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Kurzfassung. Es wird ein Verfahren zur Rontgenabbildung schwach absorbierender
Objekte vorgestellt. Als kontrastgebender Effekt wird die Rontgenrefraktion an
Ober- und Grenzflichen ausgenutzt. Zur FErzeugung eines sogenannten
Dunkelfeldes wird ein schwach gekriimmter Transmissionseinkristall eingesetzt, der
lokal, d.h. in einem kleinen Ausschnitt des Einstrahlquerschnitts, die Bragg-
Bedingung erfiillt. Innerhalb dieser Zone erscheinen die durch Refraktion
abgelenkten Strahlkomponenten als hell leuchtende Interface-Strukturen. Die
Synthese mehrerer Dunkelfeldstreifen ergibt hochaufgeloste 2D-Abbidungen am
Beispiel von biologischen und technischen Mikrostrukturen.

Einfiihrung

Spektakuldre Meldungen aus Synchrotron-GroBforschungsinstituten iiber eine Vielzahl
neuartiger radiologischer Abbildungsmethoden in den vergangenen zwei Jahrzehnten
betreffen vor allem die Kontrasterhohung schwach absorbierender Mikro- und
Nanostrukturen durch Ausnutzung der Rontgenbrechung [1] an ihren Grenzflichen. Die
Techniken umfassen u.a. Diffraction Enhanced Imaging (DEI, [2, 3] ), ,,Phasenkontrast*-
Abbildungen [4, 5], Talbot-Lau-Abbildungen [6-8], Refraction Enhanced Imaging (REI, [9,
10]) und beruhen sdmtlich auf einer gezielten Nutzung der Strahlablenkung im
Kleinwinkelbereich (26< 1°).

Die hier beschriebene Dunkelfeld-Radiographie ist eine Variante des letztgenannten
REI-Verfahrens mit Besonderheiten, die im experimentellen Teil beschrieben werden. Der
Begriff ,,.Dunkelfeld wird in der Licht- oder Elektronenmikroskopie verwendet, um die
Ausblendung des direkten Strahlengangs zu bezeichnen. Herkommliche radiographische
Aufnahmen erfolgen auf direktem Durchstrahlungsweg, also im Hellfeld. Besteht jedoch
die Anforderung, Proben geringer Dichte (z.B. Polymere) mittels Durchstrahlung zu
charakterisieren, ist der Absorptionskontrast zu gering, um Probendetails aufzuldsen zu
konnen. Haufig wird in solchen Fillen die Neutronendurchstrahlung vorgezogen.

Hier wird gezeigt, dass mit Rontgenstrahlen durch geeignete Diskriminierung innere
und duBlere Strukturen sichtbar gemacht werden konnen. Typische Anwendungsfille sind
Kunststoffe, Komposite (GFK, CFK), aber auch biologische Proben.

!

Lizenz: http://creativecommons.org/licenses/by-nd/3.0/de/




Experimentelles

Die vorgestellten Experimente wurden an der BAMline [11, 12] des Berliner Synchrotron-
strahlungsrings BESSY durchgefiihrt. Die einfallende, anndhernd parallele Strahlung wird
mit einem Doppelkristallmonochromator (Si (111)) auf eine Bandbreite von 0.01%
beschnitten. Die nominelle Mittenenergie wurde zu 17.4 keV gewihlt.

Abb.1 illustriert das Prinzip der Dunkelfeldradiographie fiir eine starre Kombination
aus Analysatorkristall und Probe: Ein diinner, gekriimmter Einkristall (Si-Wafer von 0.3
mm Dicke) erfiillt die Bragg-Bedingung nur lokal. In der Projektion dieses Ortes wird im
Primirstrahl eine verminderte Transmission (hier: 10 % der Transmission im Hellfeld)
beobachtet; dies wird als Dunkelfeld bezeichnet. Abseits der Reflexionsorte verhélt sich der
Kristall wie ein herkommlicher Absorber; dies wird als Hellfeld bezeichnet.

Tatsdchlich ist der Kristall kontinuierlich gekriimmt. Er erfiillt also die Reflexions-
bedingung nur an einem Ort ideal; in der Umgebung dieses Ortes wird die lokale Darwin-
Prins-Rocking-Curve des Kristalls abgetastet; die Winkelfehlweisung wird (vertikal) auf
den Detektor abgebildet. Bei einer Detektorpixelgroe von 7.3 um erstreckt sich der
Dunkelfeldstreifen im gegebenen Beispiel iiber 40 Pixel, also etwa 300 um. Die Messzeit
pro Einzelaufnahme betrédgt 12 Sekunden.
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Abb. 1: Prinzip der Rontgen-Dunkelfeld-Abbildung: der gekriimmte Kristall erzeugt ein lokales Dunkelfeld
(Streifen), in dessen Mitte die Bragg-Bedingung fiir den gewihlten Reflex am besten erfiillt ist.
Jenseits dieses Streifens (d.h. im Hellfeld) wirkt der Kristall wie ein herkommlicher Absorber.

Bildsynthese im Dunkelfeld

Als Testobjekt fiir die folgenden Betrachtungen wurde ein Taufliege (drosophila melano-
gaster) gewihlt. Die Probe erstreckt sich iiber einen Bildbereich von etwa 3 X 3. 5 mm?®.
Abb. 2 (links) zeigt Messbilder in Dunkelfeldaufstellung ohne (Leermessung) und mit
Probe, die zunidchst keine beobachtbaren Unterschiede aufweisen. Die Ausschnitts-
vergroferung mit erhohtem Kontrast ldsst die Umrisse der Fliege (dunkel) abseits des
Streifens schwach erkennen. Vertikale Profile iiber das Dunkelfeld weisen fernab des
Streifens identische Intensititen auf, im Probenbereich abseits des Streifens eine deutlich
verminderte Intensitit sowie geringe Intensititserhohungen im Dunkelfeld.

Die Verhiltnisse verkehren sich ins Gegenteil, wenn die Probenmessung (durch
Division) auf die Leermessung mit Dunkelfeldstreifen normiert wird. Die dominierenden
Kontraste treten im Dunkelfeld auf (Abb. 3). Der schmale Dunkelfeldstreifen kann nur
einen Teil der Probe erfassen. Um ein komplettes Dunkelfeldbild der Probe zu generieren,
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ergibt sich die Notwendigkeit, die Probe durch das Dunkelfeld zu scannen. Ihr Abbild im
Dunkelfeld wird gemiB3 den bekannten Bewegungsparametern zu einem Gesamtbild
zusammengesetzt (Abb. 4). Das Inkrement der Probenverschiebung wird dabei so klein
gewihlt, dass die betroffenen Probenbereiche im Dunkelfeld iiberlappen, hier ein
Zwanzigstel der Streifenbreite (2 Pixel).
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Abb. 2: Rohbilder mit und ohne Probe in Dunkelfeldaufstellung (links) mit hoher kontrastiertem Ausschnitt
(blau umrandet), der im Dunkelfeld keine Intensititsunterschiede und im Hellfeld die Umrisse der
Taufliege schwach erkennen lisst; Profile entlang der links angegebenen Linien iiber den Bereich des
Dunkelfeldes (rechts).
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Abb. 3: Der Quotient aus Proben- und Leermessung liefert die untergrundnormierte Abbildung: im Hellfeld
erscheinen die Umrisse der Taufliege dunkel, im Dunkelfeldstreifen erscheinen die Grenz- und
Oberfldchen hell. Das Profil durch die normierte Abbildung gibt positive und negative Ausschlidge im
Dunkelfeld sowie ausschlieBlich negative Ausschlidge im Hellfeld wieder.
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Abb. 4: Prinzip der Synthese eines Dunkelfeldbildes aus Dunkelfeldstreifen von unterschiedlichen Proben-
positionen.

Bildgebung durch Rontgenrefraktion

Die physikalische Ursache fiir den Kontrast im Dunkelfeld ist die Brechung (Refraktion)
der Rontgenstrahlen an inneren und duBeren Grenzfldachen. Der Effekt wurde erstmals 1919
von Stenstrom [13] nachgewiesen. Er beschreibt die Ablenkung der Strahlung, wenn — wie
an Grenzfldchen - Unstetigkeiten der Elektronendichte auftreten. Der komplexe Brechungs-
index n = 1 -  + i umfasst neben der Absorptionskorrektur B (im Imaginérteil, verant-
wortlich fiir die Schwichung) die Dispersionskorrektur & (im Realteil, o liegt in der
GroBenordnung 10, die in volliger Analogie zur optischen Brechung fiir eine
Strahlablenkung sorgt. Typische Brechungswinkel liegen unterhalb einer Bogenminute.

In Studien, die den sogenannten Phasenkontrast ausnutzen, wird die Ablenkung des
Strahls vernachlissigt. Als kontrastgebender Effekt wird lediglich die Phasenschiebung
einer Rontgenwelle an Grenzflichen angegeben, die ihre Richtung nicht dndert. Dass
jedoch der ,,Phasenkontrast mit wachsendem Probe-Detektor-Abstand wichst, ist aus
einfachen Uberlegungen rein geometrisch auf die bessere Separation von gebrochener
(abgelenkter!) und Primérstrahlung zuriickzufiihren. Als Besonderheit ist anzumerken, dass
der Realteil des Brechungsindex‘ kleiner als Eins ist, mithin die Strahlung beim Ubergang
von Vakuum in Materie vom Lot ,,weggebrochen* wird. Bei Rontgenbrechung an einem
konvexen Objekt treten nennenswerte Brechungswinkel also nur bei tangentialer
Einstrahlung auf, und die Umlagerung der Intensitét erfolgt ,,nach auflen®.

In der hier vorgestellten Messanordnung bewirkt die Richtungsidnderung der Strahlung,
dass im Dunkelfeldbereich die Bragg-Bedingung lokal besser oder gar schlechter erfiillt
wird. Die gemessene Intensitdt liegt also ober- oder unterhalb des Niveaus ohne
Wechselwirkung mit der Probe (wie in Abb. 6 gezeigt).

Das Prinzip der Rontgendunkelfeldabbildung wird in der Literatur erstmals 1995 von
Ingal & Beliaevskaya [9] beschrieben. Ab 2002 wurde es von einer japanischen Gruppe
um Ando und Maksimenko (z.B. [10]) aufgegriffen und gezielt in Richtung medizinischer
und tomographischer Anwendungen verfeinert.

Von den genannten Arbeiten unterscheidet sich die hier vorgestellte Messanordnung in
mindestens drei Punkten:

(1) die Primirstrahlung wird nicht (mittels eines asymmetrisch geschnittenen Kristalls

[14]) aufgeweitet und damit nochmals monochromatisiert und parallelisiert

(i1) die Kriimmung des Kristalls fiihrt zu einem lokalen Dunkelfeld, das ein Kontinuum

von Beugungswinkeln wiedergibt



(iii) der Kristall wird im Bragg-Fall (,,Riickreflexion®) betrieben, wodurch die extreme
Empfindlichkeit der Reflektivitit als Funktion der Kristalldicke (wie im Laue-Fall,
z.B. [10]) aufgehoben ist

Anwendungen

Abseits von biologischen Proben, die stets schwach absorbieren, eréffnet das dargestellte
Messverfahren Perspektiven fiir Anwendungen in der zerstdrungsfreien Materialpriifung
bzw. -charakterisierung. Dazu werden hier zwei Beispiele angefiihrt.

Abb. 5 zeigt das untergrundkorrigierte Messbild der Diise einer medizinischen Spritze,
die als Hohlkonus aufgefasst werden kann. Im Hellfeld sind die Prinzipien der Brechung an
konvexen und konkaven Oberflichen als Intensitdtserhohung (auBlen) und —absenkung
(innen) direkt ablesbar. Im Dunkelfeld steht die Orientierung der Oberflichen in
Konkurrenz zur (durch den Braggreflex) vorgegebenen Streurichtung. In den Flanken des
Dunkelfeldes vermindert sich die Intensitdt, wenn die gebrochene Strahlung die lokale
Bragg-Bedingung auf dem Analysekristall besser erfiillt als die Primirstrahlung: es wird
»dunkler als dunkel® (roter Pfeil in Abb. 5). Umgekehrt erhoht sich Intensitit, wenn die
Richtung der gebrochenen Strahlung noch weiter aus den Zentrum der Rocking Curve
ausgeriickt ist, als es lokal fiir die Primérstrahlrichtung der Fall ist; der Analysekristall wird
»auf Durchlass geschaltet* (griiner Pfeil in Abb. 5). Dieser Effekt kann in der Metrologie
zur prizisen Kantendetektion mit direktem Zugang zur Orientierung der Grenzflichen
genutzt werden, wenn leichte Materie mit harter Rontgenstrahlung charakterisiert wird
(;,soft matter / hard X-rays®).

Als zweites Beispiel sind in Abb. 6 unidirektionale Glasfaserkomposite in zwei
Orientierungen im Hell- und Dunkelfeld dargestellt. Wihrend im Hellfeld keine auffilligen
Unterschiede zu beobachten sind, erscheint im Dunkelfeld die Probe mit liegenden Fasern
(parallel zum Dunkelfeldstreifen) deutlich heller. Es wird klar, dass bevorzugt die
liegenden Flichen mit einer Normalen in Streurichtung ein Signal erzeugen. Die
Anwendungen liegen in der Erkennung stark anisotroper (orientierter) Strukturen wie
Rissen, Whiskern oder Nanodrihten.
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Abb. 5: Untergrundkorrigierte Abbildung der Diise einer medizinischen Spritze in Dunkelfeldaufstellung. Im
markierten Dunkelfeldstreifen sind sowohl erhohte als auch verminderte Intensitéiten zu beobachten.
Diese geben eine sehr genaue Lokalisierung der Oberflichen und deren relative Orientierung zur
Auslenkung aus der Rocking-Curve an.



Abb. 6: Synthetisierte Hell- (links) und Dunkelfeldradiographie (rechts) zweier unidirektionaler Glasfaser-
komposite in zueinander senkrechten Orientierungen. Wihrend im Hellfeld keine auffilligen
Unterschiede zu beobachten sind, erscheint im Dunkelfeld die Probe mit liegenden Fasern (parallel
zum Dunkelfeldstreifen) deutlich heller.

Zusammenfassung

Eine neue Strategie der Dunkelfeldabbildung ist entwickelt und getestet worden.

Ihre Vorteile liegen wegen der ausschlieBlichen Winkelabhédngigkeit (in Konkurrenz
zur sogenannten Phasenkontrast-Technik) in der Entfernungsunabhingigkeit bzw. in ihrer
Unabhdingigkeit von der Detektorauflosung. Damit konnen refraktionsempfindliche Bild-
gebungssysteme in begrenzter Baugrofle ohne Einschrinkung der Funktionalitdt (Kontrast-
gebung) konstruiert werden. Zudem sind mittels der Kriimmung des Analysekristalls die
Breite des Dunkelfeldes und die Winkelauflosung der Brechung steuerbar.

Die potentiellen Anwendungen betreffen die prizise Kantendetektion sowie die
Bestimmung von Grenzflachenorientierungen in der Metrologie, die Bestimmung der
spezifischen Oberflidche zur quantitativen Angabe der ortsaufgelosten Defektdichte und die
Qualitdtssicherung bei der Herstellung von einkristallbasierten Bauteilen wie integrierten
Schaltkreisen.

Die Ubertragbarkeit der vorgestellten Technik von den idealtypischen Bedingungen
(Monochromasie und Parallelitit der Strahlung) am  Synchrotron auf divergente,
polychromatische Laborquellen (Rontgenrohren) ist Gegenstand weiterer Untersuchungen.
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