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Kurzfassung. Die Brechung von Rontgenstrahlen (Rontgenrefraktion) an
Grenzflachen zwischen Materialien unterschiedlicher Dichte ist analog zur Ablenk-
ung von sichtbarem Licht an z.B. Glasoberflachen. Es gibt jedoch zwei wesentliche
Unterschiede:
a) konvexe Grenzflachen verursachen Divergenz (d.h. der Brechungsindex n
ist kleiner als 1), und
b) die Ablenkungswinkel sind sehr klein, und reichen von einigen Bogen-
sekunden bis zu einigen Bogenminuten (d.h. n ist nahe bei 1);
Wie auch bei sichtbarem Licht ist die Ablenkungsrichtung der Rdntgenstrahlen
abhéngig von der Orientierung der durchstrahlten Grenzflache. Aufgrund dieser
Eigenschaften eignen sich Rontgenrefraktionsmethoden hervorragend fur:
a) die Erkennung und Quantifizierung von Defekten wie Poren und Mikro-
rissen und
b) die Bewertung von Porositat und Partikeleigenschaften wie Orientierung,
GroRe und raumliche Verteilung.
Wir zeigen die Anwendung der Rontgenrefraktionsradiographie (2,5D Technik) und
der -tomographie (3D Technik) fur die Untersuchung verschiedener Probleme bei in
der Werkstoffwissenschaft und -technologie:
a) Sintern von SiC-Grinkdrpern
b) Porositatsanalyse in Dieselpartikelfiltersilikaten
c) Faser-Matrix-Haftung in Metall- und Polymermatrixverbundwerkstoffen
d) Mikrorissbildung in Glaskeramik.
Wir zeigen, dass der Einsatz von Rd&ntgenrefraktionsmethoden quantitative
Ergebnisse liefert, die direkt als Parameter in Werkstoffmodellen verwendet werden
kdnnen.

Einfuhrung

Rdntgenrefraktion ist ein hervorragendes Instrument zur Charakterisierung der Mikrostruktur
von Materialien. Allerdings gibt es weltweit nur wenige Labore, die diese Technik zur
Materialcharakterisierung einsetzen. Daher erldutern wir an dieser Stelle nochmals die
grundlegenden Prinzipien sowie die Messtechniken, wobei wir den Fokus auf die
Materialcharakterisierung mittels Synchrotronstrahlung an der BAMline legen. Wir zeigen
die Anwendung der Rontgenrefraktionsradiographie (2,5D Technik) und der -tomographie
(3D Technik) fur die Untersuchung verschiedener Probleme in der Werkstoffwissenschaft
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und -technologie, wie z.B. Sintern von SiC-Grunkdrpern, Porositatsanalyse in Dieselpartikel-
filtersilikaten, Faser-Matrix-Haftung in Metall- und Polymermatrixverbundwerkstoffen
sowie Mikrorissbildung in Glaskeramik. Wir zeigen, dass der Einsatz von ROntgen-
refraktionsmethoden quantitative Ergebnisse liefert, die direkt als Parameter in Werkstoff-
modellen verwendet werden kénnen.

1. Synchrotron-Refraktions-Radiographie

Die Refraktion von Rontgenstrahlen tritt auf, wenn Rontgenstrahlen mit Grenzflachen
zwischen Materialien unterschiedlicher Dichte interagieren. Sie beruht auf dem Snell'schen
Gesetz und ist analog zur Refraktion von sichtbarem Licht durch Linsen und Prismen. Der
Hauptunterschied zwischen sichtbarem Licht und Rontgenstrahlen besteht darin, dass der
Brechungsindex n von Rontgenstrahlen in Materie etwas kleiner als 1 ist (um etwa 107 bis
107). Dies fiihrt zu einer Ablenkung der Strahlen mit sehr kleinen Winkeln (von einigen
Sekunden bis zu einigen Bogenminuten). Obwohl die Refraktion von Rdntgenstrahlen bereits
in den 1920er Jahren beobachtet wurde [1], wurde sie erst 1987 fur die Materialcharak-
terisierung und zerstorungsfreie Prifung eingefthrt [2]. Das gemessene Refraktionssignal ist
proportional zur internen spezifischen Oberflache X (d. h. Oberflache pro Volumeneinheit)
[2, 3]. Im Allgemeinen flihren Grenzflachen, bei denen der Rontgenbrechungsindex n
Unstetigkeiten aufweist, zur Refraktion. Diese Technik eignet sich hervorragend fir die
Untersuchung von Defekten wie Rissen und Poren, sobald diese eine GréRe oder Offnung
von wenigen Rontgenwellenldngen Uberschreiten. Da die typischen Rdntgenwellenldngen
etwa 0,1 nm betragen, liegt die kleinste nachweisbare ObjektgroRe im Nanometerbereich.
Dies ist nicht zu verwechseln mit der raumlichen Auflésung oder der Grolie der Objekte, die
abgebildet werden konnen. Die rédumliche Auflésung wird durch die PixelgrofRe des
Detektorsystems begrenzt. Mit anderen Worten: Nanometrische Objekte kdnnen zwar
erkannt, aber nicht unbedingt einzeln abgebildet werden. Es muss auch betont werden, dass
es aufgrund des unvermeidlichen Untergrundrauschens unmdglich ist, einen einzelnen
Defekt eindeutig zu erkennen. Vielmehr ist eine bestimmte Anzahl von Objekten
erforderlich, um ein integriertes Signal zu erhalten, das tiber dem Untergrundrauschen liegt.
Rontgenrefraktion wird primar im Durchstrahlungsmodus dinner Proben (Plattchen)
eingesetzt und liefert 2,5D-Informationen tber die Mikrostruktur der Probe (die laterale
Auflésung entsprechend der Grél3e der Detektorpixel und der Signalintegration entlang der
Probendicke t). Das Ergebnis ist die Erkennung und das Mapping einer Population von
Defekten und nicht die Abbildung einzelner Defekte.
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Abbildung 1: Links; Skizze des Versuchsaufbaus der Rontgenrefraktionsstation an der BAMline. Fir die
Rontgenrefraktionstomographie kann die Probe rotiert werden genutzt werden. Rechts; Orientierung der
Probe in Bezug auf die Streuebene des Analysatorkristalls.



Fur die Synchrotron-Rontgenrefraktions-Radiographie (SXRR) wird ein hoch
kollimierter und monochromatischer Rontgenstrahl aus dem Doppelkristall-Monochromator
(DCM) verwendet, der von Si(111)-Kristallen bereitgestellt wird [4, 5]. Die Strahlenergie
wird so angepasst, dass eine Probentransmission von etwa 10-25 % erreicht wird. Im
Gegensatz zu absorptionsbasierten radiographischen Messungen wird ein Si(111)-
Analysatorkristall im Strahlengang zwischen der Probe und dem Detektor platziert, wie in
Abbildung 1 (links) gezeigt. Der Analysatorkristall reflektiert nur die Strahlen zum Detektor,
die unter dem Bragg-Winkel QBragg (z.B. QBragg = 2.2664°bei 50 keV) auf ihn treffen.
Durch schrittweises Kippen des Analysatorkristalls um den Bragg-Winkel wird die
sogenannte Rocking-Kurve aufgenommen (siehe Abbildung 2). An jeder der typischerweise
50 Winkelpositionen des Kiristalls wird ein Rontgenbild mit und ohne Probe im Strahl
aufgenommen. So erhélt man fir jedes Pixel des Detektors Rocking-Kurven. Diese Kurven
beschreiben die Abhdngigkeit der Intensitét des reflektierten Strahls in Abhangigkeit von der
Abweichung vom Bragg-Winkel, A®gragg = ® — Ogragg. Abbildung 2 zeigt drei Rocking-
Kurven: Die Kurve mit den blauen offenen Kreisen zeigt die Messung ohne Probe im Strahl.
Das Integral der Kurve entspricht der Intensitat und die volle Breite bei halbem Maximum
(FWHM) der intrinsischen Divergenz des einfallenden Strahls. Die Kurve mit den griin
gefiillten Dreiecken zeigt die Messung mit einer Probe im Strahl, die innere Grenzflachen
aufweist. Das Integral dieser Kurve entspricht der transmittierten Intensitéit, wéahrend die
FWHM proportional zum Anteil der internen Grenzflachen in der Probe ist. Je mehr interne
Grenzflachen die Probe aufweist, desto groRer ist die FWHM. Die Kurve mit den grauen
offenen Dreiecken stellt die Rocking-Kurve dar, die man messen wiirde, wenn die Probe
keine Grenzflachen hatte. Ihre FWHM waére identisch mit der der blauen Kurve (es gibt keine
inneren Grenzflachen, an denen der Rontgenstrahl abgelenkt wird). Da die Refraktion einer
reinen Umverteilung des Strahls entspricht (wobei das Integral unveréndert bleibt), bewirkt
eine Probe mit internen Grenzflachen eine Verbreiterung der RC auf Kosten der Peak-Hohe,
die entsprechend abnimmt. Das Integral wére identisch mit dem der griinen Kurve (die
Absorption einer Probe ist unabhangig vom Vorhandensein von inneren Grenzflachen). Dies
bedeutet, dass die Peak-Hohe ein indirektes Mal flr die Verbreiterung der Rocking-Kurve
aufgrund innerer Oberflachen ist. Mit einer eigens entwickelten, auf Python 3.0 basierenden
Software wird die Rocking-Kurve fir jedes Detektorpixel gefittet [6]. Aus dem Fit werden
die Kurvenparameter 10 (Kurvenintegral ohne Probe im Strahl), I (Kurvenintegral mit Probe
im Strahl), IR0 (das Kurvenmaximum ohne Probe im Strahl) und IR (Kurvenmaximum mit
Probe im Strahl) ermittelt und als Grauwert-2D-Bilder gespeichert. Mit Hilfe der
Bildanalysesoftware Fiji Image J [7] konnen die lokalen Schwachungseigenschaften p-t und
die lokalen Refraktionswerte Cmn-t fir jeden Bildpunkt nach Gleichung (1) bzw. (2)
ausgewertet werden. Fir eine detaillierte Beschreibung der Datenverarbeitung und -auswer-
tung wird der Leser auf [8, 9] verwiesen.
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Diese Analyse kann an Proben von makroskopischer GroRe (z. B. einige cm) durchgefuhrt
werden, d.h. das Gesichtsfeld der Rontgenrefraktionsverfahren ist viel groRer als das der
hochauflésenden Rontgen-Computertomographie und der klassischen Mikroskopie. AufRer-
dem sind die Methoden der Rontgenrefraktion aufgrund der Eigenschaft des Analysator-
kristalls empfindlich gegenuber der Defektorientierung. Der Analysatorkristall diskriminiert
die Rontgenstrahlen nur innerhalb seiner Streuebene (Abbildung 1 rechts). Daher kénnen nur
Grenzflachen, deren Oberflachennormale innerhalb der Streuebene (mit einer Toleranz von
etwa +45°) liegt, erkannt werden. Eine isotrope Inhomogenitdt, z. B. ein kugelférmiger
Hohlraum, wirde fir jede Ausrichtung der Probe in Bezug auf die Streuebene ein Signal
liefern. Im Falle von Rissen oder langlichen Poren wird jedoch nur dann ein Signal detektiert,
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wenn die Oberflache des Risses oder der zylindrischen Pore senkrecht zur Streuebene
ausgerichtet ist. Das bedeutet, dass die Intensitat der Refraktion von der Ausrichtung der
Probe in Bezug auf die Streuebene des Analysatorkristalls abhdngt und daher zur
Identifizierung der Art des Defekts und seiner Ausrichtung verwendet werden kann. Zum
Beispiel wurde der Einfluss des Herstellungsprozesses [10] oder der externen Belastung der
Probe [11] untersucht (beide induzieren eine Anisotropie der Defekte). Das Rdntgen-
refraktionssignal kann quantitativ mit mikrostrukturellen Veréanderungen korreliert und mit
den Vorhersagen mikromechanischer Modelle gekoppelt werden [3, 12]. Der Einfluss der
Probendicke t wird eliminiert, indem der lokale Refraktionswert Cm-t durch die lokale
Absorptionseigenschaft p-t dividiert wird (siehe Gleichungen 1 und 2). Dies ergibt den
relativen spezifischen Refraktionswert Cw/l, der mit der relativen spezifischen (inneren)
Oberflache der Probe korreliert ist. Absolute Werte kdnnen bestimmt werden, wenn eine
Gerétekalibrierung mit Hilfe einer Kalibrierprobe mit bekannter spezifischer Oberflache und
identischen Absorptionseigenschaften durchgefiihrt wird. In den meisten Fallen ist dieses
zeitaufwandige Kalibrierungsverfahren nicht erforderlich, da die relative Schadensentwick-
lung eines Materials die interessierende GroRe ist.
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Abbildung 2: Gemessene Rocking-Kurve des einfallenden Synchrotron-Rontgenstrahls, d.h. ohne Probe
(blaue offene Kreise), nach dem Durchgang durch eine Probe ohne interne Grenzflachen (graue offene
Dreiecke) und nach dem Durchgang durch eine Probe mit internen Grenzfladchen (griines gefilltes
Dreieck). Zur Aufnahme der Kurven wird der Analysatorkristall schrittweise um die Achse gedreht, die
senkrecht zu seiner Streuebene steht (die Streuebene wird von den Vektoren des einfallenden und des
austretenden Strahls aufgespannt — siehe Abbildung 1)

1.1 Cordierit-Dieselpartikelfilter-Materialien

Poroser synthetischer Cordierit ist ein attraktives keramisches Material, das haufig fir
Dieselpartikelfilter (DPF) [13] und feuerfeste Materialien verwendet wird [14, 15]. Unter
seinen Eigenschaften wird die Anisotropie der thermischen Ausdehnung (siehe z. B. [16])
h&ufig zur Anpassung der thermischen und mechanischen Eigenschaften genutzt. Neben den
Eigenschaften der festen Phase ist eines der wichtigsten Merkmale, die bei der Bewertung
der mechanischen oder Filtrationsleistung dieser Materialien zu bertcksichtigen sind, die
Morphologie und Orientierung des Porenraums (es ist nicht korrekt, bei solchen
bikontinuierlichen Materialien von Poren zu sprechen). Die SXRR-Technik eignet sich ideal
fiir diese Art von Untersuchungen [17]. Fur diese Anwendung wurden kleine einwandige



Platten (S1 und S2 genannt) aus zwei kommerziellen Cordierit-DPF-Keramikwabenfilterma-
terialien verwendet. Abbildung 3 zeigt die Messergebnisse fiir beide Proben in zwei
orthogonalen Orientierungen zur Extrusionsachse. Wéhrend die u-z-Werte erwartungsgemaf
unabhéngig von der Probenorientierung sind (vgl. Abbildung 3 a und d), zeigt die Grenzflache
zwischen den Poren und dem Feststoff eine bevorzugte Orientierung entlang der
Extrusionsachse (vgl. Abbildung 3 b und e bzw. ¢ und f). Der Porositatsanteil und die durch
Quecksilberporosimetrie ermittelte (fiktive) mittlere Porengrofie bestatigen das mit SXRR
gefundene Grenzflachendichteverhéltnis zwischen den beiden Cordieritproben. Interessant-
erweise stimmt der mit SXRR ermittelte Porenraumorientierungsfaktor (etwa 1,2 fur beide
Proben) gut mit den berichteten Werten fir die Kristalltextur Gberein.

-t Cnt

Abbildung 3: Zweidimensionales Mapping von einzelnen Wandplatten der Cordieritproben. Grof3e Platte
aus Probe S1, kleine Platte aus Probe S2. Die horizontalen Linien zeigen die Extrusionsrichtung an. Obere
Reihe: Streuvektor q (fast) parallel zur Extrusion, untere Reihe: Streuvektor g senkrecht zur Extrusion. Die
Richtung des einfallenden Strahls sO ist ebenfalls angegeben. Die Grauwerte entsprechen der
absorbierenden Masse (a und d), der volumenbezogenen spezifischen Oberflache (b und e) und der
massebezogenen spezifischen Oberflache (c und f) [17].
Diese Korrelation wurde auch auf andere pordse Keramiken, wie Aluminiumtitanat und SiC,

ausgedehnt [18].

1.2 Entwicklung der thermischen Mikrorissbildung in feuerfesten Materialien ZrO2-SiO:

Gegossene feuerfeste Materialien auf Zirkoniumdioxidbasis werden haufig fir Glasofen
verwendet. Da sie sowohl harten chemischen als auch thermomechanischen Bedingungen
standhalten mussen, treten in solchen Materialien unter Betriebsbedingungen (manchmal
tber 1700°C) hé&ufig innere Spannungen und Mikrorisse auf. Die Herstellung hochwertiger
Glaser, die fur neue Anwendungen (z. B. flache LCD- oder PDP-Bildschirme) erforderlich
sind, erfordert die Entwicklung neuer, hochzirkonhaltiger schmelzgegossener feuerfester
Materialien mit hervorragenden thermomechanischen Eigenschaften. In dieser Fallstudie
[19] wurde die Entwicklung der thermischen (CTE) und mechanischen (Elastizitdtsmodul)
Eigenschaften in Abhéngigkeit von der Temperatur und der angewandten Vorspannung in
einem schmelzgegossenen feuerfesten ZrO»-SiO2-Verbundwerkstoff untersucht. Mit Hilfe
von SXRR (Ermittlung der inneren spezifischen Oberflache in Materialien) wurde die
Entwicklung der Mikrorisshildung als Funktion der thermischen Zyklen (Uberschreiten der
martensitischen Phasenumwandlung von ZrO: bei etwa 1000°C) unter extern angelegter
Spannung uberwacht. Abbildung 4 zeigt den lokalen relativen spezifischen Refraktionswert
Cm/u als farbkodierte 2D-Bilder fur die Belastungsrichtung, die senkrecht und parallel zur
Streuebene des Analysatorkristalls fur jede Probe ausgerichtet ist. Die Farbkodierung ist fur
alle Bilder gleich. Es wurde festgestellt, dass eine externe Druckbelastung wéhrend der
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thermischen Zyklen zu einer starken Abnahme der inneren Oberflache pro Volumeneinheit
bei Raumtemperatur flhrt (siehe Abbildung 4 unten links -5 MPa), aber eine Zugbelastung
hat eine &hnliche (wenn auch nicht so starke) Wirkung (siehe Abbildung 4 oben rechts
1 MPa). In Ubereinstimmung mit der vorhandenen Literatur tiber p-Eukryptit-Mikrorisske-
ramik [20] konnten wir diese Phanomene durch die SchlieBung von Mikrorissen in
Belastungsrichtung im Druckfall und durch die Ausbreitung von Mikrorissen (eher als
Entstehung von Mikrorissen) unter Zugbedingungen erklaren
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Abbildung 4: Visualisierung der lokalen Werte des relativen spezifischen Refraktionswertes Cr/| als
farbkodierte 2D-Bilder. Die Belastungsrichtung der Probe verlief senkrecht (oben) bzw. parallel (unten) zur
Streuebene des Analysatorkristalls. 0 MPa: unbelasteter Temperaturzyklus, 1 MPa: Zugbelastung, -5 MPa:

Druckbelastung. Die Integralwerte der relativen spezifischen Oberflache fiur die Proben sind als
Balkendiagramme dargestellt. Die kleinen Balken stellen die Inhomogenitét der Cy/p-Werte tiber die
gemessene Flache der Probe dar [19].

Beschadigung von Glasfasern in endodontischen Stiften nach dem Beschneiden durch
Zahnbohrern

Dentale Glasfaserstifte sind Verbundwerkstoffe, die aus axial ausgerichteten Glasfasern
bestehen, die mit einer Polymermatrix verbunden sind. In der Zahnmedizin werden Glas-
faserstifte als flexible und leichte Verstarkung fir postendodontische Restaurationen
verwendet, wobei sie von der hohen Festigkeit der millimeterlangen Glasfasern mit
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Mikrometerdurchmessern profitieren. Zahnstifte werden fur die Zahnrestauration nach einer
Wurzelkanalbehandlung und einer umfangreichen Zerstérung der Zahnsubstanz (z. B. durch
Karies) verwendet. Die Stifte werden in den gereinigten Wurzelkanal eingesetzt und dort
verklebt, wo sie zum mechanischen Halt der kinstlich wiederhergestellten Zahnkronen
beitragen. Glasfaserstifte werden in der Regel in Standardlangen und -starken in Massen-
produktion hergestellt. Um Wurzeln mit biologisch unterschiedlicher Anatomie anzupassen,
mussen die Stifte daher beschnitten werden. Die Auswirkungen des Beschneidens von
Glasfaserstiften sind nur unzureichend bekannt. Es besteht die Sorge, dass die Integritat von
Glasfaserstiften durch das Beschneiden wahrend der Behandlung beeintrachtigt werden
konnte. In der hier vorgestellten Studie [21] wurde SXRR eingesetzt, um das Ausmal} der
durch das Trimmen verursachten Schaden zuverldssig zu identifizieren und zu charakte-
risieren.

=l I L Il L [

Abbildung 5: Graustufenbilder der relativen spezifischen Oberflache (Cm/p) aus SXRR-Messungen bei
senkrechter (L) und paralleler (II) Ausrichtung der Zahnstifte zur Streuebene des Analysatorkristalls (siehe
Abbildung 1). Man beachte den groRen Unterschied in den Grauwerten (um einen Faktor von bis zu 4)
zwischen den beiden Ausrichtungen der einzelnen Proben. Zwischen den Strukturen, die entlang der
Faserachse ausgerichtet sind, findet eine signifikante Streuung statt. Die Kontrollprobe (a) zeigt das
typische Erscheinungsbild eines Stiftes im Anlieferungszustand. Die Intensitdtsmuster, die den
Faserstrukturen des Stiftes entsprechen, erzeugen schwache vertikale Linien, die auf leichte Variationen
der Matrixdicke zurtickzuftihren sind. Die Proben (b) gerillt und (c) abgeschragt wurden mit einem
Hochgeschwindigkeits-Dentalbohrer bearbeitet, wobei Material in den durch rote Pfeile markierten
Bereichen entfernt wurde. Ein starkes helles Signal entlang der vom Bohrer betroffenen Oberflache ist auf
eine hohe lokale Konzentration neu gebildeter innerer Oberflachen zuriickzufiihren (Mikroschaden) [21].

Abbildung 5 zeigt Graustufenbilder der relativen spezifischen Oberflachen (Cm/p)
der Kontrollstifte, der gerillten und der abgeschréagten Stifte. Die Abbildungen zeigen lokale
Variationen in den Grenzflachen und heben spezifische Regionen hervor, die Sub-pm-
Schaden/interne Oberflachen enthalten; solche Schéden hangen von der Orientierung der
Probe in Bezug auf die Streuebene des Analysators ab. Das starkere Signal wird quantitativ
in den Graustufenwerten dargestellt, die bei allen 3 Stiften eine deutlich hdhere Streuung
zeigen, die von den dominierenden Grenzflachen ausgeht, die parallel zu den Glasfasern
ausgerichtet sind (Abbildung 5a-c links, d. h. fr die senkrechte Ausrichtung). Der Mittelwert
der relativen spezifischen Oberflache in dieser Stiftausrichtung ist ~4-mal hoher als der
parallel zur Glasfaserausrichtung gemessene Mittelwert (Abbildung 5a-c rechts, Grenz-
flachen senkrecht zu den Fasern). Mit anderen Worten, es findet eine erhebliche Streuung
entlang der Grenzflachen zwischen den verstarkenden Glasfasern und der Matrix statt. Der
mittlere C/p-Wert der "reguldren™ Stiftbereiche betragt etwa 0,38 und schwankt zwischen
0,27 in den dunklen und 0,67 in den helleren Streifen. Dunkle Streifen weisen auf Bereiche
mit besserer Faser-Matrix-Bindung hin, helle Bereiche auf lokale Bindungsméangel. Die
Tatsache, dass die Stifte in der parallelen Ausrichtung (Abbildung 5 a-c rechts) groRtenteils
ein sehr niedriges Cm/p-Wert von etwa 0,05 aufweisen, deutet darauf hin, dass fast keine
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internen Inhomogenitdten senkrecht zur Hauptfaserachse ausgerichtet sind. Dies bedeutet,
dass sowohl die Matrix als auch die Glasfasern durchgéngig sind und kaum Poren und Risse
aufweisen. Die durch den Bohrer verursachten Schéden sind in beiden Orientierungen der
Stifte deutlich sichtbar. Die hellen Halos deuten darauf hin, dass die Beschadigung ein
VVolumen umfasst, das sich mindestens 50 um von der Oberflache entfernt erstrecken, die mit
dem Zahnbohrer in Beruhrung kam. Aufgrund des Ausmafes der Beschadigung und der
mdoglichen Folgen fur die Integritat der Restauration ist es moglicherweise am besten, die
Glasfaserstifte nicht zu beschneiden und sie nach den Bedurfnissen des Patienten anzufer-
tigen.

Unterscheidung von nicht prozessiertem Pulver und leeren Poren in additiv hergestelltem
Ti-6Al-4V

Das additive Fertigungsverfahren L-PBF (Laser Powder Bed Fusion) ist ein leistungsfahiges
Werkzeug fiir die zeit- und ressourceneffiziente Herstellung endkonturnaher und leichter
Bauteile. Es erfordert keine Formen oder teilespezifischen Werkzeuge und ermdglicht die
Herstellung sehr komplexer und kundenspezifischer Teile direkt aus computergestitzten
Designmodellen (CAD). Inshesondere die Legierung Ti-6Al-4V (Ti64) wird hauptsachlich
in der Luft- und Raumfahrtindustrie verwendet und ist im medizinischen Bereich sehr
verbreitet. Die schnelle Erstarrung wahrend des L-PBF-Verfahrens und nicht optimale
Prozessparameter konnen jedoch zu Instabilitaten wéhrend des Prozesses fiihren. Solche
Instabilitaten fuhren zur Bildung innerer Defekte in den Teilen: Binde- oder Schmelzfehler,
Balling, Schlussellochdefekte und sogar Rissbildung durch thermische Eigenspannung.

Specimen 1

0.2 mm

balling effect,
fusing defects

building direction

Abbildung 6: (links) 2D-Verteilung der spezifischen Oberflache in mm von Probe 1 (a) und Probe 2 (b)
aus SXRR; (rechts) 2D-Verteilung der Porositét in % von Probe 1 (c) und Probe 2 (d) aus konventioneller
Radiographie [22]

In der hier berichteten Studie [22] wurden erstmals Rontgenrefraktionstechniken zur
Identifizierung von Hohlraumbildung in L-PBF Ti-6Al-4V-Bauteilen eingesetzt. Die Topo-
logie und der VVolumenanteil der Poren wurden in Proben gemessen, die mit unterschiedlicher
Laserenergiedichte hergestellt wurden. Tatsachlich treten verschiedene Arten von Defekten
auf, wenn die Laserenergiedichte unter oder tber der optimalen Laserenergiedichte liegt;
ungeschmolzene Pulverpartikel, Balling-Effekt und Schmelzdefekte treten auf, wenn die
Laserenergiedichte zu niedrig ist, leere Schlissellochporen, wenn die Laserenergiedichte zu



hoch ist. Da es mit Hilfe der Rontgenrefraktion mdglich ist, kleine Inhomogenitaten (Hohl-

raume oder Risse) zu erkennen, deren GroRe unterhalb der rdumlichen Auflésung der

Lichtmikroskopie und der Rontgen-Computertomographie liegt, haben wir diese Fahigkeiten

zur Losung dieses schwierigen Problems demonstriert. Abbildung 6 zeigt die 2D-Verteil-

ungen der spezifischen Oberflache und der lokalen Porositét, integriert tiber die Dicke der

Probe (beachte die unterschiedliche Grauskala jeder Unterabbildung). Die beiden Hauptaus-

sagen sind:

e SXRR erkennt bei beiden Proben mehr Defekte als die Rontgentransmissionsradiogra-
phie (Probe 1: Laserenergiedichte ist unterhalb, Probe 2: Laserenergiedichte ist oberhalb
der optimalen Werte). In beiden Proben sind die Defekte senkrecht zur Baurichtung
(vertikale Richtung in Abbildung 6) ausgerichtet und befinden sich zwischen aufeinan-
derfolgenden Schichten. Bei Probe 1 wurden 247 Defekte mittels SXRR und 85 mittels
Transmissionsradiographie gefunden; bei Probe 2 wurden 119 Defekte mittels SXRR und
96 mittels Transmissionsradiographie gefunden, wobei die rdumliche Auflésung sowohl
bei der Transmissionsradiographie als auch bei SXRR identisch war. Daraus lasst sich
schlieRen, dass die durch SXRR zusétzlich entdeckten Defekte kleiner sind als die
tatsachliche raumliche Auflésung.

e Auf den SXRR-Bildern lassen sich eindeutig zwei Arten von Defekten erkennen. Die
eine Art ist in dem vergrof3erten Ausschnitt von Abbildung 6a fir Probe 1 zu sehen. Das
charakteristische Merkmal dieser Defekte ist eine hohe spezifische Oberflache, die Gber
das gesamte Volumen des Defekts verteilt ist. Dies deutet auf eine innere Struktur oder
komplexe Form hin, mit Unterdefekten in einem MaRstab unterhalb der Pixelauflésung
der Kamera. Der andere Typ ist in dem vergrof3erten Ausschnitt von Abbildung 6b fir
Probe 2 zu sehen: Im Bild sind halbomondférmige Strukturen zu sehen. Diese Halbmonde
sind die durch die Refraktion verstarkten Rander von (eher kreisformigen) Hohlrdumen
und entsprechen daher leeren Poren (d. h. ohne innere Struktur). Es ist zu beachten, dass
aufgrund der Sensitivitat der SXRR-Messung gegentiber der Grenzflachenorientierung
nur die oberen und unteren Kanten der Poren verstérkt werden.

Daraus lasst sich schlieflen, dass eine zu niedrige Laserenergiedichte dazu fuhrt, dass

ungeschmolzenes Pulver in den Diskontinuitaten zurtickgehalten wird, wéahrend eine zu hohe

Laserenergiedichte Gasblasen hervorruft.

Computertomographie mit Synchrotron-Rontgenrefraktion

SXRR kann zu einer 3D-Untersuchung erweitert werden, indem die Probe schrittweise um
360° gedreht wird, Refraktions-Rdntgenbilder aufgenommen werden und ein 3D-Volumen
mit Hilfe herkdmmlicher Algorithmen rekonstruiert wird (z.B. [23]). Dies wird als
Synchrotron-Réntgen-Refraktions-Computertomographie (SXRCT) bezeichnet. Wahrend
SXCT die 3D-Darstellung der Dichteverteilung im Inneren von Proben ermdglicht, erlaubt
SXRCT die 3D-Darstellung der spezifischen inneren Oberflachen. Die folgenden Beispiele
zeigen, wie SXRCT Schéden in Materialien quantifizieren kann und dabei Ergebnisse liefert,
die die von SXCT gut ergénzen. Im Gegensatz zur herkdmmlichen SXCT wird bei der
SXRCT wie bei der SXRR ein Analysatorkristall zwischen Probe und Detektor eingesetzt.
Aus praktischen Grinden (z.B. aus Zeitgriinden) ist es jedoch nicht mdglich, eine
vollstandige Rocking-Kurve (etwa 50 Aufnahmen) fir jeden Projektionswinkel (ca. 1500
Winkelpositionen) eines tomographischen Scans zu erfassen. Daher wird der Analysator-
kristall fir die SXRCT-Messung auf das Maximum seiner Rocking-Kurve eingestellt (z.B.
3,779° bei 30 keV). Bei dieser Einstellung werden alle Rontgenstrahlen, die durch Refrak-
tionsereignisse in der Probe abgelenkt werden, vom Analysatorkristall zurlickgewiesen, was
zu einer zusatzlichen Abschwéchung der Rontgenstrahlen in den Projektionen fihrt,



zusétzlich zu der Abschwachung, die durch den linearen Schwdachungskoeffizienten u
beschrieben wird. Dieser Effekt wird durch Addition des Refraktionswertes C,, zum
Exponenten des Lambert-Beer'schen Abschwachungsgesetzes beschrieben. Die im Maxi-
mum der Rocking-Kurve gemessene Rontgenintensitat I wird daher durch die folgende
Gleichung beschrieben, wobei Iy, die Rontgenintensitdt am Maximum der Rocking-Kurve
ohne Probe und t die Dicke der Probe ist.

Ip = Iyg - e~ WGt 3)

Zur Bestimmung des Refraktionswerts C,, wird eine absorptionsbasierte Synchrotron-
Rontgen-Computertomografie (SXCT) durchgefthrt (d.h. ohne den Analysatorkristall). Die
Projektionen eines solchen Scans ergeben die gesamte transmittierte Rontgenintensitat ..,
die durch den linearen Schwachungskoeffizienten p und die einfallende Strahlintensitét
Liranso bestimmt wird.

I trans — I trans,0 " e Kt (4)
Mit Hilfe der Reihenentwicklung des Logarithmus lasst sich der Wert der Refraktion C,,, wie
folgt ausdriicken

Cm — l . (1 _ IR'Itrans,O> (5)

t IR0 Itrans

Um die 3D-Verteilung des Refraktionswerts C,, zu rekonstruieren, werden Projektionen
benotigt, die die GroRe C,, - t darstellen. Zu diesem Zweck werden die beiden CT-Scans -
mit und ohne Analysatorkristall - zueinander registriert und dann entsprechend zusammen
verarbeitet. Weitere Informationen zur Bildgebungstechnik finden sich in [8, 11, 22]. Im
Folgenden berichten wir tiber zwei herausragende Anwendungen von SXRCT. Tatsédchlich
ist die Erkennbarkeit von Defekten bei SXCT auf die rdumliche Auflésung beschrénkt: Das
kleinste erkennbare Objekt entspricht dem kleinsten Objekt, das abgebildet werden kann. Bei
der SXRCT ist dies nicht der Fall, da die Erkennbarkeit durch das Phdnomen der Refraktion
verbessert wird.

Darstellung von Schaden in einem Metall-Matrix-Verbundwerkstoff nach Ermidung (Low
Cycle Fatigue)

Faserverbundwerkstoffe schliefen die Licke zwischen den Anforderungen an geringes
Gewicht und hohe Festigkeit von Werkstoffen. In den obigen Abschnitten wurde gezeigt,
dass SXRR sich hervorragend zur Charakterisierung von Defekten aller Art in solchen
Materialien eignet. Bei herkdmmlichen glas- oder kohlenstoffverstarkten Kunststoffen ist der
Faserdurchmesser (typischerweise 5 — 10 um) jedoch zu klein, um die Fasern einzeln abzu-
bilden. In dieser Studie untersuchten wir einen Metall-Matrix-Verbundwerkstoff (MMC), der
groRere Fasern enthalt [4]. Wir verwendeten eine zylindrisch geformte (3,5 mm Durch-
messer) Titan-Matrix-Verbundwerkstoff-Probe nach Ermudung (Low Cycle Fatigue - LCF),
die von MTU Aero Engines, Deutschland, zur Verfugung gestellt wurde. Bei den verstar-
kenden Endlosfasern handelte es sich um SCS6 von Textron mit einem Durchmesser von
140 m (33 pm Kohlenstofffaserkern, umhullt von SiC). Die Verbundwerkstoffproben
wurden dann durch heiRisostatisches Pressen (HIP) hergestellt. Statische und zyklische
Krafte wurden parallel zu den Fasern aufgebracht, um verschiedene mechanische Parameter
zu erhalten. Nach den Tests wurden die Proben mit metallografischen Methoden untersucht
und die Bruchflachen analysiert.

In einem konventionellen (d.h. auf Absorption basierenden) Réntgenbild (Abbildung
7a) ist der Haupt-Ermudungsriss kaum zu erkennen und erscheint hell (aufgrund der
geringeren Absorption). Er scheint sich nur Uber die linke Seite der Probe zu erstrecken. Auf
dem entsprechenden SXRR-Bild (Abbildung 7b) ist der Riss stark kontrastiert und erscheint
schwarz (aufgrund fehlender, gebrochener Strahlanteile). Er erstreckt sich iber den gesamten
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Probendurchmesser und weist Seitenverzweigungen auf. Um die Defekte in der MMC-Probe
vollstandig zu erkennen, wurden SXRCT-Messungen in zwei Probenausrichtungen
durchgefiihrt. Abbildung 7c zeigt eine 3D-Rekonstruktion der Refraktionstomographie der
LCF-Verbundprobe, die mit der Probenachse innerhalb der Streuebene aufgenommen wurde.
Wie bei den Transmissions-CT-Messungen (hier nicht gezeigt) enthélt die Visualisierung
alle Informationen (ber die Faserverteilung und -orientierung in der Ti-Matrix. Der durch
Ermidung verursachte Makroriss ist deutlich sichtbar (rote Farbe). Durch die Aufnahme von
Refraktionsprojektionen bei waagerecht montierter Probe sind wir empfindlich fiir axiale
Defekte und konnen die Faserenthaftung separat extrahieren (in Abbildung 7d grin
dargestellt). Abgeldste Fasern erzeugen ein héheres Refraktionssignal, da die Anzahl der
Grenzflachen erhoht ist (Matrix/Luft und Luft/Faser anstelle von Matrix/Faser). Beide
Schadensflachen sind in Abbildung 7d zusammen dargestellt. Die Ermudungsrisse der Ti-
Matrix sind senkrecht zur Lastrichtung ausgerichtet und befinden sich in der Ti-Matrix. Die
Faserenthaftung ist parallel zur Belastungsrichtung ausgerichtet. Es wird davon ausgegan-
gen, dass die beiden unterschiedlichen Arten von Fehlern selektiv die Empfindlichkeit des
Materials gegeniiber verschiedenen Belastungsarten erklaren.

Abbildung 7: Réntgenkontrast zwischen konventioneller Absorption (a) und SXRR (b). Man beachte die
Ausdehnung des horizontalen Ermudungsrisses. 3D-SXRCT-Rekonstruktion der MMC-Probe nach der
LCF-Schédigung, (c) Blick durch die halbtransparente Ti-Matrix (blau) auf massive SiC-Fasern (gelb) und
Ermidungsrisse in der Matrix (rot) und (d) die extrahierten Schadigungsflachen verschiedener Typen,
Ermudungsrisse (rot) und Faserabldsungen (griin). Beachte, dass die verschiedenen Schédigungstypen aus
zwei SXRCT-Messungen in unterschiedlichen Probenausrichtungen gewonnen wurden [4]

Visualisierung wasserstoffgetriebener Rissbildung in Duplex-Edelstahl

Die Anforderungen an Stahle, insbesondere im Bereich der aggressiven Umgebungen, sind
in den letzten Jahrzehnten stetig gestiegen. Sowohl wirtschaftliche als auch konstruktive
Aspekte fihren zu immer hoheren Anforderungen an die Bestandigkeit gegenuiber korrosiven
Medien und die Festigkeit der Werkstoffe. Trotz der hervorragenden mechanischen und
korrosiven Eigenschaften sind in vielen Industriezweigen Schadensfélle aufgetreten, die auf
die negativen Auswirkungen von Wasserstoff zurtickzufuhren sind. Diese treten meist in
Form einer Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften durch Wasserstoffverspro-
dung (hydrogen embrittlement - HE) auf. Dariiber hinaus kénnen diese Schaden bei einer
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bestimmten kritischen Kombination von Mikrostruktur, Dehnung und Wasserstoffkonzen-
tration zu wasserstoffgetriebener Rissbildung (hydrogen-assisted cracking - HAC) fuhren.

Abbildung 8: 3D-Darstellung von Rissen in den Proben A (ungeladen), B (74 ppm H geladen und
plastisch verformt) und C (74 ppm H geladen und vollstandig gebrochen), ermittelt aus dem
rekonstruierten Volumen der Refraktionswerte Cr[24].

In [24] haben wir eine quantitative Charakterisierung der durch HAC verursachten
Schéden in einem 2101 mageren nichtrostenden Duplex-Stahl (DSS) gezeigt. Die Erkennung
einzelner Risse ist nach wie vor eine grofle Herausforderung, da sie hochauflésende
(bildgebende) Methoden erfordert (die Korngrofle der Phasen in DSS liegt in der
GrolRenordnung von 10 um); gleichzeitig erfordert eine solide statistische Analyse eine grof3e
Anzahl von Defekten, die erkannt (und schlieBlich abgebildet) werden mussen. Dies erfordert
daher ein groRes Gesichtsfeld (FoV). 3D-Tomografierekonstruktionen wurden verwendet,
um die GroRe und Lage der Risse in wasserstoffgeladenen Zugproben zu bestimmen, die
verschiedenen Belastungsstufen (plastisch verformt und vollstdndig gebrochen) ausgesetzt
waren. Abbildung 8 zeigt die Rekonstruktion der SXRCT-Datensatze von drei Proben
(unbelastet, ungeladen (A), H2-beladen und plastisch verformt (B), H2-beladen und
gebrochen (C)) und die Segmentierung der darin enthaltenen Defekte. Es zeigt sich, dass
Risse vorwiegend an den AulRenkanten aller Proben auftreten und dass sowohl die Anzahl
als auch die GroRe dieser Risse mit zunehmender mechanischer Belastung (Proben C
gegeniiber B) und zunehmendem Wasserstoffgehalt (Proben B und C gegenlber A)
zunehmen. Der Vergleich zwischen den Proben zeigt, dass die Risse an der AulRenflache der
Probe mit zunehmender Belastung wachsen, wahrend die Defekte, die sich ndher am Zentrum
befinden, von der Zunahme der Belastung weitgehend unberihrt bleiben. In den mit SXRCT
rekonstruierten Volumina wurden 159 Defekte fur Probe B und 602 fir Probe C gefunden,
wéhrend nur 74 bzw. 373 Defekte in den mit SXCT rekonstruierten Volumina gefunden
wurden. Tatsachlich ist die Erkennbarkeit von Defekten mit SXCT auf die rdumliche
Auflésung beschrankt. Dies ist bei der SXRCT nicht der Fall, bei der die Nachweisbarkeit
durch das Phdnomen der Refraktion verbessert wird. In dieser Fallstudie konnten aufgrund
des besseren Kontrasts der SXRCT-Bilder im Vergleich zu den SXCT-Bildern auch mehr
einzelne Defekte abgebildet werden (bei gleicher rdumlicher Auflésung). Daraus lasst sich
schlielRen, dass der Aufladungsprozess bereits Schaden hervorruft, die jedoch in der Nahe
der Oberflache verbleiben, wéhrend starke plastische Verformungen eine Rissausbreitung (in
das Innere der Probe) bewirken.
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In-situ- und Operando-Experimente
Schadensentwicklung in einem Al/Al203-MMC unter uniaxialer Spannung

Aufgrund ihrer geringen Dichte, hohen Festigkeit und hohen Steifigkeit sind auf Alumini-
umlegierungen basierende MMCs wertvolle Strukturwerkstoffe, zum Beispiel fir Anwen-
dungen in der Automobil- und Luftfahrtindustrie. Diese Verbundwerkstoffe weisen in der
Regel schlechte Brucheigenschaften auf, was ihre industrielle Nutzung einschrankt. Daher
wurde den durch mechanische Belastung hervorgerufenen Schadigungsmechanismen in
MMCs viel Aufmerksamkeit gewidmet. Bei partikelverstarkten MMCs werden diese
Mechanismen im Allgemeinen in drei Klassen unterteilt: (1) duktiles Versagen der Matrix,
(2) Dekohésion zwischen Matrix und Partikeln und (3) Rissbildung durch Partikel. In der
Studie, Uber die wir hier berichten [8], wurde SXRR zum ersten Mal erfolgreich eingesetzt,
um die mechanisch induzierte (externe Zugspannung) Schadensentwicklung in einer Al6061-
Matrixlegierung zu verfolgen, die mit 10% keramischen Al203-Partikeln verstarkt wurde.
Dieser Ansatz ermdglichte es, nanometrische Informationen tiber die Porenbildung und die
Schadensentwicklung auf der Makroskala in situ wéhrend der quasistatischen Belastung zu
sammeln.

Abbildung 9: Farbkodierte Verteilung der relativen spezifischen Oberflache Cm/p, die aus SXRR fir
angewandte Spannungen L[] von (a) 11MPa, (b) 294MPa, (c) 319MPa, (d) 323MPa, (e) 328MPa und (f)
331MPa erhalten wurde. Hohe Werte der spezifischen Oberflache deuten auf ein hohes Mal an
Schédigung hin [8]

Abbildung 9 zeigt die Entwicklung der relativen spezifischen Oberflache Cm/p
(Schadigung) wahrend eines Zugversuchs am Beispiel von sechs Belastungszustdnden o
(siene Bildunterschrift). Im Anfangszustand (a) wird die erhohte Cn/p durch die
Grenzflachen zwischen der Al-Matrix und den Al.Os-Teilchen sowie an der Oberflache der
anfanglichen Imperfektionen (Risse, Poren und abgeltste Teilchen) verursacht. Beim ersten
Spannungsniveau nimmt die relative spezifische Oberflache auf der linken Seite der Probe
ab und beginnt auf der rechten Seite zuzunehmen, was auf ein iberlagertes Biegemoment
wéhrend des Zugversuchs zurtickzuftihren ist, das dazu flhrte, dass die linke Seite der Probe
unter Druck stand. Daher schlossen sich die anfanglichen Risse und Hohlrdume tendenziell
und die spezifische Oberflache wurde verringert. Mit dem Fortschreiten des Zugversuchs
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nahm Cp/p aufgrund der Bildung und des Wachstums von Defekten zu. In der konventio-
nellen absorptionsbasierten Bildgebung war bis zur letzten Belastungsstufe kein Hinweis auf
eine Schadigung der Probe erkennbar (dies ist in Abbildung 8 in [8] dargestellt). Dies
dokumentiert die Uberlegene Defektsensitivitdt von SXRR im Vergleich zur absorptions-
basierten Radiographie und belegt, dass die mit SXRR beobachteten Defekte kleiner sind als
die tatséchliche raumliche Auflosung. In Abbildung 9 ist ersichtlich, dass schwere Schaden
auftreten, wenn sich die Probe dem Bruch n&hert; der Bereich, in dem der Bruch auftreten
wirde, wird durch den Anstieg des SXRR-Signals deutlich angezeigt. Daher kann SXRR
erfolgreich zur Vorhersage des Ortes des katastrophalen Versagens in solchen Verbund-
werkstoffen eingesetzt werden.

Mikrostruktur und Porositatsentwicklung in Abhangigkeit der Temperatur

Als Weiterentwicklung der Methode wurde kirzlich die SXRR mit einer In-situ-
Warmebehandlung kombiniert, um die Entwicklung der Mikrostruktur und der Porositét in
Abhéngigkeit von der Temperatur in einer durch Laser-Pulverbettschmelzen (LPBF)
hergestellten AISi10Mg-Legierung zu verfolgen, von der bekannt ist, dass sich das
anfangliche eutektische Si-Netzwerk mit steigender Temperatur auflést und in groRere
Partikel spharodisiert [25]. Eine solche Legierung ist auch anféllig fur thermisch induzierte
Porositat (TIP).
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Abbildung 10: Farbkodierte C,, - t -Refraktionsbilder, aufgenommen bei (a) Raumtemperatur (25 °C), (b)

265 °C nach 1 h, (c) 300 °C nach 30 min, (d) 300 °C nach 1 h, (e) 540 °C nach 1 h, (f) 650 °C nach 0 h, (g)

650 °C nach 1 h und (h) Raumtemperatur nach der Warmebehandlung. Histogramme der Cm*d-Werte des

bei (i) Schritt 1 und (j) Schritt 16 aufgenommenen Bildes. (k) Aufzeichnung des Mittelwerts von C,, - t pro
Bild gegen die Temperaturstufen [25].
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Mit Hilfe der SXRR konnten die Veranderungen der Si-Phasen-Morphologie beim

Erhitzen (derzeit nur mit Hilfe der Rasterelektronenmikroskopie méglich) und das Wachstum
von Poren (normalerweise mit Hilfe der Rontgen-Computertomographie untersucht, aber auf
viel kleineren Gesichtsfeldern) beobachtet werden. Die Ergebnisse zeigen das grofe
Potenzial der In-situ-SXRR als Werkzeug, um eingehende Kenntnisse tiber die Anfalligkeit
eines beliebigen Materials flr thermisch induzierte Schaden und/oder die Entwicklung der
Mikrostruktur Uber statistisch relevante Volumina zu gewinnen.
Abbildung 10 zeigt die Entwicklung des C,, - t Wertes als Funktion der Temperatur. Die Poro-
sitdt besteht hauptsachlich aus groRen kugelférmigen Poren, die sichelférmige Merkmale
ergeben, flr die die C, -t Werte von etwa 0,08 bis 0,28 in den Anfangsbedingungen
Abbildung 10a) und von 0,17 bis 0,3 im letzten Temperaturschritt (Abbildung 10h) variieren.
Der Anstieg der C,, - t Werte des Hintergrunds (d.h. von 0,05 auf 0,15) ist auf die Zunahme
kleinerer Gasporen (sowohl durch Porenwachstum als auch durch Porenbildung)
zurlickzufuhren. Beachte auch, dass der Anstieg von C, -t wahrend des gesamten
Warmebehandlungszyklus rdumlich heterogen ist (Abbildung 10a-h), und die Endphase zeigt,
dass einige Regionen wahrend des gesamten Warmebehandlungszyklus bei den
urspringlichen C,, - t Werten von 0,04-0,05 verbleiben (ein Beispiel ist mit einem weil3en
Pfeil in Abbildung 10h gekennzeichnet).

Zusammenfassung und Ausblick

Die Bildgebung an der BAMline lauft seit ihrer Inbetriebnahme sehr erfolgreich und bedient
eine Nutzergemeinschaft aus den unterschiedlichsten Forschungsbereichen. Dies wird durch
zahlreiche Publikationen belegt. Insbesondere die refraktionsverstarkte Bildgebung fur
Submikrometer-Merkmale erweitert das Spektrum der Abbildungsmadglichkeiten.

In den letzten zwei Jahren wurde die BAMIine sowohl hardware- als auch
softwareseitig stark aufgeriistet. Die wichtigsten Verbesserungen betreffen den
Photonenfluss dank eines verbesserten Doppel-Multilayer-Monochromators sowie die
Féahigkeit, Tomographien dank eines verbesserten Detektorsystems viel schneller aufzu-
nehmen [26]. Dank der héheren Zeitauflésung verschieben sich die mdglichen Anwen-
dungen immer mehr in Richtung operando und in-situ Studien. So kénnen z.B. mehr Zug-
oder Druckzustdnde, mehr Temperaturstufen gescannt oder die tatsachliche Dynamik beim
schnellen Laden von Batterien visualisiert werden. Dies setzt die Entwicklung entspre-
chender Techniken und Probenumgebungen voraus, die fur die Réntgenbildgebung optimiert
sind.
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