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Kurzfassung

Rontgenradioskopische Bildgebungsverfahren ermdglichen es, ein besseres Verstdndnis der
zweiphasigen Stromungsphdnomene und der Prozesse der Mikrostrukturentstehung wéhrend
der Erstarrung in Metallschmelzen intuitiv zu gewinnen, da diese Verfahren die innere Gestalt
der sonst undurchsichtigen Fliissigkeiten abbilden. In der vorliegenden Arbeit wurden dazu
Untersuchungen zu zwei unterschiedlichen Teilaufgaben durchgefiihrt. Zum einen wurde die
Dichteverteilung in diinnen Erstarrungsproben in Echtzeit und in-situ mit rdumlichen
Auflésungen von wenigen Mikrometern untersucht, um den Einfluss natiirlicher und
erzwungener Schmelzenstromungen auf die Erstarrung einer bindren Gallium-Indium-
Metalllegierung experimentell nachzuweisen. Zum anderen wurden Gasblasenstromungen in
nichttransparenten Metallschmelzen nicht-invasiv und in-situ visualisiert und charakterisiert,
um Kenntnis der Eigenschaften und der Bewegung von Argon-Einzelblasen und Blasenketten
in fliissigem Gallium-Indium-Zinn ohne und unter dem Einfluss eines externen magnetischen
Feldes zu erlangen. Diese experimentellen Untersuchungen wurden mit einem Mikrofokus-
Rontgenbildgebungssystem durchgefiihrt. Die Implementation angepasster Bildverarbeitungs-
algorithmen ermdglichte die prézise quantitative Vermessung der dendritischen
Strukturparameter und der Wachstumsgeschwindigkeiten. Die Stromungsgeschwindigkeiten
in der Schmelze vor der Erstarrungsfront wurden durch Berechnung des optischen Flusses in
den Rontgenbildsequenzen vermessen. Thermosolutale Konvektionsbewegungen und der
Einfluss magnetisch  angetriebener  erzwungener  Schmelzenstromung auf  die
Gefiigeentstehung konnten durch die Rontgenvisualisierung nachgewiesen werden. Die lokale
Akkumulation angereicherter Schmelze, das Aufschmelzen von Dendritenarmen und das
Entstehen von Entmischungskanélen im Zweiphasengebiet hinter der Erstarrungsfront wurden
unmittelbar beobachtet. Fiir die Untersuchung des Verhaltens von Gasblasen in einer
schmalen Fliissigmetall-Blasensdule wurde das Rontgenbildgebungssystem modifiziert. Das
ermoglichte die Vermessung der GasblasengroBBen, der Trajektorien und der
Geschwindigkeiten zur Charakterisierung der Blasenstromungen. Die Abhingigkeit der
GasblasengroBen von der Benetzung der Miindungséffnung wurde  gezeigt.
Vergleichsexperimente im Gas-Wasser-System verdeutlichten die signifikanten Unterschiede

der zweiphasigen Gas-Fliissigmetall-Stromungen.
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Kapitel 1

Einleitung

1.1. Motivation

Der konvektive Transport von Stoff und Wiarme in ,,flieBenden* Medien ist ein grundlegender
physikalischer Vorgang, dessen Verstindnis fiir viele natiirliche und industrielle Prozesse von
herausragender Bedeutung ist. Das gilt auch fiir Transportvorgénge in schmelzfliissigen
Metallen, wie sie in den Arbeitsprozessen der Metallurgie und der Kristallziichtung zu finden

sind.

Im Metallgussverfahren werden metallische Rohstoffe bis zur Bildung einer fliissigen
Schmelze erhitzt. Im Anschluss daran wird die Schmelze wieder abgekiihlt und zur Erstarrung
gebracht, so dass ein festes Rohmaterial zur weiteren Bearbeitung oder ein fertiges (Guss-)
Werkstiick entsteht. So lange die Ausgangsstoffe in schmelzfliissiger Form vorliegen, konnen
konvektive Transportvorginge FEinfluss auf die spitere Qualitit des erstarrten Werkstoffs
nehmen. So fiihrt zum Beispiel die durch Transportvorgidnge verursachte lokale
Anreicherungen einzelner Legierungskomponenten in der Schmelze zur Entstehung von so
genannten Seigerungen im erstarrten Werkstiick. Diese Seigerungen sind nicht erwiinscht, da
die Materialeigenschaften dort in der Regel deutlich von den Eigenschaften des {ibrigen
Werkstoffs abweichen. Ausgehend von solchen Fehlstellen ist ein Versagen des Werkstoffs

moglich.

Durch die Anwendung magnetischer Felder lassen sich die konvektiven Transportvorgénge in
leitfahigen Fluiden gezielt antreiben oder dimpfen und damit unerwiinschte Konzentrations-
anreicherungen vermeiden. Die Auslegung einer magnetfeldbasierten Stromungs-
beeinflussung setzt ein Verstindnis der grundlegenden Zusammenhinge zwischen den
konvektiven Transportvorgdngen und deren Wirkmechanismen auf den Erstarrungsvorgang
voraus. Experimentelle Beobachtungen stellen ein wichtiges Werkzeug der grundlegenden
Untersuchung und Modellierung dieser Vorgidnge wihrend der Erstarrung von metallischen
Schmelzen dar. Diese sind jedoch aufwendig, da in den industriell relevanten Schmelzen
unter anderem sehr hohe Temperaturen vorliegen und die Schmelzen chemisch aggresiv sein
konnen. Deshalb werden haufig Ergebnisse nur durch die Interpretation post-experimenteller

Beobachtungen an bereits erstarrten Gussstiicken gewonnen. Solche Beobachtungen sind
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jedoch nicht immer eindeutig interpretierbar. Deshalb ist die Entwicklung von Methoden zur
Untersuchung der konvektiven Transportvorgdnge wdihrend der Erstarrung in-situ fiir die
Weiterentwicklung des Verstindnisses der Erstarrungsprozesse, fiir die konkrete
Modellierung dieser Prozesse und  fiir die Entwicklung gezielter
Stromungsbeeinflussungsmethoden unverzichtbar. Insbesondere sollen die gewonnenen
experimentellen Daten der Validierung numerischer Strémungsberechnungsverfahren (CFD)

dienen.

In einem zweiten Punkt wendet sich diese Arbeit der Dynamik zweiphasiger Gas-
Fliissigmetall-Stromungen zu. In der metallurgischen Industrie sind Gas-Fliissigmetall-
Zweiphasenstromungen hiufig zu finden. Zum Antreiben von Konvektionsbewegungen in
flissigen Metallschmelzen, in der Regel zum Zweck des Durchmischens und des
Homogenisierens, werden hdufig Gase in das Schmelzenvolumen eingeperlt. Die Optimierung
der in diesen Prozessen vorliegenden Stromungsregime erfordert eine detailierte, prizise und
zuverldssige Kenntnis der vorliegenden Stromungsfelder sowie der Parameter der
Zweiphasen-Stromung wie Gasgehalt, Phasenverteilung, Gasblasengrolen und der
Bewegungsprofile der dispersen Phase. Experimentelle Untersuchungen in den heiflen und
chemisch agressiven Schmelzen sind jedoch nur sehr begrenzt realisierbar. Laborexperimente
mit physikalischen Luft-Wasser-Modellen liefern zwar ein erstes Verstdndnis iiber das
Verhalten der gasformigen und fliissigen Phase, konnen aber einige wesentliche Merkmale
realer Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen nicht abbilden, da Eigenschaften wie
Dichteverhéltnis und Oberflichenspannung génzlich verschieden sind. Auch der Prozess der
Gasblasenbildung an einer Einstromdffung unterscheidet sich im Luft-Wasser-System von der
realen Situation in metallurgischen Anwendungen aufgrund des unterschiedlichen
Benetzungsverhaltens. Experimente in realen Fliissigmetallsystemen stehen zur Validierung
der verschiedenen Modellvorstellungen nahezu nicht zur Verfligung. Die Anwendung
rontgenbildgebender Messverfahren kann die Liicke der fehlenden Modellvorstellungen zur
zweiphasigen Stromungsdynamik in Metallschmelzen schlieffen und eine Moglichkeit der
quantitativen Aufkldrung der Strémungsphdnomene liefern. Die experimentell gewonnen

Daten sollen der Validierung numerischer Stromungsberechnungsverfahren dienen.
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1.2. Zielstellung

1.2.1. Untersuchung der Erstarrung bindarer Metallegierungen

Aufgrund der inhdrenten Eigenschaften von Metalllegierungen sind bisher Kenntnisse iiber
den Zusammenhang von Schmelzenstrémung und Erstarrungsprozess nur aus experimentellen
Untersuchungen in transparenten organischen Legierungen oder aus der post-experimentellen
Analyse abgeschlossener Erstarrungsprozesse abgeleitet worden. Erste experimentelle
Untersuchungen in-situ mit Hilfe rontgenbildgebender Verfahren konzentrierten sich auf
Visualisierung der entstehenden Mikrostruktur, wobei Stromungsphidnomene zundchst nicht
in betrachtet worden (Flemings, 2000; Boettinger et al., 2000; Beckermann, 2002; Asta et al.,
2009; Abschnitt 2.1.8 dieser Arbeit). Zielstellung dieser Arbeit ist es deshalb, zunéchst die
Stromungsphidnomene in der freien Schmelze und im zweiphasigen Gebiet und den Tranport
von bereits erstarrtem, fragmentiertem Material in der Schmelzenstromung zu visualisieren.
Mit Hilfe der Rontgenbildgebung sollen auch die Prozesse der Nukleation und der
Fragmentation unter dem Einfluss der Schmelzenstromung beobachtet werden. Davon
ausgehend kann der Einfluss der Schmelzenstromung auf den Erstarrungsprozess untersucht

werden.

Das Verstindnis des Einflusses erzwungener Konvektionsvorgdnge auf den
Erstarrungsprozess ist ebenfall unvollstindig und bedarf der weiteren Aufklarung. Deshalb
sollen neben der Visualisierung und Quantifizierung der natiirlichen Stromungsvorgange auch
der Einfluss erzwungener Konvektionsvorginge in einem modellhaften Erstarrungsprozess

untersucht werden.

Als Modellsystem soll eine bindre Metalllegierung ausgewéhlt und verwendet werden. Damit
bleibt die Komplexitit des zu untersuchenden Systems zunichst gering, und Wechsel-

wirkungsbeziehungen treten deutlicher hervor.

1.2.2. Untersuchung von Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen

Zweiphasige Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen sind fiir viele Anwendungen der
Metallurgie relevant. Es zeigt sich jedoch, dass solche Strémungen bisher kaum in echten
Fliissigmetall-Systemen aufgrund der wenigen verfligbaren Messmethoden untersucht
worden. In einem ersten Schritt soll deshalb ein Messverfahren auf der Grundlage der
Rontgenbildgebung fiir die in-situ Untersuchung solcher Stromungen entwickelt und realisiert
werden. In-situ Untersuchungen zu Gas-Fliissigmetall-Zweipahsenstromungen haben eine

besondere Bedeutung insbesondere im Rahmen der Entwicklung magnetfeldbasierter
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Verfahren zur Beeinflussung der Schmelzenstromung. Die Messtechnik soll deshalb
dahingehend ausgelegt werden. Fiir eine qualitative Interpretation der Messergebnisse sind
angespasste Analysetechniken zu entwickeln. Insbesondere soll durch einen Vergleich
zwischen  Flussigmetall- und Wasserexperimenten der besondere Wert von

Laborexperimenten in realen Metallschmelzen herausgearbeitet werden.
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Kapitel 2
Erstarrung binarer Metalllegierungen und Gas-

Flussigmetall-Zweiphasenstromungen

2.1. Erstarrung binarer Metalllegierungen

Eine Vielzahl der industriell eingesetzten Werkstoffe liegt wéhrend ihrer Herstellungs-
prozesse im fliissigen Aggregatzustand vor und wird erst nach dem Ubergang in den festen
Zustand als Material technisch nutzbar. Unter der Erstarrung soll hier der Ubergang vom
flissigen in den kristallinen Aggregatzustand verstanden werden. Im Folgenden soll nur die
Erstarrung bindrer Metalllegierungen betrachtet werden. Fiir solche Legierungen existieren
sehr differenzierte Vorstellungen iiber die komplexen Vorginge wéhrend der Erstarrung.
Ausfiihrliche Aufsdtze dazu sind unter anderem bei Kurz und Fisher (1998), Sahm et al.
(1999), und Schatt und Worch (1996) zu finden. Nichtsdestotrotz wird in den dort
prasentierten Modellvorstellungen der Einfluss der Schmelzenstromung auf die Entwicklung
des Gefiiges nahezu vernachlissigt. Ein guter Uberblick iiber den derzeitigen Kenntnisstand

zur Bedeutung der Schmelzenstromung ist bei Asta et al. (2009) zu finden.

2.1.1. Unterkiihlte und ilibersattigte Schmelzen

Zum Verstindnis von Erstarrungsvorgingen ist zundchst eine Betrachtung der
thermodynamischen Potenziale sinnvoll. Der prinzipielle Verlauf der freien Enthalpie G eines
fliissigen und festen reinen Metalls in Abhédngigkeit von der Temperatur ist in Abbildung 2.1

skizziert. Im Schnittpunkt beider Kurven ist die Ubergangstemperatur 7, definiert, bei der die

Existenz der fliissigen und festen Phase gleichzeitig moglich ist. Das System ist bestrebt, stets
seine freie Enthalpie zu minimieren und Abweichungen vom Gleichgewichtszustand nicht
zuzulassen (AG — 0). Unterkiihlte Schmelzen befinden sich nicht mehr im thermo-
dynamischen Gleichgewicht, ihre Temperatur T liegt unterhalb des Ubergangspunktes. Ein
System, das sich nicht im Gleichgewicht befindet (AG > 0), kann seine freie Enthalpie durch
einen Phaseniibergang minimieren, um wieder einen Gleichgewichtszustand zu erlangen. Die

treibende Kraft des Phaseniibergangs des Systems ist der Energiebetrag AG. Im Fall der
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Erstarrung ist der Phaseniibergang mit einer sprunghaften, negativen Anderung der Entropie

verknlipft.
Gleiches gilt fiir die Betrachtung der freien Enthalpie in Abhéngigkeit von der
Konzentration ¢ einer Materialkomponente einer Metalllegierung. Fiihrt eine Konzentrations-

dnderung Ac=c—c, iiber einen Ubergangspunkt ¢, hinaus zu einem positiven

Enthalpiegradienten AG gegeniiber dem Gleichgewichtszustand, dann ist das System

bestrebt, diesen Gleichgewichtszustand durch einen Phaseniibergang wieder einzunehmen.

fest\,r\ ! AG
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Abbildung 2.1 Verlauf der freien Enthalpie G eines Materials in Abhingigkeit von der Temperatur 7 in der Néhe

der Ubergangstemperatur T,. Das System ist bestrebt, stets seine Enthalpie zu minimieren. Der Energiebetrag

AG ist die treibende Kraft eines Phaseniibergangs.

2.1.2. Keimbildung

Dem Kristallwachstum nach dem Phaseniibergang muss zunéchst die Bildung einzelner fester
Keime in der Schmelze vorausgehen, welche den eigentlichen Startpunkt des
Erstarrungsprozesses bilden. Sehr kleine Keime konnen die Energie, die fiir die stetige
Erzeugung freier Oberfliche des wachsenden Keims notwendig ist, nicht durch die im
Volumen des Keims freiwerdende Umwandlungsenergie aufbringen. Solche Keime sind
instabil und zerfallen wieder. Nur Keime oberhalb einer kritischen Grofle konnen stabil
weiterwachsen. Derartige Keime konnen nur in unterkiihlten oder iibersittigten Schmelzen,
die sich nicht mehr im Gleichgewicht befinden, entstehen. Denn mit wachsender
Unterkithlung bzw. Ubersittigung verringert sich die erforderliche Keimbildungsarbeit und
der damit verbundene kritische Keimradius, so dass die Keimbildungshiufigkeit proportional

zur Unterkiihlung AT bzw. der Ubersittigung Ac zunimmt.

Diesem homogenen Keimbildungsmechanismus steht die heterogene Keimbildung an

Fremdpartikeln und an der Behilterwand entgegen. Eine solche Keimbildung zeichnet sich
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durch ihre wesentlich kleineren Aktivierungsenthalpien aus. Dadurch kann es bereits bei
geringeren AT oder Ac an solchen Fremdpartikeln zum Start des Erstarrungsprozesses

kommen.

2.1.3. Kristallwachstum

Stabile Keime wachsen durch Adsorption von aus der Schmelze heran diffundierender
Teilchen (Atome, lonen oder Molekiile) weiter. Dies geschieht solange, bis sich die einzelnen
aus den Keimen hervorgegangenen Kristalle berlihren und Korngrenzen bilden. Die
Wachstumsform der Kristalle und der Kristallite (Korner) wird dabei wieder durch die
thermodynamischen Eigenschaften an der Phasengrenzfliche beeinflusst. So muss die an
dieser Grenzfliche zwischen fliissigem und festem Material frei werdende Umwandlungs-
wiarme durch die Schmelze oder durch das bereits erstarrte Material abtransportiert werden.
Ist der Warmefluss isotrop, dann erstarren die Kristallite globulitisch. Flieft dagegen die
freiwerdende Wiarme anisotrop in bestimmte Richtungen ab, dann tritt eine gerichtete

Erstarrung auf.

planares/kolumnares equiaxiales Wachstum
Wachstum
T 9 _ T B
T T
e~ ar, ~ - = < 0
l dx l
fest i fliissig fest i fliissig
| |
X — X —
(a) (b)

Abbildung 2.2 Positiver (a) und negativer (b) Temperaturgradient in der Schmelze vor der Phasengrenzfliche
aufgrund unterschiedlicher Richtung des Wirmetransports Q. Die unterschiedlichen Temperaturgradienten
filhren zur Ausbildung unterschiedlicher Erstarrungsgefiige wéhrend der Erstarrung. Nach Kurz und Fisher
(1998).

In einem einkomponentigen System bestimmt die Richtung des Wirmeflusses bzw. der
Temperaturgradient an der Grenzfliche, ob die Phasengrenzfliche zwischen Fluid und
Festkorper stabil bleibt. Die sich bildenden Kristallite entwickeln sich ausschlieBlich unter
dem Einfluss des Temperaturfeldes. Erfolgt die Warmeabfuhr durch den Kristall, dann ist die
Schmelze stets warmer als der Festkorper und es liegt ein positiver Temperaturgradient vor

(Abbildung 2.2a). Kleine, an der Phasengrenzfliche auftretende Storungen, die in die
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Schmelze hineinragen, schmelzen daher wieder ab. Eine planare Erstarrungsfront wird so
stabilisiert. Eine andere Situation liegt beim Wachstum in eine unterkiihlte Metallschmelze
vor. Die entstehende Umwandlungswiarme wird in die Schmelze abgefiihrt, und es liegt ein
negativer Temperaturgradient an der Phasengrenzfliche vor (Abbildung 2.2b). In die
Schmelze hineinragende kleine Storungen finden nun begiinstigende Wachstumsbedingungen
vor, die Phasengrenzfliche wird instabil. Lediglich die durch den Wérmetransport
abnehmende Unterkiihlung der Schmelze und der durch die Kriimmung der
Phasengrenzfliche sinkende Schmelzpunkt wirken diesem Wachstum stabilisierend entgegen.
Solche negativen Temperaturgradienten liegen auch beim Wachstum equiaxialer Kristallite

Vvor.

2.1.4. Entmischung

Bei der Erstarrung der Schmelze mehrkomponentiger metallischer Systeme konnen
Entmischungen der im System vorhandenen Elemente auftreten. Bleiben die durch die
Entmischung verursachten Konzentrationsunterschiede lokal auch nach dem Abschluss der
Erstarrung bestehen, spricht man von Seigerung. Seigerungen haben groBen Einfluss auf die

Eigenschaften des erstarrten Materials.

Aufgrund der Entmischung liegen wihrend der Erstarrung die Zusammensetzungen cp, und cg
des fliissigen und des erstarrten Materials vor, die sich von der Ausgangszusammensetzung
der Schmelze ¢y unterscheiden. Ursache fiir die Entmischung sind die im Phasendiagram
dargestellten unterschiedlichen Loslichkeiten in der fliissigen und festen Phase der Legierung.
Ist die Loslichkeit einer Komponente einer bindren Legierung im Festkorper niedriger als im
Fluid, kommt es im Verlauf der Erstarrung zur Anreicherung dieser Komponente vor der
Phasengrenzflache. In Abbildung 2.3 ist dies nach Kurz und Fischer (1998) vereinfacht
dargestellt. Aufgrund von Diffusionsvorgidngen bildet sich vor der Phasengrenzfliche eine
Konzentrationsgrenzschicht aus. Mit wachsendem rdumlichem Abstand zur Erstarrungsfront
nimmt die Anreicherung exponentiell bis zur Ausgangskonzentration hin ab. Die der sich so
einstellenden Schmelzenzusammensetzung entsprechenden Liquidustemperaturen 77 sind
ebenfalls dargestellt. Im Bereich der Konzentrationsgrenzschicht vor der Erstarrungsfront
unterschreiten nun die Temperaturen in der Schmelze selbst bei einem moderaten positiven
Gradienten des Temperaturprofils 7, die Liquidustemperatur. Man spricht von einer
konstitutionellen Unterkiihlung. Diese hat destabilisierende Wirkung auf die wachsende

Phasengrenzfldache. Kleine in die Schmelze hineinragende Storungen finden begiinstigende
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Wachstumsbedingungen vor. Mit dem Zusammenbruch einer solch instabilen planaren
Phasengrenzfliche kommt es zur Ausbildung dendritischer Mikrostrukturen. Unter einem
Dendriten versteht man eine baumartig verzweigte Struktur, bestehend jeweils aus einem
primiren Stamm und wenigstens sekunddren Seitenarmen. Dendritisches Wachstum wird hier
durch konstitutionelle Unterkiihlung angetrieben. Bei hohen Temperaturgradienten und/oder
niedrigen Konzentrationsunterschieden kann ein dendritisches Wachstum nicht auftreten. Der
dann wirksame positive Temperaturgradient sorgt flir eine Stabilisierung der

Phasengrenzflache und fiihrt wieder zu planarem Wachstum.

s
Ly
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g fliissig
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Abbildung 2.3 Aufgrund einer sich vor der Erstarrungsfront ausbildenden Diffusionsgrenzschicht kommt es zu
einer konstitutionellen Unterkiihlung der bindren nichteutektischen Metalllegierung. Die Schmelzentemperatur
liegt dort unter der Liquidustemperatur und begiinstigt so das Wachstum von in die Schmelze hineinragenden

Instabilitdten, weshalb sich zellulare oder dendritische Geflige entwickeln konnen. Nach Kurz, Fisher (1998).

2.1.5. Mikrostruktur

Die sich letztlich ausbildende Mikrostruktur wird im Wesentlichen durch das sich einstellende
Temperaturfeld, die lokalen Temperaturgradienten AT, und die Erstarrungsgeschwindigkeit v
bestimmt. Steigert man die Erstarrungsgeschwindigkeit, dann wird die planare
Phasengrenzflache instabil, und es bilden sich zunéchst zellulare Strukturen, und schlieBlich
Dendriten  (Abbildung 2.4 und Abbildung 2.5). Oberhalb eines kritischen
Temperaturgradienten und oberhalb einer kritischen Erstarrungsgeschwindigkeit kann nur

planares Wachstum beobachtet werden.
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Abbildung 2.4  Erstarrungsmorphologie  als  Funktion des  Temperaturgradienten und  der
Erstarrungsgeschwindigkeit bei gerichteter Erstarrung. Nach Kurz, Fisher (1998).

Tritt eine zellulare Erstarrungsmorphologie bei relativ  niedrigen  Erstarrungs-
geschwindigkeiten auf, dann wachsen die Zellen entlang einer durch den Wirmetransport
vorgegebenen Richtung, also im rechten Winkel zur Erstarrungsfront. Wenn die
Erstarrungsgeschwindigkeit erhoht wird (Gleichgewichtsbedingungen kdnnen nun nicht mehr
aufrechterhalten werden), kommt es zu dendritischem Wachstum. Dabei dndert sich die
Wachstumsrichtung der einzelnen Kristalle hin zu bevorzugten kristallographischen
Richtungen, und die runde Geometrie des Querschnitts der Zellen éndert sich in eine ebenfalls
durch die kristallographischen Vorzugsrichtungen vorgegebene baumartig verzweigte
Struktur. Das freie dendritische Wachstum eines Kristalliten in einer unterkiihlten Schmelze
ohne &duBerlich aufgeprigten Temperaturgradienten bezeichnet man auch als equiaxiales

Wachstum.

kolumnar equiaxial
zellular dendritisch dendritisch

o} | o} | of P

Abbildung 2.5 Erstarrungsmorphologien nach Kurz, Fisher (1998).

planar

2.1.6. Zweiphasen-Gebiet (Mushy-Zone)

Instabile Wachstumsbedingungen aufgrund thermischer oder solutaler Unterkiihlung fiihren
zu einem Auflosen der planaren Erstarrungsfront. Die Phasengrenzflache wolbt sich stiangelig
oder dendritisch mit vielen Seitenarmen in die fliissige Schmelze hinein. Es entsteht ein
Gebiet, in dem festes und fliissiges Material gleichzeitig vorliegen. Dieses Gebiet nennt man
Zweiphasengebiet (englisch: mushy-zone). In bindren Legierungen ist dieses Gebiet durch
starke laterale Konzentrationsunterschiede aufgrund der Entmischungphdnomene

charakterisiert. Folgt man dem fiir Gleichgewichtsbedingungen geltenden Phasendiagramm
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einer bindren Legierung, dann erreicht die Schmelze im Zwischenraum der bereits erstarrten
Dendriten im weiteren Verlauf der Erstarrung durch Anreicherung der im Festen nicht
gelosten Legierungsanteile schlielich die eutektische Zusammensetzung. Dieses Eutektikum
erstarrt am Ende des Erstarrungsprozesses, wenn die eutektische Temperatur unterschritten

wird.

2.1.7. Stromungseinfluss

Obwohl die Modellvorstellungen von der Erstarrung bindrer Metalllegierungen sehr
differenziert sind und hier nur sehr gekiirzt wiedergegeben werden konnten, so reprisentieren
sie doch nur selten die tatsdchlichen Bedingungen eines realen Erstarrungsprozesses.
Insbesondere der Einfluss der Schmelzenstromung, welche in natiirlicher und erzwungener
Weise auftritt und auftreten kann, ist in den bisher beschriebenen Modellvorstellungen nicht

enthalten.

Es ist wohl bekannt, dass eine Stromung in einer erstarrenden Schmelze in signifikanter
Weise die Entwicklung der Mikro- und Gefiigestruktur und damit die mechanischen
Eigenschaften einer metallischen Legierung beeinflussen kann. Zunichst einmal entstehen
Schmelzenstromungen beim Speisen von wihrend des Erstarrungsprozesses an der
Phasengrenzfliche auftretenden Dichte- bzw. Volumendnderungen. Daneben sind
auftriebsgetriebene Stromungen, die durch Dichteunterschiede in der Schmelze aufgrund von
Temperatur- und/oder Konzentrationsgradienten auftreten, sogenannte thermische, solutale
oder thermosolutale Stromungen, im Gravitationsfeld der Erde unvermeidbar. Diese
Stromungen wirken vor allem auf das zweiphasige Gebiet, in dem festes und fliissiges
Material gleichzeitig vorliegt. Die Stromungen sind dann zum Beispiel verantwortlich fiir die
Ausbildung von groBskaligen Entmischungsgebieten. Schmelzenstromungen treten aber auch
in gewollter Art und Weise beim gezielten Einsatz mechanischer oder elektromagnetischer

Antriebe zur Beeinflussung des Stoff- und Temperaturtransports in der Schmelze auf.

Zur Untersuchung des Stromungseinflusses auf die Gefiigeentwicklung konnen die
Stromungsphidnomene in dem vollstindig fliissigen Schmelzengebiet vor der Erstarrungsfront
und in dem Gebiet der fliissigen Phase des Zweiphasengebiets hinter der Erstarrungsfront
getrennt oder miteinander gekoppelt betrachtet werden. Beckermann und Viskanta (1989)
haben experimentell die Stromungsphdnomene wahrend der Erstarrung in einer transparenten
organischen Legierung bei verschiedenen Anfangs- und Randbedingungen untersucht. Fiir
nicht-eutektische Legierungszusammensetzungen sind doppeldiffusive Lagen,

Konvektionsfahnen und stagnante Schichtungen beobachtet worden. Das lokale Wachstum
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des zweiphasigen dendritischen Gebiets reagiert sehr sensitiv auf die Zusammensetzung und
Temperatur der umgebenden Schmelze. Das Verstindnis des Einflusses der
Stromungsphdnomene auf die Erstarrung ist dennoch nicht vollstindig und bedarf der

weiteren Aufkliarung.

2.1.8. Experimentelle Untersuchungen

Die Untersuchung des Einflusses der stromenden Schmelze auf die Gefiigeentwicklung
erfordert spezielle Messtechniken. Diese lassen sich in post-experimentelle und in-situ
Verfahren einteilen. Die post-experimentelle Analyse der sich gebildeten Gefiigestruktur
liefert eine Beschreibung und Beurteilung des Gefiiges nach Abschluss der Erstarrung. Unter
Kenntnis der wéhrend der Erstarrung verliegenden Bedingungen auch hinsichtlich der
Stromungssituation ist dann eine vage Modellierung des Erstarrungsprozesses moglich.
Solche Analysen erfordern eine Vermessung der Geschwindigkeits- und Temperaturfeldern in
der stromenden Schmelze vor der sich ausbildenden Erstarrungsfront wihrend der Erstarrung.
Geschwindigkeitsfelder konnen in der fliissigen Schmelze mit einer im Vergleich zu den
Langenskalen der entstehenden Strukturen eher niedrigen rdumlichen Auflosung von wenigen
Millimetern mit  Ultraschall-Doppler-Geschwindigkeitsmessverfahren ~ wéihrend  des
Erstarrungsvorganges gemessen werden. Fiir die Vermessung der Entwicklung des
Temperaturfeldes verwendet man iiblicherweise punktuell messende Temperatursensoren,
welche man in die Schmelze eintaucht und dort bis zum Abschluss der Erstarrung beldsst. In
der unmittelbaren Umgebung der fein strukturierten und oft nicht planaren Erstarrungsfront
sind jedoch Stromungsphidnomene zu erwarten, welche mit solchen Techniken weder erfasst

noch aufgelost werden konnen.

Konvektiven Transportvorginge und die damit verbundenen Effekte wihrend der Erstarrung
schmelzfliissiger Metalle lassen sich in-situ nur schwer beobachten. Metallschmelzen in der
Metallurgie und der Kristallziichtung sind hei3e, chemisch aggressive und vor allem opake,
das heiBit nicht transparente Fliissigkeiten mit hohen Dichten und hohen elektrischen
Leitfahigkeiten. Viele der fiir die Untersuchung klassischer stromungsmechanischer
Fragestellungen entwickelter Mess- und Untersuchungsverfahren sind fiir die Anwendung in
oder an Metallschmelzen nicht geeignet oder versagen unter den rauen
Umgebungsbedingungen. Die wenigen verfiigbaren direkten und indirekten Beobachtungs-

und Messverfahren liefern oft nur schlecht aufgeloste Ergebnisse. Insbesondere eignen sich
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bildgebende optische Messverfahren nicht fiir die Untersuchung an realen Metallsystemen,

lediglich transparente Modelllegierungen lassen sich damit abbilden.

Bildgebende Verfahren basierend auf Rontgen-, Gamma- und Neutronenstrahlung haben sich
als wertvolle Werkzeuge zur Untersuchung fester und fliissiger Metalle erwiesen (Eckert et
al., 2007; Stieglitz, 2007). Solchen Verfahren erlauben die kontaktlose Untersuchung der
makroskopischen und mikroskopischen Morphologie in nicht-transparenten Materialien. Die
Rontgenradiographie (Einzel-Bildgebung), die Radioskopie (dynamische Echtzeitbildgebung)
und die Rontgentomographie (dreidimensionale Durchleuchtung) basieren auf der Absorption
von Rontgenstrahlung in dem zu untersuchenden Objekt, und sind heute Standardverfahren in
der Medizin, in der industriellen zerstorungsfreien Werkstoffpriifung und in der
Sicherheitstechnik. Diese Messverfahren sind nicht-invasiv. Unter bestimmten Umstdnden
konnen ausreichend hohe Bildwiederholraten erzielt werden. Deshalb sind diese Mess-
verfahren auch fiir die Untersuchung der konvektiven dynamischen Transportprozesse in
Metallschmelzen geeignet. Insbesondere die geometrisch richtige, zweidimensionale

Abbildung mit Rontgenmessverfahren erleichtert die Interpretation der Ergebnisse.

Dennoch haben sich bildgebende Rontgenmessverfahren nicht als Standardverfahren fiir der
Stromungsbeobachtung etabliert, auch nicht auf dem Gebiet der Fliissigmetalle. Letzteres ist
damit zu begriinden, dass trotz ihrer guten Durchdringungsfahigkeit fiir leichte Materialien
Rontgenstrahlung von vielen Metallen so stark absorbiert wird, das es bei dicken zu
durchstrahlenden Fliissigkeitsschichten schnell zu einem betrichtlichen Intensitéts- und damit
Informationsverlust kommt. Es konnen nur begrenzt dicke Fliissigmetallvolumina untersucht
werden. Weiterhin liegen Schmelzen entweder als reines Einstoffsystem oder als
Mischstoffsystem vor. Setzt man eine vollstindige Vermischung voraus, dann finden sich
keine kontrastreichen makroskopischen Strukturen, die zu beobachten wiren. Lediglich im
Fall der einsetzenden Entmischung, wie sie zum Beispiel bei der Erstarrung binédrer
Legierungen auftritt, oder aufgrund von temperaturbedingten Dichteunterschieden finden sich
ausreichend groBBe Unterschiede der Absorption in den einzelnen Regionen des zu
untersuchenden Volumens, die sich als beobachtbare Kontrastunterschiede im Rontgenbild

ausbilden.

Der FEinsatz radiographischer Methoden zur mikroskopischen Visualisierung der
Erstarrungsvorgidnge von Metalllegierungen ist seit ldngerem bekannt. Einen ersten Hinweis
dazu findet man bei Brimmer (1957), welcher einen Rontenmikroanalysator mit der
Moglichkeit der Rontgenschattenbildgebung zur Untersuchung einer bereits erstarrten Al-Cu-

Legierung entwickelte. Von der Entwicklung eines Verfahrens zur Beobachtung der
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Konzentrationsverteilung wéihrend der Erstarrung von Aluminium-Gold-Legierungen wird bei
Forsten und Miekk-oja (1967) berichtet. Miller et al. beschreiben die Visualisierung der sich
entwickelnden Morphologie eines entstehenden Metallgefiiges (Miller, Beech, 1972; Miller et
al., 1975; Stephenson, Beech, 1979).

In den vergangenen Jahren haben sich vor allem radiographische Bildgebungsmethoden
basierend auf Synchrotron-Rontgenstrahlung zur Untersuchung von Erstarrungsvorgéngen
etabliert. Hochauflosende Bilddetektoren erreichen rdumliche Auflésung im Bereich der sich
entwickelnden Mikrostrukturen, hohen Strahlungsintensititen ermdglichen dazu hohe
zeitliche Auflosungen. Matthiesen et al. (1999) haben die dendritische Erstarrung binérer
Blei-Zinn-Legierungen am Synchrotron mit einer Echtzeit-Bildgebungsmethode untersucht.
Mit einer speziellen Anordnung zum Heizen und Kiihlen wurde ein vertikaler Temperatur-
gradient tiber einer Hele-Shaw-Zelle mit einer Spaltweite von 100 bzw. 150 um erzeugt. Ein
Gebiet von etwa 1,0 mm? tiber der sich in vertikaler Richtung durch das Temperaturfeld
bewegenden Zelle wurde mit einer Abtastrate von 1 bzw. 2 Bildern pro Sekunde mittels
Durchstrahlung mit nahezu monoenergetischen Rontgenstrahlung von etwa 25 keV
abgebildet. Dabei wurde unter verschiedenen experimentellen Bedingungen dendritisches und
zellulares Wachstum beobachtet. Entmischungsphinomene und die Konzentrations-
grenzschichten vor den erstarrenden Strukturen wurden in den Visualisierungen erkannt. Das
Auftreten von sich entwickelnden equiaxialen Erstarrungskeimen in dem Gebiet vor der
Erstarrungsfront wurde beobachtet, aber durch die effektive raumliche Auflosung von 5 pm

konnte keine Erkenntnis {iber den Ursprung der Nuklei gewonnen werden.

Mit einer dhnlichen Versuchsanordnung beobachteten Mathiesen et al. (2002; Arnberg,
Mathiesen, 2007) die Erstarrung von Aluminium-Kupfer-Legierungen mit einer rdumlichen
und zeitlichen Auflésung von 2,5 um und 0,25 bzw. 0,15 Sekunden. Diese Legierungen sind
sehr gut fiir die Rontgenvisualisierung am  Synchrotron geeignet, da die
Absorptionskoeffizienten niedrig sind. Neben dem Absorptionskontrast ist auch Phasen-
kontrast in den Rontgenbildern zu beobachten. Dies ist bedeutsam, denn zwischen der festen
und fliissigen Phase einer eutektischen Schmelze besteht kein Absorptionskontrast. Die
Phasenkontrastabbildungen ermdglichen aber dennoch die Visualisierung der Phasengrenz-
flache zwischen den beiden Phasen der eutektischen Schmelze, welche im interdendritischen
Raum erstarrt. Verschiedene Erstarrungsphdnomene wie gerichtetes und equiaxiales
dendritisches Wachstum, planare und kolumnare eutektische Erstarrung und die Entstehung

von Porositidten wurden beobachtet. Mit Hilfe von Bildverarbeitungstechniken wurden die
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Schmelzenzusammensetzung in der Konzentrationsgrenzschicht und die Kontur der Fliissig-
Fest-Phasengrenzfliche und deren zeitlichen Entwicklungen ermittelt. Ebenso wurden die
Wachstumsgeschwindigkeiten einzelner Dendritenspitzen und deren Abstinde bestimmt
(Mathiesen, Arnberg, 2005b). Die Fragmentation sekundérer bzw. tertidrer Dendritenarme
unter dem Einfluss der Auftriebskraft wurde beobachtet (Mathiesen, Arnberg, 2005a). Als
Ursache dieser Fragmentation wird ein Aufschmelzen der Wurzel eines Dendritenarms
aufgrund einer solutalen Uberhitzung durch die Akkumulation solutal angereicherter
Schmelze angesehen (Ruvalcaba et al., 2007). Uber das Auftreten des Abldsens sekundirer
oder tertidrer Dendritenarme aufgrund von Vergroberungs- und Rekaleszenzphidnomenen
wird berichtet (Mathiesen et al., 2006).

Die Nutzung der Synchrotron-Radiographie und der Synchrotron-Topographie  zur
Untersuchung gerichtet erstarrender Aluminium-Legierungen wird von Nguyen Thi et al.
(2003) und von Billia et al. (2004) und Reinhart et al. (2008) demonstriert. Das Potenzial der
Synchrotronradiographie zur Untersuchung dynamischer Erstarrungsvorgéinge, wie die
Untersuchung des Einflusses von Kornfeinungsmitteln auf die sich bildende Gefiigestruktur
einer Aluminium-Nickel-Legierung beim Ubergang vom kolumnaren zum equiaxialen
Wachstum, wurde gezeigt (Schenk et al., 2005; Mangelinck-Noel et al., 2005; Reinhart et al.,
2005; Nguyen Thi et al., 2007).

Yasuda et al. (2004; Ohnaka et al., 2005; Yasuda et al., 2008) untersuchen die gerichtete
Erstarrung von Zinn-Wismut-Legierungen in einer Erstarrungszelle, welche sich durch eine
plotzliche laterale Querschnittsdnderung auszeichnet. Unter der Wirkung von Auftriebskriften
wurde das Abldsen und Aufsteigen gerade neu entstehender primdrer Dendritenstimme mit

schwachem Wurzelquerschnitt beobachtet.

Li et al. (2004; Li et al. 2006a) haben die Nutzung von Synchrotronstrahlung zur
Visualisierung von Vergroberungsphdnomenen wihrend der Erstarrung einer Zinn-Wismut-
Legierung und einer Aluminium-Kupfer-Legierung gezeigt. Dazu wurde ein sich bildendes
Erstarrungsgefiige geringfiigig unterhalb der Liquidustemperatur isotherm gehalten. Die
radiographischen Abbildungen zeigen das Auftreten von verschiedener Vergroberungs-
Mechanismen wie das Aufschmelzen dendritischer Arme, deren Koaleszenz und
Fragmentation (Li et al., 2007). Solche Mechanismen wurden auch fiir gerichtete
Erstarrungsvorgidnge, wie sie innerhalb des Temperaturgradienten-Zonenschmelzverfahren
auftreten, beobachtet (Li et al., 2006b).

Ein Verfahren zur Analyse von Bewegungen in Bildsequenzen ist das Prinzip des Optischen

Flusses. Die Bedeutung des Optischen Flusses auch auf dem Gebiet der Stromungs-
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visualisierung ist in den letzten Jahren deutlich gestiegen. Corpetti et al. (2006) gibt einen
Vergleich der Optischen-Fluss-Methoden zu klassischen Verfahren zur Bestimmung von
Stromungsgeschwindigkeitsfeldern mittels der Particle-Image-Velocimetry. Der Optische
Fluss liefert gegeniiber klassischen Messmethoden hohe Genauigkeiten und dichte
Geschwindigkeitsfelder mit Geschwindigkeitsvektoren in jedem Bildpunkt. Da die Methode
des Optischen Flusses urspriinglich zur Beobachtung der Bewegung starrer Korper entwickelt
wurde, sind bei der Untersuchung von Stromungsfeldern Anpassungen des Verfahrens
notwendig, um komplexe Stromungsmuster wie Wirbelstrukturen und Geschwindigkeits- und
Helligkeitsdiskontinuititen, wie sie zum  Beispiel in  geowissenschaftlichen
ozeanographischen oder atmosphérischen Satellitenbildsequenzen auftreten, korrekt erfassen
zu konnen (Corpetti et al., 2006). Eine Ubersicht iiber Methoden des Optischen Flusses zur

Strdmungsmessung ist auch bei Liu und Shen (2008) zu finden.

Wihrend mit der Methode des Optischen Flusses nur die scheinbare Bewegung eines
Helligkeitsmusters in zweidimensionalen Bildern bestimmt wird, ist es fiir die Stromungs-
untersuchung notwendig, diese Geschwindigkeiten den tatsdchlichen Konvektions-
bewegungen des beobachteten Mediums zuzuordnen. Ein Nachweis des Zusammenhangs
zwischen der Bewegung eines dreidimensionalen Mediums und der daraus resultierenden
Bewegungen der Helligkeitsmuster in einer korrespondierenden Sequenz zweidimensionaler
radiographischen Bilder wurde durch Fitzpatrick (1988) geliefert. Er zeigt, dass unter solchen
gegebenen Randbedingungen stets eine eindeutige geometrische Transformation existiert,
welche eine Anderung in einem radiographischen Projektionsbild erzeugt, die gleich der Bild-
anderung, die durch eine Bewegung des abgebildeten Objekts erzeugt worden wire, ist.
Weiterhin rechtfertigt Fitzpatrick die Nutzung der Massenerhaltungsgleichung im Bildbereich
auch im Fall diskontinuierlicher Medien in den Féllen, in denen die Projektionsbilder durch
eine Faltung mit einem ableitbaren Faltungskern verschmiert bzw. geglittet werden. Gerade
das Glitten ist eine der inhdrenten Eigenschaften typischer Rdntgenbildgebungssysteme,

welche nur eine begrenzte riumliche Auflosung erreichen.

Zur Analyse der Blutflussgeschwindigkeiten mittels Rontgenprojektionsbildern formulieren
Amini et al. (1994) einen Optischen-Fluss-Ansatz unter Nutzung der Massenerhaltungs-
gleichung fiir inkompressible Medien. Sie zeigen, dass sich im Fall eines zweidimensionalen
inkompressiblen Blutflusses die Massenerhaltungsgleichung zur Erhaltungsgleichung der
Optischen-Fluss-Methode im Bildbereich reduziert. Wildes et al. (2000) nutzen die

Kontinuititsgleichung ohne die restriktive Randbedingung eines divergenzfreien
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Stromungsfeldes zur radiographischen Messung mittlerer radialer Geschwindigkeitsprofile
einer Flissigkeitsstromung in einem Rohr. Obwohl Wildes et al. inkompressible Fluide
betrachten, war es notwendig, das Kriterium der Divergenzfreiheit im Bildbereich
aufzuheben. Die zweidimensionale Projektion des Geschwindigkeitsfeldes eines
dreidimensional stromenden inkompressiblen Mediums muss nicht zwingender Weise auch
inkompressibel, also divergenzfrei, sein. Dies war bereits bei Fitzpatrick (1988) angemerkt

worden.

2.1.9. Magnetfeldkontrolle des Erstarrungsprozesses

Stromungen in der fliissigen Schmelze beeinflussen die Mikrostruktur des erstarrenden
Gefiiges. Durch die Anwendung wechselnder Magnetfelder in elektromagnetischen Riihrern
lassen sich solche Fliissigmetallstromungen antreiben, wéhrend durch die Anwendung
statischer Magnetfelder eine Dampfung der Fliissigmetallstromung erreicht werden soll

(Gerbeth et al.,, 2013). Die Fliissigmetallstromungen werden dabei durch die im
Flissigmetallvolumen wirkende Lorentzkraft F"L = f x B angetrieben, welche sich aus der
Interaktion der magnetischen Induktion B und der elektrischen Stromdichte f ergibt. Die

elektrische Stromdichte f = O'(E +u X §) ist das Ergebnis induzierter elektrischer Felder E
im Fall wechselnder Magnetfelder und der Bewegung u der leitfdhigen Fliissigkeit im
(statischen) Magnetfeld (Shercliff, 1965; Moffatt, 1991). Dabei ist o die elektrische
Leitfahigkeit des Fliissigmetalls. Ergebnis der stromungsinduzierten Verdnderungen der
erstarrenden Mikrostruktur kénnen die bloBe Anderung der Ausrichtung der Gefiigekdrner,
das friihzeitige Auftreten des Ubergangs von kolumnarer zu equiaxialer Erstarrung (columnar
to equiaxed transition, CET) und eine ausgepriagte Kornfeinung und Fragmentation einzelner
Dendriten sein (Eckert et al, 2013). Allerdings ist ebenfalls zu beobachten, dass das blof3e
axiale Riihren der Schmelze zu einer unerwiinschten Seigerung angereicherter Schmelze im
Zentrum des Erstarrungsstiicks fiihren kann. Das kann jedoch durch eine geeignete
Stromungsfithrung durch Kopplung rotierender und transverser Magnetfelder und deren

Pulsung unterdriickt werden (Eckert et al., 2013).
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2.2. Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen in der Metallurgie

In der Metallurgie sind Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen hdufig zu finden. Gase
werden in das Schmelzenvolumen eingeperlt, um Konvektionsbewegungen in der fliissigen
Metallschmelze anzutreiben mit dem Zweck des Durchmischens und des Homogenisierens
von Konzentrations- und Temperaturfeldern. Das ist beispielhaft in Abbildung 2.6 dargestellt.
Eine durch aufsteigende Argon-Gasblasen angetriebene Stromung kann der Reduktion von
Temperatur- und/oder Konzentrationsunterschieden in der Schmelze im Schmelzentiegel
dienen sowie den effektiven Transport von Oxidationsproduktion und anderen
Verunreinigungen an die Oberflidche der Schmelze unterstiitzen, wo diese sich in der Schlacke
sammeln. Ebenso zielt im sogenannten Ruhrstahl-Heraeus-Schmelzenentgasungsverfahren die
Einperlung von Argongas in ein Steigrohr des Prozessbehélters auf den Antrieb einer
aufwirtsgerichteten Stromung zur Gewihrleistung eines kontinuierlichen Schmelzenumlaufs
im Vakuumgefil ab. Im Argon-Sauerstoff-Entkohlungsverfahren (Argon-Oxygen-
Decarburization, AOD-Prozess) dient die Einperlung eines Argon-Sauerstoff-Gemischs neben
der eigentlichen Zufuhr als reaktives Prozessgas auch der besseren Durchmischung der

Schmelze.

Mischen und Homogenisieren Schmelzenentgasung

Injektion durch Injektion am Boden Valkuum
Strahlrohr von oben durch pordsen Stopfen
Argon-

Strahlrohr\

l Argonzuleitung
Abbildungen nach: stecluniversity.org

Abbildung 2.6 Anwendung von gasblasengetriebenen Stromungen in der Stahlherstellung.

Poréser Stopfen

Die allgemeinen Grundlagen der Entstehung von Gasblasen und deren Bewegung in einer
Fliissigkeit sind in der Vergangenheit schon ausfiihrlich untersucht worden. Ubersichtsartikel
bzw. Grundlagenartikel dazu findet man bei Kulkarni und Joshi (2005), Clift et al. (1975),
Kumar und Kuloor (1970) oder Saffmann (1956).
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2.2.1. Gasblasenentstehung

In metallurgischen Anwendungen wird das Gas, wie bereits beschrieben, vertikal oder
horizontal durch in die Schmelze hineinragende Lanzen, Miindungséffnungen oder pordse
Materialen am Boden oder in der Wand eines Behilters eingeperlt. Betrachtet man die
Entstehung von Gasblasen an einer einzelnen von einer mit Fliissigkeit abgedeckten
Miindungsoffnung, dann unterscheidet man zundchst verschiedene Arten der Gasblasen-
entstehung, ndmlich Einzelblasen, Blasenketten oder das Strahlgasen. Es existiert eine
Vielzahl von Faktoren, welche die Form und die Anzahl der resultierenden Gasblasen
beeinflussen. Einige dieser Einflussfaktoren sind die geometrische und fertigungsbedingte
Ausfiihrung der Miindungsoffnung, insbesondere der Innen- und gegebenenfalls der
AuBendurchmesser, das Verhiltnis der Dicke der Miindungséffnungsplatte zum
Offnungsdurchmesser; die Gasgeschwindigkeit, die FEigenschaften des Gas-Fliissig-
keitssystems wie die Viskositit und Oberflichenspannung, die Dichten; aber auch die
Materialeigenschaften der Diise, insbesondere deren Benetzbarkeit; das Volumen und die
Form des Gasreservoirs hinter der Miindungsoéffnung; und andere. Durch einen Vergleich
verschiedener experimenteller Arbeiten zur Gasblasenentstehung an eingetauchten
Miindungsoffnungen stellten Ponter und Surati (Ponter, Surati, 1997) fest, dass das Nicht-
berticksichtigen einiger dieser Parameter (das ist hdufig der Fall) wéhrend der experimentellen
Versuchsdurchfithrung zu signifikanten Unterschieden in den erzielten Ergebnissen fiihren

kann.

2.2.2. Gasblasenregime

Fiir sehr niedrige Gasflussraten bilden sich einzelne Gasblasen an der Miindungsoéffnung.
Bereits eine kleine Steigerung des Gasdurchsatzes fiihrt zur Erzeugung von Gasblasenketten.
Unter der Bedingung eines konstanten Gasvolumenstroms bei niedrigen Durchflussraten und
kleinem Gasreservoirvolumen sind gleichbleibende Grofen der Einzelblasen in der
Gasblasenkette beobachtet worden. Die GroBe der Gasblase ergibt sich aus dem
Kriftegleichgewicht zwischen Aufstiegskraft der Gasblase und der zu iiberwindenden
Oberfldchenspannung der Fliissigkeit (Benzing, Myers, 1955). Oberhalb einer kritischen
Gasdurchflussrate ist in der Umgebung der Miindungséffnung mit einer kontinuierlichen
Gasphase zu rechnen, welche jedoch rasch in Einzelblasen zerfdllt. Die GroBe dieser
Gasblasen nimmt mit steigendem Gasvolumenstrom zu. Bei sehr hohem Gasvolumenstrom
bildet sich schlieBlich ein Gasstrahl aus, der aufgrund seiner Instabilitdt in einiger Entfernung

von der Miindungs6ffnung in kleine Gasblasen aufbricht.
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2.2.3. Gasblasenbewegung

Nach dem Abldsen von der Miindungsoffnung bewegt sich die Gasblase unter dem Einfluss
duBerer Krafte in der Schmelze aufwirts. Diese Krifte sind von der Grof3e und der Form, aber
auch von dem Stromungsfeld der umgebenden Fliissigkeit abhdngig. Direkt nach dem
Abldsen von der Miindungsoffnung erfihrt die Gasblase eine initiale Anderung ihrer Form,
welche sich in diesem Anfangsstadium in einer langsamen Oszillation der Ausdehnung der
Blasenachsen &uflert. Diese Oszillation der Gestalt der Gasblase wird durch
Stromungsinstabilititen im Nachlauf der Blase hervorgerufen. Die aufsteigende Gasblase
erfahrt zunichst, wihrend sie sich noch geradlinig bewegt, eine Beschleunigung, bis die
Auftriebskraft und die durch den Stromungswiderstand hervorgerufene Bremskraft im
Gleichgewicht sind. Die Gasblasengeschwindigkeit durchlduft aufgrund ihrer sich dndernden
Gestalt ein Maximum (Belov, Prokolov 1968). Aufgrund der Oszillation der Gasblasenform
erfolgt dann fiir Gasblasen oberhalb eines kritischen Volumens ein Ubergang von der
geradlinigen zu einer oszillierenden, hiufig zick-zack-artigen Bewegung. Dieses duflert sich

in Schwankungen der totalen Gasblasengeschwindigkeit um einen mittleren Endwert.

Die aufsteigenden Gasblasen erzeugen in ihrem Nachlauf einen Sog, der die
Stromungsstruktur hinter der Gasblase verdndert. Darin konnen nachlaufende Gasblasen
beschleunigt werden. Das kann dazu fiihren, dass sich einzelne Gasblasen einander anndhern.
In einer Blasenkette wird jedoch eine solche Anndherung nur selten beobachtet, da jede
Gasblase als nachlaufend betrachtet werden kann. Bricht der diinne Fliissigkeitsfilm zwischen
zwei sich anndhernden Gasblasen auf, dann vereinigen sich die beiden Blasenvolumen und
bilden eine neue, grofere Gasblase. Man spricht dann von Koaleszenz. Gasblasen konnen
aber auch aufbrechen und in einzelne kleinere Gasblasen zerfallen, wenn die

Scherspannungen in der umgebenden Fliissigkeit ausreichend grof3 sind.

2.2.4. Stromungsregime

Die sich ausbildenden Stromungsmuster sind von der Richtung der Gaseinspeisung abhéngig.
Bei vertikaler Gaseinspeisung teilt man das Gas-Fliissigkeits-Zweiphasengebiet in vertikaler
Richtung in vier voneinander getrennte Bereiche ein, ndmlich die Bereiche der primiren
Gasblase, der freien Gasblase, des Gasblasenschwarms und der fonténenartig aufgewiihlten
Region unterhalb der freien Fliissigkeitsoberfliche (Mazumdar, Guthrie, 1995). Die
Eigenschaften der Gasblasen im Blasenschwarm werden unabhingig vom Verhalten der

Gasblasen in der Néhe des Injektionspunktes betrachtet. In der voll entwickelten
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zweiphasigen Stromung liegt eine durch stindigen Blasenzerfall und —koaleszenz gepriagte
Gasblasengrofenverteilung vor, die im Wesentlichen durch die thermophysikalischen
Eigenschaften des Systems und nicht der Eigenschaften der Miindungsoffnung bestimmt
wird. Sowohl der Gasgehalt als auch die Gasblasenhdufigkeit im Blasenschwarm werden
beziiglich des horizontalen Abstands zum Schwarmzentrum als normalverteilt angesehen.
Ebenso ist die Gasblasenaufstiegsgeschwindigkeit im Schwarm nahezu unabhingig von der
Position iiber der Diise und den hydrodynamischen Eigenschaften an der Diise selbst. Die
horizontale Gaseinspeisung ist zusétzlich gepragt durch einen Bereich, in dem sich durch die
Tragheit des Gases ein horizontaler Gasstrahl vor der Diise ausbildet. Aufgrund des
Mitreiflens von umgebender Fliissigkeit wird der Gasstrahl aufgeweitet und abgebremst. Die
Gasphase zerfillt schlieBlich in einzelne aufsteigende Gasblasen (Zhu et al. 1998; Iguchi et
al., 2000).

2.2.5. Visualisierungsexperimente

Davis et al. (1978) nutzten einen Rontgenstrahler bei 180 kV Beschleunigungsspannung, um
die Injektion von Stickstoff-Gas durch eine horizontal angeordnete Kaniile aus Glas in einen
13 mm dicken Behélter gefiillt mit einer fliissigen eutektischen Ga-In-Metalllegierung zu
beobachten. Eine quantitative Untersuchung der Gasblasengroflen wurde nicht durchgefiihrt.
Es wurde beobachtete, dass sich die Gasblasen am dufleren Kaniilendurchmesser bilden und
sich zundchst an der Kaniilenoberseite halten. Schlielich bewegten sich sogar Gasblasen an
der Kaniilenoberseite hin zur Behélterwand und I6sten erst dort ab. Diese Phinomene wurden

mit ungeniigender Benetzung zwischen dem Fliissigmetall und der Glaskaniile begriindet.

Iguchi et al. (1995) nutzten einen Rontgenstrahler, um die Entwicklung von Argon-Gasblasen
in fliissigem Roheisen zu untersuchen. Die Rontgenbilder wurden mit einer
Hochgeschwindigkeitskamera bei einer Abtastrate von 200 Bildern pro Sekunde
aufgezeichnet. Die Temperatur des Gases befand sich auf dem Niveau der Temperatur der
Schmelze, welche sich in einem Behélter mit rechteckigem Querschnitt bei einer maximalen
Durchstrahlungstiefe des Fliissigkeitsvolumens von 30 mm befand. Bei moderaten und hohen
Gasdurchflussraten wurden die Gasblasenablosefrequenz und ein mittlerer Gasblasen-
durchmesser bei Ablosung und eine mittlere Gasblasenaufstiegsgeschwindigkeit bestimmt.
Gasblasenkoaleszenz und Gasblasenzerfall wurden beobachtet. Der Einfluss verschiedener
Versuchsbedingungen auf die Gasblasenabloserate wurde quantifiziert. In einer spiteren
Arbeit analysiert Chakraborti et al. (1997) die gewonnenen Daten weiter. In dem untersuchten

Parameterbereich wurden zundchst Kugelblasen bei niedrigen Gasflussraten gefunden, und



22 2 Erstarrung bindrer Metalllegierungen und Gas-Fliissigmetall-

Zweiphasenstromungen

bei groBeren Gasflussraten deformierten sich die Gasblasen stark, bildeten jedoch keine
sphédrischen  Kappenblasen. Die gefundenen Gasblasendurchmesser wurden mit

dimensionslosen Kennzahlen korreliert.

Baker und Bonazza (1998) nutzten eine 9 MeV- Rontgenquelle zur Visualisierung und
Messung des Gasgehalts in dem Modell einer Kiihlmittel-Verdampfungsexplosion.
Untersucht wurde eine fliissige Zinn-Schmelze, die sich in einem Behilter mit rechteckigem
Querschnitt mit einer Ausdehnung von 180 mm x 100 mm befand, in die vom Boden her
Stickstoff-Gas oder Wasser eingediist wird. Die Bildaufnahme erfolgte mit 30 oder
220 Bildern pro Sekunde. Unter der Annahme, dass in einem Rontgenbild der logarithmierte
Grauwert proportional zur Dicke der durchleuchteten Fliissigmetallsdule ist, und mittels einer
empirischen Kalibirierfunktion zur Korrektur der durch die Streustrahlung entstehenden
Artefakte wurde der Gasgehalt entlang einzelner Messstrahlen bestimmt. In einer
ausfiihrlichen Analyse wurde die Grofe der kleinsten noch erkennbaren Gasblase auf 12 mm
bestimmt. Die in dem Bildmaterial beobachteten Gasblasengeschwindigkeiten schwankten in
Abhingigkeit vom Systemdruck zwischen 300 und 900 mm/s. Der integrale Gasgehalt in
Abhingigkeit von der Geschwindigkeit der Gasphase wurde untersucht.

Stechemesser et al. (1998) untersuchten die Erzeugung von Helium-Gasblasen mit einem
speziellen Injektionsystem in fliissigem Quecksilber. Dazu visualisierten sie das Gas-
Fliissigmetall-Gemisch in einem 6 mm dicken Behilter mit Hilfe einer 450 kV-Rontgenquelle
in Echtzeit. Es wurde beobachtet, dass sich an einer pordsen gesinterten Oberfliche mit
Offnungen von 40 pm und 4 um aufgrund der hohen Oberflichenspannung des Quecksilbers
keine Einzelblasen, sondern eine zusammenhidngende Gasschicht bildet, welche von Zeit zu

Zeit als groBe Gasblase ablost und aufsteigt.

Als Teil ithrer Arbeit zur Untersuchung des Einflusses der Benetzung auf das Verhalten von
Argon-Gasblasen und der Schmelzenstromung nutzten Wang et al. (1999) eine
Rontgenstrahlungsquelle zur Visualisierung der Einperlung von Argon-Gas durch ein pordses
Material in eine Eisenschmelze. Die Oberfliche des pordsen Materials war teilweise mit
einem anorganischen Klebstoff versiegelt. Der rechteckige Querschnitt des Schmelzen-
behilters hatte eine Ausdehnung von etwa 8§ mm x 29 mm. Es wurde beobachtet, dass sich
keine kleinen, sondern einzelne groBe Gasblasen an der freien Oberseite des pordsen

Materials bildeten, da die fliissige Schmelze das porose Material nicht benetzte.

Chevrier und Cramb (2000) nutzten die Rontgenbildgebungsmethode, um die Gasblasen-

bildung und Gasblasenseparation an der Metall-Schlacken-Grenzfliche in einem



2.2 Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen in der Metallurgie 23

zylindrischen Behilter mit einem Durchmesser von 40 mm zu untersuchen. Die Bildrate
betrug etwa 33 Bilder pro Sekunde. Die Bedeutung der Benetzung bei der Gasblasenbildung
wurde bestdtigt. Eine direkte Bestimmung von Gasblasengrolen oder —geschwindigkeiten

wurde nicht durchgefiihrt.

Die von Baker und Bonazza vorgestellte Technik zur Bestimmung des Gasgehalt eines
zweiphasigen Gas-Fliissigmetall-Gemischs wurde spiter von Anderson et al. (2002) genutzt,
um den Gasgehalt in einer Natrium-Kalium-Schmelze in einem Behilter mit einem
rechtecktigen Querschnitt von 76 mm x 25 mm wéhrend der Einspeisung von Helium-Gas zu
untersuchen. Bei einer Rontgenspannung von 70 kV konnte das zweiphasige Gemisch mit
200 Bildern pro Sekunde beobachtet werden. Der mittlere Gasgehalt entlang einer Messlinie

wurde in Abhangigkeit des Abstands der Messlinie vom Behélterboden gemessen.

Die Beobachtung zweiphasiger = Stromungsparameter im  Fliissigmetall — mittels
Rontgenradiographie ist oft auf schmale Behilterquerschnitte beschrankt. Jedoch beschreiben
Bertherat et al. (2002) die Nutzung der radioskopischen Technik zur Beobachtung von
Gasblasen im fliissigen Aluminium in einem Behilter mit einem Querschnitt von 100 mm x
120 mm mit einer Bildrate von 50 Bildern pro Sekunde. Konische, kapillare und flache
Miindungsoéffnung wurden zum Einperlen von Argongas genutzt und kugelférmige,
ellipsoidale und sphirische Kappenblasen wurden beobachtet. Bildverarbeitungstechniken
wurden genutzt, um die Geschwindigkeit der aufsteigenden Gasblasen zu bestimmen. Der
minimale beobachtbare Gasblasendurchmesser war 8 mm. Gasblasenkoaleszenz in den
Gasblasenketten wurde nicht beobachtet. Aus den Messungen schlussfolgern Bertherat et al.
(2002), dass die Gasblasenaufstiegsgeschwindigkeit unabhédngig von der Gasblasengréfle und

der Form der Duse ist.

Gnyloskurenko und Nakamura (2003; Gnyloskurenko et al., 2005) nutzten die
Rontgenradiographie zur Untersuchung der Entstehung von Gasblasen an einer vertikalen
Diise in einer Aluminiumschmelze bei unterschiedlichem Benetzungsverhalten. Argon-Gas
wurde durch aufwirts gerichtete Diisen mit verschiedenen Durchmessern in die Schmelze,
welche sich in einem Behilter mit rechteckigem Querschnitt mit einer Ausdehnung von

15 mm x 36 mm befand, eingeperlt.

Abdulla et al. (2005) nutzten ein 9 MeV-Rontgenbildgebungssystem &hnlich dem von Baker
et al. (1998) wvorgestellten System zur Visualisierung und Untersuchung des
Stromungsverhaltens und des Wirmeiibergangs bei der Injektion von Wasser in ein heilles
Fliissigmetall, wobei das Wasser teilweise oder vollstindig verdampft. Fliissiges Blei befand

sich in einem Behilter mit einem rechteckigen Querschnitt mit den Abmessungen von
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457 mm x 102 mm. Bildverarbeitungstechniken wurden genutzt, um die Gasblasenaufstiegs-
geschwindigkeiten, Gasblasenvolumen und den Gasvolumenanteil zu ermitteln. Die
Messfehler in Abhéngigkeit der GasblasengroBen wurden abgeschdtzt. Der kleinste

detektierbare Gasblasendurchmesser betrug etwa 7 mm.

Zur Untersuchung der Erzeugung von Mikrogasblasen in fliissigem Quecksilber nutzten
Kogawa et al. (2008) eine Synchrotronstrahlungsquelle. Die Gasblasen wurden an einer
200 um-Kantile erzeugt, die in das Quecksilber hineinragt. Das Quecksilber befindet sich in

einem 2 mm bzw. 4 mm dicken Behilter.

Uchimura et al. (1998) nutzen eine Neutronenstrahlungsquelle, um eine Gas-Fliissigmetall-
Zweiphasenstromung in einem zylindrischen Rohr mit 10 mm Innendurchmesser zu
untersuchen. Das Rohr ist Teil eines Kreislaufs, in welchem ein Zweiphasen-Gemisch aus
flissigem Blei-Wismut und Stickstoffgas stromt. Obwohl die dargestellten Bilder ein
schlechtes Signal-Rausch-Verhiltnis vermuten lassen, wurden neben der Bestimmung des
Stromungsregimes Messungen zum lokalen Gasgehalt und deren Entwicklung und zu

Gasblasengeschwindigkeiten mit Hilfe von Bildverarbeitungstechniken durchgefiihrt.

Mishima et al. (1999) nutzen ebenfalls eine Neutronenstrahlungsquelle zur Untersuchung von
Gas-Flissigmetall-Zweiphasenstromungen in einem Behélter mit rechteckigem Querschnitt
von 100 mm x 20 mm. Der lokale Gasgehalt in einer Blei-Wismut-Schmelze wurde
gemessen.  Mittels Tracerteilchen und Partikelverfolgungstechniken wurde das
Geschwindigkeitsfeld in der Schmelze gemessen (Saito et al., 2004). Die Form von

Einzelgasblasen wird mittels Bildverarbeitungstechniken bestimmt (Saito et al., 2009).

2.2.6. Magnetfeldkontrolle von Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen

Magnetfelder stellen eine attraktive Mdoglichkeit der kontaktlosen Kontrolle der Gasblasen-

bewegung in zweiphasigen Fliissigmetallstromungen dar. Die in Abschnitt 2.1.9 eingefiihrte

im Fliissigmetallvolumen wirkende Lorentzkraft ﬁL kann Fliissigmetallstromungen antreiben
oder ddmpfen (Frohlich et al, 2013). Insbesondere durch den schwierigen experimentellen
Zugang zu zweiphasigen Fliissigmetallstrémungen sind diese bisher kaum untersucht. In einer
ersten Arbeit untersuchten Mori et al. (1977) den Einfluss eines transversalen Magnetfeldes
auf die Aufstiegsgeschwindigkeit von Stickstoff-Gasblasen in fliissigem Quecksilber. In
Abhingigkeit von Gasblasengrofle und Magnetfeldstirke wurde sowohl ein Beschleunigen,
als auch ein Abbremsen der Gasblasen beobachtet. Aus weiterfilhrenden Experimenten zum

Einfluss eines longitudinalen Magnetfeldes auf einzelne aufsteigende Gasblasen in fliissigem
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GalnSn folgern Zhang et al. (2005), dass das Magnetfeld auf die nicht-leitenden Gasblasen
durch die Verdnderung des Nachlaufs der Gasblasen wirkt. Weiterhin wurde durch Zhang et
al. (2007) experimentell gezeigt, dass die Anwendung eines horizontalen statischen
Magnetfeldes auf eine Gasblasenkette im Fliissigmetall unerwartet zur Ausbildung neuer
Stromungsstrukturen mit ausgeprigten vertikalen Strukturen fiihrt, wihrend ein vertikales

statisches Magnetfeld die Blasenstromung erwartungsgemal dampft.
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Kapitel 3
Hochauflosenden Mikrofokus-

Rontgenbildgebung

Rontenradiographische und rontgenradioskopische Abbildungsverfahren sind in der Medizin,
der zerstérungsfreien Werkstoffpriifung in der Industrie und in der Wissenschaft, aber auch in
der Sicherheitstechnik weit verbreitet. Die physikalischen und technischen Grundlagen dieser
Verfahren sind in einschlidgigen Lehrbiichern und wissenschaftlichen Aufséitzen ausfiihrlich
beschrieben. Im folgenden Kapitel werden hier die fiir die in dieser Arbeit notwendigen
Grundlagen dieser Verfahren zusammengetragen und dargelegt. Zundchst wird auf die
Erzeugung und die Eigenschaften der fiir die Bildgebung genutzten RoOntgenstrahlung
eingegangen. Die Prinzipien der Strahlungsschwichung insbesondere im Hinblick auf die
Charakterisierung der lokalen Zusammensetzung des durchstrahlten Fliissigmetalls werden
beschrieben. Die Prinzipien der flichenhaften Strahlungsdetektion zur Bilderzeugung werden
erklart. Darliber hinaus werden die grundlegenden Konzepte zur Charakterisierung der
Eigenschaften rontgenbildgebender Systeme erldutert. Am Ende dieses Kapitels sind die
Verfahren der digitalen Bildverarbeitung dargestellt, welche in dieser Arbeit zur quantitativen

Auswertung des gewonnenen Bildmaterials angewandt werden.

3.1. Strahlungsquelle

Rontgenstrahlung ist eine hochenergetische elektromagnetische Strahlung, die unter
verschiedenen experimentellen Bedingungen entweder Welleneigenschaften oder
Teilcheneigenschaften zeigt. Diese Eigenschaften sind zueinander komplementir zu
betrachten (Healy, 2002). Mit dem Bezug auf ihre Teilchennatur spricht man auch von
Photonenstrahlung. Die Rontgenphotonen breiten sich zumindest im Vakuum mit der Licht-
geschwindigkeit ¢ geradlinig aus. Der indirekt proportionale Zusammenhang zwischen der
diskreten Energie einen Photons E, und seiner Wellenldnge A ist gegeben mit

E =

/4

h-c
- [3.1]

Dabei bezeichnet 4 das Planck’sche Wirkungsquantum.
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Rontgenstrahlung entsteht, wenn geladene Teilchen mit hoher Geschwindigkeit auf Materie
treffen. In konventionellen Rontgenquellen wird charakteristische Rontgenstrahlung und
Rontgenbremsstrahlung erzeugt, indem beschleunigte Elektronen auf ein Targetmaterial mit
hoher Dichte und hoher Kernladungszahl geschossen werden. Dagegen wird in einer
Synchrotron-Strahlungsquelle Rontgenstrahlung erzeugt, indem beschleunigte Elektronen im

Magnetfeld eines Ablenkmagneten auf eine Kreisbahn gezwungen werden.

Ein Mikrofokus-Rontgenstrahler ist ein konventioneller Rontgenstrahler, bei dem durch
geeignete technische Vorkehrungen Rontgenstrahlung in einem rdumlich nur auf wenige
Mikrometer begrenzten Brennfleck erzeugt wird. Dies ist, wie spéter noch gezeigt werden
wird, notwendig, um ein Rontgenmikroskop mit rdumlichen Auflésungen ebenfalls im
Mikrometerbereich betreiben zu konnen. Solch kleine Brennfleckausdehnungen erhilt man,
indem man einen Elektronenstrahl mittels einer Elektronenlinse auf eine diinne Metallfolie
fokussiert. Die im Brennfleck des Elektronenstrahls in der Folie entstehende
Rontgenstrahlung wird in einem weiten Winkel vorwirtgerichtet abgestrahlt. Solche
Transmissions-Mikrofokus-Rontgenstrahler ~ sind ~ kommerziell — fiir  verschiedene
Anwendungen, z.B. in der zerstorungsfreien Werkstoffpriifung, verfiigbar. Nur wenige
Prozent der Leistung des Elektronenstrahls werden in Rontgenstrahlung umgewandelt,
wihrend der Hauptanteil der Elektronenstrahlleistung beim Auftreffen auf die Metallfolie in
Wirme umgewandelt wird. Aufgrund von Raumladungseffekten weitet sich ein
Elektronenstrahl bei steigenden Stromdichten zunehmend auf und eine optimale Fokussierung
kann nicht mehr erreicht werden. Ist die eingetragene Leistung in das Targetmaterial zu grof3,
dann kann die entstehende Warme nicht mehr abtransportiert werden und die Metallfolie wird
zerstort. Anstelle des Transmissionstargets nutzt man deshalb heute auch kompakte
Reflektionstargets. Dabei werden die durch einen Heizstrom /;, an einer Gliihkathode
erzeugten und im elektrischen Feld einer zwischen der Kathode und einer Lochanode
angelegten Hochspannung beschleunigten freien Elektronen e auf die geneigte Oberfldche
eines dicken Targetmaterials geschossen (Abbildung 3.1). Die Fokussierung des
Elektronenstrahls nach Durchtritt durch die Lochanodenplatte auf das Reflektionstarget wird
durch eine Elektronenlinse erreicht. Durch die Steuerung des elektrischen Potenzials der
Gitterkappe wird die Intensitit des Elektronenstrahls eingestellt. Das Reflektionstarget ldsst
sich riickseitig kiithlen und ermoglicht somit den Eintrag hoherer Leistungen, ohne das Target
zu zerstoren. Neben der inhdrenten Defokussierung des Elektronenstrahls bei hohen
Leistungsdichten fiihrt hier zusitzlich die Streuung der Elektronen im Targetmaterial zu einer
Aufweitung des Brennflecks. Neben der natiirlichen Defokusierung tragen auch

Spannungsschwankungen bei der Hochspannungserzeugung zur Beschleunigung der
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Elektronen und im Steuerteil der elektromagnetischen Linse, aber auch mechanische
Ungenauigkeiten, thermische Verformungen und 4duflere Storeinfliisse, wie externe
magnetische Felder, zur Aufweitung des Elektronenstrahls und damit des Brennflecks bei.
Mikrofokus-Rontgenstrahler mit einem Reflektionstarget erreichen deshalb nicht die
Auflosungen, die mit einem Mikrofokus-Rontgenstrahler mit Transmissionstarget erreicht

werden konnen.

Abbildung 3.1 Prinzipdarstellung eines Mikrofokus-Rontgenstrahlers mit Reflektionstarget T: Anschliisse fiir
Hochspannung HS und Heizstrom /;,, Glithkathode C, Gitterkappe G, Lochanodenplatte A, Elektronenlinse L,
Fenster W.

Die Energie der abgestrahlten Photonen eines Mikrofokus-Rontgenstrahlers ist bestimmt
durch die Art, mit der die FElektronen des Elektronenstrahls mit dem Targetmaterial in
Wechselwirkung treten. Charakteristische Rontgenstrahlung entsteht, wenn die auf das Target
treffenden energiereichen Elektronen durch Stof3 die Bindung von inneren Schalenelektronen
der Targetmaterialatome {iberwinden und diese herausgeschlagen. Dabei muss die kinetische
Energie des einfallenden Teilchens grofer als die Bindungsenergie der Hiillenelektronen sein.
Die in den so ionisierten Atomen entstandenen Leerstellen werden umgehend durch
Elektronen aus den duBeren Schalen der Atome aufgefiillt. Bei einer jeden solchen Anderung
der Elektronenanordnung wird ein Photon mit einer der Differenz der Bindungsenergie des
Hiillenelektrons  entsprechenden  charakteristischen = Wellenldnge abgestrahlt. Die
Energieverteilung dieser abgestrahlten charakteristischen Photonen stellt sich somit als ein
Linienspektrum dar, das aufgrund der diskreten Energieniveaus der Hiillenelektronen fiir
jedes Material charakteristisch ist. Wird dagegen statt durch eine Kollision mit einem

Hiillenelektron ein geladenes Teilchen im elektrischen (Coloumb-)Feld des Atomkerns aus
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seiner Bahn gelenkt bzw. abgebremst, dann gibt es seine kinetische Energie durch die
Emission eines Photons ab. Man nennt diese Strahlung Bremsstrahlung. Die Energie eines
Bremsstrahlungs-Photons entspricht der Differenz der kinetischen Energie des einfallenden
Elektrons vor und nach dem Bremsvorgang. Beide Strahlungsarten, charateristische
Rontgenstrahlung und Rontgenbremsstrahlung, werden in einem Mikrofokus-Rontgenstrahler
erzeugt. Bei Verwendung eines Wolframtargets liegt die Spitze des charateristischen
Strahlenanteils bei 58 keV.

Die rdumliche Verteilung der Intensitdt eines entstehenden Rontgenstrahlenbiindels kann eine
ausgeprigte Anisotropie aufzeigen. Entsteht Rontgenbremsstrahlung in einer diinnen
Targetfolie, dann ist diese Intensitdts-Anisotropie abhingig von der Energie der erzeugten
Photonen. Dagegen kommt es in einem massiven Targetmaterial zu einer Uberlagerung
verschiedener Ausbreitungsrichtungen, so dass die Intensititsverteilung dann als unabhéngig

von der Strahlungsenergie betrachtet wird.
3.2. Bildgebungsprinzip

3.2.1. Bildentstehung

Wenn Rontgenstrahlung sich in Materie ausbreitet, dann kommt es zu Wechselwirkungen
zwischen Rontgenphotonen und den Materieatomen. Im Energiebereich der konventionellen
Rontgendiagnostik mit Energien kleiner 1 MeV treten (a) der photoelektrische Effekt, (b) die
kohérente Streuung und (c) die inkohdrente Compton-Streuung auf. Der Paarbildungseffekt

und der Kernphotoeffekt sind bei diesen Energien nicht wirksam.

Beim Photoeffekt wird ein Photon vollstdndig im Atom absorbiert, seine Energie wird auf ein
Hiillenelektron iibertragen. Das Elektron verldsst die Hiille mit der um die Bindungsenergie
des Elektrons reduzierten Energie des Photons. Sekundére charakteristische Rontgenstrahlung
(Fluoreszenzstrahlung) entsteht als Folge des Auffiillens des Elektronenlochs durch ein
hoherenergetisches Hiillenelektron. Fluoreszenzstrahlung fithrt zum Herauslosen weiterer

sogenannter Augerelektronen.

Beim kohédrenten Streuprozess wird ein Photon vollstindig absorbiert, jedoch als ein
kohdrentes Photon in fester Phasenbeziehung mit gleicher Energie, aber in verdnderter
Richtung, wieder abgestrahlt. Der Anteil kohérent gestreuter Photonen ist in der Regel gering
und zu vernachldssigen. Beim inkohdrenten Streuprozess kommt es dagegen zur teilweisen

Energieiibertragung (Beschleunigung) auf freie bzw. quasifreie Elektronen. Das Photon mit
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einer dadurch reduzierten Energie dndert dabei seine Richtung. Die Photonen kénnen auch in

rickwirtiger Richtung inkohérent gestreut werden.

Die durch diese Wechselwirkungsmechanismen in einem zu untersuchenden Objekt
verursachte Absorption oder Streuung von Rontgenphotonen aus dem von der Quelle
ausgehenden priméren Rontgenstrahl ist Grundlage der Rontgenbildgebung. Unter einem
Rontgenbild versteht man die visuelle Abbildung der Intensititsverteilung eines
Rontgenstrahls in der Detektorebene. Die beobachtbare Schwichung eines Rontgenstrahls in
einem Objekt ergibt sich aus der integralen Betrachtung der Schwichnungeigenschaften im
Objekt entlang der Strahlrichtung. Unter der Intensitét / eines Rontgenstrahls versteht man die
von den Rontgenphotonen im Primérstrahl pro Zeiteinheit d¢t durch eine Fliche dA4

transportierte Gesamtenergie,

d*’E
I= r
dA- dt

[3.2]

Die Gesamtenergic d’E , entspricht der Summe aller mit ihrer jeweiligen Energie
multiplizierten Rontgenphotonen.

Betrachtet man nur einen schmalbiindeligen primiren monoenergetischen Rontgenstrahl, der
eine diinne Schicht eines homogenen Materials, wie in Abbildung 3.2 dargestellt, durchdringt,

dann ergibt sich die Intensitdt des austretenden Strahls nach dem Schwéchungsgesetz (z. B.
Jackson, Hawkes, 1981) zu

I = Iyexp[—u(p,Z,E,) - d]. [3.3]
Dabei sei d die Dicke der Schicht und /, die Intensitét des einfallenden Strahls. Die Intensitét /
nimmt exponentiell in Abhdngigkeit vom Schwéchungskoeffizienten g und der Schichtdicke
d ab. Der totale lineare Schwichungskoeffizient 4 ist von der Dichte p, der effektiven Kern-
ladungszahl Z des Materials und der Energie E, der Rontgenphotonen abhéngig. Mit

zunehmendem Schwichungskoeffizienten und zunehmender Dicke der Schicht nimmt die

Intensitédt des Rontgenstrahls ab.
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Abbildung 3.2 Schematische Veranschaulichung des exponentiellen Schwichungsgesetzes. Die Intensitit des
austretenden Rontgenstrahls ist exponentiell abhéngig von der Schichtdicke d und von dem totalen linearen
Schwichungskoeffizienten ¢ des Schichtmaterials.

Aus der Messung der Intensititen des ungeschwéchten und geschwichten Rontgenstrahls ldsst
sich nach Gleichung 3.3 durch Bildung des negativen logarithmierten Quotienten das Produkt

des Schwichungskoeffizienten mit der Schichtdicke bestimmen,

—logi=,u~d. [3.4]

10
Dieses Produkt wird auch als Extinktion bezeichnet. Ist dazu noch die Dicke der Schicht
bekannt, dann ldsst sich aus der Extinktion der Schwichungskoeffizient des Materials
bestimmen, und umgekehrt ldsst sich bei bekanntem Schwichungskoeffizienten eines

homogenen Materials die Dicke einer untersuchten Probe genau messen.

Dagegen liegen bei der Untersuchung von erstarrenden Metalllegierungen nicht mehr
homogene Materialien, sondern Schmelzen mit rdumlich und zeitlich verdndernderlichen

Zusammensetzungen vor. Unter der Annahme einer direkten Proportionalitét zwischen g und

der physikalischen Dichte p verwendet man

u(p,z,Ey)J(ngEy) P [3.5]

mit dem stoffbezogenen Massenschwichungskoeffizienten /p. Eine Abhingigkeit des
Schwichungskoeffizienten vom molekularen Bindungszustand der Materie kann

ausgeschlossen werden, wenn die Energie E, der Rontgenphotonen viel grofer als die

molekulare thermische Bindungsenergie ist (Basin, Stankus, 1986; McCullough, 1975). Die
Massenschwichungskoeffizienten elementarer chemischer Stoffe sind in der Literatur
dokumentiert und tabellarisch verfiigbar (Hubbell, 2006; Berger et al., 2005). Fiir ein
homogenes Gemisch ergeben sie sich ndherungsweise aus der gewichteten Summe der

Koeffizienten der einzelnen Elemente des Gemischs (Mischungs-Regel, z. B. Jackson, 1982),
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A_Sc 2], 3.6
P Zc’(pl o

wobei ¢; der Massenanteil des Elements im Gemisch mit Zci =1 ist. Da unter der Annahme

1

eines konstanten Messvolumens, das durch die Querschnittsfliche des Messstrahls und der

konstanten Dicke der Fliissigkeitsschicht d gegeben ist, die gesamte Dichte des Gemischs

1

e

i P

o= [3.7]

betragt, ergibt sich fiir die integrale Schwichung schlieBlich der folgende Zusammenhang,

I=1I,exp —Zc{%}- lc d|. [3.8]
i i z i

P

Der monoenergetische totale lineare Schwichungskoeffizient kann somit auch als eine
Funktion der Massenschwéchungskoeffizienten der Elemente, der lokalen Dichten und der
Zusammensetzung des Gemischs innerhalb des betrachteten Messvolumens im Rontgenstrahl
verstanden werden. Die Dichten wiederum sind von weiteren Parametern abhéngig, ndmlich
von dem Druck und der Temperatur. Fliissigmetalle konnen hier als inkompressibel
angesehen werden. Damit ist eine Druckabhingigkeit der Dichte nicht gegeben. Die
Abhingigkeit der Dichten von der Temperatur kann aber gerade bei der Untersuchung von
Erstarrungsvorgdngen mit einer hohen Temperaturdynamik signifikanten Einfluss auf die
Strahlungsschwédchung haben. Diese Betrachtungen gelten nur fiir monoenergetische

Rontgenstrahlung.

Tatsdchlich aber ist die Strahlung eines konventionellen Rontgenstrahlers polyenergetisch,
das heift, sie besteht aus Photonen verschiedener Energien. Das Schwichungsgesetz gilt dann

nur durch Aufintegration iiber den gesamten Energiebereich

1={" 1,(E)exp[- M E. [3.9]

Praktisch findet diese Integration in vielen realen Mess- bzw. Detektorsystemen statt, welche
in der Regel nur ein integrales Intensitétssignal / ohne Informationen iiber die spektrale
Energieverteilung des Rontgenstrahls liefern. Dieser in Gleichung 3.9 ausgedriickte Verlust

an spektraler Information im Messsignal fiihrt zu signifikanten Problemen im Zusammenhang
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mit der Nutzung polyenergetischer Rontgenstrahlung. Die Energieabhéngigkeit der
Schwichungskoeffizienten ist fiir alle Materialien stark ausgepridgt und fiir die Materialien
voneinander verschieden. Durchdringt ein polyenenergetischer Rontgenstrahl ein Material, so
werden die Strahlanteile entsprechend der vorliegenden energieabhingigen Schwichungs-
eigenschaften unterschiedlich stark geschwécht. Dadurch verdndert sich die spektrale
Zusammensetzung des Rontgenstrahls. Man nennt diesen Effekt ,,Strahlauthédrtung®, da in der
Regel die Anteile mit einer niedrigeren Energie stirker absorbiert werden und der Anteil
hoherenergetischer Photonen im Strahl zunimmt. Ohne Kenntnis der spektralen
Zusammensetzung des Rontgenstrahls ist eine genaue quantitative Aussage iiber die
vorliegenden Schwichungskoeffizienten allein aus integralen Intensitdtsmesswerten nicht
moglich. Der lineare Zusammenhang zwischen dem Absorptionskoeffizient bzw. der

Probendicke und der beobachteten Extinktion geht verloren.

Neben der reinen Absorption ist im Bereich der Rontgenbildgebung auch gestreute
Rontgenstrahlung zu beriicksichtigen. Diese gehort zwar nicht nicht mehr zum priméren
Rontgenstrahl, ist aber Teil des die Probe verlassenden Rontgenstrahlenbiindels. Sie besitzt
eine gegeniiber dem Primérstrahl gednderte Ausbreitungsrichtung, erreicht aber dennoch
hiufig die Detektorflaiche und kann so erheblich zum Bildsignal beitragen. Im Gegensatz zu
einem separaten Punktdetektor lassen sich die einzelnen Messpunkte eines Flachendetektors
nicht oder nur schwer gegen schriag einfallende Rontgenphotonen abschirmen. Ebenso lésst
sich die Tatsache, dass gestreute Photonen gegeniiber den urspriinglichen Photonen des
Primaérstrahls eine niedrigere Energie besitzen, in der Regel nicht zur Bereinigung des Signals
nutzen, da diese spektrale Information am Detektor nicht verfiigbar ist. Der Anteil der
absorbierten und der gestreuten Photonen an der Gesamtheit der aus dem Primérstrahl
entfernten Rontgenquanten, ausgedriickt durch die Anteile der Photoabsorption und der
inkohérenten Streuung am totalen Wechselwirkungsquerschnitt, z/¢ und o,/u, ist in
Abbildung 2.1 exemplarisch fiir verschiedene Elemente dargestellt. Fiir Elemente mit
niedriger Kernladungszahl, wie fiir organische Materie oder fiir Leichtmetalle ist bereits fiir
niedrige Energien der Anteil der gestreuten Photonen an allen wechselwirkenden Photonen

groB. Bei schweren Metallen wird auch noch fiir effektive Energien E, um 100 keV die

Strahlschwichung von der Photoabsorption dominiert.
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Abbildung 3.3 Anteil der Photoabsorption 7 (a) und der inkohérenten Streuung o, (b) am totalen Schwachungs-

koeffizienten u eines Materials bei verschiedenen Photonen-Energien E, (Daten nach Berger et al. (2005)).

Die rontgenbildgebende Untersuchung von Metallen erfordert in der Regel die Anwendung
hoherer Strahlungsenergien, um der insgesamt stirkeren Strahlungsschwichung zu begegnen.
Streustrahlung kann aber auch in den Wiénden des Versuchsauftbaus, z. B. der
Erstarrungsgefde entstehen. Deshalb ist  Streustrahlung trotz der niedrigeren
Streustrahlanteile bei hohen Energien auch bei Untersuchungen von metallischen Systemen

nicht vernachléssigbar.
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3.2.2. Projektionsgeometrie

Neben der direkten Abbildung eines zu untersuchenden Objekts auf einen hochauflosenden
Rontgendetektor, zum Beispiel im parallelen Strahlengang einer Synchrotronstrahlungsquelle,
lassen sich rdumlich hochauflosende Rontgenabbildungen auch durch vergroBernde
Projektion eines Rontgenschattenbildes auf einen entfernten Rontgenflichendetektor
erreichen. Dieses Prinzip liegt der Mikrofokus-Rontgenbildgebung zugrunde. Bringt man ein
Objekt nahe dem Brennfleck in einen divergenten Rontgenstrahl, dann wird sein
Rontgenschatten auf einer weit entfernten Projektionsfliche geometrisch vergroBert
abgebildet. Der Rontgenschatten kann dort mit niedrig auflésenden Bilddetektoren beobachtet
werden. Dieses Prinzip wird auch mit dem Begriff der Rontgenstrahlen-Schattenmikroskopie
(von Ardenne, 1939; Cosslett, Nixon, 1951; Cosslett, 1965) bezeichnet. Sind f, und fy die
Abstdande der Objektebene und der Projektionsfliche vom Brennfleck, dann ergibt sich die
VergroBBerung M zu

M=f,l1,. [3.10]

Dafiir ist eine ideal punktférmige Rontgenquelle notwendig. Tatsdchlich stehen aber nur
Rontgenstrahler mit einer endlichen Brennfleckausdehnung F' zur Verfiigung. Bei sehr hohen
VergroBerungen fiihrt dies zu einer unscharfen Abbildung, wie in Abbildung 3.4 vereinfacht
dargestellt. Die sich in der Projektionsebene P ergebende Helligkeitsverteilung entsteht durch
die Faltung des Rontgenschattenbildes mit der um (M-1) mal vergrofBerten
Helligkeitsverteilung des Brennflecks. Die Ausdehnung der entstehenden Halbschatten an
scharfen Kanten des Objekts O in der Projektionsebene wird auch als geometrische Unschirfe
bezeichnet (Metz et al., 1979). Die Ausdehnung U’ des Halbschattens, riickprojeziert in die
Objektebene, U'=U/M , also relativ zur ObjektgroBe betrachtet, ergibt sich zu

U'=F-(f,-f,)f,. [3.11]

Da £, hier viel kleiner als f4 sein soll, wird das rdumliche Auflosungsvermogen abgesehen von
hier zu vernachldssigenden Beugungserscheinungen (Cosslett, 1965) in erster Linie durch die

GroBe des Brennflecks der Strahlungsquelle bestimmt, U’ = F .
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Abbildung 3.4 Prinzip der Entstehung der geometrischen Unschiarfe U aufgrund der endlichen

Brennfleckausdehnung F bei der zentralen Projektion eines Objektdetails O auf eine Projektionsfléche P.

3.3. Rontgenbilddetektion

Ein Rontgenbilddetektor misst die Intensititsverteilung eines RoOntgenstrahls in der
Detektorebene und erzeugt eine entsprechende, fiir das menschliche Auge erfassbare
Bildinformation. Der Rontgenstrahl kann dazu mit einem mobilen punktférmigen
Detektorelement oder eindimensionalen Detektorzeile oder direkt mit einer feststehenden

zweidimensionalen Detektormatrix abgetastet werden (Holy et al., 1999).

Ein tibliches Verfahren ist dabei die indirekte Detektion des Rontgenstrahls. Wiahrend bei der
direkten Detektion im Dektektorelement durch Ionisation eine zur Intensitit des
Rontgenstrahls proportionale Menge elektrischer Ladungstridger erzeugt wird, werden bei
einem indirekten Detektionsverfahren zunichst die Rontgenstrahlen in sichtbares Licht
gewandelt. Die Intensitit des erzeugten sichtbaren Lichts kann dann mit {blichen
lichtoptischen Messprinzipien, wie zum Beispiel einem Fotodioden-Feld oder einem

optoelektronischen Kamerasystemen, erfasst werden.

3.3.1. Leuchtschirm

Ein lumineszierendes Material, das hochenergetische Photonen- und Teilchenstrahlung direkt
in sichtbares Licht wandelt, nennt man lumineszierender Phophor oder auch Szintillator. Im
Szintillatormaterial wird hochenergetische Strahlung absorbiert. Dabei wird sichtbares Licht
abgestrahlt. Deshalb besitzen Szintillatormaterialien haufig eine hohe Dichte bzw. bestehen
aus Elementen mit hohen Ordnungszahlen (Srivastava, 2002). Weiterhin zeichnen sich
Szintillatorenmaterialien durch eine hohe Energieeffizienz, kurze Abklingzeiten und

angepasste Emissionswellenldngen aus. Sie sind als Kristalle oder in Pulverform verfiigbar.
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Bei den iiberwiegend im medizinischen Umfeld zur indirekten Belichtung von Rontgenfilmen
eingesetzten Leuchtschirmen ist das szintillierende Material in pulverisierter Form als eine
mit einem optisch transparenten Binder stabilisierte Schicht auf ein Trigermaterial
aufgetragen. Weit verbreitet wird Terbium-dotiertes Gadolinium-Oxysulfat (Gd,0,S:Tb)
genutzt. Gadolinium-Oxysulfat emittiert bei 540 nm im griinen Wellenldngenbereich und ist
damit gut auf siliziumbasierte optoelektronische Bildwandler, wie die von amorph-Si-, CCD-
oder CMOS-Detektormatrizen, abgestimmt (Cha et al., 2008). Daneben zeichnet sich dieser
Phophor durch seine guten Absorptionseigenschaften fiir Rontgenphotonen im Energiebereich
von 15 keV bis 100 keV und durch ein geringes Nachleuchten mit einer Abklingzeit von 3 ms
aus (Srivastava, 2002). Da in Leuchtschirmen die Phosphore pulverisiert als Partikel
vorliegen, werden die Absorptionseigenschaften durch Packungsdichte und Partikelgrofle
bestimmt. Niedrigen Packungsdichten erlauben hohe Ortsauflosungen, wéhrend hohe
Packungsdichten zwar eine bessere Wandlungseffizienz, jedoch nur eine schlechte raumliche
Aufloésung erreichen (Tyrrell, 2005). Leuchtschirme auf der Basis von Gadolinium-Oxysulfat

haben ihre Anwendung auch in digitalen Rontgenbildgebungssystemen gefunden.

Ein weiteres wichtiges Szintillatormaterial fiir Bildgebungsanwendungen ist Césiumiodid
(CsI). Cidsiumiodid kann in nadelféormigen Strukturen auf einem Detektor aufgetragen
werden. Diese Nadeln besitzen dann lichtleitende Eigenschaften und reduzieren dadurch die
laterale Diffusion der erzeugten Lumineszensphotonen. Deshalb sind solche Leuchtschirme
wegen der verbesserten rdumlichen Auflosung anderen Szintillatormaterialen iiberlegen
(de Groot, 1991).

3.3.2. Rontgenbildverstarker

Die erzeugten Intensititen des Szintillationslichts eines Leuchtschirms sind im Vergleich zu
anderen optischen Lichtquellen trotz hocheffizienter Szintillationsmaterialien, welche
hunderte bis tausende Lichtphotonen je einfallendem Rontgenphoton erzeugen, sehr gering.
Ein Rontgenbildverstéirker verstirkt die Intensitit des erzeugten sichtbaren Lichts weiter und
erreicht damit ein besseres Signal-Rausch-Verhiltnis am Ende der Bildgebungskette. Die
Funktionsweise und die Eigenschaften solcher Rontgenbildverstirker sind bei de Groot
(1991) beschrieben. In einer evakuierten Rohre ist auf einer lichtdurchldssigen Fotokathode
ein szintillierendes Material in einer diinnen Schicht aufgebracht. Die auf diese Schicht
einfallenden Rontgenphotonen erzeugen im Szintillator Lichtphotonen, welche sich bis zur
Fotokathode ausbreiten. Dort erzeugen sie dann freie Elektronen, die in einem elektrischen

Feld in der Rohre beschleunigt werden. Durch die spezielle Anordnung der Elektroden sind
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die elektrischen Feldlinien im Rontgenbildverstdrker so eingestellt, dass diese gegeniiber den
Elektronen wie eine elektrische Linse wirken. Die beschleunigten Elektronen erzeugen am
Ausgangsfenster des Rontgenbildverstiarkers ein Sekundirbild, welches die eingangsseitige
Intensitétsverteilung proportional, jedoch mit einer hoéheren Intensitdt abbildet. Dieses
Sekundérbild ist aufgrund der FEigenschaften der elektrischen Linse gegeniiber dem
Eingangsbild verzerrt. Man unterscheidet zwischen zylindrisch symmetrisch ,geometrischen’
und asymmetrischen Verzerrungen. Eine detaillierte Beschreibung dieser Abbildungsfehler ist
ebenfalls bei de Groot (1991) zu finden. Die Ursache der geometrischen Bildverzerrungen ist
die gewdlbte Oberfliche des Eingangsschirms. Aufgrund der Woélbung werden Objekte zu
den Rindern des Bildfeldes hin gestreckt dargestellt. Das Ausgangsbild ist dadurch in der
Regel kissenformig verzerrt (,pin cushing distortion’). Daneben wird aufgrund der hohen
Anfilligkeit der Elektronenoptik flir Stérungen aufgrund von Streu-Magnetfeldern wie dem
Erdmagnetfeld das Ausgangsbild in sigmoidaler Weise s-formig verzerrt. Neben diesen
globalen Verzerrungen ist das Ausgangsbild eines Bildverstirkers auch lokal verzerrt. Die
Ursachen dafiir liegen in Herstellungstoleranzen der Konstruktion des Bildverstirkers. Die
geometrischen Verzerrungen der mit einem Rontgenbildverstirker erzeugten Bilder miissen
bei deren qualitativen und quantitativen Analyse beriicksichtigt werden. Prinzipiell lassen sich
die Verzerrungsmechanismen theoretisch modellieren und diese Modelle dann zur inversen

Entzerrung nutzen.

3.3.3. Kamerasystem

Die von einem Leuchtschirm oder Rontgenbildverstiarker im visuellen Wellenldngenbereich
erzeugte Intensititsverteilung muss mit einem digitalen Kamerasystem erfasst und
aufgezeichnet werden. Ein digitales Kamerasystem ist ein opto-elektronisches System, das ein
digitales Bild der einfallenden Helligkeitsverteilung erzeugt. Diese Helligkeitsverteilung wird
dazu auf eine zweidimensionale Detektormatrix abgebildet. Wie in jedem optischen System
hingt die Beziehung zwischen dem abzubildenden Objekt und dem Digitalbild von den
optischen Komponenten des Kamera-Objektives, der numerischen Apertur und der
Belichtungszeit ab. Die elektronische Beschaltung zur Ansteuerung und zum Auslesen der
Detektormatrix z&hlt man ebenfalls zu den Bestandteilen eines Kamerasystems (Campos,
2000).

Kamerasysteme auf der Basis ladungsgekoppelter Detektorelemente, sogenannter ,charge-
coupled devices’ (engl., kurz CCD), haben in der wissenschaftlichen Bildgebung eine weite

Verbreitung gefunden. Deren hohe Leistungsfahigkeit liegt in niedrigem Dunkelstrom, hoher
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Sensitivitdt, hoher Ladungssammlungseffektivitit, weitem dynamischen Umfang,
ausgezeichneter Linearitdt und sehr gutem Signal-Rausch-Abstand des Ausgangssignals
begriindet. Kamerasysteme auf der Basis von komplementdren Metalloxid-Halbleitern
(,complementary metal-oxid semiconductors’, CMOS) erreichen aufgrund der
Ansteuerbarkeit einzelner Detektorelemente und der hohen Systemintegration im
Detektorschaltkreis jedoch deutlich hohere Bildwiederholraten (Janesick, Putnam, 2003).

Das elektrische Signal eines individuellen Detektorelements ergibt sich aus der dem
einfallenden Licht proportionalen Ladungsmenge, die durch die Absorption der Lichtquanten
erzeugt wurde, sowie dem Dunkelstromsignal und dem zufdlligen Rauschsignal.
Systematische, als feststehende Muster erscheinende Abbildungsfehler (engl.: ,fixed pattern
noise’, FPN) einer Detektormatrix haben ihre Ursache in fertigungsbedingten Variationen der
Effizienz der einzelnen Detektorelemente und der Ubertragungseigenschaften der

Ausleseelektronik und lokal unterschiedlichen Dunkelstromen (Campos, 2000).

Unter einem Dunkelstrom versteht man den relativ kleinen elektrischen Strom, der in
photosensitiven Halbleiter-Bauelementen, wie einer CCD-Detektormatrix, sogar dann flief3t,
wenn kein Licht auf das Bauteil trifft. Ursachen des Dunkelstroms sind die thermische
Generation von Ladungstriagern an Halbleiter-Halbleiteroxid-Schnittstellen und im Halbleiter
selbst. Die generierten Ladungstriger werden zwischenzeitlich in den Halbleiter-
Ladungsspeichern der Detektorelemente gesammelt und addieren sich zum eigentlichen
Photosignal. Die Amplitude des somit als Offset erscheinenden Dunkelstroms ist von der
elektrischen Beschaltung, der Lénge des Integrationsintervalls 7 und von lokalen
Substrateigenschaften abhdngig. Die Erzeugung thermischer Ladungstriger selbst ist ein
statistischer Prozess, welcher der Poisson-Verteilung folgt (Ong, Pierret, 1975; Baba, Sasaki,

1977). Das Dunkelstromsignal muss iiblicherweise korrigiert werden.

Der Zusammenhang zwischen der einfallenden Lichtmenge und dem Ausgangssignal ist in
der Regel linear. Unterschiede in der Effizienz der einzelnen Detektorelemente fiihren jedoch
zu lokalen Unterschieden im Proportionalititsfaktor der einzelnen Elemente einer

Detektormatrix (Healey, Kondepudy, 1994).
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3.4. Systemcharakterisierung

Zur Charakterisierung eines rontgenbildgebenden Systems ist eine Beschreibung und
Quantifizierung seiner FEigenschaften und seines Ubertragungsverhaltens sinnvoll. Die
grundlegenden Konzepte zur Charakterisierung rontgenbildgebender Systeme sind durch
andere Autoren bereits ausfiihrlich dargelegt worden, siehe z. B. Metz und Doi (1979) oder
Cunningham (2000). Durch eine Systemcharakterisierung wird die Auswahl und Auslegung
geeigneter Korrektur- und Analysemethoden zur Rekonstruktion und Bewertung der

tatséchlich vorliegenden Objektstruktur bzw. des tatsdchlichen Objektverhaltens moglich.

3.4.1. Raumliches Ubertragungsverhalten

Das rdumliche Ubertragungsverhalten eines bildgebenden Systems wird durch den
funktionalen Zusammenhang zwischen der tatsdchlichen Struktur eines abzubildenden
Objekts bzw. seinem idealen Abbild und dem Bild, das am Ausgang des Abbildungssystems
ausgegeben wird, beschrieben. Es soll ein in zeitlicher Hinsicht ideales System angenommen
werden, welches ndherungsweise praktisch immer dann vorliegt, wenn Messungen mit sehr
langen Integrationszeiten zur Beobachtung statischer, unveranderlicher Objekte durchgefiihrt
werden. Die Ubertragungsfunktion eines bildgebenden Systems beschreibt die
Leistungsfahigkeit eines bildgebenden Systems, wie rdumlich sinusformig modulierte
Eingangssignale in Abhdngigkeit von ihrer Frequenz iibertragen werden. Entsprechende
Beurteilungskonzepte speziell fiir rontgenbildgebende Systeme sind bereits in den 60iger
Jahren des vergangenen Jahrhunderts entwickelt worden (Metz, Doi, 1979). Eine wesentliche
Voraussetzung fiir die Nutzung von Ubertragungsfunktionen ist die Linearitit und
Verschiebungsinvarianz des bildgebenden Systems. Diese Invarianzen sind in der Praxis in
einem realen System nicht immer gegeben. Durch die Anwendung von Linearisierungs-
funktionen und die Beschrinkung auf enge Bildbereiche wie auf das Bildzentrum wird aber
dennoch eine ausreichend genaue Beschreibung der Systemeigenschaften mittels der

Ubertragungsfunktionen moglich.

Das Ubertragungsverhalten eines linearen und verschiebungsinvarianten Systems wird
komplett durch seine Antwort auf ein punktformiges Eingangsignal PSF(x,y) beschrieben. Ein
am Systemausgang erzeugtes Bild g(x,y) entsteht durch die Faltung des Eingangsbilds f(x,y)

mit der Punktantwort des Systems im Ortsbereich,

g(,y) = [~ f(x — &y —n)PSF(&n) dédn. [3.12]
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Die komplexe Fourier-Zerlegung der Punktantwort, also seine Transformierte im
Ortsfrequenzbereich, wird deshalb auch als optische Ubertragungsfunktion OUF(v,, Vy)

bezeichnet,
OUF (vy,vy) = fffooo PSF(x,y)exp[—j2m(vyx + vy y)]dxdy. [3.13]

Ebenso ldsst sich auch das Eingangsbild durch die Fouriertransformation in seine
sinusformigen Signalanteile unterschiedlicher Frequenz zerlegen. Das Ausgangsbild im
Ortsfrequenzbereich eines linearen verschiebungsinvarianten Systems ergibt sich durch die
Multiplikation der Fouriertransformierten des FEingangssignals mit der optischen
Ubertragungsfunktion. Die Modulationsiibertragungsfunktion MUF(v,, Vvy) ist der Betrag der
komplexwertigen OUF.

Ein reales Detektorsystem besteht nicht aus einer einzelnen Ubertragungsstrecke, sondern aus
vielen Teilsystemen, welche sich jeweils mit einer Teilsystem-OUF charakterisieren lassen.
Bei einer seriellen Anordnung dieser Teilsysteme ergibt sich die optische
Ubertragungsfunktion des Gesamtsystems durch die multiplikative Verkniipfung der
Teilsystem-OUF,

OUF (vy, vy) = [1; OUF; (v, vy). [3.14]

Obwohl man ein Detektorsystem fiir die Rontgenbildgebung in der Regel als ein seriell
aufgebautes Ubertragungssystem verstehen kann, verwendet man die Eigenschaften der
einzelnen Elemente der Bildgebungskaskade nur im Bereich der Detektorentwicklung. Im
Anwendungsfall schiitzt man hiufig nur die Gesamt-MUF des bildgebenden Systems mithilfe
eines geeigneten Experiments ab. In niedrigauflésenden Systemen kann die Antwort des
Systems auf ein punkt- oder linienformiges Eingangsignal direkt in den Abbildungen
entsprechend kleiner Loch- oder schmaler Schlitzmasken gemessen werden. Die
richtungsabhingige eindimensionale MUF Ilisst sich durch die Fouriertransformation der
Systemantwort auf ein linienformiges Eingangsignal, das ist die Linienspreizfunktion LSF,

senkrecht zur Linienrichtung bestimmen,
MUF(v) = | LSF(x) exp(—j2mvx)dx|. [3.15]

Die Linienspreizfunktion kann alternativ anstatt mit einer Schlitzmaske auch durch die
Ableitung der Systemantwort auf ein kantenformiges Testobjekt, der Kantenspreizfunktion
KSF, bestimmt werden. Aus technologischer Sicht ist die Herstellung einer gut
absorbierenden Kante an einem Testobjekt vorteilhafter als die Herstellung einer

rontgentauglichen Schlitzmaske. Die Untersuchung des Ubertragungsverhaltens mit
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derartigen Testobjekten ist in niedrigauflésenden Rontgenbildgebungssystemen bei
sorgfiltiger Vorbereitung einfach durchzufiihren. Die Bestimmung der MUF bzw. der
Grenzfrequenz, also der Ortfrequenz, welche das System gerade noch iibertragen kann, eines
Mikrofokus-Rontgenbildgebungssystems ist dagegen schwierig. Das ist mit den hohen
Anforderungen an geeignete Testobjekte zu erkldren. Derzeit existieren daflir noch keine

normativen Richtlinien.

3.4.2. Zeitliches Ubertragungsverhalten

Das zeitliche Ubertragungsverhalten wird im Wesentlichen durch Lumineszenz- und
Ladungsspeichereffekte bestimmt, welche zu einem ,,Nachleuchten* des Rontgenbilds und
damit zu einer Reduktion zeitlicher Auflosung fiihren konnen. Diese Effekte werden in den
hier diskutierten Anwendungen aber als vernachlissigbar erachtet und werden deshalb nicht

weiter betrachtet.

3.4.3. Rauschen

Rontgenradiographische Abbildungen sind in der Regel durch Bildrauschen gestort. Unter
dem Rauschen versteht man alle zufilligen Abweichungen des gemessenen Signals von einer
idealen Abbildung ohne Stérungen. Die sichere und genaue Erkennbarkeit und
Quantifizierbarkeit von Bildmerkmalen in der Abbildung durch einen idealen oder realen
Beobachter wird durch Bildrauschen stark beeintrachtigt oder verhindert. Der
Bildverarbeitung obliegt die Aufgabe, die Qualitdt der aufgenommenen Bilder zu analysieren
und nach Moglichkeit die tatsdchliche Bildinformation vom Rauschuntergrund zu trennen

oder zu rekonstruieren.

Die Genauigkeit eines rontgenbildgebenden Systems ist in natiirlicher Weise durch die
diskontinuierliche FEigenschaft der Rontgenstrahlung, die auch als Teilchenstrahlung
verstanden wird, begrenzt. Die zufdllige Natur der Entstehung, Ausbreitung und
Wechselwirkung von Rontgenstrahlung verursacht natiirliche Fluktuationen der Anzahl der in
einem bestimmten Zeitintervall auf eine endlich gro3e Detektorfliche auftreffenden Rontgen-
quanten. Diese fluktuierende Anzahl an Quanten, welche die primdre Messgrofle darstellt,
entspricht einer Zufallsvariable, deren Realisierung aufgrund geringer Wahrscheinlichkeiten
der Poisson-Verteilung entspricht. Die mittlere quadratische Abweichung (Varianz) der

Anzahl X auf einen Detektor treffender Photonen bei einen Erwartungswert bzw. einer
mittleren Zihlrate E(X) mit E(X)=K betrigt o5 = K (Rimkus, Baily, 1983). Man nennt

die natiirlichen Abweichungen vom idealen Mittelwert auch Quanten-Rauschen. Ein
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Messsystem, dessen Messunsicherheit im Wesentlichen durch das Quanten-Rauschen
bestimmt wird, nennt man auch ,Quanten-Rauschen-begrenzt’. Es ist zu bemerken, dass

schon fiir moderate K die Poissonverteilung hin zur Normalverteilung konvergiert.

In einem Detektorsystem wird in der ersten Detektorstufe nur ein Bruchteil der auftreffenden
Quanten erfasst. Die tatsdchliche Zahlrate und deren Varianz reduzieren sich um die Effizienz
der ersten Detektorstufe. Das  eigentliche  Messsignal wird dann  durch
Vervielfachungsprozesse proportional zur Anzahl der direkt registrierten Quanten erzeugt.
Diese Vervielfachungs- bzw. Ubertragungsprozesse wie zum Beispiel die Erzeugung
optischer Photonen im Szintillationsschirm oder die Generation von Photoelektronen an der
Photokathode eines Bildverstirkers oder das Sammeln der optischen Photonen mit einem
Linsensystem sind wieder Poisson- oder Binominal-Prozesse. Die Kaskade von
Zufallsprozessen erhoht den Rauschuntergrund weiter, wobei gilt, (a) dass die Varianz des
Ausgangsignals maBgeblich durch die Effizienz der ersten Detektorstufe gepriagt wird und (b)
dass diejenigen nachfolgenden Detektorstufen, welche einen hohen Verstirkungsgrad
aufweisen, die Effizienz des Systems nur geringfiigig beeinflussen (Breitenberger, 1955;
Arndt, Gilmore, 1979; Koch et al., 1995; Noll, 2006).

In der letzten Stufe eines digitalen Bildgebungssystems wird schlieBlich eine der primédren
Messgrofle dquivalente Anzahl elektrischer Ladungstriger erzeugt. Das daraus resultierende
elektrische Signal wird abschlieBend digitalisiert. Schrotrauschen und thermisches Rauschen
in den elektronischen Bauteilen und das Quantisierungsrauschen der Digitalisierungsstufe
sind weitere Ursachen fiir zufdllige (und systematische) Messfehler im resultierenden

digitalen Rontgenbild.

Eine Kenngroe zur Beschreibung der Qualitit eines Messsignals am Ausgangs eines
Detektorsystems ist das Signal-Rausch-Verhiltnis (signal to noise ratio, SNR). Betrachtet
man das Signal eines einzelnen Bildpunkts, dann kann das SNR als das Verhéltnis des
Betrags der mittleren Signalamplitude zur Standardabweichung des Messsignals definiert
werden und es ergibt sich fiir ein Messsignal X mit
_ EW)

Oy

SNR

pix

[3.16]

Ein wichtiges Kriterium bei der Berechnung des SNR ist, dass das ungestorte Originalsignal
E(X) und die entsprechende Standardabweichung bekannt sein miissen. Deshalb kann in
einem verrauschten Einzelbild das SNR nur durch die Betrachtung eines Ensembles von

Bildpunkten abgeschitzt werden. Weiterhin liegt in einem Rontgenbild das Rauschen in der



3.4 Systemcharakterisierung 45

Regel nie rdumlich und zeitlich unkorreliert vor, so dass die Bedeutung des SNR in einem
einzelnen Bildpunkt oft falsch interpretiert wird. Es ist deshalb giinstiger, das Rausch-

Leistungsspektrum zu betrachten.

3.4.4. Rauschleistungsspektrum

Das eingangsseitige Bildpunktsignal wird in einem realen Detektorsystem entsprechend seiner
Ubertragungscharakteristik rdumlich aufgespreizt. Dies betrifft in gleicher Weise auch das
Signalrauschen (Cunningham et al., 1994). Das Signalrauschen ist dann nicht mehr
unabhéingig vom Signal benachbarter Bildpunkte, sondern es ist rdumlich und zeitlich
korreliert. Die Fourier-Transformation kann genutzt werden, um diese Eigenschaft zu
beschreiben. Die spektrale Zerlegung des Rauschsignals wird Wiener Spektrum oder Rausch-

Leistungsspektrum NPS genannt
NPS =S, ( N, v =|FT,, {n(x, »)}. [3.17]

Darin soll n(...) den zweidimensionalen additiven Rauschanteil eines zweidimensionalen
Bildsignals und N(...) dessen Fouriertransformation bezeichnen. Zur praktischen Bestimmung
des Rauschleistungsspektrums benutzt man iiblicherweise den Gruppen-Mittelwert der

quadrierten Betrdge der diskreten Fouriertransformation eines mittelwertfreien Rauschsignals,

NPS(u,v) = Axy{|DFT,, {nx, y)f

>, [3.18]

fiir die durch die zweidimensionale Fourier-Transformation gegebenen Ortsfrequenzen u und
v, wobei Ax und Ay die diskreten Detektorabstinde in horizontaler und vertikaler Richtung
sind. Der Gruppen-Mittelwert kann durch Mittelung {iber mehrere Messfenster innerhalb
eines Einzelbildes oder durch Mittelung iiber mehrere zeitlich aufeinander folgende Bilder
gebildet werden. Fenstertechniken, zum Beispiel die Anwendung eines Hamming-Filters,
konnen genutzt werden, um die Genauigkeit des berechneten Rauschleistungsspektrums zu
verbessern. Generell muss beachtet werden, dass das Rauschleistungsspektrum eines
Rontgenschattenbildes vor seiner Abtastung nicht bestimmt werden kann. Das Rausch-
leistungsspektrum eines abgetasteten Rontgenbildes ist in der Regel durch Aliasing-Effekte
fehlerbehaftet (Cunningham, 2000), welche aber nicht korrigiert werden konnen.

Zur Abschitzung des SNR in einem einzelnen Bildpunkt ist die Kenntnis der lokalen Signal-

Varianz notwendig (Gleichung 3.16). Dieses ergibt sich bei bekanntem NPS aus

o = [ NPS(u,v)dudv. [3.19]
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Kapitel 4

Digitale Bildverarbeitung

Auch wenn die Rohbilder eines digitalen Rontgenbildgebungssystems eine subjektiv hohe
Bildqualitdt aufweisen konnen, ist es notwendig, die Bilddaten vor der weiteren quantitativen
Analyse und Bewertung von inhirenten Bildartefakten zu befreien. Dies betrifft zum einen die
Kalibrierung der gemessenen Strahlungsintensititen und zum anderen die Korrektur
geometrischer Abbildungsfehler. Mit Hilfe digitaler Bildverarbeitungsverfahren soll eine
Verbesserung der visuellen Wahrnehmbarkeit der Bildinformation sowie eine qualitative und

quantitive Extraktion von Merkmalen des untersuchten Objekts erreicht werden.

4.1. Bilddatenreprasentation

4.1.1. Digitales Rontgenbild

Ein Leuchtschirm am Ausgang eines Rontgenbildverstarkers liefert eine analoge Helligkeits-
verteilung, welche der Intensititsverteilung des auftreffenden RoOntgenstrahlenbiindels
entspricht. Die diskretisierte Reprédsentation dieser auf eine Detektorebene projizierten und
dort abgetasteten zweidimensionalen analogen Helligkeitsverteilung nennt man digitales

Rontgenbild.

Unter dem Analogbild versteht man die kontinuierliche zweidimensionale Funktion f:Q —
R, die jedem Punkt xeQ, x= (x, y)T des zusammenhiingenden Bildraums Q c R? einen
reellen Funktionswert, den sogenannten Grauwert oder die sogenannte Bildpunktintensitit,
zuordnet.

Ist die Bildinformation nur noch auf den diskreten Knotenpunkten X,, x, =(x,,v,)" ,

x,=12,..,N, y,=12,...,M, eines digitalen Gitters Q, definiert und kann diese nur

diskrete Werte annehmen, dann spricht man von einem digitalen Bild f:Q4 — N. Dabei
handelt es sich iiblicherweise um quadratische Gitter Qg4 € Z? mit konstanten
Bildpunktabstinden. Die Definition des Digitalbildes mit ganzzahligen Grauwerten soll hier
auf Grauwerte mit digitaler FlieBpunktgenauigkeit ausgeweitet werden, welche das Ergebnis

mathematischer Bildoperationen sein konnen. Unter einem Bindrbild versteht man ein
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Digitalbild, dessen Bildpunkte nur die Funktionswerte ,0’ oder ,1° annehmen konnen. Die
Grauwerte eines Digitalbildes konnen im Ergebnis mathematischer Operationen in

Abhingigkeit von einem Referenzbild auch negative Werte annehmen.

Eine Digitalbildsequenz ist eine Folge digitaler Bilder gleicher rdumlicher Ausdehnung. Die

zu einem diskreten Zeitpunkt #, in dem Bildpunkt x erfasste Bildinformation wird mit

f (X s tk) bezeichnet. Unter der Annahme eines konstanten Abtastintervalls Az ergibt sich der

Beginn der Abtastungen zu ¢, =kAt+¢, mit k=0,1,2,...,K, wobei davon ausgegangen
werden soll, dass die Messintervalle fiir alle Bildpunkte gleichzeitig beginnen. Tatsdchliche
technische Realisierungen konnen davon abweichen, wenn zum Beispiel die Bildpunkte

sequentiell abgetastet werden. Eine Digitalbildsequenz f (Xd, tk) ist dreidimensional.

4.1.2. Fouriertransformation

Die Fouriertransformation ist ein Hilfsmittel zur Analyse und zur Bearbeitung von digitalen
Bildinformationen. Die Fouriertransformation basiert auf der Tatsache, dass ein (auch nicht-
periodisches) Signal, dessen Flidchenintegral jedoch endlich ist, als eine integrale Summe von
mit Wichtungsfaktoren (Fourierkoeffizienten) multiplizierten Sinus- und Cosinusfunktionen
verschiedener Frequenzen dargestellt werden kann. Ein Signal, das nur durch seine
Fourierkoeffizienten reprisentiert wird, kann vollstindig ohne Informationsverlust wieder
rekonstruiert werden. Das ermoglicht das Bearbeiten eines Bildsignals im Fourier- bzw.
Frequenzbereich und die anschlieBende verlustfreie Riicktransformation in den

Definitionsbereich des Signals.

Die Fouriertransformierte F7, F (u), einer kontinuierlichen eindimensionalen Funktion f (x)

ist definiert durch die Gleichung
Flu)=F1(f)=[ f(x)e”*™dx. [4.1]

Umgekehrt erhilt man f(x) aus F(u) durch die inverse Fouriertransformation FT~',

S)=Fr(F)=[" Fule”du. [4.2]

Die Fouriertransformation einer diskreten eindimensionalen Funktion ist gegeben durch

1 M-1

F(u)=DFT(f)=ﬁZf(xd)€jzmxd/M fiir. w=012,...,M —1 [4.3]

m=0

Das rekonstruierte Signal erhélt man durch die Anwendung der inversen DFT:
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M-1
fxy)=DFT™ =3 Fu)e”>™ ™ fir x,=0,1,2,...,M -1. [4.4]
u=0
Die benotigte Rechenzeit zur Ermittlung der Fourierkoeffizienten kann durch schnelle

Fouriertranformations-Algorithmen (fast fourier transformation, FFT) vermindert werden.

Den Definitionsbereich zweidimensionaler Bildsignale nennt man Ortsbereich. Den
Definitionsbereich der Fouriertransformation des Bildsignals nennt man entsprechend
Ortsfrequenzbereich. Die Betrachtung von Bildinformation im Ortsfrequenzbereich statt im
Ortsbereich ermdglicht oft eine intuitive Trennung von Bild- und Rauschsignal. Eine
Beurteilung der Giite bildgebender Systeme kann ebenfalls im Ortfrequenzbereich erfolgen.
Die diskrete Fouriertransformation einer zweidimensionalen Funktion (Bild) der Grofe M x N

ist gegeben durch die Gleichung

M-1N-1

sz m, n)e /M) [4.5]

mOn—O
fir u=0,12,....M —1und v=0,1,2,..., N —1.

Entsprechend ergibt sich die inverse zweidimensionale DFT zu

M-1N-1

xd’yd ZZF u, v)ej27r(uxd/M+Wd/N) [46]

u=0 v=0
fir x, =0,L,2,...,.M -1 und y, =0,12,..., N —1.

Die zweidimensionale Fouriertransformation kann durch eine fiir beide Dimensionen auf-
einanderfolgende Anwendung eindimensionaler Fouriertransformationen berechnet werden

kann.

4.2. Bildentzerrung

4.2.1. Dunkelstrom- und Verstarkungskorrektur

Ein digitales Rontgenbildsignal ist in der Regel additiv mit dem Dunkelstromsignal iiberlagert
und durch fertigungstechnische Tolerenzen variiert der multiplikative Verstiarkungsfaktor der
einzelnen Detektorelemente. Beides priagt dem eigentlichen Rontgenbild ein zusétzliches,
kiinstliches unerwiinschtes Helligkeitsmuster auf (fixed pattern noise). Dieses kann mit Hilfe
geeigneter Referenzaufnahmen zu korrigiert werden (z.B. Jidhne, 2005). Nicht-
mittelwertfreies Dunkelstrom- und Verstirkerrauschen wird durch Subtraktion eines

sogenannten Dunkelbildes fgq korrigiert. Helligkeitsunterschiede aufgrund nichthomogener



50 4 Digitale Bildverarbeitung

Belichtung und lokaler Unterschiede der Detektorempfindlichkeit lassen sich iiblicherweise
mit einem Referenzbild f,.f ohne Objekt im Strahlengang korrigieren (Healey, Kondepudy,
1994),

fl(X): f(X)_fdkl(X) - [4.7]

St (X) — Jaa (X)
Die in den Referenzbildern in Gleichung 4.7 enthaltenen Fehler pflanzen sich in allen
weiteren Bildverarbeitungsschritten fort. Es ist deshalb notwendig, diese Referenzbilder mit
einem ausreichend hohen Signal-Rausch-Abstand zu erzeugen, z. B. durch Wahl einer

ausreichend langen Integrationszeit.

4.2.2. Geometrische Verzerrungskorrektur

Bilder eines Rontgenbildverstirkers sind gegeniiber der tatsdchlich am Eingangsleuchtschirm
anliegenden Intensititsverteilung geometrisch verzerrt. Auch Koppelelemente einer optischen
Ubertragungsstrecke, wie z. B. Linsen und Spiegel, koénnen die Abbildung verzerren.
Rontgenflachbilddetektoren weisen dagegen nahezu keine geometrische Verzerrung auf. Zur
Korrektur der geometrische Verzerrungen in radiographischen Abbildungen, insbesondere bei
Nutzung eines Rontgenbildverstérkers, sind verschiedene Verfahren bekannt, nimlich (a) die
direkte Anwendung inverser Modelle des geometrischen Bildentstehungsprozesses,
insbesondere unter Betrachtung des sphdrischen gewodlbten Eingangsleuchtschirms (bei
Vernachldssigung der sigmoidalen Verzerrung), oder (b) die Anwendung lokaler und/oder
globaler Entzerrungsalgorithmen anhand von Abbildungen geometrisch bekannter
Referenzobjekte ohne Betrachtung des Bildentstehungsprozesses. Diese Korrekturalgorithmen
verwenden eine Abbildungsfunktion, welche die Beziehung zwischen der wahren
Objektgeometrie und den Koordinaten der verzerrten Abbildung herstellt. Zur Bestimmung
der geometrischen Abbildungsfunktion lassen sich regelméfige, zweidimensional
ausgedehnte Referenzobjekte wie punkt- oder linienférmiger Elemente oder Gitter
verwenden. Zur Identifikation der Merkmale des Referenzobjekts im verzerrten Bild eignet
sich die (zumindest stiickweise) parametrische Bestimmung von Geraden oder Schnitt- und
Schwerpunkten im Bild. Eine ggf. vorhandene inhédrente Kriimmung von Referenzlinien im

verzerrten Bild ist zu beriicksichtigen.

Die Abbildungsfunktion, welche den Zusammenhang zwischen der gemessenen und
tatsichlichen Lage der Referenzpunkte, (x,y)" und (x',)')", herstellt, ldsst sich durch die

Polynomialfunktionen
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[4.8]

approximieren. Die Koeffizienten p; und ¢g; lassen sich mittels der Methode der kleinsten
Fehlerquadrate (z. B. Strang, 2007) in einer zweistufigen Iteration ermitteln. In einer ersten
Iteration werden die Koeffizienten zundchst nur grob bestimmt. Aus den ermittelten
Koeftfizienten der Terme erster Ordnung wird dann der Winkel geschétzt, unter dem ein nicht
exakt ausgerichtetes Referenzobjekt relativ zu den Bildachsen verdreht ist. Nach Korrektur
dieser Rotation werden dann in einer zweiten Iteration die Koeffizienten entgiiltig bestimmt.
Zur Rekonstruktion eines unverzerrten Bildes aus den ermittelten Koeffizienten wird fiir jede
unverzerrte Bildpunktkoordinate mittels der Abbildungsfunktion deren Position in der
verzerrten Abbildung berechnet und der entsprechende Helligkeitswert durch bilineare

Interpolation aus dem aufgenommenen Bild ermittelt.

4.3. Rauschunterdriickung

Durch Unterdriickung bzw. Trennung des Bildrauschens wéhrend der Bild-Nachverarbeitung
soll das ungestorte Bildsignal rekonstruiert werden. Dazu sind Kenntnisse iiber die
physikalische Bild- und Rauschentstehung notwendig. In vielen klassischen Verfahren der
Rauschunterdriickung wird angenommen, dass ein weiles und normalverteiltes Rauschsignal
dem ungestorten Signal additiv iiberlagert ist. Verfahren der Rauschunterdriickung sind
effektiver, wenn das gesuchte ungestorte Signal parametrisierbar ist und nur die

entsprechenden Parameter rekonstruiert werden sollen.

Lineare Filter glitten die Bildinformation, indem hochfrequente Anteile im
Ortsfrequenzbereich gedimpft werden. Die lineare Filterung funktioniert in der Weise, dass
die Fouriertransformierte des Bildes mit der Fouriertransformierten des Filterkerns
multipliziert wird. Wie einige Autoren (Burgess, 1999; Jihne et al., 2007) richtig bemerken,
wird dadurch zwar die spektrale Dichte von Signal und Rauschen gedndert, ihr Verhiltnis
zueinander bleibt jedoch fiir jede Ortfrequenz betrachtet konstant. Obwohl das ortsfrequenz-
spezifische Signal-Rausch-Verhéltnis also unverdndert bleibt, &dndert sich in der Regel aber
doch das Verhiltnis der integralen Leistungsdichten von Signal und Rauschen, da die
Bildinformation typischerweise hohere Leistungsdichten im niederen Ortsfrequenzspektrum
besitzt, wihrend das Rauschen meist breit iiber das gesamte Spektrum verteilt ist. Deshalb

werden die mit linearen Filtern geglétteten Bilder als subjektiv rauschidrmer empfunden.
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Lineare Tiefpassfilter werden eingesetzt, um das Rauschen in einem Bild zu vermindern.
Diese Methoden funktionieren gut in flachen Bildbereichen mit niedrigem oder fehlendem
hochfrequenten Anteil im Leistungsspektrum der Bildinformation. Diese Methoden sind
jedoch nicht in der Lage, Kanten und andere Details mit hochfrequenten Leistungsanteilen
ungestort zu erhalten. Nichtlineare Methoden kénnen dagegen das Verschmieren von Kanten
verhindern, indem der Glattungsprozess anhand der spezifischen Bilddetails gesteuert wird.
Dabei wird unter Nutzung der vorliegenden Bildinformation nur dort gegléttet, wo keine oder
wenig Bildinformation verloren geht, so zum Beispiel in flachen Bildregionen ohne merkliche
Grauwertfluktuationen, wéhrend iiber Kanten oder andere Grauwertunstetigkeiten hinweg
nicht geglittet wird. Uberblicke iiber solche klassischen (z. B. Gonzalez, Woods, 2002; Jihne
et al., 2007) und modernen (Buades et al., 2005, Verweise in Chatterjee, Milanfar, 2010)
nichtlinearen Methoden der Verminderung des Bildrauschanteils sind in der Literatur zu
finden. Im Folgenden wird nur auf ausgewihlte Methoden der Rauschunterdriickung
eingegangen. Auf weitere Methoden im Ortfrequenzbereich und auf diffusionsbasierte- und

statistische Methoden wird hier nur hingewiesen.

Betrachtet werden soll im Folgenden ein verrauschtes Bildsignal

glx.y)=fly)+nlx.y) (v.y)eQ, [4.9]

wobei f das zu rekonstruierende gesuchte originale Bildsignal darstellt und » den additiven
Rauschanteil des gemessenen Bildsignals g. Die Fouriertransformierten dieser Signale sind G,
Fund N mit

F=DFL,{f} G=DFT,{gf N=DFT,{n}. [4.10]

4.3.1. Mittelung

Das Signal-Rausch-Verhéltnis eines nur durch Quanten-Rauschen beeintrachtigten Mess-
signals in einem Messpunkt ergibt sich zu SNR, = M = A =JK . Das bedeutet, dass

oy K

das SNR proportional mit der Quadratwurzel der Anzahl registrierter Quanten ansteigt. Durch
rdumliche oder zeitliche Integration kann das SNR durch die so erreichte Erhéhung der
Anzahl der erfassten Quanten deutlich verbessert werden. Dabei wird aber die rdumliche oder

zeitliche Auflosung verringert.

Ein solches Erhohen der Anzahl der im Mittel erfassten Rontgenquanten kann durch das
Erhohen der Messzeit erreicht werden. Die ist dquivalent einem Aufaddieren mehrerer

Einzelbilder, das auch ,off-line’ nach erfolgter Messung geschehen kann. Ein Verlangern der
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Messzeit oder ein Aufaddieren aufeinanderfolgender Bilder ist aber nur dann sinnvoll, wenn
das abgebildete Objekt liber die gesamte Messdauer unverdndert bleibt und sich an gleicher
Position befindet. Andernfalls erscheinen Objektkanten ausgewaschen und unscharf
(sogenannte Bewegungsunschirfe). Deshalb entfillt im Falle von dynamischen Rontgenbild-
gebungsaufgaben oft diese Art der Rauschunterdriickung, denn ein tatséchliches ,on-line’
oder kiinstliches ,off-line’ Verldngern der Messzeit ist dann aufgrund des sich stindig

andernden Bildinhaltes nicht mdglich.

Daneben besteht die Moglichkeit, durch die Anwendung rdumlicher Signalfilter
Bildinformation zu mitteln und so eine Verbesserung des Signal-Rausch-Verhéltnisses im

Einzelbild zu bewirken.

4.3.2. Tiefpassfilterung

Tiefpassfilter wirken, indem hochfrequente Signalanteile des Messsignals geddmpft werden.
Liegen in diesem Frequenzbereich keine oder nur wenige urspriingliche Bildinformation vor,
lasst sich unter der Annahme des Vorliegens weilen Rauschens (die Leistung des
Rauschsignals sei iiber alle Ortsfrequenzen gleich und groer Null) eine deutliche
Verbesserung des Signal-Rausch-Verhiltnisses erreichen. In der Regel nimmt tatsdchlich die
Leistungsdichte des Bildsignals fiir steigende Ortsfrequenzen ab. Jedoch werden Linien und
Kanten, die hohe Ortsfrequenzanteile aufweisen, durch Tiefpassfilterung verschmiert. Ideale
Tiefpassfilter, die ein Signal oberhalb einer Grenzfrequenz komplett ddmpfen und es
unterhalb der Grenzfrequenz komplett erhalten, erzeugen ein starkes Uberschwingen.
GauBsche Tiefpassfilter erzeugen dagegen kein Uberschwingen, weisen dabei aber keine stark

selektive Filtercharakteristik auf.

Die isotrope lineare Tiefpassfilterung ist die Faltung eines Bildes mit einem linearen radialen
Faltungskern. Das entspricht der Multiplikation der Fouriertransformierten im

Ortsfrequenzbereich,
u(x) = h(x) g(x) 0 U(w)=H(w) G(w). [4.11]

Der Operator &0 beschreibt die eindeutig umkehrbare Transformation des Signals vom Orts-
in den Frequenzbereich mit den entsprechenden Fouriertransformierten G, 4, und U. Um eine
Glittung zu erreichen, muss der Faltungskern positiv sein. Im Falle der GaufBlschen

Tiefpassfilterung ist der zweidimensionale Faltungskern gegeben durch

X’
1 el
hGaussZD (X) = 472'0 2 e . [4 12]
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mit der Standardabweichung s. Die Varianz eines konstanten weilen Rauschsignals
vermindert sich um den Faktor (Ax)’/4zs*> mit dem Bildpunktabstand Ax. (Buades et al.,
2005)

4.3.3. Wiener Filter

Der Wiener Filter ist ein optimaler, linearer, rdumlich invarianter Filter, welcher den
integralen quadratischen Fehler zwischen dem rekonstruierten und dem wahren Signal, f

und £, minimiert. Dabei wird das Messsignal im Ortsfrequenzbereich nur dort geddmpft, wo
der Bildsignalanteil gegeniiber dem Rauschanteil gering ist. Wenn S, (u,v): |F (u,v)|2 und

Sn(u,v):|N(u,v)|2 die Leistungsspektren des ungestorten Bildsignals f (x, y) und des

Rauschens n(x, y) sind, dann ist der Wiener Filter gegeben durch

A S, (,v)
Flwv)= S, (,v)+ S, (u,v)

G(u,v). [4.13]

Ublicherweise ist aber das Leistungsspektrum des ungestorten Bildsignals unbekannt und

kann  nur aus dem = Leistungsspektrum  des  beobachteten = Messsignals

g, v)= flx,y)+n(n,y), S, (u,v)= |G(u, v)|2 abgeschitzt werden:

ﬁ(u,v) _ Sg (“g)(;in)(uﬁv)

G(u,v). [4.14]

4.3.4. Nichtlokale Mittelung (Non-local means)

Der von Buades et al. (2005) entwickelte Rauchunterdiickungsalgorithmus nutzt nicht nur die
Bildinformation lokal in einer Nachbarschaft, sondern die nicht-lokal im gesamten Bild
enthaltene Information zur Mittelung von Bildinformation. Zur Rekonstruktion eines
Bildpunktgrauwertes innerhalb eines Bildausschnittes werden Messwerte an den
entsprechenden Positionen in Ausschnitten des Bildes mit &hnlicher lokaler Textur gemittelt.
Dazu wird zunichst die Bildregion in der lokalen Nachbarschaft des zu verdndernden
Bildpunkts mit allen anderen Regionen im Bild verglichen, und die ermittelte Ahnlichkeit

wird dann zur Wichtung wéhrend der Grauwertmittelung genutzt.
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In der bei Buades et al. (2005) beschriebenen Methode der Nichtlokalen Mittelung ergibt sich
ein Schitzwert f (x,,,) des originalen Bildpunktsignals f (xi, yl.) in einem Bildpunkt

(x,,7,) aus dem gewichteten Mittelwert der Grauwerte aller Punkte des Bildes
(x,.3,)= Z;EW(I x,,y,) mit Z )= [4.15]

wobei das Gewicht w(i, j) von der Ahnlichkeit der Nachbarschaften um die Bildpunkte in

(xi, yi) und (x B yj.) abhéngt:

| -2l
wli, j)=—=e . 4.16
( J ) Z(i) [ ]
()
Dabei ist Z(i) eine Normierungskonstante Z(i Z e © ,und s ist eine Konstante

roportional zur Varianz o des Rauschsignals. Die Distanz D(i, j) ist der gewichtete
prop g J g

euklidische Abstand der Nachbarschaften Nb; und Nb; der beiden Pixel mit

D(i, j)=

[4.17]

wobei a die Standardabweichung eines GauBlschen Wichtungskerns ist.

Die Komplexitdt bzw. der rechentechnische Aufwand des Algorithmus ist aufgrund der hohen
Anzahl durchzufithrender Distanzberechnungen sehr hoch, weshalb der Algorithmus noch
keine weite Verbreitung gefunden hat. Wang et al. (2006) haben festgestellt, dass man den
rechentechnischen Aufwand senken kann, wenn man statt des gewichteten euklidischen
Abstands den ungewichteten euklidischen Abstand nutzt. Die Berechnung der Distanz D(i,j)
entspricht dann einer Faltungsoperation, welche mittels der schnellen Fouriertransformation
effizient implementiert werden kann. Die verdnderte Berechnungsvorschrift zur Ermittlung
der Distanz fiihrt zu einer geringfiigigen Verschlechterung der rekonstruierten

Bildpunktsignale gegeniiber dem originalen Algorithmus.

4.4. Bildsegmentierung

Unter Segmentierung versteht man den Prozess der Isolierung von Bildobjekten vom Bild-
hintergrund mit dem Ziel der automatisierten Erkennung zusammenhéngender Bildstrukturen.
Das konnen zum Beispiel charakteristische Elemente eines geometrischen Referenzobjekts,

bereits erstarrte Anteile einer Fliissigmetallschmelze oder die Gasblasen eines Gas-
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Fliissigkeits-Gemischs sein. Jedem herausgestelltem Bildsegment bzw. allen zugehoérigen

Bildpunkten wird eine eindeutige Identifikationsnummer zugewiesen.

4.4.1. Schwellwert-Segmentierung

Eine der einfachsten und intuitivsten Mechanismen zur Segmentierung der Helligkeitswerte
eines Grauwertbildes ist die Schwellwert-Segmentierung. Die Verteilung der Helligkeitswerte
eines Bildes, welches einige helle Objekte auf einem dunklen Hintergrund enthilt, ist
beispielhaft in Abbildung 4.1a dargestellt. Intuitiv wird klar, dass alle diejenigen Bildpunkte,
deren Helligkeiten oberhalb des Schwellwertes 7 liegen, der Menge der Bildpunkte
zugeordnet werden konnen, welche dem helleren Objekt angehoren. Das Ergebnis der

Operation

g(x,y)={1 wenn /v, y)> T [4.18]

0 wenn f(x,y)<T

ergibt also ein Bindrbild, welches die Zugehorigkeit zur Klasse der Bildpunkte mit den
festgelegten Helligkeitseigenschaften darstellt.

Eine besondere Schwierigkeit liegt vor, wenn zum Beispiel auf Grund starken Rauschens oder
stetiger  Helligkeitsiibergdnge kein Schwellwert existiert, der die vorliegenden
Helligkeitsklassen eindeutig voneinander separiert (Abbildung 4.1b). Die beiden Klassen
einer solchen bimodalen Helligkeitsverteilung iiberlappen sich. Wenn eine bimodale
Verteilung vorliegt, und wenn fiir beide Klassen jeweils eine Gaull’sche Wahrscheinlichkeits-
dichteverteilung vorliegt und sich die Parameter der GauBBverteilungen (Mittelwert, Streuung,
Normierungskoeffizient) numerisch ermitteln lassen, dann ergibt sich der optimale
Schwellwert aus dem Schnittpunkt der beiden GauBverteilungen (Otsu, 1979; Gonzalez,
Woods, 2002). Ein so gewdhlter optimaler Schwellwert minimiert dann die Anzahl der falsch

klassifizierten Bildpunkte.

Das Ergebnis der Schellwert-Segmentation ist ein reines Binidrbild. Die Zuordnung eines
Pixels zu einer zusammenhdngenden Struktur erfolgt dann in einem zusétzlichen
Segmentierungsschritt. Dazu wurde der effiziente Algorithmus nach Hoshen und Koppelman

(1976) implementiert und verwendet.
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Haufigkeit —»
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Abbildung 4.1 Identifikation des Helligkeitsschwellwertes 7 zur Binarisierung eines Rontgenbildes in dessen
Histogramm fiir bimodale Helligkeitsverteilungen mit nicht iiberlappenden (a) und iiberlappenden (b)

Verteilungen.

4.4.2. Wasserscheiden-Segmentierung

Eine anderes Segmentierungsverfahren ist die Wasserscheiden-Segmentierung. Man

betrachtet nicht nur die Helligkeit einzelner Bildpunkte selbst, sondern auch die
Eigenschaften ganzer lokaler Bildregionen. Die Wasserscheiden-Segmentierung ldsst sich
intuitiv begreifen, wenn man Grauwertbilder als topographische Hohenkarten versteht.
Betrachtet man nun das gleichmédBige Fluten des Reliefs mit Wasser, dann sind
Wasserscheiden diejenigen Linien, welche die Regionen, in denen sich das Wasser sammelt,
voneinander abgrenzen. Ein anderer Verstdndnisansatz ist die Betrachtung des Eintauchens
des Reliefs in ein Wasserbad, wobei die lokalen Minima (Beckensole) des Reliefs mit kleinen
Lochern versehen sind. Beim Absenken des Reliefs fiillen sich die Sammelbecken mit
Wasser; und an all denjenigen Punkten, an denen Wasser aus verschiedenen Becken
aufeinander trifft, sollen Ddmme gebaut werden. Das Ergebnis des vollstindigen Eintauchens

sind dann durch die Ddmme erzeugte Wasserscheiden-Linien, welche den Kammlinien

entsprechen, die die einzelnen Regionen auf der Hohenkarte voneinander abgrenzen.

Zur Berechnung der Wasserscheiden-Segementation in diskreten Bildern sind verschiedene
Algorithmen bekannt. Hier soll dem algorithmischen Ansatz nach Vincent und Soille
(Vincent, Soille, 1991) gefolgt werden. Dieser wurde vom Autor entsprechend in MATLAB
implementiert. Im Unterschied zur Schwellwert-Segmentierung sind im Ergebnisbild bereits
die voneinander voneinander verschiedenen

separierten Strukturen eindeutig mit

Identifikationsnummern versehen.

4.5. Optischer Fluss

Das Konzept des Optischen Flusses ist im Bereich des maschinellen Sehens weit verbreitet,

hat aber in der Stromungsmesstechnik bisher nur wenig Anwendung gefunden. Die
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Berechnung des Optischen Flusses zur Stromungsmessung in Rontgenbildsequenzen ist
bekannt, das Verfahren ist erstmals hier zur Untersuchung von Schmelzenstromungen

eingesetzt worden.

Unter dem Optischen Fluss versteht man die Verteilung offenbarer Geschwindigkeiten der
Bewegung von Helligkeitsmustern in einer Bildsequenz. Der Optische Fluss resultiert aus
einer relativen Bewegung des Abbildungssystems und des abzubildenden Objekts zueinander
(Horn, Schunck, 1981). Optischer Fluss kann auch scheinbar entstehen, wenn eine
Bildidnderung die Illusion einer Bewegung erzeugt (Schunck, 1986). In dieser Arbeit wird der
Optische Fluss genutzt, um die Bewegung der projizierten, sichtbaren Objektpunkte im
Abbildungsraum beschreiben. Wihrend die Bewegung der Objektpunkte in der Regel im
dreidimensionalen Raum verlduft, wird durch den Optischen Fluss nur ein zweidimensionales
Geschwindigkeitsfeld in der Detektorebene beschrieben. Methoden zur Berechnung des
Optischen Flusses zielen auf eine ndherungsweise Bestimmung dieses Geschwindigkeits-
feldes im Abbildungsraum ab. Hier soll der Optische Fluss ein direktes Mal3 der Stromungs-

geschwindigkeiten der stromenden Fliissigmetalle sein.

Bei der Berechnung des Optischen Flusses und der Bestimmung tatsdchlicher
Geschwindigkeitsfelder aus dem Optischen Fluss treten eine Reihe von Besonderheiten und

Schwierigkeiten auf, die beachtet werden miissen (Jdhne et al., 2007):

- In einigen Bereichen der Abbildung kann die Bewegung nicht oder nur ihre
Normalkomponente bestimmt werden. So ist zum Beispiel im Zentrum einer sich
bewegenden homogenen, unstrukturierten Flidche keine Geschwindigkeitsschitzung
moglich. Fiir eine gerade Kante einer solchen Fliache kann nur der Normalanteil des
Verschiebevektors wihrend der Bewegung bestimmt werden. Um dennoch ein dichtes
Geschwindigkeitsfeld — abschdtzen zu  koénnen, sind Interpolations- und
Regularisierungstechniken unter Einbeziehung zusitzlicher Randbedingungen

notwendig.

- Helligkeitsdnderungen in der Bildsequenz miissen nicht ausschlieBlich durch
Objektbewegungen verursacht werden, ein dort berechneter Optischer Fluss ist nicht
mit einer Objektbewegung korreliert. Dies ist insbesondere bei den nicht-starren
Verformungen der Abbildung von sich zeitlich dndernden Konzentrationsfeldern zu

beriicksichtigen.
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- Bei groflen Bewegungsschritten kann das zeitliche Abtasttheorem verletzt werden. Um
dieses Problem zu umgehen, setzt man Verfeinerungsstrategien unter Nutzung von

Bandpass-gefilterten Bildvarianten ein.

Bewegungsdiskontinuititen oder Bildartefakte fithren zu falschen Ergebnissen der
Berechnung des Optischen Flusses. Der Einsatz robuster Algorithmen ist in solchen Fillen
notwendig. Gut fundierte Ubersichten zur Berechnung des Optischen Flusses sind bei Fleet
und Weiss (2006), Beauchemin und Barron (1995), und Mitiche und Bouthemy (1996) zu
finden. Dazu liefern Barron et al. (1994), Galvin et al. (1998) oder Liu et al. (1998)

quantitative Vergleiche verschiedener Methoden.

4.5.1. Gradienten-basierte Methode zur Berechnung des Optischen Flusses

Der Ausgangspunkt zur Berechnung des Optischen Flusses soll die hypothetische Annahme

sein, dass die Helligkeitsstruktur sich bewegender Bildbereiche zumindest wihrend einer

kurzen Zeitdauer nidherungsweise konstant sei (Horn, Schunck, 1981). Wenn P(x,t) die

Bildhelligkeit am Ort x = (x,,x,)" zum Zeitpunkt ¢ sei, dann soll gelten:
P(x,t)= P(x + 5,1 + &) = konst, [4.19]

wobei ox die Verschiebung der sich bewegenden Bildregion nach einem Zeitintervall o ist.
Nach Taylor-Reihenentwicklung des mittleren Terms in Gleichung 4.19 (Horn, Schunck,

1981) oder mehr generell durch Annahme der Erhaltung der Bildhelligkeit dP/dt=0 ergibt
sich die Helligkeits-Konstanz- bzw. Bewegungs-Bedingungsgleichung

=0 [4.20]

mit v =(&, /o, %, /&) =(v,v,) und VP(x,t)=(0P(x,t)/S,,0P(x,t)/,) . Aus
Gleichung 4.20 ergibt sich die Komponente des Optischen Flusses normal zu Konturen
konstanter Helligkeit, also in Richtung des Helligkeitsgradienten (z. B. Barron et al., 1994).
Die Komponente tangential zum Helligkeitsgradienten kann nicht berechnet werden, da die
beiden Unbekannten x, und x, in Gleichung 4.20 nur durch eine einzelne Gleichung
beschrieben werden. Zur Losung beider Komponenten ist die Anwendung weiterer Rand-
bedingungen notwendig. Neben der Bedingungsgleichung erster Ordnung kann auch die
Erhaltung des Helligkeitsgradienten gefordert werden. Die sich ergebende Gleichung zweiter
Ordnung dVP(x,)/dt=0 ergibt in sich allein oder in Kombination mit Gl. 4.20 bereits eine

Losung des Geschwindigkeitsfeldes. Allerdings ist die dann notwendige Messung von



60 4 Digitale Bildverarbeitung

Gradienten zweiter Ordnung oft nicht genau genug und fiihrt so zu weniger akkuraten

Ergebnissen (Barron et al., 1994).

Zur notwendigen Regularisierung von Gleichung 4.20 konnen globale und lokale Methoden
genutzt werden. Lokale Methoden betrachten nur eine kleine Umgebung um den Punkt x. In
dieser kleinen Umgebung wird das Optische Fluss-Feld als konstant angenommen. Mittels der
Methode der kleinsten Fehlerquadrate wird dann derjenige Geschwindigkeitsvektor gesucht,
der die gewichtete Summe der Gleichungen 4.20 in der lokalen Umgebung minimiert (Lucas,
Kanade, 1981). Es ist allerdings notwendig, dass im betrachteten Bildfenster die
Helligkeitsgradienten weder Null sind, noch in die gleiche Richtung zeigen, was im Ergebnis

praktisch nur zu diinn besetzten Geschwindigkeitsfeldern fiihrt.

Globale Methoden nutzen neben Gleichung 4.20 eine globale Randbedingung, meist eine

Glattheitsbedingung, um ein dichtes Geschwindigkeitsfeld iiber grofle Bildregionen zu

bestimmen. Ein Regularisierungsterm “eSZH wird dann zu einem iiber dem gesamten
Bildbereich Q zu minimierenden  Funktional mit der Helligkeitskonstanz-
Bedingungsgleichung kombiniert,

5 : SP(x,1)
— VP(x,t) , Z A\
V =argmin ﬂ (X t) v(x t)+ 5

2

} dQ+ 2. [4.21]
Der Parameter A bestimmt den Einfluss des Regularisierungsterms, welcher bei Horn und
Schunck (Dobbins, III, et al., 2006) als eine Forderung eines glatten, sich nur langsam

andernden Geschwindigkeitsfeldes eingefiihrt wurde,

le3] = [Iww]” + Vv, | de. [4.22]
Q

Das wird unter der Annahme gerechtfertigt, dass benachbarte Geschwindigkeitensvektoren,
die zu einem einzelnen sich bewegenden Objekt gehoren, nahezu identisch sind. Zur Losung
des Minimierungs-Problems 4.21 kann ein Variationsansatz genutzt werden. Dazu wird nach
Horn und Schunck (1981) ein iterativer GauB3-Seidel-Gleichungsloser formuliert, um das

Geschwindigkeitsfeld zu berechnen,

V(1) = 5 (x,) SP(x,1)/ox, (VP(X, t)-v*(x,t)+ oP(x, t)/at)
2 +|VP(x,t)’

SP(x.t)/ox, (VP(x,1) ¥* (x,£)+ 6P(x,1)/ét)
2 +|VP(x,t)’

[4.23]
Vit (x, 1) = vy (x,1) -
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wobei k den Schrittzéhler und VO(X,t) die initiale Geschwindigkeitsschitzung, die typischer-
weise zu Null gesetzt wird, bezeichnen. Die mittlere Geschwindigkeit in der lokalen Nach-

barschaft sei V(x, t) .

4.5.2. Gradientenberechnung

Fir die gradienten-basierte Berechnung des Optischen Flusses ist es notwendig, die
rdumlichen und zeitlichen Helligkeitsgradienten in den gemessenen Bildsequenzen zu
berechnen. Es ist iiblich, die Messdaten zundchst mit einem rdumlichen und zeitlichen Filter
zu glitten, und anschlieBend den Gradienten diskret zu berechnen. Die Wahl der numerischen
Methode hat dabei entscheidenden Einfluss auf die erreichbare Genauigkeit des resultierenden
Geschwindigkeitsfeldes (Barron et al., 1994).

In traditioneller Weise konnen die Gradienten aus den Differenzen benachbarter Messwerte
berechnet werden. In ihrem originalen Artikel verwenden Horn und Schunck einen solchen
Ableitungskern ohne zusétzlichen Glattungs-Operator. Die Gradienten werden durch
Mittelwertbildung der benachbarten vier ersten Differenzen in einem 2 x 2 x 2 Datenfeld
berechnet. Dadurch wird erreicht, dass die drei Gradienten auf den jeweils gleichen Punkt,

ndmlich das Zentrum dieses Datenfelds, verweisen (Horn, Schunck, 1981).

Barron et al. (1994) modifizieren den Algorithmus durch die zusitzliche Nutzung eines 5 x 5
x 5 Tiefpass-Vorfilters mit einer Standardabweichung von 1,5 Bildpunkten in rdumlicher und
1,5 Zeitschritten in zeitlicher Richtung. Zur Berechnung der lokalen Ableitungen wird dann
ein separierbarer eindimensionaler Zentraler-Differenzen-Faltungskern eingesetzt. Die
Griinde fiir das Anwenden von Glittungsfiltern werden bei Elad et al. (2005)
zusammengefasst. Diese sind zum ersten die Schwichung von Signalrauschen, das durch die
Anwendung von Gradientenoperatoren nur verstdrkt wird. Dariiber hinaus vermindert eine
Glittung die Effekte einer Unterabtastung. Weiterhin sind endliche Differenzenoperatoren im
Bereich niedriger Frequenzen genauer. Hohe Frequenzen werden durch die Gléttung

herausgefiltert.

Um die Ungenauigkeiten herkdmmlicher separierbarer Differenzenoperatoren bei der
Berechnung mehrdimensionaler Gradienten zu vermindern, wird bei Simoncelli (1994) die
Entwicklung alternativer geeigneter Filterkerne beschrieben. Die dort entworfenen
komplementir zu verwendenden Gléttungs- und Ableitungs-Filter haben die Eigenschaft, dass
die Frequenzeigenschaften von Glittungs- und Ableitungsfiltern noch besser aufeinander

abgestimmt sind.
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4.5.3. Gitterverfeinerung

Aufgrund der differenziellen Natur von Gleichung 4.20 gilt die Helligkeits-Erhaltungs-
gleichung nicht mehr, wenn gro3e Bewegungen innerhalb eines Zeitschritts auftreten. Aus
diesem Grund wird ein linearisierter Differenzen-Ansatz mit einer Grob-zu-Fein-Stragegie
bzw. einer hierarchischen Bewegungsschitzung verwendet. Die Realisierung eines solchen
mehrskaligen hierarchischen Ansatzes wird von Bergen et al. (1992) beschrieben. Unter der
Annahme, dass die Gradientengleichung auch in der niedrigsten Auflosung gilt, werden grof3e
Bewegungen bei niedrigeren Bildauflosungen ermittelt. Die groben Bewegungsschitzungen
werden dann schrittweise bei zunehmender Bildauflosung verfeinert. Dazu ist es zundchst
notwendig, vom Originalbildmaterial eine mehrskalige Reprédsentation der Abbildungen mit
schrittweise sinkender Auflosung zu erzeugen. Ausgehend von der Schitzung des
Geschwindigkeitsfeldes bei einer groberen Auflosung ist es dann notwendig, die Bilder des
vorliegenden Bildstapels in der aktuellen Auflosungsebene um das ermittelte
Verschiebungsfeld zu korrigieren. Eine auf den so modifizierten Bildstapel angewandte
Bewegungsschitzung liefert nun eine Verschiebungsfelddifferenz Adx in den Bildern der nun

feineren Auflosung. Diese Differenz ist mit der groben Schitzung zu kombinieren.
o' =2&"" + Ad' mit [4.24]
V](x +28c¢M 1+ &)A&c”' + I(x +28M 1+ 5t)— I(x,). [4.25]

Im  letzten  Schritt der  Grob-zu-fein-Verbesserung  werden  die  aktuellen
Bewegungsschitzungen den jeweils néchstfeineren Auflosungsebenen durch Skalierung in
geeigneter Weise bereitgestellt und dienen dort als Ausgangspunkt der weiteren

Bewegungsschitzung (Mitiche, Bouthemy, 1996).
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Kapitel 5
Experimentelle Untersuchung der
Erstarrungsvorgange in bindren

Metalllegierungen

Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse der experimentellen Untersuchung der
Erstarrungsvorgénge in bindren Metalllegierungen beschrieben. Zunéchst ist ein geeignetes
Legierungssystem ausgewdhlt worden. Die fiir die experimentellen Untersuchungen
notwendigen Methoden und Verfahren wurden implementiert und validiert. Effiziente und
angepasste Strategien der Messdatenauswertung wurden erarbeitet, um Kenntniss iiber das
Stromungsfeld, die Schmelzenzusammensetzung und die Gestalt der Erstarrungsfront
wihrend der Erstarrung zu gewinnen. Experimente zur Untersuchung des Einflusses der

Schmelzenstromung im Fall natiirlicher und erzwungender Konvektion wurden durchgefiihrt.

5.1. Auswahl der Modelllegierung

Die Rontgenbildgebung beruht auf der Schwichung eines Rontgenstrahlenbiindels durch
Wechselwirkung der Rontgenphotonen mit den Atomen des zu untersuchenden durchstrahlten
Objekts. Im Rontgenbild wird dann die Verteilung der die Rontgenstrahlen absorbierenden
Materie im Objekt sichtbar. Ohne signifikante lokale Unterschiede des Absorptionsverhaltens
im Objekt liefert das Rontgenbild keine Informationen iiber den inneren Aufbau des Objekts.
Im Hinblick auf die Untersuchung von Erstarrungsvorgingen eignen sich daher nur solche
Legierungssysteme fiir die Rontgenbildgebung, deren lokale Zusammensetzung sich im
Rontgenbild durch gute Kontraste widerspiegelt. Bildkontrast entsteht zum Beispiel durch
lokale Unterschiede der Dichte oder der Zusammensetzung. Bei der Erstarrung von nicht-
eutektischen Metalllegierungen mit unterschiedlichen Loslichkeiten im festen und fliissigen
Zustand kommt es wihrend der Erstarrung zur lokalen Entmischung der Legierungs-
komponenten und damit zur lokalen Anderung der Schmelzenzusammensetzung (siche

Abschnitt 2.1). Besitzen die Legierungskomponenten unterschiedliche Schwéchungs-
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Metalllegierungen

eigenschaften, dann kann der Entmischungsvorgang radiographisch in-situ beobachtet

werden.
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Abbildung 5.1 Lineare totale Schwichungskoeffizienten ausgewihlter Metalle bei Raumtemperatur nach Berger

et al. (2005).

Die Schwichungskoeffizienten der FElemente von vier ausgewdhlten bindren
Metalllegierungen sind in Abbildung 5.1 dargestellt. Diese Legierungen besitzen
unterschiedliche Loslichkeiten im festen und fliissigen Zustand, so dass sich deren
Komponenten widhrend der Erstarrung voneinander trennen. Die hier dargestellten
Schwichungskoeffizienten basieren auf den tabellierten spezifischen Massenschwichungs-
koeffizienten von Berger et al. (2005) und den Materialdichten bei Raumtemperatur. Fiir das
Legierungssystem Aluminium-Silizium (Al-Si) sind die Schwichungskoeffizienten der

Legierungskomponenten im rontgendiagnostisch relevanten Energiebereich von 20 keV bis
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etwa 200 keV nahezu identisch. Es ist kein Bildkontrast zwischen den beiden Legierungs-
elementen zu erwarten. Dieses Legierungssystem eignet sich deshalb nicht fiir die in-situ
Rontgenbild-Untersuchung. Die Schwichungskoeffizienten der Elemente der Aluminium-
Kupfer-Legierung (Al-Cu) zeigen dagegen iiber dem gesamten relevanten Energiebereich
deutliche Unterschiede. Die voneinander separierten Legierungsanteile werden sich in einem
Rontgenbild stark voneinander abheben. Fiir das System Gallim-Indium (Ga-In) sind
deutliche Unterschiede der Schwiachungskoeffizienten der Legierungselemente nur im
Energiebereich von E =4Dbis 10 keV und oberhalb von E=28keV zu finden. Der
Schwichungskoeffizient von Indium ist dort groBBer als der von Gallium. Dagegen liegen im
Energiebereich von E = 10 bis 28 keV umgekehrte Schwichungsverhéltnisse vor. Indium ist
fiir Rontgenphotonen in diesem Energiebereich transparenter als Gallium, der Abstand
zwischen beiden Koeffizienten ist aber gering. Fiir das Legierungssystem Blei und Zinn (Pb-
Sn) findet man eine deutliche Differenz in den Schwichungskoeffizienten der
Legierungskomponenten fiir Rontgenenergien zwischen 15 keV und 29 keV und oberhalb von
88 keV, nicht aber im Bereich von 29 keV und 88 keV.

Fir eine rontgenradiographische Visualisierung mit einem ideal monochromatischen
Rontgenstrahl kann anhand Abbildung 5.1 eine geeignete Energie gewéhlt werden, bei der ein
maximaler Bildkontrast zu erwarten wire. Tatsdchlich liefert aber ein Mikrofokus-
Rontgenstrahler einen polyenergetischen Rontgenstrahl mit einer breiten spektralen
Energieverteilung. Deshalb muss der tatsdchlich zu erwartende Bildkontrast in den zu
erzeugenden Rontgenbildern anhand des gesamten Energiesspektrums des Rontgenstrahls
gepriift werden. Die Energieverteilung im Rontgenstrahl in Abhéngigkeit von der gewdhlten
Rohrenspannung ist aus der Literatur bekannt (z. B. Hammersberg et al., 1998). Zur
Abschitzung des zu erwartenden Bildkontrastes zwischen beiden Legierungskomponenten
kann unter Beriicksichtigung der energieabhingigen Detektoreffizienz die zu erwartende
Anderung des Messsignals am Ausgang eines Rontgendetektors fiir eine gewihlte Anderung
der lokalen Zusammensetzung der Legierung bei verschiedenen Rontgenréhrenspannungen
berechnet werden. Vereinfachend wird angenommen, dass sich das Messsignal aus der
integralen Summe iiber das gesamte Spektrum des Rontgenstrahls der energieabhingigen
Intensititen der die Legierung durchdringenden und im Detektor absorbierten

Rontgenphotonen ergibt,

I~ LEM 1, (E) (exp {_ :‘uLeg(C’ P> E)dLeg }) (1 —&Xp {_ ﬂDet(E)dDez})' dE . [5.1]
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Dabei ist Iy die energieabhédngige Intensitdt des von der Quelle erzeugten Rontgenstrahls, und

4 -d bezeichnet das Produkt des Schwichungskoeffizienten mit der Dicke der durchstrahlten

Legierung (,Leg’) bzw. des Detektors (,Det’), ebenfalls mit ihrer Abhédngigkeit von der
Energie der Photonen. Die Schwichungseigenschaften der Legierung sind neben der
Energieabhinigkeit eine Funktion der Legierungszusammensetzung, welche durch die

Konzentration ¢ einer Legierungskomponente beschrieben wird, und ihrer Dichte p. Die

angenommen konstante Gesamtverstirkung des Detektorsystems wird hier vernachléssigt, so
dass Gleichung 5.1 lediglich ein proportionales Verhalten der Intensitdt vom rechten Teil der

Gleichung darstellt. Im Folgenden werden nur relative Messsignaldnderungen P betrachtet,

ptle AL L [5.2]

Darin bezeichnet /.. das Messsignal proportional zur Intensitdt eines Rontgenstrahls bei der
Durchstrahlung einer Metalllegierung mit einer bekannten initialen Referenz-Zusammen-
setzung mit der Konzentration cyes. Andert sich die Zusammensetzung der Schmelze, dann

wird das Signal / gemessen.

Die relative Signal- bzw. Helligkeitsinderung P reprisentiert nur Anderungen gegeniiber
einem Anfangszustand. Damit  werden systematische Bildfehler, die aus lokalen
Schwankungen der Verstirkungsfaktoren bzw. Effizienzen der einzelnen Bildpunkt-
detektorelemente, aber auch aus geringfiigigen Unzuldnglichkeiten des experimentellen
Aufbaus, wie zum Beispiel kleiner Schwankungen der Dicke der Wand der Erstarrungszellen
oder lokalen Schwankungen der Strahlhelligkeit resultieren, im Bild unterdriickt. Es wird
angenommen, dass sich das Messsignal / eines Rontgendetektors wie in Gleichung 5.1
zumindest im Bereich kleiner Anderungen des Messsignals linear zur Intensitit des

Rontgenstrahls /j verhilt.

Fir die Auswahl einer geeigneten Metalllegierung wurden die Empflindlichkeit des
Messsystems bei kleinen Anderungen der Zusammensetzung der oben genannten biniren
Metalllegierungen betrachtet. Dazu wurde die 2zu erwartenden Signal- bzw.
Helligkeitsdnderung P am Detektorausgang theoretisch berechnet. Die initiale Zusammen-
setzung der Legierungen soll zu gleichen Teilen aus beiden Legierungselementen bestehen.
Das qualitative Ergebnis der Betrachtung bleibt bei anderen Zusammensetzungen gleich. Es

wurde eine kleine Anderung der Zusammensetzung um Ac =c—c,,, = 1,0 Gew.-% betrachtet.

Zusatzlich wurde angenommen, dass sich die Metalllegierungen im 200 um breiten Spalt
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eines Quarzglasgefiles (SiO,) mit jeweils 2 mm Wandstirke (4 mm Gesamtglasstérke)
befinden. Verschiedene Filtermaterialien im Strahlengang zur Aufhirtung des Rontgenstrahls
wurden betrachtet. Als primérer Detektor wurde ein 500 um dicker Csl-Leuchtschirm
angenommen. Die theoretische Strahlerleistung wurde so gewihlt, dass die mittlere Helligkeit
am Detektorausgang fiir alle Legierungen bei c,r gleich sei. Das Ergebnis der sich ergebenden
relativen Anderung des Messsignals in  Abhingigkeit von der verwendeten
Beschleunigungsspannung des Rontgenstrahlers, also der Empfindlichkeit, ist in Abbildung
5.2 dargestellt. Fiir die Aluminium-Kupfer- und die Blei-Zinn-Legierung ergeben sich hohe
Empfindlichkeiten, also sehr gute Detektierbarkeiten der verdnderten Schmelzen-
zusammensetzung, bei niedrigen Rohrenspannungen. Filtert man den weichen Strahlenanteil
durch die Platzierung eines 20 mm starken Kupferfilters im Strahlengang aus dem Strahl
heraus, dann verbessert sich die Empfindlichkeit fiir Konzentrationsénderungen in der Blei-
Zinn-Legierung bei hohen Roéhrenspannungen. Die Unterschiede im Schwiéchungskoeffizient
oberhalb der K-Kante im Schwéchungsspektrum von Blei bei 88 keV werden dann wirksam.
Die Gallium-Indium-Legierung zeigt ein deutliches Maximum der Anderung der detektierten
relativen Strahlenintensitit bei Anderung der Legierungszusammensetzung bei einer
Rohrenspannung von etwa 50 kV. Dieses Maximum stellt hier ein optimales Ergebnis dar.
Zwar erreichen die anderen genannten Legierungen ebenso hohe und hohere relative
Signaldnderungen, aber bei Rohrenspannungen von zum Teil deutlich unter 50 kV. In diesem
Bereich ist die Detektoreffizienz gering. Weiterhin wird der Rontgenstrahl in der Blei-Zinn-
Legierung erheblicher geschwicht. Damit muss von dem Strahler eine hdhere
Strahlenintensitit abgegeben werden, um ein der Durchstrahlung der Gallium-Indium-
Legierung vergleichbares mittleres Messsignal am Detektor zu erhalten. Das ist bei gleicher
Rohrenspannung nur mit erhohter Strahlerleistung erreichbar. Das fiihrt praktisch zu groferen
Brennfleckgrolen im Strahler und zur deutlichen Reduktion der Ortsauflosung des
rontgenbildgebenden Systems. Ein Mikrofokusbetrieb ist dann nicht mehr gegeben. Das gilt
auch, wenn zusitzliche Filter in den Strahlengang gebracht werden, welche wesentliche Teile
der Nutzstrahlintensitét absorbieren. Ergebnis dieser Abschitzung ist, dass fiir die Gallium-
Indium-Legierung ein gutes Auflosungsvermdgen fiir Anderungen der Schmelzenzusammen-
setzung ohne zusdtzliche Filter fiir solche Rohrenspannungen erreicht wird, bei denen der
Rontgenstrahl effizient abgetastet werden kann und bei denen der Strahler bei niedriger
Strahlerleistung im Mikrofokusbetrieb betrieben werden kann. Fiir andere initiale
Legierungszusammensetzungen &dndert sich die Empfindlichkeit der Auflésung von

Konzentrationsdnderungen in Abhéngigkeit von der Rohrenspannung nur geringfiigig.
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Die Abhéngigkeit des Konzentrationsauflosungsvermogens von der Rohrenspannung ist in
Abbildung 5.3 dargestellt. Betrachtet wurde das Legierungssystem Gallium-Indium.
Ausgehend von einer initialen Zusammensetzung von cref = 30 Gew.-% Indium ist hier die zu
erwartende relative Anderung des Messsignals nach Gleichung 5.1 fiir verschiedene
Zusammensetzungen der Gallium-Indium-Legierung im Bereich bis zum Eutektikum von
c=21,4 Gew.-% Indium und bis zum reinen Indium gezeigt. Dargestellt wird der
Funktionsverlauf fiir ausgewéhlte R6hrenspannungen. Je grofler der Anstieg der Kurve, desto
besser ist dort das Auflésungsvermdgen des Messsystems fiir Anderungen der Schmelzen-
zusammensetzung. Ein maximaler Anstieg der Kurven in der Nihe der initialen Zusammen-
setzung ist fiir U = 50 kV zu finden. Dies bestdtigt die bereits zuvor gefundene optimale
Rohrenspannung fiir diese Legierung. Fiir niedrigere R6hrenspannungen kommt es zunéchst
zu einem Abfall des Kurvenanstiegs und schlieBlich zu einer Vorzeichenumkehr bei U =
40 kV und U = 30 kV. Auch fiir hohere Rohrenspannungen nehmen die Anstiege der Kurven
und damit das Kontrastauflosungsvermogen ab (U =70 kV, U= 120 kV).
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Abbildung 5.2 Abschitzung der zu erwartenden Anderung des Signals am Detektorausgang (Empfindlichkeit)
bei Anderung der Zusammensetzung um 1 Gew.-% fiir das Durchleuchteten einer biniren Metalllegierung mit
einer initialen Zusammensetzung der Legierungskomponenten von 50:50. Es wird angenommen, dass sich die
Legierung im 200 um breiten Spalt zwischen zwei je 2 mm dicken Quarzglas-(SiO,)-Scheiben befindet. Als
primére Detektorstufe wurde ein 500 pm dicker CsI-Leuchtschirm angenommen. Die Strahlerleistung wurde so
gewihlt, dass die mittlere Helligkeit am Detektorausgang fiir alle Legierungen bei ¢, und RShrenspannungen
gleich sei. Die Gallium-Indium-Legierung zeigt ein ausgeprigtes Maximum der beobachtbaren relativen

Signaldnderung in einem Energiebereich, welcher noch einen Mikrofokusbetrieb ermdglicht.

Das Ergebnis zeigt auch, dass kein linearer Zusammenhang zwischen der Zusammensetzung
der Legierung und der zu erwartenden Messsignaldnderung besteht. Dies ist mit dem Effekt

der Strahlauthidrtung zu erklidren. Mit zunehmendem Indium-Anteil der Legierung kommt es
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zu einer verstarkten Absorption von niedrigenergetischen Rontgenphotonen und die Strahlung
wird insgesamt hérter. Da mit zunehmender Strahlungsenergie die Schwichungskoeffizienten
sinken, reduziert sich dort auch die Sensitivitit von Intensititsmessungen gegeniiber von

Konzentrationsdnderungen, die Kurven flachen ab.
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Abbildung 5.3 Abschiitzung der zu erwartenden relativen Signalinderung P bei Anderung der Legierungs-
zusammensetzung von ¢, nach ¢, am Ausgang eines Rontgendetektors bei Durchleuchtung einer Gallium-
Indium-Metalllegierung im 200 um breiten Spalt einer aus zwei je 2 mm dicken Quarzglasplatten bestehenden
Erstarrungszelle mittels eines Mikrofokus-Rontgenstrahlers. Die initiale Zusammensetzung soll ¢, = 30 Gew.-%
Indium betragen. Alle Dichten werden als konstant angenommen. Es ergibt sich eine maximale Sensitivitét fiir
Rohrenspannungen von 50 kV. Fiir niedrige Strahlerenergien, hier bei 30 kV, kommt es zu einer Umkehr des

Bildkontrasts (negativer Anstieg der Kurve).

5.2. Versuchsaufbau

5.2.1. Die Legierung Gallium-Indium

Fir die Untersuchungen zum Erstarrungsverhalten bindrer Metalllegierungen wurde die
Legierung Gallium-Indium gewéhlt. Diese Legierung eignet sich, wie gezeigt, aufgrund des
zu erwartenden guten Konzentrationsauflosungsvermogens bei der Visualisierung fiir in-situ
Untersuchungen mit  Mikrofokus-Rontgenbildgebung.  Abbildung 5.4 zeigt das
Zustandsdiagram fiir diese Legierungen. Dieses Zustandsdiagramm ist vom Typ eines
Systems mit vollstindiger Mischbarkeit der Komponenten im fliissigen Zustand und
teilweiser Mischbarkeit im festen Zustand. Die Legierungszusammensetzung im eutektischen
Punkt der Legierung betrigt 78,6 Gew.-% Gallium und 21,4 Gew.-% Indium, die eutektische
Temperatur 7% betragt 15,3°C.

Tabelle 5.1 stellt die aus dem Zustandsdiagramm entnommenen Liquidus- und

Solidustemperaturen fiir verschiedene nicht-eutektische Legierungszusammensetzungen dar.
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Fiir die betrachteten Legierungszusammensetzungen entspricht die Solidustemperatur der

eutektischen Temperatur.
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Abbildung 5.4 Das Phasendiagram des Zweistoffsystems Gallium-Indium (Anderson, Ansara 1991).

Wihrend Indium ein normales Verhalten bei der Erstarrung aufweist, zeigt Gallium beim
Ubergang von der fliissigen zur festen Phase eine Anomalie, sein Volumen vergroBert sich.
Die Dichten der reinen Komponenten in beiden Zustinden an threm Schmelzpunkt sind in
Tabelle 5.2 dargestellt. Die Dichten bei einer Temperatur 7" oberhalb der Schmelztemperatur

konnen abgeschitzt werden,
pT)=p, + 2 (T =T,). [5.3]
wobei p, die Dichte am Schmelzpunkt 7, ist. Der Koeffizient der Dichtednderung op/oT

ist ebenfalls in Tabelle 5.2 dargestellt.

Die Dichten von Ga-In Legierungen verschiedener Zusammensetzungen sind von Predel und
Emam (1969) untersucht worden. Das System Ga-In zeigt eine Entmischungstendenz mit

positiven Uberschussvolumina.
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Tabelle 5.1 Liquidus- und Solidustemperaturen fiir verschiedene Zusammensetzungen einer Gallium-Indium
(Ga-In) Legierung nach Abbildung 5.4.

Zusammensetzung Tsolidus TLiquidus
Ga - 10 Gew.-% In 22.4°C
Ga—25 Gew.-% In 15,3°C 24.8°C
Ga—30 Gew.-% In 35,8°C

Tabelle 5.2 Dichte von fliissigem und festem Gallium (Ga) und Indium (In) p, und p; am Schmelzpunkt T},
(Richards, Boyer, 1921; Williams, Miller, 1950) und die daraus resultierende Volumenidnderung AV, wéihrend
der Erstarrung, und der Dichteénderungskoeffizient der Schmelzen (Brandes, Brook, 1998).

T/ °C p, | glem? p, | glem? AV, | % -0p/oT |
10 g/(cm’K)
Ga 29,7 5,90 6,09 3,2 5,6
In 156,5 7,21 7,03 -2,5 6,8

5.2.2. Erstarrungszelle

Die Versuche zu den Erstarrungsvorgidngen in Gallium-Indium-Legierungen wurden in dafiir
anzufertigenden Erstarrungszellen durchgefiihrt. Diese Erstarrungszellen haben die Aufgabe,
die schmelzfliissige Legierung aufzunehmen und durch Kontakt mit geeigneten Heiz- und
Kiihlelementen die thermischen Randbedingungen des Erstarrungsprozesses einzustellen.
Bereits frither sind Erstarrungszellen flir &dhnliche Untersuchungen in transparenten
organischen und intransparenten metallischen Legierungen verwendet worden (Hunt et al.,
1966; Lee, Hunt, 1997; Utter et al., 2005).

Die hier verwendete Erstarrungszelle (Kiivette) ist in Abbildung 5.5 dargestellt. Die Kiivette
besteht im Wesentlichen aus zwei 2 mm dicken Quarzglasscheiben, welche an ihren Réndern
miteinander verschmolzen sind. An den zwei sich gegeniiberliegenden schmalen Seiten der
Kiivetten befinden sich Einfiillstutzen aus Quarzglasrohr. Der Abstand zwischen den
Quarzglasscheiben betrdgt zwischen 100 pm und 250 pum und bildet so das Innenvolumen der
Kiivetten. Die sich zu den Einfiillstutzen hin verjiingende Form des Frontalschnitts dieser
QuartzglasgefdBe unterstiitzt den Einfiillvorgang des fliissigen Metalls. Die Breite des
Innenvolumens betrigt etwa 28 mm, die maximale Linge zwischen den Einfiillstutzen betragt

etwa 35 mm.
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Zum Befiillen der Kiivette werden die Ga-In-Legierungen durch Erhitzen auf Temperaturen
deutlich oberhalb der Liquidustemperatur vollstindig zum Schmelzen gebracht. Mittels eines
durch einen Kolbenhub erzeugten Unterdrucks am oberen Einfiillstutzen wird dann die
fliissige Schmelze durch den unteren Stutzen in das Innenvolumen der Kiivette gesogen. Der
Einschluss von Luftblasen in die Kiivette kann so gut verhindert werden (Abbildung 5.6).
Nach dem Befiillen der Kiivette werden die Einfiillstutzen endgiiltig verschlossen. Aufgrund
der wirkenden Kapillarkréifte ist das Entleeren und erneute Befiillen der Kiivetten nicht

praktikabel.

Abbildung 5.5 Schematische Zeichnung einer hier verwendeten Erstarrungszelle (Kiivette) mit einer Spaltweite

von 200 pm.

Einfiill-

stutzen Quartzglas

Metall-Legierung

Abbildung 5.6 Schematische Darstellung einer aufgebrochenen gefiillten Quartzglaskiivette. Die Metalllegierung
wird durch die Einfiillstutzen in den 100 bis 250 um breiten Spalt zwischen den zwei miteinander

verschmolzenen Quartzglasplatten eingefiillt, bevor die Stutzen der Kiivette endgiiltig verschlossen werden.
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Fiir die Untersuchung gerichteter Erstarrungsvorginge ist es notwendig, der erkaltenden
Schmelze einen Temperaturgradienten aufzupridgen. Dazu werden zwei verschiedene
Kombinationen von Heiz- und Kiihlelementen an der metallgefiillten Quarzglas-Kiivette
eingesetzt. Abbildung 5.7a zeigt schematisch eine solche Kombination. Die Schmelze in der
oberen Hilfte der Kiivette wird durch einen gebiindelten Infrarotstrahl einer Wolfram-
Halogen-Lampe (64635 HLX, Osram) erhitzt und aufgeschmolzen. Der untere Teil der
Kiivette ist in Kontakt mit einem Kiihlkérper aus Kupfer. Die Temperatur eines den
Kiihlkorper durchstromenden Kiihlmediums kann durch einen Thermostaten geregelt werden.

Damit wird sowohl das Heizen als auch das Kiihlen des Kiivettenbodens ermoglicht.

Priziser lassen sich die thermischen Randbedingungen jedoch durch den Einsatz von Peltier-
Elementen einstellen. Eine solche Kombination ist in Abbildung 5.7b schematisch dargestellt.
Der obere und untere Bereich der mit der Metalllegierung gefiillten Kiivette ist in direktem
Kontakt mit linearen Anordnungen aus je einem Peltier-Element und einem Kiihlkorper aus
Kupfer. Die Temperatur der die Kiihlkdrper durchstromenden Fliissigkeit wird mittels eines
Thermostaten geregelt. Damit kann die Temperatur der Kiihlkérper ndherungsweise isotherm
konstant gehalten werden. Ein elektrischer Stromfluss durch die Peltier-Elemente transportiert
Wiérme von der Quarzglas-Kiivette weg oder zu ihr hin. Die Transportrichtung der Wérme
kann durch Invertieren der Stromflussrichtung umgekehrt werden. Durch geeignete
Ansteuerung der Peltier-Elemente ist die Wérmebilanz in der Kiivette steuer- und regelbar.

Dazu ist eine geeignete Instrumentierung der Temperaturen in bzw. auf den Glaskiivetten

notwendig.
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Abbildung 5.7 Schematische Darstellung zweier verwendeter Versuchsanordnungen.

Weiterhin ist die Moglichkeit gegeben, in der sich in der Kiivette befindlichen Metall-

schmelze eine Stromungen anzufachen oder zu unterdriicken. Damit sollen
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Stromungsphidnomene, insbesondere der Einfluss einer Schmelzenstromung auf das sich
entwickelnde Gefiige, untersucht werden. Dazu wird hier eine mechanische
elektromagnetische Induktionspumpe (Bucenieks, 2003) bestehend aus einem rotierenden
Doppelrad aus zwei Stahlscheiben, die an den sich zugewandten Fliachen mit einer Anordnung
von Neodym-Eisen-Bor- (NdFeB) Permanentmagneten mit alternierender Polaritit bestiickt
sind, verwendet. Das obere Ende der Kiivette befindet sich im Luftspalt (Breite 7 mm)
zwischen den rotierenden Scheiben (Abbildung 5.8). AusschlieBlich im Bereich zwischen den
beiden Rédern wird die Kiivette dem Magnetfeld ausgesetzt. Aullerhalb des Luftspalts, wie
zum Beispiel im Bereich der zu beobachtenden Erstarrungsfront, ist der magnetische Fluss
vernachléssigbar gering. Eine Rotation dieses ,,Magnetrads® induziert Lorentzkrifte in der

leitfadhigen metallischen Schmelze und treibt so eine Stromung in der fliissigen Schmelze an.
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; Erstarrungs- fenster
Rontgen- V....--7 zelle 9 _
strahlung ™=
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Abbildung 5.8 Schematische Darstellung des experimentellen Aufbaus mit Magnetpumpe zur Beeinflussung der

Stromung der fliissigen Metalllegierung in der Erstarrungszelle (Kiivette).

5.2.3. Versuchsdurchfiihrung

Die Erstarrungsexperimente werden wie folgt durchgefiihrt. Zunédchst wird die Metall-
legierung in der abgeschlossenen Kiivette aufgeschmolzen und iiber ihre Liquidustemperatur
erhitzt. Dazu werden je nach experimenteller Anordnung der Infrarotstrahler und/oder die
Peltierelemente genutzt. Der Heizvorgang wird dabei mittels der Echtzeit-Rontgenbildgebung
beobachtet, um am Ende des Heizvorgangs ein komplettes Aufschmelzen und eine homogene
Materialverteilung in der Kiivette zu garantieren. Dazu wird angenommen, dass eine
homogene Schmelze erreicht ist, wenn die transienten Anderungen der lokalen Bildhelligkeit
aufgrund von Konzentrationsschwankungen in der Schmelze verschwunden sind. Von diesem
homogenen Zustand der Schmelze wird ein radiographisches Referenzbild angefertigt. Es
wird dabei darauf geachtet, dass durch die Wahl einer ausreichend langen Integrationszeit der

Rauschanteil am Referenzsignal vernachlissigbar niedrig gehalten wird.
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Nachdem die Legierung vollstindig aufgeschmolzen ist und sich die Legierungselemente
homogen vermischt haben, wird die Erstarrung der Schmelze eingeleitet. Die Heizleistung des
Infrarotstrahlers bzw. der Peltierelemente wird kontinuierlich verringert und schlieSlich wird
mit den Peltierelementen aktiv gekiihlt. Dabei wird die Heiz- bzw. Kiihlleistung dieser
Elemente so geregelt, dass sich an vorher festgelegten Messpunkten, in der Regel an der
Oberfldche der Erstarrungszellen, ein gewiinschter Temperaturverlauf ergibt. Die Temperatur-
differenzen zwischen zwei Messstellen lassen sich definiert einstellen. Damit ist es moglich,
die Erstarrungsprozesse gerichtet ablaufen zu lassen. Der Erstarrungsprozess wird
kontinuierlich in Echtzeit beobachtet. In der Regel wird die Bildaufzeichnung gestartet, wenn

die Erstarrungsfront den Bildfensterrand erreicht.
5.3. Charakterisierung des radiographischen Bildgebungssystems

5.3.1. Radiographisches Bildgebungssystem

Fiir alle Untersuchungen kam als Strahlungsquelle ein mit einem Wolfram-Reflektionstarget
ausgestatteter kommerzieller Mikrofokus-Rontgenstrahler (XS225D-OEM, phoenix x-ray,
Wunstorf) zum Einsatz. Dieser erzeugt einen divergenten Rontgenstrahl mit einem
Offnungswinkel von etwa 25°. Die maximale Beschleunigungsspannung der Elektronen
betrdgt 225 kV, der maximale Strom des Elektronenstrahls ergibt sich aus der dem Target
maximal zuldssig aufzupridgenden Leistung von 320 W. Die Dicke des Berylliumfensters
betrdgt etwa 500 um. Der minimale Abstand zwischen dem Brennfleck und einem Objekt,

welches sich dann auf der AuBlenseite des Strahlergehéduses befinden muss, betrdgt 4,5 mm.

Weiterhin  wurde fiir die hier beschriebenen Arbeiten eine vorkonfigurierte
Rontgenbildverstirker-Einheit (TH9438HX 9%, Thales, Frankreich) mit integriertem CCD-
Kamera-Modul (CF8/1 BV-3, Kappa, Deutschland) als Rontgenbilddetektor verwendet. Der
Eingangsschirm des Rontgenbildverstirkers besitzt einen Durchmesser von 23 cm. Der
eingangsseitige Szintillator ist aus einer gerichtet abgeschiedenen Natrium-dotierten Césium-
Iodit (Csl:Na)-Schicht aufgebaut. Die integrierte CCD-Kamera erfasst einen rechteckigen
Bereich von etwa 17,3 cm x 13,0 cm des Eingangsschirms. Das Ausgangbild liegt schlielich
als hochauflosendes Videosignal mit einer Abtastung von 768 x 576 Bildpunkten bei einer
Bildwiederholrate von 25 Hz vor. Dies entspricht einem effektiven eingangsseitigen

Bildpunktabstand von etwa 0,225 mm.

Das fiir die Untersuchung von Erstarrungsvorgéngen in Metalllegierungen verwendete

radiographische Messsystem ist schematisch in Abbildung 5.9 dargestellt. Ein
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Untersuchungsobjekt, welches im Rontgenstrahlenkegel angeordnet ist, wird vom Strahl
durchdrungen. Der geschwiéchte Strahl trifft dann auf den Rontgenbildverstirker, der als
Rontgenbilddetektor dient. Im Bildverstirker wird eine zweidimensionale Abbildung der
Intensitétsverteilung des Rontgenstrahls erzeugt, welche mittels der CCD-Kamera abgetastet
wird. Die mechanische Anordnung dieser Komponenten erlaubt Quell-Detektor-Abstdnde im
Bereich von 500 mm bis 1000 mm. Eine zusitzlich vor dem Bildverstirker angeordnete
Blende aus verschiebbaren Bleiblechen verhindert ein Ausleuchten nicht abgetasteter
Bereiche des Strahlungswandlers und reduziert so ein ungewolltes Ubersprechen auf die
resultierenden Abbildungen. Die Blende verhindert zudem Bildartefakte aufgrund von sonst
im Detektorgehduse entstehender Streustrahlung. Die vom Detektor erfasste Flache besitzt auf

der Frontseite des Bildverstiarkers eine Grof3e von etwa 173 mm x 130 mm.

Das von der Kamera erzeugte elektrische Video-Signal wird mittels eines Framegrabbers
(FALCON Framegrabber, IDS, Obersulm) digitalisiert. Die Digitalisierungstiefe betrdgt 8 Bit
bei einer Abtastrate von 50 Halbbildern pro Sekunde. Ein Vollbild besitzt eine Auflosung von
768 Pixel x 576 Pixel.

| 0l

Abbildung 5.9 Schematische Darstellung des radiographischen Messsystems fiir die Untersuchung von
Erstarrungsvorgidngen: Mikrofokus-Roéntgenstrahler (1), Blei-Blende (2), Rontgenbildverstéarker mit integrierter
CCD-Kamera (3), Steuer- und Messrechner (4), Verschiebetisch (5). Dargestellt ist weiterhin beispielhaft ein
Infrarot-Strahler (6) zum Aufschmelzen einer sich in einer Kiivette (7) befindlichen zu untersuchenden
Metalllegierung. Der von der Rontgenquelle erzeugte divergente Rontgenstrahl durchdringt die Kiivette und triftt

auf den Bildverstérker.

Die Position der zu untersuchenden Probe (Erstarrungsexperiment) im Rontgenstrahl wird
durch einen rechnergesteuerten motorisierten dreiachsigen Verschiebetisch eingestellt. Die
GrofBe des abzubildenden Bereichs bzw. der VergroBerungsmafstab wird durch eine geeignete
Auswahl der Abstinde zwischen Rontgenstrahler, Probe und Bilddetektor bestimmt. Hohe

VergroBerungen erzielt man durch kleine Abstdnde zwischen dem Strahler und der Probe.
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Fir die Messdatenerfassung wurde eine Software entwickelt, die der Ansteuerung des
Objektmanipulators (Verschiebetisch, ggf. Drehtisch), des Framegrabbers und der
Vorverarbeitung und  Abspeicherung der  Bilddaten dient. Als  Software-
Entwicklungsumgebung diente der C++Builder6 (Borland). Der Framegrabber wird
softwaremiBig so konfiguriert, dass aufeinanderfolgend digitalisierte Bilddaten ebenfalls
aufeinanderfolgend in einen vorher allokierten Bereich des fliichtigen Arbeitsspeichers des
Messrechners iibertragen werden. Nachdem eine Haélfte des allokierten Speicherbereichs
vollstdndig gefiillt ist, wird automatisch ein Unterprozess zur Vorverarbeitung der dort
zwischengespeicherten Daten ausgefiihrt, wahrend gleichzeitig mit hoherer Prioritit das
Auffiillen des verbliebenen Speicherbereichs mit Bilddaten fortgefiihrt wird. So wird eine
kontinuierliche Datenerfassung realisiert. Die Datenvorverarbeitung umfasst hier das
Aufintegrieren von Einzelbildern, um das Signalrauschen zu reduzieren. Es konnen maximal
256 Echtzeit-Einzelbilder zu einem Summenbild mit 16 Bit Digitalisierungstiefe aufintegriert
werden, das entspricht einer maximalen Integrationszeit von etwa 10 Sekunden. Um die
anfallenden Datenmengen zu begrenzen, wird nur das Summenbild nach Abschluss des
jeweiligen Vorverarbeitungszyklus fiir die weitere Bilddatenverarbeitung lokal oder auf einem
Netzlaufwerk abgespeichert. Gleichzeitig zur Datenverarbeitung wird das Video-Signal am
Bildschirm dargestellt, um den jeweils untersuchten Erstarrungsprozess in Echtzeit

kontrollieren zu konnen.

5.3.2. Bildentzerrung

Die mit einem Rontgenbildverstirker erzeugten Rontgenbilder sind geometrisch verzerrt
(siehe Abschnitt 3.3.2). Vor einer quantitativen Analyse der Rontgenbildsequenzen wurden
daher alle Rontgenbilder entsprechend Abschnitt 4.2.2 entzerrt. Die Abbildungsfunktion des
bildgebenden Systems wurde mit Hilfe eines Referenzobjektes mit bekannter Geometrie

ermittelt.

Als Referenzobjekte eignen sich wohl definierte Anordnungen von préazisen Bohrungen in
einem Objekt, Metallisierungen auf Leiterkarten oder Metalldrdhten auf einem Rahmen. Das
Referenzobjekt muss sich durch hohe Genauigkeiten auszeichnen. Metallisierungen auf
Leiterkarten lassen sich kostengiinstig und mit ausreichend hoher Prizision herstellen. Sie
liefern jedoch gegeniiber anderen Referenzobjekten wie beispielsweise Anordnungen von

Vollmetallkiigelchen einen niedrigeren Bildkontrast.

In dieser Arbeit wird zur Ermittlung der Abbildungsfunktion als Referenzobjekt eine flachige

Anordnung kreisrunder Kupfer-Metallisierungen (Durchmesser 2,0 mm) im horizontalen und
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vertikalen Abstand von je 5,0 mm auf einer Leiterkarte verwendet. Die Ausrichtung der
Referenzobjekte erfolgt nahezu parallel zur horizontalen und vertikalen Achse des

Bilddetektors. Die radiographische Abbildung erfolgt bei minimaler Vergroferung.

Zur Bestimmung der Abbildungsfunktion werden die Mittelpunktskoordinaten der einzelnen
Elemente des Referenzobjekts (kreisrunde Metallisierungen) in den Rontgenbildern ermittelt.
Dazu werden die Bilder segmentiert und die lokalen Schwerpunkte der gefundenen
abgebildeten kreisrunden Referenzen ermittelt. Dazu werden zunidchst die Kanten der
Referenzobjekte mittels einer Schwellwert-Binarisierung der absoluten Helligkeitsgradienten
im Bild detektiert. Die einzelnen, zusammenhéngenden Kantenpixelgruppen werden dann
segmentiert. Die Schwerpunktskoordinate flir jedes ermittelte Segment wird durch
Mittelwertbildung der horizontalen und vertikalen Koordinaten aller zum Segment
gehorenden Kantenpixel berechnet. Nur teilweise im Rontgenbild abgebildete
Referenzobjekte am Bildrand werden durch Vergleich der ermittelten SegmentgroRen

automatisch verworfen.

Die wahre geometrische Lagebeziechung der einzelnen Elemente des Referenzobjekts ist
bekannt. Zur Ermittlung der Lagebeziehung der Referenzelemente im Rontgenbild werden,
ausgehend von dem zum Bildmittelpunkt néchstgelegenem Element, zunichst dessen
benachbarte Referenzelemente durch Vergleich der Abstinde aller ermittelter Bildsegmente
identifiziert. Der wahre Abstand der Elemente im Referenzobjekt ist bekannt. Indem
sichergestellt wurde, dass das Referenzobjekt bzw. seine kreisrunden Elemente nahezu achs-
parallel im Bild ausgerichtet sind, konnen sukzessive die Lagebeziehung weiterer
benachbarter Elemente durch Unterscheidung horizontaler oder vertikaler Inkremente
entsprechend durch Einordnung der Winkellagebeziehung in die vier Richtungen ,Nord’,
,Ost’, ,Stid” und ,West’ ermittelt werden. Das Ergebniss der Segmentierung ist in Abbildung
5.10a dargestellt. Die ermittelten Abweichungen der Positionen der Referenzelemente im

Rontgenbild von ihrer wahren Lage ist in Abbildung 5.10b dargestellt.
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Abbildung 5.10 Sigmoidale- und Kissenverzerrung im Bild eines Rontgenbildverstirkers: (a) Durch Rechtecke
sind die mittels Bildverarbeitungsmethoden segmentierten Elemente eines Referenzobjekts in dessen radio-
graphischer Abbildung gekennzeichnet. (b) Die Abweichungen der Lage der entsprechenden Gitterpunkte von

ihrer wahren Position sind durch schwarze Balken dargestellt.

Aus den Koordinaten der gemessenen und tatsdchlichen Lage der Referenzpunkte (x, y)T und

(x',»")" werden schlieBlich die Koeffizienten p; und ¢;; der verzerrenden Abbildungsfunktion,

3

[5.4]

mittels der Methode der kleinsten Fehlerquadrate (z. B. Strang, 2007) in einer zweistufigen
Iteration ermittelt. Die Koeffizienten werden in der ersten Iteration zundchst nur grob
bestimmt. Aus den Termen erster Ordnung wird dann der Winkel geschitzt, unter dem das
nicht exakt ausgerichtete Referenzobjekt relativ zu den Bildachsen gedreht ist. Diese Rotation
wird dann im zweiten Iterationsschritt beriicksichtigt. Zur Rekonstruktion eines korrigierten,
unverzerrten Bildes wird fiir jede unverzerrte Bildpunktkoordinate mittels der
Abbildungsfunktion deren verzerrte Position berechnet und der entsprechende Helligkeitswert

durch bilineare Interpolation aus dem gemessenen verzerrten Bild ermittelt.

5.3.3. Raumliches Auflésungsvermogen

Zur Bestimmung des rdumlichen Auflosungsvermdgens wurde die Modulations-
iibertragungsfunktion (MUF) des rontgenbildgebenden Systems durch Messung der

Kantensprungantworten fiir eine Referenzobjekt ermittelt.
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Zur Bestimmung der Kantenspreizfunktion wird die Kante einer Goldfolien-Schlitzblende
(MAXTAFORM, I mm x 0,2 mm) verwendet. Die Dicke der Folie betrdgt etwa 25 um. Trotz
der guten Schwichungseigenschaften von Gold ist aufgrund der geringen Dicke der Folie kein
sehr starker Absorptionskontrast zu erwarten, jedoch gewdhrleisten solche Schlitzblenden
einen prazisen Kantenverlauf. Die Goldfolie mit ihrem Schlitz wird auf einem

Objektglastrager mit einem Abstand von etwa f, = 5,5 mm vom Brennfleck entfernt mittels

des Objektmanipulators positioniert. Bei einer VergroBerung von M = f,/ f, = 85 und einer

Brennfleckgrofe von etwa / = 5 um wiirde die geometrische Unschirfe U = M -/ genau U =
425 pm betragen. Diese Unschirfe wird bei einem effektiven Detektor-Bildpunktabstand von
225 pm im Mittel von etwa 1,9 Bildpunkten erfasst. Die verwendete Schlitzblende ist in
Abbildung 5.11 dargestellt.

Abbildung 5.12 und Abbildung 5.13 zeigen rontgenradiographischen Abbildungen der Kante
des Schlitzes der Goldfolie in horizontaler und vertikaler Lage in Abhingigkeit von der
elektrischen Leistung des Rontgenstrahlers. Offensichtlich nimmt die geometrische Unschirfe

mit zunehmender Strahlerleistung zu.

Abbildung 5.11 Fotografie (links) und radiographisches Extinktionsbild (rechts oben) einer horizontal
ausgerichteten Goldfolien-Schlitzblende (MAXTAFORM, Schlitzweite 200 um). Der Bildausschnitt rechts
unten zeigt eine Kante des Schlitzes, welche zur Bestimmung der vertikalen Ubertragungsfunktion des

Rontgenbildgebungssystems genutzt wurde.

Die Lage der Kante im entzerrten Extinktionsbild lésst sich prézise bestimmen. Dazu wird im
Rontgenbild zeilen- bzw. spaltenweise die Position der vertikal bzw. horizontal ausgerichteten
Kante im Bildsignal bei einem Wert von 50% des Extinktionssignals der Goldfolie mit Sub-
Pixel-Genauigkeit ermittelt. Sub-Pixel-Genauigkeit wird erricht, indem die Extinktionswerte

zwischen den Bildpunkten linear interpoliert werden. Mittels linearer Regression aller
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gefundenen Kantenkoordinaten wird die Neigung der Kante gegeniiber den Achsen des
Bildpunktgitters bestimmt. Durch Rotation des Bildes mit dem so ermittelten Winkel wird die
Abbildung der Kante exakt zum Bildpunktgitter ausgerichtet.

Abbildung 5.12 Radiographische Extinktionsbilder einer Kante der horizontal ausgerichteten Schlitzblende bei
85facher VergroBerung zur Bestimmung der vertikalen Ubertragungsfunktion bei verschiedenen elektrischen

Leistungen des Mikrofokus-Rontgenstrahlers.

pm

10 W 30 W S50 W 120 W

Abbildung 5.13 Radiographische Extinktionsbilder einer Kante der vertikal ausgerichteten Schlitzblende bei
85facher VergroBerung zur Bestimmung der horizontalen Ubertragungsfunktion bei verschiedenen elektrischen
Leistungen des Mikrofokus-Rontgenstrahlers.

Zur Bestimmung der Kantenspreizfunktion (KSF) wird das Bild im Bereich der
ausgerichteten Schlitzkante spalten- bzw. zeilenweise gemittelt. Die so ermittelte KSF wird
nun zunichst diskret abgeleitet und anschlieBend Fourier-transformiert, um die MUF zu

erhalten. Die Frequenz-Auflosung der Fouriertransformation entspricht dabei Av =1/nAs des

effektiven Bildpunktabstands As und der Anzahl der transformierten Datenpunkte n. Der

genaue Bildpunktabstand wird direkt in den Bildern des 1 mm langen Schlitzes bestimmt.
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Abbildung 5.14 Vertikale Modulationsiibertragungsfunktion fiir unterschiedliche Brennfleckleistungen.
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Abbildung 5.15 Horizontale Modulationsiibertragungsfunktion fiir unterschiedliche Brennfleckleistungen.

Die resultierenden MUF sind in Abbildung 5.14 und Abbildung 5.15 dargestellt. Bereits fiir
niedrige Strahlerleistung kann eine drastische Reduktion des Auflosungsvermogens
festgestellt werden. Dies ist auch noch einmal in Abbildung 5.16 zusammengefasst. Dort ist
das Aufldsungsvermdgen bei gerade noch 10% der MUF dargestellt. Es wird ersichtlich, dass
das Auflosungsvermogen in vertikaler Richtung deutlich {iber dem in horizontaler Richtung
liegt. Das ist mit dem Typ des eingesetzten Rontgenstrahlers zu erkldren. Hier wurde ein
Mikrofokusstrahler mit einem Reflektionstarget verwendet. Dieses Target ist gegeniiber dem
auftreffenden Elektronenstrahl und der zentralen Richtung des erzeugten Rontgenstrahls so

geneigt, dass der Einfallswinkel des Elektronenstrahls geringer ist als der Abstrahlwinkel der
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Rontgenstrahlung. Dadurch erscheint ein von einem symmetrischen Elektronenstrahl
erzeugter Brennfleck einem Beobachter, der in riickwértiger Strahlrichtung auf das Target
schaut, breiter als hoch. Demzufolge muss die horizontale Auflésung schlechter sein als die
vertikale Auflosung. Vertikale Aufldsungen von 6 um bei 10% MUF konnen bei einer

Strahlerleistung von maximal 3 W erreicht werden.

A vertikal

® jorizontal

A A

Auflésung bei 10% MUF
>

0 20 40 60 80 W 120

Rontgenrohrenleistung P

Abbildung 5.16 Erreichbare Aufldsung bei 10% MUF in Abhingigkeit von der Brennfleckleistung.

Eine mikroskopische Begutachtung der Kanten des Schlitzes in der Goldfolie zeigte, dass
diese nicht ideal flach, sondern eher abgerundet sind. Daraus ergibt sich, dass das
Extinktionsprofil einer derartigen Kante auch in einem idealen Bildgebungssystem nicht exakt
stufenformig, sondern inhdrent abgeflacht erscheinen muss. Die hier gezeigten Ergebnisse
sind deshalb als konservativ zu betrachten. Die tatsdchliche Leistungsfdhigkeit des hier

untersuchten Systems kann tatsidchlich geringfiigig hoher sein.

5.3.4. Konzentrationsauflosungsvermogen

Zur Bestimmung des Konzentrationsauflosungsvermdgens wurden eine Reihe
aufeinanderfolgender Rontgenaufnahmen einer sich in einer Erstarrungszelle befindlichen
bindren Gallium-Indium-Legierung im aufgeschmolzenen Zustand und wihrend der
Erstarrung und wunbelichtete Aufnahmen zur Dunkelstromkorrektur angefertigt. Die
Belichtungszeit jedes Einzelbildes betrug 440 ms bei einer Rohrenspannung von 52 kV und
einem Rohrenstrom von 120 pA. Der Quell-Detektor-Abstand betrug 540 mm. Die Legierung
wurde damit bei einer VergroBerung von etwa M = 20 abgebildet. Die Aufnahme im
aufgeschmolzenen Zustand dient als Referenzdatensatz unter der Annahme einer homogenen
Konzentrations- und Temperaturverteilung in der Erstarrungszelle. Im Folgenden werden nur

relative Grauwertdnderungen gegeniiber einem iiber 500 Einzelbilder des Referenzdatensatzes
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gemittelten Referenzbildes betrachtet. Es wird ein Bildausschnitt von 256 x 256 Bildpunkten

betrachtet. Das Rausch-Leistungsspektrum des Referenzdatensatzes wurde berechnet.

Ein typisches verrauschtes Einzelbild wird in Abbildung 5.17a gezeigt. Obwohl die
Amplitude des Signalrauschens eines quantenlimitierten Prozesses mit o° =K von der
Anzahl K der einfallenden Photonen abhéngig ist, wird hier angenommen, dass das
Signalrauschen in den vorliegenden Rontgenbildern vom eigentlichen Bildsignal unabhédngig
und rein additiv iiberlagert ist. Diese Annahme ist gerechtfertigt, da die absoluten Erstarrungs-
bilder nur einen geringe Signaldynamik aufweisen, d.h. die in einer absoluten
Rontgenabbildung einer erstarrenden Schmelze gefundenen Helligkeitsunterschiede sind
gegeniiber der mittleren Bildhelligkeit gering. Auflerdem wird ein mittelwertfreies Rauschen
angenommen. Alle relativen Rontgenbilder des Referenzdatensatzes werden vor der weiteren
Auswertung von ihrem Gleichanteil befreit. Das Rausch-Leistungsspektrum des
Referenzdatensatzes ist in Abbildung 5.17b,c abgebildet. Zur besseren Darstellung sind die
Grauwerte des Leistungsspektrums logarithmisch skaliert. Das Rausch-Leistungsspektrum
zeigt einen glockenformigen Verlauf mit einer starken Betonung der Rauschleistung im
niederen Ortsfrequenzbereich und einer starken Déampfung im hochfrequenten
Ortsfrequenzbereich. Aus dem integralen Rauschleistungsspektrum ergibt sich in diesem
konkreten Beispiel eine Standardabweichung von etwa o = 1,4-1072 des relativen
Grauwertsignals. Das entspricht mit der spiter ermittelten Abhidngigkeit des relativen
Grauwertsignals von der Zusammensetzung der Schmelze etwa einer Messunsicherheit von

2 Gew.-% in einem Einzelbild bei einer Belichtungszeit von 440 ms.

5.3.5. Lineare Filterung

Die rontgenradiographische Visualisierung einer sich bildenden Gefiigestruktur wihrend einer
gerichteten Erstarrung einer Metalllegierung in einer Erstarrungszelle ist in Abbildung 5.18a
dargestellt. Die Belichtungszeit des Einzelbildes betrug 440 ms bei einer Rohrenspannung
von 52 kV und einem Rohrenstrom von 120 pA. Der Quell-Detektor-Abstand betrug 540 mm,
die Legierung wurde bei einer VergroBBerung von etwa M = 20 abgebildet. Es wurden nur
relative Grauwertdnderungen gegeniiber einem gemittelten Referenzbild der homogen
durchmischten Schmelze betrachtet. Die sich scharf abgrenzenden dendritischen Strukturen
und die sich weit ausdehnenden Entmischungsgebiete in der Schmelze vor der
Erstarrungsfront sind aufgrund ihres geringen Kontrasts deutlich vom Bildrauschen des

Messsystems iiberlagert. Das Rauschen kann nachtriglich durch die Anwendung geeigneter
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Filter zumindest teilweise vom eigentlichen Bild getrennt und entfernt werden. Damit
verbessert sich sowohl die visuelle Darstellung der Erstarrungsstruktur als auch die
maschinelle Auswertbarkeit der Bilder. Dazu wurden hier der Gau3sche Tiefpassfilter und der
Wiener Optimalfilter nach Abschnitt 4.3.2 und 4.3.3 auf die Einzelbilder angewandt. Das
Ergebnis der Filterung ist in Abbildung 5.18b,c dargestellt. Die Leistungsspektren im
Ortsfrequenzbereich der dargestellten Bilder wird in Abbildung 5.18d-f gezeigt. Die
Leistungsspektren sind durch hohe Leistungsanteile entlang zweier Achsen im
Ortsfrequenzbereich gekennzeichnet. Es erscheint eine kreuzformige Struktur. Diese
Leistungsanteile resultieren aus den kontrastreichen geradlinigen primiren und sekundiren
Dendritenarmen, welche orthogonal zu diesen Leistungsspektrumsachsen mit hoher
Leistungsdichte im Ortsbereich verlaufen. Das ungefilterte Originalbild ist mit starkem
Rauschen iiberlagert (dessen gemittelte Leistungsdichte war schon in Abbildung 5.17b
gezeigt) und ist nun dem Leistungsspektrum des Dendritenbildes additiv {iiberlagert
(Abbildung 5.18d). Der Glittungsparameter des Tiefpassfilters wurde so gewdhlt, dass die
verbleibende integrale Rauschleistungsdichte nach der Filterung im Bildbereich der Schmelze
vor der Erstarrungsfront mit beiden Filtern den gleichen Betrag ergibt. Die Anwendung des
Gaull’schen Tiefpassfilters entfernt erwartungsgemall hochfrequente Signalanteile aus dem
Bild (Abbildung 5.18e). Daneben werden dabei aber auch hochfrequente Signalanteile der
eigentlich zu rekonstruierenden Bildinformation gedampft. Das Bild erscheint nun insgesamt
glitter (Abbildung 5.18b), jedoch sind die dendritischen Strukturen nicht mehr scharf
abgebildet. Der niederfrequente Rauschanteil bleibt im Bild enthalten. Der optimale Wiener
Filter ddmpft dagegen die Signalanteile, deren Leistungsdichten unterhalb der
Leistungsdichten des Rauschleistungsspektrums liegen, wiahrend Signalanteile mit
Leistungsdichten iiber denen des Rauschleistungsspektrums erhalten bleiben. Dadurch werden
auch Rauschanteile im niederen Frequenzbereich geddmpft, wédhrend die dendritischen
Strukturen weiterhin nahezu scharf abgebildet bleiben (Abbildung 5.18c). Allerdings treten
durch diese Art der Filterung ausgeprigte Artefakte im gefilterten Bild auf. Die Bildstrukturen
der priméiren und sekundédren Dendritenarme scheinen sich mit schwachem Kontrast auch in
Bildbereiche fortzusetzen, welche in der Realitdt frei von erstarrten Strukturen sind. Ursache
dafiir ist die starke Periodizitit der Bildinformation in einem Dendritenbild, welche sich auch
in der starken Konzentration der hohen Leistungsdichten entlang von nur zweier Achsen im

Ortsfrequenzspektrum widerspiegelt.
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Abbildung 5.17 Verrauschtes Referenz-Einzelbild (a) und das entsprechende Rauschleistungsspektrum (b,c).
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Abbildung 5.18 Radiographische Abbildung einer erstarrenden bindren Metalllegierung bei einer Integrationszeit
von 440 ms (a). Ergebnis der Anwendung eines GauBBschen Tiefpassfilters (b) bzw. eines Wiener Optimalfilters
(c) zur Verbesserung des totalen Signal-Rausch-Verhéltnises. Die untere Bildreihe (d-f) zeigt den logarithmisch

aufgetragenen Signalgehalt im Ortfrequenzbereich der entsprechenden Bildinformationen.
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5.3.6. Nicht-lineare Filterung

Nichtlokale Mittelwertfilter zeichnen sich durch exzellente Unterdriickung des Rauschanteils
bei scheinbar guter Bewahrung des ungestorten Bildsignals aus. Die Wirkung dieses
Filtertyps bei Anwendung auf Rontgenbilder erstarrender dendritscher Strukturen wurde im

Folgenden untersucht.

Das Ergebnis einer nicht-lokalen Mittelwertfilterung nach Abschnitt 4.3.4 in Abhéngigkeit
des Rauschgehaltes des zugrunde liegenden Bildes ist in Abbildung 5.19 dargestellt. Der
Rauschgehalt wurde zunichst durch verschieden lange Integrationszeiten variiert (Abbildung
5.19a-c). Weiterhin wurde zum Vergleich der initiale Rauschgehalt nachtriglich durch
Anwendung des Wiener Optimalfilter geddmpft. Die FErgebnisse der kombinierten
Anwendung beider Filter und der Anwendung des nicht-lokalen Mittelwertfilters allein sind
in Abbildung 5.19d-f dargestellt. Die bei der Anhebung der Integrationszeit auftretende

natiirliche Senkung der Rauschsignalleistung wurde bei der Wahl der Filterparameter

Ty -

beriicksichtigt. Der Gléttungsparameter /# des nicht-lokalen Filters wird zu 42 =10- Cres

gewihlt, also zur zehnfachen integralen Varianz des Rauschsignals im Referenzbild bei einer
Integrationszeit von T = 440 ms. Der Faktor zehn ist in der Literatur iiblich. Durch die
Kombination beider Filter werden nahezu die gesamten wahrnehmbaren hochfrequenten
Storungen des Eingangsbildes entfernt. Die Form und die Grauwerte der dendritischen
Strukturen bleiben dabei gut erhalten. Einzelne Details wie die Strukturierung der priméiren
Dendritenstimme gehen aber insbesondere bei niedrigen Integrationszeiten, also bei einem
niedrigen  Signal-zu-Rausch-Verhiltnis, verloren. Die mit der Filterkombination
rekonstruierten Grauwertbilder zeigen in den Bildbereichen der Schmelze in der nahen
Umgebung der Dendritenstimme zum Teil deutlich wahrnehmbare Grauwertspriinge. Diese
treten besonders im Fall der reinen nicht-lokalen Filterung auf. Ursache hierfiir ist die
nichtlineare Natur dieses Filtertyps. Grauwertspriinge konnen in automatisierten Bildanalyse-

techniken Fehler verursachen.

Zur Beurteilung der Qualitdt der Bildfilters wird das ,,Methoden-Rauschen* (method noise)
nach Buades et al. (2005) betrachtet. Mit dem Methoden-Rauschen wird das Differenzbild
zwischen dem Originalbild und dem gefilterten Bild bezeichnet. Das sind hier die Differenzen
zwischen den Bildern der obersten und der mittelsten Zeile in Abbildung 5.19, diese
Differenzen sind in Abbildung 5.19g-i dargestellt. Wenn ein Filteralgorithmus tatséchlich nur

das Signalrauschen von dem tatsidchlich unbekannten ungestorten Bildsignal
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Abbildung 5.19 Radiographische Abbildung einer erstarrenden bindren Metalllegierung bei einer Integrationszeit
von 440 ms, 880 ms und 1760 ms (a-c). Die kombinierte Anwendung von Wiener Filter und Nichtlokaler
Mittelwertfilterung (NLMW-Filter) fithrt zu einer hervorragenden Unterdriickung des nicht vorhersagbaren
Rauschsignals (d-f, in der rechten Bildhilfte Ergebnisse der Anwendung eines reinen nicht-lokale
Mittelwertfilters ohne vorgeschalteten Wienerfilter). Die Differenzbilder in der unteren Bildzeile (g-i) zeigen zur

Beurteilung der Filtergiite den durch die Anwendung der Filter entfernten Signalanteil.



5.3 Charakterisierung des radiographischen Bildgebungssystems 89

entfernt, dann wird das Differenzbild nur das eigentliche Rauschen enthalten. Werden im
Filterprozess auch urspriingliche Bildinformationen verdndert, in dem es zum Beispiel
geglittet wird, dann sind diese Anderungen ebenfalls im Bild des ,,Methoden-Rauschens* zu
finden. Diese Anderungen sind in der Regel bei einer manuellen visuellen Inspektion der
Differenzbilder deutlich erkennbar. Tatsdchlich finden sich in den Abbildung 5.19g-i im
Bereich des dendritischen Netzwerks deutliche Hinweise auf Unzuldnglichkeiten der
Anwendung beider Filter in Kombination oder des nicht-lokalen Mittelwertfilters allein. Die
Konturen der Dendritenstimme und —arme treten hervor. Die Strukturen dieser Konturen
werden bei abnehmenden Integrationszeiten grober, was darauf hin deutet, dass die Filter bei

zunehmendem Rauschuntergrund an Effizienz verlieren.

5.3.7. Filter fiir die Differenzbildgebung

Wesentliche Aufgabe eines dynamischen bildgebenden Systems ist die Visualisierung der
Verdnderungen des abgebildeten Objekts mit fortschreitender Beobachtungszeit. Solche
Anderungen im Objekt lissen sich oft einfach mit sogenannten Differenzbildern darstellen.
Ein Differenzbild enthélt in jedem Bildpunkt die Verdnderung der gemessenen Helligkeit
zwischen zwei aufeinanderfolgenden Beobachtungen. Die Wahrnehmbarkeit solcher
prozessbedingten systematischen Helligkeitsdnderungen wird jedoch durch das Rauschen im
Messsignal stark beeintrdchtigt, da das Rauschen ebenfalls starke, aber nichtvorhersagbare
zufdllige Helligkeitsschwankungen produziert. In einem Differenzbild verdoppelt sich die
Messunsicherheit gegeniiber der Messunsicherheit in einem Einzelbild. Abbildung 5.20a zeigt
ein Differenzbild zweier Rontgenautnahmen, die im Abstand von 3,84 Sekunden mit jeweils
einer Belichtungszeit von 3,52 Sekunden erstellt wurden. Trotz der hohen Belichtungszeiten,
also niedrigem Rauschen, sind Anderungen in der riumlichen Verteilung der
Schmelzenzusammensetzung und das fortschreitende Wachstum der dendritischen Strukturen
kaum zu erkennen. Die Anwendung eines Wiener Optimal-Filters oder einer sehr starken
Tiefpassfilterung auf die voneinander zu subtrahierenden Bilder kénnen das Ergebnis nur
geringfiigig verbessern, wobei die Charakteristik der erreichten Verbesserung sehr
unterschiedlich fiir die beiden Filtertypen ist (Abbildung 5.20b,c). Die Anwendung nicht-
lokaler Filterung auf die beiden Eingangsbilder fiihrt dagegen zu einer sehr guten
Erkennbarkeit der Legierungszusammensetzung im Differenzbild im Bereich der fliissigen
Schmelze (Abbildung 5.20d). Lediglich im Bereich des dendritischen Netzwerks ist das
Differenzbild stark durch das im Bild verbleibende Rauschen gestort.
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Abbildung 5.20 Differenzbild zweier im Abstand von 3,84 Sekunden erstellten Abbildungen einer erstarrenden
bindren Metalllegierung bei einer jeweiligen Integrationszeit von 3,52 Sekunden (a). Die Anwendung bzw.
kombinierte Anwendung von Optimalwertfilter (b), Optimalwertfilter und Tiefpassfilter (c), Optimalwertfilter
und Nichtlokalem Mittelwertfilter (d) zur Verarbeitung der Einzelbilder vor der Differenzbildung verbessert die
Erkennbarkeit durch die Differenzbildgebung sichtbargemachten Anderungen der Schmelzenzusammensetzung
und der Gefiigestruktur.
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5.4. Analysetechniken

5.4.1. Gefiigevisualisierung

Abbildung 5.21a zeigt beispielhaft die radiographische Abbildung einer in einer schmalen
Quarzglaskiivette  erstarrenden  Gallium-Indium-Legierung  mit  einer  initialen
Zusammensetzung von 30 Gew.-% Indium bei einer Belichtungzeit von 440 ms. Die
Rohrenspannung des Mikrofokus-Strahlers betragt 52 kV bei einem Strahlstrom von 120 pA.
Der Bildkontrast der hier erstarrenden Indium-Dendriten, der sich aus dem Helligkeits-
unterschied gegeniiber dem unstrukturierten Hintergrund ergibt, betrdgt nur etwa 10% des
gesamten Dynamikumfangs im Bild. Systembedingte globale Helligkeitsinhomogenitéten,
welche durch Intensititsgradienten im Rontgenstrahl und durch lokal unterschiedliche
Detektoreffizienzen verursacht werden, erzeugen dagegen einen doppelt bis dreifach hoheren
Bildkontrast. Am oberen Bildrand im Rontgenbild erscheinen der Schatten des Infrarot-
Heizstrahlers und am unteren Bildrand erscheinen die Schatten des sich an der Versuch-
anordnung sammelnden Kondenswassers. AuBlerdem wird das Bild durch die schwarzen
Schatten der vor dem Bilddetektor angeordneten Bleikollimatoren eingerahmt. Diese Blei-
kollimatoren dienen dem Schutz des Detektors und begrenzen die Abbildung auf einen
rechteckigen Bildausschnitt. Die geraden Kanten des Kollimators werden aufgrund der
Detektoreigenschaften verzerrt abgebildet. Die Kiihlelemente am unteren Ende der
Erstarrungszelle sind fiir Rontgenstrahlung nicht transparent und befinden sich deshalb
auBBerhalb (unterhalb) des abgebildeten Bereichs der Probe. Eine qualitative visuelle
Auswertung der in Abbildung 5.21a dargestellten Erstarrungsmorphologie fallt aufgrund des

geringen Kontrasts und der globalen Helligkeitsinhomogenitét schwer.

Zur Verbesserung der Bewertbarkeit des Bildmaterials wurden deshalb die Rontgenbilder
grundlegend bearbeitet. In einem ersten Schritt werden Dunkelstromkorrektur und eine
Hellfeldkorrektur durchgefiihrt, wobei das zuvor erfasste Referenzbild als Hellfeldbild dient.
Die bei der Hellfeldkorrektur erfolgte Quotientenbildung dient hier gleichzeitig der
Berechnung relativer Helligkeitsdnderungen nach Gleichung 5.2. Abbildung 5.21b zeigt das
Ergebnis dieser Korrekturschritte und der anschlieBenden Entzerrungskorrektur. Zur
Darstellung wurde eine zur relativen Helligkeitsdinderung P proportionale Grauwert-
Skalierung gewihlt, wobei hier einer relativen Anderung von P=-0,12 eine minimale
Helligkeit (schwarz) und einer relativen Anderung von P = 40,08 eine maximale Helligkeit
(weil) der Darstellung zugewiesen wird. Abbildung 5.21c zeigt einen typischen

Bildausschnitt des korrigierten Bildes, wie er fiir die weitere Bildverarbeitung und
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Auswertung verwendet wird. Durch die Anwendung solcher Korrekturen erhilt man zum
einen eine geometrisch korrekte Abbildung des entstehenden Gefiiges, zusammen mit einem
quantitativ.  auswertbaren  Helligkeitsbild  entsprechend der  Anderungen  der
Konzentrationsverteilung in der Schmelze gegeniiber der Konzentrationsverteilung zum
Zeitpunkt der Referenzaufnahme. Mit der hier gewdhlten Grauwert-Skalierung werden
Anreicherungen von Gallium in der Schmelze hell abgebildet, wihrend die gegeniiber der

initialen Zusammensetzung schwereren Indium-Dendriten dunkel dargestellt werden.

Aus Abbildung 5.21 wird weiterhin deutlich, dass bei einer Belichtungszeit von 440 ms fiir
die hier beschriebene Versuchsanordnung und —durchfiihrung die entstehenden Bilder
erheblich mit Bildrauschen iiberlagert sind und auch dahingehend einer weiteren Bearbeitung

bediirfen.

(2) (b) (©)

Abbildung 5.21 Radiographische Abbildung des entstehenden Gefiiges einer erstarrenden Ga-30 Gew.-% In
Legierung: Rohdaten (a), nach grundlegender Helligkeits- und Verzerrungs-Korrektur und Berechnung der

relativen Helligkeitsdnderungen gegeniiber einem Referenzbild (b) und typischer Bildausschnitt (c).

5.4.2. Konzentrationsbestimmung

Das an einem Rontgendetektor gemessene Intensitdtssignal ist, wie in Abschnitt 5.1
beschrieben, abhingig von der lokalen Zusammensetzung der Schmelze. Durch die
Berechnung der relativen Signaldnderung P nach Gleichung 5.2 erhélt man eine Messgrofe,
welche unabhingig von den lokal verschiedenen Unzuldnglichkeiten des Messsystems eine

quantitative Bewertung der Schmelzenzusammensetzung global im gesamten Bild ermoglicht.
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Der Zusammenhang zwischen P und der lokalen Zusammensetzung ist jedoch nicht linear.

Deshalb ist eine sorgfiltige Kalibrierung notwendig.

Die relative Bildsignaldnderung oder relative Bildhelligkeit P erlaubt eine Beurteilung der
lokalen Zusammensetzung innerhalb der fliissigen Schmelze. Da die zu ihrer Berechnung
genutzte Intensitit /. vor dem Beginn des Erstarrungsprozesses bestimmt wird, entspricht
also eine relative Bildhelligkeit von Py =0 der initialen Schmelzenzusammensetzung mit
einer Konzentration von ¢y = c¢r. Weiterhin werden die zu einem spiteren Zeitpunkt des
Erstarrungsprozesses gemessenen relativen Bildhelligkeiten an Orten, die offensichtlich
vollstindig durch Indium-Dendriten oder vollstindig durch zuriickbleibende eutektische
Schmelze belegt sind, als minimale und maximale relative Bildhelligkeitsdnderung, P, und
Prax, definiert. Entsprechend des Gleichgewichts-Phasendiagramms kdnnen Py, und Pp,x den
Indium-Konzentrationen von cCgend = 98,6 Gew.-% in den Dendriten und von
Ceutekt = 21,4 Gew.-% der eutektischen Zusammensetzung zugewiesen werden. Dabei wird
angenommen, dass die priméren Indiumdendriten nach ihrer Reifung lokal die gesamte Weite
des Spalts der Erstarrungszelle ausfiillen. Die drei Punkte (Puin, Cdend), (Po, ¢o) und (Ppax,
Ceutekt) Werden verwendet, um die lokale Indium-Konzentration innerhalb der fliissigen Phase
zwischen der initialen und der eutektischen Zusammensetzung durch Interpolation zu

bestimmen. Bereits in Abschnitt 5.1 wird die Nichtlinearitit dieses Zusammenhangs
theoretisch  festgestellt. Die rationale Funktion c=A/ (P2+BP+ C) bildet diese

Nichtlinearitét sehr gut ab und wird deshalb hier als Kalibrierfunktion genutzt. Die Parameter
A, B und C dieser Funktion werden so angepasst, dass der Abstand der Funktion von den drei
Kalibrierpunkten minimal wird. Fiir das in Abbildung 5.21 gegebene Beispiel der Erstarrung
einer Ga-30 Gew.-% In-Legierung lautet die Kalibrier- bzw. Interpolationsfunktion dann mit
Prin =-0,164 und Ppax = 0,075

Cn =5 0,0722 -0,164 < P<0,075. [5.5]
P +1,2P+0,242

Der Verlauf dieser Interpolationsfunktion ist in Abbildung 5.22 dargestellt. Diese weist
gegeniiber dem Verlauf der korrespondierenden theoretischen 50 kV-Kurve in Abbildung 5.3
erhebliche Abweichungen in Bezug auf P, und Py.x auf. Der in den Rontgenmessungen
beobachtete Bildkontrast ist deutlich geringer als der theoretische Vorhersagewert. Eine
Ursache dafiir kann die bei der Durchstrahlung der Erstarrungszelle entstandene
Streustrahlung sein, welche sich additiv allen Intensititsmessungen (auch der

Referenzmessung) iiberlagert und so den beobachtbaren Bildkontrast verringert.
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Abbildung 5.22 Verlauf der an drei Punkten kalibrierten Interpolationsfunktion zur Bestimmung der lokalen

Schmelzenzusammensetzung ¢y, aus der gemessenen relativen Signaldnderung P.

5.4.3. Wachstumsgeschwindigkeit

Die Morphologie des Gefiiges einer erstarrten Metalllegierung wird neben den Eigenschaften
der Legierungskomponenten durch das komplexe Zusammenwirken der thermischen und
konstitutionellen Randbedingungen wéhrend der Erstarrung bestimmt. Die Rontgen-
radiographie bietet die Moglichkeit, die Entwicklung des Gefiiges in Metalllegierungen in-situ
zu beobachten. Eine quantitative Auswertung des Bildmaterials liefert Messdaten zur
Erstellung und zur Validierung entsprechender Modellvorstellungen. Die Geschwindigkeit,
mit der dendritische Strukturen in die noch fliissige Schmelze wachsen, ist eine Messgrof3e,

die einen konkreten Vergleich zwischen Experiment und Theorie zulésst.

Die Wachstumsgeschwindigkeit eines primédren Dendriten ist die Rate, mit der die Linge
eines primdren Dendriten in Richtung seiner Hauptachse zunimmt. Zur Bestimmung der
momentanen mittleren Wachstumsgeschwindigkeit v ist eine Messung des Lingenzuwachses

Ax des zu untersuchenden Dendriten innerhalb eines Zeitintervalls A¢ notwendig,

Ax

= [5.6]

V=
Die Lénge, um die ein Dendrit gewachsen ist, kann direkt durch die Bestimmungen der
Positionen der Dendritenspitze in den Rontgenbildern ermittelt werden. Die Detektion der
Dendritenspitze ist mit folgenden Schwierigkeiten verbunden: (1) Da der durchstrahlte
Durchmesser des Dendriten in der Spitze gegen Null geht, verschwindet dort der Bildkontrast.
(2) Die Dendritenspitze ist von fliissiger Schmelze mit wechselnder Zusammensetzung

umgeben. Die Spitze wird deshalb mit unterschiedlichen Kontrastverhéltnissen abgebildet. (3)
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Typischerweise ist die Ortsauflosung eines Mikrofokus-Rontgenbildgebungssystems nicht
ausreichend, um die Dendritenspitze ausreichend gut aufzulosen. Dazu kommt, (4) dass die
Orts- und Kontrastauflosung durch Bildrauschen stark beeintrachtigt ist. Zur Bestimmung der
Position der Dendritenspitzen an ausgewéhlten Dendritenstimmen wird in dieser Arbeit ein

semi-automatischer Algorithmus verwendet.

Die Wachstumsrichtung bzw. die nahezu zweidimensionale Ausrichtung der Dendriten
parallel zum Spalt der Erstarrungszelle wird in den hier durchgefiihrten experimentellen
Arbeiten durch die flache Form der Erstarrungszelle von auBen erzwungen. Wenn die
Erstarrungszelle parallel zum Detektor des Bildgebungssystems ausgerichtet ist, dann ist die
beobachtete zweidimensionale Lingendnderung im Bild direkt proportional zur
Langendnderung des realen Dendriten. Zur Bestimmung der Wachstumsgeschwindigkeit
muss die Lage und die Neigung der Hauptachse des Dendriten in der Bildebene relativ zu den
Bildachsen ermittelt werden. Fiir ausgewihlte primare Dendritenstimme wird das mittels der
in den Bildern bestimmten Positionen der Dendritenspitze zu einem frithen und zu einem
spiaten Zeitpunkt des Erstarrungsprozesses berechnet. Zur Quantifizierung der realen
Wachstumsrate ist eine sorgfiltige geometrische Kalibrierung zur Bestimmung des

VergroBerungsmalstabes des Bildgebungssystems notwendig.

Abbildung 5.23 =zeigt das in der Erstarrungzelle entstehende Gefiige zu einem fort-
geschrittenen Zeitpunkt. Aufgrund der schwer zu kontrollierenden Anfangsbedingungen des
Erstarrungsvorgangs sind die primdren Dendritenstimme gegeniiber dem Gravitationsvektor,
der parallel zur vertikalen Bildachse ausgerichtet ist, gedreht. Einzelne primére Dendriten-
stimme sind flir die weitere Untersuchung ausgewidhlt und nummeriert worden. Die Lage
threr Hauptachsen wird manuell durch das Markieren zweier Punkte auf den
Dendritenstimmen ermittelt. Diese Achsen sind in Abbildung 5.23 als weille Geraden

eingezeichnet.

Die Rontgenbildsequenz wird dann zu jedem Aufnahmezeitpunkt entlang der
Dendritenhauptachsenlinien abgetastet. Das fiir jeden Dendriten entstehende Helligkeitsprofil
tiber der Abtastzeit zeigt in der unteren Hilfte den Schnitt entlang dem wachsenden
Dendriten, und in der oberen Hilfte die sich vor dem Dendriten befindliche Schmelze
(Abbildung 5.24b). Eine Auswertung der Bildhelligkeiten entlang der Abtastlinie mittels einer
Schwellwertbinarisierung zeigt im Ubergang zwischen beiden Helligkeitsgebieten die etwaige

Position der auf der Abtastlinie liegenden Dendritenspitze.

Um die weitere Bearbeitung zu vereinfachen, werden fiir jeden ausgewéhlten Dendriten die

Bilder der Sequenz so ausgerichtet, dass dessen Hauptachse parallel zur vertikalen Bildachse
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verlauft. Das ist beispielhaft fiir den Dendriten 4 in Abbildung 5.24a dargestellt. Es ist dann
einfach, die Bildinformation entlang dieser Hauptachse abzutasten und in Abhingigkeit von
der Messzeit aufzutragen (Abbildung 5.24b). Durch Lokalisation der Grauwertschwelle,
welche den Bereich des Dendriten von dem Bereich der fliissigen Schmelze trennt, kann die
Position der Dendritenspitze und die zeitliche Anderung dieser Position geschitzt werden.

Daraus resultierende Wachstumsgeschwindigkeiten sind in Abbildung 5.24c¢ dargestellt.

Abbildung 5.23 Ausgewdhlte primire Dendritenstimme (1-8) und deren manuell bestimmte Lage im Bild (weille

Linien).

Die so ermittelte Position der Dendritenspitze ist jedoch aufgrund der wechselnden
Schmelzenzusammensetzung an der Erstarrungsfront und wegen des verschwindenden
Bildkontrasts an der Dendritenspitze fehlerbehaftet, da der Schwellwert oberhalb der
Untergrundbildhelligkeit gew#hlt werden muss. Zur Verbesserung der Positionsbestimmung
werden hier deshalb zusitzlich die Helligkeits-Konturlinien durch naheliegende Punkte auf
der Abtastlinie vor und hinter der zunichst grob geschitzten Position der Dendritenspitze
ausgewertet. Diese Konturlinien werden ermittelt, indem in kleinen Schritten, hier mit der
halben Bildpunktkantenldnge, tangential dem Helligkeitsgradienten gefolgt wird. Die
ermittelten Konturlinien hiillen entweder die Dendritenspitze ein oder verlaufen willkiirlich

entlang der Linien gleicher Zusammensetzung in der Schmelze vor dem Dendriten. Um die
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Abbildung 5.24 Momentaufnahme des Dendriten 4 (Abbildung 5.23) wihrend der Erstarrung (a). Der
Bildausschnitt ist so gedreht, dass die Hauptachse des primdren Dendritenstamms (gepunktete Linie, a) parallel
zur vertikalen Bildachse verlduft. Die Auswertung der Bildhelligkeiten unter dieser Abtastlinie iiber der Zeit (b)
ermdglicht das Abschitzen der Position der Dendritenspitze zu jedem Messzeitpunkt, wie zum Beispiel zu dem
in (a) dargestellten Zeitpunkt. Die korrespondierende Spitzenposition ist in beiden Abbildungen mit einem Pfeil
markiert. Die momentane Wachstumsgeschwindigkeit ergibt sich aus dem jeweiligen Positions- und
Zeitinkrement (c).

die Dendritenspitze einhiillenden Konturlinien von den anderen zu unterscheiden, werden
zwei Eigenschaften dieser Konturlinien bestimmt, die Kriimmung der Konturlinie und die
Richtung der iiberstrichenen Helligkeitsgradienten. Als Position der Dendritenspitze wird
dann der in Hauptachsenrichtung am weitesten vorn gelegene Punkt der Obersten der
einhiillenden Kurven definiert. Dieses Verfahren arbeitet jedoch nur dann zuverléssig, wenn

die Helligkeitskonturlinen glatt und nicht durch Bildrauschen gestort sind. Deshalb wird diese
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Methode hier nur auf tiefpassgeglittete Rontgenbilder angewendet. Solche Linien sind in
Abbildung 5.25 abgebildet. Nur die schwarz dargestellten Linien weisen die charakteristische
Kriimmung der die Dendritenspitze einhiillenden Konturlinien auf. Die dariiber liegenden
weiflen Konturlinien in Abbildung 5.25a werden wegen der fehlenden Kriimmung nicht
weiter berlicksichtigt. Der hochste Punkt der obersten giiltigen schwarzen Konturlinie wird als
Dendritenspitzenposition gesetzt (Abbildung 5.25b). Ein aus den so bestimmten
Dendritenspitzenpositionen abgeleitetes und geglittetes Wachstumsgeschwindigkeitsprofil ist
in Abbildung 5.25¢ dargestellt. Es unterscheidet sich deutlich vom Geschwindigkeitsprofil,
welches auf Dendritenspitzenpositionen beruht, die nur durch Schwellwertanwendung

gefunden wurden.

Mit der Kenntnis der konkreten Dendritenspitzensposition im Bild kann neben der
Berechnung der mittleren Wachstumsgeschwindigkeit auch die Zusammensetzung der
Schmelze durch Abtasten der Bildhelligkeiten in der nahen Umgebung der Dendritenspitze

gemessen und mit der beobachteten Wachstumsgeschwindigkeit korreliert werden.

RN
+200 +300
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Abbildung 5.25 Auswertung von Helligkeits-Konturlinien zur Bestimmung der Dendritenspitzenposition.
Konturlinien, welche nicht die charakteristische Form der Dendritenspitze aufweisen, werden automatisch
zuriickgewiesen (a, weille Linien). Der Scheitelpunkt der obersten der verbleibenden Konturlinien (a, schwarze
Linien) definiert die Position der Dendritenspitze (b). Aus den Anderungen der Dendritenspitzenposition
berechnete Wachstumsgeschwindigkeit (c, durchgezogene Linie) im Vergleich zur Geschwindigkeit nach
Abbildung 5.24.
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5.4.4. Dendritenarmabstinde

Der Abstand der sekundédren Dendritenarme gilt als MaR fiir die Wachstumsbedingungen des
Dendriten. Diese Abstinde wurden aus der Rontgen-Abbildung der dendritisch erstarrten
Metalllegierung ermittelt. Dazu werden die Positionen der einzelnen Dendritenarme im
Rontgenbild bestimmt. Dafiir wird der Grauwertverlaufs entlang einer parallel zum priméren
Dendritenarm durch das Bild verlaufenden Abtastlinie ausgewertet. Das ist in Abbildung 5.26
dargestellt. Das Bild des ausgewéhlten Dendritenstamms ist zur Vereinfachung horizontal
liegend ausgerichtet. Das Grauwertprofil entlang der manuell gewihlten Abtastlinie zeigt
deutliche Oszillationen, die dem Wechsel der Legierungszusammensetzung zwischen
sekundédren Dendritenarmen und der sich im interdentrischen Raum befindlichen Schmelze
entsprechen. Durch die Detektion lokaler Minima in diesem Grauwertprofil ergeben sich die

Positionen der Dendritenarme und deren Abstand zueinander.

250 500 750 1000 1250 00 1750 200 pm 2500

1500 1700 1900 1500 1700 1900

Abbildung 5.26 Die automatisch detektierten lokalen Minima (0) des Grauwertprofils entlang einer manuell
gewihlten Abtastlinie (unterbrochene Linie,---) parallel zum primiren Dendritenstamm liefern die Positionen
(schwarze senkrechte Markierungen) der sekundiaren Dendritenarme.

Die Detektion der Dendritenarmpositionen wird durch das Vorhandensein von Bildrauschen
beeintrachtigt, da das Rauschen kiinstliche Minima in den auszuwertenden Grauwertprofilen
erzeugen kann. Daher konnen fiir die Dendritenarmabstandsbestimmung nur Bilder mit
niedrigem Rauschanteil, das heilt mit einem hohen Signal-zu-Rausch-Verhiltnis,
herangezogen werden. Solche Bilder herhdlt man zum Beispiel durch lange
Belichtungszeiten. Das bedeutet, dass die Dendritenarmabstinde dann nur in einem quasi-
statischen Zustand des Dendriten vermessen werden konnen. Das stellt bei den hier

betrachteten Untersuchungsobjekten jedoch keine besondere Einschriankung dar, da die
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Abstdnde typischerweise am Ende des Erstarrungsvorgangs ermittelt werden und dann

Langzeitbelichtungen des Dendriten angefertigt werden konnen.

5.4.5. Stromungsgeschwindigkeiten

Fiir die Beurteilung der Schmelzenstromung und ihres Einflusses auf den Erstarrungsprozess
ist es notwendig, die Stromungsgeschwindigkeiten in der Schmelze zu vermessen. Dazu

wurde hier das Prinzip des Optischen Flusses genutzt.

Wird eine erstarrende Legierung von unten gekiihlt und ist die Dichte der zurlickgewiesenen
gelosten Komponente groBer ist als die Dichte der Legierung in ihrer urspriinglichen
Zusammensetzung, dann kommt es zur Ausbildung einer stabilen Dichteschichtung und die
Ausdehnung und Dynamik der Diffusionsgrenzschicht wird im wesentlichen, abgesehen von
Schrumpfungs-Konvektion, nur durch diffusionsgetriecbene Transportvorginge geprégt. Die
Analyse des Rontgenstrahlungsintensitétsprofils ermdglicht die Bestimmung der rdumlichen
Ausdehnung der Diffusionsgrenzschicht vor der Erstarrungsfront, wie bereits durch Forsten
und Miekk-oja (1967) gezeigt.

Wird jedoch die erstarrende Legierung von oben gekiihlt und/oder ist die Dichte der
zuriickgewiesenen gelosten Komponente kleiner ist als die Dichte der urspriinglichen
Legierungszusammensetzung, dann ist es sehr wahrscheinlich, dass in natiirlicher Weise
konvektive Transportvorgidnge aufgrund der entsprechenden thermischen und solutalen Rand-
bedingungen auftreten, ndmlich sogenannte thermische, solutale oder thermo-solutale
Konvektionsbewegungen. Im Fall der Erstarrung einer iibereutektischen Ga-30 Gew.% In-
Legierung bei Kiihlung von unten in einem zumindest beziiglich der thermischen
Randbedingungen stabilen System kommt es bei der Erstarrung des Indiums aufgrund der
stark herabgesetzten Loslichkeit fiir Gallium zur Anreicherung von eben diesem vor der
Erstarrungsfront. Die Gallium-reiche Schmelze ist aber leichter als die sie umgebende fliissige
Metalllegierung und zeigt deshalb die Tendenz, schwerkraftgetrieben aufzusteigen. Aufgrund
der Massenerhaltung im Fluid muss Schmelze aus dem der Erstarrungsfront vorgelagerten
Gebiet, welche sich in der initialen Zusammensetzung befindet und deshalb schwerer als die
aufsteigende Schmelze ist, nach unten nachstromen. Die Diffusionsgrenzschicht wird
drastisch gestort, es bilden sich in der Néhe der Erstarrungsfront schwadenférmige
Konvektionsmuster aus. Diese Konvektionsmuster sind in den hier durchgefiihrten

Erstarrungsexperimenten einfach und deutlich erkennbar.



5.4  Analysetechniken 101

Die durch die Konvektionsbewegungen verursachten Storungen des Konzentrations- und
Temperaturfeldes beeinflussen merklich die Entwicklung des entstehenden Gefiiges. Es ist
daher von groBem Wert, diese Konvektionsbewegungen quantitativ zu analysieren. Die
direkte Beobachtung von Markierstoffpartikeln, welche klassischerweise zur Untersuchung
von Stromungsphédnomenen eingesetzt werden, ist hier nicht moglich. Markierstoffe wiirden
die Metalllegierung verunreinigen und so den Erstarrungsprozess beeinflussen. Kleine
Partikel wirken als Keime, an denen der Erstarrungsprozess unkontrolliert starten kann.
Zudem ist nicht klar, wie sich Partikel mit einer gegebenen festen Dichte in einer Umgebung,
die durch eine wechselnde Zusammensetzung und damit eine verdnderliche Dichte
gekennzeichnet ist, in Bezug auf die Schmelzenstromung verhalten. Dagegen sind die
auftriebsgetriebenen Bewegungen der Schmelzengebiete mit verdnderter Zusammensetzung
in der Umgebung der Erstarrungsfront fiir den Beobachter direkt zuginglich. Diese

Bewegungen werden deshalb mit Hilfe des Optischen Flusses analysiert.

Bei dem Untersuchungsgegenstand in dieser Arbeit handelt es sich um ein Fluid (die
Schmelze), welche sich in einem sehr engen Spalt zwischen den zwei Winden einer
Erstarrungszelle befindet. Die konvektiven Transportprozesse in der Schmelze sind deshalb
zweidimensional ausgeprigt. Die Stromungsgeschwindigkeitskomponente in Rontgenstrahl-
richtung soll hier vernachldssigt werden. Es wird angenommen, dass entlang des Messstrahls
durch das Fluidvolumen die zweidimensionalen Geschwindigkeitskomponenten parallel zur
Bildebene konstant sein sollen. Die Metallschmelze selbst ist inkompressibel. Mit diesen
Annahmen gilt, dass auch das beobachtete Geschwindigkeitsfeld der Projektion des Mediums
divergenzfrei sein muss. Deshalb ist zur Berechnung des Geschwindigkeitsfeldes mittels des
Optischen Flusses die Anwendung der Helligkeitserhaltungsgleichung nach Horn und
Schunck (Horn, Schunck, 1981) ausreichend und gerechtfertigt.

Durch eine erste visuelle Begutachtung der vorliegenden Rontgenauftnahmen der natiirlichen
Konvektionsphdnomene wird deutlich, dass hier Transportgeschwindigkeiten vorliegen, deren
Betrag grofler als ein Bildpunkt pro Zeitschritt ist. Da die Berechnung des Optischen Flusses
durch Linearisierung der Erhaltungsgleichung nur fiir kleine Transport- und Zeitschritte
angewendet werden kann, ist die Anwendung einer Gitterverfeinerung zur Berechnung der
wahren Geschwindigkeiten notwendig. Dabei wird das Geschwindigkeitsfeld zuerst nur sehr
grob in einer rdumlich sehr niedrig aufgelosten Version der Rontgenbildsequenz abgeschétzt
und wird schlieBlich mittels immer besser aufgelosten Bildversionen verfeinert. Zur
Erstellung der dazu erforderlichen Reprisentation der Rontgenbilder in verschiedenen

Auflésungsstufen werden die Bilder jeweils mit einem 2 x 2 Bildpunkte breiten Mittelwert-
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Filterkern gefaltet, und jeweils durch das Auslassen jedes zweiten Bildpunkts wird die
Auflosung in vertikaler und horizontaler Richtung halbiert. Die Anwendung des Mittelwert-
Filters entspricht der Integration der Bildinformation iiber vier benachbarter Bildpunkte, was
physikalisch der Integration der Information der vier benachbarten Detektorelemente
entspricht und somit gerechtfertigt ist. Die Schritte der Reduktion der raumlichen Auflésung
werden fiir jedes Einzelbild iterativ mehrfach angewendet, dadurch entsteht eine rdumlich
mehrskalige Reprasentation jedes Bildes (rdumlich grob und fein aufgeloste Versionen). Der
Ablauf der Berechnung des Optische Flusses in einer Bildsequenz unter Zuhilfenahme

Verfeinerungsstrategie ist in Abbildung 5.27 schematisch dargestellt.

Ebene 2

o M
Bewegungsparameter

Ebene 1

T

Bewegungsparameter

R =2 ) - 2 o]
\ _4 - >
Bildstapel D\
+
<|/ Ps @ = Bewegungsschitzung

@ = Bildentzerrung
@ @ = Up/Downsampling

@ = Interpolation/Skalierung

Abbildung 5.27 Schematische Darstellung der algorithmischen Umsetzung der mehrskaligen Berechnung des
Optischen Flusses. Ausgehend von einer initialen Bewegungsschitzung p, wird der Optische Fluss einer
Reprisentation des originalen Bildstapels mit niedriger Auflosung (hier Ebene 2) berechnet und additiv mit der
bisherigen Bewegungsschitzung kombiniert. Das so ermittelte Geschwindigkeitsfeld p; wird dann zur Korrektur
des Bildstapels mit hoherer Bildauflosung (hier Ebene 1) genutzt und das verbleibende Geschwindigkeitsfeld

berechnet. Diese Schritte werden iterativ bis zur originalen Bildauflosung durchgefiihrt.

Abbildung 5.28a zeigt ein resultierendes dichtes Geschwindigkeitsfeld. ,,Dicht* heifit hier,

dass fiir jeden Bildpunkt ein Geschwindigkeitsvektor berechnet wird. Betrachtet man jedoch
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die Betrdge des zur Berechnung verwendeten rdumlichen Helligkeitsgradienten ||VP|| in

Abbildung 5.28b, dann erkannt man, dass die Schmelze vor der Erstarrungsfront in weiten
Bereichen homogen durchmischt ist und deshalb kaum Helligkeitsgradienten im Rontgenbild
aufweist. Dort sind keine sich bewegenden Helligkeitsmuster vorzufinden. Das
Vorhandensein sich im Bildfenster bewegender Helligkeitsstrukturen ist aber Grundlage zur
Berechnung des Optischen Flusses. Die tatsdchlich in diesem Bereich beobachtbaren
Helligkeitsvariationen sind nicht durch den Stofftransport in der Schmelze, sondern allein
durch das Bildrauschen verursacht worden. Die in diesem Bereich berechneten
Geschwindigkeitsvektoren sind deshalb falsch. Diese Geschwindigkeitsvektoren in

Bildpunkten mit niedrigem Helligkeitsgradient werden deshalb verworfen. Als Schwellwert

||VP|| :max(”VP,ef) wird der maximal beobachtbare Helligkeitsgradient in einem

thres
Referenzbild gewéhlt. Weiterhin wird fiir alle verbleibenden Bildpunkte der nach erfolgter
Berechnung des Geschwindigkeitsfeldes verbleibende Restwert des Fehlerintegrals aus
Gleichung 4.21, welcher im Folgenden mit err bezeichnet wird, betrachtet. Dessen Betrag ist
in Abbildung 5.28c als Grauwertbild dargestellt. Dieses Fehlerintegral ist ein weiteres Maf3
fiir die Zuverldssigkeit der berechneten Geschwindigkeitsvektoren. Vektoren an Orten mit
hohen Restfehlern werden ebenfalls verworfen. Die sich ergebende bindre Maske, welche
zwischen zuverldssigen und unzuverldssigen Geschwindigkeitsergebnissen unterscheidet, ist
in Abbildung 5.28d dargestellt. Die unzuverldssigen Geschwindigkeitsmesswerte werden aus

dem urspriinglichen Geschwindigkeitsfeld entfernt (Abbildung 5.28e).

Weiterhin wurde gepriift, wie gut schnelle Bewegungen der Helligkeitsmuster in der
Rontgenbildsequenz  durch  die  Anwendung des  mehrskaligen  hierarchischen
Berechnungsansatzes wihrend der Berechnung des Optischen Flusses wiedergegeben werden.
Dazu wird das Geschwindigkeitsfeld nach Abbildung 5.28e mit bis zu sechs Auflésungsstufen
berechnet. Die Betrige der sich ergebenden Geschwindigkeitsvektoren sind in Abbildung
5.29 dargestellt. Mit der zunehmenden Anzahl der durchgefiihrten Auflosungs-
reduktionsschritte dndern sich die rekonstruierten Details des Geschwindigkeitsfeldes in
signifikanter Weise. Erst bei einer minimalen Anzahl von 5 Reduktionsschritten stabilisiert
sich das erzielte Ergebnis. Dann treten nur noch geringe Unterschiede in den Ergebnissen bei

einer Erhohung der Anzahl der Auflosungsreduktionsschritte auf.
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Abbildung 5.28 Mittels Optischem Fluss berechnetes Geschwindigkeitsfeld zu einem ausgewahlten Zeitpunkt
wihrend der Erstarrung (a) und das korrespondierende Helligkeitsgradientenbild ”VP ” (b) und der verbleibende

Restwert des Fehlerintegrals aus Gleichung 4.21 (c). Die Bilder (b) und (c) liefern durch Schwellwert-Vergleich

eine bindre Maske (d), welche genutzt wird, um die unzuverldssigen Geschwindigkeitsvektoren aus dem
urspriinglichen Vektorfeld zu entfernen (e).

Ebenso hingt die Genauigkeit des errechneten Geschwindigkeitsfeldes von der Anzahl der
Iterationsschritte des hier genutzten GauB3-Seidel-Losungsalgorithmus ab. Wiahrend von
verschiedenen Autoren nur wenige 100 Iterationsschritte zur Berechnung des Optischen
Flusses genutzt werden, hat es sich hier als notwendig erwiesen, mindestens

1000 Iterationsschritte zu berechnen, um eine stabile Losung des Geschwindigkeitsfeldes zu

erreichen.

Die Wahl des Regularisierungsparameters A ist ebenfalls sehr kritisch. Dieser Parameter
bestimmt die Glattheit des Stromungsfeldes. Ein zu hoch gewihlter Parameter A fiihrt zu

einer ungewollten Glittung des Geschwindigkeitsfeldes, eine zu niedrige Wahl fiihrt zur
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Instabilitdt des Losungsalgorithmus, was zu deutlichen Artefakten im Ergebnis fiihrt
(Abbildung 5.30).

.
0 px/step 2

(a) (®)

Abbildung 5.29 Betrige des Vektorfeldes aus Abbildung 5.28e nach Berechnung des Optischen Flusses mit 2 (a)
und 6 (b) Auflésungsstufen des mehrskaligen hierarchischen Berechnungskonzepts zur korrekten Ermittlung von

groBBen Bewegungsgeschwindigkeiten.

(a) (b) (c)
Abbildung 5.30 Berechnetes Geschwindigkeitsfeld des Optischen Flusses fiir unterschiedliche Betrdge des
Regularisierungsparameters A, 4 =0,1 (a), 4 =0,01 (b), 4 =0,001 (c).

5.5. Erstarrung unter dem Einfluss auftriebsgetriebener Stromung

Wie bereits erldutert, konnen wihrend der Erstarrung Entmischungsphdnomene auftreten.
Diese fiihren zur lokalen An- bzw. Abreicherung von Legierungskomponenten in der
Schmelze. In der Schmelze wirken dann bei unterschiedlichen Dichten der Komponenten
Auftriebskrifte, welche zumindest lokal eine Stromung in der Schmelze antreiben konnen.
Die Visualisierung solcher Phanomene ist von groBem Interesse. Dazu wurden experimentelle
Arbeiten mit einer libereutektischen Gallium-Indium-Legierung durchgefiihrt. Die Gallium-
Indium-Legierung befindet sich in einer Erstarrungszelle, wobei der Gravitationsvektor

senkrecht zur horizontalen Strahlrichtung und antiparallel zur Wachstumsrichtung gerichtet
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ist. Durch das Anlegen eines positiven Temperaturgradienten wird bei sinkenden
Temperaturen eine von unten beginnende gerichtete Erstarrung eingeleitet. Thermische
Konvektionseffekte spielen gegeniiber den Auftriebseffekten bei den hier auftretenden

deutlichen Dichteunterschieden eine untergeordnete Rolle.

Abbildung 5.31 zeigt eine Reihe radiographischer Abbildungen eines typischen Erstarrungs-
vorgangs einer Ga-30 Gew.-% In Metalllegierung. Die Erstarrungszelle wird von unten
gekiihlt. Die Erstarrung verlduft gerichtet vom unteren Teil der Erstarrungszelle nach oben.
Der tatsdchliche Beginn des Erstarrungsprozesses, d. h. die Bildung der Keime und deren
beginnendes Wachstum, kann mit der hier verwendeten Mikrofokus-Rontgenradioskopie
nicht abgebildet werden, da die GroBe dieser initialen Keime unterhalb der Auflosungsgrenze
des rontgenbildgebenden Systems liegt. Die Erstarrung beginnt in dem Bereich der Zelle, der
durch die fiir Rontgenstrahlung nicht-transparenten Peltier- bzw. Kiihlelemente verdeckt ist.
Die anfinglich wachsenden Keime sinken auf den Zellenboden oder klemmen aufgrund ihrer
zunehmenden GrofBe bereits zwischen den beiden flachen Winden fest. Die Lage dieser
Keime ist deshalb zufillig. Die schlieBlich das Bildfeld erreichenden Dendriten besitzen
deshalb in der Regel eine Orientierung, welche nicht parallel zum aufgeprigten
Temperaturgradienten ausgerichtet ist. Die beiden Dendriten auf der linken Seite in den
Bildern in Abbildung 5.31 sind etwa 4° nach rechts, die Dendriten des rechts davon liegenden
benachbarten Korns sind etwa 18° nach links geneigt. Die Spitzen der sich entwickelnden
Dendriten befinden sich jedoch nicht exakt auf gleicher Hohe. Dennoch zeigt der abgebildete
Verlauf des Dendritenwachstums, dass einzelne Dendritenspitzen nur geringfiigig hinter eine
gedachte gerade horizontale Linie einer idealen Erstarrungsfront zuriickfallen. Die Isothermen
des Temperaturfeldes konnen daher mit guter N&dherung als horizontal ausgerichtet

angenommen werden.

In der Nidhe der durch die Dendritenspitzen definierten Erstarrungsfront kann man mit
Gallium angereicherte Schmelzenbereiche beobachten. Gallium besitzt eine geringere Dichte
als die der urspriinglichen Legierung. Die sich durch die Anreicherung ausbildende
Dichteschichtung in der Schmelze vor der Erstarrungsfront ist instabil, es entstehen
aufsteigende Schwaden (engl. plume) von mit Gallium angereicherter Schmelze. Diese
auftriebsgetriebenen Stromungsmuster sind in der Rontgenbildsequenz leicht erkennbar. Die
Schwaden erstrecken sich in Bereichen iiber viele Millimeter Lange. In diesen Schwaden wird
die solutale Komponente entlang der Erstarrungsfront und aufwirts in die freie Schmelze

transportiert.
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Der deutliche Einfluss der Stromungsphédnomene auf die sich entwickelnde Gefiigestruktur
wird durch die in-situ Rontgenbeobachtung klar offenbar. Die stromungsinduzierten
Anderungen der lokalen Schmelzenzusammensetzung fithren zu einem unstetigen Wachstum
der primidren Dendriten und beschleunigen oder unterdriicken die Entwicklung sekundérer
und tertidrer Dendritenarme. In den Bereichen mit hoher Konzentration Gallium-
angereicherter Schmelze verlangsamt sich die Entwicklung der Erstarrungsfront und die Lage
der Dendritenspitzen fallt dort hinter die der benachbarten Spitzen zuriick. Werden dagegen
Bereiche der Erstarrungsfront durch gravitationsbedingt abwirts stromende indiumreiche
Schmelze in ihrer urspriinglichen Zusammensetzung gespeist, dann ist dort ein beschleunigtes

Wachstum zu beobachten.

(d) (©) ®

Abbildung 5.31 Dendritisches Wachstum in einer gerichtet erstarrenden Ga — 30 Gew.-% In Legierung: eine

Reihe ausgewihlter Bilder zu verschiedenen Zeitpunkten relativ zum Bild oben links. Die Einzelbilder sind
zeitlich und rdumlich geglattet.

Die Geschwindigkeiten der lokalen Bewegung von Helligkeitstexturen in einer Bildsequenz
werden durch den Optischen Fluss quantitativ beschrieben. Solche sich bewegende

Helligkeitstexturen sind in den hier vorliegenden Rontgenbildsequenzen klar durch die sich
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bewegenden solutal angereicherten Schmelzenschwaden gegeben, wie in Abbildung 5.31 zu
erkennen.  Abbildung 5.32 zeigt eine Serie der berechneten instantanen
Geschwindigkeitsfelder der radiographischen Aufnahmen der erstarrenden Metalllegierung.
Vor der Berechnung des Optischen Flusses wird die Rontgenbildsequenz rdumlich und
zeitlich mittels eines GauBlschen Tiefpassfilters geglattet. Um grofBere Bewegungs-
geschwindigkeiten korrekt zu erfassen, wird die mehrskalige Berechnungstrategie mit
6 Auflosungsstufen angewandt. Zu Losung des Geschwindigkeitsfeldes werden in jeder Stufe
1000 Iterationsschritte mit einem Regularisierungsparameter von A = 0,03 durchlaufen. In
den hellen Schwaden, welche die leichtere Schmelze darstellen, sind deutlich aufwarts-
gerichtete Geschwindigkeitsvektoren im Bereich von 20 pm/s bis 50 pm/s zu erkennen. Das
Zusammenspiel aufsteigender und nach unten nachstromender Schmelze fiihrt schlie8lich zur
Bildung lokaler Stromungswirbel. Im interdendritischen Raum, das ist der Bereich, in dem
sich noch fliissige Schmelze zwischen den Dendritenarmen befindet, sind stellenweise

Geschwindigkeiten von 5 pm/s bis 10 pm/s zu finden.

1000 pm +0.0s 1000 pm ——
50 pm/s — 50 pm/s —

(d (e) )

Abbildung 5.32 Berechnetes augenblickliches Stromungsfeld des Optischen Flusses zu verschiedenen Zeiten

wihrend der Erstarrung der bindren Metalllegierung.
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Die Abhéngigkeit der Wachstumsgeschwindigkeiten einzelner individueller Dendritenspitzen
von der Schmelzenzusammensetzung in der Umgebung der Dendriten wurde betrachtet.
Bereits in Abbildung 5.23 sind einzelne Dendriten fiir eine vertiefte quantitative Auswertung
ausgewdhlt worden. Fiir einige dieser Dendriten wurden deren individuelle
Wachstumsgeschwindigkeit und die Konzentration der Schmelze in der direkten Umgebung
der Dendritenspitze in der vorliegenden Rontgenbildsequenz gemessen. Das entsprechende
Ergebnis ist in Abbildung 5.33 fiir die Dendriten 1 und 2 dargestellt. In den Kurven sind
deutliche Schwankungen der Wachstumsgeschwindigkeiten der Dendriten und der
Schmelzenzusammensetzung vor der Dendritenspitze zu erkennen. Die Geschwindigkeiten
liegen in einem Bereich zwischen vollstindiger Stagnation des Wachstums und maximalen
Wachstumsgeschwindigkeiten von 20 pm/s. Der Indium-Anteil der Schmelze schwankt
zwischen dem urspriinglichen Anteil von 30 Gew.-% und der eutektischen Zusammensetzung
von 21,4 Gew.-% Indium. Aus den Darstellungen wird ein klarer Zusammenhang zwischen
Wachstumsgeschwindigkeit und der Schmelzenzusammensetzung im Bereich der
Dendritenspitze ersichtlich. Eine Indium-Konzentration nahe der initialen Zusammensetzung
fiihrt zu hohen Wachstumsgeschwindigkeiten. Bei sinkendem lokalem Indium-Gehalt der
Schmelze ist ein verlangsamtes Dendritenwachstum zu beobachten. Bei einer ausgepréigten
Abreicherung von Indium, d. h. einer sehr starken Anreicherung von Gallium in der
Schmelze, kann ein lokales Riickschmelzen der Dendritenspitze auftreten. Dies ist in
Abbildung 5.33 fiir den Dendrit 1 wihrend der beiden markierten Zeitpunkte anhand

negativer Wachstumsgeschwindigkeiten zu erkennen.

Abbildung 5.35 zeigt eine Auswahl von Rontgenbildern, welche nur den Bereich des
Wachstums der Dendriten 1 und 2 zeigen. Hier kann direkt die gegenseitige Beeinflussung
des Wachstumsverhaltens im Zusammenhang mit den Stromungsphdnomenen beobachtet
werden. Die Indium-Konzentration an beiden Dendritenspitzen ist zu Beginn der
Beobachtungsperiode relativ hoch (Abbildung 5.35a). Aus Abbildung 5.33 erkennt man
dhnliche Wachstumsgeschwindigkeiten zu diesem Zeitpunkt. Die Entmischung wéhrend des
Phaseniibergangs bei der Bildung der festen Dendriten fiihrt zur Anreicherung von Gallium in
der Nédhe der Dendriten (Abbildung 5.35b-e). Aufgrund der lokalen Struktur sammelt sich
eine groBe Menge galliumreicher Schmelze am Dendriten 1. Dort bildet sich eine starke
aufwirts gerichtete Stromung aus. Die davon ausgehende Sogwirkung hat einen deutlichen
Einfluss auf das Wachstum von Dendrit 2. Abbildung 5.35e,f zeigen, wie sich eine
wirbelartige Stromung vor den Dendriten ausbildet und frische indiumreiche Schmelze an die
Spitze von Dendrit 2 herantransportiert, wahrend sich mehr galliumreiche Schmelze am

Dendrit 1 ansammelt. Genau zu diesem Zeitpunkt ist das Aufschmelzen der Spitze von
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Dendrit 1 beobachtbar. Betrachtet man Abbildung 5.35e, dann wird klar, dass die Anderung
der lokalen Schmelzenzusammensetzung als wahrscheinliche Ursache dieses Aufschmelzens

angesehen werden kann. Ein thermisches Aufschmelzen kann insofern ausgeschlossen

Dendrit 1 Dendrit 2
o 30 7 30 -
=
, % S5 29 A 29 ]
% £ 8 28+ 28 |
289 7] 27 ]
2 < 26 ] 26
25 T T T T T T T T T T T 1 25 T T T T T T T T T T T 1
25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300
L~ 307 30
%% 20 Aufschmelzen 20
w)
5% g /
ZE 5 10 10
£33 /
gﬁ S 0 @ (=
8
e -10 T T T ; T T T T T T T y -10 ' ! : . T 1 1 T r T T .
25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300
Zeitt/s Zeitt/s
(a) (b)

Abbildung 5.33 Zeitlicher Verlauf der Wachstumsgeschwindigkeit und der Zusammensetzung der Schmelze in
der direkten Umgebung der Dendritenspitze: Dendrit 1 (a) und Dendrit 2 (b).
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Abbildung 5.34 Zeitlicher Verlauf der Wachstumsgeschwindigkeit und der Zusammensetzung der Schmelze in
der direkten Umgebung der Dendritenspitze: Dendrit 3 (a) und Dendrit 6 (b).

werden, da hier mit dem vorliegenden Stromungsfeld keine frische warme Schmelze aus dem
Fluidvorrat vor der Erstarrungsfront herantransportiert wird und somit kein Indiz fiir einen
Temperaturanstieg an der Dendritenspitze gegeben ist. Zu dem Zeitpunkt der negativen

Wachstumsgeschwindigkeiten dominiert eine nahezu horizontale Stromung, die Schmelze aus
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der Umgebung des Dendriten 2 herantransportiert. Anschlieend gelangt indiumreiche und
warme Schmelze an die Spitze des Dendriten 1 (Abbildung 5.35f). Abbildung 5.33a zeigt fiir
diesen Zeitpunkt, dass der Anstieg der Indium-Konzentration zu einem beschleunigtem
Dendritenwachstum fiihrt. Da aber Dendrit 2 bereits einen Wachstumsvorsprung gegeniiber
den benachbarten Dendriten besitzt, hat dieser nun bevorzugte Wachstumsbedingungen. Der
Dendrit wichst schnell in Regionen mit deutlich hoherem Indiumgehalt (Abbildung 5.35g-k).
Der wiéhrend der Erstarrung erzeugte kontinuierliche Strom aufsteigender galliumreicher
Schmelze wird aufgrund der leicht schragen Lage des Dendriten 2 nach links in Richtung des
Dendriten 1 gefiihrt. In einer solchen Umgebung wird das Wachstum dieses Dendriten weiter
gebremst, bis es schlieBlich vollstindig zum Erliegen kommt, wihrend Dendrit 2 seine

Nachbarn auf der linken Seite deutlich iiberragt.

Das Wachstum des Dendriten 1 ist geprdgt von den deutlichen Schwankungen der lokalen
Zusammensetzung der Schmelze an der Erstarrungsfront. Ein dhnliches Verhalten kann auch
bei anderen Dendriten in Gebieten mit verstidrkter solutaler Konvektion beobachtet werden
(siche zum Beispiel Dendrit 3 in Abbildung 5.34a). Die lokale Anreicherung der solutalen
Komponente und die daraus folgende Bildung schwadenformiger solutaler
Konvektionsmuster behindern das Wachstum an der Erstarrungsfront. Dagegen zeigen die
Dendriten 4 bis 7 iiber einen bestimmten Zeitraum ein nahezu gleichformiges Wachstums-
verhalten. Als ein repridsentatives Beispiel ist die Wachstumsgeschwindigkeit und die
Schmelzenzusammensetzung vor der Spitze von Dendrit 6 in Abbildung 5.34b dargestellt.
Beide Grofen zeigen nahezu konstante Werte von etwa 10 pm/s fiir ug, und 29 Gew.-% fiir
cm. Es ist naheliegend, den Abfluss solute-reicher Schmelze durch das dendritische Netzwerk
hinter der Erstarrungsfront dafiir verantwortlich zu machen. An der linken und rechten Seite
dieser Anordnung von Dendriten hat sich eine ausgeprigte aufwirtsgerichtete Stromung
eingestellt (Abbildung 5.31d bis f). In deren Sog wird die im dendritischen Netzwerk
weiterhin  gebildete galliumreiche Schmelze seitwirts aus dem Zweiphasengebiet
abtransportiert. Das ermoglicht ein ungestortes Wachstum der dariiberliegenden Dendriten-

spitzen.

Der Abstand der primédren Dendritenarme zeigt deutliche Schwankungen im Bereich von etwa
100 pm bis 500 um. Die Gestalt der sekundidren Dendritenarme ist ebenfalls nicht
gleichformig. Das sich entwickelnde Geflige wird haufig durch das Auftreten ausgeprigt
starker sekundérer Seitenarme gestort. Diese konnen sogar das Wachstum benachbarter

primdrer Dendriten behindern (z. B. Dendrit 4 in Abbildung 5.23). In einem solchen Fall
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Abbildung 5.35 Bildsequenz eines ausgewihlten Bereichs, welcher explizit das Wachstum der Dendriten 1 und 2

)

(i)

zeigt, und die entsprechenden Stromungsgeschwindigkeiten, welche mittels der Methode des Optischen Flusses

berechnet worden sind.
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Abbildung 5.36 Bildsequenz eines ausgewéhlten Bereichs, welcher explizit das Wachstum der Dendriten 5 bis 8

(d)

zeigt, und die entsprechenden Stromungsgeschwindigkeiten, welche mittels der Methode des Optischen Flusses

berechnet worden sind.
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konnen tertidare Dendritenarme auftreten, die dann weiter in der urspriinglichen Richtung der
primiren Arme wachsen. In vielen Fallen sind die Eigenschaften der sekundédren Dendriten in
Form und Abstand auf den beiden Seiten des gleichen primdren Dendriten sehr
unterschiedlich. Das Wachstum der Seitenarme ist sehr sensitiv von der Schmelzen-
zusammensetzung abhingig. Der Einfluss der Konvektion hier soll beispielhaft anhand der
Dendriten 5 bis 8 erkldrt werden. Wie gerade schon angemerkt, kann eine iiberwiegend
seitwarts gerichtete Stromung nach rechts an den Dendriten 6 und 7 beobachtet werden.
Deshalb wachsen die sekunddren Seitenarme entsprechend der dominierenden
Stromungsrichtung vorzugsweise auf der linken Seite der priméren Dendritenstimme,
wihrend auf deren rechten, stromungsabgewandten Seite nur wenige sekundire Arme zu

finden sind. Dies wird auch im Folgenden deutlich.

Der Einfluss einer starken natlirlichen Stromung auf die Bildung sekundirer Dendritenarme
soll anhand der Entwicklung des Dendriten 7 untersucht werden. Die Stromung im inter-
dendritischen Bereich zwischen den Dendriten 6 und 7 mit einem Abstand der priméren
Dendritenstimme von etwa 250 um ist vernachldssigbar, wihrend die rechte Seite des
Dendriten 7 einer intensiven Schmelzenstromung ausgesetzt ist. Diese entsteht, weil im
Beobachtungszeitraum der benachbarte Dendrit 8 beachtlich hinter die Dendriten 6 und 7
zuriickfallt. AuBBerdem ist der Abstand der primdren Arme zwischen den Dendriten 7 und 8
mit 500 um etwa doppelt so grol wie der Abstand zwischen den Dendriten 6 und 7.
Abbildung 5.36 zeigt eine kurze Bildsequenz, welche verschiedene Momente des Wachstums
der Dendriten 5 bis 8 zeigt. Auf der rechten Seite des Dendriten 7 kann eine markante
aufwirtsgerichtete Stromung identifiziert werden. Diese enthélt galliumreiche Schmelze von
beiden Seiten des Dendriten. Die angereicherte Schmelze verbleibt fiir einen langen Zeitraum
an ihrem Ort und verhindert dort die Entstehung sekundérer Dendritenarme. In periodischer
Abfolge wird jedoch frische indiumreiche Schmelze an den Dendritenstamm herantrans-
portiert (Abbildung 5.36b,c). Man kann in diesem Moment ein explosionsartiges Wachstum
sekunddrer und tertidirer Dendritenarme beobachten (Abbildung 5.36¢,d). Dieser schnelle
Erstarrungsvorgang erzeugt neue galliumreiche Schmelze, welche wieder den priméren
Dendritenstamm umgibt (Abbildung 5.36d). Das Wachstum der dendritischen Seitenarme
kommt danach wieder nahezu zum Stillstand, bis in einem neuen Wirbel frische indiumreiche

Schmelze herantransportiert wird (Abbildung 5.36e).

Abbildung 5.37a zeigt eine vergroBBerte Darstellung des Querschnitts des Dendriten 7. Auf der

linken Seite des primdren Stammes ist eine sehr regelméfige Abfolge kleiner sekundirer
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Dendritenarme zu finden, wihrend sich auf der rechten Seite in unregelméafligen Abstinden
stirkere sekunddre Dendriten mit teilweise deutlich ausgeprégten tertidiren Armen gebildet
haben. Der Mittelwert des Dendritenarmabstands, der sich aus dem Quotienten der Lange des
betrachteten primdren Dendritenarmabschnitts und der Anzahl der vorgefundenen sekundéren
Seitenarme ergibt, betrégt fiir die linke Seite 45 um und fiir die rechte Seite 62 um. Die
einzelnen Dendritenarmabstinde werden direkt vermessen. Der Sekundédrarmabstand zeigt
deutliche Unterschiede: er betrdgt zwischen 20 um und 80 pm auf der linken Seite und
zwischen 30 um und 90 um (140 um) auf der rechten Seite. Dabei stand die linke Seite unter
dem FEinfluss einer schwachen Schmelzenstromung, wéhrend die rechte Seite unter dem
Einfluss starker = Konvektionsbewegungen stand. Die periodisch  auftretenden
Wachstumsspitzen fithren zu einem Auftreten groBerer sekunddrer Dendritenarme. Die
Bildung benachbarter Arme wird behindert, was in einer gréferen Streuung der messbaren

Armabsténde resultiert. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.37b,c dargestellt.
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Abbildung 5.37 Einfluss der Schmelzenkonvektion auf die Morphologie der sekunddren Dendritenarme:
Rontgenabbildung eines ausgewihlten Bereichs von Dendrit 7 (a). Histogramme der Haufigkeit des Auftretens

bestimmter Sekundérarmabsténde auf der linken (b) und rechten (c) Seite des primiren Dendritenstamms.



116 5 Experimentelle Untersuchung der Erstarrungsvorgdnge in bindren

Metalllegierungen

5.6. Erstarrung unter dem Einfluss erzwungener Konvektion

Mit der rontgenbildgebenden Visualisierung der natiirlichen auftriebsgetriebenen
Konvektionsphdnomene in der Schmelze konnte deren deutlicher Einfluss auf das Gefiige-
wachstum gezeigt werden. Die experimentellen Arbeiten wurden auf die Visualisierung
erzwungener Konvektionsphdnomene ausgedehnt. Dazu kommt die in Kapitel 5.2

beschriebene magnetische Pumpe zur Anwendung.

Abbildung 5.38 zeigt eine Bildsequenz eines Erstarrungsexperiments zur Untersuchung des
Einflusses einer erzwungenen Konvektion auf das sich entwickelnde Gefiige. Zur
Verbesserung der Interpretierbarkeit ist das Bildmaterial mit einem nichtlokalen
Mittelwertfilter geglittet. Es handelt sich um die Erstarrung einer Gallium-25 Gew.-% Indium
Legierung. Abbildung 5.38a zeigt den Zustand kurz vor dem Beginn der Rotation der
magnetischen Pumpe, welche am oberen Ende der Erstarrungszelle positioniert ist. Ohne
duBere Stromungsbeeinflussung zeigen sich solutale Konvektionsmuster vor der
Erstarrungsfront. Zum Zeitpunkt 1=0s wird die Pumpe mit einer Geschwindigkeit von
50 Umdrehungen pro Sekunde entgegen dem Uhrzeigersinn in Bewegung versetzt. Die
rotierende Anordnung der Permanentmagneten mit alternierender Polaritdt wirkt auf die
Schmelze wie ein wanderndes Magnetfeld. In der Schmelze wird ein einzelner globaler
Stromungswirbel in Uhrzeigerrichtung mit einer nahezu horizontal ausgerichteten
Schmelzenstromung vor der Erstarrungsfront erzeugt (Abbildung 5.38b). Diese fiihrt
umgehend zur Ausloschung der solutalen Konvektionsmuster. Die Geschwindigkeit dieser
horizontalen Stromung kann durch das Verfolgen mittransportierter Feststoffpartikel
abgeschitzt werden und betrdgt etwa 1 mm/s in der Umgebung vor der Erstarrungsfront. Es
wird offensichtlich, dass die solutale Grenzschicht in signifikanter Weise durch die
erzwungene Stromung verdndert wird. Lokale Unterschiede der Konvektionsphdnomene
konnen durch die Gefligeunterschiede direkt an der Erstarrungsfront begriindet werden.
Grundsitzlich ist zu beobachten, dass sich an den stromungszugewandten Seiten der
Dendriten indiumreiche Schmelze sammelt, wihrend es in stromungsabgewandter Richtung
zur Akkumulation von galliumreicher Schmelze kommt. Die Wachstumsgeschwindigkeit der
Dendritenarme wird auch hier stark durch die Zusammensetzung der Schmelze beeinflusst.
Die Asymmetrie des Konzentrationsfeldes fiihrt deshalb zur einer stark asymmetrischen
Entwicklung der Dendriten (Abbildung 5.38c). Auf der der Stromung zugewandten Seite der

primdren Dendritenarme kommt es zu einem verstirkten Wachstum dichter sekundérer
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(© (d)

Abbildung 5.38 Unbeeinflusste Erstarrung bei ¢ = -25 s (a) und die Entwicklung des Gefiiges unter dem Einfluss
einer magnetisch angetriebenen Schmelzenstromung bei ¢t = 25 s (b), t = 100 s (c¢) und ¢ = 300 s (d). Die
Konvektion setzt bei ¢ = 0 s ein.

Dendritenarme, wihrend die Anreicherung der solutalen Komponente in der Schmelze auf der
der Stromung abgewandten Seite der Dendriten das Wachstum der sekunddren Arme
einschrinkt oder komplett verhindert. Die Rontgenbildsequenz zeigt weiterhin, dass die
elektromagnetisch erzwungene Konvektion die Schmelze tief in das Zweiphasengebiet
eindringen ldsst. Die interdendritische Stromung transportiert galliumreiche Schmelze auf die
linke Seite des Erstarrungsgefilles. Dort ist die Entstehung kaminartiger Kanile im Gefiige zu

beobachten.

Aus den relativen Bildhelligkeiten wird die lokale Indium-Konzentration in der Schmelze
bestimmt. Abbildung 5.39 zeigt die Ergebnisse fiir die Situation kurz vor dem Einschalten des
magnetischen Riihrers und in einem fortgeschrittenen Stadium des Erstarrungsprozesses unter
dem Einfluss der erzwungenen Konvektion. Die helle Schattierung zeigt einen hohen Anteil
der solutalen Komponente in der Schmelze, wéihrend das bereits erstarrte dendritische Gefiige
mit seinem hohen Indium-Anteil dunkel bzw. schwarz dargestellt ist. Die magnetisch

angetriebene Stromung dringt tief von rechts in den interdendritischen Raum zwischen den
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bereits erstarrten Gefiigestrukturen ein und reduziert dort drastisch den Anteil der geldsten
Komponente. Dies fiihrt dort zu einem verstarkten Wachstum des dendritischen Gefiiges, was
wiederum zur erhdhten Anreicherung von Gallium in der Schmelze fiihrt. Diese wird in
Stromungsrichtung nach links durch den interdendritischen Raum transportiert und muss dort
aufgrund der geometrischen Gegebenheiten das Zweiphasengebiet nach oben verlassen.
Wegen des erhohten Stromungswiderstands verbleibt jedoch ein groBer Teil dieser mit der
gelosten Komponente angereicherten Schmelze im interdendritischen Raum zuriick. Dies
fithrt dort zum teilweisen solutalen Aufschmelzen dendritischer Strukturen und zur Bildung
sogenannter Entmischungskanéle. Mittels der radiographischen Untersuchungen konnte hier
der Bildungsmechanismus solcher Entmischungskanile in einer metallischen Legierung in-
situ visualisiert werden. Jedoch bleiben die Anzahl, die Form und die Position solcher Kanile

schwer vorhersagbar.
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Abbildung 5.39 Zweidimensionale Verteilung der unbeeinflussten Indium-Konzentration (a) und in einem
fortgeschrittenen Stadium des Erstarrungsprozesses einer Ga-25 Gew.-% In bindren Metalllegierung
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Abbildung 5.40 Lineare Extinktionsprofile als ein Mall der Indium-Konzentration entlang der beiden in
Abbildung 5.39 gegebenen horizontalen Abtastlinien A und B.
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Abbildung 5.40 zeigt vier lineare Helligkeitsprofile £ = -log(//ly) entlang zweier in Abbildung
5.39 definierten horizontalen Abtastlinien A und B, wobei / die gemessene Rontgenintensitat
an einem bestimmten Messpunkt wéhrend der Erstarrung und [y die gemessene
Rontgenintensitdt der homogenen Schmelze mit der initialen Zusammensetzung co
bezeichnet. Zur Bestimmung der Extinktionsprofile werden die entsprechenden Rontgenbilder
tiefpassgefiltert, um den Rauschanteil zu reduzieren. Die Abtastlinie A liegt in einem Gebiet,
dass sich vor dem Einschalten des Magnetriihrers vor der Erstarrungsfront befindet, wéhrend
die Abtastliniec B ein Gebiet représentiert, in welchem sich zu diesem Zeitpunkt bereits ein
dendritisches Gefiige ausgebildet hat. Abbildung 5.40a offenbart, dass sich das Gefiige unter
dem Einfluss der erzwungnen Konvektion nicht gleichmaBig ausbildet. Auf der rechten Seite
kommt es im Bereich der einstromenden Schmelze zu einem stark ausgeprigten Wachstum
dendritischer Strukturen, wahrend es auf der linken Seite stromabwirts zur Akkumulation
galliumreicher Schmelze zwischen den gestort wachsenden dendritischen Strukturen kommt.
Die Entwicklung der Bildhelligkeit bzw. des Indium-Anteils entlang der Abtastlinie B
(Abbildung 5.40b) zeigt dagegen auch signifikante Anderungen im Zweiphasengebiet. Die
Schmelze wird durch die erzwungene Konvektion auch im interdendritischen Raum
transportiert. Im Einstrombereich rechts kommt es zu einer Starkung der bereits vorhandenen
dendritischen Strukturen, wiahrend links im Ausstrombereich bzw. im Akkumulationsbereich
eine Abnahme der Indium-Konzentration und ein Abschmelzen der dendritischen Strukturen,

beobachtet werden kann.

5.7. Zusammenfassung

Die Entwicklung eines hochauflésenden rontgenbildgebenden Messverfahrens auf der Basis
eines Mikrofokus-Rontgenstrahlers ermdglichte die in-situ Untersuchung der dynamischen
Vorginge wihrend der Erstarrung bindrer Metalllegierungen. Insbesondere konnte der
Einfluss der Schmelzenstromung auf die Entwicklung des Metallgefiiges untersucht und
bewertet werden. Algorithmen zur Korrektur der Verzerrungen des Bildgebungssystems
wurden implementiert. Das System wurde hinsichtlich seines rdumlichen und seines
Konzentrationsauflosungsvermogens charakterisiert. Auflosungen bis zu6 pm konnen
erreicht werden. Die Zusammensetzung der gewdhlten Schmelze kann bei einer
Belichtungszeit von nur 440 ms mit einer Genauigkeit von +/- 2% bestimmt werden. Die
Detektektierbarkeit der Strukturen des Erstarrungsgefiiges und der
Schmelzenzusammensetzung kann durch Anwendung linearer und nicht-linearer Filter
verbessert werden. Gaullscher Tiefpassfilter, Wiener Filter und Nicht-lokale Mittelwertfilter

wurden dafiir vergleichend untersucht.
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Insbesondere eigneten sich Gallium-Indium-Legierungen fiir die radiographische
Untersuchung, da sie sich durch einen hohen Rontgenkontrast zwischen beiden
Legierungselementen auszeichnen. Die Durchfiihrung der Experimente in einer flachen Hele-
Shaw-Erstarrungszelle ermoglichte die direkte Beobachtung der Bildung dendritischer
Erstarrungsgefiige. Die aufgenommenen Bildsequenzen wurden hinsichtlich der
Gefiigevisualisierung, der Konzentrationsbestimmung, der lokalen Wachstumsgeschwindig-
keiten, des Dendritenarmabstandes und der Stromungsgeschwindigkeiten in der Schmelze

quantitativ untersucht. Dazu wurden entsprechende Algorithmen implementiert.

Erstarrungsvorginge wurden unter dem Einfluss natiirlicher und erzwungener Konvektion
untersucht. Es konnte gezeigt werden, dass die dichtegetriebenen Konvektionsprozesse in der
Schmelze deutlichen Einfluss auf das Wachstum der dendritischen Strukturen wihrend der
Erstarrung der bindren Metalllegierung haben. Durch die konvektive An- oder Abreicherung
der Schmelze in der direkten Umgebung der Dendritenspitzen kann es zu einer
Wachstumsbeschleunigung oder aber zum Abschmelzen des Dendriten kommen.
GleichermaBen werden der Abstand und die Haufigkeit sekundirer Dendritenarme durch die
Stromungsprozesse und die sich damit stindig verdndernde instantane lokale
Zusammensetzung der Schmelze an der Erstarrungsfront beeinflusst. Entsprechend kann
durch eine erzwungene Konvektion das Wachstumsverhalten wihrend der Erstarrung gezielt
beeinflusst werden. Durch den Transport frischer Schmelze aus dem Schmelzenpool an die
Erstarrungsfront wird das Gefligewachstum entgegen der Stromungsrichtung massiv
beschleunigt. Durch eine Akkumulation angereicherter Schmelze kann die Gefligestruktur

groBflachig aufschmelzen.

Die experimentell gewonnen Daten sind besonders wertvoll fiir die Entwicklung theoretischer
Erstarrungsmodelle und fiir die Validierung numerischer Stromungsberechnungsverfahren
(CFD), welche unter anderem im Rahmen des Sonderforschungsbereichs SFB 609 entwickelt
worden sind (Eckert et al, 2013).
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Kapitel 6
Experimentelle Untersuchungen zu Gas-

Flussigmetall-Zweiphasenstromungen

Dieses Kapitel beschreibt die Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen von Gas-
Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen. Die fiir die Untersuchungen notwendigen Methoden
und Verfahren wurden implementiert und validiert. Effiziente und angepasste Strategien zur
Messdatenauswertung wurden erarbeitet, um Kenntnis iiber Gasblasenanzahl, Gasblasengrofe
und Gasblasengeschwindigkeiten zu gewinnen. Experimente zum Verhalten von

Gasblasenketten in Fliissigmetallen wurden durchgefiihrt.

6.1. Rontgenbildgebungssystem

6.1.1. Rontgenstrahler

Als Rontgenstrahlungsquelle kam der mit einem Wolfram-Reflektionstarget ausgestattete
kommerzielle Mikrofokus-Rontgenstrahler (XS225D-OEM, phoenix x-ray, Wunstdorf) zum
Einsatz, welcher auch schon fiir die experimentellen Arbeiten zur Untersuchung der
Erstarrung bindrer Metalllegierungen (Kapitel 5) verwendet wurde. Fiir die Untersuchungen
zu den Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen wird dieser jedoch bei seiner maximalen
Beschleunigungsspannung von 225 kV und einem Strahlstrom von 1,2 mA nahe seiner
Leistungsgrenze betrieben. Damit wird eine maximal mogliche Durchdringungsfahigkeit der
Rontgenstrahlung durch das Fliissigmetallvolumen erreicht. Bei diesen Leistungsparametern
ist ein Mikrofokus-Betrieb nicht mehr gegeben, die Ausdehnung des Brennflecks des
Strahlers weitet sich auf mehrere 100 pm auf. Entsprechend sinkt das rdumliche
Auflésungsvermogen des rontgenbildgebenden Systems. Dies ist fiir die Beobachtung der

Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen zunéchst aber ausreichend.

6.1.2. Rontgendetektor

Fiir die Untersuchungen zu Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen ist der vorhandene

Rontgenbildverstdrker nicht geeignet, weshalb ein alternatives Detektorsystem eingesetzt
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wurde. Die abgetastete Bildfliche des Rontgenbildverstirkers ist zu klein, um die
groBskaligen Stromungseffekte der Zweiphasenstromung wie die Bewegungstrajektorien der
Gasblasen simultan im gesamten Fliissigmetallvolumen beobachten zu konnen. Weiterhin
sind die Belichtungszeiten der im Rontgenbildverstirker integrierten CCD-Kamera zu lang,
um die sich schnell bewegenden Gasblasen im Rontgenbild ohne Bewegungsunschérfen
scharf abzubilden. Gasblasen bewegen sich im Fliissigmetall unter dem Einfluss hoher
Auftriebskréfte sehr dynamisch mit Bewegungsgeschwindigkeiten im Bereich bis zu einigen
1000 mm/s. Schon bei einer mittleren Geschwindigkeit von 200 mm/s wiirde sich eine
Gasblase innerhalb von 40ms, das ist die minimale Belichtungszeit der
Rontgenbildverstirker-CCD-Kamera bei der maximalen Bildwiederholrate von 25 Bildern
pro Sekunde, um 8 mm bewegen. Das ist in Abbildung 6.1 exemplarisch dargestellt. Die
aufsteigende Gasblase ist aufgrund der langen Belichtungszeit von 40 ms mit deutlichen
Bewegungsartefakten verschmiert abgebildet. Die vertikale Ausdehnung der Abbildung der
Gasblase Ubersteigt die tatsdchliche Gasblasenlinge um ein Vielfaches. Der
Rontgenbildverstiarker erweist sich auch als ungeeignet, wenn, wie im Bereich der
Magnetohydrodynamik, starke Magnetfelder zur Stromungsbeeinflussung eingesetzt werden
sollen. Konstruktionsbedingt ist der Rontgenbildverstirker sehr anfillig gegeniiber statischen
und dynamischen Magnetfeldern, wenn sie auf den Bildverstirker wirken. Magnetfelder
fithren zu starken Bildverzerrungen bis hin zum Ausfall des Detektors. Alternativ verfiigbare
Rontgen-Flachbilddetektoren (z. B. RID1640, Perkin Elmer) kamen ebenfalls nicht zum
Einsatz. Diese Detektoren weisen zwar keine Anfilligkeit gegeniiber duleren Magnetfeldern
auf, liefern aber zum heutigen Zeitpunkt keine kiirzeren Integrationszeiten als die des

Rontgenbildverstérkers.
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Abbildung 6.1 Radiographische Abbildung einer aufsteigenden Gasblase im Fliissigmetall. Durch die lange
Belichtungszeit von 40 ms erscheint die Gasblase bei einer Geschwindigkeit von etwa 200 mm/s in

Bewegungsrichtung hin verschmiert.
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Als alternatives Detektorkonzept wurde deshalb hier die klassische Schirmbildbetrachtung in
Kombination mit einer ausreichend schnellen Videokamera eingesetzt. Die Elemente des
Rontgenbilddetektors sind in Abbildung 6.2 schematisch dargestellt. Die auf einen
Leuchtschirm treffende Rontgenstrahlung wird von diesem in sichtbares Licht gewandelt. Ein
hinter dem Leuchtschirm angeordneter Spiegel lenkt die optische Achse so, dass der
Betrachter des Leuchtschirmbildes sich nicht im Rontgenstrahl befinden muss. Mit einer
lichtstarken Optik wird das Leuchtschirmbild schlielich auf einen Sensor einer dahinter
angeordneten Videokamera fokusiert. In der Videokamera wird das Bild abgetastet und als
digitales Signal fiir die Aufzeichnung und Verarbeitung bereitgestellt. Die geometrische
Verzerrung eines solchen Detektorsystems ist lediglich durch die Abbildungsfunktion des
optischen Linsensystems bestimmt, und ist hier vernachldssigbar klein. Durch den
prinzipbedingt niedrigen Offnungswinkel des optischen Linsensystems (kleine numerische
Apertur) ist die Effizienz eines solchen Detektorsystems der eines Rontgenbildverstéirkers

oder Flachbilddetektors unterlegen.

Abbildung 6.2 Schematische Darstellung des Rontgenschirmbildbetrachters: (1) Leuchtschirm, (2) Spiegel, (3)
Optik, (4) Videokamera.

Als Leuchtschirm fiir den Detektor wurde ein Leuchtschirm auf der Basis eines griin
leuchtenden Gd,0,S:Tb-Phosphors gewihlt (GR 800, rego X-ray, Augsburg). Der
Leuchtschirm wandelt das auf ihn projizierte Rontgenschattenbild in ein zweidimensionales
sichtbares griin-leuchtendes Bild. Die Auswahl des Leuchtschirms erfolgte nach
Beriicksichtigung des Wellenldngen-Spektrums (Farbe) der emittierten Photonen, des
Verstiarkungsgrades und der erreichbaren Ortsauflosung. Die Wellenldnge des griinen Lichts
entspricht der Wellenldnge der maximalen Empfindlichkeit der im Detektorsystem

verwendeten Kamera. Weiterhin wird die hohe Effizienz des Leuchtschirms durch seine hohe
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Packungsdichte begriindet. Diese wiederum limitiert das erreichbare Ortsauflosungsvermogen
des verwendeten Leuchtschirms, das hier bei nicht mehr als 5 Linienparren pro Millimeter
(Ip/mm) liegt. Die im Leuchtschirm erzeugte Helligkeitsverteilung wird mittels einer
lichtstarken Optik (Spezialanfertigung, Fa. Thalheim Optik, Pulsnitz) auf die
Detektorelemente einer lichtempfindlichen CCD-Kamera (Pixelfly qe, pco, Kelheim)
abgebildet und erzeugt dort ein elektrisches Signal, das nach Digitalisierung eine rdaumlich
aufgeloste, digital verarbeitbare Bildinformation tiber das Helligkeitsfeld des Leuchtschirms
liefert, die in einem Messrechner weiterverarbeitet und/oder abgespeichert werden kann. Das
auf dem ICX285AL 2/3“ CCD-Bildwandler (Sony) basierende ausgewéhlte Kamerasystem
(pixelfly ge, pco, Kelheim) profitiert von der hohen Wandlungseffizienz des Bildwandlers
und erreicht bei Bildraten von bis zu 22,3 Bildern pro Sekunde mit einem Signal-zu-
Rauschabstand von 69 dB ein sehr niedriges Bildrauschen im Vergleich zu &hnlichen

Kamerasystemen.

Die Ansteuerung der Kamera und Messdatenerfassung erfolgt mit proprietiarer Software des
Kameraherstellers (pco.camware). Fiir die Untersuchung an Fliissigmetallen mit niedrigen
Leuchtdichten des Leuchtschirms wurde die Kamera bei hoher elektronischer Verstdrkung
und im 2 x 2 Binning-Modus betrieben. Dabei wird vor der eigentlichen Messung bzw.
Digitalisierung die elektrische Ladung von jeweils 4 direkt benachbarten Detektorelementen
(Pixeln) der Kamera akkumuliert, um den dynamischen Umfang der Kameraelektronik besser
auszunutzen. Die Belichtungszeit betrdgt 5 ms pro Einzelbild. Bis zu 1024 direkt
aufeinanderfolgende Bilder mit einer Auflésung von 696 Pixel mal 512 Pixel bei einer
Digitalisierungstiefe von 12 Bit wurden bei Bildfolgeraten von bis zu 22.3 Bildern pro
Sekunde direkt in den fliichtigen Arbeitsspeicher des Messrechners aufgezeichnet und fiir die

weitere Verarbeitung lokal oder auf einem Netzlaufwerk abgespeichert.

Zum Erzielen optimaler Ergebnisse wurde das Detektorsystem bzw. seine optische
Ubertragungsstrecke sorgfiltig ausgerichtet und fokusiert. Im Messbetrieb wird das
Kameraobjektiv offenblendig betrieben, um eine maximale Lichtausbeute zu gewihrleisten.
Der Tiefenschirfebereich, das ist der Abstandsbereich, in dem ein Objekt noch scharf
abgebildet wird, ist dann sehr schmal. Um die korrekte Lage der Fokusebene zu iiberpriifen
und einzustellen, wurde ein gedrucktes Testbild in der Ebene des abzubildenden

Leuchtschirms angebracht und dieses unter Auflichtbedingungen abgebildet.
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6.2. Versuchsdurchfiihrung

6.2.1. Das Fliissigmetallsystem GalnSn

Mittels der rontgenradiographischen Visualisierung sollen Gasblasenstromungen in einer
fliissigen Metallschmelze untersucht werden. Die eutektische Metalllegierung GalnSn mit
einer Zusammensetzung von 68 Gewichts-% Gallium, 20 Gewichts-% Indium und
12 Gewichts-% Zinn eignet sich besonders zur physikalischen Modellierung und
Untersuchung von Fliissigmetall-Stromungen, da sie einen Schmelzpunkt von etwa 7s = 10°C

besitzt und damit bei Raumtemperatur fliissig ist.

Der totale und die spezifischen Schwichungskoeffizienten der Photoabsorption und der

inkohédrenten Streuung fiir GalnSn bei einer Dichte von p= 6,36 g/cm? und zum Vergleich
von Wasser (H,O) bei einer Dichte von p = 1,0 g/cm?® sind als Funktion der Photonenenergie

im Bereich von £ =1 ... 500 keV in Abbildung 6.3 dargestellt (Berger et al., 2005). Zunéchst
wird deutlich, dass im Fliissigmetall in weiten Teilen des fiir die konventionelle Radiographie
bedeutsamen Energiebereichs die totale Schwéchung um ein bis zwei GrdéBenordnungen
starker ist als im leicht zu durchdringenden Wasser. Mit den Schwichungskoeffizienten und
dem Rontgenréhrenspektrum eines Mikrofokusstrahlers nach Hammersberg et al. (1998) ldsst
sich der Verlust primdrer Rontgenphotonen aus dem Rontgenstrahl nach Durchstrahlung einer
12 mm dicken Fliissigmetallschicht abschétzen und ist in Abbildung 6.4a dargestellt. Bei
einer Rohrenspannung von 220kV ist zu erwarten, dass gerade noch 1% der
Strahlungsintensitdt dem Detektor zur Verfiigung steht. Diese Intensitdt hat sich aber als
ausreichend zur Durchfiihrung von Echtzeit-Visualisierungen erwiesen. Jedoch konnen
dickere Versuchsgefdfle hier nicht zur Anwendung kommen. Der nichtlineare Verlauf der
Schwiéchungskurve in Abbildung 6.4b ist mit der zunehmenden Authirtung des

Strahlenspektrums zu erkléren.
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Abbildung 6.3 Totale (===) und spezifische (—) Schwichungskoeftizienten fiir GalnSn und H,O als Funktion
der Photonenenergie (Berger et al., 2005).
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Abbildung 6.4 Berechnete relative Intensitét //f, nach Durchstrahlung einer Materialschicht fiir Wasser (H,0)
und GalnSn als Funktion der Rohrenspannung U und der Schichtdicke d.

6.2.2. Versuchsaufbau

Der experimentelle Versuchsaufbau fiir die Untersuchungen zu Gas-Fliissigmetall-
Zweiphasenstromungen ist in Abbildung 6.5 schematisch dargestellt. Die Versuche wurden in
einem parallelepipedischen Behilter (alle Innenwinkel 90°) mit einem rechteckigen
Querschnitt durchgefiihrt. Die Lange der weiten Kante des Querschnitts betragt 200 mm. Die
Tiefe des Querschnitts wird mit Bezug auf die Rontgenmessungen auf 12 mm festgelegt. Der
Behiilter ist aus 10 mm starken Acrylglasplatten gefertigt und erlaubt eine maximale Fiillhhe
von 350 mm. Ein Deckel verhindert das Austreten bzw. Herausspritzen des Metalls und
vermeidet so eine Kontamination des Arbeitsplatzes mit dem Fliissigmetall wéahrend der
Gaseinperlung, Liiftungs6ffnungen dienen dem Entweichen des Gases. Fiir eine vertikale
Gaseinspeisung werden von oben in den Behélter hineinragende Lanzen mit einem doppelt

abgewinkelten Endstiick, welches als Diise dient, genutzt. Die horizontale Gaseinspeisung
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erfolgt durch durch die Behélterwand hindurchragende und in die Schmelze eintauchende

Diisen.

Die von oben in den Behilter hineinragenden Lanzen bestehen aus Edelstahl. Das Rohr der
Lanzen wird an der schmalen Behilterwand hin zum Boden und nach dem ersten Knick von
dort entlang des Behilterbodens gefiihrt. Nach einem zweiten Knick ragt das Endstiick der
Lanze etwa bei 1/3 der Behiltergesamtbreite 20 mm nach oben in die Schmelze. Das Ende der
aus einem Hohlrohr bestehenden Lanze bildet die Diise. Dafiir ist das Rohr verschlossen und
nur mit einer diinnen, nach oben zeigenden Auslassbohrung versehen (Abbildung 6.6b). Der

Innen- und AuBBendurchmesser der Diisen betrdgt dinnen = 0,5 mm und daygen = 4,0 mm.

Argon-
Gaszufuhr

Massenflussregler 2

Massenflussregler 1 Blasensdule Blasensiule

(a) (b)

Abbildung 6.5 Schematische Darstellung der Anordnung zur Untersuchung von Fliissigmetall-Zweiphasen-
stromungen mit Einperlung durch horizontale Diisen (a) oder durch in die Schmelze hineinragende vertikale
Lanzen (b).

Das Gas kann auch seitlich durch die Behélterwand hindurch horizontal in die Schmelze
durch hineinragende Rohrendstiicke eingeperlt werden (Abbildung 6.6a bzw. Abbildung
6.5a). Die Durchmesser dieser horizontal angeordneten Diisen sind gleich den Durchmessern
der vertikalen Rohrendstiicke der Lanzen, also 0,5 mm bzw. 4,0 mm im Innen- und

AuBendurchmesser.

Durch die Rohrendstiicke der Lanzen wird Argongas in die Schmelze eingeperlt. Die
Gasdurchflussraten ~werden unabhingig voneinander durch vorgeschaltete Gas-
Massenflussregler (MKS Instruments) eingestellt. Die Durchflussraten betragen zwischen 1

und 3500 sccm (1 sccm = 1 cm?*/min unter Normalbedingungen).
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(a) (b)

Abbildung 6.6 Horizontale Diise durch die Behélterwand (a) und vertikale Diise iiber dem Behélterboden (b).

In den Untersuchungen wurde gezeigt, dass das Fliissigmetall die grob gereinigte Diise aus
Edelstahl nur sehr schlecht benetzt. Die Behandlung der Edelmetalloberfliche am Diisenkopf

mit verdiinnter Phosphorsdure verbessert das Benetzungsverhalten erheblich.

Die Anordnung des Fliissigmetallbehilters im rontgenbildgebenden Messsystem ist in
Abbildung 6.7 schematisch dargestellt. Der Abstand zwischen dem Rontgenstrahler und der
Blasensdule mit dem direkt dahinter angeordneten Detektormodul werden entsprechend der
gewlinschten Grofe des zu erfassenden Bildfeldes eingestellt. Durch den begrenzten
Offnungswinkel des Réntgenstrahlers von 25° wird bei kurzen Abstinden nur ein kleiner
Bereich der Blasensdule bestrahlt. Wird der Abstand vergroBert, sinkt jedoch das Signal-
Rausch-Verhiltnis, da die Intensitit am Detektoreingang entsprechend dem Abstands-
Quadrat-Gesetz abnimmt. Fiir die Untersuchungen wurden Bildgroen zwischen
75 x 170 mm? und 200 x 150 mm? realisiert.

]
=
S

| lll

Abbildung 6.7 Schematische Darstellung des radiographischen Messsystems fiir die Untersuchung von
Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen: Mikrofokus-Rontgenstrahler (1), Leuchtschirm (2), Spiegel (3), Optik
(4), CCD-Kamera (5), Steuer- und Messrechner (6), Behdlter fiir Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungs-

experimente (7).
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6.3. Analyseverfahren

6.3.1. Gasblasenidentifikation

Zur automatisierten Auswertung einer Gasblasen-Stromung ist eine Erkennung der einzelnen
Gasblasen in den aufeinanderfolgenden Rontgenbildern notwendig. Dazu wurde hier ein
zweistufiger Bildverarbeitungsalgorithmus implementiert. Im ersten Schritt werden die
Gasblasenbereiche durch Segmentierung vom Bildhintergrund isoliert, und in einem zweiten

Schritt werden die so abgetrennten Bildbereiche einzelnen Gasblasen zugeordnet.

Die Isolierung der moglichen Gasblasen vom Hintergrund erfolgt durch einen globalen
Schwellwertoperator (siche Abschnitt 4.4.1), dessen Ergebnis ein Bindrbild ist. Dabei wird
der Schwellwert so gewdhlt, dass nur diejenigen Bildpunktgrauwerte oberhalb des
Schwellwertes liegen, deren Bildpunkte eindeutig einer Gasblase in der Rontgenprojektion
zugeordnet werden konnen. Das ist in Abbildung 6.8 schematisch dargestellt. Der ideale
Schwellwert threshold in einem rauschfreien Bild liegt bei einem Extinktionssignal von 0, da
der Bildkontrast am Rand einer Gasblase verschwindet. In einem verrauschten Bild jedoch
muss der Schwellwert threshold oberhalb der Amplitude des Rauschsignals liegen, um
Gasblasen eindeutig vom Hintergrund zu trennen. Fiir Schwellwerte unterhalb der Amplitude
des Rauschsignals werden Bildpunkte auBerhalb der Gasblase falsch der Gasphase
zugeordnet. Die Fliche des so binarisierte Gasblasenquerschnitts wird damit aber zu klein
gegentiber der tatsdchlich projizierten Querschnittsfliche sein. Sehr kleine Gasblasen, deren
maximale Signalamplitude nicht iiber der Amplitude des Rauschsignals liegt, konnen nicht
erkannt werden. Zur Verbesserung der Detektierbarkeit auch kleiner Gasblasen werden die
Rontgenbilder tiefpassgefiltert (sieche Abschnitt 4.3.2), um den Rauschsignalanteil im Bild zu
senken. Da die zeitliche Auflosung zur Beurteilung der Entwicklung der Gasblasenstromung

beibehalten werden soll, erfolgt die Tiefpassfilterung nur rdumlich.
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Abbildung 6.8: Der Schwellwert threshold fiir die Binarisierung des relative Extiktionssignals Signals einer
Gasblase muss iiber der Amplitude des Rauschsignals liegen, um falsche Zuordnung von Bildpunkten zur
Gasphase au3erhalb der Gasblase zu vermeiden.

Die identifizierten Bildbereiche repréisentieren nicht zwangsldufig einzelne Gasblasen, da die

radiographische Bildgebung nicht iliberlagerungsfrei ist. Sich im Rontgenbild iiberlappende
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Einzelblasen werden durch die schwellwertbasierte Bildsegmentierung als einzelne
zusammenhédngende Bildregion erkannt. Eine weitergehende Separation der Einzelgasblasen
ist jedoch moglich unter der Annahme, dass der Projektion jeder Einzelgasblase auch in
einem zusammenhdngendem Gasblasenensemble eindeutig ein Helligkeitsmaximum
zugeordnet werden kann. Dazu wird jede als Gasblase oder Gasblasenensemble identifizierte
Bildregion einer weiteren Analyse mit Hilfe des Wasserscheiden-Segmentation-Algorithmus

unterzogen (siehe Abschnitt 4.4.2). Das Bildsignal wieder dazu zunéchst tiefpassgefiltert.

Zur Validierung der Gasblasenidentifikation wurde der Algorithmus an kiinstlich erzeugten
idealisierten =~ Gasblasenbildern getestet. Fiir Gasblasen von fiinf verschiedenen
Gasblasendurchmessern und einer Anordnung zweier sich {iberlappender Gasblasen
(Abbildung 6.9a) wurden radiographische Abbildungen unter der Annahme ideal sphérischer
Gasblasengeometrie simuliert (Abbildung 6.9b). Zur Untersuchung des Einflusses des
Signalrauschens wurde den simulierten Abbildungen Poisson-verteiltes Rauschen iiberlagert
(Abbildung 6.9c). Die raumliche Diskretisierung (Bildpunktabstinde) der simulierten Bilder
entspricht der zu erwartenden Auflosung der tatsdchlichen Versuchanordnung. Die Amplitude
des Rauschens wurde so gewihlt, dass die maximale Signaldifferenz des Helligkeitssignals
einer Gasblase mit 4 mm Durchmesser gegeniiber ihrem Umgebungssignal genau der
Standardabweichung des liberlagerten Rauschens entspricht. Das so definierte Signal-zu-
Rausch-Verhiltnis (SNR) betrdgt damit genau SNRyp,, = 1,0. Die Breite des zur Tiefpass-
filterung verwendeten Gaullschen Filterkernels wurde zunédchst auf etwa o ~0,7 mm
festgelegt. Der Schwellwert zur Segmentierung der Gasblasen vom Hintergrund wurde als
4faches der Standardabweichung des Bildrauschens im tiefpassgefilterten Bild festgelegt.
Dieser Faktor 4,0 ist dabei der kleinste Faktor, mit dem keine Binarisierungsartefakte mehr
auftraten. Das Ergebnis der Schwellwert-Segmentierung und der anschlieBenden

Wasserscheiden-Segmentierung sind in Abbildung 6.9e,f dargestellt.

Der Einfluss des Filterparameters o auf die Segmentierung und Gasblasenidentifikation
wurde untersucht. Abbildung 6.10 zeigt zundchst die Ergebnisse der Segmentation bei
schmalerem und breiterem Tiefpassfilterkernel (Abbildung 6.10a,b) und schlieBlich die
Ergebnisse der Segmentation bei schlechterem und besserem Signal-Rausch-Verhiltnis des
Bildsignals (Abbildung 6.10c,d). Auch bei nicht ausreichender Tiefpass-Filterung (Abbildung

6.10a) werden die einzelnen Gasblasen automatisch erkannt. Durch den im Bild
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Abbildung 6.9 Modellierte Querschnitte kugelféormiger Gasblasen verschiedener GréBen (a). Simulierte ideale
(b) und verrauschte (c) Rontgenabbildungen dieser Gasblasen. Tiefpassfilterung (d) und anschlieBende Schwell-
wert-Binarisierung (e). Wasserscheiden-Segmentierung (f) des maskierten tiefpassgefilterten Bildes.

© (d)

Abbildung 6.10 Ergebnisse der automatisierten Gasblasenerkennung bei unterschiedlichen Glattungsparametern
O der Tiefpassfilterung in simulierten Gasblasenbildern mit verschieden hohen Rauschanteilen.
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verbleibenden hohen Rauschanteil schldgt die anschlieBende Wasserscheiden-Segmentierung
jedoch fehl. Es kommt zu einer Ubersegmentierung der zusammenhéngenden Regionen. Wird
dagegen der Gléttungsparameter zu stark gewihlt (Abbildung 6.10b), dann werden im ersten
Binarisierungsschritt alle Gasblasen bis zum einem Durchmesser von 4 mm sicher erkannt.
Jedoch ist dann der Wasserscheiden-Algorithmus nicht mehr in der Lage, die einzelnen
Segmente der sich iiberlappenden Gasblasen voneinander zu trennen. Steigt der Rauschpegel
im Bild an (niedriges Signal-Rausch-Verhiltnis, Abbildung 6.10c), dann sinkt die
Detektierbarkeit kleiner Gasblasen. Durch eine ausreichend durchgefiihrte Bildgeldttung
lassen sich dennoch einzelne Gasblasen durch Wasserscheiden-Segmentation einer
zusammenhédngenden Region voneinander trennen, ohne dass es dabei zu einer
Ubersegmentation der erkannten Regionen einzelner Gasblasen kommt. Bei sehr niedrigen
Rauschpegeln (hohes Signal- Rausch-Verhiltnis, Abbildung 6.10d) ist sogar die Detektion
kleinster Gasblasen moglich. In den simulierten verrauschten Gasblasenbildern werden
Gasblasen mit einem Durchmesser von 4,0 mm bei einem SNR fiir diese Gasblasengrofle von
SNR4ymm = 1,0 bei moderater Tiefpassfilterung (o = 0,69 mm) in jedem Fall sicher erkannt.
Gasblasen mit einem Durchmesser von d, = 2,0 mm werden bei einem SNR fiir diese
Gasblasengrofle von ebenfalls SNRy, = 1,0 bei gleicher Tiefpassfilterung in nur etwa 65%

der erzeugten Bilder erkannt.

6.3.2. Gasblasengrof3en

Die Kenntnis iiber die GroBen der einzelnen Gasblasen im Fliissigmetall und iiber die
GasblasengrofBenverteilung ermoglicht die Beurteilung der Zweiphasen-Stromung hinsichtlich
der Effektivitit der Gasblaseneinspeisung und hinsichtlich des Gasblasenverhaltens mit Blick
auf Koaleszenz und Blasenzerfall. Grundsitzlich liefert die Rontgenradiographie nur eine
zweidimensionale Projektion des Querschnitts der Gasblasen im Rontgenstrahl. Dartiber
hinaus entspricht die Intensitit des detektierten Rontgenstrahls der Dicke des Materials im
Strahlengang. Damit lassen sich zwei Methoden zur Abschédtzung des Volumens der sich im

Strahlengang befindlichen Gasblase ableiten.

Zum Ersten ldsst sich unter der Annahme ideal sphérischer Kugelblasen ein dquivalenter
Gasblasendurchmesser  d., geometrisch aus der 1im Rontgenbild ermittelten
Projektionsquerschnittsfliche A4 bestimmen. Das Volumen V;., der entsprechenden

dquivalenten Kugelblase kann berechnet werden mit

1 . 4
Vpeq = ¢ md3q mit deq = /;A. [6.1]
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Die Genauigkeit des bestimmten Gasblasenvolumens variiert mit der Genauigkeit, mit der die
tatsdchliche Projektionsfliche bestimmt werden kann, und mit der Abweichung der
tatsdchlichen Gasblasenform von der angenommenen Kugelform. Zum Zweiten kann man das
Gasblasenvolumen direkt abschétzen, indem man die sich fiir jeden Bildpunkt aus der
gemessenen Strahlungsintensitéit ergebende Dicke der durchstrahlten Gasblase iiber dem
gesamten Gasblasenquerschnitt integriert. Das Ermitteln der bildpunktabhéngigen
durchstrahlten Gasblasendicken setzt ein lineares Ubertragungsverhalten voraus. Dieses ist
aber durch Strahlaufthdrtung nicht gegeben. FEine mogliche Kalibrierung des
Ubertragungsverhaltens erwies sich als nicht realisierbar, da durch Streustrahlung zudem
lokale Unterschiede des Ubertragungsverhaltens auftreten. Zum Ermitteln der Gasblasengrof3e

wurde deshalb nur der oben beschriebene Ansatz genutzt.

6.3.3. Gasblasenposition

Zur Berechnung der Gasblasentrajektorien sowie der Gasblasengeschwindigkeiten muss die
Position der Gasblasen bestimmt werden. Die Position der im dem Originalbild isolierten
Gasblasen wurde aus dem Schwerpunkt der Positionen x; und z; aller einer Gasblase

zugeordneten N Bildpunkte berechnet,

¥ =IN% o Ina (6.2]
N N

wobei x die horizontale Kooridiante und z die vertikale Koordinate eines Bildpunktes
bezeichnet. Alle beriicksichtigten Bildpunkte sind dabei gleich gewichtet. Eine Wichtung der
Bildpunkte mit ihrer relativen Helligkeit, also hohe Wichtung fiir die Bildpunkte im
Gasblasenzentrum und niedrige Wichtung der Bildpunkte am Gasblasenrand, hat sich als
nicht praktikabel erwiesen. Die relativen Helligkeiten im Bild schwanken aufgrund des
Bildrauschens stark, was teilweise zu nichtplausiblen Ergebnissen der Positionsberechnung
der Gasblasenmittelpunkte fiihrt.

6.3.4. Gasblasenverfolgung

Die Geschwindigkeiten aufsteigender Gasblasen lassen sich ermitteln, indem man die
Gasblasen entlang ihrer Bewegungsrichtung in aufeinanderfolgenden Bildern verfolgt. Die
Geschwindigkeit up ergibt sich dann aus dem Quotienten der zuriickgelegten Wegstrecke As
und der dafiir bendtigten Zeit At,

__As

wy =2 [6.3]
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Die Verfolgung einer einzelnen Gasblase in einem Gasblasenschwarm oder einer
Gasblasenkette ist aber hier beeintréchtigt, da die Positionsdnderungen im hier vorgegebenen
Abtastintervall des Bilddetektors von etwa 44 ms sehr grof sind. Die Gasblasen bewegen sich
zwischen zwei aufeinanderfolgenden Einzelbildern um Distanzen, die den Abstinden der

einzelnen Gasblasen entsprechen oder sogar grof3er sind als diese.

Ein automatisierter Gasblasenverfolgungsalgorithmus wurde implementiert, der die Position
der einzelnen Gasblasen verfolgt, sofern die Gasblasen als Gasblasenkette aufsteigen.
Vorausgesetzt wird dabei, dass die Reihenfolge der aufsteigenden Gasblasen im Bildfenster
erhalten bleibt. Ein Verlust der Reihenfolge der Gasblasen in einer Gasblasenkette tritt in der
Regel nur beim Ubergang in turbulente Stromungsregime auf. Vorausgesetzt wird auch, dass
die Bildabtastrate nicht unter der Gasblasenabloserate liegt. In Abbildung 6.11 sind fiinf
aufeinanderfolgende Rontgenbilder dargestellt, die eine an einer in die Schmelze
hineinragende Miindungsoffnung erzeugte Gasblasenkette zeigen. Zur Verbesserung der
Darstellung sind die Grauwerte negiert. Die Zuordnung derselben Gasblasen in den
verschiedenen Bildern ist durch die Pfeile angedeutet. Um diese Zuordnung automatisch
durch Abzidhlen der Gasblasen von der Miindungséffnung beginnend durchzufiihren, wird die
Anzahl der innerhalb eine Abtastintervalls zwischen zwei Bilder neu erzeugten Gasblasen
ermittelt. Die erste Gasblase oberhalb der neu generierten Gasblasen entspricht der untersten

Blase im vorangegangen Bild, usw.

Weiterhin wurde die Abloserate der Gasblasen in den Bildern gepiift. Die Anzahl der neu
erzeugten Gasblasen im Abtastintervall zwischen zwei Bildaufnahmen wird durch den
Vergleich der Positionen der untersten, also der Miindungséffnung néchst gelegenen Gasblase
ermittelt. Flir unterschiedliche Abldseraten sind verschiedene charakteristische
Abhingigkeiten dieser Gasblasenposition erkennbar (Abbildung 6.11). Durch Vergleich der

Gasblasenpositionen wird die Anzahl neu injizierter Gasblasen pro Zeitsprung ermittelt.

Um festzustellen, ob einzelne Gasblasen wihrend ihres Aufstiegs zerfallen oder
zusammengewachsen sind, werden die Abstdnde und Gréfen der Gasblasen in der Gasblasen-
kette in den aufeinanderfolgenden Rontgenbildern der Sequenz miteinander verglichen.
Blasenkoaleszenz wird erkannt, wenn die Grofle der neuen Gasblase etwa der Summe der

GroBen von wenigstens zwei aufeinanderfolgenden Gasblasen im Vorgingerbild entspricht.

Dariiber hinaus wurden Gasblasen manuell verfolgt. Einem Beobachter werden zwei
aufeinanderfolgend angefertigte radiographische Aufnahmen einer unregelmiBigen
Gasblasenkette vorgelegt. Ein menschlicher Beobachter kann in vielen Féllen ohne weitere

Hilfsmittel korrespondierende Abbildungen ein und derselben Gasblase zuzuordnen. Fiir
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diesen Prozess wurde eine Benutzeroberfliche geschaffen. In dieser werden nebeneinander
binarisierte Versionen aufeinanderfolgender Abbildungen des zweiphasigen Gemischs
dargestellt. In der linken Bildhélfte wird das Bild des aktuellen Zeitschritts gezeigt, in der
rechten Bildhidfte wird das Bild des darauffolgenden Zeitschritts gezeigt. Von unten
beginnend an wird im Ursprungsbild dem Beobachter zunichst eine einzelne Gasblase
farblich markiert dargestellt. Dem Beobachter obliegt nun die Aufgabe, die entsprechend
aufgestiegene Gasblase im zweiten Bild zu erkennen und zu markieren. Die so identifizierten
Gasblasen werden verkniipft und in beiden Bildern farblich markiert. Nachfolgend wird im
Ursprungsbild die nichstfolgende Gasblase eingefirbt und dem Beobachter obliegt wieder die
Aufgabe der Gasblasenzuordnung. Ist keine eindeutige Identifikation durch den Beobachter
moglich, so teilt er dies der Software entsprechend mit. Die Gasblase wird dann ausgelassen.
Es wurde gezeigt, dass trotz der einfachen Handhabung die manuelle Auswertung eines
Datensatzes mit mehreren hundert aufeinanderfolgenden Rontgenaufnahmen sehr
zeitaufwendig ist. Deshalb wurde die manuelle Gasblasenverfolgung nur fiir ausgewihlte

Datensitze angewendet.

Mit Hilfe der ermittelten Gasblasenspuren wurden die Gasblasenabloseraten bestimmt. Dazu
werden alle Gasblasen, die innerhalb eines definierten Zeitintervalls eine gedachte Ebene
oberhalb der Miindungsoffnung durchstoBBen, gezihlt. Die Lage dieser Ebene wird so gewihlt,
dass sie oberhalb der Position liegt, an der Gasblasen erstmals detektiert werden, aber
unterhalb des Bereichs, in dem friihestens Blasenkoaleszenz beobachtet wurde. Hier wurde
diese gedachte Ebene in einer Hohe von 25 mm oberhalb der Miindungsoéffnung gewahlt
(Abbildung 6.12).
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Abbildung 6.11 Grundsitzliche Idee der Gasblasenverfolgung: Mit Annahme gleichbleibender vertikaler
Reihenfolge der Gasblasen und der Moglichkeit, neue Gasblasen zu erkennen (A), erfolgt die Zuordnung der
Gasblasen in den fiinf aufeinanderfolgenden Bildern durch von unten beginnendes Abzdhlen. Lediglich das
Aufbrechen (O) und Zusammenwachsen (07) von Gasblasen storen die Abzéhlreihenfolge und miissen

gegebenenfalls erkannt werden.



136 6 Experimentelle Untersuchungen zu Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen

Das Ergebnis einer automatisierten Auswertung zweier Datensdtze von Experimenten mit
austeigenden Gasblasenketten ist in Abbildung 6.12 dargestellt. Abgebildet ist der Verlauf der
ermittelten vertikalen Positionen z der Mittelpunkte der detektierten Gasblasen je Einzelbild
als Funktion der Zeit. Die GroBe der Symbole repréasentiert die ermittelte Gasblasengrdf3e.
Der Verlauf der Gasblasenposition einer einzelnen Gasblase iliber mehrere Einzelbilder ist
durch verbindende Linien angedeutet. Im ersten Fall ist die Gasblasenkette sehr regelméBig.
Die Abldsefrequenz betrigt 26,4 Gasblasen pro Sekunde bei einem mittleren Gasdurchsatz
von 1000 cm?*/min. Die Zuordnung der Gasblasen erfolgt fehlerfrei. Nur wenige
Blasenkoaleszenzereignisse sind erkennbar, welche alle zuverlédssig detektiert werden. Im
zweiten Fall ist die Gasblasenkette bei gleichem Gasdurchsatz durch eine hohere
Gasblasenabloserate  von 40,0 Gasblasen pro Sekunde deutlich unregelmifiger.
Blasenkoaleszenzereignisse treten héufig auf. Diese Ereignisse werden durch den
verwendeten Algorithmus gut erkannt. Nur wenige Zuordnungsfehler sind erkennbar. Die
Ursache fiir das unterschiedliche Abldseverhalten ist mit der unterschiedlichen Benetzung der

Gasdiise zu begriinden.
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Abbildung 6.12 Ergebnis einer automatisierten Gasblasenverfolgung. Die Gaseinspeisung erfolgte in einer Hohe
von z =30 mm und die Gasblasenabloserate betrdgt (a) 26,3 Gasblasen/s bzw. (b) 39,9 Gasblasen/s. Abgebildet
sind die vertikalen Gasblasenpositionen als Funktion der Zeit. Durch die aufsteigenden Linien wird die
Zuordnung der Positionen zu der selben Gasblase zu verschiedenen Zeitschritten verdeutlicht. Die
unterschiedlichen Gasblasengroflen sind symbolisch durch variierende Durchmesser der an den Gasblasen-
positionen gezeichneten Kreise dargestellt. Zur Berechnung der Gasblaseabldserate werden die Gasblasen, die
die virtuelle Ebene bei z = 55 mm durchstof3en, innerhalb eines Zeitintervalls gezihlt.
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6.4. Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen

Zur Aufkldrung der Strémungsphinomene in opaquen Fliissigmetallen wurden Experimente
zur Visualisierung des Gasblasenverhaltens bei horizontaler und vertikaler Gaseinspeisung in
eine GalnSn-Schmelze durchgefiihrt. Die Realisierung des Versuchsaufbaus ist in Abbildung
6.13 dargestellt. Die Fiillhohe des Fliissigmetalls im Behélter betrdgt 300 mm. Die horizontale
Diise bzw. die Miindungs6ffnung befindet sich in einer Hohe von z = 30 mm iiber dem
Behilterboden und ragt 20 mm in die Schmelze hinein. Eine in die Schmelze hineinragende
Diise ist notwendig, da eine direkte Einperlung des Gases durch eine einfache zylindrische
Bohrung in der Plexiglaswand nicht erfolgreich war. In einem solchen Fall stromt das Gas
aufgrund der schlechten Benetzung zwischen dem Fliissigmetall und dem Plexiglas direkt an
der Wand nach oben, ohne in das Fliissigkeitsvolumen eingetragen worden zu sein. Das kann
auch nicht durch eine sorgfiltige Reinigung der Wandoberfliche und einem kréftigen
Einreiben der Wandoberfliche mit dem Fliissigmetall verhindert werden. Weiterhin wurden in
die Metallschmelze hineinragende Lanzen, deren Miindungsoffnung nach oben zeigt,

verwendet.

Leuchtschirm
200 mm x 200 mm

Abbildung 6.13 Experimenteller Aufbau zur radioskopischen Visualisierung zweiphasiger Stromungsregime im

Fliissigmetall.



138 6 Experimentelle Untersuchungen zu Gas-Fliissigmetall-Zweiphasenstromungen

6.4.1. Benetzungsverhalten

Die Benetzungsfahigkeit des Fliissigmetalls hat einen deutlichen Einfluss auf das
Abloseverhalten der Einzelblasen von der in die Schmelze hineinragenden Diise. Das wird
durch einen Vergleich der Gasblasenbildung an der horizontalen Diise bei unterschiedlichen
Benetzungsbedingungen und Gasdurchflussraten deutlich. Abbildung 6.14 zeigt eine
Langzeitbelichtung der Einperlung von Argongas mit einer Durchflussrate von 500 cm?*/min
in die GalnSn-Schmelze durch eine einzelne horizontale Diise. Der Fall der nicht oder nur
schlecht von der Schmelze benetzten Diise ist im linken Bild dargestellt (Abbildung 6.14a).
Das durch die Diise stromende Gas bildet eine wachsende Gasschicht um die Auflenfliche des
Metallrohrs der Diise, bis die Auftriebskraft des sich angesammelten Gasvolumens grof3
genug ist, um die Oberflichenspannung der umgebenden Schmelze zu iiberwinden und das
Ablosen einer einzelnen Gasblase zu erlauben. Die GroBen der so entstehenden Gasblasen
werden daher nicht durch den Innendurchmesser der Diise bestimmt und sind deshalb
erheblich grofler als die Gasblasen, die an einer benetzten Diise wie in Abbildung 6.14b
entstechen. Im Fall der benetzten Diise losen sich die Gasblasen direkt an der
Miindungsoffnung ab. Die Betrdge der beobachteten dquivalenten Gasblasendurchmesser d.
bzw. der Gasblasenabldsefrequenz f, sind fiir beide Félle in Tabelle 6.1 dargestellt. Diese
Daten stellen den Mittelwert der beobachteten Gréfen iiber einen einzelnen experimentellen
Lauf mit einer Linge von 50 s dar. Eine gute Benetzung verursacht hohere Ablosefrequenzen

bzw. kleinere Gasblasendurchmesser.

(a) (b)

Abbildung 6.14 Mittlere Gasverteilung im Fall der nicht-benetzten (a) und benetzten (b) einzelnen Gasdiise

Der Einfluss der Benetzung ist auch noch einmal in Abbildung 6.15 gezeigt. Dort sind die
qualitativen Gasblasengroflenverteilungen bei den verschiedenen Gasdurchflussraten
dargestellt. Die Verteilungen verlaufen nahezu glockenformig um einen Mittelwert, welcher
etwa dem mittleren dquivalenten Kugelblasendurchmesser aus Tabelle 6.1 entspricht. Mit

besserer Benetzung nehmen die Gasblasendurchmesser ab.
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Bei der Inspektion der Diise nach erfolgter Gaseinperlung wurde auch im Fall der guten
Benetzung ein Bereich um die Miindungsoffnung gefunden worden, welcher trotz
sorgfaltigster Praparation der Diise nicht mit dem Fliissigmetall benetzt ist (Abbildung 6.16).

Tabelle 6.1 Mittlere Gasblasenablosefreqenz f, und mittlerer dquivalenter Gasblasendurchmesser d. fiir

verschiedene Gasdurchflussraten Qg in den Féllen nicht-benetzter und benetzter Gasdiise bei Gaseindiisung
durch eine einzelne horizontale Diise.

Oc fo/ mm d./ mm
Nicht-Benetzt Benetzt Nicht-Benetzt Benetzt
100 cm?*/min 4,9 10,7 8,7 6,7
500 cm?*/min 17,9 31,2 9,6 8,0
1000 cm?/min 26,4 40,0 10,6 9,3
schlechte Benetzung gute Benetzung

A 1000 scem

Haufigkeit
(qualitativ)
(qualitativ)

i
10 12 mm 16
dquivalenter Blasendurchmesser dj,

2 4 6 8 10 12 mm 16 2 4 6 8
dquivalenter Blasendurchmesser d,
(a) (b)

Abbildung 6.15 GasblasengroBBenverteilungen im Fall schlechter (a) und guter (b) Benetzung fiir verschiedene
Gasdurchflussraten.

Abbildung 6.16 Mit Flissigmetall benetzte Diise vor (a) und nach (b) der Einperlung von Argongas in die

GalnSn-Schmelze. Der Pfeil markiert einen Bereich um die Miindungs6ffnung, der trotz sorgfaltiger Préparation
der Diise nicht benetzt ist.
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6.4.2. Einzelgasblasenverhalten

Die Dynamik einzelner aufsteigender Gasblasen in der Fliissigmetall-Blasensidule wurde
untersucht. Die Gasblasen werden durch eine einzelne Lanze, die auf den Boden der
Blasensidule reicht und deren Endstiick nach oben zeigt, in das Fliissigmetall eingeperlt. Das
Endstiick der Lanze befindet sich im Zentrum des Blasensdulenquerschnitts. Die
Durchflussrate des Argongases betrdgt nur 4 cm?/min. Die Gasblasenabldserate betrigt etwa
1,55 Gasblasen pro Sekunde. Das entspricht einem dquivalenten Gasblasendurchmesser von

4,3 mm. Es befindet sich jeweils nur eine Gasblase im Fliissigmetallvolumen.

Die Positionen der Schwerpunkte aller Gasblasen fiir alle Zeitschritte und die ermittelten
Bewegungsgeschwindigkeiten sind in Abbildung 6.17 dargestellt. Die Gasblasen steigen
nahezu senkrecht auf. Durch die geringe Anzahl der Gasblasen und ihr geringes Volumen
wird keine groBflichige Stromung in der Gasblasensdule angeregt, welche auf den
Aufstiegspfad einwirken konnte. Das Geschwindigkeitsprofil ist charakteristisch fiir alle
Gasblasen. Nach einer initialen Beschleunigungsphase wird die Aufstiegsgeschwindigkeit
deutlich geddmpft, nach einer weiteren Beschleunigung oszilliert die Geschwindigkeit um

einen Mittelwert.
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Abbildung 6.17 Die Positionen (a) und Geschwindigkeiten (b) aufsteigender Einzelgasblasen in einer

Fliissigmetall-Blasensaule.
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Dieses Verhalten der Aufstiegsgeschwindigkeit ldsst sich erkldren, wenn man die Form der
Gasblase betrachtet. Das verwendete Messverfahren der rontgenradioskopischen Bildgebung
erlaubt es jedoch nicht, die Gasblasenform im Fliissigmetall prizise zu bestimmen, da die
Gasblasen durch die notwendige Integrationszeit leicht bewegungsverschmiert abgebildet
werden und die Bilder durch starkes Rauschen degradiert sind. Deshalb wurden
Vergleichsexperimente zur Einzelblaseneinperlung in Wasser durchgefiihrt. Abbildung 6.18
zeigt die zeitliche Entwicklung der Gasblasenform in Abhingigkeit von der Hohe {iber der
Miindungséffnung der Gaseinspeisung. Uber dem Injektionspunkt ist die Gasblase noch
kugelformig. Die Form der Gasblase flacht jedoch direkt anschlieBend oblatenférmig ab und
es beginnt eine Oszillationsbewegung der Gasblasenform, welche die Oszillation der
Aufstiegsgeschwindigkeit begriindet. Beachtet werden muss, dass aufgrund der begrenzten
Breite der Blasensidule von nur 12 mm die Gasblasen wihrend des Aufstiegs an den
Seitenwénden abprallen und sich dabei sowohl Gasblasenform als auch
Gasblasengeschwindigkeit d&ndern. Das ist exemplarisch in Abbildung 6.19 fiir eine in Wasser
aufsteigende Gasblase gezeigt. Weiterhin wurde beobachtet, dass der Pfad der aufsteigenden
Gasblase abhingig von der initialen Gasblasenform ist, welche malBigeblich durch die
Ablosebedingungen (Benetzung an der Diise) bestimmt wird. Gerader als auch

zickzackformiger Verlauf wurden sowohl im Fliissigmetall als auch im Wasser beobachtet.

«~— 30 mm —

Abbildung 6.18 Uberlagerung der Fotographien einzelner aufsteigender Gasblasen in Wasser in Abhiingigkeit

von der Hohe tiber der Gaseinspeisung.
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Abbildung 6.19 Blick von oben in die mit Wasser gefiillte nur 12 mm schmale Blasensdule. Die Abfolge der
Bilder zeigt von oben nach unten die zeitliche Entwicklung der Form einer aufsteigenden Gasblase, welche an
der Seitenwand der Blasensédule abprallt. In der Mitte querliegend ist die am Boden der Blasensdule liegende

Injektionslanze zu sehen.
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6.4.3. Gasblasenkette bei niedrigen Gasdurchflussraten

Die Dynamik einer Kette aufsteigender Gasblasen in einer Fliissigmetall-Blasensdule wurde
untersucht. Die Gasblasen werden durch eine einzelne Lanze, die sich auf dem Boden der
Blasensdule befindet und deren Endstiick im Zentrum des Blasensdulenquerschnitts nach oben

zeigt, in das Fliissigmetal eingeperlt. Die Durchflussrate des Argongases betrdgt 75 cm?/min.

Die Positionen der Schwerpunkte aller Gasblasen fiir alle Zeitschritte und die ermittelten
Bewegungsgeschwindigkeiten der Gasblasen sind in Abbildung 6.20 dargestellt. Die
Gasblasen steigen nahezu senkrecht auf. Eine durch die Oszillation der Gasblasenform
induzierte Neigung der flachen Gasblasen fiihrt hier zu stidrkeren horizontalen Bewegungen
wihrend des Aufstiegs, der integrale Gasblasenpfad erscheint aufgeweitet. Inwiefern der Sog
vorauslaufender Gasblasen Einfluss auf den Pfad der nachlaufenden Gasblasen hat, wurde
nicht untersucht. Insgesamt sind die beobachteten Gasblasengeschwindigkeiten hoher als die

der Einzelgasblase.

z/mm
z

velocity v/ mm/is

gl i i i i i i i i i i i
40 a0 B0 70 BO 50 100 10 120 130 140 180
height 7/ mm

80 S0 100 10 120
W/ mm

(a) (b)

Abbildung 6.20 Die Positionen (a) und Geschwindigkeiten (b) aufsteigender Gasblasen einer Gasblasenkette in

einer Fliissigmetall-Blasenséule.
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6.4.4. Gasblasenketten bei hohen Gasdurchflussraten

Die Dynamik aufsteigender Gasblasen in der Fliissigmetal-Gasblasensdule wurde untersucht.
Die Gasblasen werden aus einer seitlich in die Schmelze hineinragenden Diise eingeperlt.
Abbildung 6.21 zeigen die instantanen Visualisierungen der sich ausbildenden
Gasblasensequenzen bei einer Gaseinperlung durch eine einzelne horizontale Diise fiir
verschiedene Gasdurchflussraten. Erwartungsgemdll erzeugen hohere Gasdurchflussraten
groBere Gasblasen mit entsprechend groferen dquivalenten Gasblasendurchmessern bei
gleichzeitig hoheren Gasblasenabldsefrequenzen, wie schon in Tabelle 6.1 bzw. Abbildung

6.15 gezeigt.

Aus den aufgenommenen Bildfolgen der aufsteigenden Gasblasensequenzen werden die
Positionen, die Geschwindigkeiten und die Groen der dargestellten, projizierten Gasblasen
berechnet. Die Ergebnisse fiir eine Gasdurchflussrate von Qg = 500 cm?/min sind in
Abbildung 6.22 dargestellt. Nach dem Abldsen von der Diise werden die Gasblasen in den
Bereich an der Wand an der schmalen Behilterseite gedriickt (Abbildung 6.22a). Bei hoheren
Gasdurchflussraten ist dieser Effekt noch ausgeprégter. Die aufsteigenden Gasblasen treiben
eine einzelne Konvektionsrolle im Fliissigkeitsvolumen an. Diese Konvektionsrolle
verursacht an der Diise am Boden des Behilters eine dem Gasaustritt entgegen gesetzte
horizontale Fliissigkeitsstromung (Abbildung 6.23a). Diese Stromung ist fiir den Transport
der Gasblasen an die Seitenwédnde verantwortlich. Weiterhin zeigt Abbildung 6.22b, dass die
vertikale Blasengeschwindigkeit v, kontinuierlich mit zunehmender Hohe iiber dem
Behilterboden z ansteigt. Die Gasblasen erreichen in dem hier beobachteten Bereich der

Blasensidule keine konstante Endgeschwindigkeit.

Weiterhin wurden Experimente zu Untersuchung des Effekts der gleichzeitigen Eindiisung
von Gasblasen in die fliissige Schmelze durch zwei Diisen mit entgegengesetzter
Gasflussrichtung durchgefiihrt. Abbildung 6.24 zeigt diesen Fall bei einer Gasdurchflussrate
von jeweils Qg = 500 cm?/min. Die beiderseitige Eindiisung fiihrt zur Ausbildung zweier
Konvektionsrollen in der Blasensdule mit einer aufwirts gerichteten Strdomung an den
Seitenwinden und einer abwiérts gerichteten Stromung im Zentrum des Gefédlles (Abbildung
6.23b). Die Gasblasen bewegen sich nach der Ablosung von den Miindungsdffnungen der
Diisen zu den Seitenwénden hin. Ein solches Stromungsregime ist jedoch weniger stabil als
die rezirkulierende Stromung einer einzelnen Konvektionsrolle. Deshalb treten von Zeit zu
Zeit nicht-symmetrische Stromungsmuster auf. In Abbildung 6.24a,b ist die stark
oszillierende Bewegung der Gasblasen in der linken Gasblasenkette dargestellt. Zeitweise

werden die Gasblasen in Richtung des Zentrums der Blasensdule gezogen.
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Abbildung 6.21 Visualisierte Blasensequenzen bei Gasdurchflussraten von Qg = 100 cm®/min (a),
500 cm*/min (b), 1000 cm*/min (c).
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Abbildung 6.22 Die Positionen (a) und vertikalen Aufstiegsgeschwindigkeiten (b) aller Einzelblasen wéhrend

einer 50 Sekunden langen Eindiisung bei Og = 500 cm?*/min.
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Abbildung 6.23 Idealisierte Darstellung der Fliissigkeitsstromung in der schmalen Blasenséule bei einseitiger (a)
und beidseitiger (b) Gaseinspeisung.

Die origindr nahezu geradlinigen Gasblasenbahnen werden instabil. Es bilden sich neue,
kleine Stromungswirbel zwischen der Gasblasenkette und der Seitenwand. Diese instabilen
Modifikationen der Stromungsstruktur werden hdufiger bei hohen Gasdurchflussraten
beobachtet. Die Anderungen der Stromung erfolgen nicht abrupt, sondern stetig, und die
Gasblasen zeigen stets klar die Tendenz, ihrem Vorgénger zu folgen. Zufillige, vom Pfad der

vorausgehenden Gasblase unabhingige Blasenpfade kdnnen nicht beobachtet werden.
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Abbildung 6.24 Momentaufnahme (a) aufsteigender Gasblasen bei Einperlung durch sich gegeniiberliegende
horizontale Diisen fir Og = 500 cm?/min / Diise und die innerhalb der zuriickliegenden 1,2 Sekunden

gezeichneten Spuren der aufsteigenden Gasblasen (b). Mittlere Gasverteilung im Fliissigkeitsvolumen (c).
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6.4.5. Einfluss eines externen Magnetfeldes

Es wurde untersucht, ob ein dufleres stationidres Magnetfeld Einfluss auf die Bewegung
einzelner Gasblasen im Fliissigmetall hat. Dazu wurden je eine Ringspule vor und hinter der
schmalen Blasensdule wie in Abbildung 6.25 gezeigt angeordnet. Jede Spule besitzt
32 Windungen. Die Spulen wurden mit einem Strom von / = 100 Ampere beaufschlagt. Dies
war der maximal mdgliche Stromfluss, bei dem der Mikrofokus-Rontgenstrahler unter dem
Finfluss des externen Magnetfeldes betreiben konnte. Untersucht wurden Einzelgasblasen bei

einer Gaseinspeisung mit einer Gasdurchflussrate von 4 cm?*/min (vgl. Abschnitt 6.4.2).

Abbildung 6.26 zeigt die integrale Verteilung der Positionen der aufsteigenden
Einzelgasblasen im Fliissigmetall ohne externes Magnetfeld (/ = 0 A) und unter dem Einfluss
des statischen externen Magnetfeldes (/ = 100 A). Es ist kein Einfluss des Magnetfeldes auf
die Gasblasentrajektorien zu erkennen. Weiterhin zeigt Abbildung 6.27 das
Geschwindigkeitsprofil der aufsteigenden Einzelgasblasen. Unter dem Einfluss des externen
statischen Magnetfeldes ist keine Verdnderung der Gasblasenbewegung gegeniiber dem
abgeschalteten Magnetfeld festzustellen. Stirkere Magnetfelder konnten aufgrund der

Limitation durch das Messsystem nicht angewendet werden.

Abbildung 6.25 Versuchsaufbau (a) mit Rontgenstrahler (1) und Rontgenbilddetektor(4). Die Fliissigmetall-

Blasensidule (2) befindet sich zwischen zwei Ringspulen (3). VergroBerte Ansicht der vorderen Spule (b).
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Abbildung 6.26 Integrale Gasblasenverteilung bei Einspeisung einzelner Gasblasen ohne Einfluss des (a) und

unter dem Einfluss (b) eines externen statischen Magnetfeldes.
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Abbildung 6.27 Mittleres Geschwindigkeitsprofil der aufsteigenden Einzelgasblasen ohne Einfluss (/ =0 A) des

und unter dem Einfluss (/ = 100 A) eines externen statischen Magnetfeldes.



6.4 Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen 149

6.4.6. Vergleich mit Gas-Wasser-Zweiphasenstromungen

Fiir einen qualitativen Vergleich der Stromungsphinomene im Fliissigmetall mit denen in
Wasser, welches weitverbreitet als Modellfliissigkeit fiir Flissigmetall-Zweiphasen-
stromungen verwendet wird, wurden Experimente in beiden zweiphasigen Systemen durch-
gefiihrt. Die Experimente wurden in gleichen Behiltern durchgefiihrt. Die Gaseinspeisung
erfolgt fiir beide Fliissigkeiten durch gleiche Lanzen. Die Rd&hrenspannung und der
Strahlstrom des Rontgenstrahlers miissen wegen des wesentlich niedrigeren

Schwichungskoeffizienten des Wassers angepasst (reduziert) werden.

Abbildung 6.28 zeigt die momentane Gasblasenverteilung in der jeweiligen Fliissigkeit direkt
oberhalb der nach oben zeigenden Miindungsoffnung der Lanze bei verschiedenen
Gasdurchflussraten. Bei niedrigen Gasdruchflussraten (Abbildung 6.28a,b) ist zu erkennen,
dass die Einzelgasblasen innerhalb der Gasblasenkette im Fliissigmetallsystem geringfiigig
grofler sind als im Wassersystem, was auch durch den groBeren Gasblasenabstand im
Flissigmetall bei gleicher Durchflussrate bestéitigt wird. Auf die Problematik der
Gasblasenablosung im Zusammenhang mit der Benetzung der Diise wurde bereits
eingegangen. Dariiber hinaus besteht im System Argon-Wasser die Tendenz, dass die
Gasblasenkette bereits wenige Millimeter iiber der Miindungséffnung aufbricht und einzelne
Gasblasen deutlich in Interaktion treten. Es kommt zu Verwirblungen, die Reihenfolge der
Gasblasen in der Kette geht verloren. Das ist im Fall des Fliissigmetalls erst fiir hohere

Gasblasenpositionen zu erkennen (Abbildung 6.28b).

Die ebenfalls dargestellten langzeitgemittelten radiographischen Aufnahmen des
zweiphasigen Systems zeigen die mittlere Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Gasblasen.
Diese sind fiir beide Fluid-Systeme zundchst dhnlich. Mit zunehmender Gasdurchflussrate ist
jedoch der gezeichnete integrale Gasstrahl im Fliissigmetal breiter als im Wasser. Es ist zu
beobachten, dass es mit zunehmender Gasdurchflussrate zur Bildung kappenartiger Gasblasen
kommt, welche in der Fliissigkeit und aufgrund der Interaktion mit den Behélterwinden (die
Behilterbreite betrdgt nur 12 mm) stark verformt werden. Solche Kappenblasen treten im
System Gas-Wasser bereits bei deutlich niedrigeren Gasdurchflussraten auf (Abbildung
6.28c-h). Abbildung 6.29 zeigt die freie Oberfliche flir Experimente unter gleichen
Versuchsbedingungen. Die grolen Kappenblasen brechen unterhalb der freien Oberfldche der
Fliissigkeit aufgrund starker Stromungsturbulenzen auf und zerfallen in kleinere Gasblasen.
Dabei wird die freie Oberfliche stark aufgewiihlt. Dadurch entstehen dort weitere kleine
Gasblasen, die zusammen mit Resten der zerfallenen Kappenblasen mit der Zirkulation in das

tiefergelegene Fliissigkeitsvolumen transportiert werden. Die Verweildauer der kleinen
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Gasblasen in den Rezirkulationsgebieten betragt mehrere Sekunden. Die so erzeugte disperse
Gasphase ist im Gas-Wasser-System gegeniiber dem Gas-Fliissigmetall-System stirker
fragmentiert und ihr Anteil ist deutlich hoher (Abbildung 6.28e,f und Abbildung 6.29¢,1).
Dies wird inbesondere in den langzeitgemittelten Bildern des Gas-Wasser-Systems fiir hohe

Gasdurchflussraten deutlich.

Die detailierte Form der Gasblasen kann in den gezeigten Abbildungen nur schwer verstanden
werden. Deshalb wurden die Experimente wiederholt, wobei die Bildauflésung durch einen
verkiirzten Strahler-Objekt-Abstand um den Faktor 2,0 verbessert wurde. Nur noch ein
Ausschnitt von etwa 10 x 10 cm? des Versuchsaufbaus wird abgebildet. Abbildung 6.30 zeigt
die vergroflerten Aufnahmen. Die Gasblasen im Gas-Fliissigmetal-System erscheinen glatter,

ihre Oberfliche ist weniger zerkliiftet.
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Abbildung 6.28 Momentane Abbildung des zweiphasiger Stromungsregimes oberhalb einer vertikalen

Miindungséffnung und zeitgemittelte Abbildung (jeweils links unten): Argon-Wasser (a,c,e) und Argon-
GalnSn (b,d,f). Das Fliissigkeitsvolumen betrdgt 200 x 200 x 12 mm?®. Die Gasdurchflussraten betragen
480 cm?*/min (a,b), 3090 cm?/min (c,d) und 7100 cm?/min (f) bzw. 7900 cm?/min (e).
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Abbildung 6.29 Momentane Abbildung der freien Oberfliache eines zweiphasigen Gas-Fliissigkeits-Gemischs

und zeitgemittelte Abbildung (jeweils oben links): Argon-Wasser (a,c,e) bzw. Argon-GalnSn (b,d,f). Die
Gaseinspeisung erfolgt durch eine einzelne vertikale Miindungs6ffnung 180 mm unterhalb der ruhenden freien
Oberflache (entspr. Abbildung 6.28). Die Gasdurchflussraten betragen 480 cm®*/min (a,b), 3090 cm*/min (c,d)
und 7100 cm*/min (f) bzw. 7900 cm®/min (e).
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(b)

Abbildung 6.30 Momentaufnahme der zweiphasigen Gas-Fliissigkeits-Stromung im System (a) Argon-Wasser
und (b) Argon-GalnSn. Durch die Wahl eines kleineren Bildfensters werden bessere Signal-zu-Rausch-
Verhiltnisse erreicht. Das Fliissigkeitsvolumen betrdgt 200 x 200 x 12 mm?, die Gasdurchflussraten betragen
480 cm*/min, 1600 cm*/min, 3090 cm?®/min, 7200 cm?/min (GalnSn) bzw. 8200 cm?*/min (Wasser).
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6.5. Zusammenfassung

Die Realisierung eines rontgenbildgebenden Messsystems auf der Basis eines
magnetfeldresistenten, schnellen Rontgen-Schirmbetrachters ermoglichte die nicht-invasive
in-situ Aufklarung der zweiphasigen Stromungsdynamik in einem Gas-Fliissigmetall-System.
Insbesondere konnte das Verhalten von Gasblasenkettenstromungen untersucht werden.
Algorithmen zur Identifikation der Einzelgasblasen im Rontgenbild, zur Bestimmung der
Gasblasengrof3e, der Gasblasenposition und zur Verfolgung der Gasblasentrajektorien wurden
implementiert. Es wurde festgestellt, dass das Benetzungsverhalten des Fliissigmetalls an der
Oberfliche der Diise das Verhalten der Gasblasenablosung und damit der
Gasblasengrofenverteilung im Flissigmetall entscheidend bestimmt. Die Bewegungsprofile
kleiner Einzelgasblasen im ruhenden Fliissigmetall sind durch die Oszillationen der
Gasblasenform gekennzeichnet. In Gasblasenketten bei niedriger Gasflussrate wurden im
Vergleich zur Einzelgasblase erhohte Aufstiegsgeschwindigkeiten beobachtet. Wird die
Gasdurchflussrate erhoht, dann wachsen die Zahl der eingeperlten Gasblasen und ihr
Volumen. Die Gasblasen treiben Konvektionsbewegungen im Fliissigmetall an, welche
Einfluss auf die Gasblasentrajektorien nehmen. Ein Einfluss eines &ufleren statischen
Magnetfeldes auf die Dynamik aufsteigender kleiner Gasblasen konnte nicht beobachtet
werden. Die Stirke des Magnetfeldes war durch den Einfluss auf den verwendeten
Rontgenstrahler begrenzt. AbschlieBend wurde gezeigt, dass das Verhalten der
Zweiphasenstromung im Fliissigmetall gegeniiber der Zweiphasenstromung in Wasser zwar
dhnlich ist, aber signifikante Unterschiede nachweisbar sind. Insbesondere unterscheiden sich
Form der Gasblasen und das Blasenkoalezenz- und Blasenzerfallsverhalten in der Fliissigkeit
und an seiner freien Oberflache. Die ermittelten Daten dienen zukiinftig der Verbesserung und
Validierung ~ nummerischer =~ Methoden zZu Simulation von zweiphasigen
Fliissigmetallstromungen, wie sie etwa im Rahmen des Sonderforschungsbereichts 609
entwickelt worden sind (Frohlich et al., 2013).
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Kapitel 7

Zusammenfassung und Ausblick

7.1. Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurden bildgebende Messverfahren auf der Basis von
Rontgenstrahlung eingesetzt, um Erstarrungsprozesse in bindren Metalllegierungen und
zweiphasigen Gas-Fliissigmetall-Stromungen zu untersuchen. Zielstellung war zum einen,
mittels Rontgenbildgebung die Stromungsphdnomene in der freien Schmelze und im
zweiphasigen Gebiet wihrend der Erstarrung einer bindren Metalllegierung zu visualisieren
mit dem Zweck, den Einfluss der natiirlichen und einer erzwungenen Stromung auf den
Erstarrungsprozess aufzukliren. Zum anderen war Ziel dieser Arbeit, mit Hilfe der
Rontgenbildgebung das Verstdndnis der Stromungsphdnomene von Gasblasen- und
Gasblasenkettenstromung in Fliissigmetallen voranzubringen. Die erhobenen Daten sollen der

Entwicklung und Validierung numerischer Stromungsberechnungsverfahren (CFD) dienen.

Mit der Implementierung und der Anwendung eines Mikrofokus-Rontgenbildgebungssystems
und entsprechender Bildverarbeitungsroutinen ist es gelungen, den Erstarrungsprozess, dass
heifit das Wachstum einer dendritischen Gefiigestruktur einer Gallium-Indium-Legierung in
einer schmalen Erstarrungszelle, mit Ortsauflosungen von bis zu 6 pm nichtinvasiv in-situ mit
einer Bildwiederholfrequenz von etwa 2 Hz zu beobachten. Die thermosolutalen
Konvektionsbewegungen in der Schmelze konnten nachgewiesen und mittels des Prinzips des
Optischen Flusses quantifiziert werden. Durch eine mittels einer magnetischen
Induktionspumpe von auBlen aufgeprdgte Schmelzenkonvektion ldsst sich das
Gefligewachstum gezielt beeinflussen. Sowohl ein lokal verstirktes Dendritenwachstum
entgegen der Anstromrichtung der an die Erstarrungsfront transportierten frischen Schmelze,
als auch die lokale Akkumulation angereicherter Schmelze und ein damit verbundenes
Aufschmelzen und eine Ausbildung von Entmischungskandlen lassen sich damit gezielt

induzieren.

Mit der Realisierung eines magnetfeldresistenten Rontgenschirmbetrachters und geeigneten
Bildverarbeitungsroutinen wurde die Aufkldrung der Stromungsphinomene zweiphasiger
Gasblasen- und Gasblasenkettenstromungen in einer GalnSn-Fliissigmetallschmelze in einer

Blasensdule mit einem Querschnitt von 200 mm x 12 mm moglich. Mit den sehr kurzen
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Belichtungszeiten des Detektors von wenigen Millisekunden wurde die momentane Struktur
der Gasphase in-situ nichtinvasiv mit rdumlichen Aufldsungen im Submillimeterbereich
abgebildet. Es wurde beobachtet, dass das Benetzungsverhalten des Fliissigmetalls an der
Injektionsdiise starken Einfluss auf das Verhalten und die GroBe der sich ablésenden
Gasblasen hat. Die bei hohen Durchflussraten eingeperlten Gasblasen induzieren
Konvektionsbewegungen in der Schmelze, welche, durch die Behéltergeometrie bestimmt,
auf die Aufstiegstrajektorien der Gasblasen riickwirken. Der Vergleich mit
Gasblasenstromungen in Wasser zeigt deutliche Unterschiede im Verhalten der Gasphase auf.
Ein Einfluss eines dulleren moderaten statischen Magnetfeldes auf die Bewegung kleiner
Einzelgasblasen im Fliissigmetall konnte aufgrund der Limitation durch das Messsystem nicht

nachgewiesen werden.

7.2. Schlussfolgerungen

Die rontgenradioskopische Visualisierung auf der Basis von Mikrofokus-Rontgenstrahlung
ermOglicht ein generelles intuitives Verstindis des Einflusses von Transportvorgéngen auf die
Erstarrung von bindren Gallium-Indium-Legierungen und in Gas-Fliissigmetall-Zweiphasen-
stromungen. Ein bedeutender Vorteil dieses Diagnoseverfahrens ist die Moglichkeit der in-
situ Beobachtung der Stromung und des Konzentrationsfeldes wihrend der Erstarrung und der

Beobachtung der Gasblasengestalt und der Gasblasenbewegung in Zweiphasenstromungen.

Der Haupteffekt der Transportvorgdnge wéhrend der Erstarrung ergibt sich aus der
stromungsinduzierten Umverteilung der Konzentrationen der solutalen Komponenten. Diese
Umverteilung fiihrt zur Anderung der Wachstumsrichtung der Dendriten und beschleunigt
oder verhindert das Wachstum sekundérer Dendritenarme. Die vorliegende Arbeit zeigt, wie
ein elektromagnetisch angetriebenes Stromungfeld den gerichteten Transport solutaler
Schmelze in das Zweiphasengebiet antreibt und damit die Bildung ausgedehnter
Entmischungsmuster bewirkt. Jedoch ist die Stromungskontrolle wéhrend der Erstarrung von
Metalllegierungen noch in ihren Anfangen. Weitere Untersuchungen einschlieBlich der
rontgenradioskopischen Visualisierung sind notwendig, um die komplexe Wechselwirkung

zwischen der Schmelzenstromung und dem Erstarrungsprozess zu verstehen.

Die vorliegende Arbeit zeigt, dass die Eigenschaften der Gasblasen in Gasblasenstromungen
in Fiissigmetallen erheblich durch die Benetzungsbedingungen an der Diisendffnung
beeinflusst werden. Weiterhin ist die Form aufsteigender Gasblasen nicht mehr kugelformig
und zeigt Fluktuationen, wenn der dquivalente Gasblasendurchmesser etwa 4 mm {ibersteigt.

Gas-Wassermodelle bilden das Verhalten von Gasblasen im Fliissigmetall nicht identisch ab.
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Zur Bewertung des Einflusses dullerer Magnetfelder auf die Konvektionsbewegungen sind in
Zukunft Untersuchungen bei starkeren Fliissigkeitgeschwindigkeiten und hoheren Feldstarken
durchzufiihren.

7.3. Ausblick

Das rdumliche und zeitliche Auflosungsvermogen sowie die Fahigkeit, die Schmelzen-
zusammensetzung zu ermitteln, sind durch die Strahler- und Detektoreigenschaften sowie das
Bildrauschen eingeschriankt. Fiir die Durchfiihrung der Experimente zur Stromungs-
visualisierung an einer Synchrotronstrahlungsquelle der 3. Generation kann durch die
groBBeren Rontgenflussdichten eine erhebliche Verbesserung des Signal-Rausch-Verhéltnisses
und damit des Auflosungsvermogens erwartet werden. Insbesondere sind zum Verstindnis
der grundlegenden Mechanismen des Ubergangs von kolumnarer zur equiaxialer Erstarrung
weiterfiihrende Experimente notwendig. Dieser scheint durch eine entsprechend angepasste
Temperaturfithrung wihrend des Experiments provozierbar zu sein. Zur weiteren Erdrterung
der komplexen Wechselwirkung zwischen Schmelzenstrémung und dem Erstarrungsprozess
sind in Zukunft auch Fragestellungen der moglichen Wirkmechanismen elektromagnetischer
Stromungsbremsen oder des elektrischen Impulses zu untersuchen. Die Untersuchung der
Stromungsgeschwindigkeiten vor der Erstarrungsfront blieb bedingt durch das Prinzip des
Optischen Flusses auf Gebiete beschrinkt, in denen sich Konzentrationsgradienten in der
Schmelze und entsprechend Helligkeitsgradienten in den Rontgenbildern mit der
Konvektionsbewegung mitbewegt haben. Um auch die Geschwindigkeitsfelder in der
homogenen Schmelze weit vor der Erstarrungsfront messen zu konnen, sind in Zukunft
geeignete Tracermaterialen zu untersuchen, welche in die Schmelze gegeben und

rontgenradioskopisch beobachtet werden konnen.

Fiir die Untersuchung zweiphasiger Gas-Fliissigmetall-Stromungen ergibt sich folgender
Ausblick. Die bestimmten dquivalenten Durchmesser fiir grolere Gasblasen sind aufgrund der
Abweichung der Gasblasengestalt von der Kugelform nur eine grobe Abschidtzung der
tatsdchlichen GasblasengroBe. Eine GasblasengroBenbestimmung basierend auf kalibierten
integralen Extinktionsmessungen kann dieses Problem in Zukunft ldsen. Die starke
Absorption in den Fliissigmetallen verursacht ein niedriges Signal-Rausch-Verhéltnis,
welches die Identifikation kleiner Gasblasen (d., <=2 mm) erschwert. Die Wahl eines
leistungsstarkeren Rontgenstrahlers kann die Fdhigkeiten der Erkennung kleiner Gasblasen
verbessern. Die Moglichkeit, den Magnetfeldeinfluss auf das Stromungsverhalten zu

untersuchen, war durch die Sensitivitit des Mikrofokus-Strahler auf externe Magnetfelder
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stark eingeschriankt. Hier kann ebenfalls in Zukunft durch die Wahl eines leistungsstirkeren
magnetfeldunempfindlicheren Festanoden-Rontgenstrahlers der Bereich der zu unter-

suchenden Magnetfeldstarken vergrof3ert werden.

AbschlieBend kann geschlussfolgert werden, dass rontgenradioskopische Bildgebungs-
verfahren auch in Zukunft fiir die Visualisierung und Quantifizierung von Transportprozessen
in opaken Fliissigkeiten von Bedeutung sein werden, da diese dem Experimentator &hnliche
Moglichkeiten wie die optischen Bildgebungsverfahren fiir die Untersuchungen in

transparenten Fliissigkeiten zur Verfligung stellen.
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