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Zusammenfassung

Mikrowellen eignen sich in der zerstérungsfreien Prufung zur Untersuchung dielektrischer
Werkstoffe, in die sie eindringen kénnen. Dabei haben sich besonders polarisierte Mikro-
wellen zur berUhrungslosen Messung von Werkstoffanisotropien bewahrt. Sie sprechen
auf den richtungsabhangig unterschiedlichen Brechungsindex im anisotropen Werkstoff
an. Der Einsatz eines in Reflexion betriebenen Hohlleitersensors in Kombination mit ei-
nem offenen Resonator variabler Lange ermoéglicht scannende Untersuchungen an Pro-
ben unterschiedlicher Dicke und ist damit flexibler als andere Mikrowellenmethoden zur

Anisotropiemessung wie die Storkdrpermethode fur Hohlraumresonatoren.

In der vorliegenden Arbeit wird die Mikrowellenmethode zur Untersuchung von Anisotro-
pien in kurzfaserverstarkten Kunststoffen genutzt, die zahlreiche industrielle Anwendun-
gen finden (z.B. im Fahrzeugbau). Kennt man die Anisotropie, so kdnnen Schwachstellen
im Bauteil wie Bindenahte detektiert oder die Produktqualitat beurteilt werden. Auch lang-

faserverstarkte Kunststoffe oder Holz sind so charakterisierbar.

Der Einsatz des Mikrowellenverfahrens war erfolgreich bei der Bestimmung der Orientie-
rungsrichtung, zeigte aber eine unzureichende Reproduzierbarkeit hinsichtlich des Aniso-
tropiegrades. Deshalb wurden Verbesserungsmaoglichkeiten der Reproduzierbarkeit unter-
sucht, um die Methode praxistauglicher zu machen. Um eine bessere Vergleichbarkeit der
Ergebnisse zu erzielen, wurden MalRnahmen zur Optimierung der Justage ergriffen, was
sich aber als nicht ausreichend erwies. Daher wurde der Einfluss verschiedener Parame-
ter auf das Messsignal am Detektor systematisch untersucht. Variiert wurden dabei Reso-
natorlange sowie Brechungsindex, Probendicke und Position der Probe im Resonator. Ein
neuer, flexiblerer Messaufbau ermdglichte dabei eine bessere Einstellbarkeit dieser Gro-
Ren, die nun Uber weitere Bereiche verandert werden konnen. Als wesentlicher stérender
Faktor in Bezug auf die Messung des Anisotropiegrades erwies sich dabei die Probenpo-
sition.

Ein Schichtmodell des Messaufbaus, das qualitativ eine gute Ubereinstimmung mit den
gemessenen Abhangigkeiten ergab, zeigte, dass die stehende Welle im Resonator und
damit auch das Detektorsignal von allen oben genannten Groflen bestimmt wird. Wenn
Messung und Ergebnisse des Schichtmodells auch nicht ausreichen, um den Brechungs-
index der Probe exakt anzugeben, wird die Aussagefahigkeit Gber den Anisotropiegrad ei-
ner Probe und die Interpretierbarkeit von Messergebnissen doch erheblich verbessert. So

gelang auch die Anpassung der Mikrowellenmethode zur Fasergehaltsmessung.



Die Messergebnisse zeigten eine besondere Empfindlichkeit der Methode im Fall einer re-
lativ kurzen Resonatorlange, weshalb die Orientierungsrichtung bei Proben mit geringem

Anisotropiegrad hier am zuverlassigsten bestimmt werden kann.

Mit dem flexibleren Messaufbau liel} sich auch der Einsatz eines in der Frequenz ver-
stimmbaren Sensors fur die Anisotropiemessung erfolgreich testen, wegen seiner zu ge-
ringen Bandbreite wurde aber fur die Anwendungen das herkdmmliche Messprinzip der
Langenanpassung des offenen Resonators beibehalten.

In der Materialcharakterisierung hat sich die Mikrowellenmethode bei der Faserorientie-
rungsmessung an kurzfaserverstarktem PUR-RRIM bewahrt. Da die integral messende
Mikrowellenmethode schneller ist als die bekannten Referenzverfahren, war eine syste-
matische Untersuchung maoglich, wie sich verschiedene Prozessparameter bei der Her-
stellung auf die Faserorientierungsverteilung im Endprodukt auswirken. Vergleichsmes-
sungen mit Ultraschallverfahren und thermische Ausdehnungsmessungen bestatigten die
Mikrowellenergebnisse, die dann als Eingangsdaten fir den Vergleich mit Simulationsver-
fahren dienten. Dies ermdglichte die Kalibrierung von Simulationsergebnissen und die Op-

timierung des Herstellungsprozesses.

Bei Faserorientierungsmessungen an kurzfaserverstarkten Thermoplasten wurden die Er-
gebnisse des Mikrowellenverfahrens mit Schliffbild- und Ultraschalluntersuchungen kombi-
niert. Die Kenntnis der integral oder tiefenaufgeldst mit unterschiedlicher lateraler Auflo-

sung ermittelten Orientierungen ermaoglicht die Vorhersage von Bauteileigenschaften.

Neue praxisrelevante Anwendungen der Mikrowellenanisotropiemessung ergeben sich in
der Schadigungscharakterisierung kurzglasfaserverstarkter Thermoplaste. Es zeigte sich,
dass Faser-Matrix-Ablosungen zu einem Anstieg der Mikrowellenanisotropie fuhren. Die
Methode ermdglicht also neben der Schadigungsdetektion eine Aussage Uber die Scha-
densart. Der mit der Mikrowellenmethode bestimmte Anisotropiegrad des intakten Materi-
als erlaubt die Vorhersage des Schadigungsablaufs und des Ortes des spateren Versa-
gens. Zur Schadigungscharakterisierung dieser Werkstoffe hat es sich auch bewahrt, ver-
schiedene zerstorungsfreie Prufverfahren einzusetzen. Die gegenseitige Erganzung mi-
kroskopischer Methoden, Ultraschallmethoden und die Messung von Oberflachentempe-
ratur und -dehnung wahrend eines Zugversuchs ermaoglichten ein umfassendes Verstand-

nis des Schadigungsprozesses.



Abstract

As microwaves can penetrate into dielectric materials, they are used for nondestructive
testing. In this field, polarized microwaves have been established for remote measurement
of material anisotropy. They respond to the direction dependent refraction index of the ani-
sotropic material. Using a waveguide probe in the reflection mode, combined with an open
resonator of variable length, specimens of different thicknesses can be investigated and
scanned, which allows a higher flexibility as compared to other corresponding methods

(e.g. the microwave cavity perturbation method).

In this thesis, the microwave technique is applied to study of anisotropy in short fiber rein-
forced plastics, which have found numerous applications in many branches of industry
(e.g. automotive). The knowledge of anisotropy can identify weak areas in a component
(e.g. weldlines) as well as monitor product quality. Long fiber reinforced plastics or wood

can be characterized as well.

The method has been successfully used to determine the direction of fibre reinforcement
in the above mentioned materials. However, the reproducibility of the results on the de-
gree of anisotropy was not sufficient. Therefore, possibilities for the improvement of the
reproducibility were investigated with the aim to apply the method to practical applications.
For a better comparability of measurements, the adjustment was optimized, but this did
not turn out to be sufficient. Therefore, the influence of different factors on the measured
detector signal was investigated systematically. The refraction index (which had to be
measured) was varied, as well as the thickness and position of the sample in the resona-
tor, and the resonator length. A new, more flexible measurement setup made it easier to
adjust all these parameters, which can be varied over a much broader range now. The
sample position was thus identified as a main influence factor on the measured degree of

anisotropy.

A layer model of the measurement setup developed was in good qualitative agreement
with the measured dependencies, and showed that the standing wave in the resonator
and therefore the detector signal depend on all of the above mentioned parameters.
Though the results of these measurements and the layer model were not enough to give
an exact value of the refraction index of a specimen, it was much easier to determine the
degree of anisotropy and to interpret the measured results. The applicability of the method

could be expanded to fiber content measurements as well.



Measurements showed a high sensitivity of the method in the case of a short resonator
length, so this turned out to be the best way to determine with high reliability the orientati-

on of reinforcement with a low degree of anisotropy.

The more flexible measurement setup allowed to test successfully a microwave sensor
with variable frequency. However, due to its small bandwidth, the conventional setup of

adjusting the length of the resonator was used for the applications in this thesis.

In the field of material characterisation, the microwave measurements were successfully
applied to fiber orientation measurements of short fiber reinforced PUR-RRIM. Since the
microwave method which measures an integral value over the thickness of the specimen
was faster than other corresponding methods, systematical investigations could be perfor-
med. The influence of different parameters of the production process on the fiber orientati-
on distribution in components was investigated. The results were compared with those of
ultrasound and thermal expansion measurements, which confirmed the validity of micro-
wave measurements. The results were then used for calibration of fiber orientation in si-

mulations, which enabled to optimize the production process.

For fiber orientation measurements in short fiber reinforced thermoplastics, the microwave
results were combined with micrograph analysis and ultrasound investigations. The
knowledge of integral and depth resolved orientations with different lateral resolution ma-

kes it possible to predict material parameters.

New developments of the microwave method were applied to damage characterization of
short fiber reinforced thermoplastics. Fiber-matrix-delaminations were found to cause an
increase of the microwave anisotropy. Thus the method not only indicates the damage, it
can also identify a type of damage. The degree of anisotropy determined by the microwa-
ve method in the intact material can also be used to predict and locate the failure of the
material during a damage process. For damage characterization of these materials the
use of different testing methods turned out to be worthwhile. The combination of microsco-
pic methods and ultrasound methods with surface measurements of temperature and

strain provided information on different aspects of the damage.



1. Einleitung

1.1. Entwicklung der Mikrowellentechnik bis zum Einsatz in der zerstorungsfreien
Priifung (ZfP)

Die Geschichte der Mikrowellentechnik begann mit der Entdeckung der elektromagneti-
schen Wellen. Die grundlegenden Zusammenhange wurden von Maxwell formuliert [1],
der experimentelle Nachweis gelang 1886 durch Heinz Rudolph Hertz [2]. Mikrowellen
sind elektromagnetische Wellen mit Frequenzen in der GroRenordnung von Gigahertz,

verbunden mit Wellenlangen von ca. 1 m bis unter 1 mm (Abbildung 1) [3].
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Abbildung 1: Spektrum elektromagnetischer Wellen.

Die ersten Mikrowellenanwendungen waren Radarmessungen. Im Jahre 1904 erfand der
deutsche Hochfrequenztechniker Christian Hulsmeyer das , Telemobiloskop®, das zur Ent-
fernungsmessung eingesetzt wurde und damit eine wesentlich bessere Verkehrsuberwa-

chung auf dem Wasser ermdglichte [4].

Nach der Erfindung von Magnetron (Hull, 1921) [5] und Klystron (Metcalf und Hahn, 1936)
[6], trieb der Zweite Weltkrieg die Entwicklung der Radartechnik sprungartig voran, zu-

nachst in England, dann aber auch in Deutschland. In den 50er und 60er Jahren wurden



2

weitere Anwendungen fur Mikrowellen erschlossen.

Heute gibt es eine Vielzahl von Radarverfahren, z.B. fur Geschwindigkeits- und Ortungs-
messungen, Hohenmessungen, Richtfunk und Radioastronomie [7]. Zu den thermischen
Anwendungen der Mikrowellen zahlen der Mikrowellenherd, die Mikrowellentrocknung so-
wie die Aushartung von Polymeren, au3erdem die Plasmaphysik. Der Mobilfunk ist eine
weitere sehr verbreitete Technik, die in den Mikrowellenbereich hineinreicht. Im entgegen-
gesetzten, oberen Frequenzbereich der Mikrowellen, im Terahertzbereich, werden derzeit
neue Anwendungen erschlossen [8]. Daruber hinaus gibt es eine Reihe von Anwendun-
gen zur Materialcharakterisierung, die z.B. in der Grundlagenforschung eingesetzt werden.
Dazu zahlen Resonatormessungen der Elektronenspinresonanz (ESR) [9] oder zur Ermitt-

lung der komplexen Permeabilitat und Mikrowellenleitfahigkeit [10].

Eine kurze Ubersicht tiber die Geschichte der zerstérungsfreien Priifung mit Mikrowellen
geben Master et al. [11], die den Beginn der ZfP/NDT in einem US-Patent von Liskow,
1948, sehen [12].

Im Jahre 1963 gibt Hochschild [13] eine Ubersicht tiber Mikrowellenbauteile und -aufbau-
ten sowie Uber Materialien, fur deren Untersuchung Mikrowellen eingesetzt werden kon-

nen. Er nennt als wesentliche Anwendungsbereiche:
Dickenmessungen
Defekterkennung

Messung von Dielektrizitatszahl und Verlusten, damit verbunden die indirekte Anzeige
von Eigenschaften wie Feuchtegehalt, Aufbau, Reinheit, Struktur, Aushartungsgrad,
Dichte, Porositat

Hochprazise Abstandsmessungen
Analyse von Bewegungen, Schwingungen, Oberflachenrauigkeit

Der Begriff NDT wurde im Zusammenhang mit Mikrowellen zuerst von Leonard und Strop-
ki verwendet [14]. Weitere Ubersichten zur Mikrowellen-ZfP geben Hochschild (1968) [15],
Bahr (1982) [16] und Wittig [17], spater Zoughi [18], [19] und Bahr et al. [20]. Mikrowellen-
methoden finden somit zahlreiche Anwendungsgebiete in der Zerstorungsfreien Prifung.
Zu Einschrankungen in der Einsetzbarkeit fuhrt der Skineffekt bei leitfahigen Materialien,

der nur ein oberflachliches Eindringen der Mikrowellen erlaubt. Bei Nahfeldmessungen ist



die Abstandsabhangigkeit zu bericksichtigen.

Radarverfahren wie das Georadar in der Geophysik, das Bodenradar zur Untersuchung
von Brucken, StralRenbelagen, zum Aufspuren von Minen oder das Radar zur Priufung von

Bauwerken [21] sind ebenfalls zur ZfP zu zahlen.

Mit der Weiterentwicklung von Werkstoffen und der ErschlieBung neuer technischer An-
wendungen nimmt die Prifung von Verbundwerkstoffen (zum Auffinden innerer Struktu-
ren) eine wichtige Rolle ein, daneben besteht nach wie vor Bedarf zur Charakterisierung
klassischer Werkstoffe (z.B. Zement und Beton). Gegenstand aktueller Forschung ist
auch die Weiterentwicklung von Sensortechniken und Auswertealgorithmen, um die An-
passung an neue Messaufgaben zu ermdéglichen [22], [23], [24]. Dabei gibt es auch Ansat-
ze, die Einschrankungen, die durch die Abstandsabhangigkeit des Signals gegeben sind,
zu Uberwinden, sei es durch Kombination mit optischen Sensoren [25] oder durch Ent-

wicklung spezieller an das Prifproblem angepasster Antennen [26].

1.2. Messung von Werkstoffanisotropien

Kunststoff-Verbundwerkstoffe haben besonders in den letzten 20 Jahren grolde wirtschaft-
liche Bedeutung erlangt. Die Kombination von guten mechanischen Eigenschaften mit
niedrigem spezifischen Gewicht hat besonders zu Anwendungen im Fahrzeug- und Flug-
zeugbau, aber auch in vielen weiteren Gebieten (Gerategehause, Sportartikel, usw.) ge-
fuhrt. Je nach Anforderung werden dabei unterschiedlichste Verstarkungsmaterialien und
Herstellungsverfahren eingesetzt. Die mechanischen Eigenschaften des Endprodukts wer-
den wesentlich vom Fasermaterial, der Faserlange und Faserorientierungsverteilung be-
stimmt. Zur Werkstoffoptimierung ist es also notwendig, die lokale Faserorientierung zu
kennen oder messen zu konnen. Dazu werden verschiedene zerstorungsfreie und zersto-
rende Messmethoden eingesetzt. Je nach Fragestellung sind unterschiedliche Aspekte
bei der Auswahl der Methode zu bertcksichtigen. So gibt es grof3e Unterschiede hinsicht-
lich der lateralen Auflésung. DarUber hinaus erfassen manche Methoden die Oberflache,
andere liefern ein tiefengemitteltes Signal. Die Eindringtiefe elektromagnetischer Wellen
wird dabei von deren Frequenz und von der Leitfahigkeit des Werkstoffs bestimmt. Mikro-
wellen eignen sich deshalb hervorragend zur Untersuchung glasfaserverstarkter Werkstof-
fe, aber nicht fur kohlefaserverstarkte Werkstoffe. Im folgenden wird eine Ubersicht (iber
Messmethoden gegeben, die zur Orientierungsmessung eingesetzt werden.

Optische Methoden lassen sich neben der Messung der spannungsinduzierten Doppel-
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brechung in bestimmten transparenten Werkstoffen (wie z.B. Polycarbonat) [27], [28] be-
sonders zur Charakterisierung von Schliffbildern einsetzen. Da im zweiten Fall nur die
Oberflache erfasst wird, muss die Probe fur eine Tiefenmessung zerstort werden. Vorteil
ist aber die hohe laterale Auflosung, die so erzielt werden kann. Dies ist besonders rele-
vant fur kurzfaserverstarkte spritzgegossene Kunststoffe, die eine komplexe, Uber die Di-
cke variierende Faserorientierungsverteilung besitzen. Die durchgeschnittenen Fasern
stellen sich in den Schliffbildern als Ellipsen dar. Durch automatisierte Bildauswertung
kann die 3d-Orientierungsverteilung ermittelt werden [29]. Nach Optimierung des Verfah-
rens ist es mdglich, alle Komponenten des Faserorientierungstensors zu erfassen [30],
was einen direkten Vergleich mit Ergebnissen von Faserorientierungssimulationen erlaubt.
Nachteile des Verfahrens sind der hohe praparative Aufwand und die lange Messzeit, die
nur lokale Messungen an Bauteilen erlauben. Die mechanische Behandlung der Oberfla-
che kann zudem zum Herausreissen von Fasern und zur Zerstorung der Oberflachen-
struktur fuhren, was die Einsatzmdglichkeiten (z.B. bei PUR-RRIM) [31] einschrankt.

Auch verschiedene Réntgenverfahren eignen sich zur Faserorientierungsmessung. Radio-
grafien ergeben ein dickengemitteltes Signal und kénnen in Kombination mit Bild-Auswer-
teverfahren eingesetzt werden, wenn ein genugend grof3er Unterschied in den Ordnungs-
zahlen der Elemente von Faser und Matrix besteht [32], [33]. Fur einen kurzglasfaserver-
starkten Werkstoff sind sie begrenzt fur sehr diinne Proben geeignet. Die Erfassbarkeit lo-
kaler Orientierungen mittels Rontgen-Computertomografie wurde inzwischen demonstriert
[34], erfordert aber einen hohen Aufwand hinsichtlich Mess- und Auswertezeit und den
Einsatz dazu geeigneter Algorithmen. Bei kristallinen Fasern wie Kohlefasern lassen sich
Faserorientierungen mittels Rotationstopografie (Weitwinkelstreuung, Diffraktometrie) be-
stimmen [35], bei amorphen Glasfasern ist dies nicht moglich. Flur diese kann prinzipiell
Rontgen-Refraktion (Kleinwinkelstreuung) eingesetzt werden, die auf die Lage innerer
Oberflachen anspricht [36]. Der Zeitaufwand bei dieser integral messenden Methode ist

allerdings sehr hoch.

Thermische Verfahren zur Orientierungsmessung nutzen Unterschiede in der Temperatur-
leitfahigkeit von Faser und Matrix. In einem langfaserverstarkten CFK-Werkstoff kommt es
bei punktférmiger Erwarmung mit einem Laserfokus zu einer ellipsenférmigen Tempera-
turverteilung um diesen Punkt herum, die mit einer Thermografiekamera erfasst werden
kann. Aus der Lage der Ellipse ergibt sich die Faserorientierung [37], [38], [39]. Auch das
thermische Ausdehnungsverhalten ist langs und quer zur Faser unterschiedlich und kann

zur Messung der Faserorientierung verwendet werden [40] (Kapitel 5.1).
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Das Ansprechen von Ultraschall auf Anisotropien in Verbundwerkstoffen wurde mit Hilfe
des Backscattering-Verfahrens demonstriert [41], [42]. Die Bestimmung verschiedener
elastischer Konstanten in einem kurzfaserverstarkten Spritzgusswerkstoff zeigte das Po-
tential von Ultraschallverfahren zur Anisotropiemessung in diesem Werkstoff [43]. Lauf-
zeitmessungen von Scherwellen oder die Auswertung der Lambwellen-Ausbreitung in
Platten oder Folien dienen der Bestimmung von Faser- und Molekulorientierungen [43],
[44], [45].

Der Einsatz elektromagnetischer Verfahren wird von der verwendeten Frequenz bestimmt.
So eignet sich Wirbelstrom zur Messung der Faserorientierung in CFK [46]. Richtungsab-
hangig treten unterschiedlich starke Stromdichten auf, die sich im Wirbelstromsignal zei-
gen. Fur nichtleitende Fasern ist dieses Prinzip nicht anwendbar. Hier werden Mikrowel-
lenmethoden eingesetzt. Darauf wird im folgenden Kapitel eingegangen.

1.3. Anisotropiemessungen mit Mikrowellenverfahren

Anisotropiemessungen mit Mikrowellen sind hinsichtlich der angewandten Messmethoden

unterscheidbar. Dabei finden sich zwei Schwerpunkte:

Zum einen werden Resonatoranordnungen eingesetzt, wobei die Anisotropiebestimmung
nach der Storkdrpermethode fiir Hohlraumresonatoren erfolgt [47]. Dabei wird aus Ande-
rungen von Gute und Resonanzfrequenz auf die dielektrischen Eigenschaften des Unter-
suchungsmaterials geschlossen. Durch Drehen der Probe relativ zum Feld wird dann die
Anisotropie ermittelt [48]. Voraussetzung ist hier, dass die Probe das Mikrowellenfeld im
Resonator nur wenig stort, also die Feldverteilung (,Mode®) im Resonator erhalten bleibt.
Damit ist diese Methode allerdings je nach Messanordnung auf dinne Filme [48], [49]
oder (im Vergleich zur Wellenlange) kleine Objekte beschrankt [47].

Eine weitere Gruppe von Methoden nutzt die von der Anisotropie verursachte Doppelbre-
chung oder darauf basierende Phanomene wie z.B. Anderungen im Reflexions- und
Transmissionsverhalten der Mikrowellen [50], [51]. Auch die Messung von Spannungsdop-
pelbrechung ist flr bestimmte Materialen mdglich, wie fur Bleisilikatglaser demonstriert
wurde [52].

Mikrowellen eignen sich zur Anisotropiebestimmung von Papier [53], [54] oder Kunststoff-
folien [48], [50]. Besonders bei opaken Materialen, wo klassische optische Methoden an
ihre Grenzen stol3en, werden Mikrowellenmethoden eingesetzt. Eine weitere wichtige Ma-

terialklasse flr solche Untersuchungen sind glas-, mineral-, oder naturfaserverstarkte
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Werkstoffe [55], [56].

Kurzfaserverstarkte spritzgegossene Kunststoffe finden besonders im Fahrzeugbau breite
technische Anwendungen. Hier ist es erforderlich, leichte Bauteile mit an den Einsatz an-
gepassten mechanischen Eigenschaften in grol3en Stickzahlen und konstanter Qualitat
zu fertigen. Dabei werden wesentliche Bauteileigenschaften von der Faserorientierung be-
stimmt. Die Kenntnis der Faserorientierung ist Voraussetzung fur die Optimierung des
Werkstoffs. Von den oben vorgestellten Methoden eignen sich besonders die Schliffbild-
auswertung und die Ultraschallverfahren fir diese Werkstoffe. Die Schliffbildauswertung
ist ein sehr zeitaufwandiges und zerstorendes Verfahren. Die vorgestellten Ultraschallme-
thoden sind flr Untersuchungen groReren Umfangs (Scannen groRRer Flachen, grof3e An-
zahl von Proben) ebenfalls bisher nicht einsatzreif, da sie nicht weit genug automatisiert
sind und einen erfahrenen Experimentator erfordern. Auch kann es frequenzbedingte Ein-
schrankungen geben. Die Resonanzfrequenz einer Lambwelle ergibt sich aus Probendi-
cke und elastischen Eigenschaften des zu untersuchenden Werkstoffs. Das eingesetzte
Equipment muss darauf abgestimmt sein. Auch Zugversuche geben Aufschluss Uber die
Faserorientierung, wenn Proben in unterschiedlichen Richtungen entnommen werden. Sie
sind aber ebenfalls zerstérend und liefern nur Uber die Zugstabgeometrie gemittelte Wer-
te.

Die integral messende Mikrowellenmethode zur Anisotropiebestimmung [57] eignet sich
besonders fur die Faserorientierungsmessung an spritzgegossenen Kunststoffen. Faser-
orientierungen werden in kurzerer Zeit und fur grof3e Flachen (bis etwa DIN-A4-Grolie) an
plattenartigen Proben ermittelt.

Bei der Entwicklung der Anlage war zunachst der reflektierte und der transmittierte Anteil
der Mikrowellen bei schragem Einfall ermittelt worden [58]. In einem kurzfaserverstarkten
Kunststoff zeigt sich eine deutliche Winkelabhangigkeit dieser Grolen, wenn die Anord-
nung gedreht wird. Diese Untersuchungen dienten als Grundlage fur einen kompakten, in

Reflexion betriebenen Aufbau [59], der in Kapitel 2.1 genauer beschrieben wird.



1.4. Zielsetzung dieser Arbeit

Wie im vorherigen Kapitel gezeigt, sind viele Mikrowellenmethoden zur Anisotropiemes-
sungen auf dinne Proben (Folien, Papier) beschrankt. Zur Messung von Faserorientierun-
gen in spritzgegossenen Kunststoffplatten (Dicke ca. 1-4 mm) hat sich die Verwendung ei-
nes offenen Resonators bewahrt, der in Reflexion betrieben und von einem Rechteckhohl-
leiter gespeist wird [59] (Kapitel 2.1). Die Orientierungsverteilung in der Probe lasst sich
durch Verschieben im offenen Messaufbau ermitteln. Die Eignung der Methode konnte fur
unterschiedliche Materialien und Probendicken gezeigt werden. Gegenuber der vorher
verwendeten Methode der Schrageinstrahlung bestand neben der verbesserten lateralen

Auflésung auch der Vorteil, dass der Einfluss des Kippwinkels auf das Messsignal entfallt.

Diener [59] hat an Messbeispielen an kurzfaserverstarkten Thermoplasten und PUR-RRIM
gezeigt, wie aus Faserorientierungsverteilungen auf den Herstellungsprozess oder
Schwachstellen im Bauteil geschlossen werden kann. Dabei ist die Mikrowellenmethode
wesentlich schneller als andere Methoden der Orientierungsmessung (wie die zerstérende
Schliffbildauswertung).

Ziel dieser Arbeit ist es, die Methode hinsichtlich lhrer Praxistauglichkeit weiterzuentwi-
ckeln. Sie eroffnet die Mdglichkeit, auch umfangreiche Messaufgaben durchzuflihren. Im
Rahmen des TFB 28 mit dem Ziel der Vorhersage mechanischer Bauteileigenschaften
von kurzfaserverstarktem PUR-RRIM unter Berlcksichtigung von Faserorientierungen soll
deshalb die Mikrowellenmethode zur systematischen Untersuchung des Einflusses unter-
schiedlicher Herstellungsparameter auf die sich einstellende Faserorientierungsverteilung
eingesetzt werden. Die Ergebnisse dienen als Eingangsdaten flr Simulationsrechnungen,
die bei der Bauteilentwicklung zum Einsatz kommen [60], [61] . Um eine zuverlassige Da-
tenbasis mit der Mikrowellenmethode zu erhalten, sind aber apparative Weiterentwicklun-
gen erforderlich. So hat sich gezeigt, dass zwar die Orientierungsrichtung meistens zuver-
lassig bestimmt werden kann, hinderlich ist aber z.B. die schlechte Reproduzierbarkeit bei
der Messung des Orientierungsgrades. Justagebedingt kann es vorkommen, dass ein zu
geringer Orientierungsgrad gemessen wird, was in diesem Fall auch zu einem Fehler bei
der Bestimmung der Orientierungsrichtung fuhrt. Die Verbesserung der Reproduzierbar-
keit der Mikrowellenmethode soll auch fur langere Messreihen zuverlassige und vergleich-
bare Aussagen ermdoglichen.

Dazu sind apparative Weiterentwicklungen erforderlich. Zunachst soll die Justierung durch

den Einsatz stabilerer Komponenten, die genauer positioniert und Uber einen grof3eren
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Bereich variiert werden kénnen, verbessert werden. Aullerdem wird eine alternative Me-
thode zur Anisotropiemessung erprobt, wobei die bisher verwendete Resonatorlangenan-
derung bei konstanter Frequenz durch eine Frequenzanderung bei konstanter Resonator-
lange ersetzt wird. Vorteil ware die mogliche Zeitersparnis durch Verzicht auf mechani-

sche Komponenten.

Um Messfehler abzuschatzen und das Optimierungspotential der Mikrowellenmethode zu
ermitteln, wird die Auswirkung der bei einer Messung prinzipiell variablen Parameter (Bre-
chungsindex der Probe, Probenposition, Probendicke, Resonatorlange) auf das Messer-
gebnis (Detektorsignal) experimentell und analytisch (Schichtmodell) bestimmt. Aus dem
Einfluss dieser GroRen auf die Anisotropiemessung wird geschlossen, unter welchen Be-
dingungen Orientierungsrichtung und -grad zuverlassig messbar sind. Zur Verifizierung
der Mikrowellenergebnisse werden lokale Vergleichsmessungen mit Referenzverfahren
durchgefuhrt. Die im Projekt gewonnenen Erkenntnisse sollen anschliellend auf komplexe
Praxisbauteile Ubertragen werden. Auch die Einsetzbarkeit der Mikrowellenmethode zur

Fasergehaltsmessung wird in diesem Rahmen erprobt.

Bei der Untersuchung kurzfaserverstarkter Thermoplaste soll die Mikrowellenmethode
nicht nur zur Material- sondern auch zur Schadigungscharakterisierung eingesetzt werden.
Durch Kombination mit Ergebnissen weiterer zerstérungsfreier Prifverfahren wird ermit-
telt, welche Informationen mit dem Mikrowellenverfahren tber den Werkstoff und sein
Schadigungsverhalten gewonnen werden kénnen, die mit Standardverfahren (wie dem
Zugversuch) nicht erfassbar sind. Dies ist wichtig, da Schadigungen in Faserverbundwerk-
stoffen wesentlich von ihrem inneren Aufbau (und den richtungsabhangig auftretenden

Lasten) abhangen.



2. Mikrowellenmessung der Anisotropie
2.1. Aufbau und Funktionsprinzip der Mikrowellenmessung

Der kompakte Mikrowellenaufbau zur Anisotropiemessung beruht auf einer Reflexions-
messung im offenen Resonator, wobei die Mikrowellen senkrecht auf die Probe treffen,
hinter der sich ein metallischer Reflektor befindet. Zur Messung wird ausgenutzt, dass die
Wellenlange in der Probe gegenuber Luft um den Faktor ihres Brechungsindex n verkurzt
ist. Bei einer anisotropen faserverstarkten Probe ist der Brechungsindex in Faserrichtung
und quer dazu unterschiedlich. Dreht man die Messrichtung um 90 Grad, so findet man fur
polarisierte Mikrowellen unterschiedliche Wellenlangen in der Probe. Stimmt man die Re-
sonatorlange durch Variation der Position des metallischen Reflektors so ab, dass sich ein
Minimum an der Position des Detektors befindet (siehe Abbildung 2), so ist die fur diesen

Fall ermittelte Resonatorlange ein Mal} fur den Brechungsindex in der Probe. Die Diffe-

renz AL fur die Messrichtungen langs und quer zur Faserorientierung entspricht dem

Grad der Anisotropie.

-= Detektorposition

Mikrowellen-
n,= n, n, brechungsindexn
L, L, L1 Resonatorlange L

Abbildung 2: Grundprinzip der Mikrowellenmessung im offenen Resonator: Die Resonatorlinge
wird so abgestimmt, dass ein Minimum der stehenden Welle an der Detektorposition liegt. Links:
leerer Resonator. Mitte und rechts: Mit faserverstirkter Probe, elektrische Feldrichtung E

senkrecht (Mitte) bzw. parallel (rechts) zur Faserorientierung.

Abbildung 3 zeigt zu erwartende Signalverlaufe bei Positionsanderung des metallischen
Reflektors, wenn die Polarisationsrichtung der Mikrowellen parallel oder senkrecht zur Fa-
serorientierung ist. Zur Messung der Anisotropie wird eines der Minima als Arbeitspunkt

gewahlt. Denkbar ware auch eines der Maxima.
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Abbildung 3: Prinzip des Signalverlaufs am Detektor bei Variation der Reflektorposition fiir die

Fille, dass das elektrische Feld E parallel bzw. senkrecht zur Faserorientierung ist (siehe auch
gemessene Verldufe in Kapitel 3.1.3). Am Arbeitspunkt werden die Minimumspositionen in

Abhdingigkeit von der Richtung des Mikrowellenfeldes bestimmt.

Im Mikrowellenaufbau, der im folgenden vorgestellt wird, sind die Minima aber gunstiger,
weil sie spitzer sind als die Maxima und ihre Position deshalb genauer bestimmbar ist. Die
so ermittelte Reflektorposition in Abhangigkeit des Messwinkels liefert das fur die Orientie-
rungsmessung auszuwertende Signal. Die apparative Umsetzung dieses Prinzips ist in
Abbildung 4 dargestellt [59], [62].

Mikrowellen mit einer Frequenz von 30 GHz werden in einem Gunn-Oszillator erzeugt und
uber einen Zirkulator und einen Hohlleiter in die Messvorrichtung mit der Probe ausgekop-
pelt. Das reflektierte Signal wird wieder Uber Hohlleiter und Zirkulator zum Mikrowellende-
tektor geleitet, der die Intensitat des Mikrowellenfeldes erfasst. Durch Drehen der Sender-
Empfanger-Einheit kann die Messrichtung der ausgekoppelten linear polarisierten Mikro-
wellen vorgegeben werden. Wie oben gezeigt, treten in einer anisotropen Probe parallel
und senkrecht zur Faserorientierung unterschiedliche Wellenlangen auf, die die Phasenla-
ge der stehenden Welle im Mikrowellenresonator bestimmen. Zur Messung der Anisotro-
pie wird die Position des metallischen Reflektors so gewahlt, dass flr den jeweiligen

Messwinkel ein Minimum der stehenden Welle des Mikrowellenfeldes am Detektor liegt.

Tragt man die so ermittelte Reflektorposition uber dem Drehwinkel S auf (dargestellt als
,Resonatorlange” in Abbildung 5), so findet man ein doppelperiodisches Signal, dessen
Phasenlage mit der Orientierungsrichtung korrespondiert und dessen Modulationstiefe ein

Mal fir den Grad der Anisotropie in der Probe ist.
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Reflektor
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Abbildung 4: Prinzip des Messaufbaus der Mikrowellen-Orientierungsmessung.

Eine anschauliche Darstellung des Messergebnisses erfolgt in Form von Strichbildern. Die
Strichrichtung gibt die Orientierungsrichtung, die Strichlange den Grad der Anisotropie an.
Orientierungsfelder erhalt man durch Scannen der Probe. Jede Einzelmessung gibt dabei
die Uber die Probendicke gemittelte Orientierung an. Alternativ zu den Strichbildern kon-
nen die bei einem Flachenscan ermittelten Grof3en fur Orientierungsrichtung, Anisotropie
und Dielektrische Dicke auch in drei Bilder aufgetrennt farb- oder grauwertcodiert Uber der
Flache aufgetragen werden.

Die laterale Auflosung betragt etwa 5-7 mm Durchmesser im Nahfeld des offenen Hohllei-
ters. Durch Anpassung der Position des metallischen Reflektors kdnnen Proben unter-
schiedlicher Dicke (bis ca. 4 mm) vermessen werden.
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Abbildung 5: Auswerteprinzip der Mikrowellen-Orientierungsmessung und Ergebnisdarstellung
als Strichbild (rechts oben) oder als Graubilder derselben Messdaten (rechts unten,).

2.2. Beispiele zur Werkstoffcharakterisierung

Im folgenden wird dargestellt, wie sich Mikrowellenmessungen der Anisotropie zur Cha-
rakterisierung von kurzfaserverstarkten, spritzgegossenen Kunststoffen, langfaserver-

starkten Polymerwerkstoffen und Holz einsetzen lassen.

2.2.1. Spritzgegossene kurzfaserverstarkte Thermoplaste

Abbildung 6 zeigt typische Orientierungsfelder am Beispiel unterschiedlicher Angussarten

beim Spritzguss [59].
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Abbildung 6: Faserorientierungsverteilung bei Bandanguss und Punktangiissen beim Spritzgiefsen

/59].
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Es wurde gezeigt, dass sich die Methode zur Anisotropiemessung von verschiedenen
spritzgegossenen Werkstoffen wie POM, PP und PC eignet [38]. Die Kenntnis der Faser-
orientierung ermaoglicht die Abschatzung mechanischer und thermomechanischer Eigen-
schaften und des Schwindungs- und Verzugsverhaltens eines Bauteils. Durch Ermittlung
der Orientierungsfelder gelingt es auch, die fur Thermoplaste typischen bauteilschwa-
chenden Bindenahte zu identifizieren, wo die Fasern entlang der Bindenaht ausgerichtet
sind, so dass quer dazu keine Verstarkung mehr erfolgt [59] (Abbildung 7 links). Rechts
dargestellt ist die Erh6hung der Anisotropie in der Bindenaht einer Probe, die mit zwei An-
gussen gefertigt wurde [63]. Die Bindenaht in der Probe rechts wird auch als Flie3naht be-
zeichnet, da hier die Schmelzezonen parallel zueinander flieken, wahrend sie in der ,klas-

sischen® Bindenaht aufeinander zu laufen [64].
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Abbildung 7: Bindendihte in kurzglasfaserverstirkten Thermoplasten: Entstehung links durch

Teilung der Schmelze, rechts durch Verwendung zweier Angiisse.

Es wurde auRerdem belegt, dass beim GegentaktspritzgielRen im Gegensatz zum konven-

tionellen SpritzgieRen eine starkere Ausrichtung der Fasern erfolgt [59].

2.2.2. Extrudiertes langfaser-verstarktes Polypropylen

Naturfaserverstarkte Polymere kombinieren ebenfalls niedriges spezifisches Gewicht mit
ausgezeichneten mechanischen Eigenschaften und werden deshalb zunehmend im Fahr-
zeugbau eingesetzt [65]. Damit wird auch die Qualitatskontrolle dieser Werkstoffe immer
wichtiger. Die konventionelle Methode zur Charakterisierung dieser Materialien sind zer-
stérende Prufungen, in denen mechanische Kenngrof3en wie E-Modul oder Schlagfestig-
keit ermittelt werden. Aufgrund dieser Untersuchungen ist bekannt, dass homogenes Ma-

terial von besonders hoher Qualitat ist. Um zwischen qualitativ hoch- und minderwertige-
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rem Material zu unterscheiden, werden die Proben optisch durchstrahlt. Dies gelingt aller-
dings nur bei niedrigem Fasergehalt, da die Matrix transparent ist, die Fasern aber opak
sind. Mikrowellen hingegen kénnen wesentlich besser in das Material eindringen und zei-

gen eine starke Wechselwirkung mit den Fasern.

Bei den hier untersuchten Proben handelt es sich um flachsfaserverstarktes extrudiertes
Polypropylen mit einem Fasergehalt von 20% (Abbildung 8) [66]. Die Anisotropiemessun-
gen wurden an einer homogenen und einer inhomogenen Probe durchgefuhrt, in der Fa-
sercluster enthalten waren. Das jeweils untersuchte Feld hatte eine GroRe von 40*40
mm?, wobei hochauflésend mit einem Raster von 1*1 mm? gemessen wurde. Dabei stellte
sich heraus, dass die Messgrof3e der Dielektrischen Dicke besonders gut zur Unterschei-

dung dieser Proben geeignet war.

Homogen,
Hohe Qualitat

i f** |

180 190 200 210 220

185

- 180 190 200 210 220
Abbildung 8: Vergleich einer homogenen (oben) und einer inhomogenen (unten) Probe aus
Flachs-langfaserverstirktem PP. Links: optisches Bild im Durchlicht, Mitte: Dielektrische Dicke
der Mikrowellenmessung in relativen Ldingeneinheiten (siehe Abbildung 5), rechts: Histogramm

der Grauwertverteilung der Dielektrischen Dicke.

Bei der homogenen Probe findet man ein fast konstantes Signal im gesamten untersuch-
ten Bereich, wahrend die inhomogene Probe eine wesentlich breitere Verteilung zeigt.
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Dies wird besonders deutlich im Histogramm der Grauwertverteilung. Somit ist die Mikro-
wellenmethode eine gute Alternative zu optischen Methoden zur Inspektion dieser Mate-

rialien, besonders flir opake Proben.

2.2.3. Anisotropie von Holz

Die herausragenden Eigenschaften von Holz als Bau- und Konstruktionsmaterial beruhen
auf seinem anisotropen Aufbau [67], [68]. Aufgrund der Jahrringstruktur oder bei Astan-
satzen kommt es zusatzlich zu lokalen Inhomogenitaten. Reflexionsmessungen mit Mikro-

wellen zeigen, dass diese auf Inhomogenitaten im Holz ansprechen [59], [66].

Um Zusatzinformationen Uber die lokale Anisotropie zu gewinnen, wurde eine 3 mm dicke
Probe untersucht, die einen Ast senkrecht zur Messebene enthielt, wahrend die Holzfa-
sern im astfreien Material in der Probenebene lagen (Abbildung 9). Die Messflache war
55*40 mm?, das Messraster 1*1 mm?. Im astfreien Material findet man eine annahernd pa-
rallele Faserausrichtung. Frih- und Spatholz der Jahrringe aufdern sich in unterschiedlich
hohen Anisotropiegraden. In der Nahe des Astes treten Anderungen der Orientierung auf.
Im Ast selbst ist die gemessene Anisotropie stark reduziert, da die Fasern senkrecht zur
Messebene ausgerichtet sind. Auch im Bild der Dielektrischen Dicke wird der Ast detek-
tiert. Dabei fallt besonders die Anderung der Dielektrischen Dicke in der Umgebung des
Astes auf, was im optischen Bild links nicht sichtbar ist (Pfeile). Dies zeigt das Potential
von Mikrowellenmessungen fur die Defekterkennung in Holz.

Optisches Bild

/

¢

Anisotropie Dielektrische Dicke

Abbildung 9: Anisotropie und Dielektrische Dicke der Mikrowellen-Orientierungsmessung an
einer Holzplatte mit Ast. Links: Optisches Bild.

Wachstumsbedingt hat quasi-homogenes Holz eine zylindrische Jahrringstruktur, die Ani-
sotropie verursacht. Im Baum unterscheidet man daher drei Grundrichtungen in Analogie
zu den ublichen Zylinderkoordinaten: Radial, tangential und longitudinal, d.h. parallel zu

den Jahrringen. An plattenformigen Proben mit Plattenebene senkrecht zu diesen drei
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Richtungen wurden Anisotropiemessungen mit dem Mikrowellenverfahren durchgefihrt.
Abbildung 10 zeigt das Ergebnis des Longitudinalschnittes. Auch hier ist die Jahrringstruk-
tur im Anisotropiebild erkennbar. Die Dicke der Jahrringe kann zwar mit dem Mikrowellen-
verfahren nicht Uberall aufgelost werden, Dickenunterschiede aufgrund trockener oder
feuchter Jahre wirken sich jedoch auf das Ergebnis aus. Im Mikrowellenbild wird die Lage
des Schnittes identifiziert. Beim Longitudinalschnitt liegen die Holzfasern senkrecht zur
Schnittebene, die gemessene Anisotropie ergibt sich also aus den Dichteunterschieden
zwischen Frihholz und Spatholz und aufgrund der Feinstruktur des Holzes. Wesentlich
ist, dass mit der Messmethode Uber die Strukturerkennung hinaus auch eine Richtungsin-

formation gewonnen wird.

' _ Optisches Bild 180
¢ 90
0
Anisotropie Orientierungswinkel
Foto der

Entnahmeebene

Anisbtropie_

Abbildung 10: Mikrowellen-Orientierungsmessung bei einem Longitudinalschnitt in Pappelholz.
Links: optisches Bild, Mitte: Mikrowellenanisotropie, rechts oben: Orientierungswinkel,

aufgetragen als radialer Graukeil mit Phasensprung bei 180".
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2.3. Optimierungspotential der Mikrowellenmethode

Zur Abschatzung des Optimierungspotentials werden verschiedene Aspekte des Aufbaus
betrachtet: Elektrische und Mikrowellenkomponenten, mechanische Komponenten und

Mikrowellenfeld.

2.3.1. Elektrische und Mikrowellenkomponenten

Die verwendeten elektrischen und Mikrowellenbauteile werden vom Grundprinzip der Mes-
sung bestimmt: Polarisierte Mikrowellen werden in den offenen Resonator mit der aniso-
tropen plattenféormigen Probe eingespeist. Unter Drehung der Polarisationsrichtung relativ
zur Probe werden winkelabhangige Anderungen erfasst. Die Mikrowellen sind aufgrund
der Abstrahlung vom offenen Rechteckhohlleiter polarisiert (siehe dazu Kapitel 3.2). Um
die Probe scannen zu kénnen, wird der Rechteckhohlleiter gedreht. Die im Gunn-Oszilla-
tor erzeugten Mikrowellen werden vom Zirkulator zum Hohlleiter geleitet, das reflektierte
Signal wieder tber den Zirkulator zum Detektor. Die Anordnung hat den Vorteil, dass Sen-
der und Empfanger mit gedreht werden, das Mikrowellenfeld also Uber die Drehung kon-
stant bleibt, und nur niederfrequente Signale mittels eines Schleifringlbertragers Uber die
Drehung ubertragen werden mussen. Der Gunn-Oszillator bendtigt eine Gleichspannung
von wenigen V zur Versorgung, der Detektor (Punkt-Kontakt-Diode) liefert aufgrund seiner
quadratischen Kennlinie eine Gleichspannung, die proportional zur anliegenden Intensitat

der Mikrowellen ist.

Prinzipiell gabe es auch die Moglichkeit, das Mikrowellenfeld Uber die Drehung zu Ubertra-
gen. Dies konnte entweder mechanisch mittels eines sonst in der Radartechnik verwende-
ten Mikrowellen-Drehkopplers (rotary joint) oder elektrisch mit einem Faraday Rotator er-
folgen. Dabei muss die Konstanz des Mikrowellenfeldes Uber die Drehung gesichert sein.
Vorteil ware, dass man die Frequenz (im Rahmen des auf das Mikrowellenband abge-

stimmten Equipments) verandern konnte.

Aber auch beim Gunn-Oszillator [69] besteht die Moglichkeit der Frequenzanderung. Die
Gunn-Diode ist in einen Hohlraumresonator eingebaut, der als Verstarker wirkt. Mikrowel-
len entstehen durch den Gunn-Effekt in der Halbleiterdiode (z.B. aus GaAs oder InP), die
eine negative Strom-Spannungs-Kennlinie aufweist [70]. Im Bereich der negativen Kennli-
nie werden die Elektronen abgebremst, und es kommt zur Domanenbildung und einer Va-
riation in der Elektronendichte. Ursache der negativen Kennlinie ist, dass ab einer be-
stimmten angelegten Gleichspannung (und abhangig von der lokalen Dichte der Dotierung

des rein n-dotierten Halbleiters) schnelle Elektronen aus einem energetisch niedrigeren
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Leitungsband in ein energetisch hoheres Band (Satellitenband) mit geringerer Beweglich-
keit gehen und somit langsamer werden. Durch geeignete Bauteilgeometrie werden Oszil-
lationen erzeugt und im Mikrowellenbereich abgestrahlt. Die Resonanzfrequenz des Ge-
samtsystems wird von den Abmessungen des Hohlraumresonators mit bestimmt (mecha-
nical tuning). Durch Einbau einer Varaktordiode (VCO varactor controlled oscillator oder
auch voltage controlled oscillator) kann zusatzlich eine Feinabstimmung der Frequenz er-
folgen (electrical tuning). Die Varaktordiode bildet eine zusatzliche Kapazitat im Hohlraum-
resonator. Uber die angelegte Spannung wird die Resonanzfrequenz (im vorliegenden Fall
bei 30 GHz um +/-300 MHz) variiert.

Die Einstellbarkeit der Mikrowellenfrequenz erlaubt eine Abwandlung des Messprinzips:
Statt die Lange des Resonators abzustimmen, bis ein Minimum der Stehwelle am Detek-
tor anliegt, kann alternativ die Frequenz geandert werden [71], [72]. Durch Ersatz der me-
chanischen durch eine elektrische Abstimmung ist die Messzeit verkirzbar. Ein auf diese
Weise erzieltes Ergebnis ist in Abbildung 11 dargestellt. Links ist die Mikrowellenintensitat
fur zwei verschiedene Messrichtungen (Polarisation der Mikrowellen) tUber der Frequenz
dargestellt. Daraus wird die Frequenz bestimmt, bei der das Minimum auftritt, und Uber
dem Drehwinkel aufgetragen (Abbildung 11 rechts). Analog zum konventionellen Messauf-
bau werden aus dem doppelperiodischen Verlauf Orientierungsrichtung und Orientie-

rungsgrad ermittelt.
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Abbildung 11: Frequenzverstimmung (bei konstanter Resonatorldnge) als Alternativmethode zur

Messung der Mikrowellenanisotropie.



19

Das Beispiel zeigt die Machbarkeit dieses Verfahrens. Allerdings ist die Praxistauglichkeit
aufgrund der fur typische Anwendungen meistens zu geringen Bandbreite eingeschrankt.
Eine Abschatzung zeigt, dass sich mit dem vorhandenen Aufbau im Fall der Frequenzver-
stimmung ein Brechungsindexunterschied parallel und senkrecht zur Orientierungsrich-
tung von etwa 0,1 noch auflésen lasst (Abschatzung auf Basis der vermuteten optischen
Weglange in Probe und Resonator). Um die Methode der Frequenzverstimmung auch
praktisch zu nutzen, ist die Verwendung eines Mikrowellen-Drehkopplers (rotary joint) in
Erwagung zu ziehen. Mit einer externen Mikrowellenquelle ware so eine hohere Bandbrei-
te erzielbar. Fur die in dieser Arbeit gezeigten Anwendungen wurde das herkdmmliche

Prinzip der Resonatorlangenabstimmung beibehalten.

2.3.2. Mechanische Komponenten

Unter Beibehaltung des Messprinzips wurde ein hinsichtlich seiner mechanischen Kompo-
nenten optimierter Aufbau erstellt. Dabei sollte die Stabilitat der Vorrichtung erhéht und
eine bessere Winkelgenauigkeit und Justierbarkeit der verwendeten Komponenten reali-
siert werden. Zur Winkeleinstellung wurde deshalb ein automatisch ansteuerbarer Dreh-
tisch eingesetzt. Wesentlich war auch, die Flexibilitat in der Handhabung zu erhdhen, z.B.
die Moglichkeiten zur Variierung verschiedener Messparameter zu erweitern. Dies machte

auch die Anpassung der Steuerungs- und Auswerte-Software erforderlich.

Eine Analyse des Aufbaus zeigte, wie wichtig die exakte Justage der Einzelkomponenten
ist. Idealerweise fallen Drehachse, Abstrahlrichtung der Mikrowellen, Normalenvektor und
Bewegungsrichtung des metallischen Reflektors zusammen. Bereits kleine relative Ver-
schiebungen und Verkippungen kénnen grole systematische Messfehler hervorrufen. Be-
sonders Verkippungen sind kritisch. Die Kontrolle mittels eines optischen Aufbaus zur Op-
timierung der Ergebnisse hat sich hier als hilfreich erwiesen. Die Rechtwinkligkeit wird da-
bei mit einem Laserstrahl Uberpruft, der bei optimaler Justage wieder in sich selbst reflek-
tiert wird. Um die obigen GroRen schneller und zuverlassiger einstellen zu konnen, wurden

fur den neuen Aufbau hochwertige Justierkomponenten beschafft.

2.3.3. Mikrowellenfeld im Resonator

Anisotropiemessungen zeigen, dass die Feldverteilung im Mikrowellenresonator das Er-
gebnis der Messung beeinflusst. So andert sich mit der Position der Probe im Resonator
nicht nur der Arbeitspunkt (Kapitel 2.1), sondern auch der gemessene Grad der Anisotro-
pie. Auch bei fester Probenposition findet man Variationen im Anisotropiegrad (groRRere

Werte bei kurzem Resonator), wenn der Arbeitspunkt gewechselt wird. Die gemessene
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Orientierungsrichtung wird zwar von diesen Faktoren nicht beeinflusst, aber ein niedriger
Anisotropiegrad fuhrt auch zu groReren statistischen Fehlern bei der Bestimmung der Ori-

entierungsrichtung.

Dies zeigt, dass es EinflussgroRen gibt, die zu systematischen Fehlern bei der Messung
fuhren konnen, besonders hinsichtlich des gemessenen Anisotropiegrades. Im Hinblick
auf die Zuverlassigkeit des Verfahrens ist deshalb zu klaren, welche Einstellungen ge-
wahlt werden mussen, um den Orientierungswinkel sicher bestimmen zu kénnen, und un-
ter welchen Voraussetzungen Aussagen uber die tatsachlich in der Probe vorliegende Ani-
sotropie gemacht werden kdnnen. Die Kenntnis der Einflussgrof3en ermdglicht dann, dass
die Einstellungen optimiert und die Messergebnisse sicherer interpretiert werden konnen.

Der Einfluss der verschiedenen Faktoren wird mit Hilfe eines Schichtmodells der Appara-
tur rechnerisch ermittelt und mit entsprechenden Messungen verglichen. Dazu wird das
Schichtmodell in Kapitel 3 zunachst flr den isotropen Fall hergeleitet. Die so gewonnenen

Erkenntnisse werden dann in Kapitel 4 auf den anisotropen Fall Gbertragen.

Vermutet wird auch, dass es weitere Einflussgréfien gibt, z.B. die Abstrahlung vom Recht-
eckhohlleiter, bei der keine reine linear polarisierte Welle auftritt. Diese werden in Kapitel
3.2 diskutiert.
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3. Beschreibung des Mikrowellenverfahrens mit einem
Mehrschichtmodell fiir den Fall isotroper Schichten

Um die Messung der Anisotropie mit dem Mikrowellenmesssystem weiter zu optimieren,
ist die Kenntnis des Einflusses von Faktoren wie Brechungsindex, Anisotropie, Probendi-
cke, Probenposition, usw. auf das Ergebnis erforderlich. Dieser Einfluss Iasst sich aus der
Feldverteilung im Messaufbau und im anisotropen Werkstoff ermitteln. Dazu wird im fol-
genden die Naherung des Mehrschichtmodells (zunachst fir den isotropen, spater fiur den

anisotropen Fall) verwendet.

Wollte man dieses Problem mit noch hdéherer Genauigkeit erfassen, ware die prazise
Kenntnis der zugrunde liegenden Geometrie und der Einsatz geeigneter Simulationsver-
fahren zur numerischen Feldberechnung nétig. Besonders problematisch ist dabei, dass
die Geometrie wahrend der Messung standig verandert wird. Fur die Simulation musste
die Geometrie fur jeden Rechendurchgang neu erstellt werden, was mit enormem Auf-

wand verbunden ware.

Wichtiger fur die Optimierung der Messmethode ist aber, eine modellhafte Beschreibung
zu finden, die die wesentlichen auftretenden Phanomene enthalt und deren Verstandnis
ermdglicht. Dazu bietet sich die EinflUhrung eines Schichtmodells wie in Abbildung an, in
dem die Dimension des Problems reduziert wird. Prinzipiell Iasst sich der Mikrowellenauf-
bau mit einem Mehrschichtmodell beschreiben, das seitlich unendlich ausgedehnt ist und
auf das eine ebene Welle fallt. Das so vereinfachte Modell besteht ausgehend vom Detek-
tor aus der “Hohlleiter-Schicht® (1) - Luftschicht (2) - Probenschicht (3) - Luftschicht (4) -
Metallschicht (5). Der Begriff ,Schicht* bedeutet hier lediglich, dass ein Impedanzsprung
auftritt. An den Grenzflachen unterschiedlicher Materialschichten wird dieser von Anderun-
gen im Brechungsindex hervorgerufen. Beim Ubergang Hohlleiter-Freifeld &ndert sich bei

gleicher Frequenz die Wellenlange [73].

Dieses Modell wird nun verwendet, um die Feldverteilung im Aufbau und das daraus re-
sultierende Detektorsignal zu berechnen. Durch Variation der Schichtdicken kénnen die

bei der Messung auftretenden Geometriednderungen nachgestellt werden, auch unter Va-

riation des Brechungsindex n, der Probe. Zu klaren ist, wie sich Parameteranderungen auf

das Messergebnis auswirken. Dieses Modell wird spater auf den Fall der anisotropen Pro-
be erweitert, um die optimalen Bedingungen fur die Anisotropiemessung zu ermitteln. Die
fur die Erstellung des Schichtmodells bendtigten Begriffe und Zusammenhange werden im
Anhang eingefuhrt.
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3.1. EinflussgroBen beim Messvorgang: Vergleich des Mehrschichtmodells mit
Messungen

Es folgt eine genauere Beschreibung des Mehrschichtmodells [74], [75] und der Vergleich

von berechneten mit gemessenen Parametereinfllissen.
3.1.1. Feldverteilung im Mehrschichtmodell: Beschreibung

Die Feldverteilung im Mehrschichtmodell (siehe Abbildung 12) wird nun ermittelt [76]. Das
elektrische Feld in Schicht i ist eine stehende Welle, die sich aus der Uberlagerung einer
hinlaufenden Welle (nach rechts) mit der komplexen Amplitude A, und einer ricklaufen-

den (nach links) der komplexen Amplitude B; ergibt.

(wt—Fk, x) i(wt+k,x) 3.1

i
E.(x)=Ace +B.e

Da die Richtung aller Feldvektoren im eindimensionalen Fall gleich ist, kann die Beschrei-
bung auf die Verknlpfung der komplexen Amplituden an den Grenzflachen der Schichten
reduziert werden. Die ungestrichenen Grof3en sind die Amplituden links der Grenzflache,

die gestrichenen Grdlen rechts der Grenzflache.

X o1 2 3 4 5
. AA; AjlA; As|A, A,
: >— - >
: B1EBZI B, B, B, B, B,
i< < - -
Detektors .
Position: M1 y N2 Ny n,
yd, v d, d, d,
'Hohlleiter* Luft | Probe | Luft | Metall

Abbildung 12: Mehrschichtmodell des Messaufbaus mit den Schichtdicken d;, den
Brechungsindices n; und den Betrdgen der elektrischen Feldstirke an den Grenzflichen. A; sind die
Feldstdrken der hinlaufenden Welle, B; die Feldstdrken der riicklaufenden Welle, die
ungestrichenen Grofsen sind diejenigen links der Grenzfldche, die gestrichenen rechts der

Grenzfliche, i ist der Index der Schicht.

Um die Feldverteilung zu bestimmen, mussen die Stetigkeitsbedingungen des elekiri-

schen und des magnetischen Feldes fur alle Grenzflachen erfullt sein.
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Die Amplituden links und rechts der Grenzflache sind verknlpft Gber (siehe Anhang, Kapi-
tel 7.1.8):

n. n. 3.2
I+— 1—— )
A1 M Mo |[ A\ G, ... A
, 11+
B 2 1— n; 1+ n; B B
N1 M1

Daruber hinaus sind auch die Amplituden an der linken und der rechten Grenzflache einer

Schicht Uber eine feste Phasenbeziehung miteinander verknUpft:

, i, dn. d. 3.3
Ai _ e _(3(1) Ai - g Ai mit ¢i:27T i z:k_z.

Dabei sind dl. die Schichtdicke, kl. die Wellenzahl, n der Brechungsindex und A, die

Wellenlange im Vakuum.

Im folgenden werden G; .., als GrenzflachenUbertragungsmatrix und S, ; als Schicht-
ubertragungsmatrix bezeichnet.
Sind die Amplituden am rechten Ende der letzten, rechten Schicht bekannt, so kann man

daraus sukzessive die Amplituden der hin- und rucklaufenden Welle an allen Grenzfla-

chen berechnen:

A, A 34
(BZ,): S e S Giii1 Sittip1 e G,1,5: 4 (Bn) .

n

Die Amplituden sind damit fur alle Orte x, auch innerhalb der Schichten, bestimmt. Da-

raus ergibt sich die ortsabhangige Intensitat:

I(x)=[A44(x)+B,(x)P=[Re(A(x)+ By (x))P+[Im (A, (x)+ B, (x)) . 3.5

Far den Fall eines komplexen Brechungsindex mit Imaginarteil ungleich Null wird auch der

verlustbehaftete Fall mit diesem Algorithmus beschrieben.
3.1.2. Feldverteilung im Mehrschichtmodell: Berechnung

Die GroRen A(x), B(x) und I(x) lassen sich nun an allen Orten x im Mehrschicht-

modell mit Hilfe des Matrizenalgorithmus berechnen. So ist auch der Einfluss von Para-
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metervariationen auf das Detektorsignal untersuchbar und mit Messungen vergleichbar.
Betrachtet wird der Einfluss der Probenposition (durch gleichzeitige Variation der Abstan-
de d, und d,), des Brechungsindex n, , =n, und der Probendicke fir feste Werte

n,=n,=n, =1 (Abbildung ).

Far die Berechnung ist noch eine Vereinfachung im Modell vorzunehmen, da sowohl die
Lange d, (zwischen Detektor und Hohlleiterausgang) als auch der genaue Reflexionsfak-
tor am Hohlleiterausgang nicht bekannt sind. Beide werden vom inneren Aufbau der Mi-
krowellenapparatur bestimmt. Die Lange d, lieRe sich theoretisch mit einem Fre-
quenzsweep bestimmen, wenn man fir den leeren Resonator die Mikrowellenfrequenzen
ermittelt, bei denen ein Minimum am Detektor liegt. Dazu muss aber der Frequenzhub
oder die Resonatorlange gro® genug sein, was im vorliegenden Messaufbau nicht reali-
sierbar ist. Da die Lange d, und der Reflexionsfaktor am Hohlleiterausgang aber kon-
stant bleiben, liegt der Fehler lediglich in einem festen Phasenoffset und einer Anderung
der Intensitat um einen Faktor. Fur einen qualitativen Vergleich wird deshalb im Schicht-
modell ein ,Virtueller Detektor” angenommen, der die Amplituden A," und B," vor dem
Hohlleitereingang ermittelt. Die dort zu erwartenden Feldamplituden und Intensitaten wer-
den dann mit Messungen verglichen, wobei die Abstéande d,, d, und d, und der Bre-

chungsindex entsprechend variiert werden.

Die Berechnung der Feldverteilung im Schichtmodell wird schrittweise fir die jeweiligen
Schichten und Grenzflachen durchgefuhrt. Dabei wird ausgenutzt, dass aufgrund der Re-
flexion an Metall (mit »=—1) A,=—B, ist und beide an der Metallflache reell sind (Kapi-
tel 7). Da die Betrage von A, und B, nicht bekannt sind, werden sie zun&chst auf 1 ge-
setzt und die Werte aller A.,B,,A;” und B,” sukzessive durch das nacheinander Aus-
fuhren der Matrizen in Gleichung 3.4 berechnet. Im nachsten Schritt erfolgt eine Normie-
rung, die auf der Annahme beruht, dass die einfallende Mikrowellenleistung (mit der zuge-
horigen Amplitude A, ) konstant und unabhangig von den gewahlten Parametern ist.
Folglich mussen alle berechneten Werte (auch die Eingangsamplituden an der Metallfla-
che) noch durch den zunachst fir A, ermittelten Wert dividiert werden. Zu einem festen
Parametersatz gehért also ein Normierungswert. Andert man den Parametersatz, so an-
dert sich die Feldverteilung. Es ergibt sich ein neuer Normierungswert. Den Betrag der

einfallenden Amplitude auf 1 zu setzen bedeutet keine Einschrankung, da alle Messungen
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relative Intensitdtsmessungen sind. Fur die im folgenden durchzufiihrenden Parameterva-
riationen ist aber zu bedenken, dass der Normierungswert (z.B. bei veranderlicher Positi-
on der Probe im Resonator oder anderen Parameteranderungen) nicht etwa konstant ist,
sondern an jedem Punkt neu angepasst wird. Daraus ergeben sich qualitative Unterschie-
de zwischen dem normierten und dem unnormierten Kurvenverlauf, worauf im folgenden

Kapitel noch eingegangen wird.

Flr einen vorgegebenen Parametersatz und nach Ermittlung der Werte aller A;,B,, A;”
und B, und Durchfiihrung der Normierung kann die zu erwartende ortsabhangige Inten-
sitats- und Feldverteilung leicht fur den gesamten Schichtaufbau bestimmt werden, wie

Abbildung 13 fur den verlustfreien Fall (n reell) beispielhaft zeigt. Die Feldverteilung,

Probe
die einer direkten Messung (v.a. in der Probe) nicht zuganglich ist, kann auf diese Weise

erfasst und veranschaulicht werden.

S I(X) o™=

E . Probe Re{AG}

g Re{A(X)} = -Re{B(x)} | Re{B(x)}

< 3 — Im{A(X)} |7
0 \ IMAGO} = IMBOY} | sy A §
(0]

i \ :
g3 3
2 \N\/A\

E 1 > e

-

5

f= -2

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14
Probenposition im Resonator [mm]

Abbildung 13: Berechnete Mikrowellen-Feldverteilung fiir eine beispielhaft vorgegebene

Geometrie: Real- und Imagindrteil der lokalen komplexen Amplituden der hin- und riicklaufenden

Wellen und die daraus resultierende lokale Intensitdt, aufgetragen iiber der Position im Resonator

(Brechungsindex der Probe: np. . =2,72, verlustfreier Fall).

Man findet in den Schichten grof3e Unterschiede hinsichtlich der Maxima der Intensitats-
verteilungen. Die Hohe der jeweils auftretenden Maxima variiert stark mit den gewahlten
Parametern (Schichtdicken und Brechungsindices).
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Einziger Messwert ist die Intensitat / an der Detektorposition x=0. Ziel der Modellbe-
rechnungen ist nun, den Einfluss unterschiedlicher Messparameter auf die dort zu erwar-

tende Intensitat zu ermitteln. Diese wird aus A2 " und B2 " berechnet.

! (x=0)=|4,"(0)+B, (0)]. 3.6

Detektor
Die in das Modell eingehenden Parameter sind die Absténde d,,d,,d,, die nach Glei-
chung 3.3 die Phasenverschiebungen ¢,,¢; und ¢, bewirken, unter Berlcksichtigung

der Brechungsindices der Schichten, n, .=1 und n =n . Die komplexen Amplituden

Luft
A, und B,  lassen sich so auch analytisch bestimmen. Nach Ausmultiplizieren der Ma-

Probe
trizen erhalt man im verlustfreien Fall (n reell):
R o 1. . 3.7
Re A, =N *[cos¢,cos(Pp,+¢,) sm¢>3(n sin ¢, cos ¢, +ncos¢,sing,)],
R . . 1 o . 38
ImA, N*[cosqb3s1n(qb2+</>4)+smqb3(n cos ¢, Ccos p,—nsing,sing,)] .
mit dem Normierungsfaktor:

1 1 3.9

N=——= .
14,1 (Red, P+(ImA, ")

Entsprechend ist:

ReB, ':]V*[—cos<l>3cos(<l>2+q54)+sinq53(%sin<l>4coscb2+ncos<l>4sin $,)], 3.10
- . . 1 : . 311

Im B, —N*[cosc[>3sm(¢2+cl>4)+sm¢3(zcos<I>4cos¢2—nsmcl>4sm<l>2)] .
Somit gilt ReA,"=—ReB,” und ImA, =Im B, ". Im verlustbehafteten Fall (Imaginarteil

n ungleich null) gilt dies nicht mehr, und die Ausdricke werden komplexer. Amplituden
und Phasen der hin- und ricklaufenden Wellen andern sich dann. Dies ist in Abbildung 14
dargestellt. Im Fall glasfaserverstarkter Kunststoffe sind die Verluste zu vernachlassigen.
Der dielektrische Verlustfaktor (Kapitel 7.1.2) liegt hier im Bereich von Promille [7] (Litera-

turangaben, Uberwiegend fur 3-10 GHz).
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Abbildung 14: Berechnete Feldverteilung fiir den verlustbehafteten Fall mit n=2,72+i.

3.1.3. Parametervariation im Mehrschichtmodell und Vergleich mit der Messung

Das Mehrschichtmodell eignet sich, um die Intensitat am Detektor zu berechnen und
durch Parametervariation eine Messung zu simulieren. Das Ergebnis wird im folgenden
mit Messungen verglichen. Abbildung 15 zeigt das Prinzip der simulierten Messung im
Schichtmodell (links) neben einer Skizze des Messaufbaus (rechts). Die Reflektorposition
wird in beiden Fallen Uber eine Lange von mehreren A variiert. Beim x-Scan des Reflek-
tors von Position 0 bis z.B. 36 mm wird die Schichtdicke d, und damit ¢, schrittweise

verkurzt. Aus der so ermittelten Intensitatsverteilung wird die Phase mittels FFT bestimmt.

Die berechnete Intensitat am Detektor ergibt sich aus Gleichung 3.5. Abbildung 16 zeigt
das berechnete Detektorsignal flr zwei willkirlich gewahlte Parametersatze im verlustfrei-
en Fall. Dargestellt ist jeweils auch das noch unnormierte Signal (gestrichelt), das einen
sinusformigen Verlauf zeigt. In Folge der (in Kapitel 3.1.2 beschriebenen) Normierung an-
dert sich die Signalform, da der Normierungsfaktor punktweise fur jede Parameterkombi-
nation neu angepasst werden muss. Jede neue Reflektorposition entspricht daher einer
geénderten Parameterkombination (wegen der Variation von d,). Dies bedeutet also
nicht, dass ein lineares System hier nichtlinear wird, vielmehr werden die Systemeigen-

schaften jeweils verandert.
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Steuerung
Schichtmodell Reflektor <
X0 DEm 0 [AX
Stehwellen- = |
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Probe
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> AX

Abbildung 15: Schichtmodell (links) und Messaufbau (rechts) im Vergleich, beim Einzelscan wird

die Reflektorposition in x-Richtung variiert (,,x-Scan “).

18

A norm.
f\ /\ ,‘,\-, f\‘ A unnorm.

B norm.

.,
~———
-

i B unnorm. I~ "~"

Berechnete Mikrowellenintensitat
am Detektor [rel. Einh.]

Reflektorposition [mm]

Abbildung 16: Berechnetes Detektorsignal des x-Scans (,, Einzelscan ) bei Variation der
Reflektorposition, unnormiert und normiert, fiir zwei willkiirlich gewdhlte Parametersdtze A und B

im Vergleich (jeweils n=3,6, Fall A: d;=3,5 mm, ds=3 mm und Fall B: d;=1,75 mm, d;=3 mm).
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Dieser theoretisch zu erwartende Signalverlauf soll nun mit entsprechenden Messungen
verglichen werden. Dabei wurde zur Messung die Reflektorposition variiert und die Mikro-
wellenintensitat Uber der x -Position des Reflektors aufgetragen. Abbildung 17 zeigt typi-

sche Beispiele gemessener x -Scans:

1,8 |- —+Probenposition 1 \
—— Probenposition 2
1.6 Probenposition 3

£
o
il
Hyl
=
(7]
: —
e
S c
=
oU
8 [
< 2
=9
d=J Q
3 (]
7] 0,4 |
£
Q 0,2 | 3
O
0
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36

Reflektorposition [mm]

Abbildung 17: Beispiele gemessener Einzelscans: Auftragung des Detektorsignals tiber der
Reflektorposition fiir drei Messungen mit zufdllig ausgewdhlten Messparametern.
Reflektorposition 0 mm entspricht dem ,,langen “, Reflektorposition 36 mm dem ,, kurzen

Resonator. Messung an kurzglasfaserverstdirkter PC-Probe der Dicke 3 mm.

Das Ergebnis von Messung und Rechnung zeigt: In beiden Fallen werden periodische,
aber keine sinusférmigen Signalverlaufe beobachtet. In der Form der Verlaufe finden sich

erhebliche Abweichungen voneinander.

Wichtigstes Fazit ist: In beiden Fallen fihren Anderungen von Messparametern (wie der
Probenposition) zu Phasenverschiebungen im beobachteten Intensitatsverlauf der stehen-
den Welle. Bei den im folgenden durchgefiihrten Vergleichen (Einfluss Brechungsindex-
Anderung, Einfluss Probenposition usw.) wird das Augenmerk deshalb auf der Phasenla-
ge der Stehwelle liegen. Dazu wird die stehende Welle mittels FFT bei der anregenden

Mikrowellenfrequenz (im Ortsraum) ausgewertet.

Auf mogliche Ursachen der noch auftretenden Abweichungen zwischen Messung und Mo-

dell wird in Kapitel 3.2 eingegangen.
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3.1.4. Einfluss des Brechungsindex auf das Detektorsignal und Anwendung zur
Fasergehaltsmessung

Eine systematische Variation des Brechungsindex einer Probe kann z.B. in einem spritz-
gegossenen Kunststoff durch Variation des Fasergehalts erreicht werden. Findet man
eine Abhangigkeit der MessgroRen vom Fasergehalt, so kann diese also umgekehrt zur

Fasergehaltsmessung eingesetzt werden.

Zur Messung werden spritzgegossene PC-Platten mit variierendem Glasfasergehalt (zwi-
schen 5% und 40%) untersucht. Fur jede Platte wird ein x-Scan (Abbildung 15) durchge-
fuhrt, wobei alle sonstigen Einflussparameter (Probenhdhe im Resonator, Messposition
auf der Probe, Polarisationsrichtung der Mikrowellen) konstant gehalten werden. Abbil-
dung 18 links zeigt das Detektorsignal grauwertcodiert Uber der Reflektorposition (von
oben nach unten) und dem Fasergehalt (von links nach rechts) aufgetragen. Eine Phasen-
verschiebung in Abhangigkeit des Fasergehalts ist deutlich zu erkennen. Zur Bestimmung
der Phase wurde das Signal uber der Reflektorposition von 0 bis 30 mm ausgewertet. Die
FFT bei der Grundfrequenz der stehenden Welle liefert die in Abbildung 18 rechts aufge-
tragenen Werte (die FFT wird dabei mit dem Ort, nicht der Zeit, als Variabler
durchgefuhrt). Es findet sich ein linearer Zusammenhang zwischen Phase und Faserge-
halt.

Der Fasergehalt kann die Eigenschaften eines kurzfaserverstarkten spritzgegossenen
Kunststoffes stark beeinflussen. Die Fasergehaltsmessung am Endprodukt erfolgt ubli-
cherweise zerstorend mittels Veraschung (bei Glasfasern) [77]. Abschatzungen des Fa-
sergehalts erhalt man auch durch die Analyse von Schliffbildern, was eine aufwandige
Probenpraparation erfordert, aulRerdem wird das Ergebnis von der Wahl der Schnittrich-
tung durch den Werkstoff beeinflusst [78]. Zerstdérungsfreie Referenzmethoden wie die Mi-
krowellenmethode erweitern somit die Moglichkeiten der Werkstoffcharakterisierung er-
heblich. Die Anwendbarkeit von Mikrowellen zur Fasergehaltsmessung war bereits von
Steegmiiller [79] gezeigt worden. Der Vorteil der hier vorgestellten Methode besteht vor al-
lem darin, dass kein separater Aufbau mehr fur die Messung erforderlich ist, sondern die
konventionell zur Orientierungsmessung genutzte Apparatur dazu eingesetzt werden
kann. Dies liegt daran, dass auch die Anisotropiemessung prinzipiell auf der Erfassung

von Anderungen des Brechungsindex beruht (Kapitel 2.1).
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Abbildung 18: Links: Vergleich mehrerer gemessener Einzelscans fiir Proben mit
unterschiedlichem Fasergehalt. Die Mikrowellenintensitdt bei Variation der Reflektorposition ist
hier grauwertskaliert von oben nach unten aufgetragen. Rechts: Aus den Einzelscans links mittels

FFT berechnete Phase in Abhdngigkeit des Fasergehalts.

Im folgenden werden die experimentellen Ergebnisse mit den Vorhersagen des Schicht-
modells verglichen. Abbildung 19 zeigt den nach dem Schichtmodell berechneten (aller-
dings noch nicht normierten) Signalverlauf in Abhangigkeit von Reflektorposition (von
oben nach unten) und Brechungsindex (von links nach rechts). Die relative Phase andert
sich mit dem Realteil des Brechungsindex.

Berucksichtigt man die Normierung, so ergibt sich der in Abbildung 20 links dargestellte
Zusammenhang. Der sinusformige Verlauf bei Variation der Reflektorposition (von oben
nach unten) geht verloren (wie in Abbildung 16). Der Verlauf der Phase in Abhangigkeit
des Brechungsindex ist in Abbildung 20 rechts dargestellt. Auch hier andert sich die Pha-
se des Detektorsignals in Abhangigkeit des Realteils des Brechungsindex. Diese Ande-
rung ist zwar nicht linear wie in der Messung beobachtet, abschnittsweise kann aber ohne

grolRen Fehler Linearitdt angenommen werden.
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Abbildung 20: Links: Auftragung der berechneten Mikrowellenintensitdt wie in Abbildung 19, aber
fiir den normierten Fall. Rechts: Aus dem Bild links ermittelte Phase in Abhdngigkeit des

Brechungsindex.
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Der Vergleich von Messung und Rechnung zeigt, dass Brechungsindexanderungen (und
damit Fasergehaltsanderungen) zu Phasenverschiebungen im Intensitatsverlauf am De-
tektor fuhren. Umgekehrt lasst sich daraus nicht ohne weiteres auf den Absolutwert des
Brechungsindex schlie3en. Ursachen sind der nichtlineare Zusammenhang zwischen Bre-
chungsindex und Phasenverschiebung, ein unbekannter, aber fester Phasenoffset (da die
exakte Position des Detektors nicht bekannt ist), sowie die komplexe Faser-Orientierungs-
verteilung in den Proben, einschliellich einer herstellungsbedingten inneren Schichtstruk-
tur [80], [81].

3.1.5. Einfluss von Probenposition und Probendicke auf das Detektorsignal

Im folgenden ist zu klaren, wie sich Anderungen der oben konstant gehaltenen GroRen
auf den Signalverlauf auswirken. Dazu wurde bei unterschiedlichen Probenpositionen
(Messhohen) im Resonator gemessen. Diese Untersuchungen lassen sich auch mit einem
isotropen Werkstoff wie Glas durchflihren, was den Vorteil hat, dass der mdgliche Einfluss
einer komplexen inneren Struktur des Prufobjektes entfallt. Vergleichende Messungen an
einer spritzgegossenen Platte mit 40% Glasfasergehalt zeigen aber qualitativ das gleiche
Verhalten (siehe auch Kapitel 4.2.3).

Abbildung 21 links zeigt das Detektorsignal fur eine 2 mm dicke Glasplatte bei Variation
von Reflektorposition (von oben nach unten) und Probenposition (von links nach rechts).
Die Messhdhe wurde in jedem Schritt um 1 mm variiert. Beobachtet werden groRe Ande-
rungen der Phasenlage bei Variation der Probenposition. Messungen an Glasplatten der
Dicke 3 und 4 mm zeigen das gleiche Verhalten. Dies ist besonders deshalb problema-
tisch, weil auch die eigentliche Messung, z.B. bei der Bestimmung des Fasergehalts (sie-
he oben), in einer Phasenmessung besteht. Abbildung 21 rechts zeigt die Phase fur zwei
verschiedene Probendicken, aufgetragen Uber der Probenposition.
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Abbildung 21: Links: Auftragung mehrerer gemessener Einzelscans (wie in Abbildung 19 an einer
Glasplatte der Dicke 2 mm bei Variation der Probenposition. Rechts: Aus dem Bild links ermittelte

Phase in Abhdingigkeit der Probenposition.

Um die Ursache der beobachteten Phasenanderungen zu klaren, wird der Fall der Variati-
on der Probenposition nun im Schichtmodell betrachtet. Dazu wird Gleichung 3.7 so um-
geschrieben, dass man die Anderung von ¢, als Variation der Probenhohe unter der Vo-
raussetzung betrachten kann, dass die Resonatorlange konstant ist. Also muss
¢,+ ¢, =, konstant sein. Die Anderung der Resonatorlange bedeutet, dass ¢, bzw.
¢, variiert wird. Die Probendicke bestimmt zusammen mit dem Brechungsindex die Gro-

RBe ¢, , die hier konstant ist. Es gilt:

Re A, '=N*[cos¢3cos¢k—sin¢3[(%+g)5in¢k+(%—g)sin(¢k—2¢2)]] : 3.12

Die Variation der Probenhohe ¢, ergibt in Kombination mit der Anderung der Resonator-

lange (¢, . ¢, ) die in Abbildung 22 gezeigten Signalverlaufe fir den unnormierten Fall.

In Abbildung 23 links ist der Signalverlauf fur den normierten Fall dargestellt, rechts Phase
und relative Minimumsposition bei Variation der Probenposition.
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Phasenverschiebungen bei Variation der Probenposition werden also fur den unnormier-
ten Fall vom Schichtmodell vorhergesagt, jedoch nicht fir den normierten. Im normierten
Fall treten aber Minimumsverschiebungen bei Variation der Probenposition auf. Dies zeigt,
dass der Einfluss der Probenposition bei der Mikrowellenmessung berlcksichtigt werden
muss. Die Messung der Phase und die Messung der Minimumsposition ist folglich auch

nicht als aquivalent anzusehen.

Der Einfluss der Probenposition muss bei der Interpretation z.B. von Fasergehaltsmes-
sungen (siehe oben) immer bericksichtigt werden. Die Bedeutung dieser Erkenntnisse fur

die Anisotropiemessung wird in Kapitel 4.2.3 diskutiert.

3.2. Wellenausbreitung im realen Mikrowellenmesssystem: Abweichungen vom
Schichtmodell

Im folgenden werden einige Phanomene beschrieben, die im realen Messaufbau auftreten
und vom Schichtmodell nicht erfasst werden. Das Zusammenwirken dieser Phanomene
bestimmt die beobachteten Abweichungen. Das Signal am Detektor wird letztendlich von
der gesamten Geometrie und den lokalen Ausbreitungseigenschaften im Messaufbau be-
stimmt. Kleine Variationen dieser Grof3en konnen bereits groRe Auswirkungen auf das Er-
gebnis haben. Numerische Vorhersagen waren, wie oben beschrieben, prinzipiell moglich,
wulrden aber die prazise Kenntnis aller Grof3en und einen hohen zeitlichen und rechneri-

schen Aufwand erfordern, weshalb davon abgesehen wird.

Hier soll beschrieben werden, warum Abweichungen auftreten und ob Alternativen zum
vorhandenen Aufbau bestehen. Die wesentlichen Abweichungen sind: Die Abstrahlung
der Mikrowellen aus dem offenen Hohlleiter (statt ebener Welle), der Durchmesser des
metallischen Reflektors von 20 mm (statt einer seitlich unendlich ausgedehnten Metallplat-

te) und die begrenzte Ausdehnung der Probe.

Um den Einfluss der Abstrahlung vom offenen Hohlleiter ins Messsystem abzuschatzen,
werden mehrere Zwischenschritte bis zum tatsachlichen Aufbau diskutiert. Zunachst wird
die Feldverteilung eines ins Vakuum (bzw. Luft) abstrahlenden Rechteckhohlleiters be-
trachtet. Das raumwinkelabhéngig abgestrahlte Feld ergibt sich aus der Uberlagerung der
im Hohlleiter angeregten Moden [82]. Dabei wird angenommen, dass von jedem Punkt in
der Apertur eine Kugelwelle ausgestrahlt wird. Die sich ergebende Feldverteilung zeigt
eine komplexe Struktur, wie auch Messungen bestatigen [59]. Selbst wenn nur die Grund-
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mode angeregt wurde, tritt keine reine ebene Welle mit linearer Polarisation auf. AulRer-

dem erfolgt seitliche Abstrahlung.

Im nachsten Schritt wird der Hohleiter mit einem Dielektrikum (Brechungsindex n) fest
abgeschlossen. Dies flihrt zu einer Anderung des Reflexionsverhaltens am Hohlleiteraus-
gang. Daraus kann z.B. mittels Phasenmessungen im Hohlleiter der Brechungsindex n
bestimmt werden [69]. Schlie3t man den Hohlleiter dabei nicht exakt ab, so fuhrt dies zur
Geometrieanderung und somit zu Fehlern bei der Bestimmung von n . Die Vergrof3erung
des Abstandes zwischen Dielektrikum und Hohlleiter andert die Ausbreitungseigenschaf-
ten zusatzlich. Zoughi weist auf eine starken Einfluss dieses sogenannten ,stand-off-
distance® auf das reflektierte Signal hin [83], was auch genutzt werden kann, um die Emp-
findlichkeit der Messung zu erhdéhen. Genauere Beschreibungen der Abstrahlung vom
Hohlleiter in ein Medium finden sich in [84], [85] und [86].

Nun wird die Abstrahlung des Hohlleiters in eine Mehrschichtstruktur betrachtet. Dabei tre-
ten Phanomene wie seitliches Auskoppeln und die Anregung von Platten- und Oberfla-
chenwellen auf [87]. Schichtdicken und Brechungsindices der Schichten bestimmen das
Abstrahlungsverhalten. Schliel3t man diese Mehrschichtstruktur noch mit einem metalli-
schem Reflektor von 20 mm Durchmesser ab, so wird dieser aufgrund der dort auftreten-
den Reflexion und wegen seiner Geometrie (z.B. aufgrund von Beugungsphanomenen)

das System weiter verandern.

Der Einfluss der Geometrie des metallischen Reflektors erklart einen Teil der Abweichun-
gen zwischen Rechnung (Abbildung 16) und Messung (Abbildung 17). Bei VergrofRerung
des Reflektorabstandes lauft der Messwert am Detektor auf einen konstanten Grenzwert
zu. Ursache ist der geringe Durchmesser des Reflektors von 20 mm. Bei groRem Abstand
des Reflektors wird der Raumwinkel, aus dem noch reflektiert wird, und damit der entspre-
chende Einfluss auf das Detektorsignal, sehr klein. Bei kleinem Abstand wird ein hoher
Anteil des ausgestrahlten Signals zurlck reflektiert. Die Stehwelle ist aber Uber den ge-
samten Messbereich (bei Variation des Reflektorabstandes um mehrere A ) ausgebildet.
Die VergroRerung des Reflektordurchmessers fuhrt zu einem hohen Anteil unerwinschter
Reflexionen und damit zu einer Verschlechterung des Resultats, was auch Messungen
bestatigten. Den Einfluss solcher Reflexionen kann man bereits bei sehr tiefem Reflektor-
stand (Reflektorposition ca. 30-36 mm, siehe Abbildung 19) des 20 mm Reflektor beob-

achten, wo ein komplizierterer Signalverlauf gemessen wird als vom Schichtmodell vorher-
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gesagt. Die Ermittlung von Feldverteilungen in verschiedenen (offenen) Resonatoren wird
in der Literatur ausfihrlich behandelt [88], [89].

Im Vergleich von Messung und Rechnung fallt ein weiterer typischer Unterschied im Sig-
nalverlauf auf. Bei Messungen treten tendenziell eher scharfe Minima auf (die aus diesem
Grund als Arbeitspunkt fur die Anisotropiemessung gewahlt werden), wahrend die Rech-
nungen je nach Parametersatz sowohl scharfe Minima als auch scharfe Maxima zeigen.
Die Normierung erklart dieses Phanomen teilweise, ermdglicht aber noch keine exakte
Beschreibung der Verlaufe. Abweichungen kdnnen sich z.B. daraus ergeben, dass das
Schichtmodell wie oben beschrieben zu stark vereinfacht. Aber auch messtechnische Ein-
flisse, wie eine geringere Empfindlichkeit des Detektors bei hdheren Intensitaten, kdnnen
zum Glatten spitzer Maxima fuhren. Nicht berucksichtigt wird im Schichtmodell eine mogli-
che Reflexion am Detektor. Aullerdem wurden alle Berechnungen (mit Ausnahme des
Beispiels in Abbildung 14) fur eine verlustfreie Probe im Schichtmodell durchgefuhrt. We-
gen des kleinen dielektrischen Verlustfaktors (bei Kunststoffen und Glas in der Groen-

ordnung von Promille) sollte sich dies aber nur geringfiigig auf die Messung auswirken.

Fur Messungen wesentlich ist auch, dass die Probe eine endliche Ausdehnung hat. Ab-
weichend vom Schichtmodell treten deshalb Randeffekte auf. Ursachen sind neben der
direkten Wechselwirkung des abgestrahlten Feldes mit dem Rand auch Uberlagerungen

mit in der Probe angeregten Plattenwellen.

Aufgrund der oben gezeigten Abhangigkeiten des Detektorsignals von Probenposition und
Schichtdicken (Abbildung 21) ergibt sich direkt, dass ein Durchhangen oder die Verkip-
pung der Probe sowie Dickenspriinge erhebliche Fehlerquellen darstellen.

Es gibt offensichtlich vielfaltige Einflisse auf das Mikrowellenfeld im gesamten Aufbau.
Dem gegenuber steht aber die ausgezeichnete laterale Auflosung, die mit diesem Aufbau
erreicht werden kann und die die beschriebenen Anwendungen erst moglich macht. Diese
zeigen, dass der vom Rechteckhohlleiter abgestrahlte linear polarisierte Anteil fur Aniso-

tropiemessungen vollkommen ausreichend ist.

Der Vergleich von Schichtmodell und Messung zeigt auch, dass die auftretenden Phano-
mene qualitativ durchaus vom Schichtmodell erfasst werden. Auf dieser Basis wird die Be-
wertung der Messergebnisse wesentlich vereinfacht.
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4. Schichtmodell fur den Fall anisotroper Schichten

Anisotropiemessungen wurden mit dem Mikrowellenverfahren meistens an kurzfaserver-
starkten spritzgegossenen Werkstoffen durchgefuihrt. Deshalb soll dieser Werkstoff ge-

nauer beschrieben werden. Das Schichtmodell wird auf den anisotropen Fall erweitert.

4.1. Dielektrische Werkstoffeigenschaften anisotroper Medien

Zunachst wird gezeigt, wie mikroskopische Einschlisse zu struktureller Anisotropie flhren.
Diese beeinflusst die Ausbreitungseigenschaften elektromagnetischer Wellen im Werk-
stoff. Aus der Faserorientierungsverteilung kann ein Uber das Volumen gemittelter rich-

tungsabhangiger Brechungsindex hergeleitet werden.
4.1.1. Polarisierbarkeit eines Ellipsoids

Dielektrische Werkstoffe sind polarisierbar. Wird ein elektrisches Feld angelegt, so kommt
es zu einer Ladungstrennung in +¢g und —¢g und somit zu einem elektrischen Dipolmo-

ment p,, [90]:
Pu=ql. 4.1

Dabei ist [ der Vektor von +g zu —q, der parallel zum angelegten elektrischen Feld

liegt. Fir N ,, Dipole im Volumen V folgt daraus die Polarisation P des Dielektrikums

NpDPy 4.2
V

P=

Die Polarisation wird auch in den Materialgleichungen beschrieben:

-

P=(e,~1)e,E=Xe, E=aE, 4.3
D=¢,E+P. 4.4
Dabei ist der Faktor « die elektrische Polarisierbarkeit. Die Dielektrische Verschiebung

D im Material ergibt sich aus dem von aul3en angelegten elektrischen Feld E und der

Polarisation f) )

Dielektrische Einschlisse im Material wirken somit als Dipol. Es kommt zu einer Ladungs-
trennung im eingeschlossenen Partikel, verbunden mit einer Abschwachung der Feldstar-
ke im Inneren. Bei ellipsoidformigen Partikeln (durch die sich z.B. Glasfasern annahern

lassen) wird die Polarisierbarkeit « winkelabhangig. Im homogenen Feld ist auch die Po-



40
larisation P im Inneren homogen [91].

Im folgenden wird ein Ellipsoid mit den drei Hauptachsen a, b und c¢ betrachtet. Seine
Oberflache wird beschrieben durch:

2 2 2 4.5
T+l =1

a b” ¢
Neben dem auReren Feld E mit E_, Ey und E gibt es ein von der Polarisation erzeug-

tes Feld En und ein resultierendes Feld El. im Inneren des Partikels:

E=E+E Iy 4.6
Das innere elektrische Feld ist fur die drei Hauptachsen verschieden. Es ergibt sich (fur
E , und E_ entsprechend) [92], [93], [94]

E 4.7

X

E. =
*1+(e,~1)N,

Dabei ist

€.=€,€ 4.8

i 0~ri

die Dielektrizitatskonstante im Inneren des Ellipsoids (Kapitel 7.1.1).

Der Depolarisationsfaktor N ist ein Geometriefaktor, fir den gilt [92]:

_abc T ds 4.9
N 2 {(s+a2)\/(s+a2)(s+b2)(s+cz)'

Ny und N, ergeben sich entsprechend, wenn man a gegen b bzw. ¢ austauscht.
Die drei Faktoren sind verknUpft:

N +N +N_=1. 4.10

So erhalt man z.B. fir eine Kugel Nx+Ny+NZ=1/3 :

Fir ein langgestrecktes Rotationsellipsoid ( a>b=c ) mit der Exzentrizitat ¢ und
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b)z 4.11

a
ergibt sich [95]:

e?=1—(

1—e? 1. 1+e 4.12
N = —14+—In—o
X g2 ( 2e nl—e)’
1 4.13
N,=N,=2(1-N,)

Genaue Angaben zum Depolarisationsfaktor von Spharoiden (=Rotationsellipsoiden) fin-
den sich bei Stratton (1941) [93] und Stille (1944) [96]. Der Depolarisationsfaktor fur ein
allgemeines Ellipsoid wurde 1945 sowohl von Stoner [97] als auch von Osborn [98] unab-
hangig voneinander hergeleitet.

Mithilfe des Depolarisationsfaktors lasst sich die Polarisierbarkeit o bestimmen [99]:

€ le,~1)V 4.14
= 0 n mit V=érrabc.
1+(e,—1)N 3

¥l X

X, und «, ergeben sich wieder entsprechend, und man erhalt das zur Polarisation bei-

tragende Dipolmoment P, :

f)el=o<inxé’x+o<yEiye_'y+o<zEl.Ze"Z, 4.15
416
l7d,x (XX 0 lzh
Py |7 0 X, El.y
pdz 0 0 az Ew

Bisher wurde angenommen, dass sich das Ellipsoid im Vakuum befindet. Im folgenden sei
das Ellipsoid mit der Dielektrizitatszahl €, in ein Medium der Dielektrizitatszahl €, einge-
bettet, mit

€ =€ 417

e Oere'

In diesem Fall gilt (entsprechend auch fur die Komponenten y und z)[92], [95]:

L G, 418
Y e, +(e,—€,)N

e X
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4.1.2. Dielektrizitatszahl eines Werkstoffs mit ellipsoidformigen Einschliissen

Um von der Polarisierbarkeit eines Ellipsoids auf den Werkstoff schliefen zu koénnen,
mussen Orientierungsverteilung und Volumenanteil der enthaltenen Ellipsoide bekannt

sein.

Elementar sind die beiden Spezialfalle, bei denen entweder alle Ellipsoide gleich ausge-

richtet sind oder eine zufallige Verteilung der Orientierungen vorliegt.

Bei gleicher Ausrichtung aller Ellipsoide mit €;, die sich in einem umgebenden Dielektri-
kum €, befinden (UD=unidirektional), erhalt man eine anisotrope Dielektrizitatszahl

€,, ;» deren Komponenten vom Depolarisationsfaktor N ; (j=x,y,z) abhangen [93]:

o Jielemel) 4.20

€ =
. e ee+(1—fl.)(el.—ee)Nj'

Dabei ist f, der Volumenanteil der enthaltenen Ellipsoide.

Fir eine sehr lange Faser (a>b) ist N =0 und N, ,=05.Im 2D-Fall ware N =0
und N =1, und es ergibt sich:

Eeﬁ)xzfiel.—i-(l—fl.)ee fir N =0, 401
: ! ! 4,22
=fi—+1=/)— far N =1.
e,y €; €,

Diese Gleichungen haben die gleiche Form wie die Halpin-Tsai-Gleichungen in der Me-
chanik. Dort enthalt man fur den 2D-Fall eines dunnen, mit Endlosfasern verstarkten La-
minates entsprechende Mischungsregeln fur die physikalischen Grélien oder ihre Rezi-
prokwerte. Bei Belastung in Faserrichtung wird Parallelschaltung, senkrecht zur Faserrich-
tung Reihenschaltung angenommen. Fir den mechanischen Fall sind darlber hinaus eine
Reihe von Modifikationen der Halpin-Tsai-Gleichungen bekannt, die z.B. berucksichtigen,

dass Fasern und Harz in einem Laminat nicht homogen verteilt sind [100].
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Fir eine zufallige Orientierungsverteilung der Ellipsoide im Dielektrikum (=Random) ergibt
sich [95]:

€.—€ 4.23
&sz,y,z< i e)
3 €,+N,(¢e,—¢€,)
€ =€ t+¢€ .
eff “e Te Z N 6 —€ )
fl Jj=x,y,z

3 €,+N,(e;—¢,)

Angenommen wird dabei ein effektives Dielektrikum, unter Vernachlassigung von Wech-
selwirkungen im Material (wie z.B. Mehrfachstreuung).

4.1.3. Mischungsformeln fiir mehrere Komponenten

Fir die exakte Ermittlung der effektiven Dielektrizitdtszahl sind meistens weitere Faktoren
(von UD oder Random abweichende Orientierungsverteilung, Variation der Partikelgeome-
trie, sonstige Materialeinschlisse) im Modell zu bertcksichtigen [95], [101]. Auch die Fre-
quenzabhangigkeit und Phanomene wie Mehrfachstreuung erfordern entsprechende (oft
aufwandige) Modifikationen.

Kann man fur verschiedene Anteile im Werkstoff (wie Random und UD-Orientierung) die
jeweiligen effektiven Dielektrizitatszahlen berechnen, so ware die einfachste Naherung fur
die effektive Dielektrizitatszahl des Werkstoffs eine Mischungsformel (aus den genannten
Grunden allerdings fehlerbehaftet). Dabei wird fur jede Teilkomponente der Dielektrizitats-
zahl (eeﬁ’x, €y eeﬁ’z) ein arithmetrisches Mittel der m eingehenden Komponenten

gebildet, gewichtet mit ihnrem jeweiligen Volumenanteil v,

1 i 4.24
Eeffxmisch E — " xm effxm

4.1.4. Beschreibung der Orientierungen in einem Kurzfaser-Spritzguss-Werkstoff

Die Faserorientierungsverteilung in einem Kurzfaser-Spritzgusswerkstoff ist eine Folge
des Fullvorgangs bei der Herstellung. Dabei entsteht eine typische Schichtstruktur. Die
dominierenden Schichten sind die Mittelschicht, deren Orientierung quer zur FlieRrichtung

auf der Dehnstromung am Anguss beruht, und Scherschichten mit Orientierung in Fliel3-
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richtung, die sich aufgrund des Geschwindigkeitsgradienten an den Wandungen des
Werkzeugs ausbilden. Daruber hinaus werden weitere Zwischenschichten und eine regel-
lose Randschicht (aufgrund der Wandhaftung) unterschieden. Abbildung 24 zeigt skizzen-
haft die Orientierungen in Scher- und Mittelschicht [81]:

Abbildung 24: Faserorientierung in Scher- und Mittelschicht des Spritzgussteils.

Zur Beschreibung der Orientierungsverteilung eines Faserkollektives hat sich die Verwen-
dung einer Tensorreihe als besonders praktikabel erwiesen [31], [102]. Ihre Kenntnis ist
erforderlich zur Beschreibung von Werkstoffeigenschaften. Elastisches Verhalten wird
vom Tensor vierter Stufe, elektromagnetisches Verhalten vom Tensor zweiter Stufe be-
stimmt.

Zunachst wird der Orientierungsvektor P einer Einzelfaser eingefiihrt:

P, cos0 sino, 4.25
p= p, |F| sin6,sino,
p, cos 0,

Abbildung 25 veranschaulicht den Orientierungsvektor.



45

<

R

///
,,”OX/ X

Abbildung 25 : Veranschaulichung des Orientierungsvektors einer Einzelfaser.

Die Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion () ist fur ein Faserkollektiv definiert und gibt die
Wahrscheinlichkeit an, dass sich p im Winkelbereich zwischen (0,, 0,)und (0 ,+00_,

0,+00,) befindet. Der Orientierungstensor zweiter Stufe a; [102] ist definiert als

a;=[ p.p;w(p)dp. 4.26

Die Bedeutung der Komponenten a; wird in Abbildung 26 veranschaulicht [31]. Die a;

mit i ungleich j verschwinden bei geeigneter Wahl des Koordinatensystems, da sich jeder

Tensor zweiter Stufe diagonalisieren lasst. Die Diskussion lasst sich also auf die a;; redu-

AZ ______: /\ / .\ . T ™~

— — = ,\ RN 1

y || = — — \\../\/./ NN — - \<

S ‘,//.\'/./\ ,\, A\

] B XN e
a,=1, a,=a,=0 a,=a,=a,=1/3

Abbildung 26: Bedeutung einiger Komponenten des Orientierungstensors. Zweites Bild von links:

UD-Orientierung, Bilder rechts: Orientierungen in allen drei Raumrichtungen (gleich verteilt).

Der Variation der Orientierungsverteilung tUber der Schichtdicke entsprechen charakteristi-
sche Anderungen der Tensorkomponenten (Abbildung 27) [30], [78].
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Position in % der Dicke

Abbildung 27: Gemessene Diagonalelemente des Orientierungstensors iiber der Probendicke

(von links nach rechts, Messung: N. Davidson).

Bei integralen Messungen (Mikrowellen- oder Ultraschallverfahren) findet man ublicher-
weise ein Dominieren der Scherschicht-Orientierung, wie auch im Zugversuch bei Variati-
on der Entnahmerichtung der Zugstabe bestatigt wird.

4.1.5. Abschatzung der effektiven Dielektrizitatszahl fiir einen Kurzfaser-
Spritzgusswerkstoff

Eine Abschatzung der effektiven Dielektrizitatszahl kann auf der Basis der hergeleiteten
Mischungsformeln flr die einzelnen Schichten im Werkstoff erfolgen, wenn die Schichtdi-
cken, die jeweiligen Tensorkomponenten und die Materialeigenschaften (Fasergehalt und
Dielektrizitatszahl von Faser und Matrix) bekannt sind. Voraussetzung flr die Abschatzung
ist ein konstanter Fasergehalt Gber die gesamte Dicke der Probe, da dieser in die Bestim-
mung von €, eingeht. Variiert der Fasergehalt Uber die Dicke, so wird auch €y VON der

Schicht abhangig.

Innerhalb einer Schicht konnen die Komponenten des Orientierungstensors a; fir eine

Naherung verwendet werden: Dabei wird angenommen, dass die Schicht sich aus einem
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UD und einem Random-Volumenanteil zusammensetzt. Da die in Dickenrichtung liegende
Komponente von a, im Spritzgusswerkstoff zu vernachlassigen ist, erhalt man eine 2D-
Naherung. Mit den Formeln 4.20, 4.23 und 4.24 erfolgt dann die Abschatzung (zu Fehlern
siehe Kapitel 4.1.3).

4.2. Ausbreitung von Mikrowellen in anisotropen Werkstoffen

Zur Entwicklung eines Schichtmodells fur den anisotropen Fall muss das Ausbreitungsver-

halten von Mikrowellen in einem doppelbrechenden Werkstoff berltcksichtigt werden.

4.2.1. Doppelbrechung und elliptische Polarisation bei der Wellenausbreitung im
anisotropen Medium

Werkstoff-Anisotropien konnen strukturelle Ursachen wie Kristallstrukturen, ausgerichtete
Polymerketten oder z.B. Faser-Verstarkung haben. Aber auch durch das Aufbringen me-
chanischer Spannung kdnnen Anisotropien hervorgerufen werden, was in der Spannungs-
optik zur Werkstoffprifung eingesetzt wird. Das Phanomen ist aber nicht auf den opti-
schen Bereich beschrankt, es wird fur bestimmte Werkstoffe (z.B. Bleisilikatglaser) auch
im Mikrowellenbereich beobachtet [52], [103].

Die Folge der Werkstoff-Anisotropie ist die Doppelbrechung. Das Ausbreitungsverhalten
elektromagnetischer (wie auch elastischer) Wellen ist nun von der Polarisationsrichtung
der einfallenden Welle abhangig [74], [104]. Umgekehrt kann man aus dem Auftreten von

Doppelbrechung auf Anisotropie im Werkstoff schlie3en.

Die Wechselwirkung des Materials mit elektromagnetischen Wellen wird von der Polari-

sierbarkeit o« bestimmt (Kapitel 4.1.1). Flr ein anisotropes faserverstarktes Material ist «

ein Tensor:
x 0 0 4.27
lx]=| 0 o, 0
0 0 o

Entsprechend ist die Dielektrizitatszahl ein Tensor mit



48

e. 0 0 4.28
lel=| 0 »y 0
0 0 €

Fallt ein Mikrowellensignal einer bestimmten Polarisationsrichtung auf einen solchen
Werkstoff, so wirde man richtungsabhangig unterschiedliche Ausbreitungsgeschwindig-
keiten (Phasengeschwindigkeiten), also Doppelbrechung beobachten. In faserverstarkten
Platten liegen die Faser-Vorzugsrichtungen ublicherweise parallel zur Plattenoberflache.
Beim senkrechten Auftreffen einer linear polarisierten elektromagnetischen Welle kommt

es zur Aufspaltung in einen Anteil mit Polarisationsrichtung parallel zur Faservorzugsrich-
tung und einen senkrecht dazu. Diese Anteile unterscheiden sich in der Wellenlange A im

Medium, die von n und damit € abhangt, sowie im jeweiligen Reflexions- bzw. Transmis-
sionsfaktor an der Grenzflache Luft-Platte (was auch auf der Plattenrlickseite zu bertck-
sichtigen ist). Bei Drehung der Polarisationsrichtung der einfallenden Mikrowellen tritt bei
Orientierung parallel und senkrecht zur Faservorzugsrichtung nur je einer der beiden An-
teile auf, bei Zwischenwinkeln hingegen beide.

Fir eine beliebige Polarisation in der Ebene findet also eine Aufspaltung der einfallenden
Welle in eine langsame Komponente in y -Richtung und eine schnelle Komponente in z-

Richtung statt [105]. Das Ergebnis lasst sich darstellen als:

E(x,t)=E, ¢ sin(wt—k x)+E. € sin(wt—k, x). 4.29

Die Amplituden in Gleichung 4.29 hangen von der Orientierung der einfallenden Welle ab:

Ey,=E,cosp und E; =E;sinp. 4.30

Wegen ky;ékz ist die aus der Probe der Dicke D austretende Welle elliptisch polarisiert:

E(D,t)=Eoe"ycosﬁsin(wt)+Eoé’zsinBsin(wZJrA P) 4.31
mit
A(pzl)(ky_kz)_ 4.32

In einem faserverstarkten Werkstoff mit Faserorientierung in z -Richtung ist z die schnel-
lere Richtung, also ky kleiner k_. Dabei ist € groRer als €y [74]. Fur akustische

Scherwellen mit dieser Ausbreitungsrichtung im einachsigen Werkstoff lasst sich die Wel-
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lenausbreitung ganz analog beschreiben, wobei die schnellere Welle (hdhere Steifigkeit)
bei Polarisation in Faserrichtung auftritt [104], [105]. Diese Analogie ist jedoch ein Spezial-
fall, bei dem wie im elektromagnetischen Fall nur Transversalwellen auftreten. Im allge-
meinen Fall sind akustische Longitudinal- und Transversalwellen im Festkorper zu erwar-
ten. Anregung, Werkstoff- und Bauteileigenschaften bestimmen die Wellenausbreitung
und die auftretenden elastischen Wellentypen, von denen es auch Mischformen aus Lon-

gitudinal- und Transversalwellen gibt, wie z.B. Lambwellen (Plattenwellen).

4.2.2. Erweiterung des Schichtmodells auf anisotrope Werkstoffe

Um die Anisotropiemessung mit der Mikrowellenapparatur optimieren zu kdénnen, muss
das Schichtmodell auf den anisotropen Fall erweitert werden (Abbildung 28) [39], [76].
Dann kann der Einfluss von Parameteranderungen und der Positionierung der Probe auch
hier abgeschatzt werden. Bei den zu untersuchenden Werkstoffen liegt die Vorzugsachse
in der Plattenebene der jeweiligen Probe. Die im Modell auftretenden Schichten werden
als doppelbrechend (Probe oder Teilschicht der Probe) oder isotrop angesehen. Wie oben
beschrieben treten in der doppelbrechenden Schicht zwei Wellen unterschiedlicher Ge-
schwindigkeit (also mit unterschiedlichem Brechungsindex) auf. In den Luftschichten er-
folgt keine Anderung der Polarisationsrichtung der auftretenden Wellen. Wie beim isotro-
pen Schichtmodell ergibt sich die Feldverteilung im Aufbau durch Bericksichtigung der
Randbedingungen an den Grenzflachen. Dabei kdnnen nun aber vier Wellen in jeder
Schicht auftreten, parallel zur Vorzugsachse des Materials hin und zuriick und senkrecht
zur Vorzugsachse hin und zuruck. Bei der Ausbreitung in Luft tritt der isotrope Fall auf,

wobei jede beliebige Polarisationsrichtung als Vorzugsachse gewahlt werden darf.
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Abbildung 28: Anisotropes Schichtmodell.

Da die Berechnung des Signals aus der Amplitude am Reflektor sukzessive ruckwarts er-
folgt, liefert das Modell auch flr die Luftschicht zwischen Sender/Empfanger und Probe
Ldsungen fur zwei Polarisationsrichtungen. Die fur die Messung relevante Richtung ergibt
sich am einfachsten durch eine geeignete Wahl des Koordinatensystems. Dabei liegt z.B.
die Polarisationsrichtung der ausgestrahlten und der detektierten Welle in der z -Richtung.
Die Komponenten der y -Richtung werden bei der Berechnung der Intensitat am Detektor
als Null angenommen. Um die Messung zu simulieren, wird der Winkel « zwischen der

Vorzugsachse der Probe und der z-Achse zwischen Null und 360 Grad variiert.

Ziel ist die rechnerische Ermittlung des Einflusses der Probenposition auf die Anisotropie-
messung, um eine optimale Positionierung zu ermdglichen und die Quantifizierbarkeit der
Messung abzuschatzen.

Das elektrische Feld am Ort 7 ergibt sich aus der Summe der oben genannten vier Falle:

i(wi—k,7) - S

> i(wt+k,7) i(wt—k, 7)
'p is
i€ i€ + B, e

E(F)=4,e s e x<0, 439

USW..
Dabei gehoren die Vektoren A zu den hinlaufenden und B zu den riicklaufenden Wel-
len. Der Index i gibt die Nummer der Schicht an, p steht fur parallel, s flr senkrecht zur

Vorzugsachse des Werkstoffs.

Entsprechend dem isotropen Fall (siehe Anhang, Kapitel 7.1.8) ergeben sich die Randbe-
dingungen aus den Stetigkeitsbedingungen des elektrischen und des magnetischen Fel-
des an der Grenzflache:
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—_ — e — :—> —_ - - 4.34
Aip+Bip+Ais+Bis Ai+1p+Bi+1p+Ai+ls+Bi+ls’

{ —n. B { —n. B 4.35
nip Aip nip Blp+nis Ais nis Bis
=My p A1y M p B p T s A s s B

Im oben gewahlten Koordinatensystem mit Ausbreitungsrichtung x lassen sich beide
Gleichungen nach der y - und der z-Komponente trennen, wobei die Drehwinkel «; und
«,,, zwischen Materialachse und y-Achse in der jeweiligen Schicht beriicksichtigt wer-
den mussen. Die Vorzeichen der magnetischen Feldkomponenten ergeben sich aus der
Bildung der Rotation des elektrischen Feldes unter BerlUcksichtigung der jeweiligen Aus-
breitungsrichtung im Koordinatensystem und der Drehung um den jeweiligen Winkel « . In

Matrizen-Form ist dies darstellbar als:

. . 4.36
sin«, sin«; COS «; cos i, Aip
COS X, COS X, —sin«. —sin«; B.
i i i i ip | =
n,Cos®;  —n,Cosx; —mgsing; nsing, Al
npsine; n, sing, n,COSX; 1, COSKX, is
sing; sinex; cos K, , cosK, Ai+1p ’
COSKX; COS X, , —sin«; —sin«; Bi—l—lp
Mg pCOSK;y  TH g ,COSK; g T, (SINKG 1y (SINKG 4y A
_ . . _ B e
Mg pSIMK; Mg pSINK; M 1sC08&K; Mg sCOSK; i+1s
Nach Ermittlung der inversen Matrix ergibt sich:
A A , 4.37
ip i+1p
Bip =G Bi+1 p
A RES I ,
is i+1s
Bis Bi+1 s
Damit ist die Grenzflachenlbertragungsmatrix G, .., bestimmt. Zur Beschreibung des

anisotropen Mehrschichtmodells wird nun noch die Schichtibertragungsmatrix S, beno-
tigt. Sie wird analog zum isotropen Fall (Gleichung 3.3) ermittelt und berucksichtigt die

Brechungsindex-abhangigen Phasenverschiebungen:
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) S0 o0 o0\ ) 4.38
ip " ip ip
B || o e o o B o (8, »
A, o o &% o |[|a, A,
B, o 0 0 e '"f\B By
d;n, d, d;ng d,
d)lp:zn}\—op:k_zp und ¢i5:2")\—0:k_is.

Damit kdnnen die Amplituden im Schichtmodell fir den anisotropen Fall berechnet wer-

den. Die Intensitat an der Position x folgt aus

I(x)=|Ap(x)+Bp(x)+As(x)+Bs(x)|2. 4.39

Zur Normierung wird auch hier die Amplitude der einfallenden Welle auf Eins gesetzt (sie-
he Kapitel 3.1.2).

4.2.3. Anisotropiemessung mit Parametervariation zur Abschatzung der
Einflussfaktoren

Analog zum isotropen Schichtmodell soll der Einfluss von Parametervariationen nun far
den anisotropen Fall miteinander verglichen werden. Im isotropen Fall war gezeigt wor-
den, dass neben dem Brechungsindex der Probe auch die Probenposition einen Einfluss
auf das Detektorsignal hat. Dies zeigte sich im jeweiligen Signalverlauf, wenn simultan die
Reflektorposition verandert wurde. Im anisotropen Fall ist die Auswirkung des richtungsab-
hangigen Brechungsindex auf das Messsignal zu ermitteln. Auch hier ist ein Einfluss der
Probenposition auf das Ergebnis zu erwarten. Deshalb wird der Signalverlauf bei simulta-
ner Variation von Drehwinkel und Reflektorposition fur verschiedene Probenpositionen er-
mittelt und verglichen. Aufderdem wird der Einfluss des Fasergehalts untersucht. Abbil-
dung 29 zeigt, welche Parameter in den beiden Fallen variiert werden. Um die Ursache
der gemessenen Abhangigkeiten zu verstehen, wird auch hier ein Vergleich zwischen

Messung und Simulation (anisotropes Schichtmodell) durchgefuhrt.
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Abbildung 29: Parametervariationen im isotropen und im anisotropen Schichtmodell.

Abbildung 30 zeigt die gemessene Mikrowellenintensitat in Abhangigkeit von Reflektorpo-
sition (von oben nach unten), Fasergehalt (Saulen, von links nach rechts) und Drehwinkel

B der Mikrowellen-Polarisation (innerhalb jeder Saule variiert von 0 bis 360 Grad).

Analog zu Abbildung 19 ist zu erkennen, dass die Anderung des Fasergehalts zu einer
Phasenverschiebung fuhrt. Dartuber hinaus ist eine winkelabhangige Variation der Phase
zu erkennen, die klein bei geringem und groR3 bei hohem Fasergehalt ist. Wahlt man eines
der Minima als Arbeitspunkt, so ist die Position dieses Minimums entsprechend Abbildung
5 winkelabhangig moduliert, und man kann aus dem Verlauf Orientierungsrichtung und
Anisotropie bestimmen. Vergleicht man das Ergebnis innerhalb einer Saule (also fir fes-
ten Fasergehalt) fur unterschiedliche Arbeitspunkte, so erhalt man im unteren Minimum im
Bild (Reflektorpositionen zwischen ca. 32 und 34 mm) einen héheren Wert fir die Aniso-
tropie als in den anderen Minima. Dies ist vermutlich auf Abweichungen des Messaufbaus
vom Schichtmodell (Kapitel 3.2) zurlckzufuhren. Im unteren Minimum ergibt sich der Vor-
teil einer besonders groflen Modulationstiefe [83]. Der Orientierungswinkel kann hier mit

hoherer Zuverlassigkeit bestimmt werden als in den anderen Arbeitspunkten.

Aulerdem ist zu erkennen, dass die Phasenlage des Signalverlaufs flr anisotrope Proben
winkelabhangig ist, also auch die Phase zur Messung der Anisotropie genutzt werden
kann. Dazu kann der winkelabhangige Phasenverlauf bestimmt werden. Da vom isotropen
Fall bekannt war, dass auch die Probenposition einen gro3en Einfluss auf die Phase hat,
soll aber zunachst abgeschatzt werden, wie sich dies auf die Anisotropiemessung aus-

wirkt.
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Abbildung 30: Einfluss des Fasergehalts auf die Anisotropiemessung: Die Mikrowellenintensitdt
bei Variation der Reflektorposition ist von oben nach unten aufgetragen, bei Variation des
Fasergehalts von links nach rechts. Jede Sdule entspricht einem Fasergehalt, innerhalb jeder

Sdule ist aufserdem die Abhdngigkeit vom Drehwinkel dargestellt.

Abbildung 31 zeigt Messergebnisse an einer spritzgegossenen PC-Platte mit einem Glas-
fasergehalt von 40%, bei denen die Reflektorposition variiert wurde (von oben nach unten
aufgetragen). Die Messungen wurden bei unterschiedlichen Probenpositionen durchge-
fuhrt (Saulen, von links nach rechts), auRerdem wurde jeweils die Polarisationsrichtung
der Mikrowellen geandert (innerhalb jeder Saule von 0 bis 360 Grad). Die Anisotropie au-
Rert sich wie oben gezeigt in Phasenverschiebungen. Die Grole dieser Phasenverschie-
bungen hangt aber auch von der Probenposition ab. Derselbe winkelabhangige Unter-
schied im Brechungsindex kann je nach Probenposition unterschiedlich grolRe Phasenver-
schiebungen hervorrufen. Somit ist zu klaren, inwieweit die Materialeigenschaften unter
diesen Voraussetzungen quantifiziert werden konnen. Die winkelabhangige Modulations-
tiefe (ermittelt aus dem Phasenverlauf Uber dem Drehwinkel) nimmt fur dieselbe Probe
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unterschiedliche Werte an, was z.B. ein Vergleich der Arbeitspunkte A und B in Abbildung

31 zeigt.

Probenhohe [mm]
4 | 1 2 3 4

Reflektorposition [mm]
Gemessene Mikrowellenintensitat [rel. Einh.]

—_—
0 360 0 360
Drehwinkel B, variiert fur jede Probenhdhe

Abbildung 31: Einfluss der Probenposition auf die Anisotropiemessung: Gemessene

Mikrowellenintensitdt bei Variation der Reflektorposition (von oben nach unten aufgetragen),
Probenposition (Sdulen, von links nach rechts aufgetragen) und Drehwinkel B (innerhalb jeder

Sdule von links nach rechts aufgetragen).

Abbildung 32 zeigt, dass ein entsprechendes Verhalten (unterschiedliche Modulationstiefe
in den Arbeitspunkten) auf der Basis des anisotropen Schichtmodells qualitativ auch zu

erwarten ist. Folge fir die Messung ist die Variation des Anisotropiegrades.

Damit ist zwar die Frage nach der Quantifizierbarkeit noch nicht beantwortet, aber die
wichtigste Ursache flur unterschiedlich gro3e Modulationstiefen im Signal gefunden. Die-
ses Wissen kann nun genutzt werden, die Zuverlassigkeit des Messsystems zu verbes-
sern. Die Messung bei nur einer Probenposition erlaubt keine ausreichende Aussage Uber
den Grad der Anisotropie. Die Probenposition muss ebenfalls variiert werden. Der grofte
so gefundene Wert ist dann ein Mal fur die Anisotropie. Proben gleicher Dicke kdnnen so
zuverlassig hinsichtlich Ihres Anisotropiegrades verglichen werden.
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Abbildung 32: Berechneter Einfluss der Probenposition auf den Anisotropiegrad. Die
Reflektorposition wird von oben nach unten variiert, Probenposition und Drehwinkel von links
nach rechts (in diesem Beispiel: Probendicke 3,4 mm, Brechungsindex nparaiie=2 , Nsenivece=1,7). Die

weifsen Linien markieren beispielhaft den exakten Verlauf der Minimumsposition.

Inwieweit der Mikrowellenaufbau eine prazise Bestimmung des Brechungsindex n er-
laubt, erfordert weitere Untersuchungen und den Vergleich mit Referenzmethoden. Stan-
dardmethoden zur Messung des Real- und Imaginarteils von n reichen bis zu einer Fre-
quenz von etwa 10 GHz, dartber hinaus finden sich nur wenige Angaben in der Literatur.
Eingesetzt werden konnte prinzipiell (fir kleine Stlicke oder diinne Schichten, die der Pro-

be entnommen wirden) die Storkdrpermethode fur Hohlraumresonatoren [8].

4.2.4. Optimierung der Scans durch Variation der Probenposition am Beispiel von
PUR-RRIM

Wie die Kenntnis Uber den Einfluss der Probenposition auf die Anisotropiemessung einge-
setzt werden kann, zeigt sich, wenn man die Probe fur unterschiedliche Probenhdhen
scannt. Abbildung 33 links zeigt den Ausschnitt einer Messung an einer plattenférmigen
Probe aus PUR-RRIM, wobei an den mittleren Punkten keine Orientierungsmessung mehr
maoglich war. Verandert man die Probenhohe in geeigneter Weise, so konnen auch diese

Bereiche zuverlassig erfasst werden (Abbildung 33 rechts).
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Abbildung 33: Optimierung der Probenposition bei der Orientierungsmessung an einer Platte aus

PUR-RRIM: links urspriingliche Messung, rechts Messung bei optimaler Probenhohe

Ursache solcher lokaler Abweichungen kann z.B. das Durchhangen der Probe sein. Die-
ser Einfluss lie3e sich mit automatischer Hohenanpassung der Probe, kontrolliert mit ei-
nem optischen Abstandssensor, reduzieren. Moglich ist auch, dass im Bereich, in dem die
Resonatorlange geandert wird, gar kein Minimum auftritt. Ursache kann dabei auch eine
Anderung der Probendicke oder eine lokale Variation der winkelgemittelten Dielektrizitats-

zahl sein.

4.2.5. Tiefenauflosung: Langfaserverstarktes Laminat (0/90 Grad) im anisotropen
Schichtmodell

Diener [59] zeigte, dass die Mikrowellenmethode flr tiefenaufgeldste Orientierungsmes-
sungen eingesetzt werden kann. Dazu wurde ein Langfaserlaminat vermessen, das aus
zwei UD-Schichten bestand, die senkrecht zueinander orientiert waren (0°/90°). Zur Mes-
sung wurde die Probenposition im Resonator schrittweise geandert. Dabei wurde zu-

nachst die eine, spater die andere Orientierung erfasst.

Der gleiche Fall eines 0°%90°%orientierten, aus gleich dicken Schichten bestehenden Lami-
nates wurde auch im anisotropen Schichtmodell betrachtet. Im Modell wurde ein Dominie-
ren einer der beiden Schichten allerdings nicht beobachtet. Hier wird unabhangig von der
Probenposition ein scheinbar isotropes Verhalten der Probe vorhergesagt. Das Phano-
men der tiefenaufgelosten Messung ist damit nur Uber die Wechselwirkung der Probe mit
dem komplexen Mikrowellenfeld am Hohlleiterausgang erklarbar, was sich besonders bei
kurzer Resonatorlange auf das Ergebnis auswirkt (Abbildung 30; Kapitel 3.2) und dazu
fuhrt, dass die Schichten je nach Abstand zwischen Probe und Hohlleiter unterschiedlich

gewichtet werden.
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4.2.6. Kurzfaserverstarktes Spritzgussteil im anisotropen Schichtmodell

Da kurzfaserverstarkte Spritzgussteile die wichtigste Anwendung darstellen, werden diese
im anisotropen Schichtmodell betrachtet. Wie in Kapitel 4.1.2 dargestellt, fuhrt der Ein-
schluss ellipsoidférmiger Objekte in eine Matrix zu makroskopischer Anisotropie. Beim
senkrechten Auftreffen einer elektromagnetischen Welle auf eine spritzgegossene Platte
spielen die Komponenten der Dielektrizitatszahl in der Ebene quer zur Ausbreitungsrich-
tung eine Rolle. Diese kann aus einem Random-Anteil und einem UD-Anteil zusammen-
gesetzt beschrieben werden. Makroskopisch erhalt man Doppelbrechung und die Aufspal-
tung der Welle in eine Komponente langs und eine quer zur Hauptorientierungsrichtung
mit entsprechend unterschiedlichen Brechungsindices. Eine Spritzgussprobe setzt sich
aus mehreren Schichten mit unterschiedlicher Vorzugsorientierung zusammen. Die beiden
Randschichten weisen vorzugsweise eine Scherorientierung in FlieRrichtung der Schmel-
ze auf, die Vorzugsorientierung in der Mittelschicht ist relativ dazu um 90 Grad gedreht.
Die Schichten kénnen mit ihren jeweiligen richtungsabhangigen Brechungsindices im
Schichtmodell bertcksichtigt werden. Eingangsdaten waren die Dielektrizitdtszahlen von
Fasern und Matrix und die Geometrie und Orientierungsverteilung der Fasern. Aulzerdem
gehen der Fasergehalt in den Schichten und die Schichtdicken mit ein. Wahrend einige
dieser GrofRen mittels Schliffbildanalyse und Veraschung ermittelt werden kénnten, wer-
den Literaturwerte fur Dielektrizitatszahlen in den meisten Fallen nur fir 10 GHz angege-
ben. Wegen der Abweichung gegenltber 30 GHz ist ein Fehler zu erwarten, ein weiterer
folgt aus der verwendeten Mischungsregel (Kapitel 4.1.3). Ein quantitativer Vergleich mit
Messungen an Spritzgussproben ware so zwar machbar, Fehlerabschatzungen sind aber

wegen der in Kapitel 3.2 beschriebenen Einflisse nur mit hohem Aufwand mdglich.
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5. Werkstoffcharakterisierung mit dem Mikrowellenverfahren unter
Kombination mit weiteren Verfahren

Die Optimierung des Mikrowellenverfahrens verbessert die Reproduzierbarkeit der Mess-
ergebnisse. Damit lassen sich umfangreiche, vergleichende Messreihen zuverlassig
durchfiihren. Fir Proben gleichen Materials und gleicher Dicke sind lokale Orientierungs-
richtung und -grad direkt vergleichbar. Durch Kombination mit anderen zerstérungsfreien,
zerstérenden Prifverfahren oder Simulationsverfahren kénnen die Ergebnisse verifiziert
und ggf. weitere Werkstoffeigenschaften erfasst werden, was ein umfassenderes Ver-
standnis von Werkstoff, Herstellungsverfahren und Schadigungsverhalten ermaoglicht.
Dies wird im folgenden fur kurzfaserverstarkte, spritzgegossene Kunststoffe (PUR-RRIM

und Thermoplaste) gezeigt.

5.1. Optimierung des Herstellungsprozesses von PUR-RRIM

Kurzfaserverstarkte PUR-RRIM-Formteile haben wegen ihrer hervorragenden Material-
und Verarbeitungseigenschaften besonders in der Automobilindustrie gro3e Bedeutung.
Vorzugsweise werden dabei Glasfasern oder mineralische Fasern mit Langen von 100 pym
und Durchmessern von ca. 10 ym eingesetzt. Die Ausgangskomponenten der verwende-
ten Polyurethansysteme haben eine niedrige Viskositat. Im Gegensatz zu Thermoplasten
sind daher bei der Herstellung nur ein einziger Anspritzpunkt und ein niedriger Werkzeu-
ginnendruck erforderlich [106], [107]. Somit lassen sich grolflachige Formteile mit langen
FlieBwegen und geringen Wanddicken sowie Bauteile mit komplexer Geometrie herstel-
len. Typische Einsatzgebiete sind Front- und Heckschirzen, Spoiler, Turseitenverkleidun-

gen und Kotflugel.

Beim Herstellungsprozess kommt es aufgrund der Stromungsvorgange im Werkzeug zu
einer Ausrichtung der zugesetzten Kurzfasern. Die Folge ist eine lokale Anisotropie, die
die mechanischen und thermomechanischen Eigenschaften und somit z.B. das Schwin-
dungs- und Verzugsverhalten bestimmt. Um Bauteileigenschaften abschatzen zu kénnen,
ist die Kenntnis der Faserorientierung notwendig. Die hohen Qualitadtsanforderungen und
kurzen Entwicklungszeiten erfordern die Vorhersage der Faserorientierung bereits in der
Phase der Werkzeug- und Prozessauslegung. Dies wird durch den Einsatz von Simulati-
onsprogrammen ermaoglicht [60]. Um diese zur Vorhersage von Faserorientierung und me-
chanischen Eigenschaften optimieren zu kdnnen, werden als Eingangsdaten Messergeb-
nisse bendtigt [62]. Dazu sind gro¥flachige Messungen der Faserorientierung unter Varia-

tion der zahlreichen Einflussfaktoren erforderlich. Die Qualitat des Endproduktes wird von
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der Werkzeuggeometrie, dem eingesetzten PUR-System und Prozessgréf’en wie Roh-
stofftemperaturen, Einspritzgeschwindigkeit und der Menge dispergierten Gases in den
Rohstoffen bestimmt. Um diese Faktoren zuverlassig abschatzen zu kdnnen, ist eine brei-
te Datenbasis an Faserorientierungsmessungen erforderlich. Wie Voruntersuchungen ge-
zeigt haben [59], liefert die automatisierte scannende Mikrowellenmethode dafir geeigne-
te Eingangsdaten und kann auch den Umfang der Messaufgabe erflllen. Referenzverfah-

ren (Ultraschall, Thermische Ausdehnungsmessung) sichern die Ergebnisse zusatzlich ab.

Im Rahmen des von der DFG geférderten TFB 28 wurden deshalb Platten der GrofRe
200*300*3 mm?® unter Verwendung eines reprasentativen Polyurethan-Systems unter-
sucht, wobei Faserart, Fasergehalt, Rohstofftemperatur, Gasbeladung und Flllzeit in pra-
xisrelevanter Weise variiert wurden [40], [71], [108]. Die Umsetzung der gewonnenen Er-
kenntnisse in Simulationsverfahren erfolgte am IKV Aachen, Herstellung der Platten und

erganzende zerstorende Untersuchungen seitens der Bayer MaterialScience AG.

Mikrowellen-Orientierungsmessungen wurden mit einem Rasterabstand von 10*10 mm?
Uber einer Flache von 170*260 mm? an den Platten durchgefiinrt. Bei Variation der Faser-
art (Glasfaser und mineralische Fasern) und des Fasergehalts (17 — 22 Gew.% im Kunst-
stoff) wurden im Rahmen der messtechnischen Genauigkeit keine Unterschiede im Orien-
tierungsfeld gefunden. Alle weiteren Untersuchungen erfolgten an mit Mineralfasern ver-
starkten Platten. Hier zeigte sich, dass Flullzeit, Gasbeladung und Rohstofftemperatur ei-
nen Einfluss auf die sich ausbildenden Orientierungen haben [66], [71]. Polyurethane sind
exotherm reagierende Systeme, so dass bei Variation der Einfullzeit bzw. der Rohstoff-
temperatur unmittelbar Einfluss auf die Vernetzung und das FlieRverhalten des Kunststof-
fes genommen wird. Die Menge dispergierten Gases im System wirkt sich ebenfalls auf
das Fliel3verhalten des Polyurethans im Werkzeug aus und beeinflusst damit die sich ein-
stellende Faserorientierung. Insbesondere wurde bei plattenformigen Bauteilen abhangig
von den gewahlten Prozessparametern ein Eindrehen der Faserrichtung in die dem An-
guss gegenuber liegende Ecke (in den Bildern die linke untere Ecke) beobachtet. Abbil-
dung 34 zeigt typische Falle mit unterschiedlichen Verarbeitungsparametern. Das ,Eindre-
hen wird bei langer Fullzeit, geringen Mengen dispergierten Gases und hoher Rohstoff-
temperatur beobachtet und ist besonders ausgepragt, wenn diese Parameter zusammen-
kommen [105]:
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Abbildung 34: Einfluss verschiedener Prozessparameter auf die Faserorientierung:

linkes Bild: niedrige Rohstofftemperatur (Polyol 50 °C / Isocyanat 40 °C);

Mitte: hohe Rohstofftemperatur (70 °C / 60 °C) (lokale Messungen mit optimierter

Probenposition zeigen, dass in der Probenmitte keine Inhomogenitdt vorliegt, Kapitel 4.2.4),;

links und in der Mitte: kurze Fiillzeit (0,75 s);

rechtes Bild: lange Fiillzeit (0,95 s, bei mittleren Rohstofftemperaturen 60°C/ 50 °C).

Zur Absicherung der Mikrowellen-Ergebnisse wurden vergleichende Orientierungsmes-

Dazu eignen sich Scherwellen oder

sungen mit Ultraschallmethoden durchgefihrt.

Lambwellen. Die Faserorientierung wird aus der Laufzeit linear polarisierter Scherwellen

(Frequenzbereich von 2-10 MHz in Kontakttechnik) in Abhangigkeit der Polarisationsrich-

tung ermittelt [105]. Parallel und senkrecht zur Faserorientierung treten unterschiedliche

Pulslaufzeiten auf, bei Zwischenwinkeln kommt es zur Aufspaltung des Signals in eine

Komponente parallel und eine quer zur Faserorientierung (Doppelbrechung, Kapitel

4.2.1). In Faserrichtung ist die Laufzeit am kirzesten.

Abbildung 35 zeigt die mit Scherwellen-Kontakttechnik bestimmten Orientierungen an

zwei Platten, an jeweils 5 Punkten gemessen [40]. Der Vergleich mit den Ergebnissen der

Mikrowellenmessung zeigt eine gute Ubereinstimmung.
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Abbildung 35: Vergleich der mit Mikrowellen (Striche) und Ultraschall-Scherwellen-

Kontakttechnik (Doppelpfeile) ermittelten Orientierungen (Herstellungsparameter der beiden

Platten zufillig ausgewdhlit)

Eine weitere Moglichkeit zur Orientierungsmessung bietet der Einsatz von schrag einge-

schalltem Luftultraschall (Abbildung 36) [44], [45]. Durch Anpassung des Winkels 6 kann

der Resonanzwinkel 60 mit maximaler Transmission ermittelt werden. Aus 00 und der

Schallgeschwindigkeit in Luft wird die Lambwellengeschwindigkeit ¢, . in Abhangigkeit

des Drehwinkels B bestimmt. Das Maximum von ¢, . gibt die Faserorientierung an.

Abbildung 37 zeigt Luftultraschallmessungen mit Schrageinschallung, die an Punkt 5 (Ab-

bildung 35) durchgeflihrt wurden. Die Orientierungsrichtung ergibt sich hier aus den Maxi-

ma des Polardiagramms. Auch diese Ergebnisse bestatigen die Mikrowellenmessungen.
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Abbildung 37: Ultraschall-Polardiagramme der Luftultraschall-Schrégeinschallungsmessung.

Die Messungen wurden an den beiden Platten aus Abbildung 35 an Messposition 5 vorgenommen.

Die Faserorientierung ergibt sich links bei einem Drehwinkel B =120"+/-10°, rechts bei

B =110°+/-10".
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Mit den Ultraschallmethoden stehen also Referenzverfahren zum vergleichsweise schnel-

len und automatisierten Mikrowellenverfahren zur Verfugung.

Faserverstarkte Kunststoffe zeigen auch ein von der Faserrichtung abhangiges (anisotro-
pes) thermisches Ausdehnungsverhalten. Dieses wird prinzipiell vom thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten in Faserrichtung und senkrecht dazu bestimmt. Richtungsabhangi-
ge Unterschiede im thermischen Ausdehnungsverhalten kdnnen somit ebenfalls zur Mes-
sung der Faserorientierung genutzt werden. Aus dem Formteil werden hierzu kleine acht-
eckige Werkstoffplattchen herausgetrennt. Die Proben werden dann auf ca. 100 °C er-
warmt, und in drei unterschiedlichen Richtungen wird der thermische Langenausdeh-
nungskoeffizienten mit Hilfe eines handelsiblichen TMA-Gerates gemessen. Die anschlie-
Rend verwendeten Auswertealgorithmen zur Bestimmung der Faser-Orientierungsrichtung
gehen auf die Beschreibung des Ausdehnungsverhaltens ebener Formteile zurick [40].
Dieses zerstorende Prufverfahren auf Basis der Bestimmung des thermischen Ausdeh-
nungsverhaltens wird zur Verifizierung der Mikrowellen-Ergebnisse eingesetzt. Die in Ab-
bildung 38 gezeigten Orientierungen, die aus dem thermischen Ausdehnungsverhalten er-
mittelt wurden, sind mit dem Ergebnis der Mikrowellenmessungen konsistent [71]. Die Zu-
verlassigkeit des Mikrowellenverfahrens ist somit durch die Vergleichsmessungen abgesi-
chert.

Zur Simulation der Faserorientierung wurde die 2'/,D-Flllsimulationssoftware CAD-
MOULD (Version 6) eingesetzt, die am IKV (Aachen) entwickelte wurde. Fur dunnwandige
Bauteile erméglicht sie die Berechnung des Fullvorgangs und der Faserorientierung in
verschiedenen Schichttiefen. Der Simulation der Faserorientierung liegt das ursprunglich
fur thermoplastische Kunststoffe entwickelte Modell von Advani—Tucker zugrunde, wel-
ches fur PUR-RRIM um zusatzliche Parameter erweitert wurde [60], [108]. Zum Vergleich
mit den Mikrowellendaten wurde die Uber die Plattendicke integrale Orientierung berech-
net (Abbildung 39). Wahrend erste Simulationsrechnungen das Eindrehen der Faserorien-
tierung in die dem Anguss gegenuber liegende Ecke (linke untere Ecke in Abbildung 39)
nicht beschreiben konnten, gelang es durch eine Anpassung von Materialdaten, diesen
Effekt auch in der Simulation zu erzielen. Diese rheologischen Materialdaten sind wegen
des hochreaktiven Polyurethan-Systems einer direkten Messung bisher nicht zugéanglich.
Die Mikrowellenmessungen eigneten sich somit auch zur Validierung der Simulationsrech-
nung. Das in Abbildung 39 gezeigte Ergebnis der Simulation wurde mit den modifizierten

Materialdaten erzielt und weist eine gute Ubereinstimmung mit der Messung auf.
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Um die gewonnenen Erkenntnisse auf den Prifstand zu stellen, wurden Untersuchungen
an einem praxisnahen Bauteil vorgenommen. Dazu wurden Mikrowellenergebnisse mit Si-
mulationsrechnungen verglichen, die mit den modifizierten Materialdaten durchgefihrt
worden waren. Der Vergleich zwischen Messung und Simulation an einem Ausschnitt des
Bauteils in Abbildung 40 zeigt, dass die Orientierungsverteilungen in beiden Fallen auf ei-
nen Fluchtpunkt hinweisen. Bei Variation der Herstellungsparameter andert sich die Lage
dieses Fluchtpunktes, was sowohl die Mikrowellenmessung als auch die Simulationsrech-
nung zeigen (hier ohne Abbildung [108]). Durch Messungen an Platten wurden Erkennt-
nisse zur Optimierung der Faserorientierungssimulation gewonnen. Auch Faserorientie-
rungsfelder in komplexeren Bauteilen kdnnen nun korrekt berechnet werden und helfen

so, Schwachpunkte bei der Formteilentwicklung frihzeitig zu erkennen.
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Abbildung 40: Vergleich von Mikrowellenmessung und Simulation am Ausschnitt eines
Praxisbauteils (Hohe des Ausschnitts 100 mm, Abstand von A zu B 270 mm, Messraster

10*10 mm?). Beide zeigen das Zulaufen der Orientierungen auf einen Fluchtpunkt (Kreis).
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5.2. Werkstoff- und Schadigungscharakterisierung von kurzfaserverstarkten
Thermoplasten

5.2.1. Faserorientierungsmessung

Die Stromungsverhaltnisse beim Herstellungsprozess von faserverstarkten Thermoplasten
fuhren zur Schichtstruktur der Faserorientierungsverteilung. Die so entstehende Anisotro-
pie bestimmt wesentlich die lokale mechanische Steifigkeit und Festigkeit des Bauteils.
Dabei kommt es besonders in Bindenahten zur Schwachung quer zur Bindenaht, da die

Fasern hier Uber die ganze Bauteildicke gleich orientiert sind.

Die Messung der Faserorientierung ist somit wichtig fiir die Bauteilcharakterisierung. Uber-
licherweise werden Anisotropien im Zugversuch langs und quer zur dominierenden Faser-
orientierungsrichtung ermittelt. Dies hat den Nachteil, dass das Ergebnis uUber die Zug-
stabgeometrie gemittelt ist, lokal auftretende Unterschiede werden so nicht erfasst. Eine
wesentlich bessere laterale Auflésung ermoglichen zerstorungsfreie Prifmethoden. Fur in-
tegrale Messungen mit einem Messfleck von einigen Millimetern Durchmesser sind Mikro-
wellen und die oben beschriebenen Ultraschallmethoden einsetzbar. Eine noch hohere
Auflésung erlaubt die Rontgenrefraktion [36], allerdings bei langen Messzeiten. Zur Ober-
flachencharakterisierung lassen sich mikroskopische Methoden wie das konfokale Laser-
Scanning-Mikroskop (LSM) einsetzen. Wie oben beschrieben dient die 3D-Analyse von
Schliffbildern der Ermittlung des Faserorientierungstensors [30]. Schneller ist die 2D-Ana-
lyse [109], die im folgenden dargestellt wird. Aufgrund der hier notwendigen Probenprapa-
ration sind diese Messungen allerdings zerstdorend und im Vergleich zur Mikrowellenme-

thode mit hohem Zeitaufwand verbunden.

Erste Mikrowellen-Orientierungsmessungen an Proben mit Bindenaht wurden bereits in
Abbildung 7 gezeigt. Dabei ergab sich eine Orientierung entlang der Bindenaht mit hohem
Anisotropiegrad. Abbildung 41 zeigt eine plattenformige PP-Probe (20 Gew.-% Glasfaser-
gehalt) mit komplexerer Geometrie und Bindenaht, die mit Mikrowellen und Ultraschall-
Scherwellen-Kontakttechnik vermessen wurde [78]. Dabei zeigt sich die unterschiedliche
Empfindlichkeit der beiden Methoden. Wahrend die Mikrowellenmethode den hohen Grad
der Anisotropie im Bereich der Bindenaht anzeigt, spricht die Ultraschallmethode auf die
Bereiche geringerer Anisotropie, z.B. in der Nahe des Angusses, an. Die Empfindlichkeit
der jeweiligen Methode wird von vielen Parametern, wie Materialien, Probendicke, Justie-
rung, usw. bestimmt. Welche Methode am besten geeignet ist, muss von Fall zu Fall ent-

schieden werden. Das Messbeispiel zeigt, wie sich beide Methoden erganzen.
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Abbildung 41: Vergleich integraler Faserorientierungsmessungen mit Mikrowellen (oben) und
Ultraschall (unten, Scherwellen-Kontakttechnik, Messung: I. Solodov) an einer kurzglasfaser-
verstdrkten spritzgegossenen PP-Platte mit Bindenaht (Probenmaterial: Pio Kunststoffe,
Probenfertigung: IKV Aachen).

Mit optischen Methoden kann die Faserorientierungsverteilung tiefenaufgeldst erfasst wer-
den. Alternativ zur 3D-Analyse [30], die die Komponenten des Faserorientierungstensors
ermittelt, ist die schnellere 2D-Analyse einsetzbar, die die Projektion der Orientierungen
auf die Schnittebene durch Bildanalyse von Schliffbildern ermittelt. Da in kurzfaserver-
starkten Thermoplasten die Komponente in Dickenrichtung vergleichsweise klein ist, erhalt
man bei Schnittrichtung parallel zur Probenoberflache bereits zuverlassige Ergebnisse.
Die LSM-Bilder werden zunachst in binare Bilder umgewandelt. Durch das Setzen eines
geeigneten Schwellwertes sind die Fasern von der Matrix unterscheidbar. Faserorientie-
rungen und -langen kénnen bestimmt werden. Die winkelabhangige Haufigkeitsverteilung
wird in einem Histogramm aufgetragen, das Maximum zeigt die dominierende Orientie-
rungsrichtung an. Diese wird als Linie aufgetragen, deren Richtung die Faserorientierung
angibt und deren Lange der Anzahl der Fasern in dieser Richtung entspricht. Durch Scan-
nen der Probe wird die Faserorientierung Uber eine groRere Flache automatisch analy-
siert. Abbildung 42 zeigt ein solches Feld in der Region einer Bindenaht, die sich hinter ei-

nem Loch gebildet hat.
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(Messung: H. Gerhard).

5.2.2. Schadigungscharakterisierung

Zur Schadigungscharakterisierung eignen sich mehrere der oben erwahnten Methoden,
aulRerdem je nach Schadenstyp auch Luftultraschall (C-Scan [110] und Nichtlinearitatspa-
rameter [111]), Raster-Elektronen-Mikroskopie, Rontgen-Refraktion und die lokal aufge-
|6ste Messung der Oberflachentemperatur und der Oberflachendehnung [78]. Die Metho-
den zeigen unterschiedliche Aspekte der Schadigungen: Dampfung im Material, Reflexion
und Streuung am Schaden, Temperaturerhbhung aufgrund von Reibung, hohe Dehnung
des Materials unter Last, Anderung der lokalen Steifigkeit (die z.B. zur Doppelbrechung in

Polycarbonat fuhrt), durch den Schaden verursachte Anisotropie, usw..

Untersuchungen zur Schadigungscharakterisierung an spritzgegossenem kurzglasfaser-
verstarktem Polypropylen [110] erfolgten an mit Bandanguss gefertigten Platten der Gro-
Re 204*180*3,8 mm?, wobei die Fasern vorzugsweise in Einspritzrichtung orientiert waren
(siehe Abbildung 43). Aus den PP-Platten wurden Zugprufstabe der Breite 30 mm gefer-
tigt. Die Zugrichtung lag in Faservorzugsrichtung bzw. senkrecht dazu. Die Belastung der

Zugprufstabe erfolgte in Belastungsschritten mit stufenweise erhéhter Dehnung. Abbil-
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dung 43 rechts unten zeigt einen Zugstab nach mehreren Belastungszyklen (in der Abbil-
dung oben rechts), aufgenommen mit optischer Lockin-Thermografie (Belastung quer zur

Faserorientierung). Die hellen Bereiche zeigen die am starksten geschadigten Zonen an.
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Abbildung 43: Schidigungscharakterisierung an Zugstiben, die einer kurzglasfaserverstdirkten
PP-Platte entnommen und in mehreren Belastungsschritten geschddigt wurden (Mikrowellen-

Orientierungsmessung links: R. Steegmiiller. Optische Lockin Thermografie: T. Zweschper).

Fur die Mikrowellen-Untersuchungen wurden die Proben jeweils entlastet und ausge-
spannt. Entlang der Mittellinie der Zugprobe wurden Scans Uber eine Lange von 90 mm
durchgefuhrt. Nach Belastung in Faserrichtung wurden auch bei mehreren Belastungs-
schritten bis hin zum Versagen der Probe keine Anderungen im Mikrowellensignal gefun-
den [110]. Mit zunehmender Belastung quer zur Faser weisen aber die Mikrowellenergeb-
nisse einen Anstieg der lokalen Anisotropie in der gesamten Probe auf (Abbildung 44).
Die gemessene Orientierungsrichtung bleibt dabei unverandert. Ab einer vorherigen Deh-
nung von 4% ist lokal an den Schadigungsorten ein besonders starker Anisotropieanstieg
zu beobachten. Bereits im unbelasteten Fall findet sich am Ort der spateren Schadigung
eine leicht erhohte Anisotropie im Mikrowellensignal. Verbunden mit der erhdhten Aniso-
tropie ist ein Abfall der Dielektrischen Dicke. Anisotropieanstieg und Abfall der Dielektri-

schen Dicke treten bei hbherem Fasergehalt bereits bei geringeren Dehnungen auf.
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Abbildung 44: Schidigungscharakterisierung von Zugstdiben mit Belastungsrichtung quer zur
dominierenden Faserorientierung, Mikrowellen-Linienscans entlang der Mittelachse des
Zugstabs: links Anisotropie und rechts Dielektrische Dicke fiir unterschiedliche Zugstab-
Dehnungen.

Der Abfall der Dielektrischen Dicke bedeutet eine Verkirzung des Resonators bei der
Messung, was (bei konstanter Probenposition) einer Erhéhung des mittleren Brechungsin-
dex entspricht. In Faserrichtung ist der Brechungsindex grof3er als quer dazu, die auftre-
tende Schadigung fuhrt zu einem effektiv noch groeren Brechungsindex. Dieses Verhal-
ten ist vermutlich auf Faser-Matrix-Ablosungen zurlckzufuhren. Bei Belastung in Faser-
richtung sind Schaden z.B. in Form von Faserpullout und -brichen (bis hin zum Sprdd-
bruch der Probe) erst bei hoherer Last zu erwarten. In diesem Fall zeigen Mikrowellen-
messungen keine Signalanderungen (ohne Abbildung). Aufnahmen am Raster-Elektro-
nen-Mikroskop weisen fiir die unterschiedlichen Lastrichtungen Anderungen im Scha-
densbild der Bruchflachen auf. Nach Belastung quer zur Faserorientierung zeigen Unter-
suchungen der Oberflache mit dem LSM tatsachlich Faser-Matrix-Ablésungen, deren An-
zahl mit steigender Belastung zunimmt [110]. Damit kann aus dem integral ermittelten An-
stieg der Mikrowellenanisotropie auf Faser-Matrix-Ablésungen im Inneren der Probe ge-

schlossen werden.

Die Mikrowellenmethode spricht also auf orientierte Schaden an, wahrend andere Metho-
den (Optische Lockin-Thermografie und Ultraschall-C-Scan) nur zeigen, dass ein Schaden
auftritt. Orientierte Schaden kdnnen mit hdherer lateraler Aufldsung auch mit der Ront-
gen-Refraktion erfasst werden [112]. An gespritzten kurzglasfaserverstarkten PP-Zugsta-
ben wurde bei schrittweiser Schadigung ein Anstieg des Refraktionssignals langs und

quer zur Faserorientierung gefunden. Dies lasst auf Faser-Matrix-Ablésungen und auf Ma-
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trixschaden schlielen. Proben mit guter und schlechter Faser-Matrix-Haftung sind klar un-

terscheidbar.

Die oben beschriebene Luftultraschall-Schrageinschallung spricht direkt auf die elasti-
schen Eigenschaften des Werkstoffs an. Dies ist besonders interessant fur die berlh-
rungslose Werkstoffcharakterisierung in-situ wahrend des Zugversuchs. Aus dem Nichtli-
nearitatsparameter B, [111] ist ersichtlich, wie sich die lokale Steifigkeit verandert
(B,>0: Erniedrigung, B,<0: Erhéhung). Er ergibt sich direkt aus dem verallgemeiner-
ten Hookeschen Gesetz, das auch Terme hoéherer Ordnung in der Abhangigkeit der Span-
nung von der Dehnung berucksichtigt. Dies wirkt sich unmittelbar auf die Ausbreitungsge-
schwindigkeit elastischer Wellen im Material aus, die sich ebenfalls um den Term B, ge-
genuber dem unbelasteten Material verandert [113]. Misst man also im vorliegenden Fall
die Ausbreitungsgeschwindigkeit der Lambwellen als Funktion der Dehnung, so ist B, be-
stimmbar. Abbildung 45 zeigt dies am Beispiel einer Probe entsprechend Abbildung 43
links mit Belastungsrichtung quer zur Faserorientierung und einem Fasergehalt von 20
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Abbildung 45: Nichtlinearititsparameter B, , aufgetragen iiber der Dehnung, Belastung quer zur

dominierenden Faserorientierung (Messung: 1. Solodov).

Der Verlauf des Nichtlinearitatsparameters ahnelt dem fur das unverstarkte Material [111],
weshalb davon ausgegangen wird, dass das Verhalten der Matrix das Schadigungsverhal-
ten bei Belastung quer zur Faser dominiert. Es konnen folgende charakteristische Berei-

che unterschieden werden: Zunachst (Bereich |) kommt es zur Abnahme der Steifigkeit,
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verursacht durch das Abgleiten der Molekllketten aneinander. Das Ausrichten der Mole-
kiile fihrt zum Versteifen des Materials in Bereich Ill, im Ubergangsbereich Il kompensie-
ren sich die Phanomene aus | und lll. In Bereich IV kommt es erneut zur Abnahme der
Steifigkeit, verursacht durch das Auftreten von Rissen, was schlie3lich zum Bruch der Pro-
be fuhrt.

Zur Schadigungscharakterisierung mit hoher lateraler Auflésung dient das konfokale LSM
[78], [109], [114]. Mit Hilfe einer speziellen Miniatur-Zugprufmaschine la3t sich der Schadi-
gungsverlauf in-situ unter dem LSM verfolgen. Abbildung 46 zeigt Aufnahmen, die im Be-
reich der Bindenaht (Probe aus Abbildung 41, Belastungsrichtung quer zur Bindenaht) ge-
macht wurden. Schadigungs-Phanomene wie Faser-Matrix-Ablésungen, Matrixflielen und

die Entstehung von Rissen sind so direkt erfassbar.

Abbildung 46: Schidigungsablaufin der Bindenaht. Links Rissbildung, rechts Faser-Matrix-
Ablosungen und Matrix-Flief3en, aufgenommen am konfokalen LSM (Messung: H. Gerhard / N.
Schlatterer). Die Doppelpfeile zeigen die Lastrichtung.

Far in-situ Untersuchungen der Probenoberflache wahrend des Zugversuchs haben sich
die Messung der Oberflachentemperatur und die lokale Dehnungsmessung mit der Photo-
grammetrie bewahrt [78], [114]. Lokale Unterschiede der auftretenden Schadigung sind
besonders dann zu erwarten, wenn eine komplexere Orientierungsverteilung im Bauteil
vorliegt. FUr Untersuchungen an Platten wie in Abbildung 41 wurden Zugstabe an ver-
schiedenen Probenpositionen entnommen: Im Bereich der Bindenaht (Position A) und ge-
genuber (Positionen B und C in Abbildung 47). Die Oberflachentemperatur wurde mit ei-

ner Infrarotkamera (Temperaturauflésung NETD= 15 mK) mit einer Bildwiederholungsrate
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von 200 Hz gemessen. Zunachst kam es aufgrund des thermoelastischen Effekts zu einer
Abkuhlung der Probe von etwa 1 K, die in den Bereichen mit hdherer Dehnung (z.B. in der
Bindenaht) besonders stark war und so bereits Schwachstellen im Bauteil aufzeigte. Im
nichtlinearen Bereich des Spannungs-Dehnungs-Diagramms kommt es zum Temperatur-
anstieg. Abbildung 47 zeigt die Oberflachentemperatur nach Auftreten erster Schadigun-
gen an den Positionen A und B (Positionen C und B zeigten ahnlich Ergebnisse). Es fin-
den sich grol3e lokale Unterschiede im Schadigungsfortschritt. Wahrend Position A in der

Bindenaht versagt, ist bei Position B der Ort des spateren Versagens zunachst unauffallig.
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Abbildung 47: Oberflichentemperatur von Zugstiben unter Last (Messung N. Schlatterer). Die
Doppelpfeile zeigen die Lastrichtung.

Entsprechende Ergebnisse der Dehnungsmessung mit Photogrammetrie sind in Abbil-
dung 48 dargestellt.

Epsilon Y [%)] , Epsilon Y [%]

Abbildung 48: Oberflichendehnung an Zugstiben unter Last, gemessen mit Photogrammetrie,
links Position A mit Bindenaht, rechts Position C (Durchfiihrung der Messung mit dem Messsystem
Aramis). Die Doppelpfeile zeigen die Lastrichtung.

Aus der Verschiebung eines unregelmaligen schwarz-weilen Musters auf der Proben-

oberflache, das mit zwei Kameras erfasst wird, werden die drei raumlichen Komponenten
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der lokalen Verschiebung durch Vergleich mit einem am Anfang aufgenommenen Refe-
renzbild ermittelt. Im vorliegenden Fall tritt im wesentlichen die Komponente in Zugrich-
tung auf, die Darstellung ist deshalb darauf beschrankt. Die laterale Auflosung wird von
der GroRRe der Punkte im Muster bestimmt. Messungen sind mit einer Bildwiederholrate
von 1 Hz mdglich. An Position A werden die hochsten Dehnungen in der Bindenaht ge-
messen, wo die Probe auch versagt. An Position C ohne Bindenaht liegt die Dehnung bei
etwa 2%, lokal werden hohere Werte gefunden. Der Bruch beginnt in einer Region mit ho-
her Dehnung, in der auch der grof3te Temperaturanstieg und Schadensfortschritt gefun-
den werden. Hohe lokale Dehnung ist verbunden mit starken Verschiebungen im Kunst-
stoff, dadurch kommt es zu Reibung und lokaler Erwarmung. Somit zeigen Photogramme-
trie und Thermografie unterschiedliche Aspekte desselben Schadenphanomens. Kritische
Regionen sind so frihzeitig unter Last detektierbar. Dies zeigt, wie durch Kombination ver-
schiedener Prufverfahren unterschiedliche Informationen Uber den Werkstoff, sein Scha-

digungsverhalten und die auftretende Schadigungsart gewonnen werden.
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6. Diskussion und Ausblick

In der Zerstérungsfreien Prifung von Kunststoffen haben sich Mikrowellenverfahren be-
wahrt, weil sie gut in diese Werkstoffe eindringen und ausreichende Wechselwirkungen
mit Materialinhomogenitaten auftreten. Vorteilhaft ist dabei der Einsatz offener Hohlleiter-
sensoren, die kostengunstig betrieben werden konnen, weil sie keine Netzwerkanalysato-
ren erfordern. Die Kombination eines solchen Sensors mit einem offenen Resonator er-
moglicht die Bestimmung dielektrischer Anisotropie bei variabler Probendicke und erlaubt
eine scannende Messung, was Standardverfahren zur Messung der Mikrowellenanisotro-

pie i.a. nicht leisten kdnnen.

Die vorgestellten Anwendungsbeispiele zeigen, dass sich die Methode fur eine Vielzahl
von Werkstoffen einsetzen lasst. An kurzfaserverstarkten Spritzgussteilen liefern die mit
einem Scan ermittelten Orientierungsfelder Aufschluss Uber den Herstellungsprozess
oder zeigen Schwachstellen wie Bindenahte auf. Aber auch langfaserverstarkte Werkstof-
fe oder Holz sind untersuchbar. Eine Ausnahme bilden allerdings kohlefaserverstarkte
Kunststoffe, die aufgrund ihrer hohen elektrischen Leitfahigkeit die Mikrowellen reflektie-

ren. Hier sind alternativ Wirbelstrom- oder Ultraschallmessungen einsetzbar.

Da die Mikrowellenmethode wesentlich schneller ist als herkdmmliche Verfahren zur Fa-
serorientierungsmessung, lag der Einsatz fur umfangreiche Messaufgaben zur Optimie-
rung industrieller Bauteile nahe. Die unzureichende Reproduzierbarkeit der Methode bei
der Messung des Orientierungsgrades erforderte allerdings apparative Weiterentwicklun-
gen. Nach einer Analyse des vorhandenen Messaufbaus wurde zunachst die Justierung
verbessert. Es wurden aber weitere EinflussgroRen beobachtet, die den gemessenen Ori-
entierungsgrad verfalschten. Ein neuer Messaufbau wurde entwickelt, der den Einsatz op-
timierter Komponenten erlaubte und bei dem Messparameter wesentlich flexibler und tGber
einen grélkeren Bereich geandert werden konnten. Dies erlaubte nun, die vielfaltigen Ur-

sachen der ,schlechten Reproduzierbarkeit” zu untersuchen.

Erganzend zu diesen experimentellen Untersuchungen wurde mit Hilfe eines Mehrschicht-
modells des Messaufbaus eine realistische Variation von Einflussparametern durchge-
fuhrt. Bereits flir den Fall einer isotropen Probe (z.B. Glas) wurde eine gute qualitative

Ubereinstimmung von Messergebnis und Modell beobachtet. Dabei tragen mehrere Ein-
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flussgrofRen zur Lage der stehenden Welle (die von den durch die Maxwellgleichungen
formulierten Randbedingungen bestimmt wird) im Resonator bei. Als besonders kritisch
erwies sich der Einfluss der Probenposition. Messung und anisotropes Schichtmodell zei-
gen beide eine groflRe Variation des bestimmten Orientierungsgrades. Eine mdglichst ge-
naue Bestimmung des Orientierungsgrades erfordert Messungen bei mehreren Probenpo-
sitionen, wobei der grote ermittelte Wert ein Mal flr den tatsachlichen Orientierungsgrad
in der Probe ist. Dieses Verfahren ist allerdings sehr aufwandig und in der Praxis nicht im-
mer umsetzbar. Haufig reicht es aber, wahrend einer Messung die Probenhdhe konstant
zu halten (z.B. kontrolliert mit einem Abstandssensor). Dies ermoglicht es z.B., den Faser-

gehalt kurzfaserverstarkter Spritzgussproben zu bestimmen.

Fir eine exakte Messung des Brechungsindex n reicht die Betrachtung im Schichtmodell
nicht aus, weil sich einige GroRen im Messaufbau (wie die Geometrie im Inneren der Mi-
krowellenapparatur) nicht genau genug erfassen lassen und der reale Aufbau wegen der
Abstrahlung vom Hohlleiter zu sehr vom Schichtmodell abweicht. Zur Klarung der Mach-
barkeit waren weitere Untersuchungen erforderlich, wobei Referenzverfahren (Stérkorper-

methode fur Hohlraumresonatoren) eingesetzt werden sollten.

In der Praxis ist die Methode fur plattenartige Prifobjekte sehr gut geeignet. Gekrimmte
Proben fuhren geometriebedingt allerdings zu einem Messergebnis, das Anisotropie in der
Probe vortauscht. Fur gekrummte Bauteile ist deshalb die Entwicklung von zerstorungs-
freien Methoden mit besserer lateraler Auflosung anzustreben, z.B. durch Einsatz hdherer
Frequenzen. Damit kdnnte auch die Anisotropie in der Nahe von Kanten besser erfasst

werden.

Eine Erhdhung der Messgeschwindigkeit ware zu erzielen, wenn die Langenabstimmung
des Resonators durch eine Frequenzabstimmung ersetzt wirde, wie demonstriert wurde.
Der praktische Einsatz scheiterte allerdings an der zu geringen Bandbreite des Mikrowel-
lensensors. Losung konnte die Verwendung einer externen Mikrowellenquelle in Kombina-
tion mit einer geeigneten Drehvorrichtung (rotary joint) sein. Durch vergleichenden Einsatz
von Langenabstimmung und Frequenzabstimmung lie3e sich auch die Geometrie im Inne-

ren des Mikrowellenaufbaus genauer abschatzen.
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Die vorgenommenen MalRnahmen steigerten trotz noch vorhandener Einschrankungen die
Reproduzierbarkeit der Messergebnisse und erhdhten somit ihre Aussagekraft. Dies er-
mdglichte im Rahmen des TFB 28 die systematische Untersuchung des Einflusses von
Herstellungsparametern auf die Faserorientierung, die sich in Platten aus PUR-RRIM ein-
stellt. Die Ergebnisse der Mikrowellenmessungen wurden lokal durch Ultraschalluntersu-
chungen und Messungen des thermischen Ausdehnungsverhaltens (Bayer MaterialSci-
ence AG) bestatigt. Die Mikrowellenmessungen schufen damit die Grundlage fur einen
Vergleich mit am IKV Aachen durchgefihrten Simulationen und ermdglichten so deren
Optimierung. Die an Platten gewonnenen Erkenntnisse wurden zudem erfolgreich auf
komplexere Bauteile Ubertragen. Dies zeigte die Einsetzbarkeit der Mikrowellenmethode

fur praxisrelevante Fragestellungen.

Bei der Materialcharakterisierung von kurzfaserverstarkten Thermoplasten erwies sich der
Vorteil der Kombination des Mikrowellenverfahrens mit weiteren zerstérungsfreien und
zerstorenden Verfahren. Die Vorhersage von Werkstoffeigenschaften erfordert die Kennt-
nis der integralen und in manchen Fallen der tiefenaufgelésten Faserorientierung. Das Mi-
krowellenverfahren liefert dabei als schnellstes der vorgestellten Verfahren die dickeninte-

grierte Faserorientierungsverteilung.

Auch bei der Schadigungscharakterisierung kurzfaserverstarkter Thermoplaste liel3 sich
das Mikrowellenverfahren einsetzen. Die integrale Mikrowellenmessung konnte nicht nur
Schaden detektieren, sie sprach auch selektiv auf eine bestimmte Schadensart, namlich
Faser-Matrix-Ablésungen, an. Die Kombination mehrerer Prifverfahren ermdglichte es,
unterschiedliche Aspekte des Schadigungsverhaltens abzubilden: Wahrend Oberflachen-
temperaturmessung und Photogrammetrie eine Untersuchung der Oberflache in-situ wah-
rend des Zugversuchs mit einer Auflésung im mm Bereich ermdglichten, erfassten mikro-
kopische Untersuchungen Phanomene auf der Langenskala der Fasern. Dabei war es bei
einigen der Verfahren mdglich, bereits vor der einsetzenden Schadigung den Ort des spa-
teren Versagens vorherzusagen. Neben der Detektion von bauteilschwachenden Binde-
nahten zeigte die Mikrowellenmessung z.B. eine geringe Erhdhung der lokalen Anisotro-
pie im noch intakten Probekdrper, die im anschlie®enden Zugversuch schadigungsauslo-
send wirkte. Dies demonstriert die Einsetzbarkeit der Mikrowellenmethode im Hinblick auf

die Werkstoffoptimierung.
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Klnftige Anwendungen der Mikrowellenmethode liegen in der Charakterisierung von Fa-
serverbundwerkstoffen, die stetig weiterentwickelt werden. So ware die Methode beson-
ders geeignet zur Orientierungsmessung an langfaserverstarkten Materialien, z.B. im Rah-
men einer systematischen Prozesscharakterisierung (in Analogie zur hier gezeigten Opti-
mierung des PUR-RRIM-Prozesses). Untersuchungen an glasfaserverstarkten Gelegen
und Geweben zeigen auch, dass die Mikrowellenmethode auf lokale Struktureigenschaf-
ten (wie Faserbindel) in solchen Werkstoffen anspricht und somit zur Werkstoffcharakteri-

sierung hinsichtlich der lokalen Anisotropie beitragt.

Nutzen lieRen sich auch die Eigenschaften des kurzen Mikrowellenresonators flr die Ma-
terialcharakterisierung: Dieser hat sich als ganz besonders empfindlich gegentiber der An-
derung von Materialeigenschaften erwiesen (Abbildung 30). AuRerdem zeigt die Arbeit
von Diener [59] die Mdglichkeit der Tiefenauflésung, wobei bestimmte Schichten der Pro-
be starker gewichtet werden als andere. Durch Scannen lie3en sich so z.B. Inhomogenita-

ten in geschichteten Verbundwerkstoffen ermitteln.

Anwendungsmaoglichkeiten der Mikrowellenmethode liegen auRerdem in der Orientie-
rungsmessung an Papier [115] oder Folien [59]. Die Machbarkeit wurde in beiden Fallen
bereits demonstriert, aber flr den praktischen Einsatz ist eine Absenkung der Rausch-
grenze erforderlich, um richtungsabhangige Unterschiede in diesen sehr dinnen Materia-

lien hinreichend zu erfassen.
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7. Anhang

7.1. Physikalische Grundlagen der Wellenausbreitung im Mehrschichtmodell

7.1.1. Maxwellgleichungen und Wellengleichung

Das Ausbreitungsverhalten der Mikrowellen beruht auf den Maxwellgleichungen. Sie be-

schreiben die rdumliche und zeitliche Verknipfung des elektrischen Feldes E mit dem
magnetischen Feld H [1], [116], [117], [90].

- R 7.1
rotE:-Q
ot -
— — 7 7-2
rotH:JJrQ
ot »
divD=p, 7.3
div B=0. 74

p ist die Ladungsdichte. AuRerdem gelten die folgenden Materialgleichungen, die die

FeldgroRen mit den Materialeigenschaften verknipfen:

D=e e, E=€E, 7.5
Bepgu H=ul, 7.6
J=0E. 7.7

Dabei sind D die Dielektrische Verschiebung und B die magnetische Induktion im Medi-
um, J der Verschiebungsstrom. Im Vakuum sind die Felder durch die elektrische Feld-
konstante €,=8,8543*10" */v, und die magnetische Feldkonstante u,= 1,2566*10°
V¥/am verknlpft, im Medium treten zusétzlich die Dielektrizitatszahl (auch Permittivitat) e,
und die Permeabilitat u, sowie die elektrische Leitfahigkeit o auf. Im allgemeinen Fall
sind die MaterialgroRen €, pu und o Tensoren zweiter Stufe. Dies wird spater im Fall der
anisotropen Probe beriicksichtigt, der Ubersicht halber werden diese GréRen aber zu-

nachst als skalar angenommen.

Die Wellengleichung des elektromagnetischen Feldes lasst sich direkt aus den Maxwell-

gleichungen herleiten [117], was im folgenden flr das elektrische Feld gezeigt wird.

Das Einsetzen der Materialgleichungen 7.1, 7.6 und 7.7 in die Maxwellgleichungen liefert:
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- . 7.8
roth-%
ot
—_ —_ 7.9
rotB=u0E+ueaa—E
- 7.10
diVE=£
E )
div B=0. 7.11

Nun wendet man die Rotation auf die erste Maxwellgleichung 7.8 an und vertauscht an-
schlieRend auf der rechten Seite der Gleichung die Rotation mit der zeitlichen Ableitung.

In Kombination mit der zweiten Maxwellgleichung 7.9 ergibt sich:

- 7 27 712
TO'[TO'[EZ—[,IO'%-UGH )
ot 01>

Unter Verwendung der Vektoridentitat 7.13 sowie der modifizierten dritten Maxwellglei-
chung 7.14

rot rot =grad div—V?, 7.13

P Iy 7.14
grad div E=grad —
€

ergibt sich

0FE %E 7.15

Fir ein elektrisch neutrales Medium ist p =0, somit entfallt der erste Term. In Nichtleitern

gilt auBerdem o =0, und man erhalt die Wellengleichung im dielektrischen Medium:

2F 7.16

- *E 717

Die analoge Herleitung fur das magnetische Feld liefert:
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- 25 7.18
VZB-UGZ—lj:O.
t

7.1.2. Wellenausbreitung im dielektrischen Medium

Im folgenden werden die physikalischen Grof3en aufgefihrt, die der Beschreibung der
Wellenausbreitung im Medium dienen [117]:

Die Ausbreitung elektromagnetischer Wellen erfolgt mit der Geschwindigkeit ¢, mit:

1 0%E 7.19

Woraus mit den Gleichungen 7.17 und 7.16 folgt:

7.20

1
C=C,= und
VHy €
1 Co 7.21

1
C: = —_—
Vue Augn, e, 1

mit dem Brechungsindex n .

Fir dielektrische Materialien isti.a. u, =1 und damit:

n=vu.e.=e,. 7.22

Eine Losung der Wellengleichung im stationaren Fall sind ebene Wellen der Form:

E(x,t):goeﬂwf—’“) 7.23
mit der
Wellenlange A:% und Frequenz f, 7.24
Winkelgeschwindigkeit w=2m f, 7.25
7.26
Wellenzahl k=2—n,
A
7.27

somit @
c=—.
k
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Kommt es zu Verlusten im Material, so lassen sich diese mit einer komplexen Dielektrizi-
tatszahl erfassen [118], [119]:

€’ 7.28
€, =€, '—ie, "=¢, '(1—tans) mitdem Verlustfaktor tan6=——
€
.
Damit wird auch der Brechungsindex n komplex:
n=n’"+in"". 7.29

7.1.3. Wellenausbreitung in guten Leitern

Im Mikrowellenaufbau und somit im Schichtmodell ist die Reflexion von Mikrowellen an ei-
ner Metallflache zu bericksichtigen. Um diese zu verstehen, sind Kenntnisse Uber die
Wellenausbreitung in guten Leitern erforderlich. Bendtigt wird spater der Brechungsindex
eines guten Leiters zur Bestimmung des Reflexionskoeffizienten an der Grenzflache Luft-
Metall (Gleichung 7.21).

Bei der Beschreibung der Wellenausbreitung in guten Leitern ist in den Maxwellgleichun-
gen zu berucksichtigen, dass o nun ungleich Null ist [91]. Die Losung hat auch hier die

Form ebener Wellen, entsprechend Gleichung 7.20.

Fir diesen Losungsansatz geht das Ableiten nach Zeit und Ort Uber in

0/0t - iw und V — —ik. 7.30

Damit folgt aus Gleichung 7.15, fur p =0:

V2E=iwpoc E—w’pek, 7.31
— K E=(—wpe+iwpo)E. 7.32

Far die Wellenzahl k ergibt sich ein komplexer Wert mit

7.33
k2=uew2(1—ii) _
€w

FUr Isolatoren ist o =0, somit folgt entsprechend Gleichung 7.19

K=pew? mit c=1/\pe. 7.34
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Die Materialgrofien € und p und die elektrische Leitfahigkeit o sind nun frequenzab-

hangig und ebenfalls komplex. Auch fur gute Leiter ist der Brechungsindex komplex:

7.35
k="=2n="(n"+in"") ,
c ¢, €
7.36
. O . O
n:\/cozeu(l—z—):\/erur(l—l ).
€w €€, W

Die frequenzabhangige Leitfahigkeit wird vom Drude-Modell beschrieben [120]. Dabei wird

von freibeweglichen Elektronen ausgegangen, die im elektrischen Wechselfeld (proportio-

nal zu eiwt) beschleunigt und durch Stélke mit Atomrimpfen abgebremst werden. Aus

der Bewegungsgleichung eines Elektrons lasst sich die frequenzabhangige Leitfahigkeit

o fir die Gesamtheit der Elektronen herleiten [118], [91]:

g, 7.37
o= :
l1+iwt*

Die Struktur dieser Gleichung entspricht der von Relaxationsvorgangen (Debye-Modell).
Dabei sind o, die Gleichstromleitfahigkeit und T die Relaxationszeit, die die mittlere

Stol3zeit eines Elektrons angibt.

Damit ist der Brechungsindex

7.38
Oy

n=+le 1-i
\/ ol eoerw(1+iw"r))'

FUr Metalle ergeben sich im Mikrowellenbereich (der noch weit unterhalb der Plasmafre-

quenz w, mit w, =1/7 liegt) folgende Abschatzungen:

o 7.39

wt<l und —>>>1.
UJEO

So erhalt man z.B. flr Kupfer bei w =30 GHz die folgenden Werte, mit [91], [121]

7.40
13741021/ und 0,=58%10"1/Qm
-

folgt:
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o 7.41
wT=8,1%10"% und —==22%10*.
(UEO

Fir Aluminium ergeben sich Werte in der gleichen Grélienordnung.

Damit kann in Gleichung 7.18 der Imaginarteil im Nenner vernachlassigt werden. Auler-
dem ist bei dem Term unter der Wurzel der imaginare Anteil wesentlich gréf3er als der

reelle, so dass auch die Eins in der Klammer vernachlassigbar ist. Es bleibt:

7.42

¢ wegen (i—1)*=-2i.

Da der Realteil hier ein negatives Vorzeichen hat, wird eine Welle beschrieben, die in Mi-

nus- x -Richtung lauft. Wellen, die in Plus- x -Richtung laufen, haben den Brechungsindex

uo, 7.43
n=(1-i)
2e,w
Einsetzen von n in die Wellengleichung liefert
7.44
R . i(wt—cﬂnx) . i(wt—cﬂ(l—i) 2‘u€r(;x) _ _CL “;‘:w l(ou).‘—cl %x)
E(x,t)=Ee " =E,e ’ " =Eee " o

Das elektrische Feld klingt nach der Strecke d (,Eindringtiefe* oder auch ,Skintiefe®) auf
den Faktor 1/e ab:

7.45

FUr Kupfer ergibt sich eine Eindringtiefe von 0,96 um bei 30 GHz.
7.1.4. Reflexion und Transmission an Grenzflachen: Fresnelsche Formeln

Da die Wellen im Schichtmodell auf Grenzflachen treffen, ist es erforderlich, die dabei auf-
tretenden GesetzmalRigkeiten zu kennen. Diese lassen sich aus dem allgemeinen Fall des
schragen Auftreffens herleiten. Dabei fallt die einfallende Welle auf die Grenzflache der
Medien 1 und 2, wobei ein Teil reflektiert und ein weiterer transmittiert wird. Die Ausbrei-
tungsvektoren ’;o’ k: und l?z spannen eine Ebene auf. Es sind zwei Falle zu unterschei-

den: der transversal magnetische Fall TM, bei dem der Vektor des magnetischen Feldes
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senkrecht zu dieser Ebene steht, und der entsprechende transversal elektrische Fall TE,

wie in Abbildung 49 dargestellt ist [76].

™

Abbildung 49: Wellenvektoren des elektrischen und magnetischen Feldes an der Grenzfldiche

zweier Medien im transversal elektrischen und transversal magnetischen Fall (links: TE, rechts:

™).

In der Literatur werden auch die Bezeichnungen p-Welle flir den TM-Fall und s-Welle fur
den TE-Fall verwendet. Die vorgegebene Richtung der reflektierten Welle ist Konvention,
sie kann auch entgegengesetzt gewahlt werden, dann andert sich der Vorfaktor des Refle-
xionskoeffizienten. Auch hier findet sich keine einheitliche Darstellung in der Literatur
[122].

Auf der linken Seite der Grenzflache mit x<0 ergibt sich die Feldverteilung aus der Uberla-
gerung von einfallender und reflektierter Welle, rechts (x>0) erhalt man die transmittierte
Welle. Somit folgt fur das elektrische Feld:

P = i(wt—k %) = i(ot—k %) 7.46
x<=0: E(x,t)=E0e h 1 riick

und 751 viick definiert ist.

wobei die Laufrichtung Gber die Richtung von 751 hin i

Die entsprechende Wellengleichung fir das magnetische Feld ist aus dem elektrischen

Feld bestimmbar.
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Die Tangentialkomponenten des elektrischen Feldes E an der Grenzflache zweier Dielek-
trika mussen stetig sein, wenn keine Oberflachenladungen vorhanden sind (also
div E=0 gilt):

- -

E  +E

7.48
Otang

rtang:Ettang :
Unter der Voraussetzung, dass keine Strome an der Oberflache auftreten, sind auch die

-

Tangentialkomponenten des magnetischen Feldes H stetig.

-

H. +H =H 7.49

Otang rtang ttang *
Das H -Feld folgt aus den Maxwellgleichungen gemals:
- 0H 7.50
ot E=-pu——.
oy

Wie in Gleichung 7.17 ergibt sich fir eine elektromagnetische Welle aus der zeitlichen Ab-
leitung der Faktor iw , die raumliche Ableitung nach den unterschiedlichen Komponenten

liefert die Faktoren ik , ik, bzw. ik, . Es folgt:

aEZ aEy 7.51
oy o0z k E —k E
- i - 0E._ OEFE 1 yozoozy
H=- rot £=- X __Z\|\=—I|k E -k E
wu wu aZ ax wu z X X z
0E  OE k E,~k,E,
_y_ X
ox 0y

Fir TM und TE finden sich nun unterschiedliche Ergebnisse: Entsprechend der Geometrie
in Abbildung 49 ergibt sich:

kz 7.52

— E
TE: E= Ey , H= 0
0

k. x
wu

y

y
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0 7.53

Stetigkeit der Tangentialkomponenten bedeutet, dass die y und z-Komponenten der

Felder stetig sein missen. Damit erhalt man fur TE folgende Randbedingungen:

FUr die Stetigkeit des elektrischen Feldes gilt:

E+E, =E,. 7.54

Aus der Stetigkeit des magnetischen Feldes folgt:

kx]O E + kxlr E = kx2t E 7.55
wpy ' wop, T wpy,

folglich:

k,coso, - k,coso, P k,cos0, E 7.56
wp, ¥0 wp, e wp,

und damit

€ € . 7.57
1 2

—(EyO—Eyr)cost%: —Ey[(:ose2

Hy Hy

Reflexionskoeffizient » und Transmissionskoeffizient ¢ sind definiert als:

E 7.58
r=—2 und r=—2~.

EyO EyO

Mit p =1 far nicht-magnetische Materialien und n=\/g folgt aus den obigen Bedingungen
fur den TE Fall:

n,cosf,—n,coso, 2n,cosf, 7.59
= und Lop=

Ve

n1c0591+n2c0592 n1c0591+n2c0592

Entsprechend lassen sich die Koeffizienten flir den TM Fall ermitteln:
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n,cos0,—n,coso, 2n,cos0, 7.60
= und Log=

Vv

nlcosG2+nzcos@1 n1c0592+n2c0591

Die Ausdriicke fir die Koeffizienten » und t werden auch als Fresnelsche Formeln be-

zeichnet.

Im Spezialfall des senkrechten Auftreffens ist 0,=60,=0, und die Ausdriicke fir TE und
TM gehen ineinander uber, man erhalt
n—n, 2n, 7.61

und = )
n,+n, n,+n,

Die Fresnelschen Formeln gelten auch fur komplexe Brechungsindices. Treten imaginare
Anteile auf, so erhalt man Phasenverschiebungen bei der Reflexion an der Grenzflache.

Die Fresnelschen Formeln werden wesentlich komplizierter, wenn die MaterialgroRen kei-
ne Skalare mehr sind und die Wellen schrag auf die Grenzflache auftreffen. Im Schicht-
modell mit senkrechtem Einfall liegt aber ein Sonderfall vor. Gleichung 7.12 kann bei
senkrechtem Einfall prinzipiell auch auf den Fall der anisotropen Probe erweitert werden.
Dies ist moéglich, wenn die Ausbreitungsrichtung quer zur Vorzugsachse des Werkstoffs

liegt und die Doppelbrechung im Werkstoff berticksichtigt wird (siehe Kapitel 4).

7.1.5. Intensitéat des elektromagnetischen Feldes

Das eigentliche Messgerat im Mikrowellenaufbau ist der Detektor, der die Intensitat des
elektromagnetischen Feldes erfasst. Wie die Intensitat mit den FeldgroRen und dem Bre-

chungsindex zusammenhangt, soll im folgenden gezeigt werden.

Die Energieflussdichte des elektromagnetischen Feldes wird vom Poyntingvektor S be-
schrieben [90]:

S=ExH. 7.62
Man betrachte ebene Wellen, die sich in x-Richtung ausbreiten, wobei der verlustfreie Fall

angenommen wird. Da S, E und H senkrecht aufeinander stehen, gilt:

S=Ey-HZ-Z§x,aIso S,=E, H_ §,=0; 5 =0. 7.63

Der Wellenwiderstand des elektromagnetischen Feldes ist gegeben durch [119]:
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7 :ﬂ: H_ HoHr
X .
H. Ve |¢gpe,

Daraus folgt:

€€
H,=|—LE .
HoH,

Einsetzen in Gleichung 7.16 liefert:

€ €E
Sx: 0 rEy2.
HoH,

Unter Verwendung der Beziehungen

erhalt man

_ 2 2. 2
Sx—ceEy = coeonEy.

7.64

7.65

7.66

7.67

7.68

S . gibt dabei die Energiemenge an, die pro Zeit und Flacheneinheit mit der Geschwindig-

keit ¢ und der mittleren raumlichen Energiedichte eEy2 in eine Volumeneinheit stromt

(und hat damit die Einheit einer Intensitat).

Die Bestrahlungsstarke oder Intensitat /7, ergibt sich aus dem zeitlichen Mittelwert von

S . und ist gegeben durch [117]

C,€
_ o€ . 2.
Ix—ce<Ey )= >n E,

Dabei gibt EyO das Maximum der elektrischen Feldstarke an.

7.69

In der Praxis sind meistens nur relative Anderungen von Intensitaten relevant, weshalb

haufig auch

1,=(E}

7.70

gesetzt wird. In dieser Arbeit wird deshalb der zu erwartende Verlauf des Messsignals aus
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dem Quadrat des elektrischen Feldes ermittelt.

Noch anzumerken ist, dass sich die mittlere raumliche Energiedichte im verlustfreien Fall

zu gleichen Teilen auf das elektrische und magnetische Feld aufteilt mit:

1 11 5 1 7.71

— _ 2 2 P
V= Wt ng = €8 B T B = 5

Prinzipiell kdnnte also bei den hier durchgefliihrten Berechnungen auch der Verlauf des
magnetischen Feldes zugrunde gelegt werden.
7.1.6. Energiebilanz bei Reflexion an einer Grenzflache

Um den Anteil der reflektierten und der transmittierten Energie bei der Reflexion an der

Grenzflache zu bestimmen, ist die Energiebilanz an der Grenzflache zu betrachten:

Se=Sr+Sl, 7.72
€ 52 € g2 € 5?2 773
— L, =\ h, + —n, L, ,

Ho Ho Ho
mit n,=n.=n, und n,=n,. 7.74

Daraus folgt:

n 7.75

Aulerdem gilt die Stetigkeit der Komponenten des elektrischen Feldes:

E,+E =E,. 7.76

Aus diesen beiden Gleichungen folgt:

n, 7.77

Aus dieser Bedingung und der Stetigkeitsgleichung kann nun wahlweise E, oder E, eli-
miniert werden, und man erhalt in Ubereinstimmung mit Gleichung 7.61 den Reflexionsko-

effizienten » und den Transmissionskoeffizienten t:

E n,—n, 7.78
E n,+n,’
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E,  2n 7.79
E n+n,

e

Der Anteil R der reflektierten und 7 der transmittierten Intensitat folgt somit aus den
Gleichungen 7.78, 7.79 und 7.73:

n, 7.80
R=r% und T=n—t ,sodass R+T=1.
1

7.1.7. Stehende Wellen

Stehende Wellen bilden sich durch die Uberlagerung hin- und riicklaufender Wellen bei
der Reflexion an Grenzflachen. Im Messaufbau bzw. Schichtmodell treten gleich mehrere
solche Grenzflachen auf. Der Begriff der stehenden Welle soll zunachst am Spezialfall der

Reflexion an einer einzigen Grenzflache erlautert werden.

Amplitude und Phasenlage der stehenden Welle sind abhangig von den Brechungsindices
der Materialien, die die Grenzflache bilden. FlUr den Fall des senkrechten Auftreffens auf

die Grenzflache gilt & k., - Der reflektierte Amplitudenanteil wird vom Brechungsin-

riick

dex bestimmt, und man erhalt fur die einfallende, die reflektierte und die transmittierte
Welle [76]:

i(wt—Fk, x) 7.81
E,(x,t)=Ee T
E, (x,0)=r Ege" " =fp B e T it o pre’ 182
i(wt—k,x) i(wt—k,x+,) ; 7.83
E, (x,t)=tEe =l E e ’ mit t=|t[e'"".

Die stehende Welle ergibt sich aus der Uberlagerung der einfallenden mit der reflektierten
Welle:

Es(x,t):Eoei(wt—klx)+|r|Eoei(wt—i-klx-i-CP,) _F ez‘wz[ _ik1x+|}’|ei(preik1x]_ 7.84

0

Die ortsabhangige Intensitatsverteilung der stehenden Welle ergibt sich wie oben gezeigt
aus der Energiedichte und dem zeitlichen Mittelwert des elektromagnetischen Feldes. Die
lokale Intensitat ist somit proportional zum Quadrat des elektrischen Feldes. Im folgenden
werden die Intensitaten als Proportionalitdten angegeben, da immer relative Intensitatsan-

derungen und keine Absolutwerte gemessen werden. Konstante Faktoren sind dabei ent-
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sprechend Gleichung 7.4 vernachlassigbar.

Fir den komplexen Reflexionskoeffizienten r und die Phasenverschiebung ¢, erhalt

man unter Verwendung von Additionstheoremen und der Eulerschen Formel

ip, .. 7.85
e '=cos@,tisme,

die Ortsabhangigkeit der Intensitatsverteilung [59]

—ik1x+|r|ei(pr 7.86

I(x)oc|E0eiwt[e eik‘x]|2=|r|2+2|r|cos(2k1x+(pr)+1 _

Damit findet man fur die Intensitatsverteilung einen Offset und einen modulierten Anteil,
die beide vom Betrag des Brechungsindex abhangen. Fur ¢,#0 kommt es aulRerdem zu

einer Phasenverschiebung der stehenden Welle.

Die Phasenverschiebung bestimmt die Lage der Extremstellen. Ortsfeste Minima finden

sich fur

cos(2k,x+qp,)=—1 7.87

an den Positionen

(1-2m)m—0, , 7.88
X ppin= 2k, , m=0,1,2,....0 und I,, =|r|"-2|r|+1.
Fir die ortsfesten Maxima gilt
cos(2k, x+p,)=1 7.89
an den Positionen

—mm—qQ, ) 7.90
Xy=—=——>» m=0,12,...c0und I, =|r["+2|r|+1.

Max 2k1

Somit hangen bei der Reflexion an einer Grenzflache der Amplitudenoffset, die Amplitu-

denmodulation und die Phasenlage vom Reflexionskoeffizienten ab.

Im Spezialfall reeller r erhalt man die Intensitatsverteilung
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](x)oc|Es(x,t)|2=|EOei“”[(r+l)cos(klx)+z'(r—l)sin(klx)]|2 7.91
=E02(1+r2+2rcos(2k1x)).
Extremstellen liegen hier an:
—mTt 7.92

X =
Extrem .
2k,

Far r<0 erhalt man Maxima der Intensitatsverteilung fur ungerade m und Minima fur ge-
rade m . In der Grenzflache liegt ein Knoten. Fir »>0 ist es umgekehrt, wobei ein Bauch

in der Grenzflache liegt.

Im Messaufbau tritt der Spezialfall der Reflexion an der Grenzflache Luft-Metall auf. Hier
gilt r=—1, wie sich aus folgender Gleichung ergibt, wenn man die oben angegebenen

Zahlenwerte z.B. fur Kupfer berucksichtigt,

o, 7.93
n,—n 1=(1=i) 2€,0 u.o
r=—t 22— 0 ~—1 wegen | —2>>1.
n+n, H,0, 2¢,w
1+(1-1)
2e,w

Dies entspricht »=1 mit einer Phasenverschiebung von ¢ = . Flr r=—1 und unter

Verwendung der Eulerschen Beziehung 7.3 lasst sich die stehende Welle auch schreiben

als:

Es(x,t)=E0eiw[[e_ik1x—eiklx] 7.94
=Eoeiwt[(cos(—klx)+isin(—k1x))—(cos(klx)+isin(k1x))]
=2iE0eiwtsin(k1x).

Damit haben hin- und rucklaufende Welle bei Reflexion an Metall die gleiche Amplitude

E, . Die Ortsabhangigkeit der Verteilung steckt in den komplexen Amplituden der hin- und

der rucklaufenden Welle:

ReE,(x)=—ReE, (x) und ImE (x)=ImE (x). 7.95

Wegen der Multiplikation mit ¢! liegt zum Zeitpunkt 1=0 fur alle x ein Nulldurchgang

der lokalen Schwingung, der Realteil ist dann null. Wenn wit=1/2 ist, ergibt sich ein Ma-
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ximum der Schwingung, an wt=1 liegt das nachste Minimum. Dies bedeutet, dass die
elektrischen Feldvektoren der hin- und ricklaufenden Welle zu jedem Zeitpunkt ¢ die glei-

che Raumrichtung und den gleichen Betrag haben.

In der Grenzflache ( x=0) liegt ein Minimum der stehenden Welle. Die Intensitat in den

Minima der stehenden Welle wird bei Reflexion an Metall gleich Null.

Im allgemeinen Fall eines Materials mit komplexem Reflexionskoeffizienten kann die Pha-
senlage ¢, direkt aus der Lage des ersten Minimums der stehenden Welle ermittelt wer-
den. Zur Bestimmung des Betrags lasst sich das Stehwellenverhaltnis (,standing wave ra-
tio“, SWR) nutzen:

EMax: “IM :1+|}’| somit |r|:EMax_EMin 7.96
EMl'n \/IMin 1—|l"| , EMax+EMin

Die Auswertung des SWR wurde von Steegmuller zur Bestimmung des Fasergehalts in

kurzfaserverstarkten Thermoplasten eingesetzt [79].

7.1.8. Randbedingungen an Grenzflachen unter Beriicksichtigung riucklaufender
Wellen

Im Mehrschichtmodell sind bei der Reflexion an der Grenzflache auch die rucklaufenden
Wellen Ezmk (die von Reflexionen an der nachsten Nachbarschicht herriihren) bei den
Stetigkeitsbedingungen zu berucksichtigen (siehe Abbildung 50). Die Randbedingungen

mussen nun allgemeiner formuliert werden [117], [76].

1 = = 2
fhm Km T2hm E,an

|
l

E1rUck EZrUck
K K
ririck 2riick T
-

Abbildung 50: Elektrische Feldvektoren an der Grenzfldche zweier Medien bei senkrechtem

Einfall, unter Beriicksichtigung der riicklaufenden Welle E 2 riick -
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Fir das elektrische Feld ergibt sich jetzt

- -

E(Tc Z)=E1 . ei(wt_kIX)+E1riick ei(wt—klx) fiir x<O0, 7.97
E(}’ I)ZE2 hin ei(wt_k2})+E27iZCk ei(wl_kZ}) fir x>0. 7.98
Fir den Fall des senkrechten Auftreffens auf die Grenzflache qilt:

ElhszlhmEyZ und entsprechend fir E,,. , E .., E, . .. 7.99

Dabei ist _éyz ein Einheitsvektor in der y-z-Ebene, der die Richtung des elektrischen

Feldes angibt. Die Amplitude E,,. ist komplex. Wie in Gleichung 7.2 gilt auch hier

kriick:_khin mit:
E(x,t)=E1 hinei(wt_kIX)_'_Elriickei(wt+kIX) fiir x<0, 7100
E(x,0)=E,, """ +p, " firx>0. 7.101

Damit erhalt man fur senkrechten Einfall der Welle auf die Grenzflache folgende Randbe-
dingungen, die sich aus den Stetigkeitsbedingungen flr das elektrische und das magneti-
sche Feld ergeben:

Elhin+Elrﬁck:EZhin+E2riick’ 7.102
7.103

B, B )= 2(E, —E

_( Lhin lriick)_ _( 2hin Zriick)'

IJl IJZ

Dieses Gleichungssystem lasst sich auch in Form einer Matrixmultiplikation [76] darstellen

1 1 1 1 7.104
c c Elhin _ c c E2hin ]
1 1 2 2
— —— |\ E,. . — —|—|\E, .
u] ul 1riick uz uz 2riick
Far Werkstoffe mit y=1 und n=\/2 ergibt sich:
n, n, 7.105
1+— 1——
By \_1 1, N[ E2nin
Elriick 2 l_ﬂ l-l-ﬁ EZriick
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Damit konnen die Amplituden des hin- und ricklaufenden Feldes E,,, und E links

an der Grenzflache 1-2 (in Schicht 1) aus den Amplituden E,,. und E, .. rechts ander

1 1riick

Grenzflache (in Schicht 2) berechnet werden.



98

Literaturverzeichnis

[1] Maxwell, J.C.: A treatise on electricity and magnetism. Oxford: Clarendon Press, 1873

[2] Hertz, H.: Untersuchungen Uber die Ausbreitung der elektrischen Kraft. Gesammelte
Werke Leipzig (1914), 2

[3] Dobrinski, P.; Krakau, G.; Vogel, A.: Physik fir Ingenieure. Stuttgart: B. G. Teubner
Verlag (1988), 7

[4] HUlsmeyer, C.: Verfahren, um entfernte metallische Gegenstande mittels elektrischer
Wellen einem Beobachter zu melden. Patentamt Minchen, Patentschrift Nr. 165546
(1904)

[5] Hull, A.W.: The measurement of magnetic fields of medium strength by means of a
magnetron. Physical Review 2 (1923), S. 279-292

[6] Hahn, W.G.; Metcalf, G.F.: Velocity-modulated tubes. Proceedings of the IRE 27
(1939), 106

[7] Ishii, T.K.: Handbook of microwave technology. Volume 2, Applications. San Diego,
London: Academic Press, 1995

[8] Dressel, M.; Gompf, B.; Mair, S.: Near-field spectroscopy at THz frequencies - a new
tool for solid state spectroscopy and biomedical imaging. IRMMW 2004 / THz 2004,
Karlsruhe, 95 (2004)

[9] von Schutz, J.U.; Bauer, D.; Hunig, S.; Sinzger, K.; Wolf, H.C.: Copper (2+) States as
Mediators for Metallic Conductivity in DCNQI Radical Anion Salts. J. Phys. Chem. 97
(1993), S. 12030

[10] Altschuler, H.M.: Dielectric Constant. In: Sucher, M.; Fox, J.: Handbook of microwave
measurements. New York, London: Polytechnic Press, 1963

[11] McMaster, R.; Mclintire, P.; Mester, M.L.: Nondestructive Testing Handbook. Volume
4: Electromagnetic Testing. American Society of Nondestructive Testing 4 (1986), Second
Edition

[12] Liskow, C.L.: Ultra-high frequency apparatus for inspection of sheet and other
materials. US Patent 2,457,895, Dezember 1948

[13] Hochschild, R.: Application of microwaves in nondestructive testing. Nondestructive
Testing 21 (1963), 3-4, S. 115-120

[14] Leonard, J.D.; Stropki, C.T.: Utilization of microwave frequencies for quality control
and nondestructive testing of dielectric components. Proceedings of the second
symposium on NDT of aircraft and missile components, San Antonio, TX (1961)

[15] Hochschild, R.: Microwave nondestructive testing in one (not-so-easy) lesson.
Materials Evaluation 26 (1968), 1

[16] Bahr, A.J.: Microwave nondestructive testing methods. In: McGonnagle, W.J.:
Nondestructive testing monographs and tracts. New York, London, Paris: Gordon and
Breach Science Publishers, 1 (1982), 1

[17] Wittig, G.: Untersuchungen zur Anwendung von Mikrowellen in der zerstérungsfreien
Prufung. BAM - Berichte 49 (1977), 12

[18] Zoughi, R.: Microwave nondestructive evaluation. State-of-the-art review. Austin:



99

NTIAC, 1995

[19] Zoughi, R.: Microwave non-destructive testing and evaluation. Non-Destructive
Evaluation Series. 4, Kluwer Academic Publishers, 2000

[20] Bahr, A.J.; Zoughi, R.; Qaddoumi; N.: Microwave. In: Shull, P.J.: Nondestructive
evaluation: Theory, techniques and applications. Marcel Dekker, 2002

[21] Maierhofer, C.; Wostmann, J.; Hennen, Ch.: Non-destructive investigation of complex
historic masonry structures with impulse radar. International symposium of non-destructive
testing in civil engineering, Berlin (2003)

[22] Hughes, D.; Wang, N.; Case, T.; Donnell, K.; Zoughi, R.; Austin, R.; Novack, M.:
Detection of corrosion in aluminum panels under paint and primer. Review of Progress in
Quantitative Nondestructive Evaluation. 20 (2001), S. 460-466

[23] Tabib-Azar, M.: Microwave microscopy and its applications. Review of Progress in
Quantitative Nondestructive Evaluation 20 (2001), S. 400-413

[24] Steegmuller, R.: Quantitative near-field imaging with multi-detector waveguide.
Review of Progress in Quantitative Nondestructive Evaluation 16, (1997), S. 673-678

[25] Sklarczyk, C.: Contactless characterization of coatings with a microwave radar
sensor. In: Green, R.E. Jr.; Djordjevic, B.B.; Hentschel, M.P.: Nondestructive
Characterization of Materials Xl, Berlin: Springer Verlag, (2003)

[26] Venot, Y.C.: Entwicklung und Integration eines Nahbereichsradarsensorsystems bei
76,5 GHz. Universitat Karlsruhe, Fakultat fur Elektrotechnik und Informationstechnik,
Dissertation 2003

[27] Ritter, S.: Anwendungen der konfokalen Laser-Scanning-Mikroskopie in der
Materialwissenschaft. Universitat Stuttgart, Fakultat Verfahrenstechnik, Dissertation 2001

[28] Retting, W.: Mehrachsige Orientierungszustande und mechanische Eigenschaften
hoch-polymerer Werkstoffe. Colloid Polymer Science 259 (1981), S. 52-72

[29] Fischer, G.; Schwarz, P.; Mdller, U.; Fritz, U.: Measuring spatial fiber orientation - a
method for quality control of fiber reinforced plastics. Advances in Polymer Technology 10
(1990), 2, S. 135-141

[30] Davidson, N.C.; Clarke, A.R.; Archenhold, G.A.: Large area high resolution image
analysis of composite materials. J. Microscopy 185 (1997), S. 233-242

[31] Schwarz, P.: Einflul® der Faserlange und der Faserorientierung auf die Elastizitat und
die Warmeausdehnung von Kurzfaserverbundwerkstoffen. Universitat Stuttgart, Fakultat
Verfahrenstechnik, Dissertation 1993

[32] Effing, M.; Haupt, M.: Qualitatssicherung an Faserverbundbauteilen mit dem
Rontgenverfahren. Kunststoffe 77 (1987), 2, S. 159-161

[33] Michaeli, W.; Brast, K.; Piry, M.: Faserorientierungen zerstérungsfrei messen.
Kunststoffe 89 (1999), 9, S. 128-130

[34] Clarke, A.R., Eberhardt, C.N.: Microscopy techniques for materials science.
Woodhead Publishing, 2002

[35] Hentschel, M.P.; Lange, A.; VoRRhenrich, B.; Piotter, V.: Orientierungsverteilung mit
der Rontgen-Raster-Diffraktographie bestimmen. Kunststoffe 80 (1990), 12, S. 1367-1370

[36] Harbich, K.-W.; Lange, A.; Hentschel, M.P.: Rdntgen-Rotations-Refraktometrie.
Materialprufung 37 (1995), 1-2, S. 19-21

[37] de Sénarmont, M.H.: Mémoire sur la conductibilité des substances cristallisées pour



100

la chaleur. Second Mémoire Annales de Chimie Physique 3 (1848), 179

[38] Krapez, J.C.; McDonnel, L.; Busse, G.; Diener, L.; Ritter, S.; Puzzielo, S.; Grehan, G,;
Letoulouzan, J.-N.: Remote non-destructive monitoring of spatial fibre orientation in
polymer composites. Final Technical Report, EG-Vorhaben: BRE2-CT92-0139, 1996

[39] Karpen, W.; Wu, D.; Steegmdiiller, R.; Busse, G.: Depth profiling of orientation in
laminates with local lockin thermography. Quantitative infrared thermography, QIRT '94.
Paris: Editions Europénnes Thermique et Industrie (1995), S. 281-286

[40] IKP Universitat Stuttgart, IKV Aachen, Bayer MaterialScience AG: Abschlussbericht
des TFB 28 ,Charakterisierung lokaler Anisotropien in kurzfaserverstarkten RIM-
Formteilen mit Mikrowellen zur Optimierung von Modellierung und Produktion®. 2004

[41] Schuster, J.; Friedrich, K.: Polymere Verbundwerkstoffe zerstorungsfrei gepruft.
Materialprifung 36 (1994), 11-12, S. 468-474

[42] Diener; L.; Wu, D.; Steegmlller, R.; Busse; G.: Nondestructive evaluation of fibre
orientation. A.A. Balkema, Rotterdam, Ist Joint Belgian-Hellenic Conference on Non
Destructive Testing, 22-23.06.1995, Patras, Greece, (1996), S. 245-249

[43] Solodov, 1.Y.; Schuetz, J.; Stoessel, R.; Busse, G.: Acoustic anisotropy and
birefringence for QNDE of fibre-reinforced composite materials. Review of Progress in
Quantitative Nondestructive Evaluation 20 (2000), S. 1007-1014

[44] Solodov, I. Y.; Pfleiderer, K.; Gerhard, H.; Predak, S.; Busse, G.: Slanted
transmission mode of air-coupled ultrasound: new opportunities in NDT and material
characterisation. Emerging Technologies in Non Destructive Testing. Balkema, Rotterdam
(2004), S. 107-112

[45] Stoessel, R.; Predak, S.; Pfaff, H.; Solodov, 1.Y.; Busse, G.: Air-coupled ultrasound
inspection for material characterization in linear, non-linear, and focused slanted
transmission mode. In: Green, R.E. Jr.; Djordjevic, B.B.; Hentschel, M.P.: Nondestructive
Characterisation of Materials XI, Berlin: Springer-Verlag (2003), S. 117-127

[46] Mook, G.; Lange, R.; Koeser, O.: Non-destructive characterisation of carbon-fibre-
reinforced plastics by means of eddy-currents. Composites Science and Technology 61
(2001), 6, S. 865-873

[47] Klein, O.; Donovan, S.; Dressel, M.; Grinder, G.: Microwave cavity perturbation
technique: Part |: Principles. International Journal of Infrared and Millimeter Waves 14
(1993), 12

[48] Schlegel, D.; Stockhausen, M.: Measurements of dielectric anisotropy of films in the
microwave region by resonator perturbation method. Apparatus and techniques (1972), S.
1045-1046

[49] Zhao, J.-F.; Stephan, K.D.; Wong, S.C.; Porter, R.S.; Tensor permittivity
measurements of thin films at microwave wavelengths. International Journal of infrared
and millimeter waves 9 (1988), 12, S. 1093-1105

[50] Osaki, S.: A new method for quick determination of molecular orientation in poly
(ethylene terephthalate) films by use of polarized microwaves. Polymer Journal 19 (1987),
7,S.821-828

[51] Jones, R.G.: The measurement of dielectric anisotropy using a microwave open
resonator. Journal of physics D: Applied Physics 9 (1976), S. 819-927

[52] Lonitz, G.: Bestimmung der Anisotropie der dielektrischen Polarisation von
Bleisilikatglasern im Mikrowellengebiet in Abhangigkeit von einer auferen, mechanischen



101

Spannung. Karl-Marx-Universitat Leipzig, Dissertation 1965

[53] Tiuri, M.; Liimatainen, P.: Microwave method for measurement of fiber orientation in
paper. 4th European Microwave Conference Montreux (1974), S. 137-140

[54] Osaki, S.: Quick determination of orientation angle of fibers in paper sheet by use of
microwaves. Bul. Jpn. Soc. Print. Sci. Technol. 23 (1985), 1, S. 19-24

[55] Urabe, K.; Yomoda, S.: Non-destructive testing method of fiber orientation and fiber
content in FRP using microwave. ICCM-IV. Jap. Soc. for Comp. Mat. Tokyo Progress in
Science and Engineering of Composites (1982), S. 1543-1550

[56] Schlegel, J.L.; Wagner, J.W.; Green, R.E .Jr.: Microwave dielectrometry
measurements of glass reinforced polyester resins. Materials Evaluation 57 (1999), 10, S.
1091-1094

[57] Busse, G.; Diener, L.: MikrowellenmeRverfahren zur schnellen ortsaufgelésten und
zerstorungsfreien Charakterisierung von dielektrischen Werkstoffen hinsichtlich
Anisotropie, Dicke und Inhomogenitat. Deutsche Patentanmeldung: P 42 44 638.4 (1992)

[58] Busse, G.; Bruhl, B.; Diener, L.; Elsner, P.; Ota, M.: Neuere Methoden der
zerstorungsfreien Prufung fur Polymerwerkstoffe. DVM Berlin (1990), S. 261-276

[59] Diener, L.: Zerstérungsfreie Kunststoffprifung mit Mikrowellen im Nahfeld offen
endender Honhlleiter. Universitat Stuttgart, Fakultat Verfahrenstechnik, Dissertation 1997

[60] Wisinger, G: Berechnung des Werkzeugflllvorgangs in der Reaction Injection
Moulding (RIM)-Technik und Abschatzung des Schwindungs- und Verzugsverhaltens von
Reinforced Reaction Injection Moulding (RRIM)-Formteilen. Rheinisch-Westfalische
Technische Hochschule Aachen, Dissertation 1995

[61] Webelhaus, K.: Numerische Simulation des Spritzgieprozesses unter
Berucksichtigung dreidimensionaler Stromungseffekte und der Materialkompressibilitat.
Rheinisch-Westfalische Technische Hochschule Aachen, Dissertation 2000

[62] Diener, L.: Microwaves for raster imaging of local anisotropies in polymer materials.
Review of progress in quantitative nondestructive evaluation 14 (1995), S. 615-622

[63] Predak, S.; Gerhard, H.; Kihnert, |.; Mennig, G.; Busse, G.: Characterisation of
material and damage using microwave measurements of anisotropy. Materials Week
Muanchen, DGM Frankfurt, CD-ROM (2001)

[64] Ehrenstein, G.W.: Mit Kunststoffen konstruieren. Eine Einfihrung. Munchen, Wien:
Carl Hanser Verlag, 2002

[65] Ruch, J.; Fritz, H.-G.: Aufbereitung und Charakterisierung von langfaser-verstarkten
Verbundwerkstoffen auf Basis von Flachs und Polypropylen. 17. Stuttgarter
Kunststoffkolloquium, 14.-15.03.2001, (2001) 2/V3

[66] Predak, S.; Ringger, T.; Aicher, S.; Busse, G.: Inspection of dielectric materials with
microwaves. Nondestructive Characterisation of Materials Xl, Springer-Verlag, Berlin,
(2003), S. 281-289

[67] Bucur, V.: Nondestructive characterization and imaging of wood. Berlin, Heidelberg:
Springer, 2003

[68] Ringger, T.: Measurements on the acoustic anisotropy of soft and hard wood; Effects
on source location. Otto Graf Journal (2003), 14, S. 231-252

[69] Kas, G.; Pauli, P.: Mikrowellentechnik: Grundlagen, Anwendung, Messtechnik.
Munchen: Franzis, 1991



102

[70] Gupta, K.C.: Microwaves. New Delhi: Wiley Eastern Limited, 1979

[71] Predak, S.; Bister, H.; Ehbing, H.; Solodov, 1.Y.; Vohringer, M.C.; Haberstroh, E.;
Busse, G.: Faserorientierungsmessung an kurzfaserverstarkten PUR-RIM-Bauteilen.
Technisches Messen 73 (2006), 11

[72] Predak, S.: Microwave methods. In: Busse, G., Kroplin, B. Wittel, F.: Damage and its
evolution in fiber reinforced materials: Simulation and non-destructive testing. Book on
demand, 2006

[73] Henne, W.: EinfUhrung in die Hochstfrequenztechnik. Minchen: Kordass und Manch
Verlag, 1966

[74] Born, M.; Wolf, E.: Principles of optics. London: Pergamon Pr., 1959

[75] Schabenberger, W.: Aufbau und Inbetriebnahme eines Polarisationsinterferometers
fur Mikrowellen - Messung der optischen Eigenschaften von Mehrschichtsystemen.
Universitat Regensburg, Naturwissenschaftliche Fakultat Il - Physik, Dissertation 1999

[76] Yeh, P.: Optical waves in layered media. New York: Wiley, 1988
[77] Brown, R.: Handbook of polymer testing. New York, Basel: Marcel Dekker, Inc, 1999

[78] Predak, S.; Gerhard, H.; Solodov, I.Y.; Bullinger, O.; Davidson, N.; Lutz, W.: Short
fiber reinforced thermoplastics. In: Busse, G.; Krdplin, B.; Wittel, F.: Damage and its
evolution in fiber reinforced materials: Simulation and non-destructive testing. Book on
demand, 2006

[79] Steegmuller, R.; Diener, L.; Busse, G.: Microwave characterization of glass fiber
reinforced polymers with a multi-detector waveguide. Review of Progress in Quantitative
Nondestructive Evaluation, 18 (1999)

[80] Johannaber, F.; Michaeli, W.: Handbuch SpritzgieRen. Miinchen, Wien: Carl Hanser
Verlag, 2001

[81] Bader, M.G.: Short fibre reinforced composites. In: Jones, F.R.: Handbook of
polymer-fibre composites. Longman scientific and technical, 1994

[82] Olver, A.D.: Radiation from apertures. In: Olver, A.D.; Clarricoats, P.J.B.; Kishk, A.A;
Shafai, L.: Microwave horns and feeds. IEE Electromagnetic waves series. 1982

[83] Zoughi, R.; Lai, J.; Munoz, K.: A brief review of microwave testing of stratified
composite structures: a comparison between plane wave and near field approaches.
Materials Evaluation 60 (2002), S. 171-177

[84] Bois, K.J.; Benally, A.D.; Zoughi, R.: Multimode solution for the reflection properties of
an open-ended rectangular waveguide radiating into a dielectric half-space: the forward
and inverse problems. IEEE Transactions on Instrumentation and Measurement 48
(1999), 6, S. 1131-1140

[85] Encinar, J. A.; Rebollar, J. M.: Convergence of numerical solutions of open-ended
waveguide by modal analysis and hybrid modal-spectral techniques. IEEE Transactions
on Microwave Theory and Techniques 34 (1986), 7, S. 809-814

[86] Chang, C.W.; Chen, K.M.; Qian, J.: Nondestructive determination of electromagnetic
parameters of dielectric materials at X-band frequencies using a waveguide probe system.
IEEE Transactions on instrumentation and measurement 46 (1997), 5, S. 1084-1092

[87] Croswell, W.F.; Rudduck, R.C.; Hatcher, D.M.: The admittance of a rectangular
waveguide radiating into a dielectric slab. IEEE Transactions on Antennas and
Propagation 15 (1967), 5, S. 627-633



103

[88] Fox, A.G.; Li, T.: Resonant modes in a maser interferometer. The Bell System
Technical Journal 40 (1961), S. 453-488

[89] Weber, H.; Herziger, G.: Laser - Grundlagen und Anwendungen. Weinheim: Physik
Verlag, 1972

[90] Bergmann, L.; Schaefer, C., Gobrecht, H.: Elektrizitat und Magnetismus, 2. Auflage,
Lehrbuch der Experimentalphysik. Band 2, 1987

[91] Becker, R.; Sauter, F.: Theorie der Elektrizitat. Band 1, Stuttgart: B.G. Teubner, 1973

[92] Ishimaru, A.: Electromagnetic wave propagation, radiation, and scattering. Prentice
Hall, Englewood Cliffs, N.J., 1991

[93] Stratton, J. A.: Electromagnetic theory. London: McGraw-Hill, 1941
[94] van de Hulst, H.C.: Light scattering by small particles. New York: Wiley, 1957

[95] Sihvola, A.: Electromagnetic mixing formulas and applications. London: Institution of
Electrical Engineers, 1999

[96] Stille, U.: Der Entmagnetisierungsfaktor und Entelektrisierungsfaktor fur
Rotationsellipsoide. Archiv fur Elektrotechnik 38 (1944), 3/4, S. 91-101

[97] Stoner, E.C.: The demagnetizing factors for ellipsoids. The London, Edinburgh, and
Dublin philosophical magazine and journal of science 36 (1945), 7, S. 803-821

[98] Osborn, J.A.: Demagnetizing factors of the general ellipsoid. Physical Review 67
(1945), 11/12, S. 351-357

[99] Bohren, C.F.; Huffman, D.R.: Absorption and scattering of light by small particles.
New York: Wiley, 1998

[100] Michaeli, W.; Wegener, M.: Einflhrung in die Technologie der
Faserverbundwerkstoffe. Minchen, Wien: Carl Hanser Verlag, 1989

[101] Kerker, M.: The scattering of light and other electromagnetic radiation. London:
Academic Press New York, 1969

[102] Advani, S.G.; Tucker, C.L.: The use of tensors to describe and predict fiber
orientation in short fiber composites. Journal of rheology 31 (1987), 8, S. 751-784

[103] Dietzel, A.; Deeg, E.: Erkennung und Messung von Anisotropien in
undurchsichtigen, schlecht leitenden Stoffen. Berichte der Deutschen Keramischen
Gesellschaft 31 (1954), 12

[104] Auld, B.A.: Acoustic fields and waves in solids. New York: John Wiley & Sons, 1974

[105] Predak, S.; Solodov, I.: Untersuchungen an kurzfaserverstarkten Kunststoffen mit
Mikrowellen- und Ultraschallverfahren. Sprint Druck Stuttgart, In: Fritz, H.G.; Eisenbach,
C.D.: Beitrage zum 19. Stuttgarter Kunststoff-Kolloquium 2005, Vortrag 5/V1

[106] Macosko, C.W.: RIM: Fundamentals of reaction injection molding. Minchen, Wien,
New York: Carl Hanser Verlag, 1989

[107] Boden, H.; Schulte, K.: Verfahrenstechnik der PUR-Herstellung. In: Oertel, G.:
Polyurethane Kunststoff Handbuch 7, Minchen, Wien: Carl Hanser Verlag, 1993

[108] Haberstroh, E.; Bister, H.; Vohringer, M.; Busse, G.; Predak, S.; Ehbing, H.;
Webelhaus, K.: Vorhersage der Faserorientierung und der mechanischen Eigenschaften

kurzfaserverstarkter PUR-Bauteile. Zeitschrift Kunststofftechnik / Journal of plastics
technology 1 (2006), S. 1-21

[109] Gerhard, H.; Holig, F.; Finn, R.: Optical methods. In: Busse, G.; Kroplin, B.; Wittel,



104

F.: Damage and its evolution in fiber reinforced materials: Simulation and non-destructive
testing. Book on demand, 2006

[110] Predak, S.; Lutze, S.; Zweschper, T.; StoRel, R.; Busse, G.: Vergleichende
zerstorungsfreie Charakterisierung. Materialprifung 44 (2002), S. 14

[111] Solodov, |.; Pfleiderer, K.; Gerhard, H.; Predak, S. Busse, G: New opportunities for
NDE with air-coupled ultrasound. NDT & E International 39 (2006), 3, S. 176-183

[112] Bullinger, O.: Rontgenrefraktometrie fur die zerstorungsfreie Charakterisierung
nichtmetallischer Werkstoffe - Mdglichkeiten und Grenzen. Universitat Stuttgart, Fakultat
Maschinenbau, Dissertation 2005

[113] Zheng, Y.; Maev, R.; Solodov, L.Y.: Nonlinear acoustic applications for material
characterization: A review. Can. J. Phys. 77 (1999), S. 927-967

[114] Schlatterer, N.: Zerstorungsfreie Charakterisierung kurzglasfaserverstarkter
Polymere wahrend des Zugversuchs. Diplomarbeit am Institut fur Kunststoffpriafung und
Kunststoffkunde der Universitat Stuttgart 2006

[115] Predak, S.; Busse, G.: Anisotropiemessung mit Mikrowellen zur Material- und
Schadigungscharakterisierung kurzfaserverstarkter Polymerwerkstoffe. DGZfP
Berichtsband 75-CD. Jahrestagung 2001 Berlin, P46

[116] Ida, N.: Microwave NDT. Developments in electromagnetic theory and application.
Kluwer Academic Press, 1992

[117] Hecht, E.: Optik. Addison-Wesley, 1989

[118] Cheng, D.K.: Field and wave electromagnetics. Reading, Menlo Park, New York:
Addison-Wesley, 2. Auflage, 1990

[119] Meyer, E.; Pottel R.: Physikalische Grundlagen der Hochfrequenztechnik.
Braunschweig: Vieweg, 1969

[120] Jackson, J.D.: Klassische Elektrodynamik. de Gruyter, 2. Auflage, 1982
[121] Collin, R.E.: Field theory of guided waves. New York: McGraw-Hill, 1960

[122] Lipson, S.G.; Lipson, H.S.; Tannhauser, D.S.: Optik. Berlin, Heidelberg: Springer,
1997



Lebenslauf

Name:
Geburtstag

Geburtsort

08/75 - 07/79

08/79 — 07/85

08/85 — 06/88

06/88
10/88 — 10/94
10/94
08/96 — 04/99

seit 04/99

Sabine Predak
25.01.1969

Hofgeismar

Mittelpunktgrundschule Liebenau

Gustav-Heinemann-Schule Hofgeismar;
Gymnasialzweig der Gesamtschule

Albert-Schweitzer-Schule Hofgeismar;

Gymnasiale Oberstufe

Allgemeine Hochschulreife

Studium der Physik, Georg-August-Universitat Goéttingen
Diplom in Physik

innovaTec Energiesysteme GmbH, Friedland

Wissenschaftliche Angestellte an der Universitat Stuttgart

Institut fur Kunststofftechnik, Zerstérungsfreie Prufung

105



