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1 Einleitung

Seit ihrer Entdeckung im Jahr 1895 durch Wilhelm Conrad Rontgen [Mai+18, S. 121] hat
sich Rontgenstrahlung als Bildgebungsmethode in zahlreichen Einsatzmoglichkeiten in der
Medizin, Industrie und Forschung etabliert. Besonders fiir die zerstorungsfreie Priifung eignet
sich Rontgenbildgebung, da dadurch das Innere von Bauteilen und Werkstoffen untersucht
werden kann, ohne das Priifobjekt zu beschiddigen. Mithilfe der hohen Penetrationsfahigkeit
der Strahlung lassen sich beispielsweise interne Defekte wie Risse, Poren oder Inhomogenitéten
in metallischen Objekten detektieren [MHR25].

Allerdings stofit die klassische Rontgenbildgebung in der Praxis auch an Grenzen, ndmlich
insbesondere dann, wenn sich die zu untersuchenden Strukturen gar nicht oder nur geringfiigig
in ihren Absorptionseigenschaften unterscheiden oder ihre raumlichen Abmessungen unter
der vom Detektor auflosbaren Grofle liegen. Dies ist besonders bei der Untersuchung von
biologischem Gewebe, Polymeren oder Faserverbundwerkstoffen problematisch. Um diese
Limitierungen zu iiberwinden, wurde in den letzten Jahrzehnten die sogenannte Phasenkon-
trastbildgebung entwickelt. Diese liefert neben dem Absorptionsbild, das Informationen iiber
die durch die Probe bedingte Abschwichung der Rontgenstrahlung beinhaltet, noch Aufschluss
iiber die verursachte Phasenverschiebung und Kleinwinkelstreuung an Mikrostrukturen in
der Probe [Pfe+06]. Die durch Letztere erhaltene Bildmodalitdt wird als Dunkelfeldbild
bezeichnet.

FEine Moglichkeit, die Phasenkontrastbildgebung mit einer konventionellen Réntgenquelle
und einem konventionellen Detektor zu ermoéglichen, bietet das in dieser Arbeit verwendete
gitterbasierte Talbot-Lau-Interferometer in Kombination mit einem phase-stepping-dhnlichen
Scannerverfahren [Sei+19]. Aufgrund der Entstehungsweise des Dunkelfeldbilds bieten sich
durch die Analyse des zugrunde liegenden Dunkelfeldsignals neue Moglichkeiten, die Mi-
krostruktur der Streukorper zu charakterisieren. Zum einen ist der Aufbau nur sensitiv auf
Streuung senkrecht zu den Gitterstegen, weshalb durch Untersuchung des winkelabhéngigen
Dunkelfeldsignals die Ausrichtung der Mikrostrukturen bestimmt werden kann [Jen+10a].
Zum anderen hingt die Stiarke des Dunkelfeldsignals von der durch den Aufbau bestimmten
Korrelationsldnge in Kombination mit der Geometrie der Streukorper ab, was Riickschliisse
auf die Strukturgréfie dieser erlaubt [Str+16].

In dieser Arbeit werden die speziellen Eigenschaften des Dunkelfeldsignals genutzt, um die Aus-
richtung und Strukturgréfle verschiedener eingebetteter Verstidrkungspartikel zu untersuchen.
Dazu wird mittels richtungsabhingiger Dunkelfeldbildgebung zunéichst die Winkelabhéngigkeit
des Dunkelfeldsignals verschiedener von einem exterenen Unternehmen zur Verfiigung gestell-
ter Proben untersucht, um deren bevorzugte Orientierung und Ordnungsgrad zu bestimmen.
Anschlielend werden die verschiedenen mit dem Aufbau erreichbaren Korrelationslangen ge-
messen sowie das von den untersuchten Proben verursachte Strahlaufhartungsdunkelfeldsignal,
um die gemessenen Dunkelfeldwerte entsprechend zu korrigieren. Zuletzt werden zwei un-
terschiedliche Methoden angewendet, um die Strukturgrofle der Verstarkungspartikel in den
Proben anhand ihrer Dunkelfeldsignale bei verschiedenen Korrelationslangen zu bestimmen.






2 Theoretische Grundlagen

Zunichst sollen in diesem Kapitel die Grundlagen fiir die physikalische Beschreibung von
elektromagnetischer Strahlung und deren Wechselwirkung mit Materie beschrieben werden.
Anschlieflend werden die zur Bildgebung in dieser Arbeit verwendeten physikalischen Effekte
und das Funktionsprinzip eines Talbot-Lau-Interferometers erlautert.

2.1 Elektrodynamische Beschreibung von Licht

Allgemein kann die Ausbreitung von Licht beispielsweise nach Attwood [AS17, S.28] durch
die Maxwellgleichungen beschrieben werden:

V-D=p (1)
V-B=0 (2)
. 9B
VxE_—E (3)
. 9D -
H=="" 4
V x 5 J (4)

Hierbei sind E die elektrische Feldstarke, H die magnetische Feldstarke, D die elektrische
und B die magnetische Flussdichte sowie J die Stromdichte und die Ladungsdichte p. Fiir
den Spezialfall, dass sich die beschriebenen Felder im Vakuum befinden, gilt [AS17, S. 8]:

60E (5)
poH, (6)

e
1

wobei p und J selbstkonsistent beschrieben werden miissen, da die Ladungen die Felder und
die Felder die Ladungen beeinflussen. Hierbei sind €y die Dielektrizitédtskonstante und pg die
magnetische Permeabilitét.

Aus den eben genannten Maxwellgleichungen lisst sich durch Nutzen der Vektor-Identitét:
VxVxA=V(V-A) - AA, (7)

die allgemeine Wellengleichung fiir elektromagnetische Wellen herleiten [AS17, S.28 f.]:

—

A EF) = —— [ 22 3
(52— ) B 60< S PV | (®)

\/63]% die Lichtgeschwindigkeit im Vakuum bezeichnet. Die Lichtgeschwindigkeit ¢/

in einem Medium lésst sich nach Nolting [Noll3, S. 275 f.] gemé&8

wobel ¢ :=

Vet R(n)

berechnen, mit der relativen Permittivitat €., der relativen Permeabilitéit u, und dem kom-
plexen Brechungsindex n. Hierbei kann letzterer gemifl Attwood [AS17, S. 66] geschrieben
werden als:

/

9)

n=1-9+1ip, (10)



mit den materialabhéingigen Koeffizienten 6 und S. Diese nehmen im Allgemeinen Werte
deutlich kleiner eins an wobei ¢ in der Regel grofler ist als 3.

Die Losungen der Wellengleichung, Gleichung 8, sind dann beispielsweise gegeben durch ebene
Wellen [AS17, S.66 f.]:

E(Ft) = Ey - exp(i(E-F—wt)) (11)

mit der Frequenz w dem Wellenvektor k und der komplexen Dispersionsrelation:

w C C
Fn 1-0+id (12)
k= %(1 —5+ip). (13)

Einsetzen der Dispersionsrelation in Gleichung 11 in Ausbreitungsrichtung, definiert durch
k-7 = kr, liefert:

E(Ft)= Epe®c™ . i L emehr (14)
Vakuumausbreitung Phasenverschiebung Absorption

Der komplexe Berechnungsindex bewirkt also sowohl eine Abschwéchung der Welle, bestimmt

durch g, als auch eine Phasenverschiebung, bestimmt durch . Besonders diese Phasen-

verschiebung ist in der differentiellen Phasenbildgebung interessant und kann neben der

Absorptionseigenschaft zusétzliche Informationen iiber den inneren Aufbau von Materie

liefern.

2.2  Wechselwirkung elektromagnetischer Strahlung mit Materie

Wenn Photonen auf jegliche Art von Materie treffen, wechselwirken sie mit dieser auf ver-
schiedene Arten und werden dadurch abgeschwicht. Die Intensitét erhalten durch Quadrieren
des elektrischen Feldes folgt dabei dem Absorptionsgesetz oder Lambert-Beerschen Gesetz
[BWWO07, S. 129]

I(x) = lpe ™ #* (15)

Wobei I(x) die Intensitdt der Photonen nach einer im Absorber zuriickgelegten Distanz
x darstellt. Iy ist die anfingliche Intensitdt der Strahlung und g = nrto ist der material-
und energieabhéingige Massenabschwéchungskoeffizient (nt entspricht der Teilchendichte pro
Volumen und o ist der Wirkungsquerschnitt). Durch Vergleich des Absorptionsgesetzes mit
dem aus |E(z)|? erhaltenen Ausdruck:

I(a) = |E(@)? = I - exp( 2% Bz), (16)
erhélt man folgenden Zusammenhang zwischen p und 8 [Pag06, S. 74]:

w
H= 25; (17)

Im Wesentlichen findet diese Abschwéchung aufgrund von drei unabhéngigen Wechselwirkungs-
prozessen statt, die fiir verschiedene Photonenenergien unterschiedliche Rollen spielen. Bei
niedrigen Energien (bis ca. 100keV fiir Eisen) ist der Energieverlust durch den Photoeffekt
dominant [BWWO07, S.129]. Bei diesem Prozess iibertriigt das Photon seine gesamte Energie
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auf ein Hiillenelektron eines Absorberatoms und wird vollstdndig absorbiert. Das Elektron
tragt anschlieffend die Energie

Ekin,e_ = E’Y - EB(ej) (18)

wobei Eg(e;) die Bindungsenergie des Elektrons in der j = K, L, M, ... Schale der Atombhiille
bezeichnet. Der Wirkungsquerschnitt, der diesen Prozess beschreibt, héangt wie folgt mit der
Photonenergie und der Kernladungszahl des Absorberatoms Z zusammen [BWWO07, S. 129 f.]:

Z5
Ophoto X a7 - (19)
E§'5

Der zweite Effekt, der bei mittleren Photonenergien (£, > 100 keV fiir Eisen) dominant ist, ist
der sogenannte Comptoneffekt [BWWO07, S. 130 ff.]. Dieser Prozess beschreibt die Streuung
von Photonen mit Kernelektronen (s. Abbildung 1). Diese Ndherung des elastischen Stofes
ist gerechtfertigt, wenn die Photonenenergie wesentlich grofler ist als die Bindungsenergie
der Elektronen. Aus der Erhaltung der Viererimpulse des Photons ¢* = (E,,p;) und des
Elektrons p* = (Fk, pe), lasst sich eine Formel fiir die Energie des gestreuten Photons E,
herleiten (Herleitung s. beispielsweise in [BWWO07, S. 130 ff.])

wobei 6 der Streuwinkel ist und m, die Elektronenmasse. Fiir die Wellenldngenénderung des
Photons nach diesem Prozess folgt schliefllich

A=) - )\= L~ cost (5D h (1 —cosf) = A\(1—cosb). (21)

Me MeC

mit der Comptonwellenlinge A\ = 2~ = 2.43 x 10~2m. Der Wirkungsquerschnitt des

meC

Comptoneffekts skaliert wie folgt [BWWO?, S. 130ff.]:

In E,

v

Ocompton X Z - (22)



Abbildung 1: Visualisierung des Compton-Streuprozesses mit einfallendem Photon links und
gestreutem Photon und Elektron rechts. Die Wellenldnge vor dem Stof} ist hier mit Ay und
nach dem Stoff mit Ag bezeichnet, sowie der Streuwinkel mit ¢. Entnommen aus [Dem16,
S. 81].

Der letzte Prozess, der zur Abschwichung fiir hohe Photonenergien beitrégt, ist die Paarpro-
duktion, die auftritt, wenn im elektromagnetischen Feld um den Atomkern die durch das
Photon eingebrachte Energie grof genug ist, um nach E = mc? ein Teilchen-Antiteilchen-Paar
zu erzeugen: v+ X — e~ + et + X. Der Wirkungsquerschnitt dieses Prozesses skaliert mit

Opair X Z2In E.,. (23)

Die Mindestenergie, die ein Photon benoétigt, um diesen Prozess auszultsen, ist genau die
zweifache Ruhemasse des Elektrons: £, > 1022keV [BWWO07, S.132f.]. Fiir den Fall von
Rontgenstrahlung werden diese Photonenenergien jedoch nicht erreicht, weshalb dieser Wech-
selwirkungsprozess nicht stattfindet.

Insgesamt ist ein typischer Energieverlauf des Massenabschwichungskoeffizienten bzw. Ab-
sorptionskoeffizienten in Abbildung 2 dargestellt.

2.3 Rontgenstrahlung

Fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrte Bildgebung wird Rontgenstrahlung verwendet. Dieser
Begriff bezeichnet elektromagnetische Strahlung, die sich durch den im Folgenden beschrie-
benen Entstehnungsprozess auszeichnet. Die Strahlung liegt in der Regel ungefihr im Wel-
lenlangenbereich von 0.01 nm bis 10nm bzw. Photonenenergien von ca. 100 keV bis 100 eV
[Mai+18, S. 120].

Rontgenstrahlen werden heutzutage vielseitig eingesetzt, beispielsweise in der medizinischen
Bildgebung oder in der Industrie fiir die zerstorungsfreie Priifung in Metallteilen [Mai+18,
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Abbildung 2: Energieabhingigkeit des Absorptionskoeffizienten und Beitriage der einzelnen
Wechselwirkungsprozesse fiir Blei. Entnommen aus [Dem16, S. 237].

S. 121]. Auch in dieser Arbeit wird diese Art von Strahlung genutzt, um die Beschaffenheit
verschiedener metallischer Proben zu untersuchen.

2.3.1 Kiinstliche Erzeugung von Réntgenstrahlung

Um Rontgenstrahlung zu erzeugen, wird meist eine sogenannte Rontgenrohre (schematisch
dargestellt in Abbildung 3) verwendet. Dabei werden aus einer Kathode durch Anlegen einer
Heizspannung Uy Elektronen ausgeltst, die durch eine weitere angelegte Spannung U auf eine
Anode beschleunigt werden. Beim Auftreffen auf die Anode wird ihre Energie teilweise in
Rontgenstrahlung umgewandelt. Dies geschieht durch zwei unterschiedliche Prozesse [Dem16,
S. 233].

Bremsstrahlung entsteht, wenn die beschleunigten Elektronen in den Coulombfeldern
der Anodenkerne abgelenkt werden (s. Abbildung 4). Die genaue Bahnform und damit der
Energieverlust Eyor = Epaen + E- der Elektronen héngen dabei von der Anfangsenergie des
Elektrons sowie der Ladung des Atomkerns Z - e und dem Stofiparameter b ab. Je kleiner der
Stofiparameter ist, desto grofler ist der Energieverlust des Elektrons und damit die Energie
des Rontgenphotons. Da der Stoflparameter bei jedem Stofl unterschiedliche Werte annimmt,
fithrt dieser Prozess zu einer kontinuierlichen Emission von Strahlung [Kri23, S. 100].

Die zweite Art von Rontgenstrahlung, die in der Anode entsteht, ist die sogenannte charakteri-
stische Strahlung. Diese entsteht durch St68e der Elektronen mit einzelnen Hiillenelektronen
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Abbildung 3: Schematischer Aufbau einer Rontgenrohre. Elektronen werden durch anlegen
einer Heizspannung aus der Kathode ausgelost und auf die Anode beschleunigt, wo sie
beim Auftreffen Bremsstrahlung sowie charakteristische Strahlung erzeugen. Entnommen aus
[Dem16, S. 234]

in der Anode. Durch diesen Stofl kann dabei so viel Energie tibertragen werden, dass die
Bindungsenergie des Hiillenelektrons iiberschritten wird und das jeweilige Atom ionisiert
wird. Die dadurch entstehende Leerstelle in der Elektronenhiille wird dann von &ufleren
Hiillenelektronen wieder aufgefiillt, die beim Ubergang Rontgenstrahlung aussenden, die exakt
der Energiedifferenz der zwei beteiligten Atomschalen entspricht (s. Abbildung 5). Da beim
Fehlen eines inneren Hiillenelektrons meist mehrere Ubergiinge méglich sind, nennt man diese
Reihe an Ubergiingen Serien, die nach der Schale, in der sich die Leerstelle befindet, benannt
werden (bspw. "K-Serie”) [Kri23, S. 110 ff.].

Im Spektrum einer Rontgenquelle iiberlagern sich daher ein kontinuierlicher und ein diskreter
Teil, wie in Abbildung 6 beispielhaft fiir eine Wolframanode dargestellt. Der genaue Verlauf
des Spektrums hingt vom Anodenmaterial und der angelegten Spannung ab [Kri23, S. 98].

2.3.2 Filterung von Rontgenstrahlung

Um Rontgenstrahlung fiir verschiedene Bildgebungsverfahren zu nutzen, ist héufig eine
Anpassung des Spektrums an das zu untersuchende Material notwendig. Wenn sich zwei
Probenmaterialien nur geringfiigig beziiglich des Schwéchungskoeffizienten unterscheiden, ist
es zweckméfig, Rontgenstrahlung mit niedrigeren Schwerpunktsenergien zu wahlen, damit
geringe Dichteunterschiede im Material dennoch durch die unterschiedlichen Ordnungszahlen
in der Probe unterschieden werden kénnen. Im Gegensatz dazu ist es fiir Objekte mit hohen
Schwichungskoeffizienten vorteilhaft, ein Spektrum mit einer hoheren Schwerpunktsener-
gie zu verwenden, um eine vollstindige Absorption sowie die im Folgenden beschriebene
Strahlaufhéartung zu vermeiden. Da der Comptoneffekt, dessen Bedeutung mit zunehmender
Strahlungsenergie zunimmt, geméfl Gleichung 22 eine geringere Z-Abhéngigkeit als der Photo-
effekt besitzt, wird der Objektkontrast gedimpft, wodurch eine Ubersteuerung des Detektors
bei grofien Unterschieden im Schwichungskoeffizienten verhindert wird [Kri23, S. 113].

Erreicht werden kann eine Verdnderung des Spektrums neben der Variation der Beschleuni-
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Abbildung 4: Schematische Darstellung der Bremsstrahlverluste bei der Ablenkung von
Elektronen im Coulombfeld eines Atomkerns in der Anode. Das entstehende Photon trigt
die Energie E, = Eyor — Enach, wobei Eyor bzw. Epaq fiir die Energie des Elektrons vor bzw.
nach der Ablenkung steht. Entnommen aus [Kri23, S. 100].

gungsspannung durch das Einbringen von verschiedenen Filtermaterialien in den Strahlen-
gang. Da, wie bereits in Unterkapitel 2.2 gezeigt, der Schwachungskoeffizient bei niedrigeren
Photonenenergien zunimmt, wird dadurch der Schwerpunkt des Spektrums zu héheren Photo-
nenenergien verschoben. Dabei enthélt das endgiiltige Spektrum jedoch nicht mehr Photonen
mit hoheren Energien als zuvor, sondern lediglich weniger Photonen mit niedrigeren Energien.
Dieser Vorgang wird als Strahlaufhértung bezeichnet [Kri23, S. 113 ff.].

In der Praxis wird dies zum einen gezielt genutzt, um das Spektrum zu verdndern und um
beispielsweise in der medizinischen Anwendung an lebenden Patienten und Patientinnen
den niederenergetischen Teil des Spektrums, der durch seine hohe Energiedeposition im
Gewebe Schaden anrichten kann, zu entfernen. Zum anderen tritt die Aufhértung auch nach
stark absorbierenden Proben auf und muss daher gegebenenfalls bei der Interpretation des
Spektrums nach dem Probendurchgang der Strahlung beriicksichtigt werden [Kri23, S. 113

2.4 Grundlagen der Talbot-Lau-Interferometrie

In dieser Arbeit wird zur Bildgebung mittels Rontgenstrahlung ein sogenanntes Talbot-Lau-
Interferometer verwendet, dessen Aufbau sowie dessen zugrunde liegenden physikalischen
Effekte im folgenden Kapitel erldutert werden sollen.

2.4.1 Talbot-Effekt

Der Talbot-Effekt wurde erstmals im Jahr 1836 von William Henry Fox Talbot entdeckt und
spater nach ihm benannt. In seinem Experiment platzierte er in einer Dunkelkammer mit
einem schmalen Lichteinlass fiir Sonnenlicht, in einigem Abstand vom Strahlungseinlass, ein
Gitter. Bei einer anschliefenden Beobachtung des durch das Gitter treffenden Lichts durch
eine Vergroerungslinse entdeckte er ein Selbstabbild des Gittermusters, dessen Farben sich
mit variierendem Beobachtungsabstand dnderten. Er beobachtete, dass dieses Muster bei
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Abbildung 5: Schematische Darstellung des Ionisationsprozesses, der zum Aussenden der
charakteristischen Strahlung fithrt. Ein Hiillenelektron wird in einer inneren Schale heraus-
geschlagen (a) und die dadurch entstehende Leerstelle in der K-Schale kann von mehreren
duBeren Elektronen aufgefiillt werden (b), weshalb diese Ubergiinge Teil der K-Serie sind. In
(c) sind Ubergiinge in die L-Schale als Teil der L-Serie dargestellt. Entnommen aus [Kri23, S.
110].

einem hinreichend kleinen Durchmesser des Lichtbiindels bis in grofle Abstdnde von bis zu
zwei Fuf sichtbar ist [Tal36].

Eine theoretische Beschreibung des Talbot-Effekts erbrachte Lord Rayleigh [Ray81] im Jahr
1881. Er fand, dass die Absténde, in denen die Selbstabbilder des Gitters hinter dem Gitter
auftreten, ganzzahlige Vielfache des sogenannten Talbot-Abstands dr sind. Dieser Talbot-
Abstand héngt iiber folgenden Zusammenhang von der Wellenléinge A und der Gitterperiode
p ab:

dp=— 2. (24)

Wobei fiir A < p, was fiir die in dieser Arbeit verwendete Strahlung und Gitter erfiillt ist, die
Naherung

dT = Ty (25)
gilt.

Neben den ganzzahligen Vielfachen des Talbot-Abstands, oft auch Talbot-Absténde genannt,
existieren noch weitere sogenannte fraktionale Talbot-Absténde zwischen den eigentlichen
Talbot-Absténden, bei denen eine in Intensitét oder Phase verénderte Version des Selbstabbilds
auftritt. Beispielsweise tritt in einem Abstand von dr/2 = p?/)\ ein um p/2 senkrecht zum
Gitter und zur Propagationsrichtung verschobenes Selbstabbild des Gitters mit gleicher
Intensitat auf [Clo+97].

Analog zum bisher behandelten Absorptionsgitter kann auch ein - beziehungsweise 7/2-
phasenverschiebendes Gitter fiir den Nachweis des Talbot-Effekts verwendet werden. Dieses
Gitter verschiebt die Phase des auftreffenden Lichts um 7- beziehungsweise /2. Die Formel
fiir den fraktionalen Talbot-Abstand k-ter Ordnung (also des k-ten Selbstabbilds des Gitters)
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Abbildung 6: Rontgenspektrum einer Wolframanode bei einer Beschleunigungsspannung
von 100kV. Der kontinuierliche Teil des Spektrums entstammt der Bremsstrahlung und die
diskreten Linien der charakteristischen Strahlung. Die Buchstaben an den Linien stehen fiir
die jeweilige Serie des Ubergangs. Man beachte die logarithmische gedrehte Energieachse in
dieser Darstellung. Entnommen aus [Dem16, S. 235].

ist gegeben durch [YWL15]:
(2k —1)p?

T (26)

der g =
wobei n = 2 fiir ein m-phasenverschiebendes und n = 1 fiir ein 7/2-phasenverschiebendes
Gitter gilt.

2.4.2 Lau-Effekt

Damit der Talbot-Effekt auftreten kann, muss das auf das Gitter auftreffende Licht von
ausreichender Kohérenz sein. Da dies jedoch bei konventionellen Réntgenrohren aufgrund des
groflen Brennflecks nicht der Fall ist, wird sich der sogenannte Lau-Effekt zunutze gemacht.
Dieser Effekt wurde erstmals von Ernst Lau im Jahr 1948 entdeckt. In seinem Experiment
stellte er zwei Gitter (GO und G1) hintereinander und bestrahlte diese mit polychromatischem
Licht und beobachtete, dass in bestimmten Abstdnden hinter den Gittern Intensitidtsmuster
entstehen, die analog zu denjenigen aussehen, die entstehen wiirden, wenn man parallele
Lichtstrahlen auf das G1 Gitter strahlen wiirde [Lau48|.

Nach Jahns et al. [JL79] kann dabei jeder Spalt des Gitters GO als spaltférmige Quelle fiir
Zylinderwellen aufgefasst werden. Dadurch erzeugt jeder dieser Spalten ein Talbot-Muster
hinter dem Gitter G1. Damit die Uberlagerung dieser einzelnen Talbot-Muster ein #hnliches
Muster erzeugt, welches bei der Verwendung einer kohérenten Quelle entstehen wiirde, miissen
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die Parameter des Aufbaus folgende Bedingung erfiillen [Pfe+06]:

d
Po=pre o (27)
T

Dabei ist, wie in Abbildung 7 dargestellt, pg die Periodizitdt von GO, pr die Periodizitéit des
Selbstabbilds, d; der Abstand zwischen GO und G1 und dr der Talbot-Abstand.

d; dr

source
®

l—z GO Gl 1(x)

Abbildung 7: Voraussetzungen an den Aufbau fiir den Lau-Effekt. Wenn die Voraussetzungen
aus Gleichung 27 erfiillt werden, entsteht im Abstand dr hinter G1 ein Talbot-Muster. Das
GO-Gitter absorbiert dabei die Anteile der Strahlung aus der Quelle, die ansonsten an der
Stelle I(x) destruktiv interferieren wiirden. Entnommen aus [Lud20, S. 10].

2.4.3 Talbot-Lau-Interferometer

Der zuvor beschriebene Talbot- und Lau-Effekt kann nun kombiniert werden, um ein sogenann-
tes Talbot-Lau-Interferometer zu bilden, mit welchem es moglich ist, nicht nur Informationen
iiber Unterschiede im Absorptionsvermogen innerhalb einer untersuchten Probe festzustellen,
sondern auch noch zwei weitere Bildmodalitéiten zu bilden, die auf der von der Materie
verursachten Phasenverschiebung und der Kleinwinkelstreuung an Mikrostrukturen in der
Probe basieren.

Um dieses Interferometer fiir die Bildgebung zu nutzen, wird die zu untersuchende Probe in
diesem Fall in den Strahlengang zwischen GO und G1, einem phasenverschiebenden Gitter,
eingebracht (in der Theorie ist es auch mdoglich, die Probe hinter G1 zu platzieren). Zusétzlich
dazu wird im Talbot-Abstand der von G1 ein weiteres Gitter G2 mit derselben Periode wie
die des Intensitdtsmusters angebracht. Hinter G2 befindet sich ein Detektor.

Da die in der Arbeit verwendete Rontgenquelle keine parallele Strahlung, sondern vielmehr
einen kegelférmigen Strahl aussendet, muss der fraktale Talbot-Abstand in dem sich G2 hinter
G1 befindet, um einen Vergroflerungsfaktor M = % korrigiert werden [Don+09]:

dern = M - dyr, (28)
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wobei der der fraktale Talbot-Abstand aus Gleichung 26 ist. Das resultierende Talbot-
Interferenzmuster am Ort von G2 muss aus demselben Grund ebenfalls um diese Vergrofierung
korrigiert werden:

pr = M% (29)

Wie bereits in Unterkapitel 2.2 gesehen, wird durch die Probe eine Phasenverschiebung der
Wellenfront abhéingig vom lokalen Brechungsindex in der Probe verursacht (s. Abbildung 8). Da
jedoch die verwendeten Gitterperioden in der Gréflenordnung von wenigen Mikrometern liegen,
ist eine direkte Auflosung dieser Intensitdtsmodulation mit herkdmmlichen Detektorpixeln
nicht méglich. Aus diesem Grund verwendet man das Gitter G2 und das in Abschnitt 2.4.4
erklidrte Verfahren, genannt phase-stepping, um die Wellenfront zu analysieren [Wei+05].

|d—5| lobj(X)
| L
I = |
| |
| [ ]
[ ]
| m [
o)) . s |
| . X
. object = L
i = [ .
source GO Gl G2 detector
T dl T dT 1

Abbildung 8: Der Aufbau eines Talbot-Lau-Interferometers mit den drei Gittern GO, G1 und
G2. Die in den Strahlengang eingebrachte Probe veréndert die Wellenfront und damit das
Talbot-Interferenzmuster an der Position von G2. Entnommen aus [Lud20, S. 11].

Das Intensitétsbild, welches dann mit dem Detektor aufgenommen wird, zeigt ein sogenann-
tes Moiré-Muster. Ein solches Muster entsteht, wenn sich zwei oder mehr gitterférmige
Strukturen iiberlagern oder gegeneinander verdreht werden [Ami09, S. 1]. Es enthélt neue
periodische Muster, die nicht in den originalen Gittern enthalten sind (s. Abbildung 9). Dieser
Effekt reagiert sehr empfindlich auf kleine Winkelunterschiede oder Verschiebungen und tritt
deshalb haufig auf. Wiahrend er viele Anwendungen, wie beispielsweise in der Messtechnik
oder in der Dokumentenfilschungssicherheit, findet, gilt es diesen Effekt beispielsweise in der
Drucktechnik gezielt zu vermeiden [Ami09, S. 1].

2.4.4 Bildrekonstruktion mittels Phase-Stepping

Wie zuvor erwéhnt, wird zur Auflésung der Intensitdtsmodulationen mit herkdmmlichen De-
tektoren das sogenannte phase-stepping-Verefahren angewendet. Dabei wird schrittweise eines
der Gitter (in der Regel G2) senkrecht zum Strahlengang {iber mindestens eine Gitterperiode
hinweg verschoben. Dadurch oszilliert die Intensitétsverteilung I(z,y) in jedem Detektorpixel
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Abbildung 9: Veranschaulichung des Moiré-Effekts. Durch die Uberlagerung der beiden Gitter
entsteht ein neues Muster mit hellen und dunklen Stellen (a, b: vergréfiert). Entnommen aus
[Ami09, S. 2].

mit =,y in der Detektorebene als eine Funktion der lateralen Gitterposition z, [Wei+05].
Diese Aufnahme einer phase-stepping-Kurve wird sowohl mit der Probe im Strahlengang
(Objektaufnahme) als auch ohne diese im Strahlengang (Referenzaufnahme) durchgefiihrt.

Um neben den Absorptionseigenschaften des Objekts noch zusétzliche Informationen aus den
Messdaten zu extrahieren, kann die Intensitatskurve I(l,m,x,) fiir jeden Pixel (Indizes: I, m)
als eine Fourierreihe entwickelt werden [Pfe+08]:

I(l,m,xzg) = Z a;(l,m, zq) cos(ikxg + @i(l,m)) (30)

~ ag(l,m) + a1(l,m) cos(kxg + ¢(I,m)), (31)

wobei a; die Amplitudenkoeffizienten, ¢; die Phasenkoeffizienten sind sowie k = 27 /pp. Durch
Betrachten der phase-stepping-Kurve in Abbildung 10 lassen sich A = a; als die Amplitude des
Signals und I = ag als die mittlere Intensités interpretieren. Durch einen Fit von Gleichung 31
an die Messwerte sowohl fiir die Referenz als auch fiir die Objektaufnahme lassen sich diese
Parameter bestimmen, aus denen die in Unterkapitel 2.5 erlduterten Bildmodalitédten errechnet
werden konnen.

2.5 Bildmodalititen

Mithilfe der aus der phase-stepping-Kurve erhaltenen Parameter A, I und  lassen sich drei
verschiedene Bildmodalitdten berechnen: das Transmissions-, das differentielle Phasen- sowie
das Dunkelfeldbild (s. Abbildung 11).

2.5.1 Transmissionsbild

Das Transmissionsbild oder Absorptionsbild ist die klassische, schon seit Langem in der
medizinischen Bildgebung etablierte Modalitdt. Mithilfe der Parameter aus der phase-stepping-
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Abbildung 10: Oben: Phase-stepping-Kurve fiir die Referenz- (griin) und Objektaufnahme
(orange). Durch einen Fit der Kurve an die Intensitétsmesswerte konnen die Parameter A, I
und A¢ (in dieser Arbeit mit Ay bezeichnet) extrahiert werden. Unten: Visualisierung der
Wellenfront, die durch die Probe verédndert wird. Entnommen aus [Lud20, S. 13].

Kurve ist die Absorption definiert durch:

Y ECUR (32)
Iref

wobei fobj die mittlere Intensitit der Objektaufnahme und fref die mittlere Intensitat der
Referenzaufnahme ohne Probe bezeichnet.

Die Intensitédt der Objektaufnahme héngt, wie der Name schon sagt, von der von der Pro-
be absorbierten Strahlung und damit sowohl vom Schwéchungskoeffizienten als auch von
der Dicke der Probe ab. Aus diesem Grund ist auch die Nadel im Gummibérchen (s. Ab-
bildung 11) deutlich erkennbar, da der Schwéchungskoeffizient fiir den Energiebereich von
Rontgenstrahlung fiir die meisten Elemente durch den Photoeffekt dominiert wird, der mit Z°
skaliert (s. Gleichung 19). Die Nadel besitzt als Metall eine wesentlich hohere Ordnungszahl
als das Gummibérchen.

Da die Intensitatsunterschiede, die fiir den Absorptionskontrast ausschlaggebend sind, auch
von einem normalen ortsauflésenden Detektor erfasst werden konnen, ist fiir diesen Kontrast
kein Interferometer vonnoten.
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Abbildung 11: Préparierte Gummibérchen, um die Unterschiede der verschiedenen Bildmoda-
litdten zu veranschaulichen. Von links nach rechts sind die Gummibérchen: unbehandelt, mit
einem Holzspie durchstochen, mit einer Stecknadel durchstochen und mit Mikrometer-Pulver
behandelt. Links oben: normale Fotografie, rechts oben: Transmissionsbild, links unten: diffe-
rentielles Phasenbild, rechts unten: Dunkelfeldbild. Entnommen aus [Erl].

2.5.2 Differentielles Phasenbild

Der zweite Kontrast, der aus den Parametern gewonnen werden kann, ist die differentielle
Phase Ay, welche wie folgt definiert wird:

A‘p = (cpref - Soobj) mod (27T) (33)

Hierbei sind ¢rer und @qp; die aus der phase-stepping-Kurve in Gleichung 31 gewonnenen
Phasenverschiebungen jeweils fiir die Referenz und die Objektaufnahmen.

Die differentielle Phase Ag(x,y) der Intensitétsoszillationen in den Detektorpixeln (z,y)
steht dabei in folgendem Zusammenhang mit der Phase der Wellenfront ®(x,y) [Wei+05,
urspriinglich aus Born 1993, zitiert nach Weitkamp 2005]:

A 99

A .
4 pr Ox

(34)

Dadurch kann iiber eine Integration auf die absolute Phase zuriickgerechnet werden [Wei+05].

Da der von der Probe verursachte Phasenschub, wie in Gleichung 14 zu sehen, vom komplexen
Brechungsindex in der Probe abhéingt, ist der Betrag der Ableitung g—‘i besonders grofl an
den Grenzschichten zwischen verschiedenen Materialien. Deshalb sind diese Grenzflichen, wie
in Abbildung 11 zu sehen, im Phasenkontrastbild besonders gut sichtbar.

Um zu quantifizieren, wie sensitiv ein Interferometer auf Unterschiede in der Phase der
Wellenfront ist, kann die sogenannte Sensitivitédt S eingefithrt werden. Diese ist nach Donath
et al. [Don+09] definiert durch:

_ 1 Ap _ di dep — dp

T2r 0 p dy+der (35)
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wobei 6 der durch die Probe verursachte Brechungswinkel ist und dp die Distanz zwischen
Probe und G1. Dabei steht § mit Ay in folgendem Zusammenhang [Don+09]:

Ap pr
= —— 36
21 der (36)

Aus Gleichung 35 ergibt sich, dass die maximale Sensitivitéit fiir dp = 0 erreicht ist, also fiir
eine Platzierung der Probe moglichst nahe an G1. Dann ergibt sich:
d

Smax = - 37
- (37)

2.5.3 Dunkelfeldbild

Die letzte Modalitét, die durch das phase-stepping gewonnen werden kann, ist das Dunkelfeld-
bild. Das Dunkelfeldsignal ¥ ist dabei gegeben durch:

Lob'
— _In[ 222
Y= n< ref) (38)

mit der Visibilitat V', die definiert ist als:

Imax + Imin B I

wobei Iy, bzw. Iy die minimale bzw. maximale Intensitéit der phase-stepping-Kurve
bezeichnen.

Imax - Imin A
y = Jmax — -min (39)

Die Mikrostrukturen in der Probe streuen das parallel auftreffende Licht und bewirken somit
ein ,, Verwaschen“ des Intensitdtsmusters. Genauer gesagt ist der Kontrast beziechungsweise die
Visibilitdat invers proportional zur integrierten vom Objekt verursachten Kleinwinkelstreuung,
weshalb eine niedrigere Visibilitdt ein hoheres Dunkelfeldsignal bedeutet. Aus diesem Grund
tragt diese Bildgebungsmethode den Namen ,, Dunkelfeld“. Fiir homogene Proben ohne merk-
liche Kleinwinkelstreuung bleibt die Visibilitét theoretisch unverédndert: V"bfj = 1 und damit
das Dunkelfeldsignal > = 0. Fiir Proben, die hohe chhteﬂuktuatlonen im Inneren auf der
Mikrometerskala aufweisen, ist die Visibilitdt reduziert ObJ < 1 und damit ¥ # 0 [Pfe+08].
In der experimentellen Praxis mit einem standortfesten Interferometeraufbau ist der Aufbau
auf eine sogenannte Designenergie ausgelegt. Da der Talbot-Abstand wellenléngen- und somit
energieabhéngig ist, ist auch die Visibilitdt energieabhéingig mit einem Maximum bei der
Designenergie des Aufbaus [Web+12].

Eine Visualisierung zur besseren Interpretation des Dunkelfeldsignals ist in Abbildung 12
dargestellt. Die Streuung bewirkt eine Reduktion der Amplitude der phase-stepping-Kurve
unabhéngig von der Absorption der Probe.

Das durch die Kleinwinkelstreuung verursachte Signal ist besonders empfindlich fiir Strukturen
in der Gréflenordnung von Bruchteilen von Nanometern bzw. einiger Mikrometer, wobei die
durch den Aufbau mogliche Auflésung meist nach unten auf ungefdhr 100 nm beschrénkt ist
[Pfe+08]. Dennoch ist es moglich, mit dieser Bildgebungsmethode Strukturen zu erkennen,
die kleiner als die Detektorpixelgrofie sind. In Abbildung 11 sind deshalb das Holz, aufgrund
seiner faserigen Mikrostruktur, und das Mikrometerpulver besonders gut im Dunkelfeldbild
erkennbar.
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Abbildung 12: Visualisierung der Kleinwinkelstreuung, verursacht durch das Objekt. Entnom-
men aus [Pfe+08, S. 135]

2.6 Winkelabhingigkeit des Dunkelfeldsignals

Da das Dunkelfeldsignal durch Kleinwinkelstreuung an den Mikrostrukturen in der Probe
verursacht wird, weist dieses eine Abhéngigkeit vom Winkel auf, in dem die Probe relativ zu
den Gittern platziert ist. Diese Abhéngigkeit kann genutzt werden, um die mittlere lokale
Orientierung der Mikrostrukturen in der Probe zu bestimmen.

In Abbildung 13 ist das klassische Vorgehen zur Bestimmung der Richtungsabhingigkeit des
Dunkelfeldsignals dargestellt. Die Probe wird dazu auf einer rotierbaren Achse befestigt und
anschlieend wird je eine Aufnahme fiir mehrere Winkel w der Rotationsachse zwischen 0°
und 180° gemacht. Da die Visibilitdtsdnderung nur durch die Kleinwinkelstreuung senkrecht
zu den Gitterstédben des Interferometers entsteht und die parallelen Anteile der Streuung
nicht beitragen, verdndern sich die Intensitétsoszillationen der phase-stepping-Kurve mit dem
eingestellten Winkel w [Jen+10a].

Nach Jensen [Jen+10b] kann das Streumuster der Mikrostrukturen an der Position von G2
durch eine 2D-Gauflverteilung modelliert werden. Es kann dann gezeigt werden, dass die
Variation des Dunkelfeldsignals mit dem Rotationswinkel w gegeben ist durch [Rev+12]:

¥(w) = A+ Bsin?(w — ). (40)

Unter Verwendung trigonometrischer Identitdten kann dies nach [Sch+14] umgeschrieben
werden in eine Fourierdarstellung erster Ordnung:

Y(w) =a—bcos(2(w — 1)). (41)

Hierbei ist (w — ) der relative Winkel zwischen der Gitterausrichtung und der bevorzugten
Streurichtung der Probe. Die Konstanten A, B beziehungsweise a, b reprisentieren die
(An)isotropie der Probe und kénnen, ebenso wie v, durch einen Fit der Funktion an die
Messdaten bestimmt werden (fiir genaue Herleitung der Definition der Konstanten s. [Rev+12]
bzw. [Sch+14]).

Die Hauptausrichtung der Mikrostrukturen in der Probe ist dann genau senkrecht zur bevor-
zugten Streuausrichtung. Aus den Konstanten a und b lédsst sich auch der Ordnungsgrad OG
definieren als [Sch+14]:

oc=". (42)

a
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Je grofler der Ordnungsgrad, desto ausgeprigter weisen die Mikrostrukturen in der Probe eine
bestimmte Vorzugsrichtung auf.

2.7 Korrelationslingenabhingigkeit des Dunkelfeldsignals

Das Dunkelfeldsignal weist ebenfalls eine Abhéngigkeit von der sogenannten Korrelationslénge
auf. Diese ist fiir ein Talbot-Lau-Interferometer in der in dieser Arbeit verwendeten Konfigu-
ration gegeben durch [Str14]:

€_)\.alT(al1+alT—Lp)_)\dT< dp)
pT dy pT
wobei Lp = dp + dr der Abstand zwischen Probe und G2 ist. Fiir polychromatische Strahlung

kann die Korrelationsldange tiber ein gewichtetes Mittel bestimmt werden [Tap+20]:
" [(B)V(B)¢(E)E

_ JEx
&= 2 I(E)V(E)dE

(43)

(44)

Dabei ist £(FE) die energieabhéngige Korrelationslinge aus Gleichung 43, V(E) die energie-
abhéngige Referenz-Visibilitéit des Interferometers und I(E) das Energiedepositionsspektrum
am Detektor.

Das Dunkelfeldsignal hingt dann fiir sphérische Streukorper wie folgt mit der Korrelationslénge
zusammen [Str+16]:

56 1) = — S ovARPIA(GLE) ~ )t (45)

Hierbei ist ¢y der von den Streukorpern eingenommene Volumenanteil, Ap der Streulén-
gendichtekontrast, also der Unterschied zwischen der Streuldnge des Streukorpermaterials
und dem umgebenden Material, sowie r der Kugelradius. G(&) ist die von der Geometrie
der Streukérper abhiingige Korrelationsfunktion. Fiir kugelformige Streukorper ist G(€) nach
Kruglov [Kro+03] gegeben durch:

Grugel(§,7) = {1 - [iﬂé : <1+ % (f)2> + % (f)z {1 - (iﬂ -In (2+ (4 _5(5)2)%> ) . (46)

Nach Andersson [And+08] kann diese genihert werden durch:

Grugal(6:7) = exp (—2 <5>2> (47)

Die Korrelationsfunktion héngt also von der Korrelationslédnge und damit von der Positio-
nierung der Probe sowie von der Grofle (bzw. dem Radius) der streuenden Mikrostrukturen
ab. Dies kann genutzt werden, um {iiber eine Variation der Korrelationslange den Radius
der Mikrostrukturen zu bestimmen, indem Gleichung 45 mit Gleichung 47 an die Messdaten
gefittet wird.

Diese Variation der Korrelationsldnge kann zum einen durch eine Verdnderung der Position
der Probe, zum anderen durch eine Bestimmung des Dunkelfeldsignals in Abhéngigkeit
der Energie der die Probe durchdringenden Strahlung erfolgen. Bei letzterem wird sich
die Wellenléngenabhéingigkeit des Dunkelfeldsignals zunutze gemacht, wofiir allerdings ein
energieauflésender Detektor sowie eine polychromatische Réntgenquelle benétigt werden.
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2.8 Strahlaufhirtungskorrektur des Dunkelfeldsignals

Bei der Verwendung von polychromatischen Rontgenquellen fiir die Talbot-Lau-Interferometrie
kommt es durch die in Abschnitt 2.3.2 beschriebene Strahlaufthértung zu einer zusétzlichen
Verénderung der Visibilitdt, die nicht aufgrund der Mikrostrukturen in der Probe entsteht.
Die mit dem Interferometer erreichbare Visibilitit ist energieabhéingig, weshalb das durch
die Aufhértung zu hoheren Energien verschobene Spektrum nach der Probe ebenfalls die
Visibilitéit verdndert. Durch die Absorption der Probe entsteht also ein zusétzliches kiinstliches
Dunkelfeldsignal gy, das zusammen mit dem durch Kleinwinkelstreuung verursachten Signal
Ykws zum gesamten Dunkelfeldsignal beitrégt [Loc+26]:

Y= EKWS + EBH- (48)

Die Visibilitét V}, fiir eine polychromatische Réntgenquelle ist gegeben durch [Kas+26]:

_ Jo V(E)I(E)AE

Y Jo I(E)dE

(49)
Das allein durch die Aufhirtung verursachte Dunkelfeldsignal kann dann berechnet werden
als:

S = — 1n<“§z>. (50)

Hierbei ist V}, die mit dem Spektrum der Probe bestimmte Visibilitdt und V; die Referenzvisibi-
litét, die nach Gleichung 49 aus dem freien Spektrum der Quelle bestimmt wird. Das auf diese
Weise bestimmte Strahlaufhértungs-Dunkelfeld gy kann dann vom gesamten Dunkelfeldsi-
gnal abgezogen werden, um das rein durch Kleinwinkelstreuung verursachte Dunkelfeldsignal
Ykws zu extrahieren.
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Abbildung 13: (a) Experimenteller Aufbau zur Bestimmung der Richtungsabhéngigkeit des
Dunkelfeldsignals. Die Probe ist dabei auf einer rotierbaren Achse senkrecht zu den Git-
terstdben angebracht. (b) Die Strukturen, die senkrecht zu den Gitterstdben angebracht sind,
verursachen die groBte Verringerung der Visibilitdt. (¢) Die Intensitédtskurve weist nun eine
Winkelabhéngigkeit auf, wobei die Amplitude in diesem Fall fiir w; kleiner ist als fiir wo.
Entnommen aus [Jen+10a, S. 3319].
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3 Experimenteller Aufbau und Methoden

Der in dieser Arbeit fiir die Bildaufnahme verwendete Aufbau soll im Folgenden genauer
erldutert werden. Auflerdem werden der fiir die Rekonstruktion der Bilder nétige Prozess
erkldrt sowie die in der Arbeit untersuchten Proben beschrieben.

3.1 Scanner-Aufbau

Grundsétzlich befindet sich der Aufbau in einer vertikalen Anordnung (s. Abbildung 14). Vom
Boden aus nach oben gesehen, befinden sich zuunterst die Rontgenquelle, dariiber das zur
Erzeugung der notwendigen Kohérenz der Rontgenstrahlung notwendige GO-Gitter sowie das
Phasengitter G1 und das Analysatorgitter G2. Die Probe wird bei allen Objektaufnahmen
auf einem hohenverstellbaren PMMA-Tisch zwischen GO und G1 platziert, wodurch sich der
Probenabstand dp variabel einstellen lasst. Der Detektor befindet sich zuoberst iiber G2.

Interferometer A Interferometer B
~ 0.5cm
>

Detektor [T
G2 nEn
G2A T

Gia G1p

Probe <
>

Scanrichtung

Go . .-

Rontgenrdhre @ .

Skizze nicht mal3stabsgetreu

Abbildung 14: Schematischer Aufbau des Scanners. Die Indizes A und B stehen fiir das
jeweilige Interferometer. In der Skizze ist GO als einzelnes Gitter fiir beide Interferometer
dargestellt, im tatsdchlichen Aufbau sind jedoch ebenfalls zwei getrennte Gitter fiir die beiden
einzelnen Interferometer verbaut.
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Der Aufbau besteht genauer aus je zwei GO-, G1- und G2-Gittern, von denen jeweils ein Tripel
aus Gittern 0, 1 und 2 ein eigenstéindiges Interferometer bildet. Es ldsst sich also ohne erhebli-
chen Aufwand durch die Verschiebung des passenden GO-Gitters vor die Rontgenrshre und
eine Verschiebung des Detektors zwischen zwei Interferometern, mit denen Bilder aufgenom-
men werden kénnen, wechseln. Diese beiden unterschiedlichen Gitteranordnungen werden im
Folgenden mit Interferometer A und Interferometer B bezeichnet, deren genaue geometrische
Spezifikationen in Tabelle 1 zu finden sind. Die Gitter GO und G2 sind aus Gold gefertigt und
G1 aus Silizium. G2 besteht zudem aus mehreren aneinandergereihten Gitterabschnitten.

Interferometer | po [nm] py [nm]  po [pm]  dy [em]  drp [em]

A 8.70 3.76 2.40 61.0 16.8
B 13.31 5.71 10.0 60.0 45.0

Tabelle 1: Geometrische Spezifikationen der beiden Interferometer. Verwendete Bezeichnungen:
Periode von GO: pg, Periode von G1: py, Periode von G2: po, der Abstand zwischen GO und
G1: d; und der Abstand zwischen G1 und G2: dr.

Die verwendete Rontgenquelle besteht aus einem ISOVOLT Titan neo HP160-Generator.
Diese bietet eine einstellbare Spannung von 5 bis 130kV, einstellbar in 1 kV-Schritten mit
einer Genauigkeit von < 1% [Wayal. In der Rontgenrohre ist eine Wolfram-Anode verbaut.
Zusitzlich befindet sich in der Rohre ein inhérenter Filter aus Beryllium ((0.8 £ 0.1) mm dick)
sowie ein 2mm dicker Aluminiumfilter [Wayb))

Im Gegensatz zu den bisher beschriebenen Talbot-Lau-Aufbauten wird bei diesem Aufbau
fiir die phase-stepping-Kurve bei den Objektaufnahmen keines der Gitter gesteppt, sondern
der Scannertisch bewegt, auf dem sich die Probe befindet (Scanner-Aufbau). Dies bietet den
Vorteil, dass die Grofle der mit dem Detektor untersuchbaren Proben nur noch durch die
seitliche Ausdehnung der Gitter und des Detektors limitiert ist. Dies ermdglicht es, grofiere
Sichtfelder zu untersuchen, ohne einzelne Aufnahmen aneinanderzureihen. Dadurch kénnen
auch von grofleren Proben schneller Phasenkontrast- und Dunkelfeldbilder aufgenommen
werden, was den Einsatz von Scannern in der industriellen Anwendung erleichtert [Sei+19].

Der Detektor, der fiir die Aufnahme der Bilder verwendet wird, lésst sich im verwendeten
Aufbau ebenfalls austauschen. In dieser Arbeit werden zum einen ein energieintegrierender
Detektor und zum anderen ein energieauflosender, photonenzéhlender Detektor verwendet.

Als energieintegrierender Detektor wird ein Shad-o-Scan 4051 Detektor (im Folgenden nur
ShadoScan genannt) verwendet. Dabei handelt es sich um einen speziell fiir Scan-Anwendungen
entwickelten CMOS-Detektor mit einer Dimension von 4608 x 64 Pixeln und einer Pixelgrofe
von 99 x 99 pm? [Tel]. Durch die auf den Sensor treffende Rontgenstrahlung werden zunéchst
in einem Szintillator (Gadoliniumoxidsulfid) Photonen mit hoherer Wellenldnge erzeugt.
Dabei erzeugt die Rontgenstrahlung durch den in Unterkapitel 2.2 beschriebenen Photo-
und Comptoneffekt freie Elektronen im Szintillatormaterial. Diese verlieren ihre Energie
schrittweise beim Durchgang durch den Szintillator, indem sie durch StoBionisation Elektron-
Lochpaare erzeugen, die schliellich an sogenannten Lumineszenzzentren rekombinieren und
niederenergetischere Strahlung aussenden (Genaueres s. [KW16, S. 495-498, 507-513]). Diese
trifft anschlieend auf den CMOS-Chip, wo durch das Szintillationslicht ebenfalls Elektron-
Loch-Paare erzeugt werden [KW16, S. 153-158]. Die entstandenen Ladungen werden dann
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pixelweise iiber eine eingestellte Integrationszeit gesammelt und als Spannungssignal ausgelesen
(s. [KW16, S. 342-346]). Da der Detektor energieintegrierend arbeitet, wird die Spannung iiber
die Integrationszeit integriert und ein dazu proportionaler Intensitédtswert ausgegeben.

Der energieauflésende Detektor besteht aus vier einzelnen Timepix3-Detektoren, die senkrecht
zur Scanrichtung aneinandergereiht sind. Im Folgenden wird vereinfachend das gesamte Detek-
torarray als Timepix-Detektor bezeichnet. Diese bestehen aus einem variablen Sensormaterial,
in diesem Fall Cadmiumtellurid (Dicke: 1 mm), und einem 130 nm-CMOS-Chip darunter. Ein
einzelner Chip besteht aus 256 x 256 Pixeln mit einer Pixelgrofie von 55 x 55 pm? [Poi+14].
Auch hier werden im Sensor freie Elektronen und schliellich Elektron-Loch-Paare von den
auftreffenden Photonen erzeugt. Da die kinetische Energie des durch Photo- oder Comptonef-
fekt erzeugten freien Elektrons abhéngig von der urspriinglich deponierten Energie ist, ist die
Anzahl der erzeugten Elektron-Loch-Paare ebenfalls davon abhéngig (fiir Details s. [KW16,
S. 76-85]). Anschlieflend werden diese Ladungen wieder pixelweise ausgelesen und in ein Span-
nungssignal umgewandelt. Der Detektor misst dann sowohl die ToT (Time over Threshold),
also die Zeit, die der Spannungspuls iiber einem eingestellten Schwellenwert verbringt, als auch
die ToA (Time of Arrival), also den Zeitpunkt, an dem das Ereignis registriert wird. Aus der
gemessenen ToT kann dann iiber spezielle Kalibrationsfunktionen die urspriinglich deponierte
Energie bestimmt werden [Jak11]. Die vom Detektor gemessene ToA kann genutzt werden,
um mithilfe eines Clustering-Algorithmus (s. [Med+19]) den Effekt des Charge-Sharings zu
korrigieren. Charge-Sharing bedeutet, dass die im Halbleiterdetektor erzeugten Ladungswolken
aufgrund von thermischer Diffusion und Coulomb-Abstolung auseinanderdriften. Trifft eine
Ladungstrigerwolke dann nahe an einer Pixelgrenze ein, so wird die Ladung eventuell auf
zwei oder mehr Pixel aufgeteilt, was zu einer Verfilschung der bestimmten Energie und einer
kiinstlichen Erhohung der Ereigniszahl fithrt [Bal+24]. Die Energieauflosung des Detektors
betrégt energieabhéingig 1 bis 3keV (genaueres zur Schaltung im Detektor s. [Poi+14]). Die
Detektoren wurden vom IEAP der CTU Prague zur Verfiigung gestellt.

3.2 Datenaufnahme und Bildrekonstruktion

Zuerst wird fiir alle Aufnahmen mit dem energieintegrierenden ShadoScan-Detektor eine
Offset-Aufnahme mit identischer Integrationszeit ohne Strahlung aufgenommen. Diese wird
anschlieend von allen Detektoraufnahmen abgezogen, um den Einfluss von Dunkelstrom und
Elektronik-Offset zu reduzieren. Da der Timepix-Detektor die Energie der Strahlung iiber die
ToT berechnet, und das thermische Rauschen unterhalb des Thresholds liegt, ist eine solche
Offset-Korrektur fiir Aufnahmen mit diesem Detektor nicht notwendig.

Um die Referenzaufnahmen durchzufiihren, wird das GO-Gitter entlang von 80 phase-stepping-
Schritten {iber mindestens eine Periode gefahren. Wie in Abschnitt 2.4.4 beschrieben, folgt
dann der vom Detektor registrierte Intensitétsverlauf einer Sinuskurve, die durch einen least-
squares-Fit an die phase-stepping-Datenpunkte bestimmt werden kann. In Abbildung 15 ist
ein einzelner Frame fiir eine phase-step-Position des GO dargestellt.

Bei den Objektaufnahmen unterscheiden sich jedoch durch den Scanner-Aufbau die Daten-
aufnahme und die Bildrekonstruktion. Anders als im klassischen Gitter-Stepping-Verfahren
bleiben die Gitter und damit das Moiré-Muster stationér, stattdessen bewegt sich der Ob-
jekttisch senkrecht zu den Gitterstédben (siehe Skizze des Aufbaus in Abbildung 14). Um
dennoch eine phase-stepping-Kurve aufnehmen zu konnen, bewegt sich der Tisch genau so
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Abbildung 15: Referenzaufnahme fiir einen phase-step des GO bei einer Beschleunigungsspan-
nung von 60kV und mit 0.2 mm-Kupferfilter. Die unterschiedlichen Bereiche im Moiré-Muster
entstehen durch die einzelnen Teilgitter von G2.

schnell, dass die Projektion der Probe auf der Detektorebene zwischen jedem Frame um genau
einen Pixel verschoben wird. Aus der dadurch resultierenden Bewegung der Probe durch
das Moiré-Muster lisst sich die phase-stepping-Kurve bestimmen, indem der Intensitédtswert
in jedem aufgenommenen Frame in einem Detektorpixel weiter entlang der Scanrichtung
bestimmt wird. Sie besteht also aus einer Detektorspalte, bei der bei jedem Frame der Pixel
mit der identischen ROI betrachtet wird.

Fiir die Aufnahmen mit dem ShadoScan-Detektor im Speziellen setzt sich die phase-stepping-
Kurve somit aus 64 Intensititswerten zusammen, was der Pixelzahl des Detektors in Scan-
Richtung entspricht. Um den Einfluss von Randeffekten des Detektors zu vermeiden, werden
allerdings die ersten 5 und die letzten 6 Detektorpixel nicht fiir die Rekonstruktion verwendet.

Fiir die Timepix-Aufnahmen werden zunéchst 80 Detektorpixel im Inneren des Detektors
verwendet, um die Phase-Stepping-Kurve aufzunehmen. Anschliefend werden jedoch je 2 x
2 Detektorpixel zusammengefasst, um die Statistik zu erhéhen, und jeweils der addierte
Intensitéitswert aus 2 Frames verwendet, sodass sich die phase-stepping-Kurve effektiv aus 40
Werten zusammensetzt.

Aus den fiir die Objekt- und Referenzaufnahmen erhaltenen Intensitdtswerten werden dann
mit einem Least-Squares-Algorithmus die zuvor beschriebenen Bildmodalitéten Absorption,
differenzielle Phase und Dunkelfeld berechnet.

Um Bildartefakte durch Unterschiede in Detektorzeilen oder Gitterdefekte zu reduzieren, wird
auf die rekonstruierten Aufnahmen zusétzlich eine Korrektur angewandt. Hierbei werden
zunichst Rauschartefakte im Bild durch einen Medianfilter entfernt. Anschlielend werden
Gradienten im Bild durch einen Geradenfit an die Dunkelfeldwerte im Freifeld links und rechts
von der Probe bestimmt und vom Dunkelfeldbild abgezogen.
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Das Rekonstruktionsskript sowie die Korrekturfunktion wurden hierbei freundlicherweise von
Markus Schneider zur Verfiigung gestellt.

In der folgenden Arbeit bezeichnet das Wort Pixel, sofern nicht anders spezifiziert, ein Bildpixel
in einem rekonstruierten Scan, der jedoch wie zuvor beschrieben aus den Intensitéitswerten
mehrerer Frames in mehreren Detektorpixeln bestimmt wird.
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4 Untersuchte Proben

In Abbildung 20 sind eine Fotografie der in dieser Arbeit untersuchten Proben sowie das
Absorptionsbild und eine Dunkelfeldaufnahme derer abgebildet. Die Proben werden im Fol-
genden von links nach rechts indiziert und entsprechend mit Probe 1, Probe 2 usw. bezeichnet.
Die materiellen Zusammensetzungen der Proben sind in Tabelle 2 dargestellt. Probe 1 besteht
aus einer Kupferlegierung ohne zugesetzte Verstarkungspartikel. EN AW-7075 ist eine Alumi-
niumlegierung und Al99.7 bezeichnet Reinaluminium. Den Proben 2 bis 5 sind verschiedene
Partikel aus Siliciumcarbid (SiC), Borcarbid (B4C) 1.111{.1_belgen'us{.:ht.
Die Kenngrofien F1000 und F600 bezeichnen hierbei den Kérnungsgrad, wobei F1000 fiir
einen Partikeldurchmesser von (4.5 £ 0.8) pm und F600 fiir (9.3 £ 1.0) pm am 50 %-Punkt
der Korngrofienverteilungskurve stehen [Deul2]. Probe 6 enthéilt Kohlenstofffasern. Die den
Proben beigemischten Partikel beziehungsweise Fasern dienen dabei dazu, den Werkstoft zu

verstirken.
Probe Zusammensetzung Dichte [gem™]  Dicke [mm]
1 Kupferlegierung
2 EN AW-7075 + SiC F1000 2.84 6.
3 EN AW-7075 + SiC F600 2.82 4‘9
4 EN AW-7075 4+ B4C F600 2.75
5 A199.7 _
6 Al99.7 + C-Faser

Tabelle 2: Materialzusammensetzung der Proben sowie deren Dichten. Fiir die Dicke der
zylindrischen Proben ist deren Durchmesser angegeben. Die Unsicherheit auf die gemessene
Dicke betrigt £0.05 mm

In Abbildung 16 ist eine Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme (REM-Aufnahme) der in
Probe 3 enthaltenen SiC-F600-Partikel abgebildet, anhand derer die Geometrie der Partikel
ersichtlich wird. Da es sich bei den in Probe 2 enthaltenen Partikeln auch um solche aus
Siliziumkarbid handelt, ist deren Geometrie vermutlich &hnlich derer der in der Abbildung
dargestellten Partikel. In Abbildung 17 ist eine REM-Aufnahme von B4C-F400-Partikeln zu
sehen. Die in Probe 4 enthaltenen B4C-F600-Partikel sollten in der Geometrie dhnlich zu jenen
aussehen. Die in Probe 6 enthaltenen Partikel sind in einer REM-Aufnahme in Abbildung 18
dargestellt. Fiir die in Probe 5 enthaltenen -Pa.rtikel stand keine REM-Aufnahme zur

Verfiigung.

Die Proben wurden mit einem speziellen Herstellungsverfahren -hcrgcstcllt Dabei
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Abbildung 16: REM-Aufnahme der in Probe 3 enthaltenen SiC-F600-Partikel. Die Aufnahme

wurde von _zur Verfiigung gestellt.

In Abbildung 20 ist bereits erkennbar, dass die Proben 1 und 5 am meisten Strahlung
absorbieren und auch das hochste Dunkelfeldsignal verursachen. Die Proben 2, 3, 4 und
6 scheinen auferund der gleichméfligen Absorption und des Dunkelfeldsignals weitgehend

homogen im Inneren aufgebaut zu sein.

Bei Probe 5 sind sowohl in der Fotografie als auch in Absorptions- und Dunkelfeldbild
Beschédigungen an der Probenoberfliche erkennbar, die vermutlich beim Herstellungsprozess
entstanden sind. Dieser Defekt ist in Abbildung 21 nochmal deutlich dargestellt. Die Stelle
mit der Inhomogenitit verursacht hier sowohl eine héhere Absorption als auch ein stéirkeres
Dunkelfeldsignal.

In den Dunkelfeldaufnahmen der Probe 5 werden zudem potenzielle Inhomogenitéiten innerhalb
der Probe sichtbar. In Abbildung 22 sind Dunkelfeldaufnahmen dieser Probe bei einem Winkel
von —45° und 45° zwischen Probe und Gitter dargestellt. Neben der auch im Dunkelfeld
deutlich sichtbaren Beschidigung am rechten Rand der Probe ist erkennbar, dass in beiden
Aufnahmen das Dunkelfeld am Rand gegeniiber der Beschidigung hoher ist als auf dieser Seite.
Dies spricht dafiir, dass die Partikel in Probe 5 anders als in den anderen Proben nicht ganz
homogen verteilt sind. Diese Inhomogenitit konnte im Zusammenhang mit der Beschiadigung
stehen, da dort ein Extrusionsfehler im Produktionsprozess aufgetreten ist, der die Verteilung
der zwei Pulversorten im Herstellungverfahren beeinflusst hat.

In Abbildung 23 ist Probe 1 genauer dargestellt. In der Fotografie ist rechts unten ein
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Abbildung 17: REM-Aufnahme von B4C-F400-Partikeln. Die Aufnahme wurde von_
_ zur Verfiigung gestellt.

Lufteinschluss in der Probe zu erkennen (markiert mit rotem Kreis), der jedoch weder im
Transmissionsbild noch im Absorptionsbild sichtbar ist. Auflerdem scheint auch Probe 1 leicht
inhomogen aufgebaut zu sein, da das Dunkelfeldsignal innerhalb der Probe am Rand stérker
ist als in der Mitte und die Absorption in der Mitte der Probe hoher ist.

31



m— e 3 =
= ¥ i ——
b, R T e i
—- L = s e
— = - - e L
e A — ___ i 3
- L A - - v <
i — A —— - - ——
- T = i T -
- e 2 gy —
. -
. -

- 2w =

I S e
. - T
' o 3 ‘ 50 um

Abbildung 18: REM-Aufnahme der in Probe 6 enthaltenen Kohlenstofffasern. Die Aufnahme
wurde von _zur Verfiigung gestellt.
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Abbildung 20: Abbildung der Proben mit Fotografie (oben), Absorptionsbild (mitte) und
Dunkelfeldbild (unten). Das Transmissionsbild sowie das Dunkelfeldbild wurden bei einer
Beschleunigungsspannung von 60 kV mit 0.2 mm-Kupferfilter im Strahlengang aufgenommen.
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Abbildung 21: Fotografie (links), Transmissionsbild (Mitte) sowie Dunkelfeldbild (rechts)
des Defekts in Probe 5. Das Transmissionsbild sowie das Dunkelfeldbild wurden bei einer
Beschleunigungsspannung von 60 kV mit Kupferfilter im Strahlengang aufgenommen.
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Abbildung 22: Dunkelfeldaufnahmen von Probe 5 bei einem Winkel von —45° (links) und 45°
(rechts) zwischen Probe und Gitter.
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Abbildung 23: Fotografie (links), Transmissionsbild (Mitte) sowie Dunkelfeldbild (rechts) des
Defekts in Probe 1. Der rote Kreis in der Fotografie markiert den Lufteinschluss in der Probe.
Das Transmissionsbild sowie das Dunkelfeldbild wurden bei einer Beschleunigungsspannung
von 60kV mit Kupferfilter im Strahlengang aufgenommen.
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5 Winkelabhingigkeit des Dunkelfeldsignals der Proben

In diesem Kapitel soll der Ordnungsgrad der Mikrostrukturen in den einzelnen Proben
untersucht werden. Dafiir wird sich die in Unterkapitel 2.6 erklarte Winkelabhéingigkeit des
Dunkelfeldsignals zunutze gemacht. Die innere Ausrichtung der Mikrostrukturen ist hierbei
von Interesse, da diese Auswirkungen auf die Stabilitdt der Proben haben kénnte.

5.1 Aufbau und Methoden

Fiir die Aufnahmen in diesem Kapitel werden Interferometer B sowie eine Integrationszeit von
50 ms fiir jeden aufgenommenen Detektorframe gewéhlt. Die gewédhlte Beschleunigungsspan-
nung betragt fiir die Proben 2, 3, 4 und 6 jeweils 50 kV. Fiir die Proben 5 und 1 wird aufgrund
ihrer starken Absorption eine hohere Beschleunigungsspannung von 60kV verwendet, wobei
bei Probe 1 noch zusétzlich ein Kupferfilter vor der Rontgenrchre platziert wird. Als Detektor
wird der energieintegrierende ShadoScan-Detektor verwendet.

Um die Winkelabhéingigkeit des Dunkelfeldsignals der Proben einzeln zu bestimmen, werden
diese jeweils nacheinander auf eine rotierbare Plattform aus PMMA auf dem Scanner-Tisch
gelegt (s. Abbildung 24). Anschliefend wird fiir jede Probe eine Aufnahme fiir die auf der
Rotationsplattform eingestellten Winkel w zwischen —90° und 90° in 5°-Schritten durchgefiihrt.

Abbildung 24: Fotografie der im Aufbau eingebauten Rotationsplattform mit einer beispielhaft
platzierten Probe. Die Strahlung gelangt nahezu ungehindert durch den mittleren Teil aus
PMMA und durch die Probe. Die Platform ldsst sich iiber einen Mikrocontroller steuern und
um beliebige Winkel zwischen 0° und 360° in 1°-Schritten rotieren.
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In jeder der Winkelaufnahmen wird anschliefend das Dunkelfeldsignal als Mittelwert einer
kreisformigen Region of Interest (ROI) . Dabei werden alle Pixel, deren Abstand vom gewihlten
Mittelpunkt kleiner oder gleich dem ebenfalls wéhlbaren Radius ist, beriicksichtigt. In Abbil-
dung 25 sind fiir eine Aufnahme bei —90° und bei —45° drei verschiedene Mittelwertbereiche,
verteilt iiber die Probe, dargestellt. Diese ROIs werden dann iiber die Aufnahmen hinweg mit
der Probe rotiert, um die Mittelwerte des Dunkelfeldsignals in der Probe in Abhéngigkeit
vom Rotationswinkel der Probe zu bestimmen.
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Abbildung 25: Dunkelfeldbild (50kV) von Probe 2 bei einem Winkel von —90° und —45°
relativ zu den Gitterstegen. Die Mittelwertbereiche sind jeweils farblich markiert.

Um eine moglichst genaue Platzierung des Mittelwertbereiches in der Probe zu gewéhr-
leisten, wurde eine automatisierte Objekterkennung in jeder Aufnahme durchgefiihrt. Dafiir
wird das python-Paket OpenCV, ein Open-Source-Bildverarbeitungsprogramm, verwendet.
Damit werden die Dunkelfeldwerte im Bild zunéchst linear auf einen Wertebereich von 0 bis
255 skaliert. Anschlieend wird mithilfe eines Otsu-Thresholding-Algorithmus ein optimaler
Schwellenwert fiir die Binarisierung des Dunkelfeldbildes gefunden (Néheres zum Algorithmus
siche [Ots79]). Binarisierung bedeutet hierbei, dass jeder Pixelwert unter dem gefundenen
Schwellenwert auf Null gesetzt wird und jeder dariiber auf Eins. Um fehlerhafte Liicken im
Objekt, die durch Bildartefakte entstehen, zu entfernen, wird eine morphologische Schlieung
durchgefithrt. Danach wird im binarisierten Bild nach den Konturen des Objekts gesucht. Aus
dieser Kontur werden anschliefend das minimal umschlielende Rechteck, da die Projektion der
zylindrischen Probe in die Gitterebene ein Rechteck ist, berechnet und daraus der Mittelpunkt
sowie der Rotationswinkel des Rechtecks. Mithilfe des erhaltenen Rotationswinkels kénnen
dann, wie spiter genauer beschrieben, Abweichungen in der Platzierung der Probe auf der
Rotationsplattform korrigiert werden. In Abbildung 26 ist ein Beispiel des im skalierten
Dunkelfeldbild der Probe detektierten Rechtecks mit Mittelpunkt zu sehen.

Die Mittelwerte des Dunkelfeldsignals werden dann iiber den zwischen Probe und Gitterstegen
eingestellten Winkel aufgetragen. Aus dieser Kurve kénnen durch einen Fit der Gleichung 41
an die Messdaten mit den Fitparametern a, b, der Ordnungsgrad sowie der Vorzugswinkel
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Abbildung 26: Ergebnis der Probendetektion fiir eine Aufnahme von Probe 2. Das griine
Rechteck markiert die vom Algorithmus detektierte Probe und das rote Kreuz ihr Zentrum.

der Mikrostrukturen in der Probe bestimmt werden.

Zur Durchfithrung des Fits wird die python-Funktion scipy.optimize.curve_fit verwendet. Diese
verwendet einen Least-Squares-Algorithmus, um die Summe der fehlergewichteten quadrati-
schen Residuen zu minimieren (N&heres dazu s. [Sci24]).

5.2 Messergebnisse und Diskussion

Im Folgenden sollen zuniichst Probleme, die durch die Beschaffenheit des Aufbaus entstehen,
sowie der Umgang mit diesen erldutert werden. AnschlieBend werden die Ergebnisse der
winkelabhéngigen Dunkelfeldbildgebung fiir die Proben dargestellt und diskutiert.

5.2.1 Durch den Aufbau verursachte Probleme

Um mogliche Inhomogenitéten in den einzelnen Proben zu beriicksichtigen, sollte zunéchst der
mittlere Dunkelfeldwert in drei verschiedenen Bereichen der Probe bestimmt werden. Allerdings
weist diese Methode das Problem auf, dass derselbe Bereich in der Probe mit der Rotation
der Plattform bei jedem Winkelschritt unterhalb eines leicht anderen Gitterbereichs steht (s.
Abbildung 27). Da das Gitter G2 jedoch aus mehreren einzelnen Gittern zusammengesetzt
ist, fithrt diese relative Bewegung der Projektion der Probe in der Gitterebene zu lokalen
Unterschieden in der Visibilitdt und im Dunkelfeld.

Diese lokalen Unterschiede sind bereits in den aufgenommenen Referenzaufnahmen erkennbar.
In Abbildung 28 sind die Visibilitdtskarte einer Referenzaufnahme bei 50 kV dargestellt sowie
die iiber zwanzig Pixelspalten gemittelte Visibilitéat. In der Visibilitdtskurve rechts sind die
Uberginge, an denen die einzelnen Gitter aneinandergereiht wurden, durch starke Einbriiche
in der Visibilitdt auszumachen. Allerdings sind auch innerhalb der einzelnen Gitterabschnitte
teils deutliche Gradienten in der Visibilitéit sichtbar.

Diese Unterschiede haben vermutlich mehrere Griinde. Zum einen bewirkt schon ein kleiner
Hohenversatz der einzelnen Gitterabschnitte oder eine geringe Verkippung dieser eine starke
Veridnderung des lokalen Interferenz, bzw. Moiré-Musters und damit einen Einbruch in der
Visibilitdt. Die stetigen Visibilitédtsverldufe innerhalb der Gitterabschnitte kénnen durch

37



Abbildung 27: Verdeutlichung der Bewegung des Mittelwertbereichs. Der in blau dargestellte
Mittelwertbereich (blauer Kreis) wird durch die Rotation der Probe (griiner Zylinder) von
Gitterbereich b) in Gitterbereich a) rotiert. Die Gittertibergénge sind durch die schwarzen
vertikalen Linien dargestellt.

Verspannungen der Gitter oder ebenfalls durch eine Verkippung entstehen, da sich dadurch
der Gitterabstand zwischen G1 und G2 kontinuierlich #ndert und damit die Visibilitét.
Detailliert untersucht wurden diese Visibilitdtsgradienten in der Arbeit von Nora Balewski
[Bal25]. Die Ursachen fiir diese Visibilitdtsénderung fithren dann auch zu Unterschieden im in
verschiedenen Gitterbereichen bestimmten Dunkelfeldsignal, da sich durch die Verkippung die
Parameter des Aufbaus und damit unter anderem die Korrelationslénge lokal &ndern. Zudem
reagieren die einzelnen Gitterabschnitte gegebenenfalls auch unterschiedlich auf Variationen
im Spektrum der Strahlung, weshalb der Gitteriibergangseffekt durch Strahlaufhértung
durch die Probe verstéirkt werden kann. Insbesondere ist das Signal-zu-Rausch-Verhiltnis
an den Gitteriibergéngen durch die geringe Visibilitét niedriger, wodurch die Ergebnisse des
Rekonstruktionsfits ungenauer werden. Die genauen Ursachen fiir die starken Gittereffekte im
Dunkelfeldbild sind jedoch nicht bekannt und bediirfen gegebenenfalls weiterer zukiinftiger
Untersuchung.

Fiir die Probenaufnahmen bedeutet das, dass an den Stellen der Gitteriibergédnge und bei
starken Visibilitdtsdnderungen innerhalb der Gitter, Artefakte auftreten, wie in Abbildung 29
zu sehen. Dort ist deutlich zu erkennen, dass in der rechten Aufnahme, bei der die Probe parallel
zu den Gitterstiben platziert ist, Dunkelfeldunterschiede senkrecht zu diesen vorhanden sind,
die in der —90°-Aufnahme nicht zu sehen sind. Fiir die sehr empfindliche Richtungsabhingigkeit
des Dunkelfeldsignals heifit das, dass selbst geringe Bewegungen des Mittelwertbereichs im
Vergleich zu den Gitterabschnitten das Ergebnis stark verfilschen kénnen.

Aus diesen Griinden wurde fiir die Bestimmung der Richtungsabhéngigkeit des Dunkelfeld-
signals der Mittelwertbereich im Zentrum der Probe gesetzt. Dies bringt den Vorteil, dass
sich dieser Bereich der Probe am nichsten am Zentrum der Rotationsplattform befindet
und sich somit iiber die Aufnahmen hinweg am wenigsten gegeniiber den Gitterbereichen
bewegt. Dennoch kann eine leichte Bewegung des Mittelbereichs nicht verhindert werden,
da es schwierig ist, die Probe so zu platzieren, dass der Mittelpunkt der Probe exakt auf
der Drehachse liegt. Durch den Vergroflerungseffekt aufgrund der Kegelstrahlgeometrie des
Interferometers fithren hier bereits leichte Abweichungen in der Platzierung der Probe zu
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Abbildung 28: Visibilitdtsaufnahme bei 50kV (links) und Mittelwert iiber 20 Pixelspalten
(rechts). Die Gitteriibergiinge sind bereits in der Referenzaufnahme erkennbar. Die Git-
teriiberginge sind durch die roten Punkte in der Visibilitdtskurve markiert. Der Abfall der
Visibilitdt auf Null unterhalb von 1000 und oberhalb von circa 3500 kommt daher, dass
sich dort die Rédnder der Rotationsplattform befinden, durch die nahezu keine Strahlung
hindurchdringt.

starken Bewegungen relativ zum Gitter. Erschwerend kommt zudem hinzu, dass sich einer der
Gitteriibergénge zentral im Scanbereich befindet (wie im Visibilitdtsplot in Abbildung 28 zu
sehen). Deshalb wurde der Bereich von je 43 Pixeln um diesen Ubergang fiir die Berechnung
des mittleren Dunkelfeldwerts vernachlassigt. Ein Nachteil dieser Methodik ist, dass etwaige
lokale Unterschiede in der Ausrichtung der Mikrostrukturen nicht erfasst werden kénnen. Es
wiire beispielsweise denkbar, dass die Partikel am Mantel der zylindrischen Proben aufgrund
des Herstellprozesses eine andere Vorzugsrichtung als diejenigen im Zentrum der Probe nahe
der Zylinderachse aufweisen.

5.2.2 Fehlerbetrachtung

Die Fehlerbalken in den folgenden Ergebnisplots fiir die einzelnen Proben sind der Stan-
dardfehler se(X), der sich aus dem Mittelwert des Dunkelfelds in der ROI ¥ und dessen
Standardabweichung std(X) ergibt zu:

ol . std(D)
. — 2 —
i=1 =) VN’

wobei N fiir die Anzahl der Pixel in der ROI steht.

1
Se(z) = m (51)

Um die Qualitit der durchgefiihrten Fits zu {iberpriifen, wird das Chi-Quadrat x? beziehungs-
weise das reduzierte Chi-Quadrat X?ed eingefiihrt. Dieses wird folgendermafien definiert [Tay97,
S. 268-273):

2 N 2
2 X 1 Z yi — f(xi)
= — —— —_— . 2

i=1
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Abbildung 29: Verdeutlichung der Gitteriibergangsartefakte in der Probe am Beispiel einer
Dunkelfeldaufnahme von Probe 3 bei 50kV.

Darin ist N die Anzahl der Messpunkte, p die Anzahl der Fitparameter (Freiheitsgrade
Ndot = N — p) sowie y; der gemessene Funktionswert des i-ten Messpunkts, f(x;) der vom
Modell vorhergesagte Funktionswert des i-ten Messpunkts und o; die Unsicherheit dieses
Messpunkts.

Zur Bestimmung der Unsicherheiten der Fitparameter wird die Kovarianzmatrix C des Fits von
curve_fit berechnet (fiir eine genaue Definition von C siehe [Pre07, S. 790-792]). Diese enthiilt
in den Diagonalelementen die quadrierten Unsicherheiten auf die Fitparameter. Genauer
gesagt ist die Standardunsicherheit eines Fitparameters p; gegeben durch:

opj = v/ Cjj- (53)

Um eine realistische Abschétzung auf den Fehler des Fits zu erhalten, werden die Unsicherheiten
o; der Messwerte zudem so skaliert, dass das reduzierte Chi-Quadrat des Fits gleich eins ist.
Dies geschieht unter Verwendung des curve_fit-Arguments absolute_sigma = False. Dabei wird
angenommen, dass die relativen Unsicherheiten der einzelnen Datenpunkte bekannt sind, ihre
absolute Skalierung jedoch nicht. Die skalierte Kovarianzmatrix ergibt sich dann zu [Sci24]:

C'=C Xi- (54)

Die angegebenen Fehler auf die Fitparameter 5p; beziehen sich dann im Folgenden auf die
Wurzel dieser skalierten Kovarianzmatrix:

5p; = ,/C (55)

Dieser Ansatz ist gerechtfertigt, da in der folgenden Analyse das Modell als wahr angenommen
und nicht iiberpriift werden soll. In den Abbildungen zu den Ergebnissen ist zusétzlich das
reduzierte Chi-Quadrat angegeben, das unter Verwendung der Standardfehler berechnet wurde.
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5.2.3 Ergebnisse fiir die einzelnen Proben

Im Folgenden sind die detaillierten Ergebnisse der winkelabhéngigen Dunkelfeldbildgebung
fiir die einzelnen Proben dargestellt.

Probe 2

Die Ergebnisse fiir Probe 2 sind in Abbildung 30 links graphisch dargestellt. Der Ordnungsgrad
in der Probe ergibt sich dann aus den Fitparametern aus Gleichung 41 zu OG = (6.4 +0.6) %,
bei einem Vorzugswinkel von 1) = (86.7+2.6)°. Das Ergebnis kénnte dafiir sprechen, dass die in
Probe 2 enthaltenen SiC-Partikel im Mittel eher senkrecht zu den Gitterstegen beziehungsweise
zur Zylinderachse der Probe ausgerichtet sind. Eine Skizze dieser Ausrichtung ist auf der
rechten Seite in Abbildung 30 dargestellt. Der bestimmte Ordnungsgrad von (6.4 + 0.6) % ist
dabei vergleichsweise niedrig, weshalb die tatsdchliche Orientierung der Partikel entlang der
Vorzugsrichtung vermutlich nur sehr schwach ausgepréigt ist. Zum anderen koénnte der geringe
OG damit begriindet sein, dass die Partikel nur eine geringe rdumliche Asymmetrie aufweisen
und eine Ausrichtung der Partikel nur einen geringen Einfluss auf deren Projektion auf die
Gitterebene besitzt. Diese Vermutung stiitzt sich auch auf das REM-Bild der SiC-Partikel in
Abbildung 16.
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Abbildung 30: Ergebnisse der richtungsabhéngigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 2 (r =
20 Pixel, X?ed = 18.5). Links sind die mittleren Dunkelfeldwerte in Abhingigkeit vom Winkel
aufgetragen, mit der gefitteten Richtungsabhingigkeit des Dunkelfelds. In Blau gestrichelt
markiert ist der aus dem Fit erhaltene Orientierungswinkel der Mikrostrukturen relativ zu den
Gitterstegen. Rechts ist eine Skizze der Probe abgebildet, bei der die bevorzugte Ausrichtung
der Partikel in Blau eingezeichnet ist.

Probe 3

Die Ergebnisse fiir Probe 3 sind in Abbildung 31 dargestellt. Der Fit ergibt fiir diese Probe
ebenfalls einen geringen Ordnungsgrad von OG = (7.8 £0.7) %. Der bestimmte Vorzugswinkel
der Probe betriagt ¢ = (89.3 + 2.8)°. Auch hier kénnte das bedeuten, dass die Partikel in
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der Probe vermutlich im Mittel eher eine Vorzugsorientierung senkrecht zur Zylinderachse
besitzen, wie in der Skizze rechts in Abbildung 31 veranschaulicht. Wie in Probe 2 ist es
wahrscheinlich, dass die Asymmetrie der Partikel nicht hoch genug ist, damit eine Ausrichtung
stark ins Gewicht fallen wiirde. Dies wird ebenfalls in Abbildung 16 ersichtlich.
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Abbildung 31: Ergebnisse der richtungsabhingigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 3
(r = 15Pixel, x%2, = 14.2). Links: Mittlerer Dunkelfeldwert iiber Winkel. Rechts: Skizze
der Ausrichtung der Partikel in der Probe.

Probe 4

In Abbildung 32 sind die Ergebnisse fiir Probe 4 abgebildet. Wie zu erkennen ist, ldsst sich
in den Messergebnissen fiir diese Probe keine eindeutige Partikelorientierung ausmachen, da
die Dunkelfeldwerte sehr stark streuen. Dass hier keine eindeutige Vorzugrichtung erkennbar
ist, konnte ebenfalls an der Geometrie der Partikel liegen. In Probe 4 sind im Gegensatz zu
Probe 2 und 3 keine SiC-Partikel, sondern B4C-Partikel eingebettet, die vermutlich, wie beim
Vergleich von Abbildung 16 und Abbildung 17 erkennbar, eine noch héhere Rotationssymmetrie
aufweisen.

Probe 5

Die Ergebnisse fiir Probe 5 sind in Abbildung 33 dargestellt. Auch hier konnte aus den Messda-
ten keine eindeutige Partikelorientierung festgestellt werden. Wie bei Probe 4 kénnte das
entweder bedeuten, dass die in Probe 5 enthaltenen Partikel eine zu hohe Rotationssymmetrie
besitzen, oder dass die Partikel keine bevorzugte Orientierung innerhalb der Probe besitzen.

Der starke Abfall der Dunkelfeldwerte ab einem Winkel von 50° hingt damit zusam-
men, dass Probe 5 bei den Aufnahmen nicht ganz mittig auf der Rotationsachse platziert
wurde und somit der Mittelwertbereich an dieser Stelle in einen Gitterbereich mit einem
generell niedrigeren Dunkelfeldwert tibergeht. In Schwarz sind die Messwerte ab 50° noch
einmal aufgetragen, wobei der aus der Differenz des Dunkelfelds in einer im oberen und einer
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Abbildung 32: Ergebnisse der richtungsabhingigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 4

(r = 15Pixel, x2,; = 14.6). Links: Mittlerer Dunkelfeldwert iiber Winkel. Rechts: Skizze
der Ausrichtung der Partikel in der Probe.

im unteren Gitterbereich bestimmten ROI addiert wurde. Fiir den Fit wurden dann ebenfalls
diese Offset-korrigierten Messwerte verwendet.

Ein Grund fiir den stark verrauschten Verlauf der mittleren Dunkelfeldwerte konnten potenzielle
Inhomogenitéiten innerhalb dieser Probe darstellen. Diese sind wie bereits in Kapitel 4 erwdhnt
in den Dunkelfeldaufnahmen sichtbar.

Probe 6

Die Ergebnisse der richtungsabhéngigen Dunkelfeldbildgebung fiir Probe 6 sind in Abbildung 34
dargestellt. Bei dieser Probe wurde ein Ordnungsgrad von OG = (19.0 + 0.7) % mit einem
Vorzugswinkel von ¢ = (—2.1+£1.0)° festgestellt. Dies ldsst vermuten, dass die in dieser Probe
enthaltenen Kohlenstofffasern im Mittel eher parallel zur Zylinderachse der Probe ausgerichtet
sind. Der im Vergleich zu den Proben 2 und 3 hohere Ordnungsgrad liegt sehr wahrscheinlich
an der Geometrie der Mikrostrukturen. Die Kohlenstofffasern besitzen eine lédngliche faserige
Geometrie und sind damit asymmetrischer beziiglich einer Rotation als die Partikel in den
anderen Proben. Dies wird ebenfalls in Abbildung 18 ersichtlich.

Probe 1

Die Ergebnisse fiir Probe 1 sind, wie spéter noch diskutiert wird, mit hoher Unsicherheit
behaftet und wenig aussagekraftig. In Abbildung 35 sind die ermittelten winkelabhédngigen
Dunkelfeldwerte fiir Probe 1 dargestellt. Es ergibt sich aus dem Fit ein Ordnungsgrad
von OG = (14.2 + 0.7) % und ein Vorzugswinkel von ¢ = (87.1 + 1.4)°. Bei dieser Probe
beziehen sich die angegebenen Winkel jeweils auf den Winkel zwischen der langsten Kante
der quaderférmigen Probe und den Gitterstegen.

Dieses Ergebnis ist besonders erstaunlich, da dieser Kupferlegierung eigentlich keine zusétzlichen
Mikrostrukturen hinzugefiigt wurden. Die Richtungsabhéngigkeit muss also andere Ursachen
besitzen. Als Grund fiir die Richtungsabhingigkeit konnte der Aufbau der Legierung in
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Abbildung 33: Ergebnisse der richtungsabhingigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 5

(r =25 Pixcl,x‘fed = 37.6). Links: Mittlerer Dunkelfeldwert iiber Winkel. Rechts: Skizze
der Ausrichtung der Partikel in der Probe.

Kombination mit dem Herstellungsprozess infrage kommen.

5.2.4 Diskussion der Ergebnisse

Einer der Griinde, warum die winkelabhéingigen Dunkelfeldwerte nicht exakt auf der Kosinus-
kurve aus der Theorie in Gleichung 41 liegen, kénnte die geringe Messstatistik sein. Dafiir
ausschlaggebend ist das hohe Absorptionsvermodgen der Proben. Um zu bestimmen, welcher
Anteil der auf die Probe treffenden Strahlung diese durchdringt, kann im Absorptionsbild
analog zum vorherigen Versuchsteil ein mittlerer Absorptionswert in einer bestimmten ROI in
der Probe bestimmt werden. Aus diesem Absorptionswert I kann dann durch Umstellen von
Gleichung 32 der transmittierte Anteil Ii4ns berechnet werden:

Tirans = CXIJ(—TJ. {56)

Die Ergebnisse dieser Rechnung fiir die Proben sind in Tabelle 3 dargestellt. Wie zu erkennen,
liegt die transmittierte Intensitét fiir alle Proben unter 25%. Die Proben 3 und 4 absorbieren
am wenigsten Strahlung aufgrund ihres geringeren Durchmessers (s. Tabelle 2), wihrend
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Abbildung 34: Ergebnisse der richtungsabhingigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 6
(r = 25Pixel, x2,; = 40.6). Links: Mittlerer Dunkelfeldwert iiber Winkel. Rechts: Skizze
der Ausrichtung der Partikel in der Probe.

Proben 2, 5 und 6 aufgrund ihres htheren Durchmessers mehr Strahlung absorbieren. Probe 5
absorbiert hierbei trotz der héheren Beschleunigungsspannung von 60kV mehr Strahlung als
Probe 6 bei fast gleichem Durchmesser, was vermutlich auf die hohere Absorption der in Probe
5 enthaltenen Partikel zuriickzufiihren ist. Probe 1 hingegen absorbiert trotz der geringen
Dicke und der hoheren verwendeten Beschleunigungsspannung von ebenfalls 60kV einen
Grof3teil der Strahlung, weshalb nur etwa ein Prozent der auf die Probe treffenden Strahlung
diese durchdringt. Der Grund dafiir liegt in der Zusammensetzung der Probe aus Cu und Zn,
die beide einen deutlich hoheren Schwichungskoeffizienten besitzen als Aluminium (Aluminum:
p/p = 1.13cm? /g, Kupfer: u/p = 10.9cm? /g, Zink: u/p = 12.1cm? /g bei Photonenenergien
von 30keV nach [HS96]).

Probe Mittlere Absorption I' Transmittierte Intensitiit Tians [%)]

1 4.555 £ 0.001 1.051 £ 0.001
2 1.799 £ 0.001 16.55 £ 0.02
3 1.515 £ 0.001 21.97+0.02
4 1.467 £ 0.002 23.06 +0.04
) 2.210 £ 0.001 10.97 £0.01
6 2.124 £ 0.001 11.96 £0.01

Tabelle 3: Mittlere Absorption I' und transmittierte Intensitit Iirans in Prozent fiir die Proben
1 bis 6 aus den Absorptionsbildern. Fiir die Aufnahmen wurde fiir die Proben 2, 3, 4 und
6 eine Beschleunigungsspannung von 50kV gewihlt und fiir Proben 5 und 1 jeweils 60kV.
Zusétzlich wurde bei der Aufnahme fiir Probe 1 ein 0.2 mm-Kupferfilter verwendet. Die
angegebenen Fehler beziehen sich auf den Standardfehler auf den Mittelwert in der gewéhlten
ROI (r = 15 Pixel).
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Abbildung 35: Ergebnisse der richtungsabhéingigen Dunkelfeldbildgebung von Probe 1 (r =
25 Pixel, x2,4 = 2.9).

Aus diesem Grund ist die Aussagekraft der Ergebnisse zumindest fiir Probe 1 stark einge-
schrinkt. Diese hohe Absorption kénnte auch fiir die hohen gemessenen Dunkelfeldwerte in
Probe 1 ausschlaggebend sein, da durch die mit der Absorption in Zusammenhang stehen-
de Strahlaufhéirtung, wie in Unterkapitel 2.8 beschrieben, ein kiinstliches Dunkelfeldsignal
entsteht. Eine geringere Messstatistik schrinkt jedoch in jedem Fall die Aussagekraft der
phase-stepping-Fitergebnisse ein, da dann stérendes Rauschen einen noch grofieren Effekt
auf das Signal hat. Dies ist besonders deutlich in der phase-stepping-Kurve von Probe 1
in Abbildung 37 zu sehen. Aufgrund der geringen Statistik ist der theoretisch sinusformige
Verlauf nahezu nicht mehr erkennbar.

Um die Messstatistik in diesem Versuch zu erhthen, wire es zukunftig denkbar, deutlich
langere Integrationszeiten zu wéhlen, was jedoch zum einen aufgrund des limitierten Rahmens
dieser Arbeit und der Datenmenge nicht realisiert werden konnte. Zum anderen ist die im
verwendeten Aufbau maximal einstellbare Integrationszeit durch die minimale Geschwindigkeit
des Scanner-Tisches limitiert und konnte deshalb nicht sehr stark erhoht werden. Zudem
wiirden noch héhere Beschleunigungsspannungen und damit einhergehende Photonenenergien
die Absorption durch die Proben reduzieren. Diese Moglichkeit kam jedoch fiir den verwendeten
Aufbau nicht in Frage, da das Interferometer auf eine Beschleunigungsspannung von 40kV
optimiert wurde und eine weitere Erh6hung der Beschleunigungsspannung zu starken Einbiilen
bei der Visibilitéit fithren wiirde. Eine weitere Moglichkeit zur Erhchung der Messstatistik
wiére es, jeweils 2 x 2 Detektorpixel fiir die Auswertung zusammenzufassen. Dadurch kénnten
langsamere Scan-Geschwindigkeiten und damit héhere Integrationszeiten verwendet werden.
Ein Nachteil dieser Methode wire jedoch, dass zum einen die Ortsauflésung der Aufnahmen
abnimmt und zum anderen nur noch halb so viele phase-steps fiir den phase-stepping-Fit zur
Verfiigung stehen wiirden.

Durch das hohe Absorptionsvermdgen aller Proben ist es auch fiir die anderen Proben denkbar,
dass ein Teil des gemessenen Dunkelfeldsignals nicht durch die in den Proben enthaltenen
Mikrostrukturen, sondern durch Strahlaufhértung entsteht. Dies fithrt zu einem positiven
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Offset im Dunkelfeldsignal und damit zu einer kiinstlichen Erhéhung des Nenners in der
Definition des Ordnungsgrads in Gleichung 42. Dadurch kénnte der tatsdchliche Ordnungsgrad
der Mikrostrukturen hoher sein als der hier angegebene. Eine Verbesserung der Ergebnisse

kénnte hier durch die ebenfalls in Unterkapitel 2.8 beschriebene Korrektur erreicht werden,
die jedoch in diesem Teil der Arbeit aufgrund der begrenzten Bearbeitungszeit nicht mehr
durchgefithrt werden konnte. Die spéter in Kapitel 7 bestimmten Korrekturwerte kénnen
hier nicht iibernommen werden, da diese bei anderen Beschleunigungsspannungen bestimmt
werden. Zudem wire die dadurch erwartbare Verbesserung im Vergleich zu den angegebenen
Unsicherheiten auf den Ordnungsgrad ohnehin nur geringfiigig.

Ein weiterer Grund fiir Abweichungen liegt in der Geometrie der Proben selbst. Die zylindrische
Form der Proben 2 bis 5 ist fiir die in dieser Arbeit durchgefiithrten Arbeiten unvorteilhaft. Da
sowohl die Absorption der Probe als auch das Dunkelfeldsignal von der transmittierten Dicke
abhéngen, fithren Unterschiede in der Dicke bei der Berechnung des Mittelwerts {iber einen
ausgedehnten Probenbereich zu systematischen Fehlern. Genauer gesagt, folgt die durchstrahlte
Probendicke k(1) mit dem Radius der Probe r, in einem Abstand [ vom Mittelpunkt dem

Zusammenhang;:
k(1) =2V 12 — 12 (57)

Bei der Probe mit dem geringsten Durchmesser, Probe 3, wurde eine ROI mit einem Radius von
30 % des Probenradius gewéhlt, sodass an deren Rand noch ca. 95.4 % des vollen Durchmessers
durchstrahlt werden. Obwohl durch die automatisierte Detektion des Mittelpunkts in der
Probe versucht wurde, den Einfluss dieser Dickenunterschiede zu reduzieren, lisst sich nicht
ausschlieflen, dass leichte Abweichungen in der Platzierung der Mittelwertbereiche zu geringen
Variationen in der transmittierten Probendicke und dadurch zu Fehlern im bestimmten
Dunkelfeld gefiihrt haben. Das bedeutet, dass die Geometrie der Proben zwar einen Einfluss
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Abbildung 37: Phase-stepping-Kurve fiir eine 0°-Aufnahme von Probe 1 im Freifeld als auch

in der Probe. In grau sind jeweils 10 phase-stepping-Kurven von 10 benachbarten Bildpixeln
aufgetragen und farbig jeweils der Mittelwert dieser.

auf die Ergebnisse hat, dieser vermutlich jedoch eher gering ausfillt. Aus diesem Grund wéren
Proben mit einer iiber einen grofleren Bereich gleichbleibenden Dicke fiir Untersuchungen der
enthaltenen Mikrostrukturen besser geeignet. Der Einfluss von Dickeunterschieden konnte
auch durch eine Division der Dunkelfeldbilder durch das Absorptionsbild reduziert werden.
Da dies jedoch zu noch stirker verrauschten Bildern fiihrte, wurde darauf in dieser Arbeit
verzichtet.

Eine weitere Fehlerquelle betrifft die Homogenitéit der Proben. Sofern die Mikrostrukturen
in den einzelnen Proben nicht homogen verteilt sind, beeinflusst dies auch die gemessenen
Dunkelfeldwerte, da auch dann kleine Unterschiede in der Platzierung der ROI fiir die
Mittelwertbildung die Ergebnisse verfilschen wiirden. Dies scheint besonders bei Probe 5 der
Fall zu sein, was auch den verrauschten Verlauf der Datenpunkte erkliaren kéonnte. Bei den
anderen Proben scheint die Verteilung der Strukturen innerhalb der Probe jedoch weitgehend
homogen zu sein.

Wie zuvor erwdhnt, kann aufgrund der Wahl von nur einer ROI in der Probe keine Aussage iiber
ortliche Unterschiede in der Vorzugsrichtung der Mikrostrukturen getroffen werden. Aufgrund
des Herstellungsprozesses sollten sich die in den Proben enthaltenen Mikrostrukturen geméaf
der Firma die die Proben zur Verfiigung gestellt hat in der Mitte der Probe anders orientieren
als am Rand der Probe. Dies lidsst sich durch die Hydrodynamik des bei der Herstellung
fliissigen Probenmaterials begriinden. Aufgrund der rechtwinkligen Umleitung des Materials
durch die Matrize erwartet man im Inneren der Probe eine Ausrichtung der Partikel senkrecht
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zur PulverflieBrichtung und an den Réndern eine Ausrichtung eher parallel zu dieser. Dies
geschieht, da die Fliegeschwindigkeit der Fliissigkeit im Zentrum hoéher ist und die Partikel
zu den Réndern der Probe hin eine Drehung erfahren. Um dies zu iiberpriifen, kénnten
zukiinftig Mikroskopaufnahmen an Querschnitten der Proben durchgefiihrt werden. Fiir die
in dieser Arbeit durchgefithrten Messungen bedeutet das, dass die bestimmte Orientierung
der Partikel nur ein Mittelwert {iber den durch die ROI gew#hlten Probendurchschnitt ist. Da
die Dunkelfeldbilder eine Projektion der Probe auf die Detektorebene darstellen, entsteht das
Dunkelfeld in der ROI sowohl durch die senkrecht ausgerichteten Partikel in der Mitte der
Probe als auch durch die parallel ausgerichteten am Rand. Die Unterschiede in der Richtung
der mittleren Ausrichtung der Partikel zwischen Probe 2 und 3 zu Probe 6 kénnte durch den
unterschiedlichen Durchmesser und damit unterschiedlichen Randeffekten zusammenhingen.
Um die ortliche Orientierung der Verstirkungspartikel also genauer zu untersuchen, kénnte
ein Zerschneiden der Proben in Rand- und Mittelteil hilfreich sein, was jedoch dem Zweck der
zerstorungsfreien Priifung widersprechen wiirde.

Zusétzlich war es wie zuvor beschrieben nicht moglich, die Probe exakt auf dem Mittelpunkt
der Rotationsachse zu platzieren, sodass eine leichte Bewegung des Mittelwertbereichs relativ
zu den Gittern nicht verhindert werden konnte. Dies fiihrt zu zusétzlichen Schwankungen
in den gemessenen Dunkelfeldwerten. Zudem ist der exakte Ausgangswinkel der Probe nicht
exakt auf —90° einstellbar, da die Proben von Hand auf der Drehachse moglichst parallel zur
Scan-Richtung platziert wurden. Diese Fehlerquelle wurde teilweise dadurch korrigiert, indem
die Abweichung der von der Objektdetektion bestimmten Rotationswinkel zu den theoretischen
Winkeln zu diesen addiert wurde. Es wird dabei zu jedem Winkel die mittlere Abweichung
anstelle der absoluten Abweichung jedes einzelnen Winkels addiert, da die Prézision des
Rotationsmotors fiir die hier durchgefiihrte Auswertung hoch genug ist, weshalb der dadurch
verursachte Fehler vermutlich geringer als der der Objekterkennung ist, und der Abstand
zwischen den einzelnen Datenpunkten somit sehr genau bei 5° liegen sollte.

Die auf den Vorzugswinkel und Ordnungsgrad angegebenen Unsicherheiten beziehen sich wie in
Abschnitt 5.2.2 beschrieben nur auf die Unsicherheit des Fits an die Datenpunkte. Die anderen
in diesem Abschnitt erwéhnten Fehlerquellen sind hierbei noch nicht explizit beriicksichtigt und
miissen bei der Interpretation der Ergebnisse beachtet werden. Die ausnahmslos sehr hohen
X?ed—Werte der Fits sprechen ebenfalls dafiir, dass die in den Plots dargestellten Fehlerbalken,
die sich aus dem Standardfehler des mittleren Dunkelfelds in der ROI ergeben, zu niedrig
sind und den realen Fehler deutlich unterschitzen. Das im Vergleich zu den anderen Fits
niedrigere X?ed fiir den Fit an die Daten von Probe 1 kommt vermutlich dadurch zustande,
dass der Standardfehler hier aufgrund der schlechten Statistik wesentlich grofler als bei den
anderen Proben ist. Eine bessere Aussage iiber die Unsicherheit konnte getroffen werden,
wenn das Experiment mehrfach unter denselben Bedingungen wiederholt wiirde und dann die
Standardabweichung der einzelnen Messungen als Fehler angenommen wiirde.
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6 Bestimmung der Korrelationslingen des Aufbaus

Um die Strukturgroflenbestimmung iiber eine Variation der Korrelationslidnge durchfithren
zu konnen, miissen zunéchst die mit dem Aufbau erreichbaren Korrelationslingen bestimmt
werden. Da die Korrelationsldnge zum einen iiber eine Verdnderung des Probe-G1-Abstands
und zum anderen iiber eine Selektion der Strahlungsenergie variiert werden soll, ist in diesem
Kapitel der Prozess zur Bestimmung der Korrelationsléingen fiir beide Versionen beschrieben.

Wie in Unterkapitel 2.7 beschrieben, ldsst sich die Korrelationslénge fiir polychromatische Quel-
len {iber das gewichtete Mittel in Gleichung 44 bestimmen. Das Energiedepositionsspektrum
I(E) wird mit dem energieauflésenden Timepix-Detektor in 1keV-Schritten aufgenommen
(im Folgenden bezieht sich die Bezeichnung einer Energie von F = xkeV auf Energien
x < E < x+ 1keV). Da im Sensormaterial Cadmiumtellurid bis zu Energien von 300 keV
der Photoeffekt die Abschwiichung von Photonen dominiert [Ber+10], sollte die gemessene
deponierte Energie in guter Ndherung der tatsédchlichen Photonenenergie entsprechen. Dies
gilt auch fiir Gadoliniumoxidsulfid, das Sensormaterial des ShadoScan-Detektors, weshalb die
im Folgenden mit den Ergebnissen des Timepix-Detektors berechneten Korrelationslangen
auch fiir den ShadoScan-Detektor gelten sollten. Die Beschleunigungsspannung betrigt wie
bei den spéteren Objektaufnahmen 60kV und vor der Quelle ist ein Kupferfilter mit einer
Dicke von 0.2 mm angebracht. Die beiden Spektren sind in Abbildung 38 dargestellt.

Die Schwellenenergie des Detektors liegt bei 5keV, weshalb unterhalb dieser Energie keine
Strahlung gemessen wird. Der scharfe Peak bei 5keV lédsst sich vermutlich auf Schwellenwert-
artefakte und den Einfluss von Streustrahlung zuriickfithren. Die schwicher ausgepriagten
Peaks bei ca. 12keV und bei ca. 20keV sind vermutlich durch die Fluoreszenzlinien des
Gittermaterials Gold (L,-Ubergang bei 9.71keV und Lg-Ubergang bei 11.44keV [Nat05])
sowie des Sensormaterials Cadmiumtellurid (K /Q—Ubergéinge von Cadmium bei 23.17keV
und22.98 keV [Nat05]) zu erkléren. Das bedeutet, dass bei diesen Energien Hiillenelektronen
des jeweiligen Materials herausgeschlagen werden und eine Leerstelle in der Hiille hinterlassen
wird. Diese Leerstelle wird dann durch ein Elektron aus einer htheren Schale aufgefiillt, wobei
die Energiedifferenz als Photon emittiert wird. In der Datenerfassung mit dem Timepix-
Detektor wird dabei der Fluoreszenzpeak des Sensormaterials bereits weitgehend korrigiert,
kann jedoch nicht vollstdndig aus dem Spektrum entfernt werden. Die leichte Abweichung
der Position der Fluoreszenzpeaks von den theoretisch erwarteten Energien hingt vermutlich
mit der begrenzten Energieauflosung des Timepix-Detektors zusammen. Das Maximum der
Spektren beider Interferometer liegt bei einer Photonenenergie von ca. 38 keV, wonach ein
starker Abfall der Detektorcounts zu beobachten ist.

Um die energieabhéingige Referenzvisibilitéit zu bestimmen, werden fiir beide Interferometer
Referenzaufnahmen (ebenfalls bei 60 kV und mit Kupferfilter) durchgefiihrt und die Visibilitét
als Mittelwert iiber einen bestimmten Detektorbereich in 1keV-Energieschritten bestimmt
(s. Abbildung 39). Die daraus erhaltene Visibilitdtskurve ist in Abbildung 40 dargestellt.
Der hier erkennbare steile Anstieg der Visibilitdt ab Photonenenergien von ca. 52keV fiir
Interferometer A und 54 keV fiir Interferometer B ist unphysikalisch. Er kommt zustande
durch einen starken Abfall der Intensitit, wie auch im Spektrum in Abbildung 38 zu sehen
ist. Durch eine sehr geringe mittlere Intensitét I der Phase-Stepping-Kurve liefert der Fit
keine sinnvollen Ergebnisse mehr, und V' wird wie in Gleichung 39 erkennbar kiinstlich erhéht.
Deshalb wird die tatséchliche maximale Visibilitdt in Interferometer A fiir Photonenenergien
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Abbildung 38: Die mit dem Timepix-Detektor aufgenommenen Spektren der beiden Inter-
ferometer ohne Probe im Strahlengang bei einer Beschleunigungsspannung von 60kV und
eingebautem Kupferfilter. Hierbei wurden fiir jeden Datenpunkt die Counts in 1keV breiten
Energieintervallen aufsummiert.

von 27 bis 28 keV und bei Interferometer B fiir Energien von 29 bis 30keV erreicht. Anhand
dieser Visibilitdtskurve ist ebenfalls ersichtlich, dass mit Interferometer B eine wesentlich
hohere Visibilitit von bis zu 42 % erreicht werden kann, wihrend die maximal erreichbare
Visibilitéit fiir Interferometer A bei 14 % liegt.

Die Energieabhéingigkeit der monochromatischen Korrelationslidnge kann iiber den bekannten

Zusammenhang:
c

E=h—- 58
:, (59)
mit dem Planckschen Wirkungsquantum h und der Lichtgeschwindigkeit ¢, eingesetzt in
Gleichung 43, formuliert werden.

Da sowohl die Visibilitédtskurve als auch das Intensitétsspektrum aufgrund des Messprozesses
in diskreter Form vorliegen, wird das Integral in Gleichung 44 durch eine Summe ersetzt,
sodass die mittlere Korrelationslinge (£) gegeben ist durch:

LR IEV(E) R (1 _ %>
E EIEV(E)

(59)

Hierbei ist dr der Abstand zwischen G1 und G2, pt die Periode von G2, dp der Abstand
zwischen Objekt und G1 sowie dy der Abstand zwischen GO und G1.

Fiir die Aufnahmen mit dem ShadoScan-Detektor wird in Gleichung 59 der jeweils eingestellte
Abstand zwischen Objekt und G1 dp eingesetzt und die Summe iiber den Energiebereich von
E1 = 15keV bis Fy = 52keV fiir Interferometer A und Fy = 54 keV fiir Interferometer B
ausgefiithrt. Die untere Grenze wird hierbei so gewéhlt, da die Strahlung unterhalb 15keV
hauptséchlich absorbiert wird und der dennoch im Spektrum registrierte Anteil hauptsichlich
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Abbildung 39: Visibilitéitskarte eines einzelnen Timepix3-Detektors des Timepix-Detektor-
arrays fiir den Energiebereich 30 bis 31keV und Interferometer B. In Rot markiert ist der

Visibilitat

Bereich, in dem fiir jeden Energie-Bin der Mittelwert gebildet wurde.

aus Streustrahlung des Aufbaus besteht. Die obere Energiegrenze wird so gewihlt, da oberhalb
der jeweiligen Energie die Referenzvisibilitidt aufgrund der vorher genannten Griinde nicht
mehr zuverldssig bestimmt werden kann. Fiir die Aufnahmen mit dem Timepix-Detektor
wird die Summe nur fiir den jeweiligen Energiebereich ausgefiihrt, in dem die Daten erfasst
werden, also beispielsweise von Fy = 15keV bis einschliellich £ = 19keV und fortlaufend in

5 keV-Schritten.

Die auf diese Weise bestimmten Korrelationsliangen sind in Tabelle 4 fiir die ShadoScan-

Aufnahmen und in Tabelle 5 fiir die Timepix-Aufnahmen aufgelistet.

Probenabstand dp [mm] (€) A [nm] (€)p [nm]
223+ 2 1.835+0.027 1.159 £0.017
173 +£2 2.072£0.030 1.3124+0.019
123 £ 2 2.309 £ 0.033 1.466 + 0.021
732 2.546 £ 0.037 1.620 +=0.023

Tabelle 4: Bestimmte mittlere Korrelationslingen (¢) der Interferometer A und B in
Abhéngigkeit vom Probenabstand dp fiir die ShadoScan-Aufnahmen. Fiir die Berechnung der
monochromatischen Korrelationslange nach Gleichung 43 wurde eine Energieauflésung von

+2keV angenommen.
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Abbildung 40: Visibilitétskurve in Abhéingigkeit von der Photonenenergie fiir beide Interfero-
meter (Interferometer A links, Interferometer B rechts). Die Datenpunkte liegen hier auf den
Bin-Mittelpunkten.

Energiebereich [keV] Mittlere Korrelationslédnge (¢) [pm]

15—-19 2.59£0.14
20-24 2.02£0.08
25 -29 1.64 +0.05
30— 34 1.38 £0.04
35 -39 1.20 £0.03
40 — 44 1.06 £0.02
45 —49 0.95 £ 0.02
50 — 54 0.86 £ 0.02

Tabelle 5: Energieabhéngige mittlere Korrelationsléngen (£) fiir die einzelnen Energiebins
des Timepix-Detektors.Fiir die Berechnung der monochromatischen Korrelationslange nach
Gleichung 43 wurde ebenfalls eine Energieauflésung von £2keV angenommen. Fiir die Auf-
nahmen mit dem Timepix-Detektor wurde ein Probenabstand von (123 £ 2) mm gewihlt.
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7 Durchfiihrung der Strahlaufhirtungskorrektur

Um das rein durch die Mikrostrukturen in den Proben verursachte Dunkelfeldsignal zu be-
stimmen, wird fiir diese die in Unterkapitel 2.8 beschriebene Strahlaufhéartungskorrektur
durchgefiihrt. Dazu wird zunéichst das Spektrum der Strahlung nach dem Durchgang durch die
jeweilige Probe bestimmt, indem diese direkt iiber dem Fokuspunkt der Quelle im minimalen
Abstand zu diesem platziert wird und mit dem Timepix-Detektor ein Energiedepositionsspek-
trum aufgenommen wird. Die Spektren der einzelnen Proben sind in Abbildung 41 dargestellt.
Wie zu erkennen ist, wird durch die Proben im Strahlengang sowohl die Intensitét der durch-
kommenden Strahlung verringert als auch der Schwerpunkt des Spektrums durch die in
Abschnitt 2.3.2 beschriebene Strahlaufhéirtung hin zu hoheren Energien verschoben.
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Abbildung 41: Spektren fiir Interferometer A (links) und Interferometer B (rechts), jeweils
ohne Probe im Strahlengang und mit den Proben 2-6 im Strahlengang.

Aus den Spektren und mithilfe der in Kapitel 6 bestimmten Visibilitdtskurve kann nun das
Strahlaufhértungssignal gy ndherungsweise berechnet werden. Dieses ergibt sich nach dem
erneuten Ersetzen des Integrals durch eine diskrete Summe zu:

S V(E)I(E) (z% V<E>IO<E>> B
S 1(E) > Io(E)

Hierbei ist I(E) das Intensitétsspektrum der Strahlung nach dem Probendurchgang und Iy(FE)
das Intensitidtsspektrum einer Referenzaufnahme ohne Probe. Fiir die Shado-Scan-Aufnahmen
werden dann wieder E1 = 15keV und Fs = 54 keV gesetzt und fiir die Timepix-Aufnahmen den
einzelnen Energiebins entsprechend von Fq = 15keV bis 50keV mit jeweils Fy = E1 4+ 4keV.

EBH =—In (60)

So ergeben sich fiir die Shado-Scan-Aufnahmen die in Tabelle 6 dargestellten Ergebnisse. Der
bestimmte Fehler auf ¥y ergibt sich hier nur aus dem fortgepflanzten Standardfehler auf die
Visibilitéit in Abhéingigkeit der Energie und ist dementsprechend sehr klein (GréBenordnung
10~%) und wurde deshalb in der Tabelle weggelassen. Der tatséichliche Fehler bei der Korrektur
ist vermutlich wesentlich hoher, da zum einen die begrenzte Energieauflosung des Timepix-
Detektors vernachlissigt wurde. Zum anderen sind die Spektren mit den einzelnen Proben
im Strahlengang fehlerbelastet, da nicht genau sichergestellt werden konnte, dass die Probe
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genau iiber dem Fokuspunkt der Quelle platziert wurde. Um den Einfluss dieser Fehlerquelle
zu minimieren, wurden zwar mehrere Spektren mit leicht unterschiedlichen Positionierungen
der Probe vor dem Fokus durchgefiihrt, jedoch kann nicht ausgeschlossen werden, dass die
Quellenstrahlung nicht exakt durch die Mitte der Probe und somit deren vollen Durchmesser
durchstrahlt.

Probe Ygp (Interferometer A) Ypg (Interferometer B)

2 0.052 0.064
3 0.052 0.061
4 0.049 0.050
5 0.087 0.106
6 0.063 0.064

Tabelle 6: Aus den Spektren berechnete Strahlaufhiartungs-Dunkelfeldwerte gy fiir die Proben
2 bis 6 an Interferometer A und Interferometer B.

Die Ergebnisse der Strahlaufhdrtungskorrektur fiir die Timepix-Aufnahmen sind in Abbil-
dung 42 {iber der mittleren Binenergie aufgetragen. Wie erkennbar ist, sind die in den einzelnen
Energiebins berechneten Strahlaufhéirtungs-Dunkelfeldwerte fiir die Timepix-Aufnahmen im
Gegensatz zu denen fiir die ShadoScan-Aufnahmen vernachléssigbar klein. Dies liegt daran,
dass sich die Visibilitédt innerhalb der schmalen Energiebins nur leicht d&ndert. Der Verlauf der
ermittelten Korrekturwerte entspricht in etwa der Anderung der Visibilitdt mit der Energie.
Damit ldsst sich auch der Ausreifler bei 20 bis 24 keV erkléren, da sich bei dieser Energie die
Visibilitat stdrker mit der Energie d&ndert als im benachbarten Energiebin von 25 bis 29 keV.
Wie auch fiir die ShadoScan-Aufnahmen sind die Korrekturwerte fiir Probe 5 aufgrund der
hohen Absorption am grofiten.
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8 Strukturgréflienbestimmung mit energieintegrierendem
ShadoScan-Detektor

In diesem Kapitel sollen die Grofien der Mikrostrukturen in den Partikeln iiber eine Variation
der Korrelationsldnge mit dem energieintegrierenden Detektor bestimmt werden.

8.1 Aufbau und Methoden

Fiir diesen Teil der Arbeit wird erneut der energieintegrierende ShadoScan-Detektor verwen-
det. Die Proben werden auf dem Probentisch platziert, und es werden fiir vier verschiedene
Hohen Aufnahmen gemacht, welche zugleich mit vier unterschiedlichen Korrelationsléangen
korrespondieren. Dieser Prozess wird bei einer Beschleunigungsspannung von 60kV sowohl
fiir Interferometer A als auch fiir Interferometer B durchgefiihrt, um insgesamt acht Dun-
kelfeldwerte je Probe zu erhalten. Zusitzlich ist ein 0.2 mm-Kupferfilter vor der Offnung
der Rontgenrohre angebracht. Auflerdem werden die Aufnahmen sowohl fiir die Ausrichtung
von 0° zwischen Probe und Gitterstegen als auch fiir 90° zwischen diesen durchgefiihrt, um
etwaige Unterschiede in der bestimmten Strukturgréfle abhéngig von der Orientierung zu
untersuchen. Probe 1 wurde in diesem Zusammenhang nicht untersucht, da diese zu viel
Strahlung absorbiert.

In jedem Dunkelfeldbild fiir die verschiedenen Korrelationsléngen wird nun wieder ein Mit-
telwertbereich ausgewéhlt und in diesem der mittlere Dunkelfeldwert berechnet. Aus den so
erhaltenen Dunkelfeldwerten in Abhéngigkeit von der Korrelationslinge kann anschlielend
durch einen Fit von Gleichung 45 mit der sphérischen Ndherung aus Gleichung 47 an die
Messwerte der Radius der Mikrostrukturen bestimmt werden. Um r als einzigen Fitparameter
in der Gleichung zu belassen, miissen noch der von den Streukérpern eingenommene Volumen-
anteil ¢y, die Schwerpunktwellenldnge des Spektrums Ay sowie der Streuldngendichtekontrast
Apsyp = ASLD bestimmt werden.

Der Volumenanteil der Mikrostrukturen ¢y = Vv—l;’s kann dabei wie folgt aus der Gesamtmas-
sendichte der Probe und den Massendichten der Legierung und des Streukorpermaterials
berechnet werden (hierbei stehen die Indizes ges, L und P fiir die gesamte Probe, die Legierung
und die Streukorper):

v = M_ (61)
PP — PL

Die Schwerpunktwellenldnge wurde aus dem Intensitétsspektrum Io(E) berechnet zu:
Ao = \/ = 12};@& . = 41.08 pm. (62)
E=15keV 0( )
Der Fehler aus der Poissonstatistik der Detektorzahlen der einzelnen Energiebins war von
GroBenordnung 1 x 10~% pm und wurde deshalb hier vernachlissigt.

Um die Streuléingendichten der Legierungen und der Streukorper zu bestimmen, wird der
,Neutron activation and scattering calculator“ des NIST Center for Neutron Research und
die Schwerpunktwellenlidnge eingesetzt [Nat26]. Dieser berechnet die Réntgen-SLD gemif:

Pmass NA
SLD = =5—= an - fi(E). (63)
J

59



Hierbei ist Ny die Avogadro-Konstante, M die Molmasse der Verbindung oder des Elements,
nj die Anzahl der Atome von Typ j in der Verbindung und f; der atomare Formfaktor des
J-ten Atoms.

Die Ergebnisse dieser Berechnungen sind in Tabelle 7 aufgelistet. Hierbei wurde fiir EN
AW-7075, die Legierung von Proben 2, 3 und 4, die atomare Zusammensetzung nach [Din]
verwendet.

3] pp [gem™®] SLDy [10°°A7%  SLDp [107A77

Probe  pges [gem™]  pr [gem
2 2.84 2.81 Mata] 3.2 [Mate] 22.051 27.208
3 2.82 2.81 [Mata]  3.21 [Mate] 22.951 27.208
4 2.75 22.951 19.963
5
6 2.57 2.70 [Matb]  2.25 [Matd] 22.108 19.074

Tabelle 7: Ubersicht der Dichten und berechneten Streulingendichten (SLD) der Legierungen
und der Mikrostrukturen fiir die untersuchten Proben. Die Massendichten der gesamten
Proben pges stammen vom von der externen Firma zur Verfiigung gestellten Datenblatt. Die
Quellen fiir die Massendichten der Bestandteile sind mit in der Tabelle angegeben.

8.2 Allgemeine Ergebnisse

In diesem Abschnitt sollen zunéchst die Ergebnisse allgemein diskutiert werden.

8.2.1 Qualitat der Aufnahmen mit Interferometer A

Die mit Interferometer A aufgenommenen Messdaten sind von zu schlechter Qualitit, um
eine sinnvolle Auswertung zu ermdoglichen. Dies liegt vor allem an der niedrigen erreichbaren
Visibilitdt mit der gewihlten Beschleunigungsspannung von 60 kV. In Abbildung 43 ist die
Visibilitidtskarte einer Referenzaufnahme von Interferometer A abgebildet. Wie zu erkennen
ist, werden nur geringe Visibilitdten von durchschnittlich 5% erreicht. Die Visibilitit kénnte
zwar durch eine niedrigere Beschleunigungsspannung verbessert werden, niedrigere Werte als
60 kV waren jedoch aufgrund der hohen Absorption der Proben nicht sinnvoll. Eine bei 40kV
durchgefiihrte Messreihe wurde aus diesem Grund ebenfalls verworfen.

Diese geringe Visibilitdt hat ebenfalls Auswirkungen auf die phase-stepping-Kurve von Inter-
ferometer A. In Abbildung 44 sind in Grau die zehn phase-stepping-Kurven im Freifeld von
zehn nebeneinander in derselben Bildzeile gelegenen Pixeln abgebildet. In Farbe sind die Mit-
telwerte dieser Pixel dargestellt. Beim Vergleich der Kurven fiir die beiden Interferometer féllt
auf, dass die phase-stepping-Kurve von Interferometer A einen deutlich geringeren Kontrast
aufweist als die von Interferometer B. Zudem ist der theoretisch erwartete Kosinusverlauf nach
Gleichung 31 wesentlich besser in der Kurve von Interferometer B zu erkennen, weshalb der
Fit hier genauere Ergebnisse liefert. Mit einer Probe im Strahlengang wird die Messstatistik
noch weiter verschlechtert, sodass die Fit-Ergebnisse von Interferometer A nahezu keine
Aussagekraft mehr besitzen.

60



[ Mittelwertbereich 0.08

1000 0.07

0.06
— +
T 2000 0.05:3
X =
o o]
8, 0.04 75
> S

3000 0.03

0.02

4000 0.01

Abbildung 43: Visibilitdtskarte einer Referenzaufnahme fiir Interferometer A bei 60kV Be-
schleunigungsspannung. Im Mittelwertbereich (rot markiert) betrégt die mittlere Visibilitét
gerade einmal 5 %.

Das Kontrast-zu-Rausch-Verhiltnis C N R einer Dunkelfeldaufnahme ist folgendermafien defi-
niert:
1Zob; — ZFF|

CNR = )
\/Std(EO]Dj)2 + S'Dd(EFF)2

(64)

mit dem mittleren Dunkelfeldwert ¥ im Objekt beziehungsweise im Freifeld und deren
Standardabweichungen std(X). Das C N R fiir Interferometer A ist in allen Proben kleiner oder
nur knapp grofler als 1 wéihrend es fiir die Aufnahmen mit Interferometer B zwischen 3.5 und 5
liegt (s. Tabelle 8). Das belegt ebenfalls, dass die mit Interferometer A aufgenommenen Daten
nur eine geringe Aussagekraft besitzen. Die schlechte Qualitéit der Daten ist auch direkt in den

Interferometer A Interferometer B
Probe 90° 0° 90° 0°
2 1.16 £0.04 1.11+0.03 5.0+0.2 4.55 £0.02
0.84+0.3 1.06+0.08 4.6+0.2 4.324+0.09
1.05+0.03 1.11+£0.02 4.24+0.2 3.85+0.02
0.914+0.04 0.784+0.04 3.594+0.08 3.5+0.2
1.06 £0.02 1.16 £0.04 4.41+£0.06 4.55+0.08

Oy U i W

Tabelle 8: Mittlere CNR-Werte iiber die vier Korrelationsldngen der Proben 2 bis 6 fiir beide
Interferometer und Orientierungen. Die angegebene Unsicherheit ist der Standardfehler auf
den Mittelwert.
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Abbildung 44: Phase-stepping-Kurven im Freifeld fiir beide Interferometer (oben fiir Interfero-
meter A, unten fiir Interferometer B)
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Dunkelfeldaufnahmen erkennbar. In Abbildung 45 sind die Dunkelfeldaufnahmen von Probe
2 mit beiden Interferometern gegeniibergestellt. Wie zu erkennen ist, ist die Aufnahme mit
Interferometer A sehr verrauscht. Die teilweise sehr hohen Dunkelfeldwerte entstehen durch
Fitfehler aufgrund der sehr geringen Visibilitdt und Photonenstatistik, da die phase-stepping
Kurve in den Proben nur noch durch Rauschen bestimmt wird.

Interferometer A Interferometer B

200

y [Pixel]

400

0 250 500 750 1000 1250 0 250 500 750 1000 1250
X [Pixel] X [Pixel]

e

0.00 025 050 0.75 1.00 1.25 150 1.75 2.00
Dunkelfeld

Abbildung 45: Vergleich zweier Probenaufnahmen von Probe 2 mit Interferometer A (links)
und Interferometer B (rechts). Die Probe sowie der Hintergrund sind in der Aufnahme mit
Interferometer A deutlich verrauschter als in der mit Interferometer B.

In Summe fiihrt die durch die zuvor beschriebenen Griinde verursachte schlechte Qualitéit der
Aufnahmen dazu, dass die Daten nicht fiir die Strukturgréfenbestimmung verwendbar waren.
Dies liegt vor allem an den durch die geringe Visibilitét kiinstlich erhthten Dunkelfeldwerten,
was die quantitative Auswertung der Daten sehr stark erschwert. Konkret bedeutet das, dass
fiir den Fit der Theoriekurve Gleichung 45 an die Messdaten nur vier Datenpunkte fiir die
vier mit Interferometer B erreichten Korrelationsléngen zur Verfiigung stehen.

8.2.2 Effekte der Gitteriiberginge

Wie bereits in Kapitel 5 erldutert, unterscheiden sich auch in Interferometer B verschiedene
Gitterbereiche hinsichtlich der erreichten Visibilitdt und des im jeweiligen Gitterabschnitt
gemessenen Dunkelfelds. Da sich durch eine Veréinderung des Objekt-G1-Abstands und die
Kegelstrahlgeometrie des Aufbaus die Vergroflerung der Probe &ndert, dndert sich auch
der Gitterbereich, in den das Probenabbild projiziert wird. Dadurch befindet sich derselbe
Probenbereich in jeder Héhenaufnahme in einem leicht anderen Gitterbereich und die Anderung
des Dunkelfeldsignals wird dadurch verfilscht.

Um diesen Effekt zu kompensieren, wird anstelle desselben Probenbereichs in jeder Aufnahme
derselbe Gitterbereich fiir die Berechnung des Dunkelfeldsignals verwendet. Dies geschieht
unter der Annahme, dass die Proben eine ausreichende Homogenitéit aufweisen und lokale Un-
terschiede im Dunkelfeldsignal innerhalb der Probe gegeniiber den durch die Gitterunterschiede
verursachten Dunkelfeldunterschieden vernachléssigbar sind.

Da jedoch die Durchmesser der Proben wesentlich geringer als die Liange der Proben sind,
sind die Verschiebungen in den 90°-Aufnahmen iiber die Gitter hinweg teilweise grofler als die
Probenausdehnung, weshalb dort nicht immer derselbe Gitterbereich gewéhlt werden kann.
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Um dennoch die Gitterunterschiede zu kompensieren, wurde eine Offset-Korrektur dieser
Dunkelfeldwerte durchgefiihrt. Dabei wird angenommen, dass die unbekannten Fehlerquellen,
die zu den in den verschiedenen Gitterabschnitten unterschiedlichen Dunkelfeldern fiihren,
multiplikativ in der Visibilitidt sind. Fiir die Korrektur wird zunéchst der Unterschied off im
Dunkelfeld zwischen den Gitterabschnitten als Differenz der Dunkelfeldwerte in den Bereichen
b und ¢ berechnet (siehe Skizze in Abbildung 46):

off = 2(b) — 2(c). (65)

Um anschlieffend den ausrichtungsabhéngigen Unterschied im Dunkelfeld zu beriicksichtigen,
wird der berechnete Offset noch mit dem Skalierungsfaktor scale skaliert:

Y(a)
%(b)

Der skalierte Offset wird dann, zur Korrektur, vom Dunkelfeldwert im Bereich a abgezogen:

scale = (66)

2corrccted(a) = E(G) — scale - off. (67)

Der Bereich ¢ wird hierbei so gewéihlt, dass die Probe in den 0°-Aufnahmen immer in diesem
Gitterbereich liegt und deshalb fiir alle Korrelationsléingen derselbe Gitterabschnitt verwendet
werden kann. Fiir den Bereich a wird jeweils der Mittelpunkt der Probe in den 90°-Aufnahmen
verwendet, und fiir b, ein Bereich in der dazugehorigen 0°-Aufnahme in derselben Pixelzeile
(entspricht demselben Gitterbereich).

Abbildung 46: Skizze der fiir die Gitteroffset-Korrektur verwendeten Probenbereiche, hier
zur Veranschaulichung in einer Abbildung gezeigt. Probenbereiche a und b befinden sich in
derselben Pixelzeile, jedoch fiir jede Korrelationsldnge in einer anderen, abhéingig von der
Position der Probe in der 90 deg-Aufnahme. Bereich ¢ befindet sich fiir jede Korrelationslénge
in derselben Pixelzeile.

Diese Korrektur bringt den Vorteil, dass die teils starken Auswirkungen der Gitterbereichsun-
terschiede korrigiert werden konnen. Allerdings ist die Methode auch anfélliger fiir Fehler wie
Bildartefakte oder statistische Abweichungen, die die aus den korrigierten Dunkelfeldwerten
erhaltenen Strukturgréfien zusétzlich mit Fehlern belasten.
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8.3 Ergebnisse fiir die einzelnen Proben

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Strukturgréfienbestimmung fiir die einzelnen Proben
dargestellt. Die bestimmten mittleren Dunkelfeldwerte fiir beide Orientierungen sind in
Abbildung 47 bis Abbildung 51 iiber den Korrelationslingen aufgetragen und mit den Fits
von Gleichung 45 abgebildet. Fiir die 90°-Ausrichtung sind hierbei sowohl die korrigierten als
auch die unkorrigierten Dunkelfeldwerte aufgetragen. Zudem wurde von den Dunkelfeldwerten
aller Proben bereits das in Kapitel 7 bestimmte Strahlaufhirtungsdunkelfeld abgezogen. Der
in den Plots dargestellte Fehler ist hierbei ebenfalls der Standardfehler des Mittelwerts des
Dunkelfelds. Zusiitzlich zur Gleichung aus der Theorie wurde fiir den Fit ein Offsetparameter o
addiert, um unbekannte systematische Messfehler zu kompensieren. Die auf die Fitparameter
angegebenen Unsicherheiten wurden analog zu dem in Abschnitt 5.2.2 beschriebenen Vorgehen
ermittelt.

Wie bereits in den Abbildungen zu erkennen ist, weisen vor allem die Offset-korrigierten
Datenpunkte eine grofie Streuung auf, was vermutlich auf die durch die zusiitzliche Korrektur
entstehenden Unsicherheiten zuriickzufithren ist.

In tabellarischer Form sind die Ergebnisse fiir die Proben in Tabelle 9 aufgefiihrt.

Probe Orientierung  Fitdurchmesser: dgj; [pm] Fitoffset: o Theoriegrofie: (J_Tﬂ. [pm]
P 0° 2.04 & 0.08 0.248 = 0.003
2 (8iC) 90° 1.84 £0.12 0.278 £ 0.07 45£0.8
. 0° 444 0.29 + 0.02
3 (8iC) 90° 446 0.30 + 0.02 93+1
) 0° 1.36 £0.16 0.18 £0.02 o
4 (B«C) 90° 1.66 £0.16 0.14 £ 0.01 9-3+1
- - 0° 150 £ 6 0.71 +£0.02 i
° 90° 140 + 12 0.740.03
X - 0° 1.94 £ 0.06 —0.15£0.01
6 (C-Faser) 90° 1.76 4 0.04 ~0.21 £ 0.01 .

Tabelle 9: Die Ergebnisse der Strukturgréoflenbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir
die Proben 2 bis 6 und beide Orientierungen. Der Fitdurchmesser ist der doppelte aus dem Fit
erhaltene Radius: dpit = 2rpit. Als Theoriegrofe ist hier der Median der Korngrofienverteilung
nach DIN ISO 8486-2 [Deul2| angegeben, wobei dazu fiir die Proben 5 und 6 keine genauen
Angaben vorlagen. Die angegebenen Unsicherheiten ergeben sich aus der Wurzel des jeweiligen
Diagonaleintrags der Kovarianzmatrix des Fits.

Nur fiir die SiC-Partikel in den Proben 2 (F1000) und 3 (F600) sowie fiir die B4C Partikel
in Probe 4 (F600) liegen genaue Angaben iiber die erwartete Grofie der Mikrostrukturen
vor. Allerdings beschrinkt sich die Angabe hier auf den nach DIN ISO 8486-2 [Deul2]
definierten Median der Korngriéflenverteilung. Zusétzlich wird in der Norm spezifiziert, dass
bei mit der Kennung F1000 versehenen Kérnern mindestens 95 % der Partikel einen héheren
Korndurchmesser als 1 pm und maximal 3% einen gréfSeren Durchmesser als 10 pm haben
diirfen. Fiir die Kennung mit F600 gilt als analog definierte untere Grenze ein Korndurchmesser
von 3pm und als obere Grenze ein Durchmesser von 19 pm. Der Korndurchmesser ist hierbei
ein theoretischer Wert, der iiber die Sedimentation der Teilchen ermittelt wird. Er bezeichnet
den Durchmesser einer Kugel von derselben Dichte wie das Korn, die in einer Fliissigkeit die
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Abbildung 47: Ergebnisse der Strukturgréfienbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir
Probe 2 (Radius des Mittelwertbereichs r = 30 Pixel, Reduziertes Chi-Quadrat x?2, fiir die
0°-Orientierung: 2.7, fiir die 90°-Orientierung: 2.5).

gleiche Sedimentationszeit benétigt [Deul2].

Das bedeutet, dass diese zwei Korngrofien stark genug voneinander abweichen, sodass zumindest
eine Unterscheidung der beiden Groflen durch die Dunkelfeldstrukturgrofienbestimmung
moglich sein sollte. Allerdings wird dieser Unterschied in den Messergebnissen nicht deutlich.
Fiir Probe 2 mit der kleineren Korngréfle wurde ein Durchmesser von (2.04 + 0.08) ym fiir
die 0°-Orientierung beziehungsweise von (1.84 + 0.12) pm fiir die 90°-Orientierung bestimmt.
Fiir die grofieren Mikrostrukturen in Probe 3 wurde ein Durchmesser von (4 + 4) pm fiir die
0°-Orientierung und von (4 #+ 6) pm fiir die 90°-Orientierung bestimmt. Jedoch wurde fiir die
Partikel in Probe 4, die theoretisch ebenfalls grofier als in Probe 2 sein sollten, ein kleinerer
Durchmesser von (1.36+£0.16) pm fiir die 0°-Orientierung beziehungsweise von (1.66+£0.16) pm
fiir die 90°-Orientierung bestimmt.

Die Ergebnisse fiir Probe 6 lassen vermuten, dass die darin enthaltenen Kohlenstofffasern von
derselben Groflenordnung wie die in Proben 2, 3 und 4 sind. Allerdings sollten diese Fasern
laut dem Hersteller der Proben eher einen Durchmesser von ungefihr 10 pm sowie eine Lénge
im Verbund von 20 bis 30 pm besitzen. Der fiir die Partikel in Probe 5 bestimmte Durchmesser
ist wesentlich grofler als der der restlichen Mikrostrukturen. Jedoch ist die Aussagekraft bei
den Messungen mit Probe 5 noch mehr als bei den anderen Proben eingeschrénkt. Das liegt
zum einen an der hdheren Absorption der Rontgenstrahlung durch die Probe, zum anderen
an der schon in Kapitel 4 erwdhnten Inhomogenitéit dieser Probe. Letztere wirkt sich bei
dieser Methode besonders stark auf die Ergebnisse aus, da hier nicht derselbe Probenbereich,
sondern derselbe Gitterbereich fiir die Bildung des Mittelwerts des Dunkelfelds verwendet
wird.

In Konsistenz mit den in Abschnitt 5.2.3 bestimmten Vorzugsrichtungen der Mikrostrukturen
in den Proben, ldsst sich immerhin beobachten, dass die mittleren Dunkelfeldwerte in den
Proben 2 und 3 in der 90°-Orientierung der Proben hoher sind als die in der 0°-Orientierung.
Umgekehrt sind die mittleren Dunkelfeldwerte in Probe 6 in der 0°-Orientierung hoher als
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Abbildung 48: Ergebnisse der Strukturgréflenbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir
Probe 3 (Radius des Mittelwertbereichs r = 20 Pixel), Reduziertes Chi-Quadrat x?2,, fiir die
0°-Orientierung: 0.7, fiir die 90°-Orientierung: 22.0).

in der 90°-Orientierung. Fiir Probe 5 kann wie schon in Abschnitt 5.2.3 kein Unterschied
zwischen den beiden Orientierungen ausgemacht werden. Die leicht hoheren Dunkelfeldwerte
fiir die 0°-Ausrichtung in Probe 4 kénnten hingegen doch fiir eine leichte Vorzugsrichtung der
Partikel in dieser Probe sprechen.

Ebenfalls passend zu den in Abschnitt 5.2.3 aufgestellten Vermutungen sind die Unterschiede
in den bestimmten Durchmessern fiir die beiden Orientierungen fiir die Proben 2 bis 5 kleiner
als der Unterschied in den Orientierungen bei Probe 6. Das spricht dafiir, dass die Fasern in
Probe 6 einen hoheren Ordnungsgrad und/oder eine hohere raumliche Asymmetrie besitzen
als die Mikrostrukturen in den anderen Proben. Allerdings wurde in Abschnitt 5.2.3 eine
mittlere Vorzugsrichtung der Partikel von 90° bestimmt, weshalb der bestimmte Durchmesser
in der 90° Orientierung der Probe ebenfalls hoher sein sollte, was sich jedoch nicht in den
Ergebnissen widerspiegelt. Fiir Probe 6 ist dieser Zusammenhang allerdings gegeben, da hier
eine Vorzugsrichtung von 0° bestimmt wurde.

8.4 Diskussion der Ergebnisse

Eine grofle Unsicherheit in der Interpretation der Ergebnisse bringt das theoretische Modell an
sich mit. Wie in diesem Kapitel einfithrend erwidhnt wird, wird als Modell die Approximation
der Korrelationsfunktion fiir sphérische Streukorper aus Gleichung 47 in Gleichung 45 einge-
setzt. Es ist hierbei jedoch nicht genau abzuschitzen, inwieweit diese Korrelationsfunktion
auch fiir Streukorper mit anderen Geometrien Giiltigkeit besitzt. Die REM-Aufnahmen in
Abbildung 16, Abbildung 17 und Abbildung 18 belegen jedoch, dass die Mikrostrukturen
nicht perfekt kugelformig sind. Zudem existiert auch fiir die vermutliche ndherungsweise
zylinderféormige Geometrie der Kohlenstofffasern keine bekannte Korrelationsfunktion, die
stattdessen als Modell hétte verwendet werden kéonnen. Die Entwicklung eines besser an die
tatsichliche Geometrie der Mikrostrukturen angepassten Modells konnte zukiinftig bessere
Ergebnisse liefern. Moglicherweise lieflen sich auch durch detaillierte Untersuchungen Korrek-
turfaktoren bestimmen, um das bestehende Modell an die tatsédchliche Geometrie anzupassen.
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Abbildung 49: Ergebnisse der Strukturgréfienbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir
Probe 4 (Radius des Mittelwertbereichs r = 20 Pixel), Reduziertes Chi-Quadrat x?2,, fiir die
0°-Orientierung: 2.2, fiir die 90°-Orientierung: 2.6).

Erschwerend kommt jedoch hinzu, dass die Partikel nicht alle dieselben Geometrien besitzen,
wie in den REM-Aufnahmen ebenfalls erkennbar ist.

Zur Ungenauigkeit des Modells tragt ebenfalls bei, dass fiir die genaue Zusammensetzung
der Proben sowie zu den Massendichten der einzelnen Bestandteile keine genauen Angaben
existieren. Die verwendeten Dichten stiitzen sich daher auf Literaturwerte, deren genaue
Giiltigkeit fiir den speziell vorliegenden Fall nicht bekannt ist. Da auch die Streuldngendichten
von der Zusammensetzung der Proben abhingen, kénnten auch diese fehlerbehaftet sein.

Eine weitere Fehlerquelle, die die Qualitét der Ergebnisse beeinflusst, ist die schlechte Messsta-
tistik, die fiir die Auswertung zur Verfiigung steht. Dies trifft sowohl auf die Anzahl der
einzelnen Messpunkte als auch auf die fiir die Bestimmung der einzelnen Dunkelfeldmit-
telwerte notwendigen Daten zu. Durch die hohe Absorption durch die Proben trifft wenig
Strahlung auf den Detektor, wie bereits in Abschnitt 5.2.4 beschrieben. Dadurch werden die
Ergebnisse des phase-stepping-Fits ungenauer. Dies belegen auch die CNR-Werte von 3.5 bis 5
(s. Tabelle 8), die auch fiir Interferometer B nicht im optimalen Bereich liegen. Zudem sind die
vier Datenpunkte, die fiir den Fit der Theoriekurve zur Verfiigung stehen, nicht ausreichend,
um genaue Ergebnisse aus diesem zu erhalten.

FEine Verbesserung in der Genauigkeit des Fits konnte selbstverstéindlich durch eine héhere
Anzahl an Aufnahmen bei verschiedenen Korrelationslingen erreicht werden, was jedoch
durch die Limitierungen des Aufbaus und der schlechten, mit Interferometer A erreichbaren,
Visibilitdt in dieser Arbeit nicht realisierbar war. Eine Erhéhung der Photonenstatistik kénnte
durch hohere Beschleunigungsspannungen oder eine ldngere Integrationszeit erreicht werden.
Eine hohere Beschleunigungsspannung wiirde aufgrund der Designenergie des Interferometers
jedoch ebenfalls zu niedrigeren Visibilitdten fithren, weshalb diese M6glichkeit nicht in Betracht
gezogen wurde. Eine wesentlich ldngere Integrationszeit konnte nicht gew#hlt werden, da die
mit dem Scannertisch fahrbare Geschwindigkeit nach unten hin beschrinkt ist. Auflerdem
konnten eine Mittelung der mittleren Dunkelfeldwerte iiber mehrere Messreihen und die
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Abbildung 50: Ergebnisse der Strukturgréflenbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir

Probe 5 (Radius des Mittelwertbereichs r = 35 Pixel), Reduziertes Chi-Quadrat x2,, fiir die
0°-Orientierung: 2.3, fiir die 90°-Orientierung: 2.4).

daraus resultierende Standardabweichung eventuell eine realistischere Abschétzung des Fehlers
bedeuten. Allerdings konnten aufgrund der zeitlich begrenzten Dauer der Arbeit keine weiteren
Messreihen durchgefiihrt werden.

Als zusétzliche Fehlerquelle kénnte auch hier die Inhomogenitét der Proben eine Rolle spielen.
Da in diesem Versuchsteil aufgrund der hohen Visibilitdtsunterschiede in den einzelnen Gittern
nicht derselbe Probenbereich gewéahlt wurde, konnen hier Inhomogenitiaten eine zusétzliche
Anderung des Dunkelfeldwerts bewirken. AuBerdem bewirkt die Gitter-Offset-Korrektur eine
starke Vervielfiltigung der Einfliisse der einzelnen Fehlerquellen.

Als systematische Fehlerquelle kommt hinzu, dass das verwendete Interferometer mit den
gewihlten Korrelationsldngen auch hauptséchlich sensitiv auf das Dunkelfeldsignal, verursacht
durch Mikrostrukturen in einem bestimmten Gréflenbereich, ist. Nach Lynch et al. [Lyn+11]
produzieren sphérische Streukorper, deren Radius in etwa der Korrelationsldnge entspricht,
am meisten Dunkelfeld. Fiir groBere Streukérper nimmt das Dunkelfeld systematisch mit wach-
sendem Durchmesser ab. Da in dem Aufbau in dieser Arbeit Korrelationslingen von ungefihr
1.2 bis 1.6 pm verwendet werden, was kleiner als der Medianradius der untersuchten Partikel
ist, konnte das bedeuten, dass die kleineren Partikel in der Verteilung {iberproportional zum
Dunkelfeld beitragen. Das Ergebnis kénnte somit zu kleineren Durchmessern hin verschoben
sein, was die niedrigeren bestimmten Durchmesser erkldren kénnte. Sollten die in Probe 5
enthaltenen Partikel tatséchlich um eine Gréfienordnung grofler als die in den anderen Proben
sein, konnte das auch zu einer weiteren Ungenauigkeit in dem fiir diese Probe bestimmten
Durchmesser fithren, da die Strukturgréfle dann deutlich iiber dem sensitivsten Bereich des
Interferometers liegen wiirde. Insgesamt konnte eine Untersuchung der Partikel mit Korre-
lationslangen, die ndher an der erwarteten Grofle der Partikel liegen, zukiinftig genauere
Ergebnisse liefern. Aufgrund der Limitierungen des Aufbaus war dies im Rahmen dieser Arbeit
jedoch nicht umsetzbar.

Fiir alle Fits wurde hier ebenfalls das reduzierte Chi-Quadrat X?ed berechnet und in den Abbil-
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Abbildung 51: Ergebnisse der Strukturgréflenbestimmung mit dem ShadoScan-Detektor fiir
Probe 6 (Radius des Mittelwertbereichs r = 35 Pixel), Reduziertes Chi-Quadrat x2,, fiir die
0°-Orientierung: 17.0, fiir die 90°-Orientierung: 5.7).

dungen mit den Ergebnissen angegeben. Diese liegen fiir alle Fits, aufler fiir die 0°-Ausrichtung,
deutlich iiber dem optimalen Wert von X?ed ~ 1. Das bedeutet vermutlich, dass auch hier die
Standardfehler auf die mittleren Dunkelfeldwerte die tatséchliche Unsicherheit unterschétzen.
Eine bessere Abschétzung auf den Fehler der einzelnen Datenpunkte kénnte auch hier durch
eine Wiederholung der Messreihen und die anschliefende Berechnung der Standardabwei-
chung erreicht werden. Die Fehler auf die Fitparameter unterschéitzen vermutlich ebenfalls
die tatséchliche Unsicherheit der bestimmten Strukturgréfien. Dies liegt zum Grof3teil daran,
dass wie bei der Untersuchung der Winkelabhéngigkeit nur die Fitunsicherheit beriicksichtigt
wird und die anderen beschriebenen Fehlerquellen vernachléssigt werden. Auflerdem ist in
diesem Fall die in Abschnitt 5.2.2 getroffene Annahme der Korrektheit des Modells vermutlich
nicht mehr gerechtfertigt, weshalb die Fitfehler keine hohe Aussagekraft mehr besitzen. Ein
Indiz fiir die schlechte Genauigkeit des Fits sind auch die grofien Offset-Werte o der Fits, die
nicht in der Theorie enthalten sind. Diese variieren stark und sind im Fall von Probe 6 sogar
negativ, weshalb keine eindeutige Ursache dafiir auszumachen ist.

Durch die beschriebenen Fehlerquellen ist es schwer einzuschétzen, wie hoch die tatséchliche
Aussagekraft der durchgefiithrten Strukturgréfienbestimmung ist. Mit Sicherheit konnte ledig-
lich die generelle Tendenz eines ansteigenden Dunkelfeldsignals mit hoheren Korrelationsldngen
bestétigt werden. Zudem scheinen die Ergebnisse dieses Kapitels in Einklang mit denen in
Kapitel 5 zu stehen. In Zukunft kénnte es durch eine deutliche Erhchung der Messstatistik
und die Anpassung des Theoriemodells jedoch moglich sein, die Gréfle der Mikrostrukturen
genauer abzuschéitzen.
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9 Strukturgréflienbestimmung mit energieauflésendem
Timepix-Detektor

In diesem Kapitel sollen die Grofien der Mikrostrukturen in den Partikeln iiber eine Variation
der Korrelationslinge mit dem energieauflésenden Timepix-Detektor bestimmt werden.

9.1 Aufbau und Methoden

Um die Strukturgrofle der Mikrostrukturen in den Proben ohne eine Variation des Probe-
G1-Abstands durchzufithren, wird in diesem Teil der Arbeit der energicauflésende Timepix-
Detektor verwendet und der Abstand dp konstant gehalten. Es wird ebenfalls wieder eine
Beschleunigungsspannung von 60 kV sowie ein 0.2 mm-Kupferfilter verwendet. Zudem werden
auch in diesem Versuchsteil sowohl die Ausrichtung von 0° als auch von 90° zwischen Probe
und Gitterstegen untersucht. Aufgrund der wesentlich hoheren Visibilitat wird fiir diesen
Versuch nur Interferometer B verwendet.

Da der Timepix-Detektor energieauflosend arbeitet, konnen aus einem einzelnen Scan die
mittleren Dunkelfeldwerte bei den verschiedenen im jeweiligen Energiebereich bestimmten
Korrelationslingen (s. Kapitel 6) ermittelt werden. Dafiir wird wie zuvor das mittlere Dunkel-
feldsignal als Mittelwert in einer bestimmten ROI in der Probe berechnet. Der Aufbau mit dem
energieintegrierenden Detektor bietet hierbei den Vorteil, dass nur ein Scan fiir die Variation
der Korrelationslange notwendig ist und sich zudem die Position des Mittelwertbereichs fiir die
verschiedenen Korrelationsldngen nicht dndert. Das fithrt dazu, dass keine Gitterunterschiede
zwischen den einzelnen Korrelationslingen auftreten und somit keine derartige Korrektur
notwendig ist.

Aus den bestimmten mittleren Dunkelfeldwerten fiir die einzelnen Korrelationslingen kann
dann wieder durch einen Fit von Gleichung 45 mit der Nidherung fiir sphérische Streukorper
aus Gleichung 47 der Radius der Mikrostrukturen bestimmt werden. Da bei dieser Messme-
thode allerdings die Dunkelfeldwerte in unterschiedlichen Energiebereichen bestimmt wurden,
ist es nicht mehr sinnvoll, fiir die Wellenléinge in Gleichung 45 die Schwerpunktwellenlénge
des gesamten Spektrums zu wihlen. Aus diesem Grund wird zunéchst die Schwerpunktwel-
lenldnge des Spektrums fiir jeden einzelnen Energiebin analog zu Gleichung 62 berechnet und
der Dunkelfeldwert im jeweiligen Bin durch diese quadrierte Wellenldnge geteilt [Str+16].
Die berechneten Schwerpunktwellenldngen sind fiir die einzelnen Energiebins in Tabelle 10
dargestellt.

9.2 Messergebnisse und Diskussion

In Abbildung 52 bis Abbildung 56 sind die bestimmten Dunkelfeldwerte normiert mit der
Wellenlédnge iiber den energieabhingigen Korrelationsléngen aufgetragen. Die Fehlerbalken in
den Plots beziehen sich hierbei wieder auf den Standardfehler des mittleren Dunkelfeldwerts.
Wie direkt in den Abbildungen erkennbar ist, weisen die Messwerte eine sehr starke Streuung
auf. Entgegen der Erwartung ist kein klarer Anstieg des mittleren Dunkelfeldsignals mit der
Korrelationslinge mehr festzustellen. Auch die negativen Dunkelfeldwerte bei den niedrigen
Korrelationslangen passen nicht zur Theorie. Dadurch und durch die ebenfalls sehr hohen
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Energiebereich [keV] Schwerpunktswellenldnge Ao [pm]

15—-19 72.81
20—-24 56.69
25 —-29 45.95
30— 34 38.75
35 -39 33.54
40 — 44 29.61
45 —49 26.52
50 — 54 24.05

Tabelle 10: Berechnete Schwerpunktswellenldngen Ag des Spektrums fiir die einzelnen Ener-
giebins. Der Fehler, der sich aus der Fortpflanzung des Poissonfehlers der Detektorzahl im
jeweiligen Energiebin zusammensetzt, war von der Grofienordnung 1 x 10~4 pm und wurde
deshalb nicht in der Tabelle dargestellt.

Standardabweichungen der mittleren Dunkelfeldwerte konnte kein Fit der Theoriefunktion an
die Messwerte durchgefiihrt werden.
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Abbildung 52: Ergebnisse der Strukturgréffenbestimmung mit dem Timepix-Detektor fiir
Probe 2 (Radius des Mittelwertbereichs r = 20 Pixel).

Der Hauptgrund fiir die schlechte Qualitidt der mit dem Timepix-Detektor aufgenommenen
Daten ist die sehr niedrige Messstatistik, die den einzelnen Dunkelfeldwerten zugrunde liegt.
Das ist vor allem der bereits zuvor erlduterten sehr starken Absorption der Strahlung durch
die Proben geschuldet. Die dadurch ohnehin schon geringe fiir die Bestimmung der phase-
stepping-Kurve zur Verfiigung stehende Photenzahl wird bei dieser Methode schlielich noch
zusétzlich durch die Unterteilung der Energieachse in 5keV schmale Energiebins reduziert.
Dies hat zur Folge, dass der phase-stepping-Fit nahezu keine Aussagekraft mehr hat.
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Abbildung 53: Ergebnisse der Strukturgréffenbestimmung mit dem Timepix-Detektor fiir
Probe 3 (Radius des Mittelwertbereichs r = 15 Pixel).

Um dies zu veranschaulichen, wurde in allen Proben fiir alle Korrelationsldngen und beide
Orientierungen das C'N R bestimmt. Diese sind in Abbildung 57 aufgetragen. Wie erkennbar,
liegen die C'N R-Werte fast alle unter 1 und teilweise sogar fast bei 0. Das bedeutet, dass das
Dunkelfeldsignal in den Aufnahmen durch sehr starkes Rauschen verfilscht ist, sodass eine
quantitative Analyse dieser Daten nicht moglich ist.

Der niedrigere C N R-Wert bei der niedrigsten Korrelationsldnge ist vermutlich ebenfalls fiir
die negativen Dunkelfeldwerte fiir diese Korrelationsléinge mitverantwortlich. In diesem Ener-
giebereich ist die Messstatistik aufgrund des starken Abfalls des Spektrums fiir hohe Energien
(s. Abbildung 38) so niedrig, dass der phase-stepping-Fit fiir viele Bildpixel unzuverléssige
beziehungsweise fiir manche Pixel schlicht gar kein Ergebnis mehr liefert. Dadurch ergeben sich
vermutlich schon geringe Ausreifler in der phase-stepping-Kurve in den Pixeln, in denen der
Fit noch funktioniert, eine scheinbar hthere Visibilitét als in der Referenzaufnahme, wodurch
das Dunkelfeld negativ wird. In Abbildung 58 sind zwei Dunkelfeldbilder von Probe 2 in
verschiedenen Energiebins gegeniibergestellt. Wahrend man in der Aufnahme fiir 30 bis 34 keV
zumindest einen eindeutigen Anstieg im Dunkelfeldsignal im Bereich der Probe sehen kann
und das Freifeld kein Dunkelfeld verursacht, ist die Probe in der Aufnahme von 50 bis 54 keV
fast gar nicht mehr erkennbar. Zudem ist die 50 bis 54 keV-Aufnahme auch im Freifeld sehr

verrauscht, was dafiir spricht, dass der phase-stepping-Fit keine sinnvollen Ergebnisse mehr
liefert.

Eine Verbesserung der verwendeten Methode kénnte vor allem durch eine starke Erhohung
der Messstatistik erreicht werden. Fiir einen einzelnen Scan wurden allerdings bereits alle
Parameter zur Erhohung der Statistik maximiert. Eine wesentlich hohere Frametime konnte,
wie zuvor schon beschrieben, aufgrund der minimal einstellbaren Scanner-Tischgeschwindigkeit
nicht realisiert werden. Zudem musste fiir die Aufnahmen mit dem Timepix-Detektor ein
verringerter Rohrenstrom verwendet werden, da der Detektor aufgrund seiner begrenzten

73



1e20

2

,S 31 4 0°-Orientierung
< 4 90°-Orientierung
c
o ¢ ¥
3 2]
- ¢
L ¢ .
]
=
1_
a °
(%] [ |
]
o
9 01
&
—_
)
c
0 -11 +
—_
Q
£
=

1.00 125 150 175 200 225 250
Korrelationslange (&) [m] le-6

Abbildung 54: Ergebnisse der Strukturgréffenbestimmung mit dem Timepix-Detektor fiir
Probe 4 (Radius des Mittelwertbereichs r = 15 Pixel).

Dateniibertragungsrate keine hoheren Photonenfliisse verarbeiten konnte. Somit wére die
einzige Moglichkeit mit dem aktuellen Aufbau, die Messstatistik zu erhohen, die Durchfiihrung
von vielen Scans und die Addition der Daten. Dies konnte jedoch in dieser Arbeit aus
Zeitgriinden nicht mehr umgesetzt werden.

Die fiir die Bestimmung der Strukturgréfie durch eine energieaufgeloste Variation der Korrela-
tionslénge verwendete Theorie ist zum Zeitpunkt der Anfertigung dieser Arbeit Gegenstand
aktueller Gespriiche. Gemé$ [Str+16] sollte eine Normierung der Dunkelfeldwerte wie in
Unterkapitel 9.1 beschrieben durch die Schwerpunktwellenlénge in den einzelnen Energiebins
notwendig sein. Allerdings fiihrt diese Normierung in anderen in der Arbeitsgruppe durch-
gefithrten Versuchen aktuell noch zu deutlich schlechteren Ergebnissen als wenn fiir den Fit die
Schwerpunktwellenléinge des gesamten Spektrums analog zum Vorgehen in Kapitel 8 verwendet
wird. Der Grund fiir die schlechten Ergebnisse unter Anwendung der Normierung konnte eine
Nichtberiicksichtigung der Energieabhéingigkeit der Streulingendichten der Materialien sein.
Sofern es in Zukunft also gelingen wiirde, energieaufgeloste Aufnahmen der in dieser Arbeit
untersuchten Proben mit ausreichender Qualitét durchzufiihren, miisste das Modell ebenfalls
genauer untersucht und verbessert werden.
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Abbildung 55: Ergebnisse der Strukturgréffenbestimmung mit dem Timepix-Detektor fiir
Probe 5 (Radius des Mittelwertbereichs r = 25 Pixel).
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Abbildung 56: Ergebnisse der Strukturgréfienbestimmung mit dem Timepix-Detektor fiir
Probe 6 (Radius des Mittelwertbereichs r = 25 Pixel).
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Abbildung 57: In den Proben nach Gleichung 64 bestimmte CNR-Werte: links fiir die 0°-
Orientierung der Probe und rechts fiir die 90°-Orientierung der Probe. Man beachte hierbei
erneut, dass die Korrelationsldnge mit steigender Photonenenergie abnimmt.

30 - 34 keV | 50 - 54 keV

0 200 400 600 800 O 200 400 600 800
X [Pixel] X [Pixel]

-0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Dunkelfeld

Abbildung 58: Vergleich der mit dem Timepix-Detektor aufgenommenen Dunkelfeldbilder von
Probe 2 bei verschiedenen Energien: links bei 30 bis 34 keV und rechts bei 50 bis 54 keV.
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10 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit werden zunichst die mittlere Ausrichtung sowie der Ordnungsgrad von
eingebetteten Verstidrkungspartikeln in von einem externen Unternehmen zur Verfiigung
gestellten Proben mittels winkelabhéngiger Dunkelfeldbildgebung untersucht. Fiir die mit
SiC-Partikeln versetzten Proben 2 und 3 ergibt sich ein geringer Ordnungsgrad von 6.4 £ 0.6
bzw. (7.8 £ 0.7) % mit einer mittleren bevorzugten Orientierung von ungefihr 90° relativ zur
Zylinderachse der Proben. Fiir die B4C-Partikel enthaltende Probe 4 und Probe 5 lassen sich
keine eindeutige Vorzugsrichtung bestimmen. Fiir die mit Kohlenstofffasern versetzte Probe 6
ergibt sich der héchste Ordnungsgrad von 19 % mit einer mittleren Vorzugsrichtung parallel
zur Zylinderachse der Probe. Die Unterschiede in den bestimmten Ordnungsgraden lassen sich
vermutlich vor allem durch die verschiedene Geometrie der Verstarkungspartikel erklaren. Wie
in REM-Bildern erkennbar, weisen die Kohlenstofffasern sowie die SiC-Partikel eine hohere
Asymmetrie auf als die B4C-PArtikel. In Probe 1, einer Kupferlegierung, konnte ebenfalls
ein Ordnungsgrad von (14.2 £+ 0.7) % mit einer mittleren Vorzugsrichtung von 90° relativ zur
lingsten Kante der Probe festgestellt werden, obwohl in dieser keine Verstirkungspartikel
enthalten sind. Eine mogliche Erklarung dafiir konnten unterschiedliche Phasen mit unter-
schiedlichen Zinkanteilen in der Probe sein. Allerdings sind die Ergebnisse fiir Probe 1 aufgrund
des hohen Absorptionsvermogens der Probe stark eingeschrénkt.

Im Anschluss werden fiir die Strukturgréfienbestimmung die mit dem Aufbau erreichbaren
Korrelationsldngen bestimmt. Dazu wird mit dem energieauflésenden und photonenzéhlenden
Timepix3-Detektor die energieabhéingige Referenzvisibilitéit und das Energiedepositionsspek-
trum bestimmt und damit die Korrelationslénge fiir monochromatische Strahlung gewichtet.
Zusétzlich werden die durch die Proben verursachten Strahlaufhirtungsdunkelfeldwerte fiir
eine Strahlaufhirtungskorrektur bestimmt.

Danach wird mit dem energieintegrierenden ShadoScan-Detektor das Dunkelfeld in Abhéngigkeit
der Korrelationslénge fiir zwei unterschiedliche Probenorientierungen gemessen, um daraus die
Strukturgrofle der Verstdrkungspartikel zu bestimmen. Die Variation der Korrelationslénge
wird hierbei durch eine Verénderung des Proben-G1-Abstands erreicht. Fiir die Proben 2, 3, 4
und 6 ergeben sich Durchmesser der Verstédrkungspartikel zwischen 1.4 und 4 pm, was unter
den theoretisch erwarteten Durchmessern liegt. Diese liegen fiir Probe 2 bei (4.5 + 0.8) pm,
fiir Proben 3 und 4 bei (9.3 + 1.0) pm und in Probe 6 bei 10 bis 20 pm. Fiir Probe 5 liegen
keine genauen Erwartungswerte vor, wobei der Durchmesser im Experiment zu =~ 145 pm
bestimmt wird. Allerdings ist die Aussagekraft dieser Ergebnisse durch die geringe Anzahl an
Datenpunkten fiir den Fit sowie durch ein stark vereinfachtes Theoriemodell eingeschrénkt.

Zuletzt ist das Ziel ebenfalls eine Bestimmung der Strukturgréfie durch eine Variation der
Korrelationslédnge, jedoch diesmal iiber eine Variation der Energie. Dafiir wird der Timepix-
Detektor verwendet. Es zeigt sich jedoch, dass durch die Unterteilung des Spektrums in schmale
Energiebins und den aufgrund der begrenzten Dateniibertragungsrate des Detektors limitierten
Rohrenstrom die Photonenstatistik zu niedrig ist, um eine sinnvolle Strukturgréenbestimmung
zu ermoglichen.

Um zukiinftig die Aussagekraft der Ergebnisse auch fiir stark absorbierende Proben zu erhéhen,
muss eine deutlich hohere Photonenstatistik angestrebt werden. Dies ldsst sich in erster Linie
durch eine Erhchung der Beschleunigungsspannung erreichen. Allerdings ist dies aufgrund
der Optimierung des Aufbaus auf Beschleunigungsspannungen von 40 bis 50kV nur mit
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groflen Einbuflen in der Visibilitét realisierbar, weshalb der Aufbau mit einer Optimierung auf
hohere Beschleunigungsspannungen modifiziert werden miisste. Auflerdem kénnte eine hohere
Frame-Time verwendet werden, um die Statistik fiir die phase-stepping-Kurve zu erhthen.
Dafiir miisste allerdings ein priziserer stepping-Motor im Scanner-Tisch verbaut werden, da
die fahrbare Geschwindigkeit des aktuell verbauten Motors nicht mehr wesentlich stérker
verlangsamt werden kann. Eine Verbesserung der statistischen Aussagekraft der Ergebnisse
sowie der darauf angegebenen Fehler liefe sich durch ein mehrfaches Wiederholen der einzelnen
Messungen erreichen.

Fiir die Aufnahmen mit dem Timepix-Detektor konnte es in Zukunft moglich sein, durch eine
starke Erhohung der erreichbaren Dateniibertragungsrate wesentlich héhere Rohrenstrome
bei derselben Beschleunigungsspannung zu verwenden, was die Photonenstatistik deutlich
verbessern wiirde. Im besten Fall wéire dann der an der Rohre einstellbare Strom die einzige
Limitierung fiir den Photonenfluss, welche eventuell durch eine Réhre mit hoherer Stromgrenze
noch verschoben werden kénnte.

Ebenfalls negativ auf die Qualitéit der Ergebnisse wirken sich Gitterartefakte im Dunkelfeld
aus. Der Einfluss dieser konnte entweder durch eine Korrektur reduziert werden, die jedoch ein
genaues Untersuchen und Verstdndnis der Ursachen hierfiir voraussetzen wiirde, oder durch
eine Neuausrichtung der einzelnen G2-Teilgitter.

Um die Ergebnisse fiir die Strukturgroflenbestimmung zu verbessern, miisste ein genauer
zu den Geometrien der Verstirkungspartikel passendes Modell fiir die Korrelationsfunktion
entwickelt werden.
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