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Kurzfassung. Die Bestimmung und Uberwachung der Wanddicke wihrend der
Extrusion von Kunststoffrohren ist von groBer Bedeutung. Herkommlicherweise
werden hierfiir meist Ultraschallsysteme verwendet. Diese erfordern jedoch ein Ein-
koppelmedium, typischerweise ein Wasserbad und stolen zudem bei geschdumten
Kunststoffen und dickwandigen Rohren an ihre Grenzen. Terahertz-(THz)-Strahlung
durchdringt Luft und Kunststoffe sehr gut. Die Laufzeiten von THz-Pulsen lassen
sich durch optisches Sampling mit einer Genauigkeit im Femtosekundenbereich be-
stimmen, was zuriickgelegten Wegstrecken im Mikrometerbereich entspricht. Somit
erdffnen zeitaufgeloste THz-Systeme die Moglichkeit, Wanddicken allein durch den
Laufzeitvergleich von reflektierten THz-Pulsen an Grenzflichen mit hoher Genau-
igkeit zu bestimmen. Im Vergleich zu Ultraschallsystemen besteht der Vorteil, dass
kein Wasserbad notwendig ist und an geschaumten Rohren gemessen werden kann.
THz-Wellen sind energiearm und nicht ionisierend, womit sie sich von Rontgen-
strahlung unterscheiden. In diesem Beitrag berichten wir tiber die Entwicklung eines
Rohrwanddicken-Prozessmesssystems, das auf einem zeitaufgelosten THz-System
basiert.

Einfiihrung

Mit rund 80 % stellt das Material bei der Extrusion von Kunststoffrohren den iiberwiegen-
den Kostenanteil dar. Daher versuchen Rohrhersteller moglichst am unteren Limit der
Wandstirke zu produzieren, um Material und damit Kosten einzusparen. Dies erfordert eine
geeignete Prozesswanddickenmessung. An Gasrohren werden besonders hohe Qualitéts-
mafstdbe angelegt, die ohnehin eine 100 %-Kontrolle fordern. Am Markt haben sich unter-
schiedliche Methoden zur Prozesswanddickenmessung in der Rohrextrusion etabliert. Im
Wesentlichen haben sich hier die Ultraschall- und Rontgentechnologie durchgesetzt, die
nachfolgend nédher beschrieben werden [1].
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1. Stand der Technik
1.1 Ultraschallmesstechnik

Die Ultraschallmesstechnik ist in der Extrusion zur Wanddickenbestimmung von vollwan-
digen Kunststoffrohren dominierend [1]. Bei diesem Verfahren belaufen sich die System-
kosten je nach Groe und Anforderungen in der Gro3enordnung von 25.000 bis 100.000 €.
Zur Einkopplung der Ultraschallpulse in das Rohr durchlduft dieses ein Wasserbad in der
Rohrlinie. Die Ultraschallwandler sind radial um das Rohr angeordnet. Je nach GroéBe und
Abdeckung des Umfangs kommen hierbei 4 bis 76 Ultraschallwandler zum Einsatz, welche
die Schallwellen emittieren und zugleich detektieren [2]. Auf Grundlage einer Laufzeitmes-
sung der reflektierten Pulse an der Rohrauflen- und -innenwand sowie an evtl. vorhandenen
Grenzfldchen in Mehrschichtrohren konnen die Schichtdicken berechnet werden. Fiir abso-
lute Messungen ist die Schallgeschwindigkeit des eingesetzten Polymerwerkstoffes erfor-
derlich. Héaufig werden auch der Durchsatz und die Abzugsgeschwindigkeit als Eingangs-
groBe fiir die Ermittlung des Volumenstromes und damit der Wandstirke hinzugezogen.

Aufgrund der erforderlichen Einkopplung der akustischen Wellen in das Rohrmate-
rial ist ein Wasserbad erforderlich. Auflerdem stof3t die Ultraschallmesstechnik aufgrund
der hohen Didmpfung in Kunststoffen v. a. bei der Messung von sehr dickwandigen Rohren
an ihre Grenzen. Die Messung geschaumter Rohre gestaltet sich aus dem gleichen Grund
als sehr problematisch.

1.2 Rontgenmesstechnik

Neben der weit verbreiteten Ultraschalltechnologie werden auch Rontgengerite zur Pro-
zessmessung der Rohrwanddicke eingesetzt. Die Rontgenstrahlung zeichnet sich durch ein
sehr gutes Durchdringungsvermogen bei Kunststoffen aus. Aus der Detektion der ortsauf-
gelosten transmittierten Strahlabschwichung kann die Rohrwanddicke bestimmt werden.
Das Rontgenverfahren besitzt den Vorteil einer absoluten Messmethode hinsichtlich der
Geometrieermittlung — auch unabhéngig von den verwendeten Rohrmaterialien. Die Sys-
tempreise liegen fiir diese Technologie je nach Anlagengrofle und Ausstattung in der Gro-
Benordnung von 50.000 bis 110.000 €.

Da Rontgenstrahlung ionisierend ist, handelt, sind besondere sicherheitstechnische
Aspekte zu beriicksichtigen. Diesen muss durch eine ausreichende Abschirmung sowie der
Bestellung eines Strahlenschutzbeauftragten entsprochen werden. Eine Messung von Mehr-
schichtrohren aus Kunststoffen gestaltet sich hidufig schwierig, da aufgrund der marginalen
Dichteunterschiede kaum ein ausreichender Kontrastunterschied zwischen verschiedenen
Kunststoffsorten besteht.

2. THz-Technologie zur Rohrwanddickenmessung
2.1 Allgemeines

Die THz-Technologie stellt im Anwendungsfeld der Wanddickenmessung einen neuartigen
Ansatz dar. Es wurden bereits unterschiedliche andere Anwendungsszenarien fiir THz-
Wellen zur Uberwachung von Kunststoffverarbeitungsprozessen angedacht [3,4]. Die elekt-
romagnetischen Wellen mit einer Frequenz von 0,1 bis 10 THz werden dem sogenannten
THz-Spektralbereich zugeordnet, der frither bereits als ferninfraroter Bereich bezeichnet
wurde. Dieser wird auf der Seite des niederfrequenten Bereiches von elektronischen Quel-
len z. B. aus der Mikrowellen- oder Radartechnik abgedeckt. Auf der Seite der hohen Fre-



quenzen grenzt das infrarote Licht mit seinen optischen Quellen und Detektoren an. Auf-
grund dieser besonderen Lage im elektromagnetischen Spektrum zwischen Elektronik und
Optik gelang es erst um die 1990er Jahre, leistungsfiahige Quellen und Detektoren fiir die-
ses Frequenzfenster zu entwickeln [5,6]. Fiir die auch als Submillimeterwellen bezeichnete
Strahlung sind Photonenenergien im meV-Bereich charakteristisch, wodurch keine ionisie-
rende Wirkung auftritt. Elektrische Isolatoren und somit fast alle Kunststoffe sind fiir THz-
Wellen nahezu transparent. Eine allgemeine Unterscheidung kann erfolgen, indem unpolare
Kunststoffe wie Polypropylen oder Polyethylen als gering absorbierend bzw. polare Poly-
mere wie Polyamide als stirker absorbierend charakterisiert werden. Elektrische Leiter
schirmen hingegen die Strahlen ab. Fliissiges Wasser wirkt stark reflektierend und absor-
bierend und kann daher nicht durchdrungen werden. Die Luftfeuchtigkeit der Umgebung
kann ebenfalls die THz-Messungen beeinflussen, da charakteristische Absorptionslinien
von Wasserdampf auftreten.

2.2 THz-Systemtechnik

THz-Systeme konnen je nach Art der Erzeugung und Detektion der Strahlung in zwei
Hauptgruppen eingeteilt werden: Vollelektronische Systeme basieren auf der weiterentwi-
ckelten Mikrowellenmesstechnik. Hier sind Systeme mit Frequenzen bis etwa 0,8 THz am
Markt verfiigbar. Fiir tiefenaufgeloste Messungen werden die Systeme als frequenzmodu-
liertes Dauerstrichradar (FMCW) betrieben, die eine Lagebestimmung von Grenzflichen
auch in Wellenausbreitungsrichtung ermoglichen [7]. Damit kann der Abstand zweier
Grenzfldchen auf bis zu 20 pm genau erfolgen, sofern diese Grenzflachen weiter als 3 mm
auseinander liegen.

Neben der elektronischen Erzeugung und Detektion von THz-Strahlung sind vor al-
lem THz-Zeitbereichsspektrometer fiir die beriihrungslose Schichtdickenmessungen an
dielektrischen Materialien priddestiniert. Die in diesem Beitrag beschriebenen Messungen
wurden mit einem THz-System durchgefiihrt, das in Kooperation mit den Partnern Batop
GmbH, iBA GmbH, iNOEX GmbH, Menlo Systems GmbH und der Phillips Universitit
Marburg entwickelt wurde. Analog zur Ultraschall-Technologie bestimmt dieses System
die Wanddicke aus Laufzeitmessungen von Pulsen, die an Grenzflichen wie z. B. der inne-
ren und duBeren Rohrwand reflektiert werden.

Zur Erzeugung dieser THz-Pulse werden fotoleitende Dipolantennen mittels eines
Femtosekundenlasers kurzzeitig angeregt. Durch den fotoelektrischen Effekt werden im
Halbleitermaterial (LT-InGaAs/InAlAs) der Antennen bewegliche Ladungstriger generiert
[3]. Die freien Ladungstriger werden im elektrischen Feld der Antenne beschleunigt, was
nach der Maxwellschen-Theorie mit der Abstrahlung einer elektromagnetischen Welle ver-
bunden ist. Die Detektion eines THz-Pulses basiert auf einer Umkehrung dieses Prin-
zips [5]. Durch einen Laserpuls werden freie Ladungstriger generiert und im elektrischen
Feld des THz-Pulses beschleunigt. Der daraus resultierende Fotostrom ist proportional zur
Amplitude des elektrischen Feldes der THz-Strahlung. In Abbildung 1 ist der schematische
Aufbau eines THz-Zeitbereichsspektrometers dargestellt. Das fiir die hier beschriebenen
Arbeiten verwendete THz-System entspricht dem Grundaufbau von bereits an anderer Stel-
le publizierten Systemen [3].
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Abbildung 1: Schematische Darstellung eines THz-Zeitbereichsystemes: Im Sender werden THz-Pulse durch
Laserpulse angeregt. Nach dem Durchlaufen des Probekorpers wird der resultierende Fotostrom der Detekto-
rantenne durch Uberlagerung des transmittierten THz-Pulses mit einem zweiten Laserpuls gemessen. Eine
Verschiebestrecke dient zum Scannen des THz-Pulses mit dem wesentlich kiirzeren Laserpuls.

Der Femtosekundenlaser der Firma Menlo Systems GmbH arbeitet bei einer zentra-
len Wellenlidnge von 1550 nm, wie sie in der Telekommunikationsindustrie tiblich ist und
besitzt eine maximale Pulsdauer von 100 fs. Der Laser zeichnet sich durch einen neuartigen
Mode-Lock-Mechanismus aus, der einen stabilen und zuverlissigen Betrieb gewihrleistet.
Das THz-System ist vollstindig fasergekoppelt, woraus eine deutliche Verbesserung der
Stabilitit und Industrietauglichkeit des Systems im Vergleich zu konventionellen Feistrahl-
aufbauten aus dem Laborbereich resultiert. Eine Pulsverbreiterung in der Glasfaser durch
Dispersion wird durch eine spezielle Faserstrecke verhindert, die aus zwei unterschiedli-
chen hintereinandergeschalteten Fasertypen besteht. Die zeitliche Verschiebung zwischen
THz- und Laserpuls wird durch eine Verzogerungsstrecke eingestellt, welche den optischen
Weg des Laserstrahlenganges variiert. Zu diesem Zweck wird der Laserstrahl aus der Faser
ausgekoppelt und nach dem Durchlaufen der variablen Verzogerungsstrecke wieder in die
Faser eingekoppelt. Diese ist als gekapselte Einheit ausgefiihrt. Beim optischen Sampling
wird der nur wenige Pikosekunden breite THz-Puls mit dem weniger als 100 fs schmalen
Laserpuls gescannt. Um den nur einige Nanoampere betragenden Fotostrom rauscharm zu
verstdrken, kommt ein Lock-In-Verstirker zum Einsatz. Das System ist mit polarisationser-
haltenden Fasern ausgestattet, sodass die Stabilitdt auch bei einer mechanischen Bewegung
der Fasern wihrend einer Messung gewdhrleistet ist.

Um mit dem vollstidndig fasergekoppelten THz-Zeitbereichssystem eine Charakteri-
sierung von Kunststoffrohren in Reflexionsanordnung zu realisieren, bedarf es eines geeig-
neten Sondenkonzepts. In Abbildung 2 ist der optische Aufbau der fasergekoppelten Sonde
zur Rohrwanddickenmessung dargestellt.
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Abbildung 2: Schematische Darstellung der Reflexionssonde zur Messung der Rohrwanddicke: Die vom
Sender emittierte THz-Strahlung wird durch den Silizium-Strahlteiler durch eine Linse fokussiert auf die
Rohrauenwand projiziert. Die von den Rohrgrenzflichen reflektierten Strahlungsanteile werden wiederum
iber die Frontlinse gesammelt und durch den Strahlteiler zum einem weiteren Antennenmodul als Detektor
reflektiert.

Als Sender bzw. Detektor dienen fasergekoppelte Antennenmodule. Die THz-
Strahlung wird mittels HDPE Linsen kollimiert, passiert einen 50:50-Silizium-Strahlteiler
und wird durch eine weitere HDPE-Linse auf die Rohrwand fokussiert. Die vom Kunst-
stoffrohr reflektierten Wellen werden durch dieselbe Linse kollimiert und gelangen durch
Reflexion am Strahlteiler zum Detektorarm der Sonde. In diesem befindet sich eine weitere
HDPE-Linse, welche die Strahlung auf den Detektor fokussiert. Alle optischen Komponen-
ten sind in ein Tubussystem mit einem zentralen Wiirfel fiir den Strahlteiler integriert. Der
in Abbildung 2 gezeigte Entwurf wurde umgesetzt und erfolgreich getestet. Da jeder THz-
Puls den 50:50-Strahlteiler zweimal passiert, resultiert hieraus eine Signalschwédchung um
mindestens 75 %, die ausschlie8lich durch den Sondenaufbau bedingt ist. Die im Folgen-
den présentierten Ergebnisse wurden daher mit einem geringfiigig abweichenden Reflexi-
onsaufbau gemessen, der diese Verluste vermeidet.

2.3 Wanddickenmessungen

In Abbildung 3 ist der Verlauf des Strahlenganges beim Einfall einer THz-Welle auf die
Wandung eines Vollrohres gezeigt. Ein Teil des einfallenden Strahls wird unmittelbar an
der duBleren Wand reflektiert (Teilstrahl 1). Von dem in die Rohrwand transmittierten An-
teil wird wiederum ein weiterer Bruchteil an der Grenzschicht der Rohrwandinnenseite zu
Luft reflektiert (Teilstrahl 2).



Abbildung 3: Schematische Darstellung des Str!ahlenganges bei der Rohrwanddickenmessung (HDPE-Rohr
mit 40 mm AuBendurchmesser) in Reflexionsanordnung. Zur {iibersichtlicheren Darstellung wurde keine
0°-Reflexion sondern ein schriger Einfallswinkel dargestellt.

Bei bekanntem Brechungsindex des Kunststoffes kann aus einer Laufzeitmessung
der beiden reflektierten THz-Pulse an den Grenzfldchen (Strahl 1 und 2; siehe Abbildung 3)
die Wanddicke bestimmt werden. In Abbildung 4 ist das an einem HDPE-Vollrohr gemes-
sene THz-Signal dargestellt.
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Abbildung 4: In Reflexion gemessenes THz-Signal an einem HDPE-Rohr mit 40 mm Aufendurchmesser.

Puls 1 wird an der RohrauBBenwand reflektiert und erfihrt relativ zu Puls 2, welcher an der Rohrinnenseite
reflektiert wird, eine Verzogerung sowie einen Phasensprung.

Der zeitlich zuerst detektierte Puls entstammt der Reflexion an der Rohrauflenwand,
der in einem zeitlichen Abstand von Af = 41,29 ps folgende Puls aus der Reflexion an der
Rohrinnenseite. Aus dem Laufzeitunterschied Ar der beiden Pulse kann bei bekanntem Bre-
chungsindex n die Wanddicke d mit der Vakuumlichtgeschwindigkeit ¢y berechnet werden:

Co'At
d = 1
o (1

Im Falle des in Abbildung 3 dargestellten HDPE-Rohres ergibt sich aus den THz-
Messdaten bei einem Brechungsindex von 1,52 eine Rohrwanddicke von d = 4,07 mm. Der
verwendete Wert fiir den Brechungsindex wurde in einer Referenzmessung bestimmt und
stimmt gut mit Literaturwerten iiberein [8]. Die mittels THz-Technologie gemessene



Wanddicke entspricht dem Referenzwert von 4,03 + 0,05 mm, der mit einem Messschieber
ermittelt wurde.

Neben der Messung von Vollrohren liegen die Stiarken der THz-Technologie vor al-
lem in der Uberwachung von geschiumten und mehrschichtigen Rohren. In Abbildung 5 ist
der Strahlengang bei der Messung eines PVC-Rohres mit Schaumkern gezeigt. Es liegt in
diesem Fall ein Dreischichtsystem bestehend aus der Innen- und Auflenhaut sowie dem
geschiumten Kern vor.

Abbildung 5: Optischer Strahlengang an einem PVC-Rohr mit Schaumkern mit einem Aufendurchmesser
von 125 mm. Die reflektierten Teilstrahlen sind entsprechend ihrer zeitlichen Abfolge nummeriert. Zur iiber-
sichtlicheren Darstellung wurde keine 0°-Reflexion sondern ein schriger Einfallswinkel dargestellt.

Wie in Abbildung 5 und Abbildung 6 ersichtlich ist, wird an jeder Grenzflidche ein
Teil des THz-Strahls reflektiert. Im Messsignal duflern sich diese Reflexionen in vier zeit-
lich aufeinanderfolgenden Reflexpulsen mit abnehmender Intensitét. Puls 1 und 4 wird un-
mittelbar an der duBleren bzw. inneren Rohrwand reflektiert, wihrend Puls 2 und 3 aus Re-
flexionen an der Grenzfliche Vollmaterial/Schaum bzw. Schaum/Vollmaterial resultieren.
Bei bekanntem Brechungsindex konnen aus den zeitlichen Abstinden der Pulse die
Schichtdicken berechnet werden. Der Brechungsindex der hier zum Einsatz kommenden
Polymerwerkstoffe wurde bei Voruntersuchungen zu npyc = 1,70 und ngepgum= 1,30 be-
stimmt. Mit Gleichung 1 konnen hieraus die gesuchten Einzelschichtdicken berechnet wer-
den (siehe Tabelle 1).
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Abbildung 6: Gemessenes THz-Signal im Zeitbereich an einem PVC-Rohr mit Schaumkern und einem Au-
Bendurchmesser von 125 mm. Die an den jeweiligen Grenzfldchen reflektierten Pulse sind entsprechend ihrer
zeitlichen Abfolge nummeriert.



Tabelle 1: Gemessene Wanddicken an einem PVC-Rohr. Die Messungen erfolgten einerseits mit einem
Messschieber in Kombination mit einer Bildauswertung zur Bestimmung der Dimension des Schaumkerns
sowie andererseits mittels THz-Messtechnik in 0°-Reflexion.

di dz; ds4 diy
(mm) (mm) (mm) (mm)
THz 0,62 £ 0,01 2,35 +0,01 0,69 £ 0,01 3,66 + 0,02
Messschieber / opti- 0,602 2402 0.7£0,2 3,65 0,01
sches Verfahren
Brechungsindex 1,70 1,30 1,70 -

Tabelle 1 zeigt, dass die mittels THz-Technik gemessenen Werte mit den konventionell
ermittelten Referenzwerten im Rahmen der Messgenauigkeit sehr gut iibereinstimmen. Da
ein kontinuierlicher Ubergang zwischen dem Schaumkern und dem umgebenden Vollmate-
rial vorliegt, wurde der Durchmesser des Schaumkernes durch eine Bildauswertung ermit-
telt. Da hier ein Gradient und keine scharfe Grenzfliche vorliegt, konnten die Referenzda-
ten nur vergleichsweise unprizise ermittelt werden.

Die Genauigkeit der Schichtdickenmessung mit THz-Zeitbereichssystemen ist durch
die zeitliche Auflosung gegeben. Typischerweise betragen die Abstinde der Datenpunkte
im Messsignal 50 fs, woraus sich ein Auflésungsvermogen der Schichtdicken von etwa
5 um erreichen ldsst. Durch die Verwendung von geeigneten Fitting-Routinen kann die
zeitliche Position des Pulses mit einer Unsicherheit von ca. 10 fs bzw. einem Auflosungs-
vermogen von ca. 1 um ermittelt werden.

Die Messzeit liegt fiir eine komplette Schichtdickenbestimmung bei etwa einer Se-
kunde. Dies ist bedingt durch das erforderliche gute Signal-zu-Rauschverhiltnis, das durch
eine lingere Messzeit verbessert werden kann, sowie die Verfahrgeschwindigkeit der me-
chanischen Verzogerungsstrecke zur Pulsaufzeichnung. Fiir beide Aspekte existieren be-
reits geeignete Losungsansitze, die zukiinftig signifikant kiirzere Messzeiten erlauben wer-
den.

3. Zusammenfassung und Ausblick

Das Kunststoff-Zentrum SKZ konnte im Rahmen des Forschungsprojektes zusammen mit
den Projektpartnern ein funktionsfihiges THz-System zur Wanddickenmessung entwickeln.
Es konnte gezeigt werden, dass damit prizise und beriihrungslose Schichtdickenmessungen
auch an mehrschichtigen und geschdumten Kunststoffrohren in Reflexionsanordnung mog-
lich sind. Die Genauigkeit der Schichtdickenmessung betrigt typischerweise 5 um und
kann durch weitere Verbesserungen auf 1 um verbessert werden. Die Messzeit liegt derzeit
bei etwa einer Sekunde, kann jedoch durch geeignete MaBBnahmen signifikant reduziert
werden. Die THz-Technologie ist als Nachfolgetechnologie fiir die Ultraschallmesstechnik
bei der prozessbegleitenden Rohrwanddickenmessung préadestiniert.
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