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Kurzfassung

Schwerpunkt der Arbeit ist die 3D-Rekonstruktion der Bruchflichen und geschadigten
Zonen von Polymerblends nach mechanischen Tests wie z.B. Zugtests und die quali-
tative sowie quantitative Analyse der rekonstruierten 3D-Modelle. Einerseits sollte die
wahre Oberflache der Rissflache verschiedener Peelfolien nach T-Peeltests ermittelt und
die Ergebnisse miteinander verglichen werden. Andererseits sollte ein Verfahren entwi-
ckelt werden, um in einer mit Teilchen modifizierten Polymerprobe eine 3D Darstellung
der Verteilung der Teilchen und Risse durchzufithren und die relative Lage der Risse
in Bezug auf die Teilchen zu bestimmen.

Projekt 1: Peelfolien

Peelfolien dienen als luft- und wasserdichtes Verpackungsmaterial, deren Anwendung
in Medizin und Lebensmittelindustrie unverzichtbar geworden ist.

Die einfache und riickstandsfreie Offnung der Verpackung (Zerstorung der Siegelnaht)
ist abhéngig von der Zusammensetzung der Polymerblends, welche fiir die Siegelung
verwendet werden. Die Struktur der Oberfliche der zerstérten Siegelndhte gibt Auf-
schluss iiber deren Rissverhalten. Die 3D Rekonstruktion der Rissflichen von solchen
Peelfolien und daraus die Berechnung der wahren Grofle dieser Fléchen, ist Ziel dieses
Projektes. Bisher wurde haufig nur die Projektion dieser Rissflache auf eine Ebene fiir
theoretische Berechnungen verwendet. Die Peelfolien wurden dankenswerterweise von
der Hochschule Hof (Deutschland) zur Verfiigung gestellt.

Abb. 1: Ubersichtsbild einer Peelfolie in der Medizin [1]

Der Vergleich zwischen licht- und elektronenmikroskopischer 3D-Rekonstruktion legte
nahe, dass bei der vorliegenden Gréflenordnung der Untersuchungsobjekte (1-100 pm)
eine Rekonstruktion mittels Lichtmikroskopie deutlich zu favorisieren ist.

Da diese Methode wegen Uberlappungen und der stark unregelméfigen Struktur sol-
cher Oberflachen allerdings Informationsverluste beinhaltet, musste ein Modell fiir ab-
geschattete Flachen eingefiihrt werden.



Nach der Optimierung der Messparameter und der Entwicklung eines moglichst wahr-
heitsgetreuen Oberflichenmodells konnte fiir die Quantifizierung der Rissfliache der vor-
handenen Proben ein Flachenfaktor f ermittelt werden. Dieser Probenfaktor ist das
Verhiltnis zwischen der wahren, dreidimensionalen Oberfliche der Bruchfléche und de-
ren zweidimensionaler Projektionsflache.

Projekt 2: 3D Rekonstruktion von Teilchen und Rissen in Polymerblends
nach Zugtests

Ein sehr langsames, aufwendiges und ungenaues Verfahren der 3D-Rekonstruktion von
durch Teilchen modifizierten und Zugtests unterworfenen Polymerblends aus Bildersta-
peln, welche durch SBEM (serial block-face scanning electron microscopy) gewonnen
wurden, sollte durch eine schnellere und ausgefeiltere Methode ersetzt werden. Die
Problematik hierbei lag in der Segmentierung von Rissen und Polymerteilchen, deren
Grauwerte sich haufig iiberschneiden und eine gewohnliche Threshold-Segmentation
verbieten.

Durch Anwendung und Optimierung verschiedenster Filter konnten durch Entwicklung
einer 3-Klassen Segmentierung (Hintergrund, Teilchen, Risse) einerseits wesentlich bes-
sere Ergebnisse erzielt, aber andererseits auch der Zeit- und Ressourcenaufwand ganz
entscheidend verringert werden.

Zusatzlich sollte ein einzelner Parameter entwickelt werden, welcher die relative Lage
der Risse zu jener der Teilchen angibt. Sind die Risse statistisch zwischen den Teilchen
verteilt oder liegen sie bevorzugt in unmittelbarer Ndhe der Teilchen?



Abstract

The thesis focuses on the 3D reconstruction of damaged polymer blends and the quali-
tative and quantitative analysis of the generated 3D models in relation to the fracture
behaviour. On the one hand, the true area of the fractured surfaces in dependence
on the peel film composition had to be established and compared (after T-peel test).
On the other hand a procedure should be developed for a quick and time-saving seg-
mentation of matrix, particles and cracks in images of strained and particle modified
polymer blends. As a result, a 3D reconstruction of the damaged volume should be
possible. Additionally, the position of the cracks in relation to the particles should be
investigated.

Project 1: Peel films

Peelfilms ar used as air- and water-tight packaging material with important applicati-
ons in medicine and food industry. The simple and residue-free opening of the package
(destruction of the seal seam) is dependent on the composition of the type of polymer
blend used for the seal. The structure of the crack surface of the destroyed seal seam
gives information about the crack behavior. The determination of this true surface is
aim of this project. Up to now, mainly projections of this surface were used for theo-
retical calculations.

The comparison of light and electron microscopic 3D-reconstructions showed that a
reconstruction with light-microscopy makes more sense due to the dimensions of the
objects of 1-100 um.

As this method involves a loss of information due to overlap and the irregular structure
of such surfaces, a model for shadowed areas had to be introduced. After optimization
of the measuring parameters and the development of a surface-model, an area factor
for the samples at hand could be established. This factor is the ratio of the true, three-
dimensional area of the fractured surface and its two dimensional projection.

Project 2: 3D reconstruction of particles and cracks after tensile tests

The ongoing method for the 3D-reconstruction of damaged regions in particle modified
polymer blends from SBEM-rawdata (serial block-face scanning electron microscopy)
should be replaced by a superior method. The problem was the segmentation of matrix,
particles and cracks, because the grey values of all three parts overlapped which made
a common threshold-segmentation useless.

The combination and optimization of multiple filters led to a significant improvement
of the 3-class segmentation in terms of quality, resources and duration.

In addition, a single parameter should be developed which provides information about
the position of the cracks in relation to those of the particles. Are the cracks distributed
statistically between the particles or are they preferably located directly next to the
particles?



Abkiirzungsliste

ASCII ... American Standard Code for Information Interchange
Au/Pd ... Aurum/Palladium

BSE ... Backscattered Electrons

CLAHE ... Contrast Limited Adaptive Histogram Equalization
DEM ... Digital Elevation Model

EDS ... Energy Dispersive X-ray Spectroscopy

ESEM ... Environmental Scanning Electron Microscopy
ETD ... Everhart Thornley Detector

FEG ... Field Emission Gun

F1JI ... Fiji Is Just ImageJ

GB ... Giga Byte

GSED ... Gaseous Secondary Electron Detector

IFM ... Infinite Focus Microscopy

iPB-1 ... Isotactic Polybutene-1

LDPE ... Low Density Polyethylene

LFD ... Large Field Detector

PNG ... Portable Network Graphics

RAM ... Random Access Memory

REM ... Rasterelektronenmikroskop

SBFSEM ...  Serial Block Face SEM

SE ... Sekundérelektronen

SEM ... Scanning Electron Microscope

WEKA ...  Waikato Environment for Knowledge Analysis
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1 Gerateliste

1 Gerateliste

1.1 FEI ESEM Quanta 600 FEG — Environmental Scanning
Electron Microscope

[FEI, Eindhoven, Niederlande]
e Elektronenquelle: Schottky-Emitter, Beschleunigungsspannung 0,2 — 30 kV
e Detektoren:
— Everhart Thornley Detector (ETD) fiir SE, BSE in Hochvakuum
— Large Field Detector (LFD) fiir SE in Niedervakuum

— Solid State Backscattered Electron Detector fiir BSE in Hoch- und Nieder-
vakuum

— Gaseous Secondary Electron Detector (GSED) fiir SE in ESEM-Modus
— EDS Detector Thermo Noran Vantage

Zustatz fiir serielles Schneiden und Abbilden (SBFSEM):
In situ Ultramikrotom 3View® [Gatan, Inc. (Pleasanton, CA, U.S.A.)]

Stage: Fiinfachsiger, motorisierter, euzentrischer Probentisch

Vakuumsystem: Drehschieberpumpe mit anschlieBender Turbomolekularpumpe
und lonengetterpumpen im Kathodenraum

Gaseinlass fiir ESEM-Modus. Gase: Luft, Wasserdampf, beliebige Gase

||='l », i
Wiy
= I

iy

Abb. 2: FEI ESEM Quanta 600 [11], Rasterelektronenmikroskop



1 Gerateliste

1.2 ALICONA IFM G4 - Infinite Focus Microscope

[ALICONA, Raaba/Graz, Osterreich]

e Lichtquelle: Koaxiale interne Lichtquelle mit/ohne Polarisationsfilter, externes
Ringlicht

e Objektiv: Revolver fiir 6 Objektive (2,5x 5x 10x 25x 50x 100x)

Abb. 3: Alicona IFM G4 [12], Lichtmikroskop

1.3 Feinvakuum-Coater Leica EM ACE200

[LEICA Microsystems, Wetzlar, Deutschland|

Abb. 4: Leica EM ACE200 [13], Feinvakuum-Coater



2 Grundlagen

2 Grundlagen

2.1 REM [2]

Die erzeugten Elektronen werden stark beschleunigt und durch ein magnetisches Lin-
sensystem gerichtet und fokussiert. Gebiindelt treffen sie auf die Probenoberfliche
und wechselwirken dort mit dem jeweiligen Material. Verschiedene Arten der Wechsel-
wirkung erzeugen unterschiedliche, messbare Wechselwirkungsprodukte. Dazu gehoren
u.a. elastisch zuriickgestreute Elektronen (BSE), durch inelastische Streuung (Ionisati-
on) erzeugte Sekundérelektronen (SE) und charakteristische Rontgenstrahlung aus den
Atombhiillen des vorhanden Materials. Die Intensitéiten dieser Wechselwirkungen kénnen
nun fiir jeden einzelnen Punkt eines definierten Rasters ermittelt und in einem zwei-
dimensionalen Graustufenbild rekonstruiert werden. Um keine statischen Aufladungen
zu erhalten, leitet eine elektrische Spannung {iberschiissige Elektronen ab. Nichtlei-
tende Proben miissen somit mit einer leitenden Schicht (z.B. durch Bedampfung mit
Kohlenstoff oder Besputtern mit unterschiedlichen Metallen) iiberzogen werden.

2.2 ESEM [3]

Wihrend in der konventionellen Rasterelektronenmikroskopie ein Hochvakuum verwen-
det wird, um Wechselwirkungen zwischen Gas und Elektronen im fokussierten Strahl
zu vermeiden, ist dieser Effekt in der ESEM-Technologie erwiinscht. Dort kénnen Pro-
ben bei Driicken zwischen etwa 0.1 und 20 Torr untersucht werden. Sekundérelektronen
ionisieren Gasatome, deren positive Ionen in Richtung Probe beschleunigt werden und
dort Elektronen neutralisieren. Dies verhindert eine statische Aufladung von elektrisch
nichtleitenden Proben selbst ohne Aufdampfen oder Sputtern einer leitenden Schicht.
Eine Vakuumpumpe sorgt fiir die Gewahrleistung des Druckgleichgewichts innerhalb
des Rezipienten beziiglich einstromenden Gases und Absaugung.

2.3 SBFSEM [4] [5]/ In situ Mikrotomie [6] [7]

Ein in der Probenkammer eingebautes Ultramikrotom schneidet nach jeder Aufnahme
einer Oberfldche sehr diinne Schichten von der Probe ab (ca. 100 nm). In einer periodi-
schen Wiederholung dieses Vorgangs (serielles Schneiden und Abbilden) kann folglich
eine Vielzahl von Schichtbildern erzeugt werden, welche dann eine 3D Rekonstruktion
des Probeninneren ermoglicht. Die Schnittdicke kann zwischen etwa 30 nm und 200 nm
gewahlt werden.
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2 Grundlagen

Pole Piece

J100Q

Specimen
hamber
Miniature
Ultramicrotome
Drive
Low Vacuum
Region X-Y Stage

Abb. 5: a) Schematische Darstellung des Aufbaues eines Ultramikrotoms in der Probenkammer eines
REM; b) Probenhalter (1), Diamantmesser (2) [0]

2.4 Praparation von Polymerproben

Der Kontrast in der Bildgebung mittels Riickstreuelektronen ist hauptséchlich durch
den Dichteunterschied verschiedener Materialien gegeben (Materialkontrast). In den
meisten Fallen jedoch besitzen Matrix und Fiillstoffe in Polymeren eine dhnliche Dich-
te und sind somit im REM schwer unterscheidbar.

Abhilfe schafft das sogenannte ,Staining“ [1], wobei Schwermetalle in die Probe ein-
gebracht werden, welche sich hauptséchlich an nur eine Phase der Probe (meist an
den Fiillpartikeln) anbinden bzw. anlagern. Diese Schwermetalle erzeugen bei der Bild-
gebung einen deutlichen Kontrast gegeniiber den leichten Polymerkomponenten ohne
staining.

Positiver Nebeneffekt dieser Methode sind deutlich bessere Schnitteigenschaften der
Proben bei Anwendung von Ultramikrotomie, welche durch die erhchte Festigkeit und
Hérte gestainter Proben erkléarbar sind. Dies wird durch zusétzliche Vernetzung von
Molekiilen (cross-linking) bewirkt.

Héufige verwendete Mittel fiir dieses Verfahren sind u.a. Ruthenium- und Osmiumte-
troxid.

11



2 Grundlagen

2.5 3D-Rekonstruktion

Die durch serielles Schneiden und Abbilden mittels SBFSEM erzeugten Bilder wer-
den erst bearbeitet (Kontrastoptimierung, Rauschfilterung ...) und segmentiert, bevor
anschliefend eine geeignete Software ein 3D-Modell generiert. Als Segmentierung be-
zeichnet man hierbei den Prozess der Trennung verschiedener Phasen und Strukturen,
z.B. Teilchen in einer Hintergrundmatrix.

(a) Originalbild (b) Segmentiertes Bild

Abb. 6: 2-Klassen Segmentation. Weif: Hintergrund, Schwarz: Partikel und Risse

2.6 IFM

Die Besonderheit des Lichtmikroskopes IFM liegt in der Moglichkeit, Objekte dreidi-
mensional erfassen und rekonstruieren zu kénnen. Dies wird durch die sog. ,,Focus-
Variation“ ermoglicht, bei der die geringe Tiefenschérfe von sichtbarem Licht genutzt
wird. Hierbei variiert die Fokusebene in der z-Achse, wobei fiir jede definierte Ebene
ein Bild aufgenommen wird. Die Software ermittelt iiber die Kontrastschérfe jegliche
Konturen sdmtlicher Bilder und generiert daraus ein 3D Oberflichenmodell.

Abb. 7: Aufnahmen auf verschiedenen Fokusebenen erméglichen die 3D-Rekonstruktion eines Objek-
tes.

12



2 Grundlagen

2.7 Software
2.7.1 ImagelJ [3]

ImageJ (auch FIJI) ist eine 6ffentliche Freeware, die zur Bildbearbeitung und Analyse
von Mikroskopaufnahmen geeignet ist. Der Quelltext dieser Software ist frei zugénglich
und verdnderbar bzw. durch Plugins erweiterbar. Dies ermoglicht eine Vielzahl an Pro-
zessen, die auf jegliche Problemstellung individuell angepasst werden kénnen. In dieser
Arbeit wurden hauptséchlich folgende Prozesse verwendet:

Non Local Means Deonoising (Rauschfilter):

Durch die Optimierung des Faktors o (Standardabweichung des Storsignals) kann das
Hintergrundrauschen (Noise) deutlich reduziert werden. Zu hohe o-Werte konnen al-
lerdings zu Informationsverlust fiihren.

9;\\'

oo
a e -
(a) Originalbild (b) Non Local Means Denoising

(Filter)

Abb. 8: Das Rauschen wird stark unterdriickt, aber auch Risse kénnen dem Filter zum Opfer fallen.

Kuwahara-Filter (Rauschfilter):

Der Kuwahara-Filter ist ein weiterer, nichtlinearer Glattungsfilter, welcher ein Verwi-
schen der Kanten vermeidet und dessen Vorteil in der Erzeugung scharfer Konturen
liegt. Fiir eine folgende Segmentierung ist dieser scharfe Kontrast ein enormer Vorteil.

-— -y

.
\ |

(a) Originalbild (b) Kuwahara-Filter

Abb. 9: Zusétzlich zur Rauschunterdriickung werden sehr scharfe Kanten erzeugt, die sich im spéteren
Verlauf der Segmentierung als duferst hilfreich erweisen.
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2 Grundlagen

Background Subtraction:

Da die Hintergrundinformation nur selten ein perfekt gleichméfiges Signal liefert, kann
dieser Prozess fiir jedes einzelne Pixel einen Hintergrundwert bestimmen und vom
Originalwert subtrahieren. Grofflachige Storsignale werden somit beseitigt.

(b) Background Subtraction

Abb. 10: Storende Hintergrundinformationen werden ausgeblendet. Das Hauptsignal besteht und
kann besser kontrastiert werden.

Enhance Local Contrast (CLAHE):

Um dem Informationsverlust bei vorhergehenden Filtern entgegenzuwirken, wird eine
Kontrastverstirkung durchgefiihrt. Kleine und diinne Objekte konnen somit weniger
,verwischt und besser segmentiert werden.

¢ X,
<" h( ' &
ge X0 v L
w° R b
5 _9‘ \‘\\Q:. .'Q °§1 .
4 od' @ P
i A 2 2 B "1
« ?. : !’0.? "-A..t '
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. LY » -
[ J 4 ! o o. . ‘ .
Il © RRAE S IRl

(a) Originalbild

Abb. 11: Der Kontrast wird drastisch erhéht, wodurch schlecht sichtbare Partikel oder Risse besser
segmentiert werden konnen.

Auto Local Threshold NIBLACK:

Ein automatischer Threshold (Differenzierung von Grauwerten) unterscheidet lokal zwi-
schen zwei Phasen eines Bildes und wandelt es in eine bindre Information um. Diesen
Vorgang nennt man 2-Klassen-Segmentation, da es nur Vorder- und Hintergrund gibt,
zwischen denen unterschieden wird.
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2 Grundlagen

Abb. 12: Die automatische Segmentation separiert Teilchen und Risse vom Hintergrund und erzeugt
daraus ein Bin&rbild.

Trainable WEKA Segmentation:

Diese Segmentationsmethode kann mehrere Klassen unterscheiden, indem man sie auf
spezielle Eigenschaften trainiert. Der Vorgang ist jedoch sehr rechen- und speicherin-
tensiv und kann bei groferen Bilderstapeln (Stacks) zu Problemen fiithren.

RS

> .‘-‘4‘, & . . &
‘ol AR 28 e % at
@ o o »
< . o. “ .’ -
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- o & ‘L%
s 3e 5
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(a) Originalbild mit manuell eingefiigten (b) Segmentiert mit WEKA
Klassenbereichen

Abb. 13: Das Programm wird ausschlielich auf die Segmentation von Partikeln trainiert, indem
Risse als Hintergrund definiert werden.
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2 Grundlagen

2.7.2 AVIZO [9]

Diese 3D-Software der Fa. FEI ist geeignet, Bilderstapel zu segmentieren und daraus
3D-Modelle zu generieren. Eine Vielzahl an Mo6glichkeiten erlaubt es, diese Modelle zu
bearbeiten, um eine realistischere Ansicht zu schaffen. Weiters konnen die erzeugten
Datensétze einfach und iibersichtlich analysiert und ausgewertet werden.

2.7.3 ALICONA - IF

Das Messmodul ,,Measure Suite” erméglicht eine Einzelbildmessung, eine Bildfeldmes-
sung oder eine 3D-Messung (ebenfalls Einzelbild oder Bildfeld) mit spezifischen Para-
metern:

e Laterale Auflosung (0,44 - 7,04 pm, abhéngig von Objektiv)
e Vertikale Auflosung (10 - 2300 nm, abhéngig von Objektiv)
e Lichtquelle: koaxial mit/ohne Polarisationsfilter, Ringlicht

Mit dem Auswertungsmodul ,,Laboratory Measurement kann der erzeugte Datensatz
bearbeitet, analysiert und dargestellt werden.

2.7.4 ALICONA - MeX

Dieses Modul dient zur 3D Rekonstruktion aus zwei oder drei zweidimensionalen Auf-
nahmen, die aus verschiedenen Winkeln erzeugt wurden. Die Verschiebung definierter
Bildpunkte bei bekanntem Kippwinkel und Arbeitsabstand léasst auf eine Hoheninfor-
mation schlieflen, die jedem erfassten Pixel zugewiesen wird.

2.7.5 Matlab® R2016a

Da die Software ImageJ keinen automatischen Memory-Reset besitzt, muss der Ar-
beitsspeicher manuell durch SchlieBen und Offnen des Programms freigegeben werden.
Ein wiederholtes Resetten bei speicherintensiven Projekten, die mehrere Stunden oder
Tage Rechenzeit benotigen, wiirde nun eine sténdige Anwesenheit des Benutzers erfor-
dern. Eine Losung bietet die Software Matlab (the MathWorks, Inc., Natick, Massa-
chusetts, United States), welche intern eine modifizierte Version von ImagelJ o6ffnen,
anwenden und schliefen kann. Folglich kann ein Programmcode entwickelt werden, der
den gesamten Bildbearbeitungsprozess automatisch durchfiithren lasst, wihrend gleich-
zeitig der Arbeitsspeicher wiederholt freigegeben werden kann.
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3 Projekt 1: Oberflaichencharakterisierung ,,Peelfolien*

3.1 Einfiihrung

Im Allgemeinen werden Peelfolien als luftdichtes und somit reines Verpackungsmaterial
insbesondere in der Lebensmittelindustrie und Medizintechnik verwendet [15].

Eine einfache und schnelle Offnung der Verpackung ein enormer Vorteil, z.B. bei medi-
zinischen Operationen. Hierbei miissen héufig sterile Instrumente in Sekundenschnelle
griffbereit und riickstandsfrei sein.

Die am héufigsten verwendeten Peelfolien bestehen aus einer Low-Density Polyethylen-
matrix (LDPE) mit isotaktischem Polybuten-1 (iPB-1) als Peelkomponente [16]. Dabei
gilt grundsétzlich: Je hoher der Anteil an iPB-1, desto schwécher die Verbindung und
desto leichter lisst sich die Versiegelung 6ffnen. Ab einem Massenanteil von 20% iPB-1
wird das Material jedoch unwirtschaftlich, da die Kosten der Peelkomponente wesent-
lich hoher sind als die des Polyethylens.

Es existieren verschiedene Moglichkeiten, Peelfolien zu verschlieBen. Ublicherweise wer-
den die Siegelndhte durch thermisches Schweilen oder Ultraschallschweiflen erzeugt.
Aus der Zerstorung der Siegelnaht folgen nun keine véllig planen Ebenen, wie man aus
der Beobachtung mit freiem Auge schliefen konnte, sondern es entstehen Rissfldchen,
die stark zerkliiftet und mit einem groflen Anteil zerstorten, mikroskopischen Materials
(Lappen, Fetzen) iibersit sind.

Der Oberflichenwert der ,wahren Rissflache* wird benétigt, um u.a. die Energiefreiset-
zungsrate bei der Zerstorung der Siegelnaht im sogenannten T-Peeltest (Trennung der
Siegelnaht unter einem Winkel von 180°) zu ermitteln [17].

PE-LD/iPB-1-Grenzfliche

Peelkraft

Peelkraft

Siegelnaht

(a) Ubersichtsbild einer Peelfolie in der Medizin [1] (b) Schematische Darstellung des Peelvorgangs am
Modelsystem PE-LD/iPB-1 [15]

Abb. 14

17



3 Projekt 1: Oberflichencharakterisierung ,,Peelfolien

3.2 Ziele/Problemstellung

Aufgaben
e Rekonstruktion der dreidimensionalen Rissflache einer Peelfolie nach T-Peeltest
e Vergleich zweier Rekonstruktionsmethoden: IFM — SEM

e Ermittlung der wahren Oberfliche des beschiddigten Bereichs

Probleme

e Informationsverlust bei umgeklappten Lappen, da nur aus einer definierten Rich-
tung abgebildet und gemessen werden kann. Man benétigt Verfahren, um diesen
Fehler moglichst wahrheitsgetreu zu kompensieren.

e Um statistisch abgesicherte Aussagen iiber die gesamte Probe zu gewéhrleisten,
muss die Messfliche bestimmte Ausmafle besitzen. Bei detaillierten Messungen
(hohe Auflsung, kleine Pixelgréfie) verringern sich jedoch die Bildflichen natur-
geméfl, wodurch eine hohere Anzahl an Messungen erforderlich wird, um eine
repriasentative Gesamtmessfliache zu bieten.

Ein Kompromiss zwischen Qualitdt und Quantitdt muss gefunden werden.

3.3 Messmethoden

Wie in Kapitel 2.5 beschrieben, existieren zwei Moglichkeiten, die Rissflache dreidi-
mensional zu rekonstruieren. Die 'Focus-Variation” mittels Infinite Focus Microscope
(IFM, Lichtmikroskop) und die 'Kippserienmethode’ mittels Rasterelektronenmikro-
skop (REM) und der 3D-Software MeX, welche ein digitales Hohenmodell (Digital
Elevation Model, DEM) erzeugt [15].

Die Software beider Methoden ist darauf ausgelegt, geschlossene Oberflichen zu gene-
rieren. Deshalb erzeugen sie an Stellen ohne Bildinformation imaginéire Flachen (Flan-
ken, siehe Abb. 20, griin), welche nicht in der Berechnung der wahren Oberfliche er-
scheinen diirfen.

Der direkte Vergleich beider 3D-Modelle mit einem SEM-Bild zeigt, dass die Rekon-
struktion der Proben-Grundfliche mittels [FM-Methode wesentlich flacher und somit
realistischer ist als jene aus den REM Bildern (sieche Abb. 15 schwarze Ellipsen). Au-
Berdem sind die imaginédren Flanken deutlich steiler, was die Elimination dieser Mess-
artefakte bedeutend vereinfacht (siehe Abb. 15 weifle Ellipsen).

Weiters ist ersichtlich, dass sowohl Lappen der Gréflenordnung 200 pm als auch mikro-
skopische Strukturen mit Léngen von 1 pum existieren. Um beide Strukturen messen
zu konnen, ist das 20x Objektiv mit 0,88 pm Auflésung und einer Bildbreite von ca.
500 pum optimal. In dieser GroBenordnung hat das Lichtmikroskop keinerlei Nachteile
gegeniiber dem sonst deutlich besser auflésenden Elektronenmikroskop.
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(a) 3D-Aufnahme IFM (b) 3D-Modell DEM

(¢) 2D-Aufnahme IFM (d) 2D-Projektion DEM

Pressure| Det [Ternp| H Mag = m -90
1 ETD

(e) SEM-Aufnahme (f) Farbcode

Abb. 15: Vergleich IFM (3x3x1 wm) - DEM Modell (1,5x1,5x2 pm) in 2D und 3D
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Durch diese Erkenntnisse féllt die Wahl der Messmethode auf die ,,Focus-Variation®
mithilfe des Lichtmikroskopes IFM. In einer umfangreichen experimentellen Messreihe
konnte fiir die IFM-Messungen folgende Messparameter ermittelt werden:

Objektiv: 20x

Diese Grofle ermoglicht einerseits die Darstellung gesamter Lappen, andererseits auch
die Sichtbarkeit mikroskopischer Strukturen.

Die zweidimensionale Bildauflésung betrigt konstant 1624 x 1232 Pixel mit Bildab-
messungen von 719 x 545 um. Das entspricht einer Pixelgrofle von 442 x 442 nm.

Lichtquelle:

Fiir 3D-Messungen erwies sich die koaxiale Standardlichtquelle mit Polarisationsfilter
und der Einstellung ,XSmartFlash“ als duflerst wahrheitsgetreu und stabil. Fiir opti-
sche 2D-Bilder hingegen ist das Koaxiallicht ohne Filter und ohne ,XSmartFlash“ zu
favorisieren.

3D-Auflosung:

Eine horizontale Auflosung von 3 pum erwies sich in manuellen Tests als bestes Mit-
telmafl zwischen bendétigter Auflosung und geringem Rauschen (erzeugt durch nicht
optimale 3D-Rekonstruktion).

Die vertikale Auflosung hat kaum Einfluss auf die Messergebnisse und wurde in allen
Messungen konstant auf 1 um gehalten.

Belichtungszeit:

Die Belichtungszeit hat keinen Einfluss auf die Aufnahmezeit der Kamera, sondern re-
guliert nur die Pulsdauer der Lichtquelle um die Helligkeit des Bildes zu variieren. Die
Bildrate der Kamera betrédgt konstant 8 Bilder pro Sekunde.

3D-Messungen mit Polarisationsfilter benttigen eine langere Belichtungszeit von 25 ms,
wahrend fiir 2D-Messungen ohne Filter 180 us ausreichen.
Der Kontrast wurde auf 0, 3 fiir alle Messungen konstant gehalten.
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3.4 Alternative Messmethoden

Urspriinglich wurde die Idee verfolgt, die Messfliche nicht dreidimensional auszuwerten,
sondern Querschnitte der Peelfolie im Rissbereich zu préaparieren und das entstandene
Schnittprofil zu analysieren.

Licht/Schattenseite

£

Schnittartefakte
(hier Schere)

Abb. 16: Profil einer geschnittenen Peelfolie (ohne Peeltest)

Diese Messung konnte wiederum sowohl licht- als auch elektronenmikroskopisch durch-
gefithrt werden.

Da eine Untersuchung im Lichtmikroskop deutlich einfacher und schneller moglich ist,
wurde diese Methode als Erste in Angriff genommen.

Rasch konnte festgestellt werden, dass enorme Probleme diese Messmethode begleiten:

Zum einen kann nur schwer festgestellt werden, ob die erkennbaren Strukturen tat-
séchlich aus dem urspriinglichen Zugversuch stammen, oder ob sie Artefakte des nach-
traglichen Schneidevorganges sind (Abb. 16). Eine Bearbeitung mittels Schere wire in
weiterfithrenden Analysen selbstverstandlich nicht zuléssig.

Des Weiteren konnen iiberstehende Lappen mit abgeschnitten werden und tauchen so-
mit nicht mehr im Schnittprofil auf.

Naturgeméfl werden nicht nur Strukturen abgebildet die exakt in der Schnittebene
liegen, sondern auch solche, die sich dahinter befinden. Fallen diese noch weiter nach
hinten ab, existieren in diesem Bereich keinerlei scharfe Konturen (aufgrund geringer
Tiefenschérfe des Lichts verwischen diese Stellen). Somit werden Teile des Bildes falsch
oder gar nicht ausgewertet.
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digitaler
Konturschnitt

43

(a) 3D-Aufnahme IFM (b) Profil

Abb. 17: dreidimensionale Aufnahme der Stirnfliche einer Peelfolie mittels IFM mit dazugehoriger
Profilauswertung

Eine etwas bessere Methode schien somit die dreidimensionale Auswertung im Licht-
mikroskop zu sein (Abb. 17), doch auch diese Methode lieferte keine hinreichenden
Ergebnisse exakter Linienprofile der Stirnkante.

Das schwerwiegendste Problem bei der Betrachtung dieser Linienprofile war das Ver-
héltnis der aufzulosenden Strukturen zu der Lénge der gesamten Probe.

Fiir statistisch relevante Ergebnisse miissten mehrere Zentimeter dieser Stirnkanten
analysiert werden. Um die Rissstrukturen aber auflésen zu koénnen, diirfen einzelne
Bilder lediglich 100-200 pm Bildweite besitzen, womit hunderte Aufnahmen notwendig
waren.

Dies ist duflerst unpraktikabel und betrifft die elektronenmikroskopische Messung in
gleichem Ausmafl, weshalb diese nicht in Betracht gezogen wurde.

Ein weiteres Problem dieser Methode wiirde die enorm aufwendige Probenvorbereitung
liefern, da etliche Proben eingebettet und mikrotomisch geschnitten werden werden
missten.
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3.5 Ubersicht

(¢) SEM-Aufnahme (d) 2D-Projektion IFM mit optischer Bildinfor-
mation

Abb. 18: Ubersicht iiber die verschiedenen Aufnahmemdoglichkeiten

Fiir die Beschreibung der beiden unterschiedlichen Strukturgréfien werden folgende
Begriffe eingefiihrt: Lappen (GroBenordnung 10-300 pum), Mikrostrukturen (0-3 pm).

(a) Lappen (b) Mikrostrukturen

Abb. 19: Unterscheidung verschieden grofler Strukturen
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3.6 Messprinzip

Fiir eine versténdlichere Wiedergabe wird das Problem zweidimensional skizziert. Hier-
bei stellen in den folgenden Skizzen und Abbildungen blaue Objekte die Mikrostruk-
turen und orange Objekte die Mesostrukturen dar. Bild 19(a) zeigt nun ein Hohenbild
der Oberflache. Bei der Berechnung der Oberfliche werden natiirlich Flachenanteile,
beispielsweise im Schattenbereich grofierer Lappen (rot) oder an der Unterseite sdmtli-
cher Objekte, nicht beriicksichtigt. Die direkt aus der 3D Rekonstruktion berechneten
Fléachen sind also zu klein.

Um eine geschlossene Oberflache (in diesem Beispiel eine geschlossene Linie) zu erhal-
ten, fiigt die Software imaginire Kanten ein (hier griin markiert).

3D-Messung

' zu klein fur

3D-Rekonstruktion
Schattenbereich

Mikrostrukturen
ﬁ <\ N P /‘R /\ (Projektion der Lappen)

Abb. 20: Schematische Darstellung der 3D-Messung

Da die Mikrostrukturen nicht realitdtsgetreu aufgelost werden kénnen, muss eine Tren-
nung zwischen groflen und kleinen Objekten erfolgen. Dies erfolgt iiber einen horizon-
talen Schnitt (Cutoff), der den Datensatz in zwei Teilsétze separiert.

Cutoff

Abb. 21: Schem. Auftrennung von Lappen und Mikrostrukturen durch horizontalen Schnitt (Cutoff)

Dieser Vorgang scheint auf den ersten Blick trivial, erzeugt allerdings einige Probleme
die beachtet werden miissen. Die Ebenheit der Probe ist eine wichtige Voraussetzung
fiir horizontale Schnitte, die nach direkten Messungen nur selten gegeben ist.

Abhilfe gibt eine Formreduktion, die grobe Hintergrund-Unebenheiten filtern kann.
Weiters ist die Schnitthohe ein entscheidender Faktor, die bedeutenden Einfluss auf
den Fehler dieser Trennung hat. Wird diese Hohe zu grofi gewéhlt, geht ein signifikan-
ter Anteil an 3D-Information verloren, welcher einen mafigeblichen Einfluss auf weitere
Néherungen in der Auswertung hat. Andererseits darf die Hohe auch nicht zu niedrig
gewahlt sein, da sonst Teile der Grundfliache als Lappen definiert werden, deren Fehler
eine dreifache Wertigkeit besitzt (Lappenober-, Unter-, Grundfliache).

Durch die Aufspaltung entstehen zwei Datensétze, die unterschiedliche Informationen
liefern sollen: Der hohere Anteil enthélt alle Lappen inklusive den imaginidren Arte-
faktkanten. Nach der Eliminierung aller steilen Flachen (>70° zur Grundflache, Wert
je nach Probe experimentell bestimmbar) ist die Lappenoberfliche durch eine geeignete
3D-Software sehr einfach bestimmbar.
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Eine groflere Herausforderung stellt die Auswertung des zweiten Datensatzes dar. Die
Auflésung der 3D-Rekonstruktion des IFM reicht nicht aus um diese Mikrostrukturen
naturgetreu dreidimensional nachzubilden. Somit werden die Daten auf ein 2D-Bild
projiziert. Dieses Bild kann ebenfalls nur aus einer Projektion der 3D-Daten erstellt
werden, da die Tiefenschérfe eines gewohnlichen Bildes nicht ausreichen wiirde.

o

(c) Oberer Abschnitt nach Cutoff: Lappen in 3D (d) Unterer Abschnitt nach Cutoff: Projiziert in 2
(rot) nach Abzug der Imaginérflichen (grau) Dimensionen (Mikrostrukturen) *

Abb. 22: Schritte zur Berechnung der gesamten Oberfliche aus der 3D Rekonstruktion, vereinfacht
dargestellt

Tatséchlich werden die zwei getrennten Bereiche nicht aus demselben 3D-Datensatz
gewonnen, sondern aus separaten Messungen. Dies hat den Vorteil, die Messparameter
den jeweiligen Messungen anpassen zu kénnen.

Um eine dreidimensionale Fléche aus einem zweidimensionalen Bild bestimmen zu kon-
nen, miissen nun einige Ndaherungen getroffen werden. Einerseits wird angenommen,
dass in den verdeckten Zonen unterhalb der Lappen ebenso viele Mikroobjekte vorhan-
den sind wie im sichtbaren Bereich, andererseits wird vorausgesetzt, dass Meso- und
Mikrostrukturen die gleiche dreidimensionale Struktur besitzen, d.h. dass Form und
Schriglage statistisch dhnlich sind.

* Bild (d) Schema. Nicht korrelativ mit Bildern (a),(b),(c)
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@ Erweiterung auf |
Schattenbereiche

\f
4

@ auf 3D-Objekte durch Faktor L/S

Abb. 23: Schematische Darstellung der Flichenbestimmung und Extrapolation der zweidimensional
gemessenen Mikrostrukturen

|
|
|
|
|
T
|
|
I
I
I

I
!
!
Erweiterung : Anndherung
!
I

Aus dem Originalbild (0) erfolgt durch Verdeckungen und durch die Projektion (1) ein
deutlicher Informationsverlust. Eine statistische Erweiterung auf die Schattenflichen
(2) liefert in erster Ndherung den projizierten Anteil der Mikrostrukturen. Um diesen
Wert nun auf dreidimensionale Flachenwerte zu erweitern, wird der Faktor L/S aus
der Lappenflichenberechnung verwendet, wobei L die rdumliche Fldche, und S die
projizierte Flidche angeben (3).
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3.7 Auswertung

Fiir die bisherige Berechnung der Energiefreisetzungsrate in der Literatur [17] wurde le-
diglich eine ebene, rechteckige Grundfléache der Siegelnahtabmessungen verwendet. Um
diese Berechnungen moglichst einfach aktualisieren zu konnen, ist es hilfreich, einen
multiplikativen Faktor zu ermitteln, der den Groéflenzuwachs von projizierter zu wahrer
Oberfliche angibt.

Dieser Faktor wird im Folgenden als Flichenfaktor f bezeichnet und berechnet sich
durch:

__ Wahre Oberfliche __ 2xLappenfliche+2+Mikrostrukturfliche+Grundfliche _ (2L+2M+P)

f - Grundfléiche Grundfléiche P

Der Faktor 2 beschreibt die Existenz von Ober- und Unterseite sdmtlicher Lappen.
Gegeben ist hierbei die Grundfliche bzw. Projektionsfliche P aus der Mikroskop-
Geometrie, welche die X und Y Abmessungen des Messbereiches beinhaltet.
Gemessen wird die Lappenfliche L, deren Wert direkt aus der 3D-Messung ausgelesen
werden kann, sowie die Mikrostrukturfliche M, die aus Extrapolation der zweidimen-
sional gemessenen Mikrostrukturen errechnet wird.

(a) Lappenoberfliche L, direkt aus (b) reduzierter Mikrostruktu- (c) Schattenfliche S, (Flichen
3D-Rekonstruktion ermittelt ranteil My, aus 2D-Projektion unter den Lappen)

Abb. 24: Diverse Fliachen zur Berechnung des Faktors f

Weiters wird die reduzierte und projizierte Mikrostruktur M, gemessen (Abb. 24(b)),
welche durch

My = 2o
1 lfsrel

auf die Gesamtfliache inklusive Schattenbereiche M; extrapoliert wird. S, beschreibt
hierbei den relativen Anteil der Schattenflache S, = %m

Aus der Projektion der Lappenfliche kann wiederum die Schattenfliche S ermittelt
werden, welche fiir die Berechnung des gendherten dreidimensionalen Mikrostruktu-

ranteils My benotigt wird.
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M2 = M] * %
% beschreibt den raumlichen Anteil der Oberflache.

Im Folgenden wird anstatt M, lediglich der Ausdruck M verwendet.

3.8 Fehlerrechnung

Um ein Modell beschreiben zu koénnen, das der wahren Oberfliche moglichst nahe
kommt, miissen einige Annahmen und Nédherungen getroffen werden.

e Die Strukturen sind unendlich diinn. Somit ist die Scheitelfliche vernachléssigbar
und es gilt: Oberseite = Unterseite.

e Mikrostrukturen treten im verdeckten Schattenbereich statistisch gleichermafien
auf wie im sichtbaren Bereich.

e Lappen verdecken keine weiteren Mesostrukturen sondern nur Mikrostrukturen.

e Lappen und Mikrostrukturen haben statistisch eine &hnliche Schriglage (3D-
Information) um Mikrostrukturen aus dem 2-dimensionalen Bild rekonstruieren
zu konnen.

e Es existieren keine Flachen mit sehr steilen Winkeln gegeniiber der Grundfliche

(> 80°).

e Mikro- und Mesostrukturen kénnen mit einem ebenen Schnitt voneinander ge-
trennt werden.

Diese Annahmen beinhalten mehrere Fehler, die unmoglich bestimmt werden kénnen
und somit vernachléssigt werden. Um diese Fehler teilweise kompensieren zu kénnen,
erweist es sich als sinnvoll, die in den folgenden Punkten beschriebenen Fehler stets
aufzurunden.

3.8.1 Statistischer Fehler

Die Gesamtfliche der zu messenden Siegelnéhte betriagt 75 mm?. Die Auswertung einer
einzelnen Messung wiirde mit 0.39 mm? weder geniigend Aufschluss iiber die gesamte
Probe geben, noch wiirde sie eventuelle Inhomogenitédten der Probe beriicksichtigen
konnen.

Um diese Probleme zu minimieren, wird eine Statistik aus N = 6 Messungen erstellt,
die rasterformig auf der Probe angeordnet sind und fiir zufillige Verteilungen sorgen
soll. Fiir jede Messstelle wird nun das Ergebnis ermittelt, wobei der Mittelwert und die
Standardabweichung als Ergebnis mit statistischem Fehler weiterverwendet wird.
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Mittelwert T = % sz\il Zi
N (= .
Standardabweichung o= —Zi:}\/(ixl)z

Die maximale Standardabweichung der 6 Messstellen einer Probe ergab:

A.fstatistisch = O, 12

Die weiteren Fehler ergeben sich durch die Subjektivitit des Anwenders. Hierbei ver-
hindern menschliche Einfliisse auf die Messparameter eine Wiederholgenauigkeit der
Messungen und miissen somit als Fehler betrachtet werden.

3.8.2 Threshold-Variation

Der Anteil an Mikrostrukturen wird iiber die zweidimensionalen, optischen Informatio-
nen mittels Threshold-Methode segmentiert. Die dafiir erforderlichen Parameter wer-
den mafigeblich vom Anwender beeinflusst und miissen fiir jede Probe neu eingestellt
werden. Die gesamte Berechnung wurde jeweils mit einem geeigneten und einem abwei-
chendem Threshold-Wert durchgefiihrt, und die Differenz der Ergebnisse als Threshold-
Fehler definiert.

B ol e e

(a) Originalbild mit abgeschnittenen Lappen  (b) schwarz: Hintergrund/Lappen, gelb: Thres-
hold1, rot: zusétzlicher Anteil mit Threshold-2

Abb. 25: Vergleich verschiedener Thresholds

Abb. 25 zeigt die Differenz (rot) zweier unterschiedlich gewihlter Threshold-Werte.
Dies beeinflusst die Menge an Mikrostrukturen und somit den Flachenfaktor f.

Die Auswertung beider Ergebnisse ergab eine Differenz von:

Afthreshold = 07 12
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3.8.3 Cutoff-Variation

Die Schnitthohe beeinflusst die Messung recht deutlich. Um nicht zu viel 3D-Information
zu verlieren, darf einerseits der Schnitt nicht zu hoch angesetzt werden, andererseits
treten bei zu niedrigem Cutoff andere Fehlerquellen auf: Da die Grundfliche nicht ab-
solut eben ist, kann bei ebenem Schnitt ein Teil der Grundfliche iiber den Schnitt
herausragen und wird somit als Lappen definiert. Dieser Fehler hat eine Wertigkeit von
3, da der Bereich mit einer Lappenunterfliche und einer Grundflache erweitert wird.
Auflerdem ergeben sich auf der Grundfliche aufgrund mangelnder Auflésung des Licht-
mikroskopes fehlerhafte Strukturen. Diese konnen félschlicherweise durch eine zu nied-
rige Schnitthéhe als Lappen in die Messung eingehen.

(a) 3D-Rekonstruktion (b) schwarz: Hintergrund, gelb: Cutoff-1, rot: zu-
sétzlicher Anteil mit Cutoff-2

Abb. 26: Vergleich verschiedener Schnitthéhen

Die Variation der Schnitthche um 1 pm ergab nach der Auswertung eine Differenz von:

A.fcut - Oa 15

3.8.4 Schichtdicken-Variation

Urspriinglich wurde die Probe mit einer C-Schicht iiberzogen, um elektronenmikrosko-
pische Messungen zu erlauben. Bei Betrachtung derselben Probe im Lichtmikroskop
konnte im Vergleich zu unbeschichteten Proben festgestellt werden, dass der Kontrast
in den projizierten 2D-Aufnahmen deutlich stérker war und die Mikrostrukturen somit
besser segmentiert werden konnten (Threshold). Grund dafiir ist die erhthte Reflekti-
vitat der urspriinglich transparenten Folie.

Eine nachfolgende Messung und Auswertung einer Probe mit zunéchst 50 nm und an-
schlieBend 100 nm Kohlenstoffschicht ergab, dass die Schichtdicke nur Einfluss auf die
Optik hat, sich jedoch kaum auf die Ergebnisse auswirkt.

A.]Ccoatz'ng = 0.01
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3.9 Ergebnisse

s
=— Anteil von
l s e iPb-1 in PE-LD:
2 =
i 2: 6%
3: 10%
4: 15%
ol il 5. 20%
0
2 3 @ 5
Probennummer Einzelmessflache
P =0,391 mm?

=@=Datenreihe2 ==@=Datenreihel

Abb. 27: Flachenfaktor f als Funktion des Peelanteils

Es ist kein eindeutiger Trend im Verlauf des Flichenfaktors in Abhéngigkeit des Peelan-
teils zu erkennen. Zwar ist eine Abnahme des Mikrostrukturanteils deutlich vorhanden,
diese wird jedoch durch die Zunahme an Lappenfliche kompensiert (siche Abb. 28).
Die Kurve der Mesostrukturflichen lasst vermuten, dass bei hoheren Peelanteilen diese
weiter abfallen und somit der gesamte Flachenfaktor verringert wiirde. Da jedoch keine
Proben mit iPB-1 > 20% vorhanden waren, und diese aufgrund ihrer Unwirtschaftlich-
keit ohnehin keinen Einsatz in der Industrie finden wiirden, kann ein nahezu konstanter
Wert von 2,5 + 0,4 als Flachenfaktor f gendhert werden.

Die beiden Datensétze stammen von den zwei gegeniiberliegenden Rissflachen einer
zerstorten Siegelnaht und sollten dieselben Oberflaicheneigenschaften besitzen, da der
T-Peeltest symmetrisch ist. Trotzdem erkennen wir einen Offset von ca. Af = 0.2 der
nicht erklart werden konnte. Vermutlich diirfte es sich dabei nur um einen Zufall han-
deln oder es wurden beim Peeltest die Kréfte nicht symmetrisch aufgebracht.

t ‘£ 0,15
£ E™
2 =
= 0] s o1
0,05 0,05
0 0
2 3 4 5 2 3 4 5
Probennummer Probennummer
==@==Datenreihe? ==@==Datenreihel ==@==Datenreihe? ==@==Datenreihel
(a) Lappenfliche L (b) Mikrostrukturfliche

Abb. 28: Absolute Flichenanteile fiir unterschiedliche Peelanteile. Es werden nur die Oberseiten aller
Strukturen betrachtet. Diese werden spiter fiir die Berechnung des Fldchenfaktors verdoppelt.
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3.10 Zusammenfassung

Bevorzugtes Messsystem: Alicona IFM G4 (Lichtmikroskop)

Vorteile:

steile Kanten zur Abscheidung der Imaginérflichen

flache, ebene und exakte Grundfliche zur Identifizierung von Lappen (bessere
Grundflachenrekonstruktion)

Farbkontrast zur Identifizierung der Mikrostrukturen

grofler Messbereich

Flachenfaktor f:

Im zu untersuchenden Bereich des Peelanteiles zwischen 6% — 20% gibt es kaum Unter-
schiede in der Gesamtpeelfliche. Die Entwicklung der Lappenstrukturen lédsst allerdings
vermuten, dass bei hoheren Peelanteilen der Flachenfaktor absinken wiirde. Da die Pro-
duktion dieses Materials allerdings unwirtschaftlich ist, wurde keine Untersuchung mit
Peelanteil > 20% veranlasst.

3 = I 1 i
— ! =1 Anteil von
| T R iPb-1 in PE-LD:
2 =
- 2: 6%
3: 10%
4. 15%
‘r 5. 20%
0
2 3 & .
Probennummer Einzelmessflache
P =0,391 mm?

=@=—Datenreihe2 ==@=Datenreihel

Abb. 29: Fliachenfaktor f als Funktion des Peelanteils

Fehler:

Der beriicksichtigte Messfehler beinhaltet den menschlich subjektiven Einfluss des Be-
arbeiters bei der Separierung von Lappen (Schnitthche) und der Segmentierung der
Mikroanteile (Threshold) sowie einen statistischen Fehler tiber sechs Messstellen. Die
gesamte gemessene Projektionsfliche betrigt 6+ 0.391 = 2, 35mm?, was in etwa 3% der
gesamten Rissflache der Probe représentiert.
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Probennummer 1:

Der Peelanteil von 3% war so gering, dass die Probe im Zugversuch deutlich in Mitlei-
denschaft gezogen wurde. Eine Messung war somit weder moglich noch sinnvoll.

Abb. 30: Ubersichtsbild der Probennummer 1
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3.11 Messanleitung

3.11.1 Probenvorbereitung/Beschichtung

C-Befestigungsband Rissflache
Probenhalter

Abb. 31: Ubersichtsbild zur Probenbefestigung

Die Probe wird sorgfiltig mit einem doppelseitigen C-Klebeband auf dem Probenhalter
angebracht und kann anschliefend beschichtet werden.

Eine C-Schicht scheint im Lichtmikroskop zwar nicht zwingend erforderlich, nach ei-
nigen Tests konnte aber festgestellt werden, dass besonders diinne, lichtdurchlassige
Lappen teilweise nicht erkannt wurden, welche in einem SEM—Vergleichsbild eindeutig
vorhanden waren.

Au/Pd wurde aufgrund der Warmeentwicklung beim Sputtervorgang als Coating-Schicht
ausgeschlossen, da die Probe hierbei deutliche Verdnderungen erfuhr.

Eine 50 nm C-Schicht erwies sich als sehr geeignet (LEICA EM ACE200).

Die Dicke hierbei bezieht sich allerdings auf die Geréteeinstellungen, diese ist aber noch
abhéangig von der Position der Probe in der Vakuumkammer der Beschichtungsanla-
ge (&uBerer Lochkreis: diinne, ungleichméfiige C-Schicht; Mittelposition: beste Schicht,
aber nur 1 Probe pro Beschichtungsvorgang moglich).

Die beschichtete Probe wird definiert (Winkel und Nullpunkt, zur Wiederfindung der
Messstellen) in den IFM-Probenhalter gelegt. Die Messstellen konnen als definiertes
Raster im Zentrum der Probe abgearbeitet werden. An dufleren Réndern ist die Probe
meist nicht glatt aufgeklebt, da die Zerstorung der Siegelnaht auch eine Forménderung
mit sich bringt.
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Rissflache
2 1
6 o
4 3
) )
6 5
o )
v
(a) Schema iiber Messstellen (b) Ubersichtsaufnahme

Abb. 32: Definition der lateralen Abmessungen

3.11.2 Messungen

a) Messparameter fiir Mesostrukturen

e Objektiv: 20x

e 3D-Bild

e Polarisiertes Licht (Schalter am Objektiv-Revolver)

e XSmartFlash® an

e Kontrast K = 0,3; Helligkeit H = 25 ms

e Vertikale Auflosung 1 um; horizontale Auflésung 3 um

e z-Informationen manuell wiahlen (héchste und niedrigste Ebene mit scharfen
Konturen)

b) Messparameter fiir Mikrostrukturen

e Objektiv: 20x

e 3D-Bild

e Koaxiallicht (Standardeinstellung)

e XSmartFlash“ aus

e Kontrast K = 0,3; Helligkeit H = 180 us

e Vertikale Auflosung 1 pm; horizontale Auflosung 3 pum

e z-Informationen manuell wéhlen (héchste und niedrigste Ebene mit scharfen
Konturen)
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Fh A
[ 3 A "

(a) Auflosung 10 pm zu niedrig: Datenverlust  (b) Auflésung 1 pm zu hoch: Oberflichenverfil-
schung durch Rauschen

Artefakte

(c) Helligkeit und Kontrast optimal (d) Helligkeit und Kontrast schlecht gewéhlt

Abb. 33: Einfliisse der Messparameter: Auflosung, Helligkeit und Kontrast. Uber- oder unterbelichtete
Bereiche werden von der Software als Peaks oder Locher dargestellt
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3.11.3 Datenbearbeitung

Grundsétzlich miissen bei der Datenbearbeitung zahlreiche Schritte angewandt und
zwischengespeichert werden. Es ist aufgrund tiberméfiger Datenkapazitiat ratsam, nur
Rohdaten und Finaldaten zu sichern.

a) Mesostrukturen

Zuerst werden die Rohdatensétze in der Alicona-Software formreduziert mittels
,Form abziehen“. Hierbei werden, durch Wahl einer Grenzfrequenz, Probendurch-
biegungen und Kriimmungen beseitigt und je nach Komplexitét der Untergrund-
welligkeit kann zwischen ebenen Flachen und Polynomziigen verschiedener Grade
ausgewihlt werden. Die Wahl der optimalen Form erfolgt durch visuelle Abschét-
zung des Anwenders. Die Parameter werden bei jeder neuen Berechnung automa-
tisch verdndert und man kann den Formabzug beliebig oft durchfiihren, bis das
Ergebnis zufriedenstellend ist.

Anschliefend speichert man den ,,formreduzierten Oberflachendatensatz* ab, wel-
cher weiterbearbeitet (fiir 2D-Datensatz) oder als .stl (zweifaches Gitter) abge-
speichert werden kann (3D-Finaldatensatz).

H Aors - F-MeasureSuite - Form Abziahan

Ergebnis Datensatz
: T e A Femetoww coorors iEasma
E o ) 1 = o 150 0 wm o0 0 - 50 0o 550 600 650 ]

|k

a
&
h
o

N
o
0
w
o
n

Webgheit des Form-reduzerten Dstersatres
Mame Wen  [u] Bescheeibung
S (388 wm Hahen des susgewbhiten Fliche
5 4AT4 ym der Hehen der Fische

S 15843 um Masimale Hobe der ausgewabiten Fliche C
Le 315738 um LambdaC: Grenswellenlinge
Hevss:

Eramingen

Abb. 34: Hintergrundabzug durch Formreduktion. a) Auswahl zwischen Ebene und Polynom; b)
Durchfiihrung; ¢) Speichern des reduzierten Datensatzes

Schefien
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b) Mikrostrukturen

Zusitzlich zum vorherigen Verfahren (3D) kann der 2D-Datensatz nun im 3D-
Editor (unter Utilities) gedffnet werden. Um einen ebenen Schnitt durchzufiih-
ren, wihlt man nun in der Vorderansicht (=Querschnitt) den Befehl ,Rechteck
zeichnen“ mit dem man den zu schneidenden Bereich auswéhlt.

Da dieses Verfahren keinerlei quantitative Parameter enthélt, muss visuell {iber-
priift werden, ob der Schnitt in Ordnung ist. Ist dies nicht der Fall, wird der letzte
Schritt wiederholt, bis die Schnittebene stimmt.

Datei Hilfe

-"K:OX‘\:&E*
\ \ f

(a) (b) (c)

(e) —

AaEOERRRE

L.

Abb. 35: a) Rechteck auswiihlen; b) Auswahl loschen; c¢) Zuschneiden; d) gewihltes Volumen; e)
Vorderansicht

Nun kann ,auf die gewéhlte Region zugeschnitten“ und der erhaltene Datensatz
abgespeichert werden. Um diesen jedoch zweidimensional auswerten zu konnen,
ist es notwendig den Datensatz mit ,Real 3D in Oberflichendatensatz konver-
tieren* erneut abzuspeichern. So kann letztendlich das gewiinschte 2D-Bild aus
einer 2D-Bildmessung exportiert werden (z.B. als PNG).

3.11.4 Auswertung

a) Mesostrukturen 3D

Der .stl-Datensatz kann in der Software 'Avizo’ ge6ffnet und als .surf-File (ASCII)
abgespeichert werden. Dies ist fiir die weitere Bearbeitung notwendig, in der
ein quantitativer und somit reproduzierbarer Schnitt durchgefithrt werden soll.
Das .surf-File wird mittels 'OriginPro’ getffnet und die Rohdaten manuell in die
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Software "Matlab’ kopiert. Dazu w#hlt man zuerst die Punktdaten aus (3 Spalten,
ca 500.000 Zeilen) und kopiert sie in eine Matlab-Variable ,A“. Selbiges wird mit
den Dreiecksdaten (3 Spalten, ca. 1 Mio Zeilen) und der Matlab-Variable  tri
durchgefiihrt. (Anm.: Punktdaten kénnen deutlich einfacher gespeichert werden,
miissen aber anschlieend von 3D-Programmen durch Dreiecke zu Oberflachen
verbunden werden.)

Um die Schnitth6he nun quantitativ fiir alle Messungen reproduzierbar zu wéh-
len, wird nun die Z-Komponente der Punkte in ,,OriginPro“ ausgewéhlt und als
Histogramm dargestellt. Nun wird bei }L des Histogramm-Maximums die Schnitt-
hohe ausgewahlt.

4— -
e Histogramm der
Hoéhenkoordinate Z
4x10° -
R0
E 5
[Q] o
: ik
< 2x10* | — H
1x10*
H/4

-0,01 0,00 0,01 0,02 0,03
Hoéhenkoordinate Z

Schnitthohe = 0,003

Abb. 36: Histogramm der Hohenkoordinaten und Auswahl der Schnitthéhe

Ein vorgefertigtes Matlab-Skript ,,Cutoff.m* kann mit dieser Schnitthohe und mit
den beiden abgespeicherten Variablen ,,A“ und ,tri“ gestartet werden. Der Vor-
gang kann bis zu 30 Minuten dauern, ehe die Variable ,joben® erzeugt und im
urspriinglichen .surf-File als neue Dreiecks-Daten abgespeichert werden.

Der neue oben.surf Datensatz kann nun wieder in ’Avizo’ getffnet und weiterbe-
arbeitet werden. Zunéchst sollen nun die imaginédren Fléachen eliminiert werden.
Dazu ist es notwendig, bei den Oberflaichen-Normalen all jene Fliachen auszuwih-
len, deren Neigung einen gewissen Wert iiberschreitet
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Oberflachennormale
der Dreiecke
(triangles auswahlen)

Filtern der z-Anteile
mit zu kleinem Wert
(Output: Skalar;
Wert: Az>0.34)

Abb.

(Z-Anteil der Normale > 0,34 entspricht Flidchen, die einen Polarwinkel zur x-
y Ebene von 0° — 70° besitzen. Steilere Flachen werden als logisch 0 errechnet,
wéhrend die gewahlten Flichen logisch 1 erhalten).

Dieses Feld multipliziert mit den Flacheninhalten der jeweiligen Dreiecke ergibt
nun ein Feld, dessen Imaginérflichen eliminiert sind. Die Summe dieses Vektors
kann in ’OriginPro’ ausgelesen werden und ergibt den Lappenanteil (Mesostruk-
turanteil) der Messung.

Ermitteln der
einzelnen
Dreiecksflachen
(Option: area)

Multiplikation der

— gefilterten
Dreieckselemente
mit den zugehdrigen

\ Flachenwerten

Result als ASCII (Wert: Ax B)
speichern -> Summe
berechnen in OriginPro

37: Elimination der Imaginérflichen in Avizo

Der erhaltene L-Flachenanteil muss aufgrund der Dreidimensionalitit zwangslau-
fig groBer sein als die eigene Projektion (siehe Abb. 23). Das Verhéltnis davon
kann aber als L/S-Faktor bestimmt werden, welcher spéter auf die zweidimensio-
nal bestimmten Mikrostrukturen angewendet werden kann.

Um diesen L/S-Faktor ermitteln zu kénnen, benotigen wir zunéchst die Projek-
tion der Lappen (hier Lappenfliche L). Wir erhalten diese in "Avizo’ mit dem
Befehl ,,Ortho-View®, in dem wir einen Screenshot der Draufsicht bei schwarzem
Hintergrund erzeugen. Dieser kann mit der Software 'ImageJ’ mittels ,, Threshold“
quantitativ ausgewertet werden. Das Ergebnis dieser 3D-Datenauswertung sind
nun der Wert L (Lappenfldche) und der Prozentwert des Schattenanteils von der
Gesamtprojektionsfliche (Schatten in %).

Mikrostrukturen 2D

Mittels 'ImageJ’ wird der Prozentsatz der Mikrostrukturen in der 2D-Bildauswertung

ermittelt, in dem ein sog. ,,Color-Threshold“ (Image — Adjust — Color Thres-
hold. ..) die Mikrostrukturen identifiziert.

Der Color-Threshold wurde ausgewéhlt, da die gesuchten Rissflichen bei der ge-
wéhlten Beleuchtung leicht bldulich erscheinen und sich somit von den Schatten
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der Lappen unterscheiden, welche keinen Blauanteil besitzen. Hierbei wurden fol-
gende Werte als geeignete Einstellungen ermittelt:

e Hue 140-255
e Saturation 045-255
e Brightness 000-255

Mittels ,,Process — Binary — Make Binary* und anschliefendem ,,Analyze Measu-
rements” (Set Measurements Einstellungen: Area, Mean gray value, Area fraction,
Limit to threshold) wird nun der sichtbare Prozentsatz der Rissflichen ermittelt.
Im néchsten Schritt erweitert man diesen auf die Schattenflichen unter den Lap-
pen.

In einem Schwarz-Wei-Threshold des gleichen Bildes (durch ,Image — Type —
8bit* und anschliefiend ,,Image — Adjust — Threshold“) wird nun wiederum der
Schattenanteil ermittelt.

Ahnlich wie im vorhergehenden Abschnitt fiir die L/S-Auswertung benétigen wir
nun den prozentuellen Anteil des Schattens in der 2D-Auswertung. Im Optimalfall
sollte dieser natiirlich identisch sein. Da bei der Datenbearbeitung in diesem
Falle ein subjektiver, nicht reproduzierbarer Schnitt erfolgte, ist dies in der Regel
nicht der Fall. In diesem Abschnitt wird jedoch ohnehin nur der prozentuelle
Anteil der Rissflichen (Mikrostrukturen) berechnet. Die Groe der Lappenanteile
beeinflussen diesen nur sehr geringfiigig, da der ermittelte Prozentsatz auch auf
die Schattenflichen unter den Lappen erweitert wird.

Die Ergebnisse dieses Abschnittes sind nun der Prozentsatz der Rissflichen und
der Prozentsatz der Schatten (projizierte Lappen) aus der 2D-Messung.

3.11.5 Berechnung

In ein vorgefertigtes Excel-File werden nun diese vier Messdaten (pro Messpunkt) ein-
getragen, wodurch automatisch die relativen und absoluten Anteile der Mikro-, bzw.
Mesostrukturen (Lappen) sowie der gesamte Fliachenfaktor f (wahre Fléche/projizierte
Fldche) ausgegeben wird.

Die wahre Flache beinhaltet hierbei:
e 2 x Lappenflidche LL

e 2 x Mikrostrukturfliche M erweitert auf Schattenflichen unter den Lappen (mit
Faktor L/S multipliziert, um Dreidimensionalitét zu beriicksichtigen)

e 1 x Grundflache, die weder von Lappen noch von Mikrostrukturen beeinflusst ist
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4 Projekt 2: Image Processing zur Analyse des
Bruchverhaltens von Polymerblends

4.1 Einfiihrung [10]

Um das Rissverhalten von Polymerproben besser zu verstehen, geniigt es nicht, bereits
vollstandig zerstorte Proben zu analysieren. Viel informativer ist es, den zeitlichen Ab-
lauf dieses Prozesses, etwa bei Zugtests, zu beobachten. Da die dreidimensionale Rekon-
struktion eines rdumlichen Korpers haufig nur durch zerstorende Verfahren realisierbar
ist, miissen dazu die Zugtests bei unterschiedlich hohen Kréften bzw. Dehnungen ab-
gebrochen und jeweils die dreidimensionale Struktur des Rissbereiches rekonstruiert
werden. Eine Ausnahme bildet die Rontgentomographie, jedoch ist die Auflésung von
Laborgerdten zu gering. Um die Entstehung der ersten Risse zu verstehen, ist es also
sinnvoll, den Bereich 0 — 50% der maximalen Kraft zu untersuchen.

Bei den im Folgenden untersuchten Proben handelt es sich um EPR (ethylen-propylen-
rubber) bzw. LLDPE (linear low density polyethylene) modifiziertes Polypropylen. Ei-
nige typische Kraft-Dehnungskurven von Zugtests solcher Proben zeigt Abb. 38(b).

[ ——EPR10 sample
——— EPRO08 sample
| —LLDPE sample |

Working area

2 4 6 8 10
Elongation [mm]

(b)
Abb. 38: a) REM-Ubersichtsbild eines EPR-10 Querschnitts, die EPR Teilchen erscheinen im Bild
dunkel. b) Kraft-Dehnungs-Diagramm verschiedener Polymerproben [19]

Beobachtbare und auszuwertende Kenngrofien sind hierbei:

e Linge, Breite, Flidche und Form der Risse
e Bezug auf kristalline Strukturen im Polymer (Sphérolithen)

e Zusammenhang der Risse mit Fiillstoffpartikeln (Sind die Risse in Kontakt mit
Parktikeln und umbhiillen ein oder mehrere Partikel, wirken sie als Risshemmer?)
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e Korrelation der Risse mit interparikulédrem Abstand (geringster Abstand zwischen
den Oberflichen zweier Partikel)

Um die Ermittlung dieser Parameter zu gewéhrleisten, ist eine moglichst exakte 3D-
Rekonstruktions des Rissbereiches unumggnglich.

Um diese zu ermdoglichen, werden von der Probe mit Hilfe eines in das REM eingebau-
ten Ultramikrotoms (= i.W. ein Diamantmesser) sukzessive diinne Schichten (Dicke
etwa 100 nm) von der Probe heruntergeschnitten. Nach jedem Schnitt wird von der
frischen Probenoberfliche ein Bild aufgenommen. Mit Hilfe dieses Bilderstapels kann
dann der Aufbau des betreffenden Probenbereichs rekonstruiert werden. Um die oben
angegebenen Parameter bestimmen zu kénnen, miissen nun Teilchen und Risse mar-
kiert werden. Da es sich beim Bidlerstapel um hunderte Bilder mit jeweils zahlreichen
Teilchen und Rissen per Bild handelt, kann diese Zuordnung nicht mehr mit einem
zeitlich vertretbaren Aufwand von einem Bearbeiter manuell durchgefiihrt werden. Es
miissen also Bildbearbeitungsroutinen entwickelt werden, welche diese Aufgabe auto-
matisch durchfithren. Wie Abb. 38 zeigt, unterscheidet sich die Matrix von den Teilchen
und Rissen in ihrem Grauwert. Risse hingegen unterscheiden sich im Grauwert nur ge-
ring von Teilchen, jedoch in ihrer Form (Formfaktor / aspect ratio). Unter Ausnutzung
dieser Unterschiede kann dann die Lage, Form und Ausdehnung der betreffenden Struk-
turen im dreidimensionalen Raum mittels image processing bestimmt werden.

Die Diplomarbeit beschéftigt sich im Weiteren mit der Optimierung und Kopplung ent-
sprechender Bildbearbeitungsroutinen und baut auf bereits bestehenden Vorarbeiten
von Mag. Manfred Nachtnebel im Rahmen seiner Doktorarbeit auf.

4.2 Ziele/Problemstellung

Aufgaben

3-Klassen-Segmentation von Matrix, Fiillstoffpartikeln und Rissen

Optimierung verschiedener Bildbearbeitungsprozesse

Automatisierung des Gesamtprozesses von Bildbearbeitung und Segmentation

Beschreibung der Korrelation zwischen Rissen und Teilchen durch einen einzigen
Parameter.

Probleme

e Der Hintergrund der SEM-Aufnahmen ist nicht homogen. Teilweise {iberschnei-
den sich Grauwerte der Hintergrundmatrix mit Grauwerten von Rissen. Eine
globale Graustufensegmentation (Threshold) ist somit unmdoglich.

e Die Unterscheidung dreier verschiedener Phasen ist fiir die meisten Segmentati-
onsmethoden nicht moglich.

e Der enorme Speicher- und Ressourcenaufwand der bisher verwendeten Methoden
(bis zu 20 GB RAM pro Einzelbild) lisst die automatische Bearbeitung eines
Bilderstapels nicht zu.
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4.3 Ubersicht

Von Mag. Nachtnebel wurden bereits 3-Klassen-Segmentationen mit der automatischen
Segmentationsmethode ,trainable WEKA Segmentation® durchgefiihrt (siehe Kapitel
2.7.1). Hierbei werden, in einem oder mehreren Bildern, manuell einige Beispiele der
verschiedenen Klassen markiert. In einem aufwendigen Rechenprozess werden den ver-
schiedenen Klassenfiltern unterschiedliche Eigenschaften zugewiesen und der somit er-
zeugte, individuell trainierte ,Classifier kann anschliefend auf das gesamte Bild oder
einen gesamten Bilderstack angewendet werden. Neben der Tatsache, dass selbst auf
speziellen Simulationsrechnern mit hohen Speicher- und Rechenkapazitéiten keine genii-
gend groflen, hochauflésenden Bilder bearbeitet werden kénnen, léasst auch das Resultat
der Segmentation héufig zu wiinschen iibrig.

Wie in einem Vergleich der Abbildungen 39(b) und 39(c) ersichtlich ist, werden die
Partikel deutlich zu grofl segmentiert. Zusétzlich werden o6fters Hintergrundvariationen
als Riss identifiziert und es gehen etliche feine Risse des Originalbildes génzlich verloren.

(b) Referenzbild (manuell erstellt)

(c) frithere Segmentation (trainable WEKA)

Abb. 39: Ubersicht von Originalbild, optimaler und bisheriger Segmentation
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Um eine geeignete 3-Klassen-Segmentation zu erzeugen, wurde folgendes Verfahren ent-

wickelt und angewandt:

Partlkel + Risse

‘t‘ §

Gefilterte
Rohdaten

Partikel

Exakte Partikel

B .~' 3-Klassen
9" \t Segmentation

’
) Risse s

W

a\\

I

Abb. 40: Schematisches Verfahren der entwickelten 3-Klassen-Segmentation, realisiert durch die Kom-
bination von zwei unterschiedlichen 2-Klassen-Segmentationen

Die gefilterten Informationen werden einerseits mit der automatischen Threshold-Methode
,Niblack®* bearbeitet, um bindr Risse4Partikel vom Hintergrund zu trennen. Anderer-
seits wird auf denselben Stack die trainierbare WEKA-Segmentation angewandt, um
nur die Partikel zu separieren. In einer simplen Subtraktion werden die Risse isoliert.
Eine weitere Subtraktion der neu erhaltenen Risse von der Niblack-Segmentation er-
génzt nun die exakten Partikel, da die mit WEKA erzeugten Partikel nicht exakt mit
den Niblack-Partikeln iibereinstimmen (dabei geht ein vernachlissigbar kleiner Anteil

der Rissflachen verloren).

Somit ergibt eine Addition von Rissen und Partikeln wieder das urspriingliche, mit
Niblack-Segmentation erzeugte Bild. Wird eine Bildspur nun neu eingefirbt, ergeben
Hintergrund, Partikel und Risse eine 3-Klassen-Segmentation.
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4.4 Bildbearbeitung

Nach umfassenden Tests wurden eine Reihe von Prozessen fiir eine standardméfige
Bearbeitung von SBFSEM-Stacks als geeignet befunden. Fiir eine Optimierung auf ein
individuelles Material konnen die folgenden Schritte manuell ausgefiihrt und konfigu-
riert werden:

e 4 x Nonlocal Means Denoising mit ¢ = 4 und smoothing-factor = 1
Grundlegender Rauschfilter. o relativ klein gewéhlt, um keine Risse zu verwi-
schen. Als Ausgleich fiir kleines o = héufigere Anwendung.

o Kuwahara-Filter mit sampling = 3
Erstellt scharfe Kanten, um bei nachfolgender Segmentation ,,Umrahmungen® zu
vermeiden.

e Subtract Background mit rolling = 200
Hintergrundfilter. Radius konfigurieren, damit weder auflerhalb noch innerhalb
der Strukturen imaginire Quadrate enstehen.

e Stack Contrast Adjustment
Helligkeit und Kontrast jedes Einzelbildes eines Stacks werden auf das Referenz-
bild konfiguriert.

e Abspeichern des Stack 1

e 4-fache Wiederholung von:
Enhance Local Contrast (CLAHE):
blocksize = 11, histogram = 256, maximum = 3
Durch die lokale Verstirkung des Kontrastes werden Risse deutlicher erkennbar.

_|_
Nonlocal Means Denoising

e Auto Local Threshold NIBLACK
mit Radius = 300 px, p1 = 0.1, pp =0

e Abspeichern Stack 2
e Aufrufen Stack 1

e Trainable-WEKA-Segmentation mit Einstellungen: Mean, Median, Structure, Neigh-
bours, Classbalance, MembranPatchSize = 9, MaximumSigma = 8

e 5x Dilate: Vorhandene, binédre Strukturen werden um 1 Pixel erweitert

e Image Calculator: Subtract
Der WEKA-segmentierte Stack wird von der Niblack-segmentierten Bildserie sub-
trahiert, um die Risse zu erhalten.

e Analyze Particles mit Size = 5 - infinity und Circularity = 0 - 0.5
Zu kleine und zu runde Strukturen werden gefiltert, da diese hauptsichlich Mikro-
Partikel sind und nicht als Risse definiert werden sollen.

e Image Calculator: Subtract
Die erhaltenen Risse werden nun vom Niblack-segmentierten Stack subtrahiert,
um reine Partikel zu erhalten.
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4.5 Segmentation

Fiir den entwickelten Gesamtprozess werden zwei verschiedene Segmentations-Methoden
benotigt.

1. Auto Local Threshold: Niblack

Diese Methode ist einfach und schnell. ,,Local“ bedeutet hierbei, dass jedes Pixel
nur mit Pixel aus einer Nachbarschaft im Radius r verglichen wird. Die Formel
fir die Bestimmung des Binédrwertes eines Pixels lautet [20]:

pizel; = (pizely > meany + k * standarddeviationy — c)

k und c stellen konfigurierbare Parameter dar und 'mean’ bzw. 'standard-deviation’
repréasentieren den Mittelwert und die Standardabweichung der Grauwerte aller

Pixel im lokalen Bereich (Radius r konfigurierbar). Der Index 0 bezeichnet die

unbearbeiteten Bildwerte wihrend Index 1 die mit Niblack iiberarbeiteten Pixel-

werte beschreibt.

Ist die Ungleichung erfiillt, wird der originale Pixelwert mit binér 1 iiberschrieben.

Nicht erfiillt ergibt bindr 0. Auf diese Weise wird das gesamte Bild abgerastert

und segmentiert.

2. Trainable-WEKA-Segmentation

Diese Methode ist deutlich komplizierter und aufwendiger, bietet allerdings auch
entschieden mehr Moglichkeiten.

Dem Tool werden verschiedene manuell identifizierte Strukturen, unterteilt in ein-
zelne Klassen, z.B. Teilchen und Risse, zugeordnet. (siehe Kapitel 2.7 Abb. 13).
Dieses lernt anschliefend in einem aufwendigen Rechen-Algorithmus verschiede-
ne, konfigurierbare Eigenschaften iiber den Inhalt und die Umgebung der einzel-
nen Klassen. Ein sogenannter ,,Classifier” speichert die gelernten Eigenschaften in
einem Datensatz ab und kann auf weitere Bilder oder Stacks angewendet werden.

Generell ermdglicht diese Methode die gleichzeitige Segmentation mehrere Klas-
sen. Trotz einer Vielzahl an Tests konnte allerdings kein zufriedenstellendes Er-
gebnis erreicht werden. Zum einen wurde héaufig die Bildiibergangsphase zwi-
schen Partikel und Hintergrund als Rissfliche markiert, welche in einer 3D-
Rekonstruktion die Partikel umhiillen wiirde (Abb. 41(b)). Konfigurierte man
die Referenzflichen um dies zu verhindern, erhielten die Partikel eine merklich
groflere Fliche, was deutlich vom Originalbild abwich (Abb. 41(c)).

Aufgrund nicht perfekter ,Background-Subtractions® traten bei diesem Verfahren
oft Probleme mit ungleichméfligem Hintergrund auf und lieferten haufig falsche
Bereiche als Rissflichen (Abb. 41(e)).
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Rahmenvermeidung
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| 4

(d) Originalbild (e) Hintergrund wird als Riss
deklariert

Abb. 41: Ubliche Fehler bei der trainable-WEKA-Segmentation. Klasse: rot = Partikel, lila = Riss,
tiirkis = Hintergrund

Ein weiteres Problem stellt die Vielzahl an Konfigurationsméglichkeiten dar, die
einen sehr sensiblen Einfluss auf die Ergebnisse besitzen. Moglicherweise gibt es
individuelle Parameter, die exakt auf dieses Problem zugeschnitten werden kénn-
ten, dieses Wissen geht allerdings weit iiber den Rahmen dieser Arbeit hinaus.
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4.6 Automatisierung

Fiir ein einzelnes 4096 x 4096 Pixel grofles Bild benétigt die verwendete Segmentati-
onsmethode ,, Trainable-WEKA-Segmentation“ etwa 20 GB RAM-Speicher und ca. 15
Minuten Rechenzeit bei unausgelastetem Simulationsrechner. Da die Software ImageJ
weder Memory-Rest noch automatischen Neustart des Programmes beinhaltet, muss
nach jedem bearbeiteten Bild ein manueller Restart der Software durchgefiihrt werden,
um den RAM freizugeben.

Bei einer Stack-Bearbeitung von etwa 100 Bildern (entspricht 10 pm Probendicke) wiir-
de der Prozess etwa 24 Stunden dauern, sofern eine Person anwesend ist und nach jeder
Segmentation das Programm erneut startet.

Dies ist selbstverstdandlich vollig unwirtschaftlich und soll durch einen automatischen
Ablauf ersetzt werden.

Abhilfe schafft die Programmiersoftware Matlab, die eine modifizierte Version von
ImageJ aufrufen kann, welche mit direkten Matlab-Befehlen arbeitet.

Somit kann in einem einzigen Programm der Ablauf der Bildbearbeitung und das frei-
geben des Arbeitsspeichers automatisch ausgefithrt werden und dies ermoglicht einen
optimalen Durchlauf des Prozesses ohne die Anwesenheit eines Benutzers.

Ein alternativer, nicht getesteter Losungsansatz wére die Software ,,Auto-It“, die eben-
falls zum Neustarten von ImageJ verwendet werden konnte.

Diese Schnittstelle zwischen Matlab und ImageJ ist kommerziell wenig in Gebrauch,
weshalb noch keine benutzerfreundliche Version existiert.

So muss zum einen der maximal benutzbare Arbeitsspeicher manuell erhoht werden.
Dies wird durch die Erzeugung eines Files java.opts im Ordner

"Matlabverzeichnis\bin\win64"

mit dem Inhalt ,-Xmx40000m* fiir ca. 40 GB RAM-Obergrenze erreicht.

Weiters ist die Kompatibilitdt der Java-Versionen zwischen Matlab und ImageJ pro-
blematisch. Fiir die Anwendung der WEKA-Segmentation wird die Java Version 1.8
vorausgesetzt. Die Installation dieser Version auf dem PC hat allerdings nicht automa-
tisch das Update der in Matlab verwendeten Version zur Folge.

Es sei angemerkt, dass einige Kompatibilitatsprobleme zwischen autonomer und Matlab-
interner Variante von ImagelJ existieren, selbst bei identischer Programm- und Java-
Version. Dies ist zum Beispiel der Fall bei der Anwendung eines WEKA-Classifieres.
Aus nicht gekldrten Griinden kann die Matlab-Variante von ImageJ keinen extern er-
zeugten Classifier verwenden.

Der automatische Ablauf erfordert noch eine kurze Vorbereitung. Nach Offnen der
Scrips ,,Makro.m" und ,Makro2.m" in Matlab muss in ersterem noch Pfad und Name des
zu bearbeitenden Stacks iibernommen werden. Anschlieend kann das erste Skript aus-
gefithrt werden, welches die gesamte Bildbearbeitung und Niblack-Segmentation bein-
haltet. Zum Abschluss dieses Skripts erscheint das Fenster der WEKA-Segmentation,
in das moglichst sorgfiltig die Referenzflichen manuell eingegeben werden miissen.
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In diesem Fall sind dies nur die beiden Klassen ,Teilchen* und ,,Hintergrund®, wobei
letztere ausdriicklich Risse in den Referenzflichen beinhalten soll. Der automatische
Ablauf wird nun mit dem Start des zweiten Skripts weitergefiihrt und endet mit der
Erzeugung des WEKA-segmentierten Stacks, welches wiederum manuell vom zuvor er-
zeugten Niblack-Stack subtrahiert wird, um die isolierten Risse zu erhalten.

4.7 Position der Risse relativ zu Fiillstoffpartikeln

Die Vermutung, dass die rdumliche Verteilung der Fiillstoffpartikel die Materialstruk-
tur beeinflusst, liegt nahe. Daher wird auch angenommen, dass sich bei Zugtests Risse
zwischen einiger dieser Partikel bilden, falls der Abstand zwischen den Partikeln klei-
ner als ein kritischer Wert ist. Der Grund ist einer Spannungsiiberh6hung zwischen den
betreffenden Teilchen [21]. Um dies zu bestitigen, ist die Bestimmung des Abstandes
der Teilchen (Oberfliche zu Oberfléche) in der 3D Rekonstruktion notwendig.

In Zusammenarbeit mit Mag. Manfred Nachtnebel konnte eine solche Methode entwi-
ckelt werden [19].

Hierbei wird mit einer sog. ,,DistanceMap* der geringste Abstand jedes einzelnen Vo-
xels des Messvolumens (auflerhalb der Teilchen) zur Oberfliche eines beliebigen EPR-
Teilchens ermittelt.

Vergleicht man nun diesen durchschnittlichen Abstand von den als Riss identifizierten
Volumselementen mit dem Durchschnittswert aller vorhandenen Voxel, ldsst sich Auf-
schluss dariiber geben, ob diese Risse sich nahe oder entfernt von Fiillstoffpartikeln
befinden, oder ob sie zufillig in der Probe verteilt sind.

Die schematische Darstellung der Rissuntersuchung in Abb. 42 beschreibt, wie die
durchschnittliche Mindestentfernung zwischen Rissen und Fiillstoffpartikeln genéhert
werden kann. Die Ziffern beschreiben (vereinfacht und in zwei Dimensionen) die von
der Distancemap zugeordnete Entfernung jedes Pixels zum néchstgelegenen Teilchen.
Tatséchlich erfolgt die Auswertung dreidimensional und mit deutlich exakteren Entfer-
nungswerten.

Schwarze Felder geben schematisch Fiillstoffpartikel wieder, besitzen den Wert 0 und
werden in der spéateren Gesamtdurchschnittsberechnung nicht mitberiicksichtigt. Gelbe
Felder hingegen stellen Risse dar. Sie konnen durch die Multiplikation der Gesamtdi-
stancemap mit einem bindren Datensatz der segmentierten Risse erhalten werden. Bild
(a) zeigt den Durchschnittswert aller Pixel der Messung (ausgenommen Teilchen) ohne
Beriicksichtigung jedweder Risse. Zufillig verteilte Risse (Bild (e)) ndhern sich diesem
Wert an. Befinden sich alle Risspixel direkt angrenzend zu Partikeln (Bild (b)), wére
ein Mindestwert von einer Pixelldnge erreicht. Umgekehrt wiirden Risse mit deutlichem
Abstand der Fiillstoffteilchen Werte erreichen, die den Durchschnittswert deutlich iiber-
steigen (Bild (c)).
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Abb. 42

Da tatséchliche Rissstellen zwischen naheliegenden Partikeln erwartet werden, wire ein

Wert zwischen 1 und dem Durchschnittswert eine plausible Bestédtigung der obenge-

nannten Theorie.

Die Auswertung am Beispiel der Probe EPR08 (EPR-Teilchen in Polypropylen) zeigt
exakt das erwartete Verhalten, indem der berechnete Wert von 30,3 sich deutlich zwi-

schen dem Mindestwert 1 und dem Gesamtdurchschnittswert 45,8 befindet.

Eine Uberpriifung mit zufillig erzeugten Rissen (Bild (d)) zeigt, dass auch dieser Wert

gut mit dem Gesamtdurchschnittswert iibereinstimmt.

In optischen Darstellungen der Distancemaps stellen dunkle Bereiche niedrige Werte
dar, wéhrend helle Stellen fiir weit entfernte Voxel stehen. Vollig schwarze Elemente
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4.8 Programmcode

mMarko . mm

pfad=’Pfad\Matlab_MAKRO\’; %Pfad in Form ’D:\\...\Matlab_MAKRO\’
stackname=’Stack.tif’; %Name des zu bearbeitenden Stacks ’NAME.tif’
n=4; %Anzahl der Schleifenwiederholungen fiir CLAHE

run([pfad,’Fiji.app\scripts\Miji.m’]);
MIJ.run(’Open...’°, [’path=[’,pfad,stackname,’]’]);
z=MIJ.getCurrentImage;

slices=size(z,3);

MIJ.run(’Non-local Means Denoising’, ’sigma=4 smoothing_factor=1 stack’);
MIJ.run(’Non-local Means Denoising’, ’sigma=4 smoothing_ factor=1 stack’);
MIJ.run(’Non-local Means Denoising’, ’sigma=4 smoothing factor=1 stack’);
MIJ.run(’Non-local Means Denoising’, ’sigma=4 smoothing_factor=1 stack’);
MIJ.run(’Kuwahara Filter’, ’sampling=3 stack’);

MIJ.run(’Subtract Background...’, ’rolling=200 light disable stack’);
MIJ.run(’Stack Contrast Adjustment’, ’ ’);

a=MIJ.getCurrentImage;
MIJ.createImage(’NLM’, a, true);
MIJ.run(’Save’, [’Tiff..., path=[’,pfad,’NLM.tif]’]);

MIJ.run(’Close All’);

MIJ.exit
pause(1);
MIJ.start
MIJ.run(’Open...’, [’path=[’,pfad,’NLM.tif]’]);
for 1=1:n %hAnwendung 4x
MIJ.run(’Set Slice...’, ’slice=1’);
for k=1:slices %CLAHE braucht Schleife iiber jedes einzelne Bild

MIJ.run(’Enhance Local Contrast (CLAHE)’, ’blocksize=11
histogram=256 maximum=3 mask=*Nonex*’) ;
MIJ.run(’Next Slice [>]’);

end
MIJ.run(’Non-local Means Denoising’, ’sigma=4 smoothing_factor=1 stack’);
end
MIJ.run(’8-bit’); %Niblack braucht 8bit

MIJ.run(’Auto Local Threshold’, ’method=Niblack radius=300 parameter_1=0.1
parameter_2=0 stack’);

b=MIJ.getCurrentImage; ‘%ndchsten 3 Zeilen nur fiirs Speichern
MIJ.createImage(’NLM’, b, true);

MIJ.run(’Save’, [’Tiff..., path=[’,pfad,’NIBLACK.tif]’]);
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MIJ.run(’Close All’);  ’Memory Reset
MIJ.exit
MIJ.start

MIJ.run(’Open...’, [’path=[’,pfad,’NLM.tif]’]);
MIJ.run(’Trainable Weka Segmentation’);

mMakro2.mm
I1J=1j.1J0O; %3 Zeilen fiir Makro: Einst. und Speichern des Classifiers
macro_path=[pfad, 'makro.txt’];

IJ.runMacroFile(java.lang.String(macro_path));

MIJ.run(’Close All’) JMemory reset

MIJ.exit

MIJ.start

MIJ.run(’Open...’°, [’path=[’,pfad,’NLM.tif]’]);

c=MIJ.getCurrentImage;

e=zeros(size(c)); %GroBe des Ergebnisstacks WEKA

for k=1:size(c,3) %Jedes einzelne Bild des Stacks (wegen Memory)
d=c(:,:,k);
MIJ.createImage(’NLM’, d, true); %Auswahl des Bildes aus Stack

MIJ.run(’Trainable Weka Segmentation’);

1J=ij.1JQ); %Makro2: Laden des Classifiers
macro_path=[pfad, ‘makro2.txt’]; %und Ausfiihrung fir 1 Bild
pause(2); %Pause da sonst Classifier nicht schnell

IJ.runMacroFile(java.lang.String(macro_path)); Y%genug laden kann

e(:,:,k)=MIJ.getCurrentImage; %Speichern des einzelnen Bildes in Stack
MIJ.run(’Close All’);
MIJ.exit
pause (1) ;
MIJ.start
MIJ.createImage(’NLM’, e, true); hErzeugung des Stacks aus Stackvariable e
MIJ.run(’8-bit’);
MIJ.run(’Save’, [’Tiff..., path=[’,pfad, ’WEKA.tif]’1);
DateVector(k,:) = datevec(datestr(now, ’HH:MM:SS’));
end

save zeiten.mat DateVector
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MIJ.run(’Open...’°, [’path=[’,pfad,’NIBLACK.tif]’]);
MIJ.run(’8-bit’);

1J=ij.1J0); %3 Zeilen fiir Makro: Erzeugung des 3 Klassen-Stacks

macro_path=[pfad, ’makro3.txt’];
IJ.runMacroFile(java.lang.String(macro_path));

Makros fiir ImageJ:
Emakrom:

selectWindow("Trainable Weka Segmentation v3.2.1");

call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setFeature", "Mean=true");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setFeature", "Median=true");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setFeature", "Structure=true");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setFeature", "Neighbors=true");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setMembranePatchSize", "9");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setMaximumSigma", "8.0");
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.setClassBalance", "true");

call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.trainClassifier");
dir = File.directory + "classifier" + " .model"
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.saveClassifier", dir);

Emakro2m:
dir = File.directory + '"classifier" + ".model"

call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.loadClassifier", dir);
call("trainableSegmentation.Weka_Segmentation.getResult");

Emakro3m:

selectWindow ("WEKA.tif");

run(’Invert’, ’stack’)
run(’Erode’, ’stack’);
run(’Erode’, ’stack’);
run(’Erode’, ’stack’);
run(’Erode’, ’stack’);
run(’Erode’, ’stack’);

imageCalculator ("Subtract stack", "NIBLACK.tif","WEKA.tif");
run(’Invert’, ’stack’)
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run(’8-bit’);

run("Analyze Particles...", "size=b5-Infinity circularity=0.00-0.50 show=Masks
stack") ;
run("Multiply...", "value=0.5 stack");

dir0 = File.directory + "CRACKS" + ".tif"
saveAs ("Tiff", dir0);

run(’Close All’)

dirl = File.directory + "NIBLACK" + ".tif"
open(dirl);

run(’8-bit’)

dir2 = File.directory + "CRACKS" + ".tif"
open(dir?2);

imageCalculator ("Subtract create stack", "NIBLACK.tif","CRACKS.tif");

dir4 = File.directory + "EPR" + ".tif"
saveAs("Tiff", dir4d);
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4.9 Zusammenfassung

Es konnte keine 3-Klassen-Segmentationsmethode gefunden werden, die die besagte
Problemstellung (getrennte Segmentation von Rissen und Teilchen) zufriedenstellend
16st. Aus diesem Grund wurde ein Verfahren entwickelt, das durch Subtraktion zwei-
er verschiedener 2-Klassen Segmentationen eine dritte Phase extrahiert. Diese beiden
Methoden kénnen separat optimal auf ihr Problem konfiguriert werden und liefern ko-
operativ ein sehr {iberzeugendes Ergebnis.

Das Problem des enormen Arbeitsspeicher-Bedarfs wihrend der WEKA-Segmentation
wurde durch die programmierbare Software Matlab gelost, welche in einem relativ auf-
wendigen Code das Freigeben des RAMs erlaubt.
Der Benutzer muss zwischen Start und Ende des gesamten Segmentationsprozesses, der
mehrere Tage andauern kann, nur einmal anwesend sein, um die Referenzflichen der
trainierbaren WEKA-Segmentation zu erzeugen.
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(c) frithere Segmentation (trainable WEKA) (d) verbesserte Segmentation

Abb. 44: Ubersicht verschiedener Segmentationsprozesse
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5 Anhang

5 Anhang

Im folgenden Abschnitt befinden sich alle exakten Messwerte, Berechnungen und Er-
gebnisse in tabellarer Form. Hierbei sind blau hinterlegte Werte direkte Messdaten,
griin hinterlegte Zeilen beschreiben Zwischenberechnungen, gelbe und rote Bereiche
stellen Ergebnisse dar.

In der Probenbezeichnung xM _y gibt x den Anteil an iPB-1 an

(2 =6%,3 = 10%,4 = 15%,5 = 20%) und y die Messreihe 1 oder 2 (nach erfolgtem

T-Peeltest erhdlt man die beiden Folienhélften, die urspriinglich verschweifit wurden).

Endungen wie _s, _[ oder _cut deuten auf Messungen fiir die Fehlerberechnung hin und
werden mit den eigentlichen Messungen verglichen.

Legende:
Probennr.: Gibt die Nummer der Messfliche einer Probe wieder
Projektionsflache: Konstante Messfliache des Mikrostkopes in X-Y Ebene
Lappenflache: Gemessene Fliche der Lappen in 3D-Messung

Gemessener Anteil an Risslinien ohne Extrapolation

Gemessener Anteil an von Lappen iiberdeckter Flache, Messeinstel-
lungen Mikrostrukturen

Gemessener Anteil an von Lappen iiberdeckter Fliche, Messeinstel-
lungen Lappen

Absolute Risslinien auf Schattenflichen erweitert

Absolute Schattenflichen

Absolute Schattenflachen

Risslinien in %:
Schatten in %:

Schatten?2 in %:
Risslinien in mm?:

Schatten in mm?:
Schatten?2 in mm?2:

L/S: Lappenfldache: Schatten? fiir die 3D-Extrapolation der Mikrostruk-
turen
L in %: Relativer Anteil von Lappenflichen zur Gesamtrissfliche

M in %: Relativer Anteil von Mikrostrukturen zur Gesamtrissfliche

P in %: Relativer Anteil der Projektionsflache zur Gesamtrissflache

f0: Flachenfaktor ohne Beriicksichtigung der 3-Dimensionalitéit von Mi-
krostrukturen

f: Flachenfaktor

L/S_mittel: Mittelwert der 6 Faktoren L/S

L/S_stabw: Standardabweichung der 6 Faktoren L/S

L_mittel in %: Mittelwert der 6 relativen Lappenfliichen

L_stabw: Standardabweichung der 6 relativen Lappenflachen

M _mittel in %: Mittelwert der 6 relativen Mikrostrukturflichen

M _stabw: Standardabweichung der 6 relativen Mikrostrukturflichen

f_mittel: Mittelwert der 6 Faktoren f

f_stabw: Standardabweichung der 6 Faktoren f

L_mittel_abs: Mittelwert der 6 absoluten Lappenflachen

L_stab_abs: Standardabweichung der 6 absoluten Lappenflachen

M _mittel_abs: Mittelwert der 6 absoluten Mikrostrukturflachen

M _stab_abs: Standardabweichung der 6 absoluten Mikrostrukturflichen
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2M_1

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.217601 1.217601 1.217601 1.217601 1.217601 1.217601 1.217601
L/S_stabw 0.0131001
L_mittel in % 0.2023676
L_stabw 0.0156301

M_mittel in % 0.4078871

M_stab 0.0207051
f_mittel 2.567637
f_stab 0.0732538
L_mittel abs 0.101548
L_stab_abs 0.0078234

M_mittel_abs 0.1683023
M_stab_abs 0.012194



Probennr.

Projektionsflache

3M_1

1 2 3 4 5 6
0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel
L/S_stabw

L_mittel in %
L_stabw

M_mittel in %
M_stab
f_mittel

f stab

L_mittel abs
L_stab_abs

M_mittel_abs
M_stab_abs

1.191112
0.0092299

0.2822378
0.0188919

0.3057063

0.0144923

2.4282116

0.0613504

0.134115
0.0115321

0.1218192
0.006088

1.191112 1.191112 1.191112 1.191112 1.191112 1.191112



aM_1

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2020559 1.2020559 1.2020559 1.2020559 1.2020559 1.2020559 1.2020559
L/S_stabw 0.0151878
L_mittel in % 0.3354826
L_stabw 0.0356792

M_mittel in % 0.2726361

M_stab 0.0323806
f_mittel 2.5568185
f_stab 0.1192959
L_mittel abs 0.168009
L_stab_abs 0.0218773

M_mittel_abs 0.1134299
M_stab_abs 0.0147465



5M_1

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827
L/S_stabw 0.0153021
L_mittel in % 0.3093112
L_stabw 0.0476676

M_mittel in % 0.2390589

M_stab 0.0410486
f_mittel 2.2197217
f_stab 0.1157452
L_mittel abs 0.134725
L_stab_abs 0.0252494

M_mittel_abs 0.0875524
M_stab_abs 0.015918



2M 2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574
L/S_stabw 0.0252539
L_mittel in % 0.1899483
L_stabw 0.0297051

M_mittel in % 0.4273946

M_stab 0.0150567
f_mittel 2.6172885
f_stab 0.1093853
L_mittel abs 0.097685
L_stab_abs 0.0181824

M_mittel_abs 0.1788512
M_stab_abs 0.0053615



3M_2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884
L/S_stabw 0.0083105
L_mittel in % 0.2960105
L_stabw 0.0134182

M_mittel in % 0.3315277

M_stab 0.0106197
f_mittel 2.6854584
f_stab 0.04454
L_mittel abs 0.15547
L_stab_abs 0.0089599

M_mittel_abs 0.1434662
M_stab_abs 0.0046939



4M_2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733
L/S_stabw 0.0106867
L_mittel in % 0.3564622
L_stabw 0.0152601

M_mittel in % 0.2784756

M_stab 0.0160023
f_mittel 2.7397356
f_stab 0.0394168
L_mittel abs 0.1909317
L_stab_abs 0.0087802
M_mittel_abs 0.122952

M_stab_abs 0.0077178



5M_2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234
L/S_stabw 0.0154236
L_mittel in % 0.3213
L_stabw 0.0288641

M_mittel in % 0.2733123

M_stab 0.0158508
f_mittel 2.4706243
f_stab 0.1071793
L_mittel abs 0.155635
L_stab_abs 0.0202692
M_mittel_abs 0.110139

M_stab_abs 0.0056816



2M_2 |

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574
L/S_stabw 0.0252539
L_mittel in % 0.1823029
L_stabw 0.0291993
M_mittel in % 0.450743
M_stab 0.0170908
f_mittel 2.7284794
f_stab 0.1029224
L_mittel abs 0.097685
L_stab_abs 0.0181824

M_mittel_abs 0.1966449
M_stab_abs 0.0057561



Probennr.

Projektionsflache

2M_2_s

1 2 3 4 5 6
0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel
L/S_stabw

L_mittel in %
L_stabw

M_mittel in %
M_stab
f_mittel

f stab

L_mittel abs
L_stab_abs

M_mittel_abs
M_stab_abs

1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574 1.2216574
0.0252539

0.198773
0.0302247

0.4004381

0.0119985

2.4996987

0.1143487

0.097685
0.0181824

0.1600335
0.0045294



3M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884
L/S_stabw 0.0083105
L_mittel in % 0.3080615
L_stabw 0.0137714

M_mittel in % 0.3043092

M_stab 0.0100906
f_mittel 2.5803135
f_stab 0.0404147
L_mittel abs 0.15547
L_stab_abs 0.0089599

M_mittel_abs 0.1265211
M_stab_abs 0.0038346



3M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884 1.2130884
L/S_stabw 0.0083105
L_mittel in % 0.3080615
L_stabw 0.0137714

M_mittel in % 0.3043092

M_stab 0.0100906
f_mittel 2.5803135
f_stab 0.0404147
L_mittel abs 0.15547
L_stab_abs 0.0089599

M_mittel_abs 0.1265211
M_stab_abs 0.0038346



4M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733
L/S_stabw 0.0106867
L_mittel in % 0.3710516
L_stabw 0.0151986

M_mittel in % 0.2489267

M_stab 0.0147948
f_mittel 2.6317811
f_stab 0.0333113
L_mittel abs 0.1909317
L_stab_abs 0.0087802

M_mittel_abs 0.1055582
M_stab_abs 0.0064627



4M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733 1.2133733
L/S_stabw 0.0106867
L_mittel in % 0.3710516
L_stabw 0.0151986

M_mittel in % 0.2489267

M_stab 0.0147948
f_mittel 2.6317811
f_stab 0.0333113
L_mittel abs 0.1909317
L_stab_abs 0.0087802

M_mittel_abs 0.1055582
M_stab_abs 0.0064627



5M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234
L/S_stabw 0.0154236
L_mittel in % 0.3358703
L_stabw 0.0300808
M_mittel in % 0.240371
M_stab 0.0152255
f_mittel 2.3633161
f_stab 0.0999725
L_mittel abs 0.155635
L_stab_abs 0.0202692

M_mittel_abs 0.0926177
M_stab_abs 0.004345



5M_2_s

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234 1.1973234
L/S_stabw 0.0154236
L_mittel in % 0.3358703
L_stabw 0.0300808
M_mittel in % 0.240371
M_stab 0.0152255
f_mittel 2.3633161
f_stab 0.0999725
L_mittel abs 0.155635
L_stab_abs 0.0202692

M_mittel_abs 0.0926177
M_stab_abs 0.004345



5M_1_Schichtdicke2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827 1.1847827
L/S_stabw 0.0153021
L_mittel in % 0.3082134
L_stabw 0.0402543
M_mittel in % 0.240071
M_stab 0.0266144
f_mittel 2.2225622
f_stab 0.144072
L_mittel abs 0.134725
L_stab_abs 0.0252494

M_mittel_abs 0.0880211
M_stab_abs 0.0107607



3M_2_Cut2

Probennr. 1 2 3 4 5 6
Projektionsflache 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391 0.391

L/S_mittel 1.1939373 1.1939373 1.1939373 1.1939373 1.1939373 1.1939373 1.1939373
L/S_stabw 0.0114295
L_mittel in % 0.2598283
L_stabw 0.0125978

M_mittel in % 0.3456265

M_stab 0.0104179
f_mittel 2.5350874
f_stab 0.0398058
L_mittel abs 0.12882
L_stab_abs 0.0076059

M_mittel_abs 0.1434662
M_stab_abs 0.0046939



Fehlerrechnung

XM_2 2 3 4 5

| 27285 27963 2.856  2.59 Vergleich f mit verschiedenen
m 26173 2.6855 2.7397 2.4706 Threshold-Einstellungen
s 2.4997 2.5803 2.6318 2.3633 3
- Py —— N’
2
« 1.5
Fehler Threshold_Variation 1
0.5
colorthreshold | 110-255; 35-255; 0-255 0
colorthreshold m 140-255; 45-255; 0-255 2 3 4 >
colorthreshold s 140-210; 55-255; 0-255 AT
—@—|ockerer CT —@—standard CT strenger CT

Threshold max. Fehler £ 0.12

3M_2
cutoffl 2.685
cutoff2 2.535

Gesamtfehler +0.4

Fehler Cutoff Variation

cutoffl 1/3 von Hmax
cutoff2 1/4 von Hmax

Threshold max. Fehler £ 0.15




	Geräteliste
	FEI ESEM Quanta 600 FEG – Environmental Scanning Electron Microscope
	ALICONA IFM G4 – Infinite Focus Microscope
	Feinvakuum-Coater Leica EM ACE200

	Grundlagen
	REM sem
	ESEM esem
	SBFSEM sbfsem sbfsem2/ In situ Mikrotomie insitu insitu2
	Präparation von Polymerproben
	3D-Rekonstruktion
	IFM
	Software
	ImageJ imagej
	AVIZO avizo
	ALICONA - IF
	ALICONA - MeX
	Matlab® R2016a


	Projekt 1: Oberflächencharakterisierung „Peelfolien“
	Einführung
	Ziele/Problemstellung
	Messmethoden
	Alternative Messmethoden
	Übersicht
	Messprinzip
	Auswertung
	Fehlerrechnung
	Statistischer Fehler
	Threshold-Variation
	Cutoff-Variation
	Schichtdicken-Variation

	Ergebnisse
	Zusammenfassung
	Messanleitung
	Probenvorbereitung/Beschichtung
	Messungen
	Datenbearbeitung
	Auswertung
	Berechnung


	Projekt 2: Image Processing zur Analyse des Bruchverhaltens von Polymerblends
	Einführung grellmann
	Ziele/Problemstellung
	Übersicht
	Bildbearbeitung
	Segmentation
	Automatisierung
	Position der Risse relativ zu Füllstoffpartikeln
	Programmcode
	Zusammenfassung

	Anhang

