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Kurzfassung

Funktionale Beschichtungen kommen in zahlreichen Anwendungen zum Einsatz, um gewisse
chemische oder physikalische Oberflicheneigenschaften zu erreichen. Da die Beschichtungen
diese Anforderungen erfiillen miissen, besitzt die Sicherstellung ihrer Integritit eine hohe
Prioritat. Zwei ebenso wichtige wie breit geficherte Aufgabengebiete von zerstorungsfreien
Mess- und Priifverfahren sind daher die Bestimmung von Beschichtungsporositiat und -dicke.
Diese Arbeit beschéftigt sich mit der Methodenentwicklung zur Charakterisierung thermisch
gespritzter Zylinderlaufldchen. Um deren prozentualen Hohlraumanteil sowie die Form und
Grofle von Hohlrdumen zu quantifizieren, wird die Bildverarbeitung von hochauflésenden
Bilddaten aus der Rontgen-Computertomografie untersucht. Durch Parametervariationen
wird zunéchst deren Kontrast-Rausch-Verhéltnis optimiert. Auflerdem werden die Resultate
mit anderen bildgebenden Verfahren verglichen, wie etwa Synchrotron-Computertomografie
und Metallografie. Der Plausibilitdtsabgleich fiithrt zu dem Resultat, dass die hochauflésende
Roéntgen-Computertomografie aufgrund der erreichbaren Strukturauflésung, Prazision und
Stabilitat sehr gut zur Erfassung und Auswertung von Hohlrdumen in Materialproben aus
thermisch gespritzten Beschichtungen geeignet ist.

Zur Schichtdickenmessung der thermisch gespritzten Zylinderlaufflichen werden magnetische
und fotothermische Sensorik untersucht. Dazu werden bei beiden Verfahren Verbesserungen
vorgenommen, beispielsweise eine mechanische Vorrichtung zum reproduzierbaren Aufsetzen
von magnetischen Sonden sowie eine Optimierung von zentralen Thermografie-Parametern.
Anhand einer groflen Bandbreite von Teilen mit unterschiedlicher Beschichtungsdicke werden
die Wiederhol- und Vergleichsprézision der zwei Methoden miteinander verglichen, begleitet
von Kalibriermessungen mit der Rontgen-Computertomografie. Auch in diesem Kontext
stellt letztere ein zuverldssiges und prézises Referenzverfahren dar, wie durch einen Vergleich
mit der Metallografie ersichtlich wird. Mit der ausgewéahlten magnetischen Sonde gelangt
man zu einer Messunsicherheit von + 7,0 wm und die optisch angeregte Lock-in-Thermografie
erreicht auf identischer Datenbasis eine Unsicherheit von + 5,4 um.






Abstract

Functional coatings are employed in many industries to achieve certain chemical or physical
surface properties. Since the coatings have to satisfy these demands, ensuring their integrity
has a high priority. Thus, the porosity and thickness measurements are important tasks of
non-destructive testing. This contribution focuses on the investigation of non-destructive
testing methods for thermally sprayed cylinder bore coatings. Image processing of high-
resolution x-ray computed tomography data is examined in order to quantify internal pores
and voids with respect to their volume percentage as well as typical shape parameters.
In order to optimize the contrast-to-noise ratio of computed tomography data, parameter
variations are performed along with that. Quantitative results are compared to other 2D and
3D imaging techniques, such as synchrotron x-ray computed tomography and metallography.
The comparison yields the result that high-resolution x-ray computed tomography is reliable,
precise and stable to quantify pores and voids in thermally sprayed coatings.

Besides that, magnetic and photothermal thickness measurements are investigated. For both
techniques several optimizations are realized, such as developing a mechanical apparatus for
reproducible placement of magnetic probes and optimization of thermography parameters.
Hereafter, both methods are compared in terms of their repeatability and reproducibility.
The measurements are performed on a wide spectrum of parts whose coating thickness is
also determined for comparison by x-ray computed tomography. Again, the latter turns out
to be a reliable and precise reference technique as can be seen from a comparative study
with metallography. The selected magnetic probe reaches an uncertainty of 4+ 7,0 um, while
optically excited lock-in thermography leads to + 5,4 um with the very same samples.
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1 Einleitung

1.1 Entwicklung von Verbrennungsmotoren

Verbrennungsmotoren sind die momentan dominierende Antriebsart von Kraftfahrzeugen.
Mafinahmen zu deren Effizienzsteigerung tragen zur Minderung des Kraftstoffverbrauchs
und somit zur Reduktion von Verbrennungsprodukten aus fossilen Energietrdgern bei. Ef-
fektive Optimierungen sind z. B. die Reduktion von Gewicht oder Reibungsverlusten. Das
zentrale Bauteil eines Verbrennungsmotors ist das Zylinderkurbelgehduse (ZKG). Es wurde
aufgrund mechanischer und tribologischer Anforderungen lange Zeit aus Grauguss gefertigt.
Motiviert durch moégliche Gewichtsersparnis wurden daraus monolithische und heterogene
Konzepte aus Leichtmetall entwickelt [1]. Die Realisierung eines heterogenen Konzeptes sind
z. B. ZKG aus Aluminiumlegierungen mit eingegossenen Zylinderlaufbuchsen aus Grauguss.
Seit einigen Jahren werden auflerdem quasimonolithische ZKG gefertigt, die Leichtbau mit
tribologischen Funktionsschichten vereinen [1-6]. Letztere werden hiufig durch thermisch
gespritzte Beschichtungen realisiert [7].

1.2 Thermisch gespritzte Zylinderlaufachen

Bei den thermischen Beschichtungsverfahren quasimonolithischer ZKG wird u. a. zwischen
dem Hochgeschwindigkeitsflammspritzen (high wvelocity oxy-fuel spraying, HVOF), atmo-
sphéarischen Plasmaspritzen (APS) und Lichtbogendrahtspritzen (LDS) unterschieden. Von
diesen zeichnet sich LDS durch die hochste Auftragsleistung und Wirtschaftlichkeit aus. Es
kommt bei der DAIMLER AG zur Beschichtung von Zylinderbohrungen zum Einsatz. Die
LDS-beschichteten Zylinderlauffiichen werden auch als NANOSLIDE® bezeichnet [8-10)].

Der schematische Aufbau eines LDS-Brenners ist in Abbildung 1.1 (a) dargestellt. Dabei
wird der Beschichtungswerkstoff in Form von zwei elektrisch leitfdhigen Drahten zugefiihrt.
Deren Fordereinheiten dienen gleichzeitig zur Kontaktierung der Dréhte. Diese treffen in ei-
ner Diise aufeinander, wodurch es zur Ziindung eines Lichtbogens kommt, der Temperaturen
von bis zu 6500 °C erreichen kann [5]. Dadurch aufgeschmolzenes Material wird mithilfe von
Trégergas zerstdubt und aus der Diise beschleunigt, wozu z. B. Stickstoff oder Edelgase zum
Einsatz kommen. An dieser Stelle wird zwischen dem Primér- und Sekundérgasstrom unter-
schieden; wahrend ersterer hauptséchlich zur Zerstdubung und Beschleunigung dient, wird
der Sekundérgasstrom umlaufend zugefithrt und daher zur Fokussierung des Spritzstrahls
eingesetzt. Die Beschichtungspartikel variieren u. a. in ihrer Temperatur, Geschwindigkeit
und Grofle. Dies ist in Abbildung 1.1 (b) skizziert. Die Charakteristik des Spritzstrahls héngt
mafgeblich von Gasfithrung und Diisendesign ab, wird aber auch von zahlreichen Prozes-
sparametern beeinflusst [4-6]. Bei dem verwendeten LDS-Brenner beobachtet man mehrere
Gradienten innerhalb des Spritzstrahls: Wahrend die durchschnittliche Grofie der Partikel
von unten nach oben zunimmt, sinken ihre Temperatur und Geschwindigkeit [4-6]. Dies
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Fordereinheit Grundwerkstoff LDS-Brenner

Primérgasstrom Spritzstrahl

Lichtbogen

Spritzstrahl

Sekundérgasstrom

Draht LDS-Schicht

0 Spritzpartikel

Hohlraum

im Flug erstarr-
ter Partikel

Grundwerkstoff

Abb. 1.1 (a) Schematischer Aufbau eines LDS-Brenners zum Beschichten von Zylinderlaufflachen.
(b) Die Charakteristik des Spritzstrahls hiangt von zahlreichen Parametern ab. (c¢) Typische Struktur
einer LDS-Schicht; nach [12]. (d) Foto einer fertig bearbeiteten Zylinderlaufflache.

fithrt zu einem lamellaren Schichtaufbau, der sich aus schmelzfliissigen, teigigen oder bereits
im Flug erstarrten Spritzpartikeln zusammensetzt und fiir Spritzschichten typisch ist [11].
Die resultierende Struktur beinhaltet inhérente Hohlrdume, siche Abbildung 1.1 (c).

Zur Haftung von thermisch gespritzten Schichten kénnen verschiedene Haftmechanismen
beitragen [13-16]. Die Haftung von mittels LDS hergestellten Zylinderlaufflichen basiert
vorrangig auf der mechanischen Verklammerung und Verankerung der erkaltenden und
schrumpfenden Spritzpartikel [11]. Dieser Mechanismus setzt eine aufgeraute und saubere
Oberflache des Grundwerkstoffs voraus. Um zu dieser zu gelangen, eignen sich unterschied-
liche Verfahren, wie z. B. Hochdruckwasserstrahlen (HDWS) oder mechanisches Aufrauen
(Nissan mechanical roughening process, NMRP). Ersteres tragt den Grundwerkstoff mithilfe
einer abrasiven Emulsion ab, letzteres mithilfe eines Schneidwerkzeugs.

Direkt nach der Beschichtung weisen LDS-Schichten eine spritzraue Oberfliche auf. Damit
sie sich als Zylinderlauffliche eignen, miissen sie mechanisch bearbeitet werden [17]. In dem
Kontext kommen u. a. Schrupphonen oder Feindrehen als Zwischenschritte zum Einsatz.
Zum Abschluss ist eine sehr glatte Honung moglich. Das Herauslésen von Spritzpartikeln
und das Offenlegen von Hohlrdumen stellen ein ausreichend groBes Olriickhaltevolumen an
der Oberfliche bereit, das bei heterogenen Zylinderlauflichentechnologien i. d. R. durch
Honriefen sichergestellt wird [5, 18, 19]. Dies ist ein Grund dafiir, dass ZKG mit thermisch
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gespritzten Zylinderlauflachen geringere Reibverluste aufweisen als solche mit Grauguss-
buchsen. Abbildung 1.1 (d) zeigt das Foto einer LDS-beschichteten Zylinderlauffiiche mit
glattgehonter Oberfliche. Diese bestehen aus niedriglegiertem Stahl, weisen eine Dicke von
etwa 100 um und eine Rautiefe von etwa 0,3 pm auf.

1.3 Charakterisierung relevanter Merkmale

Die mittels LDS hergestellten Zylinderlaufiichen unterscheiden sich grundlegend von den
bisher zum Einsatz kommenden Technologien [6]. Hierbei differenziert man u. a. zwischen
auBeren und inneren Merkmalen [11]. Zu ersteren gehort die Topografie, die sich z. B. durch
Risse, Noppen, Ausbriiche oder Abplatzungen charakterisiert. Um diese bewerten zu konnen,
steht optische und taktile Oberflichenmesstechnik zur Verfiigung. Zu den inneren Merkma-
len wird der Schichtaufbau gezéhlt, der sich z. B. durch Hohlrdume, Oxidhé&ute, Einschliisse
oder Risse kennzeichnet. Ebenfalls Teil der inneren Merkmale ist die Volumenstruktur der
Grenzflache zwischen Schicht- und Grundwerkstoff, die z. B. durch Profiltiefe und Fiillgrad
mit Schichtwerkstoff beschrieben werden kann. Die inneren Merkmale kénnen bisher nur
zerstorend mithilfe metallografischer Untersuchungen analysiert werden. Auflierdem weichen
einige physikalische Eigenschaften von LDS-Schichten vom bisherigen Stand der Technik ab,
z. B. Harte oder Haftkraft. Aus der Entwicklung der Zylinderlauffldchentechnologie ergeben
sich somit neue Anforderungen an die Mess- und Priiftechnik, aber auch vollkommen neue
Priifszenarien. Die Priifung neuer Charakteristika ist daher Inhalt dieser Arbeit. Erst wenn
alle relevanten Merkmale bekannt sind, kénnen (systematische) Prozessfehler erkannt und
Technologieverbesserungen auf den Weg gebracht werden.

Bei fritheren ZKG mit eingegossenen Graugussbuchsen ist die Anbindung an den Umguss
ein relevantes Priifszenario fiir Ultraschallsensorik, weil diese zu einer lokal unzureichenden
Wirmeableitung und erhéhtem Olverbrauch fithren kann [4]. Bei LDS-Zylinderlauffizchen ist
die Anbindung an den Grundwerkstoff ebenfalls von grofier Bedeutung. Ultraschallsensorik
eignet sich dazu aufgrund der Vielzahl innerer Grenzflachen und inhérenter Hohlraume nicht.
Eine zerstorungsfreie Bestimmung der Schichthaftung ist grundsétzlich schwierig und wurde
speziell fir thermisch gespritzte Zylinderlauffldchen noch nicht gelost. Die Haftfestigkeit
kann z. B. durch einen zerstérenden Abzugtest tiberpriift werden [14, 20].

Die bei der LDS-Beschichtung von Zylinderlaufflichen entstehenden Hohlrdume werden bei
der mechanische Bearbeitung z. T. offengelegt und dienen spiter als Olriickhaltevolumen.
Die Lage- und Groéflenverteilung der Hohlrdume sind ein Resultat aus Prozessparametern,
Partikeleigenschaften und atmosphérischen Randbedingungen [6]. Ein grofier Vorteil der
thermischen Spritzverfahren ist ihre Flexibilitét, sowohl im Hinblick auf Prozessparameter
wie auch Beschichtungswerkstoffe. Beides bringt Variabilitdt in die inneren Merkmale einer
Spritzschicht, die es im Sinne einer reproduzierbaren Ergebnisqualitét zu kontrollieren und
zu optimieren gilt [21]. Eine derartige Reproduzierbarkeit ist ohne geeignete Diagnostik
nicht zu erreichen. Ein Verfahren, das sich zur Charakterisierung von Hohlrdumen in LDS-
Schichten eignet, ist die hochauflosende Rontgen-Computertomografie (CT). In Ergénzung
zu den Informationen, die aus einer mikroskopischen Bestimmung am Querschliff gewonnen
werden konnen, erlaubt dieses Verfahren Einblicke in die Volumenstruktur. Kapitel 3 wird
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sich mit der Entwicklung und Validierung einer Bilddatenverarbeitungskette beschéftigen.
Diese ermdglicht eine weitgehend benutzerunabhéngige Identifikation und Quantifizierung
von Hohlrdumen in dreidimensionalen CT-Daten. Um eine entsprechend hohe Strukturauf-
l6sung zu erreichen, ist eine Préparation vergleichsweise kleiner Materialproben notwendig.
Von einem zerstorungsfreien Vorgehen kann daher nicht die Rede sein, die CT kann jedoch
als Referenzverfahren zur Entwicklung zerstorungsfreier Verfahren dienen [22].

Die Schichtdicke von LDS-Zylinderlaufflichen ist aus funktionalen Griinden ein relevantes
Merkmal, insbesondere im Hinblick auf die kleinste Schichtdicke sowie die Schichtdicken-
schwankung innerhalb einer Zylinderbohrung. Wird beispielsweise bei der mechanischen
Bearbeitung zu viel Material abgetragen, so dass der Grundwerkstoff freigelegt wird, kann
es zu lokal erhohtem Verschleifl; erhohter Reibung und einem Kolbenfresser kommen. Um
die Bauteilfunktion zu gewéhrleisten, wird i. d. R. eine Mindestschichtdicke gefordert und
durch eine fertigungsbegleitende Schichtdickenmessung abgesichert. Dies geschieht héufig
durch das mikroskopische Verfahren am Querschliff, das auch kleine Strukturen auflésen
kann und etabliert ist [23]. Es erfordert jedoch eine aufwéndige Praparation, so dass keine
unverziigliche Bewertung der Bauteilqualitdt moglich ist. Auflerdem liefert es nur lokal sehr
eingeschriankte, zweidimensionale Informationen und ist einem Benutzereinfluss unterworfen.
Zudem zihlt es zu den zerstérenden Priifverfahren; das befundete Bauteil ist anschliefend
unbrauchbar. Die Schichtdickenmessung ist ebenfalls ein Aufgabengebiet zerstérungsfreier
Verfahren, die auf einem physikalischen Messeffekt beruhen. Hierzu zéhlen z. B. magnetische,
wirbelstrombasierte oder fotothermische Sensorik [24-27]. Diese erhéhen im Gegensatz zur
zerstorenden Priifung nicht zwangslaufig den Arbeitsausschuss der Fertigung, weil Bauteile,
die die Spezifikation erfiillen, der Wertschopfungskette wieder zugefiihrt werden kénnen. Die
zerstorungsfreien Verfahren erlauben auflerdem eine schnellere Priifung und ggf. Korrektur
der Fertigung als das mikroskopische Verfahren am Querschliff. Eine zerstérungsfreie und
zuverldssige Bestimmung der Schichtdicke LDS-beschichteter Zylinderlauffachen ist daher
erstrebenswert. Die Entwicklung einer solchen Diagnostik ist Gegenstand von Kapitel 4.



2 Grundlagen der eingesetzten Messtechnik

Der Schwerpunkt dieser Dissertation liegt auf der Qualifikation zerstérungsfreier Mess- und
Priifverfahren. Zu den eingesetzten Diagnostiken existiert eine Vielzahl von Lehrbiichern
und Fachliteratur, auf die im Folgenden umfassend verwiesen wird. Dieses Kapitel gibt
einen allgemeinen Uberblick iiber die eingesetzte Messtechnik, um eine spétere Einordnung
und Interpretation zu ermdoglichen.

2.1 Metallografie

Die Metallografie ist der Teil der Werkstoffwissenschaften, der sich der Analyse von metal-
lischen Proben mittels Mikroskopie widmet. Neben der konventionellen Auflichtmikroskopie
kommen u. a. auch Raster- und Transmissions-Elektronenmikroskopie mit verschiedenen
Kontrastmechanismen zum Einsatz. Der Metallkunde widmen sich zahlreiche Fachbiicher,
die sich bei Bedarf fiir eine weiterfithrende Lektiire empfehlen [28-30]. Dank der verwendeten
Mikroskopie-Verfahren kénnen die zu analysierenden Proben mit hoher Strukturauflésung
visualisiert werden, so dass in LDS-Schichten z. B. selbst kleinste Poren und Bindefehler
sichtbar werden. Letzere bilden sich beim Erkalten zwischen den einzelnen Beschichtungs-
partikeln und treten im Schliff als spaltférmige Defekte auf [4]. Diese zwei inneren Merkmale
lassen sich anhand der Mikroskopieaufnahme in Abbildung 2.1 nachvollziehen.

Einbettmasse Bindefehler

e

LDS-Schicht

Grindyerkstoft:
i _'.'. ..'“-"S;._-.. R
T e 2T

Abb. 2.1 Querschliff einer LDS-Schicht im Auflichtmikroskop; selbst kleinste Poren und Bindefehler
werden mit hoher Strukturauflésung visualisiert.

Fiir derartige Aufnahmen wird zunéchst eine Materialprobe aus einem Bauteil entnommen.
Nachdem diese entfettet und getrocknet wurde, wird sie, je nach Material und Tempera-
turempfindlichkeit, kalt oder warm eingebettet. Sobald die Einbettmasse ausgehértet ist,
kann eine mechanische Bearbeitung erfolgen. Hierfiir ist das Einbetten zwingend notwendig,
damit die entstehenden Kréfte iiber eine ebene Auflagefliche so gleichméfig wie moglich auf
die Materialprobe wirken. Die Bearbeitung umfasst mehrere Schleif- und Polierprozesse mit
unterschiedlichen Unterlagen, Kérnungen und Suspensionen, die abhéngig vom eingebette-
ten Material ausgewéhlt werden. Soll das metallische Gefiige analysiert werden, schlieft sich
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haufig ein Atzvorgang an. Diese chemische Préiparation nutzt aus, dass verschiedene Gefiige-
bestandteile und Kristallorientierungen unterschiedlich schnell abgetragen werden. Dadurch
andert sich ihr Reflexionskoeffizient im Auflichtmikroskop und es werden weitere Details, wie
z. B. einzelne Gefiigephasen, kontrastiert. So sind Aussagen iiber den Produktionsprozess
oder die Materialgiite eines befundeten Bauteils moglich.

Die mitunter komplexe Probenpréiparation ist ein Nachteil der Metallografie und ein Grund
dafiir, dass besonders quantitative Analysen einer vergleichsweise grofien Benutzerstreuung
unterliegen. Des Weiteren erlaubt Mikroskopie nur eine zweidimensionale Charakterisierung
und ist lokal eingeschrinkt. Sollen mehrere Ebenen einer Probe analysiert werden, zieht
dies aufgrund mehrfacher Priaparation enormen Aufwand nach sich. Trotz einer sorgfaltigen
Arbeitsweise ist nicht gewéhrleistet, dass die unterschiedlichen Schliffebenen parallel zuein-
ander liegen. Mit fortschreitendem Materialabtrag kann es somit zu einer systematischen
Abweichung bei der Charakterisierung eines Merkmals in verschiedenen Tiefen kommen.
Die Metallografie zédhlt zum Gebiet der zerstérenden Priifung, so dass Proben im Nachgang
nur noch eingeschréankt fiir weitere Analysen zugénglich sind.

2.2 Rontgen-Computertomografie

Im Gegensatz dazu wird die CT zu den zerstérungsfreien Verfahren gezdhlt. Allerdings
kann ein Zielkonflikt aus Durchstrahlbarkeit und Strukturauflésung u. U. eine zerstérende
Probenpréparation notwendig machen, siehe auch Abschnitt 2.2.1. Die Grundlagen der CT
werden ausfiihrlich in Fachbiichern erldutert [31-36]. Terminologie und Definitionen sind
auBerdem Gegenstand zahlreicher Normen oder Richtlinien [37-46].

2.2.1 Grundprinzip und Variantenvielfalt

Die industrielle CT ist ein bildgebendes Verfahren der digitalen Radioskopie. Sie basiert auf
der Durchstrahlung von Materie mit Rontgenstrahlung bei gleichzeitiger Rotation des zu
tomografierenden Objekts. Aufbauten fir industrielle CT bestehen aus drei Komponenten-
gruppen: Rontgenquelle, Manipulator mit Drehtisch und Rontgendetektor. Letzterer erlaubt
die Aufnahme von Durchstrahlungsbildern. Diese bilden den Schwéchungskoeffizienten ab,
der u. a. von der Energie der verwendeten Rontgenstrahlung und der Kernladungszahl des
durchstrahlten Materials abhéngt. Eine Rekonstruktion der Projektionen liefert einen drei-
dimensionalen Datensatz, der am Computer aus allen Raumrichtungen und in beliebigen
Schnittebenen betrachtet werden kann. Die Qualitdt der Bilddaten héngt von zahlreichen
Einflussfaktoren entlang der Prozesskette ab, siche Abschnitt 2.2.4. Obgleich die industrielle
CT aus der Medizintechnik hervorging, wurde sie fiir andere Anwendungen optimiert [47].
Es gibt fiinf grofle Unterschiede in den Anforderungen an medizinische und industrielle CT,
siehe hierzu Abbildung 2.2. Medizinische CT-Anlagen arbeiten typischerweise nach dem
Prinzip der Spiral-CT, bei dem eine Réntgenstrahlenquelle mit Facherstrahl winkelsynchron
mit einem gegeniiberliegenden Zeilendetektor um einen Patienten kreist. Dagegen kann man
bei der industriellen CT zwischen drei Aufbauprinzipien differenzieren, die in Abbildung 2.3
dargestellt sind und deren Unterschiede im Folgenden erldutert werden.
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medizinische CT industrielle CT

¢ niedrige Varianz in den zu tomografierenden o grofte Variantenvielfalt in den zu tomografierenden
Materialien (typischerweise Lebendgewebe) Bauteilen und Werkstoffen

o weitestgehend gleichbleibende Dimensionen der zu o grofie Bandbreite von Abmessungen der zu tomo-
tomografierenden Patienten grafierenden Objekte

¢ minimal mogliche Dosis und Dosisleistung bei der ¢ héchstmdgliche Dosisleistung fiir eine gute Durch-
Strahlenexposition von Patienten strahlbarkeit von Bauteilen

o Rontgenquelle und -detektor rotieren um einen o Rontgenquelle und -detektor stehen fest, wihrend
ortsfesten Patienten das zu tomografierende Objekt rotiert

o untergeordnete Anforderungen an Vergroferung o maximal mogliche Vergroferung und Strukturauf-
und Strukturauflésung 16sung

Abb. 2.2 Es gibt fiinf groffle Unterschiede in den Anforderungen an medizinische und industrielle
CT, v. a. im Bezug auf die zu tomografierenden Objekte, die verwendeten Aufnahmegeometrien und
die Priorisierung von Strahlenexposition und Vergréflerung.

Abb. 2.3 Schematische Darstellungen der drei in industrieller Anwendung zum Einsatz kommenden
Varianten (a) Fécherstrahl-CT, (b) Kegelstrahl-CT und (c) Helix-CT.

Bei der Fiacherstrahl-CT kollimieren Blenden die Réntgenstrahlung, so dass diese facher-
formig emittiert wird. Deren Detektion erfolgt mithilfe von Zeilendetektoren. Auf diese Weise
ist die Erzeugung einzelner Schnittbilder moglich. Da Zeilendetektoren in Modulbauweise
hergestellt werden, gibt es detektorseitig keine fiir die Praxis relevante Einschrinkung hin-
sichtlich der tomografierbaren Objektgrofie [48]. Wird das durchstrahlte Objekt nach einer
vollstandigen Rotation entlang der Drehachse verschoben und erneut tomografiert, kann
auch mit dieser zweidimensionalen CT ein Volumendatensatz erzeugt werden. Dieser weist
kaum Artefakte durch Streustrahlung auf (vgl. Abschnitt 2.2.4), weil nur Photonen mit
einem annidhernd senkrechten Eintrittswinkel zur Rekonstruktion verwendet werden. Die
hohe Bildqualitéat geht allerdings zu Lasten der Messzeit [49]. Typische Volumendatenséitze
bestehen aus einigen tausend Schnittebenen; um diesen Faktor verldngert sich die Messzeit
verglichen mit einer Kegelstrahl-CT gleicher Grofe.

Bei einer Kegelstrahl-CT wird die Réntgenstrahlung kegelférmig emittiert und von einem
Flachendetektor aufgenommen. Daher wird bei einer Rotation des durchstrahlten Objekts
ein Volumendatensatz erzeugt, dessen Hohe der Hohe des Detektors und dessen Breite und
Tiefe der Breite des Detektors entsprechen. Auf diese Weise erreicht man kiirzere Messzeiten
und hohere Effizienz als bei der Facherstrahl-CT, z. T. jedoch auf Kosten der Bildqualitét.
Da auch Streustrahlung den Detektor erreichen kann und die Réntgenstrahlung aufler einem
Offnungswinkel in der Schnittebene auch einen Raumwinkel aufweist, kann es zu Artefakten
bei der Volumenrekonstruktion kommen (vgl. Abschnitt 2.2.4). Dennoch ist Kegelstrahl-CT
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die meistgenutzte Variante in der industriellen Anwendung, weil sie in vielen Féllen einen
akzeptablen Kompromiss zwischen Zeit, Kosten und Qualitét bietet.

Helix-CT ist eine Erweiterung der Kegelstrahl-CT, die nur wenige technische Unterschiede
aufweist und allenfalls hohere Anspriiche an die Rekonstruktionssoftware sowie die Prézision
der Mechanik stellt [50]. Das zu tomografierende Objekt wird dabei entlang seiner Drehachse
verschoben, wéhrend es rotiert und Durchstrahlungsbilder von ihm aufgenommen werden.
Diese Variante weist im Vergleich zur Kegelstrahl-CT weniger Artefakte auf, wobei sich die
Messzeit leicht erhoht. Sie stellt eine Alternative zur Facherstrahl-CT dar, weil sie fiir eine
dhnlich gute Bildqualitit nur etwa doppelt so lang wie eine Kegelstrahl-CT bendtigt. Des
Weiteren empfiehlt sie sich als Alternative fiir eine Kegelstrahl-CT mit vertikaler Messkreis-
erweiterung. Die Helix-CT benétigt nur wenig lénger als eine solche, liefert im Gegenzug
aber deutlich artefaktdrmere Volumina.

Insbesondere im Hinblick auf die hohe Variantenvielfalt der zu tomografierenden Bauteile
und Werkstoffe kommen in Kombination mit diesen Aufnahmegeometrien auch verschiedene
Rongenstrahlungsquellen zur Anwendung. Eine Abstufung nach der mit ihnen mdéglichen
Durchstrahlbarkeit und Strukturauflésung ist in Abbildung 2.4 gegeben. Wenn bei einer CT
die Rontgenrohre die auflosungsbegrenzende Komponente ist, wird die Strukturauflésung
des Tomogramms mafgeblich durch deren Brennfleckgréfie bestimmt, d. h. die Grofle des
Volumens, aus dem die Rontgenstrahlung emittiert wird. Die Strukturauflésung ist bei der
nativen Brennfleckgréfie iiblicherweise am hochsten und die ggf. in den Bilddaten auftretende
Unschérfe wird als innere Unschérfe bezeichnet. Einige Rontgenréhren defokussieren den
Elektronenstrahl, der die Rontgenstrahlung hervorruft, u. a. mit zunehmender Leistung, um
keinen Einbrand im Targetmaterial zu verursachen. Ist der Brennfleck dadurch nicht mehr
klein gegeniiber den geometrischen Dimensionen, erzeugt dieser eine zusétzliche Unschérfe
in den Projektionen, die als dulere Unschérfe bezeichnet wird [51].
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Abb. 2.4 Kategorisierung von Roéntgenstrahlungsquellen fiir die industrielle CT nach der mit ihnen
moglichen Durchstrahlbarkeit und Strukturauflésung; nach [52].

Linearbeschleuniger (linear accelerator, Linac) erzeugen typischerweise Rontgenstrahlung
mit einer Photonenenergie zwischen 3 MeV und 9 MeV, die auch grole Objekte oder dichte
Materialien durchdringen kann [53, 54]. Die BrennfleckgroBe eines Linacs liegt im einstelligen
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Millimeterbereich. Dagegen arbeiten Minifokus-Rontgenréhren mit einer Beschleunigungs-
spannung von 200kV bis 600 kV, weshalb die Durchstrahlbarkeit nicht so hoch wie die eines
Linacs ist. Sie eignen sich zur CT von groflen Leichtmetall-Bauteilen, wie z. B. ZKG aus
Aluminiumlegierungen. Thre Brennfleckgrofie liegt, je nach Bauart, im mittleren dreistelligen
Mikrometer- bis niedrigen einstelligen Millimeterbereich. Mikrofokus-Réntgenréhren werden
bei Beschleunigungsspannungen zwischen 160 kV und 450kV betrieben und erreichen dabei
Brennfleckgroflen im zweistelligen Mikrometerbereich. Da ihre Rontgenstrahlung eine grofle
Bandbreite relevanter Bauteile und Werkstoffe durchdringt, sind sie bei der industriellen
CT weit verbreitet. So betrdgt die maximal durchstrahlbare Strecke bei Aluminium einige
Zentimeter und bei Stahl einige Millimeter. Nanofokus-Réntgenrchren sind derzeit noch auf
Beschleunigungsspannungen unterhalb von 200kV limitiert. Thre Fokusgrofle liegt jedoch
iiblicherweise im einstelligen Mikrometerbereich oder sogar darunter, ist also pradestiniert
zur hochauflésenden CT kleiner Objekte. Da ihre Rontgenstrahlung eine relativ niedrige
Energie und damit Durchstrahlbarkeit von Materie aufweist bzw. ihre Brennfleckgréfie oft
proportional zur Targetleistung zunimmt, sind sie kaum fiir metallische Bauteile geeignet.
Derartige Rontgenrdhren finden héufig Verwendung bei der CT von Kunststoffbauteilen,
Elektronikkomponenten oder metallischen Materialproben.

Die genannten Rontgenquellen kénnen kommerziell erworben werden. Deshalb ist die CT
mittels Synchrotronstrahlung eine nennenswerte Sonderform [33]. Da die Rontgenstrahlung
dabei mithilfe von sog. Undulatoren entsteht, weist diese eine schmale Energieverteilung,
hohe Dosisleistung und niedrige Divergenz auf. Prinzipbedingt wird i. d. R. in Parallelstrahl-
Geometrie gearbeitet, so dass bei der Durchstrahlung keine Vergrofierung geschieht wie bei
den in Abbildung 2.3 dargestellten Varianten. Die Projektionen werden stattdessen auf einen
Szintillator abgebildet, dessen Lumineszenz mithilfe einer nachgeschalteten Optik vergroflert
wird. Ein Nachteil der Synchrotron-CT ist die limitierte Verfiigharkeit, weil der Betrieb
auch aufgrund der immensen Kosten an Groffforschungseinrichtungen erfolgt. Daher ist die
Feebackschleife langsamer als die laborbasierter CT-Anlagen. Die Synchrotron-CT bietet
jedoch in vielen Féllen einzigartige Moglichkeiten, die z. B. als Referenzverfahren bei der
Materialcharakterisierung dienen kénnen.

Bei Betrachtung von Abbildung 2.4 erkennt man, dass Objektgrofie und Strukturauflésung
keine unabhéngigen Variablen sind, denn Objekte kénnen nicht beliebig stark vergrofiert
werden. Die Vergroflerung eines CT-Systems ist durch den Quotienten aus Fokus-Detektor-
Distanz (FDD) und Fokus-Objekt-Distanz (FOD) gegeben. Bei der industriellen CT ist
die maximal mogliche Vergréflerung in den meisten Féllen durch das zu tomografierende
Objekt limitiert, weil dieses unter jedem Drehwinkel in seiner gesamten Breite auf den
Detektor abgebildet werden muss. In so einem Fall beschrinkt die Vergroflerung die im
Tomogramm erreichbare Strukturauflésung. Je ndher ein Objekt bei konstanter FDD der
Strahlenquelle kommt, desto hoher ist dessen Vergroflerung und desto kleiner ist das mit der
CT erfassbare Volumen. Letzteres kann mithilfe einer horizontalen Messkreiserweiterung
virtuell vergroBert werden. Hierzu wird die Manipulatorachse parallel zum Roéntgendetektor
gerade so weit verfahren, dass etwas mehr als die halbe Breite des zu tomografierenden
Objekts auf den Detektor projiziert wird. Werden beide Hélften des Objekts tomografiert
und die Projektionen unter Beachtung der Koordinatenverschiebung zusammengesetzt, kann
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daraus ein digitaler Volumendatensatz rekonstruiert werden, dessen Pixelauflésung deutlich
iiber der des verwendeten Rontgendetektors liegt. Dies ermdglicht die Tomografie von grofien
Objekten, die zu breit fiir den Detektor sind, oder von kleinen Proben, die auf diese Weise
héher vergroflert werden kénnen. Eine Messkreiserweiterung setzt ein stabiles Verhalten
von Rontgenrdhre und -detektor sowie eine prézise Verfahrmechanik voraus. Einen weiteren
Ansatz zur lokalen Steigerung der Strukturauflosung ist die CT einer Detailregion (region of
interest, ROI) [55, 56]. Diese wird zunéchst mit hoher VergréBerung tomografiert. Zusétzlich
wird ein Tomogramm mit niedriger Vergroferung erzeugt, bei dem das Objekt in seiner
gesamten Breite auf den Detektor projiziert wird. Die Kombination beider Datensétze liefert
ein CT-Volumen, in dem die Detailregion eine héhere Strukturauflésung als die tibrigen
Objektbereiche aufweist.

2.2.2 Einsatzbeispiele in der Industrie

In der Industrie wird die CT bereits seit einigen Jahrzehnten als Qualitatspriiftechnik ver-
wendet [47]. Eine Ubersicht géingiger Einsatzmdglichkeiten ist in Abbildung 2.5 gegeben.
Fiir einige Anwendungen ist sie heutzutage die einzige zerstérungsfreie Herangehensweise,
wie z. B. zum dimensionellen Messen innenliegender Oberflichen oder zur Lagebewertung
bereits montierter Komponenten [57, 58]. Daneben kann man einen generellen Trend zur
Erzeugung quantitativer Daten mittels CT beobachten [59]. Wéhrend sie vor einigen Jahren
aufgrund mangelnder Maschinenprézision hauptséchlich zur qualitativen Bewertung diente,
ersetzt CT heute in vielen Bereichen taktile oder optische Koordinatenmesstechnik [43, 60].
Ein Grund dafir ist, dass nun Ausfithrungen erhéltlich sind, die mit einer ausreichenden
Auflésung und Anlagenstabilitat derartige Auswertungen zulassen [61-63].

industrielle CT
\
[ \ \
Analytik Messtechnik Priiftechnik
o Produkt-/Produktionsfehler ¢ Dimensionelles Messen von o wiederkehrende Priifung von
o Montagekontrolle Innen- oder Aufenkonturen bekannten Fehlerbildern
o Materialpriifung o Wandstérkenanalyse ¢ in- oder at-line CT fiir ver-
o Struktur, Defekte, Porositét o Soll-Ist-Vergleich schiedene Priifszenarien
¢ Restschmutzanalyse ¢ Reverse Engineering
¢ Schadensbefundung o Ausgangsdaten Simulation

Abb. 2.5 Kategorisierung der industriellen CT nach Analytik, Messtechnik und Priiftechnik sowie
die sich daraus ergebenden Einsatzmoglichkeiten.

Gegenwiértig arbeitet aufferdem eine zunehmende Zahl von Instituten und Firmen an der
robotergestiitzten CT. Diese verwendet héufig nicht-triviale Trajektorien oder tomografiert
Objekte mangels Zugénglichkeit nur mit einer begrenzten Winkelzahl. Das nicht mehr an
Linearachsen gebundene Tomografieren bietet eine héhere Flexibilitét, die z. B. die CT von
grofilen und komplex geformten Flugzeugkomponenten ermoglicht [64]. Hier ist neben der
Verwendung von sehr prézisen Roboterarmen auch eine Anpassung der bisher verwendeten
Rekonstruktionsalgorithmen notwendig [48, 65].
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2.2.3 Bewertung der Abbildungsqualitit

Alle CT-Daten besitzen eine Gemeinsamkeit, unabhingig davon, mit welcher Anlage oder
Aufnahmegeometrie sie aufgezeichnet werden: Jedes Voxel beinhaltet einen Grauwert, der im
Idealfall den lokalen Schwéchungskoeffizienten représentiert. Dieser wird von der Energie-
verteilung der Rontgenstrahlung sowie der Dichte und Kernladungszahl der durchstrahlten
Materie bestimmt [45]. Die Grauwerte konnen allerdings durch verschiedene Glieder entlang
der Prozesskette einer CT beeinflusst werden, die als Ishikawa-Diagramm in Abbildung 2.6
dargestellt ist. Im Hinblick darauf wird u. a. zwischen Einfliissen durch Gerét, Anwendung,
Auswertung, Umgebungsbedingungen oder Bediener unterschieden [42]. Insbesondere vor
dem Hintergrund, dass zunehmend quantitative Daten mittels CT gewonnen werden, wid-
men sich mehr und mehr Studien ihrer Messunsicherheit und deren Variablen [57, 60, 62].

Methode Maschine Mensch

c Fokusgrofe
Genauigkeit CNC-Achsen Fokusstabilitiit

Bildgebung
Bewegung
Effizienz

Roéntgenrdhre

analytisches Denkvermogen

Regelungstechnik Luftfederung Qualifikation

Rekonstruktion Detektor

Vergrofserungsmafistab Vorlieben

Segmentierung Defektpixel o
. o . Kommunikation
Filterung der Projektionen N\ Aufnahmegeometrie
Wodurch wird die Bildqualitét einer digitalen, industriellen CT beeinflusst? >
Probentemperatur Pixelaufldsung Beschleunigungs-
Integration spannung Anzahl Materialien
igkei E igkei —..\\ Detekt .. .
Luftfeuchtigkeit /* Raumbhelligkeit Kapazitat etektor Réntgenrohre ?Ohlellmmm Strukturgrike(n)
hrats Raumtemperatur Skip .. argetleistung
Vibrationen Rastergrofe Vorfilterung Besténdigkeit
. elektromagn. Anz. Projektionen "
Monitor J Farbraum FDD . ..
Stérungen ) N ) Absorptionsvermégen
Probenverkippung /~ Vergroferungsgeometrie / pop
Mitwelt Messung Material

Abb. 2.6 Ishikawa-Diagramm mit moglichen Einflussfaktoren auf die Bildqualitédt einer digitalen,
industriellen CT gemif Referenz [42].

Im Bezug auf Abbildung 2.6 héngen die Grauwerte in einem Tomogramm z. B. auch mit
Empfindlichkeit und Dynamikumfang des verwendeten Rontgendetektors (sowie dessen Peri-
pherie) zusammen. Ebenso werden die Bildinformationen durch die Volumenrekonstruktion
beeinflusst, bei der die Bilddaten nicht selten gefiltert oder in einen anderen Farbraum
abgebildet werden. Es ist praktisch unmoglich, alle Einfliisse entlang dieser Prozesskette
zu analysieren, zumal sie sich z. T. gegenseitig beeinflussen oder gar nicht vom Benutzer
steuern lassen [42]. Dariiber hinaus kann es in den CT-Daten zu sog. Artefakten kommen,
die keine realen Strukturen des Objekts wiedergeben [32]. Diese konnen sich auf vielfaltige
Weise auswirken und werden in Abschnitt 2.2.4 erldutert. Zur objektiven Bewertung der
Abbildungsqualitit existieren einige Kriterien, die im Folgenden vorgestellt werden.

Der Kontrast bezeichnet die Differenz zweier Schwéchungskoeffizienten bzw. Grauwerte in
einem Tomogramm und die Kontrastauflosung die kleinste noch unterscheidbare Differenz.
Aufgrund der zuvor genannten Einflussfaktoren haben weder die durchstrahlte Materie noch
die Umgebungsluft an jeder Stelle denselben Grauwert; diese unterliegen einer charakteris-
tischen Verbreiterung. Ein exemplarisches Grauwerthistogramm, aus dem diese hervorgeht,
ist in Abbildung 2.7 dargestellt. Eine weitere Grofie zur Bewertung der Abbildungsqualitit
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auf Basis des Histogramms ist das Signal-Rausch-Verhéltnis (signal-to-noise ratio, SNR).
Historisch bedingt ist dieses der Quotient aus dem durchschnittlichen Signalwert und der
Standardabweichung des Hintergrundrauschens. Aufgrund der zuvor genannten Einfliisse auf
die Grauwertverteilung in CT-Daten erscheint die folgende Definition zweckméfiger:

GWSignal

SNR = ——————
FWHMSignal

(2.1)

Hierbei ist WSignal der durchschnittliche Grauwert innerhalb eines tomografierten Objekts
und FWHMg;gna1 die Halbwertsbreite (full width at half mazimum, FWHM) des Grauwert-
maximums. Diese Definition hat sich zur Bewertung bildgebender Verfahren bewéhrt [66].
Des Weiteren kann auch das Kontrast-Rausch-Verhéltnis ( contrast-to-noise ratio, CNR) zur

Bewertung von Bilddaten, insbesondere von CT-Daten mit mehreren Materialien, dienen:

GWSignal - GWHintergrund

CNR =
FWHMSignal

(2.2)

In dem Zusammenhang bezeichnet WHintergrund den durchschnittlichen Hintergrundwert,
d. h. den mittleren Grauwert der Umgebungsluft. Zur Charakterisierung LDS-beschichteter
Zylinderlaufflichen mittels CT ist eine Segmentierung der Volumendaten unumgénglich. Da
das CNR den Materialkontrast in Relation zum Rauschen setzt, trifft es eine Aussage tiber
die Trennbarkeit der zu segmentierenden Materialien. Je héher der Wert des CNR ist, desto
besser sind die Materialien in den Bilddaten trennbar. Dies wird sich besonders bei der
Charakterisierung des Hohlraumanteils in Kapitel 3 als niitzlich erweisen. Das CNR kann

aber auch zur Bewertung anderer bildgebender Verfahren zum Einsatz kommen.

A ' '
GWHmngruml GWSlgu;Ll

FWHM,,,,

Anzahl Voxel

\4

Grauwert

Abb. 2.7 Materialien haben in CT-Daten nicht an jeder Stelle denselben Grauwert. Diese unterliegen
einer Verbreiterung, wobei GWgigna1 den mittleren Grauwert und FWHMg;igna1 die Halbwertsbreite
des Grauwertmaximums eines tomografierten Objekts bezeichnet.

Weiterhin kénnen Tomogramme hinsichtlich ihrer Strukturauflésung bewertet werden, die
eine Aussage iiber die kleinsten noch erkennbaren Objektdetails erlaubt. Diese wird héufig
falschlicherweise mit der Ortsauflosung gleichgesetzt [41]. Insbesondere fiir hochauflésende
CT-Anlagen gibt es nicht viele Probekorper, die ein direktes Ablesen der Strukturauflésung
ermoglichen. Von der JAPAN INSPECTION INSTRUMENTS MANUFACTURERS’ ASSOCIATION
(JIMA) sind Testkorper aus Silizium erhéltlich, auf die mittels Fotolithografie regelméfige

Strukturen aus Wolfram oder dhnlich stark absorbierenden Metallen aufgebracht sind. Diese
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konnen allerdings nur durchstrahlt und nicht tomografiert werden. Die Strukturauflésung in
Volumendaten korreliert jedoch nicht immer mit der der Durchstrahlungsbilder. Die Firma
QRM GMBH bietet mittels Trockenétzen hergestellte Probekoérper aus Silizium an, die
Linien- und Punktanordnungen verschiedener Gréflen und Abstinde aufweisen und auch
tomografiert werden koénnen [67]. Da Silizium eine geringere Dichte und Kernladungszahl
und damit einen niedrigeren Schwichungskoeffizienten als der Stahl der LDS-beschichteten
Zylinderlaufflachen aufweist, kann die an diesen Probekorpern gemessene Strukturauflésung
zwar z. B. als Anhaltswert zur Anlageniiberwachung herangezogen werden, aber nicht ohne
Weiteres zur Charakterisierung von Materialien mit signifikant abweichenden Eigenschaften
verwendet werden, wie z. B. zur Bezifferung der noch erkennbaren Porengréfie in Stahl. Die
Strukturauflésung, die anhand eines Testkorpers aus einem definierten Material und mit
definierten Strukturen bestimmt wurde, ist nur fiir diese gegebenen Umstédnde giiltig.

Passstift X 100
<
s
£ 10
passgenaue ¥ Kunststofl- g
Bohrung | halterung E
z b
=
=
3
<01 , ‘
1 10 100
Bildfrequenz [mm'll

(a) (b) (c)

Abb. 2.8 (a) Foto eines Passstiftes mit 2mm Durchmesser. (b) Schnittbild durch tomografierten
Passstift, anhand dessen die ERF ermittelt wird (Profil entlang der roten Linie). (c) Beispiel fiir eine
daraus kalkulierte MTF [45, 46, 68].

Ein zylindrisches Testobjekt bietet eine genauso simple wie aussagekrifte Methode zur
Bestimmung der Strukturauflésung. Dazu kommt bei der in Abschnitt 2.2.5 vorgestellten
Nanofokus-CT ein Passstift mit 2 mm Durchmesser zum Einsatz, siche Abbildung 2.8 (a).
Dieser ist aufrecht stehend in eine Kunststoffhalterung eingepasst und wird tomografiert.
Ein daraus resultierendes Schnittbild ist in Abbildung 2.8 (b) dargestellt und erméglicht
die Bestimmung der Kantenunschérfefunktion (edge response function, ERF). Wenn man
diese differenziert, so erhdlt man die Punktspreizfunktion (PSF), die beschreibt, wie ein
Objekt durch ein abbildendes Verfahren verzeichnet wird. Eine Abbildung ist eine Faltung
aus realem Objekt und PSF und die Amplitude der Fourier-Transformierten der PSF ist
die Modulationstransferfunktion (MTF) [45, 46, 68]. Diese stellt einen Zusammenhang zu
den Frequenzen her, die in den Bilddaten auftreten. Sie erlaubt somit eine Aussage tiber
die Strukturauflosung, wobei man als Grenzauflésung die Bildfrequenz bezeichnet, bei der
die MTF unter 10% sinkt [41]. Abbildung 2.8 (c) zeigt exemplarisch eine MTF, die mit
der Nanofokus-CT gemessen wurde. Die Grenzauflésung ist durch eine gestrichelte Linie
gekennzeichnet und belduft sich auf 113 mm™'. Dies entspricht bei 4,0 um VoxelgréBe einem
Wert von 2,2 Voxel /Linienpaar, was dem geméfl Abtasttheorem theoretisch moglichen Wert
von 2,0 Voxel /Linienpaar fast gleichkommt [69]. Ein groBer Vorteil dieses Vorgehens ist, dass

13



GRUNDLAGEN DER EINGESETZTEN MESSTECHNIK

Passstifte mit hoher Genauigkeit, Rundheit und Oberflachengiite weltweit verfiigbar sind. Es
bedarf daher keiner Fertigung eines hochkomplexen Priitkérpers, um die Strukturauflésung
von CT-Gerédten zu messen und ggf. zu optimieren. Da sie aus einem dhnlichen Werkstoff
wie LDS-beschichtete Zylinderlaufflichen bestehen, eignen sie sich im Kontext dieser Arbeit
ganz besonders zur Bewertung der Strukturauflésung in CT-Daten.

Die Grenzauflosung ist nur eine Kenngrofle, die aus den Volumendaten eines Passstiftes
gewonnen und zur Anlageniiberwachung oder zum Vergleich verschiedener Parametrierungen
herangezogen werden kann. Auflerdem koénnen anhand dieser Daten auch SNR und CNR
bestimmt werden. Die Bewertung der Bildqualitdt einer Facherstrahl-CT ist Gegenstand
von Referenz [46]. Es ist nicht standardisiert, in welchen Schnittbildern dies analog bei
einer Kegelstrahl-CT zu geschehen hat. Da deren Roéntgenstrahlung auch einen vertikalen
Offnungswinkel aufweist, ist eine von der Schnittebene sowie von der FDD abhingende
Bildqualitdt zu erwarten. In Anhang A ist der Quellcode fiir einen Algorithmus zu finden,
der eine wie oben geschilderte Bildgiitepriifung eines Schnittbildes ermdoglicht.

2.2.4 Einfliisse auf die Abbildungsqualitit

Einige der Einflussgrofien in Abbildung 2.6 rufen Abbildungsartefakte hervor, die nicht mit
realen Strukturen eines tomografierten Objekts korrelieren [32]. Diese kénnen die Detailer-
kennbarkeit verschlechtern, zu Fehlinterpretationen verleiten oder sich auf die Unsicherheit
quantitativer Messungen auswirken [70]. Im folgenden Abschnitt wird daher beschrieben,
welche Artefakte bei einer Kegelstrahl-CT auftreten kénnen, wodurch sie i. d. R. verursacht
werden und wie sie sich reduzieren bzw. vermeiden lassen.

Fehlende Bildinformation zeigt sich z. B. durch kegelférmige, kontrastarme Bereiche am
oberen und unteren Ende des Volumendatensatzes. Dies sind Stellen, an denen das Objekt
nicht wihrend der gesamten Rotation auf den Detektor abgebildet wurde. In der Kegelstrahl-
Geometrie lésst sich dieser Effekt nicht vollstdndig beheben, die Bereiche werden jedoch mit
zunehmender FDD kleiner. Ein &hnliches Phanomen tritt an Objektkanten auf, die parallel
zum Mittelschnitt verlaufen. Hier resultieren sie aus einer unvollstdndigen Riickprojektion
wéhrend der Kegelstrahl-Rekonstruktion [71]. Dies ldsst sich durch Schrégstellen der Probe
reduzieren [72]. Ein dritter Fall von fehlender Bildinformation ist Unterabtastung (under-
sampling), die sich als Aliasing in den Schnittbildern eines Volumens bemerkbar macht und
durch eine groflere Anzahl Winkelschritte verhindern lésst [73]. Ab einem Winkelschritt
pro Detektorpixel entlang der horizontalen Kante tritt typischerweise keine Unterabtastung
mehr auf (Faustregel).

Drehmittelpunktsfehler verursachen u. a. unscharfe Rdnder in den Schnittbildern von
CT-Volumina. Sie resultieren hiufig aus einer unprézisen Verfahrmechanik und wirken sich
negativ auf Detailerkennbarkeit und Maflhaltigkeit aus. Sie kénnen durch eine Mittelpunkts-
korrektur bei der Rekonstruktion weitestgehend verhindert werden. Bewegungsartefakte
wirken sich dhnlich auf die Bildqualitat aus; auch hier kann es zur Mehrfachabbildung von
Objektkanten kommen. Die wahrscheinlichste Ursache ist, dass sich das Objekt wahrend der
Tomografie bewegt hat. Es kann auch zu translatorischen Ungenauigkeiten oder Vibrationen
des Manipulators gekommen sein, die einen numerischen Ausgleich erfordern [33]. Wenn
sich die Grofle oder Position des Brennflecks der Rontgenrohre wéhrend einer CT &ndert,
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kann auch dies derartige Artefakte verursachen. Abhilfe schaffen i. d. F. nur moglichst
gleichméflige Umgebungsbedingungen mit einer ausreichenden Kiithlung der Roéntgenrohre.
Thermisch bedingte Abstandsénderungen innerhalb der Réntgenréhre kénnen z. T. dadurch
kompensiert werden, dass diese nur im warmen Zustand betrieben wird [42]. Treten in einem
Volumendatensatz konzentrische Kreise um den Drehmittelpunkt auf, spricht man von sog.
Ringartefakten. Sie werden z. B. durch defekte Detektorpixel oder Verunreinigungen im
Szintillator hervorgerufen. Diese iiberlagern jede Projektion eines durchstrahlten Objekts an
derselben Stelle, wodurch sich nach der Riickprojektion Ringe bilden. Auf diese Weise wird
die Segmentierung und quantitative Analyse des Datensatzes erschwert. Sie lassen sich u. a.
iiber eine randomisierte, seitliche Verschiebung des Rontgendetektors nach jeder Projektion
oder einen Hell-/Dunkelbild-Abgleich (flat field correction) reduzieren [74].
Strahlaufhirtung tritt als systematische Grauwertdnderung zutage. Beispielsweise zeigt
das Tomogramm eines Metallzylinders in dessen Zentrum niedrigere Grauwerte als am Rand,
obwohl dies nicht mit der Dichte des durchstrahlten Materials korreliert [75-77]. Dies wird
auch als cupping-Effekt bezeichnet. Je niedriger die Energie eines Rontgenquanten ist, desto
wahrscheinlicher wird es bei der Durchstrahlung von Materie absorbiert. Es erreicht den De-
tektor daher nicht und trégt nicht zur Bildgebung bei. Die verbleibenden Rontgenquanten
weisen eine im Mittel héhere Energie und damit geringere Absorptionswahrscheinlichkeit
auf. Sie erreichen den Detektor folglich haufiger, als die Dicke und Dichte des durchstrahl-
ten Materials es vermuten liefle [75]. Indem man die mittlere Energie der verwendeten
Rontgenstrahlung anhebt, kann dieses Artefakt verringert werden, z. B. durch eine héhere
Beschleunigungsspannung oder eine Vorfilterung mit Metallblechen [78]. Das Phénomen der
Streustrahlung ist eng damit verwandt und duflert sich z. B. durch sehr dunkle Bereiche
im Tomogramm, die negativen Schwéchungskoeffizienten entspréchen. In diesen Bereichen
wird eine hohere Intensitét als die Eingangsintensitét der Rontgenstrahlung gemessen. Elek-
tromagnetische Wellen wechselwirken mit Materie nicht nur durch Absorption (was u. a.
zur Strahlaufhértung fiihrt), sondern auch durch Streuung. Je niedriger die Energie eines
Rontgenquanten ist, desto wahrscheinlicher wird es in eine andere als die urspriingliche
Raumrichtung abgelenkt. Bei Rontgenstrahlung mit einer Photonenenergie zwischen etwa
100keV und 10MeV ist inelastische Compton-Streuung der am héufigsten vorkommende
Streuprozess [79]; diese wird bei der Riickprojektion jedoch nicht beriicksichtigt. Wie auch
bei der Verminderung von Strahlaufhirtung, lassen sich die Auswirkungen von Streustrah-
lung durch hoherenergetische Rontgenstrahlung verringern. Des Weiteren existieren Ansétze,
die Nichtlinearitdt der Schwachungskurve aufgrund von Strahlaufhértung oder Streustrah-
lung numerisch zu korrigieren [70, 72, 80-83]. Letzteres wird umso komplizierter, aus je mehr
Materialien das durchstrahlte Objekt besteht.

Kantenartefakte zeigen sich als leichte Erh6hung der Grauwerte entlang einer Grenzfléche
von zwei Materialien mit unterschiedlichen Brechungsindizes [33]. Bei der Brechung an dieser
Grenzflaiche kommt es zur Phasenverschiebung der Rontgenstrahlung. Je unterschiedlicher
die Brechungsindizes sind, desto stirker ausgeprégt sind die Kantenartefakte. Sie beeintréch-
tigen die Segmentierung von Volumendaten, kénnen jedoch minimiert werden, indem die
Entfernung zwischen Objekt und Rontgendetektor so klein wie moglich gewéhlt wird. Unter

praktischen Gesichtspunkten ist dies nicht immer méglich. Insbesondere in hochaufgeltsten
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Tomogrammen sind Kantenartefakte daher nie ganz auszuschliefSen. Ebenfalls in der Nédhe
von Grenzflaichen machen sich Partialvolumeneffekte bemerkbar; diese sind aufgrund der
inhdrenten Auflosungsgrenze einer CT stets zu einem gewissen Grad verschwommen [79)].
Wenn innerhalb eines Voxels eine Dichtednderung des durchstrahlten Materials stattfindet,
so z. B. auch bei Poren unterhalb der Strukturauflésung, hat dieser einen Grauwert, der dem
Mittelwert der Schwéichungskoeffizienten der aneinander grenzenden Materialien entspricht.
Ahnlich den Kantenartefakten kénnen sich auch Partialvolumeneffekte auf die Richtigkeit
einer Segmentierung auswirken. Bei der industriellen CT gibt es keine Moglichkeit, diese
systematisch und ohne Verlust von Strukturauflésung zu korrigieren.

Metallartefakte treten hiufig in der Umgebung dichter Materialien auf, wie z. B. Stahl
oder Kupfer. Sie werden als helle und dunkle Streifen sichtbar, die tangential entlang der
Kanten durchstrahlter Objekte verlaufen und keine realen Charakteristika wiedergeben.
Héufig {iberlagern sich an diesen Stellen Strahlaufhértung, Streustrahlung, Kantenartefakte
und Bildrauschen [84]. Entlang dichter Materialien kommt es zudem aufgrund mangelnder
Durchstrahlbarkeit zu fehlender Bildinformation, die durch die gefilterte Riickprojektion
verstiarkt wird [85]. Das zuletztgenannte Phanomen kann z. T. durch lineare Interpolation,
adaptive Filterung oder algebraische Rekonstruktion reduziert werden [86-89]. Vollstandig
beseitigen lassen sich Metallartefakte jedoch meist nicht. Als Bildrauschen bezeichnet man
dabei die pixelweise, zufillige Variation der Grauwerte, die in keinem Zusammenhang mit
dem realen Schwichungskoeffizienten des tomografierten Objekts steht. Es ist eine Form
von Elektronikrauschen, das z. B. durch den Dunkelstrom der Detektorpixel verursacht wer-
den kann. Bildrauschen verschlechtert die Qualitdt von Bilddaten, die deshalb u. a. durch
SNR und CNR beurteilt wird (vgl. Abschnitt 2.2.3). Je geringer der Abstand und die Grofie
von Detektorpixeln ist, desto hoher ist typischerweise dessen Bildrauschen. Vermeidbares
Bildrauschen kann durch eine hohere Ausleuchtung des Detektors eliminiert werden, wie
z. B. durch einen hoheren Rohrenstrom oder eine lingere Integrationszeit. In Bereichen mit
mangelnder Durchstrahlbarkeit fithren diese Mafilnahmen aber u. U. nicht zum Erfolg. Ein
ungleichméfliger Szintillator kann ebenfalls Ursache von Bildrauschen sein, das sich durch
flachige Bereiche duflert, deren Grauwert sich von ihrer Umgebung unterscheidet. Dieses
kann durch einen Hell-/Dunkelbild-Abgleich vor der CT reduziert werden.

Dariiber hinaus kann es zu noch weiteren, anwendungsspezifischen Artefakten in CT-Daten
kommen, die den Rahmen dieser Arbeit sprengen wiirden. Fiir weiterfithrende Informationen
und Beispielbilder sei auf die Referenzen [32], [33], [70], [77] und [85] verwiesen. Auflerdem
ist zu erwarten, dass in den kommenden Jahren weitere Losungsansatze zur Reduktion von
Strahlaufhdrtung und Streustrahlung in kommerziell erhéltlichen CT-Anlagen implementiert
werden. Mit Optimierung der Quanteneffizienz von Flachdetektoren wird auch der Einfluss
durch Bildrauschen tendenziell kleiner werden; diesem Trend steht jedoch die Entwicklung
von Detektoren mit héherer Pixelauflosung entgegen, die mit einer sinkenden Pixelgréfie und
steigendem Bildrauschen einhergeht.

2.2.5 Besonderheiten des verwendeten Aufbaus

Im Zuge dieser Arbeit wurde eine Nanofokus-CT der Baureihe NANOTOM M der Firma
GE SENSING & INSPECTION TECHNOLOGIES GMBH verwendet [52, 90-92]. Ein Foto eines

16



RONTGEN-COMPUTERTOMOGRAFIE

solchen Geriéts befindet sich in Abbildung 2.9 (a). Die CT arbeitet nach dem Kegelstrahl-
Prinzip und verfiigt iiber eine Rontgenrchre mit 180 kV maximaler Beschleunigungsspannung
und 15 W maximaler Leistung. IThr Brennpunkt hat im grobsten der vier Betriebsmodi einen
Durchmesser von etwa 2,5 um. Dieser wird ab einer Targetleistung von 2,4 W (zum Schutz
des Rontgentargets vor Uberhitzung) zunehmend aufgeweitet und nimmt ungefdhr linear mit
der Emissionsleistung zu. In den feineren Fokusmodi erfolgt eine stérkere Biindelung und
Filterung der freien Elektronen innerhalb der Réntgenrohre durch die Fokussierspulen und
-blenden. Dadurch sinkt die Gréfle des Brennpunkts auf dem Transmissionstarget, jedoch
auf Kosten der Emissionsleistung. Weil im Rahmen dieser Arbeit ohnehin vergleichsweise
stark absorbierende Materialproben tomografiert werden, finden die feineren Betriebsmodi
zunéchst keine Verwendung. Sie eignen sich z. B. zur Durchstrahlung von Kunststoffen oder
generell kleinen Bauteilen mit geringem Absorptionskoeffizienten [93]. Als Target kommt
i. d. F. ein Wolfram-beschichteter Diamant zum Einsatz (Transmissionstarget).

(5%) Detektor Manipulator Roéntgenrohre

_ min: 0 mm _,
» max: 400 mm |

min: 220 mm
{max: 600 mm |

e >
max: 240 mm

Tir
(a) (b)

Abb. 2.9 (a) Foto einer Nanofokus-CT vom Typ GE NANOTOM M, die nach dem Kegelstrahl-Prinzip
funktioniert. (b) Schematische Draufsicht mit den wichtigsten Daten.

Der Rontgendetektor im GE NANOTOM M ist ein Fliachendetektor vom Typ GE DXR500L.
Dieser besteht aus amorphem Silizium mit einer Szintillationsschicht aus Césiumiodid. Die
Pixelauflosung betrigt 3072 px x 2400 px bei einem Pixelabstand von 100 um. Der Detektor
liefert einen nativen Dynamikumfang von 14 bit und erlaubt mit einer zusétzlichen Linear-
einheit eine horizontale Messkreiserweiterung (mit einer virtuellen Bildbreite von 4600 px).
Bei dem Manipulator handelt es sich um eine 5-achsige, auf Granit gelagerte und schwin-
gungsentkoppelte Prézisionsdreheinheit. Darauf kénnen Objekte mit einem Durchmesser
von bis zu 240 mm und einem Gewicht von bis zu 3 kg platziert werden. Die maximale FOD
betragt 400 mm, die minimale FDD 220 mm und die maximale FDD 600 mm. Der Aufbau
eines GE NANOTOM M, in dem die wichtigsten Mafle vermerkt sind, ist in Abbildung 2.9 (b)
skizziert. Eine Besonderheit der Akquisitionssoftware ist der sog. detector shift; damit wird
der Detektor nach jeder Projektion zuféllig und senkrecht zur Durchstrahlungsrichtung um
bis zu + 10 px verfahren. Dies dient der Reduktion von Nachleuchten und Ringartefakten
(vgl. Abschnitt 2.2.4). Des Weiteren verfiigt die Software iiber einen sog. auto scan opti-
miser. Hierbei handelt es sich um ein Modul, das durch Vorher-Nachher-Bildvergleiche die
Drift der Anlage kompensiert und zur Verbesserung der Bildqualitit beitragt.
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2.3 Magnetische Schichtdickenmessverfahren

Zur Charakterisierung thermisch gespritzter Zylinderlaufdchen kommt aufler der CT auch
magnetische Sensorik in Frage. Da es hierbei i. d. R. keiner zerstérenden Probenpréaparation
bedarf, ermdoglicht diese ein im wahren Sinne des Wortes zerstorungsfreies Vorgehen. Zudem
gelangen derartige Verfahren in vielen Féllen schneller zu einem Ergebnis als CT oder Schliff.
Sie haben sich daher z. B. bei der Lackdickenmessung etabliert, wobei der Messeffekt sich die
unterschiedlichen magnetischen Eigenschaften von Schicht- und Grundwerkstoff zu Nutze
macht [94]. Allerdings muss die Sensorik anhand eines Referenzverfahrens oder -normals
kalibriert werden, zdhlt also zu den indirekten Messverfahren. Die zum besseren Verstédndnis
dieser Sensorik notwendigen Grundlagen werden im Folgenden kurz erldutert.

2.3.1 Magnetischer Kreis

Wird eine Spule von Gleichstrom durchflossen, bildet sich in ihrem Inneren ein anndhernd
homogenes Magnetfeld aus. Dieses wird verstiarkt, wenn das Volumen anstatt Luft ein ferro-
magnetisches Material beinhaltet. Weist der Spulenkern eine geschlossene Form auf, spricht
man von einem magnetischen Kreis. In diesem bleibt die gleichgerichtete Magnetisierung
selbst dann erhalten, wenn nur ein Teil des Ferromagneten von der stromdurchflossenen
Spule umschlossen wird. Dabei variiert der magnetische Fluss ¢, wenn sich in Teilen des
Spulenkerns die Querschnittsfliche A, oder die magnetische Permeabilitit p, dndern [95]. In
Abbildung 2.10 ist ein solcher magnetischer Kreis mit mehreren Bereichen unterschiedlicher
Querschnittsfliche und Permeabilitéit skizziert.

Ay, L

Ay, L

i

A,n,

Abb. 2.10 Schematische Skizze eines magnetischen Kreises mit Bereichen unterschiedlicher Quer-
schnittsflache A, Permeabilitdt p, und Lange l,; nach [95].

Hierbei gilt fiir den Betrag der magnetischen Feldstédrke H, sowie der Kraftflussdichte B,
jedes Abschnitts:

Bn Is' s
H,=—"= ¢ _ n und anizﬂn'Hn (2.3)

o Ancpn An

In diesem Zusammenhang bezeichnet Iy den durch die Spule flieBenden Gleichstrom, ng die
Anzahl der Windungen und Iy die Linge der Spule. In Analogie zur Elektrostatik kann
man auch den magnetischen Widerstand Ry, ausdriicken. Dieser verhilt sich proportional
zur Weglédnge 1, und umgekehrt propotional zu A, und p,. Der gesamte Widerstand eines
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magnetischen Kreises ist die Summe aus den Einzelkomponenten unterschiedlicher Bereiche,
ahnlich einer elektrischen Reihenschaltung [95]:

In
Rp=> RW=%" e (2.4)

Da die magnetische Permeablitdt des Spulenkerns deutlich grofler als die der umgebenden
Luft ist, treten bei einem magnetischen Kreis kaum Feldlinien aus dem Spulenkern aus, denn
der magnetische Fluss folgt dem Weg des geringsten Widerstands.

Wird anstelle von Gleich- nun Wechselstrom verwendet, &ndern sich Spannung U und Strom
I mit der Frequenz w = 2mf:

U=Upe™ und I = Ipe'@t=7) (2.5)

Dadurch wird ein (ebenfalls) zeitlich verdnderliches Magnetfeld verursacht, das in der Spule
eine Spannung induziert, die der angelegten Spannung entgegenwirkt. Diese Selbstinduktion
stellt einen Wechselstromwiderstand dar und ist der Grund dafiir, dass der Strom immer
eine Phasenverschiebung y gegeniiber der angelegten Spannung aufweist. In so einem Fall
dandern sich auch die magnetischen Groéflen periodisch:

- , - . B .
H=He*' und B = Be!™™% und ji= i e~ (2.6)

Bei zeitlich verdnderlichen Magnetfeldern kénnen im ferromagnetischen Spulenkern elektri-
sche Wirbelstrome entstehen. Diese induzieren ein Magnetfeld, das dem durch die Spule
verursachten Magnetfeld entgegenwirkt und die Magnetisierung des Spulenkerns hemmt.
Deshalb kann es eine Phasenverschiebung & zwischen Kraftflussdichte B und Feldstirke H
geben. Diese ist der Grund dafiir, dass die Permeabilitdt (L bei Wechselfeldern kleiner als
bei Gleichfeldern ist. Die Entstehung von Wirbelstrémen ist frequenzabhiangig und bei den
im Rahmen dieser Arbeit eingesetzten Arbeitsfrequenzen vernachléssigbar.

2.3.2 Transformator

Transformatoren sind elementare Bauteile in der Elektrotechnik und ein gutes Beispiel fiir
einen magnetischen Kreis. Im einfachsten Fall bestehen diese aus zwei Spulen auf einem
ferromagnetischen Spulenkern, siche Abbildung 2.11 (a). Wird eine Wechselspannung U; an
die Primarspule angelegt, induziert diese im Spulenkern ein magnetisches Wechselfeld und
dieses eine Induktionsspannung Us in der Sekundérspule. Das Verhéltnis der Spannungen
wird mafigeblich vom Verhéltnis der Windungszahlen N7 und Ny bestimmt:

Uy Ny

T = N (2.7)
Es gibt magnetische Sonden, die nach dem Transformatorprinzip funktionieren. Bei diesen
wird grundsétzlich ein Messeffekt im Sinne einer Sekundirspannung induziert. Man spricht
daher auch von magnetinduktiven Sonden. Diese stellen i. d. R. keinen magnetischen Kreis
dar, sondern ein magnetisches Joch. Sie werden erst durch einen ferromagnetischen Priifling
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Abb. 2.11 (a) Transformatoren bestehen aus zwei Spulen auf einem Kern, wobei das Verhéltnis der
Windungszahlen N; und N» das Verhéltnis der Spannungen bestimmt. (b) Nach dem Transformator-
Prinzip arbeitende Sonden stellen ein magnetisches Joch dar, das durch den Priifling geschlossen wird.
Ist dessen Permeabilitdt u bekannt, kann man solche Sonden zur Messung der Dicke d kalibrieren.

magnetisch geschlossen, siche Abbildung 2.11 (b). Setzt man eine solche Sonde auf eine
ferromagnetische Schicht auf, wird die Sekundérspannung auch von deren Materialdicke
und magnetischer Permeabilitdt beeinflusst. Ist die Permeabilitdt bekannt (oder zumindest
konstant), kann die magnetinduktive Sonde zur Bestimmung der Materialdicke kalibriert
werden. Hierbei wirken sich Luftspalte an den Kontaktstellen von Joch und Priifling stark
auf den magnetischen Widerstand und die Homogenitdt der magnetischen Feldlinien aus.
Ein ungleichméfliges Aufsetzen oder Verkippen des Jochs sollte daher vermieden werden.
Ebenso kénnen Kriimmung oder Rauheit der zu messenden Oberfliche sowie Schwankungen
in der Permeabilitit Ursache moglicher Messunsicherheiten sein. Dariiber hinaus kann es zu
Leistungsverlusten kommen, z. B. aufgrund magnetischer Streufelder und ohmscher sowie

kapazitiver Verluste der Spulendridhte. Diese reduzieren die induzierte Sekundérspannung.

2.3.3 Besonderheiten der verwendeten Sensorik

Es kommen drei magnetische Sonden der Firma HELMUT FISCHER GMBH zum Einsatz. Bei
der ENW3 handelt es sich um eine Gleichfeldsonde, die schematisch in Abbildung 2.12 (a)
dargestellt ist. Sie besteht aus einem Permanentmagneten und einem Hall-Sensor. Letzterer
nimmt Verdnderungen der magnetischen Kraftflussdichte in Anwesenheit ferromagnetischer
Materialien wahr. Ublicherweise verlaufen die Feldlinien eines Permanentmagneten auf hal-
ber Hohe parallel zu diesem, so dass eine konstante Hall-Spannung gemessen werden kann.
Wird die Sonde auf ein ferromagnetisches Material aufgesetzt, kommt es zu einer Verzerrung
der Feldlinien, die vom Hall-Sensor detektiert wird. Die Sonde wurde fiir Nickelschichten auf
Leiterplatten entwickelt und kann auch zur Messung nicht-ferromagnetischer Schichten auf
ferromagnetischem Grundwerkstoff verwendet werden.

Die EcABW1.3 ist eine Wechselfeldsonde, die nach dem Transformatorprinzip funktioniert
(vgl. Kapitel 2.3.2). Sie besteht aus einem ferromagnetischen Spulenkern sowie einer Primér-
und einer Sekundérspule. Die Sonde wurde zur Bestimmung nicht-ferromagnetischer oder
nicht-metallischer Schichten auf ferromagnetischen Substraten entwickelt. Ist die magneti-
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Abb. 2.12 Schematische Skizze der drei magnetischen Sonden (a) ENwW3, (b) EGABW1.3 und
(c) EKB4-NI der Firma HELMUT FISCHER GMBH.

sche Permeabilitit des Grundwerkstoffs konstant, hingt die Sekundérspannung mafigeblich
vom Abstand von Oberfliche und Substrat ab (Abhebeeffekt). Da mit Blick auf Abbil-
dung 2.12 (b) beide Spulen mittig iibereinander angeordnet sind, handelt es sich um eine
koaxiale Sonde. Die Hiille, die die zwei Spulen umschlief3t, dient einerseits der Abschirmung
gegeniiber elektromagnetischen Storfeldern. Gleichzeitig ist sie ein Teil des magnetischen
Kreises. Deshalb weisen Sonden mit einem solchen Schalenkern im Vergleich mit ungeschirm-
ten Sonden eine hohere magnetische Kraftflussdichte unterhalb des Spulenkerns auf.

Bei der Sonde EKB4-NI handelt es sich ebenfalls um eine transformatorische Wechselfeld-
sonde. Sie beinhaltet ein magnetisches Joch sowie eine Primér- und eine Sekundérspule. Sie
wurde entwickelt, um die Dicke nicht-ferromagnetischer Schichten auf ferromagnetischem
Grundwerkstoff zu messen. Da die Spulen rdumlich getrennt sind, handelt es sich um eine
koplanare Sonde. Diese Bauart reagiert iiblicherweise nicht so empfindlich auf Oberflichen-
rauheit wie koaxiale Sonden. Abgesehen davon sind sich die EKB4-NI und EGABW1.3 sehr
dhnlich. Die Arbeitsfrequenz beider Sonden betragt 165 Hz, so dass Verluste aufgrund von
Wirbelstrémen in den LDS-Schichten vernachléssigbar sind.

Keine dieser Sonden wurde explizit fiir die Messung ferromagnetischer Schichten auf einem
nicht-ferromagnetischen Substrat entwickelt. Daher wird deren Eignung im Rahmen dieser
Arbeit untersucht, siche Abschnitt 4.3. Es ist von grundlegendem Interesse, ob mit den
drei unterschiedlichen Sondentypen ein Messeffekt nachgewiesen werden kann und ob dieser
einen eindeutigen, funktionalen Zusammenhang mit der Dicke von LDS-Schichten aufweist.

2.4 Fotothermische Radiometrie

Neben den magnetischen kénnen auch die thermischen Eigenschaften zur Charakterisierung
von Werkstoffen verwendet werden. In diesem Zusammenhang hat sich die fotothermische
Radiometrie mittels Infrarot-Sensoren etabliert [96]. Genau wie die magnetischen Sonden
erlaubt auch diese ein zerstérungsfreies und dariiber hinaus sogar berithrungsloses Vorge-
hen. Auch fotothermische Sensorik muss anhand eines Referenzverfahrens oder -normals
kalibriert werden und wird deshalb zu den indirekten Messverfahren gezdhlt. Gegenstand

dieses Kapitels sind die zum besseren Verstdndnis der Sensorik notwendigen Grundlagen.
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2.4.1 Variantenvielfalt und Stand der Technik

Hierbei wird zwischen der passiven und der aktiven Thermografie unterschieden [97-101]. Bei
der passiven Thermografie bedarf es keiner Erwdrmnung des Priiflings. Diese nutzt ohnehin
vorhandene Ab- oder Eigenwérme und findet z. B. Verwendung bei der Qualitétskontrolle in
der verarbeitenden Industrie [102, 103]. Bei der aktiven Thermografie wird das betrachtete
Objekte angeregt, so dass ein zusétzlicher Warmestrom die an die Umgebung angepasste
Temperatur iiberlagert. Hierdurch ist sie weniger anfillig fiir Umwelteinfliisse als passive
Thermografie und bietet im Gegensatz zu dieser auch die Moglichkeit, Laufzeitinformationen
des Warmetransports aufzuzeichnen. Diese Phaseninformationen werden kaum von &dufleren
Einfliissen, wie z. B. ungleichméfiiger Anregung, beeintriachtigt. Des Weiteren birgt aktive
Thermografie grofies Potenzial zur Automatisierung, wodurch die Gefahr von Bedienfehlern
verringert werden kann. Da sie sich zudem zur Multi-Signal-Auswertung und damit zur
gleichzeitigen Bewertung mehrerer Kenngréflen eignet, handelt es sich um ein vielfaltiges und
méchtiges Verfahren. Dem gegeniiber stehen die im Vergleich zu z. B. Wirbelstromsensorik
hohen Kosten, die fiir einen Thermografie-Aufbau mit Warmebildkamera anfallen. Jedoch
ist nicht jede Anwendung auf flichige Infrarot-Sensoren angewiesen; vielfach kénnen auch
glinstigere fotothermische Einpunktsensoren zum Einsatz kommen. Innerhalb der aktiven
Thermografie unterscheidet man zwischen Impuls-, Flying-Spot- und Lock-in-Thermografie.
Dariiber hinaus findet man weitere Sonderformen, wie z. B. Step-Heating-, Induktions- und
Vibro-Thermografie. Letztere unterscheiden sich hauptséchlich in der Art der Anregung und
sonst kaum von den drei zuvor genannten Varianten.

Impuls-Thermografie basiert auf der kurzzeitigen Erwarmung eines Objekts, haufig durch
Bestrahlung mit Blitzlampen [104-106]. Mit Infrarot-Detektoren wird der zeitliche Verlauf
der Oberflichentemperatur nach Abschalten der Anregung aufgezeichnet. Die wéihrend des
Abkiihlvorgangs sichtbaren Temperaturvariationen lassen v. a. qualitative Schliisse zu, z. B.
iiber Stellen mit variierenden Materialeigenschaften oder Defekten. Seit einigen Jahren wird
die Impuls-Thermografie auch quantitativ genutzt, z. B. mittels Fourier-Transformation der
Abkiihlkurve [107-109]. Man spricht i. d. F. von phasensensitiver Impuls-Thermografie. Die
Step-Heating-Thermografie verwendet indes die Informationen, die ein Objekt wahrend der
Aufwirmphase preisgibt. Mitunter findet man diese daher auch unter den Schlagworten long
step thermography und time-resolved infrared radiometry [110, 111].

Bei der Flying-Spot-Thermografie erfolgt auch eine kurze Erwdrmung der Objektober-
flache, aber nicht mithilfe einer gepulsten, sondern einer ortlich verdnderlichen Anregung.
Dies kann z. B. ein gefiihrter Dauerstrichlaser sein, der mit verkippbaren Spiegeln iiber die
Probe gelenkt wird. Das thermische Antwortverhalten der angeregten Fliache wird koaxi-
al mithilfe eines Infrarot-Sensors erfasst. Diese Variante der fotothermischen Radiometrie
eignet sich u. a. zur Charakterisierung klaffender Risse oder oberflichennaher Defekte, weil
diese den Warmefluss signifikant beeinflussen [112-116]. Das Scannen der angeregten Fliche
kann sowohl durch Translation des Priiflings als auch der Anregungsquelle geschehen.

Die Lock-in-Thermografie verwendet vielfach eine sinusférmig amplituden-modulierte
Anregungsquelle, die im Priifling einen Warmefluss derselben Frequenz erzeugt [117-119)].
Selbst wenn die periodische Temperaturdnderung an der Oberfléche nur wenige Zehntel Grad
Celsius betragt, ist das SNR typischerweise hoher als bei anderen Thermografie-Arten. Ein
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Grund dafiir ist, dass lediglich Signale mit ganzzahligen Anteilen der Modulationsfrequenz
beriicksichtigt werden. Dies setzt voraus, dass Anregung und Detektion synchronisiert sind
und sich das thermische Wellenfeld im stationédren Zustand befindet. Dann erlaubt die Lock-
in-Technik die Berechnung von Amplituden- und Phaseninformation. Erstere ist dquivalent
zur Leistung der emittierten infraroten Strahlung; letztere reprisentiert die Laufzeit des
Wirmetransports und wird néher in Abschnitt 2.4.3 erldutert. Lock-in-Thermografie ist
iiblicherweise zeit- und kostenintensiver als die anderen Varianten.

Seitens des Versuchsaufbaus kann zwischen Thermografie in Reflexion oder Transmission un-
terschieden werden, wobei dies material- und anwendungsspezifisch ist. Viele Fragestellungen
lassen nur einen Aufbau zu. Wenn die Temperatur eines zu priifenden Objekts hoher als die
Umgebungstemperatur ist, kommt auflerdem die Anregung mit kalten Anregungsquellen in
Frage. Auf die Ausbreitung von thermischen Wellen hat dies keinen Einfluss, wichtig ist nur
die Temperaturdifferenz [102]. Aufler den oben genannten Varianten der Thermografie sind
in speziellen Anwendungsféllen auch Kombinationen dieser sinnvoll [120].

2.4.2 Optisch angeregte Lock-in-Thermografie

Das Prinzip der Lock-in-Thermografie funktioniert mit zahlreichen Anregungsquellen, wie
z. B. Ultraschall, Induktion, Widerstandsheizung oder erzwungener Konvektion [121]. Die
Wahl der Energiequelle héngt von vielen Faktoren und mafigeblich von der Geometrie, dem
Werkstoff und der zu priifenden Charakteristik ab. Weit verbreitet ist die optische Anregung
mithilfe von Halogenlampen oder Lasern. Sie ist beriihrungslos, schnell, vielseitig und relativ
einfach zu industrialisieren. Die Oberflache eines Priiflings erwérmt sich dabei durch Absorp-
tion elektromagnetischer Strahlung im zumeist sichtbaren oder infraroten Spektralbereich.
Die LDS-beschichteten Zylinderlauffiichen erlauben nur einseitigen Zugang, bestehen aus
einem opaken Material und weisen einen vergleichsweise niedrigen Absorptionskoeffizienten
auf. Daher wurde im Rahmen dieser Arbeit optisch angeregte Lock-in-Thermografie (OLT)
mittels Laseranregung im Nah-Infrarot (NIR) verwendet. Dieser Abschnitt geht ndher auf
das Messprinzip und den verwendeten Versuchsaufbau (siche Abbildung 2.13) ein.

Konfiguration Infrarot-
.
Bilddaten Kamera

Zeitsignalw Steuerung
: Trigger
Signalgenerator —
Zeitsignal
Modulation

Abb. 2.13 (a) Foto und (b) schematische Skizze des Versuchsaufbaus zur Erprobung von OLT als
Verfahren zur Bestimmung der Materialdicke von LDS-Schichten.
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Als Anregungsquelle diente ein Diodenlaser, der kohérente Strahlung mit einer Wellenlénge
von 938 nm und einer maximalen Leistung von 250 W emittiert. Diese wurde mit einem
Lichtwellenleiter und einem dichroitischen Spiegel auf die Probe gelenkt. Der Ausgang der
optischen Faser wurde auf die Oberfliche der Priiflinge abgebildet, so dass die angeregte
Flache anndhernd kreisférmig war. Als Infrarot-Kamera diente eine FLIR X6580s¢, fiir die
drei Objektivlinsen (25 mm f/2.0, 50 mm f/2.0 und 150 mm {/3.0) sowie zwei Zwischenringe
(12mm und 18 mm) zur Verfiigung standen. Laser wie auch Kamera wurden in die Software
DispLAYIMG VI eingebunden und iiber einen Signalgenerator der Firma EDEVIS GMBH
synchronisiert, wobei die Warmebildkamera taktgebend fiir die Synchronisation war. Die
Verwendung eines dichroitischen Spiegels erlaubte die koaxiale Anordnung von Anregungs-
quelle und Infrarot-Detektor (vgl. Abbildung 2.13). Kameras vom Typ FLIR X6580SC sind
fiir Wellenléngen zwischen 3,4 pum und 5 pm empfindlich, fiir die der dichroitische Spiegel
weitestgehend transparent war.

Waéhrend der Versuche wurde die Kamera auf 320 px x 256 px konfiguriert. Dies entspricht
nur einem Viertel der maximal méglichen Sensorflache, erlaubte aber eine Bildwiederholrate
von bis zu 600 Hz und Lock-in-Frequenzen von bis zu 150 Hz. Als Belichtungszeit wurden
1,5 ms pro Einzelbild ausgewéhlt, da dies die bei dieser Bildwiederholrate maximal mdogliche
Integrationszeit darstellt. Im Rahmen der Parameterstudien in Abschnitt 4.4 kamen Lock-
in-Frequenzen zwischen 5 Hz und 150 Hz (nur ganzzahlige Teiler der Bildwiederholrate) zum
Einsatz. Dariiber hinaus wurden die Priiflinge leicht verkippt in das Setup eingebaut, um
zu verhindern, dass reflektierte Laserstrahlung wieder in den Laser zuriickfallt.

0,25°C -46°
0,20°C -48°
0,15°C -50°
0,10°C -52°
0,05°C -54°
0,00°C -56°

Abb. 2.14 (a) Amplituden- und (b) Phasenbild einer LDS-Schicht mit feingedrehter Oberflache. Es
gibt Merkmale im Phasenbild, die mit keiner Anzeige im Amplitudenbild korrelieren (roter Kreis),
sowie Merkmale, die mit beiden Mechanismen erkennbar sind (griiner Kreis). Die physikalischen
Grundlagen hierzu sind Gegenstand von Abschnitt 2.4.3.

In Abbildung 2.14 sind anhand einer LDS-Zylinderlaufidche mit feingedrehter Oberfléche
zwei bildgebende Mechanismen der OLT dargestellt, das Amplituden- und das Phasenbild.
Die physikalischen Grundlagen hierzu finden sich in Abschnitt 2.4.3 wieder. Die optisch
angeregte Fliache hebt sich in beiden Féllen kreisformig ab und misst etwa 10 mm im Durch-
messer. Bei einer rein qualitativen Betrachtung der Bilder féllt auf, dass das Amplitudenbild
auch die Topografie abbildet. Die vertikal verlaufenden Streifen im Amplitudenbild werden
durch die feingedrehte Oberfliche hervorgerufen und sind im Phasenbild nicht zu erkennen.
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Hellere Bereiche korrespondieren im Amplitudenbild mit einer hoheren Temperatur und im
Phasenbild mit einem héheren Phasenwinkel. Dass der Phasenwinkel lokal schwankt, kann
ein Indiz fir variierende Temperaturleitfdhigkeit sein. Da sich der Grauwert solcher Stellen
mit der Modulationsfrequenz &ndert, werden diese vermutlich durch Hohlrdume und/oder
Variationen in der chemischen Zusammensetzung verursacht. Beides sind Phénomene, die
mit Blick auf Abbildung 1.1 (c) fiir thermisch gespritzte Beschichtungen nicht untiblich sind.
Grundsétzlich kénnen solche Beobachtungen auch durch Oberflichenrauheit erklarbar sein,
insbesondere da Amplituden- und Phasenbild vereinzelt an denselben Stellen helle Flecken
aufweisen. Dariiber hinaus gibt es aber auch Merkmale im Amplitudenbild, an deren Stelle
das Phasenbild keine aufweist. Dies gilt umgekehrt genauso, wie z. B. bei dem dunklen Be-
reich im Phasenbild unten rechts, der mit keiner Anzeige im Amplitudenbild korreliert. Der
dunkle Ring, der den optisch angeregten Bereich in Abbildung 2.14 (b) umschlieft, ist auf
laterale Warmefliisse zuriickzufithren. Noch weiter aulen dominiert zufélliges Rauschen das
Phasenbild und auch im Amplitudenbild ist keinerlei Bildinformation mehr vorhanden.

2.4.3 Physik der thermischen Wellen

OLT beruht auf Ausbreitung, Reflexion und Interferenz thermischer Wellen [27, 122-125].
Dabei verhilt sich der Warmetransport in homogenen, isotropen Medien ndherungsweise
geméfl der eindimensionalen Fourierschen Wérmeleitungsgleichung:

2
T (2,t) aa T(zt) =g (2,t),wobei a = %
p

ot 0z% (2:8)

Dementsprechend wird das zeitliche Verhalten von Temperaturfeldern mafigeblich durch
die thermische Diffusivitdt (auch Temperaturleitfahigkeit) « bestimmt. Diese setzt sich aus
Wiérmeleitfahigkeit A, Dichte p und spezifischer Warmekapazitit C zusammen. Bei der OLT
wird die Temperatur an der Oberfliche einer Probe (z = 0) sinusférmig mit der Frequenz
w = 27ntf moduliert. Aufgrund des Temperaturgradienten entsteht im Material ein Warme-
strom Q = Qo ¢! mit derselben Frequenz [125-127]. Die Wirmeleitungsgleichung (siche
Gleichung 2.8) kann mit einem Exponentialansatz gelost werden [128]:
2c

T(zt) = Tpe v ei(“’t_f),wobei v=y (2.9)

= 66;2/05 e v ei(mfffg),wobei € =V ApC (2.10)

Thermische Wellen breiten sich folglich stark geddmpft und phasenverschoben in Materie

aus. Hierbei wird die Tiefe, bei der ihre Amplitude auf e~! der urspriinglichen Intensitit T
abgeklungen ist, als thermische Eindringtiefe v bezeichnet. Je niedriger die Modulationsfre-
quenz, desto hoher die Eindringtiefe thermischer Wellen in Materie [122]. Daher kénnen bei
OLT allein durch Variation der Frequenz Informationen aus verschiedenen Tiefen gewonnen
werden, wobei Phaseninformationen grundsétzlich aus einer bis zu doppelt so groflen Tiefe
wie Amplitudeninformationen stammen kénnen [27]. Dies hat bei der Charakterisierung von
Beschichtungen u. a. den Vorteil, dass die thermische Eindringtiefe so gewéhlt werden kann,
dass das Substrat noch keine signifikante Temperaturdanderung erfihrt. An der Oberfliche
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Abb. 2.15 (a) In einer Schicht der Dicke d kann es zu Reflexion und Interferenz von thermischen
Wellen kommen. Warmeleitfadhigkeiten werden mit A, Dichten mit p, spezifische Warmekapazitéiten
mit C und Reflexionskoeffizienten mit R;; bezeichnet. (b) Plot von Gleichung 2.11 fir mehrere Ros.

(z = 0) kommt es zu einer initialen Phasenverschiebung von —m/4 zwischen der Temperatur
und dem modulierten Warmestrom, siehe Gleichung 2.10.

Kommt es zur Reflexion von thermischen Wellen an einer Grenzfliche, miissen auflerdem
Interferenzeffekte beriicksichtigt werden. Ein Modell, das dieses Verhalten veranschaulichen
soll, ist in Abbildung 2.15 (a) dargestellt. Oberhalb der Schicht befindet sich Luft und
die Grenzflache zwischen Luft und Schicht wird als Oberfliche bezeichnet. Hier haben die
thermischen Wellen ihren Ursprung, weil die Infrarotemission von Luft vernachlassigbar
klein ist. Von dort breiten diese sich senkrecht zur Oberfliche und geméfl des Lambert-Beer-
Gesetzes in der Schicht aus. Unterhalb der Schicht befindet sich ein Substrat, dessen Dicke
viel grofler als die thermische Eindringtiefe anzunehmen ist. Ein Ansatz zur Beschreibung
eines solchen Modells wurde in Referenz [129] entwickelt. Da fotothermische Sensorik nur die
Temperaturen an der Oberfliche einer Schicht erfasst, reicht es bei der Infrarot-Thermografie
aus, die Terme bei z = 0 zu betrachten. Mehrfachreflexionen werden ebenfalls vernachléssigt,
da i. d. F. ausschlieflich thermische Eindringtiefen beriicksichtigt werden, die einer ein- bis
dreifachen Schichtdicke entsprechen. Dadurch vereinfacht sich die Phasenbeziehung zwischen
der Oberflaichentemperatur und dem modulierten Wéarmestrom zu:

—2 Rypg e sin(n) s . d mf
1 3
__ wobein=2—- = — 2.11
p =tan { (R 2 } , wobei 7 QV 2d ( )

In diesem Kontext wird der Reflexionskoeffizient an der Grenzflache zwischen Schicht und
Substrat mit Ros und der Quotient aus Schichtdicke d und thermischer Eindringtiefe v
als thermische Dicke bezeichnet. Die Phasenverschiebung ¢ représentiert die Laufzeit der
thermischen Wellen und ist daher ein Maf fiir die mittlere Entfernung von der Oberfliche
zur Grenzfliche (und zuriick). Dementsprechend erzeugen unterschiedlich dicke Schichten
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verschiedene Phasenwinkel. Sofern sich die Diffusivitdt o und der Reflexionskoeffizient Rog
nicht dndern, kann der Zusammenhang in Gleichung 2.11 abschnittsweise als Kalibrierkurve
zur Schichtdickenbestimmung dienen. Dieses Phasenverhalten von thermischen Wellen ist in
Abbildung 2.15 (b) fiir mehrere Reflexionskoeffizienten skizziert. Die Temperaturleitfadhigkeit
von LDS-beschichteten Zylinderlauffliichen liegt bei etwa o = 0,1cm?/s. Da das Substrat
eine Aluminiumlegierung mit héherer Diffusivitit ist, kann man an der Grenzfliche einen
negativen Reflexionskoeffizienten erwarten. Die Differenz zweier Phasenwinkel bezeichnet
man dabei als Phasenkontrast. Rufen zwei unterschiedlich dicke Beschichtungen bekannter
Dicke einen Phasenkontrast hervor, kann dieser zur Bewertung des Dynamikumfangs und

zur Optimierung der experimentellen Parameter genutzt werden.

2.5 Grundlagen der Messsystemanalyse

Die Terminologie und Richtlinien zur Messsystemanalyse (MSA) werden umfassend in den
Referenzen [130-136] und daher im Rahmen dieser Arbeit nur kurz behandelt. Messungen
werden nicht nur in Forschung und Vorausentwicklung durchgefiihrt, sondern dienen auch
zur Optimierung von Produktionsprozessen. Dabei wird die Giite des Resultats mafigeblich
von der Giite der Messwerte beeinflusst. Das Ziel einer Messung ist es, den Wert eines
Merkmals zu bestimmen, z. B. einer Linge. Der wahre Wert des Merkmals kann jedoch
nie mit Sicherheit beziffert werden. Eine MSA wird durchgefiihrt, um die zu erwartende
Messunsicherheit angeben zu kénnen. Dazu wird ein Merkmal wiederholt gemessen, wobei
u. a. zwischen Genauigkeit und Prézision unterschieden wird, sieche Abbildung 2.16. Obwohl
der wahre Wert eines Merkmals unbekannt ist und bleibt, soll ein Messwert diesem so nahe
wie moglich kommen. Daher bezieht man sich hdufig auf einen sog. Referenzwert. Dieser
stellt einen definierten und akzeptierten Ersatz fiir den wahren Wert dar und ist auf ein
Normal riickfithrbar. Ein Normal wiederum ermdglicht die Vergleichbarkeit verschiedener
Messungen desselben Merkmals, z. B. im Hinblick auf Langenmessungen das Urmeter. Ein
Normal ist auf nationale oder internationale Standards zuriickzufiithren und représentiert
eine physikalischen Einheit mit der nach dem aktuellen Stand der Technik minimal moéglichen
Messunsicherheit.

Mit Blick auf Abbildung 2.16 ist Genauigkeit ein Maf} dafiir, wie nah die Messwerte dem
Referenzwert kommen. Deren Differenz wird auch als Bias bezeichnet. Die Verdnderung des
Bias iiber den gesamten Einsatzbereich des Messsystems wird Linearitdt und die zeitliche
Drift Stabilitdt genannt. Dagegen ist Prézision ein Maf} dafiir, wie stark die Messwerte um
ihren Mittelwert streuen, ohne die Richtigkeit des Mittelwerts in Frage zu stellen. In diesem
Kontext wird die Prézision, die mit einem Messverfahren, einem Benutzer, unter identischen
Versuchsbedingungen und innerhalb kurzer Zeit erreicht werden kann, als Wiederholbarkeit
(auch Wiederholpréazision) bezeichnet. Diese stellt also ein Mindestmafl an zu erwartender
Streuung der Messwerte dar. Deren Verdnderung iiber den gesamten Kinsatzbereich des
Messsystems nennt man Uniformitét und ihre zeitliche Drift Konsistenz. Dagegen versteht
man unter der Reproduzierbarkeit (auch Vergleichsprézision) die Streuung, die von mehreren
Benutzern an verschiedenen Tagen oder mit unterschiedlichen Messsystemen desselben Typs
erreicht wird. Diese ist grofler als die Streuung aufgrund von Wiederholprézision.
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Abb. 2.16 Bei einer MSA werden Mittelwert und Streuung mehrerer Wiederholmessungen bestimmt.
Bei deren Auswertung wird zwischen Genauigkeit (Entfernung zwischen Mess- und Referenzwert) und
Prézision (Streuung der Messwerte um ihren Mittelwert) unterschieden.

Die sog. MSA nach Verfahren 1 (haufig auch Methode 1 oder type-1 study) ist eine bei der
Prozessfihigkeitsuntersuchung gingige Moglichkeit, die Genauigkeit und Wiederholbarkeit
eines Priifprozesses zu beziffern [135, 136]. Dabei werden mehrere Wiederholmessungen eines
Normals mit bekanntem Merkmalswert aufgezeichnet, ohne dass der Benutzer stérend in den
Messprozess eingreift. Deren Mittelwert und Standardabweichung kénnen zur Bewertung
der Wiederholprézision herangezogen werden, wenn das Messsystem stabil und konsistent
ist [132]. Diese ermdoglichen die Berechnung der Prozessfahigkeitsindizes Cy und Cgi bei
bekannter Merkmalstoleranz. Bei der LDS-Schichtdicke handelt es sich um ein einseitig
begrenztes Merkmal, da nur eine Mindestschichtdicke funktionsrelevant ist. In so einem
Fall ist die Annahme einer technisch moglichen zweiten Grenze géngige Praxis. Diese ist
mitunter Ansichtssache des Benutzers und schwécht daher die Aussagekraft einer MSA.
Zudem ist eine klassische MSA nach Verfahren 1 bei der Bestimmung der LDS-Schichtdicke
nicht durchfiihrbar, weil ein riickfithrbares Normal zur Angabe des Cg fehlt. Stattdessen
wird mit Referenzproben gearbeitet, deren Merkmalswert mit der CT festgelegt wird. Aus
diesen Griinden werden die unterschiedlichen Messverfahren sowie ggf. die unterschiedlichen
Parametrierungen desselben Messverfahrens im Rahmen dieser Arbeit ausschliellich auf
Basis der Standardabweichungen verglichen. Wenn wie bei einer MSA nach Verfahren 1 der
Benutzereinfluss vernachlissigbar ist, resultierten diese aus zufélligem Messrauschen und
sind daher umgekehrt proportional zum SNR [137].

Die sog. MSA nach Verfahren 2 (auch Methode 2 oder type-2 study) ist ein ebenso etabliertes
Vorgehen zur Bestimmung von Wiederhol- und Reproduzierbarkeit. Eine Herangehensweise
hierzu ist die Zerlegung der auftretenden Streuung in mehrere Varianzkomponenten geméf
Varianzanalyse (analysis of variances, ANOVA). Eine Bewertung der Vergleichsprézision ist
dabei nur mdéglich, wenn alle Proben von allen Benutzern an unterschiedlichen Tagen gleich
oft gemessen werden. Die ANOVA setzt voraus, dass sich die Varianz des Messsystems,
Géauge, aus mehreren, voneinander unabhéngigen Varianzkomponenten zusammensetzt:
oauge = Oa + Opo + O = Oheproduzierbarkeit - OWicderholbarkeit (2.12)
In diesem Zusammenhang werden Varianzkomponenten mit o2 und Standardabweichungen
mit o bezeichnet. Diese kénnen vom Benutzer (operator, o2), aber auch von der Interaktion
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zwischen dem Benutzer und den Priflingen (parts and operator, GIQ)O) hervorgerufen werden.
Die Summe der zwei Varianzkomponenten ist ein Maf} fiir die Reproduzierbarkeit. Dariiber
hinaus trigt eine zufillige Messabweichung (error, 62) zur Streuung bei; diese ist ein Maf fiir
die Wiederholbarkeit. Die Quadratsumme der Standardabweichungen aus Wiederhol- und
Vergleichsprézision ist eine Abschétzung aller Messabweichungen, die durch den Benutzer
und das Messverfahren verursacht werden kénnen. Auflerdem kénnen weitere systematische
Messabweichungen auftreten, z. B. aufgrund einer ungenauen Kalibrierung. Diese sind einer
ANOVA nicht zugénglich und tragen daher auch nicht zu Uﬁauge bei. Sie kénnen z. B. durch
einen Abgleich mit vergleichbaren Referenzverfahren abgeschétzt werden. In den folgenden
Kapiteln wird nicht die Varianz sondern die Standardabweichung betrachtet, weil diese die
Breite einer Normalverteilung (vgl. Abbildung 2.17) beschreibt. Unter der Pramisse, dass
ein Messwert eine Normalverteilung um den realen Merkmalswert beschreibt, erlaubt die
Standardabweichung die Beriicksichtigung von Konfidenzintervallen. So beinhaltet das + 1 o-
Intervall 68,27 %, das &+ 2 o-Intervall 95,45 % und das + 3 o-Intervall 99,73 % aller Messwerte.

Dabei hat sich das 4 3 o-Intervall zur Beschreibung einer Messunsicherheit bewé&hrt.
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Abb. 2.17 Normalverteilung um einen beliebigen Erwartungswert, von der mehrere Abschnitte mit-
hilfe von ganzzahligen Vielfachen der Standardabweichung o gekennzeichnet sind. Im + 1 o-Intervall
sind 68,27 %, im 4 2 o-Intervall 95,45 % und im 4 3 o-Intervall 99,73 % aller Messwerte enthalten.

Wird die Spannweite betrachteter Merkmalswerte in Relation zur Gesamtstreuung des Mess-
systems gesetzt, erlaubt dies die quantitative Bewertung der Messgerétefahigkeit [137]. Denn
der Quotient aus Dynamikumfang und 0Ogauge ist ein Maf fiir das CNR. Es erlaubt den
Vergleich verschiedener Messverfahren sowie unterschiedlicher Parametrierungen desselben
Messverfahrens. Im Sinne des CNR ist bei der Messung verschiedener Merkmalswerte nicht
nur ein ausreichender Dynamikumfang notig, die Messung muss auch mit einer geringen

Messunsicherheit aufgrund von Wiederhol- und Vergleichsprézision moglich sein.

29



GRUNDLAGEN DER EINGESETZTEN MESSTECHNIK

30



3 Charakterisierung von Hohlrdumen

3.1 Kapitelspezifische Grundlagen

3.1.1 Bildverarbeitung von CT-Daten

Héufig erscheinen Grenzflichen zwischen mehreren Materialien in CT-Daten nicht so detail-
und kontrastreich wie z. B. in den Aufnahmen eines Auflichtmikroskops (vgl. Abbildung 2.1).
Um diese bestimmen und einen Volumendatensatz quantitativ auswerten zu koénnen, ist
Bildverarbeitung notwendig. Dazu gehoren u. a. Vorverarbeitung, Segmentierung, Merkmals-
extraktion und Klassifizierung, sieche Abbildung 3.1. Die Bildverarbeitung dreidimensionaler
Datensétze unterscheidet sich dabei kaum von der Auswertung zweidimensionaler Bilddaten.
Eine ausfiihrliche Ubersicht hieriiber bieten z. B. die Referenzen [138-143]. Im Folgenden
wird kurz auf die fiir CT-Daten relevanten Schritte eingegangen.

Digitaler Vorverarbeitung Segmentierung Merkmals Klassifizierung

Datensatz extraktion

Abb. 3.1 Bilddatenverarbeitung kann in Vorverarbeitung, Segmentierung, Merkmalsextraktion und
Klassifizierung unterteilt werden und unterscheidet sich dabei kaum zwischen dreidimensionalen und
zweidimensionalen Bilddaten; nach [142].

Héaufig stellt die Segmentierung den herausforderndsten Schritt entlang der Prozesskette dar,
der fur die Qualitdt der Bildverarbeitung von entscheidender Bedeutung ist [144]. Thr Ziel ist
es, einzelne Voxel zusammenhingenden Regionen zuzuordnen, d. h. die Bildinformationen
in Segmente zu unterteilen. Eine einfache Form der Segmentierung ist die Binarisierung.
Deren Resultat sind Bindrdaten, in denen als Material identifizierte Voxel Einsen und alle
anderen Voxel Nullen enthalten [145]. Dazu sind mehrere Herangehensweisen denkbar, die
in Abschnitt 3.1.3 vorgestellt werden. An die Binarisierung kénnen sich weitere Schritte zur
Identifikation und Kennzeichnung (labeling) individueller Objekte anschlieen. Ein Beispiel
hierfiir ist Connected-Component-Labeling (CCL), bei dem zusammenhéngende Bereiche
segmentierter Voxel erkannt werden [146, 147]. AnschliefSend kénnen Charakteristika aus den
CT-Daten abgeleitet werden, wie z. B. im Hinblick auf Hohlrdume (vgl. Abschnitt 3.2.2). Die
Segmentierung hidngt dabei mafigeblich von der Qualitdt der vorliegenden Daten ab, wobei
die Art der Segmentierung u. U. auch dariiber entscheidet, wie Qualitit definiert ist. Manche
Segmentierungsverfahren sind fehleranfillig bei vorhandenem Bildrauschen, andere dagegen
empfindlich auf lokale Grauwertschwankungen. Daher ist die Vorverarbeitung ein wichtiger
Bestandteil der Bildverarbeitung, der haufig parallel zur Segmentierung entwickelt wird.
Einige Techniken zur Verbesserung von CT-Daten werden in Abschnitt 3.1.2 vorgestellt.
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3.1.2 Vorverarbeitung

Ziel der Bilddatenoptimierung ist es, gewisse Charakteristika ergebnisorientiert zu unter-
streichen [144]. Dies kann u. a. dazu dienen, eine automatische Auswertung von Merkmalen
zu ermoglichen, fiir die in den Rohdaten zwar das menschliche, nicht aber das maschinelle
Sehen sensibel ist. Die Vorverarbeitung kann sowohl im Orts- als auch im Ortsfrequenzraum
geschehen. Dabei nimmt man im Ortsraum direkt Einfluss auf die Farbwerte der Bilddaten,
wohingegen Manipulationen im Frequenzraum erst mittels Fourier-Transformation moglich
werden (vgl. Abschnitt 2.2.3). In jedem Fall wirkt die Bildverbesserung wie ein Operator T,

der die Rohdaten f(x,y,z) in einen gefilterten Datensatz g(x,y,z) transformiert:

9(x,y,2) =T|[f (z,y,2)] (3.1)

Dies konnen lokale Punktoperatoren, regionale Maskierungen oder globale Filter sein [144].
Allerdings existiert keine allgemeine Theorie zur Bilddatenoptimierung, wodurch ein stan-
dardisiertes Vorgehen erschwert wird. Einige Beispiele fiir grundlegende Transformationen
im Ortsraum sind in Abbildung 3.2 dargestellt.
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Abb. 3.2 Einige Beispiele fiir elementare Transformationen von Grauwerten im Ortsraum; nach [144].

Die Haufigkeitsverteilung der Farbwerte in Bilddaten wird auch als Histogramm bezeichnet.
Da die (berechneten) lokalen Schwichungskoeffizienten in CT-Daten {iblicherweise mithilfe
von Grauwerten visualisiert werden, spricht man i. d. F. von einem Grauwerthistogramm
(vgl. Abbildung 2.7). Hierbei wird ein niedriger Grauwert mit einer dunklen Farbe und einem
geringen Schwéchungskoeffizienten (und umgekehrt) assoziiert. Das Grauwerthistogramm
eignet sich als Ausgangspunkt fiir eine globale Optimierung der Bilddaten im Ortsraum und
ermoglicht z. B. eine Aussage iiber die Ausleuchtung des verwendeten Detektors. Je weiter die
Grauwerte zweier Materialien im Histogramm eines CT-Datensatzes voneinander entfernt
sind, desto grofler ist ihr Kontrast (vgl. Abschnitt 2.2.3). Bilddaten, die den gesamten zur
Verfiigung stehenden Farbraum ausnutzen, weisen den groftmoglichen Dynamikumfang und
Kontrast auf [144]. Bei der Durchfithrung einer CT hat es sich als vorteilhaft herausgestellt,

32



KAPITELSPEZIFISCHE GRUNDLAGEN

die experimentellen Parameter nicht nur nach einem mdoglichst grolen Kontrast einzustellen.
Auflerdem sollten Form und Verteilung der Grauwertmaxima im Histogramm berticksichtigt
werden, z. B. iiber die Halbwertsbreite. Unter der Annahme, dass diese v. a. durch Artefakte,
wie z. B. Bildrauschen, beeinflusst wird, ist der Quotient aus Abstand und Halbwertsbreite
der Maxima ein Maf fiir das CNR.

Die bisher erlduterten Mechanismen ermoglichen Manipulationen zur Kontrasterh6hung oder
-reduktion. Weitere Optimierungsmafinahmen im Ortsraum sind Glattungsfilter, die sich
zur Verringerung oder Beseitigung von kleinen Details oder Rauschen eignen. Diese kénnen
einerseits durch lineare Filterfunktionen realisiert werden, z. B. durch Mittelwertbildung
benachbarter Voxelinformationen. Andererseits kann dies auch durch nicht-lineare Filter
geschehen, z. B. einen Medianfilter, der den Grauwert eines Voxels mit dem Median seiner
Umgebung substituiert. Haufig fithren letztere zu einer guten Beseitigung von Bildrauschen,
ohne die Rénder realer Bildinformationen zu verwischen wie ein Mittelwertfilter. Allerdings
koénnen Details nicht nur durch integrierende Filter beseitigt, sondern durch differenzierende
Filter auch verstérkt werden [144]. Diese reagieren sensibel auf lokale Grauwerténderungen
und koénnen z. B. zur Kantenfindung oder -verstiarkung benutzt werden. Man verwendet
hierzu typischerweise einen Gradienten- oder Laplace-Operator.

Fragestellungen zur Bilddatenoptimierung erfordern héufig den Einsatz mehr als nur eines
Filters. Die bisher genannten Funktionen kénnen auch kombiniert werden, um gemeinsame
Vorteile zu verstirken oder nachteilige Effekte einzelner Operatoren auszugleichen. Dariiber
hinaus kann Signalverarbeitung und damit Bilddatenoptimierung auch im Frequenzraum
passieren; die aus einer Fourier-Transformation resultierenden Ortsfrequenzen kénnen mit
einer Anderungsrate lokaler Bildinformationen assoziiert werden. Der Gleichanteil entspricht
dabei dem mittleren Grauwert der transformierten Bilddaten und niedrige Bildfrequenzen
reprasentieren grofiflichige Grauwerténderungen, wie sie z. B. von tomografierten Objekten
verursacht werden kénnen. Hohe Bildfrequenzen stehen dagegen fiir abrupte, wiederkehrende
Grauwertanderungen. Letztere kénnen z. B. durch Bildrauschen verursacht und mit einem

Tiefpass gefiltert werden, der die betreffenden Frequenzen abschwécht oder 16scht.

3.1.3 Segmentierung

Nach der Vorverarbeitung kann eine Segmentierung der Bilddaten erfolgen. Dabei stellt die
voxel- oder grauwertbasierte Binarisierung eine etablierte Herangehensweise dar, bei der fiir
jedes Voxel entschieden wird, ob dessen Grauwert iiber oder unter einem Schwellenwert liegt.
Dieser wiederum kann auf globaler oder lokaler Datenbasis festgelegt werden. Zieht man bei
der Segmentierung von CT-Daten Informationen des gesamten Bildstapels heran, spricht
man von einer globalen Schwellenwertfindung. Dagegen handelt es sich um eine lokale Bi-
narisierung, wenn nur ein Teil der Bilddaten ausgewertet wird, z. B. ein Schnittbild. Der
grofite Vorteil einer globalen Segmentierung ist dessen typischerweise einfache und schnelle
Umsetzbarkeit. Allerdings kann ein globaler Schwellenwert insbesondere in CT-Daten zu
einer fehlerhaften Segmentierung fithren, da die Grauwerte der zu segmentierenden Mate-
rialien héufig lokal schwanken. Ein Grund hierfiir sind die in Abschnitt 2.2.4 erlduterten
Abbildungsartefakte; Strahlauthdrtung und Streustrahlung fiihren z. B. zur Verbreiterung
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oder Verzerrung der Maxima im Grauwerthistogramm und wirken sich auf ein globales,
grauwertbasiertes Schwellenwertverfahren daher nachteilig aus.

Dies gilt in besonderem Mafle fiir Objekte aus mehreren Materialien, deren Histogramm
nicht nur zwei Maxima (bimodale Verteilung), sondern mehrere Maxima (multimodale Ver-
teilung) aufweist. Daher kann ein globaler Schwellenwert, obwohl er auf den Informationen
des vollstédndigen, dreidimensionalen Datensatzes beruht, zu einer vereinzelt fehlerhaften
Segmentierung fithren. Unter der Voraussetzung, dass kleine Bereiche eine gleichméfigere
Grauwertverteilung aufweisen als gréflere, kann auch eine lokale Binarisierung erfolgen. Um
den gesamten Volumendatensatz zu binarisieren, muss diese mehrfach durchgefiihrt werden.
Jedoch vereinfacht sich das Grauwerthistogramm bei jeder Binarisierung i. d. R. auf eine
Verteilung niedrigerer Ordnung, z. B. von einer trimodalen auf eine bimodale Verteilung.
Die Beriicksichtigung lokaler Grauwertschwankungen erhéht die Qualitdt der Segmentierung
an den Stellen, an denen es bei globaler Binarisierung zur Uber- oder Untersegmentierung
kommt. Hierbei wird zwischen lokaler Segmentierung mit konstanter oder variabler Fenster-
grofe unterschieden [148]. Im Rahmen dieser Arbeit wird die lokale Schwellenwertfindung
mit konstanter Fenstergrofie untersucht, weil sie vielfach robuster und weniger rechenintensiv
als die lokal-adaptive Methode mit dynamischer Fenstergrofie ist.

i GWSimh\J

Hintergrund

Hintergrund GWSlgne\l GW

Anzahl Voxel
Anzahl Voxel

\/
\/

Grauwert Grauwert

(a) (b)

Abb. 3.3 (a) In einem Histogramm mit zwei identischen Grauwertmaxima fallen Iso50- und Otsu-
Schwellenwert aufeinander. (b) Sind diese nicht gleich hoch oder weisen unterschiedliche Verteilungen
auf, ist die Binarisierung mittels vorgegebenem Prozentsatz fehleranfillig.

Unabhéngig davon, ob die grauwertbasierte Segmentierung global oder lokal erfolgt, kann
der Schwellenwert manuell oder automatisch festgelegt werden. Dabei sind manuell gewéhlte
Schwellenwerte stets subjektiv gepragt und kénnen in der Praxis zu Abweichungen fiihren.
Zur Berechnung eines Schwellenwerts gibt es mehrere Moglichkeiten, z. B. ein vorgegebener
Prozentsatz (iiblich ist die 50 %-Isofldche, auch Iso50) oder das Verfahren nach Otsu [149].
Beide setzen einen ausreichend hohen Kontrast der zu segmentierenden Bereiche voraus;
das Grauwerthistogramm sollte zwei deutlich unterscheidbare Maxima aufweisen. Der 1so50-
Schwellenwert stellt die Mitte zwischen diesen dar und ist fehleranfillig, wenn sie nicht gleich
hoch sind oder keine identischen Verteilungen aufweisen (vgl. Abbildung 3.3). In manchen
Fallen konnen derartige Unregelméfigkeiten durch einen individuell berechneten (und ggf.
von 50 % abweichenden) Prozentsatz ausgeglichen werden. Einer derartigen Segmentierung
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haftet dennoch ein subjektiver Charakter an, da der gefundene Schwellenwert i. d. R. nicht
von den tomografierten Materialien oder der gewéahlten Anlagenparametrierung abstrahiert
werden kann [150]. Die Segmentierung nach Otsu berticksichtigt die Verteilung der Grauwert-
maxima, da hierbei iterativ ein Schwellenwert gesucht wird, bei dem die Varianz innerhalb
zwei separierter Klassen minimal wird. Dieses Vorgehen ist mathematische dquivalent mit
einer Maximierung der Varianz zwischen den Klassen, d. h. deren gréfitmoglicher Trennung.
Das Otsu-Verfahren gilt als effektiv und robust, selbst wenn das Grauwerthistogramm nicht
tiber eine ausgeprégte Bimodalitét verfigt [148]. Treten mehr als zwei Grauwertmaxima auf,
nimmt die Richtigkeit der Segmentierung mit diesem Algorithmus ab. Dann empfiehlt sich
die Unterteilung der zu segmentierenden Bilddaten in jeweils bimodale Bereiche.
Grundsétzlich kénnen sich Bildrauschen und lokale Grauwertschwankungen negativ auf das
Resultat einer grauwertbasierten Segmentierung auswirken [151]. Erfahrungsgemaf tritt dies
vermehrt in Materialien mit einem hohen Schwiachungskoeffizienten auf. In so einem Fall
kann die Ergebnisqualitidt u. U. durch eine zusétzliche Filterung oder Maskierung verbessert
werden [144]. Zahlreiche grauwertbasierte Schwellenwertverfahren bieten den Vorteil, dass
ihr Vorgehen meist logisch nachvollziehbar, wenig rechenintensiv und schnell ist, u. a. weil
auf Matrixoperationen basierende Algorithmen verwendet werden kénnen. Eine Ausnahme
bildet hier die Segmentierung mittels Energie- oder Entropiefilterung der Grauwerte. Deren
Vorgehen ist i. d. R. wenig intuitiv, sehr rechenintensiv und kann bei CT-Artefakten sowie
lokalen Grauwertschwankungen fehleranféllig sein [151].

Die Binarisierung kann auflerdem textur- oder kantenbasiert erfolgen, z. B. {iber die in
Abschnitt 3.1.2 vorgestellten Filter zur Kantendetektion. Eine Kante zeichnet sich u. a. da-
durch aus, dass ihr Gradient einen lokalen Extremwert aufweist. Hierdurch ist die Schwellen-
wertfindung zunéchst einmal unabhingig von den Grauwerten links und rechts der Kante.
Auf diese Weise kénnen haufig auch kleine Merkmale identifiziert werden, deren Kontrast
sich nur geringfiigig von ihrer Umgebung unterscheidet und die mit einer grauwertbasierten
Segmentierung nicht erkannt worden wéren. Auch ist das Vorgehen weitgehend resistent
gegeniiber regionalen Grauwertschwankungen, da nur lokale Umgebungsinformationen be-
riicksichtigt werden [145]. Jedoch ist diese Methode umso fehleranfilliger, je weicher und
ungleichméfliger der Kanteniibergang ist. Auch Bildrauschen fiihrt zu Schwierigkeiten bei
der Kantenfindung, da dieses in der ersten und insbesondere der zweiten Ableitung einen
groferen Einfluss hat als im Ausgangsbild [144]. Diese Tatsache macht in der Praxis den
Einsatz einer Tiefpassfilterung héufig unabdingbar. Aulerdem reicht es zur Identifikation
von Merkmalen, z. B. zur Berechnung eines prozentualen Hohlraumanteils, nicht aus, nur
die Kanten zu kennen. Zur Identifikation lokaler Zusammenhénge miissen hiufig auch noch
morphologische Operationen durchgefiihrt werden, z. B. kann zum Fiillen umschlossener
Bereiche das Wasserscheide-Verfahren zum Einsatz kommen.

Die regionenbasierte Binarisierung identifiziert zusammenhéngende Bereiche direkt und ohne
den Umweg iiber Kanten oder einzelne Grauwerte [145]. Hierzu bedarf es eines Ausgangs-
punktes (seed point) sowie eines Kriteriums zur Bewertung der Umgebungsahnlichkeit. Das
sog. region growing ist ein iterativer Prozess, bei dem die Ahnlichkeit benachbarter Voxel
bewertet wird. Das Bewertungskriterium kann z. B. der Unterschied zwischen dem Grau-
wert des Voxels und dem mittleren Grauwert seiner Umgebung sein. Ausgehend vom zuvor
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festgelegten Startpunkt vergroflert sich die segmentierte Region entlang der Voxel, die ih-
rer Umgebung am dhnlichsten sind, bis alle einander &hnlichen Voxel identifiziert wurden.
Herausforderung hierbei ist, passende Startwerte sowie eine geeignete Abbruchbedingung zu
finden, die zu einer vollstdndigen Segmentierung fithren. Ein weiterer Ansatz zur regionen-
basierten Segmentierung ist das sog. split and merge, das ohne einen Startpunkt auskommt.
Hierbei werden die Eingangsdaten in zufillige Regionen separiert und dann ebenfalls im
Hinblick auf ein Ahnlichkeitskriterium iterativ zusammengefiigt und /oder getrennt.
Wiéhrend die zuvor genannten Ansétze sich ausschliefllich vorliegenden Bildinformationen
widmen, lehnen sich modellbasierte Segmentierungsverfahren an die menschliche Fahigkeit
an, bekannte Strukturen auch in solchen Daten wiederzuerkennen, die verrauscht, verzerrt
oder unvollsténdig sind [145]. Diese Herangehensweise dhnelt dem Abgleich mit einem bereits
vorhandenen Merkmalskatalog, wie z. B. bei der Defekterkennung durch Radiografie [152].
Bei ausreichend prézisen Trainingsdaten erreichen derartige Ansétze tiblicherweise ein hohes
Maf an Richtigkeit und Robustheit. Gleichzeitig sind sie der am wenigsten intuitive und am
schwierigsten nachzuvollziehende Weg von allen bisher genannten. Auflerdem erfordert die
Erstellung eines Merkmalskatalogs i. d. R. einen groflien Aufwand. Dariiber hinaus miissen
sich Modelle stets der Diskussion stellen, ob sie fiir das zu beurteilende Problem relevant
sind. Ein Beispiel fiir modellbasierte Segmentierung ist die Hough-Transformation, bei der
zu einem binarisierten Gradientenbild ein Parameterraum angelegt wird [153]. In diesen
werden alle Parameter eines gesuchten Objekts fiir jeden der im Gradientenbild auf einer
Kante liegenden Bildpunkte eingetragen. Treten im Parameterraum H&ufungen auf, sind sie
Anzeichen fiir erkannte Strukturen, die dem gesuchten Objekt &hneln. Die Herangehensweise
ahnelt einem brute force-Ansatz und ist sehr rechenintensiv [151]. Ein weiteres Beispiel fiir
modellbasierte Segmentierung sind aktive Konturen [154]. Diese beruhen darauf, dass die
Objektkontur durch eine parametrische Kurve beschrieben werden kann. Diese wird manuell
initialisiert und anschliefend durch Energieminimierung angepasst. Je nidher die Initialkurve
dem Resultat ist, desto schneller gelangt der Minimierungsalgorithmus zu einem Ergebnis;
entsprechendes Vorwissen beschleunigt also diese Form der Segmentierung. Die konkrete
Ausgestaltung des Minimierungsalgorithmus kann auf unterschiedliche Arten geschehen, von
denen manche anfillig fiir lokale Energieminima sind und das globale Minimum daher in
einigen Fillen nicht finden [151]. Des Weiteren kann sich die Vorgabe einer Initialkontur
nachteilig auswirken, da diese u. U. keine freie Verformbarkeit der parametrischen Kurve
mehr zulésst; dieses Problem wird u. a. durch topologisch adaptive Konturen gelost [155].

3.2 Auswertung von Hohlraumen mit CT

Thermisch gespritzte Schichten bestehen nicht nur aus erstarrtem Beschichtungswerkstoff,
sondern kénnen auch inhérente Hohlrdume beinhalten (vgl. Kapitel 1). Hierbei handelt es
sich i. d. R. um Poren oder Bindefehler zwischen einzelnen Beschichtungspartikeln, die mit
Umgebungsluft oder Inertgas gefiillt sind [4, 6]. Ziel dieses Kapitels ist es, einen Ansatz zur
Bildverarbeitung von CT-Daten zu finden, um diese Hohlrdume in den dreidimensionalen
Datensétzen identifizieren und beschreiben zu kénnen. Dazu sollen mehrere Eigenschaften
der Hohlrdume aus den CT-Daten extrahiert und untersucht werden.
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3.2.1 Parameterstudien

Zur Charakterisierung der inneren Merkmale von LDS-Schichten mittels CT war zunéchst
die Festlegung einiger Randbedingungen notwendig. Da die erreichbare Strukturauflésung in
CT-Daten mit der Vergroflerung tomografierter Objekte auf dem Detektor zusammenhéngt,
wurde die Probengréfie zur Untersuchung des Hohlraumanteils auf 8 x 6 x 4 mm? festgelegt.
Mit Materialproben dieser Gréfle ist mit einer Nanofokus-CT vom Typ NANOTOM M eine
VoxelgroBe von 4,0 um moglich. Da die Messzeit nicht wesentlich ldnger als zwei Stunden
dauern sollte, wurde von einer horizontalen Messkreiserweiterung abgesehen.

Die Struktursauflosung der CT-Daten erreichte deshalb nicht das Niveau von Schliffbildern,
gewdhrte aber Einblicke in die dreidimensionale Volumenstruktur der LDS-Schicht, die auf
andere Weise nicht zugénglich ist. Der Ausgangspunkt der folgenden Versuche war ein auf
Erfahrungswerten beruhender Parametersatz. Davon ausgehend wurden die verdnderlichen
experimentellen Parameter stichprobenartig variiert, um das CNR der CT-Daten zu maxi-
mieren und der Bildverarbeitungskette die besten technisch moglichen Eingangsdaten zur
Verfiigung zu stellen. Bei den Versuchen kam eine willkiirliche, repriasentative Materialprobe
zum Einsatz. Um die Bilddaten (und Histogramme) nicht anderweitig zu beeinflussen, war
es wichtig, stets dieselbe Materialprobe in derselben Orientierung zu tomografieren.

Die Beschleunigungsspannung der Rontgenrohre ist ein experimenteller Parameter, der im
Rahmen von Vorversuchen variiert wurde. Diese bestimmt {iber die maximale Energie der
Rontgenstrahlung die Durchstrahlbarkeit von Objekten (vgl. Abschnitt 2.2.1). Unter an-
sonsten identischen Bedingungen wurden sechs CT-Scans mit Spannungen zwischen 130 kV
und 180kV durchgefithrt. In Abbildung 3.4 (a) sind Spektren dargestellt, die exemplarisch
fiir ein Wolfram-Target berechnet wurden. Dabei verhalten sich die maximale Energie sowie
die Intensitit der charakteristischen Rontgenstrahlung proportional zur Beschleunigungs-
spannung. Der Anteil der Bremsstrahlung geht hingegen bei héheren Spannungen zuriick,
wobei diese Abnahme nicht linear erfolgt. Abbildung 3.4 (b) zeigt die Histogramme dieser
Untersuchung. Sichtbare CT-Artefakte aufgrund von Strahlaufhértung oder Streustrahlung
sind der Grund fiir die schiefe Verteilung der Grauwertmaxima (insbesondere bei den hohen
Grauwerten). Die Erhohung der Beschleunigungsspannung von 130kV auf 180kV wirkte
sich nicht signifikant darauf aus. Wie man anhand des Ausschnitts in Abbildung 3.4 (b)
ablesen kann, tendiert das charakteristische Grauwertmaximum der LDS-Schicht allerdings
mit zunehmender Photonenenergie zu héheren Grauwerten. Da sich der mittlere Grauwert
von Aluminium nicht in gleichem Mafle verschiebt, wichst mit steigender Beschleunigungs-
spannung der Kontrast der beiden Materialien. Wertet man die Daten im Hinblick auf das
CNR aus, ergibt sich der Verlauf in Abbildung 3.4 (c¢). Anhand dieses Kriteriums bestétigt
sich der qualitative Eindruck, dass das Histogramm bei héherer Beschleunigungsspannung
eine etwas groflere Spreizung aufweist. Das CNR nimmt von 130kV bis 180kV, u. a. bedingt
durch den Riickgang niederenergetischer Rontgenquanten, monoton aber nicht linear zu.
Obwohl das hochste CNR bei der maximal méglichen Beschleunigungsspannung von 180 kV
beobachtet wurde, kann diese die Stabilitdt der Rontgenrohre beeintréchtigen. Aus diesem
Grund wird empfohlen, die Nanofokus-CT nur in Ausnahmeféllen bei mehr als 90 % der
maximalen Beschleunigungsspannung zu betreiben. Daher wurden die folgenden Messungen
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Abb. 3.4 (a) Fiir ein Wolfram-Target berechnete Rontgenspektren bei Beschleunigungsspannungen
zwischen 130kV und 180kV. (b) Histogramme der CT-Daten einer LDS-beschichteten Probe bei
diesen Spannungen. (c) Das CNR steigt von 130kV bis 180kV monoton aber nicht linear an.

zugunsten der Stabilitét bei einer Beschleunigungsspannung von 160 kV durchgefiihrt, auch
weil das CNR innerhalb der obersten 10 % ohnehin nicht mehr so stark steigt.

Auch der Rohrenstrom wurde bei ansonsten konstanter Parametrierung untersucht. Dazu
wurden bei 160kV vier CT-Scans mit 60 pA bis 120 pA durchgefithrt. Der Roéhrenstrom
hat keine Auswirkung auf die Energieverteilung des Rontgenspektrums, auf die Flussdichte
emittierter Photonen hingegen schon. Folglich nimmt die absolute Intensitét im Histogramm
der CT-Daten proportional zum Rohrenstrom zu. Die Lage der charakteristischen Maxima
ist hiervon nicht beeinflusst. Das daraus resultierende CNR ist in Abbildung 3.5 (a) darge-
stellt und weist ein Maximum bei 100 pA auf. Obwohl sich der Kontrast in den CT-Daten
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unter Einfluss des R6hrenstroms nicht dndert, weist dieses Verhalten moglicherweise darauf
hin, dass sich bei einer Beschleunigungsspannung von 160kV ab einem Réhrenstrom von
100 pA eine beginnende Defokussierung der Réntgenréhre bemerkbar macht. Daher wurden
die folgenden CT-Scans bei dieser Spannung und Stromstéarke durchgefiihrt.

Die Vorfilterung von Rontgenstrahlung mit Metallblechen ist géngige Praxis. Hierdurch ver-
andert sich deren Energieverteilung mitunter drastisch. Diese Mafinahme erméglicht die
Verminderung von Streustrahlung oder Strahlaufhirtung, da Photonen, die ohnehin nicht
zur Bildgebung beigetragen hitten, bereits vor dem zu tomografierenden Objekt herausge-
filtert werden. Deshalb wurde die Vorfilterung mittels unterschiedlich dicker Kupferbleche
untersucht. Bei 160kV und 100 pA ergibt sich ein optimales CNR bei einem 1mm dicken
Kupferblech, siehe Abbildung 3.5 (b). Da auch Filter Streustrahlung verursachen kénnen,
empfiehlt sich hdufig die Kombination mehrerer Filtermaterialien. Diese werden mit abstei-
gender Dichte vor der Rontgenréhre montiert. Zuséatzlich zu 1 mm Kupfer wurden daher
unterschiedlich dicke Aluminiumbleche vor dem Austrittsfenster befestigt. Dies fiihrte zu
dem griinen Verlauf in Abbildung 3.5 (b). Dabei stellte sich keine Verbesserung des CNR
ein. Bis 1 mm Aluminium ist es konstant, ab diesem Wert nimmt es ab. Da sich ein diinnes
Aluminiumblech aber auch nicht negativ auf das CNR auswirkte, wurden von nun an 1 mm
Kupfer mit 0,1 mm Aluminium zur Vorfilterung der Réntgenstrahlung verwendet.
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Abb. 3.5 CNR der CT-Daten in Abhéngigkeit von (a) Rohrenstrom, (b) Vorfilterung mit Kupfer

oder Kupfer und Aluminium, (c) Integrationszeit je Projektion, (d) Anzahl der gemittelten und
iibersprungenen Projektionen, (e) Sensitivitidt des Detektors sowie (f) Anzahl der Winkelschritte.
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Im weiteren Verlauf dieser Untersuchung wurden die Parameter der Rontgenrdhre nicht
mehr verdndert. Im Anschluss wurde die Parametrierung des Detektors untersucht. Dazu
wurde u. a. die Integrationszeit je Projektion variiert, siehe Abbildung 3.5 (c). Bei ansonsten
konstanten Einstellungen stellte sich 1250 ms als optimale Integrationszeit mit Blick auf das
CNR dar. Eine noch ldngere Integrationszeit erhohte lediglich die Messzeit, fithrte jedoch
zu keiner weiteren Steigerung des CNR. Dariiber hinaus wurde die Anzahl der gemittelten
Durchstrahlungsbilder pro Winkelschritt auf ihren Einfluss hin untersucht. Der sich daraus
ergebende Verlauf ist in Abbildung 3.5 (d) rot dargestellt und zeigt, dass sich das CNR ab
drei Projektionen nicht mehr signifikant &ndert. Im Bezug auf die Zahl der iibersprungenen
Durchstrahlungsbilder je Winkelschritt stellte sich heraus, dass sich das Auslassen einer
Projektion positiv auf das CNR auswirkt. Grund hierfiir ist, dass die Rotationsbewegung
des Manipulators und die ggf. dadurch entstehende Bewegungsunschérfe ausgeblendet wird.
Das sich daraus ergebende CNR ist in Abbildung 3.5 (d) griin gekennzeichnet.

Der Detektor der Nanofokus-CT verfiigt iiber einen Bildverstédrker, dessen Empfindlichkeit
iiber die Sensitivitat in vier Stufen eingestellt werden kann. Obgleich Abbildung 3.5 (e)
geringfiigige Schwankungen aufweist, wirkt sich die Sensitivitit kaum auf das CNR von
CT-Daten aus. Um den Dynamikumfang des Detektors so gut wie moglich auszunutzen,
wurde die héchste Empfindlichkeitsstufe von 4,0 zur Charakterisierung der LDS-Schichten
festgelegt. Bei der bisher ausgearbeiteten Parametrierung wurde der Detektor damit zu
etwa 70 % ausgeleuchtet. AbschlieBend wurde die Anzahl der Winkelschritte je Rotation
von 180 bis 10800 und damit die Winkelauflssung von 2° bis 1/30° variiert. Dabei ergab
sich ein Verlauf des CNR, wie er in Abbildung 3.5 (f) dargestellt ist. Je mehr Winkelschritte
verwendet werden, desto hoher ist das CNR der daraus resultierenden CT-Daten. Jedoch
wird bereits bei einer Winkelauflssung von 0,2° (1800 Schritte) eine vergleichsweise hohe
Qualitat erreicht. Dies ist bei den bereits festgelegten Parametern die grofitmogliche Anzahl,
bei der der CT-Scan eine Dauer von zwei Stunden nicht wesentlich iiberschreitet.
Nachdem die experimentelle Parametrierung durch Stichversuche im Hinblick auf das CNR
optimiert wurde, bietet auch die Rekonstruktionssoftware der Nanofokus-CT einige Stell-
grofien zur Bilddatenoptimierung. Hierzu zéhlen z. B. Ausreifierkontrolle (vozel outlier part)
und Strahlaufhdrtungskorrektur (beam hardening correction). Ihr Einfluss auf das CNR ist
in den Abbildungen 3.6 (a) und (b) dargestellt. Dabei ergab sich fiir die Ausreifierkontrolle
ein Idealwert von 5 x 1078 %. Zihlt die Intensitiit eines Voxels zu den insgesamt niedrigsten
oder hochsten 5 x 107 %, wird dieser bei der Rekonstruktion durch den Mittelwert seiner
direkten Umgebung ersetzt. Die softwareseitige Manipulation von CT-Daten ist allerdings
stets kritisch zu betrachten, insbesondere wenn es sich um unbekannte Algorithmen handelt.
Die Grauwerte korrelieren nach deren Anwendung nicht mehr zwangslaufig mit dem lokalen
Schwichungskoeffizienten. Die Strahlaufhartungskorrektur ist ein derartiger Algorithmus,
dessen Kingangsparameter die Durchstrahlungsbilder sowie ein Korrekturwert zwischen 0
und 10 sind, der in 100 Nuancen eingestellt werden kann. Da dies eine weitere Moglichkeit
darstellt, die Eingangsdaten der sich anschlieBenden Bildverarbeitungskette zu verbessern,
wurde die Eignung der Strahlaufhértungskorrektur untersucht. Bei Korrekturwerten bis 8,0
beeinflusst diese die CT-Daten nicht; bei noch héheren zeigt das CNR einen sehr steilen
Anstieg und ein Maximum bei einem Wert von 9,6. Verglichen mit den bereits experimentell
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Abb. 3.6 (a) CNR der CT-Daten in Abhéngigkeit der Ausreiflerkontrolle mit einem Maximum bei
5 x 1078 %. (b) Die softwareseitige Strahlaufhirtungskorrektur stellt eine weitere Moglichkeit zur
Verbesserung der Bilddaten dar; das optimale CNR tritt bei einem Korrekturwert von 9,6 auf.

optimierten Parametern konnte das CNR um weitere 40 % gesteigert werden. Dabei wurde
festgestellt, dass der Korrekturwert nicht pauschal fiir alle Materialien und Probengréfien
gilt, sondern je nach Geometrie, Orientierung und Durchstrahlbarkeit zu tomografierender
Objekte festgelegt werden muss. Bei den 8 x 6 x 4mm? grofien Proben zur Untersuchung
des Hohlraumanteils schwankte der optimale Korrekturwert zwischen 9,4 und 9,6 und wurde
individuell je Probe bestimmt.

3.2.2 Entwicklung einer Bildverarbeitungskette

Trotz Optimierung experimenteller Parameter weisen die CT-Volumina von LDS-Schichten
weiterhin Artefakte auf. Auch die in Abschnitt 2.2.4 erlauterte Strahlauthartung, die einen
Anstieg des mittleren Grauwerts zu den Réndern verursacht, wird durch die softwareseitige
Strahlaufhartungskorrektur nicht vollstdndig beseitigt. Dies verhindert die Binarisierung von
Schnittbildern mit einem globalen Schwellenwert. Zur weiteren Bilddatenoptimierung wurde
ein Hochpassfilter implementiert, weshalb die Tomogramme per Fourier-Transformation in
den Ortsfrequenzraum transformiert wurden. Es stellte sich als zielfithrend heraus, alle vier
Moden der niedrigsten drei Bildfrequenzen zu léschen, gefolgt von der Riicktransformation in
den Ortsraum. Dieses Vorgehen ist in den Abbildungen 3.7 (a) bis (c) dokumentiert. Nach
der Hochpassfilterung im Ortsfrequenzraum weist der Beschichtungswerkstoff eine gleich-
méfigere Grauwertverteilung auf. Da die Halbwertsbreite des dazugehoérigen Maximums im
Histogramm sinkt, steigt das CNR. Diese Mafinahme wirkt sich daher grundsétzlich positiv
auf jede Art von grauwertbasierter Segmentierung aus und beeinflusst gleichzeitig nicht die
Auspragung oder Grofie der Hohlrdume, weil sich deren Bildinformationen bei viel héheren
Bildfrequenzen befinden. Ein Tiefpassfilter bewéhrte sich dagegen weder im Orts- noch im
Frequenzraum. Die Bilddaten weisen kaum hochfrequentes Rauschen auf und es existieren
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Abb. 3.7 (a) Schnittbild aus dem CT-Volumen einer LDS-Schicht mit sichtbarer Strahlaufhirung,.
(b) Zur Hochpassfilterung werden die Bilddaten in den Ortsfrequenzraum transformiert. (c¢) Nach
dortiger Filterung weist der Beschichtungswerkstoff eine gleichméfiigere Grauwertverteilung auf.

zahlreiche Hohlrdume, deren Gréfle nur knapp oberhalb der Auflésungsgrenze liegt. Diese
wiirden durch eine Tiefpassfilterung ebenfalls beeintrichtigt werden. Weitere Filter kamen
an dieser Stelle deshalb nicht zum Einsatz.

Bei der Binarisierung wurden mehrere Ansitze verfolgt und eine Ubersicht hieriiber ist in
Abbildung 3.8 gegeben. Als Bewertungskriterium diente die subjektive Ubereinstimmung
binarisierter Hohlriume mit denen, die auch erfahrene Benutzer erkannt hdtten. Die als
Bildstapel importierten CT-Volumina kénnen von unterschiedlicher Gréfie sein. Um Start-
und Endpunkt der LDS-Schicht festzulegen, wurde daher eine globale Otsu-Binarisierung
des gesamten Bildstapels implementiert. Sobald der Materialanteil 2 % tibersteigt, wird das
betreffende Schnittbild ausgewertet. Bei der Identifikation von Hohlrdumen innerhalb der
LDS-Schicht erwies sich dieses Segmentierungsverfahren jedoch nicht als die beste Option.
Anhand von Abbildung 3.9 (a) wird deutlich, dass es zur Untersegmentierung neigt, so dass
tatséchlich vorhandene Hohlrdume filschlicherweise nicht als solche erkannt werden. Die
lokale Otsu-Binarisierung anhand eines Schnittbildes fithrt dagegen tendenziell zur Uber-
segmentierung, siche Abbildung 3.9 (b). AuBerdem kommt es bei dieser Binarisierung zu
Unstetigkeiten in der Ndhe von Grenzflichen, da der Kantenkontrast in CT-Daten langsam
nachlésst und keine scharfe Grenze bildet. Wasserscheide-Verfahren zeigen ein sehr dhnliches
Verhalten und wurden deshalb ebenfalls verworfen. Die globale Binarisierung anhand eines
festen Prozentsatzes wurde mit dem Iso50-Schwellenwert erprobt (vgl. Abschnitt 3.1.3). Da
der durchschnittliche Grauwert eines Schnittbildes aus verschiedenen Griinden nicht mit dem
des gesamten Bildstapels iibereinstimmen muss, fithrt dieses Vorgehen in einigen Bereichen
zur Uber-, in anderen zur Untersegmentierung der Hohlrdume. Die lokale Binarisierung mit
einem Isob0-Schwellenwert ist nicht méglich, weil das Histogramm eines Schnittbildes iiber
keine ausgepriagte Bimodalitit verfiigt; die Hohlrdume machen nur einen kleinen Teil der
LDS-Schicht aus und ihr Grauwert ist h&ufig dem des Beschichtungswerkstoffs ndher als
dem der Umgebungsluft.

Bei den lokal-adaptiven Segmentierungsverfahren (mit konstanter Fenstergrofie) besteht u. a.
die Moglichkeit, den Schwellenwert auf Basis von Mittelwert, gewichtetem Mittelwert oder
Median zu berechnen. Die Verwendung eines gewichteten Mittelwerts fithrt tendenziell zur
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Abb. 3.8 Ubersicht von Segmentierungsverfahren, die auf Basis eines Bildstapels (global) oder eines
Schnittbildes (lokal) zur Charakterisierung der Hohlrdume in LDS-Schichten erprobt wurden.

(a) (c)

Abb. 3.9 Ausschnitt aus einem Schnittbild, in dem der Schichtwerkstoff mit roter Farbe tiberlagert
ist. (a) Eine globale Otsu-Binarisierung neigt zur Untersegmentierung darin enthaltener Hohlrdume.
(b) Lokale Otsu-Binarisierung fithrt zu Ubersegmentierung. (c) Ein lokal-adaptives Schwellenwert-
verfahren auf Mittelwertbasis mit konstanter Fenstergrofie liefert qualitativ gute Resultate.

Ubersegmentierung groBer und zur Untersegmentierung kleiner Hohlrdume. Das Resultat
der anderen zwei Schwellenwertverfahren ist weitgehend deckungsgleich, allerdings mit einem
deutlichen Geschwindigkeitsvorteil zugunsten des Mittelwerts. Diese Herangehensweise fiihrt
zu subjektiv guten Resultaten bei der Segmentierung von Hohlrdumen in LDS-Schichten
und ist exemplarisch in Abbildung 3.9 (c) dargestellt. Dabei wird jedes Pixel anhand des
Mittelwerts seiner 51 px x 51 px umfassenden Nachbarschaft binarisiert. Diese Fenstergrofie
hat sich empirisch iiber eine Vielzahl von CT-Volumina bewéhrt und fithrt zur sicheren
Identifikation kleiner und grofler Hohlrdume. Lokal-adaptive Schwellenwertverfahren mit
variabler Fenstergrofie sowie solche auf Basis der Grauwertematrix (gray level co-occurrence
matriz, GLCM) weisen diesem Ansatz gegeniiber keine erkennbaren Vorteile auf und sind
héufig zeitintensiver [148, 156, 157]. Sie werden deshalb im Rahmen dieser Arbeit nicht
weiter verfolgt. Dasselbe gilt fiir die kantenorientierte Segmentierung und zusammengesetzte
morphologische Operatoren.

Das Resultat des lokal-adaptiven Schwellenwertverfahrens sind Bindrdaten, deren Gréfle der
des urspriinglichen CT-Volumens gleicht. Allerdings beinhalten diese keine Grauwerte mehr.
Stattdessen nehmen die Voxel, deren Grauwert kleiner als der Mittelwert ihrer Umgebung
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ist, den Wert Eins an. Alle {ibrigen Voxel nehmen den Wert Null an. Eine weitergehende
Segmentierung dieser Bindrdaten in zusammenhéngende Bereiche erfolgt mithilfe eines CCL-
Algorithmus (vgl. Abschnitt 3.1.1). AnschlieBend kénnen Charakteristika aus den CT-Daten
extrahiert werden. Dabei kann der Volumendatensatz einer LDS-Schicht in vier Abschnitte
unterteilt werden, wenn dieser aus parallel zur Oberfliche liegenden Schnittbildern besteht.
Deren Segmentierung fithrt zu einem Tiefenverlauf wie in Abbildung 3.10 (a). Weist die
LDS-Schicht eine glattgehonte Oberfliche auf, kommt es hier zu einem abrupten Anstieg
des Schichtwerkstoffs. Ist die Oberfliche nur grob oder gar nicht bearbeitet, duflert sich die
Oberflachenrauheit in einem weniger abrupten Anstieg. An der Grenzfliche zum Substrat
kommt es aufgrund der Aktivierung mittels HDWS oder NMRP zu keinem glatten Ubergang.
Daher erfolgt hier ein kontinuierlicher Abfall des Schichtwerkstoffs, je nach Aufrauprofil
unterschiedlich steil. Aus diesem Abfall kann z. B. der Fiillgrad des Aufrauprofils berechnet
werden. Ab einem gewissen Abstand zur Oberfldche beinhaltet der Volumendatensatz dann
nur noch Grundwerkstoff des ZKG, so dass der segmentierte Materialanteil auf 0 % sinkt.
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Abb. 3.10 (a) Das CT-Volumen einer LDS-Schicht besteht aus vier Abschnitten: Luft (1), LDS-
Schicht (2), Aufrauprofil (3) und Grundwerkstoff (4). (b) Abschnitt 2 besteht ausschliefllich aus
Schichtwerkstoff und Hohlrdumen und dient daher zur Bestimmung des Hohlraumanteils.

Zwischen der Oberfliche und der Grenzfliche zum Grundwerkstoff existiert ein Abschnitt,
der ausschliefllich aus Beschichtungswerkstoff und Hohlrdumen besteht. Dieser dient daher
zur Bestimmung des prozentualen Hohlraumanteils, dessen Verlauf in Abbildung 3.10 (b)
dargestellt ist. Aufgrund der mit einer Nanofokus-CT erreichbaren Strukturauflésung kann
nicht nur der mittlere Hohlraumanteil beziffert werden, sondern auch das Fehlvolumen an
bestimmten Positionen innerhalb der LDS-Schicht. In diesem Tiefenverlauf befindet sich
z. B. der niedrigste Hohlraumanteil 20 um unterhalb der Oberfliche. Aulerdem erméglicht
die Segmentierung Zugriff auf weitere Eigenschaften der Hohlrdume. Hierbei kann es sich
um Mittelwert, Median, Standardabweichung oder Schiefe der Hohlraumgréfienverteilung
handeln und auch Anzahl und Anteil der Hohlrdume kénnen quantifiziert werden. Dariiber

44



AUSWERTUNG VON HOHLRAUMEN MIT CT

hinaus ist die Extraktion von Formparametern, wie z. B. Groe oder Umfang, denkbar [158].
Ein weiteres Merkmal ist die sog. Exzentrizitéit, die bei elliptischen Elementen durch den
Quotienten aus Brennweite und grofler Halbachse gegeben ist. Diese kann deshalb Werte
zwischen 0 und 1 annehmen. Je kleiner die Exzentrizitdt ist, desto mehr &dhnelt die Form
einem Kreis. Auch der Quotient aus Umfang und Gréfle kann als Formparameter dienen,
da er ein Ma#B fiir die Zerkliiftetheit eines Hohlraums ist. Alle bisher genannten Kenngrofien
werden aufgrund der Segmentierung mittels CCL individuell je Hohlraum berechnet. Auf-
grund der Vielzahl der Hohlrdume sind diese Informationen aber nur sinnvoll bewertbar,
wenn sie iiber ein Schnittbild oder sogar den gesamten Volumendatensatz gemittelt werden.
Abschnitt 3.2.5 widmet sich beispielsweise der Frage, durch welche Prozessparameter die
Hohlrdume in LDS-Schichten beeinflusst werden. Dabei ist die Bewertung einzelner Poren
nicht sinnvoll und die Mittelwertbildung unabdingbar.

Connected-
lobal SU- lokal- i
CT-Bildstapel Hochpassfilter E .oba .e.Otsu o.a a.d.aptlve Component-
Binarisierung Binarisierung -
Labeling

Abb. 3.11 Logische Abfolge des zur Bildverarbeitung von CT-Daten verwendeten Algorithmus, der
der Charakterisierung von Hohlrdumen in LDS-Schichten dient.

Der zum Einsatz kommende Algorithmus ist in Anhang B dargelegt und in Abbildung 3.11
zusammengefasst. Abschliefend wurde die Robustheit der Bildverarbeitungskette anhand
eines Schnittbildes mit bekannten Eigenschaften iiberpriift. Dazu wurde ein reprisentatives
Binarbild aus einem willkiirlichen Bildstapel verwendet. Unabhéngig von der Tatsache, ob
dessen urspriingliche Binarisierung korrekt war, konnen die schwarzen und weiflen Pixel in
diesem Bild gezdhlt und als Referenz fiir Form und Gréfle typischer Hohlrdume genutzt
werden. Diese wurden zunehmend durch generische Unschérfe und generisches Bildrauschen
verfalscht, was exemplarisch in den Abbildungen 3.12 (a) bis (c) dargestellt ist. Dabei betrug
der Hohlraumanteil des Schnittbildes urspriinglich 4,42 %. In Abbildung 3.12 (d) ist zu sehen,
wie zunehmende Unschérfe mittels Gauss-Filter diesen Wert verédndert. Auf der Abzisse ist
die Standardabweichung der Gauss-Verteilung als Maf} fiir Unschérfe aufgetragen, die sich
bis 0,5 nicht auswirkt. Ab dort und bis zu einer Standardabweichung von etwa 5 steigt der
segmentierte Hohlraumanteil an und erreicht ein Maximum von 5,48 %, was einer Zunahme
um 24 % entspricht. Bei einer noch grofleren Unschéarfe fallt der Wert auf 0% ab, wobei
der Kurvenverlauf geringfiigige Schwankungen oder Stufen erkennen lésst. Diese sind von
Anzahl, Form und Gréfle der Hohlrdume abhéngig. Je kleiner ein Hohlraum beispielsweise
ist, desto weniger Unschérfe ist notwendig, damit dieser nicht mehr segmentiert wird. Des
Weiteren zeigt Abbildung 3.12 (e) die Auswirkung von zunehmendem Bildrauschen. Dieses
besitzt einen deutlich gréfleren Einfluss auf die Bildverarbeitungskette als Unschérfe. Der
segmentierte Hohlraumanteil steigt bereits friih stark an und ndhert sich asymptotisch einem
Grenzwert von 50 % (ideales Rauschen) an.

In den Abbildungen 3.13 (a) und (c) ist zudem die Anzahl der segmentierten Hohlrdume in
Abhéngigkeit von Bildunschérfe und -rauschen dargestellt. Die Anzahl aller Hohlrdume ist
rot, die der iberdurchschnittlich groffen griin und die der unterdurchschnittlich groflen blau

gekennzeichnet. Man erkennt, dass die Anzahl der kleinen Hohlrdume mit zunehmender
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Abb. 3.12 (a) Représentatives Binérbild aus dem Bildstapel einer LDS-Schicht. Dessen Bildinhalt
wird durch (b) Unschérfe und (c) Bildrauschen zunehmend verfilscht. (d) Der auf diese Weise
ermittelte Hohlraumanteil steigt bei Unschérfe zunéchst an und féllt dann auf 0 % ab. (e) Generisches
Bildrauschen wirkt sich deutlich stdrker auf das Segmentierungsergebnis aus und der segmentierte
Hohlraumanteil n&hert sich asymptotisch einem Grenzwert von 50 % (ideales Rauschen) an.

Unschérfe zunéchst schneller sinkt als die der groflen. Dadurch fillt auch deren Beitrag
zum Hohlraumanteil geringer als ohnehin schon aus. Die Anzahl der gréfleren Hohlrdume
steigt kurzzeitig sogar leicht an, ist aber bis zu einer Standardabweichung von etwa 5 auf
anndhernd konstantem Niveau. An dieser Stelle tritt in Abbildung 3.12 (d) das Maximum
des Hohlraumanteils auf. Da die Anzahl der iiberdurchschnittlich grolen Hohlrdume sich
bis hierher nicht signifikant verdndert hat, miissen sie aufgrund ihrer verwaschenen Rénder
bei der Binarisierung gréfler wahrgenommen worden sein. Dies spiegelt sich auch im Verlauf
der durchschnittlichen Hohlraumgréfie in Abbildung 3.13 (b) wider. Ein derartiger Effekt
ist bei zunehmendem Bildrauschen nicht festzustellen. Die Anzahl aller Hohlrdume steigt
mit dem Rauschen an, wobei sie sich asymptotisch einem Grenzwert annéhert. Da Rauschen
iiberwiegend aus einzelnen Pixeln besteht, steigt die Anzahl der kleinen Hohlrdume deutlich
schneller als die der grofien. Dies wirkt sich auf die mittlere Hohlraumgréfie aus, die in
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Abb. 3.13 (a) Mit steigender Unschérfe sinkt die Anzahl kleiner (blau), grofer (griin) und somit
aller Hohlrdume (rot) (b) Da kleine Hohlrdume frither nicht mehr segmentiert werden, steigt die
mittlere Hohlraumgréfie zunédchst an. (c) Bei hoherem Rauschen wichst insbesondere die Anzahl
kleiner Hohlrdume stark an. (d) Dadurch fillt die mittlere Hohlraumgréfle schnell ab.

Abbildung 3.13 (d) zu sehen ist. Die durchschnittliche Hohlraumgréfie des urspriinglichen
Binirbildes betrigt 3264 pm?. Wihrend sich diese bedingt durch Unschiirfe zunichst fast
verdoppelt, sinkt sie mit steigendem Rauschen schnell auf ein Niveau von 80 pum?.

3.2.3 Plausibilitidtsabgleich

Der tatsachliche Hohlraumanteil einer LDS-Schicht ist unbekannt. Diese Tatsache erschwert

es, die Genauigkeit von Verfahren zu iiberpriifen, die sich grundsétzlich zu dessen Nachweis
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Abb. 3.14 (a) Daten der Synchrotron-CT weisen sichtbares Rauschen auf und (b) das Histogramm
liefert ein CNR von 2,53. (c¢) Daten der Nanofokus-CT weisen eine dhnliche Strukturauflosung bei
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geringerem Rauschen auf und (d) das Histogramm liefert ein CNR von 4,69.

eignen. Diagnostiken, die zur Charakterisierung von Hohlrdumen in Frage kommen, kénnen
aber untereinander verglichen werden. In diesem Abschnitt soll die Hohlraumauswertung
mittels Nanofokus-CT daher auf Plausibilitdt mit anderen Verfahren gepriift werden. Dazu
wurde eine 8 x 6 x 4mm? groBe Probe aus einem ZKG pripariert, deren LDS-Schicht iiber
ein HDWS-Aufrauprofil und eine glattgehonte Zylinderlauffiiche verfiigte. Diese wurde mit
der laborbasierten Nanofokus-CT und den in Abschnitt 3.2.1 ausgearbeiteten Einstellungen
tomografiert. Anschliefend wurde an derselben Probe eine Synchrotron-CT durchgefiihrt.
Dies geschah am Deutschen Elektronen-Synchrotron (DESY) mit dem Aufbau an PETRA 111,
Beamline P07. Dabei wurden 85keV Photonenenergie und 2400 Projektionen verwendet;
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allerdings belief sich die Messzeit durch eine léngere Integrationszeit des Detektors auf etwa
zehn Stunden. Im Gegensatz zur Labor-CT wurden die Durchstrahlungsbilder dabei iiber
einen Lumineszenz-Schirm mit nachgeschalteter Vergréflerungsoptik auf einen CCD-Chip
abgebildet (vgl. Abschnitt 2.2.1). In den Abbildungen 3.14 (a) und (c) ist je ein Ausschnitt
aus einem Tomogramm der zwei Volumendatenséatze dargestellt. Da beide bei einer dhnlichen
Vergroflerung aufgenommen wurden, betragt die Voxelgréfle in diesen 4,0 um. Die maximal
erreichbare Strukturauflosung ist damit vergleichbar.

Jedoch ist auffillig, dass die Bilddaten der Synchrotron-CT trotz deutlich ldngerer Mess-
zeit im Vergleich zur Labor-CT ein hoheres Rauschen und diagonale, linienartige Artefakte
aufweisen. Dadurch sinkt die subjektive Detailerkennbarkeit. Einige Hohlrdume, die in den
Daten der Labor-CT miihelos erkennbar sind, werden im Tomogramm der Synchrotron-CT
von Bildrauschen iiberlagert. Da das menschliche Auge diese kaum wahrnimmt, erscheint
es fraglich, wie eine automatisierte Bilddatenauswertung auf sie reagiert. Unschérfe ist in
beiden Volumendatensdtzen nicht zu erkennen. Die Rénder der groflen Hohlrdume wirken
mit der Synchrotron-CT mindestens genauso scharf wie in den Bilddaten der Labor-CT.
Das Bildrauschen schlégt sich jedoch im CNR nieder, das bei der Synchrotron-CT mit 2,53
niedriger ausfillt als bei der Labor-CT mit 4,69. Die dazugehoérigen Grauwerthistogramme
sind in den Abbildungen 3.14 (b) und (d) dargestellt.
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Abb. 3.15 Tiefenverldufe des Hohlraumanteils einer sowohl am Synchrotron als auch mit laborba-
sierter Nanofokus-CT tomografierten, LDS-beschichteten Probe. Der durchschnittliche Unterschied
betrdgt 1,0 % und ist v. a. auf Bildrauschen der Synchrotron-CT zuriickzufiihren.

Trotz der deutlich sichtbaren Qualitdtsunterschiede wurden beide Volumendatensétze in je
einen Bildstapel aus parallel zur Oberfldche liegenden Schnittbildern iiberfithrt und mit der
in Abschnitt 3.2.2 entwickelten Bildverarbeitungskette ausgewertet. Die daraus erlangten
Tiefenverldufe des Hohlraumanteils sind in Abbildung 3.15 dargestellt und weisen eine grofle
Ahnlichkeit auf. In beiden Verldufen tritt ein Minimum etwa 20 um unter der Oberfliche
auf, von wo aus der Hohlraumanteil nahezu linear in Richtung des Grundwerkstoffs ansteigt.
Jedoch wird in den Bilddaten der Synchrotron-CT ein héherer Hohlraumanteil erkannt als
in denen der laborbasierten Nanofokus-CT. Die Differenz betrdagt im Mittel 1,0 %, ist aber
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nicht iiber den gesamten Tiefenverlauf konstant, sondern nimmt zur Oberfliche hin auf bis
zu 1,4 % leicht zu. Dieser Unterschied resultiert aus einer sichtbaren Ubersegmentierung der
CT-Daten vom Synchrotron, bedingt durch das hohere Rauschen. Anhand eines Binérbildes
wurde bereits in Abschnitt 3.2.2 gezeigt, dass die Bildverarbeitungskette fiir Bildrauschen
anfallig ist und der segmentierte Hohlraumanteil hierdurch verfélscht wird. Diese Schlussfol-
gerung deckt sich mit der Tatsache, dass in den Synchrotron-Daten zwar mehr Hohlrdume
erkannt werden, diese aber im Schnitt ein kleineres Volumen aufweisen. Das Bildrauschen
konnte unter Zuhilfenahme verschiedener Filter reduziert werden (vgl. Abschnitt 3.1.2). Die
Bildverarbeitung verzichtet aber ausdriicklich auf eine Tiefpassfilterung, weil die Daten der
Nanofokus-CT nach der Optimierung zahlreicher Parameter sehr rauscharm sind und man
somit auch echte Bildinformation filtern wiirde.

Eine Randbedingung der Hohlraumauswertung mit Nanofokus-CT lautete, dass Messungen
nicht wesentlich ldnger als zwei Stunden dauern sollten. Haufig ermdglicht eine ldngere Mess-
zeit es allerdings, Parameter auszuwéhlen, die die Datenqualitit erhohen. Man hat dies z. B.
anhand der Winkelschritte in Abbildung 3.5 (f) gesehen, wohingegen die lingere Messzeit
einer Synchrotron-CT sich als nicht vorteilhaft herausgestellt hat. Wird die Beschrankung
der Messzeit fallen gelassen, kann auch ein Plausibilitdtsabgleich der Nanofokus-CT mit
sich selbst bei hoherer Vergréflerung durchgefithrt werden, in der Erwartung, dass sich dies
positiv auf die erreichbare Strukturauflésung auswirkt. Hierzu wurde eine 4 x 4 x 4 mm?>
grofle Probe aus einem ZKG mit HDWS-Aufrauprofil und gléttgehonter Zylinderlauffliche
prapariert. Um eine niedrigere Voxelgréfle realisieren zu kénnen, musste diese kleiner sein
als beim Plausibilitdtsabgleich mit der Synchrotron-CT. In den Abbildungen 3.16 (a) bis (c)
sind Ausschnitte aus jeweils einem Tomogramm bei 4,0 pm, 3,0 um und 1,8 um Voxelgrofe
dargestellt. Die Detailerkennbarkeit steigt mit sinkender Voxelgréfle merklich an. Da die
Vergroflerung iiber die FDD eingestellt wurde, erreichten bei den niedrigeren Voxelgrofien
bei gleicher Messzeit weniger Rontgenquanten den Detektor. Um dies zu kompensieren und
ein anndhernd konstantes CNR der CT-Daten zu erreichen, wurde eine entsprechend lénge-
re Integrationszeit beriicksichtigt. Wahrend ein CT-Scan bei 4,0 um Voxelgrofle etwa zwei
Stunden Zeit in Anspruch nimmt, dauert dieser bei 1,8 um Voxelgréfie zwolf Stunden.

XD 7 Ve 7 it NSH
) : Y . K AR >
. S5 . I 5 2 % 5
R B s TR e ¥ 8t
- I % £ .
i .~ [ .~ t‘ -
’ 2 ‘ ‘.')‘“ .{'
» v . -’ . A ’
l e ’ '..' {4

Abb. 3.16 Ausschnitt aus einem Schnnittbild bei (a) 4,0 pm, (b) 3,0 um und (c) 1,8 pm Voxelgrofie.
Die Detailerkennbarkeit nimmt mit sinkender Voxelgrofle zu, jedoch steigt bei vergleichbarem CNR
die Messzeit deutlich an (von zwei auf zwolf Stunden).
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Auch diese Bilddaten wurden zur Hohlraumauswertung herangezogen. Dabei wurde iiber-
priift, ob mit abnehmender Voxelgréfle mehr Hohlrdume segmentiert werden oder ob sich
die variierende Detailerkennbarkeit auf die Hohlraumgroéfienverteilung oder die Form von
Hohlrdumen auswirkt. Dazu wurden einige der Merkmale aus Abschnitt 3.2.2 ausgewertet,
siehe Tabelle 3.1. Die in Klammern angegebenen Prozentzahlen reprisentieren die jeweilige
Verdnderung ggii. den CT-Daten bei 4,0 um Voxelgrdfie.

Voxelgrofe 4,0 um 3,0 um 1,8 pm
Hohlraumanteil 3,51 % 4,35% (+24 %) 6,38 % (+82%)
Anzahl Hohlrdume 15075 25296 (+68 %) 95095 (+531 %)
GroBe (alle) 6672 um? 4208 um?  (-37%) | 1184 um? (-82 %)
GroBe (grofie) 129504 um? | 136928 um? (46 %) | 148320 um?  (4+15%)
Umfang (alle) 220 pum 172 um (-22 %) 88 pm (-61 %)
Umfang (grofie) 2588 pm 2952 um  (+14%) | 3244 um (+25 %)
Exzentrizitét (alle) 0,816 0,783 (-4%) 0,770 (-6 %)
Exzentrizitéat (grofie) 0,717 0,731 (+2%) 0,763 (+6 %)

Tab. 3.1 Einige Merkmale von Hohlrdumen veréndern ihren Wert in Abhéngigkeit der VoxelgroBe.
In Klammern stehende Prozentzahlen geben die relative Anderung ggii. 4,0 pum Voxelgréfle an.

Die grofite Verdnderung zeigt die Anzahl der segmentierten Hohlrdume, die mit sinkender
Voxelgrofle drastisch steigt. Eine erhebliche Menge der Hohlrdume, die in LDS-Schichten
enthalten sind, wird bei der in Abschnitt 3.2.1 festgelegten Vergroflerung demnach gar nicht
erfasst. Der durchschnittliche Hohlraumanteil variiert in Abhédngigkeit der Vergrofierung
nicht so stark wie die Anzahl der segmentierten Hohlrdume. Dieser nimmt mit Blick auf
Tabelle 3.1 von 4,0 um bis 1,8 um Voxelgrofie aber immerhin um 82 % zu. Dabei handelt es
sich im Gegensatz zur Synchrotron-CT nicht um félschlicherweise segmentiertes Rauschen.
Auflerdem fillt auf, dass die mittlere Grofle aller segmentierten Hohlrdume mit sinkender
Voxelgrofie um 82 %, ihr Umfang um 61 % und ihre Exzentrizitat um 6 % zuriickgeht. Durch
die héhere Vergroflerung werden demnach zunehmend kleine, runde Hohlrdume erkannt,
die zuvor nicht aufgelost werden konnten. Wird dagegen die Gréfle der grofiten Hohlraume
betrachtet, die in allen drei Datensdtzen segmentiert wurden, verhélt sich diese Entwicklung
umgekehrt. Deren Grofie nimmt mit sinkender VoxelgroBe zu, siehe auch Abbildung 3.17 (a).
Da zudem Umfang und Exzentrizitdt der iberdurchschnittlich grofien Hohlrdume steigen,
wirken diese aufgrund der besseren Detailerkennbarkeit also zerkliifteter, was anhand von
Abbildung 3.16 bereits qualitativ zu beobachten war.

In Abbildung 3.17 (b) ist dargestellt, wie sich der Tiefenverlauf des Hohlraumanteils in
Abhéngigkeit der Vergroflerung verdndert. Die drei Verldufe sind sich grundséatzlich dhnlich;
sie weisen ein Minimum etwa 20 um und einen Knick etwa 50 um unterhalb der Oberfléche
auf. Jedoch zeigen sie in grofer Tiefe, d. h. ndher am Grundwerkstoff, deutliche Unterschiede.
Hier wird bei 1,8 um Voxelgrofie ein um etwa 75 % groflerer Hohlraumanteil segmentiert. Dass
die drei Tiefenverldufe in der Néhe der Oberflache eine bessere Ubereinstimmung zeigen, lisst
vermuten, dass dort der iiberwiegende Teil der Hohlrdume in allen drei Volumendatensétzen
erkannt wurde. Mit Blick auf den Fertigungsprozess kann dies u. a. ein Indiz dafiir sein, dass
die mechanische Bearbeitung die kleinen Hohlrdume in diesem Bereich der LDS-Schicht
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Abb. 3.17 (a) Die mittlere Grofe aller Hohlrdume (rot) sinkt mit abnehmender Voxelgrofie, wo-
hingegen die der groBten Hohlrdume (griin) steigt. (b) Tiefenverldufe des Hohlraumanteils in einer
LDS-Schicht bei 4,0 pm (rot), 3,0 um (griin) und 1,8 pm VoxelgroBe (blau).

verdichtet hat. Erst mit zunehmender Tiefe heben sich die Kurven voneinander ab, weil
bei 1,8 wum VoxelgroBe auch kleine Hohlrdume segmentiert werden, die die Auswertung bei
4,0 um Voxelgrofe nicht beriicksichtigt.

Abschlielend wurde die Hohlraumauswertung mit dem mikroskopischen Verfahren am Quer-
schliff verglichen. Dazu wurde dieselbe, 4 x 4 x 4mm? groBe Probe untersucht, die auch zum
Vergleich der unterschiedlichen Voxelgréfien diente. Auf Basis der bisherigen Erkenntnisse
kéonnte man erwarten, dass die mikroskopische Auswertung aufgrund ihrer noch héheren
Strukturauflésung einen grofleren Hohlraumanteil erkennt als die Nanofokus-CT bei 1,8 um
Voxelgrofle. Um diese Theorie zu {iberpriifen, wurde die Probe nach den CT-Untersuchungen
eingebettet, geschliffen und mikroskopisch ausgewertet. Eine exemplarische Aufnahme der
Probe bei 200-facher Vergroflerung ist in Abbildung 3.18 (a) dargestellt, wobei die Lage der
Schliffebene schematisch oben rechts skizziert ist.

Da die LDS-beschichtete Materialprobe in 500 wm-Schritten abgetragen wurde, konnten acht
Querschliffe untersucht werden. Der durchschnittliche Hohlraumanteil in diesen acht belduft
sich auf 4,05 % und kommt somit zu einem mit der Nanofokus-CT vergleichbaren Ergebnis.
Entgegen der eingangs geduflerten Vermutung wird in den Schliffbildern trotz deren héherer
Strukturauflésung kein groBerer Hohlraumanteil als in den CT-Daten bei 1,8 um Voxelgrofie
detektiert; stattdessen fiigt sich die Messung am Querschliff zwischen den CT-Daten bei
4,0 pm und 3,0 pm VoxelgroBe ein (vgl. Tabelle 3.1). Diese Tatsache resultiert nicht nur aus
der unterschiedlichen Struktur- und Kontrastaufiosung der Bilddaten und mégliche Ursachen
hierfir werden in Abschnitt 3.3 diskutiert. Die Standardabweichung des Hohlraumanteils in
den acht Querschliffen belauft sich auf 0,67 % und ist nicht etwa auf eine geringe Bildqualitét
o. A. zuriickzufithren, sondern darauf, dass der Hohlraumanteil auch iiber eine Strecke von
nur 4 mm derart hohen, lokalen Schwankungen unterliegt.
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Abb. 3.18 (a) Schliftbild einer LDS-Schicht zum Plausibilitdtsabgleich zwischen Nanofokus-CT
und mikroskopischem Verfahren. Die Probe wurde in 500 wm-Schritten senkrecht zur Oberflache
abgetragen, siehe Skizze oben rechts. (b) Hohlraumanteil in CT-Daten bei 4,0 pm Voxelgrée (rot),
erginzt um Messwerte aus der mikroskopischen Messung (blau).

Um nicht nur den mittleren Hohlraumanteil zu vergleichen, sondern auch die Plausibilitét des
Tiefenverlaufs einzuordnen, wurde das Fehlvolumen in den Mikroskopiebildern in der oberen
und unteren Halfte der LDS-Schicht jeweils separat segmentiert. In Abbildung 3.18 (b) wurde
der Hohlraumanteil aus den CT-Daten bei 4,0 pm Voxelgrofie (rot) um die Werte aus der
mikroskopischen Messung (blau) ergénzt. Dadurch bestétigt sich, dass der Hohlraumanteil
in der Ndhe des Grundwerkstoffs hoher als unter der Oberfliche ist. In der unteren Hélfte
der LDS-Schicht betriagt dieser 5,14 % (CT) bzw. 5,84 % (Querschliff) und in der Néhe der
Oberflache 1,88 % (CT) bzw. 2,15% (Querschliff). Die beiden Verfahren zur Bestimmung
des Hohlraumanteils weisen eine Abweichung von 0,70 % in der unteren sowie von 0,27 % in
der oberen Schichthélfte auf, was einem relativen Unterschied von 14 % entspricht.

3.2.4 Stabilitit bei optimierten Parametern

Im Verlauf dieses Kapitels wurden experimentelle Parameter der Nanofokus-CT im Hinblick
auf das CNR optimiert. Anschliefend wurde ein Algorithmus zur Auswertung von CT-Daten
entwickelt, um Hohlrdume in LDS-Schichten identifizieren und beschreiben zu kénnen. Um
die Stabilitdt dieser Auswertung zu iberpriifen, wurde eine Materialprobe wiederkehrend
mit der optimierten Parametrierung tomografiert. Uber einen Zeitraum von drei Jahren
wurde der mittlere Hohlraumanteil aufgezeichnet, dargestellt in Abbildung 3.19.

Hierbei stellt Tag 0 das Datum der Inbetriebnahme dar. Einige Wochen danach ist in den
Messdaten ein deutlicher Sprung zu erkennen. Zu dieser Zeit wurde die Fokuskennlinie der
Roéntgenréhre iiberarbeitet, da die CT-Daten sichtbar unscharf waren. Dies wirkt sich auf
den segmentierten Hohlraumanteil aus, der in dieser Zeit im Mittel 1,30 % niedriger ausfillt
als nach der Optimierung. Im Rahmen der Plausibilitdtsanalyse in Abschnitt 3.2.3 wurde
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Abb. 3.19 Durchschnittlicher Hohlraumanteil einer LDS-beschichteten Materialprobe iiber einen
Zeitraum von drei Jahren. Nachdem die Fokuskennlinie der Réntgenrohre angepasst wurde, betragt
der Mittelwert der Messwerte 6,10 % (dicke Linie) und das +3o-Intervall £0,47 % (diinne Linien).

gezeigt, dass die Detailerkennbarkeit einen grofien Einfluss auf die Hohlraumauswertung hat.
Daher ist es essentiell, die geometrische VergroBerung und die Strukturauflésung konstant
zu halten und diese regelméfig zu tiberpriifen und ggf. zu korrigieren. Nach Anpassung der
Fokuskennlinie betriagt der Mittelwert des durchschnittlichen Hohlraumanteils 6,10 % und
das +3o-Intervall der Einzelwerte +0,47 %. Diese Unsicherheit spiegelt samtliche Einfliisse
wider, die bei einer CT-Messung auftreten kénnen (vgl. Abbildung 2.6) und nicht explizit
festgehalten wurden, wie z. B. die experimentellen Parameter. In diesem Kontext werden die
Genauigkeit und Stabilitdt der Anlagenkomponenten, die Umgebungsbedingungen sowie die
Probenausrichtung bei der Messung als bestimmende Einflussgrofien eingeschétzt. Dabei ist
bemerkenswert, dass der durchschnittliche Hohlraumanteil bei hoherer Detailerkennbarkeit
(durch die Optimierung der Fokuskennlinie) zwar einen anderen Wert annimmt, die Streuung
der Einzelwerte hiervon aber unbeeintrachtigt bleibt.

3.2.5 Anwendungsbeispiele der Hohlraumauswertung

Nachdem die Stabilitdt und Plausibilitdt der Hohlraumauswertung mittels Nanofokus-CT
analysiert wurden, soll deren Anwendbarkeit anhand einiger Beispiele demonstriert werden.
In den vorangegangenen Abschnitten wurden bereits Tiefenverlaufe des Hohlraumanteils
einzelner Materialproben gezeigt; allerdings wurden diese nicht in Zusammenhang mit ihren
Beschichtungsparametern gebracht. Im Folgenden wird die Hohlraumauswertung auch auf
Proben aus ZKG angewendet, die mit wechselnden Prozessparametern beschichtet worden
sind. Dabei wurde zunéchst die Beschichtungsrichtung variiert, d. h. ein ZKG wurde von
unten nach oben und ein anderes (bei ansonsten identischer Parametrierung) von oben
nach unten beschichtet. Um den Einfluss dieser Prozessgréfie nicht durch andere Effekte
zu iiberdecken, wurde jeweils eine Probe von derselben Position im ZKG entnommen und
tomografiert. Die resultierenden Tiefenverldufe sind in Abbildung 3.20 dargestellt.
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Abb. 3.20 Hohlraumanteil in LDS-Schichten bei variierender Beschichtungsrichtung des ZKG. Die
Tiefenverldufe weisen aufgrund einer Asymmetrie in der Gasfithrung des verwendeten LDS-Brenners
(vgl. Kapitel 1) grundlegende Unterschiede auf.

Durch die Umkehr der Beschichtungsrichtung &ndert sich der Tiefenverlauf grundlegend.
Taucht der LDS-Brenner von oben in das ZKG ein, weist der Hohlraumanteil ein globales
Minimum mit etwa 140 pwm und ein weiteres, lokales Minimum mit etwa 20 pum Abstand zur
Oberfliche auf. Dazwischen verlauft er auf einem Niveau um 2 % mit einem Zwischenhoch
etwa 60 um unterhalb der Oberfliche. Wird die Beschichtungsrichtung umgedreht, weist der
Hohlraumanteil hingegen ein Minimum mit etwa 20 pum Abstand zur Oberfliche auf und
steigt von dort stetig in Richtung Grundwerkstoff an. Eine Ursache fiir diesen Unterschied
liegt in der Asymmetrie des verwendeten LDS-Brenners, sieche Abbildung 1.1 (b). Aufgrund
dessen rechtwinkliger Gasfithrung kommt es zu Verwirbelungen des Primérgasstroms, die
eine ungleichméflige Ablésung von Spritzpartikeln im Bereich des Lichtbogens sowie eine
erhohte Spritzstrahldivergenz verursachen [6]. Partikel im oberen Bereich des Spritzstrahls
sind daher tendenziell grofier und langsamer. Gelangen diese zuerst auf den Grundwerkstoff,
schliefen sie dort viele Hohlrdume ein. Bei der Aufwirtsbewegung der Beschichtungslanze
wird dieser Teil von feiner verteiltem Schichtwerkstoff iiberdeckt, so dass der Hohlraumanteil
einen zur Oberflache abfallenden Gradienten aufweist. Beginnt die LDS-Beschichtung am
oberen Ende der Zylinderbohrung, treffen tendenziell kleinere und schnellere Spritzpartikel
zuerst auf das Substrat. Diese ermdglichen einen kompakteren Schichtaufbau und schlieflen
einen geringeren Hohlraumanteil ein. Das bei beiden Beschichtungsrichtungen auftretende
Minimum etwa 20 um unterhalb der Oberfliche resultiert aus der mechanischen Bearbeitung
der Zylinderlaufldchen und der damit verbundenen Verdichtung des oberflichennahen Teils
der Spritzschichten. Dieses Minimum féllt deutlich niedriger aus, wenn die LDS-Schicht von
unten nach oben aufgebracht wird. Dies kann eine Prozessschwankung sein, aber auch ein
Indiz fiir eine unterschiedliche Bearbeitbarkeit. In beiden Féllen weisen die LDS-Schichten
einen individuellen Fingerabdruck auf, der mit der Nanofokus-CT darstellbar ist.

Des Weiteren wurde ein ZKG von oben nach unten beschichtet, das anschliefend bis zum
Gléatthonen der Zylinderlaufflichen mechanisch bearbeitet wurde. Aus einer der Zylinder-
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Abb. 3.21 (a) Foto eines fertig bearbeiteten ZKG. (b) Skizze entlang der in (a) rot eingefirbten
Schnittebene mit sieben verschiedenen Messpositionen. (c) Tiefenverlauf des Hohlraumanteils an
diesen Positionen. (d) Deren Mittelwert betrdgt 2,57 % und zeigt keinen signifikanten Trend.

bohrungen wurden der Héhe nach sieben Materialproben mit einer GréBe von 8 x 6 x 4 mm?
entnommen, die von oben nach unten aufsteigend mit #1 bis #7 bezeichnet wurden, siehe
auch Abbildung 3.21 (b). Hierbei stammte die oberste Probe #1 von 10 mm unterhalb der
Zylinderkopftrennfliche und damit etwa aus der Hohe des oberen Totpunkts. Die iibrigen
Proben wurden jeweils im Abstand von 15mm herausgetrennt. Deren Hohlraumanteil in
Abhéangigkeit der Entfernung zur Oberflédche ist in Abbildung 3.21 (c¢) dargestellt.

Die Verlaufe der oberen sechs Materialproben sind sich sehr &hnlich. Auch diese weisen (wie
der Tiefenverlauf in Abbildung 3.20) jeweils ein Minimum etwa 140 pm und 20 pm unterhalb
der Oberfliche auf. Die Probe #7 weicht hiervon ab. Thr Tiefenverlauf zeigt zwar das der
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mechanischen Bearbeitung zugeschriebene Minimum in der Nidhe der Oberflache, verlauft
aber in groferer Tiefe auf einem héheren Niveau und weist in der Ndhe des Grundwerkstoffs
ein Maximum auf. Bei dieser Probenposition ist die Beschichtungslanze, die neben dem
LDS-Brenner auch eine Absaugvorrichtung trigt, nahezu vollstdndig in die Zylinderboh-
rung eingetaucht. Dadurch &ndern sich die Stréomungsverhéltnisse, die Spritzstrahldivergenz
erhoht sich und es werden mehr Spritzpartikel abgesaugt [6]. Folglich &ndert sich auch die
Zusammensetzung der LDS-Schicht. Der mittlere Hohlraumanteil der sieben Proben ist in
Abbildung 3.21 (d) aufgetragen; dieser zeigt keinen signifikanten Trend, sondern befindet
sich bei im Mittel 2,57 %. Das £3o0-Intervall betragt 40,56 % und liegt damit auf einem
Niveau mit der Streuung, die bei der Stabilitdtsuntersuchung in Abschnitt 3.2.4 festgestellt
wurde. Probe #7 weist mit 2,91 % den hochsten Hohlraumanteil auf. Die tibrigen Merkmale
der Hohlrdume wurden ebenfalls ausgewertet und in Tabelle 3.2 dokumentiert.

Probe | (a) (b) (c) (d) | (o) () (g) (h) (i)
#1 | 246% | 752pm? | 78,8 pum | 0,701 | 61124 | 41436 | 19688 | 22,6% | 77,4%
#2 | 256% | 720pum? | 77,6 um | 0,697 | 62273 | 41999 | 20274 | 23,0% | 77,0%
#3 | 2,61% | 848um? | 85,2 um | 0,695 | 49902 | 33294 | 16608 | 23,1% | 76,9 %
#4 | 250% | 864pum? | 86,0 um | 0,695 | 36340 | 24101 | 12239 | 22,9% | 77,1%

2

2

2

#5 | 2,64% | 880um” | 86,8 um | 0,698 | 41680 | 27715 | 13965 | 22,9% | 77,1 %
#6 | 231% | 816 um* | 83,2um | 0,701 | 50199 | 33634 | 16565 | 22,8 % | 77,2%
#7 1291% | 848 um* | 84,4pum | 0,701 | 55887 | 37529 | 18358 | 22,4% | 77,6 %

Tab. 3.2 Auswertung von (a) mittlerem Hohlraumanteil, Mittelwert von (b) Gréfle, (¢) Umfang
und (d) Exzentrizitéit, Anzahl (e) aller, (f) unterdurchschnittlich grofier und (g) iiberdurchschnittlich
grofier Hohlrdume sowie Anteil (h) unterdurchschnittlich groBer und (i) tiberdurchschnittlich groier
Hohlrdume am gesamten Hohlraumanteil fiir die sieben Proben in Abbildung 3.21.

Anhand dieser Auflistung konnen mehrere Effekte beobachtet werden: Probe #4 beinhaltet
die wenigsten Hohlrdume; wihrend am oberen und unteren Ende der Zylinderbohrung etwa
60000 Hohlrdume in jeder Materialprobe detektiert werden, sind dies auf mittlerer Hohe
nur etwa 36000. Dabei nimmt die Anzahl unter- und tiberdurchschnittlich grofier Hohl-
rdume gleichermaflen ab. An jeder Messposition gibt es etwa doppelt so viele kleine wie
grofie Hohlrdume, von denen die grofien allerdings im Mittel 77 % und die kleinen 23 % zum
Hohlraumanteil beitragen. Dieses Verhéltnis ist auch fiir Probe #4 unverindert. Dass die
niedrigere Anzahl segmentierter Hohlrdume in Probe #4 sich kaum auf den Hohlrauman-
teil auswirkt, hdngt mit deren Umfang und Gréfle zusammen. Beide Merkmale nehmen zur
Mitte der Zylinderbohrung tendenziell zu und kompensieren so die geringere Anzahl. Die
Exzentrizitdt weist bei Probe #3 und #4 ein Minimum auf, was darauf hindeutet, dass die
Hohlrdume hier im Mittel kreisférmiger sind als am oberen und unteren Ende der Zylinder-
bohrung. Die Nanofokus-CT erweist sich in diesem Zusammenhang als Verfahren, das sich
zum Nachweis lokaler Verédnderungen der Hohlraumstruktur eignet. Die Messwerte konnen
z. B. zur Einstellung der Prozessparameter oder Stromungsverhéltnisse bei der Beschichtung
genutzt werden, um einen moglichst gleichméafigen Schichtaufbau zu erzielen.

Auflerdem wurden Ziindspannung und Primérgasstrom des LDS-Brenners variiert und deren
Einfluss auf die Hohlraumstruktur der Beschichtung untersucht. Wahrend die Ziindspannung
von 32V bis 40V und der Primérgasstrom von 10001/min bis 15001/min variiert wurden,
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Abb. 3.22 (a) und (b) Durchschnittlicher Hohlraumanteil bei verschiedenen Ziindspannungen und
variierendem Primérgasstrom. (¢) und (d) Median der Hohlraumgroenverteilung in Abhéngigkeit
von Ziindspannung und Primérgasstrom. Die iibrigen Beschichtungsparameter waren konstant.

waren Beschichtungsrichtung, Rotationsgeschwindigkeit, Drahtvorschub und Sekundérgas-
fluss konstant. Mithilfe der Hohlraumauswertung konnten einige Trends aufgezeigt werden;
u. a. sinkt der durchschnittliche Hohlraumanteil deutlich mit zunehmender Ziindspannung
und geringfiigig bei hoheren Gasvolumenstrémen. Dies ist in den Abbildungen 3.22 (a) und
(b) dargestellt und insofern bemerkenswert, als dass ein hoherer Priméargasstrom bei der
LDS-Beschichtung iiblicherweise zu einer stérkeren Zerstdubung und Beschleunigung der
aufgeschmolzenen Partikel fithrt [159, 160]. Folglich sollte eine kompaktere LDS-Schicht
mit einem niedrigeren Hohlraumanteil entstehen. Dagegen wurde die Ziindspannung fiir die
mittlere Partikelgrofie und -geschwindigkeit bisher als nicht relevant betrachtet [6]. Hierbei
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erfolgte die LDS-Beschichtung stets von oben nach unten. Wird die Beschichtungsrichtung
wie bei den hier untersuchten LDS-Schichten umgekehrt, wirkt sich die Ziindspannung hin-
gegen deutlich starker als der Primérgasstrom auf den Hohlraumanteil aus.

Ein weiteres Merkmal, das auf diese Parametervariationen reagiert, ist der Median der Hohl-
raumgroBenverteilung. Dieser ist in den Abbildungen 3.22 (c) und (d) dargestellt und sinkt
mit zunehmender Ziindspannung und steigendem Primérgasstrom. Ein solches Verhalten
kann fiir den Mittelwert der Hohlraumgréfienverteilung, d. h. die durchschnittliche Grofle,
nicht beobachtet werden. Die iibrigen Kenngréfien der Hohlraumstruktur wurden ebenfalls
bestimmt, der Ubersichtlichkeit halber aber durch jeweils eine ANOVA ausgewertet. Die
daraus resultierenden Signifikanzwerte reprisentieren die Wahrscheinlichkeit, mit der die
Nullhypothese verworfen werden kann, d. h. niedrige Werte kénnen auf einen systemati-
schen Zusammenhang zwischen Prozessparameter und Merkmal hinweisen. Diese sind in
Tabelle 3.3 aufgefiithrt und zur besseren Sichtbarkeit wurden alle Werte unter 1% griin, von
1% bis 5% gelb, zwischen 5 % und 90 % hellrot und tber 90 % dunkelrot eingefirbt.

Prozessparameter Zindspannung | Primérgasstrom

Hohlraumanteil

Mittelwert Hohlraumgrofie

Median Hohlraumgrofie
Standardabweichung Hohlraumgrofe
Schiefe Hohlraumgroéfenverteilung 0,94
Anzahl grofier Hohlrdume
Anzahl kleiner Hohlrdume
Anzahl aller Hohlrdume

Anteil grofler Hohlraume 0,93 1,00
Anteil kleiner Hohlrdume 0,93 1,00
Exzentrizitat 0,99
Umfang

Umfang/Grofie

Tab. 3.3 Signifikanzwerte fiir verschiedene Merkmale der Hohlraume in LDS-Schichten in Relation
zu Ziindspannung und Primérgasstrom. Ein niedriger Wert zeigt einen signifikanten Zusammenhang
zwischen Prozessparameter und Merkmal an.

Die Signifikanzwerte bestédtigen die bereits beobachtete Abhéngigkeit zwischen mittlerem
Hohlraumanteil sowie Median der Hohlraumgréfenverteilung und den Prozessparametern
Zindspannung und Primérgasstrom. Auflerdem weisen einige Merkmale keinen signifikanten
Zusammenhang mit Ziindspannung oder Primérgasstrom des LDS-Brenners auf. Hierbei
handelt es sich z. B. um die Schiefe der Hohlraumgrofienverteilung sowie den Beitrag unter-
und tiberdurchschnittlich grofer Hohlrdume zum Hohlraumanteil. Letzterer erwies sich auch
bei der Hohlraumauswertung von sieben LDS-Schichten aus unterschiedlicher Tiefe im ZKG
als sehr robust (vgl. Tabelle 3.2). Auch Anzahl, Umfang und Exzentrizitdt der Hohlrdume
sind weitgehend resistent gegeniiber den Parametervariationen. Allerdings weist Tabelle 3.3
auf einen moéglichen Zusammenhang zwischen der durchschnittlichen Hohlraumgréfie und
dem Primérgasstrom hin. Auch der Quotient aus Umfang und Groéfle der Hohlrdume ist ein

Merkmal, das statistisch signifikant von den Beschichtungsparametern abhéngt. Dieser kann
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Abb. 3.23 Quotient aus Umfang und Grofle der Hohlrdume bei (a) sich d&ndernder Ziindspannung
und (b) variierendem Primérgasstrom. Die iibrigen Prozessparameter waren konstant.

als ein Maf fir die Zerkliiftetheit aufgefasst werden und ist in den Abbildungen 3.23 (a)
und (b) dargestellt. Dieses Merkmal weist die hochsten Werte bei einer Ziindspannung von
36V auf und sinkt sowohl bei niedrigeren wie auch hoheren Werten. Hingegen nimmt der
Quotient mit steigendem Primérgasstrom monoton zu; ein niedriger Primérgasstrom fiihrt
somit tendenziell zu weniger zerkliifteten Hohlrdumen. Es bedarf jedoch weitergehender
Untersuchungen, um diese Beobachtungen mit funktionalen Eigenschaften der LDS-Schicht
in Verbindung zu bringen.

3.3 Interpretation und Diskussion

Im Rahmen der Charakterisierung innerer Merkmale von LDS-Schichten mittels CT wur-
den einige experimentelle Parameterstudien durchgefithrt, um das CNR der CT-Daten zu
maximieren. Mit Blick auf Abbildung 3.4 (c¢) nimmt dieses streng monoton mit steigender
Beschleunigungsspannung zu. Hierfiir ist mafigeblich der wachsende Abstand der Maxima im
Grauwerthistogramm verantwortlich, d. h. der Kontrast unterschiedlicher Materialien steigt
mit zunehmender Energie der Réntgenstrahlung an. Die FWHM der Maxima und das SNR
sind hingegen bei allen Spannungswerten annédhernd identisch. Diese Beobachtung steht im
Widerspruch zu Referenz [161], laut der eine hohere Spannung den Kontrast einer digitalen
Radiografie verringere, weshalb diese im Sinne der Kontrastempfindlichkeit so niedrig wie
moglich einzustellen sei. Diese Empfehlung gilt demnach nicht fiir eine digitale CT. Auch in
den Versuchen zur Vorfilterung der Rontgenstrahlung wurde beobachtet, dass Kontrast und
CNR bei hoherer Energie der Rontgenstrahlung tendenziell steigen, siehe Abbildung 3.5 (b).
Erst wenn die Intensitdt der Rontgenstrahlung aufgrund starker Abschwéchung so gering
wird, dass sich das Elektronikrauschen des Detektors signifikant bemerkbar macht, fallt
das CNR wieder ab. Im Kontext der experimentellen Parameter ist es bemerkenswert, dass
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die Filterung mit dichten Metallen, wie z. B. Kupfer, die spektrale Energieverteilung von
Rontgenstrahlung und folglich das CNR von CT-Daten deutlich stiarker beeinflussen als die
Beschleunigungsspannung der Roéntgenrdhre.

Bei gegebener Beschleunigungsspannung und Vorfilterung existiert ein optimaler Réhren-
strom von i. d. F. 100 pA. Sowohl bei héheren als auch niedrigeren Werten weist das CNR
der Volumendaten einen geringeren Wert auf. Mit zunehmendem Ré&hrenstrom sinkt das
Bildrauschen zunéchst aufgrund der steigenden Zahl von Réntgenquanten, die zur Bildge-
bung beitragen. An einem gewissen Punkt erreicht das CNR jedoch ein Maximum und fallt
bei noch héheren Stromstérken wieder ab, weil es zu einer Defokussierung der Réntgenrohre
kommt (vgl. Abschnitt 2.2.5). Auch die Anzahl der Winkelschritte wirkt sich u. a. auf die
Zéhlstatistik und damit das CNR von CT-Daten aus. Bei sehr wenigen Winkelschritten ist
(auBler dem Bildrauschen) auch fehlende Bildinformation in Form von Unterabtastung ein
signifikanter Einfluss auf die Qualitit der Bilddaten. Der Anstieg des CNR mit zunehmender
Zahl von Winkelschritten wird im Verhéltnis zur notwendigen Messzeit immer unattraktiver
und ist von 1800 bis 10800 Winkelschritten in derselben Groéflenordnung wie der von 130 kV
bis 180 kV Beschleunigungsspannung. Beide Parameter beeinflussen das CNR der Volumen-
daten deutlich weniger als die Vorfilterung der Rontgenstrahlung mit Kupferblechen.

Die iibrigen Parameterstudien fithrten zu dem Resultat, dass ein gewisses Mindestmafl an
Integrationszeit und Mittelung der Projektionen fiir eine CT mit optimalem CNR nétig ist.
Mit diesen Variablen ist jedoch keine beliebige Verbesserung der Datenqualitdt moglich.
Eine dariiber hinausgehende Steigerung des CNR ist durch die Verwendung bilddatenver-
arbeitender Algorithmen moglich, wie man z. B. anhand der Strahlaufhirtungskorrektur
in Abbildung 3.6 (b) sieht. Auch eine Hochpassfilterung der CT-Daten im Frequenzraum
fithrt zur Beseitigung von Artefakten durch Strahlauthartung. Aufgrund dieser Mafinahmen
nimmt die subjektive Qualitdt der CT-Daten deutlich zu. Da die tomografierten Materialien
eine gleichméfiigere Grauwertverteilung und weniger Artefakte aufweisen, sinkt die FWHM
der Maxima im Histogramm und steigt das CNR. Derartige Software wirft immer die Frage
auf, ob durch deren Verwendung zusétzliche Bildartefakte hervorgerufen bzw. reale Merk-
male unkenntlich gemacht werden. Sie ist stets kritisch zu hinterfragen, weil die Grauwerte
der CT-Daten nach erfolgter Anwendung nicht mehr zwangslédufig den lokalen Schwéchungs-
koeffizienten reprisentieren. Da dies in den seltensten Féllen von praktischer Bedeutung ist,
aber einer sich anschlieBenden Bildverarbeitung im Rahmen der technischen Méoglichkeiten
die besten Eingangsdaten zur Verfiigung gestellt werden sollen, darf die softwareseitige Bild-
datenoptimierung nicht grundsétzlich aufler Acht gelassen werden.

Ausgehend von den Parameterstudien wurde eine Bildverarbeitungskette zur Beschreibung
der inneren Merkmale von LDS-beschichteten Zylinderlaufflichen in CT-Daten entwickelt.
Hierzu gehoren z. B. der Tiefenverlauf des Hohlraumanteils sowie der mittlere oder minimale
Hohlraumanteil einer LDS-Schicht. Eine Segmentierung der Bilddaten mittels CCL bietet
Zugang zur Hohlraumgrofenverteilung und ermoglicht daher u. a. eine Aussage liber deren
Mittelwert, Median, Standardabweichung oder Schiefe. Auch Anzahl, Grole, Umfang oder
Exzentrizitat aller oder nur bestimmter Hohlrdume kénnen ausgewertet werden. Derartige
Informationen sind mit keiner anderen Diagnostik zugénglich. Sie eréffnen zum ersten Mal
eine Moglichkeit zur dreidimensionalen und benutzerunabhingigen Charakterisierung der
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inneren Merkmale einer thermisch gespritzten Beschichtung. Dies erschwert allerdings die
Korrektheitspriifung der Informationen mangels vergleichbarer Messverfahren.

Um die Qualitdt der Auswertung einschétzen zu kénnen, wurde ein generisches Binérbild
durch synthetische Unschérfe und synthetisches Bildrauschen verschlechtert. Daraus ging
hervor, dass sich Rauschen signifikant und deutlich stérker als Unschérfe auf die Richtigkeit
dieser Segmentierung auswirkt. Um auch die Datenqualitit der Nanofokus-CT einzuordnen,
wurden Messungen am Synchrotron durchgefithrt. Obwohl die Voxelgréfle in den Daten der
Synchrotron-CT mit der der Nanofokus-CT vergleichbar war und die Datenaufnahme etwa
vier Mal so lange gedauert hat, weisen diese ein deutlich hoheres Rauschen auf, das sich
auch im CNR bemerkbar macht. Dadurch kommt es zur sichtbaren Ubersegmentierung der
Hohlrdume, die somit die Beobachtung anhand des generischen Binérbildes bestétigt. Da
bei der Bildverarbeitung auf eine Tiefpassfilterung zur Rauschreduktion verzichtet wird, um
keine realen Merkmale unkenntlich zu machen, ist die Hohlraumauswertung ohne Anpassung
an die experimentellen Gegebenheiten nicht pauschal fiir alle CT-Systeme geeignet. Die
Datenqualitét der laborbasierten Nanofokus-CT ist der der Synchrotron-CT im Hinblick
auf Kontrast, CNR und SNR der Bilddaten iiberlegen.

Wird die Beschriankung der Messzeit aufler Acht gelassen, kénnen mit der Nanofokus-CT
Bilddaten mit einer héheren Vergréflerung bzw. kleineren Voxelgréfle erzeugt werden. Die
Detailerkennbarkeit in den CT-Daten kann dadurch gesteigert werden (vgl. Abbildung 3.16).
Dennoch weist der Hohlraumanteil in den CT-Daten einer LDS-Schicht bei verschiedenen
VoxelgroBen dhnliche Tiefenverliufe auf, die insbesondere an der Oberfléche eine hohe Uber-
einstimmung aufweisen. Mit zunehmender Tiefe treten dann deutliche Unterschiede auf, die
zumindest z. T. darauf zuriickzufiihren sind, dass mit sinkender Voxelgrofle auch kleinere
Hohlrdume (zuséitzlich) erkannt werden. Die Anzahl segmentierter Hohlraume nimmt von
4,0 um bis 1,8 um VoxelgroBe um 531 % zu und der Hohlraumanteil steigt um 82 %. Die
iiberwiegende Anzahl und ein nicht zu vernachléssigender Anteil der in LDS-Schichten tat-
séchlich enthaltenen Hohlrdume wird unter den in Abschnitt 3.2.1 und 3.2.2 festgelegten
Rahmenbedingungen daher nicht erkannt. Diese Merkmale kénnen mit der Nanofokus-CT
sichtbar gemacht werden, wenn kleinere Proben prépariert werden und eine deutlich lan-
gere Messzeit aufgewendet wird. Eine geringere Probengréfie geht jedoch mit der Gefahr
einher, dass die daran beobachteten Merkmale singulérer Natur sein konnen und nicht mehr
reprasentativ fiir einen grofleren Zusammenhang sein miissen. Dariiber hinaus ist eine Mess-
zeit von zwolf Stunden (zuziiglich Vor- und Nachbereitung) in der industriellen Anwendung
selten zu rechtfertigen, zumal die Stabilitdt der CT-Anlage iiber den gesamten Zeitraum
gewdhrleistet sein muss.

Davon ausgehend wurde die Hohlraumauswertung mittels Nanofokus-CT mit dem mikrosko-
pischen Verfahren am Querschliff verglichen. Die beiden Vorgehensweisen liefern plausible
Ergebnisse mit einer geringfiigigen Diskrepanz. Ein Ursache fiir diese Diskrepanz kann im
unterschiedlichen Informationsgehalt von zwei- und dreidimensionalen Bilddaten liegen. Ein
Querschliff beinhaltet keine Tiefeninformation und kann daher bei der Bestimmung 6rtlich
schwankender Merkmale zwar zu korrekten, aber nicht zwingend repréasentativen Resultaten
fithren. Zudem werden in der mikroskopische Auswertung im Gegensatz zur Nanofokus-CT
keine Hohlrdume beriicksichtigt, die zur Oberfliche gedffnet sind. Ein derartiges Merkmal
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ist in der rechten Bildhélfte von Abbildung 3.18 (a) zu sehen. Ebenso kann der Bildkontrast
fiir eine Differenz zwischen den Messwerten verantwortlich sein. Wéhrend im Schliffbild ein
deutlicher Kontrast zwischen Aluminium, LDS-Schicht und Luft herrscht, ldasst die Grau-
wertverteilung der CT-Daten nicht immer eine sichere Unterscheidung von Grundwerkstoff
und Hohlrdumen zu. Es kann aufgrund mangelnder Kontrastauflésung dazu kommen, dass
Aluminium félschlicherweise als Hohlraum identifiziert wird und somit zum Hohlraumanteil
beitrdgt. Andererseits kann sich auch die mechanische Préaparation von Querschliffen auf die
quantitative Bestimmung von Merkmalen mit dem Mikroskop auswirken, denn z. T. werden
Hohlrdume dabei deformiert oder mit Abrieb zugesetzt.

Nachdem die Grenzen der Hohlraumauswertung mittels Nanofokus-CT analysiert wurden,
konnten ihre Fahigkeiten anhand einiger Praxisbeispiele demonstriert werden. In diesem
Kontext wurde mithilfe der Nanofokus-CT nachgewiesen, dass die Hohlraumstruktur von
LDS-Schichten einen prozessindividuellen Fingerabdruck aufweist. So wurde gezeigt, dass
sich z. B. die Beschichtungsrichtung eines ZKG auf den Hohlraumanteil der LDS-Schicht
auswirkt. Einige Merkmale der Hohlraumstruktur weisen auflerdem einen Zusammenhang
mit der Ziindspannung oder dem Primérgasstrom des verwendeten LDS-Brenners auf. Des
Weiteren wurde in allen LDS-Schichten etwa 20 um unterhalb der Oberfliche ein ortliches
Minimum des Hohlraumanteils detektiert. Da dieses bei verschiedenen Beschichtungsdicken
und -parametern auftritt, wird es mit der Einflusszone der mechanischen Bearbeitung und
der damit verbundenen Verdichtung der thermisch gespritzten Zylinderlauffiichen assoziiert.
Die Bilddaten einer Nanofokus-CT beinhalten demzufolge nicht nur Informationen tiber
die verwendeten Beschichtungs- sondern auch Bearbeitungsparameter. Die Auswertung der
darin enthaltenen Hohlrdume stellt eine Moglichkeit dar, um den Einfluss unterschiedlicher
Einstellungen auf die inneren Merkmale thermisch gespritzter Schichten zu charakterisieren

und ggf. zu optimieren.
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4 Bestimmung der Beschichtungsdicke

4.1 Kapitelspezifische Grundlagen

4.1.1 Definition von Material- und Schichtdicke

Wie einleitend erwéhnt, ist die Dicke von LDS-beschichteten Zylinderlaufflachen eine ihrer
funktionsrelevanten Eigenschaften (vgl. Abschnitt 1.3). Ublicherweise wird die Schichtdicke
als senkrechter Abstand von Oberflaiche und Grundwerkstoff interpretiert. In der Praxis sto3t
diese Vorstellung an ihre Grenzen, sobald eine der Grenzflichen nicht glatt ist oder sie nicht
planparallel zueinander liegen [162]. Auch bei LDS-Schichten lésst sich diese Definition nicht
ohne Weiteres anwenden. Aufgrund der in Abschnitt 1.2 erlduterten Substrataktivierung
weist die Grenzflache zwischen Schicht- und Grundwerkstoff eine nicht zu vernachléssigen-
de Rauheit auf, siehe Abbildung 4.1 (a). Wird der Grundwerkstoff mit HDWS aufgeraut,
betragt die Profiltiefe bis zu 50 um, wahrend bei NMRP bis zu 175 um erreicht werden.
Auch die Oberfldche der Beschichtung kann unterschiedliche Rauheiten aufweisen. Bei LDS-
Schichten im spritzrauen Zustand liegt diese in derselben Groéflenordnung wie ihre Dicke und
nimmt im Laufe der mechanischen Bearbeitung kontinuierlich ab. Im fertig bearbeiteten Zu-
stand muss zwischen den hochsten Spitzen des Aufrauprofils und der Oberfliche ausreichend
LDS-Schicht vorhanden sein, um die Motorfunktion nicht zu gefahrden. Jedoch unterschei-
det keines der eingangs genannten zerstorungsfreien Verfahren zwischen Material, das das
Aufrauprofil ausfiillt, und solchem, das zum benetzenden Teil der Beschichtung gehort.

Oberflache
Schichtwerkstoff
Profiltiefe
/.

Materialdicke Schichtdicke

Fiillgrad
Grundwerkstoff

(a)

Abb. 4.1 (a) Schema eines Aufrauprofils zur Substrataktivierung, das sich durch Profiltiefe und
Fiillgrad charakterisiert. (b) Material- und Schichtdicke anhand eines Querschliffs durch eine LDS-
Schicht mit HDWS-aufgerautem Grundwerkstoff.

Um ein messtechnisch zugéngliches Maf} zu finden, wird die mittlere, auf die Grundflache

einer Messposition normierte Materialdicke dyfaterial €ingefiihrt:

d o Materialvolumen
Material = Grundfldche

(4.1)
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Diese berechnet sich aus dem Materialvolumen auf der Grundflache einer Messposition und
entspricht somit der Hohe, die die Schicht einnimmt, wenn sie auf derselben Flache ideal
komprimiert wiirde. Unter Vernachlassigung des Hohlraumanteils ist sie deshalb dquivalent
zum senkrechten Abstand zweier Ausgleichsflichen durch Aufrauprofil und Oberflache, die
als rot gestrichelte Linien in Abbildung 4.1 (b) eingezeichnet sind. Zur Absicherung einer
Mindestschichtdicke oberhalb des Aufrauprofils ist dieses Maf} jedoch nur bedingt geeignet.
Die Schichtdicke dgchicht ist der geringstmogliche senkrechte Abstand zwischen Oberflache
und Grundwerkstoff, der mithilfe griin gestrichelter Linien in Abbildung 4.1 (b) kenntlich
gemacht wird. Géangige Praxis ist, Messgeréite auf die Materialdicke zu justieren und den
rauen Haftgrund mit einem Korrekturfaktor zu beriicksichtigen:
Materialvolumen

dSchicht = . — Profiltiefe - Fillgrad 4.2
Schicht Grundfiiche rofiltiefe - Fiillgra (4.2)

Um eine Aussage {iber die Schichtdicke treffen zu kénnen, miissen Profiltiefe und Fiillgrad
prozessindividuell ermittelt werden. Von diesen liegen i. d. R. nur Mittelwerte vor, die ein
durchschnittliches Aufrauprofil widerspiegeln. Daher handelt es sich genau genommen nicht
um eine minimale, sondern eine mittlere Schichtdicke oberhalb eines durchschnittlichen Auf-
rauprofils. Da die Substrataktivierung lokalen Schwankungen unterworfen sein kann, steigt
durch die Annahme von reprisentativen Werten fiir Profiltiefe und Fiillgrad die Unsicherheit
bei der Schichtdickenmessung.

4.1.2 Messung von Material- und Schichtdicke

Eine Beschichtungsdicke kann auf mechanische, gravimetrische, rontgenografische, optische,
magnetische, fotothermische oder akustische Weise ermittelt werden [162-165]. Die Ansétze
unterscheiden sich u. a. darin, ob ein Priifling aufgrund der Messung zerstért wird oder
nicht. Fiir fertigungsbegleitende Priifungen sind zerstérungsfreie Verfahren erstrebenswert,
da Bauteile, die die Spezifikation erfiillen, der Wertschépfungskette nach der Priifung wieder
zugefithrt werden konnen. Allerdings kann die Kalibrierung den Einsatz eines zerstérenden
Referenzverfahrens erfordern. Zur Messung von Lack auf Metallen oder Kunststoffen sind
zerstorungsfreie Messverfahren bekannt, die die unterschiedlichen elektrischen, thermischen
oder magnetischen Eigenschaften von Substrat und Beschichtung ausnutzen [94, 126, 164]. Es
gibt aber nur wenige Ansétze zur Bestimmung einer elektrisch leitenden, ferromagnetischen
Beschichtung auf einem elektrisch leitenden, paramagnetischen Substrat.

Die MafBhaltigkeit eines ZKG wird stichprobenartig mithilfe taktiler Koordinatenmessgeréte
iiberpriift. Hiermit ist auch eine Dickenbestimmung der LDS-Schicht méglich, indem vor
und nach dem Beschichten (bzw. nach der mechanischen Bearbeitung) die Durchmesser
der Zylinderbohrungen verglichen werden. Allerdings ist dieses Vorgehen sehr zeitaufwendig
und dennoch wenig hilfreich. Es liefert nur einen mittleren Messwert pro Zylinderbohrung
bzw. pro Messebene. In der Praxis hat sich gezeigt, dass dieser den lokalen Schwankungen
der LDS-Schicht nicht gerecht wird. Daher ist die Messung mit Koordinatenmessgeriten zu
ungenau, als dass daraus Mafinahmen zur Optimierung abgeleitet werden kénnten.

Bei den ZKG mit eingegossener Zylinderlaufbuchse wird die riickseitige Anbindung mit-
tels Ultraschall-Riickwandecho bewertet [166]. Der Einsatz dieser Methode zur Bestimmung
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der Materialdicke von LDS-Schichten ist erwégenswert. Kommt es zu einer Reflexion der
Schallwellen an der Grenzflache zwischen Schicht- und Grundwerkstoff, kann die mittlere
Beschichtungsstirke aus der Laufzeit des Riickwandechos abgeschétzt werden. Allerdings
wird die Ausbreitung von Schallwellen in LDS-Schichten durch die inneren Grenzflichen
gestort (vgl. Abschnitt 1.3). Das notige Ankoppelmedium wiirde die Ultraschallsensorik fiir
einen fertigungsbegleitenden Einsatz auflerdem weitgehend disqualifizieren.

Auf Seiten der zerstérenden Verfahren hat sich die lichtmikroskopische Messung an Quer-,
Kalotten- oder Schrégschliffen etabliert [23]. Diese ist sehr vielféltig einsetzbar und fiihrt
zu Resultaten mit relativ hoher Strukturauflosung (vgl. Kapitel 2.1). Allerdings liefert sie
auch nur oOrtlich sehr eingeschriankte Informationen und setzt eine aufwendige Préaparation
voraus, die einer hohen Benutzerstreuung unterworfen sein kann. Insbesondere im Hinblick
auf das auswertbare Volumen stellen Mikrofokus- und Nanofokus-CT eine ernsthafte Alter-
native zur Metallografie dar (vgl. Kapitel 2.2). Es wird Gegenstand von Kapitel 4.2 sein,
die Bestimmung der Materialdicke von LDS-Schichten mittels CT zu analysieren und deren
Plausibilitdt mit der lichtmikroskopischen Messung am Querschliff zu tberpriifen.

4.2 Bestimmung der Materialdicke mit CT

4.2.1 Experimentelles Vorgehen

Die Materialdicke (vgl. Gleichung 4.1) kann in CT-Daten auf Basis der Voxel berechnet
werden, die aufgrund ihres Grauwerts zur Beschichtung gehoren, siehe auch Abschnitt 3.1.3.
Hierbei wird eine hohere Genauigkeit erzielt, wenn keine willkiirliche Geometrie, sondern
z. B. eine quadratische ROI mit bekannter Kantenlinge ausgewertet wird. Dividiert man
das segmentierte Volumen innerhalb dieser ROI durch deren Grundflidche, so erhédlt man die
mittlere Materialdicke. Ohne Kenntnis anderer Eigenschaften der Beschichtung ist dieses
Maf} magnetischer oder fotothermischer Sensorik nicht direkt zugénglich. Solche Verfahren
werden deshalb auch als indirekte Messverfahren bezeichnet. Eine Moglichkeit, diese zu kali-
brieren, ist der Abgleich mit einer rontgenografischen Messung. Dazu werden unterschiedlich
dicke Schichten bendtigt, die als Stiitzstellen einer Kalibrierkurve dienen und den gesamten,
zu erwartenden Streubereich abdecken. Die Kalibrierproben miissen fiir den Beschichtungs-
prozess reprasentativ sein; sie miissen nur einmalig angefertigt werden und sowohl mit den
indirekten Verfahren als auch mit der CT messbar sein. Es ist vom Prinzip her moglich, ein
vollstéindiges ZKG zu tomografieren. Jedoch limitiert dessen Gréfe die Strukturaufldsung
(vgl. Abschnitt 2.2.1) und kann CT-Artefakte hervorrufen (vgl. Abschnitt 2.2.4). Deshalb
werden Proben mit einer Grundfliche von 20mm x 20 mm aus den ZKG herausgetrennt.
Diese kénnen sowohl mit Mikrofokus- wie auch Nanofokus-CT sinnvoll durchstrahlt werden
und eignen sich zur Kalibrierung von magnetischer und fotothermischer Sensorik. In den
CT-Daten werden die mittleren 10 mm x 10 mm ausgewertet (vgl. Referenz [163]).

Der rekonstruierte Volumendatensatz einer Kalibrierprobe besteht nur zu wenigen Prozent
aus dem Stahl der LDS-Beschichtung und zum Grofiteil aus der Aluminiumlegierung des
ZKG. In Abbildung 4.2 (a) ist exemplarisch ein CT-Volumen dargestellt, bei dem LDS-
Schicht und Aluminiumlegierung ihren Absorptionskoeffizienten entsprechend eingefarbt
sind. Der Volumendatensatz beinhaltet auch Luft, die die Rontgenstrahlung jedoch kaum
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Abb. 4.2 (a) Réumliche Darstellung eines CT-Volumens einer Kalibrierprobe. Die LDS-Schicht
erscheint hell, die Aluminiumlegierung dunkel und die Luft im AuBenraum transparent. (b) Das
Histogramm dieser CT-Daten weist drei Maxima fiir Luft, Aluminium und LDS-Schicht auf.

absorbiert und nicht sichtbar ist. Das Grauwert-Histogramm dieses Tomogramms befindet
sich in Abbildung 4.2 (b) und weist drei charakteristische Maxima auf, jeweils eines bei etwa
300 fiir Luft, 13000 fir Aluminium sowie 43000 fiir Stahl.

Diese charakteristischen Grauwerte konnen je nach Anlagenparametrierung und Ausrichtung
der Probe variieren. Analog zu Abschnitt 3.2.1 wurden die experimentellen Parameter durch
empirische Vorversuche optimiert und festgelegt. In Abbildung 4.3 sind drei exemplarische
Probenorientierungen dargestellt. Zunachst wurden die Kalibrierproben schrig liegend to-
mografiert, wobei die LDS-Beschichtung nach oben zeigte, sieche Abbildung 4.3 (a). Dadurch
ist die langste zu durchstrahlende Strecke fiir jede Projektion anndhernd gleich lang. Diese
Strecke ist unter den meisten Winkelpositionen aulerdem kiirzer als bei gerade liegender,
gerade stehender oder schrég stehender Probenausrichtung. Des Weiteren liegen keine Ecken
der Probe parallel zu den Detektorkanten, so dass einige der in Abschnitt 2.2.4 geschilderten
CT-Artefakte vermieden werden. Im Gegensatz dazu variiert die ldngste zu durchstrahlende
Strecke bei schriag stehender Probenausrichtung stérker; senkrecht zur LDS-beschichteten
Oberfliche betragt diese nur wenige Millimeter, asymptotisch dazu bis zu einige Zentime-
ter. Ein Verkippen des Priiflings sollte sich insofern positiv auf die CT-Daten auswirken, als
dass Bereiche mit fehlender Bildinformation vermieden werden. Allerdings sinkt die maximal
mogliche Vergroflerung im Vergleich zu z. B. gerade stehenden Proben. Bei gerade liegenden
Kalibrierproben werden aufgrund der zuvor genannten Aspekte ausgeprigte CT-Artefakte
erwartet. Die drei dazugehorigen Histogramme sind in Abbildung 4.4 dargestellt.

Die Volumendatensétze lassen sich nicht nur qualitativ, sondern anhand der Histogramme
auch quantitativ bewerten. Dazu wurden in Abschnitt 2.2.3 Kontrast, Bildrauschen, SNR
und CNR eingefiihrt. Diese sind fiir die drei Histogramme in Tabelle 4.1 zusammengefasst,
wobei Kontrast und Bildrauschen (im Sinne von Halbwertsbreite des Grauwertmaximums)
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(a) (b) (c)

Abb. 4.3 Drei exemplarische Ausrichtungen von Proben zur Messung der LDS-Materialdicke mittels
Mikrofokus- oder Nanofokus-CT: (a) schrig liegend, (b) schrig stehend sowie (c) gerade liegend.

./ schrig stehend
10° + 3
 gerade liegend . .. .
Ausrichtung | schriag | schrag | gerade
e stehend | liegend | liegend
§ 10* 4 2 Kontrast 30275 23109 22260
% FWHM Alu 4410 4896 5119
5 ] FWHM 15628 14353 17616
10° L SNR 2,77 2,49 1,99
] \ ‘ CNR 1,94 1,61 1,26
Tab. 4.1 Bewertung der Grauwertverteilungen in
102 +— e - Abbildung 4.4 anhand von Kontrast, Rauschen,
0 15000 30000 45000 60000 SNR und CNR.
Grauwert

Abb. 4.4 Histogramme von CT-Daten der in Ab-
bildung 4.3 gezeigten Probenorientierungen.

direkt aus den 16 bit-Daten abgelesen wurden. Dabei fillt auf, dass die Halbwertsbreite, die
aufler durch Bildrauschen auch von anderen CT-Artefakten beeinflusst wird, bei wechselnder
Probenausrichtung weniger variiert als der Kontrast. Der Kontrast zwischen Schicht- und
Grundwerkstoff wird bei den schréig stehenden Materialproben maximal; gleichzeitig ist die
Halbwertsbreite des Grauwertmaximums von Stahl bei dieser Orientierung nicht wesentlich
grofier als in schrag liegender Ausrichtung. Die schrag stehenden Proben bieten somit die
beste Durchstrahlbarkeit und nutzen den zur Verfiigung stehenden Farbraum am besten aus.
Im Vergleich mit den CT-Daten in Kapitel 3 fallen sowohl SNR als auch CNR auffallend
niedrig aus; dies ist auf die grofieren und starker abschwéchenden Proben zurtickzufithren.
Dass das CNR bei schréig stehenden Proben am grofiten ist, deckt sich mit dem qualitativen
Eindruck, dass diese Ausrichtung nur geringe CT-Artefakte verursacht. In den CT-Daten
der iibrigen Orientierungen kommt es hingegen u. a. zur Strahlaufhirtung, die zu einer
Verbreiterung und Verzerrung der Grauwertmaxima fiihrt, siehe Abbildung 4.4. Hierdurch
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wird das bei einer Oberflichenbestimmung segmentierte Volumen verfélscht. Bei den schrig
liegenden Kalibrierproben kommt es zur Untersegmentierung, so dass die Materialdicke der
LDS-Schicht iiberschitzt wird. Die CT-Daten gerade liegender Proben neigen dagegen zur
Ubersegmentierung; die LDS-Materialdicke wird unterschétzt. Die folgenden CT-Messungen
werden deshalb mit schrig stehenden Kalibrierproben durchgefiihrt.

Unabhéngig davon wirken sich auch die Verarbeitung und Segmentierung der Daten auf
metrologische Resultate aus. Um deren Einfluss auf die Bestimmung der LDS-Materialdicke
abzuschitzen, wurde der Volumendatensatz einer schrig stehenden Kalibrierprobe in VG
STUDIO MAX importiert. Die Oberflachenbestimmung erfolgte sowohl rein schwellenwert-
basiert, dargestellt in Abbildung 4.5 (a), als auch lokal-adaptiv mit erweitertem Modus,
siche Abbildung 4.5 (b). Der Schwellenwert wurde jeweils in 5%-Schritten zwischen den
charakteristischen Grauwertmaxima von Aluminium und Stahl verschoben, wobei 0% dem
Grauwertmaximum von Aluminium und 100% dem von Stahl entspricht. Die jeweiligen
LDS-Materialdicken sind in den Abbildungen 4.5 (a) und (b) als rote Rauten dargestellt.
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Abb. 4.5 Die in CT-Daten einer schrig stehenden Kalibrierprobe bestimmte LDS-Materialdicke bei
(a) schwellenwertbasierter Oberflichenbestimmung und (b) erweitertem Modus.

Sowohl mit als auch ohne erweiterten Modus wird das segmentierte Volumen und damit die
bestimmte LDS-Materialdicke umso kleiner, je hoher die Grauwertschwelle. Der sich daraus
ergebende Kurvenverlauf dhnelt in beiden Féllen einem Polynom dritten Grades, dessen
Wendepunkt bei einem Schwellenwert von etwa 50% liegt. Hier betrdgt die Materialdicke
167,8 pm mit und 169,8 um ohne erweiterten Modus. Zwischen 30% und 70% existiert in bei-
den Verldufen ein anndhernd linearer Bereich, der bei adaptiver Schwellenwertfindung eine
niedrigere Steigung aufweist. Aufgrunddessen besitzt der erweiterte Modus eine niedrigere
Empfindlichkeit auf falsche Schwellenwerte. Eine Variation der Grauwertschwelle um + 10%
fiihrt zu einer Schwankung der Materialdicke um =+ 1,3 pm im erweiterten und + 7,8 pm im
normalen Modus. Das nicht-lineare Verhalten bei Schwellenwerten unter 30% bzw. tiber 70%

ist auf die zunehmende Unter- bzw. Ubersegmentierung zuriickzufiihren.
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Zur Abschétzung der Wiederholpréizision wurde dieses Vorgehen mit fiinf unterschiedlichen
CT-Volumina derselben Materialprobe repliziert. Diese wurde mit der identischen Anlagen-
parametrierung finf Mal tomografiert. In den Abbildungen 4.5 (a) und (b) ist die daraus
resultierende Standardabweichung der LDS-Materialdicke durch griine Quadrate markiert.
Sowohl bei rein schwellenwertbasierter als auch bei lokal-adaptiver Oberflichenbestimmung
weist diese ein Minimum um 50% auf; in beiden Fallen betragt sie hier 0,1 um. Dabei fallt
auf, dass die Standardabweichung bei Verwendung des erweiterten Modus zwischen 35% und
65% auf einem niedrigen Niveau verlauft. Eine geringe Streuung steht dabei synonym fiir
eine robuste Trennung von Schicht- und Grundwerkstoff. Dies ist in beiden Féllen am bes-
ten bei einem Schwellenwert von 50% moglich, d. h. mittig zwischen den charakteristischen
Grauwertmaxima von Aluminium und Stahl, siehe Abbildung 4.2 (b). Da die lokal-adaptive
Oberflaichenbestimmung insgesamt robuster erscheint, wird im Folgenden von einer rein

schwellenwertbasierten Segmentierung abgesehen.

4.2.2 Plausibilitidtsabgleich

Um verschiedene Vorgehensweisen bei der Messung der LDS-Materialdicke zu vergleichen,
wurden 25 Materialproben mit unterschiedlichen Diagnostiken untersucht. Diese stammten
aus einem ZKG mit HDWS-Aufrauprofil und glattgehonter Oberfliche. Um einen mdoglichst
groflen Bereich unterschiedlich dicker LDS-Schichten untersuchen zu kénnen, wurden die
Werkzeugmaschinen bei der mechanischen Bearbeitung mit jeder Zylinderbohrung um 25 pm
mehr entlang des ZKG verschoben. Aufgrund des ungleichméfliigen Abtrags entstanden auf
der einen Seite dicke und auf der anderen diinne LDS-Zylinderlaufflichen. Daraus wurden
25 verschiedene Messpositionen ausgewahlt und aus dem ZKG herausgetrennt. Deren LDS-
Materialdicke wurde mit Mikrofokus- und Nanofokus-CT gem&fi Abschnitt 4.2.1 bestimmt;
die Anlagenparameter befinden sich in Tabelle 4.2.

Mikrofokus-CT Nanofokus-CT
Spannung 225 kV 160 kV
Rohrenstrom 110 pA 120 pA
Vorfilterung 1,5mm Cu + 1,0mm Al | 1,0mm Cu + 0,1 mm Al
Integrationszeit 1000 ms 750 ms
Mittelung 1 Projektion 3 Projektionen
Auslassung 0 Projektionen 1 Projektion
Winkelschritte 2070 1250
FOD 102,8 mm 40,0 mm
FDD 1250,0 mm 400,0 mm
Voxelgrofe 16 pm 10 pm
Fokus 10 pm < Jum
Gesamtzeit 00:34:35 Stunden 01:02:30 Stunden

Tab. 4.2 Anlagenparameter von Mikrofokus- und Nanofokus-CT bei der Bestimmung der LDS-
Materialdicke von 25 Materialproben zur Plausibilitdtpriifung verschiedener Verfahren.

Im Anschluss daran wurden die Proben mit einer Diamantscheibe in der Mitte getrennt, mit
der jeweiligen Schnittfliche nach oben eingebettet und poliert. Auf diese Weise konnte die
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Abb. 4.6 (a) Mikrofokus- und Nanofokus-CT weisen bei der Bestimmung der LDS-Materialdicke
einen linearen Zusammenhang mit einer Streuung von =+ 1,7um auf. (b) Die mikroskopische Messung
von zwei Hélften derselben Proben fithrt zu einer Streuung von +17,6um. (c¢) Nanofokus-CT und
Querschliff sind proportional zueinander und weisen eine dhnlich hohe Streuung auf.

LDS-Materialdicke dieser Proben auch mit dem mikroskopischen Verfahren am Querschliff
bestimmt werden [23]. Dabei kam ein LEICA DM6 M mit 10-fach Objektiv (entspricht 100-
facher OkularvergroBerung) zum Einsatz, mit dem von der gesamten Schnittfliche Bilder
aufgezeichnet wurden. Deren Strukturauflésung wurde durch die numerische Apertur des
Objektivs auf etwa 1,9 pum/px begrenzt. Aufnahme und Auswertung der Bilddaten erfolgten
mit IMAGIC IMAGE MANAGEMENT SYSTEM V17. Im Hinblick auf deren Reproduzierbarkeit
wurden im Rahmen dieser Untersuchung einige Einflussgréflen beriicksichtigt, z. B. wurde

die metallografische Préparation von einer Person wéhrend eines Tages durchgefiihrt. Da
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zudem alle Messungen mit demselben Mikroskop erfolgten, wurden auch Einfliisse aufgrund
unterschiedlicher Messsysteme vermieden. Die Belichtungsparameter oder die Bildqualitét
wurden zwar nicht ausdriicklich spezifiziert, in diesem Kontext allerdings auch nicht als
relevant eingeschétzt, weil sowohl die Kontrastauflosung als auch die Abbildungsqualitat
den CT-Daten subjektiv {iberlegen waren.

Die mit der CT gemessenen LDS-Materialdicken sind in Abbildung 4.6 (a) dargestellt. Die
Werte beider Anlagen weisen einen linearen Zusammenhang und eine mittlere Differenz
von 4,0 um auf, wobei die Nanofokus-CT die niedrigeren Materialdicken festgestellt hat.
Aus der Verteilung der Differenzen kann die Wiederholpréizision abgeschétzt werden; der
=+ 30-Streubereich umfasst + 1,7um. Auch die LDS-Materialdicken aus den mikroskopischen
Messungen liegen mit Blick auf Abbildung 4.6 (b) entlang einer Geraden. Die Differenz
beider Messungen betrégt im Mittel 0,9 um. Jedoch weisen die mikroskopischen Messungen
mit einem =4 3o-Intervall von + 17,6pum eine hohere Streuung als die CT auf, die deutlich
tiber den tiblichen Erfahrungswerten liegt [163]. Ein mogliche Ursache hierfiir ist, dass die
ortlich verdnderliche Beschaffenheit von LDS-Schicht und Aufrauprofil durch ein Mikroskop
wesentlich stirker hervorgehoben wird als durch eine CT. Daher eignet sich das Verfahren
u. a. sehr gut zum Nachweis filigraner Merkmalsschwankungen, ist aber auch sensibler fiir
kleinere Anderungen der LDS-Materialdicke als die Nanofokus-CT. Dabei diirfte sich die
digitale Messwertaufnahme auf Basis hochaufgeloster Mikroskopaufnahmen grundsétzlich
positiv auf die Prézision und Genauigkeit von Messdaten auswirken. Andererseits sinkt mit
zunehmender Vergroflerung die statistische Signifikanz, d. h. je hoher die Vergréflerung wird,
desto lokaler eingeschrinkt ist die Aussagekraft. In diesem Fall ist die Streuung deshalb
nur zu einem kleinen Teil auf die Wiederhol- und Vergleichsprézision des Messsystems und
hauptséchlich auf die lokale Varianz des Merkmals zuriickzufithren. Ein Messsystem kann
sich demnach trotz akzeptabler Wiederhol- und Vergleichsprézision fiir eine Priifaufgabe
disqualifizieren. Mit Blick auf Abbildung 4.6 (c) weisen das mikroskopische Verfahren und
die Nanofokus-CT dennoch einen linearen Zusammenhang mit einer mittleren Differenz von
1,8 um auf, wobei die Streuung der Einzelwerte durch die der mikroskopischen Messung
dominiert wird. Eine Prozessiiberwachung oder -optimierung auf Basis des mikroskopischen
Verfahrens wére deshalb nicht nur aufwéndig, sondern aufgrund der lokal schwankenden
LDS-Materialdicke auch sehr fehleranfillig. Aulerdem verfiigen zerstorungsfreie Verfahren
i. d. R. nicht iiber ein vergleichbares Auflésungsvermégen, sondern integrieren das Messsignal
iiber ein gewisses Volumen. Dieses ist im besten Fall so klein, dass das Messsignal einen
sicheren Riickschluss auf funktions- oder prozessrelevante Verdnderungen eines Merkmals
zulésst, aber auch nicht kleiner. Daher wird erwartet, dass sich die CT trotz geringerer
Strukturauflésung besser zur Kalibrierung von magnetischer oder fotothermischer Sensorik

eignet als das mikroskopische Verfahren am Querschliff [167].

4.2.3 Stabilitit bei optimierten Parametern

Die Stabilitédt bei der Bestimmung der Materialdicke mittels Nanofokus-CT wurde anhand
einer LDS-beschichteten Materialprobe tiberpriift. Diese wies ein HDWS-Aufrauprofil und
eine glittgehonte Oberfliche auf und war 8 x 6 x 4 mm? grof}. Diese Probengréfie erméglichte
eine 25-fache Vergrofilerung (vgl. Abschnitt 3.2.1). Die Probe wurde schriag stehend unter
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Parameter Wert
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Abb. 4.7 LDS-Materialdicke derselben Probe Tab. 4.3 Anlagenparameter bei der Prifung der
iiber einen Zeitraum von drei Jahren; das £30- Stabilitdt der Nanofokus-CT, vgl. Abbildung 4.7.
Intervall betrigt + 2,2um.

einem Winkel von 10° zur Rotationsachse tomografiert, um CT-Artefakte aufgrund fehlender
Bildinformation zu reduzieren (vgl. Abschnitt 2.2.4). Dieses Vorgehen wurde mit derselben
Anlagenparametrierung iiber einen Zeitraum von 3 Jahren mehrfach wiederholt.

Die Messwerte sind in Abbildung 4.7 iiber der Zeit aufgetragen, wobei Tag 0 auf den Tag der
Inbetriebnahme datiert. Zu Beginn wurde die Probe aufgrund von Parameterstudien relativ
héufig tomografiert. Es handelt sich um dieselbe Probe, die in Abschnitt 3.2.1 verwendet
wurde, um die Anlagenparameter zu optimieren, siche Tabelle 4.3. Die Bandbreite aller
Messwerte aus dem ersten Jahr betrdgt 1,1 um. Seitdem erfolgten regelméfige Messungen
zur Messgeréteiiberwachung, wobei die Varianz der Einzelwerte nach dem ersten Jahr mit
Blick auf Abbildung 4.7 zuzunehmen scheint. Jedoch ist die Stichprobengréfie zu klein, als
dass dies sicher von einem zufélligen Ergebnis unterschieden werden kénnte. Die Messwerte
weisen keinen signifikanten Trend auf, sondern streuen um einen Mittelwert von 138,0 wm.
Der + 30-Streubereich aller Einzelwerte belduft sich auf +2,2 um und spiegelt u. a. den
Einfluss alternder Komponenten wider, weil alle Parameter bei Aufnahme, Rekonstruktion
und Auswertung konstant gehalten wurden. Im beobachteten Zeitraum wurden auflerdem
mehrere Filamente in der Rontgenrdhre verwendet. Seit Beginn des zweiten Jahres nach
Inbetriebnahme wurde zudem eine halbjdhrliche Wartung durchgefiihrt, bei der u. a. die
Rontgenrohre gereinigt, der Brennfleck justiert und die Defektpixel aktualisiert wurden.
Auch Schwankungen in der Raumtemperatur und -feuchte sowie alle in Abbildung 2.6 ge-
nannten Faktoren kénnen die Langzeit-Stabilitdt beeinflussen.

Im Verlauf dieses Kapitels konnte gezeigt werden, dass sich sowohl Mikrofokus- als auch
Nanofokus-CT dazu eignen, die Materialdicke von LDS-Zylinderlauffiichen zu bestimmen.
Dabei ist eine eindeutige Definition der Begriffe Material- und Schichtdicke unabdingbar
(vgl. Abschnitt 4.1.1). Die CT bietet zahlreiche Variablen, die sich auf die Ergebnisqualitét
auswirken konnen. Nach einer Optimierung der relevanten Parameter handelt es sich bei der
CT um ein plausibles, prézises und stabiles Messverfahren. Die Messungen sind i. d. F. mit
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bis zu zweieinhalb Stunden Messzeit vergleichsweise aufwandig. Daher sollte ein schnelleres,
zerstorungsfreies Messverfahren qualifiziert werden, das mithilfe von CT-Daten abgeglichen
werden kann. Abschnitt 4.3 dokumentiert die Ergebnisse mit magnetischer und Abschnitt 4.4
die Ergebnisse mit fotothermischer Sensorik.

4.3 Magnetische Messverfahren

4.3.1 Absolutes und normiertes Sensorsignal

Ein Ziel dieses Kapitels ist es, die Eignung der in Abschnitt 2.3.3 eingefithrten magnetischen
Sondentypen zur Messung der Materialdicke mittels LDS hergestellter Zylinderlaufflichen zu
untersuchen. Im Hinblick auf deren Produktionsprozess stellen spritzraue, feingedrehte und
glattgehonte LDS-Schichten drei Oberflachenzusténde dar, fiir die die Schichtdickenmessung
von Relevanz ist. In jedem dieser Zustdnde wurde ein vierzylindriges ZKG gefertigt, dessen
Zylinderlaufflichen den zu erwartenden Streubereich abdecken (vgl. Abschnitt 4.2.1). Um
unterschiedlich dicke spritzraue LDS-Schichten zu erzeugen, wurden vier Zylinderbohrungen
mit unterschiedlicher Vorschubgeschwindigkeit beschichtet. Sind alle iibrigen Prozessgréfien
konstant, korreliert die Schnelligkeit der Beschichtungslanze mit der Menge an deponiertem
Beschichtungswerkstoff. Daher sollte die Materialdicke i. d. F. vier Niveaus aufweisen. Zur
Herstellung von unterschiedlich dicken LDS-Zylinderlaufflachen im feingedrehten und glatt-
gehonten Zustand wurde die mechanische Bearbeitung mit jeder Zylinderbohrung um 25 pm
mehr entlang des ZKG verschoben (vgl. Abschnitt 4.2.2). Da dann das Rotationszentrum der
Bearbeitungswerkzeuge nicht mehr mit der Mittelachse der Zylinderbohrung identisch ist,
wird dieses Vorgehen als Deaxialisierung bezeichnet. Der ungleichméflige Abtrag bewirkt,
dass auf der einen Seite dicke und auf der anderen Seite diinne LDS-Zylinderlauffiichen
entstehen. Anschliefend wurde jede Zylinderbohrung an je acht Winkelpositionen (alle 45°)
gemessen, die in Abbildung 4.8 anhand eines glattgeohnten ZKG skizziert sind.

Abb. 4.8 Foto eines fertig bearbeiteten ZKG, in dem acht verschiedene Winkelpositionen in einer
Zylinderbohrung rot markiert sind. Die magnetische Sensorik wurde an vierzylindrigen ZKG an
insgesamt 32 Messpositionen erprobt (vier Zylinderbohrungen a acht Winkelpositionen).
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Abb. 4.9 Vergleich der magnetischen Sonden ENW3 (links), EGABW1.3 (mittig) und EKB4-NI (rechts)
auf spritzrauen (oben), feingedrehten (mittig) und glattgehonten (unten) LDS-Schichten. Fiir einen
Eindruck von der Reproduzierbarkeit wurde das absolute Sensorsignal derselben Messpositionen an
drei unterschiedlichen Tagen (rot, griin und blau) aufgezeichnet.

Die mit der magnetischen Sensorik gewonnenen Messwerte sind in Abbildung 4.9 zu finden,
wobei in jeder Spalte eine andere Sonde und in jeder Zeile ein anderer Oberflichenzustand
dargestellt ist. Die 32 Messpositionen (vier Zylinderbohrungen & acht Winkelpositionen)
sind fiir die drei Sonden identisch und auf der Abzisse aufgetragen. Dabei entsprechen die
ersten acht Messpositionen der ersten Zylinderbohrung, die zweiten acht der zweiten und
so weiter. Die Messungen wurden an drei unterschiedlichen Tagen wiederholt, um einen
FEindruck iiber die Reproduzierbarkeit zu erhalten. Daher sind je ein roter, griiner und blauer
Kurvenverlauf dargestellt. Auf der Ordinate ist das absolute Sensorsignal aufgetragen, das
bei permanentmagnetischen Sonden die Hall-Spannung und bei magnetinduktiven Sonden
die Sekundéarspannung widerspiegelt. Diese Ergebnisse entstanden z. T. im Rahmen einer
betreuten Abschlussarbeit [167].

Die LDS-Materialdicke der 32 Messpositionen ist zunédchst unbekannt, weil es sich bei der

magnetischen Sensorik um ein indirektes Messverfahren handelt, das der Kalibrierung bedarf
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(vgl. Abschnitt 4.2.1). Man erkennt jedoch anhand der absoluten Sensorsignale bereits auf
qualitativer Basis, dass sich keine der drei Sonden fiir eine Messung im spritzrauen Zustand
eignet. Obgleich die vier Zylinderbohrungen mit unterschiedlicher Vorschubgeschwindigkeit
beschichtet wurden und eine dementsprechende Variation der LDS-Materialdicke aufweisen
sollten, ldsst das Sensorsignal keiner Sonde vier Niveaus erkennen. Einzig die EKB4-NI weist
eine relativ grofle Bandbreite von Messsignalen auf, aus der man erahnt, dass sich z. B. in
Zylinderbohrung 1 mehr Beschichtungswerkstoff befindet als in Zylinderbohrung 2. Jedoch
ist die Tagesstreuung sowohl dieser als auch der iibrigen zwei Sonden fiir eine eindeutige
Unterscheidbarkeit zu grofl. Diese Streuung tiiber verschiedene Tage stiitzt die Vermutung,
dass die Sensorsignale im spritzrauen Zustand u. a. von der Oberflichenrauheit signifikant
verfilscht werden und somit keine Messung der LDS-Materialdicke zulassen.

Im feingedrehten Zustand weisen die Messwerte der EKB4-NI reproduzierbare Schwankungen
auf, die im Mittel {iber die vier Zylinderbohrungen ansteigen. Zudem zeigt sich anhand der
unkalibrierten Zahlenwerte, dass es auch innerhalb der Zylinderbohrungen 6rtliche Minima
und Maxima der LDS-Materialdicke gibt. Diese sind das Resultat der anfangs erwéhnten
Deaxialisierung der Bearbeitungswerkzeuge. Bei Messpositionen mit einem hohen Messsignal
beobachtet man eine grofiere Streuung als bei solchen mit niedrigem Absolutwert. Dies tritt
auch bei der Sonde EGABW1.3 auf. Die Sensorsignale der EGABW1.3 sind bei den ersten 20
Positionen auch an verschiedenen Tagen ungefdhr gleich grof}; bei grofleren Absolutwerten
ist dagegen kein reproduzierbares Messsignal mehr feststellbar. Im direkten Vergleich mit
der Sonde EKB4-NI verfiigt die EGABW1.3 {iber einen niedrigeren Dynamikumfang. Dazu
wurden die Ordinaten mit derselben Skalierung versehen. Die Sonde ENW3 weist bei allen
Messpositionen eine hohe Streuung mit z. T. deutlichen Ausreiflern auf. Selbst die Positionen,
die die magnetinduktiven Sonden reproduzierbar unterschiedlich gemessen haben, wurden
von der ENW3 nicht als unterschiedlich wahrgenommen.

Bei der Messung glattgehonter LDS-Schichten zeigen alle Sonden in ihrer jeweiligen Spalte
den grofiten Dynamikumfang und die héchste Reproduzierbarkeit. Das absolute Sensorsignal
der Sonde EKB4-NI weist reproduzierbar die Minima und Maxima in jeder Zylinderbohrung
sowie den mittleren Anstieg tiber alle Zylinderbohrungen aus. Beim direkten Vergleich der
Minima und Maxima fallt erneut auf, dass hohe Absolutwerte eine groflere Tagesstreuung
haben. Das Resultat der Sonde EGABW1.3 ist, abgesehen vom reduzierten Dynamikumfang,
fast deckungsgleich mit dem der EKB4-NI. Bei den beiden magnetinduktiven Sonden tritt
das niedrigste Sensorsignal bei Messposition 3 und das héchste bei Messposition 30 auf. Im
glattgehonten Zustand korreliert auch das Sensorsignal der Sonde ENW3 mit der sinusartigen
Schwankung der LDS-Materialdicke. Jedoch ist der Dynamikumfang der Messwerte geringer
als bei den magnetinduktiven Sonden und weist auflerdem eine héhere Tagesstreuung als
diese auf. Der mittlere Anstieg der LDS-Materialdicke iiber alle Zylinderbohrungen ist aus
den Messdaten der ENW3 nicht ersichtlich.

Zusétzlich zur Beurteilung auf rein qualitativer Basis koénnen der Dynamikumfang und die
Tagesstreuung auch quantitativ in Bezug zueinander gesetzt werden. Als Dynamikumfang
A wurde in diesem Zusammenhang die maximale Spreizung der Messwerte aufgefasst, wobei
man anhand der bisherigen Beobachtungen schliefen kann, dass diese nicht in jedem Fall
mit realen Merkmalsunterschieden korreliert. Die mittlere Streuung einzelner Messpositionen
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iiber verschiedene Tage wird mit o4 bezeichnet. Deren Quotient ist ein Maf fiir das CNR.
Alle drei GréBen sind in Tabelle 4.4 zusammengefasst. Grundlage dieser Werte ist nach wie
vor das unkalibrierte und dimensionslose Sensorsignal. Die Zahlenwerte bestétigen die zuvor
geduflerten Beobachtungen. Im feingedrehten Zustand zeigt nur die EKB4-NI ein deutlich
zweistelliges CNR, bei glattgehonten LDS-Schichten erreicht auch die EGABW1.3 dhnlich
hohe Werte. Dagegen bleibt das CNR der ENW3 in jedem Oberflichenzustand einstellig.
Auf Basis dieser Erkenntnisse wird fiir die folgenden Messungen der LDS-Materialdicke
sowohl im feingedrehten wie auch glattgehonten Zustand die Sonde EKB4-NI verwendet. Zur
Messung im spritzrauen Zustand eignet sich keine der hier untersuchten Sonden.

ENW3 EGABW1.3 EKB4-NI
A (O] CNR A (O] CNR A (O} CNR
spritzrau 1132,0 159,5 7 2129,1 400,7 5 3274,1 460,6 7
feingedreht | 1081,2 175,5 6 1588,0 1254 12 25929 594 44
glattgehont | 375,6 45,5 8 1510,3 484 31 27226 73,2 37

Tab. 4.4 Dynamikumfang A, Tagesstreuung oq und CNR der Sonden ENW3, EGABW1.3 und EKB4-
NI bei der Messung spritzrauer, feingedrehter und glattgehonter LDS-Schichten.

Da es sich bei dem bisher betrachteten, absoluten Sensorsignal um das Ausgangssignal des
Analog-Digital-Wandlers handelt, ist eine quantitative Bewertung grundsétzlich schwierig.
Daher ist es fiir das weitere Vorgehen sinnvoll, das Sensorsignal zu normieren. Dies dient
u. a. dazu, Tageseinfliisse z. B. aufgrund von Temperaturschwankungen zu reduzieren. Aufler
dem absoluten Sensorsignal X, das bisher betrachtet wurde, benétigt man hierzu das Signal
des Grundwerkstoffs Xy sowie das einer Sattigungsprobe Xg. Daraus berechnet sich das

normierte Sensorsignal X, wie folgt:

X -Xp

X == U
" XS_XO

(4.3)
Der Grundwerkstoff LDS-beschichteter Zylinderlaufflichen ist eine Aluminiumlegierung (vgl.
Kapitel 1). Diese ist paramagnetisch und leistet bei Einsatz magnetischer Messtechnik daher
keinen messbaren Beitrag zum Sensorsignal. Als Sattigungsprobe kommt eine LDS-Schicht
mit 5mm Dicke zum Einsatz, die das magnetische Joch der EKB4-NI vollstdndig schlief3t.
Xp und Xy begrenzen demnach den maximal méglichen Dynamikumfang der Sonde und ein
Sensorsignal nahe X fithrt daher zu einem normierten Sensorsignal nahe 0, wohingegen ein
Sensorsignal nahe Xy ein normiertes Sensorsignal nahe 1 hervorruft. In Abbildung 4.10 (a)
sind die absoluten, in Abbildung 4.10 (b) die normierten Sensorsignale der EKB4-NI bei
Messung glattgehonter LDS-Schichten dargestellt. Erneut wurde die Messung an drei Tagen
wiederholt, verdeutlicht durch drei unterschiedlich gefirbte Kurvenverlaufe.

Die Normierung des Messsignals hat nur einen geringen Einfluss auf die Unterscheidbarkeit
verschiedener Messpositionen. Die Kurvenverldufe bleiben trotz Normierung weitestgehend
erhalten. An Messpositionen mit einem hohen Absolutwert, wie z. B. Messposition 30, fiihrt
die Normierung jedoch dazu, dass die Werte von unterschiedlichen Tagen eine niedrigere
Streuung aufweisen. Der Grund hierfiir ist, dass auch Xy und X tagesindividuell gemessen

wurden und so die Tagesstreuung z. B. aufgrund von Temperaturschwankungen ausgleichen
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Abb. 4.10 Vergleich des (a) absoluten und (b) normierten Sensorsignals der Sonde EKB4-NI bei der
LDS-Schichtdickenmessung auf einer glidttgehonten Oberflache.

konnten. Hierbei wurde beobachtet, dass die Streuung von Xy bedeutend niedriger ausfillt
als die von Xg. Deshalb wirkt sich die Normierung am oberen Ende des Dynamikumfangs
starker auf die Messwerte aus. Bei der Messung glattgehonter LDS-Schichten erreichten die
absoluten Sensorsignale der EKB4-NI ein CNR von 37, siehe Tabelle 4.4. Dieselben Werte
weisen aufgrund der in Gleichung 4.3 gezeigten Normierung ein CNR, von 46 auf. Daher
werden im Folgenden ausschliefilich normierte Sensorsignale betrachtet.

4.3.2 Wiederholprizision

Alle bisherigen Messungen mittels magnetischer Sonden wurden von einem sorgfiltigen und
geschulten Bediener von Hand durchgefiihrt. Insbesondere die EKB4-NI birgt bauartbedingt
die Gefahr, dass beide Enden des magnetischen Jochs ungleichméBig oder verkippt auf die
zu messende Oberflidche aufgesetzt werden. Dariiber hinaus kann die LDS-Schichtdicke nicht
nur in Kalibrierteilen, sondern auch in zu iiberwachenden Serienteilen lokal streuen. Dies
macht ein gefiihrtes und reproduzierbares Aufsetzen der Sonde unabdingbar. Aus diesem
Grund wurde ebenfalls im Rahmen einer betreuten Abschlussarbeit eine mechanische Auf-
setzvorrichtung konstruiert und gefertigt, die in Abbildung 4.11 dargestellt ist [167]. Diese
wird auf ein LDS-beschichtetes ZKG aufgesetzt und zentriert sich anhand der Bohrungen fiir
die Zylinderkopfverschraubung. Um im Sinne der Bauteilgeometrie flexibel auf die Abstande
dieser Bohrungen reagieren zu kénnen, wurden wechselbare Adapterplatten entworfen, die
in Abbildung 4.11 ockerfarben dargestellt sind. Aulerdem ermdéglicht die Aufsetzvorrichtung
die Bestimmung der Beschichtungsdicke in sechs Ebenen im Abstand von 25 mm, von denen
die oberste 10 mm unterhalb der Zylinderkopftrennfliche liegt. Wird die Sonde noch n&her
am oberen Ende der Zylinderlauflache aufgesetzt, konnen Randeffekte auftreten. Dariiber
hinaus kann die Aufsetzvorrichtung in 16 Winkelpositionen (alle 22,5°) arretiert werden und
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Abb. 4.11 (a) Raumliche Darstellung der Aufsetzmechanik fiir ein gefithrtes Aufsetzen der EKB4-NI.
Diese Vorrichtung ermoglicht die Messung in sechs Ebenen und 16 Winkelpositionen. (b) Querschnitt
durch die Mechanik, an derem unteren Ende der federnd gelagerte Sensor zu sehen ist.

erlaubt deshalb eine Aussage dariiber, wie die LDS-Materialdicke tiber den Umfang streut.
Durch Betétigung des Hebels wird ein Schlitten in Richtung der Zylinderlaufliche bewegt.
Dieser triagt den Sondenhalter, in dem die magnetinduktive Sonde EKB4-NI federnd gelagert
ist. Die Sonde wird seitlich von zwei Passstiften gehalten, so dass sie sich bei Kontakt mit
der Zylinderlauffliche entlang dieser Achse ausrichtet. Dadurch ist der gleichméfige Kontakt
zwischen den zwei Sondenpolen und der Beschichtung sichergestellt. Nachdem die Messung
erfolgt ist, werden Hebel und Sonde mithilfe einer Riickstellfeder wieder in die Ruheposition
zuriickversetzt. Da in der Umgebung der magnetinduktiven Sensorik kein ferromagnetisches
Material zum Einsatz kommen sollte, wurde die Vorrichtung grofitenteils aus Aluminium
und Kunststoff gefertigt.

Um die Wiederholpréazision mit der Aufsetzvorrichtung zu beurteilen, wurden Messungen
damit durchgefiihrt, deren Umfang einer MSA nach Verfahren 1 entspricht. Diese dienen
im Nachgang auch dazu, die magnetischen und fotothermischen Schichtdickenmessungen
miteinander zu vergleichen. Um beide Verfahren mit der CT zu kalibrieren, wurden acht
Proben geméfl Abschnitt 4.2.1 aus LDS-beschichteten Zylinderbohrungen prapariert. Hierbei
ist insbesondere die Priifbarkeit von LDS-Schichten mit feingedrehter Oberfliche von grofiem
Interesse. Wie man bereits in Abschnitt 4.3.1 gesehen hat, sind nach dem Feindrehen (u. a.
aufgrund von Maschinenversatz bzw. Deaxialisierung) Schichtdickenschwankungen méglich.
Um diese moglichst frith in der Wertschépfungskette erkennen zu kénnen, ist eine Messung
nach diesem Bearbeitungsschritt erstrebenswert. Die Materialdicke der acht feindgedrehten
Kalibrierproben wurde mit der CT bestimmt und reichte von 156 um bis 265 um. Zunéchst
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Abb. 4.12 Wiederholprazision aus 30 Messungen einer LDS-Schicht mit 156 um Materialdicke bei
(a) héndischer und (b) gefiihrter Messung. Das £ 3o-Intervall sinkt durch die Aufsetzvorrichtung von
+8,7 um auf +0,9um. Der + 30-Streubereich steigt bei Messung von LDS-Schichten mit (c¢) 207 pm
auf £ 1,1pm und (d) 265 pm auf + 2,2pm.

wurde die Kalibrierprobe mit 156 um Materialdicke gemessen, um die Wiederholprézision
mit und ohne Aufsetzvorrichtung zu vergleichen. Dazu sind in den Abbildungen 4.12 (a)
und (b) jeweils 30 Wiederholmessungen bei hédndischem Aufsetzen sowie bei Verwendung
der Aufsetzvorrichtung dargestellt. Die Einzelwerte sind als rote Rauten und ihr Mittelwert
und =+ 3o-Intervall als rote Linien eingezeichnet. Dabei wurde das normierte Sensorsignal
mithilfe einer Kennlinie in die aus der CT bekannte Materialdicke umgerechnet.

Wiéhrend der + 3o0-Streubereich der hdndischen Messung + 8,7 um umfasst, betrigt er bei
der gefithrten Messung lediglich + 0,9 um. Insbesondere in kleinen Zylinderbohrungen oder
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tieferliegenden Messebenen ist die Unsicherheit der hédndischen Messung noch héher, weil
diese schwieriger manuell zu erreichen sind. Auflerdem sinkt durch die Vorrichtung nicht nur
die Streuung; gleichzeitig wird die Messwertaufnahme erleichtert und die Priifzeit verkiirzt.
Alle folgenden Messungen werden daher mit der Aufsetzvorrichtung durchgefiihrt. In den
Abbildungen 4.12 (b) bis (d) sind jeweils 30 Wiederholmessungen drei unterschiedlich dicker
LDS-Schichten dargestellt. Bei diesen steigt das + 3o-Intervall von £ 0,9 um iiber + 1,1 um
auf bis zu + 2,2 um. Dies ist ein Indiz dafiir, dass die Varianz der Messwerte moglicherweise
nicht unabhéngig vom Merkmal selbst ist (was physikalisch nicht unplausibel wére). Auf eine
weitergehende Untersuchung der Heteroskedastizitdt wird an dieser Stelle jedoch verzichtet.

4.3.3 Vergleichsprizision

Bei magnetischen Messverfahren kann es aulerdem zu Messabweichungen durch Umwelt-
oder Benutzereinfliisse kommen. Deshalb wurden weitere Messungen durchgefiihrt, die einer
MSA nach Verfahren 2 entsprechen. Dazu haben drei Priifer an zwei Tagen jeweils zehn Mal
die LDS-Materialdicke derselben acht Kalibrierproben bestimmt. Die Messungen erfolgten
in willkiirlicher Reihenfolge und zwischen den Benutzern wurden Aufsetzvorrichtung sowie
Kalibrierprobenhalterung z. T. demontiert und rejustiert [167]. Die resultierenden Messdaten
sind in Abbildung 4.13 dargestellt. Diese erlauben eine Abschétzung der Vergleichsprazision,
die von mehreren Personen an verschiedenen Tagen erlangt wird. Jeder Datenpunkt in dieser
Grafik ist das arithmetische Mittel von zehn Wiederholungen. Benutzer 1 wird durch rote,
Benutzer 2 durch griine und Benutzer 3 durch blaue Verldufe angezeigt; dabei ist Tag 1 als

durchgezogene und Tag 2 als gestrichelte Linie dargestellt.
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Abb. 4.13 Die Materialdicke acht feingedrehter LDS-Schichten wurde von drei Priifern (rot, griin
und blau) an zwei Tagen (durchgezogen und gestrichelt) zehn Mal gemessen. Die resultierende Streu-
ung ist ein Maf fiir die Vergleichsprézision und i. d. F. bei Probe #6 mit 225,4 + 3,1um am grofiten.

Es fallt auf, dass die Messwerte sich z. T. benutzerweise gruppieren. Die Messwerte eines
Priifers liegen nah beieinander, wiahrend die Priifer untereinander Abweichungen aufweisen,
wie z. B. bei Probe 6. Dies ist ein Anzeichen dafiir, dass das Messverfahren trotz Verwendung
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der mechanischen Aufsetzvorrichtung einem Benutzereinfluss unterworfen ist. Die Streuung,
die mehrere Priifer an unterschiedlichen Tagen verursachen, ist gréfler als die aufgrund der
Wiederholprézision (vgl. Abschnitt 4.3.2). Um diese beziffern zu kénnen, wurde auf Basis
der obigen Daten eine ANOVA durchgefiihrt [167]. Demzufolge betriagt das + 3o-Intervall
fiir die Vergleichsprézision unter den gegebenen Bedingungen + 6,6pum und die Wurzel aus
der Quadratsumme von Wiederhol- und Vergleichsprézision ist somit 4+ 7,0um. Dies ist die
Unsicherheit, die bei der Messung der Materialdicke feingedrehter LDS-Schichten auftreten
kann, wenn eine magnetinduktive Sonde des Typs EKB4-NI mit der Aufsetzvorrichtung aus
Abbildung 4.11 zum Einsatz kommt.

Hierbei wurden die zur Kalibrierung verwendeten Werte aus der CT als exakt angenommen,
was in der Realitdt nur eingeschrénkt gilt. Zusétzliche Messabweichungen kénnen aus der
Justage sowie der Messunsicherheit des Referenzverfahrens herrithren. Eine Untersuchung
auf identischer Datenbasis wurde ebenfalls mit fotothermischer Sensorik durchgefiihrt. Die
Ergebnisse sind in Abschnitt 4.4.4 dokumentiert; beide Verfahren werden in Kapitel 4.5
miteinander verglichen und diskutiert.

4.4 Optisch angeregte Lock-in-Thermografie

4.4.1 Parameterstudien

Im Gegensatz zur magnetinduktiven Sensorik der Firma HELMUT FiscHER GMBH, die u. a.
mit, einer voreingestellten Primérspannung und Arbeitsfrequenz betrieben wurde, kam bei
der OLT ein Laboraufbau mit zahlreichen Einstellm&glichkeiten zum Einsatz. Hierbei werden
in einem optisch angeregten Material durch die Absorption elektromagnetischer Strahlung
thermische Wellen ausgelost, siehe auch Abschnitt 2.4.2. Um die thermischen Wellenfelder
mithilfe fotothermischer Sensorik detektieren zu kénnen, miissen das thermische Rauschen in
der Umgebung sowie das elektronische Rauschen des Detektors iiberwunden werden. Daher
hangt die Qualitdt thermografischer Amplituden- und Phaseninformation von der Intensitit
einer thermischer Welle ab, die wiederum z. B. iiber die Intensitdt der optischen Anregung
gesteuert werden kann. In Abbildung 4.14 sind Phasenbilder derselben angeregten Fléche
bei variierender Laserleistung dargestellt.

Abb. 4.14 Phasenbilder derselben angeregten Flidche bei unterschiedlichen Laserleistungen und
f = 40 Hz. Eine hohere Anregungsintensitét fiihrt zu einem steigenden SNR.

Anhand dieser Gegeniiberstellung erkennt man, dass die Phaseninformationen bei niedrigen
Anregungsintensitidten von Rauschen iiberlagert werden. Mit steigender Leistungsdichte hebt
sich die angeregte Flache zunehmend von ihrer Umgebung ab. Hierdurch sinkt das Rauschen
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innerhalb der angeregten Flache, so dass eine Detailstruktur aus hellen und dunklen Flecken,
die mit den inneren Merkmalen der LDS-Schicht assoziiert wird, deutlicher hervortritt. Diese
erzeugt eine inhérente Streuung des Phasenwinkels, die eine direkte Berechnung des SNR aus
den Bilddaten verhindert. Daher wurde die Wiederholprézision als Maf fiir Signalqualitét bei
variierender Anregungsintensitét ermittelt, i. d. F. durch je 10 Messungen bei 10 Intensitdaten
(zwischen 0,12 W /mm? und 4,12 W/mm?) sowie 14 Lock-in-Frequenzen (zwischen 5 Hz und
150 Hz). Der optische Aufbau wurde wihrenddessen nicht verdandert und zwischen einzelnen
Wiederholungen wurden zwei Minuten Abkiihlzeit beriicksichtigt. Um Temperatureinfliisse
zu reduzieren, wurde bei niedrigen Laserleistungen und hohen Lock-in-Frequenzen begonnen.
Da die Phasenbilder in Abbildung 4.14 exemplarisch bei 40 Hz Lock-in-Frequenz entstanden
sind, ist die Wiederholprézision bei dieser Frequenz in Abbildung 4.15 (a) veranschaulicht.
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Abb. 4.15 (a) Standardabweichung aus je 10 Messungen bei variierender Anregungsintensitit und
f = 40Hz. Die ersten fiinf Datenpunkte sind umgekehrt proportional zum SNR in Abbildung 4.14.
(b) Wiederholprézision in Abhéngigkeit von Anregungsintensitat und Lock-in-Frequenz.

Die ersten fiinf Datenpunkte in Abbildung 4.15 (a) sind umgekehrt proportional zum SNR
der in Abbildung 4.14 dargestellten Phasenbilder, wobei die Standardabweichung in diesem
Bereich mit zunehmender Leistungsdichte deutlich sinkt und damit die zuvor auf qualitativer
Basis geduBerten Beobachtungen bestétigt. Ab 1 W/mm? bleibt diese auf einem konstant
niedrigen Niveau um 0,015°. Eine hohere Leistungsdichte fiihrt zu keiner noch héheren
Wiederholpréazision. Mit Blick auf Abbildung 4.15 (b) wird ein &hnliches Verhalten bei jeder
der hier untersuchten Modulationsfrequenzen beobachtet. Die Standardabweichung wird mit
z. T. iiber 1° bei 0,12 W/mm? bei allen Frequenzen maximal. Zudem steigt die Streuung bei
einer Anregungsintensitit etwa linear mit der Lock-in-Frequenz an. Dies ist allerdings bei
den niedrigen Leistungsdichten nur schwer zu erkennen, da die Wiederholprézision hier von
Frequenz zu Frequenz stark streut.

Werden insbesondere Arbeitsabstand (300 mm) und angeregte Fliche, aber auch Anregungs-
intensitit (1,77 W/mm?) und sonstige Parameter (vgl. Abschnitt 2.4.2) konstant gehalten,
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Abb. 4.16 Phasenbilder derselben angeregten Fliche bei einer identischen Pixelauflésung aber einem
unterschiedlichen Abbildungsmafstab von (a) 0,09x, (b) 0,44x und (c) 1,00x.
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Abb. 4.17 Standardabweichung aus je 10 Messungen derselben angeregten Fliache bei variierendem
AbbildungsmafBistab (vgl. Abbildung 4.16) und in Abhingigkeit der Lock-in-Frequenz.

kann der Einfluss der optischen Vergréflerung bewertet werden. Dazu wurden Objektive mit
den Brennweiten 25 mm (Abbildungsmafistab 0,09x), 50 mm (0,44 x) und 150 mm (1,00x)
miteinander verglichen. Um die Vergroerung zu erhéhen und einen vergleichsweise geringen
Arbeitsabstand zu erméglichen, wurde das 50 mm-Objektiv mit einem 12 mm-Zwischenring
verwendet. Dies war bei den anderen beiden Objektiven nicht nétig, sie wurden direkt an
der Infrarot-Kamera montiert. In Abbildung 4.16 sind Phasenbilder derselben angeregten
Flache bei identischer Pixelauflosung aber verschiedenen Abbildungsmafstdben dargestellt.
Analog zur Anregungsintensitidt wurde die Wiederholprizision als Mafl fiir Signalqualitét
herangezogen, i. d. F. durch je 10 Messungen mit jedem der drei Objektive bei denselben
14 Modulationsfrequenzen zwischen 5Hz und 150 Hz. Die Standardabweichung aus diesen
Wiederholungsmessungen ist in Abbildung 4.17 dargestellt. Dabei wurde erneut bei hohen
Lock-in-Frequenzen begonnen und zwischen den einzelnen Wiederholungen eine Abkiihlzeit

von zwei Minuten beriicksichtigt, um Temperatureinfliisse zu minimieren.
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Die Phasenwinkel der angeregten Flache werden bei einem héheren Abbildungsmafistab auf
eine groflere Anzahl Detektorpixel abgebildet. Dies sollte sich einerseits bei einer integralen
Messung positiv bemerkbar machen, da das elektronische Rauschen einzelner Detektorpixel
nicht mehr so stark ins Gewicht fillt. Dariiber hinaus steigt die Detailerkennbarkeit in den
Bilddaten, bezogen auf die inhérente, lokale Streuung der Phasenwinkel. Allerdings weisen
weder die Phasenwinkel noch deren Wiederholprézision auf relevante Unterschiede zwischen
den drei Objektiven hin. Wie auch anhand von Abbildung 4.15 (b) beobachtet wurde, steigt
die Wiederholpréazision annahernd linear mit der Lock-in-Frequenz an, unabhingig vom
Abbildungsmafistab. Die drei Objektive zeigen insbesondere bei den hohen Frequenzen eine
zunehmende Streuung, die jedoch keine Systematik erkennen lasst. Integrale, fotothermische
Schichtdickenmessungen profitieren also nicht zwangsldufig von einer héheren Vergréflerung.
Die folgenden Untersuchungen werden mit dem 50 mm-Objektiv durchgefiihrt, da es einen
guten Kompromiss aus Abbildungsmafistab und Praktikabilitdt darstellt.

Ahnlich wie bei der Auswertung von Hohlrdumen mit CT (vgl. Kapitel 3.2) resultiert eine
langere Integrationszeit haufig auch bei anderen bildgebenden Verfahren in einer héheren
Bildqualitdt. Daher kommt es in der Serienfertigung nicht selten zu einem Zielkonflikt aus
Datenqualitat bzw. Priifschiarfe und Taktzeit. Um OLT als seriennahes Priifverfahren zu
erproben, wurde die Integrationszeit auf finf Sekunden limitiert. Vorab wurde zusétzliche
Konditionierzeit beriicksichtigt, um das transiente Temperaturverhalten kurz nach Einsetzen
der Anregung zu kompensieren. Denn die in Abschnitt 2.4.3 zusammengefassten Grundlagen
sowie die daraus gezogenen Schliisse sind zunéchst nur fiir den stationdren Zustand giiltig.
Befindet sich ein Objekt im thermodynamischen Gleichgewicht mit der Umgebung, zeigt
die plotzliche Anregung von thermischen Wellen ein Einschwingverhalten [117]. Dieses wird
u. a. dadurch verursacht, dass die eingestrahlte Energie grofler ist als die Energieabgabe des
angeregten Objekts infolge von Strahlung, Konvektion oder Warmeleitung. Deshalb kénnen
Amplitude und Phase ihre Werte wéhrend dieses instationdren Zustands von Schwingung zu
Schwingung dndern. Aus diesem Grund wird vor der Messzeit noch einige Konditionierzeit
beriicksichtigt, um einen (nédherungsweise) stationdren Modulationszustand zu erreichen. In
vielen Féllen macht dies jedoch einen der gréfiten Vorteile der Thermografie zunichte, die
im Vergleich mit anderen Techniken kurze Messzeit. Daher wiére es von groflem Wert, auch
Informationen aus den thermografischen Daten eines instationdren Zustands zu gewinnen.
Einige Studien gelangen diesbeziiglich sogar zu dem Resultat, dass eine transiente Messung
einem eingeschwungenen Zustand im Hinblick auf thermische Eindringtiefe, Kontrast und
SNR iiberlegen sein kann [168]. Durch eine mégliche Reduktion der Einschwingzeit birgt die
OLT grofles Potenzial als Priiftechnik im Umfeld einer Serienfertigung, weil entweder der
Aufwand und die Kosten einer Priifung verringert oder die Priifschirfe gesteigert werden
kénnen. Daher wurden im Rahmen dieser Arbeit ebenfalls Grundsatzuntersuchungen bei
verschiedenen Einschwingzeiten durchgefiihrt. Die Abbildungen 4.18 (a) bis (e) zeigen, wie
sich die Oberflaichentemperatur einer optisch angeregten LDS-Beschichtung wihrend einer
fiinf Sekunden dauernden Messung dndert, wenn zuvor unterschiedlich lange konditioniert
wurde. Die Anregungsintensitiit betrug hierbei 1,77 W/mm?.

Das transiente Temperaturverhalten macht sich zunachst durch nicht-lineares Einschwingen
bemerkbar, das nach etwa einer Sekunde in einen anndhernd linearen Anstieg iibergeht. Das
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Abb. 4.18 Oberflichentemperatur der angeregten Fliche (a) ohne, (b) nach 1s, (c) nach 10s,
(d) nach 100s und (e) nach 1000s vorheriger Konditionierung. (f) Verhéltnis von linearem Tempe-
raturanstieg zu modulierter Temperaturvariation.

Verhéltnis von linearem Temperaturanstieg zu modulierter Temperaturvariation betrégt bei
kurzen Konditionierzeiten bis zu 66 %. Dass dieses Aufwarmen die der dufleren Anregung
folgende Amplitude iiberlagert, ist selbst nach 100 s Konditionierung noch feststellbar. Hier
betragt der lineare Anteil immerhin noch 8 %. Erst nach 1000s erfolgt die fotothermische
Messung von LDS-Schichten in einem Gleichgewichtszustand. Da eine so lange Vorlaufzeit
die OLT fiir eine Anwendung im fertigungsnahen Umfeld uninteressant machen wiirde und
um die Prinziptauglichkeit im thermodynamischen Ungleichgewicht zu untersuchen, wurde
die Konditionierzeit auf eine Sekunde festgesetzt (zuziiglich fiinf Sekunden Messzeit). Somit
wird der nicht-lineare Temperaturanstieg vermieden, der zu Beginn in Abbildung 4.18 (a)
zu sehen ist. Gleichsam werden die fotothermischen Messungen von einem (geringfiigigen)

linearen Temperaturanstieg tiberlagert, dessen Auswirkung im Folgenden analysiert wird.

4.4.2 Plausibilitdtsabgleich mit CT

Um die OLT mithilfe der LDS-Materialdicke aus CT-Daten zu kalibrieren, kamen dieselben
acht Kalibrierproben wie in Abschnitt 4.3.2 zum Einsatz, die gemaf Abschnitt 4.2.1 aus vier
unterschiedlich dick beschichteten, feingedrehten Zylinderbohrungen préipariert wurden. Die
Materialdicke dieser acht LDS-Schichten nimmt dabei von Probe #1 (dyjaterial = 156 pm) bis
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#8 (dMaterial = 265 pm) zu. In Abbildung 4.19 (a) ist dargestellt, welche Phasenwinkel diese
in Abhéngigkeit der Lock-in-Frequenz verursachen. Es fallt auf, dass die unterschiedlichen
LDS-Schichten zwischen 10 Hz und 60 Hz einen deutlichen Phasenkontrast aufweisen, wobei
diinne LDS-Schichten in diesem Bereich einen weniger negativen Phasenwinkel hervorrufen
als dicke. Bei hoheren Modulationsfrequenzen nahern sich alle Proben einem Phasenwinkel
von —45° (in Ubereinstimmung mit Gleichung 2.10), weil die thermische Eindringtiefe sinkt.
Da die Materialdicke der acht LDS-Schichten mittels CT bestimmt wurde, kénnen durch die
thermografischen Phaseninformationen die Temperaturleitfihigkeit (« = 0,0689 cm?/s) und
der Reflexionskoeffizient (Rog = —0,673) gemifl Gleichung 2.11 berechnet werden. Dieser
Fit ist als rot gestrichelte Linie in Abbildung 4.19 (b) dargestellt. Werden umgekehrt diese
beiden Parameter als repriasentativ und konstant angenommen, ermdglichen sie wiederum die
Kalkulation der thermischen Dicke d/p fiir unterschiedlich dicke LDS-Schichten bei jeder
Lock-in-Frequenz. Obwohl Gleichung 2.11 diesbeziiglich nur einen eindimensionalen Fall
beschreibt und Mehrfachreflexionen vernachlassigt, passt das zugrundeliegende Modell gut
zu den experimentellen Daten. Das Bestimmtheitsmaf belduft sich auf 0,997 und der mittlere
quadratische Fehler betragt 0,006°.
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Abb. 4.19 (a) Phasenwinkel von LDS-Schichten, deren Materialdicke von Probe #1 (156 pm) bis
Probe #8 (265 um) zunimmt, bei variierender Lock-in-Frequenz. (b) Die Kalibrierung mittels CT
ermoglicht die Berechnung von Temperaturleitfihigkeit (o = 0,0689 cm? /s) und Reflexionskoeffizient
(Ra3 = —0,673) gemif Gleichung 2.11 und folglich der thermischen Dicke.

Der Zusammenhang zwischen Phasenwinkel und LDS-Materialdicke kann auflerdem durch
Korrelationskoeffizienten beschrieben werden. Dabei ist die Pearson-Korrelation ryy, ein Maf§
fir die Linearitdt der Datensétze und die Spearman-Korrelation ry eine Metrik fiir deren
Monotonie [169-171]. In Abbildung 4.20 ist dargestellt, wie die Korrelationen sich mit der
Lock-in-Frequenz dndern. Die Koeffizienten nehmen, einer Korrelation mit negativer bzw.
positiver Steigung entsprechend, Werte zwischen —1 und 41 an. Weist ein Koeffizient einen
Wert in der Nahe von 0 auf, ist dies ein Indiz fiir eine fehlende Korrelation der Datensétze
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Abb. 4.20 Die Pearson-Korrelation ryy, (rot) impliziert lineares Verhalten von 15Hz bis 30 Hz, die
Spearman-Korrelation rg (griin) einen monotonen Zusammenhang zwischen 10 Hz und 60 Hz.

aufgrund grofler Streuung der Datenpunkte. Unter diesem Gesichtspunkt bestétigen beide
Korrelationskoeffizienten, dass die Modulationsfrequenz eine mafigebliche Einflussgréfie auf
den Zusammenhang zwischen Phasenwinkel und LDS-Materialdicke ist. Anndhernd lineare
Korrelationen werden zwischen 15 Hz (ry, = —0,997) und 30 Hz (r«y = —0,992) beobachtet.
Diese Frequenzen sind bei den acht Materialproben gleichbedeutend mit thermischen Dicken
zwischen 0,4 und 1, was dem fast linearen Teil des Verlaufs in Abbildung 4.19 (b) entspricht.
Oberhalb von 30 Hz impliziert die beinahe quadratisch steigende Pearson-Korrelation eine
weniger lineare Kennlinie, ebenfalls in Ubereinstimmung mit Abbildung 4.19 (b). Geméaf
Spearman-Korrelation beobachtet man monotones Verhalten {iber eine gréflere Bandbreite
von Frequenzen, nédmlich von 10Hz (rs = —0,982) bis 60Hz (r¢ = —1). Auflerhalb dieses
Bereichs ldsst der Grad der Monotonie tendenziell nach, d. h. der Zusammenhang zwischen
Phasenwinkel und LDS-Materialdicke ist nicht eindeutig definiert, da es keine eindeutige
Umkehrfunktion gibt.

4.4.3 Variation der Modulationsfrequenz

Anschliefend wurde bei den im Laufe dieses Kapitels entwickelten Parametern eine ANOVA
fir jede der 14 Lock-in-Frequenzen zwischen 5Hz und 150 Hz ausgewertet. Dazu wurden
die Phasenwinkel der acht unterschiedlich dicken LDS-Schichten von Probe #1 bis #8 an
zwei verschiedenen Tagen jeweils fiinf Mal gemessen. Daraus ergeben sich 80 Datenpunkte
je Frequenz, die eine Berechnung der in Abschnitt 2.5 eingefithrten Varianzkomponenten
erlaubt. Das Ergebnis fiir 0, und o}, ist in Abbildung 4.21 (a) dargestellt, wobei die Wurzel
aus deren Quadratsumme ein Maf fiir die Vergleichsprézision ist und als blau gestrichelte
Linie eingefiigt wurde. In Abbildung 4.21 (b) wird zudem gezeigt, wie sich o, bei Variation
der Lock-in-Frequenz verhélt. Diese drei Standardabweichungen erlauben eine Abschétzung
der Wiederhol- und Vergleichsprézision (vgl. Abschnitt 2.5) bei verschiedenen Modulations-
frequenzen.

89



BESTIMMUNG DER BESCHICHTUNGSDICKE

0474 ¥

03

g . .
13 Reproduzierbarkeit

<
[\]
1

021 -t "

OVVicdcrholbarkcit [

Standardabweichung ||
Standardabweichung [°]

0’1 , n .&K

=
—
1

O,O7""I""I""I""I""I""I7 L e AL A B
0 25 50 75 100 125 150 0 25 50 75 100 125 150
Lock-in-Frequenz [Hz| Lock-in-Frequenz [Hz|

(a) (b)

=
o

0,5 4=

] ¢ ngmgv [
0,4+ | L
03 | [
02 - \\/‘\/ L

0,1 *

Standardabweichung [°|

0,07‘"‘\‘"w"'w"'w"'w"‘w
0 25 50 75 100 125 150
Lock-in-Frequenz [Hz|

(c)

Abb. 4.21 (a) Die Wurzel aus der Quadratsumme von o, (rot) und oy, (griin) weist ein Minimum
zwischen 30 Hz und 40 Hz auf. (b) Die zufillige Streuung o, steigt mit zunehmender Lock-in-Frequenz
annahernd linear an. (c) Die Wurzel aus der Quadratsumme dieser drei ist ein Ma8 fiir durch Benutzer
und Messsystem verursachte Abweichungen, ogauge-

Die Standardabweichung o, ist bei 5 Hz am hochsten und nimmt von dort mit zunehmender
Lock-in-Frequenz ab. Diese befindet sich ab 40 Hz auf einem konstant niedrigenen Niveau
unterhalb von 0,1°, wobei geringfiigige Ausreifler bei 30 Hz und 100 Hz auftreten. Dagegen
ist die Standardabweichung o}, bei den niedrigen Frequenzen klein und schwankt bis 30 Hz
um 0,1°. Zu den hoheren Modulationsfrequenzen steigt sie an und bleibt ab 85 Hz auf einem
Niveau bei 0,2°. Daher wird die Wurzel der Quadratsumme beider Standardabweichungen
bis etwa 30Hz von 0, und bei hoéheren Frequenzen von op,, dominiert. Der Verlauf weist
ein Minimum zwischen 30 Hz und 40 Hz auf. Hier ist die Reproduzierbarkeit am hdéchsten,
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Abb. 4.22 (a) Der Phasenkontrast der acht LDS-Schichten weist ein Maximum bei 40 Hz auf.
(b) Wird der Wert bei jeder Frequenz durch 0gayge dividiert, ist dies ein Maf} fir das CNR.

weil die resultierende Standardabweichung am niedrigsten ist. Auf der Grundlage desselben
statistischen Tests wurde auch die Standardabweichung o, berechnet, die von zufélligen und
benutzerunabhingigen Messabweichungen herriihrt. Diese steigt mit zunehmender Frequenz
anndhernd linear an. Dieser generelle Trend wird iiberlagert von geringfiigigen Ausreifiern
mit leicht hoherer Varianz bei 30 Hz sowie ganzzahligen Vielfachen von 50 Hz. Ersteres wird
mit hoher Wahrscheinlichkeit durch den Stirling-Kiihler des CMOS-Sensors verursacht, der
mit dieser Frequenz vibriert. Letzteres ist typischerweise auf Netzrauschen zuriickzufiihren,
das aus elektromagnetischen Storfeldern oder der unzureichenden Erdung von elektrischen
Komponenten stammen kann. Die Wurzel aus der Quadratsumme der bisher betrachteten
Standardabweichungen ist ein Maf} fiir die durch Benutzer und Messsystem hervorgerufene
Messwertstreuung. Im Allgemeinen kénnen Messungen einer zusétzlichen systematischen
Abweichung unterworfen sein, z. B. bei der Kalibrierung anhand eines Referenzverfahrens.
Diese ist jedoch nicht per ANOVA feststellbar und deshalb auch nicht in ogayge enthalten.
Der Verlauf von Ogayge in Abhéngigkeit der Modulationsfrequenz ist in Abbildung 4.21 (c)
aufgetragen. Ahnlich wie die Reproduzierbarkeit hat auch diese ein Minimum bei etwa 40 Hz.
Das Verhalten bei den hoheren Frequenzen wird mafligeblich durch den linearen Anstieg des
zufélligen Messfehlers bestimmt.

Der Dynamikumfang kann bei der phasensensitiven, fotothermischen Radiometrie durch den
Phasenkontrast beurteilt werden (vgl. Kapitel 2.4.3). In Abbildung 4.22 (a) ist dargestellt,
wie die Lock-in-Frequenz den Phasenkontrast der Proben #1 (dmaterial = 156 pm) und #8
(dMaterial = 265 um) beeinflusst. Dieser weist einen Anstieg zwischen 5Hz und 40 Hz auf
und sinkt bei hoheren Frequenzen wieder ab. Die Proben decken bei 40 Hz einen maximalen
Phasenkontrast von 7,27° ab. Wird der Phasenkontrast bei jeder Frequenz durch die zuvor
berechnete Standardabweichung ogayge dividiert, ist dies ein Maf fiir das CNR. Hieriiber ist
eine Bewertung der Messgeritefahigkeit bei unterschiedlichen Parametrierungen moéglich und
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i. d. F. fiir die unterschiedlichen Modulationsfrequenzen in Abbildung 4.22 (b) dargestellt.
Da o0, und o, bei 30Hz im Vergleich zu den benachbarten Frequenzen leicht erhoht sind,
weist Ogauge hier einen grofleren Wert als bei 25 Hz und 40 Hz auf. Dementsprechend ist auch
das CNR und damit die Messgeratefahigkeit bei 25 Hz und 40 Hz hoher als bei 30 Hz. Dieses
Ergebnis ist insofern bemerkenswert, als dass der Dynamikumfang bei 25 Hz geringer als bei
30 Hz ist. Das CNR wird bei 40 Hz maximal; diese Lock-in-Frequenz ist zur fotothermischen
Bestimmung der Materialdicke von LDS-Schichten im relevanten Streubereich somit am

besten geeignet.

4.4.4 Wiederhol- und Vergleichsprizision bei optimierten Parametern

Im Verlauf der vorangegangenen Abschnitte wurden einige Parameter der OLT optimiert,
wéhrend andere zwar analysiert, aber aus praktischen Griinden konstant gehalten wurden.
Anhand von Messungen bei 1,77 W/mm? Anregungsintensitit, 40 Hz Lock-in-Frequenz, 1s
Konditionierzeit sowie 5s Integrationszeit wurde die unter diesen Bedingungen mogliche
Wiederhol- und Vergleichsprézision bestimmt. Diese dienen u. a. zum Vergleich mit der
magnetinduktiven Sonde EKB4-NI, die ebenfalls zur Bestimmung der LDS-Materialdicke in
Betracht gezogen wurde (vgl. Kapitel 4.3). Hierzu wurden Messungen durchgefiihrt, deren
Systematik einer MSA nach Verfahren 1 entspricht. In den Abbildungen 4.23 (a) bis (c) sind
jeweils 30 Wiederholmessungen drei unterschiedlich dicker LDS-Schichten dargestellt, wobei
die Einzelwerte, zwischen denen jeweils zwei Minuten pausiert wurde, durch rote Rauten
gekennzeichnet sind. Deren Mittelwert ist als dicke, rote Linie und deren + 3o0-Streubereich
als zwei diinne, rote Linien kenntlich gemacht. Die Phasenwinkel aus der OLT wurden mit
der in Abschnitt 4.4.2 beschriebenen Kalibrierung in die LDS-Materialdicke umgerechnet.
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Abb. 4.23 Wiederholprazision aus je 30 Messungen fiir LDS-Schichten mit einer Materialdicke von
(a) 156 pm, (b) 207 um und (c) 265 pm. Der + 30-Streubereich umfasst bei diesen + 0,9 pm.

Wie man anhand dieser Gegeniiberstellung erkennt, ist der 4+ 30-Streubereich aufgrund von
Wiederholprézision fiir die untersuchten LDS-Schichten unabhéngig von deren Materialdicke
und liegt bei +0,9 um. Haufig beobachtet man eine Zunahme der Standardabweichung zu
hohen oder niedrigen Merkmalswerten; dies ist hier nicht der Fall. Des Weiteren weisen die
Wiederholmessungen keinerlei Anzeichen dafiir auf, dass sich das Messsignal zeitlich &ndert.
Demnach handelt es sich hierbei um die minimale Messunsicherheit, die bei fotothermischer
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LDS-Schichtdickenmessung mit den eingangs genannten Parametern beriicksichtigt werden
muss. Um ggf. weitere Abweichungen durch Umwelt- oder Benutzereinfliisse herauszufinden,
wurden auch Messungen durchgefiihrt, deren Umfang sich an einer MSA nach Verfahren 2
orientiert. Dazu haben drei Priifer an zwei Tagen jeweils zehn Mal den Phasenwinkel der acht,
bereits zuvor verwendeten Kalibrierproben bestimmt. Die Messungen erfolgten in zufélliger
Reihenfolge, wobei die zehn Wiederholungen von je zwei Minuten Abkiihlzeit unterbrochen
wurden. Tagesiibergreifend wurde der Versuchsaufbau z. T. demontiert und neu justiert.
Daher handelt es sich bei der Vergleichsprézision nicht um ein Mindestmafl an Streuung,
sondern um die Prézision, die von mehreren Benutzern an verschiedenen Tagen erreicht
werden kann. Das Ergebnis dieser Untersuchung ist in Abbildung 4.24 dargestellt. Jeder
Datenpunkt in dieser Grafik ist das arithmetische Mittel der zehn Wiederholmessungen und
Benutzer 1 wird durch rote, Benutzer 2 durch griine und Benutzer 3 durch blaue Verldufe
angezeigt. Dabei ist Tag 1 als durchgezogene und Tag 2 als gestrichelte Linie dargestellt.
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Abb. 4.24 Die Materialdicke acht feingedrehter LDS-Schichten wurde von drei Priifern (rot, griin
und blau) an zwei Tagen (durchgezogen und gestrichelt) zehn Mal gemessen. Die resultierende Streu-
ung ist ein Maf fiir die Vergleichsprézision und i. d. F. bei Probe #7 mit 230,5+ 3,0 um am gréfiten.

Im Hinblick auf den Benutzereinfluss lassen die Messdaten keine Systematik erkennen, wie
z. B. das benutzerweise Gruppieren von Messwerten. Zur Auswertung der Vergleichsprézision
wurde analog dem Vorgehen in Abschnitt 4.3.3 eine ANOVA durchgefiihrt. Diese gelangte
zu dem Resultat, dass das + 3o-Intervall aufgrund von Vergleichsprézision £ 5,3 um betrégt.
Die Wurzel aus der Quadratsumme von Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit beldauft
sich damit auf 4+ 5,4 pm. Diese Messunsicherheit muss bei der fotothermischen Bestimmung
der Materialdicke feingedrehter LDS-Schichten beriicksichtigt werden (aufgrund zufélliger
sowie benutzer- und umweltbedingter Einfliisse). Es kann zu weiteren Messabweichungen
kommen, z. B. bei der Kalibrierung anhand eines u. U. fehlerbehafteten Referenzverfahrens.
Mit der magnetinduktiven Sensorik wurde eine Untersuchung auf identischer Datenbasis
durchgefithrt (vgl. Abschnitt 4.3.3); beide Verfahren werden in Abschnitt 4.5 miteinander
verglichen und diskutiert. Zuvor wird sich der folgende Abschnitt noch der Frage widmen,

welche benutzer- oder umweltbedingten Einfliisse bei der OLT kontrolliert werden sollten.
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4.4.5 Analyse benutzer- und umweltbedingter Einfliisse

Im Kontext benutzer- oder umweltbedingter Messabweichungen wurde u. a. der Einfluss
von Defokussierung bzw. Bildunschérfe analysiert. Hierzu wurde die Infrarot-Kamera bei
einem Arbeitsabstsand von 300 mm manuell fokussiert und daraufthin in 5 mm-Schritten auf
einer Linearachse vor- und zuriickbewegt. In Abbildung 4.25 (a) ist dargestellt, wie sich
eine Defokussierung des Versuchsaufbaus um 5mm auf die Detailerkennbarkeit innerhalb
der angeregten Flache auswirkt. Das fokussierte Phasenbild zeigt die aus Abschnitt 2.4.2
bekannte Detailstruktur. Die hellen und dunklen Stellen mit den entsprechend héheren oder
niedrigeren Phasenwinkeln verschwimmen bei der Defokussierung, so dass sowohl Struktur-
als auch Kontrastauflésung im Phasenbild abnehmen. Je stérker defokussiert wird, desto

homogener ist die Grauwertverteilung der angeregten Fliche.
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Abb. 4.25 (a) Phasenbild einer LDS-Schicht im fokussierten Zustand (links) und bei Defokussierung
um 5mm (rechts). (b) Werden die mittels OLT gemessenen Phasenwinkel im fokussierten Zustand
kalibriert, fihrt die Messung im defokussierten Zustand zu einer Messabweichung.

Berechnet man die LDS-Materialdicke fiir verschiedene defokussierte Zustédnde, ergibt sich
der in Abbildung 4.25 (b) gezeigte Verlauf. Bei niedrigeren Arbeitsabstdnden als 295 mm
konnten keine Daten aufgenommen werden, weil die Infrarot-Kamera mit dem dichroitischen
Spiegel kollidiert ware. Die LDS-Materialdicke der Probe betréagt gemafi CT 265 um. Wenn
Fokus- und Bildebene iibereinstimmen, gelangt die OLT zu demselben Resultat. Wird die
Kalibrierung auf Basis fokussierter Phasenbilder verwendet, kommt es allerdings zu einer
Messabweichung im defokussierten Zustand. Diese steigt mit zunehmender Defokussierung
zunéchst linear an und flacht bei einem Fehlfokus von 15 mm ab. Der Einfluss der Unschérfe
ist also um den Fokuspunkt herum am gréfiten. Unterscheiden sich Fokus- und Bildebene
um 5 mm, entsteht eine Messunsicherheit in der Gréflenordnung von 5 pm.

Mithilfe einer weiteren Probe (dyaterial = 186 m) wurde analysiert, wie sich ein Verkippen
der optisch angeregten LDS-Schicht bei ansonsten konstanten Bedingungen auf die Messung
der Materialdicke auswirkt. Dazu wurde die Probe in eine neigbare Halterung eingebaut und
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Abb. 4.26 Verkippen der Probenoberflédche ldsst bei Winkeln von bis zu 30° keinen Einfluss auf die
Messung der LDS-Materialdicke mittels OLT erkennen; bei grofleren Winkeln sinkt das Messsignal.

in 10°-Schritten bewegt. Eine anderweitige Verschiebung des angeregten Bereichs wurde mit
grofitmoglicher Sorgfalt vermieden. Abbildung 4.26 zeigt, wie ein variierender Kippwinkel
sich auf die Messung der LDS-Materialdicke auswirkt. Dabei entspricht ein Winkel von 0°
einer senkrecht zum Laserstrahl stehenden Probenoberfliche. Bei Winkeln bis 30° ist kein
nennenswerter Einfluss erkennbar. Bei noch grofleren Kippwinkeln sinkt der Messwert und
erreicht ein Minimum von 182,5 um bei 60°. Dariiber hinaus ist kein sinnvolles Messsignal
mehr feststellbar. Dieses Verhalten lédsst sich in beide Richtungen, sowohl bei Verkippen
nach oben wie auch nach unten, reproduzieren. Dementsprechend ist die fotothermische
Bestimmung der LDS-Materialdicke robust gegeniiber Verkippen der angeregten Fliche und
lasst eine leichte Neigung der Anregungsfliche zu, um ein Riickkoppeln des zur Anregung
verwendeten Laserstrahls zu vermeiden.

Besonders vor dem Hintergrund der Prinziptauglichkeit im fertigungsnahen Umfeld ist es von
Interesse, ob und ggf. welchen Einfluss Oberflaichenverschmutzung auf die phasensensitive,
fotothermische Radiometrie hat. Deshalb wurde untersucht, ob eine derartige Storgrofie das
Messsignal oder dessen Messunsicherheit beeinflusst. Dazu kamen dieselben acht Proben mit
feingedrehter Oberfliche wie schon zuvor zum Einsatz. Im Anschluss an die Untersuchung
in Abschnitt 4.4.4 wurden diese von Hand mit einem diinnen Film eines antikorrosiven Ols
benetzt, das auch bei der mechanischen Bearbeitung zum Einsatz kommt; Lage und Grofe
der mittels OLT angeregten Fliche wurden hierbei nicht verdndert. In Abbildung 4.27 sind
die Phasenwinkel der acht unterschiedlich dicken LDS-Schichten bei 40 Hz Lock-in-Frequenz
dargestellt. In dieser Grafik reprisentieren jeweils drei Datenpunkte eine Probe; diese sind
durch vertikale, gestrichelte Linien separiert. Rote Rauten sowie griine Quadrate markieren
die Messwerte einer sauberen Oberfliche, wohingegen die Phasenwinkel einer verschmutzten
Oberfliche durch blaue Kreise gekennzeichnet sind. Jeder dieser Datenpunkte stellt das
arithmetische Mittel aus fiinf Wiederholmessungen dar, deren maximaler Wertebereich durch
Fehlerbalken angezeigt wird. Hierbei fallt auf, dass sich der mittlere Phasenwinkel &liger
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Abb. 4.27 Im Anschluss an die Untersuchungen in Abschnitt 4.4.4 wurden die acht unterschiedlich
dicken LDS-Schichten mit einem Olfilm benetzt, ohne die angeregte Fliache zu verschieben. Wert und
Streuung des Phasenwinkels &ndern sich dadurch z. T. signifikant.

Proben signifikant von denen mit sauberer Oberflache unterscheidet. Jede der untersuchten
LDS-Schichten tendiert zu einem niedrigeren Phasenwinkel, sobald ein Olfilm aufgetragen
wurde. In vielen Fillen beobachtet man zudem eine groflere Streuung der Messwerte, wenn
man die Fehlerbalken der verschmutzten Proben mit denen sauberer vergleicht. Dass die
Fehlerbalken bei den 6ligen LDS-Schichten nicht symmetrisch um den Mittelwert liegen,
kann ein Anzeichen dafiir sein, dass die gemessenen Phasenwinkel nicht normalverteilt oder
nicht zeitinvariant sind. Die Phasenwinkel wurden i. d. F. zwar bei 40 Hz Lock-in-Frequenz
aufgezeichnet; derartiges Verhalten konnte jedoch fiir jede der Modulationsfrequenzen von
5 Hz bis 150 Hz beobachtet werden. Ein weiteres Indiz dafiir, dass die Messdaten sich mit der
Zeit verandern, ist, dass die fiinf Einzelwerte jeder Probe héufig eine abnehmende Tendenz
aufweisen. Diese Vermutung kann mithilfe einer Autokorrelation iiberpriift werden, einer
Korrelation der Daten mit sich selbst zu einem anderen Zeitpunkt. Zu diesem Zweck wurde
der Mittelwert der ersten vier mit dem Mittelwert der letzten vier Einzelwerte korreliert. Das
Resultat ist in Abbildung 4.28 zu sehen, wobei auf der Abzisse die Datenpunkte aufgetragen
sind (8 Proben x 14 Lock-in-Frequenzen = 112 Datenpunkte).

Eine Autokorrelation der fotothermischen Messungen bei sauberer Probenoberfliche zeigt
keinerlei Tendenz und weist somit auf ein zufilliges Verhalten und zeitliche Invarianz hin.
Der Korrelationskoeffizient weist bei LDS-Schichten mit einer 6ligen Oberfliche dagegen
eine Haufung bei negativen Werten auf. Dies ist ein Anzeichen dafiir, dass die letzten vier
Messwerte haufig einen niedrigeren Mittelwert haben als die ersten vier. Die Messwerte sind
somit nicht zeitinvariant und statistischen Tests wie einer ANOVA deshalb nicht zugénglich.
Auch der Koeffizient der Autokorrelation ermdglicht keinen direkten Riickschluss auf die Art
und Stérke der zeitlichen Verdnderlichkeit. Dieses kann jedoch visualisiert werden, wenn man
den Phasenkontrast in Abhéngigkeit der Modulationsfrequenz betrachtet. In Abbildung 4.29
sind drei derartige Kurven dargestellt, wobei das Verhalten bei sauberer Bauteiloberfléche
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Abb. 4.28 (a) Eine Autokorrelation der fotothermischen Messungen bei sauberer Oberflache weist
auf keine zeitliche Verdnderung der Messwerte hin. (b) Bei oligen LDS-Schichten tritt eine Haufung
nahe —1 auf, was ein Indiz dafiir sein kann, dass die Messwerte nicht zeitinvariant sind.
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Abb. 4.29 Phasenkontrast in Abhéngigkeit der Lock-in-Frequenz fiir LDS-Schichten mit sauberer
Oberfliche (rote Rauten) und nach Aufbringen eines diinnen Olfilms (griine Quadrate und blaue
Kreise). Dass der Phasenkontrast der Wiederholmessungen im verschmutzten Zustand schwankt,
stiitzt die These, dass die Phasenwinkel sich zeitlich &ndern.

durch rote Rauten veranschaulicht wird. Griine Quadrate zeigen die erste und blaue Kreise
die zweite Wiederholmessung auf verschmutzten LDS-Schichten.

Hierbei fillt auf, dass sich die erste Messreihe bei verschmutzter Oberflache signifikant von
der Wiederholmessung unterscheidet. Beide weichen dariiber hinaus deutlich vom Verlauf
bei sauberer Bauteiloberfliche ab. Dies bestéatigt die Vermutung, dass sich das thermische
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Antwortverhalten der Proben zeitlich &ndert, sobald Oberflichenverschmutzung in Form
eines Olfilms ins Spiel kommt. Auch bei den 6ligen LDS-Schichten tritt ein Phasenkontrast-
maximum auf; allerdings ist dieses im Vergleich mit den sauberen LDS-Schichten zu etwas
kleineren Lock-in-Frequenzen verschoben und um etwa 1° niedriger (6,08° anstelle von 7,12°
bzw. 15% weniger bei 30 Hz Modulationsfrequenz). Die erste Messreihe mit verschmutzten
Proben weist dariiber hinaus ein zweite Phasenkontrastmaximum bei 150 Hz auf. Dieser
zweite Anstieg des Phasenkontrasts ist im zweiten Messdurchgang kaum noch zu erkennen
und wurde bei sauberen Proben nie beobachtet. Je mehr Messungen an den verschmutzten
Proben durchgefithrt wurden, desto mehr ndherte sich der Phasenkontrast dem sauberer
LDS-Schichten an. Die dritte, vierte und fiinfte Wiederholmessung unterschieden sich kaum
noch von dem Verlauf, der sich bei sauberer Oberfliche ergab. Daher wurden sie zur besseren
Ubersichtlichkeit auch nicht in Abbildung 4.29 gezeigt.

4.5 Interpretation und Diskussion

Zur Bestimmung einer Beschichtungsdicke ist deren eindeutige Definition notwendig. Bei
der zerstorungsfreien Charakterisierung LDS-beschichteter Zylinderlaufflichen hat es sich
als zielfiihrend erwiesen, zwischen Material- und Schichtdicke zu unterscheiden. Mit der
hochauflésenden, industriellen CT steht ein Verfahren zur Verfiigung, dessen Eignung zur
Bestimmung der LDS-Materialdicke in Abschnitt 4.2 untersucht und bestétigt wurde. Dabei
hédngt die Ergebnisqualitéit einer CT zwar von zahlreichen Einflussfaktoren ab, fithrt jedoch
bei optimaler Parametrierung zu Resultaten, die im Hinblick auf die LDS-Materialdicke mit
denen des metallografischen Vorgehens am Querschliff vergleichbar sind. Obwohl die Detail-
erkennbarkeit einer CT nicht an die einer Mikroskopie heranreicht, tibertrifft die Vergleichs-
prézision zwischen je zwei CT-Messungen derselben 25 Proben die von je zwei Querschliffen
ebendieser um etwa eine Grofenordnung (£ 1,7 um anstatt 17,6 um). AuBlerdem konnte
der CT mit £2,2um iiber einen Zeitraum von drei Jahren eine hohe Langzeit-Stabilitit
attestiert werden (vgl. Abbildung 4.7). Nach der Analyse und Optimierung aller relevanten
Anlagenparameter handelt es sich bei der CT demnach um ein plausibles, prézises und
stabiles Verfahren, das sich zur Vermessung von Kalibrierproben eignet.

Dies erdffnete die Moglichkeit, verschiedene magnetische Sonden auf ihre Verwendbarkeit hin
zu testen (vgl. Abschnitt 4.3). Zur Messung von LDS-Schichten mit spritzrauer Oberflache
eignet sich keine der drei in Betracht gezogenen Sonden, denn diese sind entweder zu dick
(Sattigung des Sensors), zu rau (Ddmpfung der magnetischen Feldlinien durch Luftspalte)
oder zu weich (Messsignal verdndert sich bei wiederholtem Aufsetzen). Bei der Messung
feingedrehter sowie glattgehonter LDS-Schichten weist die zweipolige, transformatorische
Wechselfeldsonde EKB4-NI den grofiten Dynamikumfang und das hochste CNR der drei
untersuchten Sonden auf. Im Gegensatz dazu fithrt die Sonde ENW3, die {iber Permanent-
magnet und Hall-Sensor verfiigt, in keinem der drei untersuchten Oberflaichenzustinde zu
einem reproduzierbaren Messsignal, das mit der Materialdicke der LDS-Schicht korreliert.
Die einpolige Wechselfeldsonde EGABW1.3 fiigt sich zwischen den beiden zuerstgenannten
ein; mit ihr ist lediglich eine Messung glattgehonter LDS-Schichten moglich, wenn auch bei
geringerem Dynamikumfang und CNR als mit der EKB4-NI.
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Bei der Untersuchung von Wiederhol- und Vergleichspréazision wurde sich auf die Messung
feingedrehter Zylinderlauflichen mit der EKB4-NI konzentriert. Obwohl sich von den drei
ausgewéhlten Sonden diese am besten fiir die Messaufgabe eignet, weisen deren Messwerte
bei manueller Messung eine grofie Varianz auf. Diese Streuung wird mit der Positionierung
der Sondenpole auf der Oberfliche in Verbindung gebracht. Um diese Hypothese zu iiber-
priifen, kommt daher eine eigens entwickelte Aufsetzmechanik zum Einsatz. Wéahrend sich
das 3o-Intervall bei der manuellen Messung einer LDS-Schicht mit 156 um Materialdicke
auf £ 8,7 um belduft, verbessert sich die Wiederholprézision durch die Aufsetzmechanik auf
+0,9 um. Allerdings fiihrte eine Untersuchung der Linearitdt zu dem Resultat, dass die
Wiederholprézision vom Merkmal selbst abhéngt. Die groite Streuung einer Messung mit
Aufsetzmechanik belduft sich auf auf +2,2 um bei der mit 265 um Materialdicke dicksten,
untersuchten LDS-Schicht. Dies ist vermutlich auf eine mit steigender LDS-Materialdicke
zunehmende Sattigung des magnetischen Kreises zuriickzufiithren. Da die Messtechnik i. d. F.
eingesetzt wird, um eine (diinnere) Mindestschichtdicke abzusichern, stellt das Verhalten
kein Ausschlusskriterium dar. Eine diesbeziigliche Modifikation der Sensorik kann jedoch
erforderlich werden, sobald sich die Beschichtungsdicke oder die magnetische Permeabilitat
des eingesetzten Schichtwerkstoffs signifikant &ndern. Letztere ist mit Blick auf Abschnitt 2.3
eine zur Materialdicke gleichwertige Einflussgrofie auf das Messsignal magnetischer Sensorik.
Deren Einfluss wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht, weil nur ein Werkstoff mit
engen Toleranzgrenzen fiir die LDS-Beschichtungen verwendet wird.

Eine Analyse der Vergleichsprézision fiihrte zu dem Resultat, dass sich die Messwerte z. T.
benutzerweise gruppieren. Obwohl die Freiheitsgrade der magnetinduktiven Sonde durch die
Aufsetzmechanik auf ein notwendiges Minimum limitiert sind, unterliegt das Verfahren einem
messbaren (wenn auch geringfiigigen) Benutzereinfluss. Die Vergleichsprazision mehrerer
Priifer an unterschiedlichen Tagen belduft sich auf 4+ 6,6 pm. Die maximale Messunsicherheit
aufgrund von Wiederhol- und Vergleichsprézision bei der magnetinduktiven Messung der
Materialdicke LDS-beschichteter Zylinderlauflichen betragt somit £ 7,0 um. Wie eingangs
erwahnt, sind zudem die Referenzwerte aus der CT einer Streuung unterworfen. Wird die
magnetinduktive Messung der Materialdicke verwendet, um die LDS-Schichtdicke oberhalb
des Aufrauprofils abzuschétzen, erhoht die Annahme reprasentativer Werte fir Profiltiefe
und Fiillgrad die zu beriicksichtigende Messunsicherheit. Da die Fertigung quasimonolithi-
scher ZKG mit thermisch gespritzten Zylinderlauffliichen zahlreiche Einflussgréfien auf die
Auspriagung des Aufrauprofils bietet, konnen derartige Annahmen sogar der bestimmende
Unsicherheitsfaktor sein. Neben der obligatorischen Messgeréteiiberwachung ist in so einem
Fall daher die regelméBige Uberpriifung des gesamten Messprozesses notwendig.

Auch die OLT wurde als Verfahren zur Bestimmung der LDS-Materialdicke erprobt. Hierbei
ist der Zusammenhang zwischen fotothermischer Phaseninformation und LDS-Materialdicke
plausibel mit der eindimensionalen Theorie der thermischen Wellen, obwohl die optisch
angeregte Fliche sich nach nur 1s Konditionierzeit nicht im thermischen Gleichgewicht
befindet (vgl. Abbildung 4.18). Die Resultate in Abschnitt 4.4 zeigen auferdem, dass das
SNR von thermografischer Phaseninformation mithilfe der Anregungsintensitit optimiert
werden kann. Fiir die LDS-Schichten hat sich eine Leistungsdichte von mindestens 1 W /mm?
bei einer runden Anregungsfliche mit etwa 10 mm Durchmesser als optimal herausgestellt.
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Da das SNR bei hoheren Leistungen auf einem konstanten Niveau bleibt, profitiert die OLT
nicht von einer dariiber hinausgehenden Steigerung der Anregungsintensitéit. Die optische
Vergroflerung stellt keinen relevanten Einfluss auf die Signalqualitéit dar; unterschiedliche
Objektivlinsen fithren zu anndhernd identischen Resultaten. Eine Oberflichenverschmutzung
der LDS-Schicht oder eine Defokussierung der Objektivlinse sind hingegen Einflussfaktoren
mit praktischer Relevanz, die es beim Einsatz von OLT als Messverfahren zu kontrollieren
gilt. Beide konnen grofie Messabweichungen hervorrufen.

Das CNR der OLT bzw. die Unterscheidbarkeit unterschiedlich dicker LDS-Schichten variiert
mit der Lock-in-Frequenz. Zur Charakterisierung von feingedrehten Zylinderlaufflichen im
relevanten Schichtdickenbereich hat sich eine Frequenz von 40 Hz als optimal herausgestellt.
Bei dieser Frequenz belduft sich die Wiederholprazision auf 4+ 0,9 pm. Sie ist somit genauso
grof} wie bei der magnetinduktiven Sonde EKB4-NI; im Gegensatz zu dieser verdndert sich die
Wiederholprézision bei der OLT allerdings nicht mit zunehmender LDS-Materialdicke. Da
die Vergleichsprazision bei der fotothermischen Messung der LDS-Materialdicke + 5,3 um
betragt, summiert sich die Messunsicherheit auf 4+5,4 pm. Im Vergleich mit der magnet-
induktiven weist die fotothermische Sensorik also eine etwas héhere Zuverléssigkeit auf, die
hauptsédchlich auf die niedrigere Vergleichsprézision zuriickzufithren ist. Zudem stellt die
OLT ein berithrungsloses und (im Vergleich mit der magnetinduktiven Sensorik) schnelles
Verfahren dar, das sich automatisieren liee, um die Reproduzierbarkeit weiter zu steigern.
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5 Zusammenfassung und Ausblick

Diese Arbeit besteht aus zwei Teilen, die sich mit der Charakterisierung thermisch gespritzter
Zylinderlaufflachen beschéftigen. Derartige Beschichtungen verfiigen iiber eine Vielzahl von
Merkmalen, die bisher nicht oder nur zerstérend untersucht werden konnten. Allerdings ent-
stand die Dissertation nicht nur aus der Motivation heraus, den LDS-Beschichtungsprozess
der DAIMLER AG besser zu verstehen. Vielmehr bestand das Ziel darin, unabhéngig von
diesem konkreten Anwendungsfall neue Perspektiven fiir zerstorungsfreie Messverfahren auf-
zuzeigen. Insbesondere die mit der CT durchgefiihrten Untersuchungen eréffnen einen neuen
Blickwinkel auf die bei der Anlagenparametrierung relevanten Stellgréfien und auf die mit
dieser Diagnostik erreichbare Prézision und Stabilitéit, auch im Hinblick auf metrologische
Resultate. Haufig wird die industrielle CT lediglich zur qualitativen Begutachtung genutzt,
obwohl diese damit weit hinter ihren Moglichkeiten (sowie denen der Bildverarbeitung von
CT-Daten) zuriickbleibt. Auch die mit der phasensensitiven, fotothermischen Radiometrie
angestellten Versuche erweitern deren Anwendungsgebiet in Richtung einer quantitativen

Analytik, z. B. zur zerstérungsfreien und berithrungslosen Randzonenanalyse.

5.1 Charakterisierung von Hohlrdumen

Kapitel 3 néherte sich der Frage, wie gut sich die hochauflésende CT dazu eignet, die Hohl-
rdume in LDS-Schichten zu erfassen. Um dabei den Einfluss der experimentellen Parameter
auf die Datenqualitét zu analysieren, wurden einige Grundsatzuntersuchungen durchgefiihrt.
Diese gelangten zu dem Resultat, dass die Anzahl der Winkelschritte sowie die Vorfilterung
der Rontgenstrahlung das CNR von CT-Daten stiarker beeinflussen als alle anderen unter-
suchten Anlagenparameter. Ein Versuch mit variierender Beschleunigungsspannung kam zu
dem Ergebnis, dass eine hohere Energie der Rontgenstrahlung zu CT-Daten mit gréflerem
Kontrast und CNR fiihrt. Diese Erkenntnis kann nicht verallgemeinert werden, steht jedoch
im Widerspruch zu Referenz [161], laut der die Beschleunigungsspannung fiir eine bessere
Kontrastempfindlichkeit so niedrig wie moglich einzustellen sei. Dass diese Empfehlung keine
grundsétzliche Giiltigkeit fiir CT-Daten besitzt, wurde zudem durch eine Vorfilterung der
Rontgenstrahlung mit Metallblechen belegt. Auch diese Parameterstudie kam zu dem Fazit,
dass der Kontrast mit zunehmender Rontgenenergie steigt, wohingegen das CNR bei einer
gewissen Vorfilterung maximal wird. Bei sehr starker Vorfilterung féllt letzteres wieder ab,
weil das Grundrauschen des Detektors die Bildinformationen iiberlagert.

Dartiber hinaus wurden der Réhrenstrom, die Integrationszeit je Projektion, die Anzahl der
gemittelten und tibersprungenen Projektionen sowie die Sensitivitdat des Detektors optimiert.
Derartige Parametervariationen kénnten auch durch Methoden der statistischen Versuchs-
planung erfolgen; aufgrund des vieldimensionalen Parameterraums wurden diese jedoch als
sehr umfangreich eingeschétzt. Stattdessen wurden stichprobenartige Parametervariationen
durchgefiihrt, die mégliche Wechselwirkungen der Variablen untereinander vernachléssigen.
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Dennoch erzielte die verwendete Nanofokus-CT mit den so optimierten Parametern héhere
Werte bei Kontrast, CNR und SNR als eine vergleichbare Synchrotron-CT. Es kann aufgrund
der Versuchsstrategie allerdings nicht ausgeschlossen werden, dass es sich bei der gewahlten
Anlagenparametrierung der Nanofokus-CT um ein lokales Optimum handelt. Es bieten sich
weitere Parameterstudien (auch unter Beriicksichtigung von Wechselwirkungen) an, um die
Zusammenhénge zwischen Anlagenparametrierung und Ergebnisqualitidt noch detaillierter
zu verstehen und zukiinftig ggf. sogar vor einer C'T anhand einzelner Durchstrahlungsbilder
abschétzen zu kénnen.

Auflerdem wurde die softwareseitige Optimierung von CT-Daten untersucht, die u. U. dazu
fithren kann, dass die Grauwerte nicht mehr mit dem Schwéchungskoeffizienten korrelieren.
Derartige Algorithmen sind daher kritisch zu hinterfragen. Sie bieten jedoch die Méglichkeit,
einer sich anschlieenden Bildverarbeitungskette die besten technisch moglichen Eingangs-
daten zur Verfiigung zu stellen und sollten im Rahmen einer Bilddatenoptimierung nicht
auBer Acht gelassen werden. Aus diesem Grund kam u. a. eine Strahlaufhartungskorrektur
zum Einsatz; diese fiihrte zu einer Verbesserung des CNR um weitere 40 % (zusétzlich zur
Optimierung der Anlagenparameter). Im Hinblick auf die Grauwertverteilung und das CNR
wirkte sich eine Hochpassfilterung der CT-Daten im Ortsfrequenzraum ebenfalls positiv aus,
weil hierdurch einige CT-Artefakte beseitigt werden konnten.

Im Anschluss an diese Parameterstudien wurde eine Bildverarbeitungskette entwickelt, die
sich zur Beschreibung der Hohlraumstruktur von LDS-Schichten eignet. Deren Auswertung
erfolgte auf Basis parallel zur Oberflache abgerollter Bildstapel. Diesbeziiglich erwies sich ein
lokal-adaptiver Ansatz mit konstanter Fenstergrofle als das beste Segmentierungsverfahren.
Der im Laufe dieser Arbeit entwickelte Algorithmus erweitert die CT um eine Analytik, die
die benutzerunabhéngige und reproduzierbare Bewertung von zahlreichen Merkmalen der
Hohlraumstruktur ermoéglicht. Anhand mehrerer Anwendungsbeispiele wurde zudem gezeigt,
dass einige der Kenngréflen von den Beschichtungsparametern abhéngen. So verdndert sich
beispielsweise der Tiefenverlauf des prozentualen Hohlraumanteils bei einer Umkehr der
Beschichtungsrichtung. Auch die Ziindspannung und der Priméargasstrom des LDS-Brenners
wurden als relevante Einfliisse auf die Hohlraumstruktur von LDS-Schichten identifiziert.
Bei Variation dieser Beschichtungsparameter zeigten der durchschnittliche Hohlraumanteil,
der Median der Hohlraumgréfienverteilung sowie der Quotient aus Umfang und Grofle der
Hohlrdume einen statistisch signifikanten Zusammenhang. Dariiber hinaus wurde in allen
untersuchten LDS-Schichten ein lokales Minimum des Hohlraumanteils etwa 20 um unter der
Oberflache detektiert, das mit der Einflusszone der mechanischen Bearbeitung und der damit
verbundenen Verdichtung der thermisch gespritzten Zylinderlaufflichen assoziiert wird. Die
Bildverarbeitung hochaufgeloster CT-Daten eignet sich somit nicht nur zum Nachweis von
Verdnderungen der Hohlraumstruktur durch variierende Beschichtungsparameter, sondern
auch zur Auswertung nachgelagerter Umformprozesse. In diesem Kontext wird ein néchster
Schritt die Uberfithrung der Bildverarbeitungskette in eine echte 3D-Auswertung sein; diese
soll zudem zur Charakterisierung anderer, lamellar aufgebauter Beschichtungen verwendet
werden. In ersten Versuchen hat sich ein dhnlicher Ansatz aulerdem als erfolgversprechend
bei der Charakterisierung von Hohlrdumen in Gussbauteilen herausgestellt und kann dort
mit verschiedenen Werkstoffkennwerte in Verbindung gebracht werden.
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5.2 Bestimmung der Beschichtungsdicke

Kapitel 4 widmete sich der sog. Schichtdickenmessung von thermisch gespritzten Zylinder-
laufflichen. Dabei stellte sich heraus, dass es einen messtechnisch relevanten Unterschied
zwischen Material- und Schichtdicke gibt. Erstere ist der Quotient aus Materialmenge und
Grundflache einer Messposition und kann mithilfe der Grauwertinformationen in CT-Daten
bestimmt werden. Letztere wird hingegen iiblicherweise als der kleinstmdogliche Abstand von
Oberflache und Substrat an einer Messposition interpretiert und ist mit zerstoérungsfreien
Verfahren nicht direkt messbar, weil dieses Mafl nicht zwingend mit dem zugrundeliegenden
physikalischen Messeffekt korreliert. Es wurde allerdings ein Vorgehen aufgezeigt, wie die
Materialdicke LDS-beschichteter Proben in CT-Daten bestimmt und zur Kalibrierung von
zerstorungsfreien Messverfahren genutzt werden kann. Die Strukturauflésung in CT-Daten
ist der in metallografischen Schliffbildern haufig unterlegen, da die bei einer CT maximal
mogliche Vergroflerung in vielen Fallen durch die Breite der zu tomografierenden Objekte
limitiert wird. Trotzdem konnte durch vergleichende Messungen demonstriert werden, dass
die Bestimmung der LDS-Materialdicke in CT-Daten eine geringere Messunsicherheit und
eine bessere Vergleichspréizision aufweist als das mikroskopische Verfahren am Querschliff
(£ 1,7 um anstelle von £ 17,6 pm). Dies ist darauf zuriickzufiithren, dass die Beschaffenheit
von LDS-Schichten derart hohen, lokalen Schwankungen unterliegt. Da ein Querschliff keine
Tiefeninformation beinhaltet, kann dieser bei der Bestimmung lokal schwankender Merkmale
somit zu korrekten, aber nicht zwingend représentativen Resultaten fithren. Eine Prozess-
iiberwachung auf Basis des mikroskopischen Verfahrens wére deshalb nicht nur aufwéndig,
sondern aufgrund der 6rtlich schwankenden LDS-Materialdicke auch sehr unsicher. Obwohl
die CT ein komplexes Verfahren mit zahlreichen Einflussgroflen ist, eignet diese sich besser
als Referenzverfahren fiir die Messung der LDS-Materialdicke. Deren Stabilitat wurde iiber
einen Zeitraum von drei Jahren beobachtet und belduft sich auf + 2,2 um. Dieser + 30-Streu-
bereich spiegelt u. a. den Tausch mehrerer Filamente, den Einfluss alternder Komponenten
sowie Schwankungen der Raumtemperatur und -feuchte wider.

Davon ausgehend wurden Versuche mit drei magnetischen Sonden durchgefiihrt, von denen
die zweipolige, transformatorische Wechselfeldsonde EKB4-NI den gréften Dynamikumfang
und das hochste CNR im relevanten Schichtdickenbereich aufwies. Eine Untersuchung der
Reproduzierbarkeit fithrte zu der Schlussfolgerung, dass ein gefiihrtes Aufsetzen der Sonde
fiir eine niedrige Messwertstreuung unerlésslich ist. Deshalb wurde eine Aufsetzmechanik
entwickelt, deren Einsatz die Prézision der EKB4-NI deutlich steigerte. Daneben wurde mit
denselben Kalibrierproben und auf identischer Datenbasis eine Analyse von fotothermischer
Sensorik durchgefiihrt, die die Variation einiger Parameter zulief3. Hierbei stellte sich heraus,
dass eine gewisse Mindestintensitét bei der Anregung thermischer Wellen notwendig ist; die
angeregte Fliache hatte i. d. F. einen Durchmesser von 10 mm und das SNR blieb ab einer
Leistungsdichte von 1 W/mm? konstant. Zudem wurde beobachtet, dass das SNR bei einer
Anregungsintensitdt anndhernd linear mit der Lock-in-Frequenz sinkt. Dagegen wiesen der
Phasenkontrast und das CNR ein Maximum bei einer Lock-in-Frequenz von 40 Hz auf. Zur
Bestimmung der LDS-Materialdicke im relevanten Bereich ist diese Lock-in-Frequenz am
besten geeignet. Unter diesen Umsténden erzielte die magnetische Sonde mit + 7,0 wm eine
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hohere Messunsicherheit (durch Wiederhol- und Vergleichsprézision) als die fotothermische
Sensorik mit + 5,4 um. Dieser Unterschied ist hauptséichlich darauf zuriickzufithren, dass
die Wiederholprézision der OLT im Gegensatz zur EKB4-NI nicht mit der LDS-Materialdicke
variiert und die Vergleichspréazision der OLT etwas niedriger ausféllt als bei der magnetischen
Sensorik, d. h. weniger von Benutzereinfliissen beeintrichtigt wird.

Hierbei wurden thermisch gespritzte Zylinderlauffiichen mit einer feingedrehten Oberfléche
untersucht, weil die Homogenitit der Beschichtungsdicke nach diesem Bearbeitungsschritt
weitgehend festgelegt ist und eventueller Arbeitsausschuss damit bereits frith in der Wert-
schopfungskette detektiert werden kann. Sowohl die magnetische als auch die fotothermische
Sensorik eignen sich fiir die Messung glattgehonter bzw. fertig bearbeiteter LDS-Schichten.
Bei diesen kommt es aufgrund der geringeren Oberflichenrauheit sogar zu einer tendenziell
niedrigeren Messunsicherheit. Allerdings kann es an sehr glatten Oberflichen zu stérenden
Reflexionen kommen, was sich negativ auf die Messunsicherheit der OLT auswirken kann.
Sollte in der Zukunft die zerstorungsfreie Priifung glattgehonter LDS-Zylinderlaufflachen in
Betracht gezogen werden, miissen die Wiederhol- und Vergleichsprézision der zwei Verfahren
neu bewertet werden.

Da die fotothermische Radiometrie ein beriihrungsloses und im Vergleich mit magnetischer
Sensorik auch schnelleres Vorgehen ermdglicht, ist eine vollstdndige Automatisierung des
Messverfahrens sinnvoll, wodurch sich dessen Reproduzierbarkeit woméglich weiter steigern
liele. Eine zukiinftige Arbeit wird sich daher mit einem Zylinderscanner beschéiftigen, um
das Verfahren, dessen Prinziptauglichkeit anhand von Kalibrierproben demonstriert wurde,
zum Scannen von vollstdndigen Zylinderbohrungen und intakten ZKG zu nutzen. Dariiber
hinaus weisen thermografische Phasenbilder von LDS-Schichten eine Detailstruktur auf, die
im Rahmen dieser Arbeit keine weitere Beriicksichtigung fand. Es ist daher noch zu klaren,
ob es einen Zusammenhang zwischen den Phaseninformationen von thermischen Wellen und

der Hohlraumstruktur von thermisch gespritzten Schichten gibt.
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A Algorithmus zur Bildgiitepriifung gemifi ASTM E1695-95

Der folgende MATLAB-Algorithmus eignet sich zur Bildgiitepriifung von CT-Daten geméf
der ASTM-Richtlinie E1695-95 [46]. Dieser wurde im Kontext dieser Arbeit dazu verwendet,
die Konsistenz der verwendeten CT-Anlagen hinsichtlich Strukturauflésung, SNR und CNR
sicherzustellen. Als Eingangsdaten eignen sich CT-Schnittbilder von rotationssymmetrischen
Bauteilen, wie z. B. von einem Passstift (vgl. Abschnitt 2.2.3). Hierbei findet die Funktion
center of gravity von Noam Greenboim Verwendung und einige Aufrufe setzen aulerdem die

Image Processing Toolbox voraus.

Yool ToToTo o 1o o o o ToToToTo o o o o o o ToTo oo o o o o Jo ToTo oo o o o o o To To oo o o o o o ToTo oo o o o o Jo To To o o oo o o Jo To T oo oo o o
% Zu Beginn werden das Schnittbild importiert und globale Variablen mit yA
% Initialwerten versehen. Ein Dialogfenster erméglicht, das yA
% Quellverzeichnis in file_dir zu hinterlegen. Von dort werden Tif-Bilder %
% mit 16bit Farbtiefe eingelesen, die nicht auf ’_bewertet’ enden. Der b
% Dateiname muss JAHR MONAT TAG_ANLAGE.TIF sein. pA
ToToto o ToTo o o Too o To o o ToTo to o To o o ToTo o JoTo o o To o o To o o ToTo o o Fo o o To o o Jo T o Jo T o o To o o To o o Jo Fo o o Ta o o To o o Jo T o o To o o o
file_dir = uigetdir(’C:\Daten\Anlageniiberwachung’);
file_dir = strcat(file_dir, ’\’);
file_names = dir(sprintf(’%sx.tif’, file_dir));
num_files = size(file_names, 1);
excel = {’Jahr’ ’Monat’ ’Tag’ ’Anlage’ ’Radius [mm]’ ’Signal [abs.]’
'SNR’ ’Kontrast [%]’ ’CNR’ ’MTF@10% [lp/mm]’ ’MTFQ10% [vx/1pl’};
for n = 1:num_files
file_name = file_names(n).name;
finished = strfind(file_name,’ bewertet’);
if isempty(finished)
file_options = regexp(file_name,’_’,’split’);
excel{n+1,1} = str2double(char(file_options(1)));
excel{n+1,2} = str2double(char(file_options(2)));
excel{n+1,3} = str2double(char(file_options(3)));
temp = char(file_options(4));
excel{n+1,4} = temp(l:end-4);

clear temp

Toloototoolo o ototo o oo o oto o o o aoto o ototo o o o o o o o o o oo o o oo oo o o o o o o o oo oo o o oto oo o o o o o o o o oo To o oo
% Es folgen Dateiimport und Aulesen von Bildinformationen. Zur Berechnung %
% der VoxelgréBe muss im Dateiheader die korrekte Bildauflésung stehen. yA

% AnschlieBend wird der Schwerpunkt (center of gravity, cog) bestimmt. yA

oo 1o oo o ToTo o To o To To o o o To To o o o To To o o o JoTo o o o Jo To o o o To T o o o To o o o o To o o o T To o o o o To o o o Jo Fo o o o Jo T o o o To T o o o
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im = imread(fullfile(file_dir,file_name));

info = imfinfo(fullfile(file_dir,file_name));

voxel _size = 25.4/(info.XResolution);

im_b = bwmorph(bwmorph(imbinarize(im, graythresh(im)),
’close’), ’clean’);

[x,y] = COG(im_b);

radius = sqrt(sum(sum(im_b))/pi);

radius_in = radius - 15;

if (x + radius + 15) < info.Width
radius_out = radius + 15;

else
errordlg(’0Objektkante zu nah am Bildrand.’,’Fehler’);

end

TooToToToTo ToTo ToTo To o To o To o To o To o To o To o o o To o o o o o To o o o o o o o o fo o o o o o o o o o oo oo o o Fo o Fo o Fo o Fo o Yoo Fo o Fo T Yoo Fo o
% Anfertigung der Kantenunschiérfefunktion (edge response function, erf)
% durch Vektorisierung aller Grauwerte mit ihren Entfernungen zum cog. yA
TooToToToTo ToTo To o To o To o To o To o To o To o To o To 1o To o To o o o To o o o o o To o Fo o o o o o o o o o o o o o o o o Fo o o o Fo o Fo o Fo T Fo o Fo o Fo o Fo o

dist = zeros(size(im,1), size(im,2));

for yz = 1:size(im,2)

for xz = 1:size(im,1)
dist(xz, yz) = sqrt((yz-y) 2+(xz-x)"2);
end

end

clear yz xz

dist_vect = zeros(size(dist,1)*size(dist,2),2);

dist_vect(:,1) = reshape(dist,[],1);

dist_vect(:,2)

dist_vect(dist_vect(:,1) > radius out,:) = [];

dist_vect(dist_vect(:,1) < radius_in,:) = [];

dist_sort = sortrows(dist_vect,1);

bin_size = 25.6 * info.Width™-1;

bins = round((max(dist_sort(:,1)) - min(dist_sort(:,1)))/bin_size);

[dist_sort(:,3), "] = discretize(dist_sort(:,1),bins);

reshape(im, []1,1);

dist_avg = zeros(bins,3);
for f = 1:max(dist_sort(:,3))

dist_avg(f,1) = median(dist_sort(dist_sort(:,3) == £,1));
dist_avg(f,2) = mean(dist_sort(dist_sort(:,3) == £,2));
dist_avg(f,3) = f;

end
fit_points = round(0.0390625 * info.Width + 1);
if mod(fit_points,2) == 0

fit_points = fit_points + 1;
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end
erf(:,1) = dist_avg(:,1);
for f = 1+floor(fit_points/2):length(dist_avg)-floor(fit_points/2)
polynom_smooth = polyfit(dist_avg(f-floor(fit_points/2):
f+floor(fit_points/2),1),
dist_avg(f-floor(fit_points/2) :f+floor(fit_points/2),2),3);
erf(f,2) = polynom_smooth(1l) * erf(£f,1)°3 + ...
polynom_smooth(2) * erf(f,1)"2 + ...
polynom_smooth(3) * erf(f,1) + polynom_smooth(4);
clear polynom_smooth
end
erf (end-floor(fit_points/2)+1l:end,:) = [];
erf(1:floor(fit_points/2),:) = [1;

TotoToTo ToTo To o To o To o To o To o ToTo To o To o ToTo To o To o To o Jo o To o To o To o To o To o oo To o To o o o o o Fo o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o
% Anfertigung der Punktspreizfunktion (point spread function, psf) durch 7
% Differenzieren und Glatten der erf. %
Toto oo To o To o To o To o To o To o ToTo To o To o ToTo To o To o To o Jo o To to To o Jo o To o To o To o To o To o o o o o o o o o o o o o o o o o To o o fo o o o o o o o
temp_psf = erf(erf(:,2)>0,1);
temp_psf(1) = [1;
temp_psf(:,2) = smoothdata(-diff (erf(erf(:,2)>0,2)),’loess’);
[*,temp_max] = max(temp_psf(:,2));
erf(erf(:,1) > erf(temp_max+1,1)+5,:)
erf(erf(:,1) < erf(temp_max+1,1)-5,:)

(1;
(1;

clear temp_psf temp_max
psf(:,1) = erf(:,1);
for f = 1+floor(fit_points/2):length(erf)-floor(fit_points/2)
polynom_psf = polyfit( ...
erf (f-floor(fit_points/2) :f+floor(fit_points/2),1),
erf (f-floor(fit_points/2) : f+floor(fit_points/2),2), 3);
psf(£,2) = -(3 * polynom_psf(1) * psf(f,1)°2 + ...
2 * polynom_psf(2) * psf(f,1) + polynom_psf(3));
clear polynom_psf
end
psf (end-floor(fit_points/2)+1l:end,:) = [];
psf(1:floor(fit_points/2),:) = [J;
erf(:,3) = (erf(:,2)-min(erf(:,2)))/(max(erf(:,2))-min(erf(:,2)));
psf(:,3) = (psf(:,2)-min(psf(:,2)))/(max(psf(:,2))-min(psf(:,2)));

oo 1o oo o ToTo o o o ToTo o o o Jo To o o o To To o o o Jo To o o o Jo To o o o To T o o o To oo o o To o o o T To o o o o To o o o Jo Fo o o o Jo T o o o To T o o o
% Berechnen der Modulationstransferfunktion (mtf) aus der normierten b
% Amplitude aus der Fourier-Transformation der psf. Die Grenzfrequenz pA
% MTFQ10% wird linear zwischen zwei Datenpunkten interpoliert; wird diese %
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% Uber die VoxelgréBe in die Einheit vx/lp umgerechnet, ist sie durch das %

% Nyquist-Kriterium auf 2 vx/lp nach unten limitiert. YA

Tl 1o 6 1o s ToTo o o ToTo o o ToTo o o o ToTo o o o To o o o o To o o o To To T o o Jo To o o o To T o o o To o o o o To o o o T To o o o To Fo o o o Jo T o o o o

sf = 1/(bin_size * voxel_size);

N = 8 * length(psf);

dF = sf/N;

mtf(:,1) -sf/2:dF:sf/2-dF;

mtf(:,2) abs(fftshift(fft(psf(:,2),N)))/ ...
max (abs (fftshift (fft(psf(:,2),N))));

mtf(mtf(:,1)<0, :) = [1;

[7,mtf_start] = max(mtf(mtf(:,1)>0,2));

if mtf_start > 1
mtf (1:mtf_start-1,:)=[];

end
mtf_ende = 1/voxel_size;
mtf (mtf(:,1) > mtf_ende,:) = [];
if mtf(1,1) < 1

mtf(1,1) = 1;
end
x1 = mtf(mtf(:,2) > 0.1,1);
x1 = x1(end);
yl = mtf(mtf(:,2) > 0.1,2);
yl = yi(end);
x2 = mtf(mtf(:,2) < 0.1,1);

x2 = x2(1);
y2 = mtf(mtf(:,2) < 0.1,2);
y2 = y2(1);

mtf10prozl = round((0.1 - (y1*x2 - y2*x1)/(x2 - x1))/ ...
((y2 - y1)/(x2 - x1)), 2);

clear x1 y1 x2 y2

mtf10proz2 = round(1/(mtflOprozl*voxel_size),2);

excel{n+1,11} = double(mtf1Oprozl);

excel{n+1,12} = double(mtf1Oproz2);

Tt To To o S to To o T o fot 1o To o T o Fo o To o fo ta o Fo o Fo o Fo o To Fo Vo Jo o Fo o Vo o Yo Fo To Fo o Fo o Yoo Fo o o o To Fo o Jo o Fo o To o Vo Jo T Fo o Fo o Yo Fo Fo o o
% Berechnen der contrast discrimination function (cdf). %

ool oo T To o T T T T o To To T T To oo T oo oo oo oo fo o o o o o o o o o o o o o o o T o T o To T T To To T T T oo oo oo o
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tilesize_min = 1;

tilesize_max = round(0.1406 * 2 * radius/3);

cdf = zeros(tilesize max,2);

filter = dist < radius/3;

tiles = zeros(size(im,1), size(im,2), tilesize_max);

for tilesize = tilesize_min:1l:tilesize_max



for posX = round(x-radius/3):tilesize:round(x+radius/3)
for posY = round(y-radius/3):tilesize:round(y+radius/3)
tiles(posX,posY,tilesize) = ...
mean (mean (im(round (posX) :round (posX+tilesize),
round (posY) :round(posY+tilesize))));
end
end
tiles(:,:,tilesize) = tiles(:,:,tilesize) .* filter(:,:);
cdf (tilesize,1) = tilesize;
cdf (tilesize,2) = 3 * std(nonzeros(tiles(:,:,tilesize)))/ ...
mean(nonzeros(tiles(:,:,tilesize)));
end

clear tilesize_max tilesize_min filter tiles tilesize posX posY

TotoToTo ToTo To o To o To o To o To o ToTo To o To o ToTo To o To o To o Jo o To o To o To o To o To o oo To o To o o o o o Fo o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o o
% Auswertung hinsichtlich Signal, SNR, Kontrast und CNR. b
Toto oo To o To o To o To o To o To o ToTo To o To o ToTo To o To o To o Jo o Toto To o Jo o To o To o To o To o To o o o o o o o o o o o o o o o o o o fo o o o o o o o o o

luft = zeros(size(dist,1)*size(dist,2),1);

luft(:,1) = reshape(dist,[],1);

luft(:,2) = reshape(im,[],1);

luft(Quft(:,1) > (size(im,2)/2 - 10),:) = []1;

luft(luft(:,1) < (radius + 10),:) = [];

stahl = zeros(size(dist,1)*size(dist,2),1);

stahl(:,1) = reshape(dist,[],1);

stahl(:,2) = reshape(im,[],1);

stahl(stahl(:,1) > 0.99%radius,:) = [];

excel{n+1,7} = round(mean(stahl(:,2)),0);
excel{n+1,8} = round(mean(stahl(:,2))/(2.4 * std(stahl(:,2))),2);
excel{n+1,9} = round(100*(mean(stahl(:,2)) - mean(luft(:,2)))/...

(2" info.BitDepth),2);
excel{n+1,10} = round((mean(stahl(:,2))-mean(luft(:,2)))/ ...
(2.4*std(stahl(:,2))),2);

excel{n+1,5} = round(radius * voxel_size,2);

Yool ToToTo o 1o o o o o To ToToTo o o o o o To To To oo o o o o Jo To To oo oo o o T ToTo oo oo o o o ToFo oo oo o o o To T o o oo o o To To T o o oo o o
% Hinzufiigen des Suffix ’_bewertet’ zum Dateinamen und Anfertigen eines yA
% Prifberichts im Format DIN A5 mit allen relevanten Informationen unter Y%
% demselben Dateinamen mit dem Suffix ’ Bericht’. %
oo 1o 1o To o ToTo o To o ToTo o o o Jo To o o o Jo To o o o Jo To o o o To T o o o To T o o o To o o o o To o o o o To o o o o To o o o Jo Fo o o o Jo T o o o To T o o o
movefile(sprintf (’Y%s¥%s’,file_dir,file_name),
sprintf (’%s¥%s¥%s.tif’,file_dir,file_name(l:end-4),’ _bewertet’));
figure(’Units’, ’centimeters’, ’Position’, [1 1 14.8 21.0]);
subplot(3,2,1)
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imshow (im)
subplot(3,2,2)

text(-0.29, 0.9750, sprintf(’%s %s.%s.%s’, ’Datum:’,
char(file_options(3)), char(file_options(2)),
char(file_options(1))), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.8695, sprintf(’%s %s’, ’Anlage:’,
temp(1l:end-4)), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.7640, sprintf(’Y%s %d’, ’Grauwert Material:’,
round (mean(stahl(:,2)),0)), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.6585, sprintf(’%s %d’, ’Grauwert Luft:’,
round (mean(luft(:,2)),0)), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.5530, sprintf(’%s %d %s’, ’Rauschen im ...
Material:’, round(2.4 * std(stahl(:,2)),0),
’(2,4-fache Standardabweichung)’), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.4475, sprintf(’%s %s %s %s’, ’Kontrast:’,
strrep(sprintf (’%0.2f’, 100*(mean(stahl(:,2)) - ...
mean(luft(:,2)))/(2"info.BitDepth)), .7, ’,’),
>%’, ’(des vorhandenen Farbraums)’), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.3420, sprintf(’Y%s %s’, ’SNR:’, strrep(
sprintf (’%0.2f°, 1/cdf(1,2)), *>.7, ’,?)), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.2365, sprintf(’Y%s %s’, ’CNR:’, strrep(
sprintf (’%0.2f°, (mean(stahl(:,2)) - mean(luft(:,2)))/ ...
(2.4 * std(stahl(:,2)))), >.’, ?,%)), ’FontSize’, 7);

text(-0.29, 0.1310, sprintf(’%s %s %s’, ’MTF@10%:’,
strrep(sprintf (’%0.2f’ ,mtf10prozl), ’.’, ’,’),
’1p/mm’), ’FontSize’, 7, ’Interpreter’, ’none’);

text(-0.29, 0.0255, sprintf(’%s %s %s’, ’MTF@10%:’,
strrep(sprintf(°%0.2f’,1/(voxel_size*mtf10prozl)),
>0, 7,%), ’vx/1lp’), ’FontSize’, 7, ’Interpreter’, ’none’);

axis off

subplot(3,2,3)

plot(dist_avg(:,1), dist_avg(:,2), ’LineWidth’, 0.25,
’Color’, [1 0 01)

hold on

plot(erf(:,1), erf(:,2), ’LineWidth’, 1, ’Color’, [0 1 0])

axis([min(dist_avg(:,1)) max(dist_avg(:,1))
min(dist_avg(:,2))-0.05*max(dist_avg(:,2))
max(dist_avg(:,2))+0.05*max(dist_avg(:,2))]1);

title(’edge response function’, ’FontWeight’, ’Normal’);

xlabel(’distance to center of mass [px]’);

ylabel(’gray-scale value’);

set(gca, ’FontSize’, 7, ’Box’, ’on’, ’TickDir’, ’out’,
'TickLength’, [.02 .02], ’XMinorTick’, ’on’,
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’YMinorTick’, ’on’, ’LineWidth’, 0.25,
’YTick’, [0 10000 20000 30000 40000 50000 60000],
’YTickLabel’, [> O ’; ’10000°; °20000’; ’30000°;
>40000°; ’50000’; ’60000°]);
pbaspect([1 1 1])
subplot(3,2,4)
plot(psf(:,1), psf(:,3), ’LineWidth’, 0.25, ’Color’, [1 O 0])
[~,ymax] = max(psf(:,3));
if psf(ymax,1)-10 > psf(1,1)
xmin = psf(ymax,1)-10;
else
xmin = psf(1,1);
end
if psf(ymax,1)+10 > psf(length(psf),1)
xmax = psf(length(psf),1);
else
xmax = psf(ymax,1)+10;
end
axis([xmin xmax -0.05 1.05]);
clear xmin xmax ymax
title(’point spread function’, ’FontWeight’, ’Normal’);
xlabel(’distance to center of mass [px]’);
ylabel(’intensity [norm.]’);
set(gca, ’FontSize’, 7, ’Box’, ’on’, ’TickDir’, ’out’,
>TickLength’, [.02 .02], ’XMinorTick’, ’on’,
’YMinorTick’, ’on’, ’LineWidth’, 0.25,
’YTick’, [0 0.2 0.4 0.6 0.8 1],
’YTickLabel’, [’0.07; ’0.2°; ’0.4’; °0.6°; ’0.87; ’1.0°]);
pbaspect([1 1 1])
subplot(3,2,5)
plot(mtf(:,1), 100*mtf(:,2), ’LineWidth’, 0.25,
’Color’, [1 0 0])

hold on
plot ([mtf10prozl mtf1Oproz1],[0.05 10],’LineWidth’,0.25,
’Color’, [0 1 0], ’LineStyle’, ’--’)

plot([min(mtf (mtf(:,1)>0,1)) mtflOprozi], [10 10],
’LineWidth’, 0.25, ’Color’, [0 1 0], ’LineStyle’, ’--’)

axis([min(mtf(mtf(:,1)>0,1)) round(mtf _ende) 0.05 100]);

title(’modulation transfer function’, ’FontWeight’, ’Normal’);

xlabel (’image frequency [1lp/mm]’);

ylabel (’contrast amplitude [%]’);

set(gca, ’FontSize’, 7, ’Box’, ’on’, ’TickDir’, ’out’,
'TickLength’, [.02 .02], ’XMinorTick’, ’on’,
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’YMinorTick’, ’on’, ’LineWidth’, 0.25,
’XTick’, [1 5 10 50 100 500 1000],
’XTickLabel’, [> 1 °’; > 5 7°; 7 10 ’; > 50 ’;
> 100’; °1000°],
’YTick’, [0.1 1 10 100],
>YTickLabel’, [’0,1’; > 1°; > 10’; ’100°],
’YScale’,’log’,’XScale’,’log’);
pbaspect([1 1 1])
subplot(3,2,6)
plot(cdf(:,1), 100*cdf(:,2), ’LineWidth’, 0.25,
’Color’, [1 0 0])
hold on
axis([1 round(max(cdf(:,1))/10)*10 ...
100*min(cdf (:,2)) 100*round(max(cdf(:,2)),2)]1);
title(’contrast discrimination function’,
’FontWeight’, ’Normal’);
xlabel (’tile size [vx]’);
ylabel(’contrast amplitude [%]’);
set(gca, ’FontSize’, 7, ’Box’, ’on’, ’TickDir’, ’out’,
’TickLength’, [.02 .02], ’XMinorTick’, ’on’,
>YMinorTick’, ’on’, ’LineWidth’, 0.25,
’YTick’, [0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50],
’XTick’, [1 5 10 50 100 500 1000],
’YScale’,’log’,’XScale’,’log’);
pbaspect([1 1 1])
print(gcf, sprintf(’%s¥%s¥%s’, file_dir, file_name(l:end-4),
> Bericht’), ’-dpng’, ’-r300°);
close(gct)
clearvars -except file_dir file_names n excel
else
clearvars -except file_dir file_names n excel
end
end

clearvars n file_names

Tl T oo o To o T T T T T To To T T To oo T oo oo oo o fo oo o o o o o o o o o o o o o o o o T T To T To T To T T T oo oo oo o
% Zur kontinuierlichen Anlageniiberwachung wird eine ggf. vorhandene xls- Y
% Tabelle um die neuen Werte erginzt, alternativ eine neue xls-Tabelle zu
% diesem Zweck angelegt. %
oo ToToToTo o o o oo ToToTo oo o o o o JoToTo oo o o o o o ToTo oo o o o o To ToTo oo o o o o ToToTo oo o o o o To To oo o o o o Jo To To o oo o o o o o
try
excel_old = xlsread(sprintf(’%sls.xls’, file_dir,
’Anlageniiberwachung’)) ;
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x1lswrite(sprintf (’%s%s.x1ls’, file_dir, ’Anlageniiberwachung’),
excel(2:end,:), ’Tabellel’, sprintf(’Y%s%d’, ’A’°,
size(excel_old,1)+1));
catch
xlswrite(sprintf (’%s%s.xls’, file_dir, ’Anlageniiberwachung’), excel);
end
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B Algorithmus zur Charakterisierung von Hohlrdumen

Der folgende MATLAB-Algorithmus eignet sich zur Filterung und Segmentierung von parallel

zu einer Bezugsflache liegenden CT-Schnittbildern. Das Auswerteskript wurde im Rahmen

dieser Dissertation dazu verwendet, Hohlrdume in Materialproben aus LDS-beschichteten

Zylinderlaufflichen zu charakterisieren (vgl. Abschnitt 3.2.2), steht aber auch fir andere

Anwendungsfélle zur freien Verfiigung. Der Algorithmus erméglicht den Zugriff auf folgende

Kenngrofien, jeweils als Mittelwert pro Schnittbild sowie als Mittelwert pro Bildstapel:

Hohlraumanteil

Mittelwert der Hohlraumgroéflenverteilung

Median der Hohlraumgroéfienverteilung

Standardabweichung der Hohlraumgrofienverteilung

Schiefe der Hohlraumgrofienverteilung

Anzahl von Hohlrdumen grofler als die mittlere Hohlraumgrofie
Anzahl von Hohlrdumen kleiner als die mittlere Hohlraumgrofie
Anzahl aller Hohlrdume

Anteil von Hohlrdumen grofler als die mittlere Hohlraumgrofie
Anteil von Hohlrdumen kleiner als die mittlere Hohlraumgréfie
Umfang

Umfang geteilt durch Flache (Maf fiir Zerkliiftetheit)
Exzentrizitat

Fiillgrad des Aufrauhprofils

Einige Aufrufe setzen die Image Processing Toolbox voraus.

oo 1o 6o o ToTo o o o ToTo o o o JoTo o o o JoTo o o o JoTo o o o To ToTo o o Jo T o o o To oo o o To o o o o To o o o o To o o o Jo Fo o o o Jo T o o o To T o o o
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Zu Beginn werden der Bildstapel importiert und globale Variablen mit
Initialwerten versehen. Dialogfenster fragen Informationen ab, die

im spateren Verlauf bendétigt werden, u.a. um Start- und Endpunkt der
LDS-Schicht korrekt festzulegen.

oo 1o oo o ToTo o o o ToToo o o To To o o o Jo To o o o Jo ToTo o o To To o o o To T o o o To o o o o To o o o T To o o o o To o o o Jo Fo o o o Jo T o o o To T o o o

file_dir = uigetdir(’C:\Daten\Hohlraumauswertung’) ;

x1ls_file
file_dir

regexp(file_dir,’ ["\\]+$’, ’match’);
strcat(file_dir,’\’);

file_names = dir(sprintf(’%s*.tif’,file_dir));
if isempty(file_names) ==
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% enthalten ausgewdhlte Ordner keine *.tif, werden *.bmp importiert
file_names = dir(sprintf(’%s*.bmp’,file_dir));

end

num_files = size(file_names,1);

Aufrauhprofil = questdlg(’Welches Aufrauhprofil wurde verwendet?’,
>Aufrauhprofil’, ’HDWS’,’NMRP’,’Sonstiges’,’HDWS’);

switch Aufrauhprofil
case ’'HDWS’

Aufrauhprofil = cellstr (Aufrauhprofil);

Aufrauhprofil{2} = 52;

case ’NMRP’
Aufrauhprofil = cellstr(Aufrauhprofil);
Aufrauhprofil{2} = 175;

case ’Sonstiges’

Aufrauhprofil = cellstr (Aufrauhprofil);

Aufrauhprofil{2} = str2double(cell2mat (inputdlg({’Welche
Aufrauhtiefe (in {\upmu}m) wird erwartet?’},
>Aufrauhtiefe’,1)));

end

Aufrauhprofil{3} = str2double(cell2mat(inputdlg({’Welche VoxelgréBe (in ...
{\upmul}m) wurde erreicht?’},’VoxelgréBe’,1)));

Aufrauhprofil{4} = floor (Aufrauhprofil{2}/Aufrauhprofil{3});

first file = file names(1) .name;

first_file_info = imfinfo(strcat(file_dir,first_file));

width = first_file_info.Width;

height = first_file_info.Height;

number = 2" (first_file_info.BitDepth);

Einzelwerte = {’Datei’ ’Schnitt’ ’global [%]’ ’Schicht?’ ’lokal [%]’
’Anzahl’ ’Schiefe’ ’Anzahl grofle Poren’ ’Anzahl kleine Poren’
’Anteil groBer Poren [J%]’ ’Anteil kleiner Poren [%]’
’Verteilungskoeffizient’ ’Exzentrizitdt’ ’Umfang’ ’Umfang/Fléache’
’Mittelwert Hohlraumgroéfle’ ’Median Hohlraumgréfle’
’Standardabweichung HohlraumgréBe’l};

Mittelwerte = {’HRA [%]’ ’Mittelwert Hohlraumgréfe’

’Median Hohlraumgréfle’ ’Standardabweichung Hohlraumgréfie’

’mittlere Schiefe’ ’Verteilungskoeffizient’ ’Anzahl grofie Poren’
’Anzahl kleine Poren’ ’Anteil grofer Poren [%]’

’Anteil kleiner Poren [%]’ ’Exzentrizitat’ ’Umfang’ ’Umfang/Flache’
’Fillgrad’};

Toto o To o oo o To o JoTo o To o JoTo o To o Jo o o o To Jo o o To o Fo o o oo Jo o o To o o o o T o Jo o o T o Yo o o o o Jo o o T o oo o T o Jo o o o Yo o o o
% Nun erfolgt die Fourier-Transformation und Filterung der Bilddaten. %
Toto o To o ToTo o To o Jo o o To o JoTo o To o Jo o o JoTo o o o To o fo o o To o Jo o o To o Jo o o T o Jo o o T o Jo o o o o Jo o o o o Jo o o o o Jo o o o Jo o o o
if number <= 2716 && number > 278

cdata = uint16(zeros(height,width));

Bilddaten = uintl16(zeros(height,width,num_files));
elseif number <= 278

cdata = uint16(zeros(height,width));

Bilddaten = uint16

(zeros(height,width,num_files));
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else

error (’Unknown data type.’)

end
fdata =

double(zeros(height,width)) ;
for f=1:num_files

file_name=file_names(f) .name;
Einzelwerte{f+1,1} = file_name;

Einzelwerte(f+1,2)
Einzelwerte{f+1,2}

cell2mat (Einzelwerte{f+1,2});

cdata(:,:)=imread(fullfile(file dir,file name));
fdata(:,:)=fft2(double(cdata(:,:)));
fdata(1,2)=0; fdata(1,3)=0; fdata(1,4)=0;
fdata(2,1)=0; fdata(3,1)=0; fdata(4,1)=0;
fdata(1l, (size(fdata,2)-2))=0;

fdata(1l, (size(fdata,2)-1))=0;
fdata(1,size(fdata,2))=0;
fdata((size(fdata,1)-2),1)=0;
fdata((size(fdata,1)-1),1)=0;
fdata(size(fdata,1),1)=0;
Bilddaten(:,:,f)=ifft2(fdata(:,:));

end

clear cdata fdata

regexp(file_name, ’_(\d+)\.’, ’tokens’);

oo 1o oo oo To o o o foTo o o o JoTo o o o ToTo o o o ToTo o o o ToTo o o o JoTo o o o ToTo o o o To T o o o To o o o o To o o o Jo To o o o Jo To o o o To To o o o

% Globale Otsu-Binarisierung und lokale-adaptive Binarisierung durch

% Abgleich mit dem Mittelwert der umgebenden 51px x 51px.
Tt loToToToTo o o o oo ToToTo o o o o o o ToToTo oo o o o o JoToTo oo o o o o To To To oo o o o o o ToTo oo o o o o o ToTo oo o o o o o ToTo oo o o o o
grob = Bilddaten < (graythresh(Bilddaten)*number) ;
Binaerdaten

for £ =

Einzelwerte{f+1,3} = (sum(sum(grob(:,:,f)))*100)/(height*width);

= true(height-2,width-2,num_files);

1:num_files
% Hohlraumanteil nach globalem Otsu-Schwellenwert

if Einzelwerte{f+1,3} < 98

else

Einz

if Einzelwerte{f+1,3} < Einzelwerte{find(diff (cell2mat( ...

else

end

Einz
Einz

elwerte{f+1,4} = 1;

Einzelwerte(2:end,3))) == min(diff(cell2mat( ...
Einzelwerte(2:end,3)))))+2,3}

Binaerdaten(:,:,f) = “imbinarize(Bilddaten(2:end-1,2:end-1,

f),adaptthresh(Bilddaten(2:end-1,2:end-1,f),0.475,

’NeighborhoodSize’, [61 51],’ForegroundPolarity’,’dark’,

’Statistic’,’mean’));

Einzelwerte{f+1,5} = (sum(sum(Binaerdaten(:,:,f)))*100)/ ...

(size(Binaerdaten,1)*size(Binaerdaten,2));

Binaerdaten(:,:,f) = grob(2:end-1,2:end-1,f);
Einzelwerte{f+1,5} Einzelwerte{f+1,3};

elwerte{f+1,4}
elwerte{f+1,5}

0;
NaN;

h
h
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end
end
temp = cell2mat(Einzelwerte(2:end,4));
temp (find(temp,1) :find (temp, 1) +Aufrauhprofil{1l,4}-1) =
for £ = 1:num_files
Einzelwerte{f+1,4} = temp(f);
if £ > floor(num_files/2) && Einzelwerte{f+1,3} > 20
Einzelwerte{f+1,4} =
end
end
clear grob f temp

Tootofoto o oo Too Fo oo Voo To oo oo to Fota o oo Fo o Fo oo Fo o to o ta Fo oo Yoo Fo fo o Fo o o o to o oo Yoo Fo oo Vo o o Fo o Fo oo Fo o Fo oo oo to oo
% Segmentierung mithilfe von Connected-Component-Labeling. yA
TooToToToTo ToTo To o To o Jo o To o To o To o To o To o To o To o To o Fo o To o o o o o o o o o o o o o o o o oo oo oo oo Fo o o o Fo o Fo T Fo o Fo o Yo o oo Fo o
for £f = 1:num_files
if Einzelwerte{f+1,4} ==
CC = bwconncomp(Binaerdaten(:,:,f),8);
stats = table2array(regionprops(’table’,CC,’Area’,
’Eccentricity’,’Perimeter’));
stats(stats(:,1) == 1,:) = [];
stats(:,4) = stats(:,3)./stats(:,1);
Einzelwerte{f+1,6} = size(stats,1);
% Schiefe der HohlraumgréBenverteilung:
Einzelwerte{f+1,7} = (1/size(stats,1)) * sum(((stats(:,1) - ...
mean(stats(:,1)))/std(stats(:,1)))."3);
% Anzahl Poren gréSer Durchschnitt:
Einzelwerte{f+1,8} = sum(stats(:,1) > mean(stats(:,1)));
% Anzahl Poren kleiner/gleich Durchschnitt:
Einzelwerte{f+1,9} = sum(stats(:,1) <= mean(stats(:,1)));
% Anteil der groflen Poren am Hohlraumanteil:
Einzelwerte{f+1,10} = 100*sum(stats(stats(:,1) >
mean(stats(:,1)),1))/sum(stats(:,1));
% Anteil der kleinen Poren am Hohlraumanteil:
Einzelwerte{f+1,11} = 100*sum(stats(stats(:,1) <= ...
mean(stats(:,1)),1))/sum(stats(:,1));
% Verteilungskoeffizient:
Einzelwerte{f+1,12} = median(stats(:,1))/mean(stats(:,1))-1;
% Exzentrizitit gefundener Hohlriume:
Einzelwerte{f+1,13} = mean(stats(:,2));
% Unfang gefundener Hohlr&ume:
Einzelwerte{f+1,14} = mean(stats(:,3));
% Verhadltnis von Umfang zu Fldche (MaB fiir Zerkliftetheit):
Einzelwerte{f+1,15} = mean(stats(:,4));
% Mittelwert HohlraumgréfBe:
Einzelwerte{f+1,16} = mean(stats(:,1));
% Median HohlraumgroéSe:
Einzelwerte{f+1,17} = median(stats(:,1));
% Standardabweichung HohlraumgréBe:
Einzelwerte{f+1,18} = std(stats(:,1));
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clear stats CC
else
Einzelwerte{f+1,6:18}=NaN;

end

end

clear f g

temp = Einzelwerte(:,4:5);

temp(1l,:) = [1;

temp(cell2mat (temp(:,1)) == 0,:) = [1;

temp(:,1) = [];

% mittlerer Hohlraumanteil:

Mittelwerte{2,1} = mean(cell2mat(temp));

temp = Einzelwerte(:,3);

temp(1,:) = [1;

temp(cell2Zmat (temp(:,:))>98,:) = [];

temp (Aufrauhprofil{4}+1:end) = [];

% Fillgrad der Grenzfldche zum Substrat:

Mittelwerte{2,14} = mean(cell2mat(temp));

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,16),’UniformOutput’,false))),16);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp) ;

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = []1;

% Mittelwert HohlraumgréfBe:

Mittelwerte{2,2} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,17),’UniformOutput’,false))),17);

temp(1,:) = [J;

temp = cell2mat(temp) ;

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Median HohlraumgroéfBe:

Mittelwerte{2,3} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(“isnan(x)),
Einzelwerte(:,18),’UniformOutput’,false))),18);

temp(1l,:) = [];

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Standardabweichung HohlraumgréBe:

Mittelwerte{2,4} = std(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,7),’UniformOutput’,false))),7);

temp(1,:) = [1;

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Schiefe der HohlraumgréBenverteilung:

Mittelwerte{2,5} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,12),’UniformQutput’,false))),12);

temp(1,:) = [J;

temp = cell2mat (temp) ;
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temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Verteilungskoeffizient der HohlraumgréBenverteilung:

Mittelwerte{2,6} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,8),’UniformOutput’,false))),8);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [I];

% Anzahl grofler Hohlré&ume:

Mittelwerte{2,7} = sum(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,9),’UniformOutput’,false))),9);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [I];

% Anzahl kleiner Hohlr&ume:

Mittelwerte{2,8} = sum(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,10),’UniformOutput’,false))),10);

temp(1,:) = [J1;

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Anteil der groflen Hohlriume am Hohlraumanteil

Mittelwerte{2,9} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,11),’UniformQutput’,false))),11);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp) ;

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% Anteil der kleinen Hohlr&ume am Hohlraumanteil

Mittelwerte{2,10} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,13),’UniformQutput’,false))),13);

temp(1,:) = [1;

temp = cell2mat(temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];

% mittlere Exzentrizitédt aller Hohlrdume:

Mittelwerte{2,11} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,14),’UniformOutput’,false))),14);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [I;

% mittlerer Umfang aller Hohlrdume:

Mittelwerte{2,12} = mean(temp);

temp = Einzelwerte(find(cell2mat(cellfun(@(x)any(~isnan(x)),
Einzelwerte(:,15),’UniformQutput’,false))),15);

temp(1,:) = [];

temp = cell2mat (temp);

temp (1:Aufrauhprofil{4}) = [];
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% Verhdltnis von Umfang zu Fliche aller Hohlr&dume (MaB fir Zerkliiftetheit)
Mittelwerte{2,13} = mean(temp);

ToToTo o ToToTo o To o o Joo o To o o o To o o Jo o o Jo o o oo 1o o To o o Jo o o o Jo 1o o Jo o o Jo o o Jo Jo o o To o o Jo o o Jo o o o Jo 1o o Jo o o Jo o o o Jo o o o

% Export und Aufriumen aller Variablen. b

ToToTo o ToTo o ToTo o o Joo o To o to o To o o Jo o o Jo o o o To 1o o To o o Jo o o o Jo 1o o To o o Jo o o Jo Jo o o To o o Jo o o Jo o o o Jo 1o o Jo o o Jo o o o Fo o o o

xlswrite(sprintf (*%s¥%s¥%s.xls’ ,file_dir,x1s_file{1},’ _Einzelwerte’)
,Einzelwerte);

x1lswrite(sprintf (’Ys¥%s%s.xls’,file_dir,xls_file{1},’ Mittelwerte’)
,Mittelwerte);

clear file_dir file_name file_names filter first_file first_file_info
height width num_files number temp xls_file
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