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Methoden und Anwendungen fiir bildgebende
Verfahren mit hohen Neutronenfliissen:

Die vorliegende Dissertation entwickelt neue Methoden fiir die Neutronen-
radiographie und Neutronentomographie bei hohen Fliissen und beschreibt
deren Anwendung in konkreten Experimenten.

Anstelle einzelner Aufnahmen konnen dank der hohen Intensitéit mit kurzen
Belichtungszeiten Serien von Bildern aufgenommen werden. Um die gestie-
gene Informationsmenge bestmoglich ausnutzen zu kénnen, werden Schétz-
methoden eingefiihrt, die aus den gemessenen Ensembles auch bei starkem
Rauschen der einzelnen Messwerte und in Anwesenheit systematischer Ein-
fliisse wie etwa storender Gammastrahlung sehr exakte Erwartungswerte der
Messgrofien liefern.

Die Ortsauflosung von Radiographien, die gewohlich durch Strahldivergenz
und das inhédrente Auflosungsvermdogen von Szintillatoren begrenzt ist, kann
durch Abrastern der Probe mit einem Nadelloch-Mikrokollimator
wesentlich erhoht werden. Diese Technik umgeht alle Limitierungen konven-
tioneller Detektorsysteme und konnte dank des hohen Flusses erfolgreich er-
probt werden.

Die Abbildung gestreuter Neutronen erlaubt im Gegensatz zur konven-
tionellen, auf der gesamten Attenuation basierenden Radiographie, die ge-
trennte Bestimmung der Absorptions- und Streuquerschnitte innerhalb der
Probe. Erstmals konnte sogar kohérente winkelabhingige Streuung riumlich
aufgelost werden.

Als neue Anwendungen der Hochflussneutronenbildgebung werden unter an-
derem materialwissenschaftliche Untersuchungen an innovativen Me-
tallverbindungen, zeitaufgeloste Tomographien an mehrlagigen Brenn-
stoffzellen im Betrieb und andere Experimente prisentiert.

Eine neue Implementierung eines algebraischen Rekonstruktionsverfah-
rens fiir Tomographiedaten ermoglicht es, auch bei fehlender Information,
wie etwa einem eingeschrinkten Winkelbereich, quantitative Rekonstruktio-
nen zu erzeugen.

Der Aufbau der weltweit fiihrenden Hochfluss-Radiographie- und
Tomographiestation am Institut Laue-Langevin wird vorgestellt. Ein um-
fassender Anhang prisentiert die physikalischen und technischen Grundlagen
der Bildgebung mit Neutronen.



Methods and applications in
high flux neutron imaging:

This treatise develops new methods for high flux neutron radiography and
high flux neutron tomography and describes some of their applications in
actual experiments.

Instead of single images, time series can be acquired with short exposure
times due to the available high intensity. To best use the increased amount
of information, new estimators are proposed, which extract accurate results
from the recorded ensembles, even if the individual piece of data is very noisy
and in addition severely affected by systematic errors such as an influence of
gamma background radiation.

The spatial resolution of neutron radiographies, usually limited by beam di-
vergence and inherent resolution of the scintillator, can be significantly incre-
ased by scanning the sample with a pinhole-micro-collimator. This technique
circumvents any limitations in present detector design and, due to the availa-
ble high intensity, could be successfully tested.

Imaging with scattered neutrons as opposed to conventional total atte-
nuation based imaging determines separately the absorption and scattering
cross sections within the sample. For the first time even coherent angle de-
pendent scattering could be visualized space-resolved.

New applications of high flux neutron imaging are presented, such as mate-
rials engineering experiments on innovative metal joints, time-resolved
tomography on multilayer stacks of fuel cells under operation, and others.

A new implementation of an algorithm for the algebraic reconstruction
of tomography data executes even in case of missing information, such as
limited angle tomography, and returns quantitative reconstructions.

The setup of the world-leading high flux radiography and tomogra-
phy facility at the Institut Laue-Langevin is presented. A comprehensive
appendix covers the physical and technical foundations of neutron imaging.






Inhaltsverzeichnis

1 Einfiihrung...... ... . . . . 1
1.1 Grundlagen ........o. 2
1.2 Motivation . ... 4
1.3 Abbildung geringen Kontrastes .......................... 10
1.4 Abbildung kleiner Strukturen............. ... ... ... ..., 14
1.5 Abbildung dynamischer Prozesse......................... 16
1.6  Komplementére Information............................. 18
1.7 Stand der Technik ........ .. ... ... .. .. ... .. ... .. ... ... 20
1.8 Aufbau dieser Arbeit ........ ... .. ... 22



XII

Inhaltsverzeichnis

Teil I Methoden

2

Statistik der Neutronen-Radiographie.................. ... 27
2.1 Statistik des Detektionsprozesses.................. ... ... 28
2.2 Messfehler der Attenuation.............................. 42
2.3 Konsequenzen fiir eine Optimierung der Statistik .......... 44
2.4 Statistik einer Zeitserie ............ i 48
Rauschen und Strahlungshintergrund .................. ... 53
3.1 Phénomenologie . ....... ... . 54
3.2 Korrektur einzelner Radiographien .......... ... ... ... ... 62
3.3  Korrektur von Bilderserien . ............ .. .. ... .. ... 74
3.4 Zusammenfassung und Bewertung .......... ... ... ... ... 94
R&aumliches Auflésungsvermégen .......................... 99
4.1  Messung des raumlichen Auflésungsvermogens ............. 100
4.2 Begrenzungen der Ortsauflosung ........... ... ... ... ... 102
4.3  Massnahmen zur Verbesserung der Ortsauflésung .......... 106
4.4  Kollimation mit Mikrokanalplatten....................... 112
4.5  Abrasterung mit einem Nadelloch-Mikrokollimator ......... 114
Abbildung gestreuter Neutronen .......................... 121
5.1  Versuchsaufbau......... ... .. ... ... . 122
5.2 Isotrope Streuung............c.. i 127
5.3  Kohédrente Streuung . ........... .. 130
5.4  Tomographie mit gestreuten Neutronen ................... 132
5.5  Monte-Carlo-Simulation ................................ 133

5.6  Ausblick ... . 134



Inhaltsverzeichnis  XIII

Teil II Anwendungen

6

9

Transient Liquid Phase Bonding .......................... 139
6.1  Transient Liquid Phase Bonding ......................... 140
6.2  Quantiative Radiographie........ ... ... ... ... ... ... . ... 144
6.3 Komparative Studien und zerstorungsfreie Priiffung......... 152
Friction Stir Welding............ ... . ... ... .. ... .. .. .. 155
7.1  Friction Stir Welding . ........... ... .. i 156
7.2 Radiographische Untersuchung .......................... 158
7.3  Tomographische Untersuchung........................... 162
7.4  Materialwissenschaftliche Resultate ...................... 164
Brennstoffzellen . ....... ... ... ... . ... .. .. 167
8.1 Versuchsaufbau............ ... ... ... ... ... ... .. ..., 168
8.2  Zeitaufgeloste Radiographie . ........ ... ... ... ... ... ... 172
8.3  Zeitaufgeloste Tomographie . ........... ... ... ... ....... 176
Weitere Anwendungen ..................... .. 179
9.1 Fossilien . ... 180
9.2 Meteorit .. oot 184
9.3 Xenolithe ....... .. . 188
9.4  Antike Gegenstdnde ......... ... . i 192
9.5  3He-*-He-Mischungen. ..............oouiiiireennneann... 194
9.6  Einspritzdiisen .......... .. .. 196
9.7  Verbrennungsmotoren ........... .. .. .. . ., 198
9.8 Ol- und Wasserfluss in Gestein .......................... 200

9.9  Wasserfluss in Asphalt........... ... ... ... ... .. ..., 202



XIV Inhaltsverzeichnis

Teil III Das Instrument

10 Strahlplatz ....... ... . 207
10.1 Das Instrument "Neutrograph” ........ ... ... ... .. ... ... 208
10.2 Die Neutronenquelle. .. ... ... .. ... .. . ... . ... 210
10.3 Das Strahlrohr ....... ... .. .. . . . 212
10.4 Die Kasematte ...... ... i 214
10.5 Kollimatoren .. .. ... 216

11 Abschirmung und Strahlenschutz.......................... 219
11.1  Abschirmung von Neutronen .......... ... ... ... ... ..... 220
11.2  Abschirmung von Gamma-Strahlung ..................... 222
11.3  Generischer Experimenteller Aufbau...................... 224
11.4  Abgeschirmter Experimenteller Aufbau ................... 228
11.5 Strahlenschutz und Strahlzeitausnutzung.................. 232
11.6  Sicherheitseinrichtungen ........ ... .. ... ... .. ... ... 236

12 Experimentalaufbau............. ... .. ... ... . L. 239
12.1 Mechanische Tische ......... ... . ... .. .. .. ... ... ...... 240
12.2  Probenumgebung ............. i 242
12.3  Detektorsystem .. ... i 244

13 Instrumentenkontrollsoftware ............................. 249
13.1 Benutzeroberfliche und Architektur ...................... 250
13.2 Das Kamera-Fenster ........ .. . ... .. ... ... .. ... 252
13.3 Das Steuerungs-Fenster ......... ... ... ... ... ... ... ... .. 254
13.4 Das Bilder-Fenster . ........... .. ... . . 255
13.5 Automatisierte Messungen und Auswertungen ............. 256



Inhaltsverzeichnis XV

Anhang: Grundlagen

14 Physikalische Grundlagen .......... .. .. ... .. .. .. .. .... 261
14.1 Neutronenquellen ........ ... .. . . . i 262
14.2 Neutronenstrahlen ............ ... ... ... ... . ... ... ...... 267
14.3  Wechselwirkung mit der Probe ........ ... .. .. ... ..., 290
14.4 Neutronendetektoren . ......... ... ... ... ... ... . ... ...... 298

15 Grundlagen der Radiographie ............................. 303
15.1 Prinzipien der Neutronen-Radiographie ................... 304
15.2  Hintergrund durch Gammastrahlung ..................... 308
15.3 Dunkelstrom und Offset ........... .. ... .. .. .. ... ...... 310
15.4 Statistisches Rauschen........... .. ... ... .. .. ... ...... 312
15.5 Strahl- und Detektorinhomogenitéten .................... 314
15.6  Szintillatordegradation ......... ... .. .. . i L 318
15.7 Kombinierte Gamma-Radiographie....................... 320
15.8 Virtuelle Dynamik ....... .. ... . i 322

16 Grundlagen der Tomographie ............................. 325
16.1 Neutronen-Tomographie ............ .. .. ... .. ... ........ 326
16.2 Radon-Transformation............. ... ... .. ... ..., 332
16.3  Fourier-Invertierung ... ...... .. ... . . i 337
16.4 Rickprojektion .. ....... ... 340

17 Algebraische Rekonstruktion .............................. 349
17.1 Diskretisierung ... ...t 350
17.2 Konjugierte Gradienten............... ... ... 356

17.3  Unvollstédndige Information ........ ... ... ... .. ... ..., 363



XVI Inhaltsverzeichnis

Anhang: Protokolle und Tabellen

Versuchsprotokolle. ... ... ... ... . . . 383
18.1 Friction Stir Weld - 10.4.2004 . ........ ... ... .. ... 384
18.2  Friction Stir Weld - 12.4.2004 . ........ ... ... ... ... 386
18.3  Friction Stir Weld - 2.6.2005 ........... .. ... ... 388
18.4 TLP Joint - 23.7.2005 . ... ..o 390
18.5 TLP Joints - 19.7.2006 ... ... .ottt 392

Physikalische Konstanten .............. ... .. ... .. ... ..... 393

Energieskalen .. ... ... ... 395

Anhang: Verzeichnisse

Literaturverzeichnis ......... .. .. .. . .. .. . .. 397
Abbildungsverzeichnis ........ ... ... ... .. . i 405
Tabellenverzeichnis . ......... ... .. . .. . . 412
Sachverzeichnis . ...... .. .. . .. . 415
Danksagung . ........... i 419

Erklarung .. ... 421



1 Einfithrung

In dieser Einfithrung werden zunichst die Grundlagen (Abs. 1.1) der
Neutronenradiographie und Neutronentomographie in knappster Form dar-
gestellt.

Anschlieend wird die fundamentale Motivation (Abs. 1.2) dieser Arbeit
erlautert: in moglichst kurzer Messzeit soll die Probenzusammensetzung in
moglichst kleinen Volumina moglichst genau bestimmt werden. Die erreich-
bare zeitliche, rdumliche und wertméfige Auflosung ist dabei durch diverse
physikalische und technische Gesetzmafigkeiten beschrinkt.

Viele dieser Grenzen hiingen mit der Quellstirke der Neutronenquelle zusam-
men; oftmals ist die im Vergleich mit Réntgen- und Synchrotonlicht geringe
Intensitdt noch vor anderen Umstédnden der limitierende Faktor. Daher ist
eine Arbeit, deren praktischer Teil im Aufbau eines Hochflussexperimentes
besteht, besonders geeignet, um alle diese Bedingungen zu testen und wo
moglich zu verschieben, um das Feld der Neutronenradiographie und Neu-
tronentomographie zu neuen Anwendungen hin zu erweitern.

Der Erfolg dieser Bemiithungen in Bezug auf die Abbildung geringen Kon-
trastes (Abs. 1.3), die Abbildung kleiner Strukturen (Abs. 1.4), die
Abbildung dynamischer Prozesse (Abs. 1.5) und der Zuginglichma-
chung géinzlich neuer, komplementérer Information (Abs. 1.6) wird an-
hand von Beispielen erliautert.

Als Kurziiberblick wird zusétzlich der erreichte Stand der Technik (Abs.
1.7) der Technik tabellarisch erldutert, einerseits im Vergleich zu anderen
fiihrenden Referenzinstrumenten, andererseits zum Stand des Neutrograph-
Experimentes vor drei Jahren bei Beginn dieser Arbeit.

Der Abschnitt zum Aufbau der Arbeit (Abs. 1.8) schliefilich zeigt mogli-
che Wege durch diese Arbeit und verweist auf die ausfiihrliche Darstellung
der in der Einfithrung nur gestreiften Gegensténde.
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1.1 Grundlagen

Neutronen sind Hadronen ohne elektrische Ladung, die sich in kollimierten
Strahlen erzeugen lassen und Materie penetrieren (s. Kap. 14). Dabei wech-
selwirken sie durch Absorption, inelastische Streuung, inkohirente elastische
Streuung und kohé#rente elastische Streuung mit den Atomkernen der Mate-
rie. Die Stirke der Summe dieser Wechselwirkungen kann durch einen orts-
abhingigen Attenuationskoeffizienten pu(r) beschrieben werden. Auf einem
feinen Nadelstrahl S nimmt die anfdngliche Intensitét Iy dabei ab gemé&f

= Iy - exp (— gds u(r))

Eine Probe in einem parallelen Strahlengang wirft dadurch einen Schatten
auf einen ortsauflosenden Detektor, s. Abb. 1.1. Durch den Vergleich der
gemessene Intensitétsverteilung I(z,y) mit einem Strahlbild Iy(z,y) kann
geméif der Inversionsformel

) = J s o, y,2) = — log (L3

auf die Attenuation a(z,y) geschlossen werden. Die grafische Darstellung von
a ist die Radiographie des Gegenstandes.

Strahl

Abb. 1.1. Schematischer Aufbau eines Radiographieexperimentes
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Die Kunst der Neutronen-Radiographie [40, 7, 8, 34, 9, 33, 35, 12, 18, 13]
besteht in der moglichst exakten und je nach Anwendung in Raum oder Zeit
moglichst hoch aufgelosten Messungen dieser Attenuation unter Reduzierung
zahlreicher auftretender statistischer und systematischer Fehler.

Durch die Integration entlang der z-Achse geht die rdumliche Information
iiber den Attenuationskoeffizienten in dieser Dimension zunéchst verloren.
Durch Rotation um die z-Achse der Probe mit dem korperfesten System
(u,y,v) kénnen diverse Radiographien ag(z,y) erzeugt werden. Zu jeder ho-
rizontalen Schicht y gibt es dann eine Beziehung

ae(x,y) = delLL(U(Z',e,Z), Y, v(x,&,z))

Diese parallele Radon-Transformation kann mit den Methoden der Computer-
Tomographie invertiert werden, und rekonstruiert so die dreidimensionale In-
formation u(u,y,v) des Attenuationskoeffizienten. Diese ldsst sich im Com-
puter weiterverarbeiten und erlaubt den Blick in das virtuelle Innere der
untersuchten Probe, s. Abb. 1.2:

Abb. 1.2. Tomographie eines in einen Stein eingeschlossenen Pflanzenfossils
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1.2 Motivation

Die Neutronenradiographie ist aus dem Stadium qualitativer Durchleuchtun-
gen herausgetreten. Diverse Methoden korrigieren statistische und systema-
tische Fehler in den Messungen und erlauben prizise quantitative Aussagen.
Die wichtigsten zu korrigierenden Effekte und die passenden Methoden dazu
sind in Tabelle 1.1 einander gegeniibergestellt.

Alle diese Methoden werden im Rahmen dieser Arbeit dargestellt; viele sind
nur an einem Hochflussexperiment moglich oder praktikabel und konnten
so erst eingefiihrt oder wesentlich verbessert werden; wenige, wie etwa die
Korrektur auf Strahl- und Detektorinhomogenitédten, waren an den fortge-
schritteneren Experimenten schon zuvor im Einsatz, und finden sich daher
nur im Anhang zu den Grundlagen der Radiographie.

In der Auflistung der Limitierungen fehlt die vielleicht wichtigste, die das
Auflosungsvermogen fiir Attenuation, das rédumliche Auflésungsvermogen
und die Zeitauflosung zugleich und ganz wesentlich begrenzt. Diese sind
némlich nicht unabhéingig voneinander, sondern sind durch die verfiigbare
Intensitidt des Neutronenstrahles begrenzt. Da pro Quadratzentimeter und
Sekunde nur eine gewisse Anzahl Neutronen zur Verfiigung stehen, ist es
nicht moglich, die Attenuation auf einer beliebig kleinen Fliche in beliebig
kurzer Zeit beliebig genau zu bestimmen.

Je nach Anwendung mufl daher ein Kompromiss zwischen diesen drei Mess-
genauigkeiten gefunden werden. Je nach dem, welche Dimension als beson-
ders wichtig erachtet wird, ist die Messgenauigkeit in den anderen beiden
begrenzt. Allerdings gibt es dann auch spezifische Moglichkeiten, die Genau-
igkeit zu steigern, etwa durch Mittelung {iber lange Bilderserien oder durch
stroboskopische Aufnahmen schneller wiederholter Prozesse.

Auch wegen diesem zentralen Zusammenhang sind Hochflussmethoden be-
sonders interessant, da hier der Raum der erreichbaren Messgenauigkeiten
von vornherein besonders ausgedehnt ist und die anderen Beschrdnkungen
iiberhaupt erst relevant werden, was die Entwicklung neuer Methoden moti-
viert und neue Anwendungen zuginglich macht.

Ohne allzuviel von den quantitativen Zusammenhéngen vorzuziehen, die in
der Arbeit noch in aller Ausfiihrlichkeit entwickelt werden, sollen an dieser
Stelle die wichtigsten Einschriankungen quantifiziert werden, damit ein Gefiihl
fiir Lage und Beziehung der Limitierungen untereinander entsteht:
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Tabelle 1.1. Ubersicht iiber limitierende Faktoren der Neutronenradiographie und
Neutronentomographie und Ansatzpunkte zur Uberwindung dieser Grenzen

Begrenzungen der Messgenauigkeit Methoden

Rauschen und Storsignale
innerhalb einzelner Radiographien

Digitale Bildverarbeitungsfilter
(Kap. 3)

Systematische Fehler durch
Gamma-Hintergrundstrahlung

Bilderserien in Verbindung
mit Schitzmethoden (Kap. 3)

Systematische Fehler durch Strahl-
und Detektorinhomogenitéten

Korrektur durch Strahl-
und Dunkelbilder (Kap. 15)

Systematische Fehler durch
Detektordegradation

Interpolation
mehrerer Strahlbilder (Kap. 15)

Systematischer Fehler durch Streuung
innerhalb der Probe auf den Detektor

Individuelle Korrektur
im Einzelfall (Kap. 6)

Begrenzungen der Ortsaufloesung

Methoden

Strahldivergenz,
Szintillationsradius,
optisches Auflésungsvermogen

Gute Kollimation und Optik;
Abrastern mit Nadellochblende
(Kap. 4)

Begrenzungen der Zeitauflésung

Methoden

Erforderliche Statistik

Stroboskopische Aufnahmen
(Kap. 2)

Wechselwirkungsmechanismen

Methoden

Fehlende Unterscheidbarkeit der Attenu-

ation nach Streuung und Absorption

Abbildung auch der
gestreuten Neutronen (Kap. 5)

Tomographische Rekonstruktion

Methoden

Fehlende Information bei
eingeschriankten Winkelbereichen

Algebraische Rekonstruktions-
techniken (Kap. 17)
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Tabelle 1.2 listet wichtige Groflen auf, die ein Neutronenradiographieexperi-
ment charakterisieren. Der Attenuationskoeffizient i, die Attenuation a und
die Intensitit I sind bereits oben in den Grundlagen begegnet. Alle Gréfien
werden in der gesamten Arbeit wiederholt auftreten.

An dieser Stelle interessiert vor allem die erreichbare Messgenauigkeit Aa, die
erreichbare Ortsauflosung Az und die erreichbare Zeitauflosung At. Sie alle
sind durch Verkniipfungen mit anderen Gréflen beschrinkt. Diese anderen
Groflen sind teilweise durch die Probe vorgegeben, der Attenuationskoeffizi-
ent u, die Attenuation a und die Grole der Probe [. Durch den Neutronen-
strahl sind gegeben die Quellstarke @, die stets fix ist, die Grofle der Quelle
D, die sich mit Blenden, sofern vorhanden, einstellen lisst, und der Abstand
L zur Quelle, der sich nur an wenigen Experimenten variieren lisst.

Die folgenden Beziehungen stellen die wichtigsten Beschrinkungen der er-
reichbaren Genauigkeit einer Radiographie dar:

Der Fehler der Attenuation ist durch die Statistik der Neutronen gegeben
und es gilt Aa = /(Qv/Qr) - (1 +e*)/n (s. Abs. 2.4). Mit n = I - Az? - At
innerhalb der Zeit At auf ein Detektorelement treffenden Neutronen folgt
daraus:

Aa?- Ax? - At > G L

Q

Die erreichbare Ortsauflosung wird gleich durch drei Umsténde begrenzt:

Weil der Neutronenstrahl nicht perfekt parallel ist, sondern divergent, wirft
die Probe einen unscharfen Schatten auf den Detektor. Diese Unschérfe
AgPiversenz — . ([, /D)~ ist umso groBer, je geringer die Kollimation (L/D)
des Strahles ist, und je grofler die Probe und damit der Abstandt [ vom
Detektor ist.

Dieser Detektor ist ein Szintillator, der durch die geladenen Produkte von
Neutroneneinfangreaktionen zum Leuchten angeregt wird. Durch die Reich-
weite dieser Produkte und die Diffusion der Photonenwolke entsteht ein Licht-
fleck, dessen GroBe AgzS7intillator eine fundamentale Beschrinkung der Orts-
auflosung darstellt.

Schliellich wird der Szintillator abgebildet mit einer optischen Auflésung
AzOPtk die sich durch eine geeignete Optik im Rahmen der tatsichlich
benstigten Genauigkeiten beliebig einstellen lésst.
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Tabelle 1.2. Wichtige Groflen eines Neutronenradiographieexperimentes

Grofle Symbol  Einheit typisch Erlduterung
Attenuationskoeffizient m cm ™t 0...10

Attenuation a 1 0...8 a=—[dspu
Fehler Attenuation Aa 1 10°*...107"

raumliche Auflésung Ax mm 107%...10°

zeitliche Auflésung At ms 1074...10°

Quellstérke Q st 10"

Intensitt I cmZs7! 3-10°  I=Q/(4rL?
Entfernung Quelle L m 15

Durchmesser Quelle D m 0,1

L/D-Verhéltnis (L/D) 1 150

Probengrofie l cm 1...20 a~rp-l

Neutr. / Bildelement n 1 1...10° n=1-Az*. At
digitaler Grauwert c 1 0...4095

Detektordynamik B 1 12 ce{0...25-1}
Detektoreffizienz Qr 1 0,01...0,3 Qg = E[c]/E[n]
statistische Effizienz Qv 1 0,2...0,5 Qv =V][c/E|[]

Bei Verwendung eines digitalen Detektors wie einer CCD-Kamera ist de-
ren dynamischer Bereich durch die Bittiefe B beschrinkt, was wiederum die
maximale Anzahl n Neutronen pro Detektorelement beschrinkt, bevor der
Grauwert ¢ < 28 in Sittigung geht. Mit n = ¢/Qg gilt

Aa > /Qvél;re")

Diese Genauigkeit ldsst sich durch eine absichtlich verringerte Detektoreffi-
zienz Qg verbessern, dies ginge aber zu Lasten der Messzeit. Eine weitere
untere Schranke des Fehlers ist durch den stérenden Einfluss eines Strah-
lungsuntergrundes gegeben. Dieser Strahlungshintergrund betrifft verschie-
dene Bildelemente in sehr unterschiedlichem Mafle. Die Auswirkung auf die
Messgenauigkeit ist empirisch zu bestimmen und sei im Mittel ausgedriickt
durch

Aa > AaStérstrahlung
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Die tatsiichlichen Parameter des Experimentes sind I = 3-10° und (L/D) =
150, typisch sind weiterhin Qy = 1/5 und Qg = 1/40. Fiir eine Probe der
Grofle [ = 3cm mit einer Attenuation von a = 1 ergeben sich daraus:

Aa? - Az? - At > 1000 pm? ms

Az > 50 pm allein wegen des Szintillationsradius (typisch)
Az > 100 pm  allein wegen der optischen Auflésung (typisch)
Az >200pum  allein wegen der Strahldivergenz

Aa > 0,01 aufgrund der begrenzten Detektordynamik
Aa > 0,002 aufgrund Strahlungshintergrund (angenommen)

Alle diese Beschrinkungen bilden Hyperflichen im dreidimensionalen Raum
(Aa, Az, At) der erreichbaren Messgenauigkeiten. Je nach der untersuchten
Probe sind die Anforderungen an die
Messgenauigkeit in den drei Dimen-
sionen unterschiedlich, und es wer-
den jeweils andere der Beschrénkun-
gen relevant. Die gegeniiberstehen-

. B
den Abbildungen 1.3 und 1.4 stellen ““““éz
zweidimensionale Schnitte o “}z‘ ST
<

durch den Raum der Messgenau-
igkeiten dar. Die obere Abbildung
zeigt, welche rdumliche Auflésung
bei einer Belichtungszeit von 300 ms
moglich ist, die untere, welche
Zeitauflosung bei einer Grofle der
Bildelemente von 500 um moglich
ist.

Schraffiert eingezeichnet sind ungefihre Bereiche, die fiir verschiedene expe-
rimentelle Fragestellungen relevant sind. Die Pfeile, die die Beschrankungen
durchbrechen, weisen auf einige der Methoden hin, die in dieser Arbeit be-
handelt werden, und die die Grenzen der erreichbaren Messgenauigkeiten
erweitern sollen. In den folgenden Abschnitten wird der Erfolg dieser Metho-
den anhand von Anwendungen vorgestellt, und es wird kurz erldutert, wie
die Methoden die oben beschriebenen Beschrankungen modifizieren.



1.2 Motivation
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Abb. 1.3. Genauigkeit bei hoher rdumlicher Auflosung
und einer Zeitauflésung von 300 ms
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Abb. 1.4. Genauigkeit bei hoher Zeitauflésung
und einer Ortsauflésung von 500 ym
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1.3 Abbildung geringen Kontrastes

Abbildung 1.5 zeigt die Durchleuchtung einer in Blickrichtung etwa zehn
Zentimeter starken Aluminiumplatte. Das Bild stellt noch nicht die Atte-
nuation a dar, sondern den rohen Grauwert ¢ in willkiirlichen Einheiten.
Innere Struktur ist kaum zu erkennen, deutlich ist dagegen das grofflachige
Profil des inhomogenen, im inneren helleren Strahles. Die naive Ndherung
a ~ —log(c/c™*) hitte einen statistischen Fehler von 1,5%. Offensichtlich
sind die systematischen Fehler wesentlich grofer.

In Abbildung 1.6 sind nicht nur die Korrekturen auf Strahlinhomogenitéiten
und Detektoreigenschaften bereits enthalten; Proben-, Strahl- und Dunkel-
bilder sind die Summe aus jeweils 98 einzelnen Aufnahmen. Dadurch ste-
hen nun bei einer Bildelementgrofie von Ax = 170 um und einer gesamten
Belichtungszeit von At = 98 - 50 ms etwa n ~ 4,2 - 10% Neutronen pro Bil-
delement zur Verfiigung. Die Attenuation a ~ 10cm - 0,1cm~! ~ 1 kénn-
te bei der Messung mit Qy ~ 0,26 und Qg ~ 0,09 damit bestenfalls auf
Aa > /Qv/Qr - (1+e%)/n = 2-107% bestimmt werden. Der tatséichliche
Fehler liegt mit Aa ~ 3 - 1073 bereits in der Nihe diesen theoretischen Li-
mits. Die Abweichung wird spéter durch einen empirisch zu bestimmenden
statistischen Faktor erklédrt werden.

~

~
~
~

Durch die hohe Genauigkeit werden innerhalb des Aluminiums Strukturen
sichtbar, die auf wenigen Prozent des Attenuationskoeffizienten schwanken
(die Falschfarbenskala stellt den Bereich von 5% um die mittlere Attenuati-
on von ca. 1 dar). Sie zeigen die Struktur einer Reib-Riihr-Schweissnaht (Kap.
7), durch die die beiden Hilften der Platte zusammengehalten werden. Wel-
che Faktoren die Attenuation beeinflussen, Dichteschwankungen, verinderte
Kleinwinkelstreuung oder veridnderte Textur des Aluminiums, ist eine ak-
tuelle Forschungsfrage. Deshalb ist es wichtig, die Variationen so genau wie
moglich aufzulésen, und zwar auch in der dritten Raumdimension, da sie sich
womdglich entlang der Naht verdndern.

Dazu wurde eine Tomographie (Kap. 16) einer weiteren Probe angefertigt, die
sich aus 800 Projektionen zu je 1000 Aufnahmen zusammensetzt. Dadurch
wurde die rekordverdichtige Zahl von insgesamt 10® Neutronen auf das Pro-
benvolumen geschossen. Geeicht wurden die Daten mit 80 Strahlbildern zu
je 1000 Aufnahmen und 1000 Dunkelbildern. Die erreichte Genauigkeit zeigt
sich bereits daran, da} auf der Falschfarbenskala von £3% kein Rauschen
mehr sichtbar ist. Tatséchlich wurde hier Ay /pu = 3-10~% erreicht, und zwar

fiir eine Auflésung mit Volumenelementen von nur 0,08 mm?.
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Abb. 1.5. Unverarbeitete Durchleuchtung entlang einer Reibschweissnaht
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Abb. 1.6. Radiographie entlang einer Reib-Riihr-Schweissnaht
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Abb. 1.7. Tomographischer Schnitt durch eine Reib-Riihr-Schweissnaht
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Im gleichen Mafle wie der statistische Fehler miissen zugleich auch die sy-
stematischen Fehler reduziert werden. Neben den Strahl- und Detektorinho-
mogenititen kann ein storender Hintergrund an Gammastrahlung signifikant
sein. Dieser Hintergrund besteht aus primérer Gammastrahlung der Neutro-
nenquelle und sekundérer Gammastrahlung, die bei der Wechselwirkung der
Neutronen mit der Probe und dem iibrigen experimentellen Aufbau entsteht.
Diese Gammastrahlung und dadurch verursachte Spuren geladener Teilchen
konnen einzelne oder mehrere benachbarte Bildelemente des Detektors tref-
fen. Durch die deponierte Ladung werden die betroffenen Grauwerte syste-
matisch erhoht.

Abbildung 1.8 zeigt ein Testbild (linke Abbildung), dessen Grauwerte Poisson-
verrauscht sind und die zum Teil von stérender Gammastrahlung betroffen
sind. Bereits ein einzelnes solches Bild hat in der Regel noch geniigend red-
undante Bildinformation, um das Rauschen und die Gammastorungen mit
digitalen Bildverarbeitungsfiltern zu unterdriicken (mittlere Abbildung). Ein
nichtlokaler Filter wurde dazu geeignet adaptiert. Noch bessere Ergebnisse
lassen sich mit der in Bilderserien enthaltenen persistenten Information erzie-
len. Hier wurden neue Schiitzer entwickelt, die Mittelwert-, Median- oder Sig-
mafilter weit iiberlegen sind und den Erwartungswert nicht nur verrauschter,
sondern auch systematisch gestorter Daten prézise ermitteln, so dafi die ur-
spriingliche Bildinformation wieder nahezu hergestellt ist (Abbildung rechts).

Eine weitere wichtige Korrektur betrifft die Streuung von Neutronen aus der
Probe auf den Detektor. Das ideale Attenuationsgesetz gilt eigentlich nur fiir
reine Absorption. Wenn Neutronen dagegen aus dem Strahl gestreut werden
(tatséichlich ist der Streuquerschnitt meist grofer als der Attenuationsquer-
schnitt), dann gelangt ein Teil von ihnen an anderer Stelle auf den Detektor
und erhoht dort systematisch den Messwert. Da zu Gebieten am Rande der
Probe nur ein Halbraum zur Einstreuung beitréigt, erscheinen sie dunkler
als das Zentrum. Der Effekt ist also inhomogen und von der Geometrie und
vielen Parametern abhéngig und im allgemeinen schwer zu beseitigen.

Abbildung 1.9 zeigt eine Stahlplatte, die in der Mitte im sogenannten
Transient-Liquid-Phase (TLP) Verfahren (Kap. 6) aus zwei Teilen zusam-
mengefiigt wurde und nun ein Diffusionsprofil von Bor aufweist. Deutlich
sichtbar ist die Einstreuung in der Mitte und von unten (vom Probenhalter).
Erst nach Abzug dieses Effektes ergibt sich das gesuchte Diffusionsprofil, das
flach auslduft (Abbildung unten). Die Messgenauigkeit ist offenbar besser als
Aa < 1072 auf einem Streifen der Breite von Az = 108 um. Die Belichtungs-
zeit betrug At = 1000 - 200 ms.
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Testbild -

Abb. 1.8. Korrektur von Rauschen und Strahlungsuntergrund (links) durch digi-
tale Bildfilter (mitte) und auf Zeitreihen basierenden Schitzverfahren (rechts)
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Abb. 1.9. Radiographie und abgeleitetes Diffusionsprofil einer TLP-Naht
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1.4 Abbildung kleiner Strukturen

Das Experiment Neutrograph ist als Hochflussexperiment konzipiert und mit
etwa L = 15 m entsprechend nahe an der Quelle gelegen. Die effektiv sichtba-
re Quelle hat einen Durchmesser von etwa D = 10 cm, daraus ergibt sich ein
moderates L/ D-Verhiltnis von etwa 150. Neutronenradiographieexperimente
haben typischerweise L/D-Verhiiltnisse in der GréBenordnung zwischen 100
und 1000. Das L/D-Verhiltnis begrenzt die kleinste Struktur, die in einem
Abstand [ vom Detektor noch aufzulésen ist, auf I/(L/D), s. Abs. 4.2 und
14.2.5. Weitere Begrenzungen sind durch die inhirente physikalische Orts-
auflosung des Szintillators von etwa 50 pm und durch die optische Auflésung
des Detektors von typisch 100 um gegeben.

Abbildung 1.10 zeigt die Neutronenradiographie einer feinen Testmaske, s.
Abs. 4.1. Die Linien haben auflen einen Abstand und eine Breite von 250 ym
und laufen konzentrisch zusammen. Das Auflésungsvermogen der um 90°
rotierten Radiographie betragt horizontal etwa 200 pum und vertikal etwa
100 pm, was daran liegt, daBlhorizontale und vertikale Kollimation etwas un-
terschiedlich sind, und auch daran, daf3 die Fokussierung der Linse bei geoff-
neter Blende oft nur in einer Achse gelingt. Es ist also auch die Strahldi-
vergenz ausschlaggebend, die sich durch Kollimation (s. Abs. 4.3) reduzieren
liesse. Allerdings muss dafiir eine variable Blende weit vorne im Strahlrohr
vorgesehen sein, oder es muss Platz fiir einen grossen Soller-Kollimator sein,
im letzteren Falle leidet die Homogenitédt der Radiographie.

Sobald die Limitierung durch das optische Auflssungsvermogen bindend wird,
lésst sich dieses durch die Wahl eines anderen Objektives etc. steigern. Nicht
zu hintergehen ist dagegen schliellich das inhdrente Auflosungsvermogen des
Szintillators (s. Abs. 14.4). Bei der Wandlung von Neutronen in detektierba-
res Licht iiber die Zwischenstufe geladener Kerneinfangsprodukte haben letz-
tere eine endliche Reichweite im Szintillator und erzeugen so eine ausgedehnte
Photonenwolke, die bei der Diffusion an die Oberfliche des Szintillators noch
verbreitert wird.

Eine hier erstmals untersuchte Methode, deren Auflésung weder von der
Divergenz des Strahles noch von dem Auflésungsvermogen des Szintillator-
Detektor-Systems abhéngig ist, besteht darin, die Probe mit einem Nadelloch-
Mikrokollimator Punkt fiir Punkt abzurastern (s. Abs. 4.5). Die Ortsauflosung
ist nur von dem Durchmesser des Nadelloches abhéngig. Abbildung 1.11 zeigt
das Ergebnis einer solchen Vermessung im Vergleich zur gewchnlichen Radio-
graphie, die als Streifen dariibergelegt ist. Offenbar sind Ortsauflésung und
Kontrast der Aufnahme wesentlich besser. Die Ortsauflésung betriigt in bei-
den Richtungen etwa 75 mum und liegt damit bereits unter dem geschétzten
Limit des Detektorsystems bei gewohnlicher Radiographie. In jedem Falle
aber wurde der Einfluss des divergenten Strahles vollig elimi