20. Kolloquium Schallemission — Poster 1 @

Schallausbreitung und Lichtemission in
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Kurzfassung. Die Mechanolumineszenz ist ein weitgehend bekanntes Phidnomen.
Hierbei werden Lichtimpulse wihrend der Ausbreitung von Schallwellen in
unterschiedlichen Stoffen emittiert. Die Erforschung der mechanolumineszierenden
Eigenschaften solcher Stoffe hat hohes Entwicklungspotenzial fiir zukiinftige
Anwendungen im Structure Health Monitoring, welches ein ergdnzendes Verfahren
zur Messung der akustischen Emission wihrend der Bauteilschddigung darstellt. In
diesem Zusammenhang wurde die Lichtemission infolge der impulsartigen
Belastung einer mechanolumineszierenden Schicht aus ZnS:Mn - Partikeln mit Hilfe
von piezoelektrischen Sensoren evaluiert. Die impulsartige Belastung dieser
metallisch beschichteten Partikelschicht wurde mit einer Metallkugel durchgefiihrt,
die aus unterschiedlichen Hohen auf diese Schicht fiel. Wéhrend des Impulses,
kontaktierte die Metallkugel direkt die Metallschicht und ermdglichte die
Kontaktzeitmessung iiber einen kleinen Stromfluss. Die Ausbreitung der Druckwelle
erfolgte iiber die metallische Schicht und deformierte die ZnS:Mn-Schicht, so dass
eine Lichtemission wihrend der Belastung stattfand. Diese kurzzeitige Belastung
wurde zusitzlich iiber einen Piezosensor erfasst. Danach fand ein Erloschen der
Lichtemission innerhalb von einigen Mikrosekunden statt. Die Messungen wurden
mit unterschiedlichen Belastungsstérken, aufgrund der unterschiedlichen Fallhhen
der Metallkugel, durchgefithrt. Es wurde nachgewiesen, dass die
mechanolumineszierende Partikelschicht eine hohe Dampfung und einen guten
Schiadigungswiderstand zur Folge hat. Diese Eigenschaften erdffnen neue
Moglichkeiten zur Verbesserung der Lokalisierung und der Art der Schadigung
wihrend des Betriebes von mechanischen und elektronischen Baugruppen.

1. Einfuhrung

Sensoren, die in der Lage sind, mechanische Beanspruchungen zu erfassen, haben ein
weites Anwendungsfeld in unterschiedlichen industriellen Bereichen gefunden, wie
Beispielsweise in der Automobilindustrie, der Luft- und Raumfahrttechnik, Medizintechnik
und der Kernkrafttechnik [1-3]. In den letzten Jahren haben Fortschritte in der
Mikrotechnologie die Produktion von billigen Mikrosensoren, die fiir die kompakte
Integration in Automobilsystemen geeignet sind, ermdglicht. Die Vorteile von
Miniatursensoren sind ihre kurze Ansprechzeit und hohe Empfindlichkeit [4-6]. Die
Verwendung solcher Mikrosensoren in Kombination mit schnellen Datenanalyse-Chips,
kann die Spannungsverteilung auf der Oberfliche von technischen Bauteilen mit einer
hohen zeitlichen und rdumlichen Auflosung erfasst und ausgewertet werden. Solche
Sensorsysteme konnen zur Strukturiiberwachung (Structural Health Monitoring) verwendet
werden. Beispielsweise konnte ein Netzwerk von, mechanolumineszenten (ML) Sensoren
mittels Lichtwellenleiter mit einem Datenanalyse-Chip verbunden werden und in der
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Struktur von militdrischen oder zivilen Luftfahrzeugen integriert werden, um rechtzeitig
Strukturschiden infolge von Kollisionen mit unterschiedlichen Objekten zu erfassen [7].
Bisher gibt es erste dhnliche Ansdtze zur Strukturiiberwachung, bei denen eine Membran
mit einem Dehnungsmessstreifen als Schallemissions-/Kraftsensor fungiert [8]. H&ufig
werden zu diesem Zweck auch membran-basierte Sensoren auf der Basis von Mikro-
elektromechanischen Systemen (MEMS) wegen ihrer einfachen Signalverarbeitung, hohen
Empfindlichkeit und ausgezeichneten Linearitit verwendet [9]. Ein solcher Sensor
funktioniert hierbei als Membran, die sich in Abhéngigkeit von der Kraftbelastung verformt
und einen elektrischen Impuls erzeugt. Bei einer Mehrfachbelastung innerhalb eines kurzen
Zeitintervalls besteht die Signalantwort, infolge von sich mehrfach wiederholenden
Membranschwingen, aus mehreren Spannungsspitzen. Aufgrund solch einer Uberlappung
von Ereignissen ist es schwierig, die verschiedenen Signalereignissen den einzelnen
Belastungsereignissen zuzuordnen. Dariliber hinaus werden nicht nur Spannungsspitzen
infolge von Membranschwingungen des Sensors an seinem jeweiligen Montageort erfasst,
sondern auch aufgrund von Oberflichenschwingungen des zu iliberwachenden Bauteils.
Dadurch wird eine Lokalisierung der Position der auftretenden Belastung zusitzlich
erschwert. Die eindeutige Zuordnung von elektrischen Signalen zu einzelnen
Belastungsfillen hingt von den geometrischen Parametern (wie Dicke, Durchmesser, etc.)
und den mechanischen Eigenschaften des iiberwachenden Bauteils ab [10]. Somit ist die
Anwendung von solchen Sensoren zum Zwecke der Strukturiiberwachung, aufgrund von
Oberflichenschwingungen und Vibrationen der zu priifenden Bauteile, stark begrenzt. Das
gleiche Problem tritt bei der Verwendung von anderen empfindlichen dynamischen
Kraftsensoren auf, wie zum Beispiel von piezoelektrischen, kapazitiven oder Polymer und
Lichtleitfaser-Sensoren. Ein weiterer Nachteil von Membransensoren ist ihre geringe
Bestindigkeit gegen intensive Beanspruchung aufgrund von Eigenschddigungen infolge
Strukturversagen. Bei starken mechanischen Verformungen der Membran, darf ein
moglicher Ausfall dieser empfindlichen Sensorelemente nicht auller Acht gelassen werden.
Unter Beriicksichtigung der oben genannten Merkmale, miissen physikalische
Sensorkonzepte fiir einen Kraftsensor mit einer hohen Widerstandsfahigkeit gegen
mechanische Belastungen entwickelt werden, die eine direkte Messung der
Krafteinwirkung ohne weitere Storeinfliisse ermoglichen. In diesem Zusammenhang
erscheinen die Lichtemissionseigenschaften von mechanolumineszierenden (ML) Partikeln
als moglich nutzbar fiir kiinftige Sensoranwendungen. Das charakteristische Merkmal
dieser Teilchen ist die Lichtemission wihrend deren mechanischen Belastung. Oft wird die
Lichtemission infolge einer plastischen Verformung dieser Partikeln verursacht [10-12].
Folglich kann erwartet werden, dass die Lichtemission von ML-Partikeln von kurzer Dauer
1st, wahrend der auf sie einwirkenden Kraft. Auf diese Weise wird die Wahrscheinlichkeit
einer Fehlinterpretation von Signalen infolge der Uberlappung von mechanisch induzierten
Ereignissen reduziert. Dieser Aspekt ist wichtig fiir die Anwendung von ML-Partikeln in
neuen Sensorkonzepten zur Zustandsiiberwachung. Auflerdem sollte beachtet werden, dass
die Partikelschicht einen hohen Ddmpfungsfaktor hat und robust gegeniiber mechanisch
induzierten Ausfallen ist [13].

2. Werkstoffe und Versuchsaufbau

Aufgrund ihrer starken Emissionseigenschaften, wurden Partikeln aus ZnS:Mn als
Versuchsmaterial fiir die Versuche verwendet. Die PartikelgroBenverteilung wurde mit
einem Mastersizer 2000 bestimmt. Bild 1 zeigt die kumulative TeilchengroBenverteilung
Q3 auf der Massenbasis. Entsprechend der Verteilung in Bild 1, betrdgt die mittlere
PartikelgroBe dso ca. 7,4 um. Die ML-Partikeln wurden in einem Verhéltnis von 4 zu 1



Gew-% in einem mechanisch elastischen und optisch transparentem Leim vermischt
(20%ige Hydroxylcellulose), um zufillige Fehler wahrend der Messungen zu verringern,
die durch Unebenheiten auf der Schichtoberfliche und mogliche Umverteilungsprozesse
der ML -Teilchen wéhrend der mechanischen Belastung hervorgerufen werden konnen.
Diese Mischung wurde auf eine 0,3mm diinne Folie aufgebracht. Nach dem Erstarren
wurden kreisformige Proben aus mit einem Durchmesser von 10 mm ausgeschnitten.
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Bild 1. PartikelgroBenverteilung der ZnS:Mn- Partikeln.

Die Versuche wurden mittels einer speziell entwickelten Beanspruchungsvorrichtung
durchgefiihrt (Bild 2). Die mechanische Belastung der ML-Probe wurde mit einer
metallischen Kugel (nickelbeschichtete Stahllegierung), die mit ihrer Masse von m = 0,7 g
aus verschiedenen Hohen (h = 0,05 bis 0,15 m) auf die Probe fiel, durchgefiihrt. Um die
Energie infolge der mechanischen Verformung der Probe genaue bestimmen und
reproduzieren zu konnen, wurde die metallische Kugel (1) in der entsprechenden Hohe an
einer Vakuum-Diise (2) positioniert. Die Verwendung einer Vakuumdiise ermdglichte den
Fall der metallischen Kugel mit einer Anfangsgeschwindigkeit von 0 m/s und reduzierte
auch die Drehung der Kugel im freien Fall [26]. Die metallische Kugel fiel auf eine
metallische Platte, unter der die mechanolumineszente Probe befestigt war, und iibte eine
mechanische Belastung auf deren Oberseite aus (3). Die mechanische Welle, die durch den
Aufprall der metallischen Kugel verursacht wurde, wurde iiber die metallische Platte auf
die ML-Probe iibertragen (4) und initiierte somit eine Deformation dieser. Unterhalb der
ML-Probe befand sich ein Saphirglas (5), durch das die Lichtemission mit Hilfe eines daran
befestigten Lichtwellenleiters (6) imit einer Bandbreite von 350 bis 700 nm zu dem
Photomultiplier (7) (Modell H10722-01 von Hamamatsu Photonics) weitergeleitet wurde.
Der Photomultiplier arbeitete in einem spezifischen Frequenzbereich von 0 bis 20 kHz. Der
Photomultiplier war mit einem digitalen Speicheroszilloskop MSO6104A von Agilent
Technologies verbunden (8). Aufgrund dessen, dass die Beanspruchung der ML-Probe
durch eine mechanische Belastung verursacht wurde, musste die Intensitit der
Beanspruchung parallel zur Lichtemission gemessen werden, um eine direkte Aussage liber
den Zusammenhang zwischen der Intensitit der Lichtemission und der mechanischen
Belastung treffen zu konnen. Dazu wurde ein piezoelektrischer Sensor vom Typ EPZ -
27MS44W (9) auf der metallischen Schicht montiert. Dieser Sensor wurde ohne
Operationsverstérker, aufgrund seiner hohen Empfindlichkeit, betrieben. Zusétzlich erfolgte
eine Kalibrierung dieses Sensors, siche Abschnitt 2.1. Die Kontaktzeit wurde durch die
Messung der Laufzeit des elektrischen Stroms, der durch einen elektrischen Kontakt floss,
ausgewertet. Zu diesem Zweck wurde eine Spannungsquelle (2 V) an ihrem positiven



Ausgang mittels eines diinnen Drahtes (10) mit der Metallkugel und an ihrem negativen
Ausgang mit der metallischen Platte verbunden. Der elektrische Kontakt zwischen der
Kugel und der metallischen Platte verursachte einen rechteckigen Spannungsimpuls, der
mit dem Speicheroszilloskop ausgewertet werden konnte.
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Bild 2. Versuchsaufbau mechanische Impulsbelastung (1) — Vakuumventil, (2) — metallische Kugel, (3) —
metallische Platte, (4) — diinner Draht, (5) — ML-Probe, (6) — Lichtleitfaserkabel, (7) — piezoelektrischer
Sensor, (8) — Photomultiplier, (9) — Oszilloskop.

2.1. Kalibrierung des Piezosensors

Der Zusammenhang zwischen dem elektrischen Impuls der Metallkugel und dem Signal
des piezoelektrischen Sensors wurde bestimmt, um die Empfindlichkeit des
piezoelektrischen Sensors zu kalibrieren. Die Versuche wurden nach der
Versuchsanordnung in Bild 2 durchgefiihrt. Das Ausgangssignal wurde mittels des
digitalen Oszilloskops aufgezeichnet. Um reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten, wurden
die Experimente 10 Mal pro Messreihe wiederholt. Die maximale Amplitude der
Ausgangsspannung des piezoelektrischen Sensors Umax wurde als Mittelwert aus der
jeweiligen Messreihe berechnet, siehe Bild 3 (a). Der durch den Aufprall der Kugel
verursachte Impuls I wurde hierbei durch:

[ =m,/2gh (1)

beschrieben, wobei m die Kugelmasse, g ist die Gravitationskonstante und h die Fallhdhe
ist. Die Massen der Kugeln wurden fiir die Kalibrierung zwischen 0,002 und 0,08¢g variiert
und die Fallh6he h zwischen 0,05-0,15 m. Der somit bestimmte Zusammenhang zwischen [
und Up.x wurde mit Hilfe des Faktors als lineare Funktion (siehe Bild 3 (b)) und mit Hilfe
der Software MATLAB, mit einem berechneten Regressionskoeffizienten R?, beschrieben.
Es wurde somit nachgewiesen, dass die Empfindlichkeit des piezoelektrischen Sensors in
dem fiir die Messungen relevanten Frequenzbereich konstant ist, und nicht von der
aufgebrachten Kraft abhingig ist.



Spannung U in V

\

Spannung U.... in V

0,4

12

0,8

0 20 40 60 20 0,02 0,06 0,1 0,14
Zeittin ps Impuls I in mNs

Bild 3a - rechts) Signal des Piezosensors, aufgezeichnet beim Aufprall der metallischen Kugel mit einer
Masse m=0,11g aus einer Héhe von h=0,1 m
Bild 3b - links) Abhéingigkeit der maximalen Spannungsamplitude des Piezosensors U, von dem
mechanischen Impuls 1.

3. Auswertung

Wihrend des Versuchs wurden die zeitaufgelosten Signale ausgewertet. In Bild 4 ist die
zeitliche Uberlagerung von Signalen nach der Beanspruchung mit einer metallischen Kugel
mit der Masse m = 0,7 aus der Fallhéhe h = 0,1 m, dargestellt. Diese Daten wurden fiir
weitere Untersuchungen erfasst. Das zeitlich aufgeloste Signal des elektrischen Kontaktes
ist als eine rechteckige Spannungsfunktion Uy, (t) (gestrichelte Linie) dargestellt.

0,t <t
Us(t) =42, t. <t< t, )
0, t>t,

Die Spannungsfunktion im Zeitraum Ug (t) > O entspricht der elektrischen Spannung
wihrend des Kontaktes zwischen der metallischen Platte und der metallischen Kugel. t, und
t. beschreiben die Zeitpunkte des Beginns und des Endes des Kontaktes. Die
Beanspruchung der ML-Partikel findet wéhrend dieser Kontaktzeit statt. Das Signal der
ML-Probe ist in Bild 4 in Form einer Zeit-Spannungsfunktion Uy (t) als durchgezogene
Linie dargestellt. Hierbei fallen zwei Merkmale bei der Lichtemission auf:

Die spektralen FEigenschaften des emittierten Lichts wurden durch einen, in den
Lichtwellenleiter integrierte, UV - Filter moduliert. Dadurch wurde der potenzielle Anteil
an der Lichtemission, infolge von Mikrogasentladungen [14] im UV - Spektrum reduziert
und konnte vernachldssigt werden. Dadurch konnte der aufgezeichnete Signalverlauf
infolge der Lichtemission der Bewegung und Interaktion von Versetzungen in der
Kristallstruktur von ZnS:Mn- Partikeln zugewiesen werden.

Die Dauer der Lichtemission entspricht der Kontaktzeit. Das Signal U,(t) (gepunktete
Linie), das mittels des piezoelektrischen Sensors aufgezeichnet wurde, kann als sinusformig
in einem Zeitbereich 0<t<ts betrachtet werden. Fiir den Zeitraum t>t; sind geddmpfte
Schwingungen mit einer Dauer von einigen wenigen (5-10) ML-Impulsen typisch. Diese
vergleichsweise langandauernde Periode des piezoelektrischen Signals wird durch
Ausbreitungseffekte infolge von mechanischen Wellen innerhalb des Mess- und
Versuchsaufbaus erkldrt. Denn hierbei spiegelt das, durch den piezoelektrischen Sensor
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aufgezeichnete, Signal nicht nur den Aufprall der metallischen Kugel, sondern auch die
mechanische Vibration des Testsystems nach dem Aufschlag wider. Ausgehend von diesem
Signalverhalten sollte angemerkt werden, dass es schwierig ist das Zeit-
Spannungsverhalten des piezoelektrischen Sensors eindeutig dem mechanischen Impuls
zuzuordnen.

Fiir die weitere Signalauswertung war es notwendig die Korrelation zwischen der
elektrischen Kontaktzeit und der Mechanolumineszenz zu bestimmen. Der Anstieg des ML
—Signals findet mit einer Verzogerung im Vergleich zum Anstieg des Signals der
elektrischen Kontaktzeit statt. Diese beobachtete zeitliche Verzogerung kann durch die
Frequenzbandbreite d.h. die RC - Zeit des Photomultipliers erkldrt werden, denn seine
Frequenzbandbreite ist auf f,,x = 20 kHz begrenzt. Folglich kann die zeitliche Verzogerung
des Photomultipliers auf 1/g.x = 50 ps abgeschitzt werden. Am Ende der mechanischen
Belastung der ML-Teilchen wird die einwirkende Kraft geringer. Folglich ist hier der
Anteil der einwirkenden Kraft an der Lichtemission vernachldssigbar. Hauptsdchlich wird
die Lichtemission durch die mechanische Belastung am Anfang des Belastungsprozesses
hervorgerufen. Somit kann die Systemantwort am Ende der Belastung mit einer
charakteristischen Zeitkonstante von 50 ps als eine exponentielle Funktion beschrieben
werden. Bild 5 zeigt die Regression des Signals infolge der Entspannung. Die
aufgezeichneten Messwerte werden als durchgezogene Linie dargestellt und die
exponentielle Regression als durchgezogene Linie. Die charakteristische Zeitkonstante des
Messsystems 19 wurde mit 65 ps bestimmt. Hierbei sollte angemerkt werden, dass die
Ursache fiir die zeitliche Verzogerung aufgrund der Lumineszenzeigenschaften der
Teilchen mdglicherweise hervorgerufen wurde, denn ZnS stellt wihrend der mechanischen
Belastung eine phosphoreszierende Verbindung, mit einer Lebensdauer in der
GroBenordnung von einigen zehn Millisekunden dar.
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Bild 4 (rechts). Signal der ML-Probe, des Kontaktstroms und des piezoelektrischen Sensors, nach einer
impulsartigen Belastung einer metallischen Kugel mit einer Masse m=0,7g aus einer Héhe von h=0,1m.
Bild 5 (links). Relaxation der ML nach der Beendigung der Impulsbelastung.

Das Signal von der ML-Probe Uy, (t) kann als Faltung von zwei Funktionen dargestellt
werden. Die erste beschreibt die zeitabhdngige Krafteinwirkung wihrend der mechanischen
Belastung der ML-Schicht als f (t). Die zweite Funktion ist eine Exponentialfunktion mit
einer Zeitkonstante gleich 1.

Uni(0) = A [, f() - exp (=) dr 3)



Es wurde angenommen, dass die einwirkende Kraft infolge der mechanischen Belastung
f(z) als eine GauB-Verteilung mit einem Maximum bei t = g und einer Breite (
(Standardabweichung), vergleichbar mit der Kontaktdauer zwischen metallischer Kugel
und metallischer Platte, beschrieben werden kann. Die Iteration der Parameter p und (
wurde angewandt, um eine Regression des berechneten Verhaltens von Upy(t) an
experimentellen Daten durchfiihren zu konnen. Hierbei entsprechen die Parameter p = 38
pus und { = 12,7 us der der Regressionskurve mit der minimalsten Abweichung von der
gemessenen ML-Kurve. Diese Parameter wurden mit Hilfe der MATLAB-Funktion
'FMINSEARCH' gefunden. Bild 6 (a) zeigt die zeitliche Verteilung der ausgeiibten
mechanischen Belastung auf die ML-Schicht, wahrend Bild 6 (b) zwei Kurven darstellt,
wobei die erste Kurve die gemessene Intensitdt der ML (gestrichelte Linie) und die zweite
Kurve (durchgezogene Linie), die aus der Faltungsfunktion berechnete, auf die ML-Probe
ausgeiibte, Kraft dargestellt. Daraus kann geschlossen werden, dass die Kraft f (1), die die
Ursache fiir die beobachtete Lichtemission ist, mittels einer Gauf‘schen Verteilung
dargestellt werden kann. Das Maximum dieser Verteilung entspricht der halben Periode
der Kontaktzeit. Die Verteilung ( ist vergleichbar mit der Dauer des mechanischen

Kontaktes.
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Bild 6a (rechts). Zeitliche Verteilung der auf die ML-Probe einwirkenden impulsartigen Belastung (Kraft).
Bild 6b (links). Lichtemission — durchgezogene Linie infolge der impulsartigen Belastung (Kraft) —
gestrichelte Linie.

4. Schlussfolgerung

Die physikalischen FEigenschaften flir neue Sensorkonzepte, basierend auf
lichtemittierenden Eigenschaften von ZnS:Mn — Partikeln, wurden getestet. Es wurde
nachgewiesen, dass die mechanolumineszierenden Proben nur wihrend der mechanischen
Belastung eine Lichtemission erzeugen. Die mechanischen Schwingungen des
Versuchsaufbaus, die infolge einer Impulsartigen Belastung einwirken, haben keinen
Einfluss auf die Lichtemission und somit auf das Signal von der ML-Probe. Das elektrische
Signal, dass infolge dieser Belastung registriert wird, zeigt eine kurze Zeitverzogerung in
einer Groflenordnung von einigen zehn Millisekunden im Vergleich zu dem, mit Hilfe eines
Piezosensors gemessenen, Kraftimpuls auf. Diese Verzogerung wird moglicherweise durch
die verzogerte Reaktion des Messsystems oder durch die lange Relaxationszeit der
mechanolumineszierenden Schicht verursacht. Weiterhin wurde gezeigt, dass die
einwirkende Kraft auf die ML- Probe als GauBlverteilung mit einem dargestellt werden
kann, wobei das Emissionsmaximum wihrend der halben Dauer der Gesamtdauer der
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mechanischen Belastung auftritt. Die Parameter dieser Gaullschen Verteilung konnen aus
dem Signal der Lichtemission berechnet werden. Basierend auf diesen Ergebnissen kann
geschlossen werden, dass ML- Sensoren sich zur Analyse von mechanischen Spannungen
auf der Oberflache von Bauteilen eignen. Die Spannungsverteilung kann hierbei mit einer
hohen =zeitlichen und rdumlichen Auflésung erfasst werden. Eine der moglichen
Anwendungen solcher Sensorsysteme ist Structural Health Monitoring.
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