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Einleitung:

Bildgebende Verfahren mit Neutronen und Synchrotronstrahlung haben bestimmte Vorteile
gegeniiber herkommlichen Labor-CT-Anlagen, die sie in vielen Bereichen unersetzbar
machen. In diesem Beitrag werden einige Beispiele fiir den Einsatz dieser Verfahren in der
industriellen Forschung und Entwicklung présentiert.

Ein entscheidender Vorteil von Neutronen ist, dass sie leicht zentimeterdicke Metallteile
durchdringen kénnen und gleichzeitig sehr sensitiv auf bestimmte andere Materialien
reagieren. Zu letzteren gehdren z.B. alle wasserstoffhaltigen Substanzen, wie etwa
Treibstoffe, Ole, Schmiermittel, Kunststoffe, Lacke, Klebstoffe, biologische Materialien und
natiirlich Wasser und reiner Wasserstoff. Aber auch Objekte, die Lithium oder Bor enthalten,
lassen sich sehr gut untersuchen, wie z.B. Lithium-Batterien.

Ein spezielles Anwendungsgebiet fiir die Neutronentomographie stellt die Untersuchung von
RuB- oder Olablagerungen in Metallrohren dar. Herkémmlichen Réntgen-CT-Anlagen ist es
kaum moglich, ein Material mit kleinem Abschwichungskoeffizienten hinter metallischen
Bauteilen zu analysieren. Mit der Neutronentomographie wird dieses Problem umgangen, da
das Metall fiir die Neutronen nahezu transparent ist, wihrend Ole oder Schmiermittel einen
hohen Schwichungskoeffizienten besitzen.

Die Synchrotrontomographie ermoglicht dagegen Messungen mit sehr hohen rdumlichen
Auflosungen. An der Messanlage an der BAMIline am Elektronenspeicherring BESSY in
Berlin sind Auflésungen bis zu 1,5 um/Pixel moglich. Ein entscheidender Vorteil ist auch die
hohe Abbildungsgenauigkeit des lokalen Schwichungskoeffizienten. Feine Inhomogenititen
im Material, die nur einen geringen Absorptionskontrast erzeugen, lassen sich daher mit der
Synchrotrontomographie noch sichtbar machen.

Technische Parameter der Tomographie-Anlagen

Neutronenradiographie und -tomographie

Am Hahn-Meitner-Institut Berlin steht der BER-II-Forschungsreaktor als Neutronenquelle zur
Verfligung. An diesem befinden sich zwei Messanlagen fiir Tomographie und Radiographie.
Das erste Instrument ist die CONRAD-Anlage, die durch das Instrument V12 ergénzt wird
[1]. Beide Anlagen nutzen sogenannte ,,kalte* Neutronen, d.h. Neutronen mit sehr geringer
Energie. Diese erzeugen im Vergleich zu thermischen Neutronen einen deutlich hoheren
Bildkontrast.

Die Neutronen werden iiber einen gekriimmten Neutronenleiter zu den Messplitzen gefiihrt,
so dass vom Reaktorinneren kein direkter Weg zu den Messpositionen fiihrt. Dies
gewihrleistet eine hohe ,,Reinheit™ des Neutronenstrahls, ohne storende Einfliisse durch
Gammastrahlen oder hoherenergetische Neutronen aus dem Reaktorinneren.

Die verschiedenen Messpositionen sind fiir unterschiedliche Einsatzzwecke optimiert
(Abbildung 1). An der ersten Messposition am CONRAD steht ein extrem hoher
Neutronenfluss von 10° Neutronen/(cm’s) fiir schnelle In-Situ-Beobachtungen mit
Zeitaufldsungen bis 1 ms zur Verfiigung. Der Strahlquerschnitt betréigt hier 3x5 cm”.
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Die zweite Messposition ist fiir grolere Objekte und hohe Auflésungen optimiert. Die
bestmogliche raumliche Auflosung betrdgt 100 um aufgrund von grundlegenden Grenzen bei
der Technik zur Detektion von Neutronen. Der Strahlquerschnitt betréigt etwa 15x15 cm®. Es
sind aber auch deutlich groere Objekte messbar.

Die V12-Anlage bietet eine Messposition fiir Tomographie mit monochromatischen
Neutronen. Diese ermdglichen eine besonders exakte Abbildung von Dichteunterschieden im
Material. Die zweite Messposition ist flir sehr spezielle Verfahren, wie der
Refraktionstomographie, reserviert.

Zur Konversion der Neutronen in sichtbares Licht wird ein Szintillationsschirm verwendet.
Das Bild auf diesem Schirm wird iiber einen Spiegel und ein Linsensystem auf eine CCD-
Kamera projiziert.

Neutronen

Vakuum-Flugrohr

Position | Position Il

Abbildung 1: Schematische Darstellung der CONRAD-Anlage fiir Neutronenradiographie
und -tomographie am Hahn-Meitner-Institut Berlin

Synchrotrontomographie

Die Messanlage fiir Synchrotrontomographie befindet sich am Elektronenspeicherring
BESSY in Berlin (Abbildung 2). Sie wird gemeinsam von der Abteilung SF3 des Hahn-
Meitner-Instituts Berlin (AG Prof. Banhart) und der Bundesanstalt fiir Materialforschung und
-priifung (BAM) genutzt. Die Energie der Rontgenstrahlung lésst sich im Bereich zwischen 6
und 60 keV einstellen. Die Energieauflosung betrigt bei Verwendung eines
Doppelmultilayer-Monochromators ca. 1,5 %; die maximale Photonenflussdichte bis zu

10" Photonen/(mm?s).
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Abbildung 2: Messplatz fiir hochauflésende Synchrotrontomographie an der BAMline am
Elektronenspeicherring BESSY

Zur Aufnahme der Radioramme wird ein Kamerasystem mit 2048x2048 Pixel” eingesetzt. Bei
einer Auflosung von 1,5 pm/Pixel lassen sich noch Objekte mit einem maximalen
Durchmesser von 3 mm untersuchen. Es stehen derzeit noch zwei weitere Einstellungen fiir
grofBere Objekte zur Verfiigung: 3,5 um Auflosung fiir Objekte mit bis zu 7 mm Durchmesser
und 7 pm Aufldsung fiir Objekte mit bis zu 14 mm Durchmesser.

Prinzip der Tomographie

Bei der Radiographie wird ein Objekt durchstrahlt und dabei eine Projektion erzeugt, die die
Stirke der Absorption an verschiedenen Stellen abhéngig von der Materialdicke und -art
widerspiegelt. Zur Erzeugung eines Tomogramms, wird das Objekt zundchst auf einem
drehbaren Tisch montiert und schrittweise gedreht [1,2]. Fiir jede Winkelposition wird dabei
jeweils ein Radiogramm erstellt, bis ein Winkelbereich von 180° bzw. 360° abgedeckt ist
(Abbildung 3). Zumeist sind mehrere hundert bis {iber tausend Einzelbilder nétig. Die
Aufnahme dieser Daten benétigt etwa zwischen einer halben und einigen Stunden und
erzeugt, abhdngig von Bildauflosung und Objektgrofle, Datenmengen von vielen Gigabyte.
Aus den Radiogrammen wird dann mit einem mathematischen Verfahren ein
dreidimensionales Bild rekonstruiert, das Tomogramm. Es stellt die rdumliche Verteilung des
lokalen Schwichungskoeffizienten in der Probe dar. Dieser ist abhéngig von der lokalen
Elementzusammensetzung und Dichte.
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Abbildung 3: Prinzip der Tomographie

Eigenschaften von Neutronen und Réntgenstrahlung

Vergleich zwischen Neutronen und Roéntgenstrahlung

Neutronen und Rontgenstrahlung haben unterschiedliche Eigenschaften, die teilweise
zueinander komplementér sind [4]. Dies wird in Abbildung 4 verdeutlicht. Hier ist der
Massenschwichungskoeffizient fiir Neutronen und Rontgenstrahlung in Abhéngigkeit von der
Ordnungszahl der Elemente aufgetragen. Die blaue Kurve zeigt das Verhalten von
Rontgenstrahlung mit 100 keV Energie. Weil die Rontgenstrahlung mit den Elektronenhiillen
wechselwirkt, ist der Schwichungskoeffizient umso grofer je mehr Elektronen das Element
besitzt. Daher wird Rontgenstrahlung sehr stark von Metallen absorbiert, wihrend sie die
meisten organischen Materialien leicht durchdringen kann.

Neutronen verhalten sich dagegen vollig anders (rote Punkte in Abbildung 4) [6]. Sie
wechselwirken vor allem mit den Atomkernen. Daraus ergibt sich eine im Gegensatz zur
Rontgenstrahlung sehr starke Abschwachung durch einige leichte Elemente, wie Wasserstoff
oder Lithium. Metalle und andere schwere Elemente sind dagegen sehr leicht durchdringbar.
Aufgrund dieser Eigenschaften konnen Neutronen sehr gut wasserstofthaltige Substanzen,
wie Treibstoffe, Ol, Schmiermittel, Ruf und dhnliches, hinter metallischen Bauteilen
untersuchen.
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Abbildung 4: Massenabschwichungskoeffizient fiir Neutronen und Rontgenstrahlung

Die Vorteile der Tomographie mit Neutronen und mit der Rontgenstrahlung eines
Synchrotrons sind hier noch einmal im Uberblick dargestellt:

Vorteile der Neutronentomographie am Hahn-Meitner-Institut Berlin:
» hohe Empfindlichkeit fiir wasserstoffhaltige Materialien
* hohe Durchdringung von Metallen
= Untersuchung von Wasser-, Ol- und Klebstoff-Verteilungen in Metallobjekten
moglich
= Untersuchung von groBBeren Proben (~ 20 cm Durchmesser)
» Isotopenempfindichkeit
= Sensitivitdt gegeniiber Magnetfeldern

Vorteile der Synchrotrontomographie an der BAMline am BESSY':
* hohe rdumliche Auflésung: < 1.5 pm/Pixel
= hohe Flussdichte von bis zu 10'* Photonen/mm?*/s
= rauscharme Bilder + kurze Messzeit
* monochromatische Strahlung
= feine Unterschiede in der Elementzusammensetzung rdumlich aufldsbar
» Variable Strahlungsenergie (6-60 keV)
= Optimale Anpassung der Strahleigenschaften an die Eigenschaften der Probe

Experimentelle Ergebnisse und Anwendungsbeispiele
Neutronentomographie

RufBverteilungen in Abgasleitungen

Ein wichtiger Anwendungsbereich fiir die Neutronentomographie ist die Analyse von
RuBverteilungen in metallischen Objekten. Als Beispiel ist hier ein Abgasrohr eines
Flugzeugtriebwerks gezeigt (Abbildung 5). Im gekriimmten Bereich in der Mitte hat sich eine
geringe Menge Rul} angelagert. Aufgrund der beschriebenen Eigenschaften von Neutronen
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lassen sich die Ablagerungen sehr deutlich erkennen und quantitativ analysieren. Es sind zwei
3

zusammenhédngende Bereiche von Ablagerungen zu finden. Thre Volumina betragen 0,6 mm

und 8,1 mm’.
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Abbildung 5: RuB3ablagerungen in einer Abgasleitung

)

Die Ablagerungen konnen als Keimpunkte fiir noch grofere Akkumulationen von Ruf3
dienen, bis das Abgasrohr schlieflich zu verstopfen droht. Abbildung 6 zeigt so einen Fall. Es
hat sich so viel Rufl angesammelt, dass der Gasstrom erheblich gestort wird. In Abbildung 6
links ist das Stahlrohr halbtransparent dargestellt, so dass die Rulablagerung im Inneren
(griin) sichtbar wird. Die rechten Bilder zeigen Querschnitte durch das Tomogramm in

vertikaler und horizontaler Richtung. Die Farben geben die Stérke des

Schwichungskoeffizienten wieder. Rot sind die Bereiche mit hoher Abschwichung, d.h. mit
hohem Wasserstoffanteil im Ruf3, dargestellt. Das sind die zeitlich jiingeren Ablagerungen.
Blau deutet hingegen auf eine geringe Abschwéchung und damit einen geringen

Wasserstoffanteil hin.
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Abbildung 6: RuBlablagerungen in einem Abgasrohr (20 mm Durchmesser): Links ist das
Tomogramm gezeigt, mit halbtransparenter Stahlhiille. Rechts sind Querschnitte aus dem
Tomogramm in Falschfarben zu sehen.

Lithium-Batterie

Neben Wasserstoff gehort auch Lithium zu den Elementen, die sehr stark mit den Neutronen
wechselwirken. Daher lésst sich die Verteilung von Lithium in Batterien sehr gut analysieren.
Abbildung 7 zeigt das Tomogramm einer Lithium-Jodid-Batterie, wie sie in
Herzschrittmachern Verwendung findet. Die metallische Hiille ist halbtransparent und das
Lithium rot dargestellt. Eine neuwertige Batterie weil3t eine homogene Verteilung des
Lithiums auf. Bei dieser bereits teilweise verbrauchten Batterie sind starke Verdnderungen
gegeniiber der urspriinglichen Lithium-Verteilung zu finden. Das Lithium hiuft sich in
einigen Bereichen an, wéhrend es in anderen Bereichen nahezu vollstindig verschwunden ist.
Ziel dieser Untersuchung war es, die Lebensdauer dieser Herzschrittmacher-Batterien zu
erhdhen, um die Intervalle fiir den operativen Austausch moglichst weit zu vergréfern.

Abbildung 7: Tomogramm einer Lithium-Jodid-Batterie. Die Metallhiille ist halbtransparent
dargestellt, das Lithium im Inneren rot
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Synchrotrontomographie

Mikroelektronik

Im Gegensatz zu Neutronentomographie kdnnen die Rontgenstrahlen wasserstoffhaltige
Materialien gut durchstrahlen und metallische Komponenten im Inneren sichtbar machen. In
Verbindung mit der hohen raumlichen Auflosung ermoglicht dies zum Beispiel
Anwendungen im Bereich der Mikroelektronik.

Abbildung 8: Tomogramm eines in Epoxidharz eingebetteten Mirkochips. Das umgebende
Epoxidharz ist transparent dargestellt, so dass die innere Metallstruktur sichtbar wird.

Abbildung 8 zeigt das Tomogramm eines in Epoxidharz vollstindig eingeschlossenen
Mikrochips. Das Epoxidharz ist transparent dargestellt, so dass die metallischen Bestandteile
im Inneren sichtbar werden. Wichtige Anwendungen sind hier die Untersuchung der Qualitét
von Lotverbindungen und die Analyse von Mikrorissen.

Bei dem in Abbildung 9 gezeigten Tomogramm eines Papierkondensators stand vor allem die
Analyse der Kontaktbereiche zwischen den einzelnen Wicklungen im Vordergrund.

Abbildung 9: Tomogramm eines Papierkondensators
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Alkaline-Batterie

Da die Tomographie eine zerstorungsfreie Untersuchungsmethode ist, lassen sich auch
zeitliche Verdnderungen in einem Objekt analysieren, wie das nédchste Beispiel zeigt. Hier
wurden chemische Prozesse in einer handelsiiblichen Alkaline-Batterie untersucht. Die
Batterie wurde schrittweise entladen und nach jedem Schritt tomographiert. Im Inneren
befindet sich Zinkpulver das bei der Entladung oxidiert wird und sich im umgebenden
Elektrolyten auflost.

Abbildung 10 zeigt eines dieser Zinkpartikel in der Batterie nach verschiedenen
Entladungszeiten [5]. In dieser Abbildung ist nur das reine Zink dargestellt. Alle anderen
Substanzen (ZnO; und Elektrolyt) haben einen geringeren Schwéchungskoeffizienten. Sie
sind transparent geschaltet und daher nicht sichtbar.

Nach 90 Min. Entladung ist das Partikel deutlich kleiner geworden, da ein Teil des Zinks
oxidiert wurde und sich im Elektrolyten geldst hat. Nach 180 Minuten ist das Zinkpartikel
vollstidndig oxidiert und kein Zink im Bildausschnitt mehr zu finden. In einer anderen
Darstellung des selben Bildausschnitts wurde nun das geldste ZnO; sichtbar gemacht (Bild
ganz rechts). Es sind keine klaren Konturen mehr zu finden, da das ZnO, in die Umgebung
diffundiert ist.

0 min. 180 min, geldstes Zn0O,

b

|
- .‘

Abbildung 10: Ein Zinkpartikel in einer Alkaline-Batterie nach verschiedenen
Entladungszeiten. Die Elektrolytfliissigkeit ist transparent dargestellt, d.h. nicht sichtbar. In
dem Bild ganz rechts ist das geloste Zinkoxid gezeigt.

—— 200 uym ———

Oberflichenbeschichtungen

Die hohe raumliche Auflosung ermdglicht auch die Untersuchung von
Materialbeschichtungen. Abbildung 11 zeigt das Tomogramm einer Probe eines beschichteten
Faltschachtelkartons [7]. Die Beschichtung (heller oberer Bereich) hebt sich sehr deutlich
vom restlichen Teil ab. Hintergrund der Fragestellung war die Analyse der Homogenitit der
Oberflichenbeschichtung, die aus einer komplexen Mischung von Carbonat, Kaolin und
einem Binder besteht.
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Abbildung 11: Tomogramm einer Probe eines beschichteten Faltschachtelkartons

In dem Querschnitt in Abbildung 12 ist der Verlauf der Beschichtung entlang der Oberflidche
zu sehen. Der Querschnitt wurde aus der Mitte des Tomogramms entnommen und ist mit
einem erhohten Grauwert-Kontrast dargestellt. Die Beschichtung und die stark
absorbierenden Inhaltsstoffe des Papiers sind hell dargestellt, wiahrend die restlichen
Bestandteile schwarz sind. So ldsst sich der Verlauf der Beschichtung besser erkennen.

Die Schichtdicke zeigt dabei starke Schwankungen im Bereich zwischen 7 pm und 40 pm.
Die Beschichtung besteht aus zwei unterschiedlichen Lagen. Bei der ersten Lage handelt sich
um eine Art Grundierung, die zunichst die Poren an der Oberflache ausfiillen soll, damit der
nach Auflen sichtbare diinne Anstrich besser haftet und glattflichig erscheint. Daher ist die
obere diinne Schicht iiber den gesamten Bereich relativ homogen mit einer Stirke von ca. 7-
10 um. Die dickere Schicht darunter zeigt dagegen starke Schwankungen mit Dicken
zwischen 10-30 um. An einigen Stellen ist sie sogar so diinn, so dass sie von der oberen
Schicht kaum noch zu unterscheiden ist.

Bedeckungsschicht

7 m Dicke
30 pm Dicke

Papier

7um

Abbildung 12: Beschichtete Papieroberflache. Querschnitt aus einem Tomogramm senkrecht
zur Oberfldache des Papiers.
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