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Zusammenfassung

Diese Arbeit beschéftigt sich mit Anwendungen der Neutronenradiogra-
phie und -tomographie. Aufgrund des hohen Neutronenflusses der Tomogra-
phie Station NEUTROGRAPH am Institut Laue-Langvin (ILL) in Grenoble,
ist es moglich dynamische Prozesse dreidimensional zu visualisieren.

Es wird ausfiihrlich auf Experimente mit neuartigen, wasserdurchlissigen
Asphaltgemischen eingegangen. Mit Hilfe neuartiger Methoden war es zum
ersten Mal moglich den Wasserfluft durch die Probe in ausgewéhlten Hohlradu-
men in Echtzeit darzustellen. Hierraus konnen Riickschliisse auf das Grofe
der Hohlrdume und das Fliefverhalten des Wassers gezogen werden.

Des Weiteren wurden Experimente mit Fossilien durchgefiihrt, hierbei sollte
deren erdgeschichtlichen Einordnung erméglicht werden. Aufserdem werden
Versuche mit aktiken Artefakten erldutert, um auf die Herstellungsweise ak-
tiker Geféfle zu schliefsen.

Abstract

This diploma thesis describes several applications of neutron radiography
and -tomography. Because of its high flux the tomography station NEU-
TROGRAPH at the Institut Laue-Langevin (ILL) at Grenoble has the pos-
sibility to visualize dyniamic processes threedimensional.

Experiments with new porous asphalt mixtures are described in detail. It
was possible to display the waterflow through some cavities in real-time for
the first time. The results may be used to optimize the composition of as-
phalt.

Other experiments dealt with fossils. This was done to determine the geolog-
ical era in which the animal lived. Furthermore experiments with historical
artefacts are described. Aim of the experiments was to conclude from the
inner structure the way the pottery was made.
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Kapitel 1

Einleitung

Die Radiographie- und Tomographie-Station NEUTROGRAPH befindet sich
an der européischen Neutronenquelle des Instituts Laue-Langevin (ILL) in
Grenoble, Frankreich. Am Strahlrohr H9, an dem die Tomographie Station
von unserer Gruppe aufgebaut wurde, steht ein thermischer Neutronenfluss
von 3 x 10° Neutronen cm~2s~! zur Verfiigung. Dieser hohe Fluf erlaubt
eine Zeitauflosung im Mikrosekundenbereich.

Die Divergenz des Strahles betrigt 6 mrad. Das Verhéltniss von Flugstrecke
zu Quelldurchmesser (L/D), ergibt sich aus der Geometrie zu ungeféhr 150.
Dies ermoglicht eine Ortsauflosung, die je nach Versuchsaufbau zwischen 100
pm und 300 pum liegt.

Kapitel 2 dieser Diplomarbeit gibt einen Uberblick iiber die Grundlagen der
Radiographie sowie der Tomographie, und es werden Unterschiede zur Ra-
diographie mit Rontgenstrahlung besprochen.

In Kapitel 3 wird der experimentelle Aufbau der Radiographiestation, das
Detektorsystem und die zur Probenmanipulation zur Verfiigung stehenden
Hilfsmittel beschrieben.

Den Schwerpunkt dieser Arbeit bilden neu durchgefiihrte Experimente. Spe-
ziell auf die Messungen mit wasserdurchlassigem Asphalt wird in Kapitel 4
nédher eingegangen.

Bei neuartigen Asphaltmischungen wird das Wasser nicht mehr {iber die
Oberfliche, sondern iiber Poren in dem Asphalt von der Strafe abgefiihrt.
Um die Eigenschaften einer dieser Asphaltsorten zu charakterisieren, wur-
de der Wasserfluf durch eine Probe tomographisch gemessen und kann in
Echtzeit dargestellt werden. Um &uflere Einfliisse zu simulieren, wurde der
Versuch mit einer Probe wiederholt, deren Oberfliche mit Sand verschmutzt
war. Die Ergebnisse dieser Messung und ein Vergleich zu der Messung ohne
Verschmutung werden in Abschnitt 4.3.3 dargestellt. Des Weitern wurde mit
einer Probe, die auf eine Temperatur unterhalb des Gefrierpunktes von Was-
ser gekiihlt war, untersucht wie sich das Verhalten des Asphaltes bei diesen
Temperaturen dndert.



Weitere Experimente mit Fossilien und archéologischen Fundstiicken werden
in Kapitel 5 beschrieben.

Den Abschluss bilden eine Zusammenfassung und ein Ausblick auf anstehen-
de Experimente in Kapitel 6.



Kapitel 2

Grundlagen

2.1 Physikalische Grundlagen

Elektromagnetische Strahlung wechselwirkt iiber drei verschiedene Prozesse
(Compton-Streuung, Paarbildung und Photoeffekt) mit der Atombhiille. Jeder
dieser drei Prozesse ist in charakteristischer Weise von der Kernladungszahl
der Materie, mit der sie wechselwirken, abhénig. Im Gegensatz zu elektroma-
gnetischer Strahlung kann man bei Neutronen keine solche generelle Aussage
machen (siehe Diagramm 2.1), da Neutronen iiber die kurzreichweitige star-
ke Wechselwirkung mit dem Atomkern wechselwirken. Hierbei kann es zu
Streuung (kohérent oder inkohérent) oder Absorption kommen. Durch die-
ses unterschiedliche Verhalten von Rontgenstrahlung und Neutronen beim
Durchgang durch Materie ergdnzen sich diese zwei Methoden hervorragend.
Sie liefern haufig komplementdre Informationen iiber den Aufbau der unter-
suchten Probe.

Die Streuung kann zumeist als unabhéngig von der Geschwindigkeit der
einfallenden Neutronen angenommen werden, wohingegen der Absorptions-
querschnitt reziprok von der Geschwindigkeit der Neutronen abhéngig ist.
Deshalb werden h&aufiger kalte und thermische Neutronen fiir radiographi-
sche Aufnahmen genutzt als epithermische oder schnelle Neutronen. Zur Ein-
teilung und Bezeichnungen der verschiedenen Klassen von Neutronen siehe
Tabelle 2.1.

Der totale Wirkungsquerschnitt thermischer Neutronen berechnet sich
iiber folgende Formel:

Otot = OStreu + U_OO'Abs,QQOO (21)
Un

wobei der Wert fiir ogyye,, sich additiv aus den Werten fiir koh&rente o,
und inkohédrente o;,. Streuung zusammensetzt, vg=2200 ms~ ! die Geschwin-
digkeit thermischer Neutronen, v, die Geschwindigkeit der Neutronen und
0 Abs,2200 der Absorptionsquerschnitt fiir thermische Neutronen ist.
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Abbildung 2.1: Darstellung der Wirkungsquerschnitte fiir Neutronen in barn.
Es werden der kohérente Streuquerschnitt (in blau), der inkohérente Steu-
querschnitt (in griin) und der Absorbtionsquerschnitt (in rot) gezeigt. Quelle
[Bal07]

Neutronen Energie Temperatur Geschwindigkeit
ultrakalt 100 neV 1 mK 5m/s

kalt 3 meV 40 K 800 m/s
thermisch 25 meV 300 K 2200 m/s
Splat neutronen 2 MeV 100 107 m/s

Tabelle 2.1: Charakteristische Neutronen Energieen am ILL
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In der Tabelle 2.2 sind Werte fiir die verschiedenen Streuquerschnitte o und
Abschwichungskoeffizienten p (zur Definition des Abschwichungskoeffizien-
ten siehe Formel 2.3) angegeben. Die aufgefiihrten Elemente treten héufig
bei der Neutronenradiographie auf. Bei Elementen, bei denen keine Isoto-
penbezeichnung angegeben ist, beziehen sich die Angaben auf das natiir-
lichen Isotopenverhiltnis. Man kann aus der Tabelle auch erkennen, dass
es bei einzelnen Elementen starke Unterschiede in den Streu- und Absorp-
tionsquerschnitten zwischen einzelnen Isotopen gibt. Diese Differenz in den
Wirkungsquerschnitten kann bei der Radiographie genutzt werden, um einen
guten Kontrast zwischen diesen Isotopen zu erzielen und sie somit zu unter-
scheiden. So kann in einem Experiment leichtes Wasser (H20) durch schweres
Wasser (D20) erstezt werden. Eine weitere Anwendug, bei der starke Un-
terschied im Abschwichungskoeffizienten p zwischen zwei Isotopen fiir die
Radiographie genutzt wird, ist der *He/4He Phaseniibergang [VOO06].
Aufgrund der grofen Absorptionsquerschnitte von Lithium, Bor, Cadmium
und Gadolinium werden diese Elemente zur Abschirmung und als Beamstopp
verwendet.

Isotop Ostreucon 1PAN] | Ostreu;peon [Parn] | Ogpsory [barn] | f [Cmil]
H 1,75 80,26 0,33 3,48
'H 1,75 80,27 0,33 3,48
’H 5,59 7,64 0,001 3x107*
3He 4,42 1,53 5333,0 100
‘He 1,34 0 0 0,025
Li 0,45 0,92 70,5 3,33
6Li 0,51 0,46 940,0 50,31
"Li 0,62 0,78 0,05 0,067
B 3,54 1,70 767,0 100,66
108 0,144 3,0 3835 540,15
Al 1,50 0,01 1,50 0,10
Cd 3.04 3.46 2520 117,08
Gd 29,3 151,0 49700 1509

157Gad 650,0 394,0 259000 7884,61

Tabelle 2.2: Verschiedene Streuquerschnitte ¢ und Abschwichungskoeffizi-
enten p. Angaben ohne Isotopenangaben beziehen sich auf das natiirliche
Isotopenverhiltniss. Quelle: [LD04]

Die Abschwichung eines kollimierten Nadelstrahls bei Durchgang durch
Materie verlauft exponentiell:

I = Iyexp (—puAx) (2.2)
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Hierbei ist I die einfallende, I die gemessene Intensitét, p der Abschwi-
chungskoeffizient und Az der in der Probe zuriickgelegte Weg entlang einer
geraden Linie.

Der Koefhizient p berechnet sich aus:

pNa

— 2.
Mmol ( 3)

H = Otot

(oot: totaler Wirkungsquerschnitt, p: Dichte der Probe, N4: Avogadro

Zahl und M,,,;: Mol-Masse). Besteht die zu untersuchende Probe aus meh-

reren verschiedenen Stoffen, so muf {iber die einzelnen Abschwichungskoef-
fizienten summiert werden.

pilN A
n = Otot,i 2.4
Xi: ¢ szol,i ( )

Fiir eine inhomogene Probe gilt entsprechend:
I =1Iyexp (—/ ,u(a_c’)da_c') (2.5)
C

2.2 Grundlagen der Neutronen-Radiographie

Bei der Neutronen Radiographie wird ein zweidimensionales Bild des nach
Gleichung 2.5 abgeschwichten Neutronenstrahls aufgenommen. Durch Loga-
rithmierung 1afst sich hieraus der Abschwéchungskoeffizient p gewinnen.

.LM@“:_m(é) (2.6)

Auf die ortsaufgeldste Detektion von Neutronen mittels Szintillatoren

und das Detektorsysten bei NEUTROGRAPH wird in Kapitel 3.4 néher
eingegangen.
Das aufgenommene Bild ist noch fehlerbehaftet und bedarf einiger Korrek-
turen. Deren Ursache rithren sowohl vom Detektor (Dunkelstrom, Offset),
als auch vom Versuchsaufbau (Gammastrahlung) her. Es wird also nicht die
Intensitéit, sondern der sogenannte Grauwert g, der sich geméf Gleichung
2.7 zusammensetzt, gemessen.

g=QxI+D (2.7)

Q bezeichnet hierbei einen Qualitétsfaktor, der unter anderem durch die
Lichtausbeute des verwendeten Szintillators und die Quanteneffizienz des
CCD Chips bestimmt wird. D steht fiir den Dunkelstrom und Kameraoffset
(siehe unten).

Im Folgenden werden diese Fehlerquellen im Einzelnen angesprochen und
einige Methoden aufgezeigt, diese Fehler zu minimieren.
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Dunkelstrom

Der Dunkelstrom entsteht durch thermische Anregung der Elektronen im
Basismaterial des CCD Chips. Er ist linear von der Chiptemperatur und der
Belichtungszeit abhingig. Um den Dunkelstrom zu reduzieren, wird deshalb
der Chip der Kamera gekiihlt.

Offset

Der Offset ist wie der Dunkelstrom eine Eigenschaft der jeweils verwendeten
Kamera. Er ist ein positiver Wert, der auf das Signal addiert wird, bevor
dieses ausgelesen wird.

Sowohl Dunkelstrom als auch Offset lassen sich durch Abziehen eines Dun-
kelbildes von den Rohdaten korrigieren. Dazu wird bei geschlossenem Strahl
und gleichen Kameraeinstellungen wie bei der Messung, ein Bild aufgenom-
men. Dieses wird bei der Datenverarbeitung von den unbearbeiteten Daten
abgezogen.

Strahl- und Detektorinhomogenitit

Die Intensitdt des Strahles ist nicht gleichméfig iiber das gesamte Strahl-
profil verteilt, sondern der Strahl ist im Zentrum intensiver, als am Rand
[VOO06|. Unter anderem fiihrt dies dazu, dass auf der unbearbeiteten Radio-
graphie Helligkeitsunterschiede auftreten, die keine physikalische Figenschaft
der Probe darstellen.

Zur Korrektur dieses Effektes nimmt man vor Beginn der Messung ein, bei
langen Messungen auch wihrend der Messung (s. nichster Abschnitt), Bilder
des Strahls ohne Probe und Dunkelbilder auf. Mit diesem Strahlbild (open
beam) werden die Daten durch Division normalisiert.

Fiir Gleichung 2.6 ergibt sich mit diesen Korrekturen:

/C,u(f)dac — I (ggo__%) — I (é) (2.8)

In Abbildung 2.2 sind die oben erwéhnten Korrekturen dargestellt. Auf
der linken Seite sieht man die Rohdaten ohne jegliche Korrektur. Die rechte
Seite zeigt die Radiographie nach Abzug des Dunkelbildes, Normalisierung
mit dem Strahlbild und Logarithmierung.

Aufserdem gibt es noch weitere Fehlerquellen, die im Folgenden angespro-
chen werden.

Szintillatorabbrand
Damit wird der Effekt beschrieben, der bei langeren Messzeiten (langer als
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(a) unbearbeitete Rohdaten (b) Bild nach Abzug des Dunkelbildes, Nor-
malisierung mit dem Strahlbild und Lo-
garithmierung

Abbildung 2.2: Bearbeitungsschritte einer Radiographie

einige Minuten) dazu fiihrt, dass sich die Sensibilitdt des Szintillators ver-
schlechtert und somit die Lichtausbeute verringert. Dieser Effekt ist abhan-
gig von der Form der untersuchten Probe, da im Schatten der Probe weniger
Neutronen den Szintillator treffen, aber auch von der Vorgeschichte des ver-
wendeten Szintillators.

Eine Moglichkeit auf diesen Effekt zu korrigieren, ist die Aufnahme mehre-
rer Strahlbilder, nicht nur vor und nach der Messung, sondern auch wéhrend
dieser. Fiir die Korrektur der Daten wird dann zwischen den Strahlbildern
linear interpoliert [VOO06].

Gammastrahlung
Die hier auftretende Gammastrahlung kann von zwei unterschiedlichen Quel-
len herriihren.

1. Gammastrahlung, die bei der Kernspaltung im Brennelement entsteht
und durch das Strahlrohr in die Kasematte. Da sich NEUTROGRAPH
an Ende eines gradlinigen Leiters befindet, kann Gammastrahlung un-
gehindert mit den Neutronen durch den Leiter in die Kasematte gelan-
gen. Um diesen Gammahintergrund zu reduzieren, werden an anderen
Strahlplatzen am ILL gekriimmte Leiter eingesetzt.

2. Gammastrahlung, die durch Wechselwirkung der Neutronen mit Mate-
rial in der Experimentierzone entsteht. Dies ist durch die Aktivierung
der Probe unvermeidlich und kann durch gute Abschirmung des Auf-
baues verringert werden. Zum Aufbau des Experimentes und Abschir-
mung siehe Kapitel 3.3.

Gammastrahlung, die den CCD Chip der Kamera trifft, sattigt die ge-
troffenen Pixel und fiihrt dazu, dass Information iiber die Probe verloren
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geht. Diese Bildfehler, die als helle Punkte auf der Aufnahme erscheinen,
lassen sich sowohl bei Einzelaufnahmen, als auch bei Bilderreihen durch Fil-
ter beheben.

Einen weitergehende Diskussion der Fehlerreduktion findet sich in [Bal07].

2.3 Grundlagen der Neutronen-Tomographie

Die Tomographie erlaubt es, aus den zweidimensionalen Radiographieauf-
nahmen eine dreidimensionale Dichteverteilung der untersuchten Objekte zu
rekonstruieren. Dazu wird das Objekt unter verschiedenen Winkeln radio-
grafiert und am Computer durch geeignete Transformationen ein dreidimen-
sionales Bild zusammengesetzt.

Projektionsbildy K]
Probe
paralleler >;
Neutronenstrahl > ; ;
A
Drehtisch

Neutronendetektor

Abbildung 2.3: Prinzip der Tomographie. Der von links kommende Neutro-
nenstrahl triff die Probe und wirft ein Schattenbild auf den Detektor. Die
Probe befindet sich auf einem Drehtisch, der es ermoglich sie um die vertikale
Achse zu drehen. Fiir jeden Winkelschritt wird ein Bild aufgenommen, aus
den am Computer eine dreidimensionale Rekonstruktion der Probe errechnet
wird.

Bei der aus der Medizin bekannten Rontgen-Computer-Tomographie wer-
den meist punktférmige Quellen verwandt. Hierbei handelt es sich um eine
sogenannte Fachergeometrie. Im Gegensatz dazu arbeitet man bei der Neu-
tronentomographie in der Regel mit einem parallelen Strahl. Bei dieser paral-
lelen Tomographie wird das zu untersuchende Objekt in dem Strahl gedreht.
Bei dieser Geometerie ist es nicht notig um 27 zu drehen, wie bei der Fa-
chergeometrie. Es reicht aus, das Objekt um 7 zu drehen, da die Bilder fiir
den Winkel ¢ + m symmetrisch zu den Bildern fiir ¢ sind und somit keine
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neue Information liefern. Im Folgenden wird nur auf eine parallele Strahl-
geometrie eingegangen.

In der parallelen Geometrie konnen zudem alle horizontalen Ebenen unab-
héngig voneinander rekonstruiert werden. Die Daten, die zu einer Ebene
gehoren und diese aus verschiedenen Winkeln projezieren, nennt man Sino-
gramm. Mit Hilfe der gefilterten Riickprojektion werden diese Sinogrammen
rekonstruiert. Geeignete Computerprogramme fiigen diese einzelnen Schich-
ten zu einer dreidimensionalen Représentation des Objektes zusammen. Sol-
che Verfahren werden ausfiihrlich in [Bor02] erldutert.

Bei einer standardméfig durchgefiithrten Tomographie bei NEUTROGRAPH
werden die 180°, um die die Probe gedreht wird, typischerweise in 800 Win-
kelschritte unterteilt. Von diesen 800 Winkeln werden jeweils, wie bei der
Radiographie auch, mehrere Aufnahmen (frames) gemacht, um durch die
bessere Statistik Einfliisse, wie zum Beispiel die Séttigung eines Kamera-
pixels durch Gammastrahlung, auszugleichen (siehe Abschnitt 2.2). Damit
liegt die Dauer einer Tomographie im Bereich von einigen Sekunden bis zu
einigen Stunden, je nach Belichtungszeit und Anzahl der Aufnahmen.

Mit unserer Anlage ist es moglich schnelle Tomographien durchzufiihren
[VOO06]. Als ,schnelle Tomographie“ wird in dieser Arbeit eine Tomographie
bezeichnet, deren Aufnahmezeit im Bereich von einigen Sekunden liegt. Um
diese geringe Aufnahmezeit zu erhalten, werden dabei weniger Winkelschritte
als bei einer gewohnlichen Tomographie gemacht, aufserdem wird pro Schritt
jeweils nur ein frame aufgenommen.



Kapitel 3

Aufbau der
Radiographiestation

3.1 Strahlrohr

Die NEUTROGRAPH Station befindet sich auf Level C innerhalb des Re-
aktorgebdudes des ILL 15,3m vom Beginn des Strahlrohres H9 entfernt. In
Abbildung 3.1 ist die Station rot eingeférbt zu erkennen. Der Reaktor wird
50 Tage mit einem Brennelement aus hochangereichertem Uran betrieben.
Durch Moderation mit D2O (schwerem Wasser) werden die Neutronen auf
thermische Energien (siehe Tabelle 2.1) abgebremst.

Den Strahl teilt sich die Station mit LOHENGRIN, einem Spektrometer,
zur Untersuchung von Spaltungsprodukten.
Dazu werden Proben auf einem beweglichen Schlitten nahe an das Brenn-
element gebracht. Die elektrisch geladenen Spaltprodukte werden dann mit
Hilfe eines Dipolmagneten aus dem Strahlrohr extrahiert. Anschliefend wer-
den die Teilchen durch einen gekriimmten Plattenkondensator gefiihrt.Die
Neutronen werden nicht durch den Magneten von LOHENGRIN beeinflufst
und erreichen die Experimentierzone von NEUTROGRAPH ungestort. Al-
lerdings wird das Profil des Strahls in H9 durch die Position des Schlittens
bei LOHENGRIN beeinflufit. Da die Position des Schlittens jedoch norma-
lerweise wahrend einer Messung an der Station nicht verdndert wird, hat dies
keinen Einflufs auf die Messung.

3.2 Strahleigenschaften

Um eine Radiographie Anlage zu charakterisieren, gibt es mehrere charakte-
ristische Grofsen. Dies sind der am Experiment zur Verfiigung stehende Flufs,
die Homogenitit und das Spektrum des Strahles und die Divergenz.

11
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Abbildung 3.1: Ubersicht iiber die Experimente auf Niveau C des ILL.
Quelle:[ILL]
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Fluf}

2002 und 2005 wurde der Fluf des Strahles bestimmt. Dazu jeweils Goldfolien
Aktivierungsmessungen durchgefiihrt [VOO06]. Bei diesen Messungen wurde
der am Experiment zur Verfligung stehende thermische Neutroenfluff zu 3 x
102 n cm~2 s7! bestimmt. Dieser hohe Fluf macht Aufnahmezeiten von bis
zu 100pus moglich.

Homogenitét

Der Strahl ist in einem Gebiet von 91 x 212 mm? zu 20% homogen und 30%
homogen in einem Bereich von 116 x 212 m? [VOO06]. Durch die Normalisie-
rung der aufgenommenen Radiographie mit einem Strahlbild (vgl. Abschnitt
2.2) stellen Inhomogenitéten in dieser Grofenordnung kein Problem fiir eine
Messung dar.

Spektrum

Die Energie der an der Tomographie Station ankommenden Neutronen ist
Maxwell-verteilt mit dem Maximum bei der Wellenlinge von thermischen
Neutronen (1,81&). Allerdings ist der Anteil epithermischer und schneller
Neutronen recht hoch, da das Strahlrohr H9 auf die heiffe Quelle des Reak-
tors gerichtet ist. Eine genaue Charakterisierung des Strahlspektrums liegt
bisher noch nicht vor. Es existieren allerdings Monte-Carlo Simulationen des
Spektrums [Ballhausen:07].

Divergenz

Die Divergenz ergibt sich aus der Geometrie zu 6 mrad. Als weiteres cha-
rakteristisches Maf gibt man das sogenannte L/D Verhéltnis der Station
an. Es gibt das Verhéltnis von Abstand Quelle-Probe (L) zu Quellgrofe
(D) an. Rechnerisch erhélt man fiir dieses L/D Verhiltnis fiir NEUTRO-
GRAPH einen Wert von 150. Zwei mit unterschiedlichen Methoden durch-
gefithrte Messungen in den Jahren 2002 und 2005 bestétigen diesen Wert,
siehe [VOO06].

Eine besseres L/D Verhéltnis kann durch Kollimation des Strahles er-
reicht werden. Dazu werden parallel angeordnete Lamellen so in den Strahl
gebracht, dass der divergentere Anteil des Strahles durch die Lamellen ab-
sorbiert wird und nur der parallele Anteil des Strahles den Kollimator un-
gestort passieren kann. Auf diese Weise wird der Strahl entweder horizontal
oder vertikal kollimiert; um eine Kollimation in beiden Dimensionen zu er-
halten, muss man einen Aufbau aus zwei um 90° gegeneinander gedrehten
Kollimatoren verwenden. Dadurch verliert der so kollimierte Strahl natiirlich
an Intensitdt, allerdings kann man so einen héheren L/D Wert und damit
eine hohere Ortsauflosung erzielen. Solche Lamellen Kollimatoren nennt man
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detector sample source

Abbildung 3.2: Zur Bestimmung des L/D Verhéltnisses. Quelle: [VOO06]

Soller Kollimatoren.

Ein optionales Kollimatorsystem ist im Augenblick in Plannung. Damit wird
es moglich die Station in zwei Modi zu betreiben. Der erste Modus (ohne
Kollimator) bietet eine hohe Zeitauflssung und geringe Kollimation und der
zweite Modus (mit Kollimator) eine hohe Ortsauflosung mit ldngerer Auf-
nahmezeit.

Eine weitere Methode zur Kollimation besteht in der Benutzung von mi-
crochannel plates (MCP). Diese einige Millimeter dicken Platten sind mit
Lochern im Mikrometerbereich versehen durch die der Strahl féllt. Dadurch
wird ebenfalls ein hoher L/D Wert erreicht. Die Platten werden aus Glas her-
gestellt, das wahlweise mit Lithium, Bor, Cadmium oder Gadolinium versetzt
werden kann [TF06]. Durch diesen Zusatz werden die Neutronen in der MCP
absorbiert und somit der Strahl kollimiert. Zu Testzwecken wurden zwei sol-
che MCP’s der Firma Nova Scientific angeschaftt.

Der Vorteil von MCP Kollimatoren gegeniiber Soller Kollimatoren ist der ge-
ringe Platzbedarf und die gleichzeitige Kollimation in zwei zueinander senk-
recht stehenden Ebenen. Ein weiterer Vorteil dieser Kollimationsmethode
ist, dass das von ihm erzeugte Muster in der Regel vom Szintillator nicht
mehr aufgelost werden kann und wenn, dann schon bei kiirzeren Absténden
zwischen Kollimator und Detektor durch die Restdivergenz eliminiert wird.

3.3 Kasematte

Die Kasematte schirmt die Umgebung gegen die, in der Experimentierzone
auftretende Strahlung, ab. Sie ist 2,5m x 2,5m x 3m grof und teilweise aus
Schwerbetonblécken aufgebaut. Abbildung 3.3 zeigt den Grundriss der Sta-
tion rot eingeférbt.

Der Neutronenstrahl wird durch einen Shutter aus Schwerbeton, der noch vor
der Kasematte montiert ist, abgeschirmt (In Abbildung 3.3 griin eingeférbt).
Dieser Shutter ist 1m dick und l&sst sich innerhalb von ca. 40 Sekunden 6ff-
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nen und schliefen. Ein zweiter Shutter aus 50mm Polyethylen, das mit Bor
angereichet ist, befindet sich auf der Innenseite der Kasematte. Dieser schnel-
le Strahlverschlufs, auch ,fast shutter* genannt, wird mit Druckluft betrieben
und ldsst sich innerhalb einer Sekunde 6ffnen und schlieflen.

Abbildung 3.3: Grundriss der NEUTROGRAPH Station. Quelle:[VO06].
Die Betonabschirmung ist rot, die Tiir blau und der Hauptshutter griin dar-
gestellt. Der Kondensator von LOHENGRIN ist in der oberen rechten Ecke
zu erkennen.

Es gibt verschiedene Sicherheitsvorkehrungen, die verhindern, dass man
bei zu hoher Strahlenbelastung die Kasematte betritt. Vor Beginn des Ex-
perimentes muft man die Kasematte durch eine Tiir aus Schwerbeton schlie-
fen (In Abbildung 3.3 blau dargestellt). Die Tiir wird durch einen Schliissel
verriegelt. Dieser Schliissel dient gleichzeitig auch zum Offnen des Shutters
aus Schwerbeton. Damit wird verhindert, dass der Neutronenstrahl geoffnet
wird, wihrend die Tiir der Kasematte offen ist. Nach der Messung bleibt
der Schliissel in der Kontrollbox zur Shutteréffnung arretiert, bis die Gam-
mastrahlung in der Kasematte unter 100 uS/h gefallen ist. Erst danach lafst
sich der Schliissel abziehen und die Tiir 6ffnen. Diese Gammastrahlung stellt
nicht nur als Strahlenbelastung, sondern auch als zusédtzliche Fehlerquelle bei
den Experimenten ein Problem dar (s. Abschnitt 2.2).

Um so wenig wie moglich gestreute Neutronen und Gammastrahlung zu er-
zeugen, ist das Beamfenster, durch das der Strahl in die Kasematte eintritt
aus Aluminium, da dieses einen geringen Streuquerschnitt fiir Neutronen hat.
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Auferdem ist die Kasematte noch mit 5mm starken B4C Matten ausgeklei-
det, um gestreute Neutronen zu absorbieren. B4C hat den Vorteil, dass es
Neutronen absorbiert, ohne radioaktiv zu werden. Als Beamstopp am hinte-
ren Ende der Kasematte wird ein Target aus Li verwendet. Dieses hat zwar
einen etwas geringeren Absorbtionsquerschnitt als Bor, produziert aber keine
Gammastrahlung.

3.4 Detektor

Als Detektor wird eine Kombination aus Szintillator und CCD Kamera ver-
wendet. Der Szintillator wandelt die auftreffenden Neutronen iiber die fol-
gende Reaktion in Tritium und a-Teilchen um.

SLi+n—3H+*He+ 4,8 MeV (3.1)

Das Tritium und die a-Teilchen geben ihre kinetische Energie durch An-
regung und lonisation an das umgebende Szintillatormaterial ab und erzeu-
gen dabei Photonen. Die Reichweite betrigt typischerweise 50 pm. Hierdurch
wird auch die Ortsauflésung des Szintillators begrenzt. Der verwendete Szin-
tillator ist um einen Faktor 10* weniger empfindlich fiir Gammastrahlung
als fiir Neutronen. Das so entstandene zweidimensionale Bild wird von einer
CCD Kamera aufgezeichnet.

Um zu verhindern, dass die CCD auch Gammastrahlung, die mit den Neu-
tronen durch das Strahlrohr in die Kasematte gelangt, aufzeichnet, wird das
Bild iiber zwei Spiegel zur CCD gefiihrt. Damit sich so wenig wie mdglich
Material im Strahl befindet, das zusétzliche Gammastrahlung erzeugt, wur-
de der erste Spiegel speziell angefertigt. Er besteht aus einem Siliziumwaver,
der mit Aluminium besschichtet wurde. Der zweite Spiegel ist ein normaler
Glasspiegel. Der Szintillator, die Spiegel und das verwendete Objektiv be-
finden sich in einem lichtdichten Gehause, um das Bild auf dem Szintillator
nicht durch dufsere Lichtquellen zu iiberblenden. Dieses Gehduse besteht aus
Aluminium, um die Aktivierung des Geh&usematerials moglichst gering zu
halten. Eine ausfiihrlichere Beschreibung des Aufbaus des Kamerakastens
und der Spiegel ist in [Gil03] zu finden, der im Rahmen seiner Diplomarbeit
dieses Geh&use konstruierte.

Sowohl das Gehéuse, als auch die Kamera werden durch Bleibarren vor Gam-
mastrahlung geschiitzt, diese werden wiederum durch B,C Matten vor Akti-
vierung durch gestreute Neutronen geschiitzt. Es ist sehr wichtig die Kamera
und damit den CCD Chip vor Gammastrahlung zu schiitzen, da diese Pixel
sattigt und somit Information verloren geht (siehe Abschnitt 2.2).

Zur Aufnahme des vom Szintillator erzeugten Bildes stehen seit diesem
Jahr zwei CCD Kameras zur Verfiigung:
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- SensiCam von PCO imaging

- iXon von Andor

Die SensiCam eignet sich besonders gut fiir Aufnahmen mit kurzen Be-

lichtungszeiten, da ihre kiirzeste Belichtungszeit 100 ns ist. Der CCD Chip
hat die Abmafe 9,9 pm x 9,9 ym und eine Auflésung von 640 x 480 Pi-
xel [PCO02]. Die schnelle Belichtungszeit wird durch eine spezielle Bauweise
des CCD Chips erreicht. Diese Bauart wird als ,jinterline sensor” bezeichnet.
Hierbei wechseln sich lichtempfindliche mit abgedunketen Spalten ab. Beim
Auslesen miissen die Ladungen jeweils nur um eine Spalte verschoben werden
und nicht, wie bei herkdmmlichen CCD Chips iiber die gesamte Chipbreite.
Der lichtempfindliche Teil des CCD steht nun wieder fiir die Belichtung zur
Verfiigung, wiahrend gleichzeitig der abgedunkelte Teil ausgelesen wird. Fiir
eine eingehendere Beschreibung der verschiedenen Betriebsarten der PCO
Kamera siehe [Fer03].
Der CCD Chip der iXon Kamera kann auf bis zu -75°C heruntergekiihlt wer-
den. Damit wird der Dunkelstrom stérker verringert als bei der PCO Kamera.
Diese Kamera wird bei Messungen mit einem schwachen Signal eingesetzt.
Die Chipgrofe dieser Kamera betragt 8 pm x 8 pm und hat eine Auflosung
von 1004 x 1002 Pixel [And03].

Um das Bild von dem Szintillator auf den Chip abzubilden, stehen drei
Objektive mit den Brennweiten 35 mm, 50 mm und 85 mm der Firma Ni-
kon zur Verfiigung. Auferdem kann man zwischen zwei verschieden langen
Kamerakésten mit einem optischen Weg von 1000 mm bzw. 700 mm wéhlen.
Das grofste Blickfeld ergibt sich mit dem langen Kamerakasten und der iXon
Kamera, wenn das 35 mm Objektiv montiert ist. Seine Groke betriagt (22,60
+ 0,05) ecm x (22,60 £ 0,05) cm. Man kann damit also den kompletten
Strahlquerschnitt aufnehmen. Mit der PCO Kamera, dem kurzen Kamera-
kasten und dem 85 mm Objektiv ist das Blickfeld am kleinsten. Es hat eine
Grofe von (4,59 + 0,03) cm x (3,43 £ 0,03) cm, siehe Abb.3.4. Die unter-
schiedlichen Bildgrofen kommen auch durch die verschieden grofen Chips
der beiden Kameras zustande.

3.5 Probenumgebungen

Um die jeweiligen Proben in den Strahl zu bringen und Tomographien mit
ihnen durchfithren zu kénnen sind verschiedene Hilfsmittel an der Station
vorhanden.

Es steht ein Scherentisch zur vertikalen Positionierung der Probe zu Verfii-
gung. Er kann bis zu 300 kg tragen und hat einen Hub von 80 cm. Eine
Lineareinheit vom Typ LF 5 der Firma ISEL [ISE| mit einer Positionierge-
nauigkeit von 0,02 mm sorgt fiir die exakte Positionierung der Probe. Diese
Lineareinheit dient dazu den Versuchsaufbau in den Strahl zu bewegen und
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(a) kleinstes Blickfeld der PCO Kamera  (b) Grofites Blickfeld der Andor Kamera

Abbildung 3.4: Vergleich der verschiedenen Blickfelder

fiir Strahlbilder, die Probe wieder herauszufahren. Diese Positioniergenauig-
keiten sind notig, damit nach einem Strahlbild wihrend einer Tomographie-
aufnahme die Probe wieder ihre urspriingliche Position vor dem Szitillator
erreicht. Diese Lineareinheit ist fiir eine Belastung bis 30 kg ausgelegt. Ihr
Verfahrweg betrégt 800 mm.

Zur Ausrichtung und zum Drehen der Probe bei einer Tomographieaufnahme
stehen mehrere Drehtische zur Verfiigung. Der hiufigste verwendete Dreh-
tisch ist ein Rundschalttisch mit Drehteller der Firma ISEL [ISE|. Seine
Schrittweite betrégt 0.0375°/ Schritte (4800 Schritte ergeben 180°). Er kann
bis zu 10kg tragen. Des Weiteren steht fiir kleinere Proben noch ein Dreh-
tisch der Firma Micos mit einer Schrittweite von 0,0025° (72000 Schritte fiir
180°) zur Verfiigung. Allerdings kann dieser nur 500 Gramm tragen.

Seit diesem Jahr steht auferdem noch eine Lineareinheit Typ LF 4 zur Ver-
fligung. Thre technischen Kennziffern entsprechen denen der LF 5, der Ver-
fahrweg betrdgt 100 mm.

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde die Moglichkeit geschaffen, Wasser
zur Probenmanipulation innerhalb der Kasematte zu verwenden. Die Rege-
lung des Wasserflufses ist von auferhalb der Kasematte iiber eine Pumpe
moglich.

Durch den Aufbau der Pumpe aufserhalb der Kasematte ist es nun mdglich,
wahrend einer Messung den Wasserfluf zu veréindern, ohne die Kasematte
betreten zu miissen.



Kapitel 4

Visualisierung des
Wasserflusses durch Asphalt

Im modernen Strafenbau werden immer héhere Anforderungen an den Stra-
fsenbelag gestellt. Er muss dem stérker werdenden Verkehrsaufkommen stand-
halten, soll den Gerduschpegel reduzieren und bei Regen das auf der Strafe
stehende Wasser schnell durch Versickerung abfithren. Letzteres beugt gleich-
zeitig der grofflichigen Versiegelung des Untergrundes durch Asphaltflachen
vor.

Zu diesem Zweck wurden spezielle Asphaltsorten entwickelt, die besonders
viele durch die Asphaltdecke hindurchgehende Hohlrdume enthalten, um
Wasser schnell abfliefen zu lassen. Sie sind in der Abbildung 4.1 hellgrau
eingefirbt.

4 )Y Hohlrdume, die in
o \/ (.,__ gegenseitiger
/J Verbindung stehen

]
|:| eingeschlossene
]

Hohlraume

Hohlrdume, die von
der Oberflache
zugénglich sind

Abbildung 4.1: Darstellung der verschiedenen Hohlrdume in der Asphaltde-
cke. Aus [BRO5]

Der von der TU Darmstadt durchgefiihrte Forschungsauftrag ,Optimie-
rung der Zusammensetzung wasserdurchléssiger Asphaltbefestigungen* [BRO5]
befafit sich mit diesen speziellen Sorten von Asphalt, dem sogenannten of-
fenporigen Asphalt.

Ein typischer Aufbau eines Strakenbelages ist in Abbildung 4.2 dargestellt.
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Die Proben stellen Asphalt dar, der als Asphaltdecke im Oberbau des Stra-
fenbelages verwendet wird (in Abb 4.2 als ,Decke” bezeichnet).

3. Tragschicht
(z. B. gebundene Tragschicht)

| l[ 2. Tragschicht Oberbau

(z. B. Tragschicht ohne Bindemittel)

ge e g .

Lt ihn et 1. Tragschicht

Footoall-ti3L (2. B. Frostschutzschicht) Planum

- U'__ [N ':T\ ]

e e L. ¥ A
---------- Schittung Unterbau
i 7

Untergrund

Abbildung 4.2: Schematischer Aufbau eines typischen Strafenbelages nach
[FGS98Db|

Ziel der bei NEUTROGRAPH durchgefiihrten Versuche war es, sowohl
die Grofse der sich im Asphalt befindenden Hohlrdume festzustellen, als auch
den Wasserfluft durch eine Probe zu quantifizieren und dynamisch sichtbar
zu machen. Aus den Ergebnissen dieser Messungen kénnen Riickschliisse auf
die optimale Zusammensetzung von wasserdurchlissigem Asphalt gezogen
werden.

Fiir diese Messung wurden von der TU Darmstadt, Fachgebiet Strafen-
wesen mit Versuchsanstalt, zwei Marshall Probenkorper (MPK) zur Verfii-
gung gestellt. Diese Proben waren zylindrisch und hatten eine Hohe von (66
+ 1) mm und einen Durchmesser von (102 £+ 1) mm (Probe Nr. 1) bzw.
eine Hohe von (65 £ 1) mm und einen Durchmesser von (101 £+ 1) mm
(Probe Nr. 2). Probe Nr.1 war mit einer gelben ,4“ gekennzeichnet, Pro-
be 2 mit einer ,5¢. Das Material, aus dem die Proben bestehen, wird in
der Forschungsarbeit als “WA 0-8 55 45 OPU“ bezeichnet. Dabei steht
WA fiir Wasserdurchlissigen Asphalt, 0-8 fiir die Asphaltsorte 0/8, 5,5 fiir
den Bindemittelanteil von 5,5%, 45 fiir die Bindemittelart und OPU fiir
die Sieblinienlage. Das Mischungsverhéltnis der einzelnen Bestandteile, so-
wie Hohlraumgehalt und Bindemittelanteil der Probe sind in Tabelle 4.1
wiedergegeben.
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(a) Probe 2 seitlicher Blick (b) Probe 2 Blick von oben

Abbildung 4.3: Ansicht des zweiten Marshallprobenkorpers

Als Fiiller wurde Dolomitstein, als Splitt Diabas und als Bindemittel

polymermodifiziertes Bitumen (PmB) verwendet. Alle Angaben zur Zusam-
mensetzung der Probenkorper wurden dem Forschungbericht [BRO5| ent-
nommen.
Die chemische Zusammensetzung von Dolomit ist CaMg(COs3)2. Fiir Diabas
ist die Angabe der enthaltenen Elemente leider nicht so einfach, da die Be-
zeichnung ,Diabas“ nur einen Sammelbegiff fiir alte Basaltgesteine ist und
somit hingen die Elemente, die im Gestein enthalten sind, von der Region
ab, in der das Gestein gebrochen wurde. Auch die genauen Inhaltsstoffes des
PmB waren nicht bekannt.

Bezeichnung WA 0-8 5,5 45 OPU
Fiillergehalt [M.-%)] 4,0
Sandgehalt [M.-%| 6,9
Splittgehalt [M.-%] 89,1
Bindemittelgehalt [M.-%)| 5,5
Hohlraumgehalt [Vol.-%] 21,8

Tabelle 4.1: Zusammensetzungen der Proben. Quelle: [BR05]

Um herauszufinden, welche Elemente in den Proben enthalten waren,
wurde die Zusammensetzung der Proben nach einer Kurzzeitaktivierung mit
Neutronen durch die Aufnahme eines Gammaspektrums bestimmt. Die ge-
naue Kenntnis der in der Probe vorhandenen Elemente dient auch der Ent-
scheidung, ob eine Probe iiberhaupt fiir lingere Zeit bestrahlt werden kann.
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Diese Aktivierung fand am 29.06. statt. Dabei wurde Probe Nummer 2 fiinf
Minuten lang dem Strahl von NEUTROGRAPH ausgesetzt. Aufgrund der
hohen Aktivitdt der Probe nach der Aktivierung wurde das erste Gamma-
spektrum am 3.7. aufgenommen. Es ergab sich die in Tabelle 4.2 gezeigten
Zusammensetzungen. Bei einer Messzeit von 400 Sekunden betrug die Tot-
zeit des Detektors 3,66%. Der Detektor wurde durch die Aktivitit der Probe
im unteren Energiebereich gesdttigt. Deshalb wurde am 11.07. ein zweites
Gammaspektrum aufgenommen. Die Messzeit fiir die Aufnahme des zweiten
Gammaspektrums betrug bei dieser Messung 138 Sekunden mit einer Detek-
tortotzeit von 0%. Das Resultat ist in Tabelle 4.3 aufgelistet.

Wihrend der ersten Messung lag die Aktivitit des >*Na um einen Faktor
100 tiber der Aktivitdt der anderen aufgefiihrten Isotope und verursacht da-
mit 87,46% der gemessenen Aktivitdt. Die Zeit, die bis zur Aufnahme des
zweiten Gammaspektrums vergangen ist, entspricht 13 Halbwertszeiten die-
ses Isotopes. Es ist daher nicht verwunderlich, dass das Natrium nicht in der
zweiten Messung erscheint. Da beide Proben mit Material, das im dem sel-
ben Abbaugebiet gebrochen wurde und auch auf identische Weise hergestellt
wurden, wurde davon abgesehen, ein Gammaspektrum der Probe Nummer
1 aufzunehmen.

Aufserdem wurde zur Bestimmung des Abschwichungskoeffizienten p ein Bild
der Probe genommen. Es ergab sich fiir die Proben mit einem Durchmesser
von 100 mm eine Transmission von 3% bei einer Belichtungszeit von 50ms.

Mutter- | oypt[barn] || Isotop | Halbwerts- Anteil an
kern zeit der Aktivitat
ZNa 3,81 24Na 14,96h 88,51%
4K 2,66 22K 12,36h 1,36%
453¢ 51,0 463 83,81d 1,70%
8Fe 29,28 Fe 44 51d 0,94%
63Cu 9,7 64Cu 12,701h 6,74%
13974 18,59 1407 4, 1,678d 0,75%

Tabelle 4.2: Gammaspektrums der Probe Nr. 2 vom 03.07.

Mutter- | oyo¢|barn] || Isotop | Halbwerts- Anteil an
kern zeit der Aktivitét
453¢ 51,0 46gc 83,81d 65,63%

B Fe 29,28 Fe 44,51d 29,42%
(o 42,78 50Co 5,27y 4,95%

Tabelle 4.3: Gammaspektrums der Probe Nr. 2 vom 11.07.
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4.1 Aufbau

Um den Wasserdurchfluft durch eine Asphaltprobe zu bestimmen, schreibt
die Norm ,Asphalt-Priifverfahren fiir Heifsasphalt-Teil 19: Durchlassigkeit
von Probenkorpern; DIN EN 12697-19:2004“ [Beu04a| einen Aufbau, wie er
in Abbildung 4.4 gezeigt ist, vor.

Die Probe, an der der Wasserdurchfluss gemessen werden soll, wird bis zu
ihrer Oberkante in ein Wasserbad gestellt. Mit Hilfe einer Gummimanschette
wird iiber dem Probenkérper ein Kunststoffrohr angebracht. Dieses Kunst-
stoffrohr wird bis zu einer Hohe von (300 £ 1) mm mit Wasser befiillt und
diese Hohe wird wahrend der gesammten Messung konstant gehalten. Um
nun den Wasserdurchflufdurch die Probe zu bestimmen, wird fiir mindes-
tens 60 Sekunden das durch die Probe flielsende Wasser aufgefangen und
gewogen. Der Durchflufs Q berechnet sich dann nach folgender Formel:

Q= mw; x 107 (4.1)

Wobei myqsser die Masse des abgeflossenen Wassers im Gramm und t die

Messzeit in Sekunden sind. Q wird hier in m®/s angegeben. Wenn man die
Dichte von Wasser mit 1 g/cm® annimmt, ergibt sich damit der in Formel
4.1 angegebene Umrechnungsfaktor von 1 x 1076 m3/g.
Eine weitere wichtige Grofe bei der Charakterisierung der Wasserdurchlés-
sigkeit durch porose Stoffe ist die Durchléssigkeit oder auch Durchléssigkeit-
beiwert K. Dieser Wert wird mit Hilfe des Gesetzes von Darcy berechnet.
Es gibt fiir die Durchstromung von pordsen Medien und stellt einen linearen
Zusammenhang zwischen Q und K her. Allgemein lautet die Formel:

Q-1
“AnA (42)
Q bezeichent den Durchfluf in Kubikmeter pro Sekunde, 1 die Fliefistrecke
im Meter, A h die in Meter und A die durchstromte Flache in Quadratmeter.
Mit den Vorgaben einer zylindrischen Probe kann man 4.2 zu 4.3 umformen

o 4-Q-1
~ h-m-D2

Hierbei ist Q wieder der oben erwihnte Durchfluft in Kubikmeter pro
Sekunde, 1 die Dicke des Probenkorpers in Meter, h die tatséchliche Hohe
der Wassersdule und D der Durchmesser der Probe ebenfalls in Metern.

Je nach Grofe des Durchléssigkeitsbeiwertes unterscheidet man zwischen
fiinf Durchléssigkeitsbereichen, die in Tabelle 4.4 aufgelistet sind.

Fiir eine Messung mit Neutronen ist der Aufbau aus der DIN Norm aus
zwei Griinden nicht geeignet.

Ky

Ky (4.3)

1. In der Norm wird der Durchmesser der Probe auf 100 bzw. 150 mm fest-
geschrieben. Aufgrund der geringen Transmission der Probe bei diesem
Durchmesser ist damit keine schnelle Tomographie mdoglich.
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Bezeichnung Durchléssigkeitsbeiwert Ky [m/s]
sehr stark durchlissig > 1072

stark durchléssig 1074 -1072
durchlissig 10°6-1072

schwach durchlissig 1078 -10-6

sehr schwach durchléssig <1078

Tabelle 4.4: Einteilung der Ky Werte. Quelle: [FGS98b]|

2. Das den MPK umgebende Wasser wiirde aufgrund seines hohen Streu-
wirkungsquerschnittes eine Messung verhindern

MaRe in Millimeter

30041

Legende
Wasserversorgung
Wassersaule
Kunststoffrohr
Gummimanschette
Behalter

Ablassventil
Probekérper

gelochte Platte

zweiter Auffangbehalter
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=S

Abbildung 4.4: Schemazeichnung des Messaufbaues nach DIN 12697-19:04.
Quelle:[Beu04a]

Da das Ziel der durchgefiihrten Versuche die Visualisierung des Wasser-
flusses durch den Asphalt war, wurde eine schnelle Tomographie als Messme-
thode gewéhlt. Um eine schnelle Tomographie mit Belichtungszeit im Bereich
von einigen Millisekunden zu ermoglichen, wurde die Probe mit der Beschrif-
tung ,4“ in mehrere Teil zerkleinert. Nachdem der MPK halbiert worden war,
wurde eine Hélfte nochmals in drei gleichgrofte Teile zerlegt. Diese wurden
fiir die verschiedenen Messungen verwendet.

Zur Unterscheidung wurden die einzelnen Stiicke mit A-D bezeichnet, wobei
A-C fiir Experimente verwendet wurden und D die nicht zerkleinerte Hilfte
des MPK bezeichnet. Zur Bezeichnung siehe Abbildung 4.5(a).
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Bei dem Stiick mit der Bezeichnung ,D“ wurde versucht mit einem Hohl-
bohrer einen Zylinder aus der Probe herauszulosen. Die Auswirkungen kann
man gut in Abbildung 4.5(a) erkennen. Der Asphalt erwérmte sich sehr stark,
verformte sich und brockelte auseinander. Nach diesem ersten Versuch der
maschinellen Bearbeitung wurden alle weiteren Schnitte mit einer Handsége
durchgefiihrt, um eine zu grofse Erhitzung der Probe zu verhindern.

D || B
C

(a) Zerkleinerter MPK (b) Schemadarstellung der zerklei-
nerten Probe mit Bezeichnungen

T

=

N
o
N

Abbildung 4.5: zerkleinerter MPK mit Bezeichnungen

Aufgrund des Wasserdurchflusses durch die Probe konnte der Asphalt
nicht direkt auf einen Probentriger aus Aluminium montiert werden. Um zu
gewahrleisten, dass das Wasser ungehindert abfliessen konnte, wurde die Pro-
be mit Hilfe von Schrauben ca. 1 cm iiber einer Aluminuimplatte befestigt.
Das ausgetretende Wasser wurde mit einem Geféf, das sich unter dem As-
phalt befand, aufgefangen. Uber einen Schlauch, der mit einer auferhalb der
Kasematte stehenden Pumpe verbunden war, wurde das Wasser auf die Pro-
ben getropft. Dazu wurde eine Pumpe vom Typ Aladdin AL-2000 der Firma
World Precision Instruments [Wor| verwendet. Der Schlauch wurde an einem
Aluminiumprofil, dass auf der ISEL Lineareinheit LF 4 festgeschraubt war,
fixiert 3. Damit war es moglich, das Schlauchende auch wéhrend der Messung
direkt iiber der Drehachse zu platzieren. Der ganze Versuchsaufbau wurde
durch Bormatten und Platten aus gesintertem Bor gegen der Neutronstrahl
abgeschirmt um Streuung zu verhindern und den Aufbau nicht unnétig zu
aktivieren.

Fiir alle Messsungen wurde der lange Kamerakasten, sowie das 50 mm Objek-
tiv werwendet. Da bei allen Messungen jeweils nur ein frame pro Projektion
aufgenommen werden konnte, war es wichtig, dass so wenige Pixel, wie mog-
lich durch Gammastrahlung geséittigt wurden, um diese Information nicht zu
verlieren. Deshalb kam bei allen Messungen die PCO Kamera zur Verwen-



26 4.2. DURCHFUHRUNG DER MESSUNGEN

dung, da sie bei gleicher Abschirmung weniger sensibel auf Gammastrahlung
reagiert als die Andor Kamera.

(a) Bild des Messaufbaues zur Durchfluss- (b) Bild des Messaufbaues zur Durchfluss-
messung messung mit Sand auf der Oberfliche

Abbildung 4.6: Verschiedene Messaufbauten

4.2 Durchfithrung der Messungen

4.2.1 Durchflufmessung

Fiir diese Messung wurde das Asphaltstiick ,A“ gew#hlt. Die Oberfliche der
Proben wurde als % der Gesamtoberfliche des MPK abgeschétzt. Es ergab
sich mit dieser Abschiitzung eine Oberfliiche von 13 cm?2. Laut [FGS98b] soll
Wasserdurchlissigen Asphalt eine Regenspende von 270 1/s x ha abfiihren
konnen, was einem Ky von 5,4 - 10~ entspricht. Fiir die verwendete Probe
ergibt sich mit dem Wert von 270 1/s x ha ein Wert von 2,12 ml/min. In dem
Forschungsbericht wurde fiir die in diesen Versuchen verwendete Sorte ,WA
0-8_5,5_45_OPU“ein Wert von Ky = 7,6 - 10~* fiir Marshall Porbenkdrper
dieser Asphaltsorte nachgewiesen.

Am 09.09.2006 wurden insgesamt 14 Messreihen durchgefiihrt, dabei wurde
die Tropfgeschwindigkeit des Wassrs zwischen 0,3 ml/min und 2,0 ml/min
variiert. Um zu verhindern, dass das Wasser an der Seite ablduft, wurde
mit Dichtungsmasse Plastikfolie am oberen Rand der Probe befestigt (siehe
Abb. 4.6(a)). Fiir die erste Messung wurde die PCO Kamera extern mit
einem Frequenzgenerator XG 2102 der Firma Multiplex [Gro| getriggert.
Da die Kamera bei einer Belichtungszeit von 10 ms 31,57 ms benétigt um
den kompletten Chip auszulesen, wurde der Trigger auf (19,987 + 0,004)
Hz eingestellt, um der Kamera geniigend Zeit zum Auslesen der Aufnahme
zu geben. Aus diesen Vorgaben (Drehung um 180° und 50 ms Zeit bis zur
néchsten Belichtung) ergibt sich damit eine Dauer von neun Sekunden fiir
eine komplette Tomographie.
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Diese schnellen Raten werden dadurch erreicht, dass die Hersteller Soft-
ware von PCO die aufgenommenen Daten nicht direkt auf die Festplatte,
sondern im RAM speichert und erst nach Beendigung der Messung die Da-
ten auf die Festplatte schreibt. Allerdings wird hierdurch gleichzeitig durch
die Grofke des RAM die maximale Bilderzahl festgelegt. Diese lag bei der
Messung wihrend des zweiten Zyklusses (Durchflufmessung und gefrorene
Probe) bei 2374 Bildern pro Datensatz. Die Speicherzeit pro Datensatz be-
trug 2:20 Minuten.

4.2.2 Verhalten von Wasser auf einer gefrorenen Probe

Um das Verhalten von Niederschlag auf gefrorenem Untergrund zu untersu-
chen, wurde die Probe ,C“ (Abb 4.5(b)) vor dem Versuch auf -80°C herunter-
gekiihlt. Sie lagerte fiir einige Tage in einem Tieftemperaturkiihlschrank des
Laboratoire de Biophysique Moléculaire des Institut de Biologie Structurale,
so dass davon ausgegangen werden kann, dass es bei Beginn der Messung
keinen Temperaturgradienten in der Probe gab. Aufgrund der Lagerung bei
-80°C war es nicht moglich dieses Asphaltstiick in &hnlicherweise mit Folie
und Dichtungsmasse zu préparieren, wie dies bei der Durchflussmessungen
und der Messung mit der verunreinigten Probe moglich gewesen ist. Fiir
diese Messung wurden die selben Kameraeinstellung wie bei der Durchfluss-
messung verwendet. Die Oberfléche entsprach der Oberfliche der Probe ,A“
die bei den DurchfluBmessungen verwendet wurde. Deshalb wurden &hnli-
che Tropfgeschwindigen, wie bei der vorhergegangenen Messung gewahlt. In
drei Messreihen am 11.09.2006 wurde der Wasserfluf zu je 0,5 ml/min, 0,7
ml/min und 1,0 ml/min eingestellt.

4.2.3 Messung mit verunreinigten Proben

Um die Auswirkungen von Verunreinigungen, wie zum Beispiel Sand oder
Gummiabrieb, auf die Wasserdurchldssigkeit des Asphaltes zu untersuchen,
wurde vor der Wasserspende eine Schicht aus Sand auf eine Probe aufgetra-
gen. Fiir diesen Versuch wurde die Probe mit der Bezeichnung ,B“ verwendet
(Abb 4.5(b)). Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 4.6(b) dargestellt. Auf-
grund der hohen Akitvitdt der Probe ,A“ war es nicht moglich diese Probe
fiir die Messung mit Verunreinigungen zu benutzten.

In zwei Messreihen, die wahrend des dritten Strahlzyklusses dieses Jahres
(Messung am 22.11.2006) durchgefiihrt wurden, wurde dieser Effekt unter-
sucht. Dabei wurde der Wasserfluf zu 0,5 ml/min beziehungsweise zu 1,0
ml/min eingestellt. Als Belichtungszeit wurden wiederum 10 ms festgelegt.
Da bei dieser Messung nicht der komplette Chip ausgelesen wurde, sondern
das Blickfeld auf 576 x416 Pixel beschrinkt wurde, konnte die Auslesezeit zu
28,84 ms verkiirzt werden, was eine framerate von 25,64 Hz und somit 39 ms
fiir Aufnahme plus Auslesen ermdoglicht. Aufserdem erhdhte sich damit die
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Anzahl der Bilder, die wihrend einer Messung aufgenommen werden kon-
nen von 2374 auf 3044. Des Weiteren wurde bei diesen Messungen auf eine
externe Triggerung verzichtet und nur der interne Trigger der PCO Kamera
verwendet.

Bei einer Dauer von neun Sekunden fiir eine Drehung um 180° und einer
Drehgeschwindigkeit von 8027 Schritten pro Sekunde, erhélt man damit 230
Projektionen. Bei diesem Experiment mufite der Drehtisch der Firma Micos
verwendet, da es bei dem Drehtisch der Firma ISEL zu mehreren Motorscha-
den kam und dieser wihrend der zweiten und dritten Strahlzeit nur selten
zur Verfiigung stand. Bei dem Micos Drehtisch entsprechen 72000 Schritte
einer 180° Drehung, deshalb weicht die Drehgeschwindigkeit dieses Motors
stark von der bei dem ISEL Drehtisch verwendeten Geschwindigkeit ab.

4.3 Auswertung und Ergebnisse

Die aufgenommenen Bilder wurden dunkelstromkorrigiert und normalisiert.
Dazu wurden 1000 Dunkelbilder bei geschlossenem Hauptschutter aufgenom-
men und daraus der Mittelwert gebildet, dieser wurde von den Daten und
dem open beam Bild abgezogen. Fiir die Normalisierung wurde vor der Auf-
nahme der Messreihen und nach Beendigung der Datennahme jeweils 1000
Aufnahmen des Strahles ohne Probe (open beam) gemacht. Hieraus wurden
ebenfalls durch Mittelwertbildung zwei open beam Bilder gewonnen. Fiir
die Normalisierung der einzelnen Messreihen wurde linear zwischen diesen
beiden open beam Bildern interpoliert. Danach wurden jeweils die Datei-
en fiir eine 180° Drehung zusammengefafit, um eine temporale Gliederung
zu erhalten. Diese einzelnen ,Packete werden im Folgenden als Datensétze
bezeichnet. Aus jedem Datensatz resultiert eine tomographische Rekonstruk-
tion.

Nach der Rekonstruktion wurde von den erhaltenen Schichten die entspre-
chende Schicht einer Referenzaufnahme abgezogen. Die Referenzaufnahme
entstand aus einer Tomographie der Probe ohne Wasserflufs, aber mit den
gleichen Kameraeinstellung, wie bei der Messung mit Wasserfluft. Sie wurde
auf die gleiche Weise rekonstuiert. Da der im Wasser enthaltene Wasserstoff
einen sehr hohen Streuquerschnitt von iiber 80 barn hat, treten die Stellen,
an denen sich Wasser innerhalb der Probe gesammelt hat, in den einzelnen
Schichten stark hervor. Somit ist die Differenz zwischen Referenz und aktu-
eller Messung eine geeignete Moglichkeit, das sich in der Probe befindende
Wasser nachzuweisen. Um das Signal des Wassers hervorzuheben und Streu-
effekte zu unterdriicken, wurden in der Differenz alle Werte, die kleiner als
58% des maximalen Grauwertes waren, auf null gesetzt. Dies war moglich, da
sich das Signal des Wassers bei Werten iiber 90% des maximalen Grauwertes
befindet. Die Daten wurden mit Hilfe des Programmes ,VG Studio” der Firma
Volume Graphics [Vol05] dreidimensional dargestellt. Um Wasserreservoirs
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in den Asphaltproben zu identifizieren und ihre zeitliche Verdnderung sicht-
bar zu machen, wurde in jeder Messreihe bei jedem Datensatz Schicht fiir
Schicht grofere Streuzentren von Hand markiert und blau eingeférbt. Diese
sind in den Abbildungen 4.7-4.15 zu sehen. Die Referenzaufnahme ist eben-
falls in den Abbildungen dargestellt. Sie wurde in Grauwerten dargestellt,
auflerdem ist sie so zugeschnitten, dass man die verschiedenen Reservoirs
gut erkennen kann.

4.3.1 Durchfluimessung

Durch das Zusammenfassen der Bilder in den einzelnen Messreihen entstan-
den jeweils 24 Datensétze pro Messreihe. Aus diesen 14 Messreihen, die wih-
rend der Durchfluffmessung aufgenommen wurden, wurden diejenigen mit
einem an der Pumpe eingestellten Fluf von 0,5 ml/min bzw. 1,0 ml/min
ausgewéhlt, um sie mit den anderen Messungen vergleichen zu kénnen. Im
ersten Teil des Abschnitts 4.3.1 werden zwei Messreihen mit einem Durchflufs
von 0,5 ml/min, danach wird eine Messung mit 1,0 ml/min Wasserfluf be-
schrieben. Fiir jede Messreihe werden die Volumina tabellarisch angegeben
und typische Abbildungen der Volumina gezeigt.

Durchflufivon 0,5 ml/min

In diesem Abschnitt, das die Ergebnisse der Messungen bei einer Tropfge-
schwindigkeit von 0,5 ml/min beschreibt, werden zwei Datenreihen, ndmlich
Datenreihe 04 und Datenreihe 05, besprochen. Zwischen Ende der Datenrei-
he 04 und Start der Datenreihe 05 sind 3 Minuten vergangen. Davon sind,
wie bereits oben erwdhnt 2:20 Minuten die Zeit, die benétigt wird, um die
Daten auf der Festplatte zu speichern. Die restliche Zeit wird benotigt, um
den Drehtisch wieder in Bewegung zu setzten und die neue Aufnahme zu
starten. Diese Zeit kann als typische Zeit zwischen zwei Datenreihen angese-
hen werden.

Datenreihe 04

Bei dieser Messreihe beginnt sich ab der sechsten Tomographie nach dem
Start der Messung ein Hohlraum im oberen Teil der Probe zu fiillen. Die Auf-
nahme der Bilder wurde gleichzeitig mit der Pumpe gestartet. Es sind also
45 Sekunden seit dem Start des Wasserflusses vergangen. Dieses erste Signal
ist in Abbildung 4.7(a) tomographisch dargestellt. Die grofite Ausdehnung
(Abb. 4.7(b)) dieses Reservoirs wird wéhrend der zehnten Tomographie, also
81 Sekunden nach Beginn der Messung, erreicht. In der darauffolgenden To-
mographie beginnt sich ein tiefergelegener Hohlraum mit Wasser zu fiillen.
Auch hier sind der Beginn (Abb. 4.8(a)) und die grofte Ausdehnung (4.8(b)),
die 3:27 Minuten nach Start der Messung erreicht wird, dargestellt.
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Aus Tabelle 4.5 kann man die Volumenverdnderung AV des Wasserstandes
in den Hohlrdumen entnehmen. Sie wird aus der Differenz der Volumina
zweier aufeinanderfolgender Tomographien bestimmt. Die grofite Volumens-
verdnderung fiir das obere Reservoir findet zwischen der zehnten und der
elften Tomographie statt. Der Hohlraum verliert 98,44 mm?. Berechnent
man nun hiermit die Volumensverédnderung pro Zeit, ergibt sich ein Wert
von 11 mm3/s oder 0,66 ml/min. Zur Vereinfachung wird im Folgenden die
Volumensénderung pro Zeit geméfs der Definition 4.4 mit F bezeichnet. Ma-
ximalwerte werden als F,,,,, Mittelwerte mit F angegeben.

AV

F= AL (4.4)

Der Maximalwert F,,,, dieser Messung stimmt gut mit den fiir diese
Messreihe eingestellten Tropfgeschwindigkeit von 0,5 ml/min {iberein. Be-
rechnet man den Mittelwert aller Differenzen erhdlt man einen Wert von
22,01 mm?®. Aufgrund der grofen Schwankungen des Volumens liegt die Stan-
dardabweichnung des Mittelwertes bei 5,65 mm?. F ergibt sich hier zu (0,15
+ 0,04) ml/min. Als Fehler wird auch hier die Standardabweichung des Mit-

telwertes angegeben.

-

(a) Darstellung des Beginns des Fiillens des (b) Darstellung der groften Fiillung des obe-
oberen Hohlraumes wihrend der sechs- ren Hohlraumes wihrend der zehnte To-
ten Tomographie mographie

Abbildung 4.7: Verschiedene Fiillungen des oberen Hohlraumes bei einem
Wasserfluf von 0,5 ml/min aus Datenreihe 04

Bei dem unteren Reservoir findet die grofte Volumendnderung beim
Ubergang von der 20. zur 21. Tomographie statt. Hierbei nimmt der Hohl-
raum ein Volumen von 84,37 mm? auf. Damit ergibt sich ein F, 4, von 0,56
ml/min. Fiir ' erhéit man einen Wert von (0,18 4 0,04) ml/min.
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oberes Reservoir unteres Reservoir
Bild- Vol AV F Vol AV F
nummer | [mm?3| | [mm3| | [ml/min| || [mm?®] | [mm?3] | [m]/min]
6 73,92
7 79,02 | 5,10 0,03
8 84,54 | 5,52 0,04
9 95,46 | 10,92 0,07
10 113,84 | 18,38 0,12
11 1539 | 9844 | 0,66 | 129,72
12 19,31 | 392 0,03 | 13835 | 8,63 0,06
13 64,65 | 45,34 0,30 92,69 | 45,66 0,30
14 30,38 | 3427 | 023 7140 | 2129 | 0,14
15 25.05 | 5,33 0,04 70,19 | 1,22 0,01
16 16,83 | 8,22 0,05 37,12 | 33,07 0,22
17 23,95 | 7,12 0,05 71,40 | 34,28 0,23
18 28,00 | 4,05 0,03 98,85 | 27,45 0,18
19 21,81 6,20 0,04 124,34 | 25,49 0,17
20 50,37 | 28,56 0,19 116,46 | 7,88 0,05
21 5219 | 1,82 0,01 | 20082 | 8437 | 0,56
22 20,19 | 32,0 0,21 || 20423 | 341 0,02
23 62,91 | 4272 | 028 | 241,92 | 3769 | 025
24 2464 | 38,27 0,26 225,03 | 16,90 0,11

Tabelle 4.5: Volumenangaben der Reservoirs der Datenreihe 04
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(a) Darstellung des Beginns des Fiillens des (b) Die grofite Fiillens des unteren Hohlrau-
unteren Hohlraumes wihrend der elften mes wird wihrend der 23. Tomographie
Tomographie erreicht

Abbildung 4.8: Verschiedene Fiillungen des unteren Hohlraumes bei einem
Wasserfluft von 0,5 ml/min aus Datenreihe 04

Datenreihe 05

Bei dieser Datenreihe waren die beiden Reservoirs von Beginn der Mes-

sung an gefiillt. Dies kann mehrere Griinde haben. Zum Beispiel kann sich
der Abflufs aus einem Reservoir in einer gewissen Hohe und nicht direkt am
Boden des Reservoirs befinden. Das Reservoir wiirde sich bis zu diesem Ab-
flufs fiillen und erst ab dieser Hohe wiirde das Wasser beginnen abzuflieflen.
In Abbildung 4.9 sind die kleinste, in Abbildung 4.10 grofste Fiillung des obe-
ren Reservoirs dargestellt. Es werden eine frontale und eine seitliche Ansicht
gezeigt, um eine besser rdumliche Darstellung des Reservois zu ermdéglichen.
In den Abbildungen 4.7(b) und 4.10(b), die jeweils die grokte Fiillung des
oberen Hohlraumes darstellen, kann man erkennen, dass sich die Form des
Reservoirs in den beiden Messreihen entsprechen. Die angewandte Auswer-
tungsmethode liefert also reproduzierbare Aussagen iiber die Gestalt der
Hohlrdume.
In dieser Datenreihe findet AV, des oberen Reservoirs zwischen der ach-
ten und neunten Tomographie statt, der Hohlraum verliert ein Volumen von
65,66 mm3. Dies entspricht einem F,,q, von 0,44 ml/min. Fiir den Mittel-
wert der Volumeniinderung pro Zeit F ergibt sich ein Wert von (0,13 + 0,03)
ml/min.

In den Abbildungen 4.11 und 4.12 ist das zeitliche Fiillungsverhalten ei-
nes zweiten Hohlraumes dargestellt. Dieser wird im Folgenden als ,mittleres”
Reservoir bezeichnet und stellt nicht das unterer Reservoir aus Datenreihe
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(a) Visualisierung der kleinsten Fiillung des (b) Visualisierung der kleinsten Fiillung des
oberen Reservoirs (frontale Ansicht) oberen Reservoirs (seitliche Ansicht)

Abbildung 4.9: Zwei Ansichten der kleinsten Fiillung des oberen Reservoirs
in der Datenreihe 05. Sie gibt die vierte aufgenommene Tomographie wieder

(a) Visualisierung der groften Fiillung des (b) Visualisierung der groften Fiillung des
oberen Reservoirs (frontale Ansicht) oberen Reservoirs (seitliche Ansicht)

Abbildung 4.10: Zwei Ansichten der groften Fiillung des oberen Reservoirs in
der Datenreihe 05. Die grofte Fiillung wird wiahrend der achten Tomographie
erreicht
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04 dar. Wie in Abbildung 4.9 und 4.10 werden sowohl seitliche Ansichten, als
auch frontale Ansichten der kleinsten und groften Fiillung dieses Reservoirs
gezeigt. Die zugehorigen Volumenangaben werden in Tabelle 4.6 angegeben.
AVia, betrigt 27,60 mm? und wird zischen der 16. und 17. Tomographie
gemessen. Dies entspricht einem F,,,, von 0,18 ml/min. Fiir F ergibt sich
ein Wert von (0,04 £ 0,01) ml/min

(a) Darstellung der kleinsten Fiillung des (b) Darstellung der kleinsten Fiillung des
mittleren Reservoirs (frontale Ansicht) mittleren Reservoirs (seitliche Ansicht)

Abbildung 4.11: Zwei Ansichten der kleinsten Fiillung des mittleren Reser-
voirs in der Datenreihe 05. Die Abbildung zeigen die dritte aufgenommene
Tomographie

Die hier besprochenen Reservoirs geben nicht das gesamte, sich in der
Probe befindende, Wasser wieder. Aufgrund des hohen Wasserstoffanteils in
der Masse, die zur Befestigung des Plastiks an der Oberseite der Probe,
verwendet wurde und der daraus resultierenden Streuung der Neutronen in
diesem Bereich ist es nicht moglich, Aussagen fiir diesen oberen Bereich zu
treffen. Im oberen Teil der Abbildungen 4.13 ist die Dichtungsmasse auf der
Aufsenseite der Probe gut zu erkennen.

Des Weiteren wurden zur Veranschaulichung nur solche Hohlrdume ausge-
wahlt, bei denen eine deutliche Verdnderung des Wasserinhaltes wihrend
einer Messreihe zu erkennen war. Als Beispiel eines Hohlraumes, der keinen
Abflufs zur Unterseite der Probe hin hat, sei hier ein weiteres Reservoir im
oberen Bereich der Probe erwihnt. Dieses Reservoir besitzt einen Abflufl zur
Seite der Probe hin. Im Verlauf der Messung (Datenreihe 05) hat sich dieser
Hohlraum gefiillt und durch den Kanal floff das Wasser seitlich an der Pro-
be ab. Die Bildung des Tropfens an der Oberfliche und das Abfliefsen sind
in den Bilder 4.13(a) und 4.13(b) dargestellt. Das mittlere Volumen V des



KAPITEL 4. VISUALISIERUNG DES WASSERFLUSSES DURCH ASPHALT 35

oberes Reservoir mittleres Reservoir
Tomographie- Vol AV F Vol AV F
nummer [mm?3] | [mm?| | [ml/min| || [mm?3] | [mm?®] | [ml/min]
2 17,35 40,78
3 14,06 | 3,29 0,02 36,85 | 3,93 0,03
4 13,74 | 0,32 0 38,06 | 1,22 0,01
5 14,06 | 0,32 0 38,35 | 0,29 0
6 69,21 | 55,15 0,37 41,19 | 2,84 0,02
7 73,68 | 4,47 0,03 39,21 1,98 0,01
8 86,71 | 13,03 0,09 40,26 | 1,05 0,01
9 21,05 | 65,66 0,44 42,45 | 2,19 0,01
10 23,31 | 2,26 0,02 4480 | 2,35 0,02
11 47,84 | 2453 0,16 43,33 | 1,47 0,01
12 50,42 | 2,59 0,02 55,16 | 11,83 0,08
13 55,55 | 5,13 0,03 51,37 | 3,80 0,03
14 85,26 | 29,71 0,20 53,64 | 2,28 0,02
15 36,38 | 48,88 0,33 4954 | 4,10 0,03
16 30,64 | 5,74 0,04 43,70 | 5,84 0,04
17 57,11 | 26,47 0,18 71,30 | 27,60 0,18
18 37,47 | 19,63 0,13 54,20 | 17,10 0,11
19 27,55 | 9,93 0,07 4855 | 5,65 0,04
20 18,94 | 8,61 0,06 37,54 | 11,0 0,07
21 54,51 | 35,57 0,24 50,15 | 12,61 0,08
22 30,99 | 23,51 0,16 4595 | 4,20 0,03
23 66,86 | 35,87 0,24 4730 | 1,35 0,01
24 68,52 | 1,65 0,01 55,72 | 8,42 0,06

Tabelle 4.6: Volumenangaben der Reservoirs der Datenreihe 05
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(a) grokte Fiillung des mittleren Reservoirs (b) grokte Fiillung des mittleren Reservoirs
(frontale Ansicht) (seitliche Ansicht)

Abbildung 4.12: Zwei Ansichten der groften Fiillung des mittleren Reservoirs
in der Datenreihe 05. Darstellung der 17. Tomographie

zum Tropfen gehérenden Hohlraumes betrigt wihrend Messreihe 05 (80,95
+ 4,16) mm3. F ergibt sich zu (0,08 + 0,02) ml/min. Bei den weiteren Mess-
reihen wurde dieser Hohlraum nicht mehr beriicksichtigt.

Da bei den Messungen jeweils nur einzelne Reservoirs betrachtet wurden,

liegen die Werte fiir F' systematisch niedriger, als der an der Pumpe vorge-
gebene Wert von 0,5 ml/min.
Da das Reservoir des Tropfens keine Verbindung zu den anderen Reservoirs
hat, konnen diese als unabh#nig voneinander betrachtet werden. Addiert
man die Fliisse, erhdlt man fiir Messreihe 04 einen Wert von (0,23 + 0,04)
ml/min, fiir Datenreihe 05 (0,21 + 0,04) ml/min. Diese grofe Abweichung
von 7 bzw. 8 ¢ von dem an der Pumpe eingestellten Wert , hat seine Ursa-
che darin, dass, wie oben erwdhnt nicht alle gefiillten Hohlrdume betrachtet
wurden konnten.
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(a) Bildung des Tropfens. Der zugehorige (b) Abfluf des Tropfens
Hohlraum im Inneren des Asphalts hat
ein Volumen von V' von rund 81 mm?

Abbildung 4.13: Bildung und Abfluf eines Wassertropfens am Probenrand

Durchfluff von 1,0 ml/min

Anhand von Tabelle 4.7 kann man erkennen, dass sich die Fiillung des als
ymittleren Reservoirs® bezeichneten Hohlraumes wéhrend der gesamten Mes-
sung (Messreihe 11) kaum veréndert. Deshalb wird bei dieses Serie das Au-
genmerk auf den als ,oberes Reservoir bezeichneten Hohlraum gelegt. Wie
auch schon bei der Datenreihe 05 war der Hohlraum bereits zu Beginn der
Messung mit Wasser gefiillt. Die Visualisierung der ersten Tomographie ist in
Abbildung 4.14(a) und 4.14(b) dargestellt. Wahrend der ersten fiinf Tomo-
graphien kann man ein deutliches Ansteigen der Wassermenge im Hohlraum
erkennen. Die grofte Fiillung ist wihrend der sechsten Tomographie erreicht
(Abb. 4.14(c) und 4.14(d)). Auf den letzten zwei Bildern (Abb. 4.14(e) und
4.14(f)) ist deutlich der Abfluft des Wassers in den unteren Teil der Probe zu
sehen. Sie stellen die letzte der 24 Tomographie nach 216 Sekunden Messzeit
dar.
Wenn man hier AV,,,,, bestimmt, findet am zwischen der 16. und 17. Tomo-
graphie einen Wert von 112,20 mm? und einer F,,4, von 0,75 ml/min.
Die Berechnung von F fiir den oberen Hohlraum ergibt einen Wert von (0,39
+ 0,06) ml/min. Wie bereits oben angedeutet, ist der Fluf durch den mitt-
leren Hohlraum sehr gering, das hier bestimmte F betrigt (0,04 £ 0,01)
ml/min.

Auch bei dieser Messung stimmt das F des oberen Reservoirs mit (0,39
+ 0,06) ml/min nicht innerhalb des Fehlers mit der Tropfgeschwindigkeit
von 1,0 ml/min {iberein. Da das mittlere Reservoir bei dieser Messung nicht
mit dem oberen Reservoir in Kontakt kam, kann man fiir den Gesamtflufs
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1 s

(a) frontale Ansicht der ersten Tomographie (b) seitliche Ansicht der ersten Tomographie

* 4 w
BT Tl

(c) Die Grofte Fiillung des Reservoirs wird (d) seitliche Amnsicht der grosste Fiillung
wahrend der zwolften Tomographie er- wahrend der zwolften Tomographie
reicht (frontale Ansicht)

¥
T

(e) frontale Ansicht der letzten Tomographie (f) seitliche Ansicht der letzten Tomographie

Abbildung 4.14: Verschiedene Fiillungen des oberen Hohlraumes bei einem
Wasserfluf von 1,0 ml/min aus Datenreihe 11
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oberes Reservoir mittleres Reservoir
Tomographie- | Vol AV F Vol AV F
nummer [mm?3] | [mm?| | [ml/min| || [mm3] | [mm?3] | [m]/min]

2 78,39

3 123,31 | 44,92 0,30 11,60

4 172,40 | 49,09 0,33 11,04 | 0,56 0,0
5 187,40 | 15,01 0,10 7,16 3,88 0,03
6 278,77 | 91,37 0,61 11,17 | 4,02 0,03
7 231,64 | 47,13 0,31 1291 | 1,74 0,01
8 237,35 | 5,71 0,04 13,40 | 0,49 0,0
9 231,34 | 6,01 0,04 12,05 | 1,35 0,01
10 218,80 | 12,54 0,08 13,05 | 1,00 0,01
11 142,42 | 76,38 0,51 7,97 5,10 0,03
12 216,93 | 74,51 0,50 15,43 | 7,46 0,05
13 150,28 | 66,64 0,44 10,67 | 4,76 0,03
14 191,81 | 41,52 0,28 14,01 | 3,34 0,02
15 155,43 | 36,38 0,24 9,76 4,25 0,03
16 210,56 | 55,13 0,37 18,75 9,0 0,06
17 98,36 | 112,20 0,75 4,69 | 14,06 0,09
18 196,84 | 98,48 0,66 18,16 | 13,47 0,09
19 131,38 | 65,46 0,44 795 | 10,21 0,07
21 167,84 | 167,84 1,12 8,49 8,49 0,06
22 200,08 | 32,24 0,21 13,88 | 5,38 0,04
23 167,45 | 32,63 | 0,22 1146 | 241 0,02
24 178,67 | 11,23 0,08 15,11 | 3,65 0,02

Tabelle 4.7: Volumenangaben der Reservoirs der Datenreihe 11
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die beiden F addieren und erhélt Fyes = (0,43 & 0,06) ml/min.

4.3.2 Verhalten von Wasser auf einer gefrorenen Probe

Es wurden je eine Messreihe a 24 Datensidtzen mit 0,5 ml/min, 0,7 ml/min
und 1,0 ml/min aufgenommen und ausgewertet. Bei keiner dieser drei Mess-
reihe konnte ein gefiilltes Reservoir in der Probe nachgewiesen werden. Das
Wasser konnte auf der Oberfliche des Asphaltes festgefrohren sein und des-
halb nicht in den Asphalt eindringen. Eine weitere Moglichkeit, warum kein
Wasser wiahrend dieser Messungen nachgewiesen werden konnt, ist die Tatsa-
che, dass die Probe nicht, wie bei der Durchflufsmessung, préaperiert werden
konnte und somit das Wasser an der Seite ablaufen konnte, ohne in den As-
phalt einzudringen.

Als problematisch stellt sich die hohe Raumtemperatur von 23°C in der Ka-
sematte dar. Da der Asphalt sehr schnell aufwérmt, sind nur wenige Messrei-
hen méglich, bei der die Probe eine Temperatur unter dem Gefrierpunkt hat.
Fiir weitere Versuche miisste es moglich sein, die Probe wihrend der Mes-
sung konstant unter 0°C zu halten. Gleichzeitig sollte so wenig zusétzliches
Material, wie méglich in den Strahl gebracht werden, um Abschwéichung und
zusdtzliche Streueffekte so gering, wie moglich zu halten. In einem moglichen
Versuchsaufbau konnte die Probe durch ausstromendes Gas, das ein geringes
oot besitzt, wie Stickstoff oder Helium, gekiihlt werden.

4.3.3 Messung mit verunreinigten Proben

Bei dieser Messung umfafst eine Messreihe jeweils 12 Datenséitzte, da bei
dieser Messung 230 Bilder fiir einen Datensatz verwendet wurden und nicht,
wie bei der Durchfluffmessung, nur 96 (siehe Kapitel 4.3.

In der ersten Messreihe war der Wasserfluft auf 0,5 ml/min eingestellt. W&h-
rend dieser 108 Sekunden konnte keine Fiillung eines Reservoirs gefunden
werden.

Bei der zweiten Messung (1,0 ml/min Wasserfluf) wurde das ersten Signal
wahrend der siebten Tomographie aufgenommen und konnte bis zum Ende
dieser Messreihe verfolgt werde. Dieses Signal ist in Abbildung 4.15(a) und
4.15(b) dargestellt. Die grofte Ausdehnung, die wihrend der achten Tomo-
graphie erreicht wird, ist in den Abbildungen 4.15(c) und 4.15(d) dargestellt.
Die letzten beiden Bilder 4.15(e) und 4.15(f) zeigen die letzte Tomographie
dieses Datensatzes.

In Tabelle 4.7 sind, wie bei den vorrangegangenen Messungen auch, die ge-
messenen Volumina angegeben. AV}, ., betrigt 50,20 mm?. Fae ergibts sich
zu 0,33 ml/min und F hat einen Wert von (0,19 & 0,05) ml/min.

Auch bei dieser Messung liegt der Wert fiir F' unter dem an der Pum-
pe eingestellten Wert von 1,0 ml/min. Allerdings liegt dieser Wert auch um
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(a) frontale Ansicht der ersten Fiillung des (b) seitliche Ansicht der ersten Fiillung des
Reservoirs wihrend der siebten Tomo- Reservoirs wihrend der siebten Tomo-
graphie graphie

(c) frontale Ansicht der grofiten Fiillung des (d) seitliche Ansicht der groften Fiillung des
Reservoirs wihrend der achten Tomogra- Reservoirs wihrend der achten Tomogra-
phie phie

(e) frontale Ansicht der zwolften und letzten (f) seitliche Ansicht der zwolften und letzten
Tomographie dieser Messreihe Tomographie dieser Messreihe

Abbildung 4.15: Verschiedene Fiillungen bei einem Wasserfluk von 1,0
ml/min und verschmutzter Probe
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Tomographie- | Volumen | AV F
nummern [mm3] | [mm?] | [ml/min]

7 32,29

8 82,49 50,20 0,33
9 39.04 | 4345 | 029
10 66,30 | 27.26 | 0,18
1 4828 | 18,03 | 0,12
12 5432 | 6,04 | 0,04

Tabelle 4.8: Volumenangaben des Reservoirs wiahrend der Messung mit einer
verschmutzten Probe und einem Wasserfluff von 1,0 ml/min

einen Faktor zwei unter den Werten, die ohne Verunreinigung gemessen wur-
den. Auffillig ist auterdem, dass im Verlauf der Messung AV und damit auch
F kontinuierlich abnehmen. Dies und die Tatsache, dass bei der Messung mit
einem Wasserflufs von 0,5 ml/min kein Wasser in die Probe eindrang, it
darauf schlieften, dass der sich auf der Oberfliche befindende Sand, sich in
den Hohlrdumen ansammelt und so den Wasserflufs behindert.



Kapitel 5

Weitere Experimente

Aufgrund des Durchdringungsvermégens von Neutronen durch Metalle, eig-
net sich die Neutronenradiographie und -Tomographie hervorragend zur Un-
tersuchung neuartiger Schweifmethoden, wie Friction Stir Welding und Tran-
sient Liquid Phase Bonding [BAE'06]. Untersuchungen, die an Werkstiicken,
die mit diesen Methoden zusammengefiigt wurden, werden ausfiihrlich in
[Bal07| beschrieben.

Im Rahmen dieser Arbeit soll eine weitere Anwendung der Neutronen-
tomographie besprochen werden, ndmlich die tomographische Untersuchung
archéologischer Fundstiicke. Fossilien, die sich noch in dem umgebenden Ma-
terial befinden und mit blofem Auge nicht zu erkennen sind, kénnen mit Hilfe
der Neutronentomographie sichtbar gemacht werden. So konnte zum Beispiel
in einem Stein, der in der Antarktis gefunden wurde Teile eines prahistori-
schen Baumes, der dem heute noch in Siidamerika vorkommenden ,Monkey
Puzzle Tree* dhnelt, sichtbar gemacht werden [VOO06].

Im Folgenden werden zwei Experimente, die dieses Jahr bei NEUTROGRAPH
durchgefiihrt wurden, nidher vorgestellt. Bei dem ersten Experiment handelt
es sich um die Untersuchung eines Unterkiefers eines prihistorischen Reptils.
Das zweite Beispiel zeigt Bruchstiicke eines historischen Tongeféfes.

43
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5.1 Fossilien

Bei dem untersuchten Fossil handelt es sich um den Unterkieferknochen ei-
nes Reptils. Er wurde von einer Gruppe des Muséum national d’Histoire
naturelle (MNHN), Paris [San06] in einem Steinbruch in der Tiirkei gefun-
den. Aus der Altersdatierung der Lagerstitte wurd auf ein Alter des Fossils
von 330 Millionen Jahren geschlossen. Allerdings dhnelt der Form des Un-
terkiefers einer Alligatorart, die vor ca. 80 Millionen Jahren in New Mexico
lebte. Um diese Diskrepanz aufkléren zu konnen, ist es wichtig, den inneren
Aufbau des Kiefers zu kennen. Da solche Fossilienfund sehr selten und damit
wertvoll sind, werden diese Untersuchungen mit zerstérungsfreinen Metho-
den durchgefiihrt.

Zu diesem Zweck wurde wihrend des ersten Strahlzykluses dieses Jahres
eine Tomographie mit diesem Kiefer durchgefiithrt. Die Rekonstruktion ist
in Abbildung 5.1(b) zu sehen. Deutlich kann man zwei wasserstoffhaltige
Klebestellen, an denen das Fossil gebrochen ist, als rote Linien in der Falsch-
farbendarstellung erkennen. Ein weitergehende Auswertung der Daten, die
auch Aufschlufs iiber die Position der Knochenverbindung geben soll, erfolgt
momentan durch die Gruppe am MNHN.
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(a) tomographische Rekonstruk- (b) Falschfarbendarstellung
tion des Abschwéchungskoef-
fizienten

Abbildung 5.1: Tomographie eines Alligatorunterkiefers
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5.2 Historische Artefakte

Das Artefakt, zu dem die untersuchte Tonscherbe gehort, wurde wihrend
der Bronzezeit in England gefertigt und ist ungefihr 1200 Jahre alt. Bei der
Herstellung dieser Gefifse wurde zuerst der Ton zu ,Wiirsten gerollt, danach
wurden aus mehreren dieser ,Wiirste* das Gefiaft geformt. Vor dem Brennen
wurde dem Ton noch Feuerstein beigemischt. Der Feuerstein sollte wahrend
des Brennens dazu dienen die Feuchtigkeit, die sich im Ton befand, leichter
an die Oberfliche zu bringen und so zu verhindern, dass das Gefdfs beim
Brennen sprang. Die Fragestellung fiir dieses Experiment war nun, ob die
Feuersteineinschliisse zuféllig iiber das Gefafl verteilt sind, oder ob es eine
bestimmte Anordnung der Einschliisse gibt und man daraus Riickschliisse
auf die Herstellungsweise dieser Geféfse ziehen kann.

Die Scherbe ist 1,0 cm dick, ca. 4,3 cm breit und 4,7 cm hoch. Sie wurde von
Professor Dominic Powlesland vom Institut fiir mittelalterliche Studien der
Universitét Leeds zur Verfiigung gestellt.

Abbildung 5.2 zeigt eine tomographische Rekonstruktion der Tonscherbe.
Um die Einschliisse, die violett dargestellt sind, besser sichtbar zu machen
wurde die Opazitit des umgebenden Tonmaterials, das rot dargestellt ist,
verringert. Man kann deutlich erkennen, dass der Feuerstein in Schichten
angeordnet ist. Diese Anordnung legt nahe, dass die Tonwiirste vor dem Zu-
sammenfiigen in dem Feuersteingranulat gewélzt wurden und das Granulat
nicht etwa in die Tonmasse eingearbeitet wurde.

Abbildung 5.2: Einschliisse in einer mittelalterlichen Tonscherbe



Kapitel 6

Zusammenfassung und
Ausblick

Wihrend dieser Diplomarbeit wurde gezeigt, dass es mit Hilfe der Neutronen-
radiographie und -Tomographie nicht nur moglich ist, den Wasserfluff durch
offenporigen Asphalt quantitativ darzustellen, sondern auch fiir ausgewéhlte
Hohlrdume die Volumensdnderung pro Zeit zu bestimmen. Aufserdem gelang
es zum ersten Mal, den Wasserfluft durch Asphalt in Echtzeit darzustellen.
Damit liefert diese Methode eine zusdtzliche Moglichkeit zur Untersuchung
und Bestimmung der Eigenschaften dieser neuartigen Asphaltsorte. Da nur
der Fluf durch einzelne Hohlrdume betrachtet wurde, liegen die erhaltenen
Werte systematisch unter den erwarteten Werten.

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde lediglich die Gesteinsmischung WA
0-8 5,5 45 OPU untersucht. Um Unterschiede zu anderen Mischungsver-
héltnissen zu charakterisien, sind weitergehende Messung mit anderen As-
phaltsorten nétig. Man kann bei diesen Messungen ebenfalls untersuchen,
welchen Einfluff verschiedene Produktionsarten auf die Hohlrdume und den
Aufbau der jeweiligen Asphaltssorte haben.

Um die Dauer einer Tomographie zu verkiirzen, muf bei weiteren Versuchen
zu hoheren Drehgeschwindigkeiten iibergegangen werden. Aufgrund der ho-
hen Positioniergenauigkeit des kleinen MICOS Drehtisches ist die schnellst-
mogliche Zeit fiir eine Drehung um 180° mit diesem Tisch 7,2 Sekunden. Bei
Verwendung des ISEL Drehtisches kénnen Zeiten von bis zu 0,48 Sekunden
fiir eine Tomographie erreicht werden. Dabei kénnten bei Verwendung der
PCO Kamera und einer Belichtungszeit von 10ms bis zu 99 Winkel aufge-
nommen werden, was, wie man bei an der DurchfluRmessung (96 Projektio-
nen pro Tomographie) sieht, aussagekréiftige Daten liefert.

Als Verbesserung des Versuchsaufbaues zur Untersuchung von Proben bei

Temperaturen unter 0°C, ist die Kiihlung der Probe mittels ausstromendes
Gases in Planung. Damit wird es mdoglich, Situationen, die als ,iiberfrierende

47
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Nisse” bekannt sind, zu simulieren.
)
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Anhang C

Zur beiligenden CD

Die beiliegende CD enthéilt drei Filme, die den Wasserfluf durch den Pro-
benkdrper im zeitlichen Verlauf darstellen. Diese Filme sollen dazu dienen,
den Vorteil dieser Messmethode, ndmlich die Darstellung des Wasserflusses
durch Asphalt in Echtzeit noch besser zu veranschaulichen, als dies durch
einzelne Bilder in Kapitel 4 mdéglich ist. Mit Hilfe des Programmes VG Studio
wurden je neun aufeinanderfolgende Tomographien zu diesen Filmen zusam-
mengefafst. Die 72 Sekunden Filmldnge ensprechen einer Messzeit von 72
Sekunden, geben den Wasserfluft also in Echtzeit wieder. Zwischen den ein-
zelnen Tomographien wird durch das Programm linear iiberblendet.

Wie auch bei den Abbildungen in Kapitel 4 ist ebenfalls die Referenzaufnah-
me der Asphaltprobe in Grauwerten gezeigt. Fiir die einzelnen Schritte wird
sie jeweils zugeschnitten.

Die Filme der Datenreihe 04 zeigen den Abflufs des gefiillten oberen Reser-
voirs in das untere. Gegen Ende fiillt sich der obere Hohlraum erneut. Beide
Filme zeigen die gleichen Daten, der Unterschied besteht darin, dass bei dem
Film ,Datenreihe 04 feste Position“ die Position der Probe fest gehalten wird,
wohingegen in dem Film ,Datenreihe 04 gedreht” die Probe um 360° um die
vertikale Achse gedreht wird. Die Filme beginnen mit der sechsten Tomo-
graphie, bei der auch die erste Fiillung des oberen Hohlraumes detektiert
wurde.

Der Film ,Datenreihe 11 gedreht* veranschaulicht den Wasserflufs bei einer
Tropfgeschwindigkeit von 1,0 ml/min. Auch hier kann man sehr schén den
Flufs durch die Probe beobachten. Das obere Reservoir fliefst in ein weiter
untenliegendes ab, welches sich ebenfalls leert.
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