat sich der Einsatz von einkomponentigen Er-
satzkraftstoffen, die in der Regel nicht fluoreszieren und deshalb mit einem
zusédtzlichen Fluoreszenzfarbstoff versetzt werden miissen, etabliert. Im Ver-
gleich zu den kommerziellen Kraftstoffen &ndern sich die Stoffeigenschaften,
die Spriithstrahl-, Verdunstungs- und Verbrennungseigenschaften nicht. Eine
direkte Ubertragung der Erkenntnisse auf die kommerziellen Kraftstoffe ist
damit nicht méglich (Stevens und Steeper, 2001). In der Literatur hat sich
insbesondere Iso-Oktan als Ersatzkraftstoff in Kombination mit dem Keton
3-Pentanon als Fluoreszenzfarbstoff etabliert. Als Griinde hierfiir werden die
dhnlichen Stoffeigenschaften beider Stoffe und die damit verbundenen &hn-
lichen Verdunstungseigenschaften angefithrt (Almkvist et al., 1995; Cheng
et al., 2010). Aulerdem liegen ausfiihrliche Studien zu den Fluoreszenzeigen-
schaften von 3-Pentanon vor (Koch und Hanson, 2003; Koban et al., 2005;
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Koch et al., 2008). LIF-Filmdickenmessungen in optisch zuginglichen Mo-
toren und Druckkammern wurden mit diesem Stoffgemisch von Almkvist
et al. (1995); Alonso et al. (2010); Cheng et al. (2010); Schulz et al. (2015,
2016); Schulz und Beyrau (2019) durchgefiihrt. Senda et al. (1999) verwendet
stattdessen Biacetyl als Fluoreszenzfarbstoff. Geiler et al. (2018) verwendet
wegen der besseren Quanteneffizienz Toluol anstatt 3-Pentanon und weist
auf die deutliche Temperaturabhéngigkeit beider Fluoreszenzfarbstoffe hin.
Shi et al. (2020) verwendet eine Mischung aus Iso-Oktan und n-Heptan als
Ersatzkraftstoff mit Aceton als Fluoreszenzfarbstoff. Pan et al. (2019) be-
nutzt Rhodamine 6G als Fluoreszenzfarbstoff fiir seine Untersuchungen mit
einer Mischung aus Iso-Oktan und Ethanol.

Insgesamt wird in der Literatur deutlich, dass die Filmdickenmessung auf
Basis laserinduzierter Fluoreszenz ein weitverbreitetes Messverfahren ist und
insbesondere fiir rein qualitative Aussagen unproblematisch anzuwenden ist.
Bei der Quantifizierung der Filmdicke spielen allerdings die vielen Abhén-
gigkeiten der Fluoreszenzeigenschaften eine grofie Rolle und miissen in der
Kalibrierung und Signalauswertung beriicksichtigt werden. Fiir die Unter-
suchung bei schwankenden Driicken, Temperaturen und Sauerstoffgehalten
der Atmosphére, wie sie iiblicherweise fiir motorische Untersuchungen auftre-
ten, ist eine fundierte Auswahl der Fluoreszenzfarbstoffe und Versuchsfluide
wichtig.

2.2.3 Brechungsindex-Matching-Verfahren

Das Brechungsindex-Matching-Verfahren (Refractive index matching (RIM))
wurde von Drake et al. (2003) fiir die Messung von Filmdicken von Kraft-
stoffablagerungen auf Kolben von direkteinspritzenden Otto-Motoren nach
der Spriithstrahl-Wandfilm-Interaktion entwickelt. Das Messprinzip beruht
auf diffuser und gerichteter Lichtstreuung von Oberflichen. Eine raue Glas-
oberfliache, die von unten beleuchtet wird, streut Licht wegen der Rauheit
und des groflen Brechungsindexunterschieds zwischen Glas und Luft diffus
in alle Raumrichtungen ab. Eine Fliissigkeitsoberfliche bildet auf der rauen
Oberflache hingegen eine glatte Oberflache aus und der Brechungsindexun-
terschied zwischen Flissigkeit (n > 1) und Glas verringert sich. Beides fithrt
zu einer gerichteten Streuung des Lichtes an der Oberflache. Eine Kamera
wiirde, sofern sie nicht unter einem Winkel, der dem Reflexionswinkel der
Beleuchtung entspricht, positioniert ist, die Filmoberfliche als Bereich mit
niedrigerer Intensitdt wahrnehmen, bzw. bei Ausrichtung entsprechend des
Reflexionswinkels als Bereich hellerer Intensitit. Mit steigender Filmdicke
werden die Freirdume in der rauen Oberfliche zunehmend ausgefiillt und
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mehr Licht wird gerichtet gestreut und die Filmoberfliche erscheint dunkler,
bzw. heller, im Kamerabild. Diese Intensitdtsabnahme/-zunahme nimmt bis
zum vollstdndigen Auffiillen der Oberflichenunebenheiten zu. Die Anwen-
dung zur Filmdickenmessung ist damit fiir Filme moglich, die diinner sind
als die Oberflichenrauigkeit der Wand, auf der sie appliziert werden.

Die Methode wurde bereits in vielen Studien zur Untersuchung von Abla-
gerungen von Sprithstrahlfluiden nach der Interaktion mit Wanden angewen-
det. Yang und Ghandhi (2007) haben die Filmdicke von Dieselablagerungen
nach der Sprihstrahlinteraktion mit einer trockenen Wand unter verschiede-
nen Kammertemperaturen und Driicken untersucht. Maligne und Bruneaux
(2011) haben dhnliche Untersuchungen fiir die ottomotorische Einspritzung
mit Iso-Oktan und Referenzkraftstoff durchgefiihrt. Auflerdem wurden Wer-
te fiir den statistischen, den Wiederholungs- und den systematischen Fehler
ermittelt. Der statistische Fehler wird mit 8 - 10% angegeben. Fiir kleine
Fluidvolumen kann der Wiederholungsfehler auf Werte zwischen 10 - 18 %
ansteigen, wobei fir Fluidvolumen grofer als 0,05 pl der Fehler bereits kleiner
als 5% wird. Der systematische Fehler wurde mit 3 - 13 % angegeben. Der
Fehler wichst hier wieder mit kleiner werdendem Fluidvolumen. Die Mess-
genauigkeit wird damit von den Autoren auf 20 - 30 % angegeben. Ebenfalls
wurden die Ergebnisse mit qualitativen LIF-Messungen verglichen und gute
Ubereinstimmungen beider Messergebnisse erzielt.

Henkel et al. (2016) haben die RIM-Methode in einer Reflexionsanord-
nung fiir Untersuchungen an intransparenten Wénden entwickelt und un-
tersucht. Hierbei ist die Ausrichtung von Kamera und Beleuchtung wichtig,
um das Messergebnis nicht durch vereinzelte direkte Reflexion von der Fliis-
sigkeitsoberflache negativ zu beeinflussen. Die Messabweichung wurde mit
10 % angegeben. Ebenfalls wurden Untersuchungen des Verdunstungsverhal-
tens verschiedener Alkohol- und Alkanfilme auf beheizten Wanden durchge-
fiihrt. Weitere Untersuchungen zur Bestimmung der Filmdicke mit der RIM-
Methode nach der Interaktion eines Spriithstrahls mit einer trockenen Wand
wurden von Ding et al. (2018) in einem optisch zugénglichen Motor durch-
gefithrt. Le Zhao et al. (2018); Luo et al. (2018) wendeten die RIM-Methode
zur Bestimmung der Filmdicke nach der Interaktion mit trockenen Wianden
in einer Druckkammer mit verschiedenen Spriihstrahlfliissigkeiten an.

Die RIM-Methode hat gegeniiber der LIF-Methode den Vorteil, dass sie
mit jeder Fliissigkeit ohne den Einsatz von Farbstoffen oder anderer Addi-
tive angewendet werden kann. Auflerdem sind die Messergebnisse der RIM-
Methode unabhéngig von Druck, Temperatur und Sauerstoffgehalt der Un-
tersuchungsatmosphére. Fiir Untersuchungen in der motorischen Anwendung
ergeben sich damit deutlich weniger Einflussfaktoren und die Anwendung
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ist damit im Vergleich zur LIF-Methode einfacher zu realisieren. Allerdings
muss beachtetet werden, dass fiir RIM eine in situ Kalibrierung notwendig
ist. Auflerdem muss die Oberflichenrauheit grofer als die Filmdicke sein.
Fiir Untersuchungen der Spriihstrahlinteraktion mit Kolbenoberflichen mag
diese Annahme gerechtfertigt sein aber fiir Untersuchungen, wie sie in die-
ser Arbeit durchgefithrt werden, bei denen bereits vor der Interaktion ein
Wandfilm besteht, der die Oberflachenrauigkeiten tiberragt, ist die Annah-
me nicht mehr zuldssig. Dieser Fall tritt insbesondere bei Untersuchungen
von Schmierolfilmen auf, da der Schmierdlfilm dick genug sein muss, um
die Oberflaichenrauigkeiten zu iiberdecken. In diesen Féllen miissten rauere
Oberflichen verwendet werden. Die hoheren Oberflichenrauigkeiten kénnen
aber wiederum die Ausbreitung der Wandfilme beeinflussen. Zur Abschét-
zung des Einflusses sind aber zunédchst weitere Untersuchungen notwendig,
die den Einfluss der Wandrauigkeit auf die SWFI néher betrachten (Drake
et al., 2003; Maligne und Bruneaux, 2011; Henkel et al., 2016). Abgesehen
von der einfacheren Anwendung ist die Qualitdt der Ergebnisse auf dem Ni-
veau der LIF-Messungen und die erwartbaren Messabweichungen kénnen mit
5 - 30 % angegeben werden.

2.2.4 Interferometrie

Interferometrische Methoden wurden bisher kaum fiir die Untersuchung der
Interaktion von Sprithstrahlen mit Wanden und Wandfilmen eingesetzt, ob-
wohl ihr Einsatz aufgrund der hohen Messgenauigkeit, der realisierbaren ho-
hen zeitlichen und &rtlichen Auflésung, sowie der Unabhéngigkeit von Farb-
stoffen fiir den Einsatz giinstig erscheint, siehe Fansler (2015). Choo und
Kang (2001) untersuchten bei der Interaktion zweier Spriihstrahlen Filme,
die sich beim Zusammentreffen der Spriithstrahlen bilden, mit einer interfe-
rometrischen Methode. Die Interaktionszone wurde mit kurzwelligem Licht
beleuchtet, so dass die Reflexionen an der Ober- und der Unterseite des
Films miteinander interferieren konnten. Das sich bildende Interferenzmus-
ter wurde mit einer Kamera aufgenommen und die Filmdickendnderung aus
der Anzahl und dem Abstand der Interferenzringe gleicher Dicke bestimmt.
Die absolute Filmdicke konnte so allerdings aufgrund der unbekannten Inter-
ferenzordnung nicht aus der Messung bestimmt werden. Eine Abschétzung
der Messabweichung konnte entsprechend nicht durchgefiihrt werden.
Kelly-Zion et al. (2004) entwickelten ein Messprinzip zur punktuellen Mes-
sung der Filmdicke auf Basis der Interferenz von Laserlichtstrahlen die an
der Filmoberfliche und am Substrat reflektierten wurden. In Abhéngigkeit
des Einfallswinkels, der Filmdicke und des Brechungsindex der Fliissigkeit er-
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gibt sich ein zweidimensionales Interferenzmuster auf einem Schirm, das mit
einer Hochgeschwindigkeitskamera beobachtet wurde. Uber die Anzahl der
Interferenzstreifen im Bild wurde die Filmdicke fiir verdunstende Wandfilme
zeitlich aufgelost bestimmt. Die mit diesem Messaufbau erreichte Messab-
weichung wurde mit 11 % angegeben.

Ebert et al. (2021) haben fiir die Messungen der Olfilmdicke am Feuersteg
eines optisch zuginglichen Verbrennungsmotors drei kommerzielle Interfero-
meter eingesetzt. Aufgrund der Kolbenbewegung und der Messfrequenz von
4kHz konnte der Olfilm im Feuersteg abgerastert werden und ein Filmdi-
ckenprofil ermittelt werden.

Neben dem in dieser Arbeit analysierten interferometrischen Messsystem
(veroffentlicht in Schumacher et al. (2018)), hat White et al. (2022) die Film-
dicke bei der Spriihstrahl-Wand-Interaktion interferometrisch untersucht. In
White et al. (2022) wurden spektral aufgeloste Niederkohédrenz-Interferome-
ter in Fizeau- und Michelsonaufbau in einer Machbarkeitsstudie miteinander
verglichen. Fiir die Anwendung in Druckkammern stellte sich der Fizeau-
Aufbau als bessere Alternative heraus. Aufgrund zusétzlicher optischer Kom-
ponenten im Strahlengang, wie dickwandige Kammerfenster, bedingt die un-
terschiedliche Dispersion zwischen optischem Mess- und Referenzpfad Mess-
abweichungen im Michelson-Aufbau die aufwandig korrigiert werden miissen.
Fiir den Fizeau-Aufbau entfillt diese Korrektur, da Referenz- und Messpfad
zusammenfallen. Mit dem System wurden Filmdickenauflésungen von 1pm
erreicht. Die grofite Einschrénkung des Systems ist die limitierte Anwend-
barkeit auf flache Filme mit einer Oberflichenneigung von weniger als einem
Grad.

2.2.5 Konzentrationsmessung

Nahezu alle bisher durchgefithrten Studien legen den Fokus auf die Men-
ge, bzw. die Filmdicke des Sprithstrahlfluides, das sich bei der Spriihstrahl-
Wand-Interaktion an der Wand anlagert. Die Wand wird iiblicherweise als
trocken oder bereits mit Spriithstrahlfluid benetzt betrachtet. Fiir diese Art
der Untersuchungen reicht die Bestimmung der netto aufgetragenen Menge
an Sprithstrahlfluid aus und eine Konzentrationsmessung ist nicht notwendig.
Im Bereich der motorischen Einspritzung ist dieser Prozess iiblicherweise bei
Interaktionen mit den Oberflachen des Kolbens oder des Saugrohrs zu finden.
Bei der Interaktion mit der Zylinderwand muss allerdings der Schmierfilm
berticksichtigt werden. Bei diesen Untersuchungen ist zum einen die einge-
brachte Menge des Spriihstrahlfluids aber auch die ausgetragene Menge, des
Schmierfilms relevant.
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Fiir die Bestimmung der in den Schmierfilm eingebrachten Kraftstoffmen-
ge durch die Nacheinspritzung in einem Einzylinder Dieselmotor verwenden
Budde et al. (2011) und Yoon et al. (2016) einen bilanziellen Ansatz, der
den Dieselverlust aus dem Vergleich der theoretischen Luftzahl und der real
gemessenen Luftzahl im Abgas berechnet. Song und Choi (2008) bestimmen
die Kraftstoffmenge iiber eine integrale Analyse des Motordls nach einer
gewissen Laufzeit anhand von Viskositéts- und Gaschromatografieanalysen.
Fiir die Analyse der Transportprozesse, wiahrend der SWFI, reichen integrale
Messungen iiber viele tausend Interaktionen nicht aus. Weiss (2005) hat den
abgelagerten Sprithstrahlanteil eines kontinuierlichen Spriihstrahls bei der
Interaktion mit einem kontinuierlich fliefendem Wandfilm bestimmt. Hierzu
wurde die Anderung des Massenstroms des Wandfilms durch die Spriihstrahl-
Wandfilm-Interaktion durch Wagung bestimmt.

In Wang et al. (2021) wurde die Sprithstrahl-Wandfilm-Interaktion von ei-
nem Sprithstrahl bestehend Iso-Oktan und 3-Pentanon mit diinnen Silikonol-
filmen (10 - 50 pm) mit LIF untersucht. Der Wandfilm wurde dabei nicht mit
Fluoreszenzfarbstoff angereichert, weshalb sich wiahrend der Interaktion die
Filmdicke und die Konzentration durch Mischung von Sprithstrahlfluid und
Wandfilmfluid &ndert. Die Intensitit der Fluoreszenzantwort dndert sich aber
mit dem Produkt aus Filmdicke und Farbstoffkonzentration. Damit ist eine
Bestimmung des Produktes beider Gréflen moglich. Im Vergleich zu dem in
dieser Arbeit (Schumacher et al., 2020) vorgestellten Vorgehen zur Losung
dieser Doppelabhingigkeit, ermoglicht das System nicht die getrennte Be-
stimmung von Filmdicke und Stoffkonzentration, liefert aber stattdessen die
zeit- und ortsaufgeloste Messung einzelner SWFI.
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Beide Messtechniken (die Interferometrie und die LIF-Methode) werden an
einem Versuchsaufbau appliziert, der die Untersuchung der Interaktion von
Spriihstrahlen mit diinnen Wandfilmen unter definierten Randbedingungen
ermoglicht. Dabei soll eine lokale Charakterisierung des Fluidauf- und Fluid-
abtrags wiahrend der Sprithstrahl-Wandfilm-Interaktion erfolgen. Fiir ein bi-
néres Flissigkeitsgemisch auf der Wandoberflédche (bestehend aus Wandfilm-
und Sprithstrahlfliissigkeit) muss eine Messung der Filmdicke und Stoffkon-
zentrationen realisiert werden. An den Versuchsaufbau werden die folgenden
Anforderungen gestellt:

o Randbedingungen: Einstellung des Umgebungsdruckes (Atmosphé-
rendruck bis 10 bar) und der Umgebungstemperatur (Raumtemperatur
bis 400 K) zur Abbildung motor-relevanter Bedingungen®.

e Wandfilmerzeugung: Erzeugung homogener definierter Wandfilme
mit Filmdicken im Bereich von 3 - 20 pm

e Optische Zuginglichkeit: Zugang fiir nicht-invasive optische Mess-
technik

e Filmdickenmessung: ortlich und zeitlich aufgeloste Messungen der
Filmdicke innerhalb der Interaktionszone

« Konzentrationsmessung: Bestimmung der Fliissigkeitsanteile von
Wandfilm- und Spriihstrahlfliissigkeit in der Interaktionszone.

Zur Erfillung der Anforderungen wurde ein Versuchsstand mit verschiede-
nen Messtechniken kombiniert. Diese lassen sich in die folgenden Teilsysteme
aufteilen:

IDie in dieser Arbeit gezeigten Messungen zur Analyse der Messtechniken wurden aus-
schlieBlich bei Umgebungsdruck und Umgebungstemperatur durchgefiihrt. Nichtsdesto-
trotz muss der Versuchsstand in der Lage sein, motordhnliche Randbedingungen zur Un-
tersuchung der Prozesse unter realen Bedingungen bereitzustellen. Die dafiir vorgesehenen
Systeme werden deshalb im Folgenden vorgestellt. Der Versuchsaufbau ist in Seel et al.
(2015), Seel et al. (2016) und Seel et al. (2018) detailliert erldutert.
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e Versuchskammer: ein optisch zugénglicher Druckbehélter, der mit
einem Rotationsbeschichter zur Wandfilmerzeugung, einer Dosierein-
richtung fiir das Wandfilmfluid und einem Kraftstoffinjektor ausgestat-
tet ist

e Spektral aufgelostes Fizeau-Interferometer: ortlich und zeitlich
hochaufgeloste Messung der Filmdicke innerhalb von Ausschnitten der
Interaktionszonen

¢ Planare laserinduzierte Fluoreszenz: Bestimmung der ortsaufge-
l6sten Filmdicke oder Konzentration im gesamten Interaktionsgebiet

3.1 Mechanische Komponenten

Im Folgenden werden die mechanischen Aufbauten vorgestellt, die die Bereit-
stellung der notwendigen Versuchsrandbedingungen gewéhrleisten. Hierbei
stellt die Versuchskammer ein abgegrenztes Messvolumen mit kontrollier-
ten Umgebungsbedingungen und optischem Zugang bereit. Ein Rotations-
beschichter erzeugt die definierten Wandfilme fiir die SWFI.

3.1.1 Versuchskammer

Die Untersuchungen werden in einem luftdurchstromten Druckbehélter bei
konstantem Druck durchgefiihrt. Die Verschaltung des Behiélters ist in Ab-
bildung 3.1 gezeigt. Die Druckluft wird mit entsprechendem Vordruck (max.
100 bar, einstellbar {iber einen Druckminderer) iiber den Kammerkopf ring-
féormig tiber einen Stromungsgleichrichter in den Druckbehélter eingeleitet.
Ein vorgeschalteter Elektroheizer kann die Kammerluft auf die gewiinschte
Kammertemperatur vorheizen. Die Durchstromung der Kammer erfolgt ver-
tikal von oben nach unten. Die Luft verldsst die Kammer iiber eine zentrische
Auslassoffnung im Kammerboden. Anschlielend wird die Kammerluft mit
einem wassergekiihlten Warmeiibertrager abgekiihlt und mitgetragene Fliis-
sigkeit wird Uber zwei Flissigkeitsabscheider abgeschieden. Die Luft fliefit
durch ein Nadelventil in das Abluftsystem. Mit dem Nadelventil am System-
auslass wird der Druckverlust iiber die Anlage eingestellt. In Abhéngigkeit
vom Vordruck und der Nadelventilstellung stellt sich der Kammerdurchfluss
und der entsprechende Druckverlust, bzw. der Kammerdruck (Abluftdruck
+ Druckverlust), ein. Der Kammervolumenstrom wird hierfiir iiber den Vor-
druck und die Nadelventilstellung auf ca. 5 Nm3/h bei gewiinschtem Kam-
merdruck eingeregelt. Bei einem Kammerdurchmesser von 140 mm ergibt

36



3.1 Mechanische Komponenten
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Abbildung 3.1: Vereinfachtes Verfahrensfliefbild der Versuchskammer.

sich eine vernachliassigbare Stromungsgeschwindigkeit von ca. 0,09m/s in-
nerhalb der Kammer.

Der Spriihstrahl wird von einem Bosch Common-Rail-Dieselinjektor im
Kammerkopf in den Druckbehélter eingebracht. Der Injektor wird mit einer
pneumatischen Kolbenpumpe mit Sprithstrahlfluid (pimj = 250 — 1200 bar)
versorgt. Das Spriihstrahlfluid tritt aus drei umfinglich angeordneten Dii-
senlochern aus. Ein einzelner Sprithstrahlkegel trifft auf den vom Rotations-
beschichter erzeugten Wandfilm auf (siche 3. in Abb. 3.3). Somit ist aus-
schliefllich dieser einzelne Spriihstrahl fiir die Untersuchungen relevant.

3.1.2 Rotationsbeschichter

Eine Herausforderung fiir die Untersuchung der Interaktion von Spriihstrah-
len mit diinnen Wandfilmen ist die reproduzierbare Bereitstellung des Films
mit definierter Dicke auf dem Filmtrdger innerhalb der Versuchskammer.
Zusétzlich soll der Film von zwei Seiten (normal zur Filmoberfldche) optisch
zugénglich sein. Als Filmtrager wird deshalb eine transparente Saphirglas-
scheibe (Dicke 1 mm) eingesetzt. Der Trager muss vor Versuchsdurchfithrung
mit dem Wandfilm beschichtet werden. Die untersuchten Filmdicken sollen
dabei den iiblichen Schmierdélfilmdicken auf der Kolbenlaufbuchse eines Ver-
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3 Experimenteller Aufbau & Methoden

brennungsmotors entsprechen. Im Verbrennungsmotor ergibt sich der Olfilm
durch die Kolbenbewegung und die Verteilung des Ols durch die Kolbenrin-
ge auf der Laufbuchse. In Abhéngigkeit von Kurbelwellenposition, Drehzahl,
Last, Verschleil von Kolbenring und Laufbuchse stellen sich Schmierfilmdi-
cken typischerweise zwischen 1 - 15um ein (Bolander et al., 2005; Rahmani
et al., 2012). Zur Erzeugung homogener Fliissigkeitsfilme mit entsprechend
kleinen Filmdicken wird das Prinzip der Rotationsbeschichtung, wie es hdufig
zur Beschichtung in der Mikroelektronik genutzt wird, verwendet (Scriven,
1988). Hierbei wird eine groflere Menge Fluid durch die Fliehkrifte bei der
Rotation gleichméBig verteilt und die Filmdicke nimmt wéihrend der Rotati-
on kontinuierlich ab.

Zu diesem Zweck wurde der sogenannte Rotationsbeschichter entsprechend
Abbildung 3.2 entworfen und in die Druckkammer integriert (Seel et al.,
2016). Ausgehend von dem Ziel, die Filmdicke auf dem Filmtréger iiber die
Rotation einzustellen, ist der Filmtréger iiber Spannbacken mit einer ro-
tierenden Hohlwelle verbunden. Die rotierende Hohlwelle wiederum ist auf
einer feststehenden inneren Hohlwelle gelagert, die fest mit der Kammer ver-
schraubt ist. Die innere Hohlwelle ist mit einem Quarzglasfenster in Richtung
Kammer abgedichtet. Das Fenster liegt, aus Richtung des Kammerinneren
betrachtet, hinter dem Filmtréger und tragt den Kammerdruck, da die Ver-
bindung zwischen rotierender Hohlwelle und Filmtrager nicht abgedichtet ist.
Die Riickseite des Films? ist durch das Quarzglasfenster und die Hohlwelle
von auflen optisch zuginglich. Die rotierende Hohlwelle wird tiber ein Auflen-
verzahnung und ein Zahnrad von einer weiteren Welle mit einem druckfesten
Elektromotor (nicht in Abb. 3.2 gezeigt) tiber ein Winkelgetriebe angetrie-
ben.

Die Filmdicke wird kontinuierlich mit einem interferometrischen Filmdi-
ckensensor (Punktmessung) bestimmt. Aufgrund des geringen Arbeitsab-
standes (18,1 mm) muss der Sensorkopf innerhalb der Hohlwelle positioniert
werden. Die technischen Daten des Sensors und des verwendeten Messkopfes
sind in Tabelle 3.1 aufgefiihrt.

Vor jeder Messung der SWFT wird mit dem Rotationsbeschichter ein neu-
er Wandfilm (Masse my) auf dem Filmtrager erzeugt. Hierfiir wird im ers-
ten Schritt die Hohlwelle mit dem Filmtrédger mit voreingestellter Drehzahl
(0 — 1000 1/min) in Rotation versetzt und anschliefiend tiber die Filmdosier-
duse eine grofere Menge Wandfilmfluid (> mg) auf den Filmtréiger gespritzt
(1. in Abb. 3.3). Das Wandfilmfluid wird in einem Zylinder auflerhalb der

2 Als Filmriickseite wird die Filmseite bezeichnet, die eine Grenzfliche zum Filmtriger aus-
bildet. Entsprechend ist die Vorderseite die gegeniiberliegende Filmseite, auf der der Spriih-
strahl auftrifft.
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Rotierende Hohlwelle

Filmtrager

hirgl. heib
(Saphirglasscheibe) ) Filmdickensensor

Spannbacken Feststehende Hohlwelle

Druckfenster

Antriebszahnrad

N

Druckkammer Antrieb der Hohlwelle

Abbildung 3.2: Ubersicht iiber den mechanischen Aufbau des Rotationsbe-
schichters als Schnittansicht.

Tabelle 3.1: Technische Daten: Precitec CHRocodile SE und Sensorkopf
RB200452

Precitec CHRocodile SE

Messverfahren: interferometrisch
Messfrequenz: 32 - 4000 Hz
Messbereich (optische Weglange) : 3 - 180pm
Messgenauigkeit: 0,06pm + 1073 -4
Auflésung: 2 - 107° ym
Reproduzierbarkeit: 0,02 pm
Messkopf RB200452
Messabstand: 18,1 mm
Messfleckdurchmesser: 50 pm
Numerische Apertur: 0,1
Messwinkel zur Oberfléche: 90° + 5°
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3 Experimenteller Aufbau & Methoden

Filmgenerierung: Messung SWFI:

1. Filmdosierung '2. Dicke einstellen '3. Einspritzung

rotierender Film Filmdickensensor . Injektor

Wandfilmdosierer Film ausdiinnen Sprithstrahl der SWFI

Abbildung 3.3: Ablaufdiagramm und Prozessschritte fiir das Erzeugen von
Wandfilmen mit dem Rotationsbeschichter.

Druckkammer vorgehalten und pneumatisch mit einem Férderkolben auf ei-
nen hoheren Druck als den Kammerdruck (Ap =~ 2bar) gebracht. Fir die
Dosierung des Wandfilmfluids wird das Magnetventil zwischen Zylinder und
Wandfilmdosierer fiir ca. 0,5s gedffnet. Die Diise des Dosierers ist auf den
Filmtrager gerichtet und verteilt Fluid auf dem Filmtridger. Die Rotation
des Filmtrégers verteilt das Fluid tiber Zentrifugalkrifte nach auflen und
erzeugt dabei eine homogene Filmdicke. Der kontinuierliche radiale Fliissig-
keitstransport sorgt fiir eine abnehmende Filmdicke, wobei iiberschiissiges
Fluid an den Réndern des Filmtrigers in die Kammer abgeschieden wird (2.
in Abb. 3.3). Der Precitec Filmdickensensor misst dabei kontinuierlich die
Filmdicke des Wandfilms und bei Erreichen der gewiinschten Zielfilmdicke
wird die Rotation der Hohlwelle von der Steuerung gestoppt. Im Anschluss
wird die Einspritzung fiir die SWFT ausgelost.

Untersuchungen des Beschichtungsprozesses von Seel et al. (2016) mit die-
sem Rotationsbeschichter haben gezeigt, dass das System in der Lage ist,
diinne Wandfilme bis minimal 2 pm reproduzierbar zu erzeugen. Die Film-
dicke ist ab einer Rotationsdauer von mindestens 15s {iber den gesamten
Filmtrager konstant. Die Filmdicke wird vom Abbremsvorgang und Rotati-
onsstopp am Ende des Beschichtungsvorgangs nicht beeinflusst und bleibt
unter Gravitationseinfluss (vertikale Ausrichtung des Filmtragern) fiir min-
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destens 0,5 s stabil. Diese Zeitspanne ist ausreichend, um die SWFI mit einer
Dauer von einigen Millisekunden vollstdndig untersuchen zu kénnen.

3.2 Spektral aufgelostes Fizeau-Interferometer

Auf Basis der in Abschnitt 2.1.1 diskutierten Diinnschichtinterferenz wird
im Folgenden der Aufbau zur zeitlich und ortlich aufgelésten Messung der
Filmdicke erldutert. Hierfiir werden zunéchst am konkreten Beispiel eines
diinnen Filmes auf einem Filmtrager die prinzipbedingten Anforderungen
zusammengefasst, die ein geeignetes Messsystem erfiillen muss.

3.2.1 Messprinzip und Anforderungen an das Messsystem

Das Messsystem muss in der Lage sein, die Dicke des Films auf dem Film-
trager d(x,y,t) orts- (x,y) und zeitaufgelost (t) zu messen. In Abbildung
3.4 a) ist eine schematische Schnittansicht eines keilférmigen Films auf dem
Filmtréger gezeigt. Die Filmdicke 0(x) dndert sich entlang der z-Koordinate
und der Neigungsgwinkel a(z) dndert sich an einer einzelnen Stelle auf der -
Achse. Senkrecht zur Zeichenebene (y-Ebene) bleibt die Filmdicke konstant.
Der Film wird durch den Filmtréger mit einer breitbandigen Lichtquelle mit
der Intensitit Io(z,y, k) = Io - g(x,y, k) beleuchtet. Die Funktion g(x,y, k)
beriicksichtigt dabei die lokale Intensitatsverteilung (z,y) und die spektrale
Intensitétsverteilung der Beleuchtung (mit der Wellenzahl k).

Das einfallende Licht wird an den drei Grenzflichen reflektiert, an de-
nen sich der Brechungsindex &ndert. Somit ergibt sich Reflexion I; an der
Grenzfliche zwischen Umgebung (Brechungsindex ny) und Filmtrager (Bre-
chungsindex npr), Reflexion Iy an der Grenzfliche zwischen Filmtrager und
Film (Brechungsindex np) und Reflexion I3 an der Grenzfliche zwischen
Film und Umgebung. Fiir die Messung der Filmdicke muss Reflexion I5 der
ebenen Filmtrageroberfliche mit Reflexion I3 interferieren. Dabei entsteht
ein Interferenzmuster in Abhingigkeit der Filmdicke §(z) (siehe 3.4 b-c).
Die Intensitdt des Interferenzmusters kann, entsprechend Abschnitt 2.1.1,
mit

Ii(z,y, k) = g(x,y, k) | I1 + Is + I3 + 2+/ 1213 cos (dmnpkd(x,y)) (3.1)
beschrieben werden. Neben der Ortsabhéngigkeit ist die Intensitét noch ab-

héngig von der Wellenzahl k der Lichtquelle und der Filmdicke §. Hierbei
wurde angenommen, dass Reflexion I; nicht mit den anderen Reflexionen in-
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a) Optische Anordnung b) Monochrom. c) Spektrales

Interferogramm Interferogramm
. FﬂIIl— II (m’ y)|k:k()nst II (m’ k)ly:y-°l'lf'f
Film .
trager Y=Y, .. Ak = konst

Abbildung 3.4: a) Schnittansicht des Wandfilms auf dem Filmtrager mit Be-
leuchtung I und den Reflexionen erster Ordnung an den Grenzflichen. Die
Dicke des Films dndert sich senkrecht zur Zeichenebene nicht. b) Interferenz-
muster das sich bei der Uberlagerung der monochromatischen Reflexionen
ergibt. ¢) spektral aufgelostes Interferogramm (Wellenzahl auf der Ordinate
aufgetragen) bei Verwendung einer breitbandigen Lichtquelle.

terferiert und somit ausschliellich zur Hintergrundhelligkeit beitragt. Diese
Annahme wird in Abschnitt 3.2.2 noch ausfiihrlich diskutiert.

In Abbildung 3.4 b) ist das entstehende monochromatische Interferenz-
muster (Interferogramm) fiir eine konstante Wellenzahl in Abhangigkeit der
beiden Ortskoordinaten (x,y) dargestellt. Streifen maximaler Intensitit ent-
stehen durch konstruktive Interferenz, wenn die optische Dicke ng - §(z,y)
einem ganzzahligen Vielfachen von 1/(2-k) entspricht. Des Weiteren zeigt Ab-
bildung 3.4 b), dass die ortliche Streifenfrequenz mit groferer Neigung des
Films zunimmt. Die Streifen beschreiben die relative Hohenverteilung, las-
sen in dieser Form allerdings keinen Riickschluss auf die absolute Filmdicke
zu. Anschaulich entspricht damit das monochromatische Interferenzmuster
einer Hohenkarte auf der die Hohenlinien mit dem bekannten Abstand 1/2.x
eingezeichnet sind aber fiir keine der Linien eine absolute Hohe angegeben,
bzw. bestimmbar, ist.
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Fiir die Bestimmung der absoluten Filmdicke muss die Interferenzordnung
bestimmt werden, d.h. welchem ganzzahligen Vielfachem der Wellenldnge die
Filmdicke entspricht. Die Interferenzordnung kann nicht direkt aus dem mo-
nochromatischem Interferenzmusters bestimmt werden, stattdessen wird ein
Interferenzmuster fiir eine ausgewéhlte konstante Ortskoordinate ¥y = yspec
in Abhéngigkeit der Wellenzahl (Abszisse) und der Ortskoordinate = (Ordi-
nate) betrachtet, so ergeben sich konstruktive Interferenzen fiir jede optische
Dicke np - 6(2,y = Yspec) in periodischer Form, wenn die Wellenzahlen 1/2.x
ein ganzzahliges Vielfaches von np - 0(2,y = Yspec) entspricht. Ein solches
Interferenzmuster als Funktion der Wellenzahl ist in Abbildung 3.4 ¢) fiir die
Position ¥y = yspec gezeigt. Die Abbildung zeigt, wie die Steigung der Inter-
ferenzstreifen entlang der Wellenzahl mit der Filmdicke zunehmen. Fiir jede
Koordinate x ist der Abstand der Interferenzsstreifen (Ak) in k-Richtung
konstant. In k-Richtung nimmt die Interferenzordnung alle Ak-Schritte um
eins zu, da der Wellenldngenabstand gerade der Filmdicke entspricht. Damit
andert sich Ak mit der Filmdicke. Fir §(x = 0) = Opm wird Ak — oo
unendlich grof§ und Interferenzstreifen verlaufen horizontal, da kein gemein-
sames Vielfaches von Wellenldnge und Filmdicke existiert. Aus dem Abstand
Ak zweier Interferenzextrema (Maxima oder Minima) kann somit eindeutig
die Filmdicke bestimmt werden (siche Abschnitt 2.1.1, Gleichung 2.23).

Abbildung 3.4 ¢) und Abbildung 3.4 b) stellen zweidimensionale Interfe-
rogramme dar. Dabei wird in Abbildung 3.4 ¢) eine Raumachse des zweidi-
mensionalen Sensors fiir die spektrale Auflésung genutzt. Zur Erzielung eines
in zwei Ortsrichtungen aufgelosten Interferogramms miisste jedes Pixel eine
ausreichende Spektralauflosung aufweisen. Konventionelle Kamerasensoren
auf Basis von CCD- oder CMOS-Mikrochips sind auch als Farbkamera mit
Bayer-Filter lediglich in der Lage zwischen drei Wellenldngenbereichen (rot,
griin und blau) diskret zu unterscheiden. Durch die relativ weite Spreizung
zwischen den einzelnen Wellenldngen (AX ~ 100 nm) ist die Voraussetzung
A¢ < 27 (siche Abschnitt 2.1.1) nicht erfiillt und entsprechende Kameras
sind nicht zur spektralen Auflésung geeignet. Zur Ermittlung eines moglichst
kontinuierlichen Spektrums muss deshalb eine Kamera mit einem Spektro-
grafen gekoppelt werden. Dabei wird eine Raumachse des zweidimensionalen
Sensors fiir die spektrale Aufldsung genutzt. Fine zweidimensionale direkte
Bestimmung der Filmdicke ist somit mit dem spektral aufgelosten Interfero-
gramm nicht moglich.

Die Kombination der Informationen aus beiden Interferogrammen kann die
oben ausgefiihrten Nachteile kompensieren. Deshalb werden im Folgenden
zwei getrennte Interferometerkanile betrachtet. Der Topografiekanal (In-
dex topo) nimmt ein zweidimensionales Interferogramm in einem méglichst
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schmalen Wellenldngenbereich (quasi-monochromatisch) auf. Im zweiten Ka-
nal, dem Spektralkanal (Index spec), hingegen wird das spektral aufgeloste
Interferogramm entlang einer Raumrichtung (,y = yspec) und als Funktion
der Wellenldnge/-zahl aufgenommen. Werden beide Interferogramme zeit-
gleich und ortlich {iberlappend ermittelt, konnen die Gleichungen 2.23 und

2.21 zu
Ag 1 Pum
= = _ N | = (5 opo
Yspecstspec 471’TLFA]€ 2ant0po (27_[_ + top (SC)

Fspec ()

Yspecstspec

(3.2)
gleichgesetzt werden und N als Funktion von z bestimmt werden. Fiir Filme
mit einer Viskositdt 7 > 0 kann von einer kontinuierlichen Filmoberfliche
und damit von einer kontinuierlichen Phase ¢tqpo ausgegangen werden. Aus-
gehend vom bekannten Linienverlauf kann die Phase, bzw. das Modulo N,
fiir das gesamte zweidimensionale Messgebiet rekonstruiert werden und da-
mit die Filmdicke im Topografiekanal bestimmt werden.

Fiir eine hohe zeitliche Auflosung im Topografiekanal, d.h. Bildwieder-
holraten > 10* frames/s, wird angenommen, dass [AN| < 1 zwischen zwei
Bildern ist. Da N als Modulo ganzzahlige Werte annimmt, ist N = 0 und
somit kann aus dem Topografiekanal fiir Zeitpunkte ¢ < tspec und t > tgpec
ohne spektrales Interferogramm die Filmdicke rekonstruiert werden. Soll-
te N > 1 werden, dann sind dspec(x) und N unbekannt, Gleichung 3.2 ist
unterbestimmt und eine eindeutige Bestimmung der Filmdicke nicht mehr
moglich.

Die Anforderungen an das Messsystem mit den beiden Kanélen kann fol-
gendermaflen zusammengefasst werden:

Beleuchtung:

e Allgemein: Moglichst homogene Intensitdtsverteilung, keine Beein-
flussung der Interferenz durch die erste Reflexion am Filmtrager

« Topografiekanal: Schmalbandige Lichtquelle (AX < 5nm) mit hoher
Helligkeit fiir Hochgeschwindigkeitsanwendungen (kontinuierlich oder
hochfrequent gepulst), die spektral differenzierbar von der Lichtquelle
des Spektralkanals ist

o Spektralkanal: Breitbandige Lichtquelle (AX > 50 nm) mit moglichst
homogenen Spektrum und hoher Intensitit, um trotz spektraler Zerle-
gung eine ausreichende Signalstéirke zu erreichen
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Bilderfassung;:

o Allgemein: Ausreichender Arbeitsabstand, um die Lange der Hohl-
welle zu {iberbriicken

o Topografiekanal: Hohe zeitliche (> 1 - 10 frames/s) und rdumliche
Auflgsung (< 10 pm/Pixel)

o Spektralkanal: gute spektrale und ortliche Auflésung des Interfero-
gramms, hohe Empfindlichkeit des Kamerasensors zum Ausgleich der
spektralen Zerlegung

3.2.2 Messaufbau

Der optische Messaufbau des spektral aufgelosten Fizeau-Interferometers,
bestehend aus den beiden Interferometerkanélen, ist in Abbildung 3.5 ge-
zeigt. Der Messbereich auf dem Filmtréager ist am Ende der griin eingefarb-
ten Hohlwelle dargestellt. Dementsprechend miissen die Strahlengéinge bei-
der Kanéle des Interferometers durch die Hohlwelle zum Messbereich gefiihrt
werden. Dabei wird das Licht vom Topografiekanal (rot) und Spektralkanal
(blau) auf einem gemeinsamen Strahlengang (lila) zusammengefiihrt. Das
Licht wird gemeinsam zum Filmtrager gefithrt, das reflektierte Licht gesam-
melt, in Richtung der Kameras zuriickgefiihrt. Bevor die Interferogramme
auf den Kamerasensoren abgebildet werden, werden die Anteile der Kanéle
wieder auf getrennte Strahlengéinge aufgeteilt.

Beleuchtung

Die Beleuchtung des Topografiekanals iibernimmt ein gepulster Dioden-Laser
Cavitar Caviluz Smart. Die hohe Leistung (400 W) und die maximale Fre-
quenz von 10° Hz bei einer minimalen Pulsdauer von 10ns ermdglichen eine
hohe zeitliche Auflssung im Topografiekanal, um die Anderung der Interfe-
renzphase zwischen zwei nachfolgend aufgenommenen Interferogrammen zu
minimieren. In Abbildung 3.6 ist in rot das Spektrum des Lasers gezeigt. Die
zentrale Wellenldnge liegt bei 645 nm mit einer Halbwertsbreite von 2,7 nm.
Mit Gleichung 2.24 ergibt sich damit eine Kohérenzlinge von 102,35 pm un-
ter Annahme eines gau3férmigen Laserprofils. Diese, fiir einen Laser relativ
kurze Kohérenzlange, ist essentielle Grundlage fiir die Realisierung der Mess-
technik, denn sie stellt sicher, dass die erste Reflexion am Filmtrager nicht
mit den anderen Reflexionen am Filmtrager interferiert. Der Grund ist die
Dicke des Filmtragers, die mit 1 mm deutlich ldnger als die Kohérenzldnge
ist.
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Abbildung 3.5: Uberblick iiber den optischen Aufbau des spektral aufgelosten
Fizeau-Interferometers. Der Aufbau ist in drei Bereiche aufgeteilt: Druckbe-
hélter mit Rotationsbeschichter, Beleuchtung und Bilderfassung.
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Fiir den Spektralkanal wird, wie oben ausgefiihrt, eine breitbandige Licht-
quelle bendétigt. Hierfiir wird die Xenon-Lichtbogenblitzlampe PerkinFElmer
LS-1130-4 mit dem in Abbildung 3.6 in Schwarz gezeigten Spektrum ver-
wendet. Das Intensitdtsspektrum deckt das gesamte Spektrum der Kamera
ab und reicht bis in den infraroten Bereich hinein. Zur sicheren spektralen
Abtrennung beider Kanéle wird der in Abbildung 3.6 gelb markierte Bereich
von 400 - 505 nm fiir die Auswertung im Spektralkanal genutzt. Durch das
breite Spektrum ist die Kohérenzlinge mehrere Groflenordnungen kleiner als
im Spektralkanal. Die Lichtbogenlampe kann mit maximal 40 Hz betrieben
werden. Bei einer Dauer der SWFI im Bereich von 1 - 20 ms kann mit dem
Spektralkanal ein einzelnes Interferogramm wéahrend der Interaktion aufge-
nommen werden.

1 T

06 F

04 F

Normierte Intensitét | - |

0,2 — Xenon Spektrum

— Cavitar Spektrum

NS

400 500 600 700 800

Wellenlénge [ nm |

Abbildung 3.6: Normalisierte spektrale Intensititsverteilung des Dioden-
Lasers Cavitar Caviluz Smart (rot) und der PerkinElmer Xenon-Blitzlampe
(schwarz). Der gelbe Spektralbereich wird im Spektralkanal fiir die Messung
der Filmdicke genutzt. Das Intensitdtsspektrum wurde mit einer Andor iXon
DV887 EMCCD-Kamera und einem Acton SP-2300i Spektrografen aufge-
nommen und mit der Quanteneffizienz der Kamera korrigiert.
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Fiir die Zusammenfithrung beider Lichtquellen auf einen gemeinsamen
Strahlengang wird das Licht jeweils mit einer asphérischen Linse mit 50 mm
Brennweite (KS1 und KS2 in Abb. 3.5) eingesammelt und iiber einen dichroi-
tischen Langpass-Strahlteiler DST1 ( Thorlabs DMLP 605) mit einer Grenz-
wellenldnge von 605 nm vereinigt. Unterschiede in den gemessenen Intensi-
tdten im Interferogramm sollen nach Moglichkeit ausschlielich durch die
Interferenzmodulation bewirkt werden. Entsprechend muss eine homogene
Beleuchtung des Messbereichs angestrebt werden. Im Gegensatz zum an-
nihernd gausformigen Intensitédtsprofil des Lasers ist der kleine Lichtbogen
der Blitzlampe in seiner Intensitéatsverteilung inhomogen und wiirde zu einer
ungleichméfigen Beleuchtung des Messbereichs fithren. Um mit dem inho-
mogenen Lichtbogen eine homogene Ausleuchtung im Messbereich zu reali-
sieren, wird die sogenannte Koéhler-Beleuchtung verwendet. Bei der Kohler-
Beleuchtung wird anstatt einer vergrofierten Abbildung der Lichtquelle, die
Ebene der besten Mischung im Messbereich abgebildet. In der Ebene der
besten Mischung schneiden sich die Lichtstrahlen, die von unterschiedlichen
Punkten der Lichtquelle ausgestrahlt werden, in einem Punkt und erzeugen
so eine moglichst homogene Intensitéitsverteilung (Keller, 1964). Hierftr bil-
den die Linsen KS1 und KS2 die jeweiligen Lichtquellen auf der Irisblende
(IB) hinter dem dichroitischen Strahlteiler ab. Die Irisblende befindet sich
in der Brennebene der asphérischen Kondensorlinse (KS3, f = 50mm), die
die Ebene der besten Mischung abbildet. Der 50:50-Strahlteiler (ST) reflek-
tiert die Hélfte der Beleuchtungsintensitit in Richtung des Messbereichs in
der Hohlwelle. Die andere Halfte der Lichtmenge geht {iber den Strahltei-
ler verloren, da der Strahlteiler als Kopplungspunkt zwischen Beleuchtung
und Bilderfassung dient. Der Strahlteiler muss zum einen die Beleuchtung
reflektieren und zum anderen das Licht, vom Messbereich kommend, zur
Bilderfassung transmittieren. Zur optischen Uberbriickung der Linge der
Hohlwelle bildet die achromatische Linse (AL1, f = 100 mm) den Punkt der
besten Mischung auf dem Film ab und beleuchtet somit den Messbereich.

Bilderfassung

Das Licht, das an den Grenzflichen von Luft, Filmtrédger und Wandfilm re-
flektiert wird, wird von der achromatischen Linse AL1 eingesammelt. Die
Linse stellt damit das erste abbildende Element der Bilderfassung beider
Kanéle dar. Abbildendes Hauptelement ist ein Mitutoyo G-Plan Mikroskop-
objektiv (MO) mit 20-facher Vergroflerung. Aufgrund des geringen Arbeits-
abstands von 29,42mm ist eine direkte Erfassung des Messbereichs nicht
moglich. Deshalb wird mit den achromatischen Linsen AL1 (f = 100 mm)
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und AL2 (f = 80mm) ein Zwischenbild des Messbereichs auf die Objektebe-
ne des Objektives projiziert. Im unendlich korrigierten Strahlengang hinter
dem Mikroskopobjektiv ist der dichroitische Strahlteiler DST2 eingesetzt,
um die Strahlengénge von Topografie- und Spektralkanal wieder voneinan-
der zu trennen. Der Langpass-Strahlteiler (Thorlabs DMLP 505) hat eine
Grenzwellenldnge von 505 nm und transmittiert den roten Anteil des Lasers
in Richtung der Hochgeschwindigkeitskamera Photron Fastcam SA-X und
reflektiert den kurzwelligen Anteil der Blitzlampe in Richtung des Spekto-
grafen des Spektralkanals. Die achromatischen Linsen AL3 (f = 80 mm) fiir
den Spektralkanal und AL4 (f = 200mm) fiir den Topografiekanal fokus-
sieren die Strahlengénge auf die Sensoren der entsprechenden Kameras. Die
unterschiedlichen Brennweiten der Linsen kompensieren die unterschiedli-
chen Sensorgréfien der Kameras. Fiir den Spektralkanal wird das Abbild des
Messbereichs auf den vertikalen Eintrittsschlitz des Acton SP-2300i Spektro-
grafen abgebildet. Das durch den Schlitz eintretende Licht wird anschlieffend
an einem Beugungsgitter in horizontaler Richtung proportional zur Wellen-
lange in Abhéngigkeit des Beugungswinkels spektral zerlegt. Das Spektrum
wird iiber einen einstellbaren Spiegel auf den Kamerasensor der EMCCD-
Kamera (Electron Multipilied Charge Coupled Device) Andor iXon DU-888E
abgebildet. Die Spezifikationen der Bilderfassung sind in Tabelle 3.2 zusam-
mengefasst.

3.2.3 Bildverarbeitung und Bildauswertung

Das spektral aufgeloste Fizeau-Interferometer liefert jeweils ein Bild aus je-
dem Kanal (Topografie- & Spektralkanal), in dem die zweidimensionale In-
tensitatsverteilung der Pixel das Interferenzmuster wiedergeben. Die Hellig-
keit der Interferenzstreifen ist, wie in Abschnitt 2 erldutert, das Resultat der
relativen Phasenlage der beiden Reflexionsanteile I; und I5 zueinander,wel-
che wiederum direkt von der Filmdicke abhéngig ist. Folglich besteht das Ziel
der Bildauswertung darin, die Phasenlage ¢ aus der Intensitédtsverteilung wie
folgt zu bestimmen:

IIF :Il +Ig+[3+2\/[2]3-COS (¢) (33)

Diese Gleichung wird fiir den Topographiekanal und fiir den Spektralkanal
angewendet. Hierbei ergeben sich fiir die beiden Bildkanéle unterschiedli-
che Abhéngigkeiten. Der Topografiekanal beschreibt die rdumlich zweidi-
mensionale Helligkeitsverteilung Iiopo(x,y) und entsprechend ist die Phase
bropo(, y) ebenfalls von den Raumkoordinaten abhéngig. Fiir den Spektral-
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Tabelle 3.2: Kamera- und Abbildungseigenschaften fiir Topopgrafie- und
Spektralkanal

Topografiekanal Spektralkanal
Photron Andor
FASTCAM SA-X  iXon DU-888E

Kameraeigenschaften

Pixelanzahl: 1024 x 1024 1024 x 1024
Pixelgrofle: (pm) 20 x 20 13 x 13
Sensorfldche: (mm) 20,5 x 20,5 13,3 x 13,3
Bildrate: (Bilder/s) 12500 29

Abbildungseigenschaften
Bildfeld: (mm) 0,87 x 0,87 1,19 x 1,19
Abbildungsmafistab: (pm/Pixel) 0,85 1,16
Vergroflerung: 23,5 11,2

kanal hingegen wird eine Raumachse des Kamerasensors fiir den Spektral-
bereich genutzt und damit ergeben sich die Abhangigkeiten fiir die Intensi-
tatsverteilung und analog fiir die Phase zu Lipec(2, k) und dspec(, k).

Bildnachbearbeitung

In Abbildung 3.7 sind auf der linken Seite die Rohdaten aus den Kameras bei-
der Kanile dargestellt. Das obere Interferogramm aus dem Topografiekanal
zeigt Interferenzringe mit schwachem Kontrast. Zuséatzlich ist am Bildrand
eine Uberlagerung mit einer hellen Reflexion sichtbar, die die Intensititen der
Interferenzringe verdndert. Im unteren Bild ist das Roh-Bild aus dem Spek-
tralkanal gezeigt. Die horizontale Bildachse zeigt die spektrale Auflésung. Die
deutlichen vertikalen Linien im Bild sind die Spektrallinien der verwendeten
Xenon-Blitzlampe und iiberlagern das eigentliche Interferenzmuster, das als
schwaches Wellenmuster im Bild fast nicht zu sehen ist. Zusétzlich sind beide
Kanéle mit einem kamerabedingten Rauschen tberlagert. Die Kamera fligt
der Intensitdtsverteilung des Interferenzmusters zuséatzlich eine pixelabhén-
gige Verschiebung der Helligkeit durch den sogenannten Dunkelstrom hinzu.
Der Dunkelstrom erzeugt in absoluter Dunkelheit eine elektrische Ladung
in den Pixeln des Kamerasensors und damit einen von Null verschiedenen
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Intensitdtswert. Unter Beriicksichtigung dieser Einfliisse kann die Intensitéat
der Kamera mit

IKam(X7 Y) = Ia(X’ Y) + fIF(Xv Y) + COs (¢)<X7 Y)) + In(x’ y) (34)

beschrieben werden, siche (Kemao, 2007). (X,Y") sind hier die Pixelpositio-
nen, I,(X,Y) =~ I + I + I3 die Hintergrundintensitit, fIF(X, Y)=2VLI;
die Amplitude der Interferenzmodulation und I, (X, Y) ist die Rauschintensi-
tit, die zusétzlich die Verschiebung durch den Dunkelstrom beriicksichtigt?.
Fiir die Bestimmung der Filmdicke ist ausschlielich der Interferenzterm von
Bedeutung. Ziel der Bildverarbeitung ist eine Reduzierung des Einflusses der
anderen Terme. Hierfiir miissen die Hintergrundintensitéit und die Rauschin-
tensitét bestimmt werden. Die Hintergrundintensitit I,,(X,Y") wird aus der
Aufnahme eines film- und sprithstrahlfreien Filmtragers ermittelt. Die voll-
stdndige Eliminierung des Rauschanteils ist nicht moglich, da das Rauschen
aus dem Dunkelstromanteil noch von einem statistischen Rauschanteil vom
Auslesen der Ladungen der einzelnen Pixel iiberlagert wird. Dieser statisti-
sche Anteil kann nicht bestimmt werden. Der konstante Rauschanteil wird
iiber die Aufnahme eines Dunkelbildes (Kameraobjektiv mit Abdeckkappe
verschlossen) bestimmt. Mit der von Alonso et al. (2010) beschriebenen Me-
thode der Dunkelstromentfernung ergibt sich das korrigierte Kamerasignal

IKam,korr aus

IKam(Xa Y) - In(X7 Y)
Ia(Xa Y) - IH(Xv Y)

IKam,korr(X7 Y) = (35)

Die beschriebene Bildkorrektur steigert, wie rechts in Abbildung 3.7 gezeigt,
den Kontrast der Interferenzringe. Die Bildkorrektur verstarkt das statisti-
sche Rauschen deutlich und im Topografiekanal weist das korrigierte Bild
zusitzlich Streifen konstanter Breite (konstante Raumfrequenz) auf. Zur
Reduktion des statistischen Rauschens werden die Kamerabilder Fourier-
transformiert und ein Butterworth-Tiefpassfilter angewendet. Die Streifen
im Topografiekanal werden aufgrund der kiirzeren Raumfrequenz nicht durch
den Tiefpassfilter gemildert, deshalb wird zusétzlich die Raumfrequenz der
Streifenbreite durch einen Fourier-Filter reduziert.

3Fir das Kamerasignal wird in dieser Arbeit das selbe Formelzeichen I, wie fiir die Strah-
lungsintensitit, verwendet. Das Kamerasignal ist proportional zur Strahlungsintensitét,
hat aber eine willkiirliche Einheit (a.u.).
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Rohbild nachbearbeitetes Bild
——— :

Topografiekanal

Spektralkanal

rN
rixi

Y Y

Abbildung 3.7: Beispielhafte Interferogramme aus dem Topografiekanal (obe-
re Reihe) und dem Spektralkanal (untere Reihe). In der linken Spalte sind
Rohdaten aus der Kamera dargestellt und in der rechten Spalte nachbearbei-
tete und fiir die Bildanalyse vorbereitete Daten gezeigt.

Bildanalyse

Im Anschluss an die Bildnachbearbeitung muss aus der Intensitatsverteilung
Iore (X, Y) die Phase ¢(X,Y") bestimmt werden, da diese die Filmdickenin-
formation in sich trdgt. Dieser Vorgang nennt sich Phasendemodulation und
stellt die groBite Herausforderung bei der Bildnachbearbeitung und Bildana-
lyse dar. Die Schwierigkeit ergibt sich durch die uneindeutige Bestimmung
von ¢ aus cos (¢), sieche Abschnitt 2. Die hiufigste Vorgehensweise zur De-
modulation der Phase ist die Benutzung sogenannter ,phase shifting* Me-
thoden. Hierfiir werden mehrere Interferogramme desselben Zustandes auf-
genommen und verrechnet. Jedes der Interferogramme wird mit einer be-
kannten Phasenverschiebung zum vorherigen aufgenommen. Diese Methode

52



3.2 Spektral aufgeldstes Fizeau-Interferometer

ist fiir die Anwendung bei der SWFI nicht einsetzbar, weil die Prozesse wéh-
rend der Interaktion so schnell ablaufen, dass eine mehrfache Bildaufnahme
desselben Zustandes mit der verwendeten Kamera nicht moglich ist. Aufer-
dem ist eine Verschiebung des Filmtragers relativ zum Film nicht moglich,
da der Film direkt auf dem Filmtriager haftet.

Eine weitere Methode ist die Fourier-Transformation, fiir die der zu be-
stimmenden Phase eine Tragerfrequenz iiberlagert werden muss. Hierfiir wird
zwischen dem optischen Referenzweg und dem Messweg eine optische Weg-
langendifferenz aufgepréigt. Ein optischer Aufbau entsprechend eines Michel-
son- oder Mach-Zehnder-Interferometers ist hierzu wegen der Trennung von
Referenz- und Messpfad besonders geeignet. Im Gegensatz zu den genann-
ten Interferometern zeichnet sich das Fizeau-Interferometer durch das Zu-
sammenfallen von optischem Referenz- und Messpfad aus. Eine Realisierung
einer zuséitzlichen Weglingendifferenz ist somit nicht méglich.

Aus den oben genannten Griinden muss in dieser Arbeit auf die rechnerisch
aufwendigen Phasenverfolgungsalgorithmen zuriickgegriffen werden. Der hier
verwendete Algorithmus basiert auf den Konzepten von Servin et al. (1997),
die die sogenannte ,regularized phase-tracking technique“(RPT) entwickelt
hat. Legarda-Saenz et al. (2002) haben diese Technik auf nicht-normalisierte
Interferogramme erweitert und Servin et al. (2001) fihrten eine neue Bild-
abtastung ein, die die hellen Zonen im Interferogramm verfolgt. Die hier
verwendete und unten vorgestellte Entwicklungsstufe nennt sich ,improved
generalized regularized phase tracker technique“(iGRPT) und entspricht den
Arbeiten von Kai und Kemao (2012, 2013).

Der Algorithmus basiert auf der Idee, das Interferogramm und die Phase
iiber ein Modell nachzubilden und iiber ein Optimierungsproblem dem realen
Interferogramm moglichst genau anzundhern. Fiir das Optimierungsproblem
wird die Kostenfunktion

Ux,Y)= >,  |wXYipn)
(PJI)EWp,n

L(p.n) — L(X.Y: p, )] (3.6)

Treueterm

+x - [bo(p,n) — ¢e(X, Y5 p, )] -5(p, )

Regularisierungsterm
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aufgestellt. Die Kostenfunktion wird fiir jeden Pixel XY des Interfero-
gramms aufgestellt. Wobei fiir jeden Pixel die quadratische Umgebung W
mit den Pixelpositionen (p,7n) in die Berechnung der Kostenfunktion einbe-
zogen werden. Die Kostenfunktion hat zum einen die Phasenbestimmung,
die die Intensitat des realen Interferogramms I(p,n) wiedergibt, zum Ziel
und muss zum anderen die Glattheitsanforderung hinsichtlich der bereits
bestimmten Phase erfiillen. Die Glattheitsanforderungen reduziert den Ein-
fluss des Rauschens auf die Phasenbestimmung. Helligkeitsschwankungen,
die durch Signalrauschen bedingt sind, kénnen in der Phasenbestimmung
zu falschen Phasenspriingen fithren. Diese Phasenspriinge werden durch die
Glattheitsanforderung in der Kostenfunktion bestraft und somit der Einfluss
des Signalrauschens reduziert. Das erste Fehlerquadrat in der Kostenfunk-
tion ist der Treueterm, der die Abweichung zwischen der lokalen Intensitat
des Interferogramms I(p, n) und der Intensitit des lokalen Interferenzmodells
I.(X,Y, p,n) in der Umgebung W um den Pixel bewertet. Das zweite Feh-
lerquadrat wird Regularisierungsterm genannt und bewertet die Abweichung
der bereits bestimmten Phase ¢g(p, ) in der Umgebung W des Pixels (X,Y)
vom lokalen Phasenmodel ¢.(X,Y’; p,n), wobei s(p,n) = 1 ist, wenn die Pha-
se an der Stelle p,n bereits bestimmt wurde, ansonsten ist s(p,n) = 0. Der
Faktor x wird als Regulierungsparameter bezeichnet und stellt die Gewich-
tung der Glattheitsanforderung ein. w(X,Y;p,n) ist eine Fensterfunktion
mit Gaufischem Profil, beschrieben durch

(X—p)2+(Y—n)2).

(3.7)

w(X7Y,p,n)=eXp< 5

Die Fensterfunktion gewichtet die Pixel in der Umgebung W fiir die Berech-
nung der Kostenfunktion. Die Pixel in der direkten Umgebung des Pixels
X, Y haben somit einen starkeren Einfluss auf die Kostenfunktion als die Pi-
xel am Rand des Fensters. Fiir die hier betrachteten Analysen werden immer
quadratische Bereiche W mit J x J Pixeln betrachtet und die Standardab-
weichung fiir die Fensterfunktion zu o = J/4 festgelegt.

Fiir die Berechnung der Kostenfunktion werden Modelle zur Beschrei-
bung der Interferenzstreifen und der Phase benétigt. Die Interferenzintensi-
tat wird mit Gleichung 3.4 modelliert. Mit dem Ziel, auf eine Normalisierung
des Interferogramms verzichten zu kénnen, wird die Hintergrundintensitét
I.(X,Y; p,n) und die Interferenzamplitude fIF(X, Y; p,n) lokal? linear mit

4Lokal bezieht sich hier auf die Umgebung N um den betrachteten Pixel X,Y.
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L(X,Y50,m) = ao(X,Y) + ax (X, V) - (p = X) + ay(X,Y) - (n = Y)  (3.8)

Le(X,Y;0,m) = Iipo(X,Y) + L(X,Y) - (p— X) + L(X,Y) - (n— Y() |
3.9

beschrieben. Hierbei geben ao(X,Y) und I o(X,Y) die geschitzte Hinter-
grundintensitdt und die geschéitzte Interferenzamplitude an. Die Faktoren
mit den Indizes x und y sind die ersten Ableitungen in Richtung X, bzw. Y,
der Hintergrund- und Amplitudenintensitét.

Fiir die Modellierung der Phase wird ein quadratischer Ansatz mit

¢5(XaY7/>777) :¢0(X’Y) +¢X<X7Y) : (p_ X) +¢Y(X’Y) : (77 _Y)

+M-<p-”+ww‘”2 (3.10)

+ ¢y (X,Y) - (p—X) - (n—Y)

gewdhlt. ¢g ist hierbei wieder die geschétzte Phase fiir den Pixel (X,Y)
und die Faktoren mit den Indizes z, y, zx, yy und xy die entsprechenden
ersten und zweiten Ableitungen der Phase am Pixel (X,Y’). Insgesamt hat
die Kostenfunktion damit pro Pixel die zwolf Optimierungsparameter ag,
ax,0y, flp,o,fx,fy,qbo,gbx,(by,qﬁxx, ¢yy und ¢xy. Fiir den Topografiekanal und
den Spektralkanal ergibt sich daraus jeweils ein Optimierungsproblem mit
knapp 1,05 Millionen Gleichungen und 12,6 Millionen Unbekannten. Fir die
Losung des Optimierungsproblems wird das Levenberg-Marquardt-Verfahren
nach Press et al. (2002) eingesetzt. Das Verfahren basiert auf dem Gaufl-
Newton-Verfahren und konvergiert damit linear und nahe des Optimums
quadratisch. Deshalb kommt der Wahl der Startwerte eine wichtige Bedeu-
tung bei der Losung des Optimierungsproblems zu.

Die Startwerte fiir die Demodulation des ersten Pixels X, Yy werden so ge-
wihlt, dass die geschétzte Hintergrundintensitét ag(Xo, Yp) der mittleren In-
tensitat in der Umgebung W um den betrachteten Startpixel entspricht und
deren Ableitungen ay(Xo,Yo) = ay(Xo,Yo) = 0 gesetzt werden. Die Start-
werte fir die geschéitzte Interferenzamplitude fIF’O(XO,Yo), die geschétzte
Phase ¢¢(Xo,Yo) und ihre ersten Ableitungen ¢y (Xo,Ys), ¢y (Xo,Ys) wer-
den iiber die sogenannte ,Windowed Fourier Ridges“-Methode (WFR) nach
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Kemao (2007) ermittelt. Basis fiir die WFR-Methode ist eine gefensterte
Fourier-Transformation des Interferogramms Itgp mit

LI;(Xo,Y0,(,¢) = / /II(XaY)g;(g,Yo,C,w(XﬂY)dXdY7 (3.11)

—00 —00
wobei * den Operator der komplexen Konjugation bezeichnet. I1p wird mit
gXO7y0,<,¢(X, Y) = g(X — Xp, Y — Yo) - exp (Z - X+i-y- Y) (312)

in den Frequenzbereich transformiert. (X,Y) sind die Pixel in der Umge-
bung der betrachteten Pixel (Xy,Y)),(¢, %) sind die Frequenzen entlang der
entsprechenden Raumrichtungen (X,Y) und i ist die imaginére Einheit. Fiir
die zweidimensionale Fensterfunktion wird ebenfalls eine GauB-Funktion mit

X2 Y2)

9(X,Y) = exp (—

eingesetzt. 0, und o, bezeichnen die Standardabweichung entlang beider
Raumrichtungen, bzw. die rdumliche Ausdehnung der betrachteten Umge-
bung. Fir die WFR-Methode werden nun die Werte von ¢ und 1 variiert
und die Werte gesucht, fiir die das Amplitudenspektrum maximal wird. Die
gesuchten Startwerte werden schlussendlich iiber das Amplitudenspektrum
der gefensterten Fourier-Transformierten iiber

[¢X(X07 Y0)7 ¢y(X07 YO)} = arg HClE}j)X |‘CII(X07 Y07 C? 1/})| (314)
¢0(Xo,Yy) = angle {LI1 [Xo, Yo, ¢x(Xo, Y0), ¢y (X0, Yo)] }
+¢x(Xo, Yo) - Xo + ¢y (X0, Y0) - Yo (3.15)

bestimmt. Hierbei nehmen in Gleichung 3.14 ¢« (Xo,Yp) und ¢, (Xo, Yo)
die Werte von ¢ bzw. ¥ an. Die {ibrigen Ableitungen im Interferenzmodell
I, Iy, Oxx, yy, Pxy werden zu Null gesetzt.

Nachdem fiir das Optimierungsproblem im ersten Pixel das Maximum
gefunden wurde, wechselt der Algorithmus zu einem benachbarten Pixel und
16st dort erneut das Optimierungsproblem. Die Startwerte werden allerdings
jetzt auf Basis der bereits gelosten Nachbarpixels (X, Y;) wie folgt festgelegt:

ao(X,Y) =ao(Xs, Ya) + ax(Xs, Ya) (X — X) + ay (X, Vo) (Y — Y3)
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ax(Xa Y) :ax(XSa YS)

GY(X7 Y) :ay(XS’ Yb)
Lip(X,Y) =Ip o(Xe, Ya) + Le( X, Yo) (X — Xo) + [, (X, Vo) (Y - i)
L(X,Y) =L(X,,Y)

I.V(X7 Y) :IY(X&YS)

D0(X,Y) =00 (X, Y5) 4+ dx (X, Ya) (X = X)) + 0y (X, ¥5) — (Y = X))
4 (X YO (X — X,)? L O (K Y)Y — Yy)?

2 2
+ ¢xy(X37Ys)(X B Xa)(Y B Ys)
2
:be(XS: )/S) + ¢XX(XS7
:(by(Xsa va) + ¢yy(Xs>

i~

b)(X - Xs) + ¢XY(XSa Ys)(Y - Yb)
S)(Y - Ys) + ¢Xy(Xsa Yb)(X - XS)

>-<

(3.16)

Der bis hierhin vorgestellte Algorithmus® zeigt gute Ergebnisse fiir In-
terferogramme mit hohen Interferenzstreifendichten (siche Erklirungen zu
Gleichung 3.17). Bei Interferogrammen mit geringerer Interferenzstreifen-
dichte, bestimmt der Algorithmus jedoch falsche Phasenwerte, da nicht zwi-
schen der Hintergrundintensitit I, (X, Y; p,n) und der Interferenzamplitude
Iip(X,Y;p,m) - cos (¢(X,Y;p,n)) unterschieden werden kann. Die entspre-
chenden Modellparameter konvergieren nicht in Richtung der Zielwerte, siehe
Kai und Kemao (2013). Fiir rauschfreie Interferogramme ist der Algorithmus
deutlich robuster. Zur Bewertung der Interferenzstreifendichte wird die to-
tale lokale Streifenfrequenz ¢y p mit

orLF = /9% + 3 (3.17)

definiert. Um eine ausreichende Unterscheidung erreichen zu koénnen, soll-
te orLr 2 2/o erfiillt sein (Kai und Kemao, 2013). Wie oben gezeigt ist
o mit der Fenstergrofie verkniipft und durch eine adaptive Anpassung der

5Bisher entspricht der Algorithmus dem ,generalized regularized phase tracking-
Algorithmus nach (Kemao, 2007).
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Fenstergrofe kann in Bereichen mit hoher und niedriger Streifendichte eine
zufriedenstellende Demodulation erreicht werden. Grundsétzlich ein festes
Fenster so zu wihlen, dass die Bedingung ¢rpr 2 2/0 ebenfalls fiir die Berei-
che kleiner Streifendichten erfiillt ist, ist nicht zielfithrend. Fiir Bereiche mit
grofler Streifendichte und grofler Fenstergroflie ist der Modellansatz, der ei-
ne lineare Hintergrundintensitét, eine lineare Amplitudenintensitidt und eine
quadratische Phase annimmt, nicht mehr gerechtfertigt. Zu kleine Fenster
wiirden zu einer starken Rauschempfindlichkeit fiihren und der Algorithmus
ebenfalls in Richtung falscher Werte konvergieren. Die benétigte Fenster-
grofle kann zu & = 2/¢rr abgeschitzt werden. In dieser Arbeit kann der
Algorithmus zwischen zwei Fenstergrofien fiir dichte oy, und weniger dichte
Bereiche o, nachfolgende Bedingungen auswéhlen

> {Umin 6_ S o'min"l‘20'max)

Omin+0max)

(3.18)

Omax O >

Auflerdem wurde die Kostenfunktion um drei weitere Regularisierungspa-
rameter Xa, X1, X4, die jeweils die Abweichungen von den Nachbarwerten fiir
die Hintergrundintensitdt, die Interferenzamplitude und die Phase gewich-
tet, ergdnzt. Mit diesen Parametern kann die Abweichung der Hintergrund-
intensitdt, der Amplitudenintensitdt und der Phase von den entsprechenden
Nachbarwerten reguliert werden. Das Ziel der Regulierung ist ein Konvergie-
ren der Losung zu unplausiblen Werten, fern der Nachbarlésungen, zu ver-
hindern. Eine detaillierte Erlauterung und Analyse der Erweiterungen zum
iGRPT kann in Legarda-Sdenz et al. (2002) sowie Kai und Kemao (2012)
gefunden werden.

Nachdem der iGRPT Algorithmus ein Minimum der Kostenfunktion fiir
jedes Pixel gefunden hat, entspricht die gefundene Losung von ¢(X,Y") direkt
der demodulierten Phase des Interferogramms. Wie in Abschnitt 2 bereits
erlautert, kann die Filmdicke {iber

Ppm(X,Y) 1

5(X,Y) = FNY) gy (3.19)

4-7- ng - k
bestimmt werden, wobei die demodulierte Phase als ¢(X,Y) = om(X,Y) +
2-m-N(X,Y) beschrieben werden kann. Hierbei ist N der Ganzzahlquotient
der Division ¢(X.Y)/2x und ¢y ist der entsprechende Modulo der Division.
Der Algorithmus kann den Quotienten N aufgrund der Unterbestimmtheit
des Problems nicht eindeutig 16sen. Aufgrund der Stetigkeit des Films und
des daraus resultierenden stetigen Interferogramms kann N(X,Y") in einen
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3.2 Spektral aufgeldstes Fizeau-Interferometer

ortsabhéangigen Teil Niopo(X,Y), der bereits durch die Demodulation des
Interferogramms des Topografiekanals bestimmt wurde, und einen ortsunab-
héngigen Versatz (AN) mit N(X,Y) = AN+ Niopo(X, Y') aufgeteilt werden.
AN muss auf Basis des spektralen Interferogramms ermittelt werden.

Der iGRPT-Algorithmus wird ebenfalls auf das Interferogramm des Spek-
tralkanals (siche Abbildung 3.7 untere Reihe) angewendet. Wie in Kapi-
tel 2 erldutert, ergibt sich im Spektralkanal entlang der spektralen Achse
(6 = konst) ein periodisches Signal als Funktion der Wellenzahl, d.h. die Ab-
stdnde zwischen zwei Maxima und Minima sind konstant entlang der spek-
tralen Achse. Mit dem Abstand zweier Extrema Ak kann die Filmdicke im
Spektralkanal direkt iiber

1

oX) = 2 np - Ak(X)

(3.20)

bestimmt werden. Die Bestimmung von Ak(X) erfolgt jeweils entlang einer
horizontalen Pixelzeile (Y-Richtung). Fiir jede Zeile wird Ak so variiert,
dass die Kreuzkorrelation der modulierten Phase ligrpT aus dem iGRPT-
Algorithmus und der Funktion cos (27/ak - k(Y")) maximal wird. Hierfiir wird
fiir jede Bildzeile Xg das Optimierungsproblem mit der Kostenfunktion

P(Xs) = max max
AKE(Akmin,Akmin) |1€(1,1024)

(3.21)
1024 o

Z Iicrpr(Xs,Y)) - cos (Ak(XS) : k(YJ)>

gelost. k(Y)) ist die Wellenzahl des Pixels Y; im Spektralkanal. Schlussend-
lich kann aus den Werten fiir Ak(X;) eindeutig die Filmdicke entlang einer
vertikalen rdumlichen Linie mit der horizontalen Koordinate yspec, bzw. in
Pixelkoordinaten ausgedriickt Yypec, bestimmt werden:

1

§(, yspec) = m
—_———

Spektralkanal

1 <¢M (33, yspcc)

~ 9. nF - ktopo 2w

(3.22)

+ (AN + Niopo(z, ySPeC)> )

Topografiekanal
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3 Experimenteller Aufbau & Methoden

Gleichung 3.22 zeigt bereits die Kopplung mit den Messwerten aus dem Topo-
grafiekanal, denn aus der Filmdicke, bzw. Ak, kann eindeutig AN bestimmt
werden. Die Gleichung zeigt, dass fiir jedes Pixel X5 ein AN bestimmt wer-
den kann, wodurch das Problem iiberbestimmt ist. Entsprechend wird ein
AN so gewédhlt, dass die Abweichung zwischen der Filmdickenmessung aus
Topografie- und Spektralkanal fiir alle Pixel X minimal wird.

3.2.4 Systemkalibrierung

Die Kombination beider Messkanéle mit der vorgestellten Bildanalyse erm&g-
licht die Ermittlung des zweidimensionalen Filmdickenprofils §(X,Y") unter
der Voraussetzung, dass jedem Pixel entlang der spektralen Achse im Spek-
tralkanal eine Wellenzahl zugeordnet werden kann. Des Weiteren miissen die
Abbildungen auf den Pixeln mit den Koordinaten (X,Y’) noch den entspre-
chenden Raumkoordinaten (z,y) zugeordnet werden, wobei beide Kanéile
fiir eine korrekte Kombination auf das gleiche Koordinatensystem referen-
ziert sein miissen. Im Folgenden werden hierfiir die Routinen zur Geometrie-
kalibrierung (Zuordnung der Pixel im Raum) und zur Spektralkalibrierung
(Zuordnung der Pixel im Spektrum) vorgestellt.

Geometriekalibrierung
Die Geometriekalibrierung hat drei Ziele:

1. Zentrierung des Sichtfeldes beider Kameras auf das Zentrum des Film-
tragers anhand einer Struktur im Zentrum

2. Bestimmung des Abbildungsmafistabes beider Kanéle anhand einer
Struktur mit bekannter Grofle

3. Referenzierung beider Systemkanéle auf das gleiche Koordinatensys-
tem

Als Koordinatenursprung wird das Zentrum des Filmtrégers gewéhlt, da hier
der Auftreffpunkt des Spriihstrahls liegt. Zur optimalen Abdeckung des In-
teraktionsbereiches soll das Zentrum des Filmtragers mittig auf den Kamera-
sensoren abgebildet werden, was der Pixelzuordnung (X = 512,V = 512) =
(x = Omm,y = Omm) entspricht. Fiir die Geometriekalibrierung wird die
in Abbildung 3.8 gezeigte Schablone anstatt des Filmtrégers am Ende der
Hohlwelle montiert. Die Schablone hat um das Zentrum in Richtung Mitte
zeigende Langlocher und in der Mitte eine Durchgangsbohrung mit 0,5 mm
Durchmesser. Die Schablone wird am Rotationsbeschichter riickseitig (durch
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Sichtfeld

Topografiekanal

1 mm

Sichtfeld

-2:- - )
R 0,25 mm Spektralkanal

50 mm

Abbildung 3.8: Zeichnung der Schablone fiir die Geometriekalibrierung und als
Referenz beider Kanédle mit den entsprechenden Sichtfeldern des Topografie-
und des Spektralkanals.

die Druckkammer hindurch) beleuchtet, so dass sich die Locher im Kamera-
signal hell gegentiber der dunklen Umgebung abgrenzen. Die Sichtfelder der
Kameras sollen auf die zentrale Bohrung ausgerichtet werden. Die Sichtfelder
der Kameras sind sehr viel kleiner als die Abmafle des Filmtragers, wird in
der Vergroflerung in Abbildung 3.8 gezeigt. Daher sind Langlécher um die
Bohrung angeordnet, anhand derer die Kameras in Richtung Filmtragermitte
gefithrt werden konnen.

Fir die Ausrichtung der Kameras relativ zum Filmtréager konnen beide
Kameras® horizontal iiber jeweils einen manuellen Lineartisch quer zur opti-
schen Achse bewegt werden. Fiir die vertikale Ausrichtung kann die gesamte
Druckkammer mittels eines elektrischen Hubtisches auf die gewiinschte Ho6-
he gefahren werden. Im Spektralkanal wird fiir eine zweidimensionale Abbil-

SFiir den Spektralkanal wird die Kamera zusammen mit dem Spektografen horizontal be-
wegt.
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dung der Schablone das Beugungsgitter im Spektrografen aus dem optischen
Pfad entfernt und der Eintrittspalt des Spektrografen vollstindig gedffnet.
Hierdurch kann ein Bereich der Schablone von ca. 250 pm Breite abgebildet
werden. Fiir beide Kamerabilder wird die Bohrung zentral auf die Kame-
rasensoren ausgerichtet und anschlieBend ein Bild der zentralen Bohrung
aufgenommen.

Auf Basis dieser Bilder werden jeweils die hellen Pixel mit dem kleinsten
(X1, unterster heller Pixel) und dem groiten Index (X5, oberster heller Pi-
xel) bestimmt. Mit dem bekannten Durchmesser D der Bohrung kann der
Abbildungsmaflstab By, der Pixel der im Koordinatenursprung X, und die
Zuordnung einer vertikalen Position x zu jedem Pixelindex X iiber

D Xo— Xy
=— | X - | X _ 3.23
X, - X, 1t (3.23)
—— S————
By Xo

z(X)

berechnet werden. Fiir den Topografiekanal kann analog in horizontaler Rich-
tung mit (y|Y") verfahren werden. Fur den Spektralkanal ist keine horizontale
Zuordnung im Raum erforderlich, da die X-Achse tiber die Spektralkalibrie-
rung einer Wellenlange, bzw. einer Wellenzahl zugeordnet wird.

Spektralkalibrierung

Fir die Spektralkalibrierung muss analog zur Geometriekalibrierung die Zu-
ordnung eines Pixels zu einer definierten Wellenldnge und fiir die Zuordnung
aller weiteren Pixel der spektrale Abbildungsmafistab B, bestimmt wer-
den. Als Wellenlédngenreferenz wird eine Quecksilberdampflampe (La Vision
Hg(Ar) Calibration Lamp) eingesetzt. Abbildung 3.9 zeigt die Spektrallini-
en der Entladungslampe. In Gelb ist der Spektralbereich markiert, der vom
Spektrografen ausgewertet wird. Innerhalb dieses Bereiches treten zwei fiir
die Kalibrierung ausreichend voneinander entfernte und starke Spektrallinien
bei 404,66 nm und 435,85 nm auf. Diese werden fiir die Spektralkalibrierung
genutzt. Die Kalibrierlampe wird vor dem Spektrografen positioniert und mit
der Kamera zehn Bilder des Spektrums aufgenommen. Diese Bilder werden
gemittelt und fiir jede Bildzeile der Mittelung die Position der zwei hellsten
ortlich voneinander getrennten Pixel bestimmt. Das linke Pixel (kleiner In-
dex) wird mit Y)1(X) und das rechte (grofier Index) mit Yy2(X) bezeichnet.
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Abbildung 3.9: Spektrallinien der Hg(Ar)-Kalibrierlampe nach (LaVision,
GmbH, 2009). In Rot sind die fir die Kalibrierung ausgewéhlten Spektral-
linien dargestellt. Der gelbe Bereich zeigt den Spektralbereich des Spektral-
kanals.

Mit den bekannten Wellenldngen der beiden Spektrallinien A; und As kann
die Kalibrierung fiir die Pixelzeilen tiber die Geradengleichung

)\2 - )\1 )\2 _ )\1
W) = (- e ) + (s —vm)
A(X,Y=0) B

(3.24)
berechnet werden, wobei B) den spektralen Abbildungsmafstab beschreibt.
Der hier verwendete Spektrograf mit einem Beugungsgitter zeigt eine linea-
re Dispersion mit der Wellenldnge. Fiir die Auswertung, wie oben gezeigt,
muss das Interferogramm allerdings als Funktion der Wellenzahl ausgewertet
werden. Entsprechend wird fiir jedes Pixel die Wellenzahl k tiber

1 1

R(XY) = MX,Y)  MX,Y =0)+By-Y (3.25)
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3 Experimenteller Aufbau & Methoden

berechnet. In diesem Fall ist die Kalibrierfunktion nicht mehr linear. Die
Auswirkungen der Nichtlinearitat werden detaillierter in Kapitel 4 analysiert.

3.3 Planare laserinduzierte Fluoreszenz

Aufbauend auf den physikalischen Zusammenhédngen aus Abschnitt 2.1.3
wird im Folgenden der Messaufbau zur Bestimmung der Fluoreszenzintensi-
tat Inir(z,y) in Abhéngigkeit der lokalen Filmdicke §(x,y) und der lokalen
Farbstoffkonzentration C(x,y) nach Gleichung 2.34 mit

I (z,y,A) = Kopt(A) - @rir(A) - lo(@, y,t,A) - (1 - 1075(/\)'0(%?’)'5(%‘”))
(3.26)
beschrieben. Im Folgenden werden zunéchst das Messprinzip und die abge-
leiteten Anforderungen an das Messsystem erldutert. Im Anschluss wird der
optische Aufbau, die Bildauswertung und die Kalibrierung beschrieben.

3.3.1 Messprinzip und Anforderungen an das Messsystem

Das Messsystem muss in der Lage sein, die 6rtliche Filmdicke und die 6rtli-
che Konzentration des bindren Gemisches, bestehend aus Sprithstrahl- und
Wandfilmfluid, zu bestimmen. Im Vergleich zum Fizeau-Interferometer wird
hier auf eine zeitliche Auflosung der SWFI verzichtet. Fiir eine sinnvolle
zeitliche Abtastung missten Bildwiederholraten von mindestens 5kHz mit
einer Hochgeschwindigkeitskamera realisiert werden. Da allerdings die Fluo-
reszenzintensitdt um einige GroBenordnung geringer ist, als die Anregungs-
intensitat, liefert sie bei Verwendung einer unverstarkten Hochgeschwindig-
keitskamera (wie sie zur Verfiigung steht) keine ausreichende Signalstérke
fiir die Bildgebung.

Die Fluoreszenzintensitat Irir(x,y) kann anschaulich als das rotverscho-
bene Leuchten eines Farbstoffes im Wandfilm nach Auftreffen und Absorpti-
on von Laserstrahlung beschrieben werden. Dieses Leuchten wird mit einer
Kamera aufgenommen, wobei jedes Pixel des entstehenden Bildes einer Po-
sition x,y im Interaktionsgebiet entspricht. Die Intensitat der abgebildeten
Fluoreszenzantwort stellt vereinfacht die integrale Intensitéit tiber die gesam-
te Filmdicke d(x,y) dar. Eine hohere Fluoreszenzintensitét ist zu erwarten
mit Zunahme von i) der Anregungsintensitét (Io(x,y,t,\)), i) der Filmdicke
(0(z,y)) und iii) der Farbstoftkonzentration (C(z,y)) (vgl. Gl. 3.26). Nach-
folgend wird eine Schwankung der Anregungsintensitiat vernachléssigt. Aus
iii) ergibt sich damit ebenfalls eine Abhingigkeit von den Mengenanteilen
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der beiden Fluide in der Interaktionszone fiir den Fall, dass ausschliefilich
ein Fluid mit Farbstoff versetzt wurde. Dennoch erfordert eine Bestimmung
der ortlichen Konzentration des Fluoreszenzfarbstoffes im Film weiterhin
Kenntnisse iiber die lokale Filmdicke. Eine alleinige, einfach durchgefiihrte
LIF Messung ist vor diesem Hintergrund nicht zielfiithrend (2 Unbekannte,
1 Gleichung). Zur Losung des Problems werden somit, wie nachfolgend be-
schrieben, zwei getrennte Messungen in unterschiedlichen Konfigurationen
durchgefiihrt.

Bestimmung der Filmdicke

Fiir die eindeutige Messung der Filmdicke mittels LIF muss wihrend der SW-
FI die Farbstoffkonzentration im gesamten Interaktionsgebiet bekannt sein.
Zu diesem Zweck muss Wandfilm- und Sprithstrahlfluid mit identischer Farb-
stoffkonzentration C' dotiert werden. In diesem Fall kann die lokale Filmdicke
direkt aus dem Fluoreszenzsignal mit

ILIF,C(:C’ya/\) ) (3.27)

1
)= 19 (1~ T e B

ermittelt werden, siehe (Geiler et al., 2018; Cheng et al., 2010). Der deka-
dische Extinktionskoeflizient des Farbstoffes £, die optische Konstante Kopt
und die Anregungsintensitit Iy werden tber eine Kalibrierungsmessung be-
stimmt. Prinzipbedingt kann in dieser Messung allerdings nicht zwischen
Sprithstrahl- und Wandfilmfluid unterschieden werden.

Bestimmung der Fluidkonzentrationen

Fiir eine eindeutige Unterscheidung zwischen beiden Fluiden wird lediglich
das Wandfilmfluid mit der Farbstoffkonzentration Cy; dotiert. Eine Interak-
tion und Vermischung mit dem undotierten Spriihstrahlfluid fithrt zu einer
reduzierten Farbstoffkonzentration und damit zu einer reduzierten lokalen
Fluoreszenzintensitiat bei konstanter Filmdicke. Im Folgenden wird nun an-
genommen, dass die iiber eine ausreichende Anzahl Einspritzungen gemit-
telte Filmdicke fiir konstante Randbedingungen reproduzierbar ist, d.h. dass
die Fluoreszenzintensitdten zwischen den Interaktionen statistisch um ei-
nen konstanten Mittelwert schwanken. Um diesen Zusammenhang zu nutzen,
wird die erste Messung fiir eine grofie Anzahl an Einspritzungen wiederholt
und eine mittlere lokale Fluoreszenzintensitét TLIF,@ (z,y) bestimmt, die eine
mittlere lokale Filmdicke reprasentiert. Analog wird fiir die zweite Messung
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Ivir o, (7, y) ermittelt. Aus diesen beiden mittleren Intensititssignalen wird

iber
log (1 o I_LIF,CWf(zsyv)‘) )
— A Kopt(A\)-®Prir(X)-To(z,y)
Cut(z,y) =C- — ey (3.28)
Og( - Kopt(x)-@m(n»fo(w,y))

die mittlere lokale Farbstoffkonzentration im Interaktionsgebiet bestimmt.

Ciwt(z,y) ist dabei proportional zur lokalen Konzentration des Wandfilmflui-
des im Interaktionsgebiet.

3.3.2 Messaufbau

Eine genaue Messung der Konzentration erfordert eine hohe Reproduzierbar-
keit der Randbedingungen tiber mehrere Einspritzungen hinweg, um identi-
sche Bedingungen fiir die Mittelung der Fluoreszenzintensitdten zu gewéhr-
leisten. Hierbei ist die Erzeugung identischer Filmdicken vor der Interaktion
wichtig. Weiterhin muss der Versuchsaufbau so konzipiert sein, dass die lo-
kale Intensitét des Fluoreszenzsignals mit einer Kamera aufgenommen wer-
den kann und lokale und wellenldngenabhéngige Einfliisse auf die Intensitéat
nach Moglichkeit vermieden werden. Die Erlduterungen des experimentel-
len Aufbaus erfolgt getrennt, entsprechend den Bereichen in Abb. 3.10, fiir
den Druckbehélter mit Rotationsbeschichter, die Laseranregung und die Bil-
derfassung. Im Anschluss wird die Signalsteuerung und der zeitliche Ablauf
wéhrend der Messung erlautert.

Druckbehalter mit Rotationsbeschichter

Der mechanische Aufbau entspricht weitgehend dem Aufbau und der Funkti-
onsweise aus Abschnitt 3.1. Fiir die Realisierung einer riickseitigen Beleuch-
tung wurde der Filmdosierer auf der Riickseite durch ein Kammerfenster
ersetzt. Der Filmdosierer wurde an Stelle des linken Kammerfensters mon-
tiert und die Dosierdiise seitlich auf den Filmtrager am Rotationsbeschichter
ausgerichtet. Diese Konfiguration ermdoglicht eine ungestorte riickseitige Be-
leuchtung des Filmtrégers. Die Filmerzeugung und die anschliefende SWFI
erfolgt analog zum oben beschriebenen Vorgehen.

Laseranregung

Die Anregung muss auf den eingesetzten Fluoreszenzfarbstoff abgestimmt
sein. In dieser Arbeit wird aufgrund der in Abschnitt 3.4 diskutierten Eigen-
schaften, 3-Pentanone als Fluoreszenzfarbstoff genutzt. 3-Pentanon besitzt
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Abbildung 3.10: Ubersicht iiber den experimentellen Aufbau fiir die laserin-
duzierte Fluoreszenz aufgeteilt in die Bereiche Laseranregung, Druckbehélter

mit Rotationsbeschichter und Bilderfassung.
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ein Absorptionsspektrum im Wellenlédngenbereich von 220 - 320 nm mit ma-
ximaler Absorption bei 280 nm (297 K)(Koch et al., 2008; Schulz et al., 2015).
Die Anregungslichtquelle muss entsprechend eine moglichst hohe Intensitéat
in diesem Spektralbereich haben. Aus diesem Grund wird hier die vierte har-
monische Frequenz eines gepulsten Nd:YAG Lasers mit einer Wellenlédnge von
266 nm verwendet. Der optische Aufbau des Systems ist in Abbildung 3.10 ge-
zeigt. Der Innolas SpitLight 600 Nd:YAG-Laser hat eine Pulsdauer von 4 ns,
eine Pulsenergie von 56 mJ und eine maximale Repetitionsrate von 10 Hz.
Vom emittierten Laserpuls werden 15 % der Leistung iiber einen Strahlteiler
auf ein Coherent LabMax TOP Leistungsmessgeréit mit einem J-50MB-YAG
Sensorkopf reflektiert. Aufgrund der Proportionalitéit des Fluoreszenzsignals
mit der Anregungsintensitit Iy muss fir jede Messung die Laserleistung mit-
gemessen werden. Der Laserstrahl wird iiber einen Laserspiegel in Richtung
des Rotationsbeschichters umgeleitet und iiber die Kombination einer Bi-
Konkavlinse mit einer konvexen Linse aufgeweitet und kollimiert, wodurch
die Brennpunkte beider Linsen in einem Punkt zusammenfallen. Ortliche
Schwankungen der Laserintensitdt werden durch einen Glassdiffusor (Kor-
nung 220) zwischen den beiden Linsen reduziert. Der kollimierte Laser wird
durch das Fenster in der Riickseite der Kammer in den Druckbehélter auf
den Wandfilm gefiihrt.

Bilderfassung

Die Fluoreszenz von 3-Pentanon wird durch die Laserbeleuchtung von der
Vorderseite des Films angeregt und von der Riickseite des Films durch die
Hohlwelle aufgezeichnet. In der rechten Hélfte der Hohlwelle befindet sich der
Filmdickensensor fiir die Filmgenerierung und verdeckt somit die rechte Half-
te des Interaktionsgebietes bei der Bildaufnahme. Das Fluoreszenzsignal, das
aus der Hohlwelle austritt, wird mit einem UV-Filter (Langpassfilter, Grenz-
wellenldnge 300 nm) vom restlichen Laserlicht gefiltert und mit einem Zeiss
Makro Planar T* Objektiv mit 100 mm Brennweite und einer Lichtstérke von
f/2 auf den Kamerasensor abgebildet. Als Kamera wird eine Andor iXon DU
888-BV EMCCD-Kamera mit 1024 x 1024 Pixeln eingesetzt. Der optische
Aufbau erreicht eine VergroBerung von 0,21 (61,9 pm/Pixel) und deckt damit
den gesamten Filmtrager ab.

Signalsteuerung

Fiir einen stabilen Laserbetrieb miissen die Blitzlampen als Pumpquelle des
Lasers mindestens 5s mit der gewiinschten Repetitionsrate betrieben wer-
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Abbildung 3.11: Ubersicht der Signalsteuerung fiir die LIF-Messung. Die ge-
punkteten Linien deuten den zeitlichen Verlauf der Kanéle der Signalgenerato-
ren an. Die farbigen Punkte entsprechen einem Signalpuls (steigende Flanke)
auf dem entsprechenden Kanal.

den, bevor ein stabiler Laserpuls abgegeben werden kann. Aufgrund der ge-
ringen Wiederholrate von 10 Hz kann nur eine einzelne Messung wahrend der
SWEFT durchgefiihrt werden. Fiir die maximale Pulsleistung des Lasers muss
der Giiteschalter (Q-Switch) 215 s nach dem Auslosen der Blitzlampen ge-
offnet werden. Die Initiierung der Einspritzung muss entsprechend relativ
zur Auslosung des Giiteschalters des Lasers erfolgen. Fiir die Synchronisie-
rung aller notwendigen Gerédte werden zwei Pulsgeneratoren Quantum Com-
poser 9500+ eingesetzt. Die Signalsteuerung der Geréte ist in Abbildung
3.11 grafisch dargestellt. Der erste Pulsgenerator (Generator 1) erzeugt mit
10 Hz das Ansteuersignal fiir die Blitzlampen des Lasers, die bereits wahrend
der Wandfilmerzeugung ausgelost werden. Sobald die Filmerzeugung abge-
schlossen ist und die Rotation des Beschichters gestoppt wurde, wird vom
LabVIEW-Steuerprogramm ein Signal an Pulsgenerator 1 geschickt. Dieser
gibt synchron mit dem darauffolgenden Auslosen der Blitzlampen {iber einen
zweiten Kanal das Startsignal an den zweiten Generator. Der zweite Gene-
rator kann somit relativ zum Auslosesignal der Blitzlampen weitere Geréte
ansteuern, da nach einer Wartezeit von einem Vielfachen von 100ms die
Blitzlampen erneut ausgelost werden. Der Pulsgenerator sendet 215 s nach
dem Auslésen der Blitzlampen ein Signal an den Giiteschalter des Lasers
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und die Kamera, um den Laser mit maximaler Intensitéit auszulésen und die
Bildaufnahme zu starten. Die Einspritzung wird iiber einen zweiten Kanal
relativ zum Auslosen des Lasers und der Kamera gestartet. Der Zeitpunkt
der Einspritzung kann, zur zeitlichen Abrasterung der Interaktion, zwischen
dem Zeitpunkt der Aktivierung des zweiten Pulsgenerators und dem Auslo-
sen von Kamera und Laser gewdhlt werden.

3.3.3 Bildverarbeitung und Bildauswertung

Fir die korrekte Bestimmung der Filmdicke und der Stoffkonzentrationen
auf Basis der Fluoreszenzintensitdt in den aufgenommenen Kamerabildern
miissen alle weiteren Einfliisse auf die Bildhelligkeit minimiert werden. In
der Bildnachbearbeitung sollen die Einfliisse der Kamera, wie Dunkelstrom-
rauschen und Ausleserauschen, Einfliisse aus der Umgebung, wie Lichtrefle-
xionen, und der Einfluss schwankender Leistung der Laseranregung auf die
Fluoreszenzintensitiat reduziert werden. Im Folgenden werden zunéchst die
Einfliisse der Kamera und der Umgebung als fluoreszenzunabhéngige Korrek-
tur erldutert und im Anschluss die Korrektur des Einflusses der Laserleistung
auf die Fluoreszenzintensitiat beschrieben.

Fluoreszenzunabhiangige Korrektur

Wie bereits fiir das Fizeau-Interferometer in Abschnitt 3.2.3 erldutert, setzt
sich das aufgenommene Kamerabild neben der eigentlichen Fluoreszenzinten-
sitdt aus einem konstanten pixelabhédngigen Dunkelstrom, dem statistischen
Rauschen durch das Auslesen der Kamerapixel und einer Hintergrundhel-
ligkeit zusammen. Fiir die Korrektur des Dunkelstroms werden Bilder bei
absoluter Dunkelheit (abgedecktes Kameraobjektiv) aufgenommen. Fir je-
des Pixel (X,Y) wird aus der Mittelung iiber 100 Dunkelbilder die Dun-
kelstromkorrektur In(X,Y) bestimmt. Fiir die Korrektur der Hintergrund-
helligkeit werden 15 Bilder ohne Vorhandensein von Wandfilm und Spriih-
strahl aber mit aktiviertem Anregungslaser aufgenommen. Die Graustufen-
werte der 15 Bilder werden fiir jedes Pixel gemittelt als Hintergrundkorrektur
Ip(X,Y) verwendet. Zusatzlich werden weitere UngleichméBigkeiten tiber
die sogenannte ,flat-field-Korrektur*(FFK) reduziert. Die Korrektur redu-
ziert die pixelabhéngige Quanteneffizienz bei Lichteinfall (Watanabe et al.,
2017) und optische Ungleichférmigkeiten, wie Objektivvignettierung (Olsen
et al., 2010). Fir die Korrektur werden 100 gleichméBig ausgeleuchtete Bilder

70



3.3 Planare laserinduzierte Fluoreszenz

gemittelt Iy (X,Y). Der Korrekturfaktor fiir die , flat-field“-Korrektur Kppk
wird iiber

1024 1024

> (X)) — In(X;,Y))

i=1 j=1

10242 - (Ig(X,Y) — Ip(X,Y))

Krrk(X,Y) = (3.29)
berechnet. Das Rohbild I1iro(X,Y) kann mit der Hintergrundintensitét
Ig(X,Y), der Dunkelstromintensitit Ip(X,Y) und dem ,flat-field“- Kor-
rekturfaktor Krpx mit

T (X,Y) — Ig(X,Y)
I X,Y)= :
Lir k1(X,Y) Krrk(X,Y) — Ip(X,Y)

(3.30)
weitgehend von fluoreszenzunabhingigen Stérgréflen befreit werden.

Laserleistungskorrektur

Die Leistung des Anregungslasers weist Ungleichméafligkeiten auf, wobei hier
zwischen zeitlichen Schwankungen der integralen Pulsenergie und ortlichen
UngleichméBigkeiten in der Energieverteilung des Laserprofils unterschieden
wird. Ortliche UngleichmiBigkeiten im Laserprofil entlang der z- und y-
Raumachsen werden zeitlich als konstant betrachtet, d.h. fiir jeden Laserpuls
ist die prozentuale Abweichung in einem Punkt vom Leistungsmaximum im-
mer gleich. Zeitliche Schwankungen betreffen die Anderungen der Laserpuls-
leistung zwischen Laserpulsen, die zu unterschiedlichen Zeitpunkten abgege-
ben werden. Die grundsétzlich orts- und zeitabhéngige Anregungsintensitét
Iop(z,y,t) kann mit

10(5177y)

byt = e 7))

- Io(t) (3.31)
in einen orts- und zeitabhédngigen Anteil zerlegt werden. Beide Anteile werden
zundchst getrennt voneinander untersucht.

Zur Beschreibung des ortsabhéngigen Anteils muss die lokale Intensitéts-
verteilung des aufgeweiteten Laserstrahls bestimmt werden. Die verwen-
dete Kamera hat keine Empfindlichkeit fir den ultravioletten Spektralbe-
reich und kann entsprechend das Laserprofil nicht direkt messen. Die UV-
Laserstrahlung kann aber durch Fluoreszenz in ein intensitdtsabhéangiges
Lichtsignal und somit in einen besser passenden Spektralbereich rotverscho-
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ben werden. Handelsiibliches weifles Papier fluoresziert unter Laserbestrah-
lung (266 nm) mit einer Wellenlénge im blauen Spektralbereich. Zum Zwecke
der Messung der Intensitatsverteilung wird anstatt des Filmtragers weifles
Papier an das Ende der Hohlwelle montiert und mit dem Laser riickseitig be-
leuchtet. Die Kamera nimmt von der Vorderseite die Fluoreszenzantwort des
Papieres auf. Dieser Vorgang wird fiir 50 Bilder wiederholt. Durch Rotation
und der sich daraus ergebenden zufélligen Position des Papiers werden der
Einfluss von Inhomogenitidten durch die Bildmittelung reduziert. Fiir jedes
Pixel wird der Mittelwert aus allen Messungen bestimmt und die in Ab-
bildung 3.12 gezeigte normierte Intensititsverteilung I x,(X,Y) ermittelt.
Alle Bereiche, in denen die auftreffende Laserintensitit den Schwellwert von
50 % unterschreitet, werden nicht ausgewertet und sind in der Abbildung
transparent dargestellt. Der Kehrwert der so ermittelten lokalen Intensitéts-
verteilung wird als Korrekturmaske K7, xy (X, Y") fiir alle LIF-Messungen ver-
wendet.
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Abbildung 3.12: Normierte lokale Verteilung der Laserintensitit in der Ebene
des Filmtragers. Der rote Kreis markiert die duflere Kante des Filmtréagers.
Das schwarze Kreuz markiert das Zentrum und den Auftreffpunkt des Spriih-
strahls. Bereiche mit einer Laserintensitat unter 50 % werden nicht ausgewer-
tet und sind transparent dargestellt.
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Fir die Beschreibung der Variation zwischen einzelnen Laserpulsen wird
angenommen, dass die integrale Pulsenergie variiert und die lokale Inten-
sitatsverteilung (Laserprofil) hingegen mit der in Abbildung 3.12 gezeigten
Verteilung konstant bleibt. Fur die Untersuchung der zeitlichen Schwankun-
gen der Laserleistung wird das Papier mit dem aufgeweiteten Laser ange-
regt und die Fluoreszenzantwort mit der Kamera fiir 140 einzelne Laserpulse
aufgenommen. 15 % des Laserlichts wird tiber den Strahlteiler fiir die Leis-
tungsmessung auf das Leistungsmessgerdt umgeleitet. Abbildung 3.13 zeigt
den normierten Zusammenhang zwischen Fluoreszenzintensitat und der ge-
messenen Laserintensitdt (Messwert am Leistungsmessgerét). Die gestrichel-
te Linie gibt die zu erwartende direkte Proportionalitdt der beiden Grofien
an. Die Messwerte streuen mit einem Bestimmtheitsmafl von 50,4 % um die
Gerade. Die gemessene Laserintensitiat schwankt um Iy = 8,3mJ mit einer
Standardabweichung von 0,27 mJ am Messgerét. Das entspricht einer Abwei-
chung von 3 %, bzw. 3 % Abweichung im Fluoreszenzsignal. Entsprechend der
Proportionalitdt werden zeitliche Schwankungen in der Laserintensitdt mit
dem Kehrwert der normalisierten gemessenen Laserpulsenergie korrigiert.

Die zeitlichen Schwankungen der Pulsenergie kann auf die Genauigkeit
der verwendeten Pulsgeneratoren zuriickgefithrt werden. Die Genauigkeit
der Signalerzeugung wird vom Hersteller mit 1 ns 4 0,0001 x Periodendauer
angegeben. Durch die Verwendung von zwei separaten Pulsgeneratoren fiir
die Steuerung der Blitzlampen und des Giiteschalters des Lasers kann eine
Verschiebung zwischen den beiden Signalen entsprechend dieser Genauigkeit
entstehen. Fiir das Signal des ersten Pulsgenerators (Blitzlampen) kann die
Genauigkeit mit 10 ps abgeschétzt werden und fiir den zweiten Pulsgenerator
(Giiteschalter) mit 30 ps abgeschétzt werden. Der Zeitverzug zwischen dem
Auslosen der Blitzlampen und dem Auslosen des Gliterschalters kann damit
zwischen 175 - 255 ps schwanken und zu den oben erlduterten Schwankungen
der Laserpulsulsenergie fithren.

Aufgrund der dargestellten Proportionalitiat zwischen Anregungsenergie
und Fluoreszenzsignal kann aus der relativen ortlichen Verteilung der La-
serenergie 1oy (X,Y) und der integralen gemessenen Pulsenergie Iy(t) fiir
jedes Pixel und jeden Laserpuls der Korrekturfaktor

KL(X,Y,t) = Lo
M T T (X,Y) - Io(t)

(3.32)

berechnet werden.
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Abbildung 3.13: Zusammenhang zwischen der Fluoreszenzintensitdt und der
Anregungsintensitat. Messwerte sind als graue Punkte dargestellt und die
gestrichelte Linie gibt den direkten proportionalen Zusammenhang der beiden
Groflen an (Bestimmtheitsmaf 50,4 %.

Zusammenfassung der Bildkorrekturen

Die oben vorgestellten Korrekturen zur Reduzierung der Einfliisse von Um-
gebungshelligkeit, optischen Bauelementen, Kamerarauschen und der Anre-
gungsintensitit konnen zu einer Gesamtkorrektur zusammengefasst werden.
Die korrigierte LIF-Aufnahme Iy 1p(X,Y,t) zum Aufnahmezeitpunkt ¢ wird
damit zu

Iupo(X, Y1) — Ip(X,Y) I
Iprk(X,Y) = In(X,Y)  Toyy(X,Y) - Io(t)

Ir(X,Y,t) = (3.33)

aus der urspriinglichen Roh-Aufnahme Ipip o(X,Y,t) berechnet.
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3.3.4 Systemkalibrierung

Mit I (X, Y)7 steht eine Aufnahme zur Verfiigung, die weitestgehend von
Storeinfliissen befreit ist und deren Pixelwerte die lokalen Fluoreszenzinten-
sitdten angibt. Der funktionale Zusammenhang zwischen Fluoreszenzinten-
sitat, Farbstoffkonzentration und Filmdicke wurde in Abschnitt 2.1.3 zu

Iur(X,Y) = Kopt - ®rip - Io - (1 - 10—€'C(X7Y>‘5<X7Y)) (3.34)

hergeleitet. Bis jetzt sind der dekadische Extinktionskoeffizient &, die Quan-
teneflizienz des Farbstoffes ®1;r und die optische Konstante Kop¢ unbe-
kannt. Die Groflen sind unabhéngig von den anderen Versuchsparametern
und kénnen entsprechend vorab in separaten Messungen bestimmt werden.

Bestimmung des Extinktionskoeffizienten

Der dekadische Extinktionskoeffizient beschreibt die Absorption des Laser-
lichtes durch den Farbstoff. Fiir die Bestimmung wird eine mit Farbstoff ver-
setzte Fliissigkeitsschicht (Farbstoffkonzentration C) mit bekannter Dicke
ds mit einer anfanglichen Pulsenergie Iy beaufschlagt, wobei die Pulsener-
gie Is nach der Durchdringung der Fliissigkeitsschicht Aufschluss iiber den
Extinktionskoeffizienten gibt. Dieser wird mit

1 I
§= ag o (;) (3.35)

berechnet. Fiir die Bestimmung von Ig wird der fokussierte Laserstrahl durch
eine optische Kiivette aus Quarzglas geleitet und nach Durchdringung die La-
serleistung aufgezeichnet. Diese Messung wird fiir die leere Kiivette (Laser-
energie Ip) und die mit Iso-Oktan und 3-Pentanon gefiillte Kiivette (Laseren-
ergie I) durchgefiihrt. Hierfiir werden 0,1 Vol.-% 3-Pentanon dem Iso-Oktan
zugemischt. Die Messungen wurden fiir verschiedene Laserenergien durchge-
fithrt und jede Messung dreimal wiederholt. Die Ergebnisse der Messungen
sind in Abbildung 3.14 dargestellt. Die Messwerte variieren zwischen 18 und
301/(molcm), wobei keine signifikante Abhéngigkeit von der Laserenergie
erkennbar ist. Aulerdem werden fiir die Messungen Schwankungen der La-
serleistung in der Gréflenordnung von max. 10 % erwartet (siehe Abbildung

"Die Zeitabhingigkeit der Aufnahme wird ausschlieSlich fiir die Laserleistungskorrektur
(Zeitpunkt des Laserpulses) benétigt und wird im Folgenden fiir korrigierte Bilder ver-
nachléssigt.
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Abbildung 3.14: Dekadischer Extinktionskoeffizient fiir eine Mischung aus Iso-
Oktan und 0,1 Vol.-% 3-Pentanone fiir verschiedene Anregungsenergien.

3.13). Fiir die folgenden Untersuchungen wird entsprechend mit einem mitt-
leren dekadischen Extinktionskoeffizienten von 23,81/(mol cm) gerechnet. In
der Literatur werden fiir den dekadischen Extinktionskoeffizienten deutlich
niedrigere Werte angegeben. Koch und Hanson (2003) haben den dekadi-
schen Extinktionskoeffizienten von 3-Pentanone bei 300 K zu 11,81/(mol cm)
bestimmt, Schulz et al. (2015) geben ihn mit 13,41/(molcm) fiir Tempera-
turen zwischen 353 K und 450K an und Zigan (2020) hat den dekadischen
Extinktionskoeffizienten bei 300 K mit 10,51/(mol cm) bestimmt. Alle vor-
gestellten Untersuchungen beziehen sich auf eine Anregungswellenlénge von
266 nm. Die Messungen zeigen eine Schwankungsbreite von ca. 10 %. Eben-
falls geben alle drei Studien eine vernachléssighare Temperaturabhéngigkeit
im Bereich von 300 K bis 700 K an. Temperaturschwankungen kénnen damit
als Ursache fiir die Messabweichung ausgeschlossen werden. Der Extinkti-
onskoeffizient weist zwar eine starke Wellenldngenabhéngigkeit und ein Ma-
ximum mit 14,41/(mol cm) bei 280 nm Anregungswellenlénge auf (Koch und
Hanson, 2003; Schulz et al., 2015), allerdings ist selbst diese Anderung zum
einen zu schwach, um die Abweichungen zu den Literaturwerten zu erklaren
und zum anderen sind derartige Schwankungen der Laserwellenléinge nicht
zu erwarten. Die Auswirkungen eines moglichen Messfehlers bei der Bestim-

76



3.3 Planare laserinduzierte Fluoreszenz

mung des Extinktionskoeffizienten wird in der nachfolgenden Bestimmung
der optischen Konstante und der Quanteneffizienz an einem realen Film be-
riicksichtigt. Die Ergebnisse der Kalibrierung zeigen keine Auswirkungen auf
die Messergebnisse.

Bestimmung der optischen Konstante und der Quanteneffizienz

Das Produkt der Quanteneffizienz ®1,;r und der optischen Konstante Kopt
wird in einer einzelnen Messung bestimmt. Dadurch ist keine Quantifizie-
rung der einzelnen Gréflen moglich, was allerdings fiir die Bestimmung der
Filmdicke und Konzentration nicht notwendig ist. Mit der Aufnahme der
Intensitatsverteilung der Fluoreszenzantwort Iiir k eines angeregten Filmes
mit bekannter Dicke dx und bekannter Stoffkonzentration Ck konnen die
gesuchten Groéflen tiber

Iirx(X,Y)
I, (1 _ IO—E'CK(X,Y)'(;K(X,Y))

Prir - Kopt = (3.36)

bestimmt werden. Der Film mit bekannter Dicke wird in einem Spaltkérper,

Plane Linse \ /Kalibricrspalt EMCCD
N Kamera
Laser Fluoreszenz-
__T___"\f_\___aﬁtw_ort__
r \\

|| S Plan-konvexe Linse

Abbildung 3.15: Spaltkorper fiir die Messung des Produktes aus Quantenef-
fizienz ®11r und optischer Konstante K. Eine plane und eine plan-konvexe
Linse bilden einen Spalt definierter Dicke, der mit Iso-Oktan und 3-Pentanon
bekannter Konzentration gefiillt wird. Der Spalt wird von links mit dem La-
ser (lila) angeregt und die entsprechende Fluoreszenzantwort (blau) mit der
EMCCD-Kamera aufgenommen.

bestehend aus einer planen und einer plan-konvexen Linse, erzeugt. Die kon-
vexe Seite wird so auf die plane Optik gepresst, dass sich vom Zentrum ausge-
hend in radialer Richtung ein Spalt mit zunehmender Dicke ausbildet (siehe
Abbildung 3.15). Die Linsen bestehen aus synthetischem Quarzglas und sind
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damit transparent im ultravioletten Lichtspektrum. Die konvexe Oberflédche
der Linse hat einen Kriimmungsradius R von 5151 mm. Die Spaltdicke dk in
radiale Richtung r wird beschrieben durch

ox(r)=R—+R?—1r2 (3.37)

Der Spalt (Spaltweite 0 - 60 um) zwischen den Linsen wird mit einer Mi-
schung aus Iso-Oktan und 3-Pentanon bekannter Konzentration als Kali-
brierfluid gefillt. Die Linsen werden in einer Hohlwelle anstatt des Filmtré-
gers am Rotationsbeschichter befestigt. Der Film im Spaltkérper wird mit
dem Laser angeregt und die Fluoreszenzantwort auf der gegeniiberliegenden
Seite mit der Kamera aufgenommen, wie in Abbildung 3.15 gezeigt.

Die Fluoreszenzantwort ist abhéngig vom Produkt aus Farbstoffkonzentra-
tion Ck und der Filmdicke dx. Im Folgenden wird das Produkt beider Gro-
Ben als spezifische Konzentration (mol/m?) bezeichnet und héngt im Falle
des Spaltkoérpers vom radialen Abstand r ab. Die Aufnahmen der Fluores-
zenzantwort des Films im Spaltkérper werden in Umfangsrichtung um die
optische Achse der Linse gemittelt. Damit kann die gemessene Fluoreszenz-
intensitét als Funktion der spezifischen Konzentration aufgetragen werden.
Die Fluoreszenzantwort wird fir eine Farbstoffkonzentration von 20 Vol.-%,
30 Vol.-% und 40 Vol.-% aufgenommen. Die Ergebnisse dieser Messungen sind
in Abbildung 3.16 dargestellt. Entsprechend der Gleichung 3.36 kann durch
Minimierung der Fehlerquadrate zwischen den Messungen und Gleichung
3.16 zu

Kopt - Puir - Io = 34980 (3.38)

bestimmt werden. Die Kalibrierkurve nach dem Bouger-Lambert-Beerschen
Gesetz ist in Abbildung 3.16 als gestrichelte Linie dargestellt und beschreibt
die Fluoreszenzintensitédt fiir alle Farbstoffkonzentrationen hinreichend ge-
nau. Mit dieser Kurve wird fiir die nachfolgenden Untersuchungen aus der
Fluoreszenzintensitat die spezifische Konzentration bestimmt. Fiir den Fall,
dass Spriithstrahl- und Wandfilmfluid mit derselben Farbstoffkonzentration
versetzt werden, kann aus der spezifischen Konzentration direkt auf die Film-
dicke geschlossen werden. Fiir die Messungen zur Bestimmung der Stoffkon-
zentrationen ist die lokale Stoffkonzentration unbekannt, allerdings kann in
diesem Fall mit der mittleren lokalen Filmdicke® von der spezifischen Kon-

8Die mittlere lokale Filmdicke wird aus wiederholten Messungen unter konstanten Randbe-
dingungen ermittelt. Die Farbstoffkonzentration im Sprithstrahl und Wandfilmfluid wer-
den hierfiir gleich und konstant gehalten. Die mittlere lokale Filmdicke wird tiber den
Mittelwert des gleichen Pixels in allen Aufnahmen berechnet.
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zentration auf die mittlere lokale Farbstoffkonzentration, siehe Gleichung
3.28, geschlossen werden.
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Abbildung 3.16: Fluoreszenzintensitit als Funktion der spezifischen Konzen-
trationen fiir verschiedene Farbstoffkonzentrationen im Spaltkoérper. Die ge-
strichelte Linie zeigt die resultierende Kalibrierkurve.

3.4 Eigenschaften der Versuchsfluide

Die physikalischen Eigenschaften der Fluide fiir den Spriihstrahl und den
Wandfilm, wie Dichte, Viskositdt und Oberflichenspannung, beeinflussen die
Spriihstrahlausbreitung sowie die Transportprozesse im Wandfilm und damit
schlussendlich die gesamte SWFI. Im motorischen Anwendungsfall muss der
Sprithstrahl in erster Linie den Prozess mit ausreichend Energie in Form von
Kraftstoff versorgen und durch seine Eigenschaften eine moglichst effizien-
te Gemischbildung und Verbrennung erméglichen. Die vorrangige Aufgabe
des Wandfilms ist das Erzeugen eines stabilen Films zur Minimierung von
Reibungsverlusten und dem Verschleif§ der relativ zueinander bewegten me-
chanischen Komponenten. Die optischen FEigenschaften der Fluide spielen fiir
die motorische Anwendung iiblicherweise keine Rolle. Diese sind jedoch fur
die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen essenziell, wes-
halb besser geeignete Substitutionsfluide fiir die Untersuchungen verwendet
werden miissen. In dieser Arbeit liegt der Fokus auf der Entwicklung und
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Analyse der Messprinzipien und weniger auf der Nachbildung der realen mo-
torischen Bedingungen. Entsprechend wurden bei der Auswahl der Fluide
solche bevorzugt, die geeignete optische Eigenschaften besitzen und in der
Literatur bereits mit den Messtechniken eingesetzt wurden.

Die Interferenz wird mafigeblich vom Brechungsindex der Fluide beein-
flusst, wie in Abschnitt 3.2 erldutert. Dieser muss fiir eine fehlerfreie Mes-
sung konstant und bekannt sein. Die Brechungsindizes von Dieselkraftstoff
Najesel = 1,415 und Motor6l (hier am Beispiel des Castrol EDGE Professio-
nal Longlife TIT 5W-30) n,e = 1,425 unterscheiden sich um weniger als 1%
(siehe Seel et al. (2015)). Nichtsdestotrotz wird fiir die hier gezeigten Unter-
suchungen mit dem Fizeau-Interferometer ebenfalls fir das Wandfilmfluid
Diesel anstatt Motordl eingesetzt, um kleine Anderungen des Brechungs-
indexes bei der Mischung von Spriihstrahl- und Wandfilmfluid und damit
verbundene Messfehler zu vermeiden.

Fiir die Untersuchungen mittels LIF ist die Verwendung eines geeigneten
Fluoreszenzfarbstoffes mafligeblich. Dieser muss eine hohe Extinktion und
eine hohe Quanteneffizienz fiir die Anregungswellenldnge aufweisen, um ei-
ne ausreichend starke Fluoreszenzintensitit zu erzeugen (siche Abschnitt
2.1.3). Auflerdem werden die Fluoreszenzeigenschaften des Farbstoffes von
den Eigenschaften des Losungsmittels, wie pH-Wert oder Polaritdt, stark
beeinflusst. Fiir die LIF-Untersuchungen wird deshalb 3-Pentanone als Farb-
stoff und 2,2,4-Trimethylpentan® als Trigerfliissigkeit genutzt. Alonso et al.
(2010) und Schulz et al. (2015) haben mit dieser Fluidkombination be-
reits LIF-Untersuchungen zur Bestimmung der Dicke von Kraftstoffablage-
rungen beim Auftreffen eines Spriihstrahls auf eine trockene Wand durch-
gefiihrt. 2,2,4-Trimethylpentan als Tragerfliissigkeit bietet gegeniiber rea-
len Kraftstoffen, wie Diesel und Ottokraftstoffen, den Vorteil, dass 2,2,4-
Trimethylpentan als Reinstoff bekannte Stoffeigenschaften besitzt'® und zu-
dem nicht von Licht mit einer Wellenlédnge von 266 nm zur Fluoreszenz an-
geregt wird. Zhang et al. (2006) haben die Stabilitdt der Mischung 2,2,4-
Trimethylpentan und 3-Pentanon hinsichtlich der Fluoreszenzeigenschaften
untersucht. Die Untersuchungen ergaben, dass die Mischung stabil ist und
keine Zersetzungsprodukte in den Mischungen gefunden werden konnten.
Allerdings konnte eine Abnahme der 3-Pentanon-Konzentration in einem
verschlossenen Behélter von 5% in 25 Tagen und damit einhergehend ei-
ne Abnahme des Fluoreszenzsignals festgestellt werden. Eine Mischung aus

92,2 4-Trimethylpentan ist unter dem Namen Iso-Oktan bekannt und wird als Referenz-
kraftstoff fiir die Charakterisierung der Klopffestigkeit von Ottokraftstoffen eingesetzt.
10Djesel- und Ottokraftstoffe sind Stoffgemische aus einer Vielzahl an Komponenten, deren

Zusammensetzung Schwankungen unterworfen sind.
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3.4 Eigenschaften der Versuchsfluide

2,2 4-Trimethylpentan und dem Fluoreszenzfarbstoff Biacetyl, wie sie be-
reits in ahnlichen Untersuchungen von Senda et al. (1999) und Cho und Min
(2003) verwendet wurde, zeigte in einem verschlossenen Behélter eine hohere
Konzentrationsabnahme von 5% in 16 Tagen. Ebenfalls ist die Verdunstung
von Biacetyl in Luft deutlich schneller im Vergleich zu 2,2,4-Trimethylpentan
mit 3-Pentanon. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit die Kombination
von 2,2 4-Trimethylpentan und 3-Pentanon gegeniiber Biacetyl bevorzugt.
Fiir die durchgefiihrten Untersuchungen werden fiir jede Versuchsreihe fri-
sche Mischungen der Stoffe hergestellt, um eine gleichbleibende Qualitat der
LIF-Signale zu gewéhrleisten.

Fir die Bestimmung der Filmdicke, wie in Abschnitt 3.3.2 erldutert, miis-
sen Wandfilm- und Spriithstrahlfluid mit dem Fluoreszenzfarbstoff dotiert
werden, damit die Fluoreszenzintensitat ausschliefSlich von der Filmdicke ab-
héngig ist. Der Einsatz unterschiedlicher Tragerfliissigkeiten im Wand- und
Spriihstrahlfluid kénnten allerdings zu abweichenden Fluoreszenzeigenschaf-
ten und damit unbekannten Messfehlern fiihren. Deshalb wird fiir Spriih-
strahl und Wandfilm 2,2 4-Trimethylpentan als Trégerfliissigkeit eingesetzt
und 3-Pentanone als Farbstoff zugesetzt. Die Fluide, ihre Verwendung fiir
das jeweilige Messverfahren und ihre Stoffeigenschaften sind in Tabelle 3.3
zusammengefasst. Aufgrund der schwankenden Zusammensetzung von Die-
selkraftstoff und die damit verbundenen Schwankungen der Stoffwerte, sind
die angegebenen Stoffwerte fiir Diesel zu Vergleichszwecken angegeben.
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3 Experimenteller Aufbau & Methoden

Tabelle 3.3: Einsatzbereich und Stoffeigenschaften der eingesetzten Versuchsfluide.

Diesel® Castrol Edge ® Iso-Oktan® 3-Pentanon®
Einsatzbereich
Motorische Anwendung;: Sprithstrahl Wandfilm - -
. i Sprithstrahl/ - - -
Fizeau-Interferometer: Wandfilm ) ) )
e Sprithstrahl/ Farbstoff
LIF Filmdicke: ) ) Wandfilm (Spriihstr./Wandfilm)
. Spriihstrahl/ Farbstoff
LIF Stoffkonzentration: - - Wandfilm (Wandfilm)
Stoffeigenschaften
Dichte: 827 - 832kg/m? 855 kg/m? 810kg/m? 690 kg/m?
Molmasse [g/mol]: - - 86,1 g/mol 114,2 g/mol
Siedepunkt: - - 101°C 99°C
Dampfdruck: 0,13-0,24hPa 0,478 - 10~?hPa 37hPa 51 hPa
Dyn. Viskositét: 3,5 - 3,7mPas 142mPas 471 nPas 542 pPas
Oberflachenspannung: - - 25,3mN/m 19mN/m
Brechungsindex (588 nm):¢ 1,457 1,467 1,391 1,392

9Bei 293 K und 1bar (Safarov et al., 2018)

*Bei 286 K und 1bar (Seel et al., 2016)

°Bei 20°C und 1bar (Schulz et al., 2016)

4Eigene Messungen durchgefiihrt bei 293 K und 1 bar
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4 Analyse der Messsysteme

Nach dem bisher die physikalischen Grundlagen, die generelle Funktionswei-
se der Messsysteme und die verwendeten Auswertungsmethoden vorgestellt
wurden, werden in diesem Kapitel die Systeme auf ihre physikalischen und
technischen Limitierungen hin untersucht. Das Ziel dieses Kapitels ist die
Darstellung der Auflosungsgrenzen der Messsysteme und der Auswertungs-
methoden, sowie eine Beurteilung der sich daraus ergebenden Messfehler.

4.1 Analyse des spektral auflosenden Fizeau-Interferometers

Fiir die Bestimmung der Filmdicke mit dem spektral auflésenden Fizeau-
Interferometer werden die Interferenzringe ausgewertet, die sich durch die
Uberlagerung der a) von der Filmoberfliiche und b) von der Grenzfliiche zwi-
schen Filmtrager und Film ausgehenden reflektierten Lichtanteile ergeben.
Fiir die Auswertung ist deshalb die Sichtbarkeit der Interferenzringe im Ka-
merasignal von grofiter Bedeutung. Im Folgenden wird zunéchst die Interfe-
renzsichtbarkeit anhand des vorliegenden Aufbaus analysiert, im Anschluss
werden die optischen und technischen Auflésungsgrenzen des Systems be-
stimmt. Die Auflésungsgrenzen bestimmen letztendlich den moglichen Mess-
bereich und die erreichbare Auflosung fiir die Filmdickenmessung. Am Ende
des Kapitels wird die Sensitivitdt der Algorithmen zur Auswertung der In-
terferenzringe hinsichtlich dieser Gréflen untersucht und eine Abschétzung
der zu erwartenden Messfehler vorgenommen.

4.1.1 Sichtbarkeit der Interferenzringe

Die Interferenzsichtbarkeit ist von den Intensitaten der beiden interferie-
renden Wellen (I und I3) abhingig und ist entsprechend Abschnitt 2.1.1

definiert als

2V D3
L+ 13
Zunéchst wird davon ausgegangen, dass ausschliefilich die Reflexionen an der

Grenzflache Filmtrager und Wandfilm (I3) mit der Reflexion an der Grenz-
fliche zwischen Wandfilm und Luft I3) interferieren, d.h. dass die Reflexion

gl (4.1)
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4 Analyse der Messsysteme

an der Grenzfliche zwischen Luft und Filmtrager (I;) mit keiner der anderen
Reflexionen interferiert. Diese Annahme wird in Abschnitt 4.1.1 iiberpriift.

Fir die Berechnung der Interferenzsichtbarkeit miissen zunéchst die Inten-
sitdtsanteile der reflektierten Lichtwellen bezogen auf die einfallende Strah-
lung Iy berechnet werden. Auf Basis der Fresnelschen-Gleichungen aus Ab-
schnitt 2.1.1 und unter der Annahme kleiner Einfallswinkel ©;, sowie daraus
resultierender kleiner Reflexionswinkel ©, und idealer Dielektrika (keine Ab-
sorption) kann der Reflexionsgrad an den Grenzflichen zu

e == (2

1 +’fl2

bestimmt werden. Hierbei wurde cos(© ~ 0) ~ 1 ausgenutzt. ny ist der Bre-
chungsindex des Mediums, aus dem das Licht auf die Grenzflache trifft, und
ng ist der Brechungsindex des Mediums, in den das Licht transmittiert wird.
Mit den Brechungsindizes der Luft nyug = 1,00, des Filmtrigers (Saphirglas)
npr = 1,76 und des verwendeten Diesel-Kraftstoffs' als Filmfluid ng = 1,45
konnen die reflektierten Anteile in Abhéngigkeit der einfallenden Intensitéat
I() zu

2
I =1, <W> — 0,076 - I (4.3)
NLuft + NFT
2
ngT — NF
Iy=(Io— 1) [ ZEEZE) — 00086 - 1, 4.4
2= (o v (nFT+nF> 0 (4.4)
2
Iy=(Io— 11 — I) - (M) = 0,031 - Io (4.5)
u

bestimmt werden. Alle Brechungsindizes sind fiir die Laserwellenldnge des
Topografiekanals (645 nm) angegeben. Auflerdem wurden Reflexionen zwei-
ter Ordnung vernachléssigt, da diese, wie gezeigt, um mindestens eine Gro-
Benordnung kleiner sind als die transmittierten Anteile. Das negative Vor-
zeichen in Gleichung 4.3 entspricht einer Phasenverschiebung der Lichtwelle
um 180°. Da die Lichtwelle nicht mit den anderen Reflexionen interferiert,

1Da Diesel-Kraftstoff kein Reinstoff ist und die Zusammensetzung kommerziell erhiltlicher
Kraftstoffe schwankt, wurde der Brechungsindex der eingesetzten Kraftstoffe mit einem
Abbe-Refraktometer (ATAGO NAR-1T) fiir die Wellenldngen 589 nm und 681 nm bei
22°C bestimmt und fiir den Brechungsindex bei 645nm (Laserwellenlédnge) zwischen bei-
den Messungen linear interpoliert.
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4.1 Analyse des spektral auflésenden Fizeau-Interferometers

kann dieser Zusammenhang hier vernachléssigt werden. Mit den berechneten
Intensitdaten kann die theoretische Interferenzsichtbarkeit zu

2. I, - /0,0086 - 0,031

= 0,825 4.6
Io - (0,0086 + 0,031) ’ (4.6)

’y:

berechnet werden. Dieser Wert liegt nahe am Optimum « = 1 und die Inter-
ferogramme sollten entsprechend einen starken Kontrast bieten. Unter der
Annahme, dass die Reflexion am Filmtrager I; nicht mit den anderen Refle-
xionen interferiert, hat I keinen Beitrag zum Interferenzterm im Zahler von
Gleichung 4.6. Allerdings wird die Reflexion dennoch von der Kamera auf-
genommen und trégt damit zur Hintergrundhelligkeit der aufgenommenen
Interferogramme bei und miisste im Nenner beriicksichtigt werden. Die In-
terferenzsichtbarkeit unter Beriicksichtigung der Hintergrundhelligkeit wird

zZu
2-4/0,0086 - 0,031

7= 05,0086 + 0,031 + 0,076 _ 22 (4.7)
bestimmt. Damit ist der Kontrast in den Aufnahmen deutlich geringer. Al-
lerdings kann der Kontrast entsprechend in der Nachbearbeitung durch den
Hintergrundabzug teilweise wiederhergestellt werden. Dies erklart den deutli-
chen Kontrastgewinn in Abbildung 3.7 durch die Nachbearbeitung. Die reale
Interferenzsichtbarkeit in den unbearbeiteten Aufnahmen liegt im Bereich
zwischen v = 0,001 — 0,05 und zwischen v = 0,01 — 0,4 in den nachbear-
beiteten Bildern, wobei im Spektralkanal iiblicherweise eine maximale Inter-
ferenzsichtbarkeit von v = 0,1 erreicht wird. Die deutlich niedrigeren realen
Werte fiir die Sichtbarkeit lassen sich durch nicht perfekte Optiken, mecha-
nische Instabilitdten des Aufbaus und nicht perfekt ausgerichtete optische
Komponenten erkldren.

In den obigen Ausfithrungen werden lediglich die Reflexionen am Film-
trager und am Film betrachtet. Die einfallende Beleuchtung und das reflek-
tierte Licht miissen jeweils einmal den 50:50-Strahlteiler vor der Hohlwelle
des Rotationsbeschichters passieren. Entsprechend erreicht maximal? 50 %
der urspriinglichen Bestrahlungsstirke den Filmtriger. Auf dem Weg der
Reflexion zur Kamera gehen erneut 50 % der Intensitdt durch den Strahl-
teiler verloren. Somit stehen an der Kamera maximal 2,9% (> I;) der ur-
spriinglichen Strahlungsintensitéit zur Verfiigung. Die Interferenzsichtbarkeit
wird hiervon nicht direkt beeinflusst. Allerdings nimmt das Signal-Rausch-

2Weitere Verluste, wie Reflexionen und Absorption an den Optiken, werden hier vernach-
lassigt.
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4 Analyse der Messsysteme

Verhiltnis durch die schwache Signalintensitdt ab. Mit der Definition des
Signal-Rausch-Verhéltnisses nach Pratt (2007)

01

SNR = ("“““’)2 (4.8)

kann mit der Signalamplitude Iamp und der Standardabweichung des Ka-
merarauschens o7 das Signal-Rausch-Verhéltnis des Interferenzmusters be-
stimmt werden. Hierfir werden die nachbearbeiteten Interferogramme un-
tersucht. Fiir den Topografiekanal betrigt die Standardabweichung des Rau-
schens o1 = 12a.u. und die Intensitdt der Signalamplitude liegt im Bereich
zwischen Iamp = 20 — 80a.u. Das Signal-Rausch-Verhéltnis liegt zwischen
SNR =28 und SNR = 44,4. Fiir den Spektralkanal liegt die Signalampli-
tude zwischen Jamp = 7a.u. und Jaymp = 28a.u. mit einer Standardabwei-
chung des Rauschens von o7 = 15 a.u. Hieraus ergibt sich ein Signal-Rausch-
Verhéltnis von SNR = 0,22 bis SNR = 3,48.

Einfluss der Koharenz auf die Interferenzsichtbarkeit

Die Grundvoraussetzung fiir das Auftreten von Interferenz ist, dass beide
Wellen kohérent zueinander sind. Wie in Abschnitt 2.1.1 erldutert wurde,
muss die maximale Wegdifferenz kleiner als die Kohérenzldnge des Lich-
tes sein, damit Interferenz auftritt. Die Kohérenzldnge ist abhéngig von der
Schwerpunktwellenldnge A¢ und der spektralen Breite AX des Lichtes. Fiir
den verwendeten Laser im Topografiekanal kann die Kohdrenzldnge zu

L — 2-1n(2) .)\7(2) 0,664 - (645 nm)?

71' AN 2,7nm

= 102,31 pm (4.9)

abgeschitzt werden. Damit ist die Annahme gerechtfertigt, dass die Refle-
xion am Filmtrdger nicht mit anderen Reflexionen interferieren kann, da
aufgrund der Dicke des Filmtriagers von 1000 pm die Wegdifferenz immer
grofler als die Kohérenzldnge ist. Die Kohérenzfunktion ist allerdings kei-
ne Heaviside-Funktion, die bei Uberschreiten der Kohirenzlinge den Inter-
ferenzterm sprunghaft zu Null setzt, sondern eine Funktion der optischen
Wegdifferenz A und der Kohérenzlédnge [, der Beleuchtung. Nach Akcay et al.
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4.1 Analyse des spektral auflésenden Fizeau-Interferometers

(2002) kann die Interferenzsichtbarkeit fiir einen Laser mit gaufiférmigen In-
tensitatsprofil unter Beriicksichtigung der Kohérenzldnge durch

b AT (A
7 L+ L+ P 2 np-le

beschrieben werden. Die optische Wegdifferenz kann nach Gleichung 2.18
durch A = 2-ng -6 beschrieben werden und damit die Interferenzsichtbarkeit
als Funktion der Filmdicke ¢ tiber

0 @«ex —27 é i 4.11
+(5) p[ ()] (4.11)

(4.10)

T LA+ le

ausgedriickt werden. In Abbildung 4.1 ist auf der linken Seite die mit Glei-
chung 4.6 normierte Interferenzsichtbarkeit nach Gleichung 4.11 dargestellt.
Ab einer Filmdicke von ca. 50 pm féllt die Interferenzsichtbarkeit bereits auf
unter 20 % ihres urspriinglichen Wertes. Das Diagramm auf der rechten Sei-
te zeigt den Bereich des zu erwartenden Signal-Rausch-Verhéltnisses fiir den
Topografiekanal unter Beriicksichtigung der Kohérenzldnge und der Filmdi-
cke. Das Diagramm basiert auf den oben diskutierten maximalen und mi-
nimalen Signal-Rausch-Verhéltnissen in den Topografieaufnahmen. Fiir ein
Signal-Rausch-Verhéltnis SNR = 1 (rote punktierte Linie) ist spétestens ei-
ne Unterscheidung zwischen Rauschen und Signal nicht mehr ohne weiteres
moglich und wird hier als Detektionsgrenze definiert. Fiir Aufnahmen mit
einem schlechten Signal-Rausch-Verhiltnis konnen maximal Filmdicken bis
30 um bestimmt werden. Im Falle eines optimalen Interferenzsignals wird
erst ein Signal-Rausch-Verhéltnis von SNR < 1 fiir Filmdicken tiber 56 pm
erreicht.

Fiir die Interferenzsichtbarkeit des Spektralkanals ist nicht die Kohédrenz-
lange der Beleuchtung ausschlaggebend, sondern die spektrale Auflésung des
Spektrografen, da durch den Spektrografen auf jedem Kamerapixel ein klei-
ner Spektralbereich des urspriinglich breiten Spektrums der Beleuchtung zur
Interferenz gebracht wird. Der verwendete Spektrograf kann mit drei unter-
schiedlichen optischen Gittern mit unterschiedlichen Gitterkonstanten be-
trieben werden. Je hoher der Wert fiir die Gitterkonstante wird, desto grofier
ist die Beugung am Gitter, wodurch das Lichtspektrum weiter aufgefdchert
wird. Daraus resultiert eine hohere spektrale Auflosung, weil ein kleinerer
Spektralbereich auf dem Kamerasensor abgebildet wird. Die Gitterkonstan-
ten und erreichbaren spektralen Auflésungen sind in Tabelle 4.1 zusammen-
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Abbildung 4.1: a) Normierte Interferenzsichtbarkeit in Abhéngigkeit der Film-
dicke unter Beriicksichtigung der Kohérenzldnge des Lasers (Topografiekanal).
b) Der theoretisch mogliche Bereich des Signal-Rausch-Verhéltnisses fiir den
Topografiekanal unter Berticksichtigung des Einflusses der Kohéarenzliange auf
die Interferenzsichtbarkeit. Die punktierte rote Linie gibt die Grenze an, ab
der das Signal-Rausch-Verhéltnis gleich Eins wird.

gefasst. Die Kohédrenzldnge ist entsprechend Gleichung 4.9 eine Funktion der
Wellenlédnge und variiert mit der abgebildeten Wellenldnge auf den jeweili-
gen Kamerapixeln. In der Tabelle sind die Kohédrenzldngen fiir das Pixel der
kiirzesten Wellenldnge [c min und der langsten Wellenlédnge . max angegeben.
Wie oben bereits ausgefiihrt wurde, muss die Kohérenzldnge klein sein, da-
mit die erste Reflexion am Filmtréager keinen Interferenzbeitrag leistet. Dafiir
muss die Kohérenzldnge kleiner als die zweifache optische Dicke des Film-
trégers sein und folglich kiirzer als 3400 pm sein. Das Gitter mit der groiten
zur Verfligung stehenden Gitterkonstante erfiillt damit die Bedingung nicht
und kann entsprechend nicht eingesetzt werden. Im Spektralkanal wird der
Wellenldngenbereich von 448 nm bis 505 nm ausgewertet. Mit dem grobsten
Gitter wird ein grofler Teil des Spektrums nicht genutzt. Alle Untersuchungen
werden deshalb mit einem Beugungsgitter mit 300 Rillen/mm durchgefiihrt.
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4.1 Analyse des spektral auflésenden Fizeau-Interferometers

Tabelle 4.1: Spektraler Bereich (Amin,Amax), spektrale Auflosung (AN), die
minimale und die maximale Kohérenzldnge (lcmin, lc,max) des Spektografen
mit der EMCCD-Kamera Andor iXon DU-888E fiir die verschiedenen Beu-
gungsgitter des Spektografen.

Beugungsgitter Amin  Amax A lemin Lo, max
[Rillen/mm)] [nom]  [nm] [nm/Pixel] [pm]  [pm]
150 448 628 0,18 758 1490

300 448 538 0,09 1516 2187

1200 448 478 0,02 4549 5178

Die Wellenldngenabhéngigkeit der Kohdrenzlédnge fiihrt im Spektralkanal da-
zu, dass sich die Interferenzsichtbarkeit mit abnehmender Wellenldnge ver-
schlechtert und somit eine Funktion der Pixelposition entlang der spektralen
Achse ist.

Fir die Abschétzung der Interferenzsichtbarkeit und das Signal-Rausch-
Verhiéltnis werden die beiden Extremwerte fiir die Kohérenzldnge, bzw. die
kiirzeste (448 nm) und die lingste ausgewertete Wellenlénge (505 nm) unter-
sucht3. In Abbildung 4.2 sind die normierte Interferenzsichtbarkeit und das
theoretisch zu erwartende Signal-Rausch-Verhéltnis als Funktion der Filmdi-
cke fiir beide Grenzwerte dargestellt. Der graue Bereich zwischen den Kurven
entspricht den zu erwartenden Werten im Spektralkanal. Aufgrund der im
Vergleich zum Topografiekanal deutlich ldngeren Kohérenzldnge ist selbst
fiir Filmdicken bis 200 pm eine schwache Abnahme der Sichtbarkeit von
ca. 10% zu erwarten. Ebenfalls nimmt die Interferenzsichtbarkeit im be-
trachteten Filmdickenbereich nicht erheblich mit der Wellenldnge zu. Das
Signal-Rausch-Verhéltnis auf der rechten Seite entspricht ca. einem Zehn-
tel des Topografiekanals. Fiir die kurzen Wellenldngen (blaue Kurven) wird
das minimale Signal-Rausch-Verhéltnis berticksichtigt und fiir die ldngeren
Wellenldngen (rote Kurven) wird das maximale Verhéltnis beriicksichtigt.
Die untere Grenze wird vom schlechten Signal-Rausch-Verhéltnis dominiert
und ist nahezu unabhéngig von der Filmdicke. Die obere Grenze zeigt hin-
gegen eine sichtbare Abhédngigkeit von der Filmdicke. Insgesamt kann im
Spektralkanal lediglich ein Signal-Rausch-Verhéltnis zwischen 0,2 und 3,5

3Die hier angegebenen Wellenldngen unterscheiden sich von den Werten in Tabelle 4.1, da
das obere Ende des Spektralbereichs zuséatzlich von den Grenzwellenléngen der dichroiti-
schen Strahlteiler begrenzt wird, siche Kapitel 3.2.
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4 Analyse der Messsysteme

erwartet werden, wodurch das Signal in der Gréf8enordnung der Detektions-
grenze (Rauschgrenze) der Kamera liegt.

a) b)

1 ‘ 5 :
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Abbildung 4.2: a) Normierte Interferenzsichtbarkeit im Spektralkanal als
Funktion der Filmdicke unter Beriicksichtigung der Kohéirenzldnge. Die blaue
Linie gibt die Sichtbarkeit fiir 448 nm und die orangene Linie fiir 505 nm an.
b) Der theoretisch mogliche Bereich des Signal-Rausch-Verhéltnisses fiir den
Spektralkanal fiir beide Wellenléngen unter Beriicksichtigung des Einflusses
der Kohéarenzlange auf die Interferenzsichtbarkeit. Die blaue Kurve bertick-
sichtigt das minimale SNR des Kanals und die rote Kurve das maximale
SNR. Die punktierte rote Linie gibt die Grenze an, ab der das Signal-Rausch-
Verhéltnis gleich Eins wird.

4.1.2 Auflésungsvermogen

Die Kamera des Interferometers nimmt das Interferogramm bestehend aus
den Interferenzringen auf. In der Bildauswertung muss die Phase, bzw. die
ortliche Frequenz, des Interferenzmusters bestimmt werden. Die theoretisch
notwendige Abtastfrequenz fiir ein Signal muss entsprechend der Nyquist-
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4.1 Analyse des spektral auflésenden Fizeau-Interferometers

Frequenz mindestens der doppelten Frequenz des abzutastenden Signals ent-
sprechen, siehe Leis (2013).

Topografiekanal

Im Topografiekanal wird der Abstand der Interferenzringe und damit die
rdaumliche Frequenz durch die Anderung der Filmdicke bestimmt. Zwischen
zwei gleichen Extrema des Interferenzsignals im Topografiekanals liegt immer
eine Filmdickendnderung von Ad|ip = */2-ne = 0,22 pm vor. Mit dieser Film-
dickenénderung kann die rdumliche Interferenzfrequenz vir als Kehrwert des
Abstands zweier Interferenzextrema verstanden werden und in Abhéngigkeit
des Neigungswinkels des Films iiber
tan (@)

= — 4.12
VIR Adlr (4.12)

bestimmt werden. vip beschreibt nun die zu erwartende Signalfrequenz in
den Interferogrammen.

Die maximal mogliche raumliche Abtastfrequenz wird durch zwei Fakto-
ren limitiert, den Abstand der Pixel auf dem Kamerasensor und die optische
Auflésungsgrenze der Optik, sieche Abschnitt 2.1.2. Die maximale Abtastfre-
quenz des Kamerasensors vk, kann iiber die Vergrofferung des optischen
Aufbaus M und der Pixelgrofe lpix 21 Vikam = M/lpi = 1175/mm bestimmt
werden. Die optische Auflésung nach dem Kriterium von Abbe (1873) kann
iiber die numerische Apertur der ersten Linse abgeschétzt werden. Die nume-
rische Apertur der ersten Linse berechnet sich iiber den Abstand der Linse
zum Filmtriger (180 mm) und der Offnungsweite der Linse (45,7mm) zu
0,126. Die maximale optische Abtastfrequenz wird zu

L _ 1 _2-N4
Opt—d

" imo 320,2/mm (4.13)

bestimmt und ist damit kleiner als die Abtastfrequenz des Kamerasensors.
Die Abtastfrequenz und damit das Auflésungsvermdgen des Topografieka-
nals wird entsprechend durch die Optiken limitiert. Fiir eine Verbesserung
der Abtastfrequenz muss die numerische Apertur der ersten Linse entweder
durch die Verwendung einer Linse mit groBerer Offnungsweite oder durch
einen geringeren Abstand zum Filmtriager vergroflert werden. Die maxima-
le Offnungsweite ist durch die lichte Weite der Hohlwelle und der Abstand
durch die Lange der Hohlwelle limitiert.
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4 Analyse der Messsysteme

Durch Umstellung von Gleichung 4.12 kann mit der optischen Abtastfre-
quenz die maximal auflésbare Neigung des Films zu o = 4,0° berechnet
werden. Entsprechend des Abbe-Kriteriums grenzen sich Strukturen mit ei-
ner rdumlichen Frequenz kleiner vop¢ in der Abbildung sichtbar voneinander
ab. Diese Abbildung wird anschlieBend mit der Abtastfrequenz vk, abge-
tastet. Fiir die Berechnung muss deshalb die Frequenz nicht nach Nyquist
halbiert werden, da vkam > 2 - vopt ist.

Aus den bisherigen Betrachtungen kann abgeleitet werden, dass das Auflo-
sungsvermogen eine Funktion der Filmneigung ist. Mit abnehmender Film-
neigung nimmt der Abstand zwischen zwei Interferenzextrema zu, wodurch
das Signal mit mehr Pixeln auf dem Kamerasensor abgetastet wird. Der Zu-
sammenhang zwischen theoretisch erreichbarer Filmdickenauflosung Adges
und Filmneigung o wird mathematisch durch

Al
LVKarxx'A(SIIVIax _ 1J

tan(a)

Abpes = (4.14)

beschrieben, wobei mit |- | auf eine ganzzahlige Pixelanzahl abgerundet wird.
In Abbildung 4.3 ist die Filmdickenauflésung als Funktion der Filmnei-
gung aufgetragen. Mit steigender Filmneigung wird die Filmdickenauflosung
schlechter und erreicht fiir die optische Auflosungsgrenze bei @ = 4° die
schlechteste Auflésung von 110 nm, dies entspricht der Grenzauflésung nach
Nyquist. Werte oberhalb der Grenzauflésung kénnen nicht erreicht werden,
da in diesem Fall die Interferenzextrema auf benachbarten Pixeln liegen und
somit nicht zwischen ihnen unterschieden werden kann. Wie oben beschrie-
ben wurde, wiirde eine Kamera mit kleineren und mehr Pixeln nicht die ma-
ximal auflésbare Filmneigung steigern, allerdings kénnen durch eine bessere
Abtastung mit einer hochauflésenden Kamera die Stufen in Richtung Film-
dickenauflésung und Filmneigung verkleinert werden und somit eine bessere
Filmdickenauflosung erreicht werden.

Spektralkanal

Im Gegensatz zum Topografiekanal, in dem ausschliefllich die rdumliche Auf-
l6sung betrachtet werden muss, 16st der Spektralkanal auf der vertikalen
Achse das Signal rdumlich und auf der horizontalen Achse spektral auf. Fir
den Spektralkanal muss deshalb zusétzlich die spektrale Auflésung betrach-
tet werden. Im Spektralkanal wird jede Pixelspalte mit einem anderen Wel-
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Abbildung 4.3: Theoretisch erreichbare Filmdickenauflésung als Funktion der
Filmneigung fiir beide Kanéle. Fiir den Spektralkanal sind die Auflésung fiir
die kiirzeste (blau, 400 nm) und die langste (rot, 505 nm) Wellenlinge darge-
stellt. Die gestrichelten Linien geben die korrespondierenden Grenzauflosun-
gen entsprechend der Nyquist-Frequenz an.

lenlingenbereich der WeiSllichtquelle* beleuchtet und entsprechend éndert
sich das Auflosungsvermogen des Kanals zusétzlich mit der Wellenlénge.
Fir die folgenden Betrachtungen wird jeweils zwischen der oberen und
der unteren Wellenldnge mit 448 nm bzw. 505 nm unterschieden. Analog zum
vorhergehenden Abschnitt wird zunédchst die ortliche Auflésung der Interfe-
renzringe im Spektralkanal betrachtet. Hierbei bewirken eine Filmdickenén-
derung von 0,13 pm bei 448 nm, bzw. 0,16 pm bei 505 nm Wellenldnge, eine
Phasenverschiebung um 27. Im Spektralkanal betrigt die Abtastfrequenz
862/mm und die optische Auflésungsgrenze ebenfalls vo,, = 320,2/m, da
beide Kanile dieselbe Empfangsoptik nutzen. Wie in Abbildung 4.3 gezeigt
wird, ist die Filmdickenauflésung im Spektralkanal schlechter als im Topo-
grafiekanal. Die Nyquist-Frequenz wird bereits bei Filmneigungen von grofier

4Hier werden Abbildungsfehler im Spektrografen, die zu Spektralverschiebungen entlang
der vertikalen Sensorachse fithren konnen, vernachlédssigt. Detaillierte Untersuchungen
hierzu kénnen in Polder et al. (2003) gefunden werden.
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4 Analyse der Messsysteme

2,1° (448 nm), bzw. 2,7° (505 nm) tberschritten, da die kiirzeren Wellenlén-
gen eine hohere ortliche Frequenz der Interferenzringe bedingen.

Entlang der horizontalen Achse des Kamerasensors wird das Licht aus-
gehend von einem einzelnen Punkt des Interferogramms spektral aufgefé-
chert. An diesem einzelnen Punkt ist die Filmdicke konstant und die Neigung
des Films wird vernachléssigt. Entlang der spektralen Achse tritt ein Inter-
ferenzmaximum auf, wenn die Wellenlédnge einem ganzzahligen vielfachen
der optischen Dicke des Films (Produkt aus Filmdicke und Brechungsindex)
entspricht. Mit steigender Filmdicke nimmt entsprechend die Interferenzfre-
quenz zu. Fir die Auswertung der Interferogramme bietet sich, wie bereits
in Abschnitt 3.2.4 diskutiert, eine Betrachtung der Wellenzahl anstatt der
Wellenldnge an, da der Abstand der Interferenzringe bei Betrachtung der
Wellenzahl konstant bleibt. Die maximale Filmdicke kann iiber

VIF,Spek = 2-np-2- Akmin (415)

bestimmt werden. Ak, ist hierbei die Auflosung der Wellenzahl im Spek-
trografen und wird entsprechend der Nyquist-Frequenz verdoppelt. Aufgrund
des Beugungsgitters ist die spektrale Dispersion linear zur Wellenldnge und
nicht zur Wellenzahl. Ak,,;, ist damit eine nichtlineare Funktion der Wellen-
lainge und die maximal detektierbare Filmdicke ist eine Funktion der Wel-
lenldnge. Dieser Zusammenhang wird durch

1 X4+ ANA

5max A) = =
( ) 4. ng - Ak‘min(A) 4. ng - A/\

(4.16)

beschrieben und ist in Abbildung 4.4 a) dargestellt. Die theoretisch maximal
detektierbare Filmdicke steigt mit der Wellenldnge von 306 pm auf 479 pm an
(durchgezogene Linie), da die spektrale Auflosung der Wellenzahl zunimmt.
Die gestrichelte Linie in Abbildung 4.4 a) zeigt im Vergleich die steigende
Auflésung der Wellenzahl mit der Wellenlédnge.

Der Abstand der Interferenzringe im Spektralkanal (spektrale Interferenz-
frequenz) ist ein direktes MaB fiir die Filmdicke. Analog zu Gleichung 4.16
kann die Filmdickenauflosung im Spektralkanal Adgpek tiber

1 1 1
Adgpek = — 4.1
Spek 2. ng <AY . Akmin(A) (AY + 1) : Akmin(A)) ( 7)
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Abbildung 4.4: a) Wellenlingenabhéngige Auflosung der Wellenzahl (gestri-
chelte Linie) im Spektrografen und sich daraus ergebende maximal detektier-
bare Filmdicke. b) Absolute und relative Filmdickenauflésung in Abhéngigkeit
der Filmdicke fiir die Wellenldngen 400 nm (blaue Linien) und 505 nm (rote
Linie) im Spektralkanal.

bestimmt werden. Akpin(A) gibt die Auflésung der Wellenzahl des Spektro-
grafen bei der Wellenléinge A an. AY gibt den Pixelabstand zweier Interfe-
renzextrema auf dem Kamerasensor an und ist iber

1
AY = LQ V- 5J (4.18)
mit der Wellenlénge verkniipft. In Abbildung 4.4 b) ist der Verlauf der Film-
dickenauflésung in Abhéngigkeit der Filmdicke fiir die beiden Wellenléngen-
grenzen 400nm (blaue Linie) und 505 nm (rote Linie) aufgetragen. Der ge-
stufte Verlauf ergibt sich hier wieder aufgrund der ganzzahligen Pixelwerte.
Analog zum Topografiekanal lduft die Aufldsungsgrenze mit abnehmender
Filmdicke wieder gegen Null und verschlechtert sich mit zunehmender Film-
dicke tiberproportional. Im Vergleich zum Topografiekanal, wo die Grenz-
auflosung in der Gréflenordnung von 100 nm lag, erreicht der Spektralkanal
eine Grenzauflosung in der Groflenordnung von 100 pm und ist damit um
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drei Groflenordnungen schlechter als der Topografiekanal. Allerdings iiber-
schreitet der Filmdickenmessbereich im Spektralkanal den Messbereich im
Topografiekanal um ein Vielfaches. Fiir Filme diinner als 30 pm, fir die ein
besseres Signal-Rausch-Verhéltnis im Topografiekanal erzielt wird, erreicht
der Spektralkanal Filmdickenauflésungen von kleiner 1 pm und néhert sich
damit dem Topografiekanal an.

4.1.3 Neigungsfehler

Fiir die Herleitung des Zusammenhangs zwischen Filmdicke und optischer
Wegdifferenz der reflektierten Lichtstrahlen am Filmtrager und an der Film-
oberfliche wurden im Abschnitt 2.1.1 zwei Vereinfachungen getroffen: i) die
einfallenden Lichtstrahlen treffen senkrecht auf den Filmtrager und ii) die
Neigung des Films « ist klein, damit die Annahme cos(2 - a) ~ 1 gerecht-
fertigt ist. Im Folgenden werden die Giiltigkeit dieser Annahmen und die
daraus resultierende Abweichung abgeschétzt.
In Abbildung 4.5 ist der all-

gemeine Fall fiir einen schri- o

gen Lichteinfall unter dem Winkel C

©; und einem Oberflichenwinkel n, | n,

a > 0 dargestellt. Die reflektier- 7&1:7

ten Lichtstrahlen werden im Bild-

punkt P auf dem Kamerasensor g B )

abgebildet. In der Abbildung schei- £ NG 1

nen die Lichtstrahlen nicht von 2 \_/C '
der eigentlichen Reflexionsstelle zu ES Tiefenfehler I
kommen, sondern von einem vir- ™ 2 %p

tuellen Objektpunkt V P an einer

anderen Stelle. Dle. Zuruckgele.g— Abb. 4.5: Optischer Strahlengang und
te Wegstrecke der beiden Reflexio- realer (P) und virtueller (VP) Bild-
nen I; und I aus dem virtuellen punkt der Reflexion an einem ge-
Punkt VP zum Bildpunkt P ist neigtem Film unter nicht senkrechtem
gleich lang. Die optische Wegdiffe- Lichteinfall.

renz der beiden Strahlen berechnet

sich entsprechend aus der Differenz der optischen Wegldngen zwischen dem
realen Reflexionspunkt und dem virtuellen Objektpunkt V P, wie in Ab-
schnitt 2.1.1 beschrieben. Die optische Weglangendifferenz A ist zum einen
iiber

=" A (4.19)
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mit der Phase ¢ des Interferenzmusters verkniipft. Zum anderen hingt sie
von der Filmdicke ¢ ab. Unter Beriicksichtigung der Vereinfachungen i) und
ii) kann der Zusammenhang tiber

beschrieben werden. Ohne die Vereinfachungen wird die reale optische Weg-
langendifferenz durch den Film eine Funktion von Filmdicke, Einfallswinkel,
Oberflaichenwinkel und kann iiber

1 1
A(6,05,0) = ng -5 - (COS o = a)]> (4.21)

beschrieben werden. Hierbei ist ©,,; der Brechungswinkel an der ebenen
Filmoberfliche beim Eintritt des Lichtstrahls in den Film und ©,5 der Bre-

chungswinkel beim Austritt aus dem Film. Die Winkel kénnen entsprechend
zu

On =sin? (nU ~sin(91)) , (4.22)
ng
O =2-a+ 06, (@1) (423)

berechnet werden. Die Herleitung hierzu kann in Anhang A.1 gefunden wer-
den. Die optische Wegldngendifferenz der beiden Strahlen im Punkt P ent-
spricht der Differenz zwischen Ag und Ayvp®. Ayp ist die optische Wegdif-
ferenz beider Strahlen ausgehend vom virtuellen Objektpunkt. Die Bestim-
mung der Lage des virtuellen Objektpunktes erfolgt durch Schnittpunkter-
mittlung der beiden austretenden Strahlen aus dem Film. Durch Einsetzen
der realen optischen Wegdifferenz aus Gleichung 4.21 in die vereinfachte Glei-
chung 4.20 kann die gemessene Filmdicke berechnet werden und die relative

Messabweichung iiber
Ap—Avp _ §

Fg= 20— (4.24)

abgeschéitzt werden. Die relative Messabweichung in Abhéngigkeit des Ein-
fallswinkels und des Oberflichenwinkels ist in Abbildung 4.6 a) dargestellt.
Die Abweichung ist unabhéngig von der Filmdicke und steigt mit dem Ober-
flachenwinkel (Kurvenschar) und dem Einfallswinkel (Abszisse) an, wobei
die Abhéngigkeit vom Oberflichenwinkel stirker als die Abhéngigkeit vom
Einfallswinkel ist. In Abschnitt 4.1.2 wurde anhand der Auflésungsgrenzen

5Die hier verwendete optische Wegdifferenz ausgehend von V P vernachlissigt die Anderung
des Brechungsindex auf der linken Seite des Films in Abbildung 4.5.
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Abbildung 4.6: Auswirkungen des Einfallwinkels der Beleuchtung, des Ober-
flichenwinkels und der Filmdicke auf die optische Weglédnge und die Lokali-
sierung der Interferenzstreifen. a) zeigt die relative Messabweichung der Film-
dicke (unabhingig von der Filmdicke). b) Lokalisierungsfehler senkrecht zur
optischen Achse (Positionsfehler). c¢) Lokalisierungsfehler entlang der opti-

schen Achse (Tiefenfehler).

erlautert, dass Oberflichenwinkel o > 4° im Topografiekanal und o > 2,7°
im Spektralkanal nicht mehr aufgelost werden kénnen. Fiir die Anwendung
des Interferometers am Rotationsbeschichter werden die theoretisch maximal
moglichen Einfallswinkel durch die Hohlwelle und die erste Linse beschriankt,
damit gilt fir die Einfallswinkel ©; < 7,2°. Unter Berticksichtigung dieser
beiden Einschrankungen kann der maximale relative Messfehler durch die
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Vereinfachungen zu 3,5 % im Topografiekanal und zu 2,7 % im Spektralka-
nal abgeschétzt werden.

Der Einfallswinkel der Beleuchtung und die Neigung des Films bewirken
eine direkte Messabweichung in der Filmdickenmessung und fithren eben-
falls zu einem Lokalisierungsfehler, sieche (Hecht und Schleitzer, 2009, Kap.
6.5). Das Interferenzmuster, welches sich auf dem Sensor der Kamera er-
gibt, scheint aus Strahlen aus dem Punkt V P heraus entstanden zu sein.
Der Punkt V' P liegt aber in Abhéngigkeit des Einfallwinkels, der Filmdicke
und der Filmneigung an Positionen, die vom eigentlichen Reflexionspunkt
entfernt liegen. Der Abstand des virtuellen Objektpunktes und dem rea-
len Reflexionspunkt B senkrecht zur optischen Achse wird im Folgenden
Positionsfehler genannt und der Abstand zwischen VP und B entlang der
optischen Achse wird Tiefenfehler genannt (siche Abbildung 4.5).

Der Positionsfehler ist in Abbildung 4.6 b) dargestellt und nimmt mit
dem Einfallswinkel und der Filmdicke zu aber mit dem Oberflichenwinkel
ab. Fiir den Grenzfall eines flachen Films unter senkrechter Beleuchtung wird
der Positionsfehler Null, da V P und B zusammenfallen. Fiir dickere flache
Filme kann der Positionsfehler groff werden. Fiir einen flachen, 50 pm dicken
Film unter dem maximal moglichen Einfallswinkel am Rotationsbeschicht-
er (7,2°) betragt der Positionsfehler knapp 41 pm. Analoge Zusammenhénge
zeigen sich bei der Betrachtung des Tiefenfehlers in Abbildung 4.6 ¢). Fiir
den gleichen flachen Film ergibt sich hier ein Fehler von ca. —264 pm. Das
negative Vorzeichen besagt, dass der virtuelle Objektpunkt hinter dem Film
liegt, wie in Abbildung 4.5 dargestellt. Fiir die Abbildung des Interferenz-
musters hat der Tiefenfehler Einfluss auf die Bildschérfe. Die Empfangsoptik
ist auf eine definierte Ebene hinter dem Filmtrager fokussiert und bildet alle
Objektpunkte dieser Ebene scharf auf dem Bildsensor ab. Der Tiefenfehler
bewirkt eine Verschiebung der Objektpunkte aus dieser Ebene und die In-
terferenzmuster werden entsprechend unschéarfer dargestellt. Die verwendete
Mikroskopoptik ist mit einem Tiefenschérfebereich von 3,5 nm angegeben.

Die bisherigen Betrachtungen beziehen sich auf einen zweidimensionalen
Film mit konstantem Oberflichenwinkel. Fiir einen welligen dreidimensio-
nalen Film, wie er wihrend der SWFI auftritt, werden die Zusammenhénge
deutlich komplizierter, da der Film in zwei Raumrichtungen gekriimmt ist.
Somit kénnen virtuelle Objektpunkte von mehreren Reflexionspunkten zu-
sammenfallen und sich in einem Bildpunkt iiberlagern. Fiir einen einzelnen
Reflexionspunkt erzeugen Lichtstrahlen mit unterschiedlichen Einfallswin-
keln Interferenzstreifen, die aus verschiedenen virtuellen Punkten zu kom-
men scheinen und damit an unterschiedlichen Stellen auf dem Sensor abge-
bildet werden. Bei Betrachtung dieser moglichen Zustdnde scheint eine Be-
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stimmung eines klaren Interferenzmusters unmoglich, da immer eine Uber-
lagerung verschiedener Interferenzmuster besteht. Die geringe Tiefenschérfe
(3,51m) der Optik bildet alle Strahlen auflerhalb der Schérfeebene unscharf
ab, wodurch die Uberlagerung der verschiedenen Interferenzmuster deutlich
abgeschwécht wird und die Aufnahme eines kontraststarken Interferenzmus-
ters ermoglicht wird. Weiterhin bringt der Tiefenfehler in Kombination mit
einer nicht senkrechten und nicht vollstdndig kollimierten Beleuchtung einen
entscheidenden Vorteil, denn durch die Variation des Einfallswinkels entste-
hen Interferenzmuster in einem weiten Tiefenbereich hinter der eigentlichen
Filmoberflichen. Genau dieser Bereich wird vom Tiefenfehler in Abbildung
4.6 ¢) beschrieben und ist essentiell fiir die Anwendbarkeit der Messtechnik
auf die SWFI, da die Filmdicke unbekannt ist und variiert. Die Ausrichtung
der optischen Objektebene a priori auf die Position der noch unbekannten
Filmoberflache ist nicht zuverlassig moglich. Aufgrund der Verteilung der
virtuellen Objektpunkte entlang der optischen Achse werden die reflektier-
ten Lichtstrahlen scharf abgebildet, die bei der vorliegenden Filmdicke, dem
vorliegenden Oberflachenwinkel und einem bestimmten Einfallswinkel ihren
virtuellen Objektpunkt gerade in der Objektebene der Optiken haben. Dabei
ist zu beachten, dass damit der Positionsfehler variiert und die Lokalisierung
der Interferenzstreifen quer zur optischen Achse in einem weiten Bereich lie-
gen kann.

4.1.4 Analyse der Bildauswertung

Bisher wurden die physikalischen Limitierungen des Messystems und ih-
re Auswirkungen auf die Messgrofie und die Messgenauigkeit untersucht.
Im Folgenden wird der Einfluss von Abbildungsfehlern und Bildauswertung
auf das Messergebnis ndher betrachtet. Dabei werden die oben betrachteten
Zusammenhénge beziiglich Reflexionseigenschaften, Kohérenzlédnge, Auflo-
sungsvermogen und des zu erwartenden Signal-Rausch-Verhéltnisses beriick-
sichtigt.

Zu diesem Zweck wird ein generisches Filmprofil erzeugt und das ent-
sprechende Interferogramm unter der Verwendung der Systemparameter fiir
den Topografiekanal und den Spektralkanal abgeleitet. Die Intensitdten wer-
den hierfiir {iber die Gleichungen 4.3 bis 4.5 bestimmt. Mit Gleichung 4.11
wird die Interferenzsichtbarkeit unter Beriicksichtigung der Filmdicke und
der Kohéarenzldnge berechnet. Die Modulation des Interferenzmusters wird
iber Gleichung 2.21 fiir den Topografiekanal und Gleichung 2.23 fiir den
Spektralkanal bestimmt und in Gleichung 2.15 eingesetzt. Als Basis fiir das
generische Interferogramm wird die Peaks-Funktion in Matlab verwendet.
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Abbildung 4.7: Hohenprofil (Matlab Peaks-Funktion) fiir die Erzeugung ge-
nerischer Interferogramme zur Analyse der Bildauswertung. Auf Basis des
Hohenprofils entlang der roten Linie wird das spektrale Interferogramm fiir
den Spektralkanal erzeugt.

Die Funktion erzeugt ein kontinuierliches Héhenprofil mit drei unterschied-
lichen Erhebungen in positiver Richtung und zwei unterschiedlichen Senken
in negativer Richtung (sieche Abbildung 4.7). Das Hohenprofil wird normiert
und durch anschlieBende Multiplikation mit der Hohenamplitude kann der
sich ergebende Oberflichenwinkel beeinflusst werden. Die ungestorte Film-
dicke wird zusétzlich auf das Hohenprofil addiert. Nach Ableitung des resul-
tierenden Interferenzmusters wird zusétzlich noch weifles Rauschen auf das
Interferogramm addiert.

Mit diesen generischen Interferogrammen soll die Sensitivitit der Mess-
genauigkeit auf die Interferenzfrequenz, resultierend aus dem Oberflichen-
winkel, und dem Signal-Rausch-Verhaltnis untersucht werden. Durch Varia-
tion der Héhenamplitude wird die Interferenzfrequenz eingestellt. Die Starke
des weiflen Rauschens wird durch Vorgabe eines definierten Signal-Rausch-
Verhéltnisses anhand Gleichung 4.8 und der Signalamplitude in der Interfe-
renzsichtbarkeit (Zéhler in Gl. 4.6) variiert. Die Abschwéchung der Interfe-
renzamplitude durch die endliche Kohérenzlinge nach Gleichung 4.11 wird
fiir die Bestimmung des Rauschanteils nicht beriicksichtigt. Eine lokale Ande-
rung der Hintergrundhelligkeit, wie sie zwangsldufig in realen Interferogram-
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men auftritt, wird in den generischen Interferogrammen nicht berticksichtigt,
da diese weitgehend durch die Bildnachbearbeitung korrigiert werden kann.

Fir die Untersuchungen werden der maximale Oberflachenwinkel (drei
Einstellungen) und das Signal-Rausch-Verhéltnis (vier Einstellungen) in den
generischen Hohenprofilen variiert. In Abbildung 4.8 in der ersten Zeile sind
die generierten Interferogramme fiir den Topografiekanal (a.1) und den Spek-
tralkanal (a.2) dargestellt. Fiir beide Félle sind die Interferogramme mit den
schwéchsten Signal-Rausch-Verhéltnissen gezeigt. Der Topografiekanal hat
ein Signal-Rausch-Verhéltnis von SNR = 5, wihrende der Spektralkanal ei-
nes von SN R = 1 aufweist. Entsprechend schwach sind die Interferenzmuster
insbesondere im Spektralkanal zu erkennen. Der maximale Oberflichenwin-
kel ist @ < 4,1°. Bildbereiche mit groflen Gradienten sind durch eine grofle
Anzahl an Streifen gekennzeichnet und entlang der vertikalen Mittelachse
des Topografiekanals zu finden. Entlang dieser Achse ist aus dem Héhenpro-
fil das Interferogramm fiir den Spektralkanal abgeleitet worden (rote Linie
in Abbildung 4.7). In den Ecken des Topografie-Interferogramms sind keine
Interferenzstreifen zu erkennen, da hier das Hohenprofil flach auslauft.

In der zweiten Bildzeile (b.1/b.2) in Abbildung 4.8 sind die berechneten
Phasen gezeigt. Zur besseren Anschaulichkeit wird das Modulo der Divisi-
on der Phase mit 27w gezeigt, dies ermdglicht eine einfache farbliche Zuord-
nung zu den Interferenzstreifen. An der Kante zwischen Schwarz (0) und
Weif (27r) wird cos(¢) = 1 und der Interferenztherm wird maximal, was ei-
nem Interferenzmaximum entspricht. Die berechnete Phase scheint mit dem
Interferogramm iibereinzustimmen. Im Topografiekanal deuten Werte von
27 am rechten und linken Rand auf Maxima hin, die im Interferogramm
nicht ersichtlich sind. In der dritten Bildreihe (c) sind die Hohenprofile fiir
Topografie- und Spektralkanal dargestellt, die aus den ermittelten Phasen
berechnet wurden. Das zweidimensionale Hohenprofil des Topografiekanals
wurde entsprechend mit den Daten aus dem Spektralkanal ergdnzt, um den
Phasenversatz auszugleichen. Beide Kanéle zeigen ein stetiges Hohenprofil.
Der iGRPT-Algorithmus ermittelt teilweise vorzeichenfalsche Gradienten im
Topografiekanal, damit werden Erhebungen zu Senken und umgekehrt. In
diesem Fall ist selbst nach der Korrektur mit den Spektraldaten eine grofie
Abweichung zwischen beiden Kanélen vorhanden und die Phase im Topogra-
fiekanal muss invertiert werden. Der daraus resultierende Phasenversatz ist
wieder konstant und wird anschliefend iiber das Zusammenfithren mit den
spektralen Daten korrigiert. In der automatisierten Auswertung werden hier-
fiir die normale und invertierte Phase des Topografiekanals zur Berechnung
der Filmdicke verwendet. Zum Schluss wird das Ergebnis mit der kleineren
Abweichung zum Spektralkanal verwendet.
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Abbildung 4.8: Demodulation der generischen Hoéhenprofile mit dem iGRPT-
Algorithmus. Linke Spalte (.1) zeigt die Daten fiir den Topografiekanal und die
rechte (.2) den Spektralkanal. a) zeigt die generisch erzeugten Interferogram-
me. b) zeigt die ermittelte Interferenzphase und c), dass daraus abgeleitete
Hohenprofil.
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Die bisherigen Betrachtungen waren rein qualitativ und lassen noch kei-
ne Riickschliisse auf die quantitative Genauigkeit des iGRPT-Algorithmus
zu. Deshalb wird im Folgenden die relative Abweichung zwischen dem ur-
springlichen und dem mit dem iGRPT-Algorithmus bestimmten Héhenpro-
fil fiir verschiedene Signal-Rausch-Verhéltnisse und verschiedene maximale
Oberflichenwinkel betrachtet. In Abbildung 4.9 a) ist die relative Abwei-
chung fiir den Topografiekanal dargestellt. Die relative Abweichung liegt fiir
alle untersuchten Interferogramme in einem Bereich zwischen 107* % und
3 - 107*%. Die Fehlerbalken im Diagramm geben die Standardabweichung
der Abweichung zwischen allen Pixeln eines Interferogramms an. Die Ab-
weichung nimmt mit kleiner werdendem Signal-Rausch-Verhéltnis tenden-
ziell zu. Die Abhéngigkeit der Abweichung vom Signal-Rausch-Verhéltnis
ist insgesamt als vernachlassigbar einzustufen. Mit steigendem maximalen
Oberflichenwinkel ist keine Zunahme der mittleren Abweichung zu erken-
nen. Allerdings nimmt die Standardabweichung der Abweichung sichtbar zu.
Als Schlussfolgerung kann festgehalten werden, dass der iGRPT Algorithmus
zuverlissige Ergebnisse liefert. In den untersuchten Féllen sind ausschliefSlich
einzelne Pixel fehlerhaft demoduliert worden, deren Effekt auf den mittle-
ren Messfehler entsprechend klein ist und sich in den Standardabweichungen
niederschlagen. Die absolute Abweichung zwischen der ermittelten Filmdicke
und der tatsdchlichen Filmdicke betragt in allen untersuchten Féllen maxi-
mal 3,4 pm.

In Abbildung 4.9 b) sind analog die Auswertungen fiir den Spektralkanal
gezeigt. Die mittlere Abweichung ist im Schnitt nahezu eine Grofienordnung
besser als im Topografiekanal und liegt zwischen 2 - 107° % und 8 - 107> %
mit vernachléssigbarer Standardabweichung. Das ist der Fall, da fiir jeden
Messpunkt im Hohenprofil entlang der spektralen Achse direkt 1024 Phasen-
messpunkte vorliegen, aus denen die Filmdicke bestimmt werden kann. Dem-
entsprechend niedrig ist die resultierende Standardabweichung. Die Abwei-
chung nimmt deutlich mit schlechter werdendem Signal-Rausch-Verhéltnis
zu. Das Minimum wird fiir das rauschfreie Interferogramm mit einer mittle-
ren Abweichung von 2,3 - 1075 % erreicht. Die Abweichung nimmt im Inter-
ferogramm mit Oberflichenwinkeln bis zu 5,8° deutlich zu. Diese Zunahme
ist erwartbar, da der maximale Oberflichenwinkel oberhalb des theoretisch
auflosbaren Oberflichenwinkels liegt, sieche Abschnitt 4.1.2. Die niedrigen
Abweichungen fiir grole Oberflichenwinkel zeigt die Stirken des iGRPT-
Algorithmus. Denn durch die Modelle fiir Hintergrundhelligkeit, Amplitu-
denhelligkeit und Phase unter Berticksichtigung der entsprechenden Gréfien
in der Umgebung werden kleinere Bereiche, in dem die Auflésung nicht aus-
reicht oder das Signal zu schwach ist, ausgeglichen und eine Auswertung
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Abbildung 4.9: Relative Abweichung zwischen dem berechneten Hohenpro-
fil und dem generischen Hohenprofil fiir den Topografiekanal in a) und den
Spektralkanal in b) fiir verschieden Hohenprofile mit unterschiedlichen ma-
ximalen Oberflachenwinkeln o und variierenden Signal-Rausch-Verhéltnissen.
Die Fehlerbalken geben die Standardabweichung der Abweichung zwischen
den einzelnen Pixeln an.

trotzdem moglich. Dennoch zeigt Abbildung 4.9 b) eine exponentielle Ab-
nahme der Messgenauigkeit bei abnehmenden Signal-Rausch-Verhéltnis. In
den realen Interferogrammen werden teilweise Verhéltnisse von SNR < 1 er-
reicht, in diesen Féllen kann die Demodulation der Spektral-Interferogramme
mit dem iGRPT-Algorithmus fehlschlagen.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die Fehler auf Basis der
Auswertung (< 2-107% %) um mehrere Gréfienordnungen kleiner sind als die
optischen Fehler durch eine nicht senkrechte Beleuchtung (< 3,5%). In der
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Fehlerabschéitzung kann die Auswertung entsprechend vernachléssigt wer-
den. Die relative Messabweichung fiir das spektral auflosende Weifllichtinter-
ferometer kann mit 3,5 % angegeben werden. Weiterhin muss damit gerech-
net werden, dass die gemessenen Filmdicken einen Positionsfehler von bis zu
50 pm aufweisen kénnen.

Rechenzeit

Ein weiterer Faktor bei der Anwendung des iGRPT-Algorithmus ist die Re-
chenzeit, die zur Losung des umfangreichen Optimierungsproblems benétigt
wird. Bei der Anwendung von Hochgeschwindigkeitskameras miissen fir ei-
ne einzelne Messung viele Interferogramme ausgewertet werden. Anhand der
generischen Interferogramme wurde deshalb der Einfluss des Oberflichen-
winkels und des Signal-Rausch-Verhéltnisses auf die Anzahl der Iterationen
zur Losung des Optimierungsproblems und die damit verbundene Rechenzeit
untersucht. Die Berechnungen wurden mit Matlab auf einem Rechencluster
mit Intel Xeon Silver 4214 CPUs ausgefiihrt. Das Skript wurde nicht paral-
lelisiert und entsprechend auf einem CPU-Kern ausgefiihrt. Die notwendigen
Iterationen zur Bestimmung der Phase in einem Interferogram sind in Ab-
bildung 4.10 dargestellt. a) gibt die Werte fiir den Topografiekanal und b)
die Werte fiir den Spektralkanal an. Die mittlere Rechenzeit kann auf der
rechten Ordinate abgelesen werden, hierfiir wiirde fiir alle durchgefithrten
Berechnungen in einem Kanal die mittlere Zeit pro Iteration bestimmt und
die Achse damit skaliert. Fiir beide Kanéle steigt die Anzahl notwendiger Ite-
rationen von ca. zwolf Millionen auf ca. 15 Millionen Iterationen mit kleiner
werdendem Signal-Rausch-Verhéltnis an. Im Topografiekanal ist hier wie-
der das rauschfreie Interferogramm eine Ausnahme, da in diesem Fall die
meisten Iterationen benétigt wurden. Grundsétzlich fallt im Vergleich mit
Abbildung 4.9 auf, dass bei vielen Iterationen tendenziell die Abweichung
steigt. Neben einem schwachen Signal kann ein schlecht gewdhltes Startpixel
zu einer ungilinstigeren Demodulation fithren. Im Vergleich zwischen beiden
Kanélen fallt auf, dass beide Kanéle eine dhnliche Anzahl an Iterationen
durchlaufen miissen aber die Auswertung im Spektralkanal ca. die Hélfte
der Zeit bendtigt. Der Grund hierfiir ist die Interferenzstreifendichte, die im
Spektralkanal in allen Bildbereichen hoch ist, sieche Abbildung 4.8 a.2). Die
Interferogramme im Topografiekanal haben Bereiche, beispielsweise in den
Ecken, die keine Interferenzstreifen aufweisen und entsprechend herausfor-
dernd in der Demodululierung sind. Der iGRPT-Algorithmus erweitert in
diesen Bereichen den Umgebungsbereich, der im Optimierungsproblem um
den Pixel beriicksichtigt wird, automatisch. Damit steigt fiir jede Iterati-
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Abbildung 4.10: a) Anzahl der notwendigen Iterationen (linke Ordinate) fir
die Phasenbestimmung aus den generischen Interferogrammen im Topografie-
kanal in Abhéngigkeit von SNR und Oberflichenwinkel, sowie die entspre-
chende mittlere Rechenzeit (rechte Ordinate). b) entsprechende Darstellung
fir den Spektralkanal. Die Rechenzeit wurde auf Basis der mittleren Dauer
einer einzelnen Iteration berechnet.

on die Anzahl notwendiger Berechnungen, die durchgefithrt werden miissen
und entsprechend die Rechenzeit. Fiir die Auswertung sind Interferogramme
mit hoher Interferenzstreifendichte vorteilhaft, allerdings leidet darunter die
Messauflosung, wie in Abschnitt 4.1.2 erldutert. Die Rechenzeit ist gerade
im Topografiekanal, in dem ca. zwolf Bilder pro Millisekunde anfallen, mit
ca. 38 Stunden pro Interferogramm hoch. Fiir reale Interferogramme im To-
pografiekanal kann die Rechenzeit auf teilweise iiber 100 Stunden pro Bild
ansteigen und damit die Auswertung grofler Messreihen zeit- und kostenin-
tensiv machen.
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4.2 Analyse der planaren laserinduzierten Fluoreszenz

Fir die Bestimmung der Filmdicke und der Fluidkonzentration wird die In-
tensitdt der Fluoreszenzantwort des Farbstoffes mit der EMCCD-Kamera
bestimmt. Hierbei wird das Interaktionsgebiet optisch auf den Sensor ab-
gebildet und mit den einzelnen Pixeln abgerastert. Die Strahlungsintensitéat
wird in eine elektrische Ladung umgewandelt, verstidrkt und in einen digi-
talen Wert iibertragen. Geméafl dieser Prozesskette wird im Folgenden das
System analysiert. Zundchst wird die rdumliche Auflésung anhand des Auf-
l6sungsverméogens des Objektivs und des Sensors abgeschéitzt. Das Signal-
Rausch-Verhéltnis wird in Abhéngigkeit der Verstarkung bestimmt und mit-
hilfe der Kalibrierung kann iiber die Auflésung des Analog-Digital-Wandlers
auf die Filmdicken- und Konzentrationsauflosung geschlossen werden. Die
Bestimmung der Stoffkonzentration ist ausschlielich auf Basis der getrennt
bestimmten Filmdicken und einer anschlieBenden Mittelung mehrerer Ein-
zelbilder moglich. Deshalb wird zusétzlich der Einfluss der Anzahl, der fur
die Mittelung verwendeten Messbilder, untersucht. Zum Abschluss wird die
erwartbare Messgenauigkeit abgeschétzt.

4.2.1 Auflésungsvermogen

Die rdumliche Auflésung wird von Objektiv und Kamerasensor bestimmt.
Der Kamerasensor kann aufgrund der 13 pm groflen Pixel maximal Struk-
turen mit einer Ortsfrequenz von vgam = 1/2.13pm = 38,5 Linienpaare/mm
auflosen. Das verwendete Objektiv Zeiss Makro Planar T* 2/100 erreicht
fir eine Ortsfrequenz von vopy = 40 Linienpaare/mm eine Kontrastiibertra-
gungsfunktion von iiber 55% bei maximaler Blendenofinung an den Bild-
randern, siche Carl Zeiss AG (2011). Damit ist der Sensor das limitierende
Bauelement und die optische Auflésung kann iiber Gleichung 2.30 zu vgam =
61,9 pm/Pixel bestimmt werden. Das ergibt ein Sichtfeld von 63,4 mm, das
somit den gesamten Filmtrager abdeckt.

Die Auflésung der MessgroBe Filmdicke, bzw. Stoffkonzentration, hangt
von der Auflésung der Fluoreszenzintensitat, bzw. der Auflésung der Bild-
helligkeit ab. Im Folgenden wird die Messgenauigkeit fir das Produkt aus
Filmdicke und Stoffkonzentration bestimmt und als spezifische Stoffkonzen-
tration bezeichnet. Die verwendete Kamera hat eine Farbtiefe von 16 Bit und
kann damit insgesamt 2'® bzw. 65536 Graustufen darstellen. Die nutzbare
Farbtiefe reduziert sich allerdings durch den Dunkelstrom der Kamera. Das
Fluoreszenzsignal fiir einen Film mit 10pm Dicke und einer 3-Pentanon-
konzentration von 30 Vol.-% ist als Funktion der Signalverstiarkung der Ka-
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mera in Abbildung 4.11 a) dargestellt. Die Standardabweichung des Fluores-
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Abbildung 4.11: a) Fluoreszenzsignal als Funktion der Kameraverstiarkung.
Punktierte Linie entspricht der direkten Proportionalitdt zwischen Verstéar-
kung und Fluoreszenzsignal. b) relative Streuung des Interferenzsignals in
Abhéngigkeit der Verstarkung.

zenzsignals ist als Fehlerbalken dargestellt und die punktierte Linie gibt das
direkte proportionale Verhéltnis zwischen beiden Gréfen an. Das Kamerasi-
gnal verhélt sich anndhernd linear zur Verstiarkung, wihrend die Standardab-
weichung erwartungsgeméaf mit der Verstarkung zunimmt. In Abbildung 4.11
b) ist die relative Streuung als Verhéltnis aus Standardabweichung des Si-
gnals und der Fluoreszenzintensitéit aufgetragen. Hierbei ergibt sich fiir eine
Verstarkung von x400 eine minimale relative Streuung von 5,8 %. Alle Un-
tersuchungen werden deshalb mit einer Verstiarkung von x400 durchgefiihrt.
Das Kamerasignal des Dunkelstroms entspricht dabei im Mittel 501 a.u. mit
einer Standardabweichung von 25,2a.u. (relative Streuung 5 %). Damit re-
duziert sich die nutzbare Farbtiefe auf 65035 a.u. Entsprechend der Kalibrie-
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rung in Abschnitt 3.3.4 kann aus dem Kamerasignal der Fluoreszenzantwort
I v die spezifische Stoffkonzentration nach

1 Iip
0-C= £ log (1 34980) (4.25)

berechnet werden. Anhand der Gleichung wird deutlich, dass fiir Werte gro-
Ber als 34980 das Argument des Logarithmus negativ wird und damit keine
reelle Losung existiert. Die physikalische Erklérung fiir diese mathematische
Grenze liegt in der vollstdndigen Absorption des Lasers durch den Farbstoff
und damit der maximalen Fluoreszenzintensitét, die einem Kamerasignal von
34980 a.u. entspricht. Damit kann nicht die gesamte Farbtiefe der Kamera
genutzt werden. Das Messbereichsmaximum kann iiber

1 34979
J- max — T £ 1-
(9-€) < 34980

£
abgeschitzt werden. Die Filmdickenmessungen werden mit einer 3-Pentanon-
konzentration von 2,417mol/l im Wandfilmfluid und im Spriihstrahlfluid
durchgefiihrt. Die Konzentration ist damit bekannt und konstant. Das Fluo-
reszenzsignal ist somit allein eine Funktion der Filmdicke und die maximal
messbare Filmdicke kann zu 790 pm bestimmt werden.

Mit Gleichung 4.26 kann die theoretische Fluoreszenzintensitit in Abhén-
gigkeit der Filmdicke, wie in Abbildung 4.12 a) dargestellt, berechnet werden.
Das Diagramm verdeutlicht, dass die Fluoreszenzintensitit mit diinneren
Filmdicken stark abnimmt und sich mit zunehmender Filmdicke der ma-
ximalen Intensitdt von 34 980 a.u. asymptotisch anndhert. Fiir Filmdicken
kleiner 200 pm (25 % des Messbereichs) werden bereits 93 % der gesamten
nutzbaren Farbtiefe der Kamera bendtigt. Mit diesem Zusammenhang wird
deutlich, dass mit steigender Filmdicke das Auflésungsvermaogen fiir die Film-
dicke abnimmt, da weniger Grauwertabstufungen zur Verfiigung stehen. In
Abbildung 4.12 b) ist die entsprechende theoretische Filmdickenauflosung als
Funktion der Filmdicke aufgetragen. Diese kann iiber

1 Iy ip Iyp —1
A§(Ige) = ——— - |log (1 - ~log (1 - LIF—— 42
o) =7 [°g< 34980) Og( 34980 )] (4.27)

berechnet werden. C' = 2,417mol/l ist hierbei die Konzentration von 3-
Pentanon in den Fluiden. Fiir I jp wird jeder positive ganzzahlige Wert
kleiner 34 980 eingesetzt. Mit C und Iir kann mit Gleichung 4.28 die ent-
sprechende Filmdicke berechnet werden. Im Diagramm 4.12 b) wird deut-

> = 1,91 mol/m? (4.26)
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Abbildung 4.12: a) theoretische Fluoreszenzintensitiat fiir einen Film mit
2,417 mol/1 3-Pentanonkonzentration in Abhéngigkeit der Filmdicke. b) Theo-
retisch erzielbare Filmdickenauflésung mit dem LIF-Messsystem fiir den Film
aus a).

lich, dass fiir den Filmdickenbereich, bei dem sich das Fluoreszenzsignal dem
maximalen Wert annéhert, die erreichbare Auflésung stark abnimmt und bei
790 pm wird eine Auflésung von 52 pm erreicht. Das entspricht 7 % des Mess-
bereichs. Fir Filmdicken unterhalb von 200 pm, wie sie wahrend der SWFI
erwartbar sind, werden hingegen Auflésungswerte von mindestens 0,03 pm
erreicht.

Bisher wurde die Fluoreszenzintensitdt und das Auflésungsvermogen fiir
die Bestimmung der Filmdicke betrachtet. In diesem Fall sind Wandfilm- und
Sprithstrahlfluid mit der gleichen Farbstoffkonzentration versetzt. Fiir die
Bestimmung der Konzentration des Filmfluides, bzw. des Spriihstrahlfluids
nach der SWFI wird auf Farbstoff im Spriihstrahlfluid verzichtet. Damit wird
deutlich, dass die Fluoreszenzintensitit bei reinem Wandfilmfluid maximal
wird, wédhrend bei reinem Spriihstrahlfluid infolge des nicht vorhandenen
Farbstoffes keine Fluoreszenz auftritt. Die Fluoreszenzintensitit hangt damit
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zum einen von der Filmdicke und zum anderen von der Fluidkonzentration
ab. Die Fluoreszenzintensitdt kann entsprechend der Kalibrierung wieder
iiber

T = 34980 - (1 — 1075°99) (4.28)

bestimmt werden. In Abbildung 4.13 a) sind die theoretischen Fluoreszenz-
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Abbildung 4.13: a) Fluoreszenzintensititen fir die Konzentrationsbestim-
mung bei verschiedenen Filmdicken in Abhéngigkeit der Konzentration des
Filmfluides. Filmfluid ist mit 2,417 mol/l 3-Pentanon versetzt. b) theoretisch
erreichbare Konzentrationsauflésung anhand der LIF-Signale aus Abbildung
4.12 b).

intensitidten als Kurvenschar {iber verschiedene Filmdicken dargestellt. Je-
de dieser Linien entspricht der Linie vom Ursprung bis zur entsprechen-
den Filmdicke in Abbildung 4.12 a) und ist im Endeffekt auf die Filmdicke
normiert (Konzentration 100 %). Fiir Filmdicken bis 25 pm ist die Fluores-
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zenzintensitdt proportional zur Konzentration des Filmfluides. Der lineare
Zusammenhang geht mit zunehmender Filmdicke verloren und geht in den
asymptotischen Verlauf aus Abbildung 4.12 a) tiber. Analog zu Gleichung
4.27 kann die theoretische Filmdickenauflosung bestimmt werden. Die Auf-
losung fir verschiedene Filmdicken ist in Abbildung 4.13 b) dargestellt. Fiir
Filmdicken unterhalb von 50 pm ist die erreichbare Auflésung linear von der
Konzentration des Filmfluides abhéngig. Fiir alle gezeigten Filmdicken ist die
Auflosungsleistung des Messsystems besser als 0,05 %. Erst fiir Filmdicken
diinner als 0,2 pm sinkt die Auflosung auf unter 1% (nicht im Diagramm
gezeigt).

Fir die beiden Messungen zur Bestimmung der Filmdicke und der Fluid-
konzentration lasst sich zusammenfassen, dass fiir die Untersuchung von Fil-
men diinner als 200 pm eine ausreichende Auflésung erzielt wird. Unter der
Annahme, dass fiir eine zuverlissige Messung die Anderung des Messsignals
oberhalb der Rauschgrenze von 25a.u. liegen muss, wird fir die Filmdicke
noch eine Mindestauflésung von 0,75 pm erreicht. Unter dieser Voraussetzung
wird fiir Filme im Bereich zwischen 1 pm und 200 pm eine Mindestauflésung
von 5,5 % erreicht. Fiir diinnere Filme wird die Auflésung und damit die Ge-
nauigkeit der Konzentrationsmessung deutlich schlechter und sollte kritisch
beurteilt werden.

4.2.2 Einfluss variierender Randbedingungen und statistischer
Schwankungen

Eine mogliche Fehlerquelle fiir die Messung von Filmdicke und Konzentra-
tion im resultierenden Wandfilm nach der SWFT mittels planarer laserindu-
zierter Fluoreszenz ist der Einfluss schwankender Randbedingungen und das
statistische Verhalten der SWFI. Die Kombination der Messergebnisse aus
den Filmdickenmessungen und den Konzentrationsmessungen basiert auf der
Annahme, dass statistische Schwankungen, die wahrend jeder einzelnen SW-
FI auftreten, fiir eine ausreichend grofle Anzahl an Messwiederholungen und
anschliefender Mittelwertbestimmung keinen signifikanten Einfluss mehr auf
das mittlere Messergebnis haben. Eine weitere Annahme ist, dass die Rand-
bedingungen zwischen einzelnen Messungen konstant bleiben.

Im Rahmen der Untersuchungen wurde die Dicke des Wandfilms vor der
SWFT als Randbedingung mit der grofiten Schwankungsbreite identifiziert.
Die Schwankungsbreite der initialen Filmdicke wird deshalb n&her unter-
sucht, um eine Abschétzung der fiir eine valide Mittelwertbildung erforder-
lichen Messungen durchzufithren. In Abbildung 4.14 a) ist die Wahrschein-
lichkeitsverteilung fiir die initiale Wandfilmdicke, also bevor der Spriithstrahl
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Abbildung 4.14: a) Wahrscheinlichkeitsverteilung der initialen Wandfilmdicke
vor der SWFI fir eine mit dem Rotationsbeschichter eingestellte Filmdicke
von 10 pm. Die gestrichelte Linie zeigt die Normalverteilung fiir einen Erwar-
tungswert von 4,6 pm und einer Standardabweichung von 1,3 pm. b) Streuung

der initialen Wandfilmdicke vor der SWFI in Abhéngigkeit der Zeitverzoge-
rung zwischen Stopp des Rotationsbeschichters und der Einspritzung.

auftrifft, dargestellt. Fiir alle Messungen ist eine Zielfilmdicke von 10 pm
eingestellt worden. Die mittlere erreichte Filmdicke betrégt allerdings 4,6 pm
bei einer Standardabweichung von 1,3 pm. Die Wahrscheinlichkeitsverteilung
entspricht in Naherung einer Normalverteilung, wie sie als punktierte Linie
in Abbildung 4.14 a) dargestellt ist. Als Ursache fiir die Schwankung und die
deutlich niedrigere Filmdicke zum Zeitpunkt der Einspritzung konnte eine
Zeitverzogerung zwischen dem Stoppen des Rotationsbeschichters und dem
eigentlichem Auslosen der Einspritzung identifiziert werden. Die Zeitverzoge-
rung ist durch interne Programmabléufe in der LabView-Steuerungsroutine
bedingt und variiert zwischen einer und bis zu fiinf Sekunden. Je ldnger
die Verzogerung ist, desto diinner wird der Film, wie in Abbildung 4.14 b)
gezeigt ist. Ursache fiir den diinner werdenden Film sind Verdunstungspro-
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zesse von Iso-Oktan und 3-Pentanon. Beide Stoffe sind deutlich fliichtiger als
Motorenol und Dieselkraftstoff. Entsprechend konnte dieser Effekt bei vor-
hergehenden Untersuchungen nicht beobachtet werden. Im Folgenden wird
deshalb zwischen Zielfilmdicke und initialer Filmdicke unterschieden. Die
Zielfilmdicke ist die Filmdicke, bei deren Erreichen die Rotation gestoppt
wird, und die initiale Filmdicke ist die real vorliegende Filmdicke direkt vor
dem Einspritzvorgang.

Mit der Annahme einer Normalverteilung mit den oben bestimmten Kenn-
groflen kann der Stichprobenumfang Ngp fiir die Mittelwertbestimmung im
95 % Konfidenzintervall (zgp = 1,96) tiber

ZSP‘0)2

Nee > (P55

(4.29)
abgeschétzt werden, sieche Beucher (2007). Um eine Genauigkeit der mittle-
ren Filmdicke von A§ = 0,5 pm zu erreichen, miissen mindestens 26 Messun-
gen gemittelt werden.

Die statistischen Schwankungen wahrend der SWFI haben ebenfalls Ein-
fluss auf das Messergebnis und werden im Folgenden quantifiziert. Zur Be-
urteilung der Giite des Stichprobenumfangs wurden Filmdickenmessungen
und Konzentrationsmessungen nach der SWFI unter gleichen Versuchsbe-
dingungen wiederholt. Aus den gemessenen LIF-Intensitdten als Messgrofie
fir die Filmdicke und die Konzentration wurden mittlere Intensitdten fir
eine zunehmende Anzahl an Messungen gebildet. Fiir jede dieser mittleren
Intensitdtsaufnahmen wurde die Differenz zum mittleren Intensitétsbild, das
alle Messungen der Serie berticksichtigt, bestimmt. Wenn die Annahme er-
fullt ist, dass eine ausreichende Anzahl an Messungen fiir eine reprasentative
Mittelung verwendet wurde, sollte die Differenz gegen Null laufen und fir
eine weiter zunehmende Anzahl an Messungen konstant bleiben. Abbildung
4.15 a) zeigt die maximale Intensitédtsabweichung der mittleren Intensitét in
Abhéngigkeit der Anzahl der gemittelten Bilder. Im Rahmen der durchge-
fiihrten Untersuchung von bis zu 30 Bildern fiir eine Messserie konnte keine
Unabhéngigkeit der mittleren Intensitdtsbilder von der Anzahl verwendeter
Messungen gefunden werden. Fiir eine Bildanzahl grofler als 25 féllt die ma-
ximale Intensitatsabweichung auf unter 5000 a.u. Anhand von Gleichung 4.29
kann eine Abschitzung fiir die maximale Intensitétsabweichung Alrir fmax
als Funktion der Bildanzahl Ngp iiber

34980

ATILIF fmax = TNen (4.30)
sp

115



4 Analyse der Messsysteme

Abbildung 4.15: Intensitdtsabweichung des gemittelten LIF-Intensitéitsbildes
(Nsp < Nsp,max) zum gemittelten Bild aus Ngp max Messungen. Die rote
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bestimmt werden. Diese Abschétzung ist in Abbildung 4.15 a) als rote Linie
eingezeichnet und spiegelt die obere Fehlergrenze wider. In Abbildung 4.15 b)
ist die entsprechende mittlere Intensitdtsabweichung aus den Bildern darge-
stellt. Hier ist keine Unabhéngigkeit von der Bildanzahl erreicht worden. Bei
Mittelwertbildung aus tiber 25 Messungen ist eine mittlere Abweichung der
Fluoreszenzantwort von unter 100 a.u. zu erwarten. Die mittlere Abweichung
kann wieder iiber den obigen Ansatz mit

600
AILF fmitt] = N
sp

abgeschétzt werden. In beiden Fillen (maximale und mittlere Abweichung)
laufen die Intensitdtsabweichungen stéarker gegen Null als die Abschéitzung
erwarten lassen wiirde. Dies weist allerdings nicht auf eine Unabhéngigkeit
von der Bildanzahl hin, da die Abweichung fiir Ngp = Ngp max per Defini-
tion zu Null werden muss. Unabhingigkeit ist erst sicher erreicht, wenn die
Abweichung bereits fiir Ngp < Nsp max gegen Null lauft.

In Abbildung 4.15 ¢) und d) sind die entsprechenden maximalen und mitt-
leren Intensitatsabweichungen fiir die Konzentrationsmessungen aufgetragen.
Hier wurde fiir bis zu 50 Versuchswiederholungen keine Unabhéngigkeit von
der Bildanzahl erreicht. Die maximale und minimale Abweichung des Inten-
sitatssignals wird von Gleichung 4.30, bzw. 4.31, anndhernd beschrieben. Die
maximale Intensitdtsabweichung sinkt fiir iber 40 Messwiederholungen auf
unter 2000 a.u. und die mittlere Abweichung auf unter 25 a.u..

Anhand der erwarteten Intensitdtsabweichungen wird der maximale und
der mittlere relative Messfehler fiir die Filmdicke tiber

O0(ILir,s + Alip ) — 6(ILip,s)

Fs = 4.32
° d(Iir,s5) (4:32)

(4.31)

in Abhéngigkeit der Anzahl der verwendeten Messungen Ngp berechnet.
Hierbei wird fiir Alyp ¢ jeweils die maximale (AlLip fmax aus Gleichung 4.30)
und die mittlere (AlLr fmite1 aus Gleichung 4.31) Intensitétsabweichung ein-
gesetzt. Die Ergebnisse sind fiir verschiedene Filmdicken in Abbildung 4.16
aufgetragen. In a) ist die maximale erwartbare Messabweichung und in b)
die mittlere erwartbare Messabweichung fiir die Filmdicke in Abhéngigkeit
der Anzahl durchgefiihrter Messungen gezeigt. Die maximale relative Ab-
weichung ist groff und liegt fiir Filmdicken von 5pm und kleiner selbst bei
Verwendung von iiber 200 Messungen bei tiber 100 %. Erst fiir Filmdicken ab
25 nm fallt die maximale Abweichung unter vertretbarem Aufwand Ngp = 25
unter 100 %.
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Abbildung 4.16: Erwartete Filmdickenmessabweichung in Abhéngigkeit der
Anzahl Messungen, die fiir die Ermittlung der mittleren Intensitatsaufnahmen
verwendet werden. a) gibt die maximal erwartete Messabweichung an. b) gibt
die Mittlere Messabweichung an.

Im Vergleich dazu ist die mittlere Messabweichung deutlich niedriger und
erreicht bereits bei Ngp = 30 Messungen eine mittlere Abweichung von unter
5 % fiir alle Filmdicken iiber 5 ym. Insgesamt lasst sich damit festhalten, dass
die Messabweichung fiir die Filmdicke bei Betrachtung einzelner Pixel grofl
werden kann, aber die Messungen im Mittel die Filmdicke nach der SWFI
mit Abweichungen unter 5 % bestimmen.

Fiir die Fehlerabschédtzung bei der Konzentrationsmessungen miissen die
Abweichungen in den Messungen fiir die Filmdicke und in den eigentlichen
Konzentrationsmessungen nach

F- = Cwt(Turr,s + Alures, I g, + Alurg) = Cwillurs, I e,,)
Cut Cwt(Iur.s, Inr c,,)

(4.33)
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berticksichtigt werden. AuBerdem ergibt sich hier ein Zusammenhang zwi-
schen Messabweichung, Filmdicke und Farbstoffkonzentration, der die Beur-
teilung der Messabweichung im Vergleich zur Filmdicke komplizierter macht.
Abbildung 4.17 zeigt die erwartbare Messabweichung fiir die Konzentrations-
messung, wobei a) die maximale und b) die mittlere Abweichung angibt. Die
gezeigten Konzentrationen entsprechen dem Anteil des Wandfilmfluides im
gesamten Film und nicht der Farbstoffkonzentration. Die maximale Messab-
weichung ist grofl und kann bei diinnen Filmen oder niedrigen Konzentratio-
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Abbildung 4.17: Erwartete Konzentrationsmessabweichung in Abhéngigkeit
der Anzahl Messungen, die fiir die Ermittlung der mittleren Intensitatsauf-
nahmen verwendet werden. Die verschiedenen Stricharten entsprechen unter-
schiedlichen Filmdicken, die Farben entsprechen verschiedenen Wandfilmkon-
zentrationen. a) gibt die maximal erwartete und b) die mittlere erwartete
Messabweichung an.
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nen ein Vielfaches des Messwertes annehmen. Fiir Wandfilmkonzentrationen
grofler als 50 % sind Messabweichungen unterhalb von 100 % zu erwarten.
Die mittleren Messabweichungen sind deutlich geringer und ab Ngp = 20
liegt die Abweichung fiir alle Filmdicken und Konzentrationen unter 50 %.
Fiir den Fall, dass das Produkt aus Filmdicke und Konzentration oberhalb
2,5 nm liegt, ist die relative mittlere Messabweichung kleiner als 10 %.

Fiir das vorgestellte Messverfahren mittels planarer laserinduzierter Fluo-
reszenz kann die Betrachtung gemittelter Intensitdten fiir die Bestimmung
der Filmdicke und Stoffkonzentration als gréfite Fehlerquelle identifiziert
werden. Zum einen unterliegt die SWFI physikalisch bereits statistischen
Schwankungen, da sie mikroskopisch betrachtet eine Uberlagerung einer mil-
lionenfachen Interaktion von einzelnen Tropfen mit dem Wandfilm darstellt
und die Flugbahn eines jeden Tropfens statistischen Schwankungen unter-
liegen kann. Zum anderen treten bei Messwiederholungen systemische Ab-
weichungen in Form schwankender Randbedingungen auf, wie sie oben An-
hand von schwankenden Dicken des initialen Wandfilms diskutiert wurden.
Die relative Messabweichung kann deshalb lokal auch fiir eine grofle An-
zahl an beriicksichtigten Messwiederholungen auf bis zu 100 % ansteigen.
Messergebnisse von Filmen diinner als 25 pnm und Stoffkonzentrationen klei-
ner 50 % sind entsprechend kritisch zu beurteilen. Fiir die Betrachtung des
Messergebnisses auf dem ganzen Interaktionsgebiet ist die mittlere Messab-
weichung aussagekriftiger. Hier ist mit moderatem Messaufwand (Ngp > 20)
eine Messabweichung von unter 5 % fiir die Filmdicke bzw. unter 10 % fur die
Konzentrationsbestimmung erreichbar. Das Messverfahren eignet sich damit
mehr fiir globale Untersuchungen der gesamten SWFT als fiir Untersuchun-
gen einzelner lokaler Teilphdnomene.
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Spriihstrahl-Wandfilm-Interaktion

In diesem Kapitel werden abschlieflend einige Messergebnisse fir beide Mess-
systeme in der Anwendung zur Untersuchung der SWFI vorgestellt. Die Er-
gebnisse sollen als abschlieBende Untersuchungen der hier vorgestellten Ana-
lysen verstanden werden und haben das Ziel, Besonderheiten und Heraus-
forderungen bei der eigentlichen Anwendung zu erldutern. Die Ergebnisse
haben nicht den Anspruch eine vollstdndige und valide Parametervariati-
on zur Untersuchung der Transportprozesse wahrend der SWFI zu liefern.
Beobachtungen hinsichtlich der SWFT sollten kritisch beurteilt und in zu-
kinftigen Untersuchungsreihen genauer betrachtet werden. An dieser Stelle
wird nochmals darauf hingewiesen, dass die Ergebnisse der interferometri-
schen Untersuchungen nicht mit den Ergebnissen der Untersuchungen mit
dem LIF-Messsystem vergleichbar sind, da die Versuchsbedingungen geén-
dert wurden. Fiir die Untersuchungen mit dem Fizeau-Interferometer wird
Diesel als Sprithstrahl- und Wandfilmfluid benutzt. Der Dieselkraftstoff wird
bei den LIF-Untersuchungen durch Iso-Oktan ersetzt, aufgrund der besser er-
probten Anwendbarkeit mit 3-Pentanon als Fluoreszenzfarbstoff. Auflerdem
wird fiir die LIF-Untersuchung ein anderer Drei-Loch-Injektor verwendet.
Die Diise dieses Injektors entspricht den Geometrievorgaben fiir die Spray-B
Dise des Engine Combustion Networks nach Kastengren et al. (2012) und
erh6ht damit die Vergleichbarkeit mit anderen wissenschaftlichen Untersu-
chungen.

Fiir die bessere Verstdndlichkeit dieses Kapitels werden folgend einige Be-
griffe zur Beschreibung der Untersuchungen definiert.

e Film: beschreibt die gesamte Fliissigkeitsmenge auf dem Filmtrager,
bestehend aus Wandfilm- und Spriithstrahlfluid. Die Dicke wird Film-
dicke § genannt.

o« Wandfilm: beschreibt ausschliellich den Anteil von Wandfilmfluid auf
dem Filmtrager. Die Dicke wird Wandfilmdicke dwanafiim genannt.

e Spriihstrahlfilm: beschreibt den Anteil von Spriithstrahlfluid auf dem
Filmtrager. Die Dicke wird Sprithstrahlfilmdicke dgpray genannt.
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Zeitlich wird zwischen den Beiden folgenden Fillen unterschieden:

¢ Initialer Wandfilm: ist der Wandfilm bevor die SWFT stattgefunden
hat. Die initiale Wandfilmdicke wird mit dwandafim,0 bezeichnet.

¢ Residualer Film/Wandfilm/Spriihstrahlfilm bezeichnen die ent-
sprechenden Filme nachdem die SWFT stattgefunden hat. In den Be-
zeichnungen werden keine zuséatzlichen Indizes benutzt.

5.1 Filmdickenmessung mit dem spektral aufgelostem
Fizeau-Interferometer

In diesem Abschnitt werden Filmdickenmessungen einer einzelnen Einsprit-
zung von Diesel auf einen Dieselwandfilm mit 10 pm Dicke vorgestellt. Der
Kraftstoff wird fiir 200 us (Ansteuerdauer des Injektors) mit einem Druck
von 800 bar auf den Wandfilm eingespritzt. Die Versuchskammer ist hierbei
mit Umgebungsdruck und -temperatur (1 bar, 22 °C) betrieben worden. Der
Topografiekanal nimmt Interferogramme mit einer Bildrate von 3kHz auf
und der Spektralkanal nimmt ein einzelnes Interferogramm 30 ms nach dem
Ansteuerbeginn des Injektors auf.

In Abbildung 5.1 ist auf der linken Seite zur Ubersicht der Filmtriger mit
der Interaktionszone und dem auftreffenden Spriihstrahl gezeigt. Im Zen-
trum der Interaktionszone ist die Grofle des Sichtfeldes des Topografieka-
nals als Rechteck dargestellt. Im Vergleich zur gesamten Interaktionszone
untersucht das Interferometer einen Bruchteil der Zone pro Messung. Im
oberen Teil ist der Injektor unscharf erkennbar und von diesem ausgehend
rechts und links die zwei weiteren Sprithstrahlkegel, die nicht an der SW-
FI teilnehmen. Diese werden nicht weiter betrachtet. Auf der rechten Seite
im Bild ist eine Bildserie von Topografie-Interferogrammen dargestellt. Das
erste gezeigte Interferogramm in der Bildreihe ist 2ms nach der Interakti-
on aufgenommen worden. Interferogramme vor diesem Aufnahmezeitpunkt
zeigen keine sichtbaren Interferenzmuster aufgrund der chaotischen Struktu-
ren innerhalb der Interaktionszone wahrend der SWFI. Im ersten gezeigten
Bild sind weiterhin viele dunkle Strukturen ohne sichtbares Interferenzmus-
ter zu erkennen. Die Strukturen haben eine Grofie von ca. 100 pm und sind
von dichten Interferenzstreifen umgeben, die auf starke Gradienten in der
Oberflachenstruktur hinweisen. Solche Strukturen deuten auf das Auftref-
fen groBerer Tropfen auf die Filmoberflache hin, wie sie typischerweise am
Ende der Einspritzung beim Schlielen der Injektornadel auftreten. Das Auf-
treten solcher Tropfen wurde bereits von Moon et al. (2016); Kirsch et al.
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(2017) und Ghiji et al. (2018) beschrieben. Zu diesem Zeitpunkt sind nur
vereinzelte Interferenzstreifen im Interferogramm sichtbar. Eine Auswertung
liefert noch keine brauchbaren Messergebnisse, obwohl bereits die zehnfache
Ansteuerdauer seit dem Einspritzbeginn verstrichen ist. Ab ca. 3 ms nach
dem Ansteuerbeginn dndert sich das Interferenzmuster signifikant und wird
von groflen Strukturen, die grofier als 400 - 600 pm sind, dominiert. Diese
Strukturen werden wahrscheinlich durch vereinzelte, grole Tropfen erzeugt,
die sich langsamer als die kleineren Spriihstrahltropfen durch die Kammer-
atmosphére bewegen und entsprechend spéat auf den Filmtrager auftreffen.
Nach 4 ms kénnen keine weiteren Tropfenaufschldge beobachtet werden und
die Phase der Filmrelaxation, dominiert durch viskose und kapillare Kréfte,
setzt ein. Hierbei reduzieren sich die Oberflichenstrukturen. Der Film wird
flacher und ein sichtbares Interferenzmuster bildet sich aus. Der Vergleich
der Interferogramme, die zwischen 6 ms und 9ms nach Ansteuerbeginn auf-
genommen sind, zeigt deutlich die Reduktion der dunklen Strukturen und
die Ausbildung klarer abgegrenzter Interferenzstreifen. Der Oberflachenwin-
kel, ab dem ein klares Interferenzstreifenmuster erkennbar wird, kann zu ca.
1,2° abgeschitzt werden und ist damit mehr als dreimal kleiner als der in
Abschnitt 4.1.2 theoretisch hergeleitete maximal auflésbare Oberflachenwin-
kel. Als Ursache hierfiir wird die niedrigere realisierte optische Auflosung
durch die verschiedenen Linsen angesehen, die zusédtzlich zur Korrektur des
Arbeitsabstandes des Mikroskopobjektivs in den Strahlengang eingebracht
wird. Dariiber hinaus trigt die Uberlagerung von mehreren Interferenzmus-
tern mit unterschiedlichen Lokalisierungen zu einer reduzierten Sichtbarkeit
der Interferenzstreifen bei, siche dazu Abschnitt 4.1.3. Die Relaxationspro-
zesse sind langsamer als die eigentlich SWFI. Um eine ausreichend flache
Filmoberfliche und damit ein kontraststarkes Interferenzmuster im signal-
schwachen Spektralkanal zu erreichen wird mit der Aufnahme im Spektral-
kanal bis 30 ms nach Ansteuerbeginn gewartet.

In Abbildung 5.2 a) ist die demodulierte Phase des Topografiekanals zum
Zeitpunkt der Aufnahme des Spektralkanals (30ms nach Ansteuerbeginn)
gezeigt. Zur besseren Ubersicht wird hier wieder das Modulo der Division
aus Phase und 27 gezeigt. Das Bild zeigt in fast allen Bereichen einen steti-
gen und gleichméfigen Verlauf der Phase und stimmt mit dem eigentlichen
Messbild iiberein. Lediglich am rechten Rand auf Hohe des Auftreffpunktes
und am unteren rechten Rand zeigt sich eine gestorte Phase (rot umkreist),
die auf eine fehlerhafte Demodulation des Algorithmus hindeutet. In Abbil-
dung 5.2 b) sind die daraus abgeleiteten Filmdicken als Isolinien-Diagramm
dargestellt. Fiir die Korrektur des unbekannten Versatzes der Phase im To-
pografiekanal wurde das zeitgleich aufgenommene Spektral-Interferogramm
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Sichtfeld ¥
Topografiekanal

15 mm

3 mm

Abbildung 5.1: Linke Seite: Ubersichtsbild der Interaktionszone wihrend der
SWFI. Das Sichtfeld des Topografikanal ist im Auftreffpunkt als Rahmen mar-
kiert. Rechte Seite: Bildreihe der Topografie-Interferogramme von 2 ps bis 9 ps
nach der Einspritzung. Das rote Kreuz markiert den zentralen Auftreffpunkt
des Spriihstrahls. Diese Abbildung wurde bereits in Schumacher et al. (2018)
veroffentlicht.

verwendet. Die maximale Messabweichung der Filmdicke zwischen Spektral-
und Topografiekanal nach der Korrektur betragt 0,56 pm, bzw. 5,1 %. Im
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5.1 Filmdickenmessung mit dem spektral aufgelostem Fizeau-Interferometer

Messergebnis treten fiir einige Pixel unphysikalische Spitzen in der Filmdi-
cke von kleiner einem Mikrometer als Artefakte aus der Demodulierung auf.
Diese konnen durch eine Limitierung der zuldssigen Filmdickendnderung zwi-
schen benachbarten Pixeln (Ad < 10-§) reduziert werden. Die Messgenauig-
keit des Spektralkanals wurde zusétzlich mit den Messungen des kommerziel-
len 1D-WeiBlichtinterferometers ( Precitec CHRocodile), das zur Bestimmung
der initialen Wandfilmdicke benutzt wird, abgeglichen. Hierbei konnte eine
maximale Messabweichung von 2,1 % festgestellt werden.

o
Nao

15

12,5

Filmdicke [ pm ]

Vertikale Position [ mm |

-0,4 -0,2 0 0,2 0,4 -0,4 -0,2 0 0,2 0,4
Horizontale Position | mm | Horizontale Position [ mm |

Abbildung 5.2: a) Demodulierte Phase als Modulo der Division mit 27 des auf-
genommenen Interferogramms 30 ms nach Ansteuerbeginn der Einspritzung
aus dem Topografiekanal. Die Bereiche mit fehlerhafter Demodulation sind
rot eingekreist. b) Ergebnis der Filmdickenmessung als Isolinien-Diagramm
im Sichtfeld des Topografiekanals 30 ms nach Ansteuerbeginn.

Die gemessene Filmdickenverteilung zeigt eine Erhebung auf der linken
und eine Senke auf der rechten Seite mit einer maximalen Filmdickenvariati-
on iiber den gesamten Bildbereich von 3,35 nm. Die gemessene Filmdicke ist
in jedem Punkt grofier als die initiale Wandfilmdicke (dwandfiim,0 = 10 pm),
daher ist von einer Ablagerung von Sprithstrahlfluid am Filmtréger auszu-
gehen. Wird die Filmdicke im gesamten Bereich integriert und in Bezug zur
initialen Filmdicke gesetzt, ist eine Zunahme des Fluidvolumens von 24,3 %
beobachtbar. Diese Zunahme ist tendenziell in guter Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen der Untersuchungen von Seel et al. (2018), die eine Netto-
Zunahme fiir Wandfilme diinner als 12 pm prognostiziert haben. Uber die
absolute Menge an abgelagertem Spriihstrahlfluid l&sst sich ohne Konzen-
trationsmessungen aber noch keine weitere Aussage treffen, da es bei der
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5 Untersuchung der Spriihstrahl-Wandfilm-Interaktion

SWFI ebenfalls zum Austrag von Wandfilmfluid in die Umgebung kommen
kann.

Ausgehend von den zeitgleich aufgenommenen Interferogrammen, kann
nun unter der Voraussetzung kleiner Anderungen in der Phase zwischen
zwei Topografie-Interferogrammen die Filmdicke fiir weitere Zeitpunkte da-
vor und danach bestimmt werden. Allerdings sind zu diesen Zeitpunkten die
eigentlichen Transportprozesse, die flir die SWFI charakteristisch sind, wie
Tropfenaufprall und Scherwirkung des Toruswirbels, bereits abgeschlossen.
AusschlieBlich Anderungen der Oberflichenstruktur wihrend der Filmrela-
xation konnen naher untersucht werden. Zwischen den oben gezeigten Film-
dicken und den Filmdicken 5ms zuvor dndert sich die Dicke um maximal
0,1 pm. Allerdings miissen dafiir theoretisch 15 Topografie-Interferogramme
rechenintensiv demoduliert werden, um die Wahrscheinlichkeit fiir einen 27-
Sprung zwischen zwei nachfolgend analysierten Interferogrammen und den
damit verbundenen Fehler zu minimieren.

In der Anwendung auf die SWFI bestétigen sich die in der obigen Analyse
identifizierten Stédrken und Schwéchen des interferometrischen Messsystems.
Vorteilhaft sind die hohe Messauflésung und Messgenauigkeit fiir die Film-
dicke bei flachen Filmen, die theoretisch besser als 1nm werden kann. In
Verbindung mit einer Hochgeschwindigkeitskamera kann eine hohe zeitliche
Auflésung erreicht werden, wie sie fiir die Untersuchung der Transportpro-
zesse wiahrend der SWFI notwendig ist. Die hohe Messauflésung bedingt
allerdings ebenfalls die grofite Einschrénkung, denn aufgrund der mit dem
Oberflichenwinkel ansteigenden o6rtlichen Interferenzfrequenz ist das Auf-
losevermogen auf kleine Oberflichenwinkel begrenzt. Diese Einschrankung
limitiert den Einsatz auf spéte Zeitpunkte nach der SWFI und macht ein
zeitlich aufgelostes Messen weitgehend tiberfliissig, insbesondere in Anbe-
tracht der rechenintensiven Demodulation der Interferogramme. Eine weitere
Einschrankung ist der kleine Untersuchungsbereich (0,87 mm x 0,87 mm) des
Messsystems. Dieser macht eine umfingliche Betrachtung der SWFI mit ei-
ner Einzelmessung unmoglich und erfordert ein zeitintensives Abrastern der
Interaktionszone. Die Abrasterung bei wiederholten Einspritzungen bringt
wieder zusédtzliche Unsicherheiten durch Schwankungen der Randbedingun-
gen und das stochastische Verhalten der SWFT mit sich, wie in Abschnitt
4.15 fir das LIF-Messsystem diskutiert wurde.
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5.2 Filmdicken- und Konzentrationsmessung mit laserinduzierter Fluoreszenz

5.2 Filmdicken- und Konzentrationsmessung mit
laserinduzierter Fluoreszenz

Fiir die Untersuchung der Ablagerung von Spriithstrahlfluid im Wandfilm und
dem Austrag von Wandfilm in die Umgebung ist die Bestimmung der Film-
dicke und der Konzentration im residualen Wandfilm notwendig. Zu diesem
Zweck werden im Folgenden die Messresultate der planaren laserinduzier-
ten Fluoreszenz betrachtet und diskutiert. Im Rahmen der Untersuchun-
gen werden, wie oben besprochen, zwei unterschiedliche Messreihen durch-
gefithrt. Aus der ersten Messreihe wird die mittlere Filmdicke des residualen
Films bestimmt und aus der zweiten Messreihe wird die Konzentration von
Wandfilm-, bzw. Sprithstrahlfluid ermittelt. Hierzu wird in der Filmdicken-
messreihe Iso-Oktan mit 40 Vol.-% 3-Pentanon auf einen Iso-Oktan Wand-
film mit identischer 3-Pentanon Konzentration eingespritzt. Fiir die Bestim-
mung der Konzentration wird dem Wandfilm kein 3-Pentanon zugesetzt. Die
initiale Wandfilmdicke betragt im Mittel iiber alle Messungen 8 pm bei ei-
ner Standardabweichung von 0,9 pm. Fiir Einspritzdriicke von 500 bar und
900 bar werden jeweils die beiden Ansteuerdauern des Injektors von 400 ps
und 600 ps untersucht. Die Messungen werden bei atmosphérischem Druck
und Raumtemperatur (22 °C) durchgefiihrt.

In Abbildung 5.3 sind die Ergebnisse der Interaktion bei einem Einspritz-
druck von 900 bar und einer Ansteuerdauer von 600 ps dargestellt. Auf der
linken Seite a) ist die residuale Filmdicke 30 ms nach der SWFI dargestellt.
Rechts in b) ist der entsprechende Volumenanteil an Spriihstrahlfliissigkeit
im residualen Film dargestellt. In beiden LIF-Bildern sind alle Pixel ausge-
blendet, in denen die lokale Intensitatsverteilung des Lasers unter 50 % sinkt,
genauere Erlduterungen dazu kénnen in Abschnitt 3.3.3 gefunden werden.
Auflerdem sind in beiden Bildern der halbkreisférmige Bereich (punktiert)
ausgeblendet, in dem sich der Precitec Filmdickensensor zur Steuerung des
Rotationsbeschichters befindet. Im rechten Bild werden zusétzlich alle Pixel
ausgeblendet fiir die kein Spriihstrahlanteil (gpray < 0 gemessen wird.

Die Interaktionszone kann in drei Bereiche eingeteilt werden. Um das Zen-
trum des Spriithstrahlauftreffpunktes befindet sich ein runder innerer Bereich,
in dem die Filmdicke kleiner als die initiale Wandfilmdicke ist. Dieser Bereich
ist in Abbildung 5.3 a) und b) durch einen roten Kreis (Strich-Punkt-Linie)
markiert und wird als Verdriangungszone bezeichnet. Die Filmdicke ist hier
im Zentrum mit 2,5 pm am diinnsten und nimmt radial zu. Der Spriithstrahl-
anteil in Abbildung 5.5 b) zeigt eine maximale Konzentration von bis zu
100 % um den Auftreffpunkt und eine radiale Abnahme bis auf 0 % am Rand
der Verdrangungszone. An die Verdrangungszone schliefit sich der ringférmi-
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Abbildung 5.3: a) Beispielhaftes LIF-Messergebnis der residualen Filmdicke
nach der SWFI mit Markierung der Verdrédngungszone und der Ablagerungs-
zone. Der punktierte Bereich wird vom Filmdickensensor verdeckt. b) zeigt
den Anteil des Sprithstrahlfluides im residualen Wandfilm in a).

ge Bereich der Ablagerungszone zwischen der roten Strich-Punkt-Linie und
der schwarzen punktierten Linie in Abbildung 5.3 an. In diesem Bereich wird
die Filmdicke maximal und bildet einen ringférmigen Rand um die Verdrén-
gungszone. Die maximale Filmdicke in der Verdrangungszone erreicht 20 pm.
In diesem Bereich tritt fast kein Sprithstrahlfluid auf. Das Wandfluid ist vom
Sprithstrahl wéhrend der Interaktion vom Zentrum nach auflen verdrangt
worden und bildet den charakteristischen Ring aus. Nachdem die maximale
Filmdicke in der Ablagerungszone erreicht wird, nimmt die Filmdicke wieder
bis zur initialen Filmdicke ab. Auflerhalb der Ablagerungszone schliefit sich
ein weitgehend von der SWFT ungestorter Wandfilm an. Aufgrund des schré-
gen Auftreffens des Spriithstrahls, der Strahl trifft von schrig oben auf den
Wandfilm auf, sind die Interaktionszonen elliptisch geformt. Dabei ist der
vertikale Halbmesser langer als der horizontale Halbmesser. Der zusétzliche
Impuls in vertikaler Richtung fithrt zu einer stérkeren Fluidverdringung in
vertikaler Richtung. Wiirde der Spriithstrahl senkrecht auf den Filmtriger
auftreffen, dann wiren radialsymmetrische Interaktionszonen zu erwarten,
wie in Liang et al. (2018) gezeigt. Im Folgenden bezieht sich der Durchmesser
der Interaktionszonen auf den vertikalen Halbmesser der Interaktionszone.
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Im Filmdickenbild ist eine Abnahme der Wandfilmdicke im siidwestlichen
Quadranten unterhalb der Verdridngungszone zu erkennen. Diese Filmab-
nahme ist ein Messfehler der wahrscheinlich durch eine Reflexion verursacht
wird. Vermutlich wird in der Messkammer Licht von der Fluoreszenzantwort
reflektiert, da dieser Effekt ausschlieflich bei der SWFI mit Fluoreszenz-
farbstoff auftritt. Die genaue Ursache konnte bisher jedoch nicht ermittelt
werden. In den vorgestellten Untersuchungen befindet sich dieser Bereich
aber im Bereich des ungestorten Wandfilms und sollte die Erkenntnisse aus
den Untersuchungen vernachléssigbar beeinflussen. Im spéteren Verlauf die-
ses Kapitels werden radiale Verldufe der Filmdicke und der Fluidanteile be-
trachtet. Diese werden entlang des in Abbildung 5.3 a) mit r bezeichneten
Pfeils aus den Messbildern ermittelt, da dieser Bereich nicht von Reflexionen
beeinflusst wird.

Die Ergebnisse der Parametervariation sind in Abbildung 5.4 als LIF-Auf-
nahmen fiir die residuale Filmdicke in der linken Spalte und LIF-Aufnahmen
flir die Spriihstrahlanteile in der rechten Spalte dargestellt. Wie oben in Ab-
bildung 5.3 gezeigt, wird in den Aufnahmen der Grofteil der rechten Bild-
hélfte vom Precitec Filmdickensensorkopf verdeckt. In Abbildung 5.4 wird
deshalb fir jede Aufnahme die linke Bildhélfte gezeigt. In den rechten Half-
ten der Diagramme wird fiir den direkten Vergleich die gespiegelte Aufnahme
mit variiertem Parameter gezeigt. Auflerdem sind, wie oben, die Linien fiir
die Grenzen der Verdriangungs- und Ablagerungszone in den Abbildungen
eingezeichnet. Diese Darstellung hat den Vorteil, dass Anderungen an den
geometrischen Abmafien der Zonen erkennbar sind.

In der ersten Bildreihe in Abbildung 5.4 sind die Ergebnisse bei Variation
des Einspritzdruckes und bei konstanter Ansteuerdauer des Injektors dar-
gestellt. Die Aufnahmen zeigen deutlich die Ausbildung der Verdrdngungs-
und Ablagerungszone. Der Durchmesser der Verdrédngungszone nimmt mit
einem Anstieg des Einspritzdruckes von 500 bar auf 900 bar um ca. 2,5 mm
zu und der Durchmesser der Ablagerungszone nimmt dabei um 4,0 mm zu.
Wobei die maximale Filmdicke in der Ablagerungszone mit dem Einspritz-
druck abnimmt. Die ringférmige Welle in der Ablagerungszone wird breiter
und flacher. Die Filmdicke und die Verteilung des Spriithstrahlfluides bleiben
in der Verdriangungszone nahezu konstant.

In der zweiten und dritten Bildreihe sind die Ergebnisse bei Variation der
Ansteuerdauer des Injektors fiir Einspritzdriicke von 500 bar und 900 bar ge-
zeigt. Fiir 500 bar nimmt der Durchmesser der Verdrédngungszone bei einer
Steigerung der Ansteuerdauer von 400 ps auf 600 us um ca. 2,1 mm zu und
fiir 900 bar nimmt der Durchmesser um ca. 2,6 mm zu. Die Ablagerungszo-
ne wéchst dabei um 2,3 mm, bzw. 1,8 mm beim hoéheren Einspritzdruck. Die
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5 Untersuchung der Spriihstrahl-Wandfilm-Interaktion

maximalen Filmdicken nehmen in der Ablagerungszone bei lingerer Injektor-
ansteuerung zu. Bei Steigerung des Einspritzdruckes werden die maximalen
Filmdicken kleiner, aber eine Zunahme der Filmdicke bei Verldngerung der
Ansteuerdauer bleibt weiterhin sichtbar. Insgesamt kann zusammengefasst
werden, dass bei zunehmendem Einspritzdruck und ldngerer Ansteuerdauer
die Verdrangungszone anwéchst. Bei Verldngerung der Einspritzdauer bleibt
die radiale Ausdehnung der Ablagerungszone weitgehend unverindert und
die Filmdicke wéchst an. Allerdings ist anzumerken, dass durch das Ver-
schieben der Ablagerungszone zu grofleren Radien, das in der Ablagerungszo-
ne vorhandene Fliissigkeitsvolumen bei gleichbleibender Filmdicke anwachst.
Mit steigendem Einspritzdruck vergrofiert sich die radiale Ausdehnung der
Verdréangungszone und der Film in der Zone wird flacher.

Fiir eine bessere quantitative Beurteilung der Ergebnisse sind in Abbil-
dung 5.5 die radialen Verldufe, entlang des Pfeils aus Abbildung 5.3, gezeigt.
In der oberen Reihe sind die residualen Filmdicken fir alle untersuchten
Randbedingungen dargestellt. Der Ubergang von 500 bar (blaue Linie) zu
900 bar (rote Linie) zeigt deutlich die abnehmende maximale Filmdicke in
der Ablagerungszone bei gleichzeitiger Verbreiterung der Ablagerungszone.
AufBlerdem zeigt der Vergleich zwischen linker Spalte (400 us Ansteuerdauer)
und rechter Spalte (600 us Ansteuerdauer), dass die maximale Filmdicke in
der Ablagerungszone mit der Steigerung der Ansteuerdauer weitestgehend
konstant bleibt. In der Verdrdngungszone sinkt die Filmdicke mit steigen-
dem Einspritzdruck. Die minimale Filmdicke im Zentrum der Einspritzung
bleibt aber bei einer ldngeren Einspritzung mit konstantem Druck gleich.
Die Ausdehnung der Verdrangungszone wichst aber an.

In den Diagrammen in der zweiten und dritten Reihe sind die Anteile an
Wandfilmfluid bzw. Spriithstrahlfluid im Residualfilm gezeigt. Als binéres Ge-
misch, das aus zwei Fluiden besteht, muss die Bedingung EFihn + C_spmy =1
erfiillt sein. Die Verldufe zeigen, dass im Zentrum der Interaktionszone fiir
alle untersuchten Félle kein Wandfilm mehr vorhanden ist. Der Bereich, in
dem kein Wandfilmfluid vorhanden ist, wéchst mit dem Einspritzdruck an.
Bei verlédngerter Einspritzdauer ist ein geringer Zuwachs dieser Zone erkenn-
bar. Im Ubergangsbereich zwischen Verdringungs- und Ablagerungszone
nimmt der Wandfilmanteil linear zu, bis der residuale Wandfilm vollstédndig
aus originalem Wandfilm besteht. Fiir die Untersuchungen bei verlidngerter
Einspritzzeit ist bis zum Ende des Messbereichs noch ein, im Vergleich zu
den kiirzeren Einspritzzeiten, hoherer Restanteil an Sprihstrahlfliissigkeit
erkennbar. Fine verlédssliche Quantifizierung dieser Menge Spriithstrahlfluid
ist aufgrund der groflen Streubreite allerdings nur eingeschrankt moglich. Die
radialen Gradienten des Wandfilmanteils bleiben im Ubergang bei einer Stei-
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Abbildung 5.4: LIF-Aufnahmen fiir die residuale Filmdicke (linke Spalte) und
den Spriihstrahlanteil (rechte Spalte). Jede Abbildung vergleicht zwei Mes-
seinstellungen. Hierfiir sind jeweils die linken Halften der Aufnahmen gezeigt,
wobei eine Messung zur besseren Anschaulichkeit vertikal nach rechts ge-
spiegelt dargestellt ist. Bildreihe a) zeigt den Vergleich der Einspritzdriicke
500 bar/900 bar bei 600 ps Ansteuerdauer. Bildreihe b) zeigt den Vergleich
der Ansteuerzeiten 400 ps/600 ps bei 500 bar. Bildreihe c) zeigt den Vergleich
der Ansteuerzeiten 400 ps/600 ps bei 900 bar.
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gerung des Einspritzdruckes konstant und werden fiir ldngere Ansteuerzeiten
flacher. Durch die flacheren Gradienten ist bei Erreichen der initialen Wand-
filmdicke in der Ubergangszone (markiert als dy) fiir lingere Einspritzzeiten
die Spriithstrahlkonzentration niedriger. Das Anwachsen der Verdriangungs-
zone ist in den Wandfilmanteilen mit Ar; und Ary gekennzeichnet.

Uber die Integration der Filmdicke und des Wandfilmanteils im residualen
Film im Messbereich und dem Vergleich mit dem initialen Wandfilm kann
mit diesem Messsystem zum einen die Netto-Filmédnderung und zum ande-
ren der Wandfilmabtrag bestimmt werden. In Abbildung 5.5 sind oberhalb
der Diagramme die prozentuale Anderung des Filmvolumens und des Wand-
filmvolumens bezogen auf den initialen Wandfilm angegeben. Ausschlieflich
fiir einen Einspritzdruck von 900 bar bei einer Ansteuerungsdauer von 400 ps
kann eine leichte Nettozunahme des Filmvolumens von 1% beobachtet wer-
den. Dariiber hinaus nimmt das Volumen des Films fiir alle Untersuchungen
zwischen 9% und 4% ab. Fir den Wandfilm wird fiir alle Bedingungen ein
deutlicher Abtrag von mindesten 19 % (400 ps, 500 bar) und maximal 48 %
(600 ps, 900 bar) gemessen. Grundséitzlich ist die Ablagerung von Spriih-
strahlfluid und der Abtrag von Wandfilmfluid beim hohen Einspritzdruck
am grofiten, wobei beim hohen Einspritzdruck eine schwache Abhéngigkeit
von der Einspritzdauer erkennbar ist. Fiir 500 bar ist eine deutliche Abhén-
gigkeit von der Einspritzdauer sichtbar. Eine mogliche physikalische Erkl&-
rung ist, dass fir lange Einspritzzeiten ein Gleichgewicht aus Fluidabtrag
und Fluidauftrag erreicht wird. Dabei wird Spriihstrahlfluid in der Verdran-
gungszone auf dem Film abgelagert und radial nach auflen getragen. In der
Ablagerungszone sammelt sich zundchst Wandfilm an und wird {iber Scher-
krafte des sich parallel zur Filmoberfliche ausbreitenden Spriihstrahls abge-
schert und in die Umgebung ausgetragen. Aus der Verdriangungszone wird
nun Sprithstrahlfluid radial nach aulen auf den Wellenberg in die Ablage-
rungszone transportiert. Der Abtrag von Fliissigkeit von einem Wandfilm
durch eine Scherstréomung wurde von Ebner et al. (2002) detailliert unter-
sucht. Mit zunehmenden Anteil an Sprithstrahlfluid steigt der Anteil des
ausgetragenen Sprithstrahlfluides, wihrend der des Wandfilms sinkt. Nach
einer gewissen Zeit befindet sich an der Filmoberflache reines Spriihstrahlflu-
id und damit kann kein, beziehungsweise wenig, Wandfilmfluid ausgetragen
werden. Beim Erreichen des Gleichgewichts wird gleichviel Spriithstrahlfluid
abgetragen, wie in der Verdrangungszone aufgetragen wird. Das Filmvolu-
men und der Wandfilmanteil erreichen einen konstanten Wert. Wird nun der
Einspritzdruck erhoht, so erhoht sich der Impuls des Spriithstrahls, wodurch
die Ausbildung des Gleichgewichts beschleunigt werden kénnte.
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Abbildung 5.5: Radiale Verlaufe fir die Filmdicke, den Wandfilmanteil und
den Spriihstrahlanteil im residualen Wandfilm 30 ms nach Ansteuerbeginn.
Die ungestorte Wandfilmdicke oy ist als gepunktete Linie dargestellt. Links
sind die Ergebnisse fiir 400 pns und rechts fir 600 ps Ansteuerdauer gezeigt. Die
Verlaufe sind entlang des radialen Pfeils aus Abbildung 5.3 ermittelt worden
und die schattierten Bereiche geben die Standardabweichung an.
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Diese Argumentation berticksichtigt bisher keine Tropfen-Film-Interaktion
und ist damit nicht vollstandig. Bei der Interaktion von Tropfen mit Wandfil-
men kénnen die beiden Phianomene Deposition und Splashing auftreten. Bei
der Deposition lagert sich der Tropfen auf dem Film und der Wand an. Beim
Splashing bilden sich beim Auftreffen zusédtzlich Sekundéartropfen, bestehend
aus Film- und Spriihstrahlfluid. Diese bewegen sich von der Filmoberfliche
weg. Splashing tritt bei diinnen Filmen und groflen schnellen Tropfen auf,
siche dazu beispielsweise Geppert et al. (2017). Im Bereich der Verdrin-
gungszone ist die Geschwindigkeit normal zur Filmoberfliche in Gas- und
Tropfenphase am grofiten. Entsprechend wird in diesem Bereich der Grof3teil
der Tropfen auftreffen und aufgrund der grofien Auftreffgeschwindigkeit zu
Splashing fithren. Die kleineren und leichteren Sekundartropfen kénnen von
der umgelenkten Gasstromung einfacher mitgerissen und in die Atmosphére
ausgetragen werden, siehe dazu die Untersuchungen von Pan et al. (2019).
Damit kann die Interaktion von Tropfen mit dem Wandfilm in der Verdran-
gungszone zum Wandfilmabtrag beitragen, wobei mit der Zeit die Wand-
filmkonzentration in der Verdringungszone abnimmt. Eine Erhohung des
Einspritzdruckes fiithrt zu kleineren und schnelleren Tropfen, siehe Hiroya-
su und Kadota (1974). Damit einhergehend steigt die Wahrscheinlichkeit fiir
das Auftreten von Splashing, damit kann ebenfalls durch Tropfen-Wandfilm-
Interaktion eine zunehmende Geschwindigkeit des Abtragprozesses erklért
werden. Der prognostizierte stationdre Zustand bei héherem Einspritzdruck
konnte dadurch ebenfalls schneller erreicht werden und die oben angefiihrte
Hypothese stiitzen.

Bei den durchgefiihrten Untersuchungen wird fiir die Filmdickenmessung
eine maximale Standardabweichung von 3 pm erreicht, wobei die relative
Standardabweichung zwischen 15 % und 30 % des Messwertes liegt. Fiir die
Bestimmung der Fluidanteile liegen die absoluten Standardabweichungen bei
bis zu 35 %. Fiir kleine Fluidanteile wéchst allerdings die Standardabwei-
chung relativ zum Messwert auf bis zu 100 %. Diese Ergebnisse liegen im
erwarteten Bereich zwischen den mittleren und maximalen Messfehlern, die
in Abschnitt 4.2 hergeleitet wurden.

Fiir die Anwendung der Messtechnik auf die SWFT lisst sich zum einen der
grofe rdumliche Messbereich, der die gesamte Interaktionszone abdeckt, und
zum anderen die Mdglichkeit zur Bestimmung von Filmdicke und Stoffkon-
zentration positiv hervorheben. Die Messauflosung des Systems ist fiir die
Anwendung ebenfalls ausreichend. Nachteilig sind auf der anderen Seite der
hohe Messaufwand durch die vielen Messwiederholungen, die fiir eine vali-
de Mittelung notwendig sind, und die damit einhergehend Messunsicherheit
durch Schwankungen zwischen den einzelnen Messungen. Auflerdem lassen
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5.2 Filmdicken- und Konzentrationsmessung mit laserinduzierter Fluoreszenz

sich Einzelphdnomene, die sporadisch und an wechselnden ¢rtlich begrenzten
Bereichen in der Interaktionszone auftreten, unzureichend auflésen, da deren
Effekte in den Messungen durch die Mittelung abgeschwécht werden. Zusétz-
lich kénnte durch eine zeitliche Auflésung der Messungen in Kombination mit
einer direkten Messung wihrend der SWFI die Prozesse, die zur Ausbildung
der hier gezeigten residualen Filmdicken gefithrt haben, besser untersucht
werden. Hierfiir miisste eine Hochgeschwindigkeitskamera inklusive Bildver-
starker mit einem Laser kombiniert werden, der entweder kontinuierlich oder
bei entsprechend hoher Frequenz betrieben werden kann. Auflerdem miissen
Bildaufnahme und Laseranregung durch die Hohlwelle erfolgen, um eine Ab-
schattung des Lasers durch den Spriithstrahl zu vermeiden. Die Abschattung
verhindert in der hier vorgestellten Konfiguration eine Messung wahrend der
Interaktion.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Das Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung und Analyse von Messsystemen
zur Untersuchung der SWFT hinsichtlich der Auftrags- und Abtragsprozesse
von Sprithstrahl- und Wandfilmfluid. Wahrend die Ablagerung von Spriih-
strahlfluid auf Wéanden und Filmen nach der SWFT in der Literatur bereits
eingehender untersucht wurde, fehlen bisher experimentelle Daten, die ei-
ne eindeutige Differenzierung zwischen Spriihstrahlfluid und Wandfilmfluid
ermoglichen und die entsprechenden Massenanteile wiahrend oder nach der
Interaktion liefern. Als Ursache fiir diese Datenliicke sind fehlende geeignete
Messsysteme identifiziert worden. Die Analysen in dieser Arbeit sollen bei
der Beurteilung der Anwendbarkeit und der Weiterentwicklung von nicht-
invasiven Messmethoden auf Basis des interferometrischen Messprinzips und
auf Basis der planaren laserinduzierten Fluoreszenz zur Anwendung bei der
SWEFT helfen.

Mit dem Versuchsstand bestehend aus Hochdruckkammer und Rotations-
beschichter steht ein Versuchstrager mit hoher optischer Zugénglichkeit zur
Verfiigung, der die Realisierung von motordhnlichen Temperaturen und Drii-
cken wiahrend der SWFI erméglicht. Dartiber hinaus kann mit dem Rotati-
onsbeschichter ein ausreichend diinner Wandfilm definierter Dicke direkt in
der Kammer erzeugt werden. Fiir die messtechnischen Untersuchungen ist
dieser von der Vorder- und der Riickseite optisch zugénglich. An die entwi-
ckelten Messsysteme wurden die folgenden Anforderungen gestellt:

e Quantitative Bestimmung der Filmdicke und der Stoffkonzentration im
Interaktionsgebiet zur Bestimmung der Massenanteile fiir die Bilanzie-
rung des Fluidauf- und abtrags.

e Eine hohe zeitliche Auflésung der Messung fiir die Untersuchung von
Einspritzungen mit Dauern von 100 - 5000 ps

e Eine ortlich aufgeloste Bestimmung der Messgroflen zur Beurteilung
lokaler Phénomene.

o FEine moglichst hohe Messgenauigkeit und Reproduzierbarkeit.

Mit den entwickelten Messsystemen kann jeder Punkt fiir sich allein betrach-
tet erreicht werden, aber eine Erfiillung aller Kriterien in einer einzelnen Mes-
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6 Zusammenfassung und Ausblick

sung konnte bisher nicht realisiert werden. Die Griinde werden nachfolgend
erldutert.

Auf Basis des interferometrischen Prinzips ist ein spektral auflésendes
Fizeau-Interferometer mit zwei Messkanélen, Topografiekanal und Spektral-
kanal, zur Bestimmung der Filmdicke entwickelt worden. Die Auslegung in
Form eines Fizeau-Interferometers mit zusammenfallendem optischen Re-
ferenz- und Messpfad bietet den Vorteil, dass optische Komponenten, wie
dickwandige und teure Druckkammerfenster, nicht ebenfalls im Referenz-
pfad installiert werden miissen, bzw. die optischen Abweichungen zwischen
Referenz- und Messpfad nicht aufwendig korrigiert werden miissen. Im Topo-
grafiekanal werden mit einer gepulsten Hochgeschwindigkeitslaserdiode und
einer Hochgeschwindigkeitskamera zweidimensionale Interferogramme glei-
cher Dicke mit bis zu 12,5kHz aufgenommen. Die Interferenzordnung und
damit die absolute Filmdicke kann aus dieser Messung alleine nicht bestimmt
werden. Deshalb wird im Spektralkanal mit einem Spektografen entlang ei-
ner Linie einmalig ein spektral aufgelostes Interferogramm aufgenommen,
aus dem die absolute Filmdicke bestimmt werden kann. Mit dieser Messung
kann die Interferenzordnung und damit die Filmdicke im gesamten zwei-
dimensionalen Interferogramm berechnet werden. Das System erreicht eine
hohe ortliche Auflésung und eine hohe maximale Filmdickenauflésung im
Bereich von Nanometern. Damit erfiillt das System alle Anforderungen fiir
die Filmdickenmessung. Mit dem umgesetzten Fizeau-Interferometer kénnen
allerdings ausschliefflich Filme mit einem maximalen Oberflichenwinkel von
4° aufgelost werden, da die fiir groflere Winkel ansteigende Interferenzstrei-
fendichte nicht von der Kamera aufgelost werden kann. Hierzu ist bereits die
ortliche Auflésung an das physikalisch und technische Maximum gebracht
und das Bildfeld auf 0,87 mm x 0,87 mm reduziert worden. Das Bildfeld ent-
spricht damit einem Bruchteil der gesamten Interaktionszone. Die theore-
tische Messgenauigkeit hdngt vom Einfallswinkel der Beleuchtung ab und
kann fiir das umgesetzte Messsystem zu kleiner 5 % abgeschitzt werden.

Aufgrund der chaotischen Struktur wiahrend der Interaktion durch die vie-
len einzelnen Tropfeninteraktionen ist die Filmoberfliche voller Strukturen
mit lokalen Oberflachenwinkeln grofier 4°. Eine Filmdickenmessung kann so-
mit wiahrend der SWFI nicht durchgefiihrt werden, sondern erst nach der
eigentlichen SWFI. Zu diesem Zeitpunkt wird die Interaktionszone von lang-
sam ablaufenden Relaxationsprozessen dominiert. Eine hohe zeitliche Auflo-
sung ist dafiir nicht notwendig und die Bildauswertung der Interferogramme
ist rechenzeitintensiv, siche Abschnitt 4.1.

Der Ansatz, die Filmdicke mit dem Interferometer zu messen und das LIF-
Prinzip zeitgleich fiir die Messung der Stoffkonzentration zu nutzen, wurde
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aufgrund der oben genannten Einschrénkungen des Interferometers verwor-
fen. Die Gewinnung von LIF-Aufnahmen im Interferometer-Messbereich mit
geringer Ausdehnung wiirde selbst fiir verstarkte Kameras kein ausreichen-
des Signal bei ausreichend kurzen Belichtungszeiten bzw. Laserpulsen erzeu-
gen. Deshalb ist ein LIF-Messsystem entwickelt worden, das die Filmdicke
und die Konzentration im gesamten Interaktionsgebiet ermittelt. Da in die-
sem Fall das Interferometer nicht mehr zum Einsatz kommt, miissen zwei
getrennte LIF-Messungen durchgefiihrt werden. Fir die Filmdickenmessung
werden sowohl der Sprithstrahl und der Wandfilm mit Fluoreszenzfarbstoff
dotiert. Fiir die Konzentrationsmessung wird ausschlieflich der Wandfilm
dotiert. Das Konzept sieht vor, dass die auf dieser Grundlage gewonnenen
LIF-Messdatenséitze beide miteinander verrechnet werden, um auf diese Wei-
se Filmdicken- und Konzentrationsverteilung in der Interaktionszone zu be-
stimmen. Die beiden Messungen miissen wahrend verschiedenen Einspritzun-
gen durchgefithrt werden. Um den Einfluss statistischer Schwankungen zu
kompensieren, werden fiir beide Messgrofien mittlere Filmdicken und Stoff-
konzentrationen {iber mehrere Einspritzungen ermittelt, bevor diese mitein-
ander verrechnet werden. Eine zeitliche Auflosung der Messung ist damit
nicht moglich. Das System erreicht eine gute Messgrofienauflosung, die aller-
dings von der gemessenen Filmdicke abhéngig ist. Mit steigender Filmdicke
sinkt die Messauflosung.

Den grofiten Einfluss auf die Messgenauigkeit haben schwankende Randbe-
dingungen und stochastische Variationen wihrend der SWFI und zwischen
einzelnen Messungen. Der Einfluss dieser Storgrofien ist auf Basis experi-
menteller Daten und theoretischer Uberlegungen quantifiziert worden. Die
erwartbare Messabweichung ist von Filmdicke, Fluidkonzentrationen und
Stichprobenumfang, d.h. Anzahl der beriicksichtigten Einspritzungen in der
Bildmittelung, abhingig. Insbesondere fiir diinne Wandfilme und niedrige
Wandfilmkonzentrationen kénnen die lokalen Messabweichungen auch fiir
einen groflen Stichprobenumfang ein Vielfaches der eigentlichen Messgrofie
erreichen. Die mittlere Abweichung im gesamten Interaktionsgebietes ist da-
bei um ca. zwei GroBenordnungen besser, siehe Abschnitt 4.2.

In der Anwendung auf die SWFT hat das LIF-Messsystem durch das gro-
Bere Messfeld Vorteile gegeniiber dem interferometrischen Messsystem. Auf-
grund des Gesamtiiberlicks iiber das Interaktionsgebiet konnte mittels LIF
die Ausbildung charakteristischer Zonen identifiziert werden. Im Bereich um
den Spriihstrahlauftreffpunkt wurde eine Verdringungszone ermittelt, in der
fast der gesamte Wandfilm vom Spriihstrahlfluid verdringt wird. Der Wand-
film lagert sich in einer rinférmigen Zone um den Auftreffpunkt an, der so-
genannten Verdringungszone. Fir die geometrischen Ausmafle der Zonen,
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6 Zusammenfassung und Ausblick

die sich ergebenden Filmdicken und Konzentrationsverldufe konnten bereits
erste Abhangigkeiten beziiglich der Einspritzparameter identifiziert werden.
Auflerdem ist erstmalig der Abtrag von Wandfilmfluid quantifiziert worden.

Insgesamt kann festgehalten werden, dass zwar die festgelegten Anforde-
rungen einer zeitlich aufgelosten Messung zur Quantifizierung der Auf- und
Abtragsprozesse mit den untersuchten Messsystemen nicht erreicht werden
konnte. Mit dem entwickelten LIF-Messsystem ist aber dennoch eine ge-
trennte Bestimmung von Spriihstrahl- und Wandfilmfluid durch eine Mitte-
lung iiber mehrere Einspritzungen moglich. Die notwendige Mittelung vieler
Einspritzungen erh6ht den Messaufwand allerdings signifikant.

Der beschriebene LIF-Messaufbau ist aulerdem bisher in der Lage, Film-
dicke und Konzentration nach der Interaktion zu bestimmen. Durch eine
Einkopplung des Lasers durch die Hohlwelle kénnten in Zukunft Messun-
gen wahrend der SWFI mit LIF durchgefiithrt werden. Hierfiir ist zusétzlich
die Aufbringung von Antireflexionsbeschichtungen fiir UV-Licht auf Kam-
merfenstern und Filmtrager erforderlich. Die lokalen Messabweichungen sind
im aktuellen Entwicklungsstand hoch. Hierbei ist ein erheblicher Faktor die
Schwankung der Filmdicke des Wandfilms vor der Interaktion. Diese kann
durch den Einsatz von Wandfilmfluiden mit hoherer Viskositdt, die mehr
der Viskositat von Motorol entspricht, bereits deutlich reduziert werden. Der
Einsatz von Silikonol, das im Gegensatz zu Motordl nicht fluoresziert, wére
eine anwendbare Alternative. Das grofite Verbesserungspotential liegt aber
in der gleichzeitigen Bestimmung von Filmdicke und Konzentration, wodurch
die bisher notwendige gemittelte Betrachtung entfallen wiirde. Hierfiir ist ei-
ne Kombination mit einem der anderen Messprinzipien aus Kapitel 2.2, wie
beispielsweise der Brechungsindex-Matching-Methode (RIM) fiir die Filmdi-
ckenmessung, denkbar.
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A Anhang

A.1 Optische Wegdifferenz am geneigten Film

Abbildung A.1: Strahlengang an einem ebenen geneigten Film mit der Neigung
a und dem Brechungsindex ny unter nicht senkrechter Beleuchtung (Einfalls-
winkel ©;). In der Detailansicht auf der rechten Seite sind alle fiir die Berech-
nungen wichtigen Winkel eingezeichnet und benannt.

Im Folgenden ist die mathematische Herleitung fiir die Berechnung der
optischen Wegdifferenz zwischen den beiden Reflexionen an einem geneigten
Film fir den allgemeinen Fall einer nicht senkrechten Beleuchtung darge-
stellt. Die optische Wegdifferenz muss entsprechend Abschnitt 2.1.1 mit

A=AB+BC — (VPA-VPC) (A1)

berechnet werden. Die Punkte A,B,C und V P, wie sie durch Reflexion und
Transmission am geneigten Film entstehen, sind in Abbildung A.1 gezeigt.
In der Detailansicht auf der rechten Seite sind alle Reflexions- und Transmis-
sionswinkel eingezeichnet und mit den hier benutzen Formelzeichen benannt.
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Die unbekannten Winkel ©,;, ©,5 und Oy kénnen ausgehend vom be-
kannten Einfallswinkel ©; {iber das Reflexionsgesetz und das Snelliussche
Brechungsgesetz zu

0, =0 (A.2)
O = arcsin (nU : sin(@i)> (A.3)

ng
Op=2-a+0, =2 «-+arcsin (nU . sin(@i)> (A4)

ng
©, = arcsin (nF . sin(@ng))

ny

= arcsin {nF - sin {2 -« + arcsin (nU . sin(@i))] } (A.5)
nu ng

berechnet werden. Uber Trigonometrie kénnen die optischen Wegdifferenzen
AB und BC mit

_ ) 0
AB=np - ——— =np -
cos (On1) cos (arcsin (Z—‘FJ . Sin(@i)))
5
g : (A.6)
\/1 _ (%U ~sin(@i)>
o ) J
BC=ne- o)~ A0

cos (2 -« + arcsin (Z—‘FJ : sin(@i)>)

bestimmt werden. Fiir die optischen Wegdifferenzen V PA und V PC muss
der Schnittpunkt der beiden Strahlen I1 und Is bestimmt werden. Zur Be-
stimmung der Geradengleichungen beider Strahlen werden die Steigungen
iber

mi; = tan (@1) = tan (@1) (A8)
my = tan (©3) = tan (arcsin {nF - sin {2 - o + arcsin <nU . sin(@ﬂ)] })
ny ng
(A.9)
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A.1 Optische Wegdifferenz am geneigten Film

ermittelt. Fir die weiteren Berechnungen wird der Auftreffpunkt des einfal-
lenden Strahls als Koordinatenursprung festgelegt. Der y-Achsenabschnitt
des Strahls I; wird damit zu b; = 0 und der y-Achsenabschnitt des Strahls
I> kann iber

by =0 - (tan (On1) + tan (Oh2)) (A.10)

bestimmt werden. Zur Verbesserung der Ubersichtlichkeit wird hier und im
Folgenden auf das Einsetzen der Gleichungen A.2 bis A.5 verzichtet. Gleich-
setzen der Geradengleichung beider Strahlen ergibt die z-Koordinate des
Schnittpunktes im Punkt V P iiber

mi1 - Typ = M2 - Typ + b2
bQ _ b2
mp —mpz  tan (©;) — tan (Oy)
tan (Oy1) + tan (Ons)

=0 tan (©1) — tan (©3) (A-11)

= Typ =

Mit Einsetzen von zyp in die Geradengleichung eines Strahls wird die y-
Koordinate von VP zu

bo
tan (©1) — tan (O3)
tan (©y1) + tan (Oy2)
tan (©1) — tan (©3)

yyp = tan (O1) -

=¢§-tan(0q) - (A.12)

bestimmt. Mit den Koordinaten des virtuellen Bildpunktes V P werden die
fehlenden optischen Wegdifferenzen zu

VPA =np - \/23p + y3p

5. tan (On1) + tan (Ona)
tan (©1) — tan (O5)

VPC =np - \/ Ip + (yvp + ba)*
=ng -0 - (tan (On1) + tan (Oy2)) -

\/<tan(®1) itan(@2))2 + <1 + tan(gi‘;ﬁ;il(%)f (A.14)

1+ (tan (©,))> (A.13)

=N *
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bestimmt. In den Gleichungen A.13 und A.14 werden die Anderungen der
Brechungsindizes fiir die optischen Wegléngen beim linksseitigen Verlassen
des Films vernachléssigt. Die optische Wegdifferenz kann durch Einsetzen
der Gleichungen A.6, A.7, A.13 und A.14 in die Gleichung A.1 berechnet

werden.
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