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Kurzfassung. Faser- und partikelverstérkte Kunststoffe haben in vielen industriellen
Bereichen wie z. B. in der Flugzeug- und Fahrzeugindustrie, Verpackungsindustrie,
Bauwirtschaft oder auch in der Freizeitindustrie eine enorme Bedeutung erlangt.
Zusatzstoffe dienen zur Verbilligung der Materialherstellung und vor allem zur
Verstiarkung der Kunststoffmatrix. Die Eigenschaften verstirkter Thermoplaste
werden vor allem vom Volumenanteil des Verstarkungsstoffes, dessen Form
(Aspektverhiltnis) und der Wechselwirkung an der Grenze zur Matrix beeinflusst.
Diese Fiill- und Verstarkungsstoffe konnen in anorganische Materialien, Naturstoffe
und polymere Stoffe unterteilt werden:

. Anorganische Zusatzstoffe: Glasfasern, Kohlefasern, Basaltfasern, Talkum-
partikel, Calciumcarbonatpartikel, Wollastonitpartikel, Glimmerpartikel,...

. Naturstoffe: Zellulosefasern, Zellulosepartikel, Flachs, Holzbestandteile fiir
Holz-Kunststoff-Verbundwerkstoff (WPC — Wood Plastic Composites),...

*  Polymere Zusatzstoffe: Aramidfasern, Polypropylen- und Gummipartikel,
Polyesterfasern,...

Diese mehrphasigen Kunststoffsysteme wurden mit hochauflosender Kegelstrahl
Rontgencomputertomografie (CT) dreidimensional charakterisiert. Hierbei wurden
VoxelgroBen bis minimal (0,5 pm)’ verwendet. Im Rahmen dieser Arbeit
vergleichen wir die verschiedenen Kunststoffsysteme und diskutieren die Vorteile
und FEinschrinkungen von CT fiir die Charakterisierung dieser Materialien.
Aufgrund der unterschiedlichen Dichte- bzw. Roéntgenabsorptionsunterschiede ist
der Kontrast zwischen den Zusatzstoffen und der Matrix unterschiedlich groB3. So ist
der Kontrast zwischen Glasfasern oder Talkumpartikeln und der Kunststoffmatrix
sehr gut und der Kontrast zwischen Polymerfasern oder Gummipartikeln und der
Kunststoffmatrix eher schwach. Wir zeigen auf, welche Moglichkeiten es gibt, um
etwa durch Phasenkontrasteffekte oder durch optimierte CT-Messparameter den
Kontrast deutlich zu verbessern.

Weiters prasentieren wir Mdglichkeiten, um aus den CT-Daten quantitative
Werte der Zusatzstoffe wie Faserorientierung, Faserldngenverteilung, Durchmesser-
verteilung, Form und Formfaktor zu bestimmen. Hierfiir werden die CT-Datensétze
mit verschiedenen dreidimensionalen Filteroperationen weiterverarbeitet und die
gewiinschten  Eigenschaften  extrahiert.  Fiir die  Bestimmung  der
Faserldngenverteilung werden beispielsweise fiinf Datenverarbeitungsschritte
eingesetzt: Datenvorverarbeitung mit einem anisotropen Diffusionsfilter,
Segmentierung mit dem Otsuverfahren, Bestimmung der Mittenachsen, Bestimmung
der individuellen Fasern mittels Clusteranalyse und Extraktion der
charakteristischen Faserwerte wie Orientierung, Linge und Volumen.
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Einfuhrung

Faser- und partikelverstirkte Kunststoffe besitzen vielfach ein erhohtes Festigkeits-
Gewichtsverhéltnis oder haben andere verbesserte Eigenschaften im Vergleich zu
“traditionellen” Materialien wie etwa Metalle oder nichtgefiillte Kunststoffe. Daher haben
diese Werkstoffe in der Industrie eine sehr groe Verbreitung gefunden, die stindig noch
weiter zunimmt [1]. Zerstérungsfreie und beriihrungslose Methoden sind fiir die
Charakterisierung von diesen Kunststoffen von besonderer Wichtigkeit. Die Kegelstrahl-
Rontgen-Computertomografie (CT) ist ein derartiges Verfahren fiir die zerstérungsfreie
Prifung [2,3]. GroBer Vorteil von CT, dass die inneren Strukturen des Objekts
dreidimensional erfasst und sichtbar werden. CT ist eine berithrungslose Methode, wodurch
sich auch ,,weiche* Materialien, wie zum Beispiel Polymerschiume messtechnisch erfassen
lassen. Ortliche Aufldsungen von bis zu (0,5 pum)’ VoxelgroBe sind mittlerweile Stand der
Technik. Im Rahmen dieser Arbeit werden verschiedene, heterogene Kunststoffsysteme mit
hochauflosender Computertomografie untersucht, sowie qualitativ und quantitativ
charakterisiert.

1. Experimentelles

Es wurden verschiedene Verbundwerkstoffe mit diversen Fasern und Partikeln als
Fillstoffe untersucht. Die glasfaserverstirkten Polypropylen-Proben hatten Gewichts-
faseranteile zwischen 10 % und 60 %. Der mittlere Glasfaserdurchmesser lag bei 14 pm
und die Ausgangsldnge der verwendeten Glasfasern betrug vor dem Compoundierungs-
prozess 4,5 mm. Fiir die Versuche wurden mittels Compoundierungs- und anschlieBendem
Spritzguss-Prozess Proben hergestellt, wobei als Geometrie die von Standardzug-
priifkorpern verwendet wurde. Die CT-Scans wurden an einem GE Phoenix|x-ray Nanotom
180 NF durchgefiihrt. Tabelle 1 fasst die wesentlichen Daten der untersuchten Proben und
die CT-Messparameter zusammen.

Tabelle 1. Ubersicht iiber die untersuchten Verbundwerkstoffe (Matrix und Fiillstoff) und
iiber die CT-Messparameter. Die Dichte von Polypropylen ist 0,9 g/cm’ und die der Harze
rund 1-1,3 g/em’.

. N Dichte des | Spannung .
Matrix Fullstoff Eiillstoffes (kV) Voxelgrofe
PP-Polypropylen Glasfasern 2,6 g/lem’ 60 (2 pm)*+ (3 pm)’
Glimmerpartikel 2,85 g/em’ 40 (5,5 pm)°
Zellulosefasern 1,5 g/em’ 40-50 (2,5—-525 um)’
Epoxidharz Kohlefasern 1,8 g/em’ 40 (1 pm)* + (2,75 pm)’
Harz Basaltfasern 2,75 g/em’ 80 (0,78 um)’
Harz Aramidfasern 1,45 g/em’ 50 (1,5 pm)’
(Kevlar) (Kevlar)
PP-Polypropylen-
fasern
PU-Polyurethan- Zellulosepartikel 1,5 g/em’ 50 (0,7 pm)?
Schaum
Holzfaserplatte und | - Verschieden 50 (1,5 pm)* + (0,5 pm)®
Holzspan




Die Visualisierung der CT-Daten erfolgte mit der Software VG Studio MAX 2.2.
Die CT-Datensitze der glasfaserverstirkten Polypropylenproben wurden mit
dreidimensionalen Filteroperationen in fiinf Schritten weiterverarbeitet. Diese fiinf Schritte
sind: (i) Datenvorverarbeitung mit einem anisotropen Diffusionsfilter, (ii) Segmentierung
mit dem Otsuverfahren, (iii) Bestimmung der Mittelpunktsachsen, (iv) Bestimmung der
individuellen Fasern mittels Clusteranalyse und (v) Extraktion der charakteristischen
Faserwerte wie Orientierung, Linge und Volumen [4]. Aus den extrahierten Fasern wurde
fiir ein bestimmtes Volumen der drei-dimensionale Faserorientierungstensor berechnet [4].

2. Ergebnisse

2.1 CT-Ergebnisse

Bild 1 zeigt CT-Schnittbilder von einem glas- (GFK) und einem kohlefaserverstirkten
Kunststoff (CFK). Die Glasfasern absorbieren die Rontgenstrahlung im Vergleich zur
Polypropylen PP-Matrix relativ stark, weshalb der Kontrast sehr gut ist. Im Gegensatz dazu
ist fir die Kohlefasern in CFK der Kontrast geringer und es wird eine hohere Auflosung
benoétigt, um einzelne Kohlefasern mit einem Durchmesser von ~6 pum detektieren zu
konnen. In (c) des Bildes 1 werden Poren und Reinharzbereiche im CFK gemeinsam mit
einzelnen Kohlefasern dreidimensional darstellt.
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Bild 1: CT-Bilder von faserverstirkten Kunststoffen: a) GFK tomografiert mit (3 pum)® VoxelgroBe,

PP=Polypropylen, b) CFK tomografiert mit (I pm)’ und c) 3D-Darstellung eines CFK-Ausschnitts mit
Makroporositdten. Die Glasfasern haben einen Durchmesser von etwa 13 pm und die Kohlefasern 6 um.

Bild 2: CT-Schnittbild (linkes Bild) von basaltverstirktem Kunststoff tomografiert mit (0,78 pm)’
VoxelgroBe und 3D-Visualisierung (rechtes Bild) der segmentierten Basaltfasern. Die gebogene Faser ist
farbig hervorgehoben. Der mittlere Durchmesser der Basaltfasern ist etwa 8 pm.



Bild 3 zeigt ein CT-Schnittbild und eine 3D-Visualisierung von Kevlar. Kevlar ist
ein Verbundwerkstoff aus einer Harzmatrix und polymeren Aramidfasern. Da die Dichte
der Aramidfasern mit 1,45 g/cm3 relativ dhnlich der Dichte der Matrix ist, ist der Kontrast
relativ gering. Trotz des geringen Dichteunterschiedes sind die einzelnen Polymerfasern in
den CT-Daten deutlich sichtbar.

Bild 3: CT-Schnittbild und 3D-Visualisierung von Kevlar tomografiert mit (1,5 pm)® VoxelgroBe. Der
mittlere Faserdurchmesser der Aramidfasern betragt 15 pm. Im 3D-Bild sind die Fasern gelb und Poren bzw.
Rissstrukturen rot dargestellt.

Bild 4 zeigt CT-Schnittbilder von Polypropylen mit Glimmer und eine 3D-
Visualisierung der segmentierten Glimmerpartikel. Diese Probe ist mittels Spritzguss
hergestellt worden. Die 3D-Geometrie und die Verteilung der Glimmerpartikel und auch
von Poren ist deutlich zu erkennen. Deutlich sichtbar ist auch, dass der Spritzgussprozess
zu einer Ausrichtung der Partikel entlang der SpritzgieBrichtung gefiihrt hat.

Matrix: PP (0,9 g/cm®)
Filler: Glimmer coarse (2,85 g/cm®)
(w<1 pum, d<20 pm)

Voxelsize: 5,5 pm

Bild 4: CT-Schnittbilder von Polypropylen mit Glimmer und 3D-Visualisierung der segmentierten
Glimmerpartikel. VoxelgroBe (5,5 pm)’.

In Bild 5 ist ein Vergleich der CT-Ergebnisse einer glasfaser- und einer
zellulosefaserverstarkten Probe zu sehen. Beide Proben wurden mittels Spritzguss
hergestellt. Dieser Vergleich demonstriert, dass die Glasfasern nur sehr wenig an der
Probenoberflidche (unterer Bereich in Bild 5) vorhanden sind, wihrend die Zellulosefasern
sehr gleichméBig verteilt sind und auch in den Randbereichen im unteren Teil der Probe
auftreten. Somit konnen feine Bauteilstrukturen durch Zellulosefasern besser gefiillt
werden.




500 jun S00 pm

Bild 5: CT-Schnittbild von Polypropylen mit Glasfasern (linkes Bild) und von Polypropylen mit
Zellulosefasern (rechtes Bild) Die VoxelgroBe waren (5,2 pm)® und (4,7 um)’.

Das nidchste Bild zeigt CT-Ergebnisse von zwei unterschiedlichen
Kunststoffsystemen mit Zellulosepartikeln. Das linke Bild in Abb. 6 zeigt ein CT-
Schnittbild von Polypropylenfasern mit 4 % Zellulosepartikeln. Die Zellulosepartikel haben
eine hohere Dichte (1,5 g/cm’) als die PP-Matrix (0,9 g/cm’) und erscheinen daher als helle
Teilchen in den Fasern. Das rechte Bild in Abb. 6 zeigt ein CT-Schnittbild eines
Polyurethan-Schaumes, der mit Zelluloseteilchen gefiillt ist. Dieses Material ist ein neuer
Feuchtigkeit absorbierender Holz-Kunststoff-Verbundwerkstoff, der fiir spezielle
Matratzen eingesetzt wird. Die Zelluloseteilchen in der Polymerschaumstruktur sind klar
sichtbar und kénnen damit klar von der Polymermatrix unterschieden werden. Man kann
auch erkennen, dass der Grauwert an der Oberfliche der Polymerstruktur deutlich hher ist
als im Inneren des Polymers. Das kann durch einen Phasenkontrasteffekt, der durch den
sehr kleinen Rontgenspot und die hohe Aufldsung verursacht wird, erklart werden [5,6].

Bild 6: CT-Schnittbild von
Schnittbild eines Polyurethanschaumes gefiillt mit Zellulosepartikeln gemessen mit (0,7 pm)>.

CT eignet sich auch gut fir die Charakterisierung von Holzwerkstoffen. In
Abbildung 7 (a) und (b) kénnen in den CT-Schnittbildern einer Holzfaserplatte einzelne
Holzfasern, sowie hoherdichte Verunreinigungen aufgelost werden. In (c)-(e) sind CT-
Schnittbilder eines Holzspans dargestellt. Aufgrund der CT-Ergebnisse konnen Aussagen
iiber die Morphologie getroffen werden. In (c) ist der Ubergang zwischen Friih- und
Spétholz sichtbar. Im Randbereich des Holzspans sind deutlich Zellquetschungen (d), zu
erkennen. Anhand der unterschiedlichen Grauwerte sind zusidtzlich noch ein Harzkanal,
sowie diverse Verunreinigungen hoherer Dichte sichtbar.
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Bild 7: CT-Schnittbilder von Holzwerkstoffen: a) und b) einer MDF-Holzfaserplatte und ¢) eines Holzspans
mit Zellquetschungen (d) tomografiert mit (1,5 pm)’; e) Messausschnitt eines weiteren Holzspans
tomografiert mit (0,5 pm)’.

2.2 CT-Phasenkontrasteffekte

Neben dem reinen Absorptionskontrast gibt es auch die Moglichkeit, Phasenkontrast-CT
fiir die Werkstoffwissenschaften und fiir die Charakterisierung von Kunststoffsystemen
einzusetzen [5]. Da sich nicht nur die Amplitude, sondern auch die Phase beim Durchgang
von Rontgenstrahlung durch eine Probe é&ndert, konnen fiir eine polychromatische
Rontgenquelle ebenfalls Phasenkontrasteffekte auftreten, sofern die rdumliche Kohirenz
grof} genug ist. Dies wird durch eine sehr kleine Rontgenspotgrole und einem groflen
Abstand zwischen Objekt und Detektor erreicht. Phasenkontrasteffekte konnen die
Detektierbarkeit und Unterscheidung von Materialbereichen (Phasen) mit &hnlichen
Rontgenabsorptionskoeffizienten, im Vergleich zu konventioneller Absorptionsverfahren,
deutlich verbessern. Abbildung 8 zeigt CT-Schnittbilder einer kohlefaserverstirkten
Kunststoffprobe, die mit geringem (linkes Bild) und mit maximalem Abstand (mittleres
Bild) zwischen Objekt und Detektor tomografiert worden ist. Das Grauwertprofil einer
Pore, die mit verschiedenen Objekt-Detektor-Abstinden gemessen worden ist, ist im
rechten Bild der Abb.8 zu dargestellt. Es ist deutlich zu erkennen, dass dieses
Uberschwingen des Grauwertes an der Grenzfliche zwischen Luft und Kunststoffmatrix
und damit der Phasenkontrasteffekt mit maximalem Abstand am groften sind.
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Bild 8: CT-Schnittbilder einer kohlefaserverstérkten Probe (CFK), die mit verschieden Absténden zwischen
Objekt und Detektor (ODD) tomografiert worden sind. Das linke Bild ist mit 189 mm und das mittlere Bild ist
mit 486 mm Objekt-Detektor-Abstand gemessen worden. Die VoxelgroBe war in beiden Fillen (2.75 pm)’.
Das Grauwertprofil entlang einer Pore der CFK-Probe ist im rechten Bild dargestellt.




2.3 Bestimmung von quantitativen Ergebnissen aus den CT-Daten — Faserlangenverteilung
und Faserorientierung

Mittels CT wird eine komplette 3D-Information der Probe in digitaler Form generiert.
Diese Daten konnen mittels verschiedenster Algorithmen ausgewertet werden, um
quantitative Werte einer Probe oder eines Materials zu bestimmen. Dies wurde fiir
glasfaserverstirkte Kunststoffproben durchgefiihrt. Details sind in [4,7] beschrieben. Bild 9
zeigt die aus den CT-Daten berechnete Faserldngenverteilung fiir glasfaserverstirkte
Polypropylenproben mit jeweils 10 Gew. % bis zu 60 Gew. % Faseranteil. Die Proben
wurden als Granulat (~3x3x3) mm?® mit einer VoxelgroBe von (2 pm)’ tomografiert. Die
ausgewertete Gesamtfaseranzahl hidngt stark vom Fasergehalt ab und lag bei den
verschiedenen Proben zwischen 3.000 und 100.000 Fasern. Im Vergleich zu
Standardverfahren sind das sehr hohe Werte [4,7], da mit konventionellen Verfahren
iiblicherweise pro Probe nur einige hundert Fasern charakterisiert werden. Es sind deutliche
Unterschiede in der Faserlingenverteilung fiir die unterschiedlichen Fasergehalte zu
erkennen. Bei 60 gew. % Glasfasern liegt die mittlere Faserldnge bei ~200 um, welche sich
mit geringeren Glasfasergehalten zu hoheren Faserldngen verschiebt. Fiir 10% Fasergehalt
ist die mittlere Faserldnge etwa 550 um, also etwa das 2,5-fache der 60%-Probe. Aufgrund
von Scherung und mechanischen Beanspruchungen kommt es beim Compoundieren zu
einer deutlichen Reduktion der Faserldnge, es werden also viele Fasern gebrochen.
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Bild9: Aus den CT-Daten berechnete Faserlingenverteilung im Granulat von glasfaserverstirkten
Polypropylen mit 10 % bis 60 % Glasfaseranteil.
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Bild 10: Mittlere und gewichtete Faserldnge fiir glasfaserverstirkten Polypropylen mit 10 % bis 60 %
Glasfaseranteil sowie Hauptachsenwerte des Faserorientierungstensors fiir glasfaserverstérktes PP.



Der Abfall der mittleren und gewichteten mittleren Faserldinge mit zunehmendem
Faseranteil ist im linken Bild der Abbildung 10 explizit dargestellt. Im rechten Bild in
Abbildung 10 sind die mittleren Faserorientierungen (Diagonalelemente des
Hauptorientierungstensors) fiir die tomografierten Volumina von mittels Spritzguss
hergestellten glasfaserverstiarkten Polypropylenproben mit verschiedenen Glasfaseranteilen
grafisch dargestellt. Die Orientierung in Z-Richtung - also in Spritzgussrichtung - steigt in
diesen Probenausschnitten mit steigendem Fasergehalt deutlich. Dies ist an der Zunahme
des Diagonalelementes a33 (,,Z* im Diagramm) zu erkennen.

3. Zusammenfassung

Kegelstrahl-Rontgen-Computertomografie ist ein wesentliches Hilfsmittel flir die
Entwicklung und Charakterisierung von faser- und partikelverstarkten Kunststoffen. Mittels
CT sind Auflosungen bis deutlich unter 1 pm mdoglich. Wir prisentierten CT-Ergebnisse
von glas-, kohle-, basalt-, zellulose-und aramidfaserverstarkten Kunststoffen sowie von
glimmerpartikelverstirkten Kunststoffen und Holzwerkstoffen. Wir demonstrierten die
Moglichkeiten von Phasenkontrast-CT fiir die Charakterisierung von diesen
Materialsystemen und préisentierten zum Abschluss ein Verfahren zur Bestimmung der
Faserlingenverteilung und der Faserorientierung aus den CT-Daten von
glasfaserverstiarktem Kunststoft.
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