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Kurzfassung. Erstmals wurden Miniaturproben aus Fichtenholz (Picea abies (L.)
Karst.) unter stufenweiser Zugbelastung in-situ mittels Schallemissions- (AE,
Acoustic Emission) Messung und gleichzeitiger Synchrotron-basierter Rontgen-
Mikrotomographie (SRUCT, Synchrotron Radiation Micro Computed Tomography)
bis zum Versagen untersucht. Die Kombination dieser beiden Methoden ermdglicht
eine detaillierte, mikroskopische Beschreibung des Schadigungsprozesses in der
Holzstruktur. Der dafr entwickelte Versuchsaufbau erlaubt die direkte Ankopplung
zweier Schallemissions-Miniatursensoren an den Prifkdrper. Die Datenaufzeich-
nung liefert Informationen zur Ansammlung mikroskopischer Defekte bis zum mak-
roskopischen Versagen des Prifkorpers mit einer zeitlichen Auflésung im Bereich
von ps. Die Rontgen-Mikrotomographie (TOMCAT Strahlenlinie am Paul Scherrer
Institut, Villigen, Schweiz) andererseits ermdglicht eine rdumliche Abbildung der
belasteten Strukturen mit hoher Auflésung. Um eine Aufldsung von 1.85 um?® pro
Voxel zu erreichen und um das Versagen im Beobachtungsfenster zu zentrieren,
wurde eine vordefinierte Sollbruchstelle in Form einer Verjingung (Querschnitt ca.
4 mm?) in die Miniaturproben eingearbeitet. Die Zugbelastung erfolgte senkrecht
wie auch parallel zur Faserrichtung. Ausgewdhlte Beispiele der Analyse der
Schallemissions-Messungen in  Zusammenhang mit Informationen aus den
Tomogrammen verdeutlichen die Anwendbarkeit und den Nutzen der vorgestellten
Methodik

Einfuhrung

Holz zdhlt zu den é&ltesten Baustoffen, dennoch ist dessen Werkstoffverhalten unter
verschiedensten Beanspruchungen noch nicht vollstandig geklart. Ahnlich den
Faserverbundwerkstoffen ist Holz ein anisotropes Material, dessen hierarchische Struktur
[1] jedoch wesentlich vielfaltiger ist und vom makroskopischen (10" m) bis unterhalb dem
mikroskopischen (10°m) Bereich ein deutlich komplexeres Materialverhalten provoziert.
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Eine entsprechend umfassende Versagensanalyse bietet die Messung der Schallemission
(AE, Acoustic Emission), da sie Informationen tber Schadigungen auf mehreren Skalen
liefert. Studien belegen eine ausgepragte Schallemission flr auf Zug beanspruchtes Holz [2,
3, 4], wobei festgestellt wurde, dass Holz bereits bei 20 % der Bruchlast AE generiert. Die
Herausforderung in der Methode der AE-Analyse besteht in der Interpretation des
urspriinglichen Schéadigungs-Mechanismus, welcher einen Teil der elastischen Energie im
Werkstoff in Form von Schallemissions-Wellen freigibt [5]. Die Kombination von AE-
Uberwachung mit gleichzeitiger Synchrotron-basierter Rdéntgen-Mikrotomographie
(SRUCT, Synchrotron Radiation Micro Computed Tomography) ermdglicht zusétzlich eine
3D-Visualisierung von Veranderungen der mikroskopischen Holzstruktur [6].

Die hier vorgestellte, erstmals an Holz angewendete Versuchsmethodik bietet einen
Ansatz, um mit Hilfe der visualisierten Strukturdnderungen aus den AE-Ergebnissen
detaillierte Informationen Uber die Schadigungsabldufe im Holz, insbesondere von der
mikroskopischen Zellstruktur (> 90 % Tracheiden und Holzstrahlen) [7] Uber die
mesoskopische Skala (Jahrringe aus Fruhholz und Spatholz) bis hin zur makroskopischen
Skala zu gewinnen.

1 Material und Methode
1.1 Material

Die Untersuchungen wurden an fehlerfreiem Fichtenholz (Picea abies (L.) Karst.)
durchgefuhrt. Die zwei untersuchten Prifkdrper Typen unterscheiden sich nach dem Faser-
Last-Winkel: Prufkorper Typ 1 wurde senkrecht, Typ 2 parallel zum Faserverlauf belastet.
Eine vordefinierte Sollbruchstelle in Form einer Verjungung wurde in die Proben
eingeschliffen (Abb. 1). Um eine gute Kopplung der Sensoren zu gewdhrleisten, wurden
die Oberflachen der Prifkorper mit einer Mikrotom-Klinge plan abgetragen. Anschlielend
wurde mittels Skalpell-Spitze zusétzlich eine Kerbe zur Rissinitiierung auf der Oberflache
eingebracht, auf welcher auch die Piezo-Sensoren flr die AE Messungen aufgebracht
wurden. Die Enden der Vollholz-Prifkorper (Fiigeflachen fir Fixierung) wurden mit
Epoxidharz in Hohlzylinder aus Aluminium eingeklebt. Ein Anschlussgewinde an den
Zylindern gewdhrleistet die formschlissige Fixierung der Proben in der Prifvorrichtung
(Abb. 3).

A Fugeflache fur Fixierung
b 1.3..2.2 mm (Breite)
d 2.0... 2.4 mm (Dicke)

Abbildung 1. Geometrie des Miniatur-Priifkdrpers aus Fichtenholz

1.2 Ausriistung und Experimentieranordnung

Die Zugversuche wurden mit einer Mikro-Belastungseinrichtung [8] durchgefihrt, die
speziell fur Untersuchungen an der TOMCAT-Strahllinie an der Synchrotron-Quelle am
Paul Scherrer Institut entwickelt wurde (Abb. 2). Der Prifkorper wurde oberhalb in die
Belastungseinrichtung eingeschraubt. Die Lastaufbringung erfolgt Traversen-gesteuert,
wobei sich die Traverse flr Belastungen auf Zug nach unten bewegt (Abb. 3). Die
Probenfixierung erfolgt tiber einen Hohlzylinder (Abb.3). Um die Montage der Sensoren zu
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ermoglichen, ist der Hohlzylinder aus einem dreiteiligen Stecksystem aufgebaut. Der
mittlere Zylinder besteht aus Polymethylmethacrylat (PMMA), welches sich durch eine
gentigende Druckfestigkeit von 110 N/mm? und geringe Absorption der Strahlung
auszeichnet.
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Abbildung 2. Experimentieranordnung Abbildung 3. AE Uberwachung des
Prifkorpers

Die Uberwachung der Zugversuche erfolgte mit einer digitalen AE-Anlage (Typ
AMSY 6, Vallen Systeme GmbH). Der Durchmesser der beiden verwendeten Piezo-
Sensoren Typ M31 (Frequenzbereich: 300 kHz bis 800 kHz, Resonanzfrequenz: 750 kHz)
betragt 3 mm. Die Sensoren wurden mit Silikon-freiem Schlifffett an die Probenoberflache
gekoppelt. Passgenaue Halterungen gewahrleisteten die ebene Auflage und Klemmung des
Piezoelements auf der Prifkorperoberflache. Die Aufzeichnungsrate fir Parameter und
Wellenform der Schallsignale betrug 10 MHz (409.6 ps Signaldauer inklusive 200 Samples
Pretrigger). Der Schwellwert wurde auf 33.2 dBag gesetzt, die Rearm Time betrug 1 ms.

Fur die SRUCT der Fichtenholz-Prifkorper wurde die Energie der Strahlung auf
20keV eingestellt. Die Messungen erfolgten im Phasenkontrast-Modus. Es wird eine CCD
Kamera mit 2048x2048 Pixel eingesetzt. Das verwendete Objektiv. UPLAPO4x
ermoglichte ein Sichtfeld von max. 3x3 mm?® GroRe. Fiir eine Tomographie Aufnahme
wurde der Prifkérper um 180° gedreht (insgesamt 1501 Projektionen, 32 Dunkelfeld- und
150 Hellfeld-Projektionen, Dauer ca. 20 min). Das durchschnittliche Klima im
Strahlungsraum betrug 25°C und 22 % relative Luftfeuchte.

1.3 Prinzipieller Versuchsablauf

Nach aufgebrachter Vorlast wird eine Initial-Tomographie vom Ausgangszustand des
Prufkorpers aufgenommen. Um neben dem intakten Original-Zustand und dem zerstorten
Zustand des Prifkorpers zusétzliche Informationen Uber die Strukturdnderungen in
Zwischenstadien der Belastung zu erhalten, werden die Zugversuche stufenweise gefahren
(Abb. 4). Die Ansteuerung einzelner Laststufen orientiert sich an auftretender AE, dabei
erfolgt der Traversenstopp manuell.

Vor und nach jeder Belastungsstufe wird die Qualitdt der Sensoren-Kopplung
mittels Auto-Kalibration (Sensoren agieren als Puls-Sender und Empfanger) uberpruft. Im
Zugversuch senkrecht zur Faser liegt die Abweichung bei <3 dBag (Tabelle 2). Fur den
Zugversuch parallel zur Faser nehmen die Amplitudenwerte mit zunehmender Belastung zu
(Tabelle 3). Die vergleichsweise hohe Resonanzfrequenz von 750kHz der Resonanz-
Sensoren fiihrt zu einer Signalschwachung von mindestens 25 dBag Uber eine Sensoren-
Distanz von < 10 mm.



Bei Traversenstopp zeigt das Material Relaxationsverhalten, die Last féallt ab. Damit
einhergehende Bewegungen in der Struktur konnen die Qualitat der Tomographien deutlich
verschlechtern. Eine Wartezeit von 1-2 min, Uberwacht mit Hilfe der AE-Messung,
minimiert das Risiko, die Tomographie zu frih zu starten und Artefakte der
Relaxationsvorgange aufzunehmen. Die Struktur verschiedener Belastungs-Zustiande wurde
mit einer Auflésung von 1.85 um®pro Voxel rekonstruiert. Die Synchronisation der
Belastungsstufen, Tomogramme und AE-Ergebnisse erfolgt nachtraglich.

Last

Traversen Stopp
Wartezeit
Zustand 1
Tomographie

Traversen Stopp
Wartezeit

Tomographie

Initial

Last1 | /

Vorlast

Zeit

Abbildung 4. Prinzipieller Versuchsablauf

2 Prasentation und Diskussion der Resultate
2.1 Ubersicht zu den Versuchen

Im Folgenden werden erste Ergebnisse aus der Versuchsreine an der TOMCAT
Strahlenlinie (PSI Villingen) vorgestellt. Anhand zweier Exemplare (je ein Proben-Typ)
werden erkannte Herausforderungen und Chancen der Kombination diskutiert.

Tabelle 1. Ubersicht zu den Versuchen an Prifkérper Typ 1 und Typ 2

Faser-Last- Proben- Prifge- Versuchs-  Maximal- Zug-
Winkel Querschnitt  schwindigkeit Dauer Last festigkeit
mm? mm/min min N N/mm?
Typ 1l 90° 5.02 0.002 115 21 4
Typ 2 0° 3.84 0.02 140 346 90

Die Zugfestigkeiten der untersuchten Priifkdrper entsprechen, mit ca. 4N/mm?
senkrecht (Typ 1) und ca. 90 N/mm? parallel zum Faserverlauf (Typ 2) belastet, den
Erwartungen fur Fichtenholz, gemessen an kleinen, fehlerfreien Proben [9]. Die 10x hohere
Priifgeschwindigkeit bei Typ 2 ist erforderlich um Kriechverhalten des Prufkorpers zu
vermeiden. Beide Exemplare wurden in mehreren Stufen belastet.

2.2 Typ 1 Belastung senkrecht zum Faserverlauf

Exemplar Typ 1 wurde insgesamt in drei Stufen senkrecht zum Faserverlauf belastet.
Wahrend der ersten beiden Stufen wurde nahezu keine AE gemessen (Tabelle 2), erst kurz
vor dem 3. Traversenstopp wurde eine AE-Aktivitat von 115 Signalen pro Sensor
detektiert. Wahrend der Wartezeit nach Traversenstopp 3 gibt die Struktur nach und das
endgultige Versagen des Prifkorpers tritt ein (Abb. 5a). Der Bruch generierte 107 Signale
je Sensor, dabei wurde insgesamt eine AE-Energie von 107V?s aufgenommen.
AusschlielRlich beim Bruch werden Signale >85dB e detektiert (Abb. 5a).



Tabelle 2. Resultate aus Zugversuch und AE Uberwachung an Priifkorper Typ 1 (90° Faser-Last-Winkel)

Traversen-  Zahl der Summe Qualitat der Sensoren-
Spannung weg Signale ! Signal-Energie * Ankopplung
N/mm? pm - 10 V% dBat. aus/ dBAE, ein
Vorlast 0.40 - 0 57/84
Stufe 2 3.18 1.850 1 2955 59/84
Stufe 3 4.04 1.537 115.5 89512 59/84
Bruch 3.98 1.537 107 10530022 )
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Abbildung 5. AE-Amplituden zu Laststufe 3 aus Zugversuch an Typ 1 mit 90° Faser-Last-Winkel (a),
AE-Amplituden zu Laststufe 3 (b) und Laststufe 4 (c) aus Zugversuch an Typ 2 mit
0° Faser-Last-Winkel

Analog zu den Ergebnissen aus der AE Messung zeigen auch die Tomographien der
beiden ersten Laststufen keine Schadigungen in der Struktur. Demgegenuber zeigt ein
Ausschnitt aus der Rekonstruktion des gebrochenen Prifkdrpers (Abb. 6) ein komplexes
Bruchbild mit verschiedenen Versagensmechanismen.
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Abbildung 6. Rekonstruktion des Bruchbildes von Typl (90° Faser-Last-Winkel)



Der Bruch hat sich in der Frihholz-Zone ausgebildet. Dies war zu erwarten, da die
Frihholz-Tracheiden aus dunneren Zellwanden und groReren Zelllumina als die Spatholz-
Tracheiden bestehen. Eine hohe Anzahl an Zellwandbriichen ist erkennbar. Zudem wurden
die Zellen auseinandergerissen. Die Bruchflache wie auch die noch vorhandene Faser-
Bricke belegen Delaminations-Vorgange [10, 11, 12].

2.3 Typ 2 Belastung parallel zum Faserverlauf

Der funf-stufige Zugversuch an dem gewahlten Exemplar Typ 2 (parallel zum Faserverlauf
belastet) zeigt bereits bei ber 50 % der Maximallast (Laststufe 3) AE Aktivitdt mit 52
Signalen pro Sensor. Zwischen den Belastungsstufen 3 (Abb. 5b) und 4 (Abb. 5c)
verursachten technische Storungen eine langere Wartezeit. In Laststufe 4 war die
Ankopplung von Sensor 1 nicht mehr gegeben, eine Korrektur der Kopplung war nicht
moglich. Der aktive Sensor 2 hat 65 Signale mit einer kumulativen AE-Energie von 10
V2s detektiert. Der Verlauf der Lastkurve deutet auf ein Vorversagen hin, das endgiiltige
Versagen des Prifkdrpers erfolgte wahrend der 5. Belastungsstufe. Zu diesem Zeitpunkt
war die Ankopplung beider Sensoren ungentigend, sodass keine AE-Ergebnisse vorliegen.

Tabelle 3. Resultate aus Zugversuch und AE Uberwachung an Priifkérper Typ 2 (0° Faser-Last-Winkel)

Traversen-  Zahl der Summe Qualitét der Sensoren-
Spannung weg Signale!  Signal-Energie * Ankopplung
N/mm? pm - 10 V3% dBAE, aus/ ABAE, ein

Vorlast 2.60 - 0 44/84
Stufe 1 24.05 6.0 3 18 49/84
Stufe 2 48.21 4.6 5 167 51/84
Stufe 3 66.25 3.8 52.5 120 52/84
Stufe 4 ° 79.65 4.6 65 11071

Bruch ® 89.98 8.2 Stérung Stérung

! Pro Sensor 2Sensor 1 bringt Stérsignale % Ankopplung beider Sensoren ist fehlerhaft

Obwohl bereits in der 3. Laststufe AE aufgezeichnet wurde, ist bei einer ersten
manuellen Sichtung der zugehdrigen Rekonstruktion keine Schadigung der Materialstruktur
erkannt worden. Auch nahe der eingebrachten Kerbe trat kein Rissfortschritt (Abb. 7) auf.
Eine Strukturveradnderung ist dennoch nicht auszuschlieRen, bspw. entstandene Mikrorisse
in den Zellwéanden sind bei der Auflésung von 1.85 pum3 pro Voxel nicht messbar. Die 4.
Belastungsstufe fuhrt zum Risswachstum an der Einkerbung (Abb. 8 al, Riss rechts). Der
Rissfortschritt von der gegentiberliegenden nicht-gekerbten Seite (Abb. 8al, Riss links) ist
deutlich ausgepragter und endet schlielich im Spéatholz (Abb. 8a2). Die Projektionen der
Longitudinal-Radial- (LR) wie auch der Longitudinal-Tangential- (LT) Ebene zeigen den
Weg des geringsten Widerstandes innerhalb der Holzstruktur. Der Riss versucht den
Holstrahlen auszuweichen, das wird besonders deutlich an der Treppenform um die
Holzstrahlen (Abb. 8b2).



Laststufe 2 Laststufe 3

IHIK

Abbildung 7. Kein Rissfortschritt an der Kerbe zwischen Laststufe 2 und 3 an Typ 2 (0° Faser-Last-Winkel)
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Abbildung 8. Rissausbreitung in Laststufe 4 an Typ 2 (0° Faser-Last-Winkel)

Bei Typ 2 liegen die Tomographien fir die Laststufen 1 bis 4 vor. Aufnahmen von
der zerstorten Probe waren nicht mdglich, da die Probenfixierung dem endgiltigen
Versagen des Priifkorpers, insbesondere dem Bruch im Spétholz, nicht standgehalten hat.

3 Zusammenfassung und Ausblick

In einer ersten Messreihe wurden Zugversuche an Miniaturprifkdrpern aus Fichtenholz in-
situ mit Schallemissions-Messung und gleichzeitiger Synchrotron-basierter Rontgen-
Mikrotomographie tiberwacht. Fiir die gezeigten Exemplare wurden in hoher zeitlicher (us)
und rdumlicher (1.85 pm3/Voer) Auflésung Informationen tber das Versagensverhalten
von Holz gewonnen.

Die SRUCT ist keine online Uberwachung, hingegen liefert die AE-Uberwachung
wéhrend der SRUCT-Messung zusétzlich Informationen Uber den Zustand des Priiflings in
Echtzeit. Dies ermdglicht ein schnelles und sicheres Eingreifen in den Versuch, u.a. zum
Beispiel bei auftretenden technischen Stérungen an der Strahlenlinie. Dies kann bei den
limitierten Messzeiten ein groRer Vorteil sein.

Die Mikrostruktur von Holz ist im Wesentlichen aus Frihholz- (1-4 um
Zellwanddicke) und Spéatholztracheiden (10 um Zellwanddicke) aufgebaut. Die Friihholz-
Zellen bilden dabei die hauptsachliche Schwachstelle. Aufgrund des deutlich sproderen
Verhaltens der Spéatholz-Tracheiden gestaltet sich der Zugversuch parallel zum
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Faserverlauf an Proben mit Anteil an Spatholz-Zellen innerhalb des Prufquerschnittes als
problematisch. Fir zukinftige Versuche nach dieser Anordnung, wird eine weitere
Minimierung des Prifquerschnittes angestrebt um die Zellwande der Frihholz-Tracheiden
in einer hoheren Aufldsung rekonstruieren zu kdnnen. Eine eindeutigere Visualisierung der
Frithholz-Zellwande erfordert Auflésungen von < 1 pm?® pro Voxel.

Fur die Hohlzylinder-Konstruktion zur Probenhalterung und Lastlbertragung ist
PMMA geeignet, da es auf Grund seiner niedrigen Absorption der Strahlung wenig
Artefakte in den Tomograghien generiert. Ein alternatives Material mit hoheren
Druckfestigkeiten (135 N/mm<) kann Polyamid-imid (PAI) darstellen.
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