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1 Einleitung

In Zeiten der stindigen Optimierung der mechanischen Leistungsfahigkeit, als auch
O0konomischen und 6kologischen Eigenschaften von Konstruktionen in Bereichen der Luft-
und Raumfahrt, im Bereich der Mobilitit im Allgemeinen und in immer mehr Gegenstidnden
des alltdglichen Gebrauchs, werden neben konstruktiven Anderungen auch laufend neue
metallische Legierungen und Faserverbundwerkstoffe eingesetzt, um die dabei geforderten
Ziele zu erreichen.

Allen gemein ist, dass fiir eine effiziente Anwendung der Materialen fiir den individuellen
Zweck die mechanischen Kennwerte, sowie die Versagensmechanismen, im ersten Schritt
experimentell bestimmt werden miissen. Auf Basis dieser Daten kénnen dann Simulationen
oder Optimierungen von materialgerechten Herstellungsprozessen, Bauteilauslegungen
oder Anwendungsfillen erfolgen.

Aufgrund der immer komplexeren Zusammensetzung von Metalllegierungen oder dem
heterogenen Aufbau und anisotropen Materialverhalten von Faserverbundwerkstoffen ist
eine Bestimmung von einzelnen Kennwerten teilweise nicht ausreichend, um das
Materialverhalten hinreichend zu verstehen und zu beschreiben.

Aus diesem Grund ist ein Ansatz entstanden, die etablierten Untersuchungsmethoden,
wie zum Beispiel einen mechanischen Zugversuch, mit weiteren, zeitgleich stattfindenden
Untersuchungsmethoden wie der  Rontgen-Computertomographie oder  der
Schallemissionsanalyse zu erganzen. Die als in-situ Messung bezeichnete Kombination von
gleichzeitig durchfithrbaren Messmethoden erlaubt die direkt nachvollziehbare Verbindung
von Anderungen im mechanischen Verhalten oder die Versagensinitiierung der
untersuchten Probekdrper anhand von visuell oder akustisch gemessenen Veranderungen
im Material zu beschreiben.

Das Ziel dieser Arbeit war es, fiir unterschiedliche Fragestellungen im Bereich der
Materialklasse der Metalle und der Faserverbundkunststoffe, die Durchfiihrung von
Untersuchungen mit der in-situ Computertomographie, jeweils auf die gegebenen
Anforderungen angepasst, auszuarbeiten und umzusetzen.

Die Arbeit beginnt mit dem Kapitel 2, welches als erstes eine kurze Einfiihrung in den
Aufbau eines Faserverbundkunstoffs, sowie die dort auftretenden Schadensarten
und -grofden gibt. Nachfolgend werden in den Kapiteln 2.2 die Grundlagen zu den
Messmethoden der Rontgencomputer-Tomographie, sowie in 2.3 die der
Schallemissionsmessung erldutert. In Kapitel 2.4 wird aufbauend auf diesem grundlegenden
Wissen mit Hinblick auf das Kapitel 5 der Felicity-Effekt beschrieben, sowie kurz auf dessen
Potential in der Bauteilpriifung als auch in der Strukturiiberwachung eingegangen. Den
Abschluss des Grundlagenteils bildet das Kapitel 2.5 {iber die in-situ Computertomographie.

In diesem wird auf die grundsatzlichen Vorteile der in-situ Messung, das Potential einer



Verbindung mitder Schallemissions-Messungund auf die geratespezifischen Anforderungen
an den gesamten Priifaufbau eingegangen.

Zu Beginn jedes der drei folgenden Kapitel werden die, fiir die angestrebte Untersuchung
notwendigen Anpassungen am Versuchsaufbau und an den Priifvorrichtungen erlautert.
Diese Anpassungen bestanden sowohl aus Optimierung schon bestehender
Priifvorrichtungen zur Verbesserung der Bildqualitdt der Rontgen-CT-Aufnahmen, als auch
aus Mafdnahmen fiir die Integration und Nutzung der SE-Messtechnik im in-situ Aufbau. Im
Kapitel 5 wird zudem eine ginzlich neu konstruierte, elektromechanische in-situ
Prifvorrichtung fiir die dort geforderten Kréfte bis 25 kN beschrieben.

Im Kapitel 3 wird die Schadensinitiierung in der ausscheidungsgehirteten
Aluminiumlegierung mit der Werkstoffnummer EN AW 2024-T3 mit dem Ziel der Detektion
von mikroskopischen Rissen in den 5-20 pm messenden Ausscheidungen beschrieben.
Hierbei wird auf schon bestehenden Untersuchungen aufgebaut, welche die beschriebenen
Risse in den Ausscheidungen an der Oberfliche von Zugpriifkérpern mittels in-situ
Elektronenmikroskopie gezeigt haben. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein vergleichbarer
Messablauf geplant und umgesetzt, um dieses Materialverhalten mittels der in-situ
Computertomographie nun auch unmittelbar sichtbar im Inneren des Probenvolumens
aufzeigen zu konnen.

Im Kapitel 4 werden Faserbriiche in carbonfaserverstirkten, epoxidharzbasierten
Kunststoffen jeweils mittels synchrotronbasierter in-situ Computertomographie und
gleichzeitig stattfindender Schallemissionsmessung detektiert. Dazu wurden bei der
Schallemissionsanalyse eine auf frequenzbasierten Eigenschaften der Schallemissions-
Signale basierende Klassifizierung des Signal-Ursprungs in Matrix-, sowie Faserbriiche
durchgefiihrt. Die so, mittels Schallemissionsanalyse und Computertomographie gezahlten
Faserbriiche, wurden dann fiir eine abschlieflende Kreuzvalidierung in Korrelation
zueinander gebracht.

In Kapitel 5 werden synchrotronbasierte in-situ Computertomographie-Messungen
genutzt, um den Ursprung der Schallemissionen, welche den Felicity-Effekt verursachen, in
verschieden aufgebauten und in zwei Grofden vorliegenden Proben aus
Faserverbundkunststoffen zu untersuchen. Dabei werden anhand der
Computertomographie-Messungen, die durch die mechanische Belastung induzierten Risse
in der Probe, mit einem Grauwertbasierten Verfahren im um-Bereich segmentiert,
visualisiert und quantifiziert. Der Verlauf der Rissausbreitung wird mit den gemessenen
Schallemissions-Signalen und berechneten Felicity-Verhaltnissen verglichen.

Im Kapitel 6 werden die durchgefiihrten Untersuchungen und Ergebnisse, auch im
Hinblick auf den jeweiligen Mehrwert, welcher durch die angewandte in-situ CT Messung

erzielt wurde, zusammengefasst dargestellt.



2 Grundlagen

2.1 Faserverbundkunststoffe

Der Beginn der industriellen Verwendung und Herstellung von modernen
Faserverbundkunststoffen (FVK) ist auf die Machbarkeit der grofitechnischen Herstellung
von Glasfasern (GF) im Jahre 1935 durch die Firma Owens-Corning und die industrielle
Nutzbarkeit von polyesterharz- und epoxidharzbasierten Polymersystemen im Jahre 1942
zurlickzuftihren [1], [2].

Zunichst wurde der Nutzen der Kombination aus mechanisch (hoch-)belastbaren Fasern
und einer formstabilen, die Fasern umschlief3enden Matrix auf Polymerbasis in den Vorteilen
einer einfach umzusetzenden Formengestaltung, der guten elektrischen Isolation fiir den
Gehdusebau inder Elektrotechnik und der sehr hohen Korrosionsbestidndigkeit zum Beispiel
im Boots- oder Sportwagenbau gesehen [3], [4].

Dartiber hinaus zeigte sich, dass die FVK auf Basis der glasfaserverstirkten Kunststoffe
(GFK), bezogen auf ihr Gewicht, auch mechanisch sehr hohe Kennwerte im Vergleich zu den
klassischen Konstruktionswerkstoffen Stahl und Aluminium aufwiesen. Diese spezifischen
Kennwerte wurden noch weiter iibertroffen, als im Jahre 1960 die industrielle Herstellung
von hochwertigen Carbonfasern (CF) durch die H..Thompson Fiberglas Co. patentiert wurde
[5]. Ein Vergleich der spezifischen Materialkennwerte fiir die Fasern ist in Abbildung 1
dargestellt

Bei um rund 30% geringerer Dichte der CF im Vergleich zu den GF bei gleichzeitig
deutlich hoheren Werten fiir Festigkeit und E-Modul, ermdéglichen sie FVK, welche aufgrund
ihres Leichtbaupotentials fiir Anwendungen in der Luft- und Raumfahrt, dem
Sportgerdatebau, dem Automobilbau geeignet sind. Zusammenfassend in all den
Anwendungsbereichen, in denen hohe Anforderungen an die Festigkeit, Steifigkeit und

moglichst geringes Gewicht der Konstruktionsmaterialien gestellt werden.
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Abbildung 1: Die spezifische (Zug-)Festigkeit und der spezifische E-Modul fiir eine Auswahl von
Faserverstdrkungen und Metallen. [6]



Im Folgenden wird auf den grundlegenden Aufbau eines FVK, die darauf begriindeten
mechanischen Eigenschaften und die Klassifizierung der mdglichen Rissarten
und -grofdenordnungen eingegangen.

Bei der Herstellung eines FVK werden mindestens zwei Komponenten,
Verstirkungsfasern und eine polymerbasierte Matrix, zusammengebracht, welche
anschliefiend iliber adhasive und kohésive Bindungen formstabil miteinander verbunden
sind. Die Komponenten konnen hierbei belastungsgerecht fiir den geplanten
Verwendungszweck des Endproduktes gewahlt werden.

So gibt es bei den Carbonfasern, einstellbar iliber die Wahl des Ausgangsmaterials und
der Herstellungsparameter, inzwischen eine breite Auswahl an mechanischen Eigenschaften
von hochfest bis hochmodulig und variable Verhéltnisse davon. Eine Orientierung zur
Zuordnung von mechanischen Kennwerten zur Faserbezeichnung (HT=High Tenacity;
IM=Intermediate Modulus; HM=High Modulus; UHM=UltraHighModulus) gibt dabei

untenstehende Tabelle (Kennwerte aus[2]).

Fasertyp HT-Faser | IM-Faser | HM-Faser | UHM-Faser
Festigkeit (Rm|) [MPa] 3430 4210 2450 2150
E-Modul (E;) [GPa] 230 294 392 450

Ebenso kann die Matrixauswahl anwendungsgerecht erfolgen. Dabei stellen
epoxidharzbasierte Duroplaste das zurzeit am meisten genutzte Matrixsystem dar. Hierbei
wird durch eine engmaschige und rdumliche Netzstruktur, die sich bei der
Vernetzungsreaktion eines Harz-Hartergemisches ausbildet, eine hohe Festigkeit, ein hoher
E-Modul und eine geringe Kriechneigung erreicht. Das Bruchverhalten kann als sprode
bezeichnetet werden. Durch diehohe Netzwerkdichte ergeben sich dariiber hinaus eine hohe
thermische und chemische Bestindigkeit. Durch die irreversibel ablaufende Konsolidierung
der Matrix, istein nachtragliches Aufschmelzen oder Umformen nicht mehr méglich [2], [4].

Im Gegensatz dazu stehen die thermoplastbasierten Matrixsysteme, welche durch eine
Temperaturerhohung zunichst umgeformt oder auch wieder aufgeschmolzen werden
konnen. Diesem Vorteil sowohl hinsichtlich der Verarbeitung, als auch fiir das
Recyclingpotential solcher thermoplastbasierten FVK, zusammen mit einem deutlich
duktileren Bruchverhalten als bei den Duroplasten, steht die Tatsache gegeniiber, dass die
mechanischen Eigenschaften hinsichtlich Zugfestigkeit, E-Modul und Harte sowie die
thermische Belastbarkeit im Vergleich zu den duroplastischen Matrixsystemen iiberwiegend
geringer sind. Daneben stellen die ausgepridgte Kriechneigung und die teilweise hohe
Feuchtigkeitsaufnahme, bei damit einhergehender Verschlechterung der mechanischen
Eigenschaften, aktuell noch technische Herausforderungen fiir die Anwendung dar [2], [4],
[7].

Ungeachtet des verwendeten Matrixsystems konnen durch die Ablageart der

Verstarkungsfasern im herzustellenden Bauteil, mafdgeblich die mechanischen



Eigenschaften beziiglich Steifigkeit und Festigkeit eingestellt werden. Ergibt sich zum
Beispiel bei kurzfaserverstiarkten (Kurzfaser: 0,1 mm bis 1 mm) Spritzgussteilen eine
weitestgehend quasi-isotrope Erhohung von vorrangig Steifigkeit, Festigkeit und
Schlagzadhigkeit, so kann bei der Herstellung von endlosfaserverstirkten (Endlosfaser:
>50mm) Laminaten eine, durch die Faserrichtung bei der Ablage bedingte,
richtungsabhdngige Einstellung von Steifigkeit und Festigkeit erfolgen.

Dieses  anisotrope  Materialverhalten = kann  genutzt  werden, um  die
Hauptbelastungsrichtungen ineinem Bauteil gezielt, durch parallel dazu verlaufende Fasern,
zu verstdrken. Andersherum kann bei weniger belasteten Ausrichtungen oder bei einer, in
eine Raumrichtung gewollt nachgiebig konstruierten Struktur, auf Lagen mit
Verstarkungsfasern verzichtet werden [2],[8]. Diese Anregungen geben einen Einblick in das
Potential der FVKfiir die belastungsgerechte Gewichtsreduktion und integrale Bauweise von
Strukturteilen.

Gangige Herstellungsmethoden fiir diese Laminate stellen dabei das Laminier-, Prepreg-,
Infusions- und RTM-Verfahren und deren Weiterentwicklungen, zum Beispiel in Form des
VARI- oder VAP-Prozesses, dar [9]-[11].

In Abbildung 2 ist ein aus fiinf Einzellagen orthogonal aufgebautes Laminat im
Querschnitt dargestellt. Dieser Aufbau kann mit der Laminat-Kodierung [0 903 0]
beschrieben werden [12]. Hierbei ist in der Laminatebene eine Richtung als 0°
Bezugsrichtung definiert und die Zahlen geben den relativen Winkel der Einzellagen zu
dieser Bezugsrichtung, beginnend bei der untersten Lage, an. Durch die tiefgestellte Zahl

wird die Anzahl von gleichsinnig, direkt aufeinanderfolgenden Lagen angegeben.

Faser mikroskopisch

I i = - o e
— \ mesoskopisch

........................................ \ makroskopisch

Abbildung 2: Beispielhafter Lagenaufbau eines FVK-Laminats. Vorhandene Risse (rot) veranschaulichen die
Definition der SchadensgrofSe.

Durch die Anzahl und Ausrichtung der Lagen konnen so, beziiglich der geforderten
Steifigkeit und Festigkeit, belastungsgerechte Laminate aufgebaut werden. Zur Berechnung
der mechanischen Kennwerte eines solchen Laminates kann die klassische Laminattheorie

nach Schiirmann als erste Anndherung angewendet werden [2]. Hierbei werden die



Kennwerte (Elastizititsmodul £ ) der Einzelkomponenten Fasern und Matrix durch die
Mischungsregel relativ ihres Anteils am Laminatvolumen, dem Faser- (¢) beziehungsweise
Matrixvolumengehalt, und im Weiteren unter Einbezug ihrer rdaumlichen Ausrichtung,
zusammengerechnet. Fiir eine realititsndhere Berechnung erfolgten Anpassungen dieses
Grundmodells durch Puck, Wurtinger, sowie Hashin und Rosen [13]-[15].
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Abbildung 3: Veranschaulichung der Mischungsregel zur einfachen Anndherung der Einzellagensteifigkeit
nach Schiirmann im Fall a) parallel zur Faserrichung und Fall b) quer zur Faserrichtung durch
Federmodel und zugehériger Formel.

HT-Carbonfaser Epoxidharz-Matrix
Festigkeit (fiir Faser Rm||) [MPa] 230 90
E-Modul parallel (E ||) [GPa] 3430 3.4
E-Modul senkrecht (E 1) [GPa] 28

Aufbauend auf den in Abbildung 3 dargestellten Federmodellen und den darunter
aufgefiihrten Materialkennwerten [2], bei welchen die Carbonfasern bis zu rund drei
Grofdenordnung hohere Werte im Fall parallel zu den Fasern und knapp eine Gréfsenordnung
héhere Werte im Fall senkrecht zu den Fasern als die der Matrix aufweisen, ergibt sich fiir
eine einzelne Lage des FVK hinsichtlich der mechanischen Eigenschaften folgender

Zusammenhang:

- Parallel zur Faserrichtung sind die mechanischen Kennwerte im FVK, wie in
Abbildung 3 a) dargestellt, durch zwei parallel angeordnete Federn reprasentiert.
Das Materialverhalten wird mafdgeblich durch die Feder, welche die Faser
reprasentiert, mit den deutlich hoheren Werten fiir E-Modul und Festigkeit definiert

und istsomit stark faserdominiert.

- Quer zur Faserrichtung sind die Federn hintereinander angeordnet, wie in Abbildung
3 b) dargestellt. Bei dieser Anordnung werden die mechanischen Eigenschaften des
FVKmafigeblich durch die schwachere Feder, in diesem Fall die Matrix, definiert. Das

Materialverhalten isthier somitstark matrixdominert.



Werden die einzelnen Komponenten des FVK iiber die jeweilige Festigkeit hinaus
mechanisch belastet, so kommt es zum Bruch. Beim FVK kénnen dabei zunichst Faser- und
Matrixbriiche unterschieden werden. Eine feinere Unterteilung ermoglicht die in Abbildung
2 dargestellte Klassifizierung der Risse in eine mikro-, meso- und makroskopische
Groflenordnung [2],[16].

Die mikroskopische Groéfdenordnung wird durch die Gréf3e der kleinsten Komponente im
FVK, also den Faserdurchmesser (bei CF ~5-7 um) definiert. Die Faserbriiche stellen somit
mikroskopische Risse dar.

Mesoskopische Risse liegen in der Gréfienordnung einer Einzellage im FVK-Laminat.
Diesetreten in Form von Zwischenfaserbriichen, Bridging (hier weist die Matrix schon Risse
quer zur Belastungsrichtung auf, wiahrend die Fasern in Belastungsrichtung noch intakt sind
und den Riss , liberbriicken”) oder lokal begrenzte Faserbiindelbriichen auf.

Die makroskopische Grofsenordnung bildet das obere Ende der Grofienskala ab und wird
durch die Bauteil- beziehungsweise Probengrofle definiert. Makroskopischen Risse stellen
dabei Delaminationen und Matrix- sowie Faserbriiche, welche sich liber mehrere Lagen
erstrecken, dar.

Durch den mehrlagigen Aufbau, kombiniert mit unterschiedlichen rdumlichen
Ausrichtungen der Verstirkungsfasern, der damit verbundenen Variation der
Materialkennwerte aus den oben genannten Griinden und der, in der Realitit nicht perfekten
Ablage der Verstarkungsfasern und der Lagen im Verbund, kénnen weit vor dem finalen
Versagen eines FVK die oben genannten Risse durch lokale Spannungsiiberh6hungen
auftreten [17].

Wiéhrend die anfangs schnell auftretenden Matrixbriiche die Stabilitit des FVK nicht
nennenswert beeinflussen, kann eine stark ansteigende Anzahl an mikro- und
mesoskopischen Rissen sowohl von Matrix als auch Fasern, bedingt durch die Reduzierung
der fiir die Lastiibertragung zur Verfligung stehenden Querschnittsfliche, auch zu
makroskopischen Rissen fithren und auf ein bevorstehendes finales Versagen des FVK
hindeuten [2], [4],[16], [17].

Diese zahlreichen Einzelereignisse fiihren zusammen mit der vorhandenen Anisotropie,
dem mehrschichten Aufbau und der heterogenen Mischungdes Faser-Matrix-Verbund durch
zahlreiche Abhangigkeiten zu einem nichtlinearen elasto-plastischen Verhalten [18].

Dabei sind die FVK, im Vergleich zu der Werkstoffgruppe der Metalle, immer noch ein
relativ neuer Werkstoff, so dass auch die zugehorige Bruchmechanik noch nicht vollends
beschrieben werden kann und deshalb immer noch ein aktuelles Forschungsthema darstellt
[19]-[21].

Neben Ansitzen das Materialverhalten der FVK dabei numerisch zu simulieren [22], sind
die Messung der Rissinitiierung und der Rissausbreitung im FVK aktueller Stand der
experimentellen Forschung Hierbei werden zerstérungsfreie Priifmethoden, wie die

Ultraschallpriifung [23], Rontgen-Computer-Tomographie  (vgl. Kapitel 2.2) oder



Schallemissionsmessung (vgl. Kapitel 2.3) genutzt, sowie zerstérende Priifmethoden, wie

quasi-statische Zugversuche [24] oder Ermiidungsversuche [25].

2.2 Rontgen Computertomographie

Ist ein zerstorungsfreier Einblick in ein Volumen notwendig, so stellt die Rontgen
Computertomographie (CT) eine Mdoglichkeit dar, diesen zu erhalten. Die Methode basiert
auf dem in Abbildung 4 dargestellten Prinzip, dass die aus einer Strahlungsquelle
ausgesendete Rontgenstrahlung den zu untersuchenden Korper durchstrahlt und

anschliefend mit einem photosensitiven Detektor das Projektionsbild aufgezeichnet wird.

Strahlengang | | Probe l

Abbildung 4: Funktionsprinzip der Rontgenprojektionsaufnahme.

Werden mehrere Projektionen bei verschiedenen Winkelpositionen fiir eine
Rotationsachse aufgezeichnet, so lasst sich mittels eines Rekonstruktionsalgorithmus eine
Volumendarstellung, basierend auf den unterschiedlichen Absorptionskoeffizienten des
vorliegenden Materials, berechnen. Das Durchdringungsvermégen der Roéntgenstrahlung,
beziehungsweise die unterschiedliche Absorption der durchstrahlten Elemente, ist dabei
mafdgeblich von der Dichte und der Ordnungszahl abhingig. Die von der Intensitit der
transmittierten = Rontgenstrahlung  abhdngige  Grauwertverteilung am  Detektor,
beziehungsweise in der Projektion und anschliefend im rekonstruierten Volumen, lasst bei
ausreichender Auflésung und Kontrast eine Separation der einzelnen Materialarten im FVK,
zum Beispiel bis hinab zu einzelnen Fasern zu. Im Weitern konnen so auch Einschliisse, Poren
oder Schadigungen inForm von Rissenim Volumen sichtbar gemacht werden. Im Folgenden
wird das Verfahren der Rontgen CT anhand des verwendeten Labor-Gerdtes vom Typ

nanotom m und der ebenfalls angewandten CT mit Hilfe der Synchrotronstrahlung an den



Versuchseinrichtungen European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) und Source
optimisée delumiére d’énergie intermédiaire du LURE (SOLEIL) beschrieben und verglichen.
Im Anschluss wird noch auf die Rekonstruktion des Volumens aus den einzelnen

Projektionsaufnahmen eingegangen.

2.2.1 Labor CT

Die fiir die Versuche in Kapitel 3 genutzte Rontgen-CT phoenix nanotom m der Firma GE
Inspection Technologies ist ein Gerat der Mikro- bis Nano-CT Klasse, welches eine
3D Auflosung (Voxelgrofie) von bis 300 nm ermdglicht und Platz fiir Objekte bis zu einem
Durchmesser von 240 mm und einer H6he von 250 mm aufweist.

Um diese Auflosung bei den bis zu 10 h dauernden Messungen reproduzierbar zu
erreichen, sind die zur Bilderstellung notwendigen Komponenten, dargestellt in Abbildung
5, auf einer aus Granit hergestellten Basis unter klimatisierten Bedingungen in einem
geschlossenen, gegen den Austritt von Rontgenstrahlung abgeschirmten Gehduse

untergebracht.

Priifvorrichtung Strahlengang

mit Probe

Rontgenquelle

Rotationstisch

Abbildung 5: Darstellung des inneren Aufbaus der CT vom Typ phoenix nanotom m mit eingezeichnetem
Strahlengang der Rontgenstrahlung.

Die Rontgenquelle besteht aus einer Kathode aus einem Wolframdraht, der durch einen
angelegten elektrischen Strom Elektronen thermisch emittiert. Die freigesetzten Elektronen
werden durch eine an der Anode angelegte elektrische Spannung in Richtung des Targets
beschleunigt. Auf der Wegstrecke bis zu dem Target erfolgt eine Fokussierung des
Elektronenstrahls mittels elektromagnetischen Linsen. Beim Auftreffen der Elektronen auf
das wenige Mikrometer dicke Wolfram-Target, welches auf einem mittels chemischer
Gasphasenabscheidung dargestelltem Trager aus Diamant aufgebracht ist, werden die
Elektronen so stark abgebremst, dass sie eine elektromagnetische Strahlung im

Rontgenbereich in Form von Rodntgenphotonen aussenden. Das Spektrum dieser



kontinuierlichen = Bremsstrahlung ist dabei abhdngig von der gewahlten
Beschleunigungsspannung der Elektronen [26], [27].

Die in der geratespezifischen Software phoenix datos/x einstellbaren Parameter
Kathodenstrom, Beschleunigungsspannung und Fokus erlauben in derselben Reihenfolge

eine Einstellung:

e der Anzahl an thermischen emittierten Elektronen und damit verbunden auch an
Rontgenphotonen, dem sogenannten Flux

e des Wellenldngenspektrums und damit verbunden das
Durchdringungsvermogen der Rontgenstrahlung

e der erzielbaren maximalen Auflésung durch  Verringerung  der

Rontgenstrahlungs-Quellgrofie

Dabei kann die Beschleunigungsspannung bis zu 180 kV betragen und die Leistung, dem
Produkt aus Beschleunigungsspannung und Heizstrom, in Abhangigkeit der gewdahlten
Fokussierung bis zu 15 W ergeben. Die Abhadngigkeit von der Fokussierung erklart sich dabei
dadurch, dass ein hoher Elektronenfluss, bei gleichzeitig Kkleiner Quellfliche der
Rontgenstrahlung, das Targetmaterial schmelzen und somitzerstoren wiirde. Hierbei gilt es
im Rahmen der technischen Moglichkeiten, ein fiir jedes Material und Probenvolumen
individuelles geeignetes Verhéltnis aus Durchdringungsvermoégen
(&Beschleunigungsspannung) und Flux (2Heizstrom) zu finden [28].

Ab der als punktféormig anzusehenden Quellfliche auf dem Target, breitet sich die
Rontgenstrahlung konisch in der gleichen Ausbreitungsrichtung wie der urspriingliche
Elektronenstrahl im Raum aus. Durch diese konische Ausbreitung ist eine Durchstrahlung
von Probenvolumen, welche grofier als die Quellfliche sind, mdéglich. Gleichzeitig erfolgt
durch die Strahlaufweitung eine Vergrofierung der letztendlichen Projektion auf dem
Detektor. Auf den Zusammenhang der Vergrofierung zu den Abstinden wird im Folgenden
noch ndher eingegangen.

Die zu untersuchende Probe wird auf einem Rotationstisch fixiert. Dieser Rotationstisch
erlaubt ein elektromechanisches Anfahren vonbeliebigen Winkelpositionen und ermdoglicht
dadurch die fiir eine vollstindige Erfassung des gesamten Probenvolumens notwenige
Drehung bis zu 360 °. Zusatzlich wird durch eine luftgelagerte Fiihrung des Rotationstisches
eine stabile und axial gleichbleibende Ausrichtung der fixierten Probe sichergestellt,
wodurch eine Bewegungsunscharfe auf den spateren Aufnahmen vermieden werden kann.

Der Halter, auf welchem der Rotationstisch montiert ist, ist zwischen der Rontgenquelle
und dem Detektor, sowie in der Hohe elektromechanisch frei verfahrbar. Durch das
Verschieben der Probe zwischen Rontgenquelle und Detektor werden die, in der Abbildung
6 eingetragenen, Abstinde aund bverdndert. Einerseits ermoglich diese Verschiebung, dass

sichergestellt werden kann, dass das Ganze zu untersuchende Probenvolumen von der
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Rontgenstrahlung durchstrahlt wird, andererseits ergeben diese Abstinde mit Hilfe des

unten aufgeldsten zweiten Strahlensatzes die Vergrofierung

at+b d Detektor

= Vergrofierung = - \

Rotationstisch mit Probe

\ d

Rontgenquelle

j a _C- b _-

Abbildung 6: Skizze mit der Formel des zweiten Strahlensatzes, zur Verdeutlichung der geometrischen
VergrofSerung der Probenprojektion auf dem Detektor durch die Strahlaufweitung.

Eine maximale Vergrofierung kann somit durch eine méglichst nahe Positionierung der
Probe an der Rontgenquelle erreicht werden. Zu diesem Zweck ist das Target bei der phoenix
nanotom m als Transmissionstarget ausgefiihrt, wodurch die Bautiefe und dadurch der
Abstand zur Probe geringgehalten werden koénnen.

Ist es, zum Beispiel aufgrund der raumlichen Ausdehnung der Probe nicht mdglich, die
Vergrofierung auf das gewlinschte Mafd durch eine Verringerung des Abstand aeinzustellen,
so kann der Abstand b des Detektors zur Probe vergrofiert werden und somit die
Vergrofierung erhéht werden.

Der Detektor ist bei der phoenix nanotom m als 2D Szintillationsdetektor ausgefiihrt.
Hierbei wird eine Casiumiodid-Schicht auf der Oberflaiche des Detektors durch die
auftreffenden Rontgenphotonen in Abhéngigkeit der Intensitit zur Szintillation angeregt.
Hinter dieser Szintillationsschichtbefindet sich ein Photodetektor mit 3072 x 2400 Pixel, der
die Intensitdt der Szintillation und damit verbunden die der Rontgenphotonen innerhalb
einer Pixelgrofie von 100 um misst [29]. Die Intensititsverteilung einer aufgenommenen
Projektion wird dabei als Grauwertverteilung mit einer Abstufung von bis zu 14-bit
abgespeichert.

Bei zunehmender Vergrofierung, bedingt durch die stirkere raumliche Aufweitung des
Rontgenstrahls, oder bei stirkerer Absorption durch das Probenmaterial, sinkt die
aufgenommene Intensitit pro Pixel am Detektor immer weiter ab. Neben der
Verschlechterung des Signal-/Rausch-Verhiltnisses, ist auch oft keine erkennbare
Differenzierung zwischen verschiedenen Materialen im Probenvolumen oder der Umgebung
(zumeist Luft) mehr moglich. Um den Kontrast, also das Verhdltnis aus der hochsten
Leuchtdichte zu der niedrigsten Leuchtdichte, wieder auf ein fiir die spéitere Auswertung
ausreichendes Niveauanzuheben, ist die Erhéhung der Belichtungsdauer des Detektors eine

Moglichkeit. Durch die langere Belichtungszeit kommen bei der gleichen
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Intensitdtsverteilung mehr Rontgenphotonen auf die einzelnen Pixelbereiche pro Aufnahme,
sodass wieder eine Auswertung mit einem ausreichenden Signal /Rauschverhaltnis moéglich
ist. Dadurch steigt allerdings die Messdauer proportional zur Erh6hung der Belichtungszeit
an.

Neben dem Kontrast, der Bildscharfe und der erzielbaren Auflésung gibt es noch andere
Faktoren die die Bildqualitidt beeinflussen. Diese, nicht ausschlieilich auf Rauschen oder
Absorptionseffekten der Probe begriindeten Strukturen, treten immer wieder bei
CT-Aufnahmen auf und fithren meist zu Schwierigkeiten bei der spateren Auswertung der

Volumendaten.

Abbildung 7: Auswahl an Artefaktarten die bei der CT-Aufhahme entstehen kénnen: a) Strahlauthartung
b) Cupping-Artefakt c) Ringartefakte d) Bewegeungsartefakt.

12 -



Die in Abbildung 7 a) dargestellten Strahlaufhartungsartefakte treten bei
polychromatischen Rontgenquellen, wie die hier beschriebene Labor-CT eine darstellt, auf.
Der Absorptionskoeffizient weist eine starke Abhangigkeit vom Material (Dichte und
Ordnungszahl) und der vorliegenden Energie der RoOntgenphotonen auf. So werden
niederenergetische Anteile des Spektrums der Rontgenstrahlung stirker absorbiert, als die
hochenergetischen Anteile. Letztere erreichen somit bei zunehmender Materialdicke
vorwiegend den Detektor und fiihren dort zur Bilderstellung. Daher geht ein grof3er Teil der
Intensitatsverteilung verloren, was im extremsten Fall dazu fithren kann, dass keine
ausreichende Differenzierung der Grauwertverteilung (im Beispiel zwischen dem
metallischen Innenleiter, dem Metallgeflecht der Abschirmung, sowie der verbauten
Isolatoren auf Polymerbasis) auf der finalen Projektion vorhanden ist. Diese Artefaktart tritt
haufig bei Metallen mit hoher Dichte auf [30].

Ebenfalls treten bei CT-Untersuchungen mit einem polyenergetischen Rontgenspektrum
Abbildungsfehler in Form von cupping-Artefakten, dargestellt in Abbildung 7 b), auf. Da die
eben beschriebene Dampfung im Material zudem nicht in einer linearen Abhangigkeit zu der
Strahlungsenergie erfolgt, fiihrt bei zunehmender Dicke des durchstrahlten Materials diese
Nichtlinearitit zu Abbildungsfehlern in der Rekonstruktion. Diesesind in Form von dunklen
Streifen, vorrangig entlang der Objektkanten zu erkennen [31].

Wahrend die beiden bisher beschriebenen Artefaktarten vorrangig durch die
physikalischen Vorgange bei der Dampfung der Rontgenstrahlung in der Materie erklart
werden konnen, liegt der Ursprung der Ringartefakte, dargestellt in Abbildung 7 c) in der
Hardware der Detektor und Rontgenquelle. So werden entweder durch defekte oder falsch
kalibrierte Pixel am Detektor, Fehlstellen am Szintillator oder eine konstant ungleichmafiige
Verteilung der Intensitdt im Rontgenstrahl bei allen Projektionen einer CT-Untersuchung
dieselben Stellen am Detektor mit einer fehlerhaften Intensitit ausgelesen. Bei der
anschliefSenden Rekonstruktion des Volumens wird in diesem ein perfekter Ring mit der
fehlerhaften Grauwertinformation ausgebildet [32].

Eine weitere Art der Artefakte sind die sogenannten Bewegungsartefakte, gezeigt in
Abbildung 7d). Kommt es wihrend der Aufnahme der Projektionen, zum Beispiel aufgrund
von Relaxationseffekten, thermischer Ausdehnung, Rissausbreitung oder sich lésender
Probenfixierung, zu einer Verschiebung der Probe, konnen die Projektionen bei der
Rekonstruktion nicht mehr korrekt zusammengefiigt werden. Es entstehen verschwommene
Kanten bis hin zu offensichtlichen Doppelkanten in Verbindung mit einer niedrigen

Kantenschérfe und Kontrastdarstellung des analysierten Volumens.
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2.2.2  Synchrotron CT

Eine weitere Moglichkeit zur zerstorungsfreien Untersuchung eines Probenvolumens
stellt die Computertomographie unter Verwendung der bei der Ablenkung von Elektronen
bei relativistischen Geschwindigkeiten auftretenden  Synchrotronstrahlung (engl.
synchroton radiation; Abkiirzung SR) dar.

Die ersten Synchrotronanlagen um 1945 -1952 wurden noch als reine Beschleuniger fiir
Elektronen, Protonen und lonen fiir Kollisionsexperimente geplant und umgesetzt. Ab den
1970er wurde das Potential der bei Elektronensynchrotronanlagen entstehenden SR zum
Zwecke der SR-CT erkannt und die Anlagen gezielt fiir die Anwendung hin optimiert
aufgebaut [33].

Anders als bei den Labor-CT Anlagen ist eine SR-CT, aufgrund des hohen technischen
Aufwands bis zur Erzeugung der SR, als Grofiforschungseinrichtung mit einer zentralen

SR-Quelle mit tangential angesetzten Laboratorien, sogenannten beamlines, aufgebaut.

2.2.2.1. Aufbau

Ist der prinzipielle Aufbau einer SR-CT, im Folgenden am Beispiel des ESRF in Frankreich
beschrieben, aus Strahlungsquelle, Probenmanipulator und Detektor, wie auch das
bildgebende Verfahren mit einer Labor-CT vergleichbar, so gestaltet sich die Erzeugung der
SR deutlich aufwendiger.

Bevor die Elektronen fiir die Erzeugung der SR genutzt werden konnen, durchlaufen
diese, die in Abbildung 8 dargestellten Anlagenteile, welche die Elektronen auf nahezu die
Lichtgeschwindigkeit beschleunigen.

Abbildung 8: Prinzipieller Aufbau einer Synchrotronanlage bestehend aus Linearbeschleuniger (griin),
Boosterring (rot) Speicherring (blau) und beamline (orange).
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Hierbei werden aus einer Kathode thermisch emittierte Elektronen in einem
Linearbeschleuniger in einem Potential von rund 200 MeV beschleunigt und in einen
Boosterring mit 300 m Umfang eingeleitet. Im Boosterring werden die Elektronen auf eine
Energie von rund 6 GeV weiterbeschleunigt und anschlief;end in den 844 m im Umfang
messenden Speicherring eingespeist. Die Einspeisung erfolgt dabei nicht kontinuierlich,
sondern nur dann, wenn ein Elektronenpaket aus dem Speicherring, zum Beispiel aufgrund
einer Kollision mit Fremdatomen, welche auch in dem vorliegenden Ultrahochvakuum noch
vorhanden sind, verloren gehen.

Der Speicherring des ESRF besteht aus 32 gekriimmten und 32 geraden Abschnitten in
abwechselnder Reihenfolge.

In jedem gekrimmten Abschnitt sitzen zwei Ablenkungsmagneten, die den
Elektronenstrahl im Speicherring auf der notwendigen gekriimmten Bahn halten. Bei dieser
einfachen Ablenkung des Elektronenstrahles entsteht ein breites Wellenldngenspektrum an
SR das, im Vergleich zum noch folgenden Teil, verhédltnisméfiig wenig fokussiert vorliegt.
Diese Art der Strahlung eignet sich fiir Strukturuntersuchungen zum Beispiel an biologischen
Praparaten und wird daher in einzelnen beamlines tangential zum Speicherring zu den
Laboren herausgefiihrt [34].

In jedem geraden Abschnitt befinden sich abwechselnd Magnete zur Fokussierung des
Elektronenstrahls, damit dieser mdglichstnah auf der vorgeschriebenen Bahn gehalten wird.
Des Weiteren befinden sich auf den geraden Abschnitten auch die sogenannten Undulatoren.
Diese sind aus zahlreichen kleinen Ablenkmagneten aufgebaut, welche die Elektronen gezielt
auf eine wellenférmige Bahn zwingen, wodurch die charakteristische SR gebildet wird. Durch
die mehrfache Ablenkung ergibt sich eine gewollte Interferenz der emittierten SR, welche zu
einer hohen Fokussierung des resultierenden Strahles fiihrt. Durch eine Manipulation des
Undulators kann die Form der Ablenkung und damit auch die Wellenldnge der
resultierenden SR an die Erfordernisse des durchgefiihrten Experimentes angepasst werden.
Nach dem Undulator wird die SR in je einer beamline abgefiihrt und zu den jeweiligen
Laboratorien gefiihrt.

Uber den ganzen Speicherring verteilt sind zusdtzlich noch sogenannte
Hohlraumresonatoren eingebaut, welche die durch die Emission der SR abgebremsten
Elektronen mittels gepulster, langs zum Elektronenstrahl gerichteter elektrischer Felder

wieder auf die Sollgeschwindigkeit beschleunigen [35].
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2.2.2.2. Vergleich der Systeme Synchrotron und Labor CT

Neben dem Aufbau und der Grofde der Versuchsanlage und der Entstehung der
elektromagnetischen Strahlung, welche zur Transmission des Probenvolumens genutzt wird,
unterscheidet sich die SR-CT noch in weiteren Punkten von der weiter oben beschriebenen
Labor CT.

Das ESRF in Grenoble (zum Zeitpunkt der durchgefiihrten Versuche 2017) und SOLEIL
bei Paris (Frankreich) stellen Synchrotronanlagen der dritten Generation dar. Diese Anlagen

zeichnen sich durch eine hohe Brillanz, Grofdenordnungen héher als die der Labor CT
Anlagen, aus. Die Brillanz Bbezogen auf einen schmalen Wellenldngenbereich AA—A stellt dabei

ein Qualitditsmerkmal einer Strahlungsquelle dar und istdurch die folgende Formel definiert:

AN
B =

t-AN-A- ATA

Mafigeblich verantwortlich fiir eine hohe Brillanz ist eine hohe Anzahl an erzeugten
(Rontgen-)Photonen AN pro Zeit ¢

Als erste Abschitzung der Leistungsfahigkeit einer SR-CT im Vergleich zu einer Labor-CT
kann hierzu die Anzahl der fiir die Photonenerzeugung zur Verfligung stehenden Elektronen
genommen werden. Betrdgt der libliche Heizstrom an der Kathode der Labor-CT 100-200 pA,
so betrdgt der Strom im Speicherring des ESRF bis zu 200 mA.

Durch diesen hohen Flux ergeben sich zudem auch bei sehr geringen Belichtungszeiten
pro Projektion am Detektor, hinsichtlich des Signal/Rausch-Verhidltnisses, des Kontrastes
und der Scharfe, hochwertige Aufnahmen. So lag die Belichtungszeit inden im Rahmen dieser
Arbeit stattgefundenen SR-CT Aufnahmen bei 25-50ms, wéhrend fiir vergleichbare
Aufnahmen in der Labor-CT je nach Aufléosung zwischen 1000 und 10000 ms belichtet
werden musste.

Des Weiteren ist die im Synchrotron erzeugte Rontgenstrahlung durch die gezielte
Interferenz in den Undulatoren nahezu parallel, im Gegenteil zum ausgeprigten Kegelstrahl
der Labor CT und weist dadurch eine sehr geringe Divergenz 42 auf. So hat der Strahl an
einer Synchrotron-Anlage auf der bis zu 100 m messenden Wegstrecke vom Speicherring bis
in den eigentlichen Versuchsraum eine Aufweitung von wenigen Millimetern, wahrend in
einer Labor-CT der Strahl auf der bis zu 60 cm messenden Strecke von Rontgenquelle bis
zum Detektor um mehrere Zentimeter divergiert [36].

Dariliber hinaus ist die Querschnittfliche des Rontgenstrahls, hier am Beispiel der
Méglichkeiten am ESREF, fiir die genutzte beamline ID19 in einem Bereich von 0,1 x 0,1 mm?
bis zur 60 x 15 mm? einstellbar und wird, sofern brillante Aufnahmen erforderlich sind,
moglichst klein eingestellt (vgl. obenstehende Formel).

Durch die quasi nicht vorhandene Strahlaufweitung und die limitierte Grofde des

Strahlquerschnittes ist in der SR-CT das maximale durchstrahlbare Probenvolumen
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allerdings im Vergleich zu der Labor-CT deutlich begrenzt. Ebenfalls begriindet im parallelen
Strahlengang in der SR-CT, findet im Gegensatz zu der Labor-CT keine geometrische
Vergrofierung statt. Deshalb werden bei der SR-CT in der Grofde an den Strahlquerschnitt
und die gewilinschte Vergrofierung angepasste Kombinationen aus fein aufgeldsten
Szintillatoren, Vergrofierungsobjektiven und hochauflésenden optischen Detektoren
genutzt [37], [38].

2.2.3 Rekonstruktion

Nach der vollstindigen Aufnahme der Projektionen einer zu untersuchenden Probe fiir
bekannte Winkelpositionen bei einer durchgefithrten 360 ° Drehung, werden diese mit Hilfe
einer Rekonstruktionssoftware zu einem Volumen zusammengesetzt. In diesem wird die
Grauwertverteilung als Resultat des Absorptionsverhaltens des Probenmaterials als auch
von vorhandenen Schaden im dreidimensionalen Raum wiedergegeben, wie in Abbildung 9

fiir eine FVK-Probe mit Carbonfasern und Glasfasern in einer Epoxidmatrix dargestellt.

a) b)

Abbildung 9:a) Eine von 1000 Projektionen b) daraus rekonstruiertes Volumen segmentiert in CFK (grau)
und darin vorhandene Glasfasern (rot).

Fiir die Rekonstruktion wird ein Rekonstruktionsalgorithmus, hiufig basierend auf der
Methode der gefilterten Riickprojektion genutzt, welche auf der Arbeit von Feldkamp et al.
aufbaut [39]. Hierbei werden die einzelnen Projektionsaufnahmen zunichst in den
Fourierraum transformiert, dann durch einen Hochpassfilter vorrangig zur Verbesserung
der Kantenscharfe moduliert und anschlief3end wieder in den Realraum rickiberfiihrt und,
unter Beachtung der Winkelposition wéahrend der Aufnahme, zu dem rekonstruierten
Volumen zusammengesetzt.

Bei der Rekonstruktion konnen Anpassungen an der Intensititsverteilung der
Grauwerte, zum Beispiel bedingt durch Artefakte (vgl.Kapitel 2.2.1) oder stochastische
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Schwankungen in der Intensitdt, die Nutzung von Bildverbesserungsalgorithmen, wie zum
Beispiel eines Gauf3- oder Median-Filters, notwendig sein.

Dariiber hinaus kann eine Anpassung des aufgenommenen Grauwertebereichs an die
tatsachlich vorliegende Grauwerteverteilung im zu untersuchenden Volumen in Form einer
Normalisierung erfolgen.

Neben diesen Bildanpassungen ist ein wesentlicher Schritt bei der Rekonstruktion die
Korrektur von geometrischen Faktoren, die durch den Einbau und die Rotation der Probe
entstehen. So ist fiir eine korrekte Rekonstruktion vonnoten, die tatsachliche Achse der
Rotation zu bestimmen und zu definieren. Liegt, wie im Falle der Labor-CT, ein Kegelstrahl
vor, ist zudem die Bestimmung eines Korrekturfaktors fiir die geometrische Vergrofderung
unterschiedlich weit entfernter Probenbereiche von der Rontgenquelle notig (vgl. Kapitel
2.2.1).
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2.3 Schallemissionsanalyse

Um das Potential eines Werkstoffes optimal fiir ein mechanisch belastetes Bauteil nutzen
zu konnen, ist die Kenntnis iiber die schon bei niedrigen Belastungen auftretenden
Schadigungen, zum Beispiel in Form von Mikrorissen, hilfreich. Aufbauend auf diesen, kann
die Entstehung und Ausbreitung von Rissen nachvollzogen werden [13]. In den meisten
Fallen sind diese Mikrorisse mit klassischen, mechanischen Untersuchungsmethoden nicht
direkt, zum Beispiel mit bloRem Auge oder in einer erkennbaren Anderung des Belastungs -
Verformungs-Verlauf erkennbar.

Hierfiir hat sich schon vor rund 60 Jahren die Messung der Schallemission (SE) und die
daraus folgende Schallemissionsanalyse (SEA) am Beispiel der Konstruktion und Auslegung
eines Motorgehduses fiir das Raketentriebwerk der Polaris A3, als leistungsfahige Methode
bewahrt [40]. Im Laufe der Zeit wurde diese Methode einerseits weiter erforscht und

anderseits haben sich die Anwendungsbereiche stindig erweitert [41], [42].

2.3.1  Entstehung von Schallemission

Bei der in dieser Arbeit aufgezeichneten und ausgewerteten SE handelt es sich um
rissinduzierte SE. Hierbei geht einer SE stets der Vorgang voraus, dass das zu untersuchende
Material durch eine von aufden angelegte, mechanische Belastung soweit belastet wird, dass
es zu einem Bruch kommt. Die durch den Bruchvorgang freigesetzte Energie wird einerseits
fir die Bildung der neuen Oberflichen an den Rissflanken und das voranschreitende
Aufbrechen von Bindungen im Material benotigt und andererseits zu einem Anteil in
Schallwellen umgewandelt [43].

Dieser Vorgang ist zur Veranschaulichung in Abbildung 10 dargestellt.
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Abbildung 10: Festkérper vor (links) und nach (mitte) dem Bruchvorgang. Das Diagramm (rechts) zeigt die
Position eines gedachten Punktes (rot) auf der neu gebildeten Rissflanke iiber der Zeit.

Handelt es sich bei der Art des Bruches um einen Sprodbruch, geschieht dieser
Bruchvorgang also spontan und zeitlich betrachtet kurz, so stelltsich beim Ubergang von der

Gleichgewichtslage vor dem Bruch zu der neuen Gleichgewichtslage nach dem Bruch, bedingt
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durch die Tragheit der sich gebildeten separierten Volumen um die Rissflanken, eine
gedampfte mechanische Schwingung ein.

Diese Schwingung breitet sich radialsymmetrisch vom Entstehungsort in Form von
Schallwellen aus. Die Schallwellen liegen dabei im Ultraschallbereich in einem
Frequenzspektrum von 10 kHz bis zu 1 MHz [44], [45].

Maf3geblich bedingt durch die Ausbreitung der Schallwellen und damit verbunden der
Verteilung der messbaren Intensitit auf einen immer grofier werdenden Raum, die
Wirmeumwandlung bei der nicht-adiabatisch  verlaufenden Verformung des
Propagationsmediums und die Dispersion des erzeugten Frequenzspektrums, unterliegen
diese Schallwellen einer Dampfung [46], [47]. Somit ist die Reichweite, bis zu der diese
Schallwellen mit einer messbaren Intensitit vorliegen, stets lokal begrenzt [48]. Bei den hier
untersuchten FVK-Werkstoffen betragt die Entfernung in der ein Signal noch messbar vorlag,
einige Zentimeter bis zu wenige Meter.

Breiten sich die Schallwellen dabei in einem endlichen, plattenférmigen Festkorper aus,
wie er zum Beispiel durch den typischen Laminataufbau der FVK (vgl. Kapitel 2.1) vorliegt,
bilden sich aufgrund der gegebenen Randbedingungen, die nach ihrem Entdecker Horace
Lamb benannten, Lamb-Wellen aus [49].

Betrachtet man eine 1 mm dicke Platte aus FVK, wie sie in den spiteren praktischen
Versuchen zur Verwendung kommt, so bilden sich abhidngig von der Anregungsfrequenz
nach einer, fiir die Interferenzen ausreichenden Propagationsldnge, vorrangig Grundmoden

in Form einer symmetrischen So- und einer anti-symmetrischen Ag-Mode aus [16].

Abbildung 11: Schematische Darstellung der Lamb-Wellen fiir die symmetrische S-Mode (links) und die
antisymmetrische Mode (rechts) mit Ausbreitungsrichtung (blau) und Auslenkungsrichtung

(rot).

Neben der in Abbildung 11 dargestellten, unterschiedlichen Schwingungsform
unterscheiden sich die beiden Moden mafdgeblich inihrer Ausbreitungsgeschwindigkeit und
ihrer Frequenz. Die Ausbreitungsgeschwindigkeit ist dabei materialabhingig und hangt
dabei, vergleichbar der Ausbreitungsgeschwindigkeit von longitudinalen und transversalen
Schallwellen, mafdgeblich von den Kennwerten Elastizititsmodul, Dichte und der
Querkontraktionszahl ab. Zusatzlich kommt es bei den Plattenwellen zu einer Frequenz-,
beziehungsweise Dickenabhangigkeit der Geschwindigkeit [16], [23], [50]-[52].

Dieser Unterschied zwischen den Ausbreitungsgeschwindigkeiten der einzelnen Moden
zueinander, beziehungsweise der Gruppengeschwindigkeit des Wellenpakets im Gesamten,

fithrt dazu, dass das Wellenpaket auseinanderlduft und somit Dispersion auftritt. Dies kann
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in einem Dispersionsdiagramm, beispielhaft fiir die in dieser Arbeit genutzten Materialien
(Aluminium EN AW 2024, beziehungsweise ein multiaxiales CFK-Laminat), graphisch
veranschaulicht werden. Dazu wurde die Software Dispersion Calculator (V1.7) des
Deutschen Zentrum fiir Luft- und Raumfahrt (DLR) fiir die in Abbildung 12 dargestellten
Graphen genutzt [53].
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Abbildung 12: Dispersionsdiagramm fiir die Grundmoden Lamb-Wellen in einer Aluminium-Platte (links)
und einer CFK-Platte [+45 0+45] (hier entlang der 0° Richtung) (rechts) mit je 1 mm Dicke.

2.3.2  Messung von Schallemission

Um die SE fiir die Untersuchung von Bruchvorgingen nutzen zu kénnen, muss zunidchst
eine Umwandlung der Oberflichenauslenkung des Festkorpers in eine fiir ein Messsystem
messbare und flir die weitere Auswertung speicherbare Form erfolgen. Die notwendige
Messkette istin Abbildung 13 dargestellt und wird im Folgenden beschrieben.

- Auswerterechner
mit Messkarte

SE-Sensor » Vorverstarker

e

[) 4

[
¥ ¥ -

LA ]

Y

¥

==
v

Abbildung 13: Messkette zur Messung der durch die SE hervorgerufenen Oberflichenauslenkung.

Fiir die Detektion der Oberflachenauslenkungen haben sich piezoelektrische Materialien,
welche sensitiv genug sind, um Auslenkungen bis in GréfRenordnungen von 10-14m zu
erfassen, vorrangig neben anderen Methoden, wie zum Beispiel optischen Verfahren mittels
Interferometrie [54], [55], etabliert [16], [41], [56].
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Werden diese piezoelektrischen Sensoren auf der Oberflache des zu untersuchenden
Objekts aufgebracht, wandeln diese, basierend auf dem Prinzip des direkten Piezoeffekts, die
durch die Lamb-Wellen hervorgerufene Auslenkung der Oberfliche in eine elektrische

Spannung um [57].

O Pb2+ € 0%
@ Ti*t/Zrtt

Abbildung 14: Schematische Darstellung der Ausbildung einer elektrischen Spannung bei einer Verformung
durch den direkten Piezoeffekt am Beispiel von Blei-Zirkonat-Titanat.

Dieses Signal weist erfahrungsgemafi eine frequenzabhdngige Proportionalitit der
Auslenkung zu der Ausgangsspannung auf, die meist in der Gréfdenordnung von mV liegt.
Diese Abhangigkeit wird in der Sensitivititskurve eines SE-Sensors angegeben.

Fiir die Sensitivititskurve der aktuellen Generation von SE-Sensoren ist hierbei zu
beachten, dass diese haufig nicht flach verlduft. So zeigt der fiir einen Teil der folgenden
Versuche genutzte HD2WD SE-Sensor der Firma Physical Acoustics vielmehr ein
multiresonantes Ansprechverhalten i(iber das im Datenblatt angegebene nutzbare
Frequenzspektrum [58]. Eine Ausnahme macht hierbei der in Kapitel 3 genutzte, von der
Firma KRN Services produzierte, SE-Sensor vom Typ KRNBB-PC. Dieser als breitbandig
beschriebene Sensor unterscheidet sich dabei von letztgenanntem HD2WD-Sensor, aber
auch anderen multiresonanten SE-Sensoren, durch die punktuelle statt flichige Anbindung
an den Probekdrper und die Verwendung eines konischen anstelle eines zylindrisch
geformten Piezoelementes. Durch diese Modifikationen weist der SE-Sensor vom Typ
KRNBB-PC fiir einen weiten Teil des angegebenen nutzbaren Frequenzspektrums einen
relativ flachen Empfindlichkeitsverlauf auf [59], [60]. Diese Abhangigkeit der
Signalmodulation von der Sensor-Sensitivititskurve gilt es daher bei Vergleichen von
dhnlichen Versuchsaufbauten, welche aber abweichende SE-Sensor-Typen nutzen, zu
beachten [16].

Um das Signal-/Rausch-Verhaltnis des Signals auf dem weiteren Weg in der Messkette

moglichst hoch zu halten, erfolgt sensornah eine Vorverstirkung mittels eines

-22 -



Spannungsverstiarkers. Wird, wie in den Versuchen fiir diese Arbeit, ein Vorverstirker mit
einem verstellbaren Vorverstirkungsfaktor genutzt, kann schon an dieser Stelle der
MessKkette eine Anpassung der Aufnahmeparameter in Abhangigkeit der SE-Signale erfolgen.

Nach erfolgter Vorverstirkung kann das Signal auch tliber weite Strecken zu einem
Rechnersystem, bestehend aus einer Messkarte mit Anschlussmoglichkeit und einer
Speicherméglichkeit fiir die aufgenommenen Daten iibertragen werde. Fiir die Ubertragung
der hoherfrequenten Signale, werden iiblicherweise koaxiale Kabel mit BNC Steckverbindern
verwendet. Diese erméglichen durch ihren konzentrischen Aufbau mit der auf3enliegenden
Abschirmung einen gegen Umgebungsrauschen weitestgehend geschiitzten Betrieb [61].

Auf der A/D-Messkarte des Auswerterechners erfolgt eine Umwandlung des bis dahin als
analoge Spannung vorliegenden Signals in seine digitale Form.

Die in dieser Arbeit durchgefiihrten SE-Messungen fanden in Anwendung der
Messsoftware AEwin der Firma MISTRAS statt. Dabei wird kein kontinuierlicher Datensatz
aufgezeichnet, sondern es werden nur die SE-Signale abgespeichert, deren Amplitude iiber
einen zuvor eingestellten Schwellwert liegen. Zur Auswertung und der Festlegung der

Aufnahmedauer fiir ein SE-Signal, werden in AEwin dabei folgende Kriterien herangezogen:

e PDT: Die Peak-Definition-Time gibt die Zeit in pus nach Uberschreiten des
Schwellwertes an, in welcher die Mess-Software das Maximum der

Signalamplitude definiert.

e HDT: Die Hit-Definition-Time gibt die Zeit in ps an, in welcher die Aufnahme-
Software noch ein Signal aufzeichnet, nachdem der Schwellwert nicht mehr
iberschritten wurde. Hierdurch kann sichergestellt werden, dass auch ein

gedampft auslaufendes Signal noch korrekt aufgezeichnet wird.

e HLT: Die Hit-Lockout-Time gibt die Zeit in ps an, welche nach Ablauf der HDT
ansetzt, in der keine Aufzeichnung stattfindet. Diese Totzeit ist unter anderem
notig, um Signale, die durch Reflektionen der Schallwellen an den

Probekorperrandern, entstehen nichtzu detektieren.

Diese Kriterien stellen eine erste Einordnung der Signale anhand Threr Amplituden-Zeit-
Abhidngigkeit dar und dienen vorrangig der ordnungsgemaifien Aufzeichnung sowie
Speicherung der SE-Daten. Die weitere Verarbeitung und Informationsgewinnung geschieht
erst mittels einer Auswertesoftware, wie zum Beispiel der Software nAExtor der Firma
BCMtec.
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2.3.3  Auswertepotential der Schallemission

Aus den durch die Rissbildung induzierten Lamb-Wellen, kénnen neben der reinen
Information iiber das Vorhandensein eines neu gebildeten Risses und darauf aufbauend die
Anzahl an insgesamt gebildeten Rissen, auch noch Riickschliisse auf Details wie
Schadigungsarten und Position der Schadigung im Probekorper gezogen werden.

Weitreichendere Forschungsarbeiten waren in den vergangenen Jahrzehnten
notwendig, um einen Zusammenhang zwischen den Wellen-Eigenschaften einer Lamb-Welle
und ihrem Entstehungsvorgang herzuleiten. Neben einer Betrachtung der Energieanteile der
Schallwelle, istein weiterer Forschungsansatz, die Bewertung der Schadensart basierend auf
den Frequenzeigenschaften der Schallwelle durchzufiihren. Die Grundlage hierfiir liefert die
Annahme, dass, bedingt durch unterschiedliche Rissarten wie sie zum Beispiel in FVK durch
die Faser-, Zwischenfaser- und Matrixbriiche vorliegen (vgl. Kapitel 2.1), sich die Risse
unterschiedlich schnell ausbilden [16], [45], [62]. Dadurch unterscheiden sich auch die
Anstiegszeiten, also die Zeit vom Bruchbeginn bis zu dem Amplitudenmaximum der Welle.
Von dieser zeitlichen Dauer begriindet ist die Anregungsfrequenz fiir die initiierte Welle,
wodurch sich das zugrundeliegende Frequenzspektrum der jeweiligen Lamb-Wellen
verandert. Diese Zuordnung eines Frequenzspektrums zu einer Schadensart konnte sowohl
mittels FEM Simulation, als auch experimentell nachgewiesen werden [63]-[65].

Deutlich wird diese oben beschriebene Zuordnung von Rissvorgang zu resultierender
Lamb-Welle bei der Auftragung der gemessen SE-Signale in einem Diagramm, wie in
Abbildung 15 dargestellt. Die Definition der Signalparameter Partial Power und Weighted
Peak Frequency kénnen im Anhang A eingesehen werden.

60 - _
= Faserbriiche
Faser-Matrix Wechselwirkungen
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Abbildung 15: Bei frequenzbasierter Auftragung mogliche Gruppierung von SE-Signalen mit Zuordnung zur
vorangegangenen Schadensart.
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Teilweise erlaubt eine Auftragung, wie sie oben zu sehen ist, eine klare graphische
Gruppierung der Signale und daraus folgend, eine eindeutige Zuordnung der
Schadigungsarten. Fiir weniger eindeutige, da sich teilweise iiberlagernde Gruppierungen,
wurden diverse Cluster-Algorithmen entwickelt [66]-[68].

Bei diesen Cluster-Algorithmen werden in einem SE-Datensatz {ibereinstimmende
Eigenschaften der SE-Signale untereinander fiir eine Gruppierung der SE-Signale gesucht. Da
basierend auf der Arbeit von Sause fiir die Klassifizierung der SE-Signale zu den
Schadensarten vorrangig frequenzbasierte Eigenschaften (Definition s. Anhang A), wie die
,Partial Power 1-6“ ,Peak frequency®, ,Frequency Centroid“ und ,Weighted Peak Frequency“
genutzt werden, erfolgt auch die Gruppierung der SE-Signale basierend auf diesen
Eigenschaften [16].

D
p, e3> t, L_/

Abbildung 16: Aufbau fiir eine eindimensionalen Ortung mittels zweler SE-Sensoren basierend auf dem

Lautzeitunterschied Atvon der Laufzeit t1zu tz der Wellen bis zu dem jeweiligen Sensor.

Werden bei einem Versuch zwei, wie in Abbildung 16 dargestellt, oder mehr SE-Sensoren
verwendet, kann eine Ortung des Ursprungsortes rguete der SE durchgefiihrt werden. Dabei
wird mit der untenstehenden Formel, basierend auf der Position der Sensoren 7, der im
Material vorliegenden Schallgeschwindigkeit vund aus der Ankunftszeit & an den jeweiligen

SE-Sensoren, eine Ortsbestimmung durchgefiihrt.

-

|f} - rQuelle' = v(tj - to)

Aufgrund dem unbekannten Entstehungszeitpunkt ¢ der SE, wird immer ein Sensor
mehr benoétigt, als die Anzahl der Dimensionen betrdgt, in welchen die Ortung stattfinden
soll.

Die so durchfithrbare Ortung, basierend auf dem Laufzeitunterscheid At zwischen den

Sensoren, stellt die einfachste Moglichkeit dar.
At = |t; — t,]
Liegen im zu untersuchenden Bauteil aufgrund von Anisotropie, Formgebung oder

Einbau von Fremdteilen (Lasteinleitungspunkte, Wabenstrukturen, etc.) komplexere

Gegebenheiten vor, kann die Nutzung von einem Ortungsansatz basierend auf einem, fiir den
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speziellen Fall trainierten neuronalen Netzwerk zielfilhrend sein. Diese Methode wurde in
den letzten 10 Jahren intensiv erforscht und genutzt [69], [70].
Die Genauigkeit der Ortung anhand der SE betrdgt dabei je nach SE-Messsystem, dem

Sensoraufbau und der Bauteilgeometrie biszu wenige mm [70].

2.4  Felicity-Effekt

Das Auftreten des Felicity-Effekts wurde 1977 von Timothy ]. Fowler bei Versuchen die
SEA als zerstorungsfreie Qualititssicherungsmethode von Gas- und Flissigkeits-
Druckbehéltern aus FVK zu nutzen, entdeckt und beschrieben [71],[72]. Das Vorgehen baut
dabei auf den Erkenntnissen von Joseph Kaiser auf, der wahrend seiner Promotion den
spater nach ihm benannten Kaiser-Effekt entdeckt hatte [73].

Kaiser hatte dabei beobachtet, dass bei einem metallischen Werkstoff unter
Zugbelastung, bei einem Laststeigerungsversuch mit Entlastungsphasen, vergleichbar mit
dem Verlauf in Abbildung 17, erst an dem Punkt wieder SE einsetzt, an dem die anliegende

mechanische Spannung hoéher ist, als das Maximum der vorherigen Laststufe.

Last 7 Kaiser-Effekt . Felicity-Effekt
< : /
. — Last

Ly : —— #SE-Signale

E,
L,=E;
L=E,

El

SE-Onset

Abbildung 17: Schematischer Ablauf der Laststeigerungsversuche mit jeweiligem Einsatz der SE Ei+1 mit
Bezug zu dem zuriickliegenden Kraftmaximum Li als Beispiel fiir das Auftreten des Kaiser
Effekts (linker Diagrammteil) und des Felicity-Effekts (rechter Diagrammteil).

Mit diesen Erkenntnissen konnte die SEA unter anderem dazu genutzt werden, um quasi
zerstorungsfrei das Belastungsmaximum eines metallischen Bauteils zubestimmen, welches
dieses im Vorfeld der SE-Priifung, zum Beispiel durch den Herstellungsprozess oder die

Nutzung erfahren hatte.
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Bei den Versuchen von Timothy Fowler, diese Erkenntnisse auf die aus FVK hergestellten
Druckbehélter zu libertragen, fiel ihm auf, dass die SE schon bei geringeren mechanischen
Spannungen Ei+1 als dem vorherigen Lastmaximum L; auftrat. Dieses, zum Kaiser-Effekts
gegenteilige Verhalten, bezeichnete er als Felicity-Effekt. Unter Anwendung des von ihm
eingefiihrten Felicity-Verhaltnisses FI/gilt:

E; 4 FV > 1: Kaiser-Effekt
; FV < 1: Felicity-Effekt

Fiir die Interpretation des Felicity-Verhdltnisses kann dabei folgende Annahme getroffen
werden:

Solange der Wert bei oder {iber 1 liegt, ist die untersuchte Probe in einem unkritischen
Zustand. Es entstehen erst neue Risse, beziehungsweise breiten sich bestehende Risse aus,
wenn die angelegte Belastung grofder als inder Vergangenheit ist.

Liegt das Felicity-Verhdltnis im Laufe eines Laststeigerungsversuches mit partiellen
Entlastungen allerdings wiederholt unter 1, so kann davon ausgegangen werden, dass sich
die untersuchte Probe in einem kritischen Zustand befindet. Kritisch heifdt in diesem Fall,
dass die Schiaden in der Probe schon vor der bisher anliegenden Belastung zunehmen und
die Probe schwichen, was auf ein baldiges Versagen der Probe hinweisen kann.

Fiir die in dieser Arbeit untersuchten Carbonfaserverstiarkten-Kunststoffe lag das
Felicity-Verhaltnis in einem Bereich von 1,3 bis 0,7.

Trotz des offensichtlichen Nichteinhaltens des Kaiser-Effekts bei den FVK erfolgte auch
hier eine Nutzung des Felicity-Effektes fiir die strukturelle Uberwachung oder Uberpriifung
von Bauteilen. Neben der schon beschriebenen und stdndig weiter optimierten Nutzung bei
der Qualititspriiffung von Drucktanks [74]-[77], gibt es teilweise schon umgesetzte
Bestrebungen, die Auswertung des Felicity-Verhaltnisses fiir die Strukturiiberwachung von
Briicken oder Gebadudeteilen zu nutzen [78]-[81].

Ein weiteres Beispiel flir die Nutzung ist auch die Strukturiiberpriifung von
hochbelasteten, leichtbauoptimierten FVK-Bauteilen am Beispiel eines Formel 1 Fahrzeuges.
Durch die Auswertung des Felicity-Verhéltnisses kann die Reststabilitit eines Bauteiles nach
einem Unfall iiberpriift werden. Zudem ermdoglicht sich durch die Nutzung der SEA und der
Auswertung des Felicity-Verhdltnisses die Moglichkeit, dass durch die Ermittlung von
kritischen Bauteilbereichen das Optimierungspotential der bestehenden Teile hinsichtlich
Aufbau und Konstruktion offensichtlich gemacht werden kénnen [82].

Haufig kann der dabei beobachtete Verlauf der ermittelten Felicity-Verhaltnisse iiber der
mechanischen Belastung wahrend den Laststufen, mit einem linearen Abfall beschrieben
werden [77].

Aufbauend auf diesem linearen Verlauf gibt es Forschungsansatze, die eine Interpolation
dieses Verlaufes als Mdglichkeit fiir die zerstérungsfreie Bestimmung der tatsdchlichen

Festigkeit eines Bauteils nutzen wollen [83]-[85]. Als ein weiteres Beispiel hierzu, haben
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Sause et. al. Zug- sowie Lochleibungsproben aus thermoplastischen CFK bis zum Versagen in
einem Laststeigerungsversuch mit Entlastungsstufen bei gleichzeitiger Messung der SE
gepriift. Aus einer Interpolation, aufbauend auf den berechneten Felicity-Verhaltnissen, die
bis 65% beziehungsweise 85% der tatsachlichen Festigkeit jeder Probe berechnet wurden,
konnte die Belastung beim Versagen der Probe mit einer Genauigkeit von 7,1 -11,8%
beziehungsweise 8,0 -15,8%, jeweils bezogen auf die tatsdchlich gemessene Festigkeit,
vorhersagt werden [86].

Zur Optimierung des Potentials des Felicity-Verhiltnisses fiir die oben genannten
Zwecke, erfolgt eine fortlaufende Forschung an dem Auswerteablauf der hierfiir genutzten
SE-Signale.

Als Beispiel hierfiir sei die Formulierung aus der ASTM E1067 genannt, die beschreibt,
dass das Felicity-Verhidltnis am Beginn einer ,signifikanten Aktivitit von SE-Signalen
bestimmt werden soll [87].

Dieser signifikante Beginn der SE kann das erstes gemessene SE-Signal liber dem als
signifikant gewadhlten Schwellwert sein oder aber auch das Erreichen einer vorher
festgelegte Mindestzahl an SE-Signalen. Diese Definition von ,signifikant” ist daher teilweise
subjektiv, also unter Umstinden von Messung zu Messung unterschiedlich sinnvoll
begriindbar.

Eine weitere Definition nennt Sause, bei welcher eine relative Betrachtung des Beginns
und damit des Felicity-Verhaltnisses stattfindet. Dabei wird der Beginn als der Zeitpunkt
definiert, an dem 5% (10%, 15%, ...) der Anzahl an Schallsignalen, die wahrend der gesamten
aktuellen Laststufe emittiert werden, erreicht sind [86].

Hieraus ergeben sich dann vom ersten berechneten Schallemissions-Signaleinsatz
startend, ansteigende Felicity-Verhéltnisse fiir FVso, (FV1o0%, FV15%), ...).

Durch diese Vorgehensweise wird die Bestimmung des Felicity-Verhéltnisses weniger

diskret, sondern wird mit Bezug auf die SE-Aktivitit umfassender eingeordnet.

Wenngleich die SEA, wie aufgezeigt, seitdem als Folge mehrerer Forschungsprojekte
erfolgreich als Methode der Strukturbeurteilung auch fiir Bauteile aus FVK genutzt werden
kann, soistdie genaue Ursache fiir das, im Vergleich zu den metallischen Werkstoffen frithere
Einsetzen der SE, noch nicht abschlieflend geklart und weiterhin Bestandteil aktueller
Forschungsarbeit [41], [88]-[93].

2.5 In-situ CT

Von einer in-situ CT Messung wird gesprochen, wenn die CT-Messung und die mechanisch,
chemisch oder thermisch bedingte Beanspruchung der untersuchten Probe ,am [selben] Ort*
(lat. ,in situ“) stattfindet.

Im Vergleich zu rdumlich getrennt durchgefiihrten Untersuchungen bietet die in-situ CT

den Vorteil, dass mehrere Untersuchungsmethoden und -schritte ohne groferen zeitlichen
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Abstand zueinander durchgefiihrt werden koénnen. Weitaus zentraler ist aber der Wegfall
von Umbaumafinahmen zwischen den Untersuchungsmethoden. Diese Umbaumafinahmen
stellen eine potentielle Quelle fiir nicht durch die untersuchte Belastung entstandene
Schadigungen dar. Diese Schidigung kann verursacht werden, durch den (haufig)
stattfindenden Aus-, Um- und Wiedereinbau, als auch den Transport der Probe zwischen der
Belastungseinrichtung und der CT.

In der vorliegenden Arbeit beschreibt die Bezeichnung ,in-situ CT“ eine am selben Ort
stattfindende, mechanisch induzierte Zugbelastung bei gleichzeitiger Moglichkeit zur
CT-Messung. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die in-situ CT mitder Schallemissionsmessung
kombiniert und folglich in dieser Arbeit als , kombinierte in-situ CT“ bezeichnet.

Im Folgenden wird auf die moglichen zeitlichen Ablaufvarianten der in-situ CT, die
Motivation zur Kombination der in-situ CT mit den Komponenten zur SE Messung und die
Herausforderungen, die es bei dieser kombinierten in-situ CT zu beachten gibt, eingegangen
[94].

a) | =]  Ex-Situ b) | Unterbrochene in-situ
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Abbildung 18: Mogliche Messabliufe bestehend aus CT-Aufnahmen (rot) und Belastungsverlauf (blau) tiber
der Zeit.
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Der in Abbildung 18a dargestellte Messablauf, stellt eine ex-situ CT Messung dar. Nach
jeder Laststeigerung erfolgt jeweils eine vollstdndige Entlastung der Probe, gefolgt von einer
CT-Aufnahme. Zwischen Belastung und CT-Messung erfolgt jeweils ein Umbau der Probe in
die entsprechende Mess-/Priifvorrichtung,

Bei der in-situ Messung befindet sich die mechanische Priifvorrichtung in der CT und die
Belastung der Probe kann auch wahrend der CT-Aufnahme aufrechterhalten bleiben, wie in
Abbildung 18b und Abbildung 18c dargestellt ist. Dies hat den Vorteil, dass vorhandene Risse
offengehalten werden kénnen und dadurch in den erstellten CT-Aufnahmen deutlicher, als
in der ex-situ CT, zu erkennen sind.

Dadie zeitliche Dauer einer CT-Aufnahme, vorallem fiir die Labor-CT, ein Vielfaches iiber
der fiir die Laststeigerung/-minderung liegt, beschreibt der in Abbildung 18b dargestellte
Messablauf der unterbrochenen in-situ CT die auch in dieser Arbeit durchgefiihrten
Versuchsabldufe am treffendsten. Hierbei wird die Erh6hung der mechanischen Belastung
entweder an einer im Vorfeld definierten Laststufe gestoppt oder durch gewahlte
Entscheidungskriterien (beispielsweise hor-/sichtbare Schaden, Veranderung im Verlauf
der Belastungskurve, Lastabfall) unterbrochen. Fiir die Dauer der CT-Aufnahme wird
anschlief?end die Position konstant gehalten, um Bewegungsartefakte wdahrend der CT-
Aufnahme moglichst zu vermeiden. Durch Relaxations- oder Kriecheffekte des
Probenmaterials, beziehungsweise Setzungserscheinungen innerhalb der Priifvorrichtung,
kann es im Verlauf dieser Haltephasen zu mechanischen Spannungsabfillen und damit
verbundenen Verschiebungen kommen. Um diese unerwiinschten Effekte zu vermindern,
aber die Risse fiir eine bestmogliche Detektion offenzuhalten, kann es niitzlich sein, die
anliegende Belastung partiell zu reduzieren.

Sind die Zeitrdume, in welchen Schiden entstehen und sichvergréfiern, deutlich kiirzer
als die Aufnahmedauer der CT-Messung, so stellt die unterbrochene in-situ CT, unter
Beachtung der oben genannten Effekte, die sinnvollste Art fiir eine qualitativ hochwertige CT
Messungen dar [95].

Fiir den Fall, dass die Verdanderung in der Probe zeitlich langsam verlauft im Vergleich
zur Dauer der Tomographie, bieten vor allem die zeitlich schnell ablaufende SR-CT
Messungen das Potential zur ununterbrochenen in-situ CT (siehe Abbildung 18c). Je nach
Anwendungsfall und benoétigter Qualitit der Bildaufnahmen kann es dabei sinnvoll sein,
einem Kkontinuierlichen Belastungsverlauf ohne Haltephasen Vorrang vor einer durch
auftretende Bewegungsartefakte geminderten Qualitit der CT-Aufnahmen zu geben [95].

Werden Tomographien zum Abbild der aufgetretenen Risse mit der Methode der
unterbrochenen in-situ CT erstellt, so veranschaulicht Abbildung 18, dass die CT Messungen
alleine eine zeitlich verhdltnismafdig grobe Auflésung {iber den Zeitpunkt des
Schadenseintritts ermdoglichen. Eine simple Vervielfaltigung der Anzahl an CT-Messungen je
Messablauf zur Verbesserung der zeitlichen Auflésung ist, vor allem bei der zeitlich langer
dauernden Labor-CT Messungen, sowohl zeit-6konomisch als auch aufgrund der dann eher

als Langzeitversuch zu bewertenden Belastungsdauer unter Umstidnden nicht zielfiihrend.
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Daher bietet es sich an, die zeitlich grob aufgeloste, aber mit der in Kapitel 2.2
beschriebenen, ausgezeichneten raumlichen Auflésung bis in den sub-mikrometer Bereich
bietende in-situ CT, mit der in Kapitel 2.3 beschriebenen SEA zu kombinieren. Die

Unterschiede beziiglich ausgewdahlter Messparameter sind dabei in der nachfolgenden

Tabelle aufgetragen.
In-situ CT SEA
Réumliche Auflésung | <1 um bis wenige pm ~mm
Zeitliche Auflésung Minuten (SR-CT) us
bis
mehrere Stunden (Labor-CT)
Sichtfeld 1 mm?* bis wenige cm? Wenige mm bis einige
cm
Ergebniskontrolle Minuten nach der Messung Echtzeit

Vergleich der Messsysteme In-situ CT mit der SEA beziiglich ausgewdhiter Messparameter.

Die SEA ergianzt einerseits die Moglichkeiten der in-situ CT zur zeitlichen Aufl6sung der
Rissentstehung im ps-Bereich. Anderseits konnen durch die in Kapitel 2.3.3 beschriebenen
Auswerteverfahren der Ortung und des Clusterings, konnen durch Vorkenntnisse beziiglich
Lage und Art der Schiden, die Auswertung der Tomographie-Daten effizienter gestaltet
werden. Dariliber hinaus ermdglicht die Echtzeitmessung und -visualisierung der SE-Signale,
verbunden mit einer ebenfalls vor Ort machbaren Erstinterpretation der Ergebnisse eine
situative Beurteilung des Versuchsablaufes im generellen. Zudem kénnen mogliche Fehler
im Messablauf, wie ein Versagen im nicht prifrelevanten Bereich, beispielweise der
Lasteinleitung, erkannt werden.

Die dargelegten Vorteile, bezogen auf die weiter oben beschriebenen Verbesserungen in
der Qualitat der gemessenen Daten, durch die Kombination der Messmethoden gehen einher
mit diversen technischen Herausforderungen.

Betrachtet man die reine in-situ CT, so gilt es dabei eine Priifvorrichtung zur Verfiigung
zu stellen, welche den auftretenden Zugkriften auf die zu untersuchenden Probe standhilt.
Im Falle der Untersuchungen in dieser Arbeit, betrugen die Krafte im Kapitel 3 bis zu 500 N
und erreichten bei den inden Kapiteln 4 & 5 beschriebenen Versuchen, mehrere Kilonewton.
DaModifikationen an den CT-Anlagen aufgrund der gekapselten Bauart auch hinsichtlich der
Vorschriften zum Strahlenschutz meist nicht mdglich sind, muss die notwendige Adaption
vorrangig im Bereich der Priifvorrichtung erfolgen [96].

Dabei gilt es, fiir die geforderten Lasten eine ausreichend feste, wie steife Beschaffenheit
aller mechanischen Komponenten zu realisieren, um Einfliisse auf die Messwerte, bedingt
durch eine Nachgiebigkeit des Priifaufbaus, weitestgehend zu vermeiden. Gleichzeitig

missen die durch die CT-Anlage vorgegebenen Platzverhdltnisse auf dem
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Probenmanipulator, sowie etwaige Gewichtsbeschrankungen desselben, eingehalten
werden. Zusatzlich zu den mechanischen Anforderungen, bedingt durch die induzierte
mechanische Belastung, kommen noch weitere Herausforderungen aufgrund der
Radiographie hinzu. So muss die Priifvorrichtung einerseits so gestaltet sein, dass sie die fiir
die Tomographie obligatorische Rotation ermdglicht, also notwendige Kabelverbindungen
mit ausreichender Flexibilitat, Leitungslange und Freiraum ausgelegt sind und andererseits
keine Streben oder Aufbauten die Durchleuchtung der Probe behindern. Um eine
bestmogliche Transmission und damit verbunden einen geringen Einfluss auf die
Bildqualitit der Rontgenstrahlung zu gewdhrleisten, istes vorteilhaft, den Bereich um die zu
untersuchende Probe aus einem mdoglichst rontgentransparenten Material zu fertigen.
Rontgentransparente Materialien zeichnen sich dabei im Allgemeinen durch eine niedrige
Absorption der Rontgenphotonen begriindet in einer niedrigen Ordnungszahl und Dichte aus
[97]. Trotz dieser geforderten Eigenschaften, muss das Material die zu Anfang erwéhnten
Anforderungen an Festigkeit und Steifigkeit erbringen.

Die Priifvorrichtung muss dariiber hinaus miteiner mechanischen Vorrichtung versehen
sein, welche es ermoglicht eine, wie im Rahmen dieser Arbeit geschehen, variable Zug-
Belastung in die Probe einzubringen.

Dies kann zum Beispiel durch eine simple Gewindeldsung geschehen, bei welcher durch
eine manuelle Drehung einer Stellschraube die Zugbelastung erzeugt wird. Jedoch ist diese
Methode beispielsweise fiir den Messablauf bei einem Laststeigerungsprofil mit vielen
zusdtzlichen Arbeitsschritten verbunden. Bei jedem manuellen Eingriff besteht zudem die
Gefahr der ungewollten Beschidigung der Probe durch Fehlbedienung. Diese kann
beispielsweise durch ein Abrutschen des Werkzeugs oder durch eine tiberhohte Belastung
durch ein zu ruckartiges Verstellen passieren. Des Weiteren besteht, zum Beispiel bei den
Messungen an Synchrotronanlagen, nicht immer uneingeschrankter Zugang zu den
Priifvorrichtungen, wodurch, neben den weiter oben beschriebenen Griinden, der
Anwendungsbereich einer manuellen Priifvorrichtung eingeschrankt wird.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden elektromechanische Vorrichtungen zum Erzeugen der
Zugbelastung genutzt. Dabei kann ein Elektromotor entweder iiber eine direkt verbundene
Gewindespindel eine Zugbelastung in einer einseitig fest eingespannten Probe bewirken
oder es kann noch zusétzlich eine mechanische Ubersetzung eingebaut werden, um das
wirkende Drehmoment und damit die erzielbaren (Zug-)Krafte zu erhéhen.

Bei der Verwendung eines elektromechanischen Antriebes konnen messbare Einfliisse
durch die anliegenden elektrischen Strome, Vibrationen oder Laufgerdusche auf die
sonstigen Messmethoden entstehen. In diesem Fall sind Mafinahmen zur
elektromagnetischen Abschirmung und/oder mechanischen Entkopplung oder Dadmpfung in
Betracht zu ziehen [44].

Eine allgemein ,leise“ Funktionsweise der mechanischen Priifvorrichtung ist vor allem
bei der kombinierten in-situ CT erstrebenswert, um Interferenzen der durch Risse

entstandenen SE mit Betriebsgerauschen moglichst zu vermeiden. Die elektromagnetische
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Emission der Motorstrome und die Betriebsgerdusche, hervorgerufen durch die sich
drehenden Teile des Motors, konnen dabei als Hauptstdrquelle gesehen werden [44].

DieIntegration von SE-Sensoren auf der Probe inder Priifvorrichtung stellt aufgrund der
Platzverhiltnisse meist auch eine nicht triviale Aufgabe dar. Sowohl aufgrund der oben
erwdhnten mechanischen Anforderungen, als auch wegen den Platzverhdltnissen innerhalb
der CT-Anlagen sind die genutzten Priifvorrichtung verhdltnismafdig schlank um die zu
untersuchende Probe aufgebaut. Dadurch kann es notwendig sein, einerseits die
SE-Sensorwahl nicht nur wie in Kapitel 2.3.2 dargestellt, hinsichtlich der Sensitivitat
auszuwihlen, sondern die rdumliche Grofle der SE-Sensoren auch als
Entscheidungskriterium miteinflief3en zu lassen.

Bei der Applikation der SE-Sensoren auf der Probe muss ferner darauf geachtet werden,
dass die Kabel der Sensoren auch bei einer vollstindigen Drehung des Probenmanipulators
wiahrend einer Tomographie, stets aufderhalb des Strahlengangs der Rontgenphotonen
gefithrt werden. Andererseits kommt es, wie in Abbildung 19 zu erkennen ist, durch den
liberwiegend metallischen Aufbau des Kabels, zu starken Strahlaufhartungsartefakten,

welche die gesamte Aufnahmequalitit stark negativ beeinflussen.

Abbildung 19: Strahlaufhdrtungsartefakt bedingt durch ein 05 mm im Durchmesser messendes
Koaxialkabel eines SE-Sensors 5 mm neben einer CFK-Probe.

Trotz dieser vielen, unterschiedlich gearteten Anforderungen bietet die Methode der
(kombinierten) in-situ CT grofes Potential zur Erforschung von vielen, mehrdimensionalen
Fragestellungen gerade im Bereich der Materialwissenschaften.

Neben in-situ Messungen zur Untersuchung des mikro- wie makroskopischen
Bruchverhaltens in CFK-Proben [98]-[102], sind beispielsweise auch Auszugsversuche von
metallischen Inserts in CFK-Bauteilen [103], das Ermiidungsverhalten von GFK [104] oder
Zugversuche an Holz [105], [106] Anwendungsmaoglichkeit der in-situ CT-Messung.
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3 In-situ CT an Aluminiumlegierungen

3.1 Grundlage und Idee fiir Messungen an Al 2024

Ein weit verbreitetes Leichtbaumaterial im Maschinenbau stellt, aufgrund seiner geringen
Dichte von ~2,7 g/cm?, das Element Aluminium dar. Aufgrund der geringen Festigkeit als
Reinmetall werden in der Automobil- und Luftfahrtindustrie haufig Aluminiumlegierungen
verwendet, bei welchen durch die Zugabe von Legierungselementen wie Kupfer, Mangan
oder Zink die Festigkeit erh6ht wird. Somit kénnen, zusammen mit der weiterhin geringen
Dichte, hohe spezifische Festigkeiten erreicht werden, welche bei Raumtemperatur tber der
von Stahlen liegen kénnen [107].

Eine in der Luftfahrt haufig genutzte Aluminiumlegierung ist die mit der
Werkstoffnummer EN AW 2024-T3. Diese Legierung zeichnet sich, wie alle Legierungen der
2XXX-Gruppe, durch Kupfer als Hauptlegierungselement aus. Fiir die Aluminiumlegierung
2024-T3 besteht die Zusammensetzung mafdgeblich aus 3,8-4,9% Kupfer, 1,0-1,8%
Magnesium, 0,3-0,9% Mangan und bis zu 0,5% Eisen, der Rest ist Aluminium. Durch den
hohen Kupferanteil wird sowohl eine hohe Festigkeit, als auch eine hohe
Ermiidungsbestiandigkeit erzielt. Dierestlichen Elemente tragen ebenfalls zur Erhohung der
Festigkeit bei und fithren zudem sowohl zu einer verbesserten Korrosionsbestindigkeit, als
auch zu besseren Verarbeitungsparametern [107], [108].

Die hohe Festigkeit von Al 2024-T3 wird durch eine Ausscheidungshartung erreicht. Bei
der Ausscheidungshartung werden, hier durch eine Warmebehandlung nach Zustand T3,
zundachst durch ein kontrolliertes Erwdrmen, dem sogenannten Losungsglithen, alle
Legierungselemente in Losung gebracht. Anschlieffend wird durch eine kontrollierte
Abkiihlung die Diffusion unterdriickt und damit eine Entmischung verhindert. Das Material
verbleibt in einer metastabilen Phase. Anschliefend erfolgt bei kontrollierter
Temperatureinstellung (bei Raumtemperatur fiir den Zustand T3, sogenanntes
Kaltausharten) die Bildung von gleichmafdig verteilten Ausscheidungen in Form von
intermetallischen Verbindungen aus Al7CuzFe, Al,CuMg sowie Al2Cu [109].

In Abbildung 20 istdie letztendlich entstehende, gleichmafdige Ausscheidungsverteilung
im Volumen einer Aluminiumprobe aus Al 2024-T3 erkennbar. Diese Darstellung wurde

anhand einer CT-Messung ermdglicht.
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0,5mm

Abbildung 20: GleichmafSige Verteilung der Ausscheidungen (rot) im Volumen (grau) einer Probe aus der
Aluminiumlegierung 2024-T3.

Bisherige Untersuchungen an der Aluminiumlegierung Al 2024-T3 haben gezeigt, dass bei
dieser ausscheidungsgeharteten Legierung, weit vor dem eigentlichen Versagen,
mikroskopische Rissein den im Vergleich zum Aluminium steiferen und spréoderen Cu- und
Fe-reichen Bereichen entstehen. Diese Risse konnten bisher erfolgreich an der Oberflache
von Zug-Proben mit Hilfe eines in-situ ESEM (engl. environmental scanning electron

microscope) Prifaufbaus beobachtet werden [109].

— Fractured
(©) Xaa

Abbildung 21: Die Aufhahmen zeigen die Ausgangslage (A & B) vor dem Riss innerhalb der rot markierten
Ausscheidung (C). Bild D zeigt die finalen AusmafSe des Risses nach weiterer Belastung des
Probekérpers [109].

Ziel der folgenden Untersuchung war es, das von B.Wisner und A.Kontsos beschriebene,
mikroskopische Risswachstum in den Cu- und Fe-reichen Gebieten der Al 2024-T3 Legierung
in einem, mit der SE-Messtechnik kombinierten, in-situ CT Messaufbau fiir die quasi-
statische Zugpriifung im Volumen nachzuweisen. Bei der im Folgenden beschriebenen
Untersuchung handelte es sich um ein Gemeinschaftsprojekt mit dem Mechanical
Engineering & Mechanics Dept der Universitit Drexel in Philadelphia in den USA [110].
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Die Proben wurden dabei vonder Universitat Drexel gestellt, wahrend die kombinierten
in-situ CT Messungen an der Universitit Augsburg durchgefiihrt wurden. Im Folgenden

werden die Vorgidnge allgemein, ohne Zuordnung eines Projektpartners, beschrieben.

3.2 Optimierungen am Versuchsaufbau fiir die kombinierte in-situ CT

Als Basis fiir die Zugprifungen diente eine elektromechanische, quasi-statische
Zug-Priifvorrichtung vom Typ CT500 des Herstellers DEBEN. Diese war schon bei
vorangegangenen in-situ Messungen auch in Kombination mit einer SE-Messung erfolgreich

genutzt worden [100], [111].

~1a 5
._—.—-—-I Einbauposition SE-Sensor |—-——_'

Probenhalter
4
PMMA-Rohr
pa

330 mm

Motoreinheit

Probenhalter

Abbildung 22: Elektromechanische Priifvorrichtung vom Typ CT500 der Firma DEBEN wie sie in [100]
genutzt wurde.

Abweichend zu dem bis dato genutzten Aufbau, welcher zu der kommerziell
erwerbbaren Version auch schon Modifikationen aufwies und in Abbildung 22 dargestellt ist,
fanden zwei Modifikationen statt. Einerseits, um die Bildqualitiat der Rontgen-Aufnahmen zu
steigern und andererseits, um die SE-Messung ausfallsicherer zu gestalten.

Ein erster Punkt zur Optimierung war bei dem aus kommerziell erworbenen,
extrudiertem PMMA (Polymethylmethacrylat)-Rohrmaterial  hergestellten  Stiitzrohr
gegeben. Hier kam es fertigungsbedingt und beim nachtraglichen Einbringen der Gewinde zu
axialen Abweichungen in der Profillangsrichtung. Um die Ausscheidungen im Al 2024-T3,

welche bei einer Gréfdenordnung von 5 - 20 um liegen, und Risse in diesen erfolgreich
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erkennen zu koénnen, wurde eine Voxelgréfle von 1 pum angestrebt. Um diese
Aufnahmeparameter zu ermoglichen, istbei der hier genutzten 3D-CT ein moglichstgeringer
Abstand des Probekorpers zu der Rontgenquelle gefordert (vgl.Kapitel 2.2.1). Konkret
wurde ein Abstand des Stiitzrohrs zum Gehduse der Rontgenquelle im Bereich von 0,2 mm
angestrebt. Durch die axialen Abweichungen des Stiitzrohrs und den damit einhergehenden
Taumelbewegungen der Konstruktion konnte eine Kollision mit dem Gehduse und damit
einer Verschiebung der Probe bei der Drehung wahrend einer Aufnahme nicht
ausgeschlossen werden.

Als Losung wurde eine mehrteilige Konstruktion entworfen, bei welcher alle Teile durch

eine engtolerierte CNC-Maschinenbearbeitung als Drehteile hergestellt wurden.

PTFE Glasartiger Kohlenstoff Messing

| /

Abbildung 23: Uberarbeitetes  Stiitzrohr, bestehend aus Messsingdrehteilen —mit notweniger
Gewindeaufnahme und réntgendurchsichtigem Mittelteil aus glasartigem Kohlenstoff.

Das im Strahlengang positionierte Mittelteil des Stiitzrohrs wurde aus glasartigem
Kohlenstoff hergestellt. Dieses Material bietet hohe mechanische Kennwerte beziiglich
Festigkeit und E-Modul und gleichzeitig, bedingt durch die geringe Dichte und niedrige
Ordnungszahl, eine hohe Rontgentransparenz [97].

Durch die hohe Harte und gleichzeitige Sprodigkeit des Materials ist eine nachtragliche
mechanische Bearbeitung nur schwer und nicht 6konomisch sinnvoll machbar. Daher
wurden die Enden des Stiitzrohrs mit den Gewindeaufnahmen aus dem mechanisch sehr gut
zu bearbeitenden Messing gefertigt

Der Zusammenbau der Endstiicke mit dem Mittelteil erfolgte als Presspassung. Je eine
Passhiilse aus PTFE (Polytetrafluorethylen; Handelsname Teflon) im Flansch der
Messingdrehteile schiitzt das Rohr aus glasartigem Kohlenstoff vor Beschadigungen beim
Pressvorgang und stellt eine gleichméafdiige Spannungsverteilung iiber die gesamte
Mantelfldche sicher.

Die Ubertragung der auftretenden Druckkrifte wihrend der Zugpriifung innerhalb des
Stiitzrohrs erfolgte mittels Formschluss iiber die Stirnflachen zwischen den Messing-Teilen
und dem Kohlenstoffrohr.

Durch die Verwendung des neuen Stiitzrohrs konnte der gewiinschte geringe Abstand
zum Rontgenfenster ohne Kollisionsgefahr wahrend der Drehung eingestellt werden.
Zugleich stieg durch die hohere Rontgentransparenz des glasartigen Kohlenstoffes der

Kontrast zwischen Material und Luft, wie in Abbildung 24 zu sehen ist. So ist bei gleichen

-37 -



Messparametern und der gleichen Anzahl an detektierten Rontgen-Photonen der
Materialpeak in der Intensititenverteilung fiir die Messungen mit dem glasartigen
Kohlenstoffrohr um 46 % hoher, als bei der Messung mit dem PMMA-Rohr. Somit kann
angenommen werden, dass eine Reduktion des allgemeinen Rauschens zu dieser positiven
Umverteilung der Grauwertverteilung gefiihrt hat. Dieseist erst fiir Messungen mit 3000ms
Belichtungszeit und damit 1/3 der im PMMA notwendigen Belichtungszeit auf ein
vergleichbares Mafd abgesunken. Zudem ist der Materialpeak bei der Messung mit dem
glasartigen Kohlenstoffrohr enger definiert, da eine Schulter auf der ansteigenden Flanke des
Materialpeaks entfillt, die nur in der Messung mit dem PMMA-Rohr vorhanden ist und

daraus folgend mit grofser Wahrscheinlichkeit das PMMA-Rohr in der Grauwertverteilung

wiedergibt.
‘ ——— PMMA 10000ms
—— glasartiger Kohlenstoff 10000ms
glasartiger Kohlenstoff 5000ms
1 glasartiger Kohlenstoff 3000ms
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Abbildung 24: Grauwertverteilung fiir dieselbe Aluminiumprobe bei Verwendung eines Stiitzrohrs aus
PMMA (rot) und glasartigem Kohlenstoff fiir unterschiedliche Belichtungszeiten bei den
Messungen mitdem Rohr aus glasartigem Kohlenstoff:

Beim urspriinglichen Konzept fiir die SE-Messung wurde ein Sensor vom Typ KRNBB-PC
der Firma KRN Services in ein auf dem oberen Probenhalter aufgeschraubten
Verbindungsstiick soweit eingeschraubt, bis die Sensorspitze in Kontakt mit dem
Probenhalter gebracht war. In dem in Abbildung 25 dargestellten Aufbau diente der
Probenhalter dabei als Wellenleiter, um die in der Probe durch die Rissentstehung erzeugte

Schallemission zum Sensor zu fiithren.
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’\l Verschlusskappe |
Druckfeder
Gleitbuchse

‘_________——-I Verbindungsstiick |

Gewindeaufnahme
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Abbildung 25: Anbringung des SE-Sensors wie gehabt mittels Gewinde (links) und mittels der neu
entwickelten, federgespannten Ausfiihrung (rechts).

Um eine Beschadigung der Sensorspitze auszuschlief3en, war nur ein Anziehen mit sehr
geringem Drehmoment und dadurch bedingt, einer sehr geringen Vorspannung innerhalb
der  Verschraubung moglich. Dadurch konnte es wahrend langeren
Laststeigerungsversuchsabldufen zu einem Herausdrehen des Sensors kommen. Des
Weiteren konnten durch die Ankopplung mittels Verschraubung die Bewegungen, welche
bedingt durch ein Setzen der Verschraubung des Probenhalters mit dem Verbindungsstiick
entstehen, nicht ausgeglichen werden.

Beide Ursachen fithren dazu, dass der Sensor den Kontakt mit dem Probenhalter verliert
und somitkeine Ubertragung und Messung der SE méglich ist.

Aus diesem Grund wurde ein federgespanntes System konstruiert, welches in der
Abbildung 25 b) dargestellt ist. Hierbei ist der Sensor in eine Gleitbuchse aus Teflon
eingeschraubt, welche sich innerhalb eines Gehduses aus POM (Polyoxymethylen) bewegen
kann.

Uber ein Verbindungsstiick, welches gleichzeitig auf das Stiitzrohr und den Probenhal ter
geschraubt wird, wird das POM-Gehduse mittels Schraubverbindung montiert.

Beim Kontakt des Sensors mitdem Probenhalter wahrend des Einschraubens verschiebt
sich die Gleitbuchse und komprimiert dabei eine im POM-Gehduse eingebaute, metallische
Druck-Feder.

Durch diese Feder kann der Anpressdruck iiber die Einschraubtiefe feinfiihlig eingestellt
und somit eine Beschddigung der Sensorspitze ausgeschlossen werden. Zugleich ermdglicht
die federgespannte Anbringung der Sensorspitze auf dem Probenhalter (=Wellenleiter) den

Ausgleich von Bewegungen desselben.
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3.3 Versuchsablauf und —durchfiihrung

Um die Risse in den Ausscheidungen der Al 2024-T3 Legierungen erzeugen und aufnehmen
zu konnen, wurde ein Messablauf bestehend aus einem Laststeigerungsprofil zur quasi-
statischen Zugpriifung und weggeregelten Haltephasen fiir die kombinierte in-situ CT
Aufnahmen erstellt.

Dieser in Abbildung 26 dargestellte Messablauf sieht 5 CT-Aufnahmen der Al 2024-T 3

Probe vor.

Im unbelasteten Ausgangszustand
Bei einer Laststufe von 210 MPa
Bei einer Laststufe von 350 MPa
Bei einer Laststufe bei 400 MPa

Entweder in der zweiten Hélfte des plastischen Verformungsbereichs

ARSI

oder
nach dem Bruch.

Die Messungen 2 & 3 finden dabei im elastischen Verformungsbereich statt, wahrend die
Messung 4 am Beginn des plastischen Verformungsbereiches gesetzt ist.
Die5. und letzte CT-Aufnahme wurde eingeplant, um die ausgepragte plastische Verformung
des Aluminiums bis zum Bruch zu nutzen und die gebrochenen Ausscheidungsfragmente
noch weiter auseinander zu ziehen, um sie damit fiir die Auswertung der CT-Daten besser
erkennbar zu machen. Jeweils beim Anfahren einer Laststufe wurde die SE-Aufnahme
gestartet und beim Erreichen wieder beendet, da die Kabelverbindung zu den Sensoren
aufgrund der 360° Drehung wahrend der folgenden CT-Messung abgebaut werden musste.
Jeweils an den Haltephasen der CT-Aufnahmen wurde die mechanische Lastum 10 % des
anliegenden Wertes verringert und weggeregelt gehalten. Dadurch sollte einerseits eine
Kriechbewegung der Probe, welche zu einer Unschérfe in den CT-Aufnahmen fiithren wiirde,
reduziert werden. Durch die weiterhin anliegende mechanische Spannung werden die
entstandenen Risse moglichst offengehalten, um diese in den CT-Aufnahmen erkennbar

aufgeldst vorliegen zu haben.
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Abbildung 26: Messablauf des Laststeigerungsprofils mit Zeitpunkten der CT-Messung fiir die kombinierte
in-situ CT Messung an Al 2024-T3.

Diefiir diese Untersuchung genutzten Flach-Proben wiesen dabei eine Lange von 22 mm
und eine Breite von 2 mm auf. Die Proben waren beidseitig mit einer Einkerbung mit einem
Radius von 4 mm versehen, welche so eingebracht war, dass die Breite der Probe in der Mitte
auf 1 mm reduziert war. Diese Querschnittsreduktion bedingt wéahrend der Zugpriifung eine
Spannungskonzentration und, damit verbunden, eine hohe Wahrscheinlichkeit fiir Risse im
von der CT-Aufnahme erfassten Bereich der Probe.

Die Kontur der Probe wurde dabei mittels Funkenerodieren hergestellt. Im Anschluss
wurde die Dicke der Proben durch Schleifen auf 0,5 mm reduziert, damit bei gegebenen
mechanischen Kennwerten des Al 2024-T3 kurz vor Erreichen der Maximalkraft von 500 N

der Priifvorrichtung ein Bruch der Probe herbeigefiihrt werden kann.
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Abbildung 27: Probengeometrie der beidseitig gekerbten Aluminium-Zugprobe.
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Vor der Priifung wurden die in Abbildung 27 dargestellten Aluminium-Proben mit dem
Epoxid-Klebstoff Stycast 2850FT und Harter Catalyst9 der Firma HENKEL gemafd den
Herstellerangaben indie Probenhalter eingeklebt. Fiir die korrekte axiale Ausrichtung wurde
dabei eine angepasste, aus Aluminium maschinell gefraste Klebevorrichtung genutzt.

Die so vorbereitete Probe wurde in die in Kapitel 3.2 beschriebene, mit dem SE-Sensor
kombinierte, elektro-mechanische Priifvorrichtung eingebaut. Die Priifvorrichtung wurde
auf dem Rotationstisch der Labor-CT vom Typ nanotom m der Firma GE (vgl. Kapitel 2.2.1)
fixiert. Da die Priifvorrichtung wahrend der Laststeigerung kraftgeregelt betrieben wurde,
erfolgte vor dem Messablauf fiir jede Probe individuell in Abhdngigkeit der realen
Probenabmessungen die Berechnung der Kraftwerte zu jedem der oben angegebenen
Spannungswerte.

Die Messkette fiir die SE-Messung bestand neben dem KRNBB-PC SE-Sensor aus einem
2/4/6 Vorverstarker der Firma Physical Acoustics, welcher einen eingebauten, analogen
Bandpassfilter mit einem Durchlassbereich von 20 - 2000 kHz aufweist und mit einer
Vorverstarkung von 60 dBak betrieben wurde. Das vorverstirkte Signal wurde mittels einer
PCI2-Steckkarte der Firma MISTRAS an einem Rechner aufgezeichnet. Die
Aufzeichnungsparameter der AEwin-Messsoftware der Firma MISTRAS waren dabei
PDT 10 ps, HDT 200 ps, HLT 300 ps bei einem Schwellwert von 30 dBag und einer Abtastrate
von 10 MHz. Softwareseitig erfolgte zusatzlich eine Bandpassfilterung mit einem
Durchlassbereich von 10 - 3000 kHz.

Neben den SE-Daten wurden in AEwin die Kraftwerte synchron iiber eine, durch das
Steuerungsmodul der Priifvorrichtung ausgeleitete, proportionale elektrische Spannung mit
aufgezeichnet.

Die Steuerung der CT-Messung erfolgte mit der Aufnahmesoftware phoenix datos|x der
Firma GE Measurement & Control. Es wurden 1000 Projektionen bei einer 360° Drehung
erstellt. Dabei wurde eine Projektion aus der Mittelung von drei Aufnahmen mit einer
Belichtungszeit von je 2 s fiir die Laststufen bei 210 MPa, 350 MPa und 400 MPa, sowie mit
einer Belichtungszeit von 10 s bei der Pre-Scan und der Aufnahme am Messablaufende
erstellt, wobei zwischen zwei Projektionen immer die Zeitdauer von zwei Aufnahmen
gewartet wurde, um den Einfluss des Nachleuchtens des Detektors zu verringern. Die
Beschleunigungsspannung an der Rontgenrohre betrug 100 kV bei einem Strom von 120 pA.
Es wurde ein Fokus von 1 verwendet und die Voxelgrofde betrug 2,3 um fiir die Aufnahmen
mit 2 s Belichtungszeit und 1,1 pum fiir die beiden anderen Aufnahmen.

Nach erfolgtem Messablauf wurden die CT-Aufnahmen der jeweiligen Laststufe mittels
der Software phoenix datos|x rekonstruiert. Anschliefend erfolgte eine visuelle Kontrolle
auf das Vorhandensein von Rissen innerhalb der Ausscheidungen bei Betrachtung der
x-z-Schnittebenen des rekonstruierten Volumens (Orientierung siehe Abbildung 27). Die
gefundenen Risse wurden dann erfasst und entsprechend der zugehorigen Laststufe

zugeordnet.
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Die SE-Messdaten wurden fiir die weitere Auswertung mit der am Lehrstuhl
entwickelten Auswertesoftware AEtoolbox mit den oben angegebenen Parametern neu
eingelesen. Die Datensétze jedes Anfahren einer Laststufe wurden zusammengefasst, um die
die Verteilung der aufgezeichneten SE-Signale iiber den gesamten Messablauf darstellen zu
kénnen.

Zusatzlich wurden noch vergleichbare Messabldufe mit gleichdimensionierten Proben
aus einem Aluminium mit einer Reinheit von 99,5 % gemacht. Es wurden 3 Laststufen vor
dem Bruch eingeplant, welche aufgrund der geringeren Festigkeit des Reinaluminiums im
Vergleich zu Al 2024-T3 bei 50 MPa, 150 MPa und 200 MPa lagen. Bei diesen Versuchen
wurde nur die SE wahrend der Laststeigerung gemessen. Die Ergebnisse der SEA an diesen
Proben sollen eine Einschitzungsmoglichkeit zu dem Einfluss der Ausscheidungen, wie in
der Al 2024-T3 Legierung, auf die SE-Aktivititsrate ermdglichen.

3.4 Ergebnisse

Bei der Auswertung der CT-Daten fiir die Al 2024-T3 Proben konnte in den Aufnahmen,
welche bei der Laststufe im plastischen Verformungsbereich, beziehungsweise nach dem
Bruch, erstellt wurden Risse innerhalb der Ausscheidungen gefunden werden. Diese sind
beispielhaft in Abbildung 28 fiir je einen Bildausschnitt der x-z-Ebene des Probenvolumens
fir drei unterschiedliche Proben, jeweils fiir die Laststufe bei 400 MPa und die
darauffolgenden CT-Messung dargestellt.

.

Abbildung 28: Erkennbare Entwicklung der Rissbildung in den Ausscheidung dreier verschiedener Proben
aus Al 2024-T3 zwischen einer CT-Messung bei 400 MPa und einer Messung im plastischen
Verformungsbereich, beziehungsweise nach dem Bruch der Probe.
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Aufgrund der hohen plastischen Verformung des Aluminiums werden die durch einen
Riss getrennten Ausscheidungen soweit separiert, dass diese in den rekonstruierten
CT-Aufnahmen der fiinften, also letzten Messung gut erkennbar vorliegen. In den
Ausscheidungen liegen dabei sowohl einzelne als auch mehrere Rissebegrenzt auf die Grofde
der Ausscheidung vor. Die manuell durchgefiihrte Suche nach den Rissen ergab dabei, dass
keine in den Ausscheidungen in den Laststufen vor der Plastizitit, beziehungsweise dem
Bruch der Probe erkannt werden konnten. Eine mogliche Erklarung zu der Abweichung von
den von Wiesner und Kontsos durchgefiihrten ESEM-Messungen kann sein, dass die Risse
durch die lokale Strahlaufhdrtung innerhalb der Ausscheidungen, bedingt durch die im
Vergleich zu dem Aluminium schweren Elemente Kupfer und Eisen, dazu gefiihrt haben, dass
die Risse im Anfangsstadium, solange sie noch mit geringer Grofde vorliegen, nicht erkannt
werden konnten. Auch eine probeweise mit hoherer Belichtungszeit und héherer Auflosung
durchgefiihrte Messung zeigte hier keine besseren Ergebnisse.

Die kombinierte Auftragung der SE-Aktivitit und der mechanischen Spannung iiber die
Dehnung einer Probe in Abbildung 29 und aller drei ausgewerteten Proben in Abbildung 30
zeigt fiir die Al 2024-T3 Proben den Beginn einer Aktivitit der SE schon im elastischen
Verformungsbereich ab rund 100 MPa bis inden Anfang der plastischen Verformung welche
ab rund 380 MPa einsetzt. Sowohl das Aktivitits- als auch das Amplitudenmaximum,
abgesehen vom finalen Versagen, der SE liegt dabei bei in einem Bereich von 450 MPa und
500 MPa und somit iiber der Streckgrenze, aber vor dem Versagen der Probe. Nach diesem
Aktivititsmaximum tritt im weiteren plastischen Verformungsbereich nur vereinzelt
Schallemission auf, hauptsichlich im stark duktilen Bruchverhalten des Aluminiums

begriindet. Erst beim Bruch der Probe kommt es nochmals zur Schallemission.
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Abbildung 29: Anzahl der SE-Signale und die mechanische Spannung liber die Dehnung einer Al2024-T3
Probe aufgetragen.
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Abbildung 30: Anzahl der SE-Signale liber die Dehnung fiir die ausgewerteten Al 2024-T3 Proben
aufgetragen. Der Spannungsverlauf einer Probe ist angedeutet.

Verglichen mitden Daten aus den kombinierten in-situ ESEM Messungen, dargestellt in
Abbildung 31, zeigt sich fiir diein beiden Fallen abgedeckten Lastbereiche ein dhnliches, aber
tendenziell zu hoheren Lasten verschobenes Erscheinungsbild. Bei den Versuchen von
Wiesner und Kontsos war schon im elastischen Verformungsbereich ab 200 MPa eine
deutliche Zunahme der SE-Aktivitit und Amplitudenmaxima bei 220 MPa und 300 MPa zu
erkennen.

Auffallig ist die deutlich hohere SE-Aktivitit bei den in-situ ESEM Messungen. Die
Begriindung hierfiir diirfte, neben anderen genutzten Sensoren und dem niedriger gesetzten
Schwellwert von 25°dBag zu 35 dBag, auch im um 46 % kleineren Probenvolumen im Bereich
der Einkerbung, welches relevant fiir die Anzahl der moglichen Risse und damit der SE ist,
der in-situ CT-Proben zu den in-situ ESEM-Proben sein.
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Abbildung 31: SE-Aktivitit einer AI2024-T3 Probe wéhrend einem Laststejgerungsversuch in einem in--situ
ESEM Versuch. [109]
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Im Gegensatz dazu zeigen die am Al 99,5 identisch durchgefiihrten Messungen fiir eine
Statistik von drei Proben dargestellt in Abbildung 32, sowohl im elastischen, als auch im
plastischen Verformungsbereich nur vereinzelt und eine insgesamt deutlich niedrigere

SE-Aktivitdt, als die Al 2024 Proben. Erst beim Bruch der Probe sind vereinzelte Signale zu
messen.
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Abbildung 32: Anzahl der SE-Signale iiber die Dehnung aufgetragen, fiir die Vergleichsproben aus Al 99,5
mit nur vereinzelt messbaren SE-Signalen liber den Messablaut, sowie beim Versagen der
Probe. Der Spannungsverlauf mit den Laststufen einer Probe ist angedeutet.

Diese Vergleichbarkeit der Ergebnisse mitden im Vorfeld durchgefiihrten in-situ ESEM
Messungen fiir die SE-Aktivitit und die ebenfalls gefundenen Risse in den Ausscheidungen,
sowie das Fehlen einer vergleichbaren SE-Aktivitit fiir die Al 99,5-Proben deutet darauf hin,
dass die hohere SE-Aktivitiat der Al 2024-T3 Probe durch Risseinden vorhandenen Al;CuzFe,
Al2CuMg sowie Al2Cu-Ausscheidungen hervorgerufen wird.
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Bei der Betrachtung der in Abbildung 33 dargestellten Bruchkante einer Al 2024-T3
Probe konnte zudem beobachtet werden, dass die finale Bruchkante in ihrem Verlauf
teilweise durch erkennbar getrennte Ausscheidungen verlauft. Das legt die Vermutung nahe
und bekraftig die von B.Wisner und A.Kontsos verfolgte Annahme, dass die Ausscheidungen
durch die im Vorfeld des finalen Versagens stattfindenden Mikro-Risse Risskeime fiir das

makroskopische Versagen darstellen.

5
-
e~

Abbildung 33: Rot markiert sind die Ausscheidungen, —welche durch den Verlauf des
Makroskopischen-Risses getrennt sind und offenbar als Risskeime bei der Entwicklung der
finalen Rissfront fungiert haben. Griin markiert ein Riss in einer Ausscheidung, welcher
potentiell als weiterer Risskeim fiir eine alternative Rissfront geeignet wdre.

-47 -



4  Faserbruchdetektion in CFK mittelsin-situ SR-CT

Die in Kapitel 3 beschriebenen Ansitze sollen im Folgenden auch zur Untersuchung an
FVK, genauer CFK genutzt werden. Aufgrund der in Kapitel 2.1 beschriebenen, inhomogenen
und nichtlinearen Materialeigenschaften wurde eine Moglichkeit zur Kreuzvalidierung des
Ergebnisses einer Faserbruchdetektion, basierend auf SE-Signalen und SR-CT Messungen,
vorgesehen. Hierzu wurde eine Kombination aus etablierten Messmethoden der einfachen
in-situ SR-CT und einer direkten SE-Messung auf der Probe angestrebt. Die mittels der SR-CT
und SEA feststellbaren Faserbriiche im Laufe eines mehrstufigen Laststeigerungsprofils
sollen miteinander korreliert werden. Bei der im Folgenden beschriebenen Untersuchung
handelte es sich um ein Gemeinschaftsprojekt mit dem u-VIS X-ray Imaging Centre der
Universitat Southampton in England [112]. Die dabei genutzte Priifvorrichtung und die zu
untersuchenden Proben wurden durch die Universitit Southampton gestellt, die verwendete
SE-Messtechnik durch die Universitit Augsburg. Die Vorgidnge werden hierbei allgemein,

ohne Zuordnung eines Projektpartners, beschrieben.

4.1 Optimierung eines Messaufbaus fiir die kombinierte in-situ SR-CT

Als Ausgangsbasis diente eine, fiir die klassische in-situ SR-CT optimierte, quasi-
statische, elektro-mechanische Zug-Priifvorrichtung vom Typ DEBEN CT5000 [113].
Aufgrund der belastbaren Erfahrungen mit der Probengeometrie und Priifvorrichtungen fiir
klassische in-situ SR-CT-Messungen [98], [99], [101], [102], [114] wurde eine Kombination
dieser Priifvorrichtung mit der SE-Messung praferiert.

Die notwendige Umgestaltung und Erweiterung umfasste dabei die Bereiche der
Probengeometrie, der Applikationsverfahren der SE-Messtechnik und dadurch bedingt der

Prifvorrichtung.

4.1.1  Probengeometrie und -herstellung

Aufbauend auf den vorhandenen Erfahrungen aus den Arbeiten von Wright et al. wurde
eine Verwendung von in der Grundform rechteckigen, beidseitig gekerbten CFK-Zugproben
mitaufgeklebten Lasteinleitungselementen aus Aluminium, wiein Abbildung 34 schematisch
dargestellt, geplant. Die Proben waren aus unidirektionalem, epoxidharzbasiertem Prepreg-

Material, ineinem [902 02]s Lagenaufbau hergestellt.
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Abbildung 34: Beidseits gekerbte Zugprobe mit aufgeklebten Lasteinleitungselementen.

Die Einkerbung erlaubt eine prazise und reproduzierbare Herstellung eines definierten
Probenquerschnitts. Durch Variation der Kerbtiefe kann verhéltnismafiig leicht, zum
Beispiel ohne aufwendige Neuauslegung des Lagenaufbaus, die maximale Kraft beim Bruch
der Proben an die Messmethode angepasst werden.

Dartiiber hinaus ermdglicht die gezielte Querschnittsreduktion und die damit verbundene
Spannungserhohung im Bereich der Einkerbung ein Eingrenzen der zu erwartenden
Schadensvorginge. Diese Eingrenzung ist bei der hier genutzten SR-CT Messmethode,
welche ein im Vergleich zur Probengeometrie kleines Sichtfeld besitzt, notwendig. Nur so
kann sichergestellt werden, dass die auftretenden Risseauch mit grofier Wahrscheinlichkeit
gemessen werden konnen.

Die Probengeometrie wurde mittels Wasserstrahlschneiden hergestellt. Wahrend dem
Zuschnitt auf Lange und Breite erfolgt zugleich das Einbringen der Einkerbungen.

Bedingt durch die geringe Aufnahmezeit fiir eine Messung an einer SR-CT im Vergleich
zur Labor-CT (s. Kapitel 2.2.2.2) kommt der Riistzeit fiir den Probeneinbau und -wechsel
eine grofie Bedeutung zu. In der genutzten Priifvorrichtung findet die Fixierung der Probe
daher durch T-formige Lasteinleitungselemente mittels Formschluss statt, wie in Abbildung
35 dargestellt. Diese Methode erlaubt, bedingt durch den Entfall von Schraub-, Klemm- oder

Klebearbeiten wahrend der Montage, einen schnellen Probenwechsel.

Einbau Betrieb

Abbildung 35: Prinzip der Probenfixierung mittels Formschluss.
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Die Herstellung der genutzten Lasteinleitungselemente fand dabei im
Wasserstrahltrennverfahren aus einem 1,5 mm starken, EN-AW 6060 Aluminiumblech statt.
Das positionsgenaue Aufbringen der Lasteinleitungselemente wurde mittels einer additiv
gefertigten Klemmvorrichtung, wie in Abbildung 36 dargestellt, manuell durchgefiihrt. Fiir
die Verklebung wurde ein schnellhdrtender Methacrylat-Klebstoff vom Typ Devweld 531
verwendet.

Positionierhilfen
Lasteinleitungselemente

Probenfiihrung

Abbildung 36: Vorrichtung zur Applikation der Lasteinleitungselemente.

Abweichend zu denen von Wright et al. in der dortigen einfachen in-situ Messung
verwendeten Probenkérpern, wurden die Proben auf 100 mm Gesamtldnge gestreckt.
Dadurch wurde sowohl der Platz fiir die SE-Sensoren bereitgestellt, als auch geniigend
Freiraum gelassen, um eine knickfreie Kabelfiihrung derselben zu erméglichen.

Zusatzlichwurde erwartet, dass durch die langere Wegstrecke vonder Lasteinleitung bis
zur Hauptbelastungszone im Bereich der Einkerbung der bisher oft aufgetretene Pull-Out-
Effekt verringert werden kann. Begriindet wurde dies mit dem grofieren Ausgleichsvolumen
zwischen nachgiebigen Priifbereich (Einkerbung) und steifen Fixierbereichen (durch
aufgeklebte Lasteinleitungselemente versteifte Probenenden).

Aufbauend auf diesen Optimierungen wurde eine erste Vorserie an Proben hergestellt,

an welchen die Applikation der SE-Sensorik ausgearbeitet und erprobt werden konnte.

4.1.2 Schallmesstechnik

Fiir die SE-Messung wurde mit direkt auf der Probe applizierten SE-Sensoren geplant.
Gleichzeitig war die Verwendung von jeweils zwei Sensoren auf einer Probe vorgesehen.
Dadurch sollte vorrangig die Moglichkeit zur SE-Ortung eroffnet werden (s. Kapitel 2.3.3).
Diese Ortung wurde als ein Schliisselelement zur Vergleichbarkeit der SE-Daten mit der
SR-CT angenommen, da diese, aufgrund der technisch bedingten, unterschiedlich grofden

Messbereiche, einer Selektion beziiglich der Position bediirfen.
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Aufgrund der angestrebten Verwendung moglichst vieler erprobter Gleichteile zur
vorhandenen Priifvorrichtung waren die rdumlichen Rahmenbedingungen fiir die

Sensoranbringung, wie in Abbildung 37 dargestellt, weitestgehend definiert.

|Sensorhalter ”SE-Sensor ”PMMA-Rohr ”Kabeldurchﬂihrungl IProbel ILasteinleitungselement
E g
E g
~ |
N o
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Abbildung 37: Schematischer Aufbau im Bereich der Probe mit GrofSenangaben.

Aus vorangegangen, unabhingigen Versuchen in der Arbeitsgruppe waren die Sensoren
des Herstellers Physical Acoustics vom Typ HD2ZWD bekannt [115]. Durch deren
Abmessungen von 4,5mm x 11,2mm x 4mm (Breite x Linge x Hohe) waren sie fiir die
gegebenen Platzverhdltnisse optimal geeignet. Dariiber hinaus war auch das diinne und hoch
flexibel ausgefiihrte, integrierte Koaxialkabel von Vorteil. Hierdurch waren nur
vernachldssigbare mechanische Einwirkungen auf die Probe zu erwarten.

Eine Fixierung der SE-Sensoren durch die sonst liblichen Federklemmen oder
Klebemasse war durch den fehlenden Freiraum nicht moglich. Daher wurde eine individuell
angepasste, aus Polylactide (PLA) additiv hergestellte Fixierung mittels Negativform und
Elastomerring entworfen. Dieser, in Abbildung 38 dargestellte, Sensorhalter ermdoglicht
durch vier intrinsisch beim Druck ausgearbeitete Passstifte eine reproduzierbar
ausgerichtete Applikation auf der Probe. Durch die Fixierung mittels des Elastomerrings war
ein konstanter und reproduzierbarer Anpressdruck und die geforderte Schnelligkeit beim

Probenwechsel gegeben.

Haken fiir
Elastomerring

Passstifte

Abbildung 38: Sensorhalter mit eingesetztem SE-Sensor (links) appliziert auf CFK-Probe (rechts).
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Fiir die weitere Messkette wurden, wie in Kapitel 3.3, ein Vorverstarker des Typs 2/4/6
von der Firma Physical Acoustics und ein Rechner mit einer PCI2-Steckkarte von der Firma
MISTRAS zur SE-Aufzeichnung genutzt. Bei diesen Komponenten musste keine weitere
Anpassung erfolgen, da diese nicht direkt am bewegten und damit kritischen Teil des

Versuchsaufbaus platziert waren.

4.1.3  Prifvorrichtung

Es wird wie im Kapitel 3 eine elektromechanische Priifvorrichtung der Firma DEBEN UK
Ltd. genutzt. Aufgrund der héheren Festigkeit der CFK-Proben wird eine CT5000 genutzt,
welche im Originalzustand eine Maximalkraft von 5000N bei 0,1 mm/min - 1 mm/min
Verfahrgeschwindigkeit aufbringen kann. Im Originalzustand ist diese Priifvorrichtung mit
einem @#54mm x H56mm groflem Priifraum ausgestattet. Dieser wird durch ein Rohr aus
glasartigem Kohlenstoff abgeschlossen, iiber welches auch der Kraftschluss zwischen oberer
und unterer Probenklemmung stattfindet. Fiir die hier geplanten Versuche war diese
Konstruktion nicht geeignet. Daher wurde der Aufbau oberhalb der Motoreinheit neu
entworfen, ein Kupplungssystem zur form-/kraftschliissigen Fixierung der Probe (s. Kapitel
4.1.1) adaptiert und das glasartige Kohlenstoffrohr durch ein Rohr mit @27 mm x H150 mm
aus PMMA ersetzt [98].

Letztgenannte Modifikation ermdglicht es, die Propagationslange der Strahlung, welche
mitausschlaggebend fiir die Aufnahmequalitit ist, so kurz wie moglich zu halten [95],[116].
Andererseits ermdoglicht das im Vergleich zum glasartigen Kohlenstoff durchsichtige PMMA
eine einfache optische Kontrolle des Priifkorpers beim Einbau. Aufgrund der leicht
verdnderbaren Positionen der SE-Sensoren und der Probe vor dem Kraftschluss in der
Fixierung war diese optische Zuginglichkeit hierbei, anders als zum Beispiel bei den
Versuchen aus Kapitel 3, notwendig.

Des Weiteren ermoglichte die Verwendung des mechanisch einfach zu bearbeitenden
Rohrers aus PMMA die Einbringung zweier Langlocher, durch welche das Kabel des
jeweiligen SE-Sensors ohne Kontakt mit der Mechanik der Priifvorrichtung nach aufden und
weiter zu den Vorverstarkern gefiihrt werden konnte.

Mit denen in Kapitel 4.1.1 hergestellten Proben der Vorserie wurden anschliefiend rein
mechanische Versuche, ohne CT-Aufnahmen, im fertigen Aufbau unter Laborbedingungen
durchgefiihrt. Bei diesen wurde der Einfluss der Priifvorrichtung auf die SE-Sensorik
untersucht. Der Betrieb der Prifvorrichtung fithrte in diesem Aufbau zu keinen
messrelevanten Storgerduschen. Lediglich beim Starten eines Bewegungsvorgangs konnten
vereinzelt Signale gemessen werden. Diese haben allerdings auf die eigentlichen Messungen
keinen Einfluss gehabt, da diese nichtim relevanten Messzeitraum liegen und somit einfach

erkannt und entfernt werden konnten.
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4.2  Messablauf und Datengrundlage

Um eine Korrelation von zwei mit unterschiedlichen Untersuchungsmethoden
detektierten Faserbruch-Zahlen in einem CFK zu ermoglichen, benétigt es zunichst
Faserbriiche. Diese entstehen, wie in Kapitel 2.1 beschrieben, erst bei ausreichend hohen
Spannungen, also im Bereich nahe der Festigkeit des untersuchten Materials. Die
(Zug-)Festigkeit Rm wurde anhand der durch den Hersteller zur Verfligung gestellten
Materialkennwerte und den Probenabmessungen zu einer maximalen Kraft, individuell fiir
jede Probe, berechnet. Da eine moglichst grofde Anzahl an Stiitzpunkten fiir die Korrelation
gewlinscht ist, wurden mehrere Laststufen, wie in Abbildung 39 beispielhaft dargestellt, im

Bereich unterhalb der Festigkeit eingeplant.

%-R +2%-R,, bis Bruch
100 ~ o

>

Zeit

Abbildung 39: Beispielhaftes Laststejgerungsprofil in Abhdngigkeit der Festigkeit (Rm) fiir eine Messung.

Durch dieses Laststeigerungsprofil sollte ein schrittweises Versagen der Probe erreicht
werden. Es wurde eine erste Laststufe bei 60% der erwarteten Zugfestigkeit, in Folge kurz
60%- Ry genannt, definiert. Dariiber hinaus wurden noch Laststufen bei 80% -R; und
90% -R:m festgelegt. Anschlieffend wurde die Last schrittweise um 2%- R erh6ht, bis zum
Bruch der Probe.

Waihrend dem Anfahren einer Laststufe wurde mittels zweier HD2WD-Sensoren, welche,
wie in Kapitel 4.1.2 zu sehen ist, auf der Probe angebracht waren, die durch die
Schadigungsprozesse induzierte SE gemessen. Die Sensoren waren in einem Abstand von
32mm  zueinander, symmetrisch zur Mitte der Probe positioniert. Die
Aufzeichnungsparameter des AEwin-Messystems waren dabei PDT 10 ps, HDT 80 ps,
HLT 300 ps. Gemessen wurde mit einer Abtastrate von 10 MHz bei einer Vorverstarkung von
40 dBak und einem Schwellwert von 35 dBag. Im Vorverstarker fand eine Filterung mittels
analogem Bandpassfilter (Durchlassbereich 20 - 2000 kHz) und softwareseitig mittels
digitalem Bandpassfilter (Durchlassbereich 10 - 3000 kHz) statt. Neben den SE-Daten
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wurden in AEwin die Kraftwerte synchron tiber eine durch die Priifvorrichtung ausgeleitete
proportionale elektrische Spannung mitaufgezeichnet.

Nach dem Anfahren jeder dieser Laststufen wurde die Last sofort um 10% des
anliegenden Wertes reduziert und eine weggeregelte Haltephase eingeleitet. Dieses
Vorgehen sollte sicherstellen, dass einerseits keine weitere Schadensentwicklung in der
Probe standfindet und andererseits sollten damit Relaxationsvorginge verringert werden.
Diese Mafnahmen wurden getroffen, um wahrend der Haltephase, in welcher auch die
SR-CT-Aufnahme stattfand, moglichst keine Verdnderung in der Probe zu verursachen.
Dadurch sollte die Entstehung von Bewegungsartefakten (vgl. Kapitel 2.2.1) in den SR-CT-
Aufnahmen vermieden werden.

Der komplette Versuchsablauf fand im Versuchsraum der beamline ID19 am ESRF in
Grenoble statt. Die Priifvorrichtung war dabei fest auf einem Rotationstisch verschraubt, der

die notwendige 360° Drehung ermdglichte.

Motoreinheit
Rotationstisch

Abbildung 40: Fertiger Versuchsautbau, fixiert auf einem Rotationstischin der beamline 1D19 am ESRF.

Die Aufnahmen fanden bei einer kontinuierlichen Drehung des Rotationstisches und
einer Strahlenergie von 19.5 keV statt. Wahrend jeder Aufnahme wurden 2996 Projektionen
bei einer Belichtungszeit von 50 ms und einem Detektorabstand von 50 mm erstellt. Die

Voxelgrofie betrug 0,65 pm.
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Der so durchgefiihrte Messablaufistin der Abbildung 41 visualisiert:

; Belasten bis zu der /- PAE- Ty
Probeneinbau P - Probenausbau

& +
Laststufe 9
SR-CT Messung des + Start eines neuen
Ausgangszustands SE-Messung

Messablaufs

Weggeregelte Reduktion des
Halte-Phase anliegenden
+ Kraftwertes um
SR-CT Aufnahme 10%

P

Abbildung 41: Schematische Darstellung des Messablaufs.

Anhand dieses Messablaufes wurden mehrere Proben getestet und es ergaben sich
hieraus zwei Datensitze. Einerseits die SE-Daten die wihrend jedem Anfahren einer
Laststufe aufgezeichnet wurden, andererseits die Projektions-Aufnahmen der SR-CT. Vor der
Zusammenfithrung dieser Daten zum Zwecke der Untersuchung der Korrelation mussten

diese zunidchst unabhéngig voneinander aufgearbeitet werden.

4.2.1  Datengrundlage SR-CT

Um die Volumeninformationen der SR-CT-Projektions-Aufnahmen nutzbar zu machen,
wurden diese noch am ESRF am dortigen Rechenzentrum rekonstruiert. Das rekonstruierte
Volumen hatte dabei eine Gréfe von 1x1 x 1 mm?>,

Flir die weitere Auswertung der Volumendaten wurden diese in einen Bilderstapel
entlang der z-Achse, welche analog zur Langsachse der Proben verlduft, umgewandelt. Diese
Auftragung ermoglicht somit die Betrachtung der Grauwertverteilung innerhalb der
xy-Ebenen fiir diskrete, einen Pixel hohe, Intervalle.

Das Ziel dieses Vorgehens liegt darin, die durch den Bruch einzelner Fasern entstandenen
Leerrdume als kontrastreiche Stellen in der Grauwertverteilung der intakten CFK-Probe
erkennbar zu machen [117]. Bei der gegebenen Voxelgrofle entsprechen diese Intervalle
0,65 uym. Durch diese hochauflésenden Aufnahmen ist es somit moglich, auch feinste
Faserbriiche innerhalb des Probenvolumens sichtbar zu machen.

Zusatzlich wird der Vorteil der in-situ Messmethode genutzt, dass vorhandene

Faserbriiche in der Probe, durch die wahrend der Aufnahme weiterhin anliegende Kraft, in

-55 -



z-Richtung offengehalten werden. Hierdurch wird eine noch deutlichere Trennung zwischen
Probenmaterial und Leerraum erzielt.

Uber die mechanisch erzielte Verbesserung hinaus wurden die Aufnahmen auch
bildbearbeitungstechnisch optimiert. Dafiir wurden die Aufnahmen jeder xy-Ebene mittels
eines Image] Makros durch eine Kontrasterhohung bearbeitet, das vorhandene Rauschen
durch einen Median-Filter reduziert und anschlieffend die Faserbriiche {iber eine
Schwellwertmethode segmentiert, wie in Abbildung 42 dargestellt (das komplette Prozedere

kann in [98] gefunden werden).

| Schwellwert | D

Abbildung 42: Darstellung einer xy-Ebene vor (oben) und nach (unten) der Bildoptimierung. In den
markierten Bereichen sind sowohl eng nebeneinanderliegende, — als auch einzelne
Faserbriiche eindeutig zu erkennen.

Anhand dieser Bearbeitungsschritte ist eine diskrete Darstellung der Faserbriiche als
bindre Darstellung fiir die xy-Ebene und nach dem Zusammensetzen des Bilderstapels
entlang der z-Achse auch im 3D Raum méglich.

Fiir eine umfassende Analyse des Priifvolumens ist eine manuelle Suche dieser
Faserbriiche allerdings sehr zeitaufwendig und nicht zielfiihrend. Daher wurde hierzu ein
automatisierter Ansatz iiber die MATLAB-Algorithmen ,bwconncomp” und ,regionprops“
gewdhlt [118].

Mit Hilfe dieses Prozederes wurden alle hervorgehobenen Risse markiert und die
Eigenschaften wie Koordinaten des Schwerpunktes des Rissvolumens und die Grofie des
Rissvolumens notiert, sowie die Anzahl gezahlt.

Da die durchschnittliche Rissgrofie bei 2-5 um lag, war bei der vorliegenden Auflésung
von 0,65 pm ein detektierter Riss iiber mehrere xy-Schichtbilder erkennbar. Deshalb werden

Risssegmente, welche in iibereinanderliegenden Ebenen an vergleichbarer Position liegen,
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zu einem einzigen Riss zusammengefasst. Abschliefiend erfolgte die Ausgabe der Daten in
Tabellenform zur weiteren quantitativen Verarbeitung und auch als visuelle Darstellung, wie
in Abbildung 43 gezeigt.

Abbildung 43: Ergebnis der Auswertung der SR-CT Daten mit Visualisierung der detektierten Faserbriiche
(hellere Punkte) im Probenvolumen.

4.2.2  Datengrundlage Schallemissions-Analyse

Die wahrend des Messablaufs mittels AEwin aufgezeichneten Schallsignale wurden zur
weiteren Verarbeitung in die MATLAB-basierte Auswertesoftware AEtoolbox eingelesen.
Dabei wurden die Werte fiir die Amplitude, Absolute Energie, frequenzabhingige Anteile der
Energieverteilung fiir die ersten 35 us nach Uberschreiten des Schwellwertes sowie und die

Ankunftszeit fiir die Berechnung der Ortung neu bestimmt.
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Abbildung 44: Unbearbeiteter Datensatz nach Einlesen in die Auswerte-Software AEtoolbox.

Der erste Schritt der Auswertung bestand darin, die in Abbildung 44 gezeigten Daten
hinsichtlich ihrer Plausibilitidt zu selektieren. Hierbei wurde die Moglichkeit zur Ortung als
Selektionskriterium gewahlt. Dieser Entscheidung liegt die Annahme zugrunde, dass ein
Signal, welches von zwei Sensoren in einem in die Rahmenbedingungen passenden
Zeitabstand gemessen wurde, als wahrscheinlicher angenommen werden kann, als ein,
womoglich auch noch sehr schwaches Signal von nur einem Sensor. Des Weiteren ist, wie in
Kapitel 4.1.2 als Anforderung an den Messaufbau definiert, die erfolgreiche Ortung und damit
die Moglichkeit zur Eingrenzung der SE-Signale auf den Sichtbereich der SR-CT Aufnahmen
notwendig. Die fiir die Berechnung der Ortung notwendige Schallgeschwindigkeit wurde in
Vorversuchen, vor dem Heraustrennen der Proben, am Plattenmaterial mit 7700 m/s
bestimmt.

Der Anteil an georteten Signalen lag bei 25% der Gesamtdatenmenge. Aufgrund wenig
direkt zu erkennender Rauschsignale (das angewandte Vorgehen zur Bestimmung von
Rauschsignalen ist im Kapitel 4.5.1 von [16] beschrieben) ist dieser niedrige Wert nicht
direkt nachzuvollziehen. Ein systematischer Fehler, zum Beispiel durch eine ungleiche
Sensorsensitivitit kann ausgeschlossen werden. So liegt die Abweichung der kumulierten
Signalanzahl der beiden Sensoren zueinander in einem weiten Bereich des Messablaufes bei
Werten <5 % und lediglich einem Maximum von 11%. Eine mdgliche Erklarung fiir diese
hohe Zahl an nicht fiir die Ortung verwertbaren Daten widren durch Reflexionen an der
Probenoberfldche begriindete Signale. Die geringen Probenabmessungen und die damit
einhergehenden kurzen Propagationszeiten im vorliegenden Messaufbau begiinstigen diese

Art von Signalen. MitHilfe der Ortung und der damit einhergehenden Rahmenbedingung des
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maximalen Laufzeitunterschiedes fiir zwei aus demselben Schadensereignis stammende
Signale, konnen diese unerwiinschten Signale somit erfolgreich ausgefiltert werden.

In Abbildung 45 istdas Ergebnis der Ortung entlang der Probenldngsachse iiber der Zeit
auf einen Messablauf aufgetragen. Hier ist deutlich der Beginn der Schidigung, begilinstigt
durch die Spannungsiiberhéhung, im Bereich der Einkerbung zu erkennen. Mit
zunehmenden Kraften und damit Spannungen im Material sind anschliefRend auch Bereiche
mit grofderem Querschnitt von Schiadigungen betroffen. Auch zeigte eine nachtragliche
optische Begutachtung der Proben, dass der Effekt des Pull-Outs, aufgrund des ausgepragt
unidirektionalen Priifkdperaufbaus, trotz der zusatzlichen Probenldnge, ebenfalls noch
sichtbar war. Wie ebenfalls in Abbildung 45 erkennbar, breiten sich die dadurch
hervorgerufenen Schadigungszonen mit zunehmender Belastung, ebenfalls verbunden mit

den dadurch erzeugten SE-Signalen, zu den Enden der Probe hin aus.
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Abbildung 45: Ergebnis der Ortung fiir den gesamten Bereich zwischen den SE-Sensoren (links). Gut zu
erkennen ist die an der Einkerbung (orange) beginnende, im fortschreitenden Messablauf
auseinanderlaufende Lage der georteten Schidigungen (rot).Als Vergleich dazu der an der
Probe erkennbare Bruch und Pull-Out-Effekt (rechts).

Zur weiteren Selektion der Daten wurde nun das in Kapitel 2.3.3 beschriebene
Instrument der Klassifizierung genutzt. Hierbei werden frequenzbasierte Kennwerte der SE-
Signale genutzt, um Klassen von matrixdominierten und faserdominierten Schadigungen zu
definieren. Hierzu wird ein Cluster-Verfahren, basierend auf den in der AEtoolbox
auswahlbaren Eigenschaften der ,Reverberation frequency“, ,Average frequency”, ,Initation
frequency”, ,Partial Power 1-6“, ,Peak frequency”, ,Frequency centroid“ und der ,Weighted
Peak Frequency“, zur Definition von mindestens zwei Klassen, die Ahnlichkeiten in
mindestens 3 Werten aufweisen, durch einen Gustafson-Kessel-Algorithmus durchgefiihrt.
Die Definition der Eigenschaften kann im Anhang A eingesehen werden. Die
Klassifizierungssicherheit der durchgefithrten Messungen lag dabei stets iiber 90 %. Zur
anschaulichen Beurteilung des Ergebnisses sind die Daten in einem frequenzbasierten

Diagramm aufgetragen. Hierbei ist der Anteil des Frequenzbereichs von 150 - 300 kHz, der
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,Partial Power 2“ an der Gesamtenergieverteilung tber der ,Weighted Peak Frequency“
(WPF) aufgetragen.
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Abbildung 46: Frequenzbasierte Auftragung der Signale nach durchgefiihrter Klassifizierung. SE-Signale von
matrixdominierten Schidigungen sind rot, die von faserdominierten Schadigungen sind blau
eingefdrbt aufgetragen.

Die in Abbildung 46 dargestellten Agglomerationen lassen die in Kapitel 2.3.3
beschriebene, frequenzbasierte Klassifizierung in Schadigungsarten zu. Dabei stellen die
SE-Signale einer niedrigen WPF die Matrixbriiche dar, wohingegen die SE-Signale bei hohen
WPF Faserbriiche reprasentieren [63], [119],[120].

Durch die somit getroffene Unterscheidung der Signalklassen konnte eine weitere
Eingrenzung auf ausschliefdlich die Faserbriiche reprasentierende SE-Signale erreicht
werden.

Im letzten Schritt wurde noch der Bereich der Ortung dem 1 mm in z-Richtung
messenden Sichtfeld der SR-CT-Aufnahmen angepasst. Allerdings ware hier eine Reduktion
des SE-Ortungsbereichs auf ebenfalls 1 mm nicht zielfiihrend. Bei dieser Grofde liegt der
Laufzeitunterscheid mit den giiltigen Material- und Messparametern bei ~0,13 ps, womit
dieser Messwert nahe der Abtastrate von 10 MHz respektive 0,1 us des Messsystems liegt.
Um eine Datenverfalschung durch die digitale Abtastung zu vermeiden, wurde der Bereich
fiir die Ortung auf 3 mm festgelegt.
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Mit diesem letzten Schritt war die Datenreduktion der SEA-Daten abgeschlossen. Das
Ergebnis hierzu, eine kumulative Auftragung der ermittelten Faserbriiche mit Bezug zu dem
Laststeigerungsprofil, istfiir eine Probe beispielhaft in Abbildung 47 dargestellt. Aus diesem

konnen nun die Faserbriiche bis zum Erreichen einer Laststufe abgelesen werden.

- 120
800 - 100
© L
)
c - 80
.2 600
7] L
w €
n Lo £
s >
@ 400 -
D - 40
(@)]
H+ L
200 -
- 20
0 T T T T T T T 0
0 2000 4000 6000 8000
Zeit

Abbildung 47: Kumulative Anzahl der mittels SEA detektierten Faserbriiche und Laststeigerungsverlauf
liber der Zeit fiir eine Probe.
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4.3  Korrelation und Ergebnisse

Zum Zwecke einer ersten Uberpriifung der in Kapitel4.2 evaluierten Daten fiir die Anzahl der

Faserbriiche wurden diese kumuliert in einem Diagramm, separiert in die Messmethoden

SEA und SR-CT, aufgetragen.
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Abbildung 48: Kumulative Auftragung fiir die mittels SEA und SR-CT gezdhlten Faser-Briiche fiir alle

ausgewerteten Proben.

Die hier dargestellten Ergebnisse zeigen einen qualitativ dhnlichen und weitestgehend

dquidistanten Verlauf. Quantitativ verglichen istdie Zahl der durch die SEA-Daten gezdhlten

Faserbriiche iiberwiegend hoher als diese der SR-CT-Daten. Diese Abweichung lasst sich

plausibel durch den angepassten, im Vergleich zur SR-CT grofderen Sichtbereich der SEA (vgl.

Kapitel 4.2.2) erkldren. Eine noch deutlichere Vergleichbarkeit der Daten lasst sichin einem

gemeinsamen Korrelations-Diagramm erreichen. Hierbei wurden die verfiigharen Daten

aller Messablaufe in einem Diagramm, dargestellt in Abbildung 49, zusammen aufgetragen.
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Abbildung 49: Korrelation der gezihlten kumulierten Anzahl an Faser-Briichen, ermittelt durch SEA und SR-
CT mit Ausgleichsgerade zur Definition der Korrelation.

Die Giite der Korrelation ist anhand der Ausgleichsgerade zu beurteilen. So weist die
Ausgleichsgerade eine Steigung von 1,02 auf, was auf eine sehr gute Korrelation der durch
die SR-CT und der durch die SE-Messung gemessenen Anzahl an Faserbriichen spricht. Der
Fehler der Steigung liegt bei 8,5 %. Die Bestimmungssicherheit R?fiir die lineare Fitfunktion
liegt bei 89,5%. Eine grofiere Abweichung zum Idealwert weist der Schnittpunkt der
Ausgleichsgeraden mit der y-Achse auf. Vom Ideal, dem Schnittpunkt im Ursprung, weist die
Ausgleichsgerade eine Abweichung von 104,5 auf. Diese Abweichung zu Gunsten der SEA
lasst sichmit dem grofderen Sichtfeld der SE-Ortung erklaren.

Das hier gezeigte Diagramm stiitzt die anhand der an Abbildung 48 getroffene
Voraussage, dass die Korrelation der mittels SR-CT und SEA gezdhlten Faser-Briiche
qualitativ sehr gut moglich ist.

Auch quantitativ ist eine, unter Berlicksichtigung des erweiterten Sichtfeldes der SEA,
stimmige Korrelation gegeben.

Diese Ergebnisse lassen somit den Schluss zu, dass die Daten der SEA erfolgreich mitden
Ergebnissen aus der SR-CT korreliert werden konnen. Aufbauend auf dieser Grundlage
kénnen somitweitere Messungen, bei welchen die SEA- und SR-CT Daten nicht miteinander,

sondern gegeneinander verglichen werden, als realistisch belastbar angesehen werden.
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5 Ursprung des Felicity-Effekts

5.1 Ziel der Untersuchung

In dieser Versuchsreihe soll der in Kapitel 2.4 beschriebene Felicity-Effekt, genauer das
Felicity-Verhaltnis, ndher untersucht werden.

Es wurde aufgezeigt, dass der Felicity-Effekt von Parametern wie der anliegenden
mechanischen Spannung, der Belastungsgeschwindigkeit als auch der Haltedauer bei den
angefahrenen Laststufen abhédngt [42], [89]. Allerdings fehlen noch die experimentellen
Belege dafiir, welche Vorgange innerhalb des FVK diesen frithen Einsatz der SE verursachen.
In weiteren Forschungsarbeiten [91],[121] werden zwei mogliche Ansatze fiir die Erklarung
der frithen SE und damit des Felicity-Effekts verfolgt:

1. Begriindet im visko-elastischen Materialverhalten und der dadurch eintretenden
Relaxation und durch Setzungserscheinungen wahrend den Entlastungsphasen
bilden sich bei Wiederbelastung lokale Spannungsspitzen aus, welche ausreichen,
dass neue Schiden initiiert werden, bevor das Maximum der vorherigen Laststufe

erreicht wird.

2. Durch Reibung der bestehenden Rissoberflachen aneinander wird SE durch eine
sprunghafte, relative Bewegung der Rissoberflichen aufgrund des Wechseln von
Haft- zu Gleitreibung, beziehungsweise durch den Abtrag bei der Glattung der
Rissoberflachenrauheit, erzeugt.

Eine Bestitigung der ersten Erkldrung wirde zeigen, wieder begriindet in dem
inhomogenen Aufbau der FVK und dem visko-elastischen Materialverhalten der polymeren
Matrix, dass ein unangepasstes Ubertragen der Erkenntnisse aus dem Bereich der
metallischen Werkstoffe auf die FVK nicht ohne weiteres moglich ist und die
Schadensvergrofierung im FVK bei den hier behandelten Laststeigerungen nicht
kontinuierlich ablauft.

Um das Felicity-Verhéltnis trotzdem unter Beachtung dieser Tatsache belastbar, zum
Beispiel zum Zwecke der Qualititssicherung anwenden zu kénnen, muss aufgezeigt werden,
dass diese Schiaden Teil des typischen Schadigungsverhaltens bei quasi-statischen
Laststeigerungsversuchen mit partiellen Entlastungsstufen sind und nicht durch Reibung
schon bestehender Rissoberfldchen aneinander entstehen.

Da reibungs- und rissinduzierte SE eine dhnliche Charakteristik aufweisen und eine
Unterscheidung der beiden SE-Typen nicht ohne weiteres mdglich ist, fithrt diese
Vereinheitlichung zu einer verfalschten Bestimmung der SE-Aktivitiat. Durch diese scheinbar,
da nicht vorrangig rissbasiert, frithe SE kommt es zu einem nicht mafdgeblich rissbasierten

Felicity-Verhaltnis, wie von Timothy Fowler aufgefasst.
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Somit stellt die genauere Betrachtung des Materialverhaltens beim Durchlaufen der
Laststeigerung, vor dem Erreichen des jeweils voranliegenden Belastungsmaximums, einen
wesentlichen Schritt auch zum Verstindnis des Felicity-Effektes dar. Denn erst diese
Erkenntnisse lassen eine Bewertung der beiden Ansitze und darauf aufbauend eine
Optimierung und Anpassung der Interpretation und Auswertung der SE in Bezug auf das
Felicity-Verhaltnis, zu.

Fiir die Fragestellung des Ursprungs der fiir den Felicity-Effekt zugrundeliegenden SE
wurde die alleinige Auswertung der gemessenen SE als nicht zielfiihrend angenommen.
Begriindet wird diese Annahme in der fehlenden nachweisbaren
Unterscheidungsmoglichkeit fiir die riss- beziehungsweise reibungsinduzierten SE.

Dazu sollen als Beitrag dieser Arbeit zur gegenwértigen Forschung am Felicity-Effekt
FVK-Proben in einem Laststeigerungsversuch miteingeschobenen Wiederholungsphasen in
einem kombinierten in-situ Versuchsaufbau gepriift werden. Dabei wird die SE wahrend der
Laststeigerung aufgezeichnet und mit den im Anschluss an die Laststeigerung
durchgefiihrten CT Aufnahmen beziiglich der tatsdchlichen Rissausbreitung verglichen.
Anhand des Vergleichs der Ergebnisse aus der SE- und CT-Auswertung soll untersucht
werden, ob der Anteil der SE, welcher die Ursache fiir den Felicity-Effekt darstellt, durch
tribophysikalische Vorgidnge der schon gebildeten Rissoberflichen oder durch
Rissausbreitung in den Wiederholungsphasen entsteht.

Zusatzlich soll untersucht werden, in wie weit dieser Vergleich durch die Probengréfie
beeinflusst wird. Dazu werden, im Folgenden ,mikroskopisch bezeichnete Proben, mit
einem Priifquerschnitt von 1 x 1 mm? und ,makroskopische“ Proben, welche durch einen
Priifquerschnitt von 12 x 1 mm? die Randbedingungen fiir bauteilrelevante Grofen besser
reprasentieren sollen, in einem gleich aufgebauten Versuchsablauf gepriift.

Um den Einfluss des Aufbaus der FVK-Proben auf den Felicity-Effekt beurteilen zu
konnen, werden CFK-Proben, eigenstindig hergestellt aus epoxidharzbasierten
Prepregmaterial, miteinem [0Os], [£45 0 +45] Lagenaufbau [122] und einem orthogonalen
Aufbau aus Lagen ineiner 2/2 Kdperbindung [123] miteiner einheitlichen Gesamtdicke von
1 mm verwendet. Um zusitzlich den Einfluss des Fasermaterials bewerten zu konnen,
werden auch Proben mit einem [+45s]Lagenaufbau (Gewebe) aus fertig konsolidiert
erworbenen, epoxidharzbasierten GFK [124] hergestellt und gepriift.

Die geplanten Versuchsreihen fanden wieder in Zusammenarbeit mit dem u-VIS X-ray
Imaging Centre der Universitit Southampton in England [112] am Synchrotron SOLEIL an
der beamline ,PSICHE“ am Synchrotron SOLEIL [125] in Frankreich statt.
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5.2 Messvorbereitung und -aufbau mikroskopische Proben

Fir die Priifung der mikroskopischen Proben wurde die in Kapitel 4.1.3 beschriebene
und modifizierte elektromechanische Priifvorrichtung vom Typ DEBEN CT5000 genutzt.

Die zu priifenden Proben wurden aus den selbst gelegten und konsolidierten CFK-
Platten, beziehungsweise den erworbenen GFK-Platten, mittels einer Nasstrennanlage vom
Typ Diadisc der Firma MUTRONIC Prazisionsgeratebau GmbH & Co. KG, ausgestattet mit
einer diamantbesetzten Trennscheibe, mit einem Maf von 100 x 4 x 1 mm? herausgetrennt.
In der Mitte der Probenldngsachse wurde eine beidseitige Einkerbung mit einem
diamantbesetzten Fraser mit 1,6 mm Radius so eingebracht, dass die finale Probenbreite an
dieser Stelle noch 1mm betrug. Die durch die Einkerbung hervorgerufene
Spannungsiiberh6hung wdahrend der mechanischen Belastung der Probe sollte dazu fiihren,
dass Schaden vorrangig in diesem Bereich, welcher gleichzeitig als Sichtfeld der SR-CT
Untersuchung gewahlt wurde, auftreten.

Fiir die Fixierung der Proben in der Priifvorrichtung und fiir die Lasteinleitung
(vgl. Kapitel 4.1.1) wurden 1,5mm starke T-formige Aluminiumbleche mittels
Wasserstrahltrennverfahren hergestellt und beidseitig auf die Probenenden mit einem
schnellhdrtenden Methacrylat-Klebstoff vom Typ Devweld 531 unter Verwendung einer
additiv aus PLA hergestellten Klebevorrichtung (vgl. Kapitel 4.1.1) appliziert.

7

| Lasteinleitungselement | | Probe | | Klebstoffl

Abbildung 50: Beidseits gekerbte Zugprobe mit aufgeklebten Lasteinleitungselementen.

16 mm

100 mm

Auf die Proben, wie in Abbildung 50 und Abbildung 51 beispielhaft dargestellt, wurden
stets zwei SE-Sensoren vom Typ HD2WD der Firma Physical Acoustics im Abstand von
32 mm zueinander, symmetrisch zur Mitte der Probenldngsachse, unter Verwendung des
Koppelmittels KORASILONE und additiv gefertigter Sensorhalter aus PLA mit einem

Elastomerring appliziert.
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Abbildung 51: Priifbereite Priifvorrichtung auf dem Rotationstisch der Beamline PSICHE am Synchrotron
SOLEIL.

Rotationstisch

5.3 Messvorbereitung und -aufbau makroskopische-Proben

Aufgrund der grofieren Abmessungen und den dadurch bedingten hoheren Kraften fiir
die eingeplanten Laststufen, wurde im Rahmen dieser Arbeit fiir die makroskopischen
Proben eine in-situ Prifvorrichtung von Grund auf neu entworfen und gefertigt. Das genaue
Vorgehen dabei kann zudem in dem Beitrag von Florian Thum, welcher aus der angeleiteten
Abschlussarbeit entstanden ist, eingesehen werden [126]. Hierzu wurden alle lasttragenden
Teile unter Verwendung der CAD-Software Autodesk Inventor Professional modelliert und
vor der Fertigung eine Festigkeits- und Verformungsuntersuchung mittels der in der CAD
Software zur Verfiigung gestellten Finite-Elemente-Methode simuliert.

Die Konstruktion erfolgte ausgehend von der Geometrie der zu priifenden, vorrangig aus
FVK bestehenden, Proben unter Einhaltung des Freiraums in der am Lehrstuhl vorhandenen

Labor-CT vom Typ nanotom m der Firma GE.

Das Anforderungsprofil fiir die Priifvorrichtung sah folgende notwendige Eigenschaften

vor:

- Eignung fiir Zug- wie Druckprifung

- Prifmdglichkeit fiir Proben mit freier Priiflinge 100 mm, 15 mm Breite und bis zu
2 mm Dicke

- Erzielbare Krifte vonbis zu 25 kN

- Maoglichkeit zum Betrieb mit zwei direkt auf der Probe applizierten SE-Sensoren

- Transportabel z.B.fiir die Nutzung an Synchrotronanlagen

- Einbaumdéglichkeit und Betrieb in der Labor-CT vom Typ nanotom m
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Anlehnend an die gingigen Zugpriifnormen fiir Faserverbundkunststoffe DIN 527 oder
ASTD3039, sowie die vorhandene Literatur zum Thema Kunststoffpriifung, wird eine freie
Priiflinge, also ein Abstand zwischen den beiden Probenfixierungen, von rund 100 mm
angestrebt [127]-[129]. Dadurch soll erreicht werden, dass sich im fiir die Priifung
relevanten Bereich eine homogene Spannungsverteilung einstellt, welche von lokalen
Spannungsiiberh6hungen im Bereich der Fixierung unbeeinflusst ist. Daher wurden diese,
angelehnt an die DIN 527 Priifnorm fiir uni- wie multidirektionale Faserverbundproben, als
Ausgangsmafd fiir den Priifraum der neuen Priifvorrichtung vorgesehen. Die geplante
Probengeometrie, mit 100 mm Priiflange, jeweils 39 mm vorgesehen fiir die Probenfixierung

und einer Probenbreite von biszu 18 mm istin Abbildung 52 dargestellt.

S
w3
Q—/

U

18,0
12,0

i1

178,0

Abbildung 52: Probengeometrie zur Verwendung in der neu konstruierten Priifvorrichtung Der Bereich, der
réntgentechnisch untersucht werden soll, ist mit einer beidseitigen Einkerbung versehen.

Analog zu der bekannten DEBEN CT 5000 wurde der Priifraum, welcher gleichzeitig ein
lasttragendes Element der Prifvorrichtung darstellt, als Rohr geplant. Aufgrund der
vorgesehenen Lasten von bis zu 25 kN wurde als Material fiir dieses Rohr CFK gewdhlt,
welches durch die CarbonWerke Weifdgerber GmbH & Co. KG zur Verfiigung gestellt wurde.
Das Rohr wurde dabei aus unidirektionalen Prepreglagen in Wickeltechnik mit einem 0° und
90° (jeweils zur Langsachse) Lagenaufbau in einem Verhéltnis von 80 zu 20 hergestellt und
hielt in statischen Versuchen Kraften von >50 kN Stand. Neben der ausreichenden Festigkeit,
kann durch die geringe Dichte des Materials verbunden mit der niedrigen Ordnungszahl von
Kohlenstoff, eine gute Rontgentransparenz sichergestellt werden (vgl. Kapitel 2.4).

Das Rohr ist an den Enden jeweils im Langspressverband mit einem Stahlflansch
versehen, welcher die Montage an den weiteren Bauteilen mittels Schrauben ermoglicht
[130]. Zusatzlich weisen die Flansche je einen Kabelkanal auf, welcher die Einfiihrung z.B.
von SE-Sensoren in den Priifraum ermoglicht.

Der elektromechanische Aktuator, bestehend aus einem Schrittmotor und einem
Spindelhubgetriebe, befindet sich aufgrund des hohen Gewichtes zur Erhéhung der
Standsicherheit gegen Kippen unterhalb des Priifraums. Dabei stelltdas Spindelhubgetriebe
gleichzeitig die Basis des lasttragenden Teils der Priifvorrichtung dar. Der NEMA 42
Schrittmotor vom Typ ST11018S5504-A der Firma Nanotec erbringt ein Drehmoment von
bis zu 8,5 Nm, welches durch das Spindelhubgetriebe GSZ-25-R der Firma ZIMM mit
rotierender Spindel im Verhdltnis 24:1 untersetzt wird und gemaf3 technischem Datenblatt
bis zu 25 KN Druck/Zugkraft, iibertragen durch eine auf der Spindel befindliche
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Flanschmutter, ermoglicht. Eine Rotation der Flanschmutter ist dabei durch zwei
Stahlwellen, welche gleichzeitig als Welle fiir in der Flanschmutter eingebaute
Lineargleitlager dienen, unterbunden, wodurch die Rotationsbewegung der Spindel in eine
axiale Bewegung der Flanschmutter umgewandelt wird. Die Trapezgewindespindel/
Flanschmutterkombination mit den Gewindemafien Tr 30x6 weist dabei eine ausreichende
Selbsthemmung auf, damit auch bei abgeschalteten Antrieb die axiale Position der

Flanschmutter unter anliegender Last unverdndert gehalten wird.

Gewindekappe

Kontermutter

Kraftaufnehmer

Probe

Probenhalter

SE-Sensoren

Fiihrungswellen

Flanschmutter

Spindelhubgetriebe

Zahnriemen

Schrittmotor

Abbildung 53: Schematischer Querschnitt durch die neu konstruierte Priifvorrichtung.

Auf der Flanschmutter ist ein Gewindeflansch montiert, in welchen der untere
Probenhalter eingeschraubt werden kann. Der Probenhalter besteht dabei aus einem 18 mm
Rundstahl, der am probenzugewandten Ende ldngs der Mittelebene mit einem 40 mm tiefen
und 2,5 mm breiten Schlitz versehen ist. In diesen Schlitz wird die Probe mittels Verklebung

eingebracht.
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Der Probenhalter am oberen Ende der Probe weist einen gleich dimensionierten Schlitz
zur Probenaufnahme auf und wird direkt mit dem Kraftaufnehmer vom Typ FIEOG10A der
Firma mg-sensor GmbH, welche einen Messbereich bis + 25 kN aufweist, verschraubt. Der
Kraftaufnehmer ist in dem als Gewindekappe konstruierten Oberteil der Priifvorrichtung
mittels Verschraubung fixiert und stellt dariiber den Kraftschluss zwischen oberen
Probenhalter, CFK-Rohr und Spindelhubgetriebe mit unterem Probenhalter her. Durch die
schraubbare Auslegung des Oberteils kann die Hoéhe des Priifraums an die Probenlange und
-position erfolgen. Alle Verschraubungen sind zur Vermeidung von Setzungserscheinungen
wahrend den mechanischen Belastungen im Rahmen einer Priifung, entweder durch das
vorgeschriebene Anzugsdrehmoment oder durch Kontermdglichkeiten ausreichend
vorgespannt.

Die Positionierung des Schrittmotors kann, wie in Abbildung 54 dargestellt, je nach
raumlicher Verfiigbarkeit unterhalb (z.B. fiir die Nutzung am Synchrotron SOLEIL) oder
seitlich (fiir die Nutzung in der Labor-CT nanotom m) des Spindelhubgetriebes erfolgen. Die
Kraftiibertragung erfolgt in beiden Fallen {iber einen Zahnriemen, wobei eine weitere
Untersetzung der Motordrehzahl von 2:1 durch die Verwendung von unterschiedlich grofen

Zahnriemenscheiben stattfindet.

Abbildung 54: Positionierung des Schrittmotors a) unterhalb zum Spindelhubgetriebe beziehungsweise
b) seitlich dazu.

Die Steuerung des Schrittmotors, sowie die Aufnahme der Signale des Kraftaufnehmers
erfolgen iiber eine eigens angefertigte LabView-basierte Software, welche bei der Firma
quer-punkt GmbH [131] beauftragt und erstellt wurde. Diese Software erméglicht das
Einstellen der  Verfahrgeschwindigkeit, ein  kraftgeregeltes Verfahren, die
Echtzeitdarstellung und Speichermoglichkeit der Kraft/Weg-Daten und ein Festlegen von
Kraftobergrenzen. Die Berechnung der vom unteren Probenhalter verfahrenen Wegstrecke
erfolgt tiber Riickrechnung aus dem Schrittmotordrehwinkel, dem Ubersetzungsverhiltnis

und der Spindelsteigung.
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Die makroskopischen Proben wurden aus dem gleichen, selbst gelegten und
konsolidierten CFK-Plattenmaterial, beziehungsweise dem gleichen fertig erworbenen
GFK-Plattenmaterial, wie die mikroskopischen Proben zunichst manuell mit einer
Nasstrennanlage mittels einer diamantbesetzten Trennscheibe mit einem Mafd von
178 x 18 mm? herausgetrennt. AnschlieRend wurde mit einem diamantbesetzten Friser im
Bereich des Sichtfeldes der SR-CT Untersuchung eine beidseitige Einkerbung mit Radius
1,6 mm eingebracht, so dass die verbleibende Probenbreite in diesem Bereich noch 12 mm
betrug.

Anschliefend wurde jede gefertigte Probe in ein extra Probenhalter-Paar mittels des
Epoxid-Klebstoffs 3M Scotch-Weld 9323 unter Zuhilfenahme einer additiv gefertigten
Klebevorrichtung zur Sicherstellung der axialen und radialen Ausrichtung und Fixierung
wahrend der Klebstoffaushartung dargestellt in Abbildung 55, gemafd den Herstellangaben
eingeklebt.

| Probenhalter antriebsseitig | I Probenhalter kraftaufnehmerseitig |

Abbildung 55: Additiv gefertigte Klebevorrichtung fiir die makroskopischen Proben.

Bei der Montage der Probe in der Priifvorrichtung wurden je ein HD2WD-Sensor zur
Detektion der SE stets 20 mm unterhalb, beziehungsweise oberhalb der Einkerbung, unter
Verwendung des Koppelmediums KORASILONE und additiv hergestellter Sensorhalter aus
PLA und einem Elastomerring appliziert.
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Abbildung 56: a) Fertig mit SE-Sensoren préparierte Probe und b) aufgebaute Priifvorrichtung fiir
makroskopische Proben auf dem Rotationstisch der Beamline PSICHE des Synchrotron
SOLFIL.

5.4 Messablauf

Die Priifvorrichtungen wurden jeweils dazu genutzt, um Proben kraftgeregelt mitdem in
Abbildung 57 dargestellten Laststeigerungsprofil bei Werten von 50 %, 70 % und 90 % der
Festigkeit fiir die CFK-Proben mit einem [0/90s5] sowie [1+45 0 +45] Lagenaufbau,
beziehungsweise bei 40 %, 60 % und 80 % der Festigkeit fiir die CFK-Proben miteinem [Os],
sowie den [1+45s5] GFK-Proben auf Zug zu priifen, wobei nach jedem Anfahren dieser
Kraftwerte zwei Wiederholungen fiir denselben Lastwert mit einer teilweisen Entlastung
eingeplant waren.

%-R,,

80/90

60/70

40/50

- »

Zeit

Abbildung 57: Geplantes Laststeigerungsprofil mit Wiederholungsphasen und CT-Scan-Zeitpunkten (rot).
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Durch die Wahl der Laststufen im Bereich der oberen Halfte der theoretischen Festigkeit
der Proben wurde eine groflere Anzahl an Mikro- und Meso-Rissen erwartet. Dadurch
wurden einerseits eine kontinuierliche SE fiir eine aussagekriftige Berechnung des
Felicity-Verhdltnis erwartet und andererseits wurde beabsichtigt, dass zahlreiche
Rissoberflichen geschaffen wurden, um SE durch Reibgerdausche in den
Wiederholungsphasen zu ermdoglichen. Die mit AlfaLam errechneten Festigkeiten wurden
anhand von Vorversuchs-Proben, welche aus demselben Plattenmaterial entnommen
wurden, wie die eigentlichen Proben, zundchst experimentell bestitigt. Diese Vorversuche
haben gezeigt, dass in dem unidirektionalen Laminat der [0s] CFK-Proben und bei den
eingeplanten GFK Proben schon frither mitder SE messbare Risse auftreten, weshalb hier die
Spannungswerte jeweils 10 % geringer gewdahlt wurden, im Vergleich zu den multiaxialen
CFK-Proben.

Wie auch in der Versuchsreiche aus Kapitel 4 erfolgreich eingesetzt, wurde die SE mit
zwei direkt auf der Probe applizierter HD2WD Sensoren der Firma Physical Acoustics und
einer Messkette bestehend aus Vorverstirkern des Typs 2/4/6 der Firma MISTRAS und
einem PC-System mit eingebauter 2CH-PCI Messkarte der Firma MISTRAS aufgezeichnet.
Zusatzlich wurden die Kraftwerte synchron iiber ein proportionales elektrisches
Spannungssignal von der Steuerung der Priifvorrichtung an das PC-System iibertragen und
in der AEwin SE-Messsoftware der Fa. MISTRAS aufgezeichnet.

Die Aufzeichnungsparameter im AEwin-Messsystems waren dabei PDT 10 ps, HDT 80 ps,
HLT 300 ps wobei mit einer Abtastrate von 10 MHz bei einer Vorverstirkung von 40 dBag
und einem Schwellwert von 35 dBak gemessen wurde. Im Vorverstirker fand eine Filterung
mittels analogem Bandpassfilter (Durchlassbereich 20 -2000 kHz) und softwareseitig
mittels digitalem Bandpassfilter (Durchlassbereich 10 - 3000 kHz) statt.

Die Messung der SE erfolgte dabei wahrend jeder Laststeigerung. Sofort nach dem
Erreichen einer Laststufe wurde die anliegende Kraft um 10 % verringert, um fiir die Dauer
der folgenden  SR-CT-Aufnahmen  eine  Bewegungsunschdrfe  aufgrund von
Schadensneubildung, beziehungsweise Relaxationseffekten zu vermindern.

Vor jeder Messung wurde die z-Position der Probe im Sichtfeld der SR-CT im Vergleich
zu der Pre-Scan-Aufnahme iiberpriift und bei einer erkennbaren Verschiebung manuell
durch ein Verfahren des Rotationstisches in z-Richtung angeglichen.

Die SR-CT-Aufnahme wurde bei einer kontinuierlichen Drehung des Rotationstisches bei
einer Strahlenergie von 25KkeV durchgefiihrt. Wahrend jeder Aufnahme wurden 3000
Projektionen bei einer Belichtungszeit von 25 ms und einem Detektorabstand von 100 mm
erstellt. Das Sichtfeld der SR-CT Messung bei den mikroskopischen Proben betrug
1,77 x 1,77 mm, bei einer Voxelgrofde von 0,87 um. Bei den makroskopischen Proben betrug
das Sichtfeld 14,8 x 2,7 mm?, bei einer Voxelgrofie von 4,54 um.

Nach jeder SR-CT Aufnahme erfolgte eine Entlastung auf 50 N bei den mikroskopischen
Proben, beziehungsweise 150 N fiir die makroskopischen Proben, gefolgt von einer

Laststeigerung, wodurch das Auftreten des Felicity Effektes ermdglicht werden sollte.
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Dieser mehrstufige Messablauf istin der Abbildung 58 graphisch dargestellt.

Probeneinbau Laststeigerung bis Bruch oder Probenausbau
+ zur festgelegten o
Laststufe 3x90% Rm .
SR-CT Messung des + Start eines neuen
Messablaufs

Ausgangszustands SE- Messung

Reduktion des
anliegenden

Entlasten auf
50N (mikroskopisch)
150N (makroskopisch)

Kraftwertes um 10%

Weggeregelte
Halte-Phase

+
SR-CT Aufnahme

Abbildung 58: Schematische Darstellung des Messablaufes zur Untersuchung des Felicity Effekts.

Die Laststufen wurden fiir jede Probe abhidngig vom Lagenaufbau, Material und
tatsachlichen Abmessungen nach der Bearbeitung, unter Beachtung der Herstellerangaben,
individuell auf Grundlage der mit AlfaLam [132] ermittelten Festigkeiten, berechnet.

Es wurden fiir jede der Material-, beziehungsweise Lagenaufbauarten 5 mikroskopische,
sowie 3 makroskopische erfolgreich gepriifte Proben angestrebt, um unter Berilicksichtigung
von Abweichungen, begriindet durch den inhomogenen Aufbau der FVK, eine solide
Datengrundlage zu erreichen.

Im Anschluss an einen Messdurchlauf wurden die CT-Aufnahmen noch direkt an den
Rekonstruktionseinheiten am Synchrotron SOLEIL rekonstruiert und standen somit

zusammen mit den aufgezeichneten SE-Daten fiir die weitere Auswertung zur Verfiigung.

5.5 Nachbearbeitung der Messdaten

Vor der Zusammenfiihrung der SR-CT- und SE-Daten wurden diese zunichst getrennt
voneinander bearbeitet. Bei den SE-Daten fand am Beispiel der in Kapitel 4.2.2 als sinnvoll
befunden Methode fiir jeden aufgenommenen Messablauf eine Reduktion der Datenmenge
statt, wobei hierfiir die Software nAExtor der Firma BCMtec GmbH [133] genutzt wurde. Im
ersten Schritt wurde eine 1D-Ortung durchgefithrt und alle nicht ortbaren SE-Signale
entfernt, wodurch Signale, die nicht von beiden Sensoren detektiert wurden und somitnicht
zweifelsfrei als evident gehandelt werden konnen, aussortiert wurden. Des Weiteren erfolgte
als Anpassung an das fiir die mikroskopischen Proben 1,77 mm und fiir die makroskopischen
Proben 2,7 mm in der Hohe messende Sichtfeld der SR-CT, mit Riicksicht auf das
Auflésungsvermogen der SE-Ortung, eine Eingrenzung des Datenbereichs der 1D-georteten

SE-Signale von urspriinglich 32 mm bzw. 40 mm auf 3 mm statt. Fiir diese Daten wurde mit
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dem ,Failure Prediction® Modul der nAExtor-Software fiir jede angefahrene Laststufe
inklusive der Wiederholungen das Felicity-Verhéltnis (vgl. Kapitel 2.4) bestimmt.

Damit war die Reduktion der SE-Daten abgeschlossen und es folgte die Nachbearbeitung
der SR-CT Aufnahmen.

Diese fand in der Auswertesoftware AVIZO Version 2020.1 der Firma Thermo Fisher
Scientific statt. Ziel der Auswertung war es, die Hohlrdume, welche innerhalb des
Probenvolumens durch Risse entstanden waren und welche durch die von der in-situ
Prifvorrichtung eingebrachte mechanische Spannung offengehalten wurden, zu
segmentieren.

Der schrittweise Ablauf der schwellwertbasierten Segmentierung der Risse anhand der
Grauwertverteilung im Probenvolumen mit Hilfe des ,Image Stack processing“-Moduls
innerhalb der AVIZO-Software kann fiir die mikroskopischen Proben im Anhang Ieingesehen
werden. Aufgrund der geringen Auflésung fiir die makroskopischen Proben ist der
Segmentierungsablauf grundlegend zwar gleich, wurde aber, wie im Anhang II eingesehen
werden kann, neben auflosungsbedingten Anpassungen bei den vorhandenen Schritten um
einen Median- sowie Gauf3-Filter fiir die Rauschreduzierung erganzt.

Die anschlieffende Bestimmung der Gesamtoberfliche der segmentierten Hohlrdume
ergibt den Wert ,Rissoberfliche” in mm? an. Die Rissoberfliche wurde fiir jede einzelne
Laststufe sowie fiir die Messung im Vorfeld der ersten Laststeigerung als Referenz der
Ausgangslage bestimmt. Durch das Verhéltnis der Rissoberflache zu der, in der unmittelbar
davor kommenden Laststufe bestimmten Rissoberfldche, ergab sich die relative Einheit
»Schadensanderung”.

Somit ergaben sich drei mogliche Falle fiir das Verhaltnis, die wie folgt bewertet wurden:
e Schadensanderung >1: Die Rissanzahl und/oder Rissgrofie hat zugenommen
e Schadensdnderung =1: Die Rissanzahl und/oder Rissgrofie ist gleichgeblieben

e Schadensdnderung <1: Eine Verringerung der Rissanzahl, beziehungsweise
eine Verkleinerung der Rissgrofie ist ohne ndhere
Betrachtung nicht plausibel. Daher wird im Folgenden

die Annahme fiir diesen Fall ausformuliert.

Eine Zunahme der Rissanzahl, sowie ein Wachstum der vorhandenen Risse sind durch
Bruchvorgdnge in Folge einer Spannungserhohung beim Anfahren von hoheren Laststufen
oder durch die Ausbildung von lokalen Spannungserhohungen nach einer Entlastung
erklarbar. Dagegen sind spontane ,Selbstheilungseffekte, welche zu einer Verringerung der
Rissanzahl oder der Rissgrofie fiihren wiirden, bei ausgehirteten expoxidbasierten FVK,
nicht bekannt und benétigen einer vorherigen, hier nicht stattgefundenen, Beimengung von

Zusatzstoffen oder abgestimmte Temperierverfahren [134]-[136].
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Da diese Verringerung der Rissanzahl, beziehungsweise Abnahme der Rissgrofie als
fehlerhaft erhobene Daten angesehen werden, wird auch an Hand dieser Werte fiir eine
Schadensinderung <1 die Fehlerbetrachtung des Segmentierungsprozesses durchgefiihrt.
Dabei wird, aufgrund der unterschiedlichen Segmentierungsalgorithmen, der Fehler anhand
der Maximalwertmethode fiir die mikroskopischen und makroskopischen Proben getrennt
bestimmt. Der Maximalwert wird dabei jeweils durch die grofdte Differenz einer
Schadensanderung Kkleiner als 1 zu dem Wert , 1% also die grofite Abweichung zu dem als

realistisch angenommen giiltigen Wert fiir keine Schadensanderung, bestimmt.

5.6  Ergebnisse

Im Folgenden werden die nachbearbeiteten SR-CT und SE-Daten getrennt analysiert,
zusammengefithrt und zur graphischen Beurteilung gegeneinander aufgetragen. Ebenso
werden die Ergebnisse der mikroskopischen und makroskopischen Proben zunachst
getrennt bewertet, um dann in Kapitel 5.7 miteinander verglichen zu werden und im
Anschluss die Erkenntnisse aus den hier durchgefiihrten Untersuchungen gesammelt

herauszustellen.

5.6.1 Mikro-Proben

5.6.1.1. Ergebnisse CFK[+45 0 +45] und [0/90s] Képerbindung

Aufgrund der der hohen Auflésung bei einer VoxelgrofRe von 0.866 um und der hohen
Brillanz der SR-CT Aufnahmen konnte der in Anhang B I beschriebene Auswertealgorithmus
grundsatzlich erfolgreich auf die mikroskopischen CFK-Proben mit einem multiaxialem
Lagenaufbau, in Abbildung 59 reprasentativ fiir eine CFK-Probe mit einem [+45 0 +45]
Lagenaufbau, sowie in Abbildung 60 fiir eine CFK-Probe mit [0/905] Lagenaufbau in
Koperbindung dargestellt, angewendet werden. Der Fehler wurde dabei, wie in Kapitel 5.5

beschrieben, mit +18% bestimmt.
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Rissoberflache [mm?]

T T T
Pre-Scan 50_1 502 503 701 702 703
Laststufe

Abbildung 59: a)-g) Visualisierung der vorhandenen Risse (blau) fiir jeden Durchlauf eines
Laststeigerungsversuchs und in h) quantitativer Verlauf der Rissoberfliche iiber den
Laststufen aufgetragen fiir eine CFK-Probe mit [+45 0 145] Lagenaufbau.
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Abbildung 60: a)-j) Visualisierung der vorhandenen Risse (blau) fiir jeden Durchlauf eines
Laststeigerungsversuchs und in k) quantitativer Verlauf der Rissoberfliche iiber den
Durchliufen aufgetragen fiir eine CFK-Probe mit [0/90] Lagenautbau in Képerbindung.
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Die Rissneubildung und das Risswachstums im Laufe der durchgefiihrten
Laststeigerungsversuche konnen, wie in der jeweiligen Abbildung 59 a)-g), beziehungsweise
Abbildung 60 a)-j) dargestellt, visualisiert werden. Zudem ist, wie in der zugehorigen
Abbildung h), beziehungsweise Kk) aufgetragen, die mit der kombinierten in-situ
Priifvorrichtung durch die mechanische Belastung initiierte Schadigung der Proben
quantitativ fiir jeden Durchlauf darstellbar. Bei den Proben mit[+45 0 +45] Lagenaufbau,
im Folgenden auch als 45°-Proben bezeichnet, wurde die eingeplante 90%-Rm Laststufe
lediglich ein einziges Mal erreicht. Beziiglich des Probenzustands war allerdings keine
Abweichung im Vergleich zu den Vorversuchs-Proben, an welchen die Laststufen tiberpriift
wurden, erkennbar, wodurch das frithzeitige Versagen begriindet werden konnte.

Fehlende Datenpunkte in den folgenden Auftragungen sind in durch Artefakte stark
verfalschten oder nicht rekonstruierbaren Volumen begriindet.

Der in Abbildung 59h) dargestellte Verlauf der quantifizierten Rissoberflache fiir die
Probe 2 miteinem [+45 0 +45] Lagenaufbau l&dsst erkennen, dass die Rissoberfliche vom
Pre-Scan ausgehend, welcher vor dem Beginn der Laststeigerung durchgefithrt wurde,
wahrend dem Anfahren der 50%-Rm Laststufen, unter Beachtung des Fehlerbereiches, nicht
erkennbar zunimmt. Beim erstmaligen Anfahren der 70%-Rm Laststufe tritt dagegen ein
verhiltnisméfig deutlicher Zuwachs der Rissoberfliche auf, wobei nun auch bei den
Wiederholungen 70_2 und 70_3 eine Zunahme der Rissoberflache erkennbar ist.

Bei genauerer Betrachtung der Abbildung 59 d) und e) ist die deutliche Zunahme der als
Riss segmentierten Bereiche durch eine Rissneubildung von der Aufnahme bei 50_3 zu 70_1,
erkennbar. Bei den entstandenen Rissen handelt es sich vorrangig um Zwischenfaserbriiche
entlang der Laminatorientierung mit 0°, +45°, sowie -45° und einer einzelnen, beginnenden
Delamination.

In einer Teilbetrachtung der Abbildung 59 e), f) und g), zusammengefasst in Abbildung

61, finden sich dagegen vorrangig Bereiche, in denen es zu Risswachstum kommt.

i) 7 W [0

Abbildung 61: Darstellung der Abbildung 59 e), f) und g) mit markierten Beispielen fiir ein Risswachstum
(rot), bezogen auf die vorherige Aufnahme.
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Dieser anhand der Probe mikro-45°-2 beschriebene Trend zeigt sich, dargestellt in
Abbildung 62 ebenfalls fiir die anderen mikroskopischen 45°-Proben in konsistenter Weise.
Einzig die Probe mikro-45°-1 zeigt schon beim erstmaligen Anfahren der 50%-Rm Laststufe
eine starke Zunahme der Rissoberflache, welche, abweichend zu den anderen Proben, schon
bei dieser Laststufe durch eine Rissneubildung begriindet ist. Vorrausichtlich durch die
dadurch begriindete Spannungsumverteilung innerhalb der Probe, findet hingegen beim
Anfahren der 70%-Rm Laststufen keine Rissneubildung und auch verhiltnismaf3ig wenig

Zunahme der Rissoberflache statt.
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Abbildung 62: Entwicklung der Rissoberfliche tliber den durchlaufenen Laststufen fiir die mikro-Proben mit
[145 0 +45] Lagenautbau.

Eine weitere Darstellungsmoglichkeit dieses Trends zeigt Abbildung 63, in welcher die
Schadensanderung (die Rissoberflache in Bezug auf die Rissoberflache in der vorherigen
Laststufe) iber den Laststufen aufgetragen ist. Hier liegen die Werte fiir die 50%-Rm
Laststufen unter Einbeziehen des Fehlerbereiches bei einem Wert von 1, gleichzusetzen mit
keiner messbaren Schadensinderung. Bei dem erstmaligen Anfahren der 70%-Rm Laststufe
liegt die Schadensdnderung bei einem Wert von 1,3 bis 13,9 und fiir die Wiederholungen bei

70%-Rm mehrheitlich bei >1, also konnte hier ein Schadenswachstum festgestellt werden.
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Abbildung 63: Entwicklung der Schadensdnderung tiber den durchlaufenen Laststufen fiir die mikro-Proben
mit [+45 0 +45] Lagenautbau.

Die in Abbildung 60 dargestellte Probe mitdem [0/90s] Lagenaufbau in Képerbindung,
nachfolgend auch als Koper-Probe bezeichnet, zeigt im dargestellten Diagramm k) einen
vergleichbaren Verlauf der Rissoberflache iiber die durchlaufenen Laststufen.

Wieder zeigt sich bei den 50%-Rm Laststufen keine, im Rahmen des Fehlerbereichs
erkennbare, Anderung der Schadensgrofe und bei dem erstmaligen Anfahren von 70%-Rm,
sowie 90%-Rm ein deutlicher Zuwachs der Schadensgrofie, gefolgt von einer geringeren
Zunahme der Schadensgrofée bei den jeweiligen Wiederholungen.

Im Vergleich zu den 45°-Proben zeigt sich zudem, dass die Zunahme der Schadensgréfie
und die Schadensdnderung, dargestellt in Abbildung 64, sowohl beim erstmaligen Anfahren
der Laststufen, als auch bei den Wiederholungen absolut betrachtet bei den Képer-Proben

geringer ausfallen.
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Abbildung 64: Entwicklung der Schadensénderung tiber den durchlaufenen Laststufen fiir die mikro-Proben
mit [0/905] Lagenaufbau in Képerbindung.

Dies lasstsich durch den Aufbau der Proben erklaren. Wahrend bei den [+45 0 +45]-
Proben durch die verwendeten Gelege beim Aufbau des Laminats keine Kreuzungspunkte
zwischen den einzelnen Lagen vorhanden sind und sich Zwischenfaserbriiche, wie sie in
Abbildung 59 und Abbildung 61 zu erkennen sind, weitestgehend ungehindert grofdflachig
ausbreiten konnen, erfolgt durch die Ondulation der Kett- sowie Schussfiden im
Kopergewebe an den Kreuzungspunkten haufig eine Rissstoppung. Wie in Abbildung 60
ersichtlich ist, sind die einzelnen Risse dadurch deutlich kleiner und liegen verteilter im
Probenvolumen vor.

Zugleich bedingt aber diese kleinere absolute Rissgrofie, dass vermehrt Risse unter dem
Auflésungsvermogen des Risserkennungs-Algorithmus (vgl. Anhang B I) liegen und somit
nicht in der Statistik aufgefiihrt werden, wodurch ebenfalls mdglich ist, dass die
Schadensgrofde zwar tendenziell korrekt, aber absolut geringer bestimmt wird.

Zuséatzlich kommt hinzu, dass durch den [0/90s] Lagenaufbau die Halfte der Fasern
anndhernd parallel zum Strahlengang der SR-CT ausgerichtet sind, wodurch
Zwischenfaserbriiche in den durch den Risserkennungs-Algorithmus ausgewerteten
x-y-Ebenen nur in Teilen vorliegen. Ebenfalls istdurch zahlreiche Kanteneffekte entlang der
parallel durchstrahlten Faseroberflichen die Grauwertverteilung in den 90°-Lagen diffuser
und Risse werden dadurch nicht so klar abgetrennt dargestellt wie in den 0°-Lagen, wie in

der x-y-Schnittebene des Probenvolumen in Abbildung 65 zu erkennen ist.
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Abbildung 65: x-y-Schnittebene des Probenvolumens einer Koper-Probe mit detektierten Rissen (blau) und
diffuser Grauwertverteilung im Bereich der 90°-Lagen(rot).

Beide Griinde fithren dazu, dass vorhandene Risse kleiner als tatsachlich vorliegend
bestimmt werden und im Grenzfall unter das Auflésungsvermdégen des
Risserkennungs-Algorithmus fallen.

Unter Beriicksichtigung dieser Einflussfaktoren zeigen sowohl die Auftragung der
Schadensgrofie, alsauch die Schadensédnderung iiber die durchlaufenen Laststufen, einen in
der Tendenz konsistenten Verlauf, sowohl fiir die ausgewerteten mikroskopischen 45°-
Proben, als auch die Képer-Proben.

Fiir die Betrachtung der SE-Aktivitit anhand der gemessen Hits, also Einzelsignale, im
betrachteten Sichtfeld der Einkerbung zeigt sich, wie beispielhaft in Abbildung 66 fiir eine
45°-Probe und in Abbildung 67 fiir eine K6per-Probe dargestellt, ein vergleichbarer Ablauf.
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Abbildung 66: Kumulierte Auftragung der SE-Signale in einem 3mm messenden Bereich an der Einkerbung
fiir eine Probe mit [+45 0 +45] Lagenaufbau.
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Abbildung 67: Kumulierte Aufiragung der SE-Signale in einem 3mm messenden Bereich an der Einkerbung
fiir eine Probe mit [0/905] Lagenaufbau in Koperbindung.
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Fiir beide Probenarten, bei der 45°-Probe deutlicher als bei der Koper-Probe, istbeim
erstmaligen Anfahren der 50%-Rm Laststufe eine im Vergleich zur Gesamt-Aktivitit deutlich
geringere SE-Aktivitit erkennbar und bei den Wiederholungen der 50%-Rm Laststufe bei
beiden Probenarten nahezu keine SE-Aktivitit messbar. Das ist bestitigend zu den SR-CT
Ergebnissen, wonach bei dieser Laststufe nur sehr wenige bis keine neuen Schiaden im
Material entstehen.

Erst beim Anfahren der 70%-Rm-Laststufe zeigen beide Probenarten eine deutliche
Zunahme der gemessenen SE-Signale, was mit der Entstehung von neuen Schiaden, wie
ebenfalls mitder SR-CT detektiert, erklarbar ist.Im Vergleich zu der Gesamtaktivitét istdiese
Zunahme bei den 45°-Proben deutlicher erkennbar als bei den Koper-Proben, was
wahrscheinlich durch das schon vor Erreichen der nichsten Laststufe eintretende Versagen
und damit verbunden einem hohen Verhaltnis von angelegter Last zu Festigkeit erklarbar ist.

Dadurch bedingt ist auch die verhéltnismafdig starke Zunahme der SE-Aktivitit wahrend
den folgenden Wiederholungen bei den 45°-Proben erkennbar und ist voraussichtlich durch
das mit der SR-CT gemessene Risswachstum begriindbar.

Beide Proben-Arten zeigen bei den Wiederholungen bestindig neue SE-Signale gefolgt
von der, absolut betrachtet, stirksten Zuname an gemessenen SE-Signalen beim Anfahren
der 90%-Rm Laststufe. Fiir die folgenden Wiederholungen bei der Koper-Probe ist die
Zunahme an SE-Signalen wahrend jeder Wiederholung grofder als bei den Wiederholungen
der 70%-Rm Laststufe, was wieder mit dem héheren Verhdltnis aus angelegter Last zu
Festigkeit und der groferen Anzahl an Rissen und damit potentiellen Stellen fiir ein
Risswachstum in der Probe erklarbar ist.

Das Felicity-Verhaltnis dieser beiden hier ndher betrachteten Proben, zeigt sich das in
Abbildung 68 dargestellte Bild. Bei beiden Proben hat das Felicity-Verhdltnis beim
erstmaligen Anfahren einer Laststufe (70_1 & 90_1) einen Wert gréfier als 1, wahrend bei
den Wiederholungen nur Werte von kleiner 1 auftreten konnen. Fiir die Laststufe 50_1 kann

aufgrund der erstmaligen Probenbelastung noch kein Felicity-Verhaltnis berechnet werden.
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Abbildung 68: Aus den SE-Messdaten berechnetes Felicity-Verhdltnis liber den durchlaufenen Laststufen fiir
die 45°-Probe (links) sowie Koper-Probe (rechts).
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Dieses markante Verhalten zeigt sich auch fiir alle anderen ausgewerteten Mikro-Proben
in dhnlicher Weise, wie in der gesammelten Auftragung in Abbildung 69 ersichtlich ist.
Hierbei gibt der Wert ,Durchlauf* an, wie oft eine Laststufe angefahren wurde. Somit sind
alle Punkte bei dem Durchlauf 1 wahrend dem erstmaligen Anfahren einer Laststufe,
unabhangig vonihrem %-Rm-Werts, aufgenommen worden. Der Durchlauf 2 und 3 entspricht

der zweiten, beziehungsweise dritten Wiederholung einer Laststufe.

1.30 8 = 70%-R,,

1.25 - 90%-R,,
1.20 H x

. X
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Abbildung 69: Das berechnete Felicity-Verhdltnis fiir alle ausgewerteten Mikro-Proben liber den drei
Durchldufen (erstmaliges Anfahren + 2x Wiederholung) je Laststufen aufgetragen.

Aus der farblichen Klassifizierung der Datenpunkte in Abbildung 69 zeigt sich, dass die
Wiederholungen bei 70%-Rm und 90%-Rm den grofdten Teil der Felicity-Verhdltnisse mit
Werten kleiner 1 darstellen. Fiir alle Datenpunkte, zu denen ein Felicity-Verhaltnis berechnet
werden konnte, ergibt sich, dass bei 35% der durchlaufenen Wiederholungen bei 50%-Rn,
bei 80% der Wiederholungen bei 70%-Rm und bei 90% der Wiederholungen bei 90%-Rm ein
Felicity-Verhaltnis kleiner 1 berechnet wurde.

In Abbildung 70 ist die Schadensdnderung und das Felicity-Verhaltnis fiir alle
ausgewerteten = Mikro-Proben gegeneinander  aufgetragen. Durch die farbliche
Klassifizierung der Datenpunkte wird deutlich, dass die Schadensidnderung bei dem

erstmaligen Anfahren einer Laststufe tendenziell grofier ist, als bei den Wiederholungen.
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Abbildung 70: Schadensénderung iiber dem Felicity-Verhdltnis fiir alle Mikro-Proben.

Es ist eine Agglomeration an Datenpunkten innerhalb der Wiederholungen in einem
Bereich von einer Schadensidnderung von 1 bis 1,5, sowie einem Felicity-Verhéltnis von 0,9
bis 1 zu erkennen, welche, wie weiter oben beschrieben, vorrangig Risswachstum darstellen.
Der mit dem roten Pfeil markierte Datenpunkt mit erhdhter Schadensdnderung zeigt bei
Betrachtung der SR-CT Aufnahmen, die in Abbildung 71 dargestellten, deutlichen

Rissneubildungen.

Abbildung 71: Einblick in das Probenvolumen fiir die in Abbildung 70 mit dem roten Pfeil markierte
Wiederholung mit rot markierter, erkennbarer Rissneubildung in Form einer Delamination.
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5.6.1.2. Ergebnisse CFK [0s] und GFK

Die Untersuchung der [0s] CFK-Proben und der GFK Proben konnte nicht iiber den
kompletten Messablauf durchgefithrt werden, da fiir die jeweilige Probenart
unterschiedliche Ereignisse zu einem friihzeitigen Ende der Messung fiihrten.

Bei den [0s] CFK-Proben zeigte sich, wie in Abbildung 72 dargestellt, lange

Zwischenfaserbriiche, beginnend im Bereich der Einkerbung entlang der 0°-Achse in der
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Abbildung 72: Ausgeprigte Zwischenfaserbriiche ausgehend von der Einkerbung entlang der 0°-Achse in
der y-z-Ebene an der Probe und deutlich erkennbare Spaltung (rot) inder CT-Aufhahme.

Im Bereich der Einkerbung istein starker Spannungsgradient durch den Ubergang des
gekerbten Priifquerschnitts zu den deutlich weniger mit Zugspannung belasteten
Randbereichen vorhanden. Durch den unidirektionalen Laminataufbau findet nur iiber die
Matrix eine nahezu vernachldssigbare Verteilung der mechanischen Spannungen auf die
angrenzenden Fasern in den Randbereichen statt. Somit liegt eine stark inhomogene
Spannungsverteilung im Bereich der Einkerbung vor.

Der Spannungsgradient bewegt sich analog zum Risswachstum mit der Rissspitze mit
und erzeugt damit fortlaufend neue Spannungsiiberh6hungen, welche zu den in Abbildung
72 dargestellten groflen Zwischenfaserbriichen und letztendlich zur Spaltung fiihren.

Ebenso waren diese Zwischenfaserbriiche teilweise auch schon iiber die
Sensorpositionen hinausgewachsen, wodurch auch hier keine weitere belastbare Messung
der SE moglich gewesen ware.

Bei den aus GFK hergestellten Proben zeigte sich ein Versagen schon bei der zweiten
Wiederholung der 40%-Rm Laststufe, zusammen mit einem starken Lastabfall wahrend der
SR-CT Aufnahmen, wie in Abbildung 73 dargestellt. Der Lastabfall in der zweiten Halfte der
SR-CT Messung ist zudem von deutlicher Schallemission begleitet, welche auf ein

Teilversagen der Probe hindeutet.
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Abbildung 73: Lastverlauf fiir die GFK-Probe mit Versagen beim Anfahren der zweiten Wiederholung der

40%-Rm Laststufe. Erkennbar ist der starke Lastabfall in der Probe ab der Hilfte der SR-CT
Messung begleitet von deutlicher SE-Aktivitét.

Bei der Kontrolle der ausgebauten Probe zeigte sich eine starke Braunfarbung der Matrix
im Bereich des Sichtfeldes der SR-CT, dargestellt in Abbildung 74.

| =

verfarbtes

Abbildung 74: Braun gefirbte Matrix im Bereich der Einkerbung gleich dem Durchstrahlungsbereich der
SR-CT. Ebenfalls ist eine leichte Verfirbung des PMMA-Rohr entlang des durchstrahiten
Umfang zu erkennen.
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Es wird angenommen, dass durch die hohere Rontgenabsorption des Silizium-Oxids in
den Glasfasern und durch den gréfieren Faserdurchmesser im Vergleich zu den
Carbonfasern eine so starke Erwarmung der Glasfasern stattfand, sodass sichdie Matrix im
Bereich des fokussierten Rontgenstrahls mit hohem Flux thermisch zersetzte. Ebenfalls war
schon von den Versuchen am ESRF bekannt, dass das PMMA-Rohr im Bereich des
durchstrahlten Umfangs zum Ende nach mehreren Stunden Messzeiteine Verfarbung, bisher
ohne erkennbare Folgen auf die mechanische Stabilitit des Rohrs, aufwies.

Da zum Zeitpunkt der Messungen angenommen wurde, dass es sich hierbei um eine
zusatzliche thermisch bedingte Degeneration der Matrix handelte und somitkeine sinnvolle
Durchfiihrung der Messabldufe erkennbar war, wurden die Versuche nicht weiter
durchgefiihrt.

Weitergehende Recherchen im Anschluss haben gezeigt, dass Silizumoxid aufgrund
seiner hoheren Rontgenabsorbtion bei einem hohen Flux, wie er im SR-CT vorliegt, durchaus
zu einem Temperaturanstieg von>100°C fiihren kann [137].

Da keine weiteren Hinweise fiir das vorzeitige Versagen gefunden werden konnten, wird
weiterhin davon ausgegangen, dass die Kombination aus mechanischer und SR-CT

induzierter thermischer Belastung zu dem vorzeitigen Versagen der GFK-Proben gefiihrt hat.

5.6.2  Ergebnis Makro-Proben

Bei einer Voxelgrofde von 4,54 um, einer im Vergleich zu den mikroskopischen Proben
sechsmal geringeren Auflésung der SR-CT Aufnahmen, konnten Risse immer noch
erfolgreich segmentiert werden. Bei der Bestimmung des Fehlers wurden beide Probenarten
getrennt betrachtet, was an entsprechender Stelle erldutert wird. Aufgrund von starken
Ringartefakten im Bereich von jeweils 110 Pixel ausgehend in z-Richtung von der oberen,
beziehungsweise unteren Grenze des SR-CT-Sichtfeldes, musste der Bereich, in welchem die
Risssegmentierung durchgefiihrt wurde, um insgesamt 1 mm auf 1,7 mm Héhe inz-Richtung
reduziert werden (siehe Anhang B II).

Fiir die makroskopischen Proben zeigte sich der in Abbildung 75 fiir eine 45°-Probe und in
Abbildung 76 fiir eine Koper-Proben dargestellte Verlauf der segmentierten Risse im
Probenvolumen und die quantifizierte Schadensgréfie tiber die durchlaufenen Laststufen.
Bei den makroskopischen-Proben erreichte keine Probe die 90%-Rm Laststufe, wieder ohne
erkennbare Abweichungen zu dem inden Vorversuchsproben untersuchten Probenmaterial.
Die 0°- und GFK-Proben wurden aufgrund der bei den mikroskopischen Proben

aufgetretenen Vorkommnisse (vgl. Kapitel 5.6.1.2) nicht gepriift.
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Abbildung 75: a)-g) Visualisierung der vorhandenen Risse (blau) fiir jeden Durchlauf eines

Laststeigerungsversuchs und in h) quantitativer Verlauf der SchadensgréfSe liber den

Durchliufen aufgetragen fiir eine makroskopische CFK-Probe mit [+45 0 +45] Lagenaufbau.
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Abbildung 76: a)-g) Visualisierung der vorhandenen Risse (blau) fiir jeden Durchlauf eines
Laststeigerungsversuchs und in h) quantitativer Verlauf der SchadensgréfSe liber den
Durchlidufen aufgetragen fiir eine makroskopische CFK-Probe mit [0/905] Lagenaufbau in
Képerbindung.
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Bei den 45°-Proben zeigte sich, dargestellt in Abbildung 77, fiir alle der drei
ausgewerteten Proben beim erstmaligen Anfahren der 50%-Rm Laststufe eine erkennbare
Zunahme der Rissoberfldache, gefolgt von einer, im Rahmen des Fehlers als gleichbleibende
Rissoberflache zu bewertende Entwicklung wahrend den folgenden zwei Wiederholungen
der 50%-Rm Laststufe. Bei Probe 2 wurde die zweite Wiederholung unbeabsichtigt

ausgelassen und istdeshalb nicht aufgefiihrt.

Ly
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Abbildung 77: Entwicklung der Rissoberfliche (links), sowie der daraus berechneten Schadensinderung
(rechts) liber den durchlaufenen Laststufen fiir die makro-Proben mit [+45 0 +45]
Lagenautbau.

Beim erstmaligen Anfahren einer Laststufe erfolgt eine deutliche Zunahme der
Rissoberflache fiir alle drei Proben, gefolgt von einer stetigen Zunahme der Rissoberflache
wahrend den folgenden zwei Wiederholungen.

Bei Betrachtung der segmentierten Rissein Abbildung 75 a) bis g) zeigt sich wieder, dass
wiahrend dem erstmaligen Anfahren der Laststufen teilweise neue Risse gebildet werden,
wahrend sich bei den Wiederholungen vorrangig bestehende Risse vergrofiern.

Dieser Zusammenhang istauch in Abbildung 77 fiir die Schadensanderung, welche einen
Fehler von 10% aufweist, iiber den Laststufen wiederzufinden und fiir die drei
ausgewerteten Proben in der Tendenz zu erkennen.

Gleichzeitig fallt dabei in Abbildung 75 auf, dass die Risse erkennbar zum oberen, sowie
unteren Rand des analysierten Sichtfeldes wachsen und aufgrund der scharfen Kanten in
diesen Bereichen vermutet werden muss, dass sich die Risse aufierhalb des Sichtfeldes
weiter ausbreiten. Dieses bestitigt die Betrachtung des nach der Messung fotografierten
Rissverlaufs fiir die 45°-Probe in Abbildung 78.
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Abbildung 78: Erkennbarer Rissverlauf (rot) aufSerhalb des Sichtfeldes (griin) der SR-CT.

Damit ist auch zu erklaren, dass die gemessene Rissoberfldche, sowie die errechnete
Schadensanderung fiir die makro-Proben, in Relation zu dem Probenvolumen und der Menge
an vorhandenen Rissen, wihrend den Wiederholungen verhéltnisméfiig gering ausfallt. Es
ist anzunehmen, dass das Risswachstum, welches hier vorrangig stattfindet, nicht detektiert
werden konnte und somitnicht in die Berechnung miteinflief3t.

Unterdessen zeigte sich fiir die makroskopischen Kdéper-Proben in Abbildung 76 ein
untereinander konsistentes, aber den bisherigen Trends in Teilen gegenldufiges Ergebnis.
Aufgrund des wieder frither als geplant eingetretenen Versagens der 45°-Proben und eine
der Koper-Proben wurden fiir die folgenden Koéper-Proben die geplanten Laststufen um
10%-Rm reduziert, was letztendlich jedoch auch nicht dazu fiihrte, dass die dritte Laststufe
bei dann 80%-Rm erreicht wurde.

Wahrend die Schadensdnderung fiir das erstmalige Anfahren der 60%-Rm (70%-Rm)
Laststufe noch deutlich iiber 1 liegt und auch in dem Ergebnis der Segmentierung
Rissneubildungen erkennbar sind, zeigt sich fiir die Wiederholungen sowohl bei den 40%-Rm
(50%-Rm), als auch 60%-Rm (70%-Rm) Laststufen eine Abnahme der Rissoberflache und eine
Schadensanderung Kkleiner 1. Dieses nicht realistische Verhalten fithrt zu dem, auch im
Vergleich zu den bisherigen Messungen, hohen Fehler von 46% fiir die Schadensanderung.

Auffallig ist bei der Betrachtung der Probenvolumen in Abbildung 76 die geringe Anzahl
der segmentierten Risse. Das in Abbildung 79 dargestellte Rissbild der Proben nach der
Messung lasst zundchst erkennen, dass das letztendliche Versagen der Probe liberwiegend
wie geplant mittig zwischen den beiden Einkerbungen stattgefunden hat, mit lokal eng
begrenzten Ausnahmen direkt an den Einkerbungen. Jedoch zeigt die Betrachtung aller
georteten SE-Signale in Abbildung 80, dass ein Grofdteil der SE-Aktivitit am unteren Rand
der Einkerbung und dariiber hinaus stattfand und somitaufderhalb des Sichtfeldes der SR-CT
lag.
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Abbildung 79:Rissbild der Képer-Probe nach der Messung mit tiberwiegend mittig in der Einkerbung und

damit im Sichtfeld der SR-CT (griin) liegendem Bruchund lokal eng begrenzter Abweichung
direkt an den Einkerbungen (rot).
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Abbildung 80: Position der georteten SE-Signale auf der z-Achse wdhrend des Messablaufes mit
eingezeichnetem  Bereich der FEinkerbung gleichzusetzen mit dem vorgesehenen
Auswertebereich fiir die SE. Rot markiert sind die Bereiche, in denen vermehrt SE-Signale
deutlich auSerhalb der Einkerbung auftreten.
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Dieses Bild zeigt sich auch in der Anzahl der ausgewerteten SE-Signale innerhalb der
Einkerbung (Anzahl: 262), im Vergleich zu allen georteten SE-Signalen (Anzahl: 1016),
dargestellt in Abbildung 81.
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Abbildung 81: Die Anzahl der im Bereich der 3mm messenden Einkerbung georteten Signale(blau) betrug
258% der gesamt gemessen georteten SE-Signale(griin).

Dadurch kann angenommen werden, dass die segmentierten Risse lediglich die Rander
der eigentlichen Risse aufierhalb des Sichtfeldes wiedergeben und somit nicht
uneingeschrankt als reprasentativ angenommen werden kénnen. Zusammen mitdem schon
bei den mikroskopischen Proben beobachteten, geringeren Auflésungsvermogen der
Risssegmentierung fiir die Koéper-Proben, ermdglicht dies eine Erklarung fiir die stiarkere
Streuung der Daten der detektierten Rissoberflaiche sowie Schadensanderung, welche
vorrangig die grofenmaflig feiner ausgepragten Rissspitzen wiedergeben.

Der in Abbildung 81 dargestellte Vergleich der kumulierten SE-Signale fiir den Bereich
der Einkerbung und fiir das gesamte Sichtfeld der SE-Messung zeigt, dass der qualitative
Verlauf reprasentativ ist und lediglich bei der zweiten Wiederholung der 60%-Rm Laststufe
fir das 3 mm Sichtfeld keine Datenpunkte fiir die Berechnung des Felicity-Verhdltnisses
vorliegen. Der in Abbildung 82 dargestellte Vergleich der berechneten Felicity-Verhaltnisse
iber den Laststufen fiir die Probenarten getrennt aufgetragen zeigt, dass auch hier die
Tendenz bis auf einen Datenpunkt dahingehend konsistent ist, dass fiir die Wiederholungen
jeweils Felicity-Verhédltnisse mit Werten <1 berechnet wurden, wahrend bei dem

erstmaligen Anfahren einer Laststufe die Werte >1 sind.
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Abbildung 82: Aus den SE-Messdaten berechnetes Felicity-Verhdltnis tiber den durchlaufenen Laststufen fiir
die 45°-Probe (links) sowie Koper-Probe (rechts).

In der Abbildung 83, welche die Auftragung der errechneten Schadensinderung iiber
dem Felicity-Verhdltnis fiir alle makroskopischen Proben gemeinsam zeigt, wird diese

Auffalligkeit ebenso, trotz der oben aufgefithrten Ungenauigkeiten, deutlich erkennbar

dargestellt.
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Abbildung 83: Schadensédnderung iiber dem Felicity-Verhdltnis fiir alle Makro-Proben.
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5.7 Vergleich und Beurteilung der Ergebnisse

Sowohl fiir die mikroskopischen, als auch die makroskopischen Proben konnten, trotz
unterschiedlicher Randbedingungen fiir die Auflésung der SR-CT Aufnahmen, vergleichbare
Trends beziiglich der Zunahme der Rissoberfliche wahrend des Laststeigerungsversuchs
ausgemacht werden. So zeigte sich bei der Mehrzahl der untersuchten Proben, dass die
Zunahme der Rissoberfliche, sowie die daraus abgeleitete Schadensdnderung fiir das
erstmalige Anfahren grofder war, als wahrend den Wiederholungen. Bei den Wiederholungen
der geringsten Laststufe zeigte sich fiir beide Probendimensionen im Rahmen des
Fehlerbereichs keine erkennbare Zunahme der Rissoberflaiche, wobei waihrend den
Wiederholungen der 70%-Rm beziehungsweise 90%-Rm Laststufen eine Zunahme der
Rissoberflache messbar war.

Fir beide Probendimensionen gleichermaflen zutreffend zeigte sich dabei, dass beim
erstmaligen Anfahren einer Laststufe vorrangig eine Rissneubildung stattfindet, wihrend bei
dem wiederholten Anfahren ein Risswachstum schon bestehender Risse stattfindet.

Alle Datenpunkte, welche beim erstmaligen Anfahren einer Laststufe erzeugt werden
konnten, hatten ein Felicity-Verhdltnis von grofder 1,05, wohingegen bei den
Wiederholungen ausnahmslos Werte kleiner oder gleich 1 auftraten.

Fiir alle Proben zeigt sich, dass Schallemission miteinem errechneten Felicity-Verhaltnis
kleiner als 1 sowohl fiir Falle auftritt, in denen eine Zunahme der Rissoberflache gemessen
werden konnte, als auch fiir Fille, in denen keine Schadenszunahme in den ausgewerteten
SR-CT Daten detektiert wurde.

Grinde hierfiir konnen sein, dass die Risse, die zu einer SE und damit einem
Felicity-Verhdltnis kleiner 1 gefiihrt haben, in der Auswertung der SR-CT Daten nicht durch
den angewendeten Risserkennungs-Algorithmus segmentiert wurden, da deren Groéfde unter
dem Auflosungsvermdogen lag. Auch konnen Risse aufderhalb des Sichtfeldes der SR-CT-
Aufnahmen, aber innerhalb des Sichtfeldes der SE-Messung gelegen haben.

Dartiber hinaus schliefdt das Ergebnis gerade fiir die geringste Laststufe nicht aus, dass
die SE durch tribophysikalische Effekte schon vorhandener Rissflanken zueinander entsteht.

Es fallt zudem auf, dass, abgesehen von der auflosungsbedingten, grofleren Streuung der
Daten fiir die Rissoberflache bei den makroskopischen Képer-Proben, der Verlauf sowohl der
SR-CT, als auch der SE-Daten {iber einen Messablauf fiir alle ausgewerteten Probenarten und
—-dimensionen vergleichbar ist.

Eine Varianz beziiglich der untersuchten Probenart sowie Probengréfie konnte somitin
dieser Arbeit nicht gefunden werden.

Lediglich bei den Griinden fiir die teilweise geringe Zunahme der Rissoberflichen und
der daraus errechneten geringen Schadensdnderung {iiber die durchgefiihrten
Laststeigerungsversuche zeigten sich unterschiedliche Begriindungen fiir die beiden

untersuchten Probengréfien.
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Deutlichere Differenzierungen in der untersuchten Rissoberflaichenzunahme wurden
dadurch erschwert, dass in den mikroskopischen Proben durch die geringeren
Probenabmessungen das potentielle Risswachstum und damit die erzielbare
Schadensdnderung nach den erstmals aufgetretenen Rissen auf eine maximal mogliche
Schadensgrofie begrenzt war. Sofern bei hoheren Laststufen doch grofdflachigeres
Risswachstum stattfand, flihrte dies aufgrund des geringen Probenquerschnitts vermutlich
direkt zum Versagen der Proben und stand damit nicht mehr fiir die Auswertung zur
Verfiigung.

Fiir die makroskopischen Proben zeigte sich die Ursache fiir die geringere
Schadensanderung, trotz des gréfieren Probenvolumens und damit eines potentiell grofieren
Risswachstums, begriindet indem zur Verfiigung stehenden, begrenzten Sichtfeld der SR-CT
Messung. Bereiche aufderhalb des Sichtfeldes, in welchen nachweislich eine Rissneubildung
sowie ein Risswachstum stattfand, konnten technisch bedingt nicht erfasst und ausgemessen
werden. Die, aufgrund der ausgepragten Ringartefakte inden SR-CT Aufnahmen notwendige,

Verkleinerung des Sichtfeldes verstiarkte dieses Problem zudem.
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6 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden drei elektromechanische Zug-Priifvorrichtungen mit
moglichen Maximalkraften von 500N bis zu 25kN fir die mit der
Schallemissions(SE)-Messung  kombinierte  in-situ =~ Rdntgen-Computertomograp hie
optimiert, wobei eine davon von Grund auf neu konstruiert wurde.

Diese in-situ Priifvorrichtungen wurden erfolgreich, sowohl in einer Labor-CT Anlage
vom Typ phoenix nanotom m des Herstellers GE Inspection Technologies, als auch an den
Synchrotronversuchseinrichtungen ESRF und SOLEIL eingesetzt.

Mittels der durchgefithrten Messungen konnten sowohl Untersuchungen an der
Aluminiumlegierung mit der Werkstoffnummer EN AW 2024-T3 und Reinaluminium, als
auch an Faserverbundkunststoffen durchgefiihrt werden.

Die Untersuchungen an der Aluminiumlegierung 2024-T3 haben gezeigt, dass vor dem
makroskopischen Versagen des Aluminiums, in Folge einer mechanischen Zug-Belastung,
mikroskopische Rissein den vorhandenen Al7CuzFe, Al,CuMg, sowie Al2Cu Ausscheidungen
auftreten. Diese Risse konnten im plastischen Verformungsbereich der Aluminiumlegierung
mit der Rontgencomputertomographie deutlich sichtbar im Probenvolumen dargestellt
werden. Wahrend fiir das EN AW 2024-T3 sowohl im elastischen als auch in der ersten Hélfte
des plastischen Verformungsbereichs eine deutliche SE-Aktivitit sichtbar war, zeigte sich bei
Vergleichsmessungen mit dem Reinaluminium, dass mit dem identischen SE-Messaufbau
quasi keine SE-Aktivitit messbar war. Die SE-Aktivitit konnte somit mutmafilich den
mikroskopischen Rissen der Ausscheidungen zugeordnet werden. Zudem konnte durch eine
CT-Aufnahme nach dem Bruch der Probe die Vermutung bekriftigt werden, dass die
mikroskopischen Risse der Ausscheidungen Risskeime fiir das makroskopische Versagen der
Probe darstellen.

In einer von zwei Untersuchungen an carbonfaserverstarktem Kunststoff (CFK) wurden
Proben mit einem [902 02]s-Lagenaufbau in einem Laststeigerungsversuch bis zum Bruch
mittels synchrotronbasierter in-situ-CT bei gleichzeitiger SE-Messung gepriift. Dabei wurden
die gemessenen SE-Signale eindimensional geortet und auf das Sichtfeld der CT-Messung
eingegrenzt. Es erfolgte eine frequenzbasierte Klassifizierung der SE-Signale in matrix- sowie
faserbruchinduzierte Signale. Eine Korrelation der Anzahl mit der SE-Messung ermittelten
Faserbriiche mitder Anzahl aus den CT-Daten automatisiert detektierten Faserbriiche zeigte
eine Bestimmungssicherheit von 89,5%. Eine Verschiebung der Korrelationsgeraden zum
Vorzug der mittels SE-Messung ermittelten Faserbruchanzahl war mit einem, messtechnisch
bedingt, vergrofierten Sichtfeld der SE-Messung im Vergleich zu der CT-Messung erklarbar.
Die gute Korrelation verdeutlichte die praktikable Kombination der CT- und SE-Messung
zum Zweck der Schadensdetektion.

Bei der zweiten Untersuchung wurden in einem Aufbau fiir die synchrotronbasierte
in-situ CT mit gleichzeitiger SE-Messung Zug-Proben aus Faserverbundkunststoffen (CFK &

GFK) mit uni- wie multiaxialen Lagenaufbauten, sowie in zwei verschiedenen Gréfien
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gepriift. Der Messablauf bestand aus einem Laststeigerungsversuch mit partiellen
Entlastungsstufen und Wiederholungsphasen. Der Verlauf der Schadensgrofie iiber den
Messablauf ~ konnte anhand der CT-Daten mit einem  grauwertbasierten
Segmentierungsalgorithmus anschaulich visualisiert und quantisiert werden. Dabei zeigte
sich, dass wahrend dem erstmaligen Anfahren einer Laststufe neue Risse entstanden und
bestehende Risse sich weiter ausbreiteten, wéhrend bei Wiederholungen bei gleicher
Maximalbelastung vorrangig ein Ausbreiten schon bestehender Risse beobachtet werden
konnte. Dieser Effekt konnte bei CFK-Proben mit Gelegeaufbau deutlicher beobachtet
werden, als bei CFK-Proben mit Gewebeaufbau. Anhand der gemessenen SE-Daten wurde fiir
jede Laststufe das Felicity-Verhdltnis berechnet. Dabei zeigte sich, dass fiir die
Wiederholungen vorrangig ein Felicity-Verhaltnis <1 auftrat, wihrend beim erstmaligen
Anfahren einer Laststufe Werte >1 gemessen wurden. Eine pauschale Aussage fiir den
Ursprung der SE, welche den Felicity-Effekt verursacht, konnte nicht getroffen werden, da
Felicity-Werte <1 sowohl bei erkennbarer Rissausbreitung, als auch bei visuell nicht
messbaren Verdnderungen auftraten. Sowohl die anhand der CT-Daten ausgewerteten
Ergebnisse, als auch die Ergebnisse basierend auf den SE-Daten, waren fiir die kleineren
Proben mit 1x 1 mm? Querschnittsfliche im Priifbereich mit den groReren Proben mit
12 x 1 mm? Querschnittsfliche im Priifbereich vergleichbar. Jedoch zeigte sich vorrangig bei
den grofien Proben, dass mit dem zur Verfiigung gestandenem Sichtfeld der CT-Messung
nicht alle aufgetretenen Schidden erfasst werden konnten.

Fiir alle durchgefiihrten Messungen konnte gezeigt werden, dass die Kombination von
SE-Messungen und CT-Messungen mit einer in-situ Zug-Priifvorrichtung in jedem Fall ein
tieferes Verstdndnis der Zusammenhidnge von SE und optisch erkennbaren Rissen
ermoglicht. Durch diese Messmethode und die daraus erzielbaren Erkenntnisse ist es
moglich, die Schadensinitiierung sowie die Bruchmechanismen vordem finalen Versagen der
untersuchten Proben nachvollziehbar visuell und quantifiziert darzustellen und in Folge fiir

den individuellen Anwendungsfall nutzbar zu machen.
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Anhang

A. Definition Eigenschaften SE-Signale

Im Folgenden die in den Diagrammen und Nachbearbeitungsschritten fiir die Schallemission
in der Auswertesoftware AEtoolbox beziehungsweise nAExtor genutzten Begrifflichkeiten,
so wie dort in englischer Sprache vorzufinden, definiert. Fiir die genauen Zusammenhidnge

und Herleitungen wird auf die Arbeiten von Sause verwiesen [16]

Amplitude
Die Amplitude [dBag] der Schallemission aus der gemessen Spannung am SE-Sensor

unter Beriicksichtigung der Vorverstirkung mit folgender Formel berechnet:

max

' U
Amplitude = 20 (1“_[/) - dBVorverstéirkung

Partial Power
Die Partial Power stellt den Energieanteil eines Teilfrequenzbereiches (a bis b) an der
gesamten Energieverteilung des komplett gemessenen Frequenzbereiches (min bis max)

dar.

[Ir 02 (f)af
Partial Power = fmaax"‘—
e U2 (f)df

Die Grenzen fiir die Partial Power 1-6 sind dabei wie folgt gesetzt gewesen:

Partial Power 1: 0-150 kHz
Partial Power 2: 150-300 kHz
Partial Power 3: 300-450 kHz
Partial Power 4: 450-600 kHz
Partial Power 5: 600-900 kHz
Partial Power 6: 900-1200 kHz
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Initation Frequency

Die Initiation Frequency finitation beschreibt die Frequenzcharakteristik der Schallwelle
anhand der Anzahl Npeak an Schwellwertiiberschreitungen der Welle von der erstmaligen
Schwellwertiiberschreitung bei to bis zum Zeitpunkt des bestimmten Amplitudenmaximums

bei tpeak .

Npeak

ﬁnitation = t
peak

Reverberation Frequency
Die Reverberation Frequency freverberation beschreibt die Frequenzcharakteristik der
Schallwelle anhand der Anzahl an Schwellwertiiberschreitungen der Welle nach des

bestimmten Amplitudenmaximums bei tpeak bis zum Endzeitpunkt der Schallwelle bei tag
NAE - Npeak

ﬁ"everberation = o —t
AE AE

Average Frequency
Die Average Frequency beschreibt die Frequenzcharakteristik der Schallwelle durch die

Anzahl an Schwellwertiiberschreitungen Nag liber die komplette Dauer tag des Signals.
NAE

ﬁwerage - t
AE

Peak Frequenzy

Die Frequenz fpeak[Hz] der Welleam ermittelten Amplitudenmaximum.

Frequency Centroid
Das Frequency Centroid feensroia[Hz] gibt den Schwerpunkt der Frequenzverteilung eine

SE-Signals wieder.

PR FL(OL
centroid fﬁ(f)df

Weighted Peak-Frequency
Die Weighted Peak-Frequency verbindet die explizite Aussage der fyex mit der
umfanglicheren Betrachtung der feentoid zZu einer umfassenderen Beschreibung der

Frequenzeigenschaften des SE-Signals

(fpeak )= \/fpeak  feentroia
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B. Ablauf Risserkennung AVIZO-Auswertung

Fiir die in Kapitel 5 durchgefiihrte Rissdetektion wurde ein schwellwertbasiertes Verfahren
auf die Grauwertverteilung der rekonstruierten Aufnahmen angewendet. Dazu wurde das
»Image Stack Processing“-Modul in der AVIZO Auswertesoftware genutzt.

Bei diesem Verfahren wird das rekonstruierte Volumen in einen Stapel aus
Schnittbildern entlang der z-Achse im Intervall der Voxelgrofle zerteilt und auf jede dieser
entstandenen x-y-Schnittbilder eine vorgegebene Abfolge von Bildbearbeitungsschritten
angewendet. Nach Bearbeitung aller Schnittbilder werden diese, entsprechend der
urspriinglichen z-Position, wieder zu einem Volumen zusammengesetzt.

Bevor das ,Image Stack Processing” gestartet wurde, erfolgte eine Normalisierung der
Grauwertverteilung mit dem ,Normalize Grayscale“-Modul in AVIZO, um potentielle
Verschiebungen bedingt durch Schwankungen des Detektors iiber die 96 Stunden M esszeit
fir die in Kapitel 5 erstellten Aufnahmen auszugleichen und einen fiir alle Aufnahmen
gleichen Schwellwert nutzen zu konnen. Als Eingangsdatei wurde das rekonstruierte
Volumen mit einem Wertebereich von 32-bit gewahlt, wobei fiir die Definition der Unter-
und Obergrenzen des zu normalisierenden Wertebereich nur der Anteil von 0,5 % bis 99,5 %
der insgesamt gemessenen Grauwerte einbezogen wurde. Das Ergebnis wurde wieder als
Wertebereich mit 32-Bit ausgegeben.

Als Ergebnis des ,Image Stack Processing” war eine Segmentierung des Probenvolumens
ohne Einfliisse durch dievorhandenen cupping-Artefakte fiir die grafischen Darstellungen in
Kapitel 5.6 moglich, sowie die Segmentierung der Rissvolumen innerhalb des
Probenvolumens fiir die spatere Auswertung der Entwicklung der Rissoberflache.

Die Abfolge der Bildbearbeitungsschritte ist fiir die mikroskopischen und
makroskopischen Proben aufgrund der unterschiedlichen Auflésungen verschieden

aufgebaut und im Folgenden getrennt beschrieben.

- 106 -



I.  Rissdetektion mikroskopische Proben

Dieim Folgenden beschriebenen Schritte, sind alle innerhalb der ,Workflow“-Ansichtdes
genutzten ,Image Stack Processing“-Moduls zu finden. Sie werden entsprechend ihrer

Position im Ablauf erlautert:

1. ,Thresholding“:
Bei diesem Schritt wird das Probenvolumen manuell iiber die Eingrenzung des
angezeigten Grauwertebereichs segmentiert (blau). Als Orientierung diente das

Minimum in der in Abbildung 84 dargestellten Grauwertverteilung zwischen dem

Luft- und Materialpeak.

Abbildung 84: Darstellung des gewdhlten Grauwertebereichs fiir die Probensegmentierung (links) sowie
das Ergebnis auf ein x-y-Schnittbild (rechts).

2. ,Selective Closing:

Da der Grauwertbereich in Schritt 1 fiir das Probenmaterial bewusst enger gesetzt
wurde, um ein iibermifiiges Rauschen aufierhalb der eigentlichen Probe zu
verhindern, sind sowohl die vorhandenen Risse, als auch teilweise Bereiche in der
Matrix als Leerstellen erkennbar. Diese werden durch die Operation ,Selective
Closing” inden Probenbereich eingegliedert. Dabei erfolgt zunachst eine Aufweitung
des nun als bindres Bild (transparent/blau) vorliegenden Probenbereiches, fiir Pixel
direkt an der Grenzfliche, wenn auch mindestens drei Nachbarpixel dieselbe
Anderung erfahren. Anschliefend wird mit der gleichen Randbedingung eine
Erosion des Probenbereichs durchgefiihrt.

Diese Operation wirkt besonders auf die Rander der segmentierten Flache mit einer
ausgepragten Kriimmung beziehungsweise Welligkeit. Dieser Vorgang entspricht
einer Glattung und Locher werden dadurch geschlossen. Damit dieses Vorgehen auch
bei grofleren Teilstiicken funktioniert, wird dieser Schritt 40 Mal wiederholt.
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Abbildung 85: Operation 'Selective Closing” fiihrt zur SchlieSung der Risse sowie der scheinbaren
Leerstellen innerhalb der Matrix.

3. ,FillHoles"
Um auch in gréfReren Rissendie Leerstellen sicher zu schliefien, fiillt diese Operation
Leerstellen ausschliefilich innerhalb des segmentierten Bereiches mit einer Grofie

von bis zu 2000 Pixel auf.

4., ,Selective Erosion”
Mitdieser Funktion werden nun iibrige Fragmente am Rand der Probe und vorallem
die vorhandenen Strahlen der cupping-Artefakte an den Ecken der Probe entfernt.
Dieser Schritt funktioniert in umgekehrter Reihenfolge zu der Operation ,Selective

Closing"“, hier wieder fiir mindestens drei Pixel und mit 20 Wiederholungen.

Abbildung 86: Strahlenartige cupping-Artefakte an den Ecken der Probe werden durch die Operation
"Selective Erosion” entfernt.
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5. ,Erosion“
Die segmentierte Probenquerschnittsfliche wird jetzt noch mit einer simplen
Erosion um 25 Pixel vom Rand ausgehend verkleinert. Es wird der Randbereich,
welcher durch die cupping-Artefakte verfdlschte Grauwerte aufweist, entfernt.
Dadurch wird einer falschen Segmentierung von scheinbaren Rissen in den

Randbereichen der Probe proaktiv entgegengewirkt.

6. ,Remove Small Spots”“
Um letzte Fragmente aufierhalb des eigentlichen Probenvolumens zu entfernen,
werden zur Sicherheit alle alleinstehenden Pixelagglomerationen mit bis zu 2000
Pixel entfernt.
Das Ergebnis dieses Schrittes wird abgespeichert und enthélt die Information, die fiir

die Segmentierung des Probenvolumens aus dem Gesamtvolumen bendtigt wird.

7. ,Thresholding”
Es wird wieder das normalisierte Probenvolumen in den Workflow geladen und
dieses Mal der Grauwertbereich des Luftpeaks tliber den Schwellwert ausgewdhlt.
Dabei wird die Option ,Mask"” genutzt, welche die segmentierten Bereiche auf den im
Schritt 6 segmentierten Probenbereich beschriankt. Dadurch werden die die Probe

umgebende Luft, sowie der durch die cupping-Artefakte verfalschte Bereich

ausgeschlossen.

Abbildung 87: Die Nutzung der Option ,Mask” innerhalb der Operation "Thresholding” ermdglicht die
Segmentierung der Risse innerhalb des Probenbereiches ohne Einbezug der umgebenden
Luft und der cupping-Artefakte.
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8. ,Selective Closing*
Um schmale Risse, welche durch die geringe Ausdehnung teilweise nicht als
zusammenhingende Bereiche vorliegen, zu verbinden, wird die Operation ,Selective
Closing” im geringen Maf3 unter Einbezug von mindestens zwei Nachbarpixel mit 2
Wiederholungen angewandt. Eine hohere Wiederholungszahl wurde nicht gewahlt,

um ein , Aufblahen” der Risse auszuschlief3en.

9. ,Remove Small Spots”
Um das vorhandene Rauschen vor allem innerhalb der matrixreichen Bereiche zu
reduzieren, wurden Pixelagglomerationen bis zu 20 Pixeln entfernt. Mit diesem
Schritt begriindet sich auch die Auflésungsgrenze des hier beschriebenen
Rissdetektions-Algorithmus. Es konnen bei der gegebenen Voxelgréfie von 0,866um
somitnur Risse miteiner Querschnittsfliche von mindestens 15 um in der x-y-Ebene
segmentiert werden. Das Ergebnis dieses Schrittes wurde als bindres Volumen fiir

die folgende Bestimmung der Rissoberflache abgespeichert.

Nach Durchlaufen des ,Image Stack Processing‘-Moduls wurde das im Vorfeld
normalisierte Volumen unter Anwendung des ,Mask“-Moduls und dem in Schritt 6 als
bindres Volumen abgespeicherten Probenvolumen auf die Schnittmenge beschnitten. Damit
lag das Probenvolumen frei von Umgebung und cupping-Artefakten als Grauwertverteilung
Vor.

Durch ein Ubereinanderlegen dieses Probenvolumens mit dem im Schritt 9 erstellten
bindren Volumen kann die Lage der segmentierten Risse im Probenvolumen visuell
dargestellt werden, wie inKapitel 5.6.1 eingesehen werden kann.

Fiir die weitere quantitative Auswertung wurde mittels des ,Label Analysis“-Moduls die

3D-Oberflache im segmentierten Rissvolumenberechnet und als CSV-Datei exportiert.
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IL Rissdetektion makroskopische Proben

Aufgrund der geringeren Auflésung bei den Aufnahmen der makroskopischen Proben und
der dadurch bedingt diffuseren Grauwertverteilung innerhalb der Proben, wurde das
normalisierte Volumen mit dem ,Median Filter“-Modul in AVIZO geglattet. Dabei wurde ein
2x2-Median-Filter genutzt, durch welchen das Rauschen reduziert, aber die Kantenscharfe

weitestgehend erhalten bleibt.

Anschlief}end wurde das ,Image Stack Processing“-Modul angewendet, wobei der
Workflow folgende Punkte enthielt. Da grundsatzlich vergleichbare Operationen wie im
Kapitel B I genutzt werden, werden hier, bei schon beschriebenen Operationen, nur die

veranderten Zahlenwerte bei der Beschreibung angegeben.

1. Thresholding
Das Probenvolumen wurde manuell iiber die Eingrenzung des angezeigten
Grauwertebereichs segmentiert (blau). Als Orientierung diente das Minimum in der

in Abbildung 84 dargestellten Grauwertverteilung zwischen Luft- und Materialpeak.

2. Selective Erosion
Zur Eliminierung der bei den makroskopischen Proben stirker ausgeprigten
Artefakten im Ubergang zu der Umgebung der Probe, wurde als erstes die Operation
,Selective Erosion“ bei einem Schwellwert der Anderung fiir mindestens 3 Nachbarn

fiir 5 Wiederholungen durchgefiihrt.

3. Selective Closing
Die vorhandenen Leerstellen, sowienicht der Realitit entsprechenden Vertiefungen
an den Probenriandern, wurden mit der Operation ,Selective Closing“ fiir einen

Schwellwert von mindestens 3 Pixeln fiir 20 Wiederholungen geschlossen.

4. Selective Erosion
Zum Zweck der Kantenglattung wird noch einmal die Operation ,Selective Erosion”

fiir einen Schwellwert von mindestens 3 Pixel mit 3 Wiederholungen durchgefiihrt.

5. Erosion
Die segmentierte Probenquerschnittsfliche wurde um 5 Pixel vom Rand ausgehend
verkleinert, um die cupping-Artefakte von der spater folgenden Risssegmentation

auszuschliefen.
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10.

Remove Small Spots

Alleinstehende Pixelbereiche aufderhalb der Probenquerschnittsflache bis zu einer
Grofde von 2000 Pixeln werden entfernt.

Das Ergebnis dieses Schrittes wurde fiir die spatere Eingrenzung des

Probenvolumens abgespeichert.

Gaussian Filter

Um die Rissflichen deutlicher hervorzuheben und das Rauschen innerhalb der Risse,
bedingt durch geringe Auflésung im Verhéltnis zu der Rissgrofie, zu minimieren wird
die Operation ,Gaussian Filter mit 1x1 Gauf3-Filter und einem Kernel von 3 zur

Glattung auf das am Anfang des Workflows geladene Probenvolumen angewendet.

Tresholding
Es wird der Grauwertbereich des Luftpeaks liber den Schwellwert ausgewahlt und
dabei die Option ,Mask” genutzt, welche die segmentierten Bereiche auf den im

Schritt 6 segmentierten Probenbereich beschrankt.

Selective Closing

Um die segmentierten Risse, die aufgrund der geringen Auflosung teilweise
unterbrochen segmentiert wurden zu verbinden, wird die Operation Selective
Closing"” fiir 2 Pixel und 10 Wiederholungen durchgefiihrt.

Rem ove Small Spots

Um dein Ubermafdiges Rauschen durch falsch segmentierte Pixel zu vermindern,
werden alle alleinstehenden Pixelflachen mit weniger als 20 Pixeln entfernt.

Wieder bedingt dieser Schritt die Auflosungsgrenze des hier beschriebenen
Risserkennungs-Algorithmus. Es kénnen bei der gegebenen Voxelgrofie von 4,54 pm
somit nur Risse mit einer Querschnittsfliche von mindestens 90,8 um in der
x-y-Ebene segmentiert werden. Das Ergebnis dieses Schrittes wurde als bindres

Volumen fiir die folgende Bestimmung der Rissoberflache abgespeichert.
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Nach Durchlaufen des ,Image Stack Processing“-Moduls wurde das im Vorfeld
normalisierte und gefilterte Volumen unter Anwendung des ,Mask“-Moduls und dem in
Schritt 6 als bindres Volumen abgespeicherten Probenvolumen auf die Schnittmenge
eingegrenzt. Damit lag das Probenvolumen entbunden von Umgebung wund
cupping-Artefakten als Grauwertverteilung vor.

Durch ein Ubereinanderlegen dieses Probenvolumens mit dem im Schritt 10 erstellten
bindren Volumen, kann die Lage der segmentierten Risse im Probenvolumen visuell
dargestellt werden, wie inKapitel 5.6.2 eingesehen werden kann.

Fiir die weitere quantitative Auswertung, wurde mittels des ,Label Analysis“-Moduls die

3D-Oberflache im segmentierten Rissvolumen berechnet und als CSV-Datei exportiert.
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