Beriihrungslos und zerstorungsfrei —
Keramiken charakterisieren mit Terahertz-Wellen

J. Jonuscheit

nnovative Terahertz-Messsyste-
me eignen sich hervorragend,
um Keramik-Bauteile zu priifen,
um Keramiken zu charakterisie-
ren oder um Schichtdicken zu
bestimmen. Die Methode nutzt
dazu die Eigenschaften von
Terahertz-Wellen aus; sie arbei-
tet berlihrungslos, zerstérungs-
frei und duBerst zuverlassig. Im
elektromagnetischen  Spektrum
liegen Terahertz-Wellen genau
zwischen den Mikrowellen und
dem infraroten Licht.

Keramische Werkstoffe verfligen Gber eine
Reihe spezifischer Eigenschaften, die sie
grundsatzlich von anderen Werkstoffen wie
beispielsweise Metallen unterscheiden, und
damit fiir vielfaltige Anwendungen inter-
essant machen. Traditionell werden techni-
sche Keramiken als Isolatoren genutzt. Im
Maschinen- und Anlagenbau gewdhrleisten
keramische Bauteile oder funktionale kera-
mische Beschichtungen den VerschleiB- und
Korrosionsschutz. In der Elektronik dienen
technische Keramiken als Tragerplatten fir
integrierte Schaltungen. Auch in Spanwerk-
zeugen und medizinischen Prothesen kom-
men sie zum Einsatz.

Doch Keramiken haben ein Problem — sie
sind sprode: Anders als metallische Werk-
stoffe sind sie nicht in der Lage, kleinere
konstruktive Fehler durch elastische und
plastische Verformung auszugleichen. Dem-
entsprechend gering ist die Fehlertoleranz
bei der Herstellung von Hochleistungske-
ramiken. Genaue und sichere Priifverfahren
sind also gefragt, die Poren, Einschliisse,
Dichte-Inhomogenitdten oder Risse zuver-
ldssig entdecken.
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Anforderung an die Messtechnik

Die Priifung keramischer Werkstoffe stellt
hohe Anforderungen an das jeweilige Prif-
verfahren. Etablierte Verfahren der Werk-
stoffpriifung wie die optische, akustische,
magnetische, elektrische oder elektromag-
netische Priifung konnen, gewisse Anpas-
sungen vorausgesetzt, auch zur Priifung
von Hochleistungskeramiken herangezogen
werden. Bei der Auswahl der Verfahren
kommt es neben der Zuverldssigkeit auch
auf Schnelligkeit und eine problemlose In-
tegration in den Produktionsprozess an.
Die Terahertz-Messtechnik erfiillt all diese
Anforderungen aus der Industrie an ein zer-
stérungsfreies Priifverfahren fiir keramische
Werkstoffe. Zurzeit ist die Methode zwar
noch nicht weitverbreitet, doch ihre Vorteile
liberzeugen.

Was sind Terahertz-Wellen?

Mit Frequenzen zwischen 0,1 und 10
Terahertz (THz) liegen Terahertz-Wellen
zwischen den Mikrowellen und der Infra-
rotstrahlung. Die zugehdrigen Wellenlan-
gen reichen von 30 pm bis 3 mm. Dabei
vereinigen Terahertz-Wellen die Vorteile der
angrenzenden spektralen Bereiche: hohe
Eindringtiefe und geringe Streuung bei
gleichzeitig guter rdumlicher Auflésung.
Aufgrund der vergleichsweise niedrigen
Energie l6sen Terahertz-Wellen, anders als
UV-Licht oder Réntgenstrahlung, keine An-
derungen in chemischen oder biologischen
Strukturen aus. Sie sind also fiir den Men-
schen unbedenklich. StrahlenschutzmaB-
nahmen sind daher nicht notwendig.

Terahertz-Wellen durchdringen im Gegen-
satz zu sichtbarem und infrarotem Licht
viele dielektrische Materialien. Dadurch
ist es moglich, im Inneren eines Korpers
Strukturen sichtbar zu machen. Dabei gilt:
Elektrisch leitende Materialien reflektieren
Terahertz-Wellen. Massive Metalle lassen
sich daher mit Hilfe der Terahertz-Messtech-
nik nicht analysieren. Doch zur Detektion

metallischer Einschliisse in nicht-leitenden
Materialien wie z. B. Keramiken oder Kunst-
stoffen eignet sich das Verfahren ganz her-
vorragend.

Prinzip der Terahertz-Messtechnik

Je nach Probenkdrper und Messaufgabe
wird in der Terahertz-Messtechnik in Trans-
mission oder in Reflexion gemessen. Bei der
Transmissionsanordnung werden vor allem
Hohlrdume oder Fremdkdrper im Material
detektiert, und zwar ganz einfach anhand
der veranderten Absorption oder Streuung.
Alternativ lassen sich Dickenvariationen
auch aus der Zeitverzdgerung des Tera-
hertz-Signals gegeniiber der Laufzeit durch
eine Referenzprobe ableiten.

Dagegen schlieBt man in der Reflexionsan-
ordnung aus den zeitlichen Abstanden der
reflektierten Signale auf die Schichtdicke
bzw. auf den Ort der Reflexion. Das ist mog-
lich, da ein Teil der Terahertz-Welle an jeder
Grenzflache reflektiert wird. Auf diese Wei-
se lassen sich Hohlrdume oder Fremdkdrper
durch zusatzlich auftretende Pulse im Refle-
xionssignal nachweisen.

Dreidimensionale Probeninformationen er-
hdlt man mittels Terahertz-Tomographie.
Bei diesem Verfahren wird die in Reflexion
erfolgte Bildgebung mit der gleichzeitig
ermittelten Laufzeitinformation kombiniert.
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Bild 1 Ein Terahertz-Zeitbereichsspektroskopie-System besteht aus zwei Teilen: einem 19”-Rack als Basiseinheit mit Laser, Elektronik
und Rechner (I.) und einem XY-Scanner, auf dem ein fasergekoppeltes Terahertz-Modul fiir Reflexionsmessungen montiert ist (r.)

Das laterale Auflosungsvermégen wird hier-
bei physikalisch nur durch die Wellenldnge
begrenzt (hier rund 300 pm). Hinzu kommt
der apparative Anteil, der durch die Abbil-
dung des Probenvolumens auf den Detektor
bestimmt ist. In der Praxis lassen sich Fehl-
stellen oder Fremdkorper in der GroBen-
ordnung von einem Millimeter problemlos
erkennen. Analysiert man die Laufzeit der
Signale, kann man auf die Orte der Refle-
xion zuriickschlieBen. Das ist dann z. B. die
Dicke einer Schicht oder der Ort einer Fehl-
stelle bzw. eines Fremdkdrpers.

Bild 2 Ein bildgebendes FMCW-Radar-
system (frequency modulated continuous
wave) zur beriihrungslosen und zersto-
rungsfreien Inspektion von Bauteilen.

Es basiert auf etablierter elektronischer
Milli- und Mikrometer-Technologie

Zeitbereichsspektroskopie und
FMCW-Radar

Von den zahlreichen in der Literatur vorge-
stellten Terahertz-Techniken sind die Zeit-
bereichsspektroskopie (TDS, time domain
spectroscopy, Bild 1) und das FMCW-Radar
(frequency modulated continuous wave,
Bild 2) die zurzeit am weitesten entwickel-
ten Techniken.

Waéhrend die TDS-Technik durch den Ein-
satz von Kurzpulslaser auf einem optischen
Ansatz basiert, greift das FMCW-Radar auf
etablierte elektronische Ansétze der Milli-
und Mikrometer-Technik zuriick. Entspre-
chend weisen beide Verfahren unterschied-
liche Eigenschaften auf.

Durch die Verwendung von Kurzpulslasern
werden extrem kurze Terahertz-Pulse (kiir-
zer als 1 ps) mit einem sehr breiten Spek-
trum (von 0,1 bis Uber 4 THz) erzeugt. Da-
durch eignet sich diese Technik vor allem fiir
spektroskopische Untersuchungen (es wird
ein weiter Spektralbereich mit einer einzi-
gen Messung untersucht) und fiir Schichtdi-
ckenmessung (durch die kurzen Pulse kon-
nen diinne Schichten sehr genau bestimmt
werden). Die Messzeit fiir einen einzelnen
Punkt betragt dabei zwischen 100 ms und
1's — je nach Probenbeschaffenheit.

Das FMCW-Radar basiert auf einem span-
nungskontrollierten Mikrowellen-Oszillator
(VCO voltage controlled oscillator), dessen
Ausgangsstrahlung mittels Frequenzverviel-
fachern in die verschiedenen Frequenz-
bénder transferiert wird. Somit stehen
Frequenzbereiche um 100 GHz, 150 GHz,
300 GHz und 850 GHz zur Verflgung.

Durch das schnelle elektronische Abstim-
men des VCO sind hier mehr als 1000 Mes-
sungen pro Sekunde mdglich. Somit ist die-
ses Verfahren vor allem fiir die Bildgebung
pradestiniert. Aufgrund der gegeniiber dem
TDS-Verfahren geringeren Bandbreite kann
jedoch nur eine reduzierte Tiefenauflésung
erreicht werden.

Schichtdicken-Messungen

Eine Laufzeitanalyse der Terahertz-Pulse
erlaubt die Dickenbestimmung keramischer
Bauteile sowie Keramikbeschichtungen auf
Metall oder anderen Trdgermaterialien. Da-
bei gilt: je dicker und optisch dichter die zu
durchstrahlende Schicht, desto groBer die
Zeitverzégerung im Vergleich zur Referenz-
messung oder zur Messung an einer diin-
neren Probenstelle. Auf diese Weise kdnnen
Schichten ab einer Dicke von etwa 10 pm
auf nahezu beliebigem Tragermaterial er-
fasst werden.

Im Falle des TDS-Verfahrens kdnnen mithilfe
der hochgenauen Laufzeitanalyse Schichten
mit einer Genauigkeit von etwa 1 pm un-
tersucht werden. Beispielhaft werden in
Bild 3 die Ergebnisse an einer mit Alumini-
umoxid beschichteten Metallplatte der Gro-
Be 30 mm x 30 mm und in Bild 4 an einer
Turbinenschaufel mit Wéarmedammschicht
vorgestellt.

An verschiedenen Positionen wurde die
aufgebrachte Schicht mittels Wirbelstrom-
verfahren beriihrend gemessen. Der Test-
kérper wurde mittels TDS-Technik flachig
untersucht, sodass die Information zur
zweidimensionalen  Dickenverteilung vor-
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Bild 3 Testkorper mit Aluminiumoxid-Beschichtung auf Metall: Dickenmessung mit dem beriihrenden Wirbelstrom-Verfahren an ausge-
waéhlten Punkten (1.); flichige Darstellung der Dickenverteilung mittels beriihrungsloser Terahertz-Messtechnik (r.)
liegt. Diese zeigt deutlich eine inhomogene  position, Elektronenstrahlverdampfen), bei  scheitert. Das heiBt, eine exakte Messung
Beschichtung. Es ergibt sich eine sehr gute  dem Yttriumoxid-teilstabilisiertes Zirkonoxid st bis jetzt nur zerstérend in der Metallo-
Ubereinstimmung zwischen den Terahertz-  verdampft wird, welches sich anschlieBend  grafie méglich, indem Bauteile oder Proben
und den mit Wirbelstrom ermittelten Di-  bevorzugt auf den Turbinenschaufelblat-  zerschnitten und mikroskopisch ausge-
ckenwerten. tern als Hochleistungs-Warmedammschicht ~ wertet werden. Die Terahertz-Messtechnik
Hochdruckturbinenschaufeln  sind Ober-  niederschlégt. Die Schichtdicke der War-  bietet hier Mdglichkeiten, Schichtdicken an
flachentemperaturen von bis zu 1250 °C  medammschicht ist ausschlaggebend fiir ~ EBPVD-Warmedammschichten sehr genau
ausgesetzt und mussen daher mit einer  die Effizienz der Schicht. Alle bisherigen  zu messen (Bild 4).
keramischen Wéarmedammschicht geschiitzt ~ Versuche, Schichtdicken an keramischen  Das Thermische Spritzen ist eines der etab-
werden. Dies geschieht im EBPVD-Verfah- ~ Warmedammschichten auf Turbinenschau-  lierten Verfahren zur Beschichtung metalli-
ren (Electron Beam Physical Vapour De-  feln zerstorungsfrei zu ermitteln, sind ge-  scher Werkstoffe mit Keramik zum Zwecke
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Bild 4 Dickenmessung der Keramikschicht entlang des Umfangs einer Turbinenschaufel in einer ausgewahlten Hohe; zur mechanischen Messung
wurde die Turbinenschaufel zersdgt und unter dem Mikroskop vermessen (Bild links: MTU Aero Engines GmbH)
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Bild 5 Testkorper mit Keramikschicht auf Metall, welche mit dem thermischen Spritzverfahren aufgebracht wurde: Foto der Probe (l.)
und (r.) beispielhafte Messung an der grauen Keramikschicht (oben im Bild)

des VerschleiB- und Korrosionsschutzes, des
Schutzes vor HeiBgaskorrosion, der ther-
mischen Isolation oder der Anpassung von
Reib- und Gleiteigenschaften. Beim ther-
mischen Spritzen werden feine Partikel des
Beschichtungswerkstoffs in einen heiBen
Gasstrom injiziert, der mit Hilfe elektrischer
Energie oder durch Brenngase erzeugt wird.
Die Partikel werden mit hoher Geschwin-
digkeit auf den zu beschichtenden Grund-
werkstoff geschleudert und dabei an- bzw.
aufgeschmolzen. Es entsteht eine festhaf-
tende, dichte und homogene Beschichtung.
Die am weitesten verbreiteten thermischen
Spritzverfahren sind Flammspritzen, Licht-
bogenspritzen, Plasmaspritzen, Hochge-

schwindigkeits-Flammspritzen (HVOF) und
Vakuum-Plasmaspritzen. Die online-Kon-
trolle des Beschichtungsprozesses wird
dadurch erschwert, dass sich das zu be-
schichtende Bauteil unter der Warmeeinwir-

kung ausdehnt. Somit kdnnen keine Laser-
triangulationssensoren eingesetzt werden,
beriihrende Sensoren scheiden aufgrund
der hohen Oberflachentemperatur und der
Prozessflihrung aus. Im Falle der beriih-
rungslos arbeitenden Terahertz-Technik er-
folgt die Schichtdickenbestimmung aus der
zeitlichen Differenz der beiden Reflexe von
der Oberflache der Keramikschicht und des
Ubergangs Keramikschicht-Tragermaterial.
Dehnt sich nun das Trdgermaterial aus, so
verschieben sich beide Reflexe gleicherma-
Ben und die Zeitdifferenz bleibt konstant.
Beispielhaft wird in Bild 5 das Ergebnis
an einer beschichteten Metallplatte vorge-
stellt.

Volumeninspektion

Die Bildgebung erfolgt hier durch das Ab-
rastern einer Probe unter Verwendung eines
Terahertz-Punktsensors.  Bei  Transmissi-
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Bild 6 Schematischer Aufbau des keramischen Mikroreaktors (I.) und das zugehorige
Terahertz-Transmissionsbild (r.) (Bild links: IANUS GmbH)

onsmessungen erhalt man dabei in erster
Linie zweidimensionale Informationen zur
Probengeometrie. Betrachtet man zusatz-
lich noch die Laufzeit, so gewinnt man auch
Informationen zur Gesamtdicke oder -dich-
te. Bei Reflexionsmessungen erhalt man
zusatzlich noch die Tiefeninformation. Das
Ergebnis ist eine dreidimensionale Darstel-
lung der Probe.

Der in Bild 6 gezeigte Mikroreaktor aus Alu-
miniumoxid besteht aus einer Reaktions-
zone in Reaktormitte, zwei Kihlebenen
ober- und unterhalb der Reaktionsebene
sowie aus zwei Trenn- und Deckplatten.
Die Plattendicke der Reaktions- und Kiih-
lebenen betrdgt 900 um, die der restli-
chen Platten 700 ym. Die Reaktions- und
Kihlplatten besitzen zur besseren Fiihrung
der Stromung rautenformige Strukturen.
Die GesamtgroBe des Reaktors betragt
100 mm x 100 mm x 5,5 mm. Mithilfe der
Terahertz-Messtechnik Iasst sich die interne
Struktur des Reaktors sichtbar machen.

Die Transparenz verschiedener Werkstoffe
hangt entscheidend von deren Mikrostruk-
turen ab, da allgemein die Streuverluste
elektromagnetischer Wellen vom Verhéltnis
der Wellenlénge und der GroBe der Streu-
zentren abhdngen. Dies ist vor allem im
Falle von Keramiken wichtig, da diese mit
unterschiedlicher Porositdt hergestellt wer-
den konnen.

Je nach PorengroBe zeigt dieselbe Keramik
eine unterschiedliche Transparenz: je groBer
die Poren, desto groBer die Dampfung. Die-
sen Effekt kann man sich messtechnisch zu
Nutze machen, um Schwankungen in der
PorengroBe bzw. Porositatsschwankungen
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Bild 7 Foto eines Bauteils aus Siliziumnitrid (l.) und zugehériges Terahertz-Transmissionsbild (r.). Es zeigt zuverldssig Bereiche erhohter

Porositat (weiBe Stellen) — auch wenn diese von auBen nicht erkennbar sind (Mitte unten)

zu erkennen. Bild 7 verdeutlicht dies am
Beispiel eines Bauteils aus Siliziumnitrid.
Wahrend des Herstellungsprozesses kon-
nen Bereiche erhdhter Porositat auftreten,
die sich negativ auf die Haltbarkeit auswir-
ken.

Im vorliegenden Bauteil wurde ein solcher
Bereich erhohter Porositat von auBen er-
kannt (rechts oben markiert). Im Terahertz-
Transmissionshild ist dieser sehr deutlich
zu erkennen. Dariiber hinaus wurde jedoch
noch ein weiterer Bereich erkannt (Mitte
unten), der von auBen jedoch nicht erkenn-

cfi/Ber. DKG 92 (2015) No. 9

bar ist. Hier liegt der besondere Vorteil der
Terahertz-Messtechnik: Unsichtbares sicht-
bar machen.

Fazit: Terahertz macht
Unsichtbares sichtbar

Die Terahertz-Messtechnik kann erfolg-
reich zur beriihrungslosen und zerstérungs-
freien Charakterisierung von keramischen
Werkstlicken eingesetzt werden — entwe-
der zur Dickenmessung einer keramischen
Beschichtung oder zur Vermessung des
Bauteils selbst. Die Messung ist auch an

komplex geformten Teilen méglich: auf
gekrimmten Oberfléchen, in Taschen und
auf Kanten. Nicht zuletzt kann man die
Terahertz-Messtechnik auch zur Volumenin-
spektion einsetzen. Je nach Zuganglichkeit
der Probe oder Fragestellung lassen sich
Prifungen in Reflexion und/oder Transmissi-
on durchfihren.

Auf diese Weise ist man in der Lage, in ke-
ramischen Werkstlicken Dickenunterschiede,
Einschllsse, Inhomogenitdten und andere
Defekte zuverlassig, beriihrungslos und zer-
storungsfrei zu erkennen.



