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Kurzfassung. Die Entstehung von Rissmustern ist ein faszinierendes Beispiel fiir die
Strukturbildung. Sie kénnen sowohl beim Trocknen von Erdreich, Holz, Farbe oder
Stiarkesuspensionen als auch bei der gerichteten Erstarrung von Lava unter
Ausbildung prismatischer Sdulen entstehen. Verursacht wird die Rissbildung, die bei
der Herstellung und Anwendung von Keramiken ein Problem darstellt, durch
Zugspannungen infolge inhomogener Schrumpfungsprozesse. Dabei ist es
unerheblich, ob die Schrumpfung durch Trocknung, Abkiihlung oder andere Prozesse
bewirkt wird. Interessante Fragestellungen sind die Bestimmung des Rissabstands
und der Risstiefe, aber auch die Bevorzugung sechseckiger Querschnitte.

Fir die Untersuchungen der Rissstrukturen sind hochauflosende Messungen
notwendig. Bei der konventionellen Computertomografie wird die erreichbare
Auflésung durch die Probengeometrie und die Probenmale mitbestimmt. Aufgrund
von Randeffekten, welche bei Thermoschock-Versuchen von Keramikproben
entstehen, verringert sich das verwertbare Messvolumen. Eine Anpassung der
Probengeometrie ist jedoch aufgrund der zu untersuchenden Merkmale der
Rissstrukturen nicht moglich. Es besteht somit ein Zielkonflikt aus Messvolumen und
erreichbarer Auflosung.

Daher werden zwei alternative Rontgenverfahren fiir hochaufldsende
Messungen eingesetzt. Hierzu zéhlt die Laminografie, bei der die Probe dicht an der
Quelle vorbeibewegt wird und somit eine héhere Vergroferung im Vergleich zur
konventionellen Computertomografie ermdglicht. Eine weitere Methode stellt die
Rontgenmikroskopie dar, welche durch eine zusétzliche optische VergroBBerung das
Auflésungsvermogen steigert. Im Rahmen des Beitrages werden die Ergebnisse der
drei  rontgenografischen  Verfahren (konventionelle = Computertomografie,
Laminografie und Rontgenmikroskopie) an ausgewdhlten Testkorpern vorgestellt.
Zusitzlich wird die Effektivitit eines Kontrastmittels zur besseren Rissdetektion
untersucht.

Einfithrung

Im Alltag kdnnen Rissmuster auf trockenen Ackern, in ausgetrockneten Farben und Stérke-
Wasser-Suspensionen beobachtet werden. Selbige Rissmuster treten auch bei der gerichteten
Erstarrung von Lava und bei unter thermischer Wechselbelastung stehenden Keramiken auf.
Beeindruckend ist die Bevorzugung von sechseckigen Polygonen, welche bei rdumlicher
Betrachtung Sdulen bilden, wie in Abbildung 1 dargestellt. Diese Sdulen und somit auch die
Rissmuster verdndern sich zudem in Abhingigkeit der Tiefe.
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Abb. 1 Wihrend der Erstarrung ausgebildete Basaltsdulen (links).
Durch Trocknung entstandene Sdulen aus Starke (rechts) [1]

In der Forschung und Entwicklung werden mit Hilfe numerischer Methoden Risse
und Rissmuster simuliert. Zur Verifizierung der Simulationsergebnisse bedarf es
experimenteller Untersuchungen. Wéhrend Computertomografiemessungen von Stérke-
Wasser-Suspensionen gute Resultate liefern, stellt die rontgenographische Vermessung von
Rissmustern in Keramiken eine Herausforderung dar [2].

In Vorarbeiten hat sich gezeigt, dass die rontgenographische Vermessung von
Thermoschockrissen bei Korund-Sinterkeramiken, aufgrund der geringen Korngréf3e und der
damit verbundenen geringen Rissuferentfernung nicht umsetzbar ist. Alternative
Priifmethoden, wie die Farbeindringpriifung, leisten keine raumliche Auswertung von Rissen
und bieten keine hinreichende Auflésung [2].

Die angestrebte softwareseitige Detektion von Kennwerten (Risstiefe, Rissabstand,
Risslédnge), sowie die automatische Rissverfolgung setzen eine aussagekriftige
rontgenographische Vermessung voraus.

In dieser Arbeit werden verschiedene Rontgenverfahren auf ihren Beitrag zum Erhalt
von aussagekriftigen Messungen hin untersucht werden. Neben der konventionellen
Computertomographie und der Rontgenmikroskopie existieren auch Tomographieverfahren
fiir Proben mit einem hohen Kantenldngenverhéltnis. Dariiber hinaus konnte der Einsatz
eines Kontrastmittels, welches in die Risse der Proben einzieht, eine deutliche Verbesserung
mit sich bringen. Die Motivation hinter dieser Arbeit ist eine qualitative Verbesserung der
rontgenographischen Vermessung, um eine Grundlage fiir automatisierte Auswertungen von
Rissmustern und Kennwerten zu ermoglichen.

1. Untersuchte Probenkorper

Fiir die nachfolgenden Untersuchungen wurden Korundproben mit den Maflen 50x50x4mm
betrachtet. Um entsprechende Rissmuster einzubringen wurde diese auf 250°C, 450°C,
550°C, 750°C und 950°C erhitzt und in einem 100°C temperierten Wasserbad abgeschreckt.
Aufgrund des Thermoschocks bilden sich Risse, welche zum GroBteil durch die gesamte
Probentiefe verlaufen. In der Abbildung 2 ist exemplarisch die Probe, welche auf 400°C
erhitzt wurde, dargestellt.



Abb. 2 Untersuchte Proben (links), Vorderansicht (mitte) und Riickansicht (rechts) einer untersuchten
Keramikprobe

Sowohl an der Vorder- als auch Riickseite sind die Risse optisch deutlich zu
erkennen. Von besonderem Interesse ist aber der Verlauf der Risse in Richtung der
Bauteiltiefe.

2. Eingesetzte Messmethoden

Zur Bestimmung des Risstiefenverlaufs bietet sich die Computertomografie an, welche eine
hochauflosende Untersuchung des Probenkdrpers ermdglicht. Der prinzipielle Aufbau ist in
der Abbildung 3 links skizziert. Dabei gilt, je ndher die Probe an der Rontgenquelle
positioniert werden kann, desto hoher ist die Auflosung. Allerdings dreht sich bei einer
Computertomografie die Probe schrittweise um die eigene Achse. Fiir eine zylinderférmige
Probe bleibt bei einer Drehung der Abstand zur Rontgenquelle konstant. Bei einer
plattenformigen Probe, wie sie hier betrachtet wird, muss der Abstand der Drehachse der
Probe zur Rontgenquelle mehr als die halbe Lénge der Breite der Probe betragen. Daraus
resultiert, dass die Breite der Probe den Abstand und somit die Auflosung limitiert.
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Abb. 3 Grundprinzip einer CT-Messung (links) und der Laminografie (rechts)

Eine Alternative zur konventionellen Computertomografie stellt die Laminografie
dar. Das Messprinzip ist in der Abbildung 3 rechts skizziert. In diesem Fall wird die Probe
wiéhrend der Messung nicht rotiert, sondern an dem Detektor vorbeibewegt. Neben dieser
parallelen Translationslaminografie konnen auch andere Laminografieverfahren wie die
Swing-Laminografie, die Planaren- oder die CLARA Rotationslaminografie eingesetzt
werden. Alle Laminografieverfahren ermoglichen einen geringen Abstand zwischen
Probenkorper und Rontgenquelle und somit eine hohere Vergroferung als die konventionelle
Computertomografie. Fiir die Untersuchungen stand zusédtzlich ein Rontgenmikroskop der
Firma ZEISS (XRADIA 520 VERSA) zur Verfligung. Dieses System wandelt die
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Rontgenstrahlung, nachdem diese vom Probekorper abgeschwiécht wurde, in sichtbares Licht
um. Dadurch ist eine zweistufige VergroBBerung durch die klassische Computertomografie
und durch eine optische VergroBerung moglich. Somit kann die eingeschrankte Auflosung
der konventionellen Computertomografie durch eine nachtrdgliche optische Vergro3erung
kompensiert werden.

Um den Kontrast zwischen der Keramik und den vorliegenden Rissen zu erhdhen,
wurden auch Messungen mit einem Kontrastmittel durchgefiihrt. Das Kontrastmittel wurde
nach Schilling et al. aus Zinkjodid (30g), Kodak Photo-Flo (5ml), Isopropylalkohol (5ml)
und destilliertem Wasser (5ml) hergestellt [3]. Die Proben wurden fiir eine Stunde in einer
mit dem Kontrastmittel gefiillten Schale belassen. Aufgrund der Kapillarwirkung zieht das
Kontrastmittel in die Risse ein und verbleibt dort, wéhrend der Isopropylalkohol und das
destillierte Wasser verdampfen.

3. Messergebnisse

Die Laminografiemessungen wurden an einer konventionellen Computertomografieanlage
durchgefiihrt, wobei die anschlieBende Rekonstruktion mit einer selbsterstellten Software
erfolgte. Auf diese Art wurde sowohl die Translations- als auch die Rotationslaminografie
eingesetzt. Dabei zeigte sich ein hohes laterales Auflésungsvermogen. Die Tiefenauflosung,
welche bei den hier untersuchten Probekorpern relevant ist, war jedoch gering. Aus diesem
Grund wurde der Schwerpunkt dieser Arbeiten auf das Rontgenmikroskop gelegt, welches
durch die zusitzliche optische Vergroflerung auch hochauflosende Messungen ermdglicht.
Mit dem Rontgenmikroskop kann zusidtzlich fiir Proben mit ungiinstigen
Kantenlédngenverhiltnissen die High-Aspect-Ratio-Tomography (HART) [4] eingesetzt
werden. Diese passt die Rotationsschritte und —weite widhrend der Messung an die
Probengeometrie an. Zundchst wurde die High-Aspect-Ratio-Tomography mit der
konventionellen Computertomografie verglichen. Vermessen wurde jeweils der gleiche
Probenbereich. Die Abbildung 4 zeigt links die Untersuchungen mit der HART-Methode und
rechts mit der normalen Computertomografie.
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Abb. 4 HART Messung (links) und konventionelle CT (rechts)

Hier zeigt sich, dass die Schérfe im Fall der HART-Methode hoher ist als bei der
konventionellen Computertomografie (besonders erkennbar in dem rot markierten Bereich).
Somit stellt die HART-Methode eine Steigerung der Bildqualitidt dar und wird fiir die
weiteren Untersuchungen eingesetzt.

Da die Risse oberflichenoffen sind, wurde bei den Untersuchungen auch das im
Kapitel 2 beschriebene Kontrastmittel eingesetzt. Die nachfolgende Abbildung 5 links zeigt
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die Messung mit der HART-Methode und Abbildung 5 rechts die Untersuchung mit der
HART-Methode zusammen mit dem Einsatz von Kontrastmittel.

Abb. 5 HART-Messung ohne Kontrastmittel (links) und HART-Messung mit Kontrastmittel (rechts)

Die Risse sind mit Hilfe des Kontrastmittels wesentlich deutlicher zu erkennen und
konnen mit der Auswertesoftware auch einfacher segmentiert und ausgewertet werden.
Allerdings konnen so nur oberflichenoffene Fehler gefunden werden. Da die durch
Thermoschock eingebrachten Risse oberflichenoffen sind, ist der Einsatz des Kontrastmittels
in dieser Anwendung vertretbar.

Fir die Untersuchung des Rissverlaufs sind Informationen aus der Probentiefe
notwendig. In der Abbildung 6 sind Computertomograficaufnahmen aus unterschiedlichen
Probentiefen dargestellt. Die Probe wurde auf 750°C erhitzt und dann abgeschreckt.

z=0mm z=1mm z=2mm z=3mm

Abb. 6 Untersuchungen des Risstiefenverlaufs fiir die auf 750°C erhitzten Probe

Die Risse sind auch in der Bauteiltiefe durch das Kontrastmittel deutlich zu erkennen.
Die Rissverldufe dndern sich mit zunehmender Probentiefe in der Art, dass die von den
Rissen eingeschlossene Fliche grofler wird. Dies zeigt sich auch im Fall der auf 450°C
erhitzen Probe (Abbildung 7).



z=1mm z=2mm z=3mm

Abb. 7 Untersuchungen des Risstiefenverlaufs fiir die auf 450°C erhitzten Probe

Auch hier dndert sich der Rissverlauf in der Probentiefe, wobei hier im Vergleich zu
der auf 750°C erhitzen Probe das Rissmuster feiner ist, d.h. die von den Rissen
eingeschlossene Fliche ist hier geringer. Fiir die Bestimmung der von Rissen
eingeschlossenen Fliche wurde die Freeware Geogebra (https:/www.geogebra.org/)
eingesetzt.

Durchschnittlicher Flacheninhalt [mm?] der
Polygone in Abhangigkeit von oT [K]

450

Abb. 8 In Geogebra markierte Polygone der 6T 450K Probe (links), durchschnittlicher Flicheninhalt der
Polygone in Abhéngigkeit von OT (rechts)

Die Vorgehensweise sowie das Ergebnis zeigt die Abbildung 8. Links in der
Abbildung 8 sind die von den Rissen eingeschlossenen Flichen mit Hilfe von Polygonen
markiert. AnschlieBend werden die eingeschlossenen Flichen bestimmt und ein
Durchschnittswert ermittelt. Dies wurde fiir drei Abschrecktemperaturen durchgefiihrt,
wobei das Ergebnis in der Abbildung 8 rechts dargestellt ist. Die Auswertung bestitigt die
subjektive Beobachtung, dass die eingeschlossene Fldache abhingig von der
Abschrecktemperatur ist.

3. Zusammenfassung und Ausblick

Ausgehend von der Motivation die rontgenographische Messung von Rissstrukturen in
Keramikproben zu verbessern, wurden verschiedene Rontgenverfahren auf ihre Potentiale
hin untersucht. Bei der fiir die Untersuchungen vorhandene Laminografie reichte die
Tiefenauflosung fiir eine exakte Beschreibung der Proben nicht aus. Die Vorteile der
Laminografie konnten teilweise durch Einsatz eines Rontgenmikroskops, welche durch die
Umwandlung der Rontgenstrahlung in optisches Licht eine zweistufige VergroBerung
ermdglicht, umgesetzt werden. Zusétzlich wurde die High-Aspect-Ratio-Tomography
eingesetzt, was eine deutliche Steigerung der Auflosung ermoglichte. Neben diesen
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messtechnischen Anpassungen wurde zusitzlich ein Kontrastmittel eingesetzt. Der Effekt
des Kontrastmittels auf die Messqualitdt ist hoch. Nachteilig am Einsatz des Kontrastmittels
ist, dass es nur Risse mit Kontakt zur Oberfldche erreicht. Jedoch ermdglicht der Einsatz des
Kontrastmittels qualitativ hochwertige Messungen, welche die Grundlage fiir automatisierte
Auswertungen von Rissmustern und Kennwerten sein konnte.

Abb. 9 Separiertes Rissmuster aus einer Keramikprobe

In Abbildung 9 sind die isolierten Rissmuster aus einer Keramikprobe abgebildet.
Ohne den Einsatz des Kontrastmittels ist diese isolierte und rdumliche Darstellung der
Rissstrukturen nicht moéglich. Dies verdeutlicht den positiven Effekt des Kontrastmittels. Die
in dieser Arbeit erreichte Qualitit der Messergebnisse ldsst eine manuelle statistische
Auswertung der Merkmale durchaus zu. Hierzu wurde die Auswertung des
durchschnittlichen Flicheninhaltes der Polygone demonstriert.
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