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Kurzfassung. Mit der konventionellen Réntgen-Computertomografie (CT) kann
eine dreidimensionale Verteilung des Absorptionskoeffizienten erfasst werden.
Damit lassen sich die Geometrie und Fehlerstellen eines Objekts bestimmen,
vorausgesetzt der Kontrast im Absorptionskoeffizienten ist gentigend groR3. Mit
Hilfe  eines  Talbot-Lau Interferometers kann  eine  differentielle
Phasenkontrasttomografie durchgefiihrt werden, bei der gleichzeitig die Absorption,
die Phasenverschiebung und das Streufeldbild (=Dunkelfeldbild) ermittelt werden.
In dieser Arbeit werden kohlenstofffaserverstarkte Kunststoff Laminate (CFK)
sowie glasfaserverstarkte Polypropylen Proben (GFK) mittels eines Talbot-Lau
Interferometermessaufbaus untersucht. Die Dunkelfeldtomografie ermdglicht eine
Charakterisierung der einzelnen Kohlenstoff-Faserbindel in den CFK-Proben. Die
anisotropen Eigenschaften der Ultrakleinwinkelstreuung werden dazu verwendet,
um Richtungsinformationen auf Mikrostrukturebene aus der Probe zu generieren.
Anhand der CFK-Laminaten kénnen dadurch die einzelnen gleichgerichteten
Faserbiindel extrahiert werden, obwohl die einzelnen Kohlenstofffasern deutlich
unter  der  Auflésungsgrenze  liegen.  Auf  Grund des  geringen
Rdéntgenkontrastunterschieds zwischen Kohlenstofffasern und Epoxidharz Matrix
sind diese Faserbindel mittels Absorptionskontrasts nicht erkennbar. Durch
Kombination von zwei aufeinander normalen Dunkelfeld-CT Messungen kdnnen
somit die Gewebearten von 0/90 Grad Gelegen visualisiert und quantifiziert werden.
In mittels Spritzguss hergestellten GFK-Proben werden in den Dunkelfeld-CT Daten
die Faserhauptorientierungen in den Materialien sichtbar. Somit ist eine qualitative
Darstellung von anisotropen Faserorientierungen (z.B. Bindenahte) mdglich. Die
Dunkelfeld-CT Ergebnisse werden mit hochauflésender Absorptions-Rontgen-
Computertomografie verglichen und verifiziert. Die erzielten Ergebnisse zeigen eine
vielversprechende Anwendung der Gitter-Interferometer Computertomografie fir
die zerstérungsfreie Priifung und Bewertung von faserverstarkten Polymeren. Die
Hauptvorteile dieser Methode sind, dass Materialinhomogenitdten im Sub-
Voxelbereich (Porositaten, Risse oder Faserstrukturen) erkannt werden kdnnen

1. Einfuhrung

Talbot-Lau Gitter-Interferometer-Computertomografie (TLGI-CT) mit konventionellen
Mikro-fokusrontgenréhren und 3 Gittern (Phasengitter GO zur Erzeugung von Kohérenz
nach der Rontgenquelle, Phasengitter G1 nach der Probe und Absorptionsgitter G2 vor dem
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Detektor) (Siehe auch Abb.1) ist in den letzten 10 Jahren eine essentielle und machtige
Methode in der Medizin, Biologie sowie Werkstoffcharakterisierung geworden [1-5].
Hierbei wird das GO-Gitter stufenweise bewegt, um Phaseninformation zu erhalten [1,2].
Das Messprinzip dieses TLGI-CT wird genutzt, um ROntgen-CT-Aufnahmen mit der
Gitter-Phasenkontrast-Methode zu erstellen und um die folgenden drei Modalitdten auf
einmal zu messen:

1) Absorption — Standard-CT: Die Gitter-Phasenkontrast-Methode liefert also auch das
gewohnte Bild der herkdmmlichen Rontgenbildgebung. Der physikalische Hintergrund
dieser Bildinformation ist der Imaginarteil der komplexen Brechungsindizes der
Materialien des zu vermessenden Objekts.

2) Brechung/Refraktion- Phasenkontrast-CT: Die differentielle Phasenverschiebung
kann aus der Verschiebung des Talbot-Musters berechnet werden. Hieflr ist der
Realteil der komplexen Brechungsindizes entlang der Strahlrichtung ausschlaggebend.

3) Kleinwinkelstreuung — Dunkelfeldkontrast-CT: Die Dunkelfeldinformation beruht
auf der Kleinwinkelstreuung von Réntgenstrahlen in der Probe. Zur Beschreibung
dieses Effektes kann der Streukoeffizient herangezogen werden.

Mit diesen prinzipiell voneinander unabhéngigen Messmodalitaten ist es moglich,
viel bessere Kontraste fiir eine Reihe von Anwendungsfélle zu erhalten, was zu besseren
Segmentierungsergebnissen  fiihren kann. In diesem Beitrag préasentieren wir
Anwendungsfalle von TLGI-CT aus dem faserverstarkten Kunststoffbereich. Es werden
Messergebnisse flr kohlenstofffaserverstarkte Laminate (CFK) und glasfaserverstéarkte
Kunststoffproben (GFK), die mittels Spritzguss hergestellt wurden, présentiert und
diskutiert.

2. Experimentelles
2.1 Werkstoffe
In diesem Beitrag wurden verschiedene CFK Proben, hergestellt aus 6 bis 20 Lagen Preg,

untersucht. Der Anteil an Epoxidharz betrug zwischen 35 und 44 Gew. %. Eine Ubersicht
der untersuchten CFK-Proben ist in Tabelle 1 dargestellt:

Tabelle 1: Ubersicht der untersuchten CFK Proben P1-P5.

o PrePreg Material Aufbau Dichte Proben Laminat Harz-

2 Epoxid  -dicke  -dicke Anteil

a (g/cm3) [mm] [mm] [Gew. %]
P1  C6376C-926-35% 5H/6K 1,310 2,10 0,350 35
P2 C913C/G926(1070)/35%F  5H/6K 1,230 2,20 0,350 35

P3  CWA4G-282-F584-128:40%  PLAIN WEAVE 1,219 3,15 0,210 40
P4 CW3T-282-F593-44% PLAIN WEAVE/3K 1,220 1,90 0,237 44

P5  C970/PWC T300 3K UT PLAIN WEAVE 1,260 5 0,216 40

Des Weiteren wurden zwei spritzgegossene Kunststoffproben (P6 und P7) aus
Polypropylen (PP) gefullt mit Kurzglasfasern (GFK) untersucht. Der Fasergehalt betrug 30
Gew. % und der mittlere Faserdurchmesser ~13 um. In Probe P7 treffen zwei

2



Schmelzfronten aufeinander und es soll sich eine Bindenaht bilden. Im Bereich dieser
Bindenaht wird eine deutlich andere Faserorientierung erwartet als in P6, in der die Fasern
hauptséchlich in Spritzgussrichtung orientiert sind. Die ProbengréRe der untersuchten
Proben (P1-P4 sowie P6 und P7) betrug ~10x10x2 mm3. Die Abmessungen von Probe P5
betrugen ~5x5x5 mms,

2.2 Talbot-Lau Gitterinterferometer-CT

Fur diese Untersuchungen wurde ein Gitter-Interferometer-Computertomograf-Messaufbau
des CSEM in der Schweiz [5,6] verwendet. Das Phasen-Gitter G1 besteht aus Silizium und
die beiden Absorptions-Gitter GO und G2 aus Gold. Als Rontgenquelle kam eine Comet
MXR-160HP 20 Rontgenrohre mit einem Brennfleck von 1x1 mm2 zum Einsatz. Der
verwendetet Detektor war ein Radlcon Shad-o-Box 2k mit 2048%1024 pixel mit einem
Min-R 2190 Szintillator. Alle Proben wurden mit einer Réhrenspannung von 40 kV und
einem Strom von 22.5 mA tomografiert. In Summe wurden 541 Projektionen mit jeweils 9
Phasen-Schritte tber 360° aufgenommen. Flr die einzelnen Probentypen wurde jeweils ein
anderes Setup verwendet. Die genauen Parameter sind in Tabelle 2 dargestellt. Die
resultierende VoxelgréRe war zwischen (39 um)3 und (43 um)3. Die Messzeit pro einzelnen
Scan betrug 465 Minuten.

Tabelle 2: Messparameter Talbot-Lau Gitterinterferometer-CT fiir CFK und GFK Proben: Abstand und Tiefe
der Gratings GO, G1 and G2. Distanzen zwischen G0-G1, G1-G2, Fokus-Objekt (FOD), Objekt-Detektor
(ODD) und resultierende VergroRerung (M).

Proben Abstand [um] Tiefe [um] Distanzen [mm] M
Typ GO Gl G2| GO Gl G2| GO0-G1 G1-G2 FOD ODD
CFK 20 52 3 45 30,9 30 515 77 488 137 | 1,28
GFK 57 285 3 60 12,7 30 1310 69 12855 124 | 1,10

In Abbildung 1 ist eine schematische Darstellung des TLGI-CT dargestellt. Fir jede
Winkelstellung werden durch die Phasen-Schritte ein Absorptions-, Phasenkontrast- und
Dunkelfeld-Streubild berechnet. Aus diesen drei verschiedenen Bildern werden in einem
weiteren Rekonstruktionsschritt mittels gefilterter Rickprojektion die 3D-Daten generiert.
Jeder Probentyp wurde einmal in 0° und einmal in 90° zu den Gittern (b) tomografiert, um
anisotrope Faserorientierungen mittels Dunkelfeld-Streubilder zu detektieren.
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Abbildung 1: Schematischer Aufbau des Talbot-Lau Gitterinterferometer CTs mit den 3 Gittern GO, G1 und
G2 (a). Fur Faserorientierungsmessung wurden zwei normal aufeinander ausgerichtet CT-Messungen
durchgefiihrt (b) (adaptiert von [7])



2.3 Hochauflésende Absorptions-Rontgen- Computertomografie

Zur Validierung der TLGI-CT Daten wurden hochauflésende Absorptions-Rontgen-
Computertomografie (UCT) Untersuchungen mit einem Nanotom 180NF (GE phoenix | X-
ray) durchgefiihrt [8]. Die verwendete VVoxelgrofie fir die CFK Proben betrug (10 pm)2 und
fur die GFK Proben (6,5 pm)3. In Summe wurden zwischen 1500 und 1800
Projektionsbilder aufgenommen. Die daraus resultierende Messzeit belduft sich zwischen
120 und 184 Minuten.

2.4 3D Datenauswertung

Die 3D Datenauswertung der TLGI-CT Daten erfolgte mit der Software ImageJ. Die
Auswertung der uCT Daten erfolgte mit VGStudio Max v2.2 sowie der eigenen Software
iAnalyse, die auch zur Fasercharakterisierung eingesetzt wurde [9].

3. Ergebnisse und Diskussion
3.1 Charakterisierung von kohlenstofffaserverstarkten Kunststoff Laminate (CFK)

Abbildung 2 zeigt Absorptions-CT-Schnittbilder einer hochauflésender pCT-Messung (a
und b) der CFK-Probe P5, wobei in (b) der Kontrast zusétzlich erhoht wurde, um die
einzelnen Faserblndel besser hervorzuheben. (c-e) zeigen TLGI-CT Bilder in den
Messmodalitaten Absorption (c), Phasenkontrast (d) und Streukontrast (e). In den
Absorptions- und Phasenbilder- (a-d) kénnen vor allem die Poren im CFK aufgeltst
werden. Bei Erhohung des Kontrastes (b) konnen die Faserbiindel in einer Richtung erahnt
werden. Flr eine Segmentierung ist dieser Kontrast nicht ausreichend. Mittels Streukontrast
() in der TLGI-CT Messung entstent ein sehr starkes Signal von den
Kohlenstofffaserbiindeln, welche im rechten Winkel zu den Gittern orientiert sind. Die
Faserbundel sind damit mittels Streukontrast-CT viel besser detektierbar als mit den
anderen Messmodalitéten.

a) uCT b)  pCT+ ¢) TLGI-CT, d) TLGI-CT, e) TLGI-CT,
Kontrasterhohung Absorption Phasenkontrast ~ Streukontrast

Abbildung 2: Vergleich einer hochauflésenden Absorptions-CT-Messung (a und b) der CFK Probe P5 mit
den 3 Messmodalitaten Absorption (c), Phasenkontrast (d) und Streukontrast/ Dunkelfeldkontrast () eines
Talbot Lau-Gitterinterferometer-CT.

Wie bereits erwahnt, erhalten die Streukontrastdaten auch eine Richtungsinformation.
Dies ist in Abb. 3 dargestellt, wo zwei aufeinander normal stehende Streukontrast-CT-
Messungen prasentiert werden. Dazu werden die Proben einmal bei 0° (griin eingefarbt)
und einmal bei 90° (rot eingefarbt) am Drehtisch positioniert und tomografiert. Durch
Fusionieren der beiden Datensatze erhédlt man dadurch einen vollstdndigen Datensatz, in



dem die Faserbiindel in Abhédngigkeit ihrer Orientierung farblich kodiert dargestellt werden
konnen.

a) 0° TLGI-CT_ b) 90° TLGI-CT
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Abbildung 3: Fusion der Streukontrast-CT-Messungen mit 0°/90° Messanordnung (a und b) der CFK Proben
P1-P4 zu einem kombinierten Datensatz (c). Die Farben griin und rot geben die Richtungen der
Faserbiindelorientierungen an (adaptiert von [5])

Abbildung 4 zeigt eine 3D-Darstellung der CFK-Probe P3 gemessen mit puCT
Absorptionskontrast (links) und mittels fusioniertem TLGI-CT Streukontrast (links) aus
zwei Messungen. Anhand des fusionierten Streukontrastbildes lasst sich sehr gut der CFK-
Aufbau ,,Plain Weave* erkennen.

Abbildung 4: 3DCT-Bilder der CFK-Laminatprobe P3, gemessen mit Absorptionskontrast (links) und
gemessen mit 0°/90° Streukontrast-CT (rechts) (Adaptiert von [5])

3.2 Charakterisierung von kurzglasfaserverstarkten Polypropylen (GFK)

Abbildung 5 zeigen die GFK-Probe P6 in einer axialen (oben) und frontalen Ansicht
(unten). In dieser Probe sind die Fasern hauptséchlich in Spritzgussrichtung
(Schmelzefluss) orientiert. (a) und (b) zeigen den TLGI-CT Streukontrast. In der Messung
der Hauptfaserorientierung 90° zu den Gittern konnen starke Streusignale detektiert
werden, wodurch hier ein Rickschluss auf die Faserhauptorientierung geschlossen werden
kann. In den uCT Absorptionsdaten (c) kénnen bei einer Voxelgrélie von (6,5 pum)3 bereits
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die einzelnen Glasfasern aufgelést werden. Im Randbereich der GFK-Probe P6 sind die
Fasern hauptsachlich in Spritzgussrichtung (Z) orientiert.

¢) uCT Absorption

a) 0° TLGI CT Dunkelfeld b) 90° TLGI-CT Dunkelfeld

Abbildung 5: Streubild-CT in 0 und 90° Mess-Anordnung (a, b) der glasfaserverstérkten Kunststoffprobe P6
und hochauflésende Absorptions-CT-Aufnahme (b). Axialer Schnitt (oben).

Bei der GFK-Probe P7 in Abbildung 6 treffen zwei FlieRfronten aufeinander.
Dadurch bildet sich in der Probenmitte eine Bindenaht. Diese ist in dem uCT
Absorptionsbild (c) vor allem durch erhéhte Porositdt aber auch bereits durch
unterschiedliche ~ Faserorientierungen  zu  erkennen.  Diese  unterschiedlichen
Faserorientierungen sind auch sehr deutlich in den TLGI-CT Streukontrast Bildern (a, b) zu
erkennen. Vor allem bei der 0° Messung ist das Streusignal im Zentrum der Probe sehr
stark.

a) 0° TLGI-CT Dunkelfeld b) 90° TLGI CT Dunkelfeld

¢) UCT Absorption
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Abbildung 6: Streubild-CT in 0 und 90° Mess-Anordnung (a, b) der glasfaserverstarkten Kunststoffprobe P7
im Bereich einer Bindenaht und hochauflésende Absorptions-CT-Aufnahme (c). Axialer Schnitt (oben),
frontaler Schnitt (unten).




Anhand der pCT Daten lassen sich die einzelnen Glasfasern extrahieren und
entsprechend ihrer Orientierung farblich darstellen. Details mit welchen algorithmischen
Schritten dies durchgefiihrt wurde, sind in [6,9] zu finden. Abbildung 7 zeigt eine 3D-
Darstellung der extrahierten Fasern aus der GFK-Probe P7. Im Bereich der Bindenaht sind
die Fasern deutlich starker in Y (griin) und Z (blau) orientiert.
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Abbildung 7: 3D-Darstellung der uCT Daten von GFK-Probe P7. Die Fasern sind in Abhangigkeit ihrer
Orientierung farblich codiert.

Schmelzefluiss et

Abbildung 8: 3D-Darstellung eines kleinen Ausschnittes der uCT Daten von GFK-Probe P7 (oben) und P6
(unten). Die Fasern sind in Abhangigkeit ihrer Orientierung farblich codiert.

Abbildung 8 zeigt einen Detailausschnitt der GFK-Probe P7 (oben) bzw. P6 (unten)
sowie die dazugehorige 3D Darstellung der Fasern, farbcodiert in Abhangigkeit ihrer
Orientierung. Im Bereich der Bindenaht sind die Fasern in Prob P7 im Zentrum sehr stark
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in Y-Richtung (griin) orientiert. Diese Fasern liefern auch das relativ starke Streusignal in
Abbildung 6 (a). An der Probenoberflache sind die Fasern im Bereich der Bindenaht
verstarkt in Z-Richtung (blau) orientiert. In der GFK-Probe P6 (unten), sind die Fasern
vorwiegend in die Spritzgussrichtung Z (blau) orientiert. Nur an der Probenoberfldche und
etwas im Probenzentrum gibt es Fasern die sich auch in Y (griin) und X (rot) Richtung
ausrichten. Diese Randeigenschaften sind auch im axialen Schnittbild in Abbildung 5 (b) in
den Streubildern deutlich zu erkennen.

Die Faserorientierungen in einem Bauteil oder Bauteilbereich lassen sich auch
quantitativ anhand eines Orientierungstensors bestimmen [6,7,9]. Das Diagramm in
Abbildung 9 zeigt die Faserhauptorientierungen der GFK-Proben P6 und P7. In Probe P6
sind die Fasern hauptséchlich in Z-Richtung (Z=a,,=0,86) orientiert. In der Bindenahtprobe
P7 hingegen sind die Fasern neben der Z-Richtung (Z=a,,=0,57) auch sehr stark in X-
Richtung (X=axx=0,34) orientiert. Auch der Anteil der Fasern in Y-Richtung ist in Probe P7
mit 0,09 deutlich starker als in P6 mit 0,04. Insgesamt wurden aus den Probenausschnitten
aus Abbildung 8 & 9 jeweils tiber 100.000 Fasern extrahiert und analysiert. Zusatzlich zu
der stark unterschiedlichen Faserorientierung reduziert sich auch die mittlere Faserlange in
der Bindenaht-Probe P7 deutlich gegentber der Probe P6 [7].

Faserhauptorientierung [a.u]

GFK-P6 GFK-P7

Abbildung 9: Faserhauptorientierungen der GFK Proben P6 (Orientierungen hauptsachlich entlang des
Schmelzflusses) und P7 (unterschiedliche Orientierungen im Bereich einer Bindenaht) aus Abbildung 8.
X=a,, Y=ay, Z=8, sind die Diagonalelemente des Orientierungstensors.

4. Zusammenfassung

In diesem Beitrag wurden die Mdoglichkeiten von Talbot-Lau Gitterinterferometer CT zur
Charakterisierung von faserverstarkten Kunststoffen prasentiert und mit konventioneller
Absorptions-CT verglichen. Hierbei wurden zwei Anwendungsfélle diskutiert:

e Charakterisierung der Faserbundel von kohlefaserverstarkten Laminaten: Hierbei
konnten mit zwei aufeinander normalen (0° und 90°) Dunkelfeld-CT-Messungen
die 3D-Orientierung und 3D-Geometrie der Kohlefaserblndel sehr gut gemessen
werden. Dies ist mit konventioneller Absorptions-CT aufgrund des geringen
Kontrastes zwischen Faserbiindel und Harz oft nicht moglich.

e Charakterisierung von kurzglasfaserverstarkten Kunststoffproben: Hier wurden mit
(0° und 90°) Dunkelfeld-CT-Messungen die Hauptorientierungen der Glasfasern
gemessen. Hierbei kann man mit 0°/90°-Dunkelfeld-CT die Orientierungen der
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Glasfasern sehr gut bestimmen, auch wenn die Glasfasern aufgrund der
beschrankten Auflésung nicht einzeln detektierbar sind. Mit konventioneller
Absorptions-CT konnen die Faserorientierungen auch bestimmt werden, allerdings
muss die CT-Auflésung gleich oder kleiner als der Faserdurchmesser sein.

Insgesamt ist festzustellen, dass Talbot-Lau Gitterinterferometer-CT ein sehr
interessantes Verfahren flr die Charakterisierung von Kunststoffen ist, das auch in der
industriellen Praxis sehr viel Potenzial fiir nutzbringende Anwendungen hat.
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